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YENI NESiL OTOMOBILLERE YONELIK VERMIKULER
MIKROYAPIDAKI DOKUM ALASIMLARININ GAZ NITRURLEME
YONTEMI iLE OZELLIKLERININ GELISTIRILMESI

OZET

Otomotiv firmalari, yeni bir motor flretirken misteri beklentilerini ve yasal
diizenlemeleri g6z oniinde bulundurmak zorundadir. Miisteri beklentileri, motorun
yiiksek giice sahip olmasi ve ayni zamanda da diisiik yakit tiiketmesi olarak ortaya
¢ikmaktadir. Yasal diizenlemeler ise, egzoz emisyon degerlerinin EURO standart1 ile
belirlenen aralikta olmasi gerekliligidir. Firmalar bu beklenti ve zorunluluklari
karsilayabilmek i¢in motor ig¢indeki sikistirma oranimi ve motora beslenen hava
miktarmi arttirmaktadirlar. Ancak yapilan bu ¢6ziim motordaki i¢ basinglarin ve
yanma sicakliklarinin  yiikselmesine neden olarak hasar mekanizmalarini
siddetlendirmektedir. Bu nedenle, motor parcalarinda geometri ve malzeme
tasarimlari yapilarak bu sorunun tistesinden gelinmektedir.

Silindir kafas1 ¢ok ince ve kalin kesitleri bir arada bulundurdugundan motordaki en
kompleks geometriye sahip parcadir. Kalinliginin homojen olmamasi, dokiim
sirasinda soguma hizlarinin farkli olmasina ve bdylece heterojen mikroyapiya sahip
olmasima neden olmaktadir. Bu durum da, termal ve yapisal analiz programlarinda
yapilan modellemelerde zorluklar1 beraberinde getirmektedir. Bu nedenlerden dolayi,
silindir kafasi i¢in yapilan geometri ve malzeme tasarimlari otomotiv firmalari
arasindaki rekabeti belirleyen en 6nemli unsurdur. Diger bir ifade ile; silindir kafasi
diger motor parcalarindan daha fazla 6nem tasimaktadir.

Giiniimiizde, miisteri beklentilerinin ve yasal zorunluluklarin karsilanabilmesi igin
silindir kafa malzemesi olarak vermikiiler dokme demirler (CGI) kullanilmaktadir.
Firmalar, yakin gelecekteki EURO standartlarni saglayabilmek igcin CGI silindir
kafas1 iizerinde geometri tasarimlart yapmaktadir. Ancak her gecen gilin artan
beklentiler ve daha kati hale gelen yasal zorunluluklar geometri tasarimi ile
¢oziimlenemez hale gelecektir. Bu durum da, CGI’in gelistirilmesi yada silindir
kafasindaki hasar mekanizmalarma daha dayanikli yeni bir malzeme bulunmasi
gerekliligini ortaya ¢ikarmaktadir. Bu nedenle otomotiv firmalar1 silindir kafas1 i¢in
malzeme g¢alismalarina simdiden baslamustir.

Yakitin motor igerisinde yanmasi sonucu silindir kafasinin alt ylizeyinde gergeklesen
hasar mekanizmalari; termo-mekanik yorulma, ytiksek ¢evrimli yorulma, asinma ve
korozyondur. Otomobilin ¢alistirilip-kapatilmasi yada en yiiksek devire ¢ikip-inmesi
sonucunda motor 1sinip-sogumaktadir. Bunun sonucunda da sicakliklar ve gerilmeler
cevrimsel olarak silindir kafasina etki ederek termo-mekanik yorulma hasar
olusmaktadir. Termo-mekanik yorulma i¢in daha g¢ok Schitoglu modeli
kullanilmaktadir. Bu modelde termo-mekanik yorulma; yiiksek sicaklik oksidasyonu,
yorulma ve siirinme hasar mekanizmalarinin toplami olarak ag¢iklanmaktadir.
Yiiksek ¢evrimli yorulma ise yakitin yanmasi ile olusan patlamalardan ve piston
hareketlerinden kaynakli gerilmelerin c¢evrimsel olarak silindir kafasina etkimesi

Xix



sonucu olusmaktadir. Ayrica piston ve supaplarin hareketleri silindir kafasinda
asinmaya neden olmaktadir. Bir diger onemli hasar mekanizmasi ise motorun
nakliyesi ve kullanim1 sirasinda ¢evresel etkiler nedeni ile ortaya ¢ikan korozyondur.
Nakliye ve kullanim sirasinda, havanin nemine maruz kalan silindir kafas1 iizerinde
korozyon meydana gelmektedir. Otomotiv endiistrisinde daha ¢ok gemi ile nakliye
yapildig1 diistiniildiigiinde, korozyon dayaniminin ne kadar énemli oldugu sonucuna
varilmaktadir. Ciinkii; deniz suyunda bulunan klor iyonlari, direkt veya endirekt
olarak silindir kafasina temas etmesi ile korozyon mekanizmasi daha siddetli olarak
etki etmeye baslamaktadir.

Silindir kafasinda gerceklesen hasar mekanizmalari, malzemelerin yiizey 6zellikleri
ile direkt olarak ilgilidir. Cilinkii silindir kafasinin yiizeyi i¢ kisimlarindan daha
yiiksek gerilmelere ve abrasif yiiklere maruz kalmaktadir. Ayrica korozyon da
malzemenin yiizeyinden baslamaktadir. Dolay1 ile, silindir kafasi i¢in yeni bir
malzeme iizerinde c¢alismak yerine mevcut kullanilan CGI'in yiizey 6zelliklerinin
gelistirilmesi daha ekonomik ve hizli bir ¢6ziim sunmaktadir.CGI’m bu hasar
mekanizmalarindan en az birine kars1 dayaniminin artmasi bile otomotiv endiistrisi
icin biiylik yarar saglamaktadir. Bu nedenlerden dolayi, bu calismada bir yiizey
modifikasyon teknigi olan gaz nitriirleme yontemi kullanilarak CGI’'in yiizey
ozelliklerinin gelistirilmesi saglanmaistir.

Nitriirleme teknikleri; plazma (iyon) nitriirleme, tuz banyosu nitriirleme ve gaz
nitriirleme olarak siniflandirilmaktadir. Plazma nitriirlemenin yiiksek kurulum ve
islem maliyetine sahip olmasi ve ayni anda birden fazla parcanin nitriirlenmesine
imkan vermemesi, tuz banyosunun da siyaniir igerdiginden sagliga ve gevreye zararl
olmasi nedenlerinden dolay1 bu ¢alismada gaz nitriirleme teknigi kullanilmistir. Gaz
nitriirleme tekniginin temel prensibi, azot atomlarinin difiizyonuna dayanmaktadir.
Kullanilan amonyak gazinin katalitik olarak CGI’1n yiizeyinde parg¢alanmasiyla azot
atomlar1 meydana ¢ikmakta ve agiga ¢ikan atomal azot, demir latisinin oktahedral
arayer noktalarina diflize olmaktadir. Yiizeyde azot konsantrasyonu yiiksek
oldugundan, CGI'mn yiizeyinde yiiksek sertlik ve korozyon dayanimi saglayan demir
nitriir fazlart olusmaktadir. Bu bdlge beyaz tabaka yada bilesik tabakasi olarak
adlandirilmaktadir. Nitriirlenmis malzemedeki azot konsantrasyonu yiizeyden ig
bolgeye gidildikce azalmaktadir. Azot konsantrasyonunun, demir i¢indeki
¢coziinlirliik limitinin altina diistiigli i¢ bolgelerde ise kati eriyik olusmaktadir.
Difiizyon bolgesi olarak adlandirilan bu kisimda, azot atomlar: latis distorsiyonuna
neden olmaktadir. Bunun sonucunda da CGI’da basma yoniinde kalint1 gerilmelerin
olusarak yorulma dayanimi artmaktadir.

Yapilan deneysel ¢alismalarda sicaklik 525 °C olarak sabit tutularak GJV-450 CGI
numuneler gaz nitriirlenmigstir. Nitriirleme potansiyelinin etkisinin belirlenebilmesi
icin 3 saat boyunca 0.4, 1 ve 2 atm™/2 nitriirleme potansiyeli degerlerinde deneyler
yapilmustir. Nitriirleme siiresinin etkisinin incelenebilmesi i¢in ise, nitriirleme
potansiyeli 2 atm™2 degerinde olacak sekilde sirasiyla 1, 3 ve 6 saat boyunca
numuneler gaz nitriirlenmistir. Gaz nitriirlenmis GJV-450 numunelere; XRD analizi,
GDOES analizi ve optik profilometre testi, SEM mikroyap1 analizi, EDS analizi, X-
1s1n1 haritalandirma, yiizeyden ve Kesitten mikrosertlik testi ve tuz piiskiirtme olarak
hizlandirilmis korozyon testi uygulanmistir. Elde edilen sonuglardan artan nitriirleme
potansiyeli ve/veya nitriirleme siiresi ile birlikte CGI'mn yiizey sertligi ve korozyon
dayaniminin arttig1 belirlenmistir. SEM goriintiilerinden nitriirleme potansiyelinin
ve/veya nitriirleme siiresinin artmast sonucu mikroyapida bulunan perlitlerin
kabalastigi ve yapisinin bozuldugu goézlemlenmistir. SEM goriintiilerinde ayrica;
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beyaz tabakanin yiizeyde olustuktan sonra tane sinirlarinda ve grafit ¢evrelerinde
ilerledigi g6zlemlenmistir.

Gaz nitriirleme prosesi ile GJV-450 CGI’in mekanik ve korozyon dayanimlari
gelistirilmistir. Bu nedenle gaz nitriirleme ile; yeni nesil otomobil motorlariin basta
silindir kafalar1 olmak {izere manifold, blok gibi diger CGIl motor pargalarinda
goriilen hasar mekanizmalarina daha dayanikli olmasin1 ve dolayisiyla daha uzun
kullanim 6mriine sahip motor parcalarin elde edilebilmesini miimkiin kilmaktadir.

Calisma sonucunda CGI’1n gaz nitriirlenebildigi ve nitriirleme sonucunda sertliginde
ve korozyon dayaniminda artts meydana geldigi anlasilmistir. Nitriirleme,
malzemelerin yorulma dayanimini arttigindan; CGI’1n nitriirlenmesi sonucunda da
yorulma dayaniminin artacagi diistiniilmektedir. Bu sayede CGI silindir kafalarinin
gaz nitriirlenerek hasar mekanizmalarina daha dayanikli hale getirilebilecegi
sonucuna varilmistir. Ancak bu calismanin ilerletilebilmesi ve gaz nitriirleme ile
CGI'in yorulma dayaniminda iyilesme oldugunun kanitlanmasi ig¢in, nitriirlenmis
numunelere ayrica yorulma testinin yapilmasi gerekmektedir. On galisma niteliginde
yapilan bu tez ile otomotiv firmalariin gelecek malzeme tasarimlarina 1s1k tutacagi
diistiniilmektedir.
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IMPROVEMENTS ON PROPERTIES OF VERMICULAR
MICROSTRUCTURE CAST ALLOYS FOR NEW GENERATION
AUTOMOBILE BY GAS NITRIDING

SUMMARY

While automobile companies produce a new engine, they have to consider customer
expectations and legal regulations. Customer expectations rise as high performance
and low fuel consumption. Legal regulations are agreement of exhaust emissions to
EURO standarts. To agree these expectations and regulations, automobile companies
increase compression ratio in engine and feeding air quantity for combustion.
However, this solution intensify the damage mechanisms in engine by causing a rise
in internal pressure and the combustion temperature. Therefore, the geometric and
material designs are made to overcome this problem.

Since cylinder heads have combination of very thin and thick sections, it is the part
having the most complex geometry in engine. The nonuniform thickness causes the
different cooling rates during casting and also heterogeneous microstructure. As a
consequence of that, it brings together lots of difficulties when modelling on thermal
and structural analysis programs. Because of these reasons, the geometric and
material designs for the cylinder head is the most important factor in determining the
competition between automotive companies. In other words; cylinder head is more
important than the other engine parts.

Nowadays, vermicular cast iron (CGI) is used as a cylinder head material in order to
meet customer expectations and legal obligations. Companies make geometric
designs on the cylinder head in order to provide the near future EURO standards.
However, increasing customer expectations and become more stringent legal
obligations with each passing day will be unable to resolve by only the geometric
design. This situation that companies are in reveals the necessity of improvement of
CGl or finding a new material more resistant to damage mechanisms on the cylinder
head. Therefore, automotive companies have already begun to work on the cylinder
head material.

Damage mechanisms that result from the combustion on the lower surface of the
cylinder head are thermo-mechanical fatigue, high cycle fatigue, wear and corrosion.
As a result of start-stop of engine or increase-decrease in engine rpm (revolutions
per minute), engine gets warm and cool. Therefore, the temperatures and stresses by
acting cyclically cause thermo-mechanical fatigue failure on the cylinder head.
Sehitoglu model is mostly used for thermo-mechanical fatigue. In this model, the
thermo-mechanical fatigue is described as the sum of high temperature oxidation
fatigue and creep damage mechanisms. High cycle fatigue occurs on the cylinder
head by cyclic stresses result from piston movements and explosion. Also, the
motion of the pistons and valves causes wear on the cylinder head. Another
important damage mechanism on the cylinder head is corrosion which arises from
environmental effects during shipping and usage of the engine. The cylinder head is
exposed to humudity of the air during transportation and usage, and so the cylinder
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head corrodes. When it is considered tahat engines transport by ships, the corrosion
resistance is concluded how important. Because, due to chlorine ions in seawater
contacts directly or indirectly with the cylinder head, corrosion mechanism starts to
act as more severe.

Developing engine technology requires to advance material properties such as
thermo-mechanical fatigue, high hardness and high corrosion resistance. These
properties are directly related with the surface features, because the surface of
cylinder head is exposed to higher stresses and abrasive forces than the interior parts.
Also corrosion starts from surface of the cylinder head. Thus, improvement of CGI
which is current cylinder head material instead of working on a new cylinder head
material offers a more economic and quick solution. Even if CGIl becomes more
resistant to at least one of these damage mechanisms, it provides greater benefits to
the automotive industry. For these reasons, gas nitriding is used as a surface
modification technique to improve the surface properties of CGlI.

Nitriding techniques are classified as plasma (ion) nitriding, salt bath nitriding and
gas nitriding. Since plasma nitriding has high installation and operation costs and
does not allow to nitride multiple parts at the same time, and also because the salt
bath nitriding contains cyanide which is harmful to the health and the environment,
gas nitriding technique was used in this study. The basic principle of gas nitriding
method is based on the diffusion of the nitrogen atoms. In the gas nitriding process,
nitrogen atoms are supplied by ammonia gas. When ammonia gas sends over
workpiece, it dissociates cataytically and nitrogen atoms diffuse into octahedral
intersititial sites of iron lattices. After gas nitriding, iron nitrates g-FesN and y'-FesN
are formed on the surface of CGI due to high nitrogen concentration. This zone is
named as white layer (or compound layer). Nitrogen concentration decreases from
surface to inner region. So, when the nitrogen concentration falls below the solubility
limit of nitrogen in iron, solid solution are formed. In this region named as diffusion
zone, nitrogen atoms lead to the lattice distortion. Hence, the fatigue resistance of
CGl increases by occuring compressive residual stresses.

In all experimental studies, CGl GJV-450 CGI samples are gas nitrided by keeping
the temperature constant at 525 °C. In order to determine the effect of the nitriding
potential, experiments were performed at 0.4, 1, and 2 atm™*? the nitriding potential
value for 3 hours. Also to examine the effect of the nitriding time, the nitriding
potential value was set as 2 atm™2 and the samples were gas nitrided for 1, 3 and 6
hours. After gas nitriding, XRD analysis, GDOES analysis and optical profilometer
test, SEM analysis, EDS analysis, X-ray mapping, surface and cross sectional
microhardness test and accelerated salt spray corrosion test were conducted on the
nitrided samples. The results shows that the surface hardness and the corrosion
resistance of CGI increases by increasing nitriding potential and/or nitriding time. In
SEM images, it was concluded that increment on nitriding potential and/or nitriding
time causes the pearlite in the microstructure to coarsen and the pearlite structure to
be deformed. It is also observed from SEM results that, after the white layer is
formed on the surface, it proceeds between the grain boundaries and also graphite
boundaries.

The mechanical and corrosion resistance of GJV-450 CGI have been improved by
using the gas nitriding process. Therefore, gas nitriding provides new generation
automobile parts such as especially cylinder head and also manifold, blok etc. to be
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more resistant to the damage mechanisms. Hence, it makes engine parts possible
more durable and longer useful life.

By this study, it has been concluded that CGI can gas nitrede and also gas nitriding
provides an increase in the hardness and corrosion resistance of CGI. Since nitriding
increases the fatigue strength of the materials, it is thought that the fatigue resistance
of CGI improves by gas nitriding. However, in order to improve this work and to
prove that gas nitriding increases the fatigue resistance of CGlI, nitrided CGI samples
requires to perform fatigue tests.
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1. GIRIS ve AMAC

1.1 Giris

Gelisen otomotiv teknolojisi, birim motor hacminden daha fazla gii¢ elde etmek aym
zamanda da diisiik yakit tiiketimine ve diisiik egzoz emisyon degerlerine sahip motor
tasarimlari iizerine yogunlagsmistir. Bu gereksinimleri karsilayabilmek i¢in otomobil
motorlarinin yanma odalarinda gergeklesen sikigtirma oraninin yiikseltilmesi,
dolayisiyla; i¢ basinglarin ve yanma sicakliklarinin arttirilmasi gerekmektedir. Ayrica
gereksinim ve zorunluluklar1 karsilayabilmek igin, yanma igin gerekli olan hava
miktarimi arttirmak amaciyla yeni nesil benzinli motorlarda dahi turbo ve intercooler
kullanilmaya baslanmistir. Yapilan bu iyilestirmeler sayesinde, yanma verimi artarak
birim hacimden daha fazla gii¢ ve daha disiik yakit tiiketime sahip otomobil
motorlar1 gelistirilebilmektedir. Ancak i¢ basinglarin ve yanma sicakliklarinin
arttirtlmasi; motorun daha yiiksek cevrimsel termal ve mekanik yiliklemelere maruz
kalmasina neden olarak, basta yanma odasinin iist kismini olusturan silindir
kafalarinda ve diger motor parcalarinda gorillen hasar mekanizmalarinin
siddetlenmesine yol agmaktadir. Bu nedenle bir¢ok otomotiv firmasi i¢ basinglar
arttirmak ve benzinli motorlara turbo koymaktan ¢ekinmektedir. Ancak tiiketicilerin
bu 6zelliklere sahip yeni nesil motorlara karsi artan talepleri ve EURO standartlariyla
belirlenen yasal zorunluluklar, firmalart mevcut motor tasarimlarmi degistirmeye
itmistir.

Siddetlenen hasar mekanizmalarina daha dayanikli, ayn1 zamanda da hafif silindir
kafas1 gelistirilmesi i¢in yapilan geometri ve malzeme tasarimlari, otomotiv firmalar
arasindaki rekabeti belirleyen en Onemli kriter haline gelmistir. Silindir kafa
malzemesi olarak kullanilan gri (lamel grafitli) dokme demirler giiniimiiz
beklentilerini tam olarak karsilayamamaktadir. Bu nedenle silindir kafasindaki
mekanik yliklemelerden daha 6nemli olan ¢evrimsel termal yiiklerin azaltilmasi igin;
151 iletim katsayis1 gri dokme demirlerden ¢ok daha fazla olan aliiminyum alagimlari
kullanilmaktadir. Bu sayede, silindir kafasinda olusan sicaklik dagilimlart birbirine

yakinlastirilarak, termal yiikler azaltilmistir. Ayrica gri dokme demirlerden daha



diisiik yogunluga sahip olan aliiminyum alagimlar1 sayesinde, motor agirliklarinin
azaltilmasi saglanmistir. Ancak giderek artan birim motor hacminden elde edilen gii¢
ve distlik yakit tiiketim beklentisi, aliiminyum alagimlarinin mukavemet degerleri ile
sinirlanmaktadir. Ayrica daha yiiksek mukavemet degerleri beklenen agir vasita ve
yiiksek performansli binek araglarda alliminyum alagimlar1 kullanilamamaktadir. Bu
nedenle gri dokme demirlerden ve aliminyum alasimlarindan c¢ok daha yiiksek
mukavemet degerlerine sahip olan vermikiiler dokme demirler (CGI “Compacted
Graphite Iron”), silindir kafa malzemesi olarak hem binek hem de agir vasita
araclarda kullanilmaya baglanmistir. Ayrica CGI’in sahip oldugu yiiksek mukavemet
degeriyle motor kalinliklari azaltilarak; aliiminyum alasimlarindan daha hafif
otomobil motorlar iiretilmektedir. Bu da zaten yanma verimin arttilmasiyla diisen

yakait tiikketimi degerlerinin biraz daha azalmasina imkéan vermektedir.

CGl, otomotiv firmalarmin giinlimiiz beklentilerini tam olarak saglayabilmektedir.
Ancak her gecen giin giderek artan birim hacimden elde edilen gii¢ miktari, diisiik
yakat tiiketimi degerleri ve dahada katilasan EURO standarti; CGI'1n da gelistirilmesi
gerektigini ortaya ¢ikarmaktadir. Bu nedenle siirekli rakabet icerisinde olan otomotiv
firmalari, geometri ve malzeme tasarimlari yapmaya baslayarak gelecek beklentileri

icin altyap1 kurmaya baslamislardir.

Silindir kafasimin yiizeyi i¢ kismindan daha yiiksek gerilme ve abrasif kuvvetlere
maruz kaldigindan hasar mekanizmalar1 yiizey ozellikleri ile direkt ilgilidir. Bu
nedenle CGI'in sertlik, yorulma ve korozyon dayanimini arttirmak i¢in bu ¢alismada;
diger nitriirleme tekniklerine gore bir¢ok avantaja sahip olan gaz nitriirleme bir
yiizey modifikasyon teknigi olarak kullanilmistir. Otomotiv firmalarinin giderek
artan beklentilerine cevap verebilmek i¢in; CGI silindir kafalarina gaz nitriirleme
yapilarak CGI’in nitriirlenebilirligi gosterilmistir. Ayrica gaz nitriirleme ile CGl’a
yiiksek sertlik ve korozyon dayaniminda artis kazandirilmistir. Bu sayede hasar

mekanizmalarina daha dayanikli silindir kafa malzemesi gelistirilmistir.

1.2 Tezin Amaci

Otomotiv firmalarmin gelecek beklentilerine bir ¢éziim olarak yapilan; CGI silindir
kafalarmin gaz nitriirleme islemiyle malzemenin yiizey oOzellikleri gelistirilirken

sahip oldugu mevcut toklugunun korunmasi amaglanmastir.



Ayrica otomotiv endiistrisi i¢in liretim ve tasarim maliyetlerinin ¢ok 6nemli oldugu
diisiiniildiiginde; CGI'1n yiizey 6zelliklerinin gelistirilmesi, silindir kafasi i¢in yeni
malzeme tasarimi yapilmasindan ¢ok daha ekonomik ve hizli bir ¢6ziim sunmasi

amagclanmustir.

Literatiir aragtirmasi sonucunda, CGI iizerinde herhangi bir nitriirleme g¢alismasi
yapilmadigt belirlenmistir. Bu nedenle GJV-450 gaz nitriirlenerek, bu calisma ile

literatiirdeki mevcut eksikligin giderilmesi planlanmaistir.

Yapilan bu calismanin diger ve en onemli amaci ise; otomobil motorlarda basta
silindir kafasinda olmak tizere kullanilan CGI’in nitriirlenebilirliginin, sertlik ve
korozyon dayanimlarin gelistirilebildiginin gosterilmesidir. Bu sayede elde edilen
sonuclarin, gaz nitriirlenmis CGI silindir kafalarinin otomobil motorlarinda

kullanilabilecegini gostermesi agisindan bir 6n ¢alisma olusturmasi hedeflenmistir.






2. OTOMOBIL MOTORU SiLINDIiR KAFASI

Motorlar, yakitin yanma isleminin gerceklestigi yere gore igten yanmali ve distan
yanmali olmak iizere ikiye ayrilmaktadir. Otomobil motorlarinda, yakitin yanma
islemi motorunun igerisinde gergeklestiginden dolayi, otomobil motorlar1 igten
yanmal1 motorlar sinifina girmektedir. Otomobil motorlar1 kullandiklar1 yakita gore;
dizel, benzinli ve gazli olmak iizere iice ayrilmaktadir. Calisma prensiplerine gore
ise; doner (wankel motor) ve pistonlu (benzinli motor, dizel motor) motorlar olarak

iki ana baslik altinda toplanmaktadir [1-4].

Icten yanmali motorlar olarak bilinen otomobil motorlarinin tarihi 1860’11 yilllara
dayanmaktadir. Kivileim-ateslemeli (Spark-ignition) motor olarak bilinen benzinli
otomobil motoru 4 zamanli olarak ilk defa Nikolaus August OTTO tarafindan 1876
yilinda ortaya cikarilmistir. 1892 yilinda ise Rudolf DIESEL tarafindan, benzinli
motorlardan yaklasik iki kat verim elde edilebilen ve sikistirma-ateslemeli
(compression- ignition) motor olarak adlandirilan mazotla ¢alisan ilk 4 zamanl dizel
otomobil motoru kesfedilmistir [1-4]. Bu iki tip motorun ortaya ¢ikmasindan sonra,
Felix WANKEL tarafindan 1957 yilinda doner motor olarak bilinen benzinle ¢alisan

4 zamanli wankel otomobil motoru icat edilmistir [1,3,4].

Otomobil motorlarinin ¢alisma prensibi genel olarak, yakitin sahip oldugu kimyasal
enerjiden mekanik enerji elde edilmesine dayanmaktadir. Bu enerji yakitin motor
icerisinde yanmasi sonucunda agiga ¢ikmaktadir [1,2,4,5]. Yiiksek enerjiye sahip
yakitin yanmasi ile yakit sivi halden gaz haline gecerek hacminde biiyilik bir artig
meydana gelmekte ve bu sayede patlamalar olusmaktadir. Hacim artis1 sonucu agiga
cikan yiiksek enerji pistonlart hareket ettirerek mekanik enerji elde edilmektedir.
Elde edilen mekanik enerji de aktarma organlar1 araciligiyla tekerleklere iletilerek

aracin hareket etmesi saglanmaktadir [1,3,5].

Giiniimiiz otomobil motorlarinda piston hareketi (stroke) 4 zamanda (emme-
sikistirma-yanma-egzoz) gerceklesmektedir. Bu dongii ayn1 zamanda “Otto Cevrimi”
olarak da adlandirilmaktadir. Dizel motorlarin c¢aligmasinin 1. zamaninda; kam

milinin emme supaplarin1 agmasi ile yanma igin gerekli olan hava yanma odasina



dolmaktadir. Bu sirada patlama sonucu hareket eden diger pistonun krank milini
dondiirmesiyle, piston alt konuma dogru hareket etmektedir. Pistonun bu hareketi
ayrica; yanma ic¢in gerekli havanin motor igerisine vakum etkisiyle g¢ekilmesini
saglamaktadir. 2. zamanda; yanma odasina havanin dolmasindan sonra emme
supaplar1 kapanmakta ve diger silindirde ger¢eklesen patlama sonucunda krank
milinin donmesiyle piston iist konuma hareket ederek havanin sikismasini
saglamaktadir. 3.zamanda; sikisan ve sicakligi artan havaya enjektor yardimi ile
yakit piiskiirtiilerek yanma gerceklesmektedir. Bu sayede yakit yanarak gaz haline
donligmekte ve yanma odasinda hacim artisi meydana gelmektedir. Hacim artisi
sonucunda piston tekrar alt konuma dogru hizlica hareket ederek krank saftin
donmesini saglamaktadir. 4. zamanda; en alt noktaya gelen piston daha sonra yanmis
gazin yanma odasindan uzaklastirilmas: i¢in tekrar iist noktaya dogru hareket
etmektedir. Bu sirada egzoz supaplart agilarak yanmis egzoz gazinin motordan
uzaklagtirllmasi saglanmaktadir. Bu c¢evrim tekrarlanarak otomobil motorunun
calismasi gerceklesmektedir. Benzinli motorlardaki fark ise 1. ve 3. zamanlarda
meydana gelmektedir. 1. zamanda; motor igerisine gaz-hava karisimi
gonderilmektedir. 3. zamanda ise; bujiler yardimi ile kivileim olusturularak sikisan

karisimin ateslenmesi sonucu patlama gergeklesmektedir [1-6].

Sekil 2.1°de goriildiigii gibi; otomobil motorlarinin en iist kismini olusturan parga
silindir kafasi (silindir kapagi) olarak adlandirilmaktadir. Motorda bulunan en
karmagik sekle sahip parca silindir kafasidir. Ford Ecotorq 9.0 It. dizel Euro-5

motorununa ait silindir kafasi Sekil 2.2’de detayli bir sekilde verilmistir.

Sekil 2.1 : Ford Ecotorq 9.0 It. dizel Euro-5 motorunun silindir kafasi ve motor
blogu.
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Sekil 2.2 : Ford Ecotorq 9.0 It. Euro-5 dizel motorunun silindir kafasinin (a) dnden, (b) arkadan, (c) alttan ve (d) iisten gériinimii.



2.1 Silindir Kafasinda Gergeklesen Hasar Mekanizmasi

Otomobil motorlarinda yakitin yanmasi, silindir kafast ile piston arasinda
ger¢eklesmektedir. Motorun icinde kalan bu bolge “yanma odasi” olarak
adlandirilmaktadir. Yanma odasinin tist kismini silindir kafasi, alt kismini piston ve
yan kisimlarini blok i¢inde bulunan gdmlek olusturmaktadir. Dolayist ile yanma
nedeniyle en biiyiik hasar bu bolgelerde meydana gelmektedir. Sekil 2.3’ de verildigi
gibi, silindir kafasida yakitin yanmasi nedeniyle siyah renge donen ve silindir

bosluguna (cylinder bore) bakan kismi yanma odasinin iist kismini olusturmaktadir.

Sekil 2.3 : Silindir kafas1 tizerindeki yanma yiizeyleri.

Silindir kafas1 ¢ok ince ve kalin kesitleri birarada bulundurdugu i¢in motordaki en
kompleks geometriye sahip parcadir. Kalinliginin homojen olmamasi; dokimii
sirasinda bu bolgelerin soguma hizlarinin farkli olmasina ve bdylece heterojen
mikroyapiya sahip olmasina neden olmaktadir. Bu durum da, termal ve yapisal analiz
programlarinda yapilan modellemelerde zorluklari beraberinde getirmektedir. Bu
nedenlerden dolayi; silindir kafasi i¢in yapilan geometri ve malzeme tasarimlari,

otomotiv firmalar1 arasindaki rekabeti belirleyen en énemli unsurdur.[7].

Otomobil motorlarmin silindir kafalarinda gergeklesen hasar mekanizmalar1 genel
olarak; termo-mekanik yorulma, yiiksek ¢evrimli yorulma, asinma ve korozyondan

olusmaktadir [7].

2.1.1 Termo-mekanik yorulma

Silindir kafalarinda, pistonlarda, supaplarda, manifoldlarda, tiirbin kanatlarinda, tren-
otomobil-ugak frenlerinde, basing tanklar1 ve borularinda Termo-Mekanik Yorulma
(TMF “Thermo-Mechanical Fatigue”) hasar mekanizmasi olusmaktadir [8,9].

TMF’in diger yorulma tiirlerinden farkinin daha iyi anlagilabilmesi igin Sekil 2.4’de



yiiksek sicaklikta meydana gelen yorulma hasar1 smiflandirilmistir.  Yiiksek
sicaklikta yorulma, malzemenin ergime sicakligmin 0.35 katinda (0.35 Tergime)
gerceklesmektedir. Bu kosuldaki bir sabit sicaklikda ve ¢evrimsel gerilme altinda
malzemede gergeklesen yorulma “izotermal yorulma” olarak adlandirilmaktadir.
Izotermal yorulma da kendi icerisinde; plastik sekil degisimi kontrollii olan “diisiik
cevrimli yorulma” ve gerilme kontrollii olan “yiiksek ¢evrimli yorulma” olarak ikiye
ayrilmaktadir. Sicakligin ¢evrimsel olmasi ile yorulma mekanizmasi ‘“izotermal
olmayan yorulma” ismini almaktadir. Isotermal yorulma, disaridan gerilmenin
uygulanma kosuluna goére “termal yorulma” ve “TMF” olarak ikiye ayrilmaktadir.
Termal yorulma altinda malzeme, ¢evrimsel sicakliga maruz kalmaktadir. Cevrimsel
sicakligin neden oldugu ¢evrimsel i¢ gerilmeler sonucunda malzeme hasara
ugramaktadir [8]. TMF’de, termal yorulmadan farkli olarak malzemeye g¢evrimsel
sicaklik haricinde ayrica disaridan (mekanik gerilme) cevrimsel gerilme de etki
etmektedir [8-19]. TMF’in bazi durumlarinda ise digardan uygulanan gerilme sabit
olabilmektedir (6rnek olarak; malzemenin iki destek arasinda 1sitip sogutulmasi). Bu
durumda, malzeme 1sinip sogumasi sonucunda genlesip biiziiliirek sabit gerilmenin
siddeti ¢cevrimsel olarak degismektedir. Bu durumun sonucunda da, malzeme TMF’e

maruz kalmaktadir [7-10,13,16,18].

Yiiksek Sicaklikta Yorulma

A\ 4 A

izotermal Yorulma izotermal Olmayan
—-T,<c0 Yorulma
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Yorulma Termal Yorulma
(LCF) CT (= 0i)
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(.. e )
Yuk\s(eoknﬁmfglmh Termo-Mekanik
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OT, Sveya — Gas
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Sekil 2.4 : Yiiksek sicaklikta yorulma hasarinin siniflandirilmasi [8].



TMEF’de malzemeye etki eden mekanik gerilme, en yiliksek degerini sicakligin en
yilksek veya en diisiik seviyedeyken almasina gore iki farkli durum ortaya
cikmaktadir. TMF, Sekil 2.5°de verildigi gibi “Faz-i¢ci Termo-Mekanik Yorulma” ve
“Faz-dig1 Termo-Mekanik Yorulma” olmak iizere ikiye ayrilmaktadir [8-19].

Termo-Mekanik Yorulma

v v

Faz - ici Faz - Dis1
Maks. T — Maks. ¢ Maks. T—Min. o
Min. T—Min. ¢ Min. T — Maks. ¢

Sekil 2.5 : Termo-mekanik yorulmanin siniflandirilmasi.

Sekil 2.6’da gorildigi gibi faz-ici TMF’de; mekanik gerilme en yiliksek degerini,
sicaklik en yiiksek seviyedeyken almaktadir [8-19]. Ayrica Sekil 2.7°de verilen
grafikten goriildigii gibi, mekanik yiikiin neden oldugu sekil degisimi en yliksek
degere geldiginde termal yiikten kaynakli sekil degisimi de c¢ekme gerilmesi
(malzemenin 1sinip genlesmesi sonucu olusan) nedeniyle en yiiksek degerde
bulunmaktadir [9,10,13,15,17,18]. Otomobil ve ugak frenlerinde gergeklesen en
onemli hasar mekanizmasi faz-i¢i TMF’dir. Frenleme yapildiginda, uygulanan yiikiin
artmasi sonucu sicaklik degeri yiikselmekte ve gerilme en yiiksek degerine en sicak

anda ulasmaktadir [8].

Sekil 2.6 : Faz-igi termo-mekanik yorulmada Mekanik Gerilme — Birim Sekil
Degisimi — Sicaklik grafigi [8].
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Sekil 2.7 : Faz-igi termo-mekanik yorulmada Birim Sekil Degisimi — Sicaklik
grafigi.

Sekil 2.8’de gorildiigii gibi faz-disti TMF’de; malzemeye uygulanan mekanik
gerilme en yiiksek degerini, malzemedeki sicaklik en diisiik seviyedeyken almaktadir
[8-19]. Ayrica Sekil 2.9°da verilen grafikten goriildiigi gibi, mekanik yiikiin neden
oldugu sekil degisimi en yliksek degerdeyken termal yilikten kaynakli sekil degisimi
ise basma gerilmesi (malzemenin soguyup biiziilmesi sonucu olusan) nedeniyle en
diisiik degere inmektedir [9,10,13,15,17,18]. Faz-disi TMF’in gbzlemlendigi en
onemli yer otomobil motorlarinin silindir kafalaridir. Silindir kafasinda, gevrimsel
mekanik gerilmenin yerine kafa civatalarinin neden oldugu statik gerilme ve sicaklik
dagilimi kaynakli ¢evrimsel termal gerilme altinda TMF ger¢eklesmektedir
[7,8,10,13,16,18].

Sekil 2.8 : Faz-dis1 termo-mekanik yorulmada Mekanik Gerilme — Birim Sekil
Degisimi — Sicaklik grafigi [8].
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Sekil 2.9 : Faz-dis1 termo-mekanik yorulmada Birim Sekil Degisimi — Sicaklik
grafigi.
Faz-i¢i TMF i¢in toplam deformasyon miktar1 mekanik ve termal deformasyonun
toplamiyken, faz-dis1t TMF’de ikisinin farkidir. Dolayist ile ayni ¢evrimsel mekanik
gerilme altinda aymi sicaklik araliginda karsilastirildiginda faz-ici  TMF’in
deformasyon miktar1 faz-disina gore daha fazla olmaktadir. Bu nedenle de faz-igi

TMF faz-disindan daha 6nce hasara ugramaktadir [8,10,11,16,17].

Otomobil motorunun ¢alismasi sirasinda silindir kafasinin sicakligr yiikselmektedir.
Kafada meydana gelen sicaklik degeri, motorun devri arttik¢a yiikselirken devir
azaldiginda diismektedir. Bu nedenle motorun yiiksek devire ¢ikip inmesi silindir
kafasinin ¢evrimsel sicaklifa maruz kalmasmma neden olmaktadir. Otomobil
motorunda, yanmig gazin uzaklastirilmasi sirasinda emme supaplari kapanarak egzoz
supaplar1 agilmaktadir. Bu nedenle sicak egzoz gazi, emme supaplarinin bulundugu
bolgeye temas ederek motordan uzaklasmaktadir. Bu islem sonucunda motor en
yiiksek devirde galisirken silindir kafasi tizerinde Sekil 2.10’da verildigi gibi sicaklik
dagilimi meydana gelmektedir. CGI silindir kafalarinda sicaklik  dagilimi
olugmasinin diger bir nedeni ise; su ceketi tasarimindan dolayi silindir kafasinda ¢ok
ince ve kalin kesitlerin bir arada bulunmasidir. ince kesite sahip bolgeler katilasma
sirasinda kiiresel dokme demir olurken kalin kesitler 1s1 iletim katsayist daha yiiksek
olan CGI olmaktadir. Is1 iletim katsayisinin yanma yiizeyinde degisken olmasi da
kafada olusan sicaklik dagilimina katki saglamaktadir. Silindir kafasinda meydana
gelen sicaklik dagilimi ve kafa civatalari nedeniyle motor en yiiksek devirde

calisgirken kafada meydana gelen gerilme dagilimi ise Sekil 2.11°de verilmistir.
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Dolayisi ile motorun yiiksek devire her ¢ikip inmesi sonucunda, verilen bu gerilmeler
cevrimsel olarak silindir kafasina etki etmektedir. Sonu¢ olarak silindir kafasi
cevrimsel sicakliga ve ¢evrimsel gerilmelere maruz kalarak {izerinde termo-mekanik
yorulma meydana gelmektedir. Ayrica silindir kafasinda en diisiik gerilme degerleri
motorun sicakligi en yiiksek degere ulastiginda olustugundan dolay:1 faz-dig1 termo
mekanik yorulma olusmaktadir. Verilen Sekil 2.10’den silindir kafasi {izerinde en
sicak bolge egzoz-egzoz supap yuvalari arasinda (egzoz-egzoz kopriisii “exhaust-
exhaust bridge”) olustugu goriilmektedir. Sekil 2.11°den de sicaklik dagilimi ve kafa
civatalart nedeniyle en diisiik gerilme degerinin egzoz-egzoz kopriisiinde olustugu
goriilmektedir. Sicaklik ve gerilme degerleri arasindaki fark bu bolgede daha yiiksek
oldugundan dolay1 faz-dist termo-mekanik yorulma hasar mekanizmas: diger
bolgelerden daha siddetli olusmaktadir. Bu nedenle silindir kafasi termo-mekanik
yorulmadan kaynakli hasara ugradiysa, egzoz-egzoz kopriisii olarak adlandirilan bu

bolgede catlak olusmaktadir [7,18,20].

Sekil 2.10 : Ford Ecotorg 9.0 It. Euro-5 motorunun en yiiksek devirde (1800rpm)

caligmasi sirasinda silindir kafasinda meydana gelen sicaklik (°C)
dagilimi [20].
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Sekil 2.11 : Ford Ecotorg 9.0 It. Euro-5 motorunun en yiiksek devirde (1800rpm)
calismasi sirasinda silindir kafasinda meydana gelen gerilme (MPa)
dagilimi [20].
TMF genellikle disik ¢evrimli yorulma (LCF “Low Cycle Fatigue”) ile
karistirtlmaktadir. Deformasyon, her iki yorulma tiiriinde plastik sekil degisimi
kontrollii olarak gelismektedir. Ayrica kirilma i¢in gerekli ¢cevrim sayisi, ikisinde de
10,000 ¢evrimden daha azdir. Ancak LCF sabit sicaklikta gerceklesirken, TMF
termal ¢evrim altinda meydana gelmektedir [9]. Bu nedenle LCF’nin hasar
mekanizmas1 tek basina yorulma iken; TMF’de ise yorulma, siiriinme ve
oksidasyonun toplami hasar mekanizmasini olusturmaktadir [8,9,22]. Ayrica
LCF’den farkli olarak TMF’i etkileyen parametreler; maksimum-minimum mekanik
gerilme degeri ( veya statik yiikleme kosulunda sabit gerilmenin degeri), maksimum-
minimum sicaklik, 1sinma-soguma hizi, maksimum-minimum sicakliktaki bekleme

stiredir [9,15,21].

Otomobil motorun en yiiksek devire ¢ikip diisiik devire inmesi, silindir kafasinda 1
cevrim TMF meydana getirmektedir. Ayrica motorun ¢alistirilip-kapanmasi (start-

stop) da kafa iizerinde 1 ¢evrimlik TMF olusturmaktadir. Soguk olan motorun
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calismasi ile motor 1sinmakta ve iizerine gerilmeler etki etmektedir. Motorun her
acilip-kapanmasi ¢evrimsel sicakliga ve cevrimsel gerilmelere maruz kalmasina
neden olmaktadir. Ayni sekilde jet motorunun calisip-durmasi ve yiiksek devire
cikip-inmesi, tiirbin kanatlarinda TMF hasar mekanizmasi olusturmaktadir [7-
9,11,13,14,16-19,22].

Yapilan motor tasarimlarinda, silindir kafasinin en az 10,000 TMF c¢evrimine
dayanmasi istenmektedir. Bu nedenle piyasaya siiriilen otomobil motorlarinin silindir
kafalar1 en az 10,000 c¢evrimlik TMF Omriine sahiptir. Otomotiv firmalari,
otomobillerin mekanik garanti siiresini 3 yil ile sinirhi tutmaktadir. Bu nedenle
motoru ¢aligtirma ve maksimum devire ¢ikma sayilarinin toplamina giinde en fazla

10 defa miisaade edilmektedir [7,23].

TMF hasar mekanizmasti i¢in “Sehitoglu modeli” ve “Chaboche modeli” olmak iizere
iki model vardir. TMF igin bilgisayar destekli modellemelerde, daha dogru sonug
veren Sehitoglu modeli kullanilmaktadir. Sehitoglu modelinde, TMF sonucu ortaya
c¢ikan hasar; yorulma, siirlinme ve oksidasyonun toplamindan olusmaktadir. Toplam
hasarin gosterildigi formiil ve kirilma i¢in gerekli olan toplam g¢evrim sayisinin

hesaplandigi formiil asagidaki denklemlerde verilmistir (3.1),(3.2) [7,8,22].

DTopIam = I:)Yorulma + DSUrUnme+ DOksidasyon (31)
1 1 1 1
= + +
NTopIam NYoruIma N Surinme NOksidasyon (32)

2.1.2 Yiiksek ¢evrimli yorulma

Otomobil motorunda, yakitin yanmasi sonucunda olusan patlamalardan ve piston
hareketlerinden kaynakli olusan gerilmelerin neden oldugu hasar mekanizmasi
yiiksek ¢evrimli yorulma (HCF “High Cycle Fatigue”) olarak adlandirilmaktadir.
Her patlamanin olugmasi bir ¢evrime denk gelmektedir. HCF sonucu hasara ugrayan
silindir kafasinda, kafas1 igerisindeki su ceketinde c¢atlaklar olusmaktadir. TMF ile
karsilastirildiginda, HCF daha diisiik deformasyona neden olmaktadir. Ancak bazi

durumlarda bir malzeme TMF’den 6nce HCF sonucunda catlayabilmektedir [7].
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2.1.3 Asinma

Otomobil motorunun ¢alismasi sirasinda, siirekli olarak emme ve egzoz supaplari
acilip kapanmaktadir. Supaplar bu islem sirasinda, silindir kafasinda bulunan supap
yuvalarinin kenarlarina ¢arparak bu bolgelerde asinma meydana getirmektedir. Binek
otomobil motorlarindan daha yiiksek mekanik ve termal yiiklemelere maruz kalan
agir vasita otomobil motorlarinda, asinmanin 6nlenmesi i¢in bazi tasarimlarda supap
yuvalarmin kenarlan yiiksek sertlige sahip malzemelerle kaplanarak yiiksek asinma

direnci saglanmaktadir [7].

2.1.4 Korozyon

Silindir kafalarinin nakliyesi ve kullanimi sirasinda cevresel etkiler nedeniyle
korozyon ortaya ¢ikmaktadir. Dokme demir otomobil motorlari, korozyonun
onlenmesi i¢in boyanmaktadir. Binek araglarda kullanilabilen aliiminyum alagimli
motorlarda ise, sahip olduklar1 yiiksek korozyon dayanimi sayesinde boyamaya

gerek duyulmamaktadir [7].

2.2 Silindir Kafa Malzemeleri

Otomotiv firmalar1 hergiin ylizlerce araci piyasaya siirmektedir. Bu nedenle basta
silindir kafas1 olmak iizere motoru olusturan pargalarin iiretimi i¢in, seri bir {iretim
yonteminin seg¢ilmesi gerekmektedir. Silindir kafalarinin seri iretilebilmesi igin
dokiim yontemi kullanilmaktadir. Bu sebeple silindir kafa malzemesinin en 6nemli
secim kriterini dokiilebilirlik olusturmaktadir. Ayrica silindir kafas1 motor {izerinde
bulunan en karmasik sekle sahip par¢a oldugundan dolayz; silindir kafas1 i¢in dokiim
en kolay ve en ucuz iiretim yontemi olmaktadir. Silindir kafasinin, yanma odasinin
ist kismini olusturmasi yiizey piiriizliiliigliniin diisiik olmasint gerektirmektedir. Bu
nedenle dokiimden sonra silindir kafalarina yiizey islemi yapilmaktadir. Dolay1s1 ile
islenebilirlik, silindir kafasi i¢in diger malzeme se¢im kriteridir. Silindir kafalar
siirekli olarak termal ve mekanik yliklemelere, korozif etkilere maruz kalmaktadir.
Kafa i¢in se¢ilecek malzemenin bu hasar mekanizmalarina kars1 yiiksek dayanima
sahip olmasi1 gerekmektedir. Ancak otomotiv sektdriinde maliyetlerin 6nemli bir
engel olusturmasi, silindir kafasi igin malzeme se¢iminin fiyat-performans iligkisini
en 1yi sekilde yansitmasi gerekmektedir. Bu nedenlerden dolayr daha yiiksek

mukavemete sahip ¢eliklerin ve siliperalagimlarin yerine, daha kolay dokiilebilir
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(ergime noktasinin diisiik ve akiskanliginin daha yiiksek olmast), kolay iglenebilir ve
daha iyi fiyat/performans iligkisine sahip olan gri dokme demirler, CGI’lar ve

aliiminyum alagimlan silindir kafa malzemesi olarak kullanilmaktadir [7,24,25].

2.2.1 Gri (Lamel grafitli) dokme demirler

% 2.06 oranindan daha fazla karbon (C) i¢eren demir esasli malzemeler (Fe-C
alagimlar1) dokme demir olarak adlandirilmaktadir. Demir esasli malzemelerin
siniflandirildigr Fe-C ikili faz diyagrami Sekil 2.12°de verilmistir. Dokme demirler
igerdigi karbonun bir kismini ferrit ve/veya perlit fazlari igerisinde bulundururken
diger kismini ise grafit (serbest karbon) olarak igermektedir. Grafit ¢ekirdeklerinin
olusumunu kolaylastirmak amaci ile dokiim sirasinda asilayicilar (ferrosilisyum gibi)
katilmaktadir. D6kme demirler sahip olduklari serbest karbonun morfolojisine gore;
gri (lamel grafitli) doskme demirler, kiiresel (sfero/nodiiler “sphero/nodular/ductile”)

dokme demirler ve CGI’lar olarak siniflandirilmaktadir [26-32].
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Sekil 2.12 : Fe-C ikili faz diyagrami [26].

Silindir kafa malzemesi olarak kullanilan en eski malzeme grubu gri dokme
demirlerdir. Gri dokme demirlerin yapisinda bulunan grafitler Sekil 2.13’de verildigi
gibi keskin koseye sahip ve 3-boyutlu olarak birbirleriyle temas halindedir. Dékme
demire dokiim esnasinda kiiresellestirici ajanlar (Mg, Ce gibi) katilmasiyla kiiresel
dokme demir elde edilmektedir. Ilave edilen kiiresellestiriciler ayn1 zamanda

bilesimde bulunan ve sicak yirtilmaya neden olan kiikiirtiin (S) giderilmesini
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saglamaktadir. Sekil 2.14’de goriildiigii gibi kiiresel dokme demirlerde grafitler
birbirleri ile temas etmeyen kiireler halindedir. Gri dokme demirler sahip olduklari
keskin uglu grafitlerden dolayi, kiiresel dokme demirlerden daha diisiik c¢ekme
mukavemetine sahiptir. Ancak; yiiksek 1s1 iletimine ve ses soniimleme o6zelligine
sahip grafitlerin gri dokme demirlerde birbiri ile temas etmesi, kiiresel dokme
demirlerden daha yiiksek 1s1 iletimine ve ses soniimleme Ozelligine sahip olmasini
saglamaktadir  [26-32]. Silindir kafasinda meydana gelen TMF hasar
mekanizmasinda, ¢evrimsel termal yiiklerin azaltilmasi i¢in 1s1 iletim katsayisinin
yiiksek olmasi gerekmektedir. Bu nedenle silindir kafasinda kiiresel dokme demirler
yerine gri dokme demirler kullanilmaktadir. Ayrica motor igerisindeki patlamalarin
olusturdugu seslerin disaridan olabildigince az duyulmasi i¢in silindir kafasinin ses
sonlimleme 6zelligine sahip olmas1 gerekmektedir. Bu nedenle silindir kafasinda gri

dokme demirler kiiresel dokme demirlerin yerine tercih edilmektedir [7].

(b)

Sekil 2.13 : Gri dokme demirin (a) optik mikroskop, (b) derin daglanmis (deep-
etched) SEM mikroyap1 goriintiisti [18,33].
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COMPO 100KV X200 100um VWD 10.0mm

Sekil 2.14 : Kiiresel dokme demirin (a) optik mikroskop, (b) derin daglanmis (deep-
etched) SEM mikroyap1 goriintiisii [18,33].
Gri dokme demirler GJIL-XXX koduyla gosterilmektedir. XXX ile gosterilen sayi,
gri dokme demirin 25 °C’deki maksimum g¢ekme mukavemetinin (UTS “Ultimate
Tensile Strength”) minimum degerini MPa olarak ifade etmektedir. Bu deger 100-
300 arasinda degismektedir. Gri dokme demirler igin ayrica GG-XX simgesi de
kullanilmaktadir. XX ise, 10-30 arasinda deger almaktadir ve 25 °C’deki UTS’inin
minimum degerinin 10’da 1’ini MPa olarak ifade etmektedir [34]. Gri dokme
demirin mukavemet degerinin arttirilmasi igin, yapiya perlit yapict olan bakir (Cu)
eklenmektedir. Dokiim sirasinda soguma hizinin arttirilmasi ile matris ferritten
perlite dontiserek, mikroyapidaki perlit orani1 artmaktadir. Bu sayede malzemenin

mukavemet degeri yiikselmektedir [26-32].

Kiiresel dokme demirler ise GJS-XXX veya GGG-XX (3G) kodlan ile ifade
edilmektedir. XXX, 400-700 arasinda; XX ise 40-70 arasinda deger almaktadir.

Kiiresel dokme demirin mukavemet degerinin arttirilmasi igin, yapiya perlit yapici
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olan bakir (Cu) eklenmektedir. Dokiim sirasinda soguma hizinin arttirilmasi ile
matris ferritten perlite doniiserek, mikroyapinin sahip oldugu perlit oran1 artmaktadir.

Bu sayede malzemenin mukavemet degeri yiikselmektedir [26-32].

2.2.2 Vermikiiler dokme demirler

Gri dokme demirlerler, 3-boyutlu olarak temas eden grafitler sayesinde yiiksek 1s1
iletimine ve ses soniimleme Ozelligine sahipken keskin uclu grafitler nedeni ile
kiiresel dokme demirlere oranla daha diisiik ¢ekme mukavemetine sahiptir. Gri
dokme demirin tamamen kiiresellesmesi 6nlenerek vermikiiler dokme demir (CGI
“Compacted Graphite Iron”) tiretilmektedir. Silindir kafas1 veya blokta kullanilacak
CGI’da maksimum % 20 kiiresellesmeye izin verilmektedir. Ancak egzoz manifoldu
gibi daha yiiksek ¢ekme mukavemetine ihtiya¢ oldugu pargalar icin CGI’da
nodiilariteye % 50’ye kadar miisaade edilmektedir. Sekil 2.15°de verildigi gibi,
CGI’da grafitlerin uglart kiitlesmekte ve bazi bolgelerde de tamamen kiiresel hale
gelmektedir. Dolayisi ile gri dokme demirlerin ve kiiresel dokme demirlerin her
ikisinin yapisini icermektedir. Bu sayede gri dokme demirlerden daha yiiksek ¢cekme
mukavemetine sahip ve ayni zamanda yiiksek 1s1 iletimine ve ses soniimleme 6zelligi
olan yeni dokme demir grubu elde edilmektedir. CGI sahip oldugu bu {istiin
Ozelliklerinden dolay1 silindir kafalarinda kullanilmaktadir [18,27,34,35]. CGl
silindir kafalarinin asinma dayanimin arttirilmasi i¢in dokiime Titanyum (Ti)
eklenmektedir. Ancak dokiimden sonra silindir kafalarina yiizey islemi yapildigindan
dolay1 sertliginin ¢ok artmamasi istenmektedir. Bu nedenle CGI silindir kafalarinin

Ti igerigi % 0.015°1 asmamasi gerekmektedir [18].
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(b)

Sekil 2.15 : Vermikiiler dokme demirin (a) optik mikroskop, (b) derin daglanmis
(deep-etched) SEM mikroyap1 goriintiisii [18,33].
CGI malzemeler GJV-XXX koduyla gosterilmektedir. GJV kodunun 6niindeki say1
malzemenin 25 °C’deki UTS’inin minimum degerini MPa olarak gostermektedir.
XXX degeri 300-500 arasinda degismektedir [34,35]. Vermikiiler dokme demirin
mukavemet degerinin arttirilmasi i¢in, yapiya perlit yapict olan bakir (Cu)
eklenmektedir. Artan soguma hizi ile matris ferritten perlite donmektedir. Matrisin

perlit/ferrit orani arttikga da CGIl malzemenin mukavemeti artmaktadir [26-32].

2.2.3 Aliiminyum alasimlari

Silindir kafalarinda goriillen TMF hasar mekanizmasinin siddetinin azaltilmast i¢in
termal ytiklerin diisiiriilmesi gerekmektedir. Bunun i¢in silindir kafasinda, ytiksek 1s1
iletimine sahip aliiminyum alagimlar1 (AlSiCu, AISiMg) kullanilmaktadir. Ayrica
aliminyum alagimlarinin diisiik yogunluga sahip olmasi motor agirliginin
diistiriilmesini ve bu sayede yakit tiiketimi degerinin azaltilmasimi saglamaktadir

[23,24,36,37].
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2.3 Silindir Kafa Malzemelerinin Karsilastirilmasi

Silindir kafa malzemesi olarak kullanilan gri dokme demirler, gliniimiizde yerini
daha {istiin 6zelliklere sahip olan CGI ve aliiminyum alasimlarina birakmistir. Sekil
2.16°da silindir kafalarinda kullanilan GJL-250 gri dokme demir, GJV-400 CGI ve
AlSi9Cu aliminyum alagimi; “yogunluk”, “UTS” ve “termal iletkenlik” bakimindan
birbirleri ile karsilagtirilmigtir. Aliiminyum alasgimlari sahip oldugu diisiik yogunluk
ve yiiksek 1s1 iletim katsayis1 nedeniyle silindir kafalarinda kullanilmaktadir. CGI ise
sahip oldugu yiiksek UTS’inden dolay1r silindir kafalarinda tercih edilmektedir
[18,34,37].

B Vermikiler Dokme Demir (GJV-400) AlSi9Cu
M Gri Dokme Demir (GJL-250) o
Aliminyum Alasimi (AISi9Cu)
GJV-400
165%
GJL-250
GJV-400 100% i
GJL-250 AlISi9Cu G.J\.-’-jt;g e
100 .é .................. 93.?“. ......... e 00%
AISi9Cu
37%
Yogunluk Maksimum Termal
Cekme Gerilmesi iletkenlik
(UTS)

Sekil 2.16 : Otomobil motoru silindir kafalarinda kullanilan malzemelerin
karsilastirilmasi [37].

Otomobil motorlarinin yakit tiikketimi ve emisyon degerlerinin azaltilmasi igin arag
agirliklan azaltilmaktadir. Bu nedenle blok ve silindir kafalarinda, diisiik yogunluga
sahip malzemelerin kullanilmas1 6nem kazanmaktadir. Gri dokme demirler ve
CGI’larin yogunluklar1 (7.1 g/cm?®) birbirine esittir. Ancak CGI’m UTS’nin gri
dokme demirden yaklasik % 65 daha fazla olmasi, motor kesitlerinin daha ince
tutulabilmesine imkan vermektedir. Bu sayede ayn1 hacmine sahip motorlarda; hem
motorun kapladigi toplam hacim azaltilmakta hem de motor agirhig diismektedir.
Burada motor hacmi ile ifade edilen, motor igerisindeki yanma odalarinin toplam
hacmiyken; motorun kapladigi hacim ise kaput icerisinde motorun (kafa ve blok

toplaminin) kapladigi bolgenin hacmidir. Cizelge 2.1°de goriildiigii gibi, otomobil
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motorlar1 gri dokme demir yerine CGI’dan dokiilmesi sonucu agirliklarinda 6nemli
azalma olmaktadir. Ayrica CGI’in daha yiikksek UTS’e sahip olmasi TMF’e karsi
daha yiiksek dayanimli olmasini saglamaktadir. Bu nedenlerden dolay1 silindir

kafasinda, gri dokme demirin yerine CGI tercih edilmektedir [34].

Cizelge 2.1 : Gri dokme demir ve CGI otomobil motor agirliklar [34].

Motor Motor Gri Agirhk CGI Agirhik % Agirhk
Hacmi Tipi (kg) (kg) Azalmasi
1.6 I-4 Benzinli 35.4 25 29.4
1.8 I-4 Dizel 38 59.5 22.4
2.0 I-4 Benzinli 31.8 26.6 16.4
2.5 V-6 Benzinli 56.5 45 20.4
4.6 V-8 Benzinli 72.7 59.6 18

9.2 I-6 Dizel 158 140 11.4
12.0 V-6 Dizel 240 215 10.4
14.6 V-8 Dizel 408 252 14.2

Aliiminyum alagimlarmin yogunlugunun (2.7 g/cm®) CGI’dan daha diisiik olmas,
ayni hacimdeki motorun (motorun kapladigi toplam hacim) daha hafif olmasini
saglamaktadir. Ancak CGI'mm UTS’nin aliiminyum alagimindan yiiksek olmasi,
motor kesitlerinin daha ince tutulabilmesine imkan vermektedir. CGI’in
yogunlugunun aliiminyum alasimlarindan 2.5 kat daha fazla olmasina ragmen; bu
sayede motorun kapladigi hacim azalarak hem motor agirligi diismekte hem de motor
boyutu kii¢iilmektedir. Aliiminyum alasimlar1 CGI’dan yaklasik 4 kat yiiksek 1s1
iletim katsayisina sahiptir. Bu sayede yakitin yanmasi sonucu silindir kafasinda
olusan sicaklik dagilimlar dar bir aralikta meydana gelmektedir. Dolayisi ile sicaklik
dagilimlarindan olusan termal gerilmeler diiserek daha yiiksek ¢evrim sayisi
sonucunda TMF hasar1 olugmaktadir. Ancak yiiksek performansli binek ve agir
vasita motorlarda birim hacimden yiiksek gii¢ elde edildiginden dolay: i¢ basinglar ve
yanma sonucu olusan sicakliklar ¢ok yiiksektir. Aliiminyum alasimlarinin CGI’a
gore diisiik olan UTS’i, yiiksek sicakliga ve yiiksek basinglara ¢ikilinca daha da
azalarak olusan gerilmelere dayanamamakta ve TMF’e kars1 dayanimi CGI kadar
olmamaktadir. Bu nedenlerden dolayr yiiksek performansli binek ve agir vasita

araclarin silindir kafalarinda aliiminyum alagimi yerine CGI kullanilmaktadir.
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Cizelge 2.2’de goriildiigii gibi CGl motor daha biiyiik hacimde (yanma odalarinin
toplam hacmi) olmasina ragmen, aliiminyum alagimi motordan daha hafif ve kii¢iik
boyuttadir. Ayrica kesitler azalsa dahi yliksek UTS’i sayesinde CGI motorlardan
birim agirhiktan daha yiiksek giic elde edilebilmektedir. Bu nedenlerden dolayz;

silindir kafa malzemesi i¢in Ooncelikli olarak CGI tercih edilmektedir [34,37].

Cizelge 2.2 : Aliminyum alasimi ve CGI otomobil motorlarinin karsilastirilmasi

[34].
Mercedes Audi
4.0L V8 CDI 4.2L V8 TDI

Malzeme Al Alagim CaGl
Gii¢ (kW) 231 240
Spesifik Gii¢ (KW/It) 57 57
Tork (Nm@rpm) 580@1600 650@1600
0-100km Hizlanma (sn) 6.1 5.9
Motor uzunlugu (mm) 640 520
Agirhik (kg) 259 255
Agirhik giic oram (KW/kg) 0.89 0.94

CGIP’1n, aliiminyum alagimlarindan mekanik ve fiziksel olarak {istiin olmasinin
yaninda ayrica CGI dokiim i¢in gerekli enerji miktarinda da avantaj saglamaktadir.
Aliminyumun alagimlarinin CGI’a gére daha diisik ergime sicakligina sahip
olmasina ragmen; ergime igin gerekli olan atom baglarinin koparilmasinda, ¢ok daha
yiiksek enerjiye ihtiya¢ vardir. Dokme demirler i¢in 10,500 MJ/ton enerji ihtiyaci
olurken, aliiminyumda bu deger 90,000 MJ/ton’a yiikselmektedir. CGI’dan dokiilen
motor, aliiminyum alasimi motordan daha hafif olmasina ragmen, ayni agirlikta
dokiim yapildiginda 1 kg basma 79.5 MJ’luk enerji kazanci elde edilmektedir. Bu

enerji, farki hem g¢evre agisindan hem de ekonomik bakimdan 6nemli bir katki

saglamaktadir [34].

Silindir kafa tasarimlarinda, kullanilacak malzemenin mekanik ve fiziksel 6zellikleri
hesaba katilmaktadir. Kullanilan mevcut malzemeyi degistirmek, modellemelerin ve
tasarimlarin  bastan yapilmasin1 gerekli kilmaktadir. Bu nedenle; aliiminyum
alagimlar1 CGI’a gore daha diisiik 6zelliklere sahip olmalarina ragmen, giintimiizde

silindir kafa malzemesi olarak eski tasarima sahip motorlarda halen kullanilmaktadir.
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Ancak yeni yapilan silindir kafa tasarimlarda, aliiminyum alagimlari artik yerini

CGI’a birakmistir [7].

Anlatilan malzeme se¢imleri silindir kafalar1 i¢in gegerli olmaktadir. Cilinkii motor
blogu, silindir kafasina oranla daha diistik gerilmelere dolayis1 ile daha diistik hasar
mekanizmalarina maruz kalmaktadir. Otomotiv firmalar1 motor dokiimii sirasinda
blok ile kafanin ayn1 malzemeden yapilmasini 6n gérmekteyken, artan maliyetlerin
bir miktarda olsa azaltilmasi i¢in hibrit tasarimlara gecilmistir. Silindir kafasinin,
anlatilan hasar mekanizmalarina karsi yiiksek mukavemetli olmasi i¢in diger bir
ifade ile daha uzun kullanim 6mriine sahip olmasi i¢in kafa malzemesi olarak artik
CGl kullanilmaktadir. Blogun ise silindir kafasi kadar yiiksek mukavemet
degerlerine sahip olmasi gerekmediginden, maliyetin en diisiik oldugu gri dokme
demir kullanilmaktadir. Ford Ecotorq 12.7 It. Euro-6 motoru hibrit tasarima ornek
olarak verilebilmektedir. Yapilan tasarimda silindir kafasinda GJV-450 CGl

malzeme kullanilirken, motor blogunda GJL-250 gri dokme demir kullanilmaktadir

[7].
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3. NITRURLEME

Nitriirleme; malzemelerin ylizey sertliklerinin arttirilmasi, asmma direnglerinin
gelistirilmesi, basma yonlinde kalinti gerilmelerin olusturulmasiyla yorulma
dayanimlarinin arttirilmast ve ayni zamanda ylizeyde koruyucu bir tabaka
olusturulmasiyla korozyon direnglerinin arttirilmasi i¢in kullanilan 6nemli bir termo-
kimyasal yilizey modifikasyon islemidir. Nitriirleme isleminin temel prensibi, azot
atomlarimin  malzemeye  difiizyon olmasmma  dayanmaktadir.  Nitriirleme,
uygulandiklari malzemelerin mekanik 6zelliklerini ve korozyon dayanimini
gelistirdiginden dolay1 basta otomotiv, ugcak ve makine parcalari olmak {izere bircok

endiistriyel alanda kullanilmaktadir [38-41].

20. ylizyilin baslarinda Alman bilim adami Adolph Machlet, yiizey sertlestirme
yontemi olarak kullanilan karbiirlemenin yiiksek sicakliklarda uygulanmasindan ve
daha sonra hizli sogutma igin yapilan suda veya yagda su verme isleminden dolay1
demir esaslt malzemelerde c¢arpilmalara yol actiginin farkina varmistir. Olusan
carpilmalar1 6nlemek amaciyla, karbiirleme disinda farkli bir yiizey sertlestirme
yontemini bulma arayisina girmis ve yaptigr deneylerle kisa siire sonunda azotun
demir igerisinde 1yi bir sekilde ¢oziindiiglinii kesfetmistir. Ayrica yaptig1 deneyler
neticesinde, azotun difiizyonu ile demir esasli malzemelerin sertliklerinin oldukca
arttigin1 ve korozyon direnglerinin de belirgin bir sekilde gelistigini gozlemlemistir.
1906 yilinda Almanya’da Dr. Adolph Fry de, Machlet’in ¢aligmalarina paralel bir
calisma baslatmis ve Machlet gibi azotun yiiksek sicakliklarda demir iginde 1yi bir
sekilde ¢oziindiigiiniin sonucuna varmistir. Ayrica Fry yaptigi calismalarla, yapi
icerisinde bulunan alagim elementlerinin (Al, Cr, Mo, V, W gibi) yiizey sertligini
giiclii bir sekilde yiikselttiginin sonucuna varmistir. Fry ve Machlet, nitriirleme icin
benzer teknik kullanmislardir. Ikisi de azot atom kaynagi olarak amonyak (NHs)
gazim1 kullanmiglardir. Kullandiklar1 teknikte, NH3’ii sicaklik ile ayristirarak
difiizyon i¢in gerekli olan atomal azotu serbest hale getirmisler ve giinlimiizde
bilinen gaz nitriirlemenin ilk ¢alismalarini demir esasli malzemeler iizerinde

yapmuslardir. Gaz nitriirleme olarak yapilan bu ilk caligmalarda; Fry, Machlet’den
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farkli olarak seyreltici gaz olarak hidrojen gazini kullanmamistir. Machlet yaptig1 bu
calismaya 1921 yilinda patent almak icin basvurmus ve 1924 yilinda patenti
onaylanmustir [38,39].

Nitriirleme, termo-kimyasal ylizey modifikasyon tekniklerininden biridir. Diger

termo-kimyasal yilizey modifikasyon teknikleri ise baslica; karbiirleme
(sementasyon), karbonitriirleme, nitrokarbiirleme ve borlamadan olusmaktadir. Bu
tekniklerin temel ve ortak prensibini diflizyon olusturmaktadir [39-42]. Difiizyon
sonucu malzemenin yiizeyindeki kimyasal komposizyonu degisirken malzemenin i¢
bolgesindeki kimyasal komposizyonu ve mevcut toklugu korunmaktadir. Termo-
kimyasal ylizey modifikasyon islemi i¢in literatiirde “Difiizyon Yiizey Modifikasyon
Islemi” veya “Difiizyonlu Kaplama” gibi terimler kullamlmaktadir [42,43]. Bu
teknikler diflizyon ile gerceklestiginden dolayi, islem parametrelerini difiizyon
belirlemektedir. Dolayis1 ile hepsi igin gecerli olan ortak parametreler; siire ve
sicakliktir [42]. Bu teknikleri birbirinden ayiran farkliliklar ise; difiizyonu
gerceklestirilen atom (veya atomlar) ve teknigin uygulandigr islem sicakligidir. Sekil
3.1’de termo-kimyasal yiizey modifikasyon teknikleri, bunlarin g¢aligma sicaklik

araliklar ve difiizyon i¢in kullanilan atomlar verilmistir.

Termo-Kimyasal Yiizey Modifikasyon Teknikleri

l |

Karbiirleme Borlama

¢ Malzemeye Karbon Nitriirleme e Malzemeye Bor

atomunun diflizyonu
e islem Sicaklig::
(870-1065°C)

e Malzemeye Azot
atomunun difiizyonu

atomunun difiizyonu

e Islem Sicakhig::
(760-1095°C)

e Islem Sicakhig::
(315-590°C)

v v

Karbo-nitriirleme Nitro-karbiirleme

e Malzemeye Karbon ve Azot
atomlarinin difiizyonu

e Malzemeye Karbon, Azot,
Kiikiirt ve Oksijen
atomlarimin difiizyonu

e islem Sicaklig::
(870-1065°C)

e islem Sicaklig::
(870-1065°C)

Sekil 3.1 : Termo-kimyasal yiizey modifikasyon teknikleri [39,42].
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Termo-kimyasal yiizey modifikasyon tekniklerinin temel prensibini; difiizyon sonucu
yeni atomlarin ana latisin arayer bosluklarina yerlesmesi olusturdugundan dolayi
biitiin bu tekniklerde; latiste bulunan atomlardan (Fe: 2.0885, Al: 1.3607, Ti: 2.4861,
Ni: 1.9337, Zr: 0.7875) daha kii¢iik atom capina sahip atomlar kullanilmaktadir
[39,40,42]. Termo-kimyasal tekniklerde kullanilan atomlar ve bu atomlarin
Angstrom (A°) biriminden yarigaplar1 Cizelge 3.1°de verilmistir [44].

Cizelge 3.1 : Termo-kimyasal tekniklerde kullanilan atomlar ve yarigaplari [44].

At N C O S B
om (Azot)  (Karbon) (Oksijen) (Kiikiirt)  (Bor)
Y?Xg)ap 05427  0.6513 0.4652 0.8141  0.8738

Nitriirleme, diger termo-kimyasal yilizey modifikasyon teknikleriyle (karbiirleme,
karbonitriirleme, nitrokarbiirleme, borlama) karsilastirildiginda ise islem sicakliginin
315-590 °C araliginda oldugu ve bu nedenle diger tekniklerden daha diisiik islem
sicakligina sahip oldugu Sekil 3.1°den goriilmektedir. Bu da nitriirlemenin en 6nemli
avantajin1  olusturmaktadir. Nitriirleme c¢ogunlukla demir esasli malzemelere
(celikler, paslanmaz c¢elikler ve dokme demirler) uygulandigindan dolayi, diisiik
islem sicaklig1 malzemede herhangi bir faz dontistimiine neden olmamaktadir. Ciinkii
nitriirleme islemi, demir esasli malzemelerin 6tektoid sicakliginin (723 °C) altinda
gerceklesmektedir. Boylece hacim merkezli kiibik (HMK) yapisindaki a-Fe (ferrit) /
yiizey merkezli kiibik (YMK) yapisindaki y-Fe (Ostenit) doniisiimii meydana
gelmemekte ve molekiiler hacim degisimi olusmamaktadir. Diger malzemeler (demir
dis1) icin de yine diger tekniklere kiyasla, olusabilecek faz doniistimii riskini en

diisiik seviyede tutmaktadir. Bu avantajina ek olarak;

e Herhangi bir 6n sertlestirme ve temperleme islemi yapilmadigindan
malzemenin i¢ (balk, kor) bolgesindeki sertligini etkilememekte ve bu sayede
mevcut toklugunu degistirmemektedir.

e Nitriirleme sonrasi karbiirlemedeki gibi su verme islemi yapilmadigindan
dolayt; yiiksek soguma hizlar1 gerektirmemekte ve bdylece malzemede
carpilmaya neden olmamaktadir.

e Nitriirleme, demir dis1 malzemelere de uygulanabilmektedir.

e Son islemeye gerek yoktur.
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e Proses parametreleri diger tekniklere gore daha kolay kontrol
edilebilmektedir.
e Disiik alasimli ve diisiik karbonlu c¢eliklerin de korozyon direnci nitriirleme

yapilarak arttirilabilmektedir [38-42].

Nitriirleme ¢ogunlukla diisiik ve orta karbonlu ¢elik malzemelere uygulanmaktadir.
Ancak nitriirlemenin diger yiizey modifikasyon tekniklerine gore bir¢ok avantaja
sahip olmasi, ¢elik disindaki malzemeler i¢in de uygulanabilirligini aragtirma konusu
haline getirmektedir. Bu nedenle c¢elik disindaki malzemeler i¢in de mekanik
Ozelliklerinin ve korozyon dayaniminin gelistirilmesi ig¢in nitriirleme ¢alismalari
yapilmaktadir. Aliiminyum ve titanyum alasimlarinin hafif olmalarindan dolay1
Ozellikle havacilik alaninda tercih edilmektedir. Ancak bu alasimlarin diisiik
sertlikleri ve asinma direnglerinin zayif olmasi bazi parcalarda kullanimlarini
kisitlamaktadir. Bu nedenle mekanik ozelliklerinin gelistirilmesi igin nitriirleme
calismalar1 yapilmaktadir. Diisiik ve orta karbonlu g¢eliklerin haricindeki
malzemelerin nitriirleme ¢alismalarina literatiirden 6rnek olarak; paslanmaz
celiklerin nitriirlenmesi, gri (lamel grafitli) dokme demirlerin nitriirlenmesi, kiiresel
(sfero/modiiler) dokme demirlerin nitriirlenmesi, aliiminyum alagimlarinin
nitriirlenmesi, zirkonyumun nitriirlenmesi, titanyum alasimlarinin nitriirlenmesi ve
nikel esasl siiper alagimlarin nitriirlenmesi verilebilmektedir [45-51]. Ayrica bunlara
ek olarak bu calisma ile ilk defa yapilan vermikiiler dokme demirlerin (CGI

“Compacted Graphite Iron”) nitriirlenmesi 6rnek olarak verilebilir.

Malzemelerin nitriirlenmesi ile yiizeyde nitriirleme bolgesi (nitriir tabakasi)
olugsmaktadir. Nitriirleme bolgesi de beyaz tabaka (yada bilesik tabakasi) ve difiizyon
bolgesi olmak tiizere iist liste bulunan iki bolgeden meydana gelmektedir. Malzeme
yiizeyinin en Ustliinde bulunan beyaz tabaka, nitriirlenen malzeme ile azotun yaptigi
bilesik veya bilesiklerden (nitriirlerden) olusmaktadir. Beyaz tabaka, malzemenin
sertliginin ve korozyon direncinin arttirtlmasini saglamaktadir. Diflizyon bdlgesi ise
azotun malzemenin latisindeki arayer noktalarina girerek olusturdugu kati eriyikten
meydana gelmektedir. Diflizyon bolgesi ise, basma yoniinde kalinti gerilmeleri
olusturularak malzemenin yorulma direncinin gelistirilmesini saglamaktadir [40-
42,52]. Nitriirleme sonucu malzemenin yiizeyinde olusan beyaz tabaka nedeni ile
parcanin hacminde artiy meydana gelmekte ve buda nitriirlemenin en biiylik

dezavantajini olusturmaktadir [38,42].
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Beyaz tabaka yiiksek sertlige sahip oldugundan (yiiksek sertligi FesN saglar) dolay1
cok gevrek yapidadir [42]. Nitriirlenmis malzemenin kullanilacagi yerde saglamasi
istenen Ozellik yorulma dayanimi ise olusan beyaz tabaka talas kaldirma yontemi
kullanilarak uzaklastirilmaktadir. Ancak malzemeden yiiksek sertlik ve asinma

dayanimi bekleniyor ise; beyaz tabakanin yiizeyde bulunmasi istenilmektedir [41].

Nitriirlenen malzemelerin hepsinde beyaz tabaka olusurken, difiizyon bolgesi her
malzemede olusmayabilmektedir. Difiizyon bolgesi kati eriyikten meydana
geldiginden dolayi, difiize olan atomun ana metal igerisinde c¢oziiniirliige sahip
olmasi gerekmektedir. Demir esaslt malzemelerde azot atomlari demir latisi
icerisinde ¢oziinebildiginden, celiklerin ve dokme demirlerin nitriirlenmesi ile
difiizyon bolgesi meydana gelmektedir [39-42]. Bu duruma diger bir 6rnek olarak
titanyum alagimlarinin nitriirlenmesi verilebilmektedir. Cilinkii azot atomlar1 titanyum
latisi igerisinde ¢Oziinebilmektedir [45]. Bu duruma Kkarsi 6rnek olarak ise
aliminyum alagimlarinin nitriirlenmesi verilebilir. Sekil 3.2°de verilen Al-N ikili faz
diyagraminda goriildiigli gibi; azot atomlarinin aliiminyum latisi igerisinde
¢Oziiniirliigli yoktur. Bu nedenle de kati eriyik olugsmamaktadir. Dolayis1 ile
aliminyum alagimlariin nitriirlenmesi sonucu difiizyon bolgesi gozlemlenmemekte
ve bu nedenle de nitriirleme sonucunda yorulma direngleri arttirilamamaktadir
[45,49,50]. Nitriirlenmis bolgenin sematik yapisi azot ¢ozliniirliigiine sahip metaller

icin Sekil 3.3’de ve azot ¢Oziiniirliigli olmayan metaller i¢in ise Sekil 3.4’de

gosterilmistir.
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Sekil 3.2 : Al-N ikili faz diyagrami [53].
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Metal-Nitriirler

Nitriirlenmis Bolge
J

2

uoAznjIq

atomal

[N]
nitriir bilesikleri

Bevaz Tabaka

‘Sertlik’
‘Korozyon direnci’

Difiizyon Bilgesi

“Yorulma Dayanimi’

Nitriirlenmemis Bilge

Sekil 3.3 : Azot ¢oziiniirliigline sahip metaller i¢in nitriirlenmis bolgenin sematik

yapisi.
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Nitriirlenmemis Bilge

Sekil 3.4 : Azot ¢Oziiniirliigii olmayan metaller i¢in nitriirlenmis bolgenin sematik

yapisi.
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3.1 Nitriirleme Teknikleri

Gaz nitrlirlemenin  kesfedilmesinden sonra farkli nitriirleme teknikleri ortaya
cikmigtir. Nitriirleme i¢in gerekli olan azot atomlarinin saglandigr kaynaga gore
nitriirleme islemi farkli tekniklerde yapilabilmektedir. Nitriirleme teknikleri genel
olarak; plazma (iyon) nitriirleme, tuz banyosu nitriirleme ve gaz nitriirleme olarak
siiflandirilmaktadir. Bu tekniklerde kendi igerisinde ¢alisma prensibine gore alt
siniflara ayrilmaktadir [39,42,54]. Sekil 3.5’de nitriirleme teknikleri ve avantaj-

dezavantajlar1 verilmistir.

Nitriirleme Teknikleri

l

Gaz Nitriirleme

e Ayni anda birden fazla parganin
nitriirlenebilmesi

e Ekonomik

e Homojen nitriirlenmis ylizey

o Nitriirlenmis bolge kalinlig1 daha
kolay kontrol edilebilinir

v v

Plazma Nitriirleme Tuz Banyosu Nitriirleme
¢ Yiiksek kurulum ve islem e Siyaniir (CN) igerir.
maliyeti e Cevreye ve insan sagligina
o Proses sirasinda sadece bir zararli,

parcanin nitriirlenebilmesi

Sekil 3.5 : Nitriirleme teknikleri ve karsilastirilmasi.

Nitriirlenecek malzemenin cinsine, par¢anin boyutlarina, miimkiin olan calisma
sicakligina, nitriirleme icin imkéan verilen siireye, kurulum maliyetine, ayni anda
nitriirlenecek parca sayisi gibi parametrelere bagli olarak uygun nitriirleme teknigi

secilmektedir.

Celiklerin, dokme demirlerin, titanyumun nitriirlenmesinde bu {i¢ teknikte
uygulanabilmekteyken; paslanmaz gelikler ve aliiminyum alasimlar: i¢in nitriirleme
tekniginin 6zel olarak seg¢ilmesi gerekmektedir. Ciinkii bu malzemelerin yiizeyinde

korozyona karsi koruyucu oksit filmi bulunmakta ve bu oksit filmi de azotun
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diflizyonunu engellemektedir. Nitriirleme Oncesi yilizey temizlenip oksit filmin
uzaklagtirllmasi saglansa bile tekrardan bu oksit filmi hizlica olusarak difiizyona
engel olmaktadir. Bu nedenle, segilecek nitriirleme tekniginin olusan bu oksitleri
ylizeyden uzaklastirma imkanina sahip olmasi gerekmektedir ya da oksit filmi
yiizeyden uzaklastirllip uygun yontemler kullanilarak (vakum veya koruyucu
atmosfer altinda) tekrardan olugsmamasi saglanacak sekilde nitriirleme igleminin
yapilmasi gerekmektedir. Ornegin; aliiminyum alasimlarmnin nitriirlenmesinde gaz
nitriirleme teknigi kullanilirsa, ylizey temizleme islemi dahi yapilsa hemen aliimina
(Al203) faz1 malzeme yiizeyinde olusmaktadir. Olusan Al,O3 de azot atomlarinin ig
kisimlara difiizyonunu engellemektedir. Ayrica Al203’iin 1s1 iletim katsayisinin
diisiik olmasi parcanin i¢ kisimlarinin i1sinmamasina neden olarak, yine azot
atomlarimin  diflizyonunu  dolayisiyla da  nitriirlemenin ~ ger¢eklesmesini
engellemektedir. Bu nedenle aliiminyum alasimlar1 plazma nitriirleme teknigi veya
nitriirleme Oncesinde yilizeyde Al203’iin olusumuna imkan vermeyecek sekilde
gelistirilmis bir teknik ile nitriirlenebilmektedir. Plazma nitriirleme tekniginde ise;
1sitma sirasinda yiizeyde olusan Al>Ogz, argon iyonlar sigratilarak yiizeyden kaldirilir
ve ylizeyde aliiminyum nitriir tabakasinin olusmasi saglanmaktadir [46,47]. Plazma
nitriirlemenin sagladigr bu imkandan dolay: giiniimiizde aliiminyum alasimlarinin
nitriirlemesi plazma nitriirleme teknigi ile yapilmaktadir. Ancak gaz ve tuz banyosu
nitriirleme tekniklerinin gelistirilerek, = Al2O3’lin nitriirleme Oncesi ylizeyde
bulunmamasini saglayan teknikler gelistirilmektedir. S6z konusu bu durumlar

paslanmaz geliklerin nitriirlenmesi i¢in de ayni sekilde gegerli olmaktadir [54].

3.1.1 Tuz banyosu nitriirleme

Tuz banyosu nitriirleme teknigi, yliksek miktarda siyanat ve siyaniir iceren erimis
siyaniirlii tuz (NaCN, KCN gibi) banyolarinda yapilmaktadir [42,55]. Bu teknikte,
azot atom kaynagi olarak siyaniir (CN) kullanilmaktadir. Yiiksek sicakliklarda
CN’den karbon ayrismasina benzer olarak, daha diisiik sicakliklarda CN’den azot

ayristirilarak malzemeye difiizyon etmesi saglanmaktadir [42,56,57].

Tuz banyosunun diger nitriirleme tekniklerine gore en biiyiik avantaji, ayni sicaklik
ve slirede daha fazla diflizyon derinligine imkan vermesidir. Bu sayede tuz banyosu
nitriirleme teknigi ile daha diisiik sicakliklarda ve/veya daha kisa siirede yiiksek

sertliklere erigilebilmektedir. Diger avantaji ise; nitriirlenecek parga tuz banyosu
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icine tamamen batirildigindan her tarafindan homojen nitriirlenme saglamasidir.
Dezavantajlar ise; nitriirleme sonrasi yiizey kalitesinin kotli olmasi, icermis oldugu

siyaniirlerin ¢evreye ve insan sagligina zararl olmasidir [42,55-57].

3.1.2 Plazma nitriirleme

Plazma nitriirlemenin temel prensibini; vakuma alinmis ortamda azotun yiiksek
voltaj uygulanmasi ile iyonlarina ayrigtirilarak, katot olarak yerlestirilen par¢anin
ylizeyine carptirilmasi olusturmaktadir. Agiga c¢ikan azot iyonlari ile pargaya iyon
bombardimani yapilmast sonucu parg¢a 1smir ve malzemeye azot difiizyonu
gerceklesir. Plazma nitriirlemenin ilk basamagini sigratmali temizleme (sputter
cleaning) olarak bilinen malzeme ylizeyinin temizlenmesi olusturmaktadir. Bu ylizey
temizleme islemi argon gazi kullanilarak gergeklestirilmektedir [40,42,54,58].
Plazma nitriirleme; iyon nitriirleme, plazma iyon nitriirleme, glow desarj nitriirleme
olarak da isimlendirilmektedir [54]. Plazma nitriirleme sirasinda meydana gelen

reaksiyon asagidaki denklemde verilmistir (3.1).
N—>N"+e" (3.1)

Plazma nitriirleme ile daha diisiik sicakliklarda nitriirleme yapilabilmektedir [40].
Ancak birden fazla parcanin nitriirlenmesinde goriilen zorluklar, malzeme
koselerinin - homojen nitriirlenememesi, ark problemi, par¢anin homojen

1isitilamamast ve yiiksek maliyete sahip olmasi dezavantajlarini olugturmaktadir [54].

3.1.3 Gaz nitriirleme

Gaz nitriirleme tekniginde azot atom kaynag: olarak genellikle amonyak (NHz3) gazi
kullanilmaktadir. NHs, sicaklikla beraber parganin yiizeyinde katalitik olarak
ayrismaktadir. Boylece diflizyon i¢in gerekli azot atomlar1 saglanarak nitriirleme
islemi gergeklestirilmektedir [40-42]. Gaz nitriirleme islemi kapal1 bir firin igerisinde
gerceklesmektedir [38]. Amonyagin pargcalanmasi sirasinda meydana gelen toplam
reaksiyon asagida verilmistir (3.2). A¢iga ¢ikan atomal azot da malzemeye difiize
olarak nitriirleme islemi gergeklesmektedir. Sekil 3.6’da ise gaz nitriirleme sirasinda

gerceklesen difiizyon mekanizmasinin sematik yapisi verilmistir [40,42].

NH3 - [N ]atomal + % H2 (32)
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Sekil 3.6 : Gaz nitriirleme sirasinda gerg¢eklesen diflizyon mekanizmasinin sematik
gosterimi [40].
Gaz nitriirleme teknigi ile homojen nitriirleme bolgesi elde edilebilmektedir. Azot
kaynagi olarak kullanilan NHs gaz halinde oldugundan dolay1r karmasik sekilli
parcalarin nitriirlenebilmesine imkan saglanmaktadir [39,40]. Parcalarin gaz
nitriirlenmesi sonucunda tuz banyosu nitriirlemede oldugu gibi ylizey kalitesi
bozulmamaktadir [42,56]. Ayrica gaz nitriirleme teknigi plazma nitriirlemeye gore
daha ekonomik ve CN igeren tuz banyosu nitriirleme teknigi gibi insan sagligina ve

cevreye zararli degildir.

Gilinlimiizde nitriirleme teknigi olarak, daha c¢ok tuz banyosu nitriirleme tercih
edilmektedir. Ciinkii diger tekniklerle kiyaslandiginda, ayni siirede daha kalin
nitriirlenmis bolge elde edilebilmektedir [42]. Ancak tuz banyosu teknigiyle
nitriirlenen malzemelerin yiizey kalitelerinin diisiik olmas1 ve igerdigi siyaniiriin
insan sagligina ve cevreye zararli olmasindan dolayr yerini diger tekniklere
birakmasi giindeme gelmektedir. Plazma nitriirlemenin de kurulum ve islem
maliyetlerinin yiiksek olmast ve birden fazla parcanin ayni anda nitriirlenmesinde
zorluklara neden olmasi, tuz banyosu nitriirlemenin yerini almasina imkan
vermemektedir [56]. Bu nedenle; seri iiretime imkan vermesi, nitriirleme sonrasi
yiizey kalitesinin bozulmamasi, ¢evreye ve insan sagligina zararli olmamasi, kurulum
ve islem maliyetlerinin plazma nitriirleme kadar yiiksek olmamasi nedeniyle birgok
nitriirleme firmasinda gaz nitriirleme, tuz banyosu nitriirlemenin yerini almaya

baslamistir.
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3.2 Alasim Elementlerinin Nitriirlemeye Etkisi

Nitriirlenecek malzemenin igerisinde alagim elementi (Al, Ti, Cr, V, Mo, Ni gibi)
mevcut ise; malzemeye diflize olan azot bu alasim elementleri ile sert nitriir
bilesikleri olusturmaktadir. Al, Ti, Cr, V, Mo, Ni elementleri diflizyon sonucu
malzeme igerisinde bulunan azot atomuna karsi yiiksek afiniteye sahip oldugundan
dolayi; azot ile reaksiyona girerek alasim elementi-nitriir ¢okeltileri olusmaktadir
[42,59]. Olusan bu alasim eclementi-nitriir ¢okeltileri difiizyon bolgesinde
bulunmaktadirlar [50]. Bodylece diflizyon bdlgesinin sertli§inin  artmasini
saglamaktadirlar. Alasim elementi igermeyen celik malzemelerde ise diflizyon

bolgesinin sertliginde 6nemli bir artis olmamaktadir [42].

Sekil 3.7°de goriildigii gibi malzemede % agirlik¢a alasim elementi konsantrasyonu
arttitkga nitriirlenmis malzemenin sertligi artmaktadir. Ayrica verilen Sekil 3.8’de
goriildigi gibi % agirlikca alasim elementi konsantrasyonundaki artis demir esaslt
malzemelerin otektoid sicakligini (Aip) yiikselterek faz doniisiimiinii daha yiiksek

sicakliklara 6telemektedir [59].

Serthk

b ——+ o

% Alasim Elementi Konsantrasyonu

Sekil 3.7 : Nitriirleme isleminde alasim elementi konsantrasyonunun sertlige etkisi
[59].
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Sekil 3.8 : Nitriirleme igsleminde alasim elementi konsantrasyonunun 6tektoid
sicakligina (Ay) etkisi [59].

3.3 Vermikiiler D6kme Demirlerin Gaz Nitrurlenmesi

CGl, dokme demirler grubunun en yeni iiyesini olusturmaktadir. CGI'1n demir esash
malzeme olmasi nedeni ile gaz nitriirleme teknigi, demir esaslt malzemelerde oldugu
gibi ayn1 mekanizma {izerinden gerceklesmektedir. Bu nedenden dolayr da;
nitriirlenmis bodlgenin yapisi, nitriirleme parametrelerinin etkileri demir esash

malzemelerle benzerlik gostermektedir.

3.3.1 Gaz nitriirleme mekanizmasi

Gaz nitriirleme islemi; azot (N2), hidrojen (H2), amonyak (NHs) gaz karisiminin
oldugu kapali bir firin igerisinde gerceklestirilmektedir. Gaz nitriirleme tekniginde,
azot atom kaynagi olarak NHs gazi kullanilmaktadir. Nitriirleme icin gerekli azot
atomlar1 N2 gazindan saglanmamaktadir. Clinkii atmosfer basincinda, N> icerisindeki
azotun kimyasal potansiyeli yiiksek sicakliklarda bile oldukga diisiiktiir ve molekiiler
halden difiizyon icin gerekli olan atomal hale gecmesi imkansizdir. N2 nin atomal
azota ayrigmasi ancak cok yiiksek atmosfer basinci altinda gergeklesebilmektedir
[52,60]. Bu nedenle NHs, azot atomlarinin saglanmasi i¢in kullanilmaktadir. NHs,
malzemenin ylizeyinde sicaklikla beraber katalitik olarak ayrisarak gerekli azot

atomlar1 saglanmaktadir. Dolayis1 ile gaz nitriirleme yapilacak malzemenin, NH3’lin
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parcalanmasi i¢in katalitik etkiye sahip olmasi gerekmektedir. Bu katalitik etki;
celikler, paslanmaz celikler ve dokme demirler gibi demir esasli malzemelerde,
aliminyum alagimlarinda, titanyum alasimlarinda gergeklesebilmektedir. NHz’lin

parcalanmasi sirasinda gerceklesen reaksiyonlar asagidaki denklemlerde verilmistir

(3.3),(3.4),(3.5) [60].

NH, - YN, + 3/ H, (3.3)
+ % N2 - [N ]atomal (34)
NH3 - [N ]atomal + % HZ (35)

Gaz nitriirleme isleminde kullanilan Nz gazinin gdrevi ise; malzemenin
oksitlenmemesi i¢in koruyucu atmosfer olusturmasidir. Eger koruyucu atmosfer
saglanmaz ise; nitriirleme sirasinda ortamin sicak olmasiyla da birlikte malzeme
yiizeyinde kisa siirede oksit filmi olugmaktadir. Oksit filminin olusmasi, azot
atomlarinin malzemenin i¢ kismina difiizyon etmesine ve dolayisi ile nitriirlemenin
gerceklesmesine engel olmaktadir [42]. Ayrica gaz nitriirleme sirasinda Hz gazi
kullanilarak, gaz karisiminin seyreltilmesi saglanmaktadir [39,52]. Boylece NH3
gazinin par¢alanma reaksiyonunda Hz miktar1 arttiginda, “Le Chatelier prensibi”
geregince reaksiyon sol tarafa dogru kayarak ortamda bulunan NH3z gazinin
parcalanma yilizdesi diismekte ve difiize olacak azot atom sayist azaltilmig
olmaktadir. Diger bir ifadeyle gaz nitriirlemede Hz gazi kullanilarak; nitriirleme
firninda bulunan NHs gazinin kismi basincinin azalmasi saglanmaktadir. Bu sayede
yine bahsedildigi gibi reaksiyona girecek NHs gazi miktar1 diiserek, malzemeye

difiizyon olan atomal azot sayist azaltilmis olmaktadir.

3.3.2 Gaz nitriirlenmis bolgenin morfolojisi

CGI'in yapisindaki mevcut fazlar; a-Fe (ferrit), FesC (sementit), serbest karbon
(grafit-C)’den olugmaktadir. CGI yiizeyinde NHs gazmin Kkatalitik olarak
parg¢alanmasi sonucu agiga ¢ikan atomal azot, a-Fe ve FesC fazlarini olusturan demir
latisinin oktehedral arayer noktalarina difiize olmaktadir. Azotun demir latisine
difiizyonu; hem demir latisinin distorsiyon olmasina hem de yeni fazlarin olusmasina

neden olmaktadir.
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Sekil 3.9°da goriildigii gibi; CGI yapisinda bulunan a-Fe ve FesC fazlariin latisine
(demir latisi) atomal haldeki azot difiizyon olarak; demir nitriirler (e-FesN ve y'-
FesN) ve arayer noktalarinda azot atomuna sahip a-Fe ve FesC fazlar1 olusmaktadir.
Diflizyon sonucu olusan yeni a-Fe ve FesC fazlari, oktahedral arayer noktalarinda
bulundurdugu karbon atomuna ek olarak azot atomlari da bulundugundan dolayi
demir latisi distorsiyona ugramaktadir. Demir latisine difiize olan azot atom miktari
arttikca; latisde bulunan karbon atomlar1 malzemenin ylizeyinden i¢ bolgelere dogru
itilmektedir (pushing effect). Boylece ylizeyde demir latisin arayer noktalar
tamamen azot atomlari ile dolarak ylizey merkezli kiibik kristal yapisina sahip y'-
FesN ve hegzagonal siki paket kristal yapisina sahip e- FesN fazlari meydana
gelmektedir. Sekil 3.10°da goriildiigii gibi atomal azot demir latisinin oktahedral
arayer bosluklarina diflizyon olarak demir nitriirler olusmaktadir [42,51]. Ancak,
karbon atomlariin hepsi yiizeyden igeriye itilemediginde yani; bir kism1 demir latisi
iginde halen mevcut ise yeni yapida Fe3(N,C) ve Fes(N,C) fazlar1 da olugsmaktadir
[40].

e-Fe;N | veya |Fey(N,C)

a-Fe '
Y -FeN | veya |Fey(N,C
\ Difiizyon / : 4( )

Fe + [N]ammal
Fe;C < \ o-Fe
oktahedral
arayer noktalarinda
Fe,C N

Sekil 3.9 : Vermikiiler dokme demirde demir latisine azot diflizyonu sonucunda
olusan fazlar.



(2) (b)

Sekil 3.10 : Demir latisine azot difiizyonu sonucunda (a) y'-FesN ve (b) &- FesN
fazlarmin kristal yapilart. (Koyu renkli ve biiyiikk kiireler demir
atomlarini, agik renkli ve kiigiik kiireler azot atomlarin1 gostermektedir.
Fe-Fe baglart kesikli cizgilerle, Fe-N baglann diiz c¢izgilerle
gosterilmistir) [52].

Azot difiizyonu sonucu meydana gelecek fazlar, Demir-Azot ikili faz diyagrami

kullanilarak daha iyi anlagilmaktadir. Sekil 3.11°de Fe-N faz diyagrami verilmistir.

Azot ¢Oziiniirliik limitine kadar yap1 icerisinde a-Fe fazi olusmaktadir. Demir i¢inde

azot konsantrasyonu, ¢Oziiniirliik limitini asinca yiizeyde once y'-FesN fazi, daha

sonra ise e-Fe3N fazi1 olugsmaktadir [40,42].

Asagida verilen Sekil 3.12°de goriildiigii gibi difiizyon sonucu malzemede azot
konsantrasyonu ylizeyden malzemenin i¢ bodlgesine dogru gidildik¢e azalmaktadir
[52]. Yiizeydeki olusan yiiksek azot konsantrasyonu sayesinde, demir nitriir
bilesiklerinin olusabilmesi i¢in gerekli azot miktar1 saglanmaktadir. Bdylece
malzeme ylizeyinde beyaz tabaka meydana gelmektedir. Ancak diisiik nitriirleme
parametrelerinde yapilan bazi1 gaz nitriirleme iglemlerinde, beyaz tabaka olusumu
i¢cin gerekli azot konsantrasyonu saglanmadigindan yiizeyde beyaz tabaka olusumu
gerceklesmemektedir.  Azot  konsantrasyonunun  demir nitriir  bilesikleri
olusturamayacak seviyeye indigi kisimdan itibaren, azot atomlari demirle bilesik
olusturmak yerine demir latisinin arayer bosluklarina yerleserek difiizyon bolgesi
olugsmaktadir. Bu nedenlerden dolay1; olusum sirasina gore y'-FesN ve e-FesN fazlar
yiizeyde meydana gelerek beyaz tabakayr olusturmaktadirlar. i¢ bdlgede ise daha

diisiik azot konsantrasyonu oldugundan dolayi; demir latisinin oktahedral arayer
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bosluklarinda azot atomuna sahip oldugu a-Fe faz1 meydana gelerek beyaz tabakanin

hemen altinda difiizyon bolgesi olusmaktadir [40,42].

Agirhkea % N
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Sekil 3.11 : Fe-N faz diyagranmi [40].
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Sekil 3.12 : Diflizyon sonucu malzemede olusan azot konsantrasyonunun sematik
gosterimi [52].
CGl, gaz nitriirlenerek mekanik 6zellikleri ve korozyon dayanimi gelistirilmektedir.
NH3 gazinin CGI ylizeyinde katalitik olarak ayrigmasi sonucu agiga c¢ikan atomal
azot, yiizeyden i¢ bolgelere dogru difiizyon olmaktadir. Azotun difiize oldugu bolge

nitriirlenmis bolge olarak adlandirilmaktadir. Nitriirlenis bolge de; beyaz tabaka ve
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diflizyon bolgesi olmak {iizere iki alt bdlgeden olugmaktadir. Nitriirleme Oncesi
CGI';m yapisinda bulunan o-Fe ve FesC fazlari, yapiya azot atomlarinin dahil
olmastyla yeni fazlara doniismektedirler. Demir latisinin arayer noktalarinda bulunan
karbon atomlari, yapiya giren azot atomu nedeni ile malzemenin i¢ bolgesine dogru
itilerek bosalan arayer noktalarina azot atomlart yerlesmektedir. CGI'in iist
yiizeyinde azot konsantrasyonu, azotun demir i¢inde ¢oziiniirliik limitini astigindan
dolay1 yiizeyde demir nitriirler meydana gelmektedir. Bu demir nitriirler; yukarida
verilen Sekil 3.10°da ki Fe-N faz diyagramindan da anlasilacagi lizere e-FesN ve y'-
FesN fazlarindan olusmaktadir. Yiizeyde e-FesN ve y'-FesN fazlarindan meydana
gelen bolge; beyaz tabaka (white layer) veya bilesik tabakasi (compound layer)
olarak adlandirilmaktadir. Yiizeyde olusan beyaz tabaka sayesinde CGI'mn ylizey
sertligi arttirillmakta ve ayrica olusan bu koruyucu tabaka sayesinde de korozyon
direnci saglanmaktadir. Gaz nitriirlenmis CGI’da azot konsantrasyonu, demirin
¢Oziiniirliik limitine dustiigli yerde diflizyon bolgesi olusmaya baglamakta ve azot
atomlarinin difiizyon oldugu smirda bitmektedir. Diflizyon bolgesinde arayer
noktarinda karbon ve azot atomlarina sahip a-Fe fazi, yapida dnceden bulunan FesC
faz1 ve serbest karbonlar bulunmaktadir. Difiizyon bdlgesindeki a-Fe fazinin demir
latisinin arayer noktalarinda bulunan karbon atomlarina, azot atomlart da dahil
oldugundan dolayr demir latisi distorsiyona ugrayarak basma yoniinde kalinti
gerilmeler olugmaktadir. Difiizyon bolgesi bu sayede; CGI’mn yorulma dayaniminin
artmasini  saglamaktadir. Dolayis1 ile CGI'mm gaz nitriirlenmesi sonucunda
malzemenin sertliginin arttirilmasi, korozyon direncinin ve yorulma dayaniminin
gelistirilmesi saglanmaktadir. Sekil 3.13’de CGI'in gaz nitriirlenmesi sonucunda

olusan yeni yapinin sematik goriintiisii verilmistir.
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Sekil 3.13 : Vermikiiler dokme demir i¢in nitriirlenmis bolgenin sematik yapisi.
3.3.3 Gaz nitriirleme parametreleri ve etkileri

CGI’'in gaz nitriirlenmesi sonucu olusan fazlar, beyaz tabaka kalinligi ve difiizyon
bolgesinin  kalinligl; nitriirleme isleminin yapildigi sicakliga (Nt), nitriirleme
stiresine (Nt), nitriirleme potansiyeline (Kn) ve firin basincina (Pt) bagl olarak

degismektedir [38-42,52,60].

3.3.3.1 Nitriirleme sicakhgi

Gaz nitriirleme  teknigi  diflizyon (arayer difiizyonu) mekanizmast ile
gerceklesmektedir. Bu nedenle difiizyona etki eden biitiin parametreler, ayni

zamanda da gaz nitriirleme teknigine etki etmektedir.

Malzemeye difiize olacak atomlarin yaymma (difiizyon) hizi; birim zamanda birim
alandan gecen atom sayisi olarak tanimlanan J (aki) ile belirlenmektedir. J, asagida
verilen 1. Fick kanunu ile agiklanmaktadir (3.6). Diflizyon yiiksek konsantrasyondan
diisiik konsantrasyona dogru oldugundan dolayr konsantrasyon gradyanti negatif
degere sahiptir. Bu nedenle ifadenin pozitif degere sahip olmasi igin denklem eksi (-)

isaret ile ¢arpilmaktadir.
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J=-D— (3.6)

J : difiize olan atom akis1 (atom / (cm? s)) veya (gr / (cm?s))

D : Difiizyon katsayis1 (cm?/S),

C : difiize olacak atomlarin konsantrasyonu (atom / cm®) veya (gr / cm?®) ,

X : diflize olan atomlarin kat ettigi mesafe (cm) veya (m),

e AC/AX : konsantrasyon gradyanti olarak tanimlanmaktadir [61-63].

1. Fick kanununda verilen “Diflizyon katsayisi” (D) ise asagidaki formiil ile ifade

edilmektedir (3.7).

D =D, exp(— %) (3.7)

Do : difiizyon sabiti (cm?/s),

Q : difiizyon icin gerekli aktivasyon enerjisi (kal / mol) veya (joule / mol),
R : gaz sabiti (8,3145 joule/(mol K)) veya (1,987 kal/(mol K)),
T : sicaklik (K) olarak tanimlanmaktadir [61-63].

Sicaklik, difiizyon katsayisinin kuvvetli bir fonksiyonu oldugundan dolayr Nt’deki
artis diflizyon katsayisinin artmasina ve dolayisiyla akinin artmasini saglamaktadir
[61-63]. Boylece malzemeye birim zamanda birim alandan daha fazla azot atomu
gecerek, azot atomlarinin ylizeyden daha derin mesafeye ilerlemesine imkan
saglanmis olmaktadir. Dolayist ile olusacak nitriir fazlarinin kararli oldugu sicaklik
degerine kadar olan Nt’deki artig; beyaz tabaka ve diflizyon bolgesinin kalinliklarini

arttirmaktadir [42,60].

3.3.3.2 Nitrirleme siiresi

Difilizyona etki eden diger bir parametre diflizyon siiresidir. Dolayist ile difiizyon
stiresi; diflizyon mekanizmasi ile gergeklesen nitriirleme {izerinde de etkiye sahiptir.
Gaz nitriirlemenin  kinetik agidan incelenmesi i¢in N¢'nin degerlendirilmesi
gerekmektedir. 1. Fick kanununda verilen aki (J); birim zamanda birim alandan
gecen atom sayist olarak ifade edilmekte oldugundan siirenin artmasi difiize olan

atomlarin akisinin artmasini saglamaktadir [61-63]. Bu sayede de, nitriirlenecek
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malzeme daha uzun siire difiizyona maruz kalmakta ve azot atomlart hem malzeme
yiizeyinden daha derin mesafelere difiize olmakta hem de beyaz tabaka ve diflizyon
bolgesinin kalinliklarinin artmasini saglamaktadir. Asagida verilen denklemle N ile

nitriirlenmis bolgenin kalinlig1 arasindaki iliski verilmistir (3.8) [42].

Nitriirlenmis Bolgenin Kalinligr o D/N, (3.8)

e D : Difiizyon katsayisi,

e Nt Nitriirleme siiresi [42].

3.3.3.3 Nitriirleme potansiyeli

Gaz nitriirlemede azot atom kaynagi olarak kullanilan amonyak (NH3) gazinin; azot
(N2), hidrojen (H2) gazlarn igerisinde pargalanma yiizdesi Ky olarak
tanimlanmaktadir. Gaz nitriirleme isleminde gergeklesen toplam reaksiyon, bu
reaksiyon i¢in reaksiyon denge sabiti (Kp) ve Kn asagidaki verilen denklemler ile

ifade edilmektedir (3.9),(3.10),(3.11),(3.12) [40,60,64].

NH3 - [N ]atomal + % H, (39)
3
0 P

p
I:)NH3

(3.10)

Ko ph (3.11)

% (3.12)

PnH3 Ve Prz; strasiyla firin igerisindeki amonyak ve hidrojenin kismi basinglaridir.
Firin igerisindeki Hz gazinin kismi basincini azaltilarak, Ph2 diismekte ve Ky artarak
malzemeye difiize olacak atomal azot sayisi arttirllmis olmaktadir. Bu sayede
malzemenin nitriirlenebilirligi yani beyaz tabakanin ve diflizyon bdlgesinin

kalinliklar1 artmaktadir [60].
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KN’in hesaplanmasinda gerekli olan NH3’iin ve H2’nin kismi basinglar, gaz
nitriirleme firininin icerisindeki gazlarin debileri kullanilarak hesaplanmaktadir. Gaz
nitriirleme firinindaki gazlarin debileri  kiitle akis kontrol cihazlar1 ile
ayarlanmaktadir. Asagidaki esitlikler yardimi ile gazlarin debilerinden gazlarin kismi
basinglar1 hesaplanmaktadir (3.13),(3.14),(3.15),(3.16).

_ NH;Debisi
" Toplam Debi (3.13)
_ H,Debisi
"2 Toplam Debi (3.14)
_ N,Dehisi
" Toplam Debi (3.15)
Toplam Debi = NH,Debisi + H, Debisi + N, Debisi (3.16)

Firim igerisine gonderilen NH3z gazi, nitriirleme igin gerekli olan atomal azotu
saglamaktadir. N2 gazi ise firin igerisinde koruyucu atmosfer olusturularak sicaklik
sonucu nitriirlenecek parcanin oksidasyona ugramasinin engellenmesi igin
kullanilmaktadir. Kullanilan H, gazi ise NHz’iin seyreltilmesi, yani Kn’in

ayarlanmasi i¢in kullanilmaktadir [42,60].

Nitriirlemenin yapilacagi Ky degerinin hesaplanmasi i¢in; NHz ve N2 gaz debileri
sabit tutularak, Hz gazmnin debisinin belirlenmesi gerekmektedir. Bunun igin ise
yukarida verilen esitliklerden faydalanilarak NHs, N2 ve H; gazlarmin kismi
basinglar1 firin igerisindeki toplam basing degerine esitlenmektedir. Eger firin
icerisindeki gaz akist acik devre ise; toplam basing 1 atm degerine esitlenip asagida

verilen denklem kullanilarak hesaplanmaktadir (3.17).

I:)Toplam = PNH3 + PHZ + PNZ (317)

Termodinamik olarak gaz nitriirlemenin agiklanmasi i¢in Lehrer diyagrami
kullanilmaktadir. Lehrer diyagrami ilk olarak 1930 yilinda Lehrer adli bilim adami
tarafindan, Fe-N ikili faz diyagramindan faydalanarak olusturulmustur. Lehrer, farkli
sicaklik ve farkli Ky degerlerinde saf demiri gaz nitriirleyerek malzeme yiizeyinde

olusacak Fe-N fazlarinin bolgelerini belirlemistir. Lehrer diyagrami kullanilarak,
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nitriirlemenin yapildig1 sicaklik ve Kn degerinde saf demirin ylizeyinde olusacak
fazlar belirlenebilmektedir. Asagidaki Sekil 3.14’de saf demir i¢in Lehrer diyagrami
verilmistir. Verilen diyagramda ayrica nitriirleme sonucunda yiizeyde olusan azot
izokonsantrasyon ¢izgileri de gosterilmistir [40]. Demir dis1 metallerin gaz
nitrirlenmesi  sonucu  yiizeyde olusacak fazlar i¢in Lehrer diyagrami
kullanilmamaktadir. Endiistride alagimli ¢elikler ve dokme demirler gibi demir esash
malzemelerin nitriirlenmesinde Lehrer diyagramindan faydalanilmaktadir. Ancak
Lehrer diyagrami saf demirin nitriirlenmesi sonucu elde edildiginden dolay1 hatali
sonuclar ortaya c¢ikmaktadir. Bu nedenle saf demir disindaki malzemelerin
nitriirlenmesinde malzeme yiizeyinde olusacak fazlarin belirlenmesi i¢in hesaplamali
termodinamik programlarina ve deneysel ¢alismalara ihtiya¢ duyulmaktadir [40,60].
Yang ve arkadaslar1 2012 yilinda yapmis oldugu c¢aligmalarla AISI 4140 ¢eligi icin
Lehrer diyagrami olusturmuslardir [40].
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Nitriirleme Potansiyeli ( atm™1%)
Sekil 3.14 : Lehrer diyagrami [52].
3.3.3.4 Firin basinci

Gaz nitriirlemeye etki eden bir diger parametre ise nitriirleme firmi igerisindeki
toplam basingtir. Gaz nitriirleme yapilirken N1, Nt ve Kn degerleri sabit
tutuldugunda; artan basingla birlikte beyaz tabaka ve difiizyon bolgesinin biiylime

hizlar1 da artmaktadir. Diger bir ifadeyle; artan firin i¢i basinci ile beyaz tabaka ve
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difiizyon bolgesinin kalinliklarinda artis gozlemlenmemektedir. Ayni sekilde N1, Nt
ve Ky degerleri sabit tutuldugunda; azalan firin i¢i basingla beyaz tabaka ve diflizyon
bolgesinin biliylime hizlar1 azalmakta ve daha ince nitriirlenmis bolge elde

edilmektedir [60].

Firin basincinin gaz nitriirlemeye etkisinin agiklanmasi i¢in Junk 1996 yilinda
yapmis oldugu calismada firin basincinin Hz kismi basinciyla (Pr2) degisimini
incelemistir. Asagida Sekil 3.15°de verildigi gibi sabit Ky =3 degerinde artan firin
basinci ile PH2’nin eksponansiyel olarak arttig1 sonucuna varmistir. Ancak bu etkinin
yapida bulunan nitriir yapici elementlerle azaldigi sonucuna varmistir [65]. PH2 nin
artmasi ile gaz nitrliirleme sirasinda gergeklesen toplam reaksiyon “Le Chatelier
prensibi” geregince sol tarafa dogru ilerleyerek difiize olacak atomal azot sayisi
azalmaktadir. Boylece azot atomlar1 daha kisa mesafelere difiize olarak; beyaz tabaka

ve diflizyon bolgesinin kalinliklar1 azalmaktadir [65].

Kx =3 atm'1?

L
//

/

Pu: (atm)

L

/

0

Firin Basmci ( atm )

Sekil 3.15 : Kn=3 degerinde H> kismi basincinin firin basincet ile degisimi [60].
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4. DOKME DEMIRLERIN NITRURLENMESI iCIN YAPILAN BENZER
CALISMALAR

Bu ¢alismada gergeklestirilen vermikiiler dokme demir (CGI “Compacted Graphite
Iron — Vermicular Cast Iron”) silindir kafalarinin gaz nitriirlenmesi hakkinda yapilan
literatiir taramasi sonucunda; vermikiiler dokme demirler lizerinde herhangi bir
nitriirleme calismasi (gaz, tuz banyosu nitriirleme, plazma nitriirleme) yapilmadigi
sonucuna varilmistir. Bu nedenle; literatiir arastirmasi, dokme demir ailesinin diger
tiyeleri (gri dokme demir, kiiresel/sfero/nodiiler dokme demir) iizerinde yapilan gaz
ve diger tekniklerin kullanildig: nitriirleme ¢aligmalarini icermektedir. Ancak dékme
demirler diger malzeme gruplarina gore ¢ok daha az popiiler oldugundan dolay:
kisith sayida yayinlarin ortaya c¢iktigi gdzlemlenmistir. Ayrica ortaya ¢ikan bu

yayinlarin sonuglarinin bazilar1 da birbiriyle ¢eliskiye diismektedir.

Konecna R. ve arkadaglar: (2006); ferritik GJS-400 kiiresel (sfero/nodiiler) dokme
demiri gaz nitriirleyerek mikroyapisini ve yorulma hasar mekanizmasi

incelemislerdir [66].

GJS-400 kiiresel dokme demir numuneler, Nitreg Kontrollii Potansiyel (Nitrex,

A.B.D.) adl1 patentli bir gaz nitriirleme prosesi ile nitriirlemislerdir [66].
Deneysel ¢alismalarda kullandiklar1 EN-1564 standartindaki ferritik GJS-400 kiiresel

dokme demirin % agirlikg¢a kimyasal bilesimi Cizelge 4.1°de verilmistir [66].

Cizelge 4.1 : Konecna R. ve arkadaslarinin deneysel calismalarda kullandiklar
kiiresel dokme demirin % agirlik¢a kimyasal bilesimi [66].

C Si Mn Mg Cu Sn
: 3.609 2684 0.131 0.047 0.037 0.013
Kimyasal
Bilesimi
(YeAgrhkea) — cr N P Mo S

0.034 0.021 0.033 0.016 0.009
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Gaz nitriirlemenin kiiresel ddkme demirin yorulma dayanimina etkisini belirlemek
icin ¢evrimsel egme testi (frekans = 50 Hz, Yiikleme Orani-R = -1) yaparak Sekil
4.1°deki Gerilme Genligi — Cevrim Sayis1 (S-N) egrilerini elde etmislerdir. S-N
egrilerinden; kiiresel dokme demirin gaz nitriirlenmesi sonucunda yorulma
dayaniminin 169 MPa’dan, 381 MPa yiikseldigi sonucuna varmiglardir. Nitriirleme
sonucundaki yorulma dayanimindaki arttigin yiizeyde olusan sert beyaz tabakadan
kaynaklanmadigini belirtmislerdir. Yorulma dayanimindaki gelismenin, azot
atomlarinin demir latisinin arayer noktalarina difiizyon etmesi ile latislerin
distorsiyona ugramasi sonucu olugsan basma yoOniindeki kalintt gerilmelerden
kaynaklandigin1 agiklamiglardir. Ayrica yorulma dayaniminda gergeklesen artisin,

celiklerde meydana gelen artigtan ¢ok fazla oldugunun da altin1 ¢izmislerdir [66].

600 T T T T T LR RRL

[,

o

o
]

o Y.D.=381MPa

| Y. D.=169 MPa

200 H% .
[Fk
> Nitriirlenmis

Gerilme Genligi (MPa)
w2
o
o
I

100 - 0O Nitriirlenmemis N
*Y. D. = Yorulma Dayanimi
D L1l L vl L roal L vl AR
10° 104 10° 10° 107 108

Cevrim Sayis1 (N)

Sekil 4.1 : Konecna R. ve arkadaslarinin nitriirlenmemis ve gaz nitriirlemis GJS-400
kiiresel dokme demir numunelerden elde ettikleri S-N egrileri ve yorulma
dayanimlar1 [66].

GJS-400 kiiresel dokme demirin gaz nitriirlenmesi sonucunda Klemm I ¢ozeltisi ile
daglanmasu sonucunda elde ettikleri kesitten mikroyap: goriintiisii Sekil 4.2°de
verilmistir. Mikroyap1 goriintlisiinden; yiizeyde beyaz tabakanin 10-28 pm
kalinliginda degiskenlik gostererek olustugunu ancak yiizeye agilan grafitlerin
(serbest karbon) bu bolgelerde beyaz tabaka olusumu engelledigi sonucuna
varmiglardir. Beyaz tabaka kalinliginin, yiizeyin altinda bulunan karbon kiireleri
etrafinda daha kalin meydana geldini bilirtmislerdir. Ayrica beyaz tabakanin,

difiizyon bolgesindeki tane sinirlarinda da olustugunu gozlemlemislerdir [66].
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Sekil 4.2 : Konecna R. ve arkadaslarinin gaz nitriirlenme sonucunda GJV-450
kiiresel dokme demirden elde ettikleri kesitten mikroyap1 goriintiisii [66].

Konecna R. ve arkadaglari (2008) ; kiiresel dokme demiri gaz nitriirleyerek
mikroyapilarini ve yorulma dayanimlarini inceledikleri bir bagka makale daha

yayinlamiglardir [67].

Yaptiklart bu calismada yine Nitreg Kontrollii Potansiyel (Nitrex, A.B.D.) adli

patentli gaz nitriirleme prosesini kullanmislardir [67].

Gaz nitriirlenmis kiiresel dokme demirin yorulma dayanimini bir 6nceki yayinlarinda
oldugu gibi nitriirlenmemis kiiresel dokme demirden daha yiiksek olarak
bulmuslardir. Yaptiklari ¢cevrimsel egme testi (frekans = 50 Hz, Yiikkleme Orani-R = -
1) sonucunda elde etmis olduklar1 S-N egrileri Sekil 4.3’de verilmistir [67].

600
~ 500 1
= o
= 400 - Nitriirlenmis
.%" 300 -
(]
_!g’ 200 Nitriirlenmemis
g

100 -

0
108 104 108 108 107 108
Cevrim Sawvisi (N)

Sekil 4.3 : Konecna R. ve arkadaslarinin nitriirlenmemis ve gaz nitriirlenmis kiiresel
dokme demir numunelerden elde ettikleri S-N egrileri [67].
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Gaz nitriirlenmis kiiresel dokme demir numuneyi % 3’liik nitrik asitle daglayarak
Sekil 4.4°de verilen kesitten mikroyap1 goriintiisii elde etmislerdir. Gaz nitriirlenmis
kiiresel dokme demir numunelerde 5-33 um arasinda degisen kalinlikta beyaz tabaka
gdzlemlemiglerdir. Onceki makalelerinde oldugu gibi yiizeye agilan grafitlerin
bulundugu bolgelerde beyaz tabakanin olusmadigini, ancak yiizeyin hemen altindaki
bolgelerde bulunan grafit kiirelerinin ise kalin beyaz tabaka olusumunu sagladigini
bildirmislerdir. Ayrica i¢ tarafta bulunan grafitlere kadar beyaz tabakanin
gelisebildigini ve bu nedenle beyaz tabaka kalinliginin homojen olmadigi sonucuna
varmiglardir. Bir Onceki yaymlarindan farkli olarak; beyaz tabakanin bazi

kisimlarinin igerisinde karbonitriir tabakasinin olustugunu gézlemlemislerdir [67].

Karbonitriir Tabakasi A \

R Beyaz Tabaka

Sekil 4.4 : Konecna R. ve arkadaslarinin gaz nitriirlenmis kiiresel dokme demir
numuneden elde ettikleri kesitten mikroyap1 goriintiisii [67].

Neves Penha R. ve arkadaslar: (2012) ; gaz nitriirlemenin gri ve kiiresel dokme

demirlerin yorulma dayanimina etkisini incelemislerdir [68].

Yaptiklar1 bu ¢aligmada farkli mikroyapilara sahip ti¢ gri dokme demir ve ii¢ kiiresel
dokme demir olmak iizere toplamda alti adet numuneyi 570 °C’de 3 ve 6 saat
sliresince gaz nitriirlemiglerdir. Kullanilan numunelerin % agirlikga kimyasal
bilesimi Cizelge 4.2°de, mikroyapilar1 ve sertlikleri ise Cizelge 4.3’de verilmistir
[68].
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Cizelge 4.2 : Neves Penha R. ve arkadaslarinin deneysel ¢alismalarda kullandiklari
numunelerin % agirlik¢a kimyasal bilesimi [68].

Numune C Si Mn Cr Mo Cu Ni V Nb Al

3.77 254 067 033 052 104 048 0.05 - -
3.62 410 084 027 095 1.09 09 033 016 -
337 418 085 025 1.06 104 098 050 058 -
3.20 257 034 006 0.17 050 - - - 320
3.62 257 034 005 017 052 - 037 - 362
358 247 034 048 0.17 058 036 - 035 3.58

Mmoo @ >

*A,B,C: Gri Dokme Demir.

*D,E,F: Kiiresel Dékme Demir.

*MQ: kiiresellestirici olarak kullanimistir.
Verilen kimyasal bilesimde diigiik miktarda gézlemlenmistir, ancak
nitriirleme islemine hi¢bir etkisi yoktur.

Cizelge 4.3 : Neves Penha R. ve arkadaslarinin deneysel ¢alismalarda kullandiklari
numunelerin mikroyapilari ve sertlikleri [68].

Numune Mikroyap1 Sertlik (HRC)
A Martenzit+ Beynit 20
B Martenzit 40
C Nb alagimli Martenzit 40
D Alasimsiz 40
E Nb alagiml 40
F V ve Al alasiml 40

Numunelerin her birine 570 °C sicaklikta, 3 ve 6 saat siiresince gaz nitriirleme iglemi
uygulanmistir.  Yapilan her gaz nitriirleme deneyleri iki kademede
gerceklestirilmistir. 3 saat siiren gaz nitriirleme islemi 2 saat + 1 saat, 6 saat siiren
gaz nitriirleme islemi ise 4 saat + 2 saat olacak sekilde yapilmistir. Gaz nitriirleme
sirasinda firin atmosferi; ilk kademelerde 4.5 Nm® Nz - 4.5 Nm® NHs - 0.6 Nm?® COx,
ikinci kademelerde ise 4.5 Nm® Nz - 4.5 Nm® NHs - 0.6 Nm® CO2 den olusmaktadir
[68].
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Gaz nitriirlenmis numunelerin yorulma dayanimlarindaki degisimin belirlenmesi
icin; ¢evrimsel egme testi (F = 2kgf, Frekans = 22Hz) yapilarak her numune i¢in
Wohler egrileri ¢ikarilmistir. Elde edilen Wohler egrilerinden her numune igin Sekil
4.5’de verilen yorulma dayanimlar1 belirlenmistir. Elde ettikleri bu verilerden gaz
nitriirlemenin; Nb ile alagimlandirilmis martenzit gri dékme demirlerin yorulma
dayanimini arttig1, diger gri dokme demirlerinkini degistirmedigi, kiiresel dokme

demirlerin ise yorulma dayanimini azalttig1 sonucuna varmislardir [68].

830 - —o— Numune A —#— Numune B
780 - ~d— Numune C ~3— Numune D
~#~ Numune E ~&~ Numune F

730 4
680
630
580 -
530 - e
480 -
430 -

«

Yorulma Davanimi
(MPa)

T
|

380 A
330

Nitriirlenmemis 3 saat nitriirlenmis 6 saat nitriirlenmis

Sekil 4.5 : Neves Penha R. ve arkadaslarinin gaz nitriirleme sonucunda numunelerde
elde ettikleri yorulma dayanim sinirlari [68].

Wang N. ve Liu J. (2013) ; yapmus olduklar1 ¢alismada perlitik gri dokme demiri
farkli sicakliklarda gaz nitriirleyerek, nitriirleme sicakliginin gri dokme demirler

tizerindeki etkilerini incelemislerdir [69].
Gaz nitriirleme deneylerinde kullandiklar1 perlitik gri ddkme demirin % agirlikca

kimyasal bilesimi Cizelge 4.4’de verilmistir [69].

Cizelge 4.4 : Wang N. ve Liu J.’nin gaz nitriirleme deneylerinde kullandiklar1 gri
dokme demirin % agirlik¢a kimyasal bilesimi [69].

C Si Mn Mg Cu Ti Mo

Kimyasal 298 1646 0469 0047 0348 0.045 0.874
Bilesimi
% Adirhkca
(“oAgirhikea) Ni p Mo S V. Nb

0.051 0.278 0.061 0.874 0.032 0.042 0,066
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Yaptiklar1 bu ¢alismada; tiim gaz nitriirleme deneylerinde nitriirleme stiresini 24 saat

ve nitriirleme potansiyelini (Kn) de 1.5 atm™/2

olarak sabit tutmuslardir. Nitriirleme
sicakligint ise 550 °C, 570 °C ve 590 °C olarak degistirerek; her numune igin

nitriirlenmis bolgenin kalinlig1 ve kesitten sertlik profilleri belirlenmistir [69].

Deneysel calismalarinin sonucunda; nitriirlenmis bolge kalinliginin artan sicaklikla
beraber arttigini belirlemislerdir. Elde ettikleri nitriirlenmis bolge kalinliklar1 Cizelge

4.5’de verilmistir [69].

Cizelge 4.5 : Wang N. ve Liu J.’nin farkl sicakliklarda gaz nitriirledikleri gri dokme
demir numunelerde elde ettikleri nitriirlenmis bolge kalinliklar1 [69].

Nitriirleme Sicakhigi Nitriirlenmis Bolge Kalinhg:
°C) (m)
550 74
570 129
590 142

Farkli sicakliklarda gaz nitriirlenmis gri dokme demire yapilan kesitten sertlik
Olctimlerinden elde ettikleri sonuclar Cizelge 4.6’da verilmistir. Elde edilen bu
sonuglardan; sertligin ylizeyden i¢ bolgelere gidildikce azaldig: ve gri dokme demirin
gaz nitriirlenmesi sonucunda belirli bir sicakliktan sonra sertliginin diistiigiini

belirlemislerdir [69].

Cizelge 4.6 : Wang N. ve Liu J.’nin farkli sicakliklarda gaz nitriirledikleri gri dokme
demir numunelerde elde ettikleri farkli derinliklerdeki sertlik sonuglar

[69].
Yiizeyden Uzakhk Sertlik Sonuglar:
(nm) (HV)
550 °C 570°C 590 °C
100 440 501 474
130 403 455 447

Bu calismada ayrica nitriirlenmis bolge kalinliginin modellenmesi yapilmistir. Bu
modellemeden de; nitriirleme sicakligidaki ve nitriirleme siiresinindeki artisin

nitriirlenmis bolgenin kalinligini arttirdigl, ancak sicakligin artmasiyla numune
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yiizeyindeki azot konsantrasyonunun azaldigi sonucuna varmiglardir. Ayrica gri
dokme demirde yapilan bu modelleme calismasiyla; Kn’in nitriirlenmis bolge
kalinlig1 iizerinde cok diisiik bir etkiye sahip oldugu, fakat nitriirlenmis numune

yiizeyindeki azot konsantrasyona giiglii bir sekilde etki ettigi belirlenmistir [69].

Sokolov O. D. ve arkadaglar: (2006) ; yapmis olduklar1 ¢aligmada gri dokme demiri

iyon nitriirleyerek korozyon dayanimindaki degisimi incelemislerdir [70].

Plazma (fyon) nitriirleme islemi 550 °C’de, 1.5 saat, 800 V voltaj ve 6 mA/cm? akim

yogunlugu degerlerinde gerceklestirilmistir [70].

Nitriirlenmis gri dokme demirin korozyon davranisin belirlenmesi igin % 3’liikk NaCl
ve % 2’lik H>SOg4 soliisyonunda korozyon testi yapilmistir. Yaptiklar: bu ¢alismayla;
nitriirlenmis gri dokme demirin korozyon dayaniminin her iki ortamda da énemli bir

sekilde ylikseldigi sonucuna varmiglardir [70].

Bil’chenko A. V. ve Dunaeva S. A. (2013) ; dokme demirlerin igerdikleri karbon
miktarinin ve bagli karbon/serbest karbon oraninin nitriirlenme karakteristigine

etkisini incelemislerdir. [71].

Calismalarini; agirlikea % 2.7 C, % 3.5 C ve % 5.5 C igeren dokme demirler
lizerinde yapmiglardir. Birbirinden % agirlikca farkli karbon igeren bu dokme
demirler daha sonra, iki farkli 1s1l isleme tabi tutularak iki farkli mikroyapiya dolayisi
ile iki farkli oranda serbest karbona sahip dokme demirler (1 = ferrit + perlit, 2 =
ferrit + sementit) elde edilmistir. Sonug itibariyle; ii¢ farkli karbon oranina sahip
dokme demirlerin herbirinden iki farkli serbest karbon oranina sahip, toplamda alti

adet dokme demir numune elde edilmistir [71].

Alt1 farkli numune daha sonra 550 °C’de, % 40-50 amonyak pargalanma derecesinde;
5, 10, 15, 20 ve 25 saat siirelerince gaz nitriirlenip, ardindan yagda sogutma

yapilmugtir [71].

Farkli % C oranindaki ferrit + perlit ve farkli % C oranina sahip ferrit + perlit ve
ferrittsementit mikroyapilarindaki dokme demirlerden elde ettikleri nitriirlenmis
bolge ve beyaz tabaka kalinliklart Sekil 4.6’da verilmistir. Elde ettikleri sonuglardan;
20 saat siireyle nitriirlenmis % 3.5 C oranina sahip dokme demirlerde, ferrit + perlit
mikroyapisina sahip olanda beyaz tabaka kalinligi 110 pm Oolgiiliirken ferrit +
sementit mikroyapisindakinde 95 pm olarak belirlenmistir. Bu sonucglardan aym % C

oranina sahip dokme demirlerde; yapinin ferrit+perlitden, ferrit+sementite donmesi
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sonucu beyaz tabakanin dolayisi ile de nitriirlenmis bolge kalinliginin azaldigi
belirlenmistir. Diger bir ifade ile; perlitin sementite donmesi sonucu yapida sementit
miktar1 artmaktadir. Bu nedenle artan bagli karbon miktar1 (yada azalan serbest
karbon miktar1) azotun daha derin mesafelere diflizyon olmasina engel oldugu
sonucuna vartlmistir. Bu diislisiin nedeni olarak; azotun difiizyon mobilitesinin,
karbonun bulundugu latis (sementit) icerisinde a-Fe (ferrit) latisi ve perlit latisi
igerisindekine gore daha diisiik olmasi olarak agiklamislardir. Ayrica elde edilen
grafikden ferrit+perlit mikroyapisina sahip dékme demirlerde artan % C orani ile

birlikte nitriirlenmis bolge kalinliginin azaldigi gézlemlenmistir [71].
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Sekil 4.6 : Bil’chenko A. V. ve Dunaeva S. A.’nin farkli % C oranina sahip dékme
demirlerin nitriirlenmesi sonucunda elde ettikleri nitriirlenmis bolge ve
beyaz tabaka kalinliklari; ¢ ) ferrit+perlit, (----- ) ferrit+sementit [71].

Rao K. S. ve arkadaglar1 (2013) ; dokme demiri gaz nitriirleyerek sertligindeki

degisimi incelemislerdir [38].

Gaz nitriirleme islemini iki kademede gergeklestirmislerdir. ilk kademede 500 °C
sicaklikta, % 15-30 amonyak parcalanma derecesinde nitriirleme gergeklestirilmistir.
Ikinci kademede ise 560 °C sicaklikta, % 75-85 amonyak parcalanma derecesinde

nitriirleme islemi gerceklestirilmistir [38].

Yaptiklart bu ¢aligmada nitriirleme tekniginin kullanilma nedeni olarak; diger yiizey
modifikasyon tekniklerinden (karbiirleme, karbonitriirleme gibi) daha diisiik

sicakliklarda gerceklestigini  gostermislerdir. Bu sayede de nitriirleme islemi
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sirasinda dokme demirlerde faz degisimi meydana gelmeyerek molekiiler hacim
degisimi olmamaktadir. Ancak nitriirlemenin dezavantaji olarak da; paslanmaz
celiklere uygulanamamasini ve nitriirleme sonrasinda malzemelerde hacim artisi

oldugunu belirtmislerdir [38].

Belirtilen parametrelerde dokme demiri nitriirledikten sonra dokme demir
numunelerde 10-13 um arasinda beyaz tabaka elde etmislerdir. Daha sonra
nitriirlenmis dokme demir numunelere yiizeyden sertlik testi yapilmistir. Elde
ettikleri sertlik sonuglarindan, nitriirlemenin dokme demirlerin sertliklerini arttirdigi

belirtmiglerdir [38].
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5. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel c¢alismalarda kullanilan GJV-450 vermikiiler dékme demir (CGI
“Compacted Graphite Iron”) numuneler; Ford Ecotorq 9.0 It. Euro 5 dizel
motorunun silindir kafasindan kesilerek elde edilmistir. Ford Ecotorq 9.0 1t. Euro-5
dizel motorunun silindir kafas1 Tiirkiye’de bulunan Componenta firmasi tarafindan
dokiilmiistiir. Dokiimii  yapilmig olan silindir kafasi daha sonra Ford-Otosan
tarafindan Sekil 5.1°de goriildiigii gibi biiyiik pargalar halinde kesilerek Istanbul
Teknik Universitesine (ITU) gonderilmistir.

Sekil 5.1 : Ford Ecotorq 9.0 It. Euro-5 dizel motorunun silindir kafasindan kesilmis
vermikiiler dokme demir numuneler.

% 90’dan fazla perlitik yapida ve en yiiksek % 20 nodiilariteye sahip GJV-450 CGI

numunelerin nitriirleme 6ncesi mikroyap: karakterizasyonu ITU Metalurji ve
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Malzeme Miihendisligi Boliimii Biyomalzeme Arastirma ve Karakterizasyon
Laboratuvarinda bulunan “JEOL JSM 7000F” marka alan emisyonlu Taramali
Elektron Mikroskobu (FE-SEM “Scanning Electron Microscope”) kullanilarak
yapilmistir. Numunelerin % 2’lik Nital ile 6 saniye siiresince daglanmasi sonucunda
elde edilen SEM mikroyap1 goriintiileri Sekil 5.2, Sekil 5.3, Sekil 5.4 ve Sekil 5.5°de

verilmigtir.

SEI  150kV  X50  100zm WD 10.0mm

Sekil 5.2 : GJV-450 vermikiiler dokme demirin 50X biiyiitme altindaki SEM
mikroyap1 gortintiisii (% 2 Nital).

SEI 15.0kvV X500 l['l;un_ WD 10.0mm

Sekil 5.3 : GJV-450 CGI vermikiiler dokme demirin 500X biiyiitme altindaki SEM
mikroyap1 goriintiisti (% 2 Nital).
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COMPO 10.0kV  X1,500 10um WD 10.1mm

Sekil 5.4 : GJV-450 vermikiiler dokme demirin 1500X biiyiitme altindaki SEM
mikroyap1 goriintiisii (% 2 Nital).

&5
N 4

ee f

SEI 15.0kV  X3,500 l;un_ WD 10.0mm

Sekil 5.5 : GJV-450 vermikiiler dokme demirin 3500X biiyiitme altindaki SEM
mikroyap1 goriintiisii (% 2 Nital).

Gaz nitriirleme i¢in kullanilan GJV-450 CGI numunelerin % agirlikca kimyasal
bilesimi Cizelge 5.1°de verilmistir. Verilen bilesim Fritz Winter firmasindan
alimnmistir. Deneysel ¢alismalarda kullanilan CGl numuneler dokiimii yapilmis
silindir kafasindan elde edildiginden dolayr bu numunelere tekrardan optik emisyon
testi yapilamamaktadir. Optik emisyon testinin yapilabilmesi i¢in; dokiim sirasinda
firin igerisinde bulunan ergimis metalden hazirlanan sahit numunenin kullanilmasi
gerekmektedir. Hazirlanan sahit numunede grafitlesme baglamadigindan dolay1 optik
emisyon testi dogru sonu¢ vermektedir. Ancak silindir kafasindan elde edilen CGI
numunelerde, grafitlesme tamamlandigi i¢in optik emisyon testi dogru sonuglar
vermemektedir.
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Cizelge 5.1 : Deneysel ¢alismalarda kullanilan GJV-450 vermikiiler dokme demir
numunelerin % agirlik¢a kimyasal bilesimi.

C Si Mn Mg Cu Sn CEL
Kimyasal 3.75 222 0.331 0.0084 0.837 0.090 4.31
Bilesim
(YoAgrhkea) cr T Pb P Mo S

0.055 0.0042 0.0005 0.013 0.006 0.012

Deneysel c¢alismalarda izlenen is akis semast Sekil 5.6’da verilmistir. Deneysel
calismalar, numunelerin gaz nitriirlenmeye hazirlanmasi, gaz nitriirlenmesi ve
nitriirlenmis numunelerin karakterizasyonu olmak fiizere ii¢ ana baslik altinda
toplanmistir. Ford-Otosan tarafindan gonderilen biiyiik boyutlardaki parcalar gaz
nitriirleme firininda kullanilabilmesi i¢in uygun boyutlarda kesilmistir. Sonrasinda
ise numunelere, zimparalama ve parlatma yapilarak numune hazirlama islemleri
gerceklestirilmistir. Hazir hale gelen GJV-450 CGI numuneler; Nt =525 °C sabit
tutularak, farkli Nt ve Kn parametrelerinde gaz nitriirlenmistir. Her gaz nitriirleme
isleminde firina dort adet numune yerlestirilmistir. Gaz nitriirlenmis numunelerden
ilki, ikiye kesilip bakalite alindiktan sonra uygun kimyasallarla daglanmistir. Daha
sonra yiizeyde olusan beyaz tabakanin mikroyap: gorintisii ve kalinligimin
belirlenmesi i¢in “SEM Mikroyap1 Analizi” yapilmistir. Ardindan “EDS ve X-151n1
Haritalandirma” yapilarak, beyaz tabakanin ylizeyden hangi bolgelere kadar
ilerledigi belirlenmistir. Aym1 numuneye, difiizyon bolge kalinliginin tespiti igin
“Kesitten Mikrosertlik Testi” yapilmistir. Gaz nitriirleme firinindan ¢ikan ikinci
numuneye ise sirasiyla; yapida olusan fazlarmn tayini i¢in “XRD Analizi” ve yiizey
sertliklerinin belirlenmesi igin “Mikrosertlik Testi” yapilmustir. Ugiincii numuneye,
gaz nitrliirleme sonucu olusan derinlige bagli azot konsantrasyondaki degisimin
belirlenmesi i¢in “GDOES Analizi” ve “Optik Profilometre Testi” yapilmistir.
Nitriirlenmis dordiincii numunenin korozyon dayanimindaki gelisimin tespiti i¢in ise

“Hizlandirilmis Korozyon Testi” yapilmigstir.
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Sekil 5.6 : GJV-450 vermikiiler dokme demir numunelerin gaz nitriirlenmesinde izlenen is akig semas.
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5.1 Numunelerin Hazirlanmasi

Gaz nitriirleme deneylerinde kullanilan GJV-450 CGIl numunelerin hazirlanmasi
i¢cin; once kesici disk yardimi ile sulu ortamda kesme, ardindan siras1 ile 120-240-
400-600-800-1200-2400’lik silisyumkarbiir (SiC) zimpara kagitlar1 kullanilarak

zimparalama ve daha sonra 1 pm aliimina soliisyon ile parlatma islemi yapilmistir.

Uygun boyutlara getirilen numunelere; gaz nitriirleme sirasinda, azot atomlarinin
numuneye diflizyon etmesine engel olacak pas, kir ve yagin temizlenmesi igin
zimparalama ve yapilan mikrosertlik 6l¢timlerine yiizeydeki ¢iziklerin etki etmemesi
icin ise parlatma iglemi uygulanarak numuneler gaz nitriirleme islemine hazir hale
getirilmistir. Numune hazirlama isleminin gaz nitriirlemeden Once yapilmasinin
nedeni; nitriirleme sonucunda olusan beyaz tabakanin zimparalama ve parlatma

islemleriyle yiizeyden kaldirilacak olmasidir.

Farkli parametrelerin incelendigi her bir gaz nitriirleme deneyi i¢in dort adet numune
hazirlanmistir. Ford-Otosan tarafindan ITU’ye gonderilen biiyiik parcalar halindeki
baslangic numuneleri, gaz nitriirleme firmina yerlesebilecek dlgiilerde Sekil 5.7 de
gosterildigi gibi en ve boy uzunluklari bir tanesinin 15mmx20mm, diger ii¢ tanesinin
1se 25mmx25mm olacak sekilde kesilmistir. Firina yerlestirilen ilk numunin diger {i¢
numuneden daha kiigiik boyutlarda kesilmesinin nedeni; SEM  goriintiisii
cekilebilmesi icin bakalite alinacak olmasidir. Bu nedenle 15mmx20mm
boyutlarindaki numune ikiye kesilerek 15mmx10mm boyutlarma sahip olacak
sekilde iki numune elde edilmistir. Daha sonra bu iki numunin nitriirlenmis tist
yiizeyleri birbirine temas ettirilerek bakalite alinmistir. Gaz nitriirleme firininda, gaz
akiginin her dort numunenin tist yiizeylerine tam olarak temas edebilmesi i¢in; firin
gaz giris tarafindan gaz ¢ikis tarafina dogru numunelerin kalinliklar sirasiyla 6mm,
8mm, 10mm ve 12mm olacak sekilde kesilmistir. Ayrica bu sayede; firin igerisinde
aynt sirada bulunan numunelere, her gaz nitriirleme isleminden sonra ayni
karakterizasyon islemi yapilabilmesi i¢in numunelerin ayirt edilebilmesi
saglanmigtir. Kesme islemlerinden ardindan, numuneler zimparalanip parlatilarak

gaz nitrlirleme iglemine hazir hale getirilmistir.
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(b)

Sekil 5.7 : Gaz nitriirleme deneylerinde kullanilan GJV-450 vermikiiler dokme
demir numunelerin (a) kesitten ve (b) listten goriiniimii.

5.2 Numunelerin Gaz Nitriirlenmesi

Gaz nitriirleme ¢alismalari, ITU Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii
Dinamik ve Isil Islem Test Laboratuvarinda bulunan “Linn High Therm FRHT-
100/1000/1100” cihaz1 (Sekil 5.8) ile gergeklestirilmistir. Deneysel ¢aligmalarda
kullanilan gaz nitriirleme firini; kontrol paneli, tiip firin, kiitle akis sistemleri ve
yakma sistemi olmak iizere dort kistmdan olugsmaktadir. Gaz nitriirlemede kullanilan
amonyak (NHz), azot (N2) ve hidrojen (H2) gazlarinin debileri kiitle akis sistemleri
tarafindan kontrol edilmektedir. Kiitle akis sistemlerinin ¢alisma debileri (dolayisi ile
nitriirleme potansiyeli “Kn”), nitriirlemenin yapilacagi sicaklik (Nt), nitriirleme
stiresi (Ny), firinin 1sitma ve sogutma siireleri, kontrol panosundan belirlenmektedir.
Ayrica kontrol panosundan Hz ve oksijen (O2) sensorleri kontrol edilmektedir.
Nt’nin kontrol panosundan belirlenen deger ile ayni olmasi igin numuneler tiip
firinin orta kismina yerlestirilerek gaz nitriirleme islemi gergeklestirilmektedir. Firin
icerisine gonderilen H, gazi, firindan ¢iktiktan sonra dogalgaz yardimi ile yakma
sisteminde yakilarak sistemden uzaklastirilmaktadir. Tiip firina génderilen NHz3’1in,
parcalanma reaksiyonundan geri kalan kismi ve N gazi ise yakma sisteminin

bulundugu davlumbazdan laboratuvar disarisina gonderilmektedir.
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Sekil 5.8 : Gaz nitriirleme firin1 “Linn High Therm FRHT-100/1000/1100".

Gaz nitriirleme sistemindeki tiip firin, firin igerisindeki gazlarin akis yoni ve

numunelerin yerlestirilme goriintiisii Sekil 5.9°da verilmistir.

Sekil 5.9 : Gaz nitriirleme isleminde kullanilan tiip firin.
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Gaz nitriirleme deneyi; 1sitma, nitriirleme ve sogutma kademeleri olarak {i¢ adimda

gerceklestirilmistir. Nitriirleme i¢in hazirlanan GJV-450 CGl numuneler, firin

igerisine yerlestirildikten sonra Sekil 5.10’da verilen kademeler uygulanarak gaz

nitriirleme islemi gerceklestirilmistir.

Sicakhik (°C)

(az Nitriirleme

e e

Siire (dk)

Sekil 5.10 : Gaz nitriirleme isleminde uygulanan kademeler.

Isitma Kademesi : Numuneler oda sicakligindan Nt olarak belirlenen 525

°C’ye 10 °C/dak 1sitma hiziyla, numunelerin oksitlenmemesi igin azot

atmosferi altinda 1sitilmistir.

Gaz Nitriirleme Kademesi : Nt = 525 °C olarak sabit tutularak, farkli Nt ve

Kn degerlerinde gaz nitriirleme islemi yapilmistir. Gaz nitriirlemenin
gerceklesmesi i¢in azot atom kaynagi olarak NHs, Kn degerinin ayarlanmasi
icin Hz ve koruyucu atmosfer olusturulmasi i¢in iSe N2 gazlari nitriirleme

kademesinde firina génderilmistir.

Sogutma Kademesi : Gaz nitrirleme kademesi bittikten sonra numuneler

firin igcerisinde olusabilecek oksidasyonun onlenmesi i¢in N2 gazi kullanilarak
koruyucu atmosfer altinda kendiliginden sogumaya birakilmistir. Firn
icindeki sicaklik degeri oda sicakligina ulastiktan sonra firin kapaklart agilip

numuneler alinarak karakterizasyon agsamasina gegilmistir.

Gaz nitriirleme firininda Hz ve O sensorleri bulunmaktadir. Kiitle akis sisteminden

firm igerisine gonderilen Hz gazi, Hz sensorii yardimi ile kontrol altinda

tutulmaktadir. Nitriirleme isleminde numunelerin yiiksek sicakliginda etkisiyle

oksitlenmemesi ig¢in gaz nitriirleme islemi koruyucu (azot) atmosfer altinda
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gerceklestirilmektedir. Bu nedenle firin igerisinde Oz gazinin bulunmamasi
gerekmektedir. O2 sensorii yardimu ile firin igerisinde kagaklardan olusabilecek O3
gazinin tespiti yapilmaktadir. Nitriirlenme sirasinda firin igerisine Oz gazinin girmesi
durumunda oksijen sensorii sistemi durdurarak nitriirleme isleminin oksitleyici

ortamda yapilmasini engellemektedir.

Nitriirleme firninin gaz ¢ikisit atmosfere agik oldugundan dolayi; firin igerisindeki
toplam basing 1 atmosfer basinci (atm) altinda deneysel ¢alismalar yapilmistir. Bu
nedenle asagida verilen denklemde belirtildigi gibi NH3s, N2 ve H; gazlarinin kismi

basinglari toplami 1 atm olarak ifade edilmektedir (5.1).

P Puw, + P4, + Py, =1atm (5.1)

oplam —

Deneylerde belirlenen Ky degeri asagida verilen denklem kullanilarak
hesaplanmaktadir (5.2).

F)NH?,

Ky =

_PF%

(5.2)

e Pnh3 @ NH3 gazinin kismi basinct (atm)
e Ph2 1 Hz gazimin kismi basinci (atm)

KN’in hesaplanmasinda yukarida verilen denklemde goriildiigii gibi NHs ve H:
gazlarinin kismi basinglart kullanilmaktadir. Bu nedenle Kn’nin belirlenmesinde; iki
veriden biri sabit tutularak diger veri degistirilmektedir. Verilen denklemde P tistel
olarak bulundugundan dolay1; Kn degerine etkisi Pnnz’den daha fazladir. Dolayist ile

farkli Kn degerlerinde deneyler yapabilmek igin Pr2 degeri degistirilmistir.

Deneyin yapilacagt Kn degerinin belirlenmesinde kullanilan Pnnz Ve Phz’nin
hesaplanmas1 icin; gaz debilerini igeren asagidaki denklemler kullanilmaktadir

(5.3),(5.4),(5.5).

_ NH,Debisi
Toplam Debi

NH,

(5.3)
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_ H,Debisi
"2 Toplam Debi (5:4)

Toplam Debi = NH ;Debisi + H,Debisi + N, Debisi (5.5)

Deneysel caligmalarin tamaminda; N2 = 200 It/sa, NHz = 75 It/sa debilerinde sabit
olacak sekilde kiitle akis sistemleri kullanilarak firina gonderilmistir. H2 gazi ise gaz
nitriirleme isleminde seyreltici gaz olarak kullanilmaktadir. Dolayisi ile deneyin
yapilacagi K, kiitle akis sisteminden Hz’nin debisi degistirilerek belirlenmektedir.
Yukarida verilen denklemler kullanilarak; deneyin yapilacagi Kn degerini saglayan

H2 gazinin debisinin belirlenmesinde asagidaki denklemin ¢oziilmesi gerekmektedir
(5.6a),(5.6b),(5.6c¢).

K _ I:)NH3
% (5.6a)
H,

NH ,Debisi
Toplam Debi
H,Debisi )2 (5.6b)
Toplam Debi

Ky =

75
K, = 275+X

x \72 (5.6¢)
(275+xj

e Pnh3 @ NH3 gazinin kismi basinct (atm)

e Ph2 1 H2 gazinin kismi basinci (atm)

e NHs3 Debisi : Gaz nitriirleme firninina gonderilen NH3’{in debisi (It/sa)
e H2 Debisi : Gaz nitriirleme firninina génderilen H2’nin debisi (It/sa)

e Toplam Debi : NHs, Hz ve N2 gazlarinin toplam debileri (It/sa)

12)

e Kbn : Deneyin yapildig: nitriirleme potansiyeli (atm”

e X : H2 gazmin debisi (It/sa.)
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Deneysel ¢alismalarda GJV-450 CGI numuneler sabit Nt (525 °C) degerinde, farkli
Nt (1, 3 ve 6 saat) ve Kn (0.4, 1 ve 2 atm™Y/?) parametrelerinde gaz nitriirlenerek; CGl
numunelerin gaz nitriirleme davranislar incelenmistir. Yapilan calismada numuneler
oncelikle Nt = 525 °C, Nt = 3 saat olacak sekilde Ky = 0.4, 1 ve 2 atm™1/2
parametrelerinde gaz nitriirlenerek; CGI numuneler iizerinde Ky’in etkisi
incelenmistir. Daha sonra Nt = 525 °C, Ky = 2 atm™/? olacak sekilde Nt = 1, 2 ve 3
saat degerlerinde gaz nitriirleme yapilarak; CGI numunelerde N¢’nin etKkisi

incelenmistir. Cizelge 5.2’de gaz nitriirlenen CGIl numunelerin deney parametreleri

verilmigtir.
Cizelge 5.2 : Gaz nitriirleme deney parametreleri.
D N NT Nt H2 Gaz Debisi Kn
eney No (°C) (sa) (It/sa) (atm1?2)

1 525 3 267 0.4
2 525 3 131 1
3 525 3 80 2
4 525 6 80 2
5 525 1 80 2

5.3 Numunelerin Karakterizasyonu

Sabit 525 °C sicaklikta gaz nitriirleme iglemi yapilmig GJV-450 CGI numunelerin
“Ni = 3 saat - Ky =0.4, 1 ve 2 atm™?” ve “N; = 1, 3 ve 6 saat - Ky = 2 atm™?”
parametrelerinde; gaz nitriirlenme davranislarinin, mikroyapilarinin, mekanik
ozelliklerinin ve korozyon dayanimlarinin incelenmesi igin karakterizasyon
caligmalar1 yapilmistir. Numunelerin karakterizasyon islemleri icin; X-151m1
difraktometresi analizi (XRD - X-Ray Diffraction), glow desarj optik emisyon
spektrometre analizi (GDOES - Glow Discarge Optical Emission Spectrometer) ve
optik profilometre testi, taramali elektron mikroskop (SEM — Scanning Electron
Microscope) mikroyap1 analizi, enerji dagilimli spektrometre (EDS — Energy
Dispersive X-ray Spectroscopy) analizi ve X-1sin1 haritalandirma (X-Ray Mapping),
yiizeyden mikrosertlik testi, kesitten mikrosertlik testi ve son olarak hizlandirilmis

korozyon testi (tuz piiskiirtme testi olarak) yapilmstir.

72



5.3.1 XRD analizi

Gaz nitriirleme isleminin ardindan, XRD kullanilarak farkli parametrelerde
nitriirlenmis GJV-450 CGI numunelerde meydana gelen fazlarin tayini yapilmistir.
Nitriirleme sonucu olusan fazlarin analizinde Sekil 5.11°de gosterilen “Philips PW-

3710” marka XRD cihazi kullanilmgtur.

Sekil 5.11 : XRD cihazi “Philips PW-3710".

Nitriirlenmis numunelerin faz analizleri; Cu-Ko radyasyonu kullanilarak, 40kV
voltaj ve 40mA akim degerlerinde gergeklestirilmistir. XRD analizleri; 20 = 10-80°
arasinda ve 0.02°/0.5sn tarama hizinda (0.02°’lik adimlarda 0.5sn duraklayarak)
Gonio modunda yapilmistir. Elde edilen X-1s1n1 paternleri JCPDS (Joint Committee
on Powder Diffraction Standards) paternleri ile karsilagtirilarak gaz nitriirleme
sonrasi, GJV-450 CGI numunelerde meydana gelen fazlar belirlenmistir. Bu sayede,
farkli parametrelerde gaz nitriirlenmis GJV-450 CGI numunelerde beyaz tabaka
olusup olusmadigi ve beyaz tabaka meydana geldiyse hangi fazlari igerdigi

karakterize edilmistir.

5.3.2 GDOES analizi ve Optik profilometre testi

Gaz nitriirlenmis GJV-450 CGIl numunelerin derinlige bagli N ve karbon (C)
konsantrasyon degisimlerinin belirlenmesi igin Sekil 5.12°de verilen “HORIBA

Jobin Yuon GD Profiller” marka GDOES cihazi kullanilmustir.
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Sekil 5.12 : GDOES cihaz1 “HORIBA Jobin Yuon GD Profiller”.

Numunelerin nitriirlenmis ylizeyi, 4mm c¢apa sahip dairesel bir alan boyunca argon
(Ar) gazi ile 480sn siiresince sigratilarak kaldirilmistir. Her sigratma agamasinda,
numune ylizeyinden ayrilan parcalar cihaz tarafindan analiz edilerek zamana bagl
olarak N ve C konsantrasyon profilleri elde edilmistir. GDOES cihazi, her element
icin belirli bir voltaj degeri almakta ve aldig1 voltaj degerindeki degisime gore grafik
cizdirmektedir. Bu nedenle elde edilen konsantrasyonlar % agirlikca veya % atomik
degildir. Ayrica bir elementin grafiginin Otekisinden yukarida c¢ikmasi,

konsantrasyonunun daha yiiksek oldugu anlamina gelmemektedir.

Her sigratma agamasi 0.05sn’lik adimlarla gergeklesmek iizere, her numuneye
toplamda 480sn boyunca GDOES analizi yapilmistir. Daha sonra 480sn sonunda
numunelerde meydana gelen ¢ukurun derinligi “Veeco Wyko NT1100” marka optik
profilometre ile Ol¢iilmiistiir. Bu sayede GDOES cihazimnidan elde edilen; siireye

bagli N ve C konsantrasyon profilleri, derinlige bagh olarak diizenlenmistir.

Avyrica elde edilen derinlige bagli N konsantrasyon profil sonuglarindan, Nt ve Kn’in
beyaz tabaka kalinligina etkisi belirlenmistir.

5.3.3 SEM mikroyapi analizi

Gaz nitriirlenmis GVJ-450 CGI numunelerin kesitten mikroyapi goriintiilerinin
belirlenmesi igin Sekil 5.13’de gosterilen “JEOL JSM 7000F” marka alan emisyonlu
SEM cihazi kullanilmustir.
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Sekil 5.13 : SEM cihaz1 “JEOL JSM 7000F”.

Gaz nitriirleme deneylerinde firina yerlestirilen ilk numunelerden, kesitten goriintii
alinabilmesi i¢in kesici disk yardimi ile numuneler ortadan ikiye kesilmistir. Ancak
kesme islemi sirasinda beyaz tabakanin ylizeyden ayrilmamasi ve zimparalama-
parlatma sirasinda koselerde olusabilecek yuvarlanmalarin 6nlenmesi i¢in numuneler
cift komponentli yapistirict (UHU plus endfest 300) ile kaplanmistir. Yapistiricinin
kurumasi i¢in etiivde 150°C’de 8 dakika beklenmistir. Yuvarlanmalarin 6nlenmesi
icin ayrica ikiye boliinmiis her numunenin iki pargasinin nitriirlenmis st yiizeyleri
birbirine temas edecek sekilde sicak bakalite alinmigtir. Bakalite alinan numunelere
siras1 ile  120-240-400-600-800-1200-2400’liik silisyumkarbiir (SiC) zimpara
kagitlar1 kullanilarak zimparalama ve 1 pm aliimina soliisyonla parlatma iglemi
yapilmistir. Hazirlanan numuneler daha sonra % 2’lik Nital ( % 2 HNOs - % 98
ethanol) ile daglanarak beyaz tabakanin gozlemlenmesi ve kalikliklarinin

belirlenmesi i¢in SEM kullanilarak mikroyapi1 goriintiileri elde edilmistir.

5.3.4 EDS analizi ve X-1s1n1 haritalandirma

Kesitten mikroyap1 goriintiileri i¢in hazirlanan gaz nitriirlenmis GJV-450 CGlI
numunelerde beyaz tabakanin elementel analizi i¢in “Oxford Instruments Inca X-
sight” marka EDS cihazi kullanilmigtir. Ayrica beyaz tabakanin yiizeyden hangi
derinlige kadar olustugu EDS analizi gerceklestirilerek belirlenmistir.
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EDS cihaz1 ile X-ism1 haritalandirma yapilarak gaz nitriirleme sonucunda
mikroyapida azotun hangi bolgelerde yogunlastigi ve karbon ve demir elementlerinin

yap1 i¢erisinde bulundugu bolgeler tespit edilmistir.

5.3.5 Mikrosertlik testi

Gaz nitriirlenmis GJV-450 CGI numunelerin yiizey sertlik degerlerine, farkli
parametrelerin etkisinin belirlenmesi i¢in mikrosertlik testi yapilmistir. Nitriirlenmis
numunelerin sertlik 6l¢iimlerinde Sekil 5.14°deki “Fisher H100 X-Y PROG” marka
mikrosertlik cihazi kullanilmistir. Mikrosertlik testi 25 mN yiik altinda 1 saniye
araliklarla 50 adimda ol¢iimler alinarak yapilmistir. Sertlik sonuclarindaki hatalarin
en aza indirilmesi i¢in her numune i¢in 30 adet Olglim alinip, ortalama sertlik

degerleri ve standart sapmalar1 hesaplanmaistir.

Sekil 5.14 : Mikrosertlik cihazi “Fisher H100 X-Y PROG”.

Nitriirlenmis numunelerin sertligindeki artis malzemenin {ist ylizeyinde olusan beyaz
tabaka tarafindan saglanmaktadir. Yiiksek degerlerde yiik uygulanarak elde edilecek
sertlik sonuglari;; malzemenin i¢ bolgesinin sertligini vereceginden dolay1 beyaz
tabakanin malzemenin sertligine katkisi gozlemlenememektedir. Bu nedenden
dolayt, yiizey sertlik 6l¢iimiinde daha diistik yiikiin uygulanabildigi mikrosertlik testi
yapilmigtir. Nitriirlenmis malzemeler beyaz tabaka ve i¢ bolgesinin 6zellikleri bir
arada kullanildigindan dolay1 sertlik degerinin her iki bolgeden de alinmasi

gerekmektedir. Bu nedenle diisiik yiik (25mN) uygulanarak sonuglarin hem beyaz
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tabakadan (numune yiizeyinden) hemde malzemenin i¢ bdlgesinden alinmasi
saglanmistir. Mikrosertlik Ol¢timleri yapilirken, yiik 50 adimda numunelere
uygulanmistir. Yiik tek ya da az adimda uygulanacak olursa sertlik sonuglarina
deformasyon sertlesmesi de etki etmektedir. Bu nedenle 50 adimda yiik uygulanarak
yiikkleme sirasinda malzemede olusacak deformasyon sertlesmesi riski en aza

indirilmistir.
5.3.6 Kesitten mikrosertlik testi

Gaz nitriirleme sonucunda GJV-450 CGI numunelerde olusan difiizyon bdlge
kalinliklarinin belirlenmesi i¢in “Fisher HI00 X-Y PROG” marka mikrosertlik cihazi
kullanilmistir. Kesitten mikrosertlik testi 250 mN ytiik altinda 1 saniye araliklarla 50
adimda ol¢iimler alinarak, numune ylizeyinden itibaren 10 um mesafe araliklarla 200
pum’a kadar yapilmistir. Sertlik sonuglarindaki hatalarin en aza indirilmesi igin

kesitten sertlik testi her numune i¢in 5’er defa tekrarlanmistir.

5.3.7 Hizlandirilmis korozyon testi

Farkli parametrelerde gaz nitriirlenmis GJV-450 CGI numunelerin korozyon
dayanimlarina, gaz nitriirleme parametrelerinin etkisinin gdzlemlenmesi igin
hizlandirilmis korozyon testi uygulanmigtir. Hizlandirilmis korozyon testi Sekil
5.15°de verilen “Ascott CC450xp” cihazinda tuz piskiirtme testi olarak yapilmistir.
Tuz piiskiirtme testi ; % 5 NaCl soliisyon kullanilarak, 20 ml/dk piisiirtme hizi, notr
(pH = 7) ortam ve 35 °C sicaklik kosullarinda 24 saatlik siire boyunca yapilmistir.

Sekil 5.15 : Tuz piiskiirtme test cihazi “Ascott CC450 xp ”.
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Bu caligmada yapilan tuz piiskiirtme testi ASTM’nin belirledigi standarta (B117)
uygun parametrelerde yapilmistir [72,73]. Numunelere ayni parametrelerde tuz
puskiirtme testi uygulandigindan dolay1 korozyon dayanimlarindaki gelisme
karsilastirilmali olarak gdzlemlenmistir. Bu sayede gaz nitriirlenmis numunelerin
korozyon dayanimlarindaki iyilesme, nitriirlenmemis numunede meydana gelen

korozyon ile mukayese edilerek belirlenmistir.
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6. DENEYSEL SONUCLAR

Deneysel calismalarda kullanilan farkli parametrelerde gaz nitriirlenmis numuneler
icin, “D-1, D-2, D-3, D-4 ve D-5" kisa isimleri kullanilmistir. Cizelge 6.1°de
numunelere verilen kisa isimler ve numunelerin gaz nitriirleme parametreleri
verilmistir. Gaz nitriirleme iglemi, sabit 525 °C nitriirleme sicakliginda (N7); farkli
nitriirleme siirelerinde (Nt) ve farkli nitriirleme potansiyeli (Kn) degerlerinde

yapilmistir.

Cizelge 6.1 : Deneysel ¢alismalarda kullanilan numunelere verilen isimler ve
numunelerin gaz nitrlirleme parametreleri.

Numune Ismi NT N K
(°C) (sa (atm™/2)

Nitriirlenmemis - - -
D-1 525 3 0.4

D-2 525 3 1

D-3 525 3 2

D-4 525 6 2

D-5 525 1 2

GJV-450 vermikiiler dokme demir (CGI “Compacted Graphite Iron”) numunelerde
nitriirleme potansiyelinin etkisinin gozlemlenmesi i¢in; Nt = 525 °C ve Nt = 3 saat
olacak sekilde, ii¢ farkli Kn = 0.4, 1 ve 2 atm™/? degerinde gaz nitriirleme islemi
gerceklestirilmistir. Bu numunelere D-1, D-2 ve D-3 isimleri verilerek deneysel

sonuglarda birbiri ile karsilastirilmistir.

Deneysel sonuglara nitriirleme sicakliginin etkisinin gozlemlenebilmesi i¢in ise; Nt =
525 °C ve Kn = 2 atm™? olacak sekilde, ii¢ farkli Nt = 1, 3 ve 6 saat degerinde
numuneler gaz nitriirlenmistir. Bu numunelere D-3, D-4 ve D-5 isimleri verilerek

deneysel sonuglarda birbiriyle kiyaslanmistir.
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6.1 XRD Analiz Sonuclari

Gaz nitriirleme sicaklig1 525 °C olarak; 3 saat siiresince farkli Ky (0.4, 1 ve 2 atm™/?)

2 pitriirleme potansiyeli degerinde farkli Nt (1,3 ve 6 saat) siirelerinde gaz

ve 2 atm’
nitriirlenmis  GJV-450 CGI numunelerden elde edilen X-ismm1 difraksiyon
paternlerinde, her numunede en yiiksek siddete sahip pik 100 degerine esitlenerek
biitiin pikler bu degere oranlanmistir. Bu sayede elde edilen XRD analiz sonuglari
normalize edilerek numunelerdeki pikler birbiriyle karsilagtirilmali olarak birarada

verilmistir.

GJV-450 CGI numunelerde, 26 = 10-80° arasinda elde edilen normalize edilmis
XRD analiz sonuglar;; Nt = 525 °C - Nt = 3 saat - Ky = 0.4, 1 ve 2 atm™?
degerlerinde gaz nitriirlenmis numuneler i¢in Sekil 6.1°de, Nt =525 °C - Ky =2 atm”
Y2 Nt = 1,3 ve 6 saat siirelerince gaz nitriirlenmis numuneler i¢in ise Sekil 6.3’de
verilmigtir. Beyaz tabakay1 olusturan y'-FesN ve e-FesN fazlarindan elde edilen X-
15101 paternlerinin daha iyi gézlenebilmesi i¢in ise 20 = 37-80° arasindaki normalize
edilmis XRD analiz sonuglar;; Kn = 0.4, 1 ve 2 atm™/? degerlerinde nitriirlenmis
numuneler i¢in Sekil 6.2, Nt = 1,3 ve 6 saat siirelerince nitriirlenmis numuneler i¢in

ise Sekil 6.4’de verilmistir.

- * D-3
| Zatm-”2
3] SEESRSS' S SN HE SCEN—
i 1 atm-my
% *
g ] 5 s Lo k.2 D-1
w * -12
0.4 atm
] (o) Fe,0, JL % Nitrirlenmemis
1 (*) a-Fe 00-006-0696 | |
—t 7T *+ 1 * I~ .01 * & * I * 1 =
1 () 1-Fe,N 00-003-0955 | | |
— 71 f I I = & &= 1T Fr T & T _+% 7T !
1) eFeN o1-0m-2101 | | [ 1] |] L] I ]
— T T T r = 1 I ) U e
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90

20 (derece)

Sekil 6.1 : 525 °C’de, N; = 3 saat siiresince; Kn= 0.4, 1 ve 2 atm™/2 degerlerinde gaz
nitriirlenmis numunelerin 20 = 10-80° XRD analiz sonuglari.
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° P % E :
: ; S !
2 4 A : D-1
(/)] 1 H ' ' ' A
E : ; : i 0.4 atm
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= ; : A : ;
1 I ; : : i (*) a-Fe 00-006-0696
N B B L — 1 ) — T T
S I { (#)y-Fe,N 00-003-0955
T LI LB T T — T T
| L () e-Fe N 01-073-2101
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Sekil 6.2 : 525 °C’de, N; = 3 saat siiresince; Kn= 0.4, 1 ve 2 atm™/ degerlerinde gaz
nitriirlenmis numunelerin 26 = 37-80° XRD analiz sonuglari.

= =
3 3 saat
3 ] il
E ] 0 A AN o Dl
n £
1 saat
] (o) Fe,0, JL £ Nitriirlenmemis
1 (+) a-Fe 00-006-0696 | |
— T T T T+ T ‘' T ‘" T T T+t T T T
1() y-Fe,N 00-003-0955 | | |
r— T * & * I * 1 # T * & ® [ © § !
1) eFeN 010732101 | | [ 1] |] L L
— T T T r— T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
20 (derece)

Sekil 6.3 : 525 °C’de, Ky = 2 atm™? degerinde; Nt = 1, 3 ve 6 saat siirelerince gaz
nitriirlenmis numunelerin 26 = 10-80° XRD analiz sonuglari.
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Sekil 6.4 : 525 °C’de, Kn = 2 atm™? degerinde; Nt = 1, 3 ve 6 saat siirelerince gaz
nitriirlenmis numunelerin 26 = 37-80° XRD analiz sonuglari.

Kn = 0.4 atm™? degerinde gaz nitriirlenmis D-1 isimli numunede beyaz tabakayi
olusturan fazlardan sadece y'-FesN pikleri ¢ok diisiik siddette elde edilmistir. Bu
sonu¢ D-1 numunesinin yiizeyinde ¢ok ince beyaz tabaka olustugunu gostermektedir.
Kn’in 0.8 atm™? degerine yiikseltildigi D-2 isimli numunede ise, D-1"deki y’-FesN
piklerinin siddeti az miktarda artis gdstermistir ve beyaz tabakanin diger fazi olan e-
FesN’in pikleri diisiik siddette olusmustur. Gaz nitriirleme isleminin Ky = 1 atm™/2
degerinde yapildigt D-3 numunesinde de, D-2’de ortaya c¢ikan beyaz tabaka
piklerinin siddetleri artarak o-Fe piklerinin siddeti azalmistir. Elde edilen XRD
analiz sonuglarindan; artan nitriirleme potansiyeli degeriyle birlikte, y'-FesN ve -
FesN pikleri siddetlenerek a-Fe piklerinin siddetinin azaldigi sonucuna varilmistir.
Diger bir ifadeyle; nitriirleme potansiyeli degerinin artmasi, yiizeyde olusan beyaz

tabaka kalinliginin artmasini saglamistir.

Verilen parametrelerde 1 saat boyunca gaz nitriirlenen D-5 numunesinden elde edilen
v-FesN ve e-FesN pikleri; N¢'nin 3 saate ¢ikarildigi D-3 isimli numunede
siddetlenmistir ve a-Fe piklerinin siddeti azalmistir. Nitriirleme isleminin 6 saat
boyunca yapildig1 D-4 isimli numunede ise a-Fe piklerinin siddeti daha da azalarak

v'-FesN ve e-FesN pikleri daha fazla siddetlenmistir. Elde edilen XRD analiz
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sonuglarindan, artan nitriirleme siiresiyle; y'-FesN ve e-FesN pikleri siddetlenerek a-
Fe piklerinin siddetinin azaldigi sonucuna varilmigtir. Bu nedenle; nitriirleme

siiresinin artmasi, ylizeyde olusan beyaz tabaka kalinliginin artmasini saglamistir.

Elde edilen XRD analiz sonuglarindan; beyaz tabakay1 olusturan y’-FesN ve e-FesN
fazlar1 arasindan once 7y’-FesN’in, daha sonra e-FesN’iin olustugu ve iki faz
olustuktan sonra beraber biiylimeye devam ettikleri gézlemlenmistir. Verilen XRD
analiz sonuglarinda ¢ok diisiik siddette demir oksit faz1 gézlenmistir. Bu sonugtan
gaz nitriirleme islemi sirasinda gaz baglant1 hatlarindan firin igerisine hava girdigi
anlagilmistir. Ancak meydana gelen demir oksit, beyaz tabaka olusumuna engel

olmamustir.

6.2 GDOES Analiz Sonuclari

Gaz nitriirlenmis GJV-450 CGI numunelerde nitriirlenmis yiizeyden itibaren,
derinlige bagli olarak azot ve karbon konsantrasyonlarindaki degisimin belirlenmesi
icin 480 sn boyunca GDOES analiz yapilmistir. Yiizeyde meydana gelen yanma
derinliklerinin belirlenmesi igin optik profilometre kullanilarak, 480 sn sonunda
yiizeyde olusan ¢ukurlarin derinligi ortalama 13.1 um olarak OSlgiilmiistiir. Daha
sonra GDOES analiz sonucunda elde edilen zamana bagli azot ve karbon

konsantrasyon degisim egrileri, derinlige bagli olarak diizenlenmistir.

Nitriirlenmis numunelerin GDOES analizinden elde edilen egrilerde, azot
konsantrasyonu yiizeyin hemen altinda pik yaparak en yiiksek degerine ulasirken, ic
bolgeye dogru gidildikce azalmaktadir. Ayrica verilen grafiklerde yiizeyin hemen
altinda azotca zengin bir bolge olustugu goriilmektedir. Egri egiminin yiiksek oldugu
bu bdlge nitriirleme sonucunda olusan beyaz tabakay1 gostermektedir. Azotca zengin
bolgeden sonra egrinin egimi azalarak sifira yaklagmaktadir. Egimin sifira yaklastig

bu bolge ise diflizyon bolgesini gostermektedir.

GJV-450 CGI numunelerde, azot atomu i¢in elde edilen derinlige bagli GDOES
analiz sonuglar; Nt = 525 °C - Nt = 3 saat - Kn = 0.4, 1 ve 2 atm™2 degerlerinde gaz
nitriirlenmis numuneler igin Sekil 6.5°de, Nt =525 °C - Ky=2 atm™*? - Ny = 1,3 ve 6

saat siirelerince gaz nitriirlenmis numuneler igin ise Sekil 6.6’da verilmistir.
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——D-1 (K= 0.4 atm™)
——D-2 (K= 1atm™)
——D-3 (K= 2 atm™)
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Sekil 6.5 : 525 °C’de, Nt = 3 saat siiresince; Kn = 0.4, 1 ve 2 atm™? degerlerinde gaz
nitriirlenmis numunelerin derinlige bagl azot konsantrasyon egrileri.

e D-5 (Nt= 1 saat)

7 ——D-3 (N=3 saat)
| F\\ ——D-4 (N= 6 saat)
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T . T ¥ T v T . T v T 4 T v 1
0 2 4 6 8 10 12 14

Derinlik (um)

Sekil 6.6 : 525 °C’de, Kn = 2 atm™? degerinde; Nt = 1, 3 ve 6 saat siirelerince gaz
nitriirlenmis numunelerin derinlige bagli azot konsantrasyon egrileri.
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D-1 isimli numunede azot¢a zengin bdlgenin oldukca dar bir bolgeye sahip oldugu
goriilmektedir ve bu nedenle yiizeyinde ¢ok ince beyaz tabaka olusmustur. Elde
edilen GDOES egrilerinden, artan nitriirleme potansiyeli degeri ile birlikte azotga
zengin bolgenin genisledigi dolayisiyla beyaz tabakanin kalinlastigi sonucuna
vartlmistir. Ayrica nitriirleme potansiyelinin artmast sonucunda belirli bir

derinlikteki azot konsantrasyonunun da arttig1 gézlemlenmistir.

Elde edilen GDOES egrilerinden, azot¢ca zengin bolgenin artan nitriirleme siiresiyle
birlikte genisledigi sonucuna varilmistir. Diger bir ifade ile artan nitriirleme siiresi,
beyaz tabakanin kalinlagsmasina neden olmaktadir. Ayrica nitriirleme siiresinin
yiikselmesi ile birlikte belirli bir derinlikteki azot konsantrasyonunun da arttigi

gbzlemlenmistir.

GDOES analizi sonucunda elde edilen derinlige bagli azot ve karbon konsantrasyon
degisimlerinin birarada gosterildigi egriler Sekil 6.7’de verilmistir. Derinlige bagh
olarak azot ve karbon konsantrasyon degisiminin daha iyi anlasilmasi i¢in ise D-4

numunesine ait egri tek basina Sekil 6.8’de verilmistir.

Siddet (a.u.)

T
|

D-2

D-1

6 8 10 12 14
Derinlik (um)

o -
N
AN

Sekil 6.7 : Gaz nitriirlenmis numunelerin derinlige bagli azot-karbon konsantrasyon
egrileri.

85



—C
-~ D-4 (N =6 saat , K =2 atm™?)
= t N
s
g it
e
o
(2]
. c
. N
1 * I ¥ 1 * I ¥ 1 i 1 L I % 1
0 2 4 6 8 10 12 14

Derinlik (um)

Sekil 6.8 : 525 °C, N; = 6 saat ve Kn = 2 atm™/2 parametrelerinde gaz nitriirlenmis D-
4 numunesinin derinlige bagl azot-karbon konsantrasyon egrisi.

Numune yiizeyinin hemen altinda azot konsantrasyonu pik yaparak en yiiksek
degerine ulasirken numune igerisine gidildikce bu deger azalmaktadir. Ayrica
ylizeyin hemen altinda azotca zengin bir bolge olustugu goriilmektedir Karbon
konsantrasyonu ise azotun tam tersi bir davranis sergilemektedir. Yiizeyin hemen
altinda en diisiik degerine gelen karbon konsantrasyonu i¢ bolgeye gidildikce artig
gostermektedir. Bu artis miktar1 numune icerisine gidildik¢e azalarak sifira
yaklagmaktadir. Ayrica numune yiizeyinin en {istiinde azot konsantrasyonu g¢ok
diisitkken karbon konsantrasyonu en yiiksek degere sahip oldugu goriilmektedir. Bu
nedenle yiizeyin en iist kisminda ¢ok ince karbonca zengin bir bodlge olustugu
sonucuna varilmistir. Azotga zengin bdlgenin iist ve alt kisminda meydana gelen bu
karbon birikmesi; gaz nitriirleme sonucunda numuneye difiize olan azotun, karbonun
yerini alarak var olan karbonu yiizeye ve i¢ bolgelere itmesinden kaynaklanmaktadir.

Bu olay “azotun karbonu itme etkisi” olarak ifade edilmektedir [74].

6.3 SEM Mikroyap1 Analiz Sonuglari

GJV-450 CGI numunelerin, % 2 Nital ile (6 saniye siiresince) daglanmis SEM
mikroyapr goriintiileri; Nt = 525 °C - Ny = 3 saat - Ky = 0.4, 1 ve 2 atm™?
degerlerinde gaz nitriirlenmis numuneler i¢in Sekil 6.9 ve Sekil 6.10’da, Nt = 525 °C
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- Kn=2 atm™2 - N; = 1,3 ve 6 saat siirelerince gaz nitriirlenmis numuneler igin ise
Sekil 6.11 ve Sekil 6.12°de verilmistir. SEM goriintiilerinden elde edilen beyaz
tabaka kalinliklari; Kn= 0.4, 1 ve 2 atm™*? degerlerinde nitriirlenmis numuneler igin
Cizelge 6.2, Nt = 1,3 ve 6 saat siirelerince nitriirlenmis numuneler igin ise Cizelge

6.3’de verilmistir.

Cizelge 6.2 : 525 °C’de, Nt = 3 saat siiresince; Kn = 0.4, 1 ve 2 atm™/? degerlerinde
gaz nitriirlenmis numunelerin SEM’de gozlenen beyaz tabaka

kalinliklari.
Numune ismi Beyaz Tabaka Kahnhgi (um)
D-1 -
D-2 0.891 - 0.994
D-3 2.850 - 4.519

Kn = 0.4 atm™? degerinde gaz nitriirlenmis D-1 isimli numunede beyaz tabaka
olusumu SEM sonuglarinda goézlemlenememistir. Ancak XRD ve GDOES
sonuglarindan, D-1 numunesinin SEM’de gozlenemeyecek kadar ince, mikronalti
kalinlikta beyaz tabakaya sahip oldugu sonucuna varilmistir. Elde edilen SEM
sonuclarindan, nitriirleme potansiyeli degerinin artmasi ile birlikte numune

yiizeyinde olusan beyaz tabaka kalinliginin arttig1 tespit edilmistir.

Cizelge 6.3 : 525 °C’de, Kn = 2 atm™2 degerinde; Nt = 1, 3 ve 6 saat siirelerince gaz
nitriirlenmis numunelerin SEM’de gbzlenen beyaz tabaka kalinliklari.

Numune Ismi Beyaz Tabaka Kahnhg: (um)
D-5 1.059 - 1.303
D-3 2.850 - 4.519
D-4 4.434 —5.091

Elde edilen SEM sonuglarindan, nitriirleme siiresinin artmast numune yiizeyinde

olusan beyaz tabaka kalinliginin artmasini sagladig1 sonucuna varilmstir.

Ayrica; SEM goriintiilerinde, artan nitriirleme potansiyeli ve nitriirleme siiresi ile

birlikte perlit ¢izgilerinin kabalastig1 ve yapisinin bozuldugu gézlemlenmistir.
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10pm WD 10.0mm

10pm WD 10.0mm

10um 10.0mm
D-3 (2 atm™*?)
Sekil 6.9 : 525 °C’de, Nt = 3 saat siiresince; Kn = 0.4, 1 ve 2 atm™? degerlerinde gaz

nitriirlenmis numunelerin 2.500X SEM mikroyapt goriintiileri (% 2
Nital).
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COMPO 10.0kv X10,000 1um WD 10.0mm

D-3 (2 atm™*?)
Sekil 6.10 : 525 °C’de, N; = 3 saat siiresince; Kn = 0.4, 1 ve 2 atm™? degerlerinde

gaz nitrlirlenmis numunelerin 10.000X SEM mikroyap1 goriintiileri (% 2
Nital).
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OMPO 10.0kvV  X2,500 10pm WD 10.0mm

OMPO  10.0kV 000 10pm VY|

D-4 (6 saat)
Sekil 6.11 : 525 °C’de, Kn = 2 atm™/? degerinde; Nt = 1, 3 ve 6 saat siirelerince gaz

nitrliirlenmis numunelerin 2.500X SEM mikroyap1 goriintiileri (% 2
Nital).
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COMPO 10.0kv  X10,000 1um WD 10.0mm

COMPO 10.0kv  X10,000 Tum

D-3 (3 saat)

D-4 (6 saat)

Sekil 6.12 : 525 °C’de, Kn = 2 atm™? degerinde; Nt = 1, 3 ve 6 saat siirelerince gaz
nitriirlenmis numunelerin 10.000X SEM mikroyap1 goriintiileri (% 2
Nital).
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6.4 EDS Analizi ve X-151m1 Haritalandirma Sonucuglari

Gaz Nitriirlenmis GJV-450 CGI numunelerin XRD, GDOES ve SEM sonuglarindan
beyaz tabaka kalinlig1 en yiiksek D-4 numunesinde olustugu sonucuna varilmistir. Bu
nedenle beyaz tabakanin daha detayli incelenmesi i¢in en fazla nitriirlenmis numune

olan D-4 numunesine, EDS analizi ve X-1s1n1 haritalandirma yapilmistir.

525 °C, Ny = 6 saat ve Ky = 2 atm™? parametrelerinde gaz nitriirlenmis D-4
numunesinin % 2 Nital ile daglanmis SEM mikroyap1 goriintiisii ve bu goriintii
tizerinde yapilan EDS noktalar1 Sekil 6.13’de verilmistir. Bu noktalarin EDS
sonuclarindan elde edilen % atomal kimyasal bilesim degerleri Cizelge 6.4’de, %

agirlikca kimyasal bilesim degerleri ise Cizelge 6.5’de verilmistir.

Beyaz tabakayi olusturan FesN, FesN, Fe:N fazlar1 arasindan en diisiik azot
bilesimine sahip olan faz FesN dir. Fe-N faz diyagramindan bilindigi gibi; FesN fazi
azot ¢Oziiniirligene sahiptir ve bu nedenle Fes«xNix olarak ifade edilmektedir.
Dolayisi ile beyaz tabaka olusumu i¢in gerekli en diisiik azot bilesimi atomal olarak
yaklasik % 19 degerindedir. EDS sonugclar1 incelendiginde artan derinlikle birlikte %
N bilesiminin azaldig1 goriilmektedir. 1,2 ve 3 noktalarindaki azot bilesimi atomal
olarak % 19’un lizerinde oldugundan dolayz; ili¢ noktada da beyaz tabaka olusumu
gerceklestigi ve yaklastk 20 um derinlikte bulunan 3 noktasina kadar beyaz
tabakanin ilerledigi sonucuna varilmistir. Yiizeyde olusmus olan beyaz tabakanin
ayrica; Sekil 6.14°de goriilduigii gibi ferrit tane sinirlarinda, perlit tane siirlarinda ve
grafit cevrelerinde ilerleyerek numunenin yaklagik 32 pum kadar i¢ bolgelesine

ulagmis oldugu gézlemlenmistir.
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10pum WD 10.0mm

10um WD 10.0mm

(b)

Sekil 6.13 : D-4 numunesinin % 2 Nital ile daglanmis SEM mikroyap1 goriintiileri
(@) ikincil elektron, (b) geri sagilmali ve EDS analizinin yapildig:
noktalar.

Cizelge 6.4 : D-4 numunesinde verilen noktalarin % atomal EDS sonuglari.

Nokta N C Fe
30.07 13.99 55.94
24.41 12.27 63.32
3 22.83 11.72 65.45
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Cizelge 6.5 : D-4 numunesinde verilen noktalarin % agirlikga EDS sonuglari.

Nokta N C Fe
1 11.34 452 84.13
8.49 3.66 87.85
3 7.77 3.42 88.81

Sekil 6.14 : D-4 numunesinin tane sinirlarinda ve grafit ¢evrelerindeki beyaz
tabakanin SEM goriintiisii.

525 °C, 6 saat, 2 atm™? parametrelerinde gaz nitriirlenmis D-4 numunesine yapilan
X-131m1 haritalandirma sonuglart Sekil 6.15°de verilmistir. Elde edilen goriintiilerde
mavi renkli noktalar karbonu, kirmizi renkli noktalar azotu ve yesil renkli noktalar
ise demiri ifade etmektedir. Azot atomlarmin numune yiizeyinde, tane sinirlarinda ve
grafit ¢evrelerinde yogunlastig1 ve bu nedenden dolay1 da beyaz tabakanin yiizeyde
meydana gelerek tane sinirlar1 ve grafit ¢cevrelerinden ilerledigi sonucuna varilmistir.
Yapida bulunan grafitlerin icerisinde azot konsantrasyonunun cok diisiik olmasi,
grafitlerin azot difiizyonuna engel oldugunu gostermektedir. Bu nedenle, yapi i¢cinde
bulunan grafitler beyaz tabaka kalinliginin degisken olmasina neden olmakta, yiizeye
acilan grafitler ise yiizeyin o bolgesinde beyaz tabaka olusumunu engellemektedir.
Ayrica yiizeydeki beyaz tabaka, perlit ilizerinde ferrit lizerinden daha kalin olarak
gozlemlenmistir. Bu durumdan; azot difiizyon katsayisinin, ferrit icerisinde perlitten
daha yiiksek oldugu ve bu nedenle de azot konsatrasyonu perlit {izerinde daha fazla

birikerek daha kalin beyaz tabaka olustugu sonuglarina varilmistir.
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Sekil 6.15 : D-4 numunesinin 2500X biiyiitme altinda X-1s1n1 haritalandirma sonuglar1 (% 2 Nital).
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6.5 Mikrosertlik Test Sonug¢lari

GJV-450 CGI numunelerin yiizey sertliklerinin belirlenmesi i¢in, 25 mN yiik altinda
yapilan mikrosertlik test sonuglart; Nt = 525 °C - Nt = 3 saat - Kn= 0.4, 1 ve 2 atm”
12 degerlerinde gaz nitriirlenmis numuneler i¢in Cizelge 6.6°da, Nt =525 °C - Ky = 2
atm™2 - Nt = 1,3 ve 6 saat siirelerince gaz nitriirlenmis numuneler icin ise Cizelge

6.7’de verilmistir.

Cizelge 6.6 : 525 °C’de, Nt = 3 saat siiresince; Kn = 0.4, 1 ve 2 atm™/? degerlerinde
gaz nitriirlenmis numunelerin yiizeyinden elde edilen sertlik sonuglari.

Numune Ismi Mikrosertlik (HV)

Nitriirlenmemis 260.48 £25.51
D-1 320.52 +44.55
D-2 444.54 £ 57.42
D-3 569.48 +£71.80

SEM sonuglarindan elde edilen beyaz tabaka kalinliklart goz oniine alindiginda;
artan nitriirleme potansiyeli degeri ile birlikte numune yiizeyinde, yiiksek sertlige
sahip olan beyaz tabakanin kalinligi artmaktadir. Bu nedenle nitriirleme
potansiyelinin artmas1 sonucunda, numunelerin ylizey sertliginin de arttig1 sonucuna
varilmistir. Kn= 0.4 atm™?’de gaz nitriirlenen D-1 numunesinin yiizey sertligi
nitriirlenmemis numunede elde edilen degerden yiiksek oldugu goriilmektedir. Ancak
aradaki farkin diger numunelerde elde edilen sonuclara kiyasla daha az olmasi;
ylizeyinde ¢ok ince beyaz tabakaya sahip olmasindan kaynaklanmaktadir. Bu
nedenden dolayi; sertlik sonucuna sadece beyaz tabaka kalinligmin etki etmedigi,
ayn1 zamanda da diflizyon bdlgesi olusumunun numune sertligini arttirdigr sonucuna

varilmistir.
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Cizelge 6.7 : 525 °C’de, Kn = 2 atm™2 degerinde; Nt = 1, 3 ve 6 saat siirelerince gaz
nitriirlenmis numunelerin yiizeyinden elde edilen sertlik sonuglari.

Numune ismi Mikrosertlik (HV)

Nitriirlenmemis 260.48 +£25.51
D-5 466.68 + 58.81
D-3 569.48 +71.80
D-4 622.09 + 67.39

Elde edilen mikrosertlik sonuc¢larindan artan nitriirleme siiresiyle; beyaz tabaka
kalinliginin artmasindan dolayi, numunelerin yiizey sertliginin artti§i sonucuna

varilmstir.

Yiizey piirtizliiliigiiniin sertlik sonuglarina etki etmemesi icin numuneler nitriirleme
isleminden Once parlatilmigtir ve sertlik alinan noktalar yiizeyde bulunan grafitlere
denk gelmeyecek sekilde secilmistir. Ancak; grafitlerin iic boyutlu olarak birbirine
bagli olmasindan dolay:r secilen noktalarin alt kisminda grafitin bulunmasi, yapida
bulunan grafitlerlerin degisken beyaz tabaka kalinligina neden olmasi ve sert beyaz
tabaka ve yumusak grafitlerin yapida birarada bulunmasindan dolayi, mikrosertlik
sonuglarinda standart sapma degeri yiiksek ¢ikmistir. Diger bir ifade ile yapinin
homojen olmamasindan dolay: yiizey sertlik sonuglar1 genis bir aralikta degiskenlik

gostermektedir.

6.6 Kesitten Mikrosertlik Test Sonuclar:

Gaz nitriirlenmis numunelerde, artan derinlikle birlikte azot konsantrasyonunun
azalmasindan dolay1 sertlik degeri azalmaktadir. Beyaz tabakin numune yiizeyinde
olusmas1 nedeniyle sertlik degeri ylizeyde en biiyiik degerini alirken, diflizyon
bolgesine gelindiginda 6nemli dlgiide azalmaktadir. Sertlik degerinin nitriirlenmemis
numunenin  sertligine denk geldigi bolge diflizyon bdlgesinin  bittigini
gostermektedir. Bu nedenle nitriirlenmemis GJV-450 CGI numuneden elde edilen
260.48 + 25.51 HV degerine yakin sertligin elde edildigi ilk derinlik difiizyon bolge

kalinligini1 vermektedir.

GJV-450 CGI numunelerin difiizyon boélge kalinliklarinin belirlenmesi igin, 250mN
yiik altinda yapilan kesitten mikrosertlik test sonuglari; Nt = 525 °C - Nt = 3 saat -
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Kn= 0.4, 1 ve 2 atm™*2 degerlerinde gaz nitriirlenmis numuneler igin Sekil 6.16, Nt =
525 °C - Kn = 2 atm™2 - N¢ = 1,3 ve 6 saat siirelerince gaz nitriirlenmis numuneler
icin ise Sekil 6.17°de verilmistir. Mikrosertlik testinden elde edilen difiizyon bolge
kalinliklar;; Kn = 0.4, 1 ve 2 atm™? degerlerinde nitriirlenmis numuneler igin
Cizelge 6.8, Nt = 1,3 ve 6 saat siirelerince nitriirlenmis numuneler igin ise Cizelge

6.9’da verilmistir.

Cizelge 6.8 : 525 °C’de, Nt = 3 saat siiresince; Kn = 0.4, 1 ve 2 atm™/? degerlerinde
gaz nitriirlenmis numunelerin difiizyon bolge kalinliklari.

Numune Ismi Difiizyon Bolge Kalinhig (um)
D-1 30
D-2 70
D-3 120

Nitriirleme potansiyeli degerinin artmasi sonucunda, azot atomlar1 yiizeyden daha
derin bolgelere kadar ilerlemektedir. Bu nedenle demir latisinin arayer noktalarinda
azot atomunun bulundugu diflizyon bolgesinin, kalinlig1 artan nitriirleme

potansiyeliyle artmaktadir.

Cizelge 6.9 : 525 °C’de, Kn = 2 atm™2 degerinde; Nt = 1, 3 ve 6 saat siirelerince gaz
nitriirlenmis numunelerin diflizyon bolge kalinliklari.

Numune ismi Difiizyon Bolge Kahinhigi (um)
D-5 80
D-3 120
D-4 150

Elde edilen derinlige bagli mikrosertlik sonuglarindan; artan nitriirleme siiresi ile
birlikte, diflizyon bolgesinin ylizeyden daha derin bdlgeye dogru ilerledigi sonucuna

varilmistir.

Kesitten mikrosertlik test sonuglarmin grafikleri incelendiginde, egrilerin diizenli
birgekilde azalmadig1 goriilmektedir. Bunun nedeni CGI’1n mikroyapisinin homojen
olmamasidir. Ayrica nitriirleme sonucunda olusan difiizyon bdlgesinin, beyaz tabaka

kadar olmasada sertligi arttirdig1 sonucuna varilmastir.
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Sekil 6.16 : 525 °C’de, N; = 3 saat siiresince; Kn = 0.4, 1 ve 2 atm™*? degerlerinde
gaz nitriirlenmis numunelerin kesitten mikrosertlik sonuglart.
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Sekil 6.17 : 525 °C’de, Kn = 2 atm™/? degerinde; Nt = 1, 3 ve 6 saat siirelerince gaz
nitriirlenmis numunelerin kesitten mikrosertlik sonuglari.
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6.7 Hizlandirilmis Korozyon Test Sonuclar:

GJV-450 CGI numunelerin hizlandirilmis korozyon test sonuglari; Nt = 525 °C - Nt
= 3 saat - Kn= 0.4, 1 ve 2 atm™*? degerlerinde gaz nitriirlenmis numuneler i¢in Sekil
6.18°de, Nt = 525 °C - Ky = 2 atm ™2 - Nt = 1,3 ve 6 saat siirelerince gaz nitriirlenmis

numuneler i¢in ise Sekil 6.19°da verilmistir.

D-1 D-2 D-3
0.4 atm™/2 1 atm™/2 2 atm™/2

Nitriirlenmemis

6 saat sonra

()

D-1 D-2 D-3

Nitriirlenmemis 0.4 atm-12 1 atr2 2 atm 2

18 saat sonra
(b)

. D-1 D-2 D-3
0.4 atm:*/2 1 atm™/2 2 atm™/2

Nitriirlenmemis

‘24 saatsonra -

(©

Sekil 6.18 : 525 °C’de, Nt = 3 saat siiresince; Kn = 0.4, 1 ve 2 atm™/?2 degerlerinde
gaz nitriirlenmis numunelerin hizlandirilmis korozyon test sonuglari.
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D-5
1 saat

Nitriirlenmemis

6 saat sonra
(a)

D-5 D-3 D-4

Nitriirlenmemis 1 saat 3 saat 6 saat

18 saat sonra

(b)

Nitriirlenmemis

24 saat sonra

(©)

Sekil 6.19 : 525 °C’de, Kn = 2 atm™? degerinde; Nt = 1, 3 ve 6 saat siirelerince gaz
nitriirlenmis numunelerin hizlandirilmis korozyon test sonuglari.

SEM sonuglarindan elde edilen beyaz tabaka kalinliklart goz oniine alindiginda;
artan nitriirleme potansiyeli degeri ile birlikte numune yiizeyinde, korozyon
dayanimi yiiksek olan beyaz tabakanin kalinligi da artmaktadir. Bu nedenle
nitriirleme potansiyelinin artmasi sonucu numunelerin korozyon dayaniminin artarak

daha ge¢ korozyona ugradig1 sonucuna varilmstir.

102



Tuz puskiirtme testi olarak yapilan hizlandirilmis korozyon test sonuglarindan;
nitriirleme  siiresinin artmasi, numunelerin korozyon dayaniminin artmasini

saglamistir.
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7. GENEL SONUCLAR ve DEGERLENDIRME

Ford Ecotorg 9.0 It. Euro 5 dizel motorunun silindir kafasindan kesilerek elde edilen

GJV-450 vermikiiler dokme demir (CGI “Compacted Graphite Iron””) numuneler;

525 °C nitriirleme sicakliginda (Nt), farkli nitriirleme siirelerinde (Ni) ve farkli

nitriirleme potansiyeli (Kn) degerlerinde basarili bir sekilde gaz nitriirlenmistir.

CGI numunelerde nitriirleme potansiyelinin etkisinin gozlemlenmesi i¢in; Nt = 525

°C ve N; = 3 saat olacak sekilde, ii¢ farkli Ky = 0.4, 1 ve 2 atm™? degerinde gaz

nitriirleme islemi gerceklestirilmistir. Deneysel sonuglara nitriirleme sicakliginin

etkisinin gozlemlenebilmesi i¢in ise; Nt = 525 °C ve Ky = 2 atm™/2 olacak sekilde, ii¢

farkli Ny= 1, 3 ve 6 saat degerinde numuneler gaz nitriirlenmistir.

XRD analiz sonuglarindan; artan nitriirleme siiresi ve potansiyeli degerleriyle
birlikte, beyaz tabaka fazlariin (y’-FesN ve e-FesN) pikleri siddetlenerek o-
Fe piklerinin siddetinin azaldig1 sonucuna varilmistir. Bu nedenle nitriirleme
sliresi ve/veya nitriirleme potansiyelinde meydana gelen artis beyaz tabaka

kalinliginin artmasini saglamistir.

Nt =525 °C - N; = 3 saat - Ky = 0.4 atm™/2 parametrelerinde gaz nitriirlenmis
numunenin XRD paternlerinde ¢ok diisiikk siddette y'-FesN pikleri elde
edilmistir. Bu nedenle, bu parametrelerde gaz nitriirlenen CGI numunede ¢ok

ince ve tek fazli beyaz tabaka olustugu sonucuna varilmistir.

Elde edilen XRD analiz sonuglarindan; beyaz tabakay: olusturan y'-FesN ve
e-FesN fazlari arasindan once y'-FesN’in, daha sonra e-FesN’iin olustugu ve

iki faz olustuktan sonra beraber biiyiimeye devam ettikleri gézlemlenmistir.

GDOES analiz sonuglart incelendiginde azot konsantrasyonu yiizeyin hemen
altinda en yiiksek degerine ulasirken, numunenin merkezine gidildik¢e

azaldig1 gozlemlenmistir.

GDOES analizine gore; Nt = 525 °C - Nt = 3 saat - Ky = 0.4 atm™?
degerlerinde gaz nitriirleme sonucunda XRD’de elde edildigi gibi numune

yiizeyinde ¢ok ince beyaz tabaka olusmustur.
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Elde edilen derinlige bagli azot konsantrasyon degisim egrilerinden;
nitriirleme siiresi ve/veya nitriirleme potansiyelinin artmasi ile birlikte beyaz

tabaka kalinliginin arttig1 sonucuna varilmistir.

Derinlige bagli karbon konsantrasyon degisim egrileri; gaz nitriirleme
sonucunda karbon atomlarinin azot atomlar1 tarafindan itilerek, beyaz

tabakanin st ve alt kisminda biriktigini gostermektedir.

525 °C’de, N; = 3 saat siiresince, Ky = 0.4 atm™2°de gaz nitriirlenmis CGI
numunenin SEM goriintlilerinde beyaz tabakaya rastlanamamistir. Ancak
XRD, GDOES ve SEM sonuglar1 birlikte degerlendirildiginde, mikronalt
kalinlikta beyaz tabaya sahip oldugu sonucuna varilmistir. Kn degerinin 1
atm™2 olmasiyla, numune yiizeyinde 0.891 — 0.994 um kalinliginda beyaz
tabaka olusmustur. Kn’in 2 atm™? degerine yiikseltilmesi sonucunda beyaz

tabaka kalinlig1 2-850 — 4.519 um araliginda meydana gelmistir.

SEM mikroyap1 analiz sonuglaridan; Nt = 525 °C’- Ky = 2 atm™¥2 - Ny = 1
saat parametrelerinde gaz nitriirleme yapilmasi ile CGI numunede 1.059 —
1.303 um kalinliginda beyaz tabaka elde edilmistir. N¢'nin 6 saate ¢ikarilmast
sonucunda beyaz tabaka kalinlig1 4.434 — 5.091 um olmustur.

SEM goriintiilerinden; artan nitriirleme siiresi ve/veya nitriirleme potansiyeli
ile birlikte beyaz tabaka kalinligimin arttigi sonucuna varilmistir. Ayrica
yapida bulunan grafitler, yiizeydeki beyaz tabaka kalinligimin degisken

olmasina neden oldugu anlasilmaistir.

SEM goriintiilerinde, artan nitriirleme potansiyeli ve/veya nitriirleme siiresi
ile birlikte perlit cizgilerinin kabalastigi ve perlit ¢izgilerinin yapisinin

bozuldugu gézlemlenmistir.

EDS analizi ve X-1sm1 haritalandirma ile; 525 °C sicaklikta, Nt = 6 siire
boyunca, Kn = 2 atm™?’de gaz nitriirlenmis CGI numunede beyaz tabakanin
yiizeyde olustugu ve tane simirlarinda ve grafit cevrelerinde ilerleyerek

yaklasik 32 um kadar i¢ bolgeye ulastig1 gézlemlenmistir.

X-1s11 haritalandirma sayesinde; grafitin azot difiizyonuna engel oldugu

anlagilmistir.
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Yiizeydeki beyaz tabaka, perlit iizerinde ferrit iizerinden daha kalin olarak
gozlemlenmistir. Bu nedenden dolayi; azot diflizyon katsayisinin, ferrit

icerisinde perlitten daha yiiksek oldugu sonucuna varilmistir.

Nitriirlenmemis numunenin yiizeyinden elde edilen 260.48 HV’lik sertlik
degeri; Nt =525 °C - N; = 3 saat - Ky = 0.4 atm™/2 parametrelerinde gaz
nitriirlenmis numunede 320.52 HV degerine ylikselmistir. Yiizey sertlik
degeri Kn= 0.4 atm™Y2°de 444.54 HV, Kn = 2 atm™2°de ise 569.48 HV olarak

Olciilmiistiir.

Mikrosertlik testinden; CGl numunede Nt = 525 °C’- Ky = 2 atm™2 - Ny = 1
saat parametrelerinde gaz nitriirleme yapilmasi ile yiizey sertligi 466.68 HV,

N¢'nin 6 saate yiikseltilmesi sonucunda ise 622.09 HV olarak elde edilmistir.

Mikrosertlik testi sonuglarindan; artan nitriirleme siiresi ve/veya nitriirleme
potansiyeli ile birlikte yiizey sertliginin arttig1 sonucuna varilmistir. Ayrica

yapida bulunan grafitler, yiliksek standart sapmaya neden olmaktadir.

Yiizeyden ve kesitten yapilan mikrosertlik testi ile nitriirleme sonucunda
olusan diflizyon bdlgesinin, beyaz tabaka kadar olmasada sertligi arttirdigi

sonucuna varilmistir.

Nt =525 °C - N; = 3 saat - Ky = 0.4 atm™/2 parametrelerinde gaz nitriirlenmis
numunede mikrosertlik testi sonucunda 30 pm kalinlikta difiizyon bolgesi
gdzlemlenmistir. Difiizyon bolge kalinhigi Ky = 1 atm™/2 olmasiyla 70 pm, Kn

= 2 atm™V2 oldugunda ise 120 pm olmustur.

CGI numunenin Nt = 525 °C’- Ky = 2 atm™/? - N; = 1 saat parametrelerinde
gaz nitriirlemesi ile 80 pm kalinlikta diflizyon bdlgesi elde edilmistir. Nt = 6

saat olmas1 sonucunda ise bu deger 150 pm kadar yiikselmistir.

Mikrosertlik sonuglarindan elde edilen grafikler incelendiginde; artan
nitriirleme siiresi ve/veya nitriirleme potansiyeli ile birlikte difiizyon bolge

kalinliginin arttig1 sonucuna varilmistir.

Diisiik korozyon dayanimina sahip CGDI'in nitriirlenmesi ile korozyon
dayanimi iyilestirilmistir. Korozyon dayanimindaki artigin, artan nitriirleme
siiresi ve/veya nitriirleme potansiyeli ile birlikte gelistigi sonucuna

varilmistir.
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Calisma sonucunda CGI’1n gaz nitriirlenebildigi ve nitriirleme sonucunda sertliginde
ve korozyon dayaniminda artis meydana geldigi anlasilmistir. Nitriirleme,
malzemelerin yorulma dayanimini arttigindan; CGI’in nitriirlenmesi sonucunda da
yorulma dayaniminin artacagi diisiiniilmektedir. Bu sayede GJV-450 silindir
kafalarinin gaz nitriirlenerek hasar mekanizmalarima daha dayanikli hale
getirilebilecegi sonucuna varilmistir. Ancak bu caligmanin ilerletilebilmesi ve
nitriirleme ile yorulma dayaniminda iyilesme oldugunun kanitlanmasi igin,
nitriirlenmis CGI numunelere ayrica yorulma testinin yapilmasi gerekmektedir. On
calisma niteliginde yapilan bu tez ile otomotiv firmalarimin gelecek malzeme

tasarimlarina 151k tutacagi diistiniilmektedir.
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