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TITANYUMUN YUKSEK SICAKLIKLARDA iYONiITRURASYONDA
SERTLESTIRILiP YOZEY OZELLIKLERININ iINCELENMESI

0z

Ti6Al4V alasiminin sahip oldugu 6zellikler nedeniyle son yillarda pek ¢ok alanda
ve ozellikle de protez malzemesi olmasi nedeniyle saglik endiistrisinde yaygin olarak
kullanilmaktadir. Titanyum ve titanyum alasimlarinin, zayif yiizey sertligi ve asinma
direncinden dolay1 makine miihendisligindeki kullanimlarn diisiiktiir. Bu
problemlerin termokimyasal islemler gibi bazi ylizey miihendisligi teknolojileri
kullanarak iistesinden gelinebilmektedir. Nitriirleme, termokimyasal islemlerin en
etkili olanlarindan bir tanesidir, ¢iinkili nitriirleme yiizey tabakasimin kimyasini

degistirir.

Ti6Al4V titanyum alastminin yiizeyinin sertlestirilmesinin amaglandigi bu
calismadaki plazma nitriirleme islemi 80% N»+20% H, gaz kanisgiminda, 2, 4, 7, 10,
15 saatlik islem siirelerinde ve 700, 800, 900 ve 1000 °C sicakliklarda
gerceklestirilmistir. Iyonitriirasyon islemi sonucunda Ti6Al4V alasimi numunelerinin
X-Ray difraksiyon analizleri yapilmis ve yiizeyde gelisen tabakalarin mikroyapilari,

kalinliklar1, mikrosertlikleri ve aginma davraniglar1 incelenmistir.

Optik incelemeler sonucunda Ti6AI4V alagimi iizerinde bilesik ve difiizyon
tabakasi olarak adlandirilan iki tabaka saptanmistir. Bilesik tabaka 6-TiN ve &-Ti,N
nitriirlerini igerir ve XRD sonuglar1 bu olusumlar1 desteklemektedir. Bu calismada
yapilan mikrosertlik Olctimlerinin sonuclarina goére en fazla difiizyon tabakasi
sertliginin 10 saat 1000 °C’de olustugu goriilmiistiir. Ayrica mikroskop
incelemelerinde difiizyon tabakasi kalinligi, artan islem siiresi ve sicaklig ile birlikte
artmaktadir. Pim disk sisteminde yapilan aginma testi sonucunda, plazma nitriirleme

sicaklik ve siiresinin artmasinin aginma direncini artirdigl saptanmistir.

Anahtar sozciikler : 1) Plazma Nitriirleme 2) Titanyum Nitriirleme 3)Yiizey

Islemleri
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INVESTIGATION OF SURFACE PROPERTIES OF HIGH TEMPERATURE
ION NITRIDED TITANIUM ALLOYS

ABSTRACT

Titanium and titanium alloys are very attractive materials because of their
excellent properties like a good corrosion resistance and biocompatibility for many
industries. But application of titanium and its alloys are very low in mechanical
engineering applications because of poor surface hardness and wear resistance. These
problems can be overcome using such surface engineering technologies as
thermochemical treatments to obtain desirable properties. Thermochemical
treatments such as nitriding are quite effective because they change the chemistry of

the surface layers.

The surface hardening of Ti6Al4V alloy has been aimed in this investigation by
plasma nitriding treatment which has been performed in 80% N»-20% H, gaseous
mixture, for treatment times of 2, 4, 7, 10 and 15 h at the temperatures of 700, 800,
900 and 1000 °C. The study presents the results of the examinations of
microstructures, microhardnesses, thicknesses, X-Ray difraction analyses, wear

behaviours of surface layers formed on the Ti6Al4V alloy by plasma nitriding.

By optic inspection two layers were determined on the samples that called
compound and diffusion layers. Compound layer contain 6-TiN and &-Ti,N nitrides,
XRD results support in this formations. By microhardness investigations, the
maximum surface hardness has been obtained in the plasma nitrided sample over a
period of 10h at 1000 °C. By optical microscope investigations, the case depth were
found to increase with increasing process temprature and time. The result of wear
tests which was carried out using pin-on-disc machine is wear resistance of Ti6Al4V

alloy increases as the time and temperature of plasma nitriding increase.

Keywords : 1) Plasma Nitring, 2) Titanium Nitriding, 3) Surface Treatments
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BOLUM BiR

GIRiS

1.1 Giris

Son 40 yildan bu yana, titanyum ve alasgimlarinin ticari {iiriinleri gittikce
artmaktadir. Bu malzemeler, cogu endiistride kullanimini saglayan cok ¢ekici
ozelliklere sahip olmasina ragmen, zayif tribolojik Ozelliklerinden dolayr makine
mithendisligi uygulamalarinda nadiren kullanilmaktadirlar (Zhecheva, Shaa,

Malinovb ve Long, 2004).

Titanyum ve alasimlarinin iyi korozyon direnci ve iyi mekanik ozelliklerinden
(yiiksek akma mukavemeti / yogunluga oran1 gibi) dolay1 endiistrinin, titanyum ve
titanyum alasimlarina ilgisi 6nemli Ol¢iide son yillarda artmaktadir. Celik ile
karsilastirildiginda bu malzemelerin yiiksek maliyeti olmasina ragmen, 6zellikle agir
calisma kosullarinda ve yiiksek giivenilirlik elde etmek i¢in gerekli bir malzemedir.
Ornegin titanyum ve alasimlar1 havacihikta ve biyouyumlu malzeme yapiminda
kullanilmaktadir. Diger taraftan titanyum alasimlarinin asinma direnci ¢ogu

uygulamalarda yetersizdir (Rossi, Fedrizzi, Bacci, Pradelli, 2003).

Titanyum ve alasimlarinin diisik asmnma direnci gibi problemlerinin
termokimyasal islemler, kaplamalar ve degisik 1si1l islemler gibi baz1 ylizey
mithendisligi teknolojileri kullanilarak {istesinden gelinebilmektedir. Nitriirleme,
oksitleme ve karbiirleme gibi bazi termokimyasal islemler bunlarin en etkili
olanlaridir, zira bunlar yiizey tabakasinin kimyasin1 degistirmektedirler (Zhecheva ve

digerleri, 2004).

Titanyum alagimlarinin  tribolojik  davramisim  gelistirmek igin  yiizeye
termokimyasal islemler Onerilmektedir. Iyon nitriirleme, islem kosullarinin cok
yonliiliigiinden dolay1 ¢ok ilging bir tekniktir. Parlak bosalma iyon nitriirleme iglemi,

kisa iglem zamam ile titanyum = alasimlarnt  {izerinde ¢ok  sert



nitriirlenmis yiizey tabakalan elde etmek i¢in kullanilan islem olarak bilinmektedir

(Rossi ve digerleri, 2003).

Iyon implantasyonu, kat1 metaller iizerine iyon bombardimam yaparak, kat: metal
icine iyon enjekte etmektir. Burada plazma igine verilen azot molekiilleri, plazma
icinde once disose edilip atomlarina ve akabinde de olusan atomlar iyonize edilir, bu
iyonlar iizerlerine tatbik edilen elektrik alan kuvveti yardimiyla bunlar metal
yiizeyine bombardiman edilir. Bu tiir iyon implantasyonuna pratikte iyonitriirasyon
islemi denilmektedir. Iyonitriirasyon ile hemen hemen tiim metallerin yiizeyleri
sertlestirilebilmektedir ve bu sertlestirmeye bagli olarak metallerin aginma, yorulma
ve korozyon dayamimlarn artinlmakta, yani Omiirleri c¢ok biiyiikk Olcekte

uzatilabilmektedir.

1960’11 yillardan itibaren uygulama alami bulan plazma nitriirleme, diger yiizey
sertlestirme yontemlerine gore nisbeten yeni bir yontem olmakla birlikte, giiniimiizde
pek cok alanda uygulanmaktadir. Bunun temel nedeni iyonitriirasyonun diger yiizey
sertlestirme yontemlerine gore saglamis oldugu iistiinliiklerdir. Plazma nitriirleme
yonteminin saglamis oldugu onemli bir avantaj, nitriirleme sonrasinda nitriirlenen
yiizeyde saglanan tribolojik Ozelliklerdeki iyilesmelerdir. Bu nedenle plazma
nitriirleme yoOntemiyle malzemelerin tribolojik 6zelliklerinin iyilestirilmesi 6nemli

bir inceleme alanm olarak kargimiza ¢ikmaktadir.

Bu calismada, 700, 800, 900 ve 1000 °c islem sicakliklarinda ve 2, 4, 7, 10 ve 15
saat islem siirelerinde plazma nitriirlenmis Ti6AI4V alagimininin X-Ray difraksiyon
analizleri yapilmig ve yiizeyde olusan tabakalarin mikroyapilar, sertlikleri,
kalinliklar1 ve asinma davraniglart incelenmistir. Ti6Al4V titanyum alasimina plazma
nitriirleme islemi uygulanarak yiizeyde bilesik tabaka ve difiizyon tabakasi olugmasi
saglanmistir. Yiizeyde olusturulan bilesik tabaka istenilen tribolojik 6zelliklerin elde

edilmesini saglayan bir tabakadir. Bilesik tabakada sert nitriir fazlar1 bulunmaktadir.



1.2 Titanyum Nitriirlemenin Esaslan ile ilgili Literatiir Bilgileri

Titanyum ve titanyum alagimlarimin ¢ok cazip Ozelliklere sahip olmasi ¢ogu
endiisride onlarin kullanilmasim olanakli kilar. Onlarin bazi avantajlar: mitkemmel
korozyon direnci, hafiflik ve giiclii yapiya izin veren diisiik yogunlugun verdigi
yiiksek kendine 6zgii mukavemet-agirlik orani; yiiksek sicaklik dayanim kabiliyeti ve
bazi kosullar altinda sifir alti sicaklik uygulamalarinda calisabilme oOzelligidir

(Zhecheva ve digerleri, 2004).

Titanyum alagimlarinin kullanimi, onlarin iyi mekanik ve kimyasal 6zellikleri ve
diisiik yogunluguna ragmen, kotii asinma direncinden dolay1 sinirlidir. Titanyum ve
alagimlarinin  kotii tribolojik ozellikleri iki faktdre baglanmaktadir. Bunlardan
birincisi diisiik islem sertlesmesi ve plastik kesmeye karsi diisiik direng; Bundan
dolay1, asinma direnci zayiftir. ikinci ise siirtinme ile meydana gelen yiiksek
sicakliklar nedeniyle kuru kayma durumunda, olusan yiizey oksitleri ile kotii asinma
direncine sahip olmasidir. Bu oksit kolayca kirilma, dokiilme olarak ortadan
kalkmakta ve aginmaya kars1 yiizeyalt1 tabakalar1 korumasiz kalmaktadir (Molinari

ve digerleri, 1997).

Titanyum ve titanyum alagimlar yiiksek siirtiinme katsayisi, zayif asinma direnci
gibi onlarin zayif tribolojik 6zelliklerinden dolayr makine miihendisligi
uygulamalarinda kullanimlar1 azdir. Zayif asinma direnci degisik yiizey islemleri ve
kaplamalar uygulanarak gelistirilebilir. Bu sekildeki islemler i¢in kullanilan dort
mekanizma vardir: (i) Artik basma gerilmeleri olusturmak; (ii) siirtiinme katsayisini
disiirmek; (iii) sertligi artirmak ve; (iv) ylizey piiriizliilliigiinii azaltmak. Siirtiinme
problemi, titanyumun kristal yapisi ile ilgilidir ve bu problemi degisik termokimyasal
islemler gibi ylizey miihendislik teknolojileri kullanimiyla yiizeyin yapisini
degistirerek biiyiikk 0Ol¢iide {iistesinden gelinebilir. Bu uygulamalarda yiizeyde
titanyum yoktur, ancak titanyumun sert bilesikleri vardir. Bu sekilde mekanik
ozellikleri gelistirmek icin malzeme yiizeyine termokimyasal islemler uygunalabilir

(Zhecheva ve digerleri, 2004).



Asinmayla miicadele etmek ve siirtiinme yapismasini engellemek igin titanyum
alagimlarinin degisik basari seviyeleri ile uygunalabilen yiizey miihendislik teknikleri
farkli kategorilere boliinebilir. Titanyum ve titanyum alasimlarina uygulanan yiizey
mithendisligi iic genis kategoriye ayrlir; yiizey kaplama, yiizey modifikasyonu ve
dublex yiizey islemleridir (Zhecheva ve digerleri, 2004). Martinella plazma
nitriirlemeden sonra Ti6Al4V alagiminin asinma direncinde bir gelisim tespit etmis
ve bu konuda plazma nitriirlenmenin, iyon implantasyonundan daha etkili oldugunu
saptanmistir. Burada nitriirlenmis numunelerin yiizey piiriizliiliigiiniin nitriirlemedeki
sicaklik ve zamanin artisi ile arttig1 bulunmustur (Martinella, Giovanardi, Chevallard

ve Villani, 1985).

Genelde biitiin bilinen ylizey miihendisligi teknolojileri titanyum ve alasimlarina
uygulanabilir. Ancak burada bazi1 6zellikleri g6z 6niinde tutmak gereklidir. Birincisi
ticari kullamsgh titanyum alagimlarinda yiizeyin kompozisyonunu degistirmeksizin
herhangi bir yiizey miithendisligi teknolojisi ile 6nemli bir sertlestirme elde edilemez.
Burada 1s11 sertlestirme islemlerinin cogu etkisiz olmaktadir. Ikincisi Titanyum ve
titanyum alagimlar1 kimyasal olarak aktiftir ve kolaylikla bircok arayer element ile
reaksiyona girer (ozellikle oksijenle); Boylece, biitiin yiizey islemlerinin vakum
icerisinde yapilmasi veya asal gaz korumasinda yapilmasi gerekir. Uciinciisii
titanyum alasimlan ¢ogu difiizyon esash yiizey islemlerinde elementlerin hepsi ile
degisik sicakliklarda reaksiyona girer. Titanyum ve titanyum alagimlarinin mekanik
ozelliklerini gelistirmede, degisik termokimyasal islemler uygulanabilir (Zhecheva

ve digerleri, 2004).

Titanyum ve titanyum alagimlarinin iizerinde 6 -TiN olusturmak icin fiziksel
buhar biriktirme (PVD) gibi biriktirme prosesleri kullanildigr gibi plazma nitriirleme
gibi ylizey modifikasyonu igeren prosesler de kullamilmaktadir (Nolan, D., Huang.,
S. W., Leskovsek, V. & Braun, S., 2006). Titanyum alasimlarinin yiizeyinde
olusturulan 6-TiN tabakasini daha etkin hale getirmek i¢in plazma nitriirleme +
kimyasal buhar biriktirme (PACVD) ile 8-TiN tabakasinin kalinhigini arttirmak

miimkiin olmaktadir (Bordji ve digerleri, 1996).



Giiniimiizde termokimyasal metodlarin iginde, degisik elementlerin malzemenin
yiizeyine difiizyonunu igeren yontemler tercih edilmektedir. Boyle iglemlerle asinma
ve korozyon direnci artirilir, siirtiinme katsayis1 azaltilir ve kolaylikla malzemenin
yiizeyi sertlestirilebilir. Nitriirleme, karbiirleme ve oksitleme islemleri titanyum ve
titanyum alagimlarinin yiizey Ozelliklerini gelistirmek i¢in kullanilan en popiiler

termokimyasal islemlerdir (Zhecheva ve digerleri, 2004).

Asinma direnci diisiilk olan titanyum alasimlarinin yiizeyinde termokimyasal
islemlerle sert bir tabaka olusturulabilir. Titanyum alagimlarin yiizey 6zelliklerini
gelistirmek i¢in kullanilan iyon implantasyonundaki esas diisiince, karbon veya azot
iyonlarindan herhangi birinin vasitasi ile yiizeyde karbiir veya nitriir olugmasini
saglamaktir. Bu elementlerden azot, sertlestirme ve mukavemetlendirme kabiliyeti en

iyi olandir.

Plazma nitriirleme, nitriirlenen tabakalarin derinligi ve bu tabakalardaki faz
olusumunun kontrolii gibi bir¢ok avantajlara sahip olan termokimyasal islemlerden
biridir. Plazma nitriirleme, kisa islem siiresi gerektirir ve dolayisiyla oksitlenme
gerceklesmez. Degisik nitriirleme deneyleri 15 dakikadan 32 saate kadar iglem siireli,
400 °C’den 950 °C ‘ye kadar degisik sicakliklarda yapilmustir. Ti-10V-2Fe-3Al ve
Ti-6Al-4V icin 600’den 2000 HV’ye kadar mikrosertlik ve 50 um kadar kalinlik
degerlerinde bilesik tabaka elde edilmistir. Bu tip islemler 6zel ara¢ ve yiiksek iyon
enerjisi  gerektirmektedir. Plazma nitriirlemenin tek dezavantaji titanyum
alagimlarinin  yorulma mukavemetini diisiirmesidir; Bununla birlikte; islem
sicakliginin azaltilmasi ile bunun iistesinden gelinebilecegi saptanmistir (Zhecheva

ve digerleri, 2004).

1100 °C islem sicakligin izerinde tetragonal kafes yapisinda olan &-Ti;N tabakasi
stabil degildir. Boyle yiiksek bir sicaklikta titanyum alasimlan nitriirlendiklerinde &-
Ti,N tabakasi olusmaz (Molinari ve digerleri, 1997). Titanyum nitriir tabakalar 700-
1100 °C arasinda azot difiizyonu sayesinde Ti-6Al1-4V alasiminim nitriirlemesi ile

elde edilir. Yiizeyde olusturulan 6-TiN tabakasi asinma ve siirtiinme ozelliklerini



gelistirmede Onerilir ve bundan asinma davranigim gelistirmede yararlanilir. (Taktak

ve Akbulut, 2006).

Nitriirlenmemis alagimda yiizeydeki TiO; ile iyi korozyon direnci saglanmakta,
nitriirlenmis numunelerde ise, yiizey nitriirlerinin kimyasal ataletinden dolay1 iyi
korozyon davramisi sergilemektedirler (Rossi ve digerleri, 2003). Demirdist
metallerin nitriirlenmesinde karsimiza ¢ikan en Onemli problemlerin basinda bu
metallerin genel olarak oksijene karsi afinitelerinin yiiksek olmasindan dolay1

yiizeyinde olusan oksit tabakasinin, azotun difiizyonuna gosterdigi direnctir.

Makine parcalarinin asinma direnci nitriirleme ile bircok calisma sartlarinda
uygun sonug verecek sekilde gelistirilmis olup, burada asinmaya karsi esas gorevi

sert nitriir tabakalarinin sagladigi saptanmistir.(Bacci ve digerleri, 2000).

Titanyum alasimlarinda nitriir tabakalarinin olusumu karmasik bir mekanizmaya
sahiptir ve malzeme icinde ve gaz metal arasi sinirda ayn1 zamanda gerceklesen
birka¢ reaksiyonu icermektedir. Nitriirlemenin difiizyon islemi kinetigi birkag
arastirmaci tarafindan incelenmistir. Titanyum iginde gaz nitriirleme sirasinda
nitriirlerin bilyiimesi ve olusumu i¢in basitlesmis fiziksel bir model ortaya atilmistir.

Nitriirleme sirasinda numune yiizeyinin faz gecisleri asagida yazildig: gibidir.

a-Ti— a (N)-Ti — &-TipN— 6-TiN

Nitriirleme sirasinda yiizey tabakalarmin gelisimi Sekil 1.1°de sematik olarak
goriilmektedir. Yukarida tanimlanan nitriir tabakalarin olusumu igin fiziksel model,
saf titanyum i¢inde azotun diflizyonunu varsayarak gelistirilmistir ve Ti-N faz (Sekil
1.2) diyagraminda difiizyon kurallari ile sonug elde edilebilir (Zhecheva ve digerleri,

2004).
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Sekil 1.1 Titanyum nitriirleme siiresince yiizey tabakalarinin olusumu ve

biiytime kinetiginin sematik gosterimi

Molinari ve arkadaslar1 24 saatlik islem siiresinde 700, 800 ve 900 C’de Ti-6Al-
4V alasimini plazma nitriirlemislerdir. Nitriirleme sonucunda sirasiyla 1-2, 3-4 ve 5-
7 um’lik bilesik tabaka kalinliklar elde etmislerdir. Nitriirleme numuneleri farkl yiik
(50, 100, 200N) ve kayma hizlarinda (0,3, 0,6, 0,8m/s) pim disk asinma cihaziyla
kuru kayma deneyleri yapmislardir. Molinari, plazma nitriirlenmis Ti6Al4V alagimi
tizerinde yapilan siirtiinme grafiklerinde 2 veya 3 basamak gozlemistir. Birinci
basamakta aginma sert nitriirlii tabakalar tizerinde devam etmekte, ikinci basamakta
ise nitriirlii tabakalarin aginmasi ile ortaya ¢ikan difiizyon tabakasi ve Ti6Al4V
alagimi {izerinde devam etmektedir. Ti6Al4V alagiminin asinma direncinde plazma

nitriirlemeden sonra artis oldugu saptanmistir (Molinari ve digerleri, 1997).

Patlatmali sok igleminden sonra plazma nitriirlenmis Ti6Al4V alasiminin kuru
asinma davranigt bir pim disk asinma cihaz1 kullamilarak incelenmistir. Plazma
nitriirleme 3, 6, 9 ve 12 saatlerde, iic farkli (700, 800 ve 900 0C) sicaklikta
gerceklestirilmistir. En kiiciik asinma miktarinin deneyler icerisinden 12 saat 900

9C‘deki numunede oldugu saptanmistir (Taktak ve Akbulut, 2006).



Molinari ve arkadaslar1 800 °C gibi yiiksek bir sicaklikta nitriirlenmis Ti6A14V
alagiminda elde edilen bilesik tabakanmin diisiik yiik ve diisiik kayma hizlarinda iyi bir
asinma davranis1 gosterdigini tespit etmiglerdir. Fakat bu numunelerde artan yiik ve
kayma hizlarinda asinma direnglerinin diistiigiinii ve bu artan yiik ve kayma hizinda
daha yiiksek asinma direncini 900 °C’de nitriirlenmis numunelerin gosterdigini
saptamiglardir. Bunun sebebini de yiiksek yiik ve yiiksek asinma hizlarinda malzeme
yiizeyindeki bilesik tabakanin asinmasindan sonra yiiksek sicakliklarda nitriirlenen
numunelerin difiizyon tabakalar1 daha kalin ve sertligi daha yiiksek oldugu i¢in daha
yiikksek asinma direnci gostermesi olarak aciklamaktadirlar. Bu nedenle nitriirleme
isleminin miimkiin oldugu kadar yiiksek bir sicaklikta (6rnegin 900 °c gibi)
yapilmasi gereklidir. Nitriirleme islemi sonrasi ancak bu durumda difiizyon

tabakasinin sertligi artmaktadir (Molinari ve digerleri, 1997).

Titanyum ve titanyum alasimlarinin yiizey ozellikleri malzemenin kimyasal
kompozisyonuna ve nitriirleme islem parametrelerine giiclii sekilde baghdir.
Nitriirlenmis titanyum ve titanyum alagimlarinin karakteristikleri asagida 6zetlendigi
gibidir.

® Malzemenin yiizeyi tizerinde 3-TiN ve &-TixN olusumu

e Bagslica azot¢a zengin o-Ti kat1 ¢6zeltisini iceren kalin difiizyon tabakasi

¢ Malzemenin kimyasal kompozisyonuna ve islem parametrelerine bagh
mikroyapisal degisimler

® Malzemenin kimyasal kompozisyonuna ve islem parametrelerine bagl
yiizey sertliginin yiiksek degerleri; ve

e Nitriirlemeden 6nce ve sonra cok iyi korozyon direnci (Zhecheva ve

digerleri, 2004).

Titanyum nitriir yliksek sertlik, yiiksek kimyasal ve fiziksel kararlilik, yiiksek
ergime noktasi, iyi 1s1l ve elektriksel iletkenlik gibi onun benzersiz karakteristigi
nedeniyle biiyiik teknolojik 6dneme sahiptir. Titanyum nitriir ayrica yar iletkenler i¢in
iyi bir iletken malzeme ve fiizyon reaktorleri icin umut verici olan bir malzemedir.
Ustelik nitriirleme titanyumu ¢ok yonlii bir malzeme yapar. Titanyum ve onun

alagimlart mitkemmel mukavemet-agirlik orani, kirilma toklugu, korozyon direnci ve



biyouyusabilirlige sahiptir. Titanyum ve alagimlarinin nitriirlenmesi; asinma
karakterlerini, catlak baslama, yorulma direnci ve malzemelerin bu smifi igin
uygulama alam genislemesi i¢in bilyiik bir potansiyele sahiptir. Bu uygulamalar
tribolojik ve ortopedik alet, disliler, valfler, pompalar ve iki yiizeyin birbirine yiik
altinda ve relatif hareketini iceren degisik miihendislik parcalarini igerir. Ilave olarak
titanyum nitriir kaplanarak olusturulan malzemeler kesme ve kalip takimlarinda

kullanilir (Akbulut, Inal ve Zimmerly, 1999).

Metin ve Inal’in Ti-TiN sisteminde basarili Ti-N faz diyagrami ¢aligmalar1 vardir.
Titanyum diisiik sicaklikta (hcp) a-faz ve 883 °C’de yiiksek sicaklikta (bcc) B-faz
arasinda allotropik gecis gosterir. Faz diyagramlarinda titanyumca zengin kisim
degismeden kalirken, 3-TiN ve &-Ti,N fazlarinin ¢6ziinebilirlik ve kararlilik araliklart
degisir. Yiiksek sicaklikta arayer azot kararliligi kismimi Ti-N faz diyagrami gosterir.
a-fazi McDonald ve Wallwork ve Wriedt’e gore %22 sinir kompozisyona kadar
uzanir. Toth, Etchessahar ve arkadaslarina gore bu deger %25°tir. &-Ti,N faz1 Ti-N,
faz diyagraminda homojenligi ¢ok dar bir aralikta ve tetragonal bir yapidadir.
Etchessahar ve arkadaslari ¢oziiniirlik alanim 700-900 °C sicakliklari icin %33.6-
32.9 oldugunu 6ne siirmiislerdir. Etchessahar’e gore € fazinin kararlilg 1065 °C’ye
(peritektoid sicaklik) kadar uzanir. Rennback ve arkadaslari, Bars ve arkadaslan ve
McDonald ve Wallwork sirasiyla bu fazin kararliliginin 1593, 1350-1450 ve 1100 °C
yiikksege kadar oldugunu one siirmektedirler. Kiibik 8-TiN faz1 azot icin genis
coziintirlik dagilimi gosterir. 6-TiN’nin maksimum azot c¢oziiniirliiginin %51
oldugu kabul edilebilir. Uzun periyotlu sertlestirmelerden sonra Ti4N3 ve tetragonal
0’ fazlan sirasiyla Lengauer ve Etamayer ve Ethessahar ve arkadaslari tarafindan
tespit edilmistir. Nitriirleme kinetigi ve difiizyon ¢alismalari i¢in kullanilan diftizyon
orneklerinde, bu fazlar deneylerin kisa zamanlarindan dolay1 goriillmemektedir

(Taktak ve Akbulut, 2004).
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Sekil 1.2 Ti—N faz diyagrami

Bilesik tabakanin sertlik degeri genelde titanyum nitriir iceren faz kompozisyonu
yiiziinden ¢ok yiiksektir ve sertlik, doymamis c¢ekirdek icinde matrisin ana
mikrosertligine uzanan difiizyon bolgesi boyunca diismektedir. Arastirmacilar
tarafindan plazma nitriirlemeden sonra Ti6Al4V, Til0V2Fe3Al ve Ti8Al1MolV igin
600’den 2000 HV’ye kadar mikrosertlikte, 50 pum kalinliginda bilesik tabaka
saptamislardir. 1,5-14 saatte, 700-1000 OC sicakliklarda plazma nitriirlemede Ti-6Al-
4V’1n mikrosertligi 1700 HV’ye kadar yiikselebilmektedir. Plazma nitriirleme icin
sicaklik ve zaman etkisinin distiinde nitriir tabakalarin karakteristigini belirlemede
gaz kompozisyonun da 6nemli rolii vardir. Tablo 1.1 900 °C, 14 saat i¢in titanyum ve
Ti-6Al-4V’nin plazma nitriirlenmesinden sonra bilesik tabakalarin kalinlif1 ve yiizey
sertligi  iizerinde gaz kompozisyonunun etkisini  gostermektedir. Gaz
kompozisyonunun titanyumun yiizey 6zellikleri ile bagimliligi incelenmistir. Azot-
hidrojen gaz kansimlari kullamildiginda nitriirlenebilme kabiliyetinde artig

saptanmistir (Zhecheva ve digerleri, 2004).
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Tablo 1.1 900 °C’de 14 saat plazma nitriirlenmis numunelerin yiizey sertligi ve bilesik tabaka kalinhigi

tizerine gaz kompozisyonunun etkisi

Gaz kompozisyonu (%) Yiizey sertligi Bilesik tabaka kalinlig
(um)
N H Titanyum Ti—-6Al-4V Titanyum Ti—-6A1-4V
100 - 945 808 7-8 5
80 20 1003 830 7 5-6

Elektrokimyasal teknikleri kullanarak parlak bosalmada nitriirlenmis Ti6Al4V
alagimimin korozyon davranigi incelenmistir. 5 wt% HCI gibi cok korozif ortamda
titanyum alasimi asirt sekilde korozyona ugramis, nitriirlenmis numuneler buna
diren¢ gdstermistir. Bununla birlikte 700 °C’de nitriirlenmis numuneler, 900 °C’de
nitriirlenmis numunelerden daha kotii korozyon davranigina sahiptir. Bu durum,
muhtemelen diisiik sicaklikta olusturulan nitriirlenmis tabaka icinde var olan €
nitridin J nitriirden daha diisiik korozyon direnci yiiziindendir ve bu sicaklikta elde

edilmis modifiye tabakanin sinirl kalinligindan dolayidir (Rossi ve digerleri, 2003).

Parlak bosalmali iyon nitriirleme, islem kosullarmin ¢ok yonliiliigiinden dolay1
cok ilging bir tekniktir. Parlak bosalma iyon nitriirleme islemi kisa islem zamant,
titanyum alagimlan iizerinde ¢ok sert, nitriirlenmis yiizey tabakalar1 elde etmek igin
kullanilan islem olarak iyi bilinir. Aslinda alagimin kimyasal kompozisyonu ve
calisma kosularinin bir fonksiyonu olarak, iyon nitriirleme islemi esasen degisik
oranlarda & (TiN kiibik nitriirden kaynaklanan, 2400HV maksimum serlik ile) ve ¢
(TioN ile tetragonal bir nitriir ve 1600 HV’nin maksimum sertlik) fazlarini igeren
siirekli bir yiizey tabakasi (bilesik tabaka) iiretir, ve a fazin azot (arayer kati ¢ozeltisi,
hep titanyum, 1323 K ‘de 23 wt % maksimum azot igerigi ile) kristal yapisi ile
karakterize edilmis i¢ difiizyon tabakasi o+ metal matrisinde gomiilmiistiir (Rossi

ve digerleri, 2003).

900 °C‘de 12 saat plazma nitriirleme ile yapilan ¢alismalarda iist tabakalarin o-
TiN ve &-Ti,N c¢okeltilerini icerdigi ve takiben azot stabilize edilmis tek faz a kati
cozeltisi icerdigi saptanmistir. Bu bolgenin {iistiinde rekristalize olmus a fazi net bir

sekilde goriilebilir. f fazinin hacimsel boliimiiniin yiikselmesi, azot igerigini diistirtir.
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Son olarak o+f karisim dengesini igeren is pargasi cekirdegini igcermektedir.
Muraleedharan ve Meletis 16 saat 480 °C ‘da yogunlasmis plazma ile Ti6Al4V
alasimini  nitriirlemisler ve 1500 HV civarinda sertlik elde etmislerdir.
Muraleedharan ve Meletis bilesik tabaka saf titanyumda Ti-6Al-4V’dan her zaman
daha kalindir, buna karsin difiizyon tabakasi tam tersidir. Rie ve Lampe, Bariskina ve
arkadaslarinin benzer incelemerinde, Al ilavesinin titanyuma azot difiizyon oranim
artirdi@in1 saptamislardir. Rie ve Lampe Al iceren titanyum alasimlarinda Ti AIN
fazi, 8-TiN ve &-TipN tabakasi altinda olustugunu bulmuslardir (Inal ve digerleri,

1999).

Titanyumun iyonitriirasyon islemi ile ilgili literatiir bilgileri sonucunda %20 H, ve
%80 N, gaz kompozisyonunda malzeme yiizeyinde elde edilen sertlik ve tabaka
kalinliginin bir maksimum gosterdigi goriilmektedir. Ayrica titanyum alagimlarinin
plazma nitriirlenmesinde 2-15 saat islem siiresi ve 700-1000 °C sicaklik islem
parametreleri segilerek uygulama yapmanin miimkiin oldugu saptanmistir. Caligmada
titanyum alasimlarinin plazma nitriirlenerek yiizeyde olusturulan bilesik ve difiizyon

tabakalar ile asinma direnci ve yiizey sertliklerindeki artislar saptanmaktadir.



BOLUM iKi

PLAZMA VE PLAZMA iLE YUZEY SERTLESTiRME

2.1 Plazma

Maddenin kati, s1vi, gaz ve plazma olmak iizere 4 hali vardir. Bu haller arasindaki
asil fark sahip olduklar1 enerjidir. Yani maddenin konumunun degistirilmesi,
maddeye verilecek veya maddeden almacak enerji ile ilgilidir. Ornegin kat: haldeki
bir maddeye, enerji vererek sivi, sivi hale enerji vererek gaz ve gaz durumundaki
maddeye de belirli bir enerji vererek plazma haline gecirmek miimkiindiir. Bu
islemin tersi yapilarak da yani verilen bu enerjileri geri alarakta maddeyi tekrar

plazma halinden gaz, siv1 ve kati hale gecirmek miimkiindiir.

Kat1 +E¢; <> S1v1 (Ergitme)
S1v1 +Epy, < Gaz (Buharlastirma)

Gaz +Eiyon <> Plazma (Iyonize Etme)

Plazma, icerisinde iyon, elektron, uyarilmig atom, foton ve nétral atom veya
molekiil iceren bir karisimdir. Bir atoma iyonizasyon enerjisinden daha biiylik bir
enerji verilirse atom iyonize olur. Bu islem eger gaz kiitlesi i¢in gerceklestirilirse
plazma elde edilmis olur. Pratikte plazma, 1s1 enerjisi verilerek, 1sinla veya
elektriksel bosalma ile elde edilir. Plazma elde etme yontemlerinin en 6nemlisi ve en

yaygin olarak kullanilani elektriki bosalmadir.

2.1.1 Elektrik Bosalma Mekanizmas:

Bir elektrik gerilim kaynagi gaz i¢inde bulunan iki iletken plaka arasina baglanirsa,
belirli sartlar gerceklestirildigi taktirde, yani tatbik edilen gerilim plakalar arasindaki
gazin delinme geriliminin iizerinde ise, bu iki plaka arasinda bir elektrik bosalmasi
olur ve bu iki iletken plaka arasinda bir elektrik akimi akar. Burada akan akimin

biiyiikliigiine gore ortaya cikan elektrik bosalmasi sistemleri siniflandirilmistir. Eger

13
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bosalmada akan akimin siddeti 10 amperden biiyiik ise elde edilen sistem elektrik
arki adim alir. Normal halde gazlar yalitkandir. Ancak gaz iyonize edilirse (plazma)
iletken olur. Bir atomun iyonize olmas1 demek, ¢ekirdegin etrafindaki elektronlardan
en az birini kaybedip pozitif yiiklii hale gelmesi demektir. Bunun i¢in atoma digsardan

0 atomun iyonizasyon enerjisinden daha biiyiik bir enerji vermek gerekir.

2.1.2 Parlak Bosalma (Glow Discharge)

Yiizey miihendisligi uygulamalarinda glow discharge (Parlak Bosalma) bir dogru
akim kaynagindan veya bir alternatif akim kaynagindan olusturulmaktadir. Yiizey
sertlestirme islemlerinde yalmiz dogru akim parlak bosalmasi (glow discharge)

yaygin olarak kullanilmaktadir.

(V]
Ust normal
Elektrik Bogalmasi
1000 1
Townsend Korona
= Bosalmasz Bag.
:5 . Alt normal
ol Elektriksi
= |'Bum|'mﬂﬂ
E = Naormal
S Vs Eleknrik
B C Bogalma
b
V .
g 5
E F
Ark
H Bogalmasi
Vi
A [A]
Akum (Amper)

Sekil 2.1 Dogru akimda elektrik bosalmasi ¢esitleri ve bu bosalmalardaki gerilim-akim iliskileri

Bir glow discharge plazmasi, iki elektrod arasina birka¢ yiiz voltluk potansiyel
farki uygulanmasiyla 10 mbar kadar diisiik bir basincta olusturulabilir. Ilave olunan
gaz, meydana gelen elektrik alani icerisinde iyonlasir ve glow discharge ile birlikte

bir parlama olay1 goriiliir.
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Bir iyonitriirleme sisteminde kullanilan dogru akim igin akim ve gerilim
arasindaki baginti Sekil 2.1°de gosterilmistir. Bu, sekildeki egrinin F-G arasindaki
instabil plazma bolgesinde yapilir. Niifuziyetin yiiksek olmasi ve islemin kisa siirede
yapilabilmesi icin egrinin G noktasina yakin caligmak gerekir. Ancak plazma bu
nokta civarinda instabil oldugundan sik sik ark tesekkiil edebilir. Ark olay1
malzemenin yiizeyini bozar. Bu nedenle ark olaylarin1 6nlemek ve stabilitenin temin
edilebilmesi amaciyla gii¢ kaynaginda cesitli kontrol sistemleri kullanmak gereklidir.
Bu kontrol sistemleri ¢ikis gerilimini, akimini, gerilim artig hizini, akim artis hizim
ve sicaklig1 kontrol altinda tutarlar. Bu ayar olanaklar1 sayesinde nitriirlenen tabaka

kalinlig1 ve yapisi istenen en iyi sonucu verecek sekilde degistirilebilir.

2.1.3 Plazmamn Ozellikleri

Plazmanin kendine has 6zellikleri vardir. Bu o6zellikler;

a) Plazma dis ortama kars1 elektriki olarak nétrdiir. Yani plazma igerisindeki

pozitif yiiklerin sayis1, negatif yiiklerin sayisina esittir.

b).Plazma igerisinde disosyasyon, iyonizasyon ve bu olaylarin tersi olan
rekombinasyon olaylan siirekli meydana gelir. Bu olaylar kendi aralarinda plazma

icerisinde bir dinamik denge halinde bulunurlar.

c) Plazma iyi bir elektrik ve 1s1 iletkenidir. Plazma igerisindeki parcaciklar (iyon
ve elektronlar) bir enerji tasiyicisidirlar. Dolayisiyla elektrik ve 1s1 enerjisini de
tasirlar. Plazma icerisindeki hizlarmin yiiksek olusu nedeniyle 6zellikle elektronlar

elektrik ve 1s1 iletiminde esas rolii oynarlar.

d) Plazma rotasyonsimetrik bir yapiya sahiptir. Buradaki silindir simetrisini

saglayan katoddan ¢ikip, anoda kadar kendini idame ettiren plazma akisidir.
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e) Plazma yiiksek sicaklik ve enerji yogunluguna sahiptir. Plazmanin sicakligi,
enerji yogunlugu, iyonizasyon derecesi (iyonize olmus atom sayisinin toplam atom
sayisina orani) ve plazma c¢ikis hizi (elektron hizi) plazma ekseni iizerinde

maksimum olup, radyal yonde disa dogru bu degerler hizla azalir.

f) Plazmaya elektrik ve manyetik alanla etki edilebilinir. Elektrik ve manyetik
alan icerisindeki bir yiiklii parcaciga etkiyen kuvvet F=q.E+q.(VxB) olarak verilir.
Burada q.E elektrik alaninin yiiklii parcaciga etki ettirdigi kuvvet olup, bu kuvvetin
olusmas1 yiikli parcacigin hareketli olmasimmi gerektirmeyip, bu kuvvet yiiklii
parcaciklarin anod-katod dogrultusunda hareketini (enerjisini), dolayisiyla plazma
akis hizim1 meydana getirir. q(VxB) ise, B indiiksiyonuna sahip bir manyetik alan
icerisindeki V hizina sahip bir q yiikiine B magnetik alanindan etkiyen kuvvet olup,
bu Lorentz kuvveti olarak bilinir. Lorentz kuvveti daima hiz yoniine diktir. Bu
nedenle elektrik alaninin aksine manyetik alan, yiiklii par¢acigin enerjisine tesir
etmez. Sadece yiiklii parcacigin hizinin yoniinii degistirir. Hizin biiyiikliigiine bir

etkisi olmaz.

g) Plazmay1r magnetik ve termik olarak sikistirmak, dolayisiyla enerji

yogunlugunu ve sicakligini sinirsiz bir sekilde yiikseltmek miimkiindiir.

2.1.4 Plazma Cegitleri

En iyi simiflandirma, plazma icindeki basinca gore yapilabilir. Buna gore plazma

lic gruba ayrilir.

a) Diisiik basig plazmalan P<1,3. 10% Pa
b) Orta basing plazmalari 1,3.102< P<1,33.104 Pa
c) Yiiksek basing plazmalar1 P>1,33. 10* Pa

Plazma icerisindeki yiiksek basing, yiiksek elektrik alan1 ve yiiksek yiiklii parcacik
yogunluguna neden olur. Yiiklii parcacik yogunlugu, atomlarla elektronlarin elastik

olmayan carpigmasi neticesi ortaya ¢ikan iyonizasyon ihtimaline baglhidir.
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Basinc1 1 bar’dan kiiciik olan plazmalar, pozitif iyonlar, nétral atomlar ve
elektronlarin olusturdugu ii¢ gazdan meydana gelmis olarak diisiinebiliriz. Bu
durumda termik denge yoktur. Termik dengenin olmasi icin elektronlarin sicaklig

plazma sicakligina esit olmalidir. Yiiksek basing¢ plazmalarinda termik denge vardir.

Plazma endiistride;
¢ Plazma kaynaginda,
¢ Ergitme ocaklarinda,
e Plazma ile kesme ve islemede,
¢ iyon implantasyon isleminde,
® Yiizey kaplamada,
e [sil islemde,
e Atom santrallerinde yiiksek sicaklik eldesinde,
e  MHD generatorlerinde enerji eldesinde,
e Alasim eldesinde,

e Direk rediiksiyonda kullanilmaktadir (Karadeniz, 1984).

2.2 Plazma ile Yiizey Sertlestirme

Malzemelerin tribolojik ozelliklerini 1iyilestirmek, yiizey sertligini, asimnma
direncini ve yorulma dayanimim artirmak amaciyla yapilan bircok yiizey islem
teknigi mevcuttur. Genel olarak termokimyasal islemler kat1, sivi veya gaz ortaminda
gerceklestirilir. Son yillardaki uygulamalarda, bu islemlerin ¢ogu igin elektriki
bosalma (glow discharge) ortami kullanilmaya baslanilmistir. Maddenin kati, sivi,
gaz ve plazma olmak iizere 4 hali vardir. Pratikte plazma, 1s1 enerjisi verilerek, 1sinla
veya elektriksel bogalma ile elde edilir. Plazma elde etme yontemlerinin en 6nemlisi

ve en yaygin olarak kullanilan1 elektriki bosalmadir.

Yiizey islemlerinde plazma ortammin kullanilmasi yayginlasarak devam

etmektedir. Bu yontemin temelleri yaklasik 70 yil 6nce Bernhard Berghaus
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tarafindan atilmis ve giiniimiizde endiistri i¢in vazgecilmez bir unsur olmustur.
Plazma destekli yayinim islemlerinde amag, karbon veya azot gibi ara yer atomlarini
parca ylizeyine gondermektir. Bu atomlar malzeme icerisinde bulunan alagim
elementleriyle birleserek asinma ve korozyona dayanikli bir yap1 olusturur. (Celik

vd. 2002)

2.2.1 Plazma ile Nitrasyon (Iyonitriirasyon)

Son yillarda plazma ile nitriirleme yontemi, bilinen nitriirleme yontemlerine gore
bircok avantaja sahip olmasi nedeniyle endiistrinin ilgisini ¢ekmektedir. Yiizey
sertligi ve sertlesme derinligi islem zamanina, sicakligina, gaz karigimina ve
malzemenin alasim icerigine baghdir. Gaz, tuz ve iyon (plazma) nitriirasyonu olmak
tizere degisik nitriirasyon teknikleri vardir. Malzemelerin yiizeylerine azot verilerek
uygulanan nitriirasyon isleminde uygulama siiresinin ¢ok uzun olmasi, bu siirenin

kisaltilmasi yoniinde arastirmacilan siirekli mesgul etmistir.

Plazma ile nitriirleme islemi, oOzellikle biomedikal uygulamalarda, motor
pistonlarinda, krank millerinde, valflerde, kam milinde, dislilerde, matkap, zimba
gibi kesici takimlarda, derin ¢ekilebilen malzemelerde, donme ve egilmeye maruz
kalan tiim makina parcalarinda kullanilmaktadir. Bu iglemin ekonomik ve kolay

uygulanabilmesi endiistride kullanim alanini artirmistir.

2.2.1.1 Iyonitriirasyon Mekanizmasi

Iyon nitriirleme teknolojisi B.Berghaus tarafindan 1932 yilinda Almanya’da
kesfedildi ve endiistriyel uygulamas1 Almanya ve Isvicre’de 1967 yilinda baslad.
Yontemin farkina varilarak, degisik uygulamalar1 icin gelistirme calismalarina

baslanildi ve Japonya’da 1973 yilinda basariya ulasildi.

Iyonitriirasyon enerji ve kiitle transfer mekanizmasi: Is pargasi, giic kaynagmin

negatif (-) kutbuna, vakum kabida pozitif (+) kutbuna baglanmistir. Yiiksek voltajli
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elektrik enerjisi azot gazindan azot iyonlar elde etmek i¢in kullanmilir. Pozitif yiiklii
iyonlar, elektrik alam ile hizlandirilirlar ve katod olan is pargasi iizerine ¢arptirilirlar.
Iyon bombardimany, is parcasi yiizeyinde sacilma olarak bilinen, atomik seviyede bir
temizleme yapar. Bu, is parcasinin yiizeyinin 1sinmasina ve yiizeye azot yayinmasina
neden olur. Bu islem, azot ihtiva eden bir atmosferde, ¢ok diisiik bir basing altindaki

vakum kabu icerisinde yapilir. Islem esnasindaki basing 0.1-10 mbar arasindadr.

Iyonitriirasyon olaymni en iyi agiklayan modellerin basinda Edenhofer modeli
gelmektedir. Bu modele gore anod-katod arasindaki gerilim diisiimii dolayisiyla
hizlanan yiiklii pargaciklar ¢arpisma ile katod oniinde gaz atomlarim iyonize ederler,
ortaya cikan iyonlar, pozitif yiik tasiyicisi halinde metal yiizeyine carparlar. Anod
katod arasinda gerilim diisiimii lineer olmayip, diislimiin hemen hemen tamami
katodun birka¢ milimetre Oniinde gerceklestiginden biitiin ¢arpisma ve
iyonizasyonun tamamina yakini bu bolgede cereyan eder. Katod (is parcasi) iizerinde
olusan cizgi halindeki parlaklik is parcasinin kenarlarim takip ettiginden biitiin yiizey
(delikli, diiz karmasik vs.) homojen iyon bombardimanina maruz kalir ve malzeme

yiizeyinde homojen sertlesme derinligi elde edilir.

Iyonitriirasyonda islem kabi i¢indeki basing 0,1-1,0 Torr arahiginda, anod-katot (is
parcasi) arasina tatbik edilen dogru akimin gerilimi 100-1500 Volt araliginda, is
parcasi iizerine gelen akim yogunlugu da 100-1000 Am™ arasinda degismektedir.
Kullanilan gaz No+H, karisimidir. Islemde anod-katod arasina tatbik edilen elektriki
gerilim sayesinde anod-katod arasinda bir parlak (1s1kl1)) bosalma olmakta ve bir
plazma ortami olugmaktadir. Plazma icine giren N, ve H, molekiilleri plazma
icindeki hareketli parcaciklara (6rnegin elektron ve iyonlara) ¢arparak disose olup
atomlarina ve akabinde de iyonize olup iyon ve elektronlarina ayrilmaktadirlar.
Olusan gaz iyonlari (N+1, H+1) anod-katod arasina tatbik edilen gerilim (U) sonucu
anod-katod arasinda olusan elektrik alan1 E=U/l ( 1 = anod-katod arasi uzaklik)
etkisinde kalarak F=q.E kuvveti ile katoda (is parcasina) yonelip, sonugcta belirli bir
hiz ve kinetik enerji ile is parcasina (katoda) carpmaktadirlar. Pozitif iyonlar negatif
kutup olan is parcasina ¢arparak parca yiizeyinden igeriye dogru difiize olurken, bir

kisim enerji 1s1 enerjisine doniigiir ve i parcasimi 1sitir. Bu arada iyonlarin is
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parcasina carpmasindaki enerjinin bir kismi da is parcasindan pargacik (elektron,
iyon, atom) kopartarak sacilma olusturur. Burada islem parametrelerinden biri olan
malzeme sicaklifi, anod-katod arasina tatbik edilen gerilimin degistirilmesiyle
ayarlanir. Islem siiresi sartlara bagli olarak 10 dakika ile 20 saat arasinda

degisebilmektedir.

Iyonlar yiizeye carpinca su olaylar meydana gelir;

a) Sacilma olay1: Yiizeye carpan iyonlar yilizeyde yiiksek sicakliklar olusturarak
buharlasmaya yol agarlar. Bunun sonucunda is pargas1 yiizeyindeki demir ve diger
alagim elemanlar1 atomlar1 ve diger metalik olmayan element atomlar1 (C, O, N) ile
elektronlar yiizeyden uzaklastirilir. Malzeme yiizeyine sagilma islemi uygulanarak

yiizey sertlestirmeye elverisli temiz bir yiizey tabakasinin elde edilmesi saglanir.

b) Isinma: Yiizeye carpan iyonlar is parcasinin icine dogru niifuz ederken, kalan
iyon enerjisi 1siya doniisiir. Bu 1s1 enerjisi parcanin istenilen sicakliga kadar

1sinmasini saglar.

c) Birikme: Yiizeye carpan iyonlarin bir kismi is parcasina yayinirken, bir kismi
sacilma olayim saglar. Sagilan demir atomlan ile yiiksek enerjili azot atomlar yiizey
civarinda FeN seklinde birlesip metal yiizeyinde birikebilirler. FeN sicak metal
yiizeyinde kararsizdir. Bundan dolay1 kararli diger nitriirlere doniisiirler (Fe,;N, FesN,
FesN). Doniisme sirasinda serbest kalan azot atomlart metale difiize olur veya

plazmaya doner.

Sacilma ve birikme Onemli Olgiide kullanilan gaza baglidir. Ayrica basinci ve
voltaji degistirmek suretiyle bu iki olayin olusumunu degistirmek miimkiindiir.
Ornegin gaz basincimin azaltilmas1 (partikiiler yogunlugunun azaltilmasi) yiizeyden
sacilan atomlarin serbest yol mesafesini arttirmakta, demir ile azotun birlesme

olasiligini azaltmaktadir.
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Iyon nitriirasyonu aciklayan bir diger model ise bos kose+N iyonu cifti

olusumudur. Bu goriige gore iyon bombardimani metal yiizeyinde kristal hatalar

olusturmakta ve N iyonlar1 ile meydana gelen bu hatalarda bos koseler birleserek

stabil bos kose+N iyonu ciftleri ortaya ¢ikmaktadir. Metal icine yayinan bu ciftlerin

diflizyonu yeralan difiizyonudur ve azot atomunun arayer difiizyonundan daha hizh

olarak gerceklesir (Karadeniz, 1990).

Her iki goriiste agiklandigr gibi iyonitriirasyon islemi sonu¢ olarak bir difiizyon

olayidir. Nitriir tabakasinin mikroyapist azot atomlarinin difiizyon oranina baglh

olarak sekillenecektir. Difiizyon mekanizmasi asagidakilere baghidir;
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1. Malzemenin bilesimi

2. Konsantrasyon gradyanti
3. Sicaklik
4. Zaman

1- Malzemenin bilesimi: Alasim elementlerinin nitriir tabakasi olusumunda
onemli rolleri vardir. Nitriir tabakasinin sertligi, kalmligt ve mikroskobik yapisi

biiylik oranda malzemenin icerdigi alasim elementleri miktarina baglhdir.

2- Konsantrasyon farki: Iyonitriirasyon islemi sirasinda ortama verilen gaz
karisim oranlart olugan nitriir tabakasinin yapisini etkilemektedir. Iyonitrasyon
isleminde kullanilan gaz karisimi genellikle H, ve N, gazlarinin farkli oranlarda
bilesiminden olugmaktadir. Hidrojen atomunun iyonizasyon enerjisi 13,5 eV ve azot
atomunun iyonizasyon enerjisi ise 14,54 eV degerindedir. Dolayisiyla hidrojen gazi,
anot ile katod arasina uygulanan diisiik gerilim degerlerinde (400-450 V) bile iyonize
olacak ve olusan hidrojen iyonlarnn katoda carparak hem sacilma olayin
gerceklestirecek hem de is pargasinin 1sinmasini saglayacaktir. Azot gazi ise iyonize
olmak i¢in sistemden daha biiyiik enerji alacaktir ve aldig1 bu biiyiik enerjiyi katoda
carptiginda verecek, dolayisiyla is parcasinin sicakligimin artmasinda daha etkili

olacaktir.

3- Sicaklik: Sicakhigin difiizyonu arttiric1 etkisi bilinmektedir. Iyonitrasyon
isleminde de sicakligin nitriir tabakasinin sertligi, kalinlig1 ve mikroskobik yapisina
etkisi biiytiktiir. Sicaklik artisi ile birlikte difiizyon hizi artmaktadir ve sicaklik artist
ile birlikte beyaz tabakay1 olusturan fazlar da olusmaya baslar. Dolayisiyla sicaklik
artisgina bagimli olarak difiizyon tabakasi kalinhigi da artmaktadir. Iyonitriirasyon
islemi yiiksek sicakliklarda gerceklestirilirse malzemeye baglh olaraktan temperleme

etkisiyle nitriir taneleri bilyliyerek kaba taneli bir yap1 olabilir ve sertligi diisebilir.
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4- Zaman: Islem siiresi 6zellikle nitriir tabakas1 kalinhiginda etkili olmaktadir.
Artan islem siiresi ile birlikte azot atomlarinin daha derinlere difiizyonu miimkiin

olmaktadir.

2.2.1.2 Iyonitriirasyon Diizenegi Ekipmanlar

Iyonitriirasyon iinitesinin en 6nemli elemanlari vakum pompasi, iyonitriirasyon
(islem) odasi, gaz tiipleri, dagitim sistemi ve yiiksek gerilim cikisina sahip dogru
akim kaynagidir (Sekil 2.3). Bunlarin yaninda iyonitriirasyonu yapilan parcanin
sicakligin1 6lcen bir sicaklik Olger, islem odasinin basincim 6lgen bir basing dlger,

gaz miktarini ayarlayan hassas igne vanalar islemde yardimci elemanlardir.

Valamm Odan

Anot === Katot
Girdap Akimlan ile Is Parcalan
Isitma Diizenedi [
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Sekil 2.3 Tyonitriirasyon {initesi semast

2.2.1.2.1 Vakum Pompas:. lyonitriirasyon diizeneginin temel elemanlarindan birisi

olan vakum pompasi istenen vakumu kisa bir siirede saglayacak sekilde segilir.
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2.2.1.2.2 Vakum Kabi. Vakum kabi, icerisine islevi olan elemanlar1 alabilecek
minimum biiyiikliikte olmalidir. Bunun nedeni, vakuma alinacak hacmin miimkiin
oldugunca kiiciik tutulmasidir. Vakum kabi, birbirleriyle sizdirmazlik elemaniyla
irtibatlandirilmig biri sabit, digeri hareketli (hareketli kisim fanustur) iki temel
kisimdan ibarettir. Hareketli kisim islem esnasindaki olaylar1 izleyebilmek igin
vakuma dayanikli camdan olabilecegi gibi, iizerine cam pencere takilmig metal bir
silindir de olabilir. Bu durumda, fanus anod (+u¢) olarak kullanilabilir. Vakum
kabinin en Onemli elemani sabit kisim olan ve {iizerine baglantilarin yapildigi
kisimdir. Bu sabit kisim tabla olarak adlandirilir. Tabla, paslanmayir 6nlemek
acisindan paslanmaz celikten imal edilebilecegi gibi karbonlu celikten de olabilir. Bir

tabla {izerinde su elemanlar bulunmalidir.

e  Vakum girisi

e Elektriki baglantilar

e QGaz girisleri ve hava girisi
® Basing 6lgme baglantisi

e Sicaklik 6lgme baglantisi

Sistemde istenilen vakum degerine ulasilmasi ve islemin hatasiz
gerceklestirilebilmesi bu baglantilarin sizdirmaz olmasi ile miimkiindiir. Vakum
girigi, pompa ile vakum kabim birlestiren bir borudan ibarettir. Azot, hidrojen ve
hava girisleri tablaya tek bir baglantiyla yapilmis ve gaz karisimi daha onceden
saglanarak vakuma verilmistir. Gaz girislerinin vakum girisinden miimkiin
oldugunca uzak tutulmasi tavsiye edilir. Parlak bosalmanin is parcasi ile anod olarak
kullanilan ¢ubugun ucu arasinda olugmasini saglamak i¢in anod ve katodun kap
icerisindeki kisimlarimin iizeri seramik ile izole edilmelidir. Seramik malzeme

sicaktan etkilenmemektedir.

2.2.1.2.3 Gii¢ Kaynag:. lyonitriirasyon diizeneginin saglikli calismasini saglayan

en Oonemli kisimlardan birisidir.
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2.2.1.2.4 Gaz Tiipleri. iyonitriirasyonda kullanilan gazlar Np+H,, Np+H,+Ar
olabildigi gibi amaca gore bunlara hidrokarbon gazi ilave edilmis karigimlarda
kullanilabilir. Azot gazi nitriirlemeyi saglarken hidrojen gazida azottan daha diisiik
disasyasyon ve iyonizasyon enerjisine sahip oldugundan dolay1 Parlak Bosalma
olaym baslatabilmek agisindan gereklidir. Hidrojen ayn1 zamanda metal yiizeyinde
olusan sacilmayr arttirarak, olusan beyaz tabakanin azaltilmasimni, hatta yok
edilmesini saglar. Tiipten sonra vakuma verilen gaz miktarim1 ¢ok hassas

ayarlayabilmek icin igneli vanalar kullanilir.

Tablo 2.1 Bazi gazlara ait disasyasyon ve iyonizasyon enerjileri

Hidrojen Azot Argon
H2<~2H 4.477 eV N,2N 9.764 eV Ar <Ar'+e  15.76 eV
HeH'+e 13.595 eV NeN'+e 14.54 eV Arte Ar''+e  27.64eV

N N +e 29.6 eV

2.2.1.2.5 Disaridan Isitma Diizenegi. lyonitriirasyon yontemiyle yiizey
ozelliklerinin gelistirilmesinde malzeme sicakliginin arttirillmasi nitriir tabakasi
kalinligimin arttirilmasi ic¢in diistintilmiistiir. Ancak yontemin vakumlu ortamda
gerceklesmesi nedeniyle malzemenin geleneksel yontemlerle disaridan 1sitilmasini
imkansiz hale getirmektedir. Ciinkii geleneksel yontemlerde 1s1 transferi tagimimla,
iletimle veya 1simimla meydana gelir ve dolayisiyla vakumlu ortamda 1s1 transferi
miimkiin degildir. Oysa girdap akimlarinda herhangi bir 1s1 transferi yoktur ve
vakumlu ortam olmasi da herhangi bir engel teskil etmemektedir. Bu yontemde 1s1
tiretimi direk olarak malzeme {izerinde gerceklesmektedir. Bu nedenle plazma
nitriirleme yonteminde disardan 1sitma sistemi girdap akimlarindan faydalanilarak

yapilmistir.

Girdap akimimi kavrayabilmek icin indiiksiyon olaymin bilinmesi gerekir. Bir
elektrik iletkeni degisken bir magnetik alan etkisinde kalirsa o iletken i¢inde bir

elektromotor kuvvet indiiklenir ve eger bu iletken bir kapali elektrik devresi
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olusturuyorsa bu devreden bir elektrik akimi akar. Indiiklenen bu elektromotor
kuvvete indiiksiyon elektromotor kuvveti, burada akan elektrik akimina indiiksiyon
akimi ve bu olaya da enduksiyon olayr adi verilir. Indiiksiyon akimi kendisini
olusturan sebebi yokedecek yonde akar (Lenz kaidesi). Indiiksiyon elektromotor
kuvveti e=-dy/dt ile verilir. Burada dy/dt iletkene etki eden magnetik akinin zamana
baglh olarak degisimidir. Indiiksiyon akimini degisken magnetik alan olusturur.
Ancak indiiksiyon akimi elektrik akimidir, onu olusturan alan magnetik akidir ve
ikisi farkli biiyiikliikklerdir ve birbirlerine direk etki edemezler. Bu nedenle
indiiksiyon akimi kendi olusturdugu magnetik alanla kendini olusturan sebebi
(degisken alan) yokedecek sekilde ¢alisir. Yani indiiksiyon akimi dyle bir yonde akar
ki, onun olusturdugu magnetik alanin yonii, indiiksiyon akimini olusturan magnetik

alan yoniine siirekli ters olsun.

Pratikte ii¢ cesit indiiksiyon vardir. Bunlar; Self indiiksiyon, Transformasyon
indiiksiyonu, ve Hareket indiiksiyonu. Transformasyon indiiksiyonu; Magnetik
olarak birbirine bagh (birinin i¢cinden gecen magnetik alanin bir kismi veya tamami
digerinin icinden de geciyorsa) iki bobinin birinden degisken bir elektrik akimi
gecirilirse, bu bobinde degisken bir magnetik alan olusur, bu alan ikinci bobinden de
gectigi icin ikinci bobinin iletkenlerinde (sargilarinda) indiiksiyon elektromotor
kuvveti indiiklenir ve bu ikinci bobin bir kapali elektirik devresi olusturursa bu
devreden bir indiiksiyon akimi akar, buna transformasyon indiiksiyonu adi verilir ve
bu olay transformatorlerin prensibini olusturur. Burada akan indiiksiyon akiminin

olusturdugu magnetik alan da, indiiksiyon akimim olusturan magnetik alana terstir.

Girdap akimi da bir indiiksiyon akimidir ve degisik sekillerde olusturulabilir.
Sabit bir iletken kiitleden degisken bir magnetik alan gecerse, sabit iletken kiitle
icerisinde girdap akimi olusur. Transformatorlerde oldugu gibi. Burada iletken kiitle
transformatorlerdeki sekonder yerine gecer. Girdap akimlar, pratikte iki sekilde
uygulama alan1 bulur. Birincisi girdap akimlarimin aktig iletken kiitlelerde
olusturduklar;, akimin karesiyle orantii olan Joule kaybimn (E=I°.R.t) ortaya
cikardigi enerjiden yararlanma. Indiiksiyon ocaklari, indiiksiyon bobinleri bunun

uygulamasidir. Ikincisi ise girdap akimlarindan haberci olarak yararlanmaktir.
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Burada da girdap akimlart aktiktar1 kiitle icinden haber getirirler. Girdap akimlar ile

malzeme muayenesi bunun uygulamasidir.

Disardan 1sitma diizeneginde bulunan trafo, primere uygulanan sebeke gerilim
degerini diistirerek ayn1 frekansta sekondere aktarmada kullanilmistir. Ra direncine
sahip bobin seramik bir borunun iizerine tel sarilarak olusturulmustur. Boylece
seramik boru igerisinde bulunan malzeme icerisinde olusturulan girdap akimlar ile
numuneler 1sitilmaktir. Disardan 1sitma diizenegi icin 250 watt kademeli trafo, 1,2
ohm direng, seramik silindir, gerilim ayarlayici potansiyometre, 1350 OC’ye kadar
dayanikli yanmaz kablo ve gerilim ol¢iimii i¢in voltmetre kullanilmistir. 9V gerilim

sisteme uygulandiginda 25 dakika sonunda ulagilabilecek maksimum sicaklik 150

°C> dir.

2.2.1.3 Iyonitriirasyonun Avantajlart

Son yillarda diinyada endiistriyel olarak kullanimi yayginlasan ve iilkemizde de
yeni yeni uygulama alani bulan nitriirleme sistemleri endiistriyel agidan bircok

avantaja sahiptir. Bu avantajlan 6zetleyecek olursak,

1) Iyon nitriirleme termokimyasal bir yontemdir, plazma icinde zehirli olmayan
maddeler kullanilir, boylece isletme ortami ¢ok temizdir ve ¢evre kirliligi yaratacak

etmenlere sahip degildir.

2) Geleneksel metodlarla karsilagtirildiginda, iyonize olan gazin sagilma
davranisindan yararlamldigindan islem zamam daha kisadir. islem zamani iyon
nitriirlemede 15-20 dk’dan 48 saate kadar degisirken, gaz nitriirleme de 80 ila 100

saat arasinda degismektedir

3) Parlak bosalma ile is parcasi direkt isitildigindan, is parcasini isitmak ve
sicakligin1 korumak icin ilave ekipmanlara gereksinim yoktur. Elektrikli 1siticilarin

kullanim ile kiyaslandiginda ekipmanin enerji tiiketiminin yaris1 korunmaktadir.
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4) Islem diisiik gaz basinclarinda gerceklestirildiginden gaz sarfiyat1 diisiik
olmaktadir. Gaz tiiketiminin diigsiik olmasi nedeniyle isletme maliyeti oldukca

diisiiktiir.

5) Malzemeye bagl olarak nitriirleme sicakligin1 ( 380 °C den 860 °C ye kadar)
ayarlamak miimkiindiir. Normal yiizey sertlestirme islemlerine gore daha diisiik

sicakliklarda islem yapilabilmektedir.

6) Islem vakum bir ortam icerisinde yapildigindan, yiizeyde oksitlenme olmaz ve
yiizey piiriizliiliigii ¢ok azdir. Boylece nitriirleme sonrasi ilave bir islem gerektirmez.
Ayrica boyutsal sekil degisimi hemen hemen hi¢ yoktur ve metalurjik fazin

olusumuna daha fazla kontrol olanag: saglar.

7) Gaz oraninin ayarlanmasi ile beyaz tabakanin kompozisyonunu ayarlamak

miimkiindiir. Boylece uygulama i¢in uygun mekanik karakteristikler elde edilebilir.

8) Degisik sekillere sahip parcalar nitriirleme islemine uygun olup, bu pargalarin

her yerinde homojen nitriir tabakasi elde etmek miimkiindiir.

9) Yiizey sertlestirme islemi istenmeyen yerleri maskeleme kolayligi vardir.

10) Otomasyona uygundur.

Iyonitriirasyon yontemi diger nitriirleme yontemlerine gore hemen hemen her
konuda iistiinliik saglamaktadir. Ancak sistemin kurulmasi asamasinda bazi maddi

zorluklarla karsilagilmasina ragmen isletmede ekonomiklik agisindan hicbir problem

yaratmamaktadir.

2.2.2 Plazma ile Karbiirleme

Karbiirleme iglemi, diisilk karbonlu celiklerin 850-925 °C sicakliklar arasinda

yiizeylerine karbon emdirilmesi esasina dayanir. Plazma ile karbiirleme islemi
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konusunda, ilk ¢alisma 1934 yilinda Egan tarafindan yapilmis ve patenti alinmistir.
Giiniimiizde endiistriyel amagla kurulmus bircok plazma ile karbiirleme sistemi

mevcuttur.

Plazma ile karbiirleme islemi, plazma ile nitriirleme islemi ile hemen hemen
aymdir. Sadece kullanilan gaz ve gerilim degeri farklidir. Bu islemde dogru akim
kullanilmaktadir. Gaz basinc1 1-20 torr olup, anot ve katot arasina genellikle 1000
voltluk bir gerilim uygulanarak plazma olusturulur. Karbiirleme gaz1 ise genellikle
hidrokarbondur. Karbiirleme islemi ostenitik termokimyasal islem olarak
siniflandirilabilir. Ciinkii islem tamamen ostenitik sartlarda meydana gelmektedir. Bu
islem 850-1050°C arasindaki sicakliklarda yapilmaktadir. Bu islem sonrasi
malzemenin 1s1l ¢arpilmasi hemen hemen yoktur, ciinkii soguma vakum ortaminda
olmaktadir. Plazma ile karbiirleme, islem siiresinin kisa olmasi, az distorsiyon ve
yapmin kontrol edilebilmesi gibi avantajlarindan dolay1 endiistride ¢ok genis

uygulama alani bulmustur.

2.2.3 Plazma ile Nitrokarbiirleme

Malzeme yiizeyine belirli sicaklik araliginda azot ve karbon atomlarinin
difiizyonunu icerir. Islem sonucu yiizeyde beyaz tabaka ve onun altinda difiizyon
tabakasi diye adlandirilan yapilar olusur. Nitrokarbiirleme islemleri ilk kez
1950’lerde ortaya ¢ikmis ve o zamandan beri, miihendislik c¢eliklerinin asinma,
yorulma ve korozyon mukavemetini iyilestirmekte kullanilan termokimyasal bir
islemdir. Olduk¢a kalin azot difiizyon bolgesi tiizerine 10-20 um kalinlikta
hekzagonal siki paket (hcp) karbonitriir (e-Fe2-3(N, C)) beyaz tabakasi tiretmek igin
parca ylizeyine azot ve karbon atomlarinin es zamanh difiizyonu gerekir (Karakan ve

digerleri, 2004).

Plazma nitrokarbiirleme islemi, demir esasli malzemelerin yiizeyine azot ve
karbonun yaymmasini igeren termokimyasal islemdir. Yiizeyde d-demir nitriir ile
birlikte e-nitriir tabakasi, onun altinda da difiizyon tabakasi olusur. Bu islemde

kullanilan gazlar azot-hidrojen-metan veya azot-hidrojen-karbondioksit’tir. Bu

30
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islemin amaci, diigiik karbonlu ve diisiik alasimli celiklerin yiizeyinde e-nitriir
tabakasi olusturularak korozyon ve aginma dayanimimi artirmaktir. Bu islem
cogunlukla sade karbonlu celikler ve diisiik alasimli ¢elikler gibi piyasada daha ucuz
olan malzemelerin yiizeyini iyilestirmekte kullanilir. islem degiskenleri ile iliskili
olarak yorulma ve akma mukavemeti ve belirli hallerde korozyon direnci artirilir.
Asinma ve korozyon direncindeki artis, ylizeyde olusan tek fazli beyaz tabaka (e-

nitriir) sayesinde gerceklesir.

Nitrokarbiirleme, kati, sivi, gaz ve plazma sartlarinda gergeklestirilebilir.
Giiniimiizde bu islem hem sivi hem de gaz atmosferinde ¢ok sik olarak
yapilmaktadir. Plazma nitrokarbiirleme islemi 450-580 °C sicakliklar arasinda, demir
esasli malzemelerin yiizeyine azot ve karbonun yayinmasini saglayan termokimyasal
bir islemdir. Plazma nitrokarbiirleme islemleri, silah endiistrisi, tekstil makinalari
diglileri, krank saftlar1 gibi bircok makine parcasinda asinmayi azaltmada tercih
edilmektedir. Bu yontem, c¢elikler, dokme demirler, sinterlenerek iiretilen

mithendislik alagimlar1 basta olmak {izere genis bir kullanim alanina sahiptir.

2.2.4 Plazma ile Borlama

Borlama, bor elementinin yiiksek sicaklikta metal yiizeyine yayilmasi ile yiizeyde
boriir tabakasi elde etme islemidir. Demir boriirler 1s1l ve elektrik iletkenligi gibi
ozelliklerinden bagka yiiksek sertlik gibi tipik seramik oOzellikleri de gosteren
bilesiklerdir. Tane sinirlari, dislokasyonlar, atom bosluklar1 gibi mikro hatalar ile
yiizey piiriizliilikleri ve cizikler gibi yiizeyin daha reaktif oldugu yerler boriir
tabakasi olusumunun baslangi¢ noktalaridir. Bu noktalarda Fe,B ¢ekirdekleri olusur

ve gelisir (Bayga ve Sahin. 2004)

Borlama islemi kati, sivi, gaz ve plazma ortamlarinda yapilmaktadir. Plazma
borlama BCl;, BF;, B,He ve TEB (trietil boran) gibi bor bilesikleri ve rediiktan
olarak hidrojen gazi kullanilarak, 800 - 1100°C sicaklikta, yaklasik 107 Pa gibi
diisiik bir basingta olusturulmus bir plazma icerisinde yapilan borlamadir. Klasik

borlama yontemleri olan tuz borlama ve gaz borlama gibi islemlerin ¢evreye kirletici
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etkisi nedeniyle son yillarda plazma borlama islemi daha yogun olarak
calisilmaktadir.

Plazma borlama reaksiyonlar1 sunlardir.

BCl; + 3H + Fe — FeB + 3 HCI

Bor floriir (BF3) ile borlama reaksiyonu

BF; + 3H;, + Fe — FeB + 3HF

Plazma borlamanin avantajlar yiiksek enerji etkinligi, minimum g¢arpilma, diisiik
islem sicakligidir. Plazma borlamanin dezavantaji BCl; ve BH¢ gazlan
kullanilmasidir. Bu gazlar, pahali, zehirli, patlayicidir ve korozyona neden

olmaktadir.

Borlama etkin bir yiizey sertlestirme islemidir. Metallerin borlanmasi sonucu
yiizeyde boriir tabakasi olusur. Celikler icin Fe,B ve FeB yapisinda olusan boriir
tabakasi; 2000 HV civarindaki sertlik ve cok yiiksek asinma direncine sahip olmasi
ve bu ozelliklerini yiiksek sicakliklarda koruyabilmesi gibi nedenlerden dolay1
gelisen endiistride 6nem kazanan bir yiizey sertlestirme iglemidir. Ana metal ile
karsilastirildiginda borlanmis yiizeylerde 6nemli bir miktarda sertlik artis1 saglanir.
Ayrica borlanmis yiizeylerde siirtiinme katsayisi da 6nemli miktarda azalmaktadir.
Makina pargalarindaki asinma kayiplarinin azaltilmasi ¢alismalarinda borlama islemi
alternatif bir yontemdir. Ozellikle darbesiz asinmalarin olustugu nozullar, otomotiv
endiistrisi ve ekstruder vidasi gibi makina parcalarinda borlama ile yiizeylerin

sertlestirilmesi aginma miktarin1 6nemli ol¢iide azaltmaktadir.

2.2.5 Iyon implantasyonu

Iyon implantasyonu ilk olarak 1906’da Rutherford tarafindan ¢ift yiiklii pozitif
helyum iyonlarmmin aliiminyum folyoya bombardiman edilmesiyle ortaya
cikarilmigtir. Ancak ilk ticari iyon implantasyonu uygulamasi, yar1 iletken
endiistrisinde 1970’1i yillarda gerceklesmistir. Bu tarihten sonra, iyon implantasyonu
yar1 iletken endiistrisinde iyon implantasyonu uygulamasi transistorlerin, metal oksit

yart iletkenlerin, diyotlarin ve kapasitorlerin imalinden bugiiniin mikroprosesor



32

cihazlarinin {iiretimine kadar yaygin sekilde uygulanmaktadir. Giiniimiizde, iyon
implantasyonu malzemelerin mekanik ve kimyasal 6zelliklerinin iyilestirilmesinde

giiclii bir metot olarak tanimlanmaktadir.

Iyon implantasyonu yiiksek vakum igersindeki (10°-10™ Pa veya 10°-10° Torr)
enerjitik iyonlarin bir 1s1n yoluyla kati i¢ine dogru gémiilmesi ve boylece katinin
yiizeye yakin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin modifiye edilmesi prosesidir. Iyonlar
malzemede yavasladikca, iyon enerjisine, iyonun gelme acgismna ve alttabaka
bilesimine bagl olarak, birka¢ nanometre’den birka¢ mikrometre’ye kadar degisen
araliktaki derinliklerde dagilirlar. Iyonun tipine, kiitlesine, enerjisine, dozuna ve
alttabakanin bilesimine, kimyasal, elektriksel, 1s1l, mikroyapisal ve kristalografik
ozelliklerine bagli olarak yakin-yiizey bolgelerinin ozellikleri degistirilebilir.
Malzemenin elektriksel, optik, mekanik 6zellikleri, yar-iletkenlik davranisi,
korozyon ve asinma direnci bu yontemle modifiye edilebilmektedir (Saklakoglu ve

digerleri, 2004).

Iyon implantasyonunda N, C, B gibi hareketli implante elementleri kayma
gerilmeleri etkisiyle dislokasyonlar etrafindaki arayere go¢ ederler. Dislokasyonlarin
hareketi empiriiteler tarafindan engellenir ve metaller sertlesir. Asinma ilerledikge,
dislokasyonlar daha derine iner ve beraberinde implante elementlerini tasirlar.
Boylece, yeni sert yiizeyler olusur. Iyon implantasyonu, yakin-yiizey bolgesini
sertlestirirken, bunun altinda kalan alt tabakanin da toklugunu arttirdigindan mekanik

ozelliklerde biiyiik bir artis saglamaktadir.

Iyon implantasyonu bir elementin, diger bir malzemenin yiizey bolgelerinin icine
sokulmasi olup, malzemenin en dis tabakalarinin bilesimi ve oOzelliklerini
degistirmek amaciyla uygulanan bir yontemdir. Yiizey bolgelerine zorla girisi
saglanan yani gomiilen iyonlar 0.01-0.5 pm derinlere kadar dagilarak bu bolgenin
fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin degistirirler. Implantasyon sonucunda yaklasik 50-
100 pm’e kadar olan yakin-yiizey bolgesinin modifikasyonu gerceklesir. Bosluklar,
arayer ve yeralan atomlar1 gibi kristal kafes diizensizliklerinin olusumu, dislokasyon

yogunlugunun artis1, ikinci faz olusumu, yapisal faz doniisiimlerinin meydana
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gelmesi gibi mekanizmalarla malzemenin elektriksel, optik, mekanik o6zellikleri,

yari-iletkenlik davranis1 degistirilmekte, korozyon ve asinma direnci arttirllmaktadir

(Saklakoglu ve digerleri, 2004).
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Sekil 2.4 Tyon implantasyonu iinitesinin sematik sekli

Iyon implantasyonunda flamanin (katod) 1sitilmasi suretiyle cikarilan elektronlar
ortamdaki gaz atomlarimi iyonize ederler. Pozitif yiiklii iyonlar magnetik alan

tarafindan yonetilen bir yariktan gecirilir. Miknatisa verilen akim, delikten hangi
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enerji seviyesinde iyonlarin gececegini belirler. Boylece ayni enerji seviyesine sahip
iyonlar gonderilmis olur. Dagilmis olan iyonlar magnetik alan ile yonlendirilerek
iyon hizlandirma iinitesine gonderilir. Iyon hizlandirma iinitesinde yiiksek enerji ile
ivmelendirilen iyonlar saptirma boliimiinde malzemenin durumuna bagh olarak
istenen bolgeye yonlendirilir (Sekil 2.4). Bu islemin en 6nemli 6zelligi 1s1nin ¢ok dar

bir alana etkileyebilmesidir.

Ortopedik alandaki Ti esashh total (biitin) eklem yenilemelerinde iyon
implantasyonunun asmmay1 etkili bir sekilde azalttigi degisik arastirmacilar
tarafindan saptanmistir. Biiyiik miktarlarda Ti esash ortopedik dizler, kalgalar, bilek,
omuz, el ve ayak parmaklan giinlimiizde iyon implantasyonu islemiyle

tretilmektedir.

2.2.6 Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu

Plazma daldirma iyon implantasyonu (PIII veya PI) yontemi, yiiksek enerjiye
sahip iyonlarin yiizeye bombardimani ile iyi bir yiizey modifikasyonu saglar. PIII
yiiksek enerjili iyon destekli birikimde de (deposition) kullanilmaktadir. pr’ teknigi
izerine caligmalar ilk olarak metal ylizeylerin paslanma ve asmmaya karsi
dayanikliliklarinin artmasi ve ileticilerin elektriksel iletkenliklerinin arttirilmasi ile
baslamistir. PIII yonteminin en Onemli avantaji karmasik geometrili pargalarin
yiizeylerinin iyilestirilebilmesidir. PI’, iyon implantasyon ile plazma nitriirleme
yontemlerinin  karma bir teknigi olarak ortaya c¢ikmustir. P’ teknigi, iyon
implantasyonu yonteminin cok sig islem tabakasi olusturmasi, karmasik parcalarda
islemin uygulanmasinin zorlugu gibi dezavantajlar1 ortadan kaldirmak ayni1 zamanda
plazma nitriirlemeden daha diisiik sicakliklarda uygulanabilen bir yontem gelistirme

calismalar1 sonucu ortaya cikmustir.

Plazma daldirma iyon implantasyonu, iyon implantasyonu teknolojisinden farkli
bir sistemdir. PI’ yontemi, iyon implantasyonu yonteminde bulunan goriis hatti

kisitlamasini1 da giderir. PI’ tekniginde, ylizeyi implantasyon olan i pargasi plazma
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ortamina daldirilir. Parcaya darbeler(puls) halinde uygulanan yiiksek eksi voltaj art1

yiiklii iyonlar hizla kendisine ¢ektiginden implantasyon gerceklestirilir.

PI° yontemi, plazma nitriirlemeye gore daha diisiik sicakliklarda gerceklestirilir.
Bu ise ana malzemenin yapisini degistirmeden ve hemen hemen hi¢ c¢arpilma
gerceklesmeden islemin tamamlanmasi anlamina gelir. Yani, son islem olarak
uygulanabilir. PI’ yonteminde genellikle saf azot kullanilir ve islem plazma
nitriirlemeden yaklasik 3 kat daha diisiik basingta gerceklestirilir. Iyonlar yiiksek
voltaj darbeleri ve diisilk basing ortaminda is pargasi yilizeyine hizla carparak

yiizeyden igeriye girerler

PI’ yontemi, ticari alanda varligini siirdiirebilir uygulamalarin basinda gelen bir
yontemdir. PI° sistemiyle dzellikle mekanik uygulamalarda genis 6lcekli boyutlarda
ve karmasik yapilarda yiiksek verim elde edilebilmektedir. Yani biiyiik, agir, genis
ve karmasik is parcalarinin yiizey 6zelliklerinin iyilestirilmesinde PI° yontemi iyon
implantasyonu yontemine nazaran daha avantajlidir. Aym1 zamanda mikro elektronik
uygulamalarda da istege gore diisiik iyon bombardiman enerjileri ile yiiksek verim

elde edilebilmektedir.

Bu yontemin ana avantajlarindan biri iyon implantasyonla olusturulan aginmaya
direncli dengesiz bir tabakanin altinda difiizyon tabakasinin meydana gelmesidir. Bu,
implantasyon elementlerinin is par¢asinin 100 mikron hatta daha fazla derinliklere
kadar niifuz etmesi anlamina gelmektedir. Islem plazma ortaminda
gerceklestirildiginden, implantasyon elementlerinin  geriye diflizyonu da

onlenmektedir (Saklakoglu ve digerleri, 2004).
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Sekil 2.5 Plazma daldirma iyon implantasyonu iinitesi sematik sekli

Bir PI° sistemi, vakum odasi, gaz besleme cihazi ve vakum pompalama sistemi,
plazma iireteci, elektriki izoleli numune tutucu ve yiiksek voltajli darbe (sok
gonderme) generatoriinden olusur. PIII isleminde, is parcasi plazmaya daldirilir ve
plazma potansiyeline gore daha yiiksek negatif voltaj uygulanmaktadir. Uygulanan
yiikksek negatif voltaj elektronlar1 is pargcasindan uzaklastirirken, pozitif iyonlari
plazma {ireticisinden is parcasina dogru yonlendirir, bu sayede is pargasi etrafinda
plazma kilifi olusturularak implantasyon gerceklestirilir. Zaman gectikge iyonlar
implantasyon edilir ve plazma kilifi homojenligini yitirir. Plazmanin yeniden

homojen hale gelmesi, gerilimin kesilip tekrar yiiklenmesi (puls edilmesi) ile
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miimkiindiir ve PIII islemi bu sekilde devam eder. Sekil 2.5'de plazma daldirma iyon
implantasyonu sematik olarak gosterilmistir. Voltajin puls seklinde uygulanmasinin
temel sebebi, yiizeydeki ark olusumunun Onlenmesidir. Bu nedenle puls siiresi, ark
olusumu icin gerekenden kisa olmalidir. Diger bir sebep ise plazmanin yeniden
toparlanmasina izin vermek yani is pargasi etrafindaki plazma kilifim1 taze iyonlarla

doldurarak, iglemin siirekliligini saglamaktir (Ensinger, 1998).



BOLUM UC
TiTANYUM VE ALASIMLARININ

OZELLIKLERI

3.1 Giris

Titanyum 200 yildir bilinen bir elementtir. Ancak sadece son 40 yildir stratejik
onem kazanmistir. Alasgimlama gelisimi hizlica devam etmistir. Aliiminyum
ilavesinin yararh etkisi fark edililerek, titanyum aliiminyum alagimlar1 ¢cok gegmeden
ticari olarak kullanilmigtir. 1950’lerin basinda birlikte gelistirilen iki alagim Ti6Al4V
ve Ti5SAI2Sn halen genis bir sekilde kullanilmaktadir (ASM, 1990).

Titanyum evrende genis Olciide yayillmistir. Yer kabugunun iginde onun
konsantrasyonu yaklasik %6 olmasi onu aliminyum, demir, magnezyumdan sonra en
¢ok bulunan dordiincii metal yapar. Yer kabugunda kromdan 20 kat daha, nikelden
30 kat daha, bakirdan 60 kat daha, tungstenden 100 kat daha ve molibdenden 600 kat
daha fazla miktardadir (ASM, 1990).

Amerika Titanyum Metal Sirketi(TMCA) ilk ticari iiriinleri 1950’lerde iiretti.
Bundan sonra titanyumun ticari iiriinlerinin iiretimi ortalama yillik yaklasik %8
oraninda biiylimiistiir. Titanyumun diger metalik malzemelerle karsilastirildiginda
onun miikkemmel 6zelliklerinden dolay: ticari onemi bugiinde de gegerlidir. Cok
genel titanyum alasimlari bugiin de kullaniliyor, Ti-6Al-4V, 300 °C maksimum
caligsma sicakligr ile 1950’1erin ortalarinda tanimmustir. Bugiin kullanilabilen titanyum
alagimlarinin en yiiksek sicakligi 600 C’nin altina uzanir. Implantasyon, kaplama
islemleri veya termokimyasal islemler aracilifiyla titanyum alasimlar1 ig¢in

maksimum caligma sicaklig1 yiikseltilebilir (Zhecheva ve digerleri, 2004).
Titanyum ve alagimlarinin maliyeti yaygin olarak kullanilan metallerden daha

fazladir, ¢iinkii bunlarin cevherlerinden elde edilmeleri zordur ve iiretimlerinde ¢ok

gelismis ergitme ve iiretim teknikleri kullanmak gereklidir. Titanyum alagim
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tiretiminin yiiksek maliyeti, prensip olarak bu metalin yiiksek reaktifligi ve oksijen,
azot, hidrojen ve karbon i¢in duyarliliginin bir sonucudur. Titanyum alagimlarinin
yilksek mekanik dayamimin agirhiga orami ve yilksek sicaklik o6zellikleri ugak
endiistrisinde ¢ok biiyiilk 6neme sahiptir. Titanyumun miikemmel korozyon direnci
bu metali kimya ve yiyecek endiistrilerinde kullanigli hale getirir. Titanyum ve
alagimlar i¢in yeni kullamimlar siirekli arastirilmakta ve kesfedilmektedir (Smith, W.

F., cev., 1993).

3.2 Titanyumun Bulunusu ve Uretimi

Titanyum metali yaklasik %97-%98 titanyum dioksitten (Ti0,) meydana gelen
rutil cevherinden elde edilir. Rutil’de titanyum oksit ilk olarak kimyasal yolla saf
titanyum tetrakloriir (TiCly) doniistiiriiliir. Saf titanyum cevherinin tabiatta bulunusu
cok nadirdir. Titanyum cevherleri ilmenit (demirtitanat FeTiOs) ve rutil olarak
bulunur (titandioksit TiO;). Bunlar farkli titanyum oranlarinda bir¢cok iilkede
bulunur. Cevher, klor gazi ile temas ettirilerek c¢oziindiiriiliir ve titanyumtetrakloriir
bilesigi olusturulur. Bu bilesik destilasyon yolu ile biitiin diger malzemelerden

temizlenir.

Titanyum 1sitilmis halde iken, gazlarn biinyesine kolayca aldigindan ve ergime
sicakligi cok yiiksek oldugu i¢in islenmesi ¢ok zor ve masraflidir. Titanyumkloriir
sivi magnezyum ile (sodyumda kullanilabilir) argon gazi atmosferi altinda
rediiklenir. Ilk kademede titanyum siingeri denilen iri parcali gozenekli bir metal
meydana gelir. Daha sonra vakum destilasyonu ile bu metalin igerisindeki
magnezyum kalintilart temizlenir. Masif titanyum halinde ergitme islemi ise
sodyum-potasyum sogutmali bakir manto ile kaplanmis bir vakum elektrik ark
firminda yapilir. Titanyum siingerinden yapilmis elektrot ergir ve damlamaya
baslayarak masif bloklar meydana getirir. Vakum uygulamasi gazlarin ek bir
reaksiyona girmemesi i¢indir. Bu yontem Kroll usulii olarak bilinmektedir (Anik ve

digerleri, 1993).
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Bazi titanyum alasimlar (6zellikle diisiik arayer alfa alasimlar ) sifir alti sicaklik
uygulamalarinda kullanilir, zira bu alfa alagimlar diiktil-gevrek gecisi sicakliginda
yapt gecisi sergilemez. Titanyum esashi malzemelerin diger onemli karakteristigi,
sicaklik belli bir degeri astig1 zaman alfa (o) (hekzagonal siki-paket) yapidan bir beta
(B) (hacim merkezli kiibik) yapiya kristal yapinin tersinir doniisiir olmasidir(veya
allotropik). Alasim igeriginin tipine ve miktarina bagh olan bu allotropik davranig
bakir ve aliiminyum gibi ¢ogu diger demir dis1 alasimlardan daha c¢ok cesitli
mukavametlenme ve mikroyapida karmasik  degisiklikler — gerceklestirir.
Mikroyapidaki ve 6zellikteki bu farklilik sadece alasim ilavesine bagl degildir ayrica
termomekaniksel islemlere baghdir (ASM, 1990).

3.3 Titanyumun Genel Metal Karakteristigi

Metalin yiiksek korozyon direnci ve yiiksek kendine 6zgii mukavemeti titanyum
endiistrisinin hizli biiylimesini saglamaktadir. Celik yogunlugunun %55’ine sahip
titanyum alagimlari, diisiik sicakliklardan ¢ok yiiksek sicakliklara kadar calisabilen
uzay araclarinda, jet motor pargalarinda ve ucak govdelerinde genisce
kullanilmaktadir. Titanyumun korozyon direnci kararli bir olusum olan koruyucu
oksit tabaka ile ilgilidir. Bu pasif davranis kimyasal islem gereclerinden cerrahi
implantlara ve protez aletlerin uygulama alaninda metali kullanigh yapmaktadir

(ASM, 1990).

Oksijene olan afinitesinin yiiksek olmasindan dolayi ergitme ve dokiim prosesleri
vakum altinda yapilmalidir. Koruyucu TiO, filmi korozyona karsi ¢ok iyi direng
saglar ve 535°C’nin altindaki sicakliklarda goriiliir. 535°C’nin istiindeki
sicakliklarda oksit filmi parcalanir ve karbon, oksijen, azot ve hidrojen gibi kiiciik
atomlar titanyumu gevreklestirir. Titanyum alagimlarinin ¢ok iyi korozyon direnci;
cok kararli, siirekli ve koruyucu oksit filmlerinin metal yilizeyinde olusumundan
dolayidir. Ciinkii titanyum son derece reaktiftir ve oksijene karsit son derece yiiksek
afiniteye sahiptir. Bu ylizey oksit filmleri hava veya nem ile metal yiizeyi

korunmasiz birakildiginda dogal olarak olusur.
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3.3.1 Ticari Saf Titanyum

% 98,635’den % 99,5 araliginda titanyum igerigine sahip saf titanyum islenmis
tiriinleri aslinda korozyon direnci i¢in kullanilmaktadir. Alagimlanmamis titanyumda
esas elementler demir ve arayer elementleri karbon, oksijen, azot ve hidrojendir

(ASM, 1990).

Titanyum 4.54 gr/cm3 yogunluga sahip nispeten hafif bir metaldir. Bu yogunluk
aluminyum (2.71 gr/cm’) ve demirin (7.87 gr/cm’) arasinda ortadadir. Titanyum
demirden (1536 0C) daha yiiksek bir ergime noktasina (1668 OC) ve demir ve
aluminyum icin degerler arasinda orta bir elastikiyet moduliine sahiptir. Titanyumun
yogunluk, ergime noktasi ve elastikiyet modiilii Tablo 3.1’de Aluminyum ve

Demir’le karsilagtirilmigtir (Smith, W. F., cev., 1993).

Tablo 3.1 Titanyumun, aluminyum ve demire kiyasla baz1 fiziksel 6zellikleri

Titanyum Aluminyum Demir
Yogunluk (gr/cm’) 4,54 2,7 7.87
Elastikiyet modiilii (N/mm?) 100000 70000 180000
Ergime noktasi Co) 1668 660 1536
Oda sicakhginda kristal yap1 HSP YMK HMK

Ticari saf titanyumun prensip smiflariin kimyasal kompozisyonlar1 ve
uygulamalar1 Tablo 3.2°de verilmistir. Ticari saf titanyumun mekanik dayanimi azdir
ancak titanyum alasimlarindan daha ucuz ve korozyona karsi direnclidir. Dayanim
oncelikle aranan 6zellik olmadiginda kullanilir. Ticari saf titanyum pek ¢ok kimyasal
ortamlara kargt mitkkemmel dirence sahiptir. Nitrik asit, nemli klor, klor ¢o6zeltileri,
klorlanmis organize bilesikler ve inorganik klor ¢ozeltileri ve ozellikle sicak klor
¢ozeltilerine karsi direnclidir. Titanyum kullaniminda artisin goriildiigii yer petrol
proses endiistrisi ve ozellikle 1s1 degistiricilerdir. Titanyum rafinelerde kullanilir,
clinkii siilfitler, kloritler ve petrol rafine etmede karsilasilan pek c¢ok diger
kimyasallara kars1 direnclidir. Oksijen alagimsiz titanyumun dayaniminm kontrol eden

esas element oldugu icin arayer elementleri oksijen, azot ve karbonun
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mukavemetlenmeye etkisi oksijen esdegerligi olarak ifade edilir. Alasimsiz

titanyumun i¢in ortalama mekanik 6zellikler Tablo 3.3 de verilmistir.

Tablo 3.2 Ticari saf titanyumlarin kimyasal kompozisyonlari ve tipik uygulamalar

%Ti % C % Fe %N %0 % H Tipik uygulamalar
99,5 0,08 0.20 0.03 0.18 0.015 Ucak iskeletleri, kimyasallar, deniz

suyu aritma ve liman pargalari,
plaka tip 1s1 degistiriciler, soguk
bilkme veya preslenmis parcalar,
platine edilmis anotlar; yiiksek
sekillendirebilirlik gerektiren
pargalar.

99,2 0,08 0.25 0.03 0.20 0.015  Ucgak iskeletleri, ucak motorlari,
kimyasal, liman pargalar;; 1s1
degistiriciler, kondansat6ér ve buhar
borulari; sekillendirilebilirlik
gerektiren parcalar.

99,2 0,08 25 0.05 0.30 0.015 Kimyasal, liman, ugak iskeleti ve
sekillendirilebilirlik, dayanim,
kaynaklanabilirlik, ve korozyon
direnci gerektiren ucak motor
parcalari.

99 0,08 0.50 0.50 0.40 0.015 Kimyasal, liman, ugak iskeleti ve
ucak motor parcalari, cerrahi
parcalar, yiiksek hiz fanlari, gaz
kompresorler; iyi
sekillendirilebilirlik, korozyon
direnci ve yiksek dayanim

gerektiren pargalar.

Tablo 3.3 Ticari saf titanyumun mekanik 6zellikleri

Yogunluk Elastik Poisson Ergime Cekme Akma % Termal
(kg/ma) modiilii  oram  sicakhigt mukavemeti mukavemeti Uzama genlesme
(GPa) (°C) (MPa) (Mpa) katsayist
(*10°/K)
4510 100- 0.33 1668 234 138 54 8-10

120
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Arayer elementleri saf titanyumun dayanimimi artirmasina karsin darbe deneyiyle
Olctildiigii gibi tokluga zararh etkileri vardir. Bu nedenle belirli uygulamalar igin
yiiksek tokluk istendiginde alasim ekstra diisiik arayerlerle iiretilecektir. Bu alasimlar

ticari olarak ekstra diisiik alasimlar (ELI) olarak tanimlanir.

3.3.2 Titanyum Alasumlarinin Stniflandirilmast

Titanyumda iki kristalogrofik yap1 vardir. Oda sicakliginda alagimsiz (ticari olarak
saf) titanyum hekzagonal siki paket (hcp) kristal yapisindan a faz olarak soz edilir.
883 °C (1621 °F)’de bu beta (B) faz1 olarak bilinen hacim merkezli kiibik yapiya
(bee) doniisiir. Bu fazlar ayrica titanyumun iirtinlerini kategorize etmek i¢in elverisli
bir yol saglamaktadir. Mevcut fazlarla ilgili titanyum alagimlar1 o alasimi, 3 alagimi

ve o+ alagimlari olarak siniflanabilir (ASM, 1990).

Alfa alasimlar aslinda biitiiniiyle alfa yapisina sahiptir. Beta alasimlar beta
dontigiim sicaklign {izeri bir sicakliktan havada sogutulmasindan sonra ¢ogunlukla
biitiiniiyle beta mikroyapisina sahiptir. Alfa+beta alasimlar oda sicakliginda alfa ve

beta fazlarinin bir karisimini icermektedir(ASM, 1990).

Titanyum alagimlar1 i¢inde, alasim elementlerinin baglica etkisi alfanin betaya
dontigiim sicakliklart iizerine etkisidir. Bazi elementler alfanin betaya doniisiim
sicakliginin yiikselmesi ile alfa kristal yapisini stabilize eder, bazilar ise alfa-beta
dontigiim sicakhigin1 diisiiriilmesi ile beta kristal yapisini stabilize eder. Alasim
elementlerinin ilavesi ayrica doniisiim dengesi icin tek sicakligr iki sicakliga boéler,
alfa doniisiim, alfa fazinin betaya doniismeye basladiginin iistii ve beta doniisiim,
alagimin hepsinin beta oldugu sicakligin iist degerleridir (Sekil 3.1). Bu sicakliklar
arasinda, alfa ve beta ikiside mevcuttur. Doniisiim sicakligi, alagimlanma seviyesi ve

farkli alagim ilaveleriyle degismektedir (ASM, 1990).
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Sekil 3.1 Ti6AI4V titanyum alasiminda alfa fazinin beta fazina

doniisiim sicakliklari

3.3.2.1 o-Titanyum Alasimlart

o-titanyum alagimlari, Al ve Sn gibi elementleri icerir. Bu a-stabilize elementleri
faz doniisiim sicakligini degistirmektedir. Alfa alasimlar genel olarak B alagimlarina
gore yiiksek siiriinme direncine sahiptir ve yiiksek sicaklik uygulamalari i¢in tercih
edilmektedir. Alfa alasimlar tatmin edici mukavemet, sertlik ve kaynak edilebilirligi
ile tanimlanir ama f alasimlarina gore zayif islenebilirlige sahiptir. § alasimlarindan

farki, o alagimlar 1s1l islemlerle mukavemetlendirilemezler (ASM, 1990).

o ve yakin o alasimlarina genellikle 1s1l islem uygulanamaz ve kaynaklanamaz
alagimlardir. Bu alagimlar orta dayanima, iyi darbe tokluguna ve yiiksek sicakliklarda
iyl siirinme direncine sahiptirler. Bugiin ticari kullanimda tim o titanyum
alagimlarindan sadece bir tane onemli olan vardir. Bu alasim Ti%5A1%2,5Sn’ye
sahiptir (Tablo 3.4). Aluminyum ve kalay titanyumda a fazim kararl hale getirdigi

icin bu alagim bir tiim o alagimidir (Smith, W. F., cev., 1993).
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Tablo 3.4 o titanyum alagimlarinin kimyasal kompozisyonlari ve tipik uygulamalari

a Alasimlar Sartlar Tipik uygulamalar

% 5 Al, %2,5Sn Tavlanmis  Ucak motor kompresor kanat ve kanat levha metal ve
dovmeler icin kaynaklanabilir alasim, buhar tiirbin
kanatlart; 600’den 1100°F’da iyi oksitlenme direnci
ve dayanim, yiiksek sicakliklarda iyi kararlilik.

Y5Al, %2,5 Sn Tavlanmus  -423°F’da calisan yiiksek basincta soguk kaplar icin

(diisiik 0,) ozel sinflar.

Ti5SAI2,58n alasiminin alagimsiz titanyuma gore daha kiigiik korozyon direnci
vardir ama mukavemeti yiiksektir. Genel olarak alfa alasimlar1 tamamen diiktildir ve
ELI smiflamalar sifir alti sicaklarda sertligini ve diiktilitesini kaybetmemektedir.
Alfa alagimlar alfa yapisinin kararli bir faz olmasindan dolayr 1si1l islemle
mukavemetlendirilemez. Alfa alasimlarin baslica mikroyapisal cesitliligi tane
boyutudur. o alasimlarda baglica alasimlama elementi aliiminyumdur, ama bazi alfa
alagimlar ve cogu ticari alasimsiz titanyum, beta stabilize elementlerinin kiiciik
miktarin1 igermektedir. Beta stabilizorlerinin kiiciik ilavesini iceren (Ornegin
Ti8Al1MolV veya Ti6Al2Nb1Ta0,8Mo) alfa alasimlari, bazen siiper-alfa veya
yakin-alfa alagimlar gibi siniflandirilirlar (ASM, 1990).

3.3.2.2 a+p Titanyum Alagimlar

o+f titanyum alasimlari, oda sicakliginda %10 ve %50 arasinda [3 fazi igceren, o ve
B fazlarimin karigimiyla desteklenen kompozisyona sahiptirler. En genel o+f alasimi
Ti6Al4V’dir. Bu 6zel alagimi olusturmak olduk¢ca zor olmasina ragmen (hatta
tavlama kosulunda dahi), o+ alasimlari genel olarak iyi islenebilmektedirler. Bu
alagimin ozellikleri mevcut B faz tipi ve miktarin1 ayarlamak icin kullanilan 1s1l
islemle kontrol edilebilir. 480 °C’den 650 0C’ye yaslandirmayla izlenen cozelti
islemi, o’y1 ¢okeltir, doniismiis B faz1 veya kalan matris icinde B ve o’nin karisimi

olarak sonuglanir (ASM, 1990).

Bir veya daha cok alfa stabilizatore ilave olarak bir veya daha fazla B stabilizator
iceren alfa-beta alagimlar, termokimyasal islemlerle veya 1s1 islemle

mukavemetlendirilebilir. Genel olarak mukavemetlendirme istenildigi zaman, alagim
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alfa-beta dagiliminda yiiksek bir sicakliktan (veya hatta beta doniisiim {istiinden)
hizlica sogutulur. Bu c¢ozelti islemi alfa ve doniismiis beta iiriinlerinin uygun

karigimini iiretmek icin orta-sicaklik islemi (yaslanma) ile takip edilir (ASM, 1990).

o+f titanyum alasimlarinin mikroyapilari 1s1l uygulamalara baghdir. Ti%6A1%4V
alagiminin 1s1l islemiyle mikroyapida iiretilen yap1 kullanilan sogutma metodu tipine
bagimlidir. 1066 °C’den firinda sogutma; [ gecisin yaklasik 50°C iizerindeki
1066°C’den ¢cOziindiirme 1s1l islemi uygulanmis Ti%6A1%4V alasiminin firinda yavas
sogutulmasi dengeye daha cok yaklasan bir yap1 olusturur. Sonug¢ olarak kaba plaka
seklinde o Sekil 3.2(a)’da gosterildigi gibi cekirdeklenme ve biiyiime ile olusur.

Yavas sogumadan dolay1 bir miktar B fazi kalir ve tane sinirl olur.

Sekil 3.2 (a) Ti%6A1%4V alasimi beta gecisin yaklasik 50°C iizerinde 1066 °C’de

¢oziindiirme 1s1l islemi uygulanmis ve firinda sogutulmus yapt plaka seklinde a (beyaz)
ve tane sinirlar1 boyunca beta’dan (koyu) olusmustur. (b) Ti%6Al1%4V alasimina 954
°Cde (yaklasik B gecisin 50 °C alti) ¢oziindiirme 1s1l islemi uygulanmig ve firinda
sogutulmus; yapi, eseksenli o tanelerini (acik) ve tane sinirt boyunca beta’yr (koyu)

gostermektedir.

954°C’den sogutmada (p gecisin yaklagik 50°C altinda), sogutma metodlarindan
954 °C’den suda su verme; Ti%6A1%4V alasim ¢ubugunu yaklasik 1010°C olan B
gecisin yaklagik 50°C altinda 954°C’de ¢Oziindiirme uygulamasi, 954°C’den dolay1
bir miktar ilk alfa (§ fazi ile birlikte bulunacaktir. Oda sicakligina sogutma iizerine 3

faz1 derhal o’ (titanyum martensit) titanyuma doniisiir. Bu nedenle a’de gomiilmiis ilk
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o’dan meydana gelen bir yapi iiretilir. Bu titanyum martensit esas olarak HMK’dan
HSP’ye doniisiimle ilgili tane inceltme ve hizli doniisiimden dolay1 artan dislokasyon
yogunlugu ile mukavemetlendirilir. Buna karsin titanyurn martensitler celiklerde
demir-karbon martensitlere gore nispeten daha yumusaktir. Bu alagimlar yiiksek
sertlikler gelistirmezler ¢iinkii arayer elementleri, karbon, oksijen ve azot diisiik-
sicaklik kararli hegzagonal fazinda daha fazla c¢oziinebilir. Titanyum martensitler
sadece vanadyurn ve molibdene gore B kararlastirici elementlere gore asir1 doyurulur.
Bununla beraber titanyum martensitlerin yaslandirilmasi veya temperlenmesi [3
fazinin kararsiz o’ martensitinden ¢okelmesinden dolayr bir miktar dayanim

yiikselmesi saglar.

954 °C’den firinda sogutma; Coziindiirme 1s1l islemi uygulanmis Ti%6A1%4V
alasim cubugunun 954°C’den firinda sogutulmasi, eseksenli o ve tane simirlar
boyunca doniismemis B’dan olusan denge sartlarina yaklasan bir yapi olusturur

(Sekil 3.2 b).

Ti%6A1%4V en Onemlisi ve yaygin olarak kullanilan titanyum alagimidir,
1989°da titanyum pazarinin % 60’nm1 olusturmasit yaygin kullaniminin nedenini
aciklamaktadir. Bu alasim kolaylikla kaynaklanabilir ve islenebilir, levha,
ekstriizyon, tel ve cubuk seklinde ¢ok cesitli iirtinleri bulunur. Ti%6A1%4V alagimi
savas gerecleri dovmeleri icin yogun bir sekilde kullanilmaktadir. Bu alasima 165
kg/mmz’lik bir cekme dayanimi icin 1s1l islem uygulanabilir ve 4820C’ye kadar iyi

bir metarlurjik kararliliga sahiptir (ASM, 1990).

lleri ugak motorlar1 icin parcalar gibi yiiksek sicakliklarda yiiksek dayanimlar
gerektiren ozel uygulamalar i¢in Ti%6A1%2Sn%4Zr%6Mo ve
Ti%6A1%2Sn%27Z1r%2Mn%Cr%0.25Si1 alasimlar gelistirilmistir. Bu alagimlar daha
cok sertlesebilir ve biiyiik kesitlerde ve de yiiksek sicakliklarda kullanmilabilir. Ti-
%6Al1-%4V gibi o stabilizorii daha fazla olan alasimlar s1g bir sertlesebilirlige
sahiptir. Fakat nispeten yiiksek aliiminyum icerigi oda sicakligunda ve yiiksek

sicakliklarda arzulanan mukavemet oOzelliklerini kazandirir. o+ titanyum
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alagimlarinin  kimyasal kompozisyonlart ve tipik uygulamalarni Tablo 3.5’de

verilmistir (Smith, W. F., cev., 1993).

Tablo 3.5 o + B fazindaki titanyum alasimlarimin kimyasal kompozisyonlar: ve tipik uygulamalari

kompﬁéf;zlnu Sartlar Tipik uygulamalar
Roket motor kiliflari, ucak turbin ve kornpresorleri
Tavlanmig icin kanatlar ve diskler, yapisal dovmeler ve
% 6 Al, % 4V ¢Oziindiirme + baglayicilar, basingli kaplar, gaz ve kimyasal
yaslandirma pompalar, soguk pargalar. Silah ekipmanlari, liman

pargalari, buhar tiirbin bigaklari
-423°F da calisan yiiksek basinch soguk kaplar icin

%5 Al, %2,5 Sn Tavlanmy )
(diisiik0,) § ozel siniflar.

Roket motor kiliflari, silah parcalari, yapisal ugak

Tavlanmis
% 6Al, ‘57’06\’, % 2 ¢oziindiirme + pargalart ve inis diglileri: 151l isleme iyi tepki verir, iyi
n
yaslandirma kaynaklanabilirlik

Ucak iskeletleri ve 800 F’a kadar islernler icin jet

¢Oziindiirme +

% T Al, % 4 Mo motor pargalari, fiize ddvmleri silah ekipmanlar1

yaslandirma
%6 Al % 2 Sn. % fleri jet motorlari icin parcalar
’ ’ ¢Oziindiirme +
42r, %6 Mo yaslandirma
Kalin kesitlerde dayanim, kirilma toklugu. Inis disli
% 6 Al, % 2 Sn, % ¢oziindiirme + .
27r yaslandirma tekerlekleri
Yiiksek dayanimlarda tokluk gerektiren agir ugak
% 10V, %2 Fe, % ¢oziindiirme + |
3 Al yaslandirma iskelet pancalar1
Ucak levha parcalar1, yapisal kesitler ve yiizeyler, iyi
% 10 Mn Tavlanmig sekillendirilebilirlik, orta dayanim
Ucak hidrolik borular1 folyo: dayanim,
%3 Al %25V Tavlanmis kaynaklanabilirlik ve sekillendirilebilirligi kombine

eder.

3.3.2.3 p-Titanyum Alasimlart

B-alagimlari, a’dan B’ya doniisiim sicakligim diisiirme egilimi olan vanadyum,
niyobuyum ve molibden gibi gecis elementlerini icerir ve boylece (bcc) B fazinin
gelisimini destekler. Bunlar o alasimlara goére daha miikemmel islenebilirlige

sahiptir. Beta alasimlar miikemmel sertlestirilebilirlige sahiptir ve 1s1l isleme kolayca
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karsilik verirler. Genel bir 1s1l islem 450-650 °C *de yaslanmay icerir. Bu islem var

olan B i¢inde daginik o partikiillerinin olusumu ile sonuglanir (ASM, 1990).

B zengin alasimlara ¢ok yiiksek dayanimlar i¢in 1s1l islem uygulanabilir ve bunlar
kolaylikla sekillendirilebilirler. Buna karsin bu alagimlar yiiksek dayanim sartlarinda

nispeten yiiksek yogunluga ve diisiik siineklige sahiptirler.

Gecmiste beta alasimlar oldukca kisith uygulamalara sahiptir, cok yiiksek
mukavemet gereken yaylar gibi. Son yillarda bununla birlikte beta alagimlar uzay
yapilarinda kullanilmaktadir. {lave olarak bazi beta alasimlar, molibden icerenler gibi
iyi korozyon karakteristigine sahiptir. Beta alasimlar ayrica asagidaki 6zelliklere
sahiptir;

e Alfa alasimlara goére oda sicakliginda daha iyi sekil verme ve
bicimlendirme karakteristigi

e Akma mukavemeti (siirinme mukavemeti yerine) uygulanabilen kriter
olan sicakliklarda alfa+beta alasimlardan daha yiiksektir

e Alfa-beta alagimlara gore 1s1l igleme daha iyi tepki verir (¢cozelti iglemi su
verme ve Yyaslandirma). Beta alasimlarin kullanimi son yillarda
artmaktadir. TilOV2Fe3Al alasimi dovme, TilSV4R3AL3Sn yatak
uygulamalarinda ve Ti3AI8V6CrdMo4Zr yaylar icin kullanilmaktadir
(ASM, 1990).

Yeterli miktarlarda 8 kararlastirict alasim elementleri titanyuma ilave edilirse tim
B fazindan olusan bir yapi1 su verme ile hatta baz1 durumlarda havada sogutma ile oda
sicakliginda elde edilebilir. B titanyum alagimlari i¢in alagim elementleri vanadyum,
molibden, krom ve demirdir. Zirkonyum bazen B ve a fazlarimin her ikisinin de
dayanimini1 artirmak igin ilave edilir. Aluminyumda bu alasgimlarin coguna
yogunluklarim1 azaltmak, biraz kati eriyik mukavemetlenmesi saglamak ve
oksidasyon direncini artirmak igin ilave edilir. Giiniimiiziin § titanyum alagimlarinin
kimyasal kompozisyonlar1 ve tipik uygulamalar1 Tablo 3.6 ‘da verilmistir (Smith, W.

F., cev., 1993).
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Tablo 3.6 B titanyum alasimlarinin kimyasal kompozisyonlar: ve tipik uygulamalar:

Alasim kompozisyonu Tipik uygulamalar

% 3V, % 11Cr, %3 Al  Yiiksek dayanimli baglayicilar, uzay parcalari, bal petegi panelleri (iyi
sekillendirilebilirlik, 1s1l iglem uygulanabilirlik)

9% 8 Mo, % 8V, %2 Yiiksek dayanim, tok ucak iskelet parcalari, plaka, baglayicilar ve

Fe, %3 Al .
doviilmiis parcalar

% 3Al, % 8V, %6 Cr,  Yiiksek dayanimlh baglayicilar, burma ¢ubuklari, uzay pargalari
%4 Mo, % 42 r

% 11,5 Mo, % 6 Zr, %  Sekillendirilebilirlik ve korozyon direnci gerektiren parcalar, yiiksek

4,5 Sn dayanimli baglayicilar, yiikksek dayanimli ugak levha pargalari

3.4 Nitriirlemeden Sonra Titanyum Alasimlarimin Uygulamasi

Titanyum ve titanyum alagimlarinin zayif tribolojik dzelliklerinden dolay1, degisik
nitriirleme tipleri gibi termokimyasal ylizey islemleri, tip ve endiistri uygulama
alamnin  genislemesi icin tavsiye edilir. Ornegin disliler ve mil yatag gibi
mithendislik uygulamalar1 icin yiizey islemleri kullanilmaktadir (Zhecheva ve

digerleri, 2004).

Biyomedikal alanda plazma islemleri kullanilarak titanyum alasim yiizeylerini
nitriirleme, endiistride uygulama seviyesine ulasmistir. ABD ve Avrupa’daki
ortopedik sirketler nitriirlenmis veya TiN-kaplanmis kalga protezleri iiretmektedir.
Ayrica titanyum, zehirli olmayan bir metaldir, bu biouyusabilir bir malzeme olmasini
saglamaktadir. Titanyum ve alasimlarimt kimyasal, petrokimyasal, liman ve
biomateryal uygulamalarda genisce kullanilmaktadir. Ayrica saf azot icinde yiiksek
basingla nitriirleme Ti-6Al-4V alagimindan yapilmis yakit enjeksiyon memelerinde

basariyla uygulanmistir (Zhecheva ve digerleri, 2004).

Titanyum ve titanyum alasimlari tip, spor araclari, korozyonlu ¢evrede, denizcilik
uygulamalarinda, uzay uygulamalarinda genis¢e kullanilmaktadir. Titanyum insan
vucundunda tamamen dogaldir ve sik olarak kalp valfleri, eklemler ve kemiklerin
yerini aldigi medikal alanda kullamlir. Kalgca ve diger eklemler i¢in titanyum

protezler iyi yerlesmistir ve 30 yili askindir kullanilmaktadir (Sekil 3.3). Titanyumun
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mukavemeti ve biyouyusabilirligi onu dissel ve diger agiz protezleri icin ideal
malzeme yapmaktadir. Titanyum implantlar {izerine hydroxyapatite kaplama,
implantlarin 6mrii ve biyouyusabilirli§i artirma igin ¢ok popiiler hale gelmistir.
Ayrica onlar kemik ve implantlar arasina direk baglamaya izin verir ve kemigin
biiylimesini ve iyilesmesini ¢abuklastirir. Titanyum alagimlart (Ti-3Al1-2,5V); golf
sopasi saplari, tenis raket cercevesi, bilardo sopasi sap1 ve bisiklet cergceveleri gibi
uygulamalarda yaygin sekilde kullanilmaktadir. Spor uygulamalari i¢in onlarin diisiik
elastisite  modiilleri, hasar toleranslari, iyi mukavemet-agirlik oranlar1 ve iyi

korozyon direnci gibi 6zelliklerine ihtiya¢ vardir (Zhecheva ve digerleri, 2004).

Sekil 3.3 Ti6Al4V alasiminmin uygulama alanlarindan cerrahi

implantlar ve protez aletleri

Ideal biyouyumlar: nedeniyle yeni nesil ortopedik implantlar (Ti-6Al-4V)
alagimindan iiretilir. Alisilmis (Co-Cr-Mo) alagimu ile karsilastirildiginda (Ti-6Al-
4V) alasim siiper bir korozyon ve yorulma direnci gosterir. Ayrica kemikle daha iyi
bir uyum saglayan diisiik elastik modiiliine sahiptir. Bu alagim i¢ine N ve C
implantasyon edilmesinin alasgtmin mikrosertliginde Onemli artislar sagladig
saptanmistir. Bilyiik miktarlarda Ti esasl ortopedik dizler, kalcalar, bilek, omuz, el

ve ayak parmaklar giiniimiizde iyon implantasyonu islemiyle iiretilmektedir.



BOLUM DORT

DENEYSEL CALISMALAR

4.1 Calismada Kullamlan Malzemeler

Bu ¢alismada deney malzemesi olarak Ti6Al4V titanyum alasimi kullanilmistir.
Ti6Al4V alasimi, @ 10x10 mm boyutlarindadir. Hipokrat firmasindan temin edilen

alagimin kimyasal bilesimi Tablo 4.1°de gosterilmistir.

Tablo 4.1 Ti6Al4V Alasiminin Kimyasal Kompozisyonu (%)
Ti Al |4 C Fe 02 N. 2 H 2
Degerler 89,319 6,4 4 0,004 0,15 0,118 0,007 0,002

4.2 Plazma Nitriirleme Islemi

Plazma nitriirleme isleminin gergeklestirildigi diizenek laboratuvar tipi plazma
nitriirleme iinitesi Sekil 4.1°de goriilmektedir. Bu plazma nitriirleme sistemi, Dokuz
Eyliil Universitesi Makina Miihendisligi boliimii tarafindan gelistirilip, imal
edilmistir. Iyonitriirasyon islemine tabi tutulan her dort adet numunenin her birine
birer grup ismi verilmistir. Tablo 4.2’de bu gruplar goriilmektedir. Iyonitriirasyon

islemi asagida belirtilen sirayla gerceklestirilmistir.

I)Nitriirasyon yapilacak numuneler, once yiizeylerinde mevcut olabilecek boya,
yag vb. maddeleri ¢ikarmak icin aseton ile temizlenmis ve sonra numune tutucuya
yerlestirilmistir. Daha sonra numune tutucu da vakum odasinda katod ve termokuplu
da icine alacak sekilde yerlestirilmistir. Cam fanus metal tabla iizerine sizdirmazlik
contas1 arada kalacak sekilde yerlestirilmistir. Deneysel ¢alismada yiiksek

sicakliklara ulasabilmek icin plazma seramik bir boru icerisinde olusturulmustur.

2)Daha sonra vakum odasi vakum pompasi 40-60 dakika cahstirilarak, 1,9.107

mbar basincina kadar vakuma alinmustir.
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Sekil 4.1 Plazma nitriirleme deney diizenegi

3) Vakuma alma islemi sona erdikten sonra vakum odasi, ortam basinci 2 mbar
olacak sekilde bir saat siire boyunca azot gazi ile yikanmistir. Boylece ortamda kalan
hava disart atilmis ve vakum odasi1 tekrar vakuma alindiginda vakum degeri 1,2.107

mbar basinca indirilmistir.

4) Azot ile yikama sonras1 hidrojen gazi kullanilarak, sagilma islemi ile malzeme
yiizeyi temizlenmistir. Bu sirada 3,5 mbar ortam basincinda ve malzeme sicakligi
200 °C olana kadar isleme devam edilmis, iyonlagsmig gazin akkor 1sini, katotik
pozisyonda olan is pargasini tamamen sarmig ve pariltili bosalim adi verilen ayrigmis
gaza ait iyonlarin parca yiizeyine bombardimani baglamistir. Bu iyon bombardimani
ile is par¢asinda mitkemmel bir yiizey temizligi saglanmistir. Nitriirasyon icin gerekli

azot difiizyonu ise, difiizyon icin gerekli sicakliga ulagildiginda baslamaktadir.

5) Bu islemler tamamlandiktan sonra nitriirleme islemine gecilmistir. 2 mbar

ortam basinci olana kadar vakum odasina azot gazi verilmistir. Basing sabitlendikten
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sonra ortam basinci 2,5 mbar olana kadar vakum odasina hidrojen gazi verilmis ve

sistemin ¢alismasi boyunca gaz basing degerleri siirekli kontrol edilmistir.

Tablo 4.2 Iyonitriirasyon islem parametreleri

GRUP ZAMAN (Saat) SICAKLIK (°C) AZOT (%)
700-2 2 700 80
700-4 4 700 80
700-7 7 700 80
700-10 10 700 80
700-15 15 700 80
800-2 2 800 80
800-4 4 800 80
800-7 7 800 80
800-10 10 800 80
800-15 15 800 80
900-2 2 900 80
900-4 4 900 80
900-7 7 900 80
900-10 10 900 80
900-15 15 900 80
1000-2 2 1000 80
1000-4 4 1000 80
1000-7 7 1000 80
1000-10 10 1000 80

6) Deneysel calismada yiiksek sicakliklara ulasabilmek i¢in disardan 1sitma
diizenegi kullanilmistir. Disardan girdap akimlar ile 1sitma yapan bir bobine 9V
gerilim uygulandiginda 25 dakika sonunda 150 °C kadar sistem sicakligl

yiikseltilmistir.

7) islem sicakligina gore uygulanan gerilim 400-900 Volt arasinda degistirilmistir.
Nitriirasyon islemi sirasinda yiizeyin sicakligl Olg¢iilmiistiir. Sicaklik numune

tutucunun altina yerlestirilen Ni-Cr-Ni termokupl ile kontrol edilmistir.
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8) Islem sicakligma 30 dakika icerisinde ulasilmis, sertlestirme isleminin siiresi

islem sicakligina ulagtiktan sonra baslatilmistir.

9) Islem sona erdikten sonra vakum odasina azot gazi verilerek numunelerin

sicaklig1 oda sicakligina diisene kadar vakum altinda tutulmustur.

4.3 Sertlik Olciimii ve Optik Mikroskobu ile inceleme

Nitriirlenen yiizeyin yapisal degisimlerin arastirilmasi i¢in nitriirleme isleminden
sonra @ 10 x 10 mm boyutlarindaki Ti-6Al-4V alasimi numuneleri polyester i¢ine
alimmustir. Polyester regine icine alinan numunelerin metalografik numune hazirlama
metodlar ile hazirlanmasi gereklidir. Numuneler polyestere alindiktan sonra sirasiyla
600, 800, 1200 ve 2000 kum SiC su zimparada zimparalanmis ve daha sonra 0,25-1
mikronluk parlaticilar (elmas siispansiyon) ile kullanilan (parlatma kumasi) kege

parlatma islemleri gerceklestirilmistir.

Numune yiizeylerinin daha hassas duruma gelmesi icin 0.05 pm partikiil boyutlu
alumina pasta ile parlatilmig, hemen sonrasinda parlatma isleminden ¢ikan numune
yiizeylerinde leke olusmamast i¢in numune etil alkol ile yikanmig ve kurutma
cihazinda yiizeyler kurutulmustur. Mikrosertlik oOlgiimleri i¢in sayilan islemler
yeterlidir ancak mikroyapinin incelenmesi icin numunenin 6zel bir soliisyonla
daglanmasi gereklidir. Parlatilan numuneler 1 ml HF, 2 ml HNO3s ve 50 ml H,0
cozeltisinde daglanmistir. Daglama icin 10-15 saniye zaman aralign yeterli
olmaktadir. Bu caligmada 700, 800, 900, 1000 °C’ sicakliklarda ve 2,4,7,10, 15 saat

siirelerde nitriirlenmis Ti-6Al-4V alasim numunelerinin mikroyapilari incelenmistir.

Hazirlanan numuneler Nikon Epiphot 200 optik Mikroskobu ile 200 ve 1500
bilylitme saglanarak incelenmis ve gelisen tabakalarin resimleri NS-Elements D 2.30
programu ile bilgisayar ortamina aktarilmistir. Ayrica asinma ylizeylerinin resimleri

de aym sekilde bilgisayar ortamina aktarilarak incelenmistir.



56

Iyonitriirasyon sonucu ortaya ¢ikan bilesik ve difiizyon tabakalarmnin kaliliklari,
Nikon Epiphot 200 optik mikroskobu ile yiiksek coziiniirliikli video kameranin

irtibatlandirildigi NS-Elements D 2.30 goriintii analiz programu ile tespit edilmistir.

Iyonitriirasyonla cesitli islem siire ve sicakliklarinda sabit No+H, gaz karisim
oraninda nitriirlenmis Ti-6Al-4V alasim1 numunelerinde yiizeyden itibaren ice dogru
mikrosertlik degerleri Ol¢iilmiistiir. Pargalarin kesitlerinde olusan tabakalarin
sertliginin hassas bir sekilde ol¢iimiinde mikrovickers sertlik Slctimii kullanilmistir.
Yiizey sertlikleri Tronic HVS-1000 mikrosertlik cihazinda Slciilmiistiir.
Mikrovickers sertlik Ol¢iimiinde 0,98 N yiik 15 saniye uygulanmistir.

4.4 Asinma Deneyi

Farkli sartlar altinda iyonitriirasyonla nitriirlenmis numunenin her bir grubundan
birer numune ve islem gérmemis alasimdan da bir numune pim disk asinma test
makinasinda test edilmistir. Asinma testleri kuru siirtiinme sartlart (herhangi bir
yaglama yapilmadan) altinda ASTM G99 standartlarina uygun olan pim disk asinma
test makinesinde gerceklestirilmistir. Asindirma diski 120 mm c¢apinda, 18 mm
kalinligindadir ve sertligi 60+2 HRC dir. Disk malzemesi yagda sertlestirilmis AISI
4140 celigidir. Testte mevcut agindirma yiikii 80 N ve diskin ¢evresel hiz1 0.8 m/s
(129 d/dk)‘dir. Numune toplam kayma mesafesi ise 10.000 metredir. Biitiin asinma
testleri oda sicakliginda gerceklestirilmistir. Testte kullanilan aginma cihazini

gosteren resim Sekil 4.2°de verilmistir.

Numunelerin agirlik kayiplart +10™*g. hassasiyetinde olan Precisa marka hassas
terazi ile Ol¢iilmiistiir. Test Oncesi numuneler ve disk yiizeyleri aseton ile
temizlenmistir. Diskin iizerine sivanmig numune artiklari, her tartim sonrasi disk SiC
zimpara ile zimparalanarak ve etil alkol ile silinerek giderilmeye caligilmistir. Ayrica
numunelerin agirliklart hassas terazide 6l¢iilmeden evvel tiim yiizeyleri etil alkol ile
temizlenmistir. Asinma numuneleri Nikon Epiphot 200 optik mikroskobu ile

incelenmistir.
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Sekil 4.2 Asinma deneyinde kullanilan test cihazi

4.5 X-Isinlar Difraksiyon Analizi

X-Ismlart Difraksiyon Analizi, Erzurum Universitesi Makina Miihendisligi
boliimiindeki laboratuvarda mevcut olan, RIGAKU D/MAX-2200 marka X-Isinlari
Difraksiyon Analizi cihazinda yapilmistir. Faz analizleri x-1sinlan difraktometresinde
CuK-ALPHA1/ 30 kV/ 10 mA radyasyonu kullanilarak yapilmistir. Secilen farkli
sicaklikta nitriirlenmis numunelerin tabaka yapilar1 x-1sinlart difraksiyon analizleri

ile incelenmistir.



BOLUM BES
YAPILAN CALISMANIN

DEGERLENDIRILMESI

5.1 Mikroyapinin Incelenmesi

700, 800, 900 ve 1000 °C sicakliklarinda ve 2, 4, 7, 10 ve 15 saat siirelerde Ti-
6Al-4V alasiminin plazma nitriirlenmesi sonucunda, islem sicaklifina ve siiresine
bagh olarak farkli mikroyapilarin ortaya ¢iktigi goriilmiistiir. Nitriirleme esnasinda
gaz oram1 (H,+Ny) sabit tutularak, sicaklik ve zaman parametreleri degistirilmistir.
Yiiksek sicakliklarda gerceklestirilen iyonitriirasyon islemi sonucunda titanyum
alagimlarinin ylizeyinde iki tabakanin olustugu acik¢a goriilmektedir. Malzeme
yiizeyinin dis kisminda olusan tabaka “bilesik tabaka” olarak adlandirilmaktadir ve
bu ylizey tabakalari iki alt tabakaya ayrilmaktadir. Bunlar istte gelisen o-TiN
tabakas1 ve bu tabakanin hemen altinda gelisen &-Ti,N tabakasidir. I¢teki tabaka yani
bilesik tabakanin altindaki tabaka difiizyon tabakasidir ve bu tabaka azotca zengin a-
Ti kristalleri icermektedir (Zhecheva ve digerleri, 2004, Inal ve digerleri, 1999, Rossi
ve digerleri, 2003, Bacci ve digerleri, 2000; Gallianoa ve digerleri, 2001; Fleszar ve
digerleri, 2000). 900 ve 1000 °C‘de iyonitriirasyon islemi gerceklestirildiginde
difiizyon bolgesi iki bolgeye ayrilmaktadir; iistte siireklithomojen) a fazi tabakasi ve
altta ise a-f alt matris icinde gomiilmiis bolgesel o faz kristalleri bolgeleridir. Yiizey
tabakalarinin morfolojisi, alasimin o ve  dontigiimiine bagl nitriirleme sicakligr ile
belirlenmektedir (Molinari ve digerleri, 1997, Inal ve digerleri, 1999). Sekil 5.1°de
degisik sicaklik ve siirelerle plazma iyon nitriirlenmis numunelerin yiizeyinde olusan

tabakalarin 1500X ve 200X biiyiitme ile ¢ekilmis olan resimleri goriilmektedir.

Optik incelemeler oncesinde, numune yiizeylerine bir dizi 6n islem uygulanmistir.
Bu islemler sirasiyla taslama, zimparalama, elmas pastayla ince parlatma ve
numuneleri daglamadir, bu islemler ile ilgili ayrintili bilgiler Bolim Dort ’te
aciklanmistir. Boylece yiizeyler mikroskop altinda incelenebilmistir. Yiizeyde olusan

tabakalarin kalinliklar1 Tablo 5.1°de verilmistir.
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Sekil 5.1° de goriildiigii gibi 700 C’de nitriirlenmis alasimda nitriirlii tabakalar (8-
TiN ve &-Ti;N) cok incedir ve nitriirleme siiresinin artmasi ile birlikte tabaka
kalinliginda ¢ok az artiglar gozlenmistir. Numunenin merkezi kararli o+ yapisina
sahiptir. 700 C sicaklikta nitriirleme islemine tabi tutulan numunelerde &-Ti,N
tabakasinin gelismeye basladigi goriilmiistiir. o-TiN tabakasinin 4 saatlik deneyde
olustugu goriilmiistiir. Bu sicaklikta gergeklestirilen deneylerin  sonuglart
incelendiginde, 700-15 grubunda &-TiN, &-Ti,N ve difiizyon tabakalarmin birlikte
olustugu gorulmustiir. 700-15 grubunda olusan tabakalarin kalinliklari &-TiN
tabakast 1,95 um, &-Ti,N tabakasi 2,53 um ve difiizyon tabakasi 28,74 um’dir ve bu
degerler bu sicaklikta elde edilen en iyi degerlerdir. 700-2 grubunda o-TiN tabakasi
yoktur, 0,94 pum kalmhginda &-Ti,N tabakasi ve 8,26 um kalinliginda olusan

difiizyon tabakasi mevcuttur.

800 °C’de plazma nitriirlenmis numunelerde (Sekil 5.1) nitriirlii tabakalar (5-TiN
ve &-Ti,N) biraz daha belirgin sekilde goriilmeye baglamistir. Nitriirleme sicakligi a-
B doniisiim sicakhigi (882 °C) altindadir ve nitriifleme siiresinin artmasi tabaka
kalinliklarinda artisa neden olmustur. Numunenin merkezi kararli o+f yapisina
sahiptir. 800 OC sicaklikta 2 saatlik nitriirleme isleminden sonra numunelerde 8-TiN,
e-Ti,N ve difiizyon tabakalar1 agikca goriilmiistiir. 2 saatlik nitriirleme ile elde edilen
difiizyon tabakasi kalinlig1 55,42 pm’dir. Bu deger 700-15 de elde edilen difiizyon
kalinligindan % 92 daha yiiksektir, ama 6-TiN tabakasi kalinlig1 ise 700-15 e gore %
47 daha distiktiir. 800-15 grubunda olusan tabakalarin kalinliklar1 6-TiN tabakasi
3,91 um, &-TioN tabakas1 5,09 um ve difiizyon tabakast 90,85 pm’dir ve bu degerler
bu sicaklikta elde edilen en iyi degerlerdir. 800 C de 2 saat nitriirleme yapilan
numunelerde dahi 8-TiN tabakasi olustugu goriilmiistir. 800 °C grubunda §-TiN
tabakasinin zaman artigina baglh olarak hizl bir sekilde gelistigi goriilmiistiir. 5-TiN

tabakasi aginmaya dayanimi ¢ok yiiksek olan bir tabakadir.
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4 o(N)-Ti

10

700-7
Sekil 5.1 700, 800, 900 ve 1000 °C’de ¢esitli islem siirelerinde plazma nitriirlenmis

Ti6Al4V alasiminin yiizeyinde olugan tabakalarin resimleri
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Optik mikroskopla cekilmis mikroyapilarda iki farkli nitriir goriilmektedir.
Bunlar, yiizey merkezli kiibik yapida 8-TiN ve tetragonal yapida &-Ti,N fazlardir.
Plazma nitriirlenmis biitiin numunelerde 6-TiN ve &-Ti,N fazlart goriilmiistiir.

Nitriirleme sicakliginin ve siiresinin artmasi ile bu fazlarda artis goriilmiistiir.

900 °C’de plazma nitriirlenmis numunelerde (Sekil 5.1) nitriirlii tabakalar (5-TiN
ve &-Ti,N) belirgin sekilde goriilmeye baslamistir. Nitriirleme sicakligi a-f doniisiim
sicakligr (882 0C) iistiindedir ve nitriirleme siiresinin artmasi tabaka kalinliklarinda
da artisa neden olmustur. 2 saatlik nitriirleme ile elde edilen difiizyon tabakasi
kalinligi 75,11 pum’dir. 900-15 grubunda olusan tabakalarin kalinliklar1 &-TiN
tabakasi 5,12 pm, &-Ti,N tabakasi 8,89 um ve difiizyon tabakasi 285,13 um’dir ve bu
degerler bu sicaklikta elde edilen en iyi degerlerdir. 900 °c grubunda o-TiN

tabakasinin zaman artisina bagl olarak hizli bir sekilde gelistigi goriilmiistiir.

1000 °C sicaklik, deneysel calismanin yapildigi en yiiksek sicakliktir. Bu
sicaklikta arzu edilen tabakalar kisa siirede olugmaktadir. 1000-10 grubunda en iyi
deney sonuglari elde edilmistir. Bu grupta gozlenilen tabaka kalinliklar sirasiyla 6-

TiN tabakas1 6,84 um, &-Ti,N tabakast 9,33 um ve difiizyon kalinlig1 341,11 pm’dir.

fyonitriirasyon sicakligimin artmasi ile birlikte 900 ve 1000 °C’ de plazma
nitriirlenmis numunelerde & ve &-titanyum tabakalarimin goriintiisii daha belirgin
olmaya baslamaktadir. Sekil 5.1°de goriildiigi gibi nitriirleme siiresinin artmasi ile
tabakalarin kalinliklann da artmaktadir. Nitriirleme sicaklifn o—f doniisiim
sicakliginin iistiinde oldugundan azotca zengin kat1 ¢ozelti tabakasi olan o-titanyum
tabakas1 daha belirgin olarak goriinmeye baslamaktadir. Numune merkezindeki yap1
eseksenli o tanelerini (acik) ve tane sinir1 boyunca doniigmemis beta’y1r (koyu)
gostermektedir. Sekil 5.1’ den de goriildiigii gibi 900 ve 1000 °C’ de plazma
nitriirlenmis Ti-6Al-4V alasiminin yiizeyinde olusan ii¢ tabakanin (e, & ve o-Ti)

altinda o-f alt matris icinde gomiilmiis eseksenli o fazi kristalleri goriilmiistiir.

0-TiN, &-Ti,N (g) tabakalariin ve difiizyon bolgesinin siire ve sicakiga bagh

olarak biiylime davramigt Tablo 5.1’de verilmistir. Sicakligin artmas1 fazlarin
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kalinligim artirmis ve biitiin sicakliklarda plazma nitriirleme siiresinin artigina bagh
olarak bir artis goriilmektedir. Sekil 5.1°de goriildiigii gibi 700 ve 800 °C sicakliklari
o—p doniisiim sicakliginin altinda oldugundan bu sicakliklarda o-Ti kat1 ¢ozelti
bolgesinin kalmhgn belirgin degildir. 900 ve 1000 °C ’de ise a—p doniisiimii
gerceklestiginden ve merkezdeki faz, dontismiis B-Ti oldugundan o-Ti kati ¢ozelti
tabakasi belirgin bir sekilde goriilmektedir. Tablo 5.1°den de goriildiigi gibi kalinlik
plazma nitriirleme siiresi ve sicaklikla artmaktadir. 900-15 grubunda elde edilen
degerlerden daha iyi sonuglar1 1000-10 grubunda goérmek miimkiindiir. Buda
sicakligin titanyum ve alagimlarinin nitriirlenmesinde ne kadar etkili oldugunu bize

gostermektedir.

Tablo 5.1 Yiizeyde olusan tabakalarin kalinliklari

GRUP birvz YO(II:’mT)ABAKASI &-Ti,N (um) S-TiN (um)
700-2 8.26 0,94 YOK
700-4 12,28 1,17 0.63
700-7 14,8 1,36 0.81
700-10 19.81 1,61 1,08
700-15 28,74 2.53 1,95
800-2 5542 2.33 1,03
800-4 59,1 2,71 1,92
800-7 67.5 3.28 2,38
800-10 82,08 3.7 2.83
800-15 90,85 5.09 391
900-2 75,11 4,68 241
900-4 88,35 6.35 3.45
900-7 146,15 7,42 391
900-10 214,71 8,22 4,39
900-15 285,13 8,89 5,12
1000-2 156,86 6,09 3.38
1000-4 204,89 6.53 3.98
1000-7 286,91 8,84 4,78
1000-10 341,11 9.33 6.84

Sekil 5.2’de farkli parametreler ile yapilan nitriirleme sonucu olusan difiizyon
tabakasi derinliginin numune gruplarindaki degisimini veren grafik goriilmektedir.

Difiizyon tabakasinin derinliginin islem sicaklik ve zaman degerlerinin artirilmasi ile
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arttigr goriilmektedir. Incelemeler sonucunda en kalin difiizyon derinligi 1000-10

grubunda olustugu saptanmistir.
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Grup Adi

o

Sekil 5.2 Numune gruplarinda elde edilen ortalama difiizyon derinlikleri

5.2 X-Ismnlar1 Difraksiyon Analizi

Plazma nitriirlenmis Ti-6Al-4V alagimlarinin yiizeyinde olusan nitriir ve difiizyon
tabakalan tespit etmek amaciyla farkli sicakliklarda elde edilen numuneler, Cu Ka
radyasyon kullanan X-Ray difraktometrede 10-100 derece 20 acis1 arasinda
taratilarak, X-Ray olctimleri gerceklestirilmistir. Difraksiyon analizlerinde iki farkli
nitriire rastlanmistir. Bunlar, yiizey merkezli kiibik yapida 6-TiN, ve tetragonal
yapida e-Ti,N (g) fazlaridir. Plazma nitriirlenmis biitiin numunelerde o-TiN ve &-Ti,N
(e) fazlart goriilmiigtiir. Nitriirleme sicakli§inin ve siiresinin artmasi ile 6-TiN ve &-
Ti,N (¢) fazlarin piklerinde artig goriilmiistiir. Sekil 5.3’de 700, 800, 900 ve 1000
°C’lerde 10 saat plazma nitriirlenmis Ti-6Al-4V alasimmin XRD paternleri
goriilmektedir. X-1s1m1 analizlerinden goriildigi gibi yiiksek sicakliklar nedeniyle
900 ve 1000 °C’de kararli & faz1 baskin olarak biiyiirken, kararli € faz1 ise 700 ve 800
°C’de baskin olarak biiyiime gostermektedir. 1000 °C de 10 saat nitriirlenmis
numunede ¢ fazi pikleri zayiftr. Sekil 5.3’de 42,7 20 agisinda §-TiN piki en yiiksek

yogunluk degeri 1000°C’de 10 saat nitriirlenmis numunede oldugu goriilmektedir.
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Ti-6Al-4V alasgimi iizerinde yapilan plazma nitriirleme calismalarinda XRD

analizi, optik mikroskoplar ile kesitler {izerinde 2 nitriir tabaka (3 ve €) ve ic¢te azot

difiizyon bolgesi (a-Ti) olustugu goriilmiistiir. Nitriirleme sicakliginin ve siiresinin

artmasi ile fazlarin piklerinde artis goriilmiistiir.
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saat plazma nitriirlenmis Ti6Al4V alasiminin X-1s1nlar1 difraksiyon analizleri
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5.3 Mikrosertlik Ol¢iimleri

Nitriirlenmis titanyum alagimlarinin yiizey 6zelliklerinden sertlik genis bir sekilde
incelenmigtir. Titanyum ve titanyum alasimlarinin baglangi¢ sertligi malzemenin
kimyasal kompozisyonuna bagli olarak genelde 200 ve 400 HV arasinda
degismektedir. Malzeme yiizeyinde 6-TiN ve &-Ti,N gibi yeni fazlarin olusumu ve
azot konsantrasyonunun artisinin sebep oldugu nitriirlemeden sonra yiizey sertliginde
arig vardir. Sertlik nitriirleme tipine baghh degisik islem parametrelerini

degistirmeyle kontrol edilebilmektedir (Zhecheva ve digerleri, 2004).

Bilesik tabakanin sertlik degeri genelde titanyum nitriir igceren faz kompozisyonu
yiiziinden c¢ok yiiksektir ve sertlik doymamis cekirdek icinde matrisin ana
mikrosertligine uzanan difiizyon bolgesi boyunca diismektedir. Ti-6Al-4V, Ti-10V-
2Fe-3Al and Ti-8Al-1Mo-1V alasimlarinin plazma nitriirlenmesinden sonra
600’den 2000 HV’ye kadar mikrosertlik ve 50 um kalinli§inda bir bilesik tabaka elde
edilmistir. 700 ve 1000 °C sicaklilar1 arasinda 1,5-14 saat plazma nitriirlenmesi ile,
Ti—6Al-4V’nin yiizey sertligi 1700 HV’ye cikartilmistir (Zhecheva ve digerleri,
2004).

Mikrosertlik olgiimleri 700, 800, 900 ve 1000 °C’lerde ve 2,4, 7, 10 ve 15 saat
plazma nitriirlenmis numuneler {izerinde yapilmistir. Sertlik 6l¢iimii icin numuneler
polyester icine alinmistir. Plazma nitriirleme sicaklik ve siiresinin Ti-6Al-4V
alagimimin mikrosertligine olan etkisi Sekil 5.4’ de verilmistir. Plazma nitriirlenmis

numunelerde artan sicaklik ve siire ile sertlik degerleri siirekli artis gdstermektedir.

700 °C’de Ti6Al4V alasimimin 2 saat plazma nitriirlenmesi sonucunda yiizey
sertligi 394 HV, 800 °C’de 488 HV, 900 °C’de 724 HV ve 1000 "C’de ise 893 HV
mikrosertlik degerlerine ulagilmigtir. Ayni sicakliklarda 10 saat plazma nitriirleme
sonucunda mikrosertlik degerleri sirasiyla 540 HV, 614 HV, 1124 HV, ve 1365 V

olmustur. 1000 °C’de 10 saat plazma nitriirleme sonucunda elde edilen 1365 HV ik
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sertlik degeri bu caligmada ulasilan maksimum sertlik degeridir ve aym1 zamanda

islem gérmemis Ti-6Al-4V alasiminin sertlik degerinin (341 HV) en az 4 katidir.
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Sekil 5.4 Degisik numune gruplarinda yiizeyden 15 um derinlikte elde edilen mikrosertlik

degerleri

Numune gruplarinda yiizeyden itibaren, 10 pm araliklarla yapilan mikrosertlik
Olctim degerleri Sekil 5.4’de goriilmektedir. Sekilden goriildiigii gibi en yiiksek
sertlik degeri 1000-10 grubunda elde edilmistir. Bu deger 900-15 grubunda bulunan
degerden yiiksektir. Bu durum, titanyumun nitriirlenmesinde sicaklik parametresinin
tabakalarin gelisiminde zaman parametresinin etkisinden ¢ok daha fazla oldugunu

gostermektedir.

Yiizeyden belirli araliklarla yapilan mikrosertlik 6l¢iim neticesinde elde edilen

mikrosertlik degerleri Tablo 5.2’de verilmektedir.



Tablo 5.2 Yiizeyden uzakliga gore sertlik degerleri
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MIKROSERTLIK (HV)

GRUP
700-2
700-4
700-7
700-10
700-15
800-2
800-4
800-7
800-10
800-15
900-2
900-4
900-7
900-10
900-15
1000-2
1000-4
1000-7
1000-10

islemsiz

15
394
435
465
540
601
488
505
568
614
842
724
852
1087
1124
1091
893
972
1255
1365
341

25
360
356
390
432
455
423
468
477
557
703
708
817
835
901
791
615
745

1092
1119
341

YUZEYDEN OLAN MESAFE(um)

35
341
341
355
399
381
357
420
432
456
637
658
689
784
863
692
602
722
913
955
341

45

341
341
341
381
392
389
389
394
435
602
684
623
689
736
608
591

656
860
849
341

55
341
341
341
380
377
385
383
388
469
568
544
474
642
702
658
576
637
772
897
341

65
341
341
341
366
363
353
372
377
436
478
570
468
616
590
549
512
510
748
646
341

75

341
341
341
344
341
341
355
370
402
437
467
459
586
573
502
496
485
684
599
341

85
341
341
341
341
341
341
341
345
377
391
452
423
580
504
455
431
497
697
559
341

95
341
341
341
341
341
341
341
341
371
399
433
413
540
556
417
404
448
589
550
341

105
341
341
341
341
341
341
341
341
363
371
431
402
465
456
397
417
441
561
503
341

150
341
341
341
341
341
341
341
341
350
364
386
379
398
402
382
393
418
503
494
341

200
341
341
341
341
341
341
341
341
341
341
341
341
344
357
345
361
386
441
431
341

Sicaklik ve zamana bagh olarak degisen sertliklerin yiizeyden olan mesafeye gore

degisimlerini

verilmektedir.

gosteren  karakteristik

egriler

Sekil

5.5-5.15°deki

sekillerde
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Sekil 5.5 700 °C’de farkli islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerde islem siiresinin

sertlik degerlerine etkisi
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Sekil 5.6 800 °C’de farkli islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerde islem siiresinin

sertlik degerlerine etkisi
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Sekil 5.7 900 °C’de farkli islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerde islem siiresinin

sertlik degerlerine etkisi
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Sekil 5.8 1000 °C’de farkh islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerde islem siiresinin

sertlik degerlerine etkisi
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Sekil 5.9 2 saatlik siirede nitriirlenen numunelerde islem sicaklifinin sertlik degerlerine

etkisi
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Sekil 5.10 4 saatlik siirede nitriirlenen numunelerde islem sicaklifinin sertlik degerlerine

etkisi
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Sekil 5.11 7 saatlik siirede nitriirlenen numunelerde islem sicaklifinin sertlik degerlerine
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etkisi
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Sekil 5.12 10 saatlik siirede nitriirlenen numunelerde islem sicakliginin sertlik degerlerine

etkisi
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Sekil 5.13 15 saatlik siirede nitriirlenen numunelerde islem sicakliginin sertlik degerlerine
etkisi
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5 25 3% 4 55 6 75 & 9% 105 150 200
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Sekil 5.14 900 ve 1000 °C’de farkli islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerin yiizeyden uzakliga

gore sertlik degerlerinin degisimi
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Sekil 5.15 Tiim numunelerin ylizeyden uzakliga gore sertlik degerlerinin degisimi

Sekil 5.5’de 700 °C’de nitriirlenmis numunelerin mikrosertlik degerleri degisimi
verilmektedir. Difiizyon tabakalarinin sertlik degerleri islem siiresine bagli olarak
artmaktadir. 700°C’de nitriirlenen numuneler icerisinde maksimum sertlik degeri 15
saat nitriirlenen numunede elde edilmistir. 15 saatlik islem siiresi sonunda
numunenin sertlik degeri 601 HV’dir. 700 °C’de 15 saat iyonitriirasyon islemi
yapilmasina ragmen sertlik degerinde ¢ok az bir artis goriilmekte ve yiiksek sertlik

degerlerinin uzun islem siireleri sonunda elde edilebilecektir.

900 °C’de nitriirlenmis numunelerin mikrosertlik degerleri tiimiinde zamana bagh
olarak bir artis oldugu Sekil 5.7° da goriilmektedir. 10 saatlik islem siiresi sonunda
numunenin sertlik degeri 1124 HV ‘dir(Tablo 5.2). 900 %C’de 10 ve 15 saat siirelerde
iyonitriirasyon islemini gerceklestirmek, malzemenin yiizey ozelliklerine istenilen
etkileri saglayacaktir. 900-15 grubunda genis bir difiizyon tabakasinin olustugu
sertlik degerlerinden de goriilmekte olup, ol¢iilen mikrosertlik degeri 1091 HV dir,
Ayrica goriintii analiz programiyla gerceklestirilen incelemeler sonunda kalin 98-TiN,

e-Tip,N ve difiizyon tabakalarinin olustugu belirlenmigstir (Tablo 5.1). 900 °c
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titanyumun yiizey Ozelliklerini gelistirmek i¢in iyi bir parametre olabilir, ama

istenilen sonucu almak i¢in 10-15 saat gibi uzun islem siireleri gerektirmektedir.

1000 °C’de nitriirlenmis numunelerin mikrosertlik degerlerinde islem siiresinin
artmasiyla artiglar oldugu Sekil 5.8’de goriilmektedir. 1000°C’de nitriirlenen
numuneler igerisinde maksimum sertlik degeri 10 saat nitriirlenen numunede elde
edilmistir. 1000-10 grubunda nitriirlenmis numunede bulunan mikrosertlik degeri
1365 HV’dir. Bu deger deneysel calisma sonucunda elde edilen en iyi mikrosertlik

degeridir.

2 saatlik iglem siiresinde nitriirlenmis numunelerde sicakligin artmasiyla birlikte
sertlik degerlerinde 6nemli miktarda artis oldugu Sekil 5.9’da goriilmektedir. Bu
islem siiresi sonunda 1000 °C’de genis sertlesen bir bolge olusmustur. Sertlik degeri
islemsiz malzemenin sertliginden yaklasik 2 katindan fazla bir degerde artis vardir.
Sekil 5.10’da 4 saatlik islem siiresinde nitriirlenmis numunelerin sertlik egrileri
incelendiginde, 1000-4 grubunda sicakligin etkisi ile genis bir difiizyon bolgesi
olusmus oldugu goriilmektedir. Bu grupta islemsiz malzemenin sertliginden 2

katindan fazla bir degerde sertlik artis1 vardir.

fyonitrasyon islem sicakhigimn 900 °C’den 1000 °C’ye ¢ikarlmasinin yiizey
sertlik degerlerinde ve difiizyon derinliklerinde ¢ok biiyiik miktarda artig yarattigi
acik olarak Sekil 5.11°de goriilmektedir. Sekil 5.12°de aym1 zaman siiresince farkli
sicakliklarda nitriirlenmis numunelerin sertlik degisimleri incelendiginde, 1000 °C’de
nitriirlenmis numunenin bu grafikte en yiiksek sertlik degerine sahip oldugunu

goriilmektedir.

15 saatlik islem siiresi sonunda 900-15 grubunda goriilen sertlik degeri artisinin
800-15 grubuna gore yaklasik 1,5 kat oldugu Sekil 5.13‘de goriilmektedir. Tiim
numunelerin sertlik degerleri degisimi Sekil 5.15’de goriilmektedir. 700 ve 800
%C’de iyonitriirasyon islemi gormiis numunelerde sertlik degerlerindeki degisim cok
azdir. Sekil 5.14’de yalnmizca 900 ve 1000 C’de isleme tabi olan numune gruplar

gosterilmistir.



76

Mikrosertlik degerleri, artan plazma nitriirleme sicaklik ve iglem siiresinin
meydana getirdigi tabaka kalinlikarindaki artig ile birlikte artmaktadir. Ti6Al4V
titanyum alagimi iyonitriirasyon iglemi ile sertlik degerlerindeki artisin zamandan ¢ok
sicaklik artisina bagl olarak degistigi goriilmiistiir. Yiiksek sicakliklarda (900 ve

1000 °C) gerceklestirilen islemlerde hizhi artislar gézlemlenmistir.

5.4 Asinma Deneyi

Farkli islem parametrelerinde nitriirlenmis numuneler ve islem gormemis
numune, 80 N yiik altinda 0,8 m/s hizla, 10.000 m kayma mesafesinde pim disk
asinma cihazinda asinma testine tabi tutulmustur. Asinma, kuru asinma test
sartlarinda gerceklestirilmistir. Plazma nitriirlenmis Ti-6Al-4V alasimi ile ilgili
kayma mesafesine bagli olarak numunelerin agirliklarinda meydana gelen degisimler
Sekil 5.16’da verilmistir. Asinma kayiplart nitriirleme parametrelerine bagli olarak
900-10, 900-15, 1000-4, 1000-7, 1000-10 gruplarinda ¢ok az bir degisim
gostermektedir. 10.000 m kayma mesafesinden sonra numune gruplarinin toplam
asinma kayiplan1 Sekil 5.17°de goriillmektedir. Plazma nitriirleme siiresi arttikca

asinma miktarlar1 azalmaktadir.
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Sekil 5.16 Nitriirlenmis numunelerin asinma testindeki kayma mesafesine gore ortalama agirlik

kayiplar1
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Sekil 5.17 10.000 m kayma mesafesinden sonra numune gruplarinin asinma kayiplari

Sekil 5.16’da goriildiigii gibi islem gormemis Ti-6Al-4V alasim ile 700 °C de 2
saat plazma nitriirlenmis Ti-6Al-4V alagimi arasinda asinma direnci bakimindan az
fark oldugu goriilmektedir. Islem gérmemis numune, nitriirlenen numunelere kiyasla
daha yiiksek asmma sergilemistir. Zira 700 °C sicakhikta nitriirlenen gruplarda
istenilen tabakalar ve sertlik degerleri elde edilememistir. Yine Sekil 5.16’da
goriildiigli gibi plazma nitriirleme siiresi arttikca asinma direnci de artmaktadir. 700
OC sicaklikta biitiin islem siirelerinde nitriirlenen numunelerin aginma direncinin kotii

oldugu Sekil 5.16 ve Sekil 5.17’den goriilmektedir.
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Sekil 5.18 800 °C’de farkl: islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerde islem siiresinin asinma

davranigina etkisi
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Sekil 5.19 900 °C’de farkli islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerde islem siiresinin asinma

davranigina etkisi
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Sekil 5.20 1000 °C’de farkh islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerde islem siiresinin agmma

davranisina etkisi

Sekil 5.18’de goriildiigii gibi 800-2 grubunun asimmmaya karsi hemen hemen hig
diren¢ gostermedigi goriilmektedir. 800-7 grubu yaklasik 3000 m kayma mesafesine
kadar asmmmaya kars1 diren¢ gostermis ve bu mesafeden sonra asinma hizli bir
sekilde gelismistir. 800-10 grubunun asinma durumu incelendiginde, yaklagik 6000

m’den sonra aginma olayinin yavas yavas olusmaya basladigi saptanmustir.
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900 °C’de nitriirlenmis olan numunelerin aginma durumlart Sekil 5.19’da
goriilmektedir. 900 °C’de plazma nitriirlenmis alagimlarla islem gormemis alasimin
asinmasi arasindaki fark oldukga yiiksek seviyeye ulagmistir. 900-2 grubu yaklasik
4000 m kayma mesafesine kadar asinmaya karsi direng gostermistir. Ancak bu
noktadan sonra asinma olay1 nitriirlenmeyen numunenin asinmasina benzer durum
gostermektedir. 900 °C’de 2 ve 4 saat plazma nitriirlenmis Ti-6Al-4V alagimu, ilk
4000 metre mesafede birbirine yakin asinma miktarlart gostermistir (Sekil 5.19).
Kayma mesafesi arttikca 900-2 grubunda ince olan nitriirlii tabakalarin asinmasindan
dolay1r daha hizli bir asinma rejimine girmektedir. Bu da sert nitriir tabakasinin
yitirilmesinden sonra sertlik degeri daha diisiik olan difiizyon tabakasina
gecilmesinden kaynaklanmaktadir. Bu numunenin tabakalarmin kalinliklar1 ve
tabakanin sertliginin bu grubun diger numunelerine gore diisilk olmasi nedeniyle
4000 m kayma mesafesinden sonra ¢ok hizli bir sekilde asinmaya maruz kalmistir.
900-15 grubunda, 10.000 m kayma mesafesinden sonra dahi asinma olayinin az
gerceklestigi Sekil 5.19°dan goriillmektedir, Zira Tablo 5.1’den de goriilebilecegi gibi

bu sicaklikta yeterli tabaka kalinliklar1 olusmustur.

1000 °C’de nitriirlenmis olan numune gruplarinin asinma miktarlan Sekil 5.20°de
goriilmektedir. Bu grupta numunelerin tiimii aginmaya kars1 bir diren¢ gostermistir.
1000-2, 1000-4, 1000-7, 1000-10 gruplarinda Sekil 5.20’den goriilecegi gibi asinma
olay1 cok azdir. Bu sonuglardan da goriildiigi gibi en diisiik asinma miktar1 1000
°C’de 10 saat plazma nitriirlenmis Ti-6Al-4V alagiminda bulunmustur. 1000 °C de
kisa siireli plazma nitriirleme aginmaya direnci bakimindan daha yiiksek degerler
vermektedir. 10.000 m kayma mesafesinden sonra yiiksek yiik ve kayma hiz1 ile
gerceklestirilen asinma deney sartlarinda, aginma miktarlarinin az olmasindan olusan

tabakalarin aginmaya kars1 etkisini uzun bir siire daha gosterecegi goriilmektedir.

Sekil 5.16 ve 5.20’deki asinma grafiklerinden goriildiigii gibi nitriirleme
sicakliginin ve siiresinin artisi ile Ti-6Al-4V alagiminin asinmasi azalmaktadir. Bu da
bilesik ve difiizyon tabakalarimin kalinlik ve sertligi ile ilgilidir. 700, 800, 900 ve
1000 °C’de plazma nitriirlenmis Ti-6Al-4V alasiminin aginma grafiklerinden

goriildiigli gibi asinma sabit degildir ve belli bir mesafeden sonra artig
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gostermektedir; bu artig, nitriirlii tabakanin kirilmasi ile asinmanin nitriirlenmemis
alasimda devam etmesiyle gerceklesmektedir. 1000 °C* de Sekil 5.20°deki grafikten
goriildiigii gibi asinmada herhangi bir artis gozlenmemistir. Bu da, Ti-6Al-4V
alagimi iizerinde plazma nitriirleme isleminin yeterince kalin ve oldukca kararh bir
nitriir tabakasnin olustugunu gostermektedir. 1000-7, 1000-10 ve 900-15 grubu
aginma dayanimi bakimindan en iyi performansi gostermistir. Ayni islem siirelerinde,
iyonitriirasyon sicakligi arttikca numunelerdeki asinma miktarinin azaldigi Sekil

5.21-25’de goriilmektedir.
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Sekil 5.21 2 saat iyonitriirasyon islemine tabi tutulmus numune gruplarinin kayma mesafesine

gore asinma davranislari
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Sekil 5.22 4 saat iyonitriirasyon islemine tabi tutulmus numune gruplarinin kayma mesafesine

gore asinma davranislart
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Sekil 5.23 7 saat iyonitriirasyon islemine tabi tutulmus numune gruplarinin kayma mesafesine gore

aginma davranislari
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Sekil 5.24 10 saat iyonitriirasyon islemine tabi tutulmus numune gruplarinin kayma mesafesine gore

aginma davraniglart
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Sekil 5.25 15 saat iyonitriirasyon islemine tabi tutulmus numune gruplarinin kayma mesafesine gore

aginma davraniglar

Sekil 5.26°da islem gormemis numune ve nitriirlenmis numunelerin 10.000 m
kayma mesafesinden sonraki asmmma izleri goriilmektedir. Yapilan asinma
deneylerinde islem gérmemis numune iistiinde olusan asinma izlerinin derin oldugu
saptanmistir. Numunenin yilizeyinde abrazyon asmmasi oldugu goriilmektedir.
Sicaklik ve islem siiresinin artmasi ile birlikte asinmadan sonra numune yiizeyi

parlak olarak goriilmektedir.

Sekil 5.26-a’da yiizeyi agindirilan nitriirlenmemis numunenin optik mikroskop ile
cekilmis ylizey goriintiisii goriilmektedir. Asinma izlerinin zimparalama islemine
benzer izler oldugu, diskin numune yiizeyini kaziyaraktan asindirdigi
gozlemlenmistir. Ayrica hizli asinma ile numunenin yiizey kenarlarinda sivanma
olmustur. Sekil 5.26-b’de 1000 C’de 2 saat plazma nitriirlenmis numunenin asinma
izi goriintiisii goriilmektedir. Buradaki asinma izlerinden, nitriir tabakalardan dolay1

yiizeyde az miktarda aginma oldugu gézlenmistir.

Sekil 5.26-c’de 1000 °C’de 4 saat plazma nitriirlenmis numunenin optik
mikroskop ile ¢ekilmis asinma iz goriintiisii goriilmektedir. Numunenin yiizeyinde

asinma sonucu asinma miktarinin fazla olmasiyla olusan izler ile mat fakat parlak
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bolge olarak goriinen asinmamis tabaka arasindaki fark aciktir. Burada adezyon

asinmasi mevceuttur.

Sekil 5.26-d’de 1000 °C’de 7 saat plazma nitriirlenmis numunenin optik
mikroskop ile ¢ekilmis asinma iz goriintiisii goriilmektedir. Numunenin yiizeyinde
asinma sonucu piiriizsiiz bir tabaka yer almaktadir ve yiizey parlak olarak
goriilmektedir. Bu da nitriirlii tabakalarin kirllmadigi gostermektedir. Numunelerin

yiizeyinden adezyon aginmasi oldugu goriilmektedir.

Sekil 5.26-¢’de 1000 °C’de 10 saat plazma nitriirlenmis numunenin aginma izi
goriintiisti goriilmektedir. Buradaki asinma izlerinden nitriir tabakalarin yeterince
kalin oldugundan dolayr nitriirli tabakalarin kirilmadigr goriilmektedir. Burada

adezyon asinmasi oldugu numunelerin yiizeyinden goriilmektedir.

Sekil 5.26 g ve h’de 700-15, 800-10, grublarinin yiizeyindeki asinma izleri
incelendiginde, asinma sonrasi yiizeyde nitriirlii tabakalarin asinma sonucunda
kirldig1 goriilmektedir. Burada asinmanin ilk safthalarinda diren¢ gosteren nitriir
tabakasinin, ilerleyen kayma mesafelerinde partikiiller halinde koparak ayrildigi ve

numuneyi abrazif asinmaya maruz biraktig1 anlagilmaktadir.

Nitriirlenmis numunelerin ve islem gormemis numunenin kuru kayma halinde
saglanan asinmadaki asinma izleri incelendiginde; asinma direncinin, sicaklik ve
islem siiresinin artmast ile birlikte artis gosterdigi sonucuna varilmistir.
Nitriirlenmemis Ti-6Al-4V alagiminin aginmast ile 700 °C de degisik siirelerde
nitriirlenmis Ti-6Al-4V alasiminin asinma degerleri birbirine yakin iken, 900 ve
1000 °C’lerde nitriirlenmis alagimlarin asinmalar1 ile nitriirlenmemis Ti-6Al-4V

alagiminin aginmasi arasinda belirgin bir fark ortaya ¢ikmaktadir.
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Sekil 5.26 10.000 m kayma mesafesinden sonra numune yiizeyinde olugan asinma izleri
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BOLUM ALTI

SONUCLAR

6.1 Sonuclar

Bu calismada, ortepedik malzeme olarak kullanilan Ti6Al4V titanyum alasimi
numuneleri, farkli plazma nitriirleme parametreleri altinda iyonitriirasyon yapildiktan
sonra numunelerin degisen Ozellikleri incelenmis ve degerlendirilmistir. Boylece
plazma nitriirleme sonrasinda degisen 6zellikler iizerinde nitriirleme parametrelerinin
etkisi arastirilmustir. Iyonitrasyon islemi sonucunda numunelerin X-ray difraksiyon
analizleri yapilmis, yiizeyde gelisen tabakalarin mikroyapilari, kalinliklar,
mikrosertlikleri ve asinma davramislari incelenmis ve asagidaki sonuglar elde

edilmistir:

e Plazma nitriirleme sonrasinda degisen Ozellikler {izerinde nitriirleme
parametrelerinden sicakligin nitriirleme siiresinden daha etkili oldugu
saptanmistir. Difiizyon tabakasi ve bilesik tabaka kalinlig1 iyonitriirasyon
islem sicaklik ve siiresinin artmasiyla birlikte artmistir. 900 ve 1000 oc
islem sicakliginda nitriirlenen numunelerde bilesik tabaka olarak
nitelendirilen 8-TiN ve ¢&-TipN tabakalarmin kisa siirede gelistigi

goriillmiistiir.

e Optik mikroskop resimlerinden plazma nitriirlenmis Ti-6Al-4V alagiminda
0-TiN, &-Ti,N ve difiizyon tabakalarinin elde edildigi gozlenmistir. 6-TiN,
e-TipN ve difiizyon tabakalarinin kalinliglr plazma nitriirleme sicaklik ve
sliresinin artisina bagli olarak artis sergilemektedir. 1000 OC sicaklikta 10
saat nitriirlenen numunelerde maksimum tabaka kalinliklart (3-TiN
tabakas1 6,84 pm, e-Ti,N tabakas1 9,33 um ve difiizyon kalinligi 341,11
pm) elde edilmistir.

e Mikrosertlik degerleri, artan plazma nitriirleme sicaklik ve islem siiresi ile

artmaktadir. 1000 °C  sicaklikta nitriifleme  islemi gerceklestirilen
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numunelerin 1000 °C’de 10 saat plazma nitriirleme sonucunda elde edilen
1365 HV’lik sertlik degeri bu caligmada ulasilan maksimum sertlik

degeridir ve yiizey sertligi matris sertlik degerlerine gore 4 kat artmistir.

Plazma nitriirlenmis Ti-6Al-4V alasiminin pim disk asinma testinde
asinma direnci, nitriirleme iglemi sicakliginin ve siiresinin artmasi ile
birlikte artis gostermektedir. En diisiik asinma 1000 °C’de 10 saat plazma
nitriirlenmis numunede bulunmustur. Yiizeyinde kalin bir 8-TiN ve &-Ti,N
tabakas1 olusan numunelerin asinmaya kars1 daha fazla direng gosterdikleri
goriilmiistir. Asinmaya karsi en fazla direng gosteren numune gruplari
sirastyla 1000-10, 1000-7, 900-15 olmustur. Bu gruplara yapilan asinma
testinde neredeyse hi¢ asinma gerceklesmemistir. Asinma direncinin 6-
TiN tabakasinin sertligine ve kalinhigina baglhh olarak degistigi
goriilmiistiir. Islem gormemis numunelerin yiiksek oranda asinmayla
birlikte aym1 zamanda plastik sekil degisimine (sivama) de ugradigi

goriillmiistiir.

XRD calismalarinda 6-TiN ve €-Ti,N olmak tizere iki farkl nitriir tabakasi
goriilmiis, nitriirleme sicakliglr artmasi ile 8-TiN ve e-Ti;N fazlarinin
piklerinde artma go6zlenmigtir. 8-TiN fazi1 baskin olarak 1000 °C’de
biiylirken, &-Ti;N fazi1 ise 900 ve 800 %C’de baskin olarak biiytime

egilimindedir.

Bu calismada Ti-6Al-4V alasiminin iyonitriirasyon islemi 700-1000 °c
sicaklik araliginda, 2-15 saat araliklarinda ve gaz karisim orani %80
Ny+%20 H,’de sabit olacak sekilde gerceklestirilmistir. Incelemeler
sonucunda, 700 °C islem sicakligr Ti-6Al-4V alagiminin iyonitriirasyon
isleminde diisiik bir islem sicakligi oldugu, 800 °c islem sicakliginin ise
basarili bir iyonitriirasyon igin uzun bir islem siiresi gerektirecegi
goriilmistir. 900 ve 1000 °C sicaklikta gerceklestirilen iyonitriirasyon

iglemi ile kisa islem siiresinde istenilen 6zellikler saglanacaktir.
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