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DUSUK SICAKLIKTA YAPILAN PLAZMA NITRURLEME ISLEMININ
316L OSTENITIK PASLANMAZ CELIGININ MALZEME
OZELLIKLERINE ETKISININ INCELENMESI

OZET

Nitriirleme iglemleri yapilirken amag, miikemmel korozyon dayanimina sahip 316L
ostenitik paslanmaz ¢eligin, bu o6zelligini kaybetmeden, ylizeysel mekanik ve
malzeme Ozelliklerini gelistirmekti. 400-500 C° arasinda yapilan deneyler i¢in, yiizey
Ozelliklerini gelistirmek amaciyla kullanilan yOntemlerden biri olan, plazma
nitriitfleme segildi. CrN olusumunun korozyon dayammim diistirdiigiinden, ostenit
yapisinin azot ilgisinden yararlanarak CtN fazlari olugsmamis nitriirlemeler yapildz.

Bu ¢alismada, 316L ostenitik paslanmaz g¢elik mazleme plazma nitriirleme yontemi
ile nitriirlendi. Nitriirleme sonrasinda numunelerin gesitli malzeme 6zelliklerindeki
degisim incelendi. Nitriirlemeler farkli N, — H, gaz karigiminda, cesitli sicaklik ve
nitriirleme siirelerinde tekrarlandi. Nitriirleme islemlerinin bir kisminda %10 N -
%90 H, gaz karigimi ve 450 C° sabit parametreler olarak alinip 15, 30, 60, 120, 240
dakikalik nitriirleme sfireleri ile deneyler gerceklestirildi. Diger nitriirleme islemleri
nitriirleme siiresi 1 saat siire ile sirlandinlarak %5, %10 ve %25 N, igeren
ortamlarda 400, 450 ve 500C°lerde nitriirlemeler yapildi. Nitriirleme sonrasinda
numunelere uygulanan testler ile sertlik, yiizey piirlizliiliigi, kafes sabiti ve elastiklik
modiiliindeki degisimlerle nitriir kalinifi ve faz olusumlar: incelendi. Nitriirleme
islemleri sonucunda, malzemenin sertliginde, yiizey piirlizliliigtinde, kafes sabitinde,
elastiklik modiilinde artig goriildi. 500 C° ve %25 azot iceren ortamda yapilan
nitriirlemeler haricinde CrN olugsumuna rastlanmadi. Nitrilir tabakasinin sertliginin
nitriirleme sicaklifi, nitriirleme siiresi ve azot gazinin oramina bagli olarak
degismedigi ve sabit bir degere sahip oldugu goriildii. Elastiklik modiiliindeki artis
miktarinin nitriirleme kosullarina gére degismedigi dikkat cekti.
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STUDY ON MATERIAL PROPERTIES OF 316L AUSTENITIC STAINLESS
STEEL AFTER LOW TEMPERATURE PLASMA NITRIDATION

SUMMARY

One of the main goals is increasing the mecanical and material properies on the
surface of 316L austenitic stainless steel without deterioration of its excellent
corosion properties. The plasma nitriding, which is a common surface processing
method used to improve surface properties at temperatures between 400 — 500 °C, is
one of the promising one. When CrN precipitation occurs, there is a deterioration of
corrosion properties. Thus, there is a great interest of introducing nitrogen atom into
lattice of 3161 austenitic stainless steel so there is no precipitation of CrN.

In this study, 316L austenitic stainless samples were plasma nitrided in different
temperature, gas mixture and nitridation time. Some of nitridation experiments were
performed at %10 N2 - %90 H2 gas mixture and 450 °C (low temperature)
nitridation temperature with a duration of 15, 30, 60, 120 and 240 minutes separately.
In other case, the nitridation process is on only one hour. Three different gas
mixtures of %5, %10 and %25 N2 were used in the second case at 400, 450 and 500
C°. After nitridation, mechanical properties were examined by vickers and surface
profilometer. Material properties were studied by x-ray diffraction. Surface hardness,
roughness, modules of elasticity and lattice constant of austenite matrix are seen to
be increased after the plasma nitriding. CrN forming is not seen except for nitriding
condition with more than %25 nitrogen by volume and temperature higher than 450
C°. Hardness of nitrided layer is seen to be same in diffrent conditions if the substrate
effect is eliminated. The change of modules of elasticity is same after different
plasma nitriding conditions.
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1. GIRIS

Yapilan aragtirma termo-kimyasal bir iglem olan nitriirleme galigmalarini ve bunun
sonucu malzemede olusan degisimleri igermekte. Ileri seviye yiizey isleme yontemi
olan nitriirleme, 100 yildan fazla siiredir uygulanmakta. Nitriirleme yapilmig yiizeyin
sertliginin arttif1, asinma direncinin yiikseldigi bilinen sonuglardir. Bunlarm yani
sira, olusan degigimlerin ylizeyde meydana gelmesi, pargalarin i¢ kisimlarnda,
gbrece daha yumusak ve tok bir malzeme kalmasi, darbe dayanimi yiiksek parca
iiretimini saglamakta. Nitriirleme ile olusan artik gerilmeler yorulma dayammim
arttirmaktadir.

Nitriirleme, diisiik veya yiiksek alagimli geliklere, d6kme demirlere, Altiminyum,
Titanyum gibi malzemelere uygulanabilmekte. Demir esash malzemelere yapilan
nitriirleme iglemleri genellikle 500 — 600 C° sicaklik aralifinda yapilmakta ve azot
atomlarimin malzeme yiizeyinden igine diflize olmasi saglanmaktadir. Yapilan
nitriirleme isleminin siiresi, elde edilmek istenen nitriir tabakasi kalinlig1, kullanilan
nitriirleme y6ntemi, nitriirlenecek malzeme gibi bir takim fakt6re baglidir.

Yapilan ¢alisma, klasik yontemlerin dezavantajlarimin yam sira plazma nitriirleme
yonteminin arastirmaya daha agik olmasi nedeniyle plazma nitriirleme yontemiyle
yapilmistir. Caligma sirasinda 500 C®nin altindaki, diisilk sicaklik olarak
adlandirilan, farkli sicaklik degerlerinde yapilmugtir. Nitriirleme sirasinda gesitli
oranlarda N, - H, gaz kangimi kullamildi. Nitriirleme siiresi olarak, deney
parametereleriyle elde edilebilecek sonuclar g6z Oniine alinmistir. Bu amagla,
nitriirlemelerin bir kismi 1 saatlik stirelerde yapilirken, bir kismi 15 - 240 dakika
arasinda cesitli siirelerde yapildi. Nitriitlemeler 316L ostenitik paslanmaz ¢elik
malzemeden yapilmis numunelere uygulandi.

Nitriirleme sonrasinda, numunelerin ylizey piirdzliltgi, sertligi degisimleri
incelendi. Bunlarin yami sira yapilan Slctimlerle elastisite modiilii, faz olusumari,

kafes sabitleri incelendi.



2. NITRURLEME

Nitriirleme, azotun malzeme i¢ine difiizyonu ile parganin ylizeyine yakin boslgedeki
kisminin  yapismuin  degistirilmesi ilkesine dayanan yiizey isleme metodudur.
Nitriirleme islemi ¢ogunlukla celiklere uygulanmakla birlikte, aliiminyum, titanyum
ve alagmmlan ile sinter malzemelere de uygulanabilmektedir. Islem, malzeme ve
uygulanmak istenen nitriir tabakas1 kalinligina bagh olmak fizere, 6zellikle gelikler
icin konusmak gerekirse yaklagik olarak 500 C° ve tizerindeki sicakliklarda uygulanir
ve pargaya, nitriirleme ySntemine bagh olarak, amonyak (NH3), N,-H, gaz karigim
veya sodyum (NaCN), potasyum (KCN) siyaniir tuzlar1 kullamlarak azot difiize
edilir. Nitriirleme sonucu parga yiizeyinin sertlik, ylizey dayanimi, aginma direnci,
korozyona karst dayanmimi gibi degerlerinde artis goriiliir. Nitriirlemenin
termokimyasal bir islem olmasi, islem géren malzemenin yiizeye yakin kisimlarida
kimyasal bilesiminin degisimine neden olmaktadir. Bunun sonucu ince olmayan
parcalarda, parca ici ile parca ylizeyi farkli ozellikler gostermektedir. Nitriirleme
islemi, klasik y6ntemler olarakta bilinen ve temelde kullanilan ti¢ yéntem (kati, sivi
ve gaz yontemleri) ile yapilmakla birlikte, son yillarda gelistirilen plazma (iyon)
nitriirlemede uygulanmaya baglanmigtir.

2.1 Nitriirleme Yontemleri

2.1.1 Kat1 Nitriirleme

Kati nitriirasyon, nitriirlenmek istenen pargalarin nitriirasyon tozlaryla birlikte firina
yerlestirilerek uygun sicakliklara kadar isitilmasi prensibine dayanmaktadir. Bu
yontemde uzun nitriirleme stireleri seilmesi durumunda parca yiizeylerinde kabarma
ve kopmalar seklinde deformasyonlar griilmektedir. Bu yiizden nitriirleme stireleri
12 saatin altinda tutulur. [1] '

2.1.2 Siva Nitriirleme

Siv1 nitriirlemede pargalarin nitriirlenmesinde erimis potasyum (K) ve sodyum (Na)
siyaniir tuzlan kullanmilmaktadir. Siyaniir banyosunda 500-600 C° sicaklik aralifinda



siyaniir tuzlarindaki karbon (C) ve azot (N) ¢elige difiize olur. Siyaniir tuz banyosu
sirasinda ¢elige karbonun difiize olmasi bazi g¢ekinceler olusturabilmesine karsin
islem sicaklif1 dikkate alinirsa, ¢eligin bu sicaklikta o + FesC seklinde bulunuyor
olmasi tuz orammmn yiiksek tutulmamas: sarti ile karbon diflizyonunun &nemli
oranda olmayacag diigiiniilebilir. Karbon difiizyonu nedeniyle yapida e-karbonitriirii
(Fexa3CyNy ) olusur [2].

Diisiik karbonlu alagimsiz celiklerde sivi nitriirleme yapilirken bazi noktalara dikkat
etmek gerekir. Nitriir siiresinin kisa secildigi durumlarda malzeme hizli sogutulursa
demir nitriiriin olusamamasi sonucu azot, demir kafeslerinde asir1 ¢6zlinmiis olarak
kalir. Cok ince bir tabaka halinde olusan kat1 ¢ozelti sertlesmesi, aginmaya
dayanikliligin istenilen degere gikmamasina neden olur. Bununla birlikte, olusan
basing gerilmelerinden dolay: yonﬂma dayanimi Onemli oranda artar [2]. Sivi
nitrlirlemeyle npitriir tabakasi kalinhign biiyiik nitriilemeler yapilamaz. Fakat
ekonomik olmasi, malzemenin ¢abuk 1siiyor olmasi, ¢cekirdegin agin temperleme ile
yumusamasi gibi sorunlar olusmaz. Bununla beraber nitriirleme siiresinin uzamasi ile
parca yiizeyinde bogluklar olusabilmekte. Bunu engellemek icin tuz banyosuna hava
veya oksijen (O;) verilerek, siyanat (CNO) homojenligi diizenlenerek parca
yiizeyindeki bosluk olugumu kontrol altina alinmakta.

2.1.3 Gaz Nitriirleme

Gaz nitriirlemede pargalarin  nitriirlenmesi  igin amonyak (NHs;) gazindan
yararlanilmaktadir. Firinda 500-550 C° sicaklik aralifina getirilen parca, amonyagin

2NH;—3H,+2N 2.1)

seklinde ayrigmasi ile olusan azot malzemeye diflize olur. Ayrisan amonyagn orani
% 15-30 arasindadir. Difiize olan azot disinda kalan gaz karigimi ortamdan
uzaklagtirilirken, bir yandan da ortama stirekli olarak amonyak takviyesi yapilir.
Burada unutulmamast gerekenlerden biri de amonyagm, hava ile karigiminin
patlayici Ozellikte oldugudur. Bundan dolay: firm 150 C’nin iizerinde agilmasi
gerekirse azotla siiplirme yapilmalidir [2]. Nitriirleme siiresi 12 ila 120 saat arasinda
degisebilmektedir. Nitriirleme sliresinin uzun tutulmasi durumunda parganin

1sinmasiyla olusan asir1 temperleme, yumusamaya neden olabilmektedir. Bu goz



Oniine alinarak malzemenin 1slahinda kullanilan temperleme sicaklifinin segimine
dikkat edilmelidir [1].

2.1.4 Plazma (fyon) Nitriirleme

Azot gazina elektrik enerjisi verilerek, iyonlastirilip, hizlandirilarak parga yiizeyine
carptirllmasi seklide olusan nitriirleme ydntemidir. Son yillarda yapilan plazma
nitriirleme ¢aligmalar1 ile bu konuda biiyiik ilerlemeler kadedilmistir. Diger
nitriirleme ydntemlerine gore avantjhi yanlarinin olmasi, tercih sebebi olmasmi

saglamaktadir.

2.2 Klasik Yontemlerde Karsilasilan Sorunlar

Klasik nitriirleme islemlerinde, yontemin uygulama seklinden dogan bazi
kisitlamalar vardir. Bu durumlara dikkat edilmemesi halinde iglem sirasinda veya
sonunda, sirastyla asagida agiklandig gibi, istenmeyen durumlarla karsilagilir.

1. Klasik nitriirleme iglemlerinde, islem sirasinda sicakligin yiiksek tutulmasi,
parcalarda carpilma (parganin boyutsal veya geometriksel deformasyona ugramast)
riskini ortaya ¢ikarmakta. Parca sekline bagli olarak bu riskin Onemli oranda
olabilecegine dikkat edilmeli, Ozellikle boyutsal kararlilik istenen parcalarda

nitriirleme isleminin sorun olabilecegi g6z ard: edilmemelidir [1].

2. Nitriirleme islemi sonrasinda iki nitriir tabakas1 olugur. Yiizeye daha yakin olan
ve beyaz tabaka olarak adlandirilan kisim, nitriirlenen par¢anin galisma ortamina
bagl olarak istenmiyor olabilir. Klasik nitriirleme y6ntemlerinde, beyaz tabaka
olusumunun veya olusan beyaz tabakanin kalinliginin tam olarak kontrol
edilememesi sorunlara yol agmaktadir. Olusan beyaz tabakanin sonradan giderilmesi

ise hem maliyetin hem de tiretim zamaninin artmasina neden olmaktadir [1].

3. Nitriir tabakasnin kalin tutulmak istenmesi durumunda, nitriirleme iglem
sliresinin artmasi, klasik nitriirleme islemlerinin herbiri igin ayn sorunlara neden
olmaktadir. Kat1 nitriirlemede 12 saatin iizerinde yapilan islemlerde, parga ylizeyinde
pul pul dékiilmeler olabilir, yiizey deformasyona ugrayabilir. Nitriirleme siiresinin
uzamasl, sivl nifriifleme yontemi ile yapilan nitriirleme sonucu, parca ylizeyinde

bosluk olusumuna neden olmaktadir {1]. Sivi nitrlirlemeyle 0.5 mm’lik nitriir



tabakasini olugmast i¢in 10 saattlik bir nitriirleme stiresine ihtiya¢ duyulmaktadir [2].
Nitriirlemenin, gaz nitrlirleme yontemiyle yapilmasi durumunda, yiiksek
sicakliklarda uzun siire bekleyen malzemenin asirn menevisleme etkisine maruz
kalmasi ve ¢ekirdek yumugamasimn goriilmesine sebep olmaktadir [1]. Gaz
nitriirleme metodu ile 50 saatlik nitriirleme islemi sonrasinda 0.5 mm’lik nitriir
kalinlig1 elde edilebilmektedir [2].

4. Klasik nitriirleme islemlerinde, nitriirlenecek pargamin sicakligimmn arttirilmasi
i¢in firn kullanilmaktadir. Kullamlan firmin boyutlarinin nitiirlenecek parga boyut
ve sayisi lizerinde smirlayict bir etki gostermesi, ayrica firmin isitilmasi ve
sogutulmas: sirasinda gereken enerji ve gegen siire, maliyeti ve isglem siiresini

arttirmaktadir.

5. Klasik nitriirleme islemlerinden, gaz ve sivi nitriirleme iglemlerinin sonucunda
olusan atiklar zehirli oldugundan g¢evre agisindan sorun yaratabilmektedir. Gaz
nitriirleme islemi sirasinda kullamilan amonyafin hava ile karisimunin patlayici
Ozellikte olmasi nitriirleme islemi sirasinda kaza riskini arttirmakta, iglemlerin daha
dikkatli yapilmasmi gerektirmektedir. Bunun gibi, atiklarin saklanmasi, taginmasi
durumlari i¢in 6zel teghizat kullanilmasi maliyeti de arttirmaktadir.

2.3 Plazma (fyon) Nitriirleme

100 yillik bir gegmisi olan klasik (kati, sivi, gaz) nitriirleme yOntemlerine karsin,
plazma nitriirleme yontemi 20-30 yillik bir gegmise sahiptir. Adim iglem sirasinda
kullanilan azot veya gaz karigimimin olusturdugu plazmadan alan ydntemde, temel
prensip, vakumlu bir ortamda, azot atomlarimin elektrik verilerek iyonlastirilmas: ve
katot (negatif kutup) olarak yerlestirilen par¢a yilizeyine ¢arptirilmasidir. Bu iglem 1-
10 mbar basingli, vakum ortaminda, 400-1000 V gerilim altinda uygulanan dogru
akimun (DC) azotu

NN +¢ 2.2)

iyonlarina ayirmasi ve iyon haline gelen azot atomlarimin malzeme ylizeyine
carparak diflize olmalari ile gergeklesir. Dogru akimin kullanilmasi plazma ortaminin
stirekliligini saglamak icindir.
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Sekil 2.1: Nitriirleme mekanizmasi

Sekil 2.1°de, nitriirleme mekanizmasim temel alarak, nitriirlemek istenilen pargalar,
vakumlu ortamu yaratabilmek igin, kapali bir kap igine yerlestirldikten sonra kap
icindeki hava digariya atilir. Kap igindeki vakumun saglanmasindan sonra ortama
verilen azot, elektrik enerjisi yardimiyla iyonlastirilir ve plazma olugmas: saglanir.
Plazma igindeki pozitif yiiklii azot iyonlar: negatif kutup (katot) halindeki parca
ylizeyine ¢arpar. Bu c¢arpma sirasinda azot, iyonlagirken aldig: fazla enetjisini
pargaya gegirirken, hem bu enerji hem de g¢arpmanin etkisi ile malzeme ylizeyine

diflize olur. Kullanilan gaz N , N, + H, gaz karisimi1 veya amonyak (NHj3) olabilir.

Nitriirlemede amonyak (NH3) kullanilabilecegi gibi, iglem sirasinda sadece azot gazi
(N,) veya azotun (N;) yaninda hidrojen (Hy), argon (Ar) gibi malzeme ile etkilesime
girmeyecek gazlar da kullanilabilir. Hidrojen (H) gazi kullamlarak yapilan
nitriirlemede, vakumlu ortama yerlestirilmis pargalar ilk olarak, sadece hidrojen
gazimin ortama verilmesi ve enerji uygulanmasi sonucunda akim bosalim (glow
discharge) denilen ve parga ylizeyinin hidrojen bombardimanina tutulmasi olarak
tanimlayabilecegimiz isleme maruz kalirlar. Akim bogalimi sirasinda serbest kalan
fazla enerjinin bir kismu elektron sagilmasi seklinde parga ylizeylerinde igima
meydana getirmektedir. Olusan bu 15181n rengi kullanilan gaza gére degismektedir.

Parga yiizeyinin temizlenmesi agamasinda kullanilan hidrojen (H,) gaz1 agik mavi bir



renkte 151k goriilmesine sebep olurken, nitriirleme asamasina gegildiginde ortama
giren azot (N) atomlarmnin etkisiyle 15181n rengi mor renge doniigtir. Bu renk farkinin
nedeni ise, her gazin fazla enerjisini verirken agifa ¢ikan enerjinin farkli olmasi ve
bunun da igmmanin dalga boyunun farkli degerler almasina sebep olmasidir.
Kullamlan gazin, i1sima sirasinda olusan 1s18in rengini degistirmesinden bagka
nitriirlemeyi etkileyici 6zelliklerinin de bulundugu bilinmektedir. Ortarnda sadece
. hidrojen (H) bulunuyor olmasi, malzemeye herhangi bir azot difiizyonu olmamasi
anlamina geldigi gibi hidrojenin paslanmaz ¢elikle etkilesime girmemesi sonucu
pargaya hidrojen difiizyonu olmamasim da saglamaktadir. Bunun yam sira, hidrojen
(H,) atomlarimin parg¢a ylizeyine ¢arpmalar sirasinda par¢a ylizeyindeki yag, oksit
tabakas1 gibi nitriirlemeyi olumsuz etkileyebilecek katmanlarin malzeme yiizeyinden
uzaklagtirilmasimi saglar [2-7]. Hidrojenin (Hby) boylelikle azot difiizyonunu
kolaylagtirici etkide bulundugu, 430 C° gibi diisiik sicakliklarda da azot difiizyonunu
arttirict etkileri bilinmektedir [6].

Islem sirasinda kap igindeki gaz, 1 ila 10 Torr arasindaki diigiik basing altinda
tutularak plazma olusumunun kolaylastirilmas: saglanir. Basing degerinin iyi
ayarlanmasi gerekir. Basincin gok diisiik tutulmasi, ortamdaki gaz miktarininda ¢ok
az olmas1 anlamina gelmesinden dolayr hem plazma stireklilii hem de nitriirleme
orani olumsuz etiklenir. Yeterli vakumun saglanamamasi durumunda ise olusmasi

istenilen plazma ortami i¢in gereken enerji miktar artacaktir.

Nitriirleme sicakligi 400 ila 600 C° arasinda defisebilmektedir. Diger nitriirleme
yontemlerinde nitriirleme, 550 C° sicakliin altinda pek yapilmazken, plazma
nitriirlemeyle ¢ok daha disiik sicakliklarda da basgarii nitriirleme islemleri
yapilabilmektedir. [6,7, 9-14] Sicakligin arttirilmasi diger nitriirleme
yontemlerindeki gibi firin yardimiyla degil, akim bosalimiyla pargaya gegirilen
enerjiyle olmaktadir. Ortama verilen akim arttirilarak nitriirlenen pargalarin sicaklig:
arttirilir. Islem sirasinda uygulanan gerilim, nitriirleme sicakligina bagl olarak 400 —
1000 V arasinda degismektedir. Sicaklik artiginin yavas olmasi istendiginden plazma
olusumu igin egik bir deger diyebilecegimiz 400 V’luk gerilim verildikten sonra
parcalarin sicakhifinin artiginin azalmasiyla akim yiikseltilerek sicaklik artist bir
degerde tutulmaya ¢aligilir. Nitriirleme i¢in kullanilan gazin azot (N) veya amonyak
(NHj3) olmasi durumunda sicaklik artig1 sirasinda azot diflizyonu meydana gelirken,



N, + H, gaz kangmmt kullanilmasi durumunda, sicaklik artigi sirasimda sadece
hidrojen (H,) ortama verileceginden, azot (N,) difiizyonu olugsmaz. Boylelikle sadece
istenilen sicaklikta nitriirleme yapilmis olunur.

Gerek plazma nitriirleme gerekse diger yontemler ile yapilan nitriirleme sonrasinda
parga yiizeyinde olugan nitriir, iki tabakadan olusmaktadir. Yiizeyde beyaz tabaka ad:
verilen gevrek, sert ve nispeten ince olan kisim bulunurken, ylizeyden derine

inildik¢e goriilmeye baglanilan kisim yayinim tabakasidir.

2.3.1 Beyaz Tabaka

En distaki nitriir tabakas1 olan beyaz tabaka adini, nital (%3-5 HNO; + alkol) ile
daglandiktan sonra beyaz renkte goriinmesinden dolay: alan kisimdir. Nitriirleme
kosullart ve siiresi ayarlanarak 20 um kalinliga kadar olusumuna izin verilebilen bu
tabaka sert, gevrek ve aginmaya kargi dayaniklidir. Kalinligin daha fazla arttirilmasi
durumunda tabakada catlaklar olugabilece§i ve bunun da yorulma dayanimini
olumsuz etkileyecegi bilinmektedir. Beyaz tabakada, y> (FesN) ve € (Fe;N ve FesN)
fazlari veya bunlarin karigimi goriilebilmektedir. y* (FesN) ylizey merkezli kiibik
(YMK) yapiya sahipken, & (Fe,3N) hegzegonal yapidadir. Beyaz tabakanin sadece
bu metaller arast bilesiklerden olusuyor olmasi sertlifinin, malzemenin kimyasal
bilesiminden bagimsiz olmasii saglamaktadir. Ayrica beyaz tabakanin mekanik
ozellikleri, bu fazlarin bulunma miktarlarina ve tabakanin kalinligina biiyiik dl¢tide
baghdir. Beyaz tabakada vy’ (FesN) fazinin olusumu, yumusak ve stinek olmasi
nedeniyle, aginma dayamiminin diigiik, darbelere dayanikli uygulamalarda tercih
edilirken, ¢ (Fep3N) fazimin olusumu, asinma dayamminin yliksek olmasi istenen
pargalarda tercih edilir. Her iki fazin birden olugmasi durumunda fazlarn
biiylimelerindeki (hacimsel genislemelerindeki) farktan dolay: i¢ gerilmeler olugur.
Ayrica beyaz tabaka ile yayinim tabakasi arasindaki arayiiziin dayanimi da zayiftir.
I¢ gerilmelerin olugmasinin yanisira kristal baglannin da zayif olmasi, ince tabaka
olusmast ile beyaz tabakamin kiigiik yiikler altinda bile gatlamasina sebep olmaktadir.
Bu yiizden beyaz tabakanin olusumu yorulma catlagi baslagicim hizlandiracag:
diistiniilerek 6zellikle degisken dinamik zorlanmalara maruz kalacak pargalarin
nitriirlenmesinde istenmez. Beyaz tabakanin istenmedigi ancak nitriirleme sirasindaki
sartlar dolayistyla olugmast durumunda ek bir takim kimyasal veya mekanik islemler
uygulanarak, beyaz tabakanin kaldirilmas: mimkiindiir. Fakat bu iglemler pahali ve



zor olmalarindan dolayir hem maliyetleri hem de tiretim zamanimi arttirir. Bunlar gz
Oniine almarak beyaz tabakanin olugmasimi Onlemek amaciyla bazi yontemler
gelistirilmigtir. Bunlardan biri olarak nitriirleme sirasinda gaz kansimin ayarlanarak
karigim igindeki azot oraninin diigiik tutulmasidir. Azotun gaz karngimimin %S5’inden
az olmasi durumunda beyaz tabaka olusumu goriilmemektedir. Bu durumda parga
yiizeyinde krom, molibden, aliiminyum, vanadyum, titanyum gibi malzemedeki
alasim elementlerinin nitriirlerinin olugturdugu ¢okeltilerinin diflizyon tabakasi
goriiliir. Azot miktar1 gaz karnigiminin %15°1 ila %30°u arasinda tutulursa y* (FesN)
fazinmin tek fazli olarak bulundugu ¢ok ince bir tabaka olugumu goriiliir. Azot miktari,
gaz karisiminin %60-70°1 seviyelerinde ise; %1-3 oramnda metan gaz karisiminda -
bulundurularak olusacék yapinin g (Fez;3N) kristalinden 'Qlugmasi saglanabilir.
Nitriirleme siiresinin artmasi beyaz tabakanin ve yayinma (difiizyon) tabakasinin
kalinliginin biiylimesine neden olmaktadir. Beyaz tabaka olugumunun 6niine gegmek
icin kullamilan diger bir yontem ise kademeli nitriirleme olarak adlandirilan ve
nitriirleme sirasinda  kullanilan azot miktarinin iglem sonunda azaltilarak
nitriirlemenin bitirilmesidir. Azotun azaltilmasimn yanisira, azotun tamamen kesilip,
sadece soygaz kullanilarak (tercih edilen argon) ve sicakligin da bir siire korunmasi
saglanarak yiizeyde olusan azot¢a zengin tabakanin parcamin i¢c kisimlarina
yayinmasi istenir. Bu yontemle beyaz tabaka kalmliginin yaninda nitriirleme stiresi
de kisalir. [1, 5, 6, 10, 12-14]

2.3.2 Yaymmm (Diflizyon) Tabakasi

Nitriirleme ile yliksek oranlarda azotun malzeme yapisina girmek istemesiyle yiizeye
yakin kisimlardaki alagim elementleri, arayer atomlari olmalart nedeniyle malzeme
icine dogru hareket ederler. Alasim elementlerinin malzeme igine itildikce
ilerlemeleri yavaglar. Bu bir anlamda malzemeye diflize edilen azotunda ilerleyisinin
yavaglamasi anlamina gelmektedir. Bunun sonucu olarak beyaz tabakadaki yiiksek
azot yogunlugunun yiizeyden uzaklastikca azaldigi goriiliir. Azalan azot yogunlugu
ile € (Fey.3N) seklinde olugmus olan yiiksek azot oranli bilesikler, gbrece daha diigiik
azot oranina sahip ancak daha kararli durumdaki vy’ (FesN) ve o” (FeigNy) gibi
nitriirlere dontisiir. Oda sicaklifina sofuma sirasinda olusan bu nitriirler, kafes
yapilarmin fazla azotu daha sicak durumdaki malzemenin i¢ kisimlarina dogru
kusmas: ile azot, alasim elementleri ile etkilesime girerek nitriirler olugturur.

Ozellikle paslanmaz celiklerde CrN ve CroN nitriirlerinin ¢okeltileri goriilmektedir.



Yaymma tabakasi olarak da azotun alagim elementleri ile yaptig1 nitriirlerden olusan
kisim anlatilmaktadir. Cokeltiler hem tane smirlarinda hem de tane iglerinde
olmaktadir. Yayinma tabakasindaki sertlik artismmin da bu ¢okeltilerin, kafes
yapisindaki c¢arpiimalarin daha fazla biiylimesi ve dislokasyonlarin kilitlenerek
ilerlemelerinin yavaglamasi ile olustugu diigtiniilmektedir. Yaymma tabakasinda,
kafes yapismmin azota doymast sonucu ve nitriir ¢kelmesinin bir sonucu olarak
malzeme igine gbre genislemeye calisacak, buna karsilik melzemenin i¢
kisimlarindaki yapinin bunu engellemesiyle artik gerilmeler de goriilecektir. [1, 5, 6,
10, 12-14] '

2.3.3 Alagim Elementlerinin Etkisi

Azotun parga yiizeyinden yogun'bir sekilde diflize olmas1 nedeniyle parga yiizeyine
yakin kisimlarda alagim elementleri par¢anin i¢ kisimlarina dogru kaymalar gésterir.
Azotun kafes yapisindaki alagim elementlerinin arayer atomu olarak bulundugu
yerleri doldurmasi sonucu olusan azot¢a zengin fakat alasim elementlerinin pek
bulunmadi§1 bu blgeye beyaz tabaka denir. Bu bolgeden sonraki kisimda ise alagim
elementlerinin azotla olusturdugu nitriir ¢tkeltileri goriilmeye baglar. Bu ¢okeltilerin
olusturdugu, difiizyon tabakasi denen bu bolgedeki sertlifin artmasimi saflayan
etken, alagim elementlerinin g¢esidi ve miktarina baglidir. Sertlik artigmna etki
acisindan bakildiginda en ¢ok etkiyi aliminyum (Al) gOstermektedir. Altiminyum
(Al), titanyum (Ti), krom (Cr), molibden (Mo), vanadyum (V) olarak sertlik artisina
etkileri azalacak sekilde siralayabilecegimiz alasim elementlerinin malzeme ig¢indeki
artisinin azotun ilerleyisini sinirladif1 da unutulmamalidir. [1-5]

Malzemede bulunan elementlerden bir digeri olan karbonun (C) etkisi ise karbon
miktarinin  artmasiyla azotlarin ilerlemesini yavaslatacak sekilde kendisini
gostermektedir. Yapida serbest halde karbon bulunmasimin yamsira, krom (Cr),
molibden (Mo), wolfram (W) gibi alasim elementlerinin nitriir olusturma ilgisinin
fazla olmasimin yaninda iyi karbiir yapicilarda olmalari, ortamda bulunan karbon ile
karbiirler olusturmasi sonucu serbest haldeki alagim elementinde azalma olur. Bu
etkilerin azotun ilerlemesini engellemesi sonucunda nitriir tabakasimin kalinlifinda
goriilecek azalma ile ylizey sertlifi ve artik basma gerilme degerlerde diigecektir.
Nitriirleme sirasinda yiizeyden difiize edilen azot atomlari yapidaki karbon
atomlarini da onlerine katarak ilerledikleri i¢in, bir slire sonra azot diflize olmusg
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tabakamin 6niinde karbon birikmesi sonucu malzemenin diger kisimlarina gore

karbonca zengin bir kisim olugur. [1-5]

2.3.4 Iyon Nitriirlemenin Klasik Nitriirleme ile Karsilagtirilmas:

Iyon nitriirlemenin diger nitriirleme yontemlerinden farklarini ortaya ¢ikaran temel
etken, nifriirleme sirasinda ortamdaki azot miktarinin oranimin ve miktarimn kontrol
altinda tutulabilmesi ve azotun malzeme yiizeyine adeta bombardiman edilircesine
gbnderilmesinden kaynaklanmaktadar. Uygulamadaki bu fark sonucu;

a) Malzemede olusacak nitriir tabakalar1 ve bu tabakalarin bilesenleri kontrol altina
alinabilmekte ve istenmeyen olusumlar biiyiik dl¢iide engellenebilmektedir. Duruma
gbre beyaz tabaka olugumu ¢ok az olacak veya hi¢ olmayacak sekilde
ayarlanabilmekte, boOylelikle malzeme  yilizeyindeki mekanik  &zellikler
belirlenebilmektedir.

b) Islem sirasinda uygulanan gerilimin ayarlanabiliyor olmasi ve gerilimin islem
sicaklifini belirlemesi nedeniyle islem sicaklii denetlenebilmekte, nitriirleme daha
distik sicakliklarda yapilarak daha yiiksek yiizey sertlikleri elde edilebilmektedir.
Ayrnica plazma nitrliirlemenin bombardiman etkisi ile azot diflizyonu yapilmasi
nedeniyle parga ylizeyindeki sicaklik, parcanin diger kisimlarindan farkli degerlere
sahip olabilmekte, bu da pargamin heterojen sicaklik dagilimina sahip olmasina sebep
olmakta. Béylece parganin biitiinii diisiiniildiiglinde malzemede sicakliktan dolay: bir
degisimin olmamasi saglanabilmektedir.

c) Diger yontemlere gére daha kisa siirede aym nitriir derinligine ulasilabilmekte.
0.5 mm kalinliginda nitriir tabakas1 olusturmak igin iyon nitriirleme ile yaklagik
olarak 10 saatlik islem stiresi gerekirken, iki kadameli gaz nitriirleme ile bu kalinlikta
nitriir derinligi saglayabilmek icin 25 saatlik iglem siiresi gerekmekte. Ayn1 nitriir
kalinlig: icin s1vi nitriirleme ile 30 saatlik, tek kademeli gaz nitriirleme ile 50 saatlik
islem siiresi gerekmekte. Nitriirleme siiresindeki bu azalma ile uzun siireli nitriirleme
islemleri ile ¢ekirdek yapisimin agini temperleme sonucu Gzelliklerinin istenilenden
farkli olmas: riski azaltilabilmektedir.

d) Nitriirleme sonrasinda karsilagilabilecek ¢arpilma olaylar1 minimuma inmekte,
hatta ihmal edilebilir diizeyde kalmaktadir.
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e) Kangik geometrili parcalar daha kolay nitriirlenebilmektedir. Ayrica parganin
tamamimn  yerine bir kismimin  nitriirlenmesi  mekanik  maskelemeyle
yapilabilmektedir.

f) Yorulma dayamminda diger yontemlere gore %25-40°lara varan artiglar elde
edilebilmektedir.

g) Islem sonrasi parganmn boyutsal degisimi 8-10 pm mertebelerini pek

gecmemektedir.

h) Nitriirleme sirasinda plazma olugumu igin kullamlan giic kaynagi disinda, 1s1
{iretimi saglayacak bir sistem gerekmemesi, kullanilan enerjinin direk olarak azot
atomlarinin diﬁizyohunda kullanilmas: nedeniyle harcanan enerji miktar1 daha diisiik
olmakta, enerji gereksinimi elekirik enerjisinden saglandifindan, fosil atiklarin
yakilmasi sonucu olusabilecek atiklar gibi ¢evreye zararli ciktilarimin olmamast

sebebiyle ¢evre kirlenmesine neden olmamaktadir.

i) Nitrirleme sicaklift c¢ok diisiik seviyelerde bile basarili nitriirlemeler
yapilabilmektedir. [6, 7, 9-14]

j) Plazma nitriirflemeyle diigiik sicakliklarda (500 C° altinda) nitriirleme basar ile
yapilabilir ve bu sayede baz1 istenmeyen yap1 olusumu engellenebilir. 316L ostenitik
paslanmaz gelik, diisiik sicakliklarda, CrN olusturmadan nitriirlenebilir[20, 21].

Bu iistiin yanlarinin yam sira plazma nitriirlemenin bazi dezavantajli yanlar1 da
bulunmaktadir.

a) Plazma nitriirleme sisteminin kurulumunun pahali olmas ilk yatirim giderlerinin
yiiksek olmasina sebep olmakta.

b) Islem sonrasi su verme imkani olmamasi dezavanjlarindan biridir. Su verme
islemi bazi durumlarda yorulma dayanimim arttirmada kullanilmaktadir. [1]
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2.4 316L Ostenitik Paslanmaz Celik

Tablo 2.1: Baz paslanmaz geliklerin ytizde kimyasal bilesimi

Celik Yitzde bilesim (%)
Tipi c Mn Si Cr Ni Mo
304 | 0.08 2.00 1.00 | 18.00-20.00 | 8.0-10.5
310 | 025 2.00 1.50 240260 | 19.0-22.0
316 | 0.8 2.0 1.00 16.0-180 | 10.0-140 | 2.03.0
316L | 0.1 176 0.21 17.2 15.3 2.7

316L paslanmaz celiginin kimysal bilesimi olarak diger péslanmaz celiklerden ¢ok
fazla bir farki olamamasina karsin, 6zellikle implant olarak kullanimi agisindan diger

paslanmaz ¢eliklere gore daha fazla tercih edilmektedir. Bunun yanisira diger

paslanmaz gelikler gibi kimya ve yiyecek endiistrisinde kullanim alani genistir.

Tablo 2.2: 316L paslanmaz ¢eligin mekanik 6zellikleri

Akma dayamimi | Cekme dayanimi Kopma uzamasi Sertlik
09,2 (Mpa) o¢ (Mpa) & (%) VSD (kgf/mm?)
980 1050 35 300

Saglamlif1 ve biouyumlulugu agisindan biyomedikal uygulamalar, tibbi aletler ve
implantlarin tiretiminde tercih edilen malzemelerin baginda gelen 316L paslanmaz
celik ayrica sertligi, korozyona dayanimu gibi 6zellikleriyle kimyasal ve yiyecek
endiistrisinde, basingli kaplar gibi, kullanilir.

Kiibik yiizey merkezli (kym) kafes yapisina sahip olan 316L ostenitik paslanmaz

celigin kafes sabiti 3,594°tiir.
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3. NITRURLEME VE DiGER DENEY ASAMALARI

Amacimiz, 316L ostenitik paslanmaz ¢elik malzemenin, ¢esitli gaz oranlarinda ve
stirelerde nitriirlenmesi ile malzeme yapisindaki degigimi incelemek ve kullanim
alanlarinda uygulanabilirligini aragtirmaktir. Bu amaca y0nelik olarak, nitriirleme
sonrasi nitriirlenmis pargalara uygulanacak deneyler ve olgiimlere karar verildikten
sonra nitriirlenecek pargalar, sonraki deney ve Olglimlere uygun parga sekli,
biyiiklik ve sayisma gore hazirlandi. Bu asama, deneysel ¢alismamizin en kritik
boliimlerinden biriydi. Ciinki, nitriirlenmis pargalai iizerine yapmayi diistindiigtimiiz
deneylerde birbirinden farkli boyuﬂarda ve sayida numuneye ihtiya¢ oldugundan,
dikkatli bir planlama gerektirmektedir. Ayrica bazi dl¢limler, tahribath muayeneler
gurubuna giriyor ve bu 6l¢limlerde kullanilacak numuneler baska bir deney veya
Olgimde kullamlmasinda sorun ¢ikarabilecek veya hi¢ kullanilamayacaktir.
Nitriirleme yapilacak pargalarin gekil ve sayisina karar verildikten sonra ilk yapilacak
islem onlarin nitriirlenmesidir. Nitriirleme islemlerinden sonra, nitriirlenmis parcalar

tizerinde diger deney ve Sl¢limler agagida belirtildigi tizere gergeklestiridi.

3.1 Nitriirleme Asamasi

Nitriirleme agamasinda ostenitik paslanmaz g¢eligin (316L) kristal yapisina yiizeyden
azot diflize edilmesi amaglandi. Pargalar lizerinde uygulanmasi diisiinulen sertlik
olgme deneyleri nedeniyle nitriirlenmis pargalarin ylizeyi miimkiin oldugunca diiz ve
parlak olmalidir. Bu nedenle parcalarin parlatilmasi gerekir. Parlatma islemi
nitriirlemeden sonra yapildiginda nitrilir tabakasinin bir kisminin kaldirilmas: s6z
konusudur. Bu yiizden pargalarin parlatilmasi iglemi, parcalarin nitriirlenmesinden
Once gerceklestirildi. Boylelikle nitriirlemeden dolay1 parca yiizeyinde olusacak
yiizey piiriizliiliigli degisimi de incelendi.
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3.2 Parcalarm Parlatilmas

Pargalarin parlatilmasi isleminden dnce, 316L ostenitik paslanmaz ¢elik malzemeden
12 cm uzunlugunda, 1,5 cm genisliginde, 0,5 cm kalinhgindaki genis yﬁzeyleﬁ oval
durumdaki ¢ubuklar, su sogutmali frezede ylizeyleri diizelecek sekilde ve boyutlar:
10X20X3 mm olacak sekilde kesildi. Sonucta elde edilen dikdortgenler prizmasi
seklindeki pargalarin iki biiyiik ylizeyinden biri parlatilirken digerine frezeleme

isleminden sonra hig bir islem uygulanmadi.

Parlatma islemi, pargalari zimpara kagitlarina stirterek yapilacafindan, parcalarin
kolay tutulabilir boyutlarda olmas1 gerekiyordu. Bu amagla parcalar, 6nce regineye
gbmiilerek boyutlan tutulabilir hale getirildi. Regine olarak polyester ve katilagtiric
sivi (katalizor) kullanildi. Pargalarin gomiilmesi i¢in Once, par¢alarin gomiilditkten
sonra seklini alacag1 kaliplar hazirlandi. ki ucu agik tek parcah olarak hazirlanan
kaliplarin, gbmme isleminden sonra pargalarin kalip iginden kolay ¢ikmasi i¢in, kalip
duvarlar1 vazelinle yaglandi. Daha sonra kaliplar, lizerine vazelin siiriilen diiz cam
lizerine yerlestirildi. Pargalar, kalip boslugunun ortalarinda kalacak sekilde kaliba
yerlestirildi. Cam {izerine vazelin slirlilmesinin sebebi, hem reginenin kaliba
dokiildiigtinde cam t{izerine yapismamasi hem de kalip ile cam arasindan
akmamasidir. Cama sfiriilen vazelin, reginenin kaliba dékiilmesi sirasinda, parganin
harcket edip kalip igine istenilenin diginda, zzimparalamay:1 zorlagtiracak bir gekilde
kaliplanmasini 6nlemeye de yaradi. Kalip ve pargalarin yerlestirilmesinden sonra bir
kapta bir siire karistirilan polyester ve katilagtiric: kaliplara dokiildii ve polyesterin
katilagmasi beklendi. Polyesterin donmasindan sonra pargalar kaliplardan ¢ikarildi ve
parlatma islemine geg¢ildi.

Pargalarin yiizeyleri 180 numarali zimparadan baglayarak sirasiyla 320, 400, 600,
1200 numarali zimparalarla zimparalandi. En son 1200 numarali zuimparayla yeterli
miktarda zimparalanan parcalar daha sonra aliimina siiriilii guhada parlatilds.
Parlatma iglemi pargalarin nitriirlenmesinden sonra pargalarla yapilacak sertlik
deneyleri nedeniyle ¢ok Onemliydi. Ciinkii sertlik deneylerinin saglikli sekilde
yapilabilmesi i¢in 6lglim yapilacak yiizeyin miimkiin oldufunca piiriizsiiz olmasi
gerekiyordu. Biitiin bu parlatma asamasi sirasinda pargalarn biitiin  ylizeyinin,
yiizeylerinde olusan izler yardimi ile, tamamen zimparalanmas: ve diiz bir yiizey elde
edilmesi saglandi. Bunun icin parca yiizeyindeki izlerin biitiin yiizeyi kapladigi
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goriildikten sonra, par¢a 90° dondiiriilerek tekrar zzmparalandi. Her parga i¢in ve her
zimpara bilyiikliigl i¢in bu déndiirme iglemi bir kag kez tekrarland:.

3.3 Nitriirleme

Gerekli parlatma iglemleri uygulanan pargalar plazma (iyon) nitriirleme ySntemiyle
nitriirlendi. Plazma nitriirleme y6ntemi igin kullamlan diizenek, pargalarin
nitriirlenmesi i¢in gerekli vakumlu ortam saglayan silindirik kap, gerekli elektrik
encrjisini saglamakta ve voltaji ayarlamakta kullamlan giic kaynag (2 KW DC),
pompa (8L/dak), gaz oramm ayarlamada kullamlan su tanki, hidrojen ve azot
gazlarimin bulundugu tiipler, nitriirleme sicakligini dlgmekte kullamlan termocouple

ve basinci Slgmekte kullanilan “U” civa siitunlu manometreden olugmaktadir.

Sekil 3.1: Nitriirleme mekanizmasinin gériiniimii
Nitriitleme sirasmda hidrojen gaz akig hizi 270 cm’/dak. civarinda tutulurken, azot
gazimin akis hizi, karigimin oranina gére ayarlandi. Nitriirleme 10 torr’luk vakum
altinda gergeklestirildi. Deney sirasindaki sicaklik Olgtimlerini saglamak igin
kullamilan Ni-Cr-Ni termo-eleman ¢ifti, parga sicakliklarimi Olgmek amaciyla,

pargalarin deney sirasinda iizerine konulduklar: katot diske baglandi. Ortalama 600

16



V’luk bir gerilim altinda gergeklestirilen nitriirleme, dogru akim gili¢ kaynag:
aracihig1 ile sicakliklar, siirekli kontrol edilerek ayarlandi.

Parcalara azot difiize edilen bu agamada gok sayidaki parca iizerine farkli nitriirleme
sartlarinda uygulamalar gergeklestirildi. Yapilan nitriirleme deneyleri genel olarak iki
guruba aynlabilinir. Bir grup parga icin sabit gaz oram1 ve sicaklikta degisik
stirelerde nitriirleme yapilirken (Tablo3.1),

Tablo 3.1: %10 N, ve 450 C*de yapilan nitriirleme iglemlerinin stireleri

Azot orani\ Nitriirleme sicakligi| 450 C°

15 dakika

30 dakika

60 dakika

10%
120 dakika

240 dakika

diger gurup pargalar igin sabit bir siire secerek gaz oranlarini ve sicakliklar
degistirerek (Tablo 3.2) niitriirlenmeleri saglandi. Boylece nitriirleme sonucu

malzemedeki degisimler nitrlirleme siiresine, sicaklifina ve gaz oranina bagli olarak
incelendi.

Table 3.2: 1 saat siire ile yapilan nitriirlemelerin islem parametreleri

Azot oram\ Nitriirleme sicakligt | 400 C° | 450 C° | 500 C°
5% 1 saat 1 saat 1 saat
10% 1 saat 1 saat 1 saat
25% 1 saat 1 saat 1 saat

Sabit gaz orami ve sicaklikta tekrarlanan deneyler de gaz oram1 %10 N, (azot) %90
H; (hidrojen) olacak sekilde segildi. Sabit sicaklik ise, literatiirde yapilan arastirmalar
sonucu, beyaz tabaka olusumunun goriilmeye baglandifi esik sicaklik olan 450 C°
olarak belirlendi. %10 N, gaz oraninda, 450 C”de gerceklestirilen deneylerde stire
15, 30, 60, 120, 240 dakika olacak sekilde belirlendi.
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Sabit siire segilerek yapilan deneylerde, nitriirleme siiresi 1 saat olarak alindi. 1
saatlik nitriirlemeler %3, %10 ve %25°lik N, H, gaz karngimlarinin her biri i¢in 400,
450 ve 500C° olacak sekilde toplam 9 farkli nitriirleme gartim saglayarak
gerceklestirildi.

Tablo3.3: Yapilan nitriirleme isglemleri

Nitrtirleme Azot orani
sliresi
5% 10% 25%
15 dakika 450 C°
30 dakika 450 C*°

60 dakika 400 C°, 450 C°, 500 C° | 400 C°, 450 C°, 500 C° | 400 C°, 450 C°, 500 C°

120 dakika 450 C°

240 dakika 450 C°

Pargalar nitriirlenmeden 8nce trikloretilen (trichloroethylene) dolu karistiricida bir
sire bekletilerek temizlenmesi saglanmustir. Ik temizlikleri trikloretilen
(trichloroethylene) ile yapilan pargalarin, nitriirleme agsamasinda, vakumlu ortamda,
sadece H, gazimin ortama verilip akim uygulanmasi sonucu, iyonize olan hidrojen
atomlarimin parga ylizeylerini bombardiman edip, temizlenmeleri de saglanmistir. Bu
islemin iki amaci vardir. Birincisi parcalarin sicakligimi nitriirleme yapilacak
sicaklifa ¢ikarmak digeri ise parga yiizeylerinde olusmus, yag, oksit gibi pislik
tabakalarinin temizlenmesini saglamaktir. Nitriirleme islemleri sirasinda hazirlanan
pargalar yan yiizleri {izerinde duracak sekilde yerlestirilerek, hem parlatilmis hem de
parlatilmamis yiizeylerinin nitriirlenmesi saglanmistir.

Yapilan nitriirlemeler sonrasinda pargalari, degisik deney ve Olglimlere maruz
birakarak nitriirleme ile 316L ostenitik paslanmaz celik malzememizin ugradig
degisimler incelendi.

3.4 Vikers Sertlik Olgme Cihazi

Vickers sertlik 6lgme cihaziyla nitrtirlenmis parcalarin sertlikleri &lgtildii. Vickers
sertlik 6lgiim cihazi 0,01 kgf (98,07 mN), 2 kgf (19,614 mN) kuvvet aralifina
sahiptir. Olglimler sirasinda sertlik degerlerinin, malzemenin (316L ostenitik
paslanmaz celifin) nitriirlenmemis haldeki sertlik degeri olan 380-400 vikers
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degerlerine yaklagtifi duruma kadar sertlik 6lgme kuvveti arttirldi. Sertlik 6l¢limii
elmastan yapilmig basik dort kenarl piramit seklindeki ugla yapildi (Ug agis1 136°).
Flmas ucun pargaya kuvvet uygulamasi sonucu parcada biraktifi dikdortgen
seklindeki izin kosegenleri olgiildii. Bu késegen uzunluklarimin makina tarafindan
gerekli hesaplamalar1 yapmasiyla sertlik degeri bulundu. Hesaplamada kullanilan
formiil (denklem 3.1) verilmistir [18].

1,8544 F

VSD=
d, d,

dir. G.1)

VSD, Vickers sertlik degeri
F, uygulanan kuvvet (VSD i¢in N)

dy, dy, olusan izin kdsegen uzunluklar

Vickers sertlik lgiimii, serligi Slciilecek malzemenin sertlik degerinin yiiksekligine
bagli olarak, Slgtimiin dogrulugu agisindan uygulanan kuvvetin biiylik olmasini
gerektirir. Ozellikle uzun siireli (1 saat ve {izeri) nitriirlenmis numunelerin
sertliklerinin yiiksek olmasi, Vickers sertliginin olgiilticken biiylik kuvvetler
kullanilmasini gerektirir. Fakat nitriirlenmis numunelerin katmanli yapiya sahip
olmas: ve bu katmanlarin ince olmasi nedeniyle, sertlik 6lclimiinde uygulanan
kuvvetin artmasiyla, nitriir tabakasinin altinda kalan kismin sertlik 6lgtimiinti
olumsuz etkilemesine sebep olur. Cesitli kuvvetlerle yapilan vickers sertlik

Olglimiinde, her numune i¢in fakh kuvvetlerde fakl: sertlik degerleriyle karsilagildi.

Yapilan Vickers sertlik Slgiimlerinin nitriirlenmis 3161 ostenitik paslanmaz ¢elik
numunelerin sertlik deferini dofru vermemesine Kkarsin, farkli kuvvetlerle
mazlemenin fakli derinliklerine kadar olan kisminin sertliginin 6lgiilmesinden yola
cikarak, yapilacak bazi hesaplarla kabaca nitriir tabakas: kalinlif1 bulunabilir. Cok
saglikli bir deger olmasada, kendi arasinda kargilagtirma yapmak i¢in
kullanilabilecek bu degerler, vickers lglim diizeneginin yapisindan yararlanilarak
yapilan bir hesaplamaya dayanmakta. Vicker Slgtimiinde kullamilan ucun piramit
seklinde oldugu, tepe agisimin 136° oldugu bilinmekte. Sertlik Sl¢limii sirasinda
malzemeye batirilan ug, malzeme fizerinde dértgen bir sekil olugturmakta ve olusan
dértgenin k6segen uzunluklarimin yardimiyla sertlik hesaplanmakta. Ko6segen
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uzunluklari, aym1 zamanda , ucun malzemeye ne kadar battifin1 da gostermekte. Bu
da yaklagik olarak ksegenlerin 5°te biri degerindedir.

3.5 Ultra Mikrosertlik Ol¢iimleri

Cihaz Fischer- HP 100 XY PROG Ultra Mikrosertlik Cihazi ve Classen MFK model
goriintiileme ve Olgiilendirme sisteminden olusan ekipman aracilifiyla, nitriirlenen
parcalarm mikro degerlerde sertlikleri 6i¢tildii. Cihaz 0,4-1000 mN arasindaki yiikiin
profili, elastik ve siirlinme 6zellikleri belirleyebilen bilgisayar kontrollu sistemden
olugmaktadir. Yumusak ve sert ince kaplamalarin taban etkisinden bagimsiz
sertliklerini 6lgme olanag: sunmasindan dolayi, nitriirlenen pargalarin taban etkisini
(nitriirlenmemis kismmim Olgme  etkisini) azaltacak sekilde sertliklerini
lgebilmemize olanak saglamaktadir. Olglimler sirasinda uygulanan kuvvet degerleri
20, 100, 300, 900 mN segildi. Yiikler 60 adimda uygulandi, her adimin da 1 saniyelik
bekleme periyotlartyla birbirini takip etmesi saglandi.

Ultra mikro sertlik Sl¢timleri sonucu elde edilen datalar gesitli ¢ikarimlardan
yararlanilarak incelenen malzeme hakkinda farkli bilgilerin elde edilmesinde de
kullanildi. Ultra mikro sertlik Sl¢timii sirasinda, malzemenin sertlik Slgme ucunun
hareketine kargi verdigi tepkiler kaydedilip, cesitli bilgilerin elde edilmesinde
kullamilmaktadur.

Sertlik 6lgme ucunun hareketi sirasinda, uca verilen enerjinin dnemli bir kismu Slgme
yapilmakta olunan malzemeye gegmekte. Malzemede olusan bu enelji artig1, olusan
iz yardimiyla tamimlanabilmekte. Piramit uglari i¢in olugan izin hacmi batma
derinliginin kiipii ile, yiizeyleri, karesi ile orantilidir. Enerjideki artis tanimlanirken
hacim ve uca degen bolgeler ayr ayn ele alinir. Bu iglemler sirasinda dinamik etkiler

g6z ards edilir.

Bu kabuller dogrultusunda, aktarilan enerji W ile gosterilecek olursa
W =wk,s® +wk,s* (3-2)

V hacmi, A alami gostermek kosuluyla wortalama enerji artisiny, k sertlik dlgme

ucunun sekil faktoriinii, s batma derinligini ifade etmekte. wk yerine, 6zgiil enerji
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artisini ifade eden e kullanilirsa, 3.2 denkleminin batma derinligine gore ikinci
dereceden tiirevi (d*W/ds?), uygulanan kuvvetin batma derinliine gore tiirevine
(dF/ds) esittir. F, sertlik 6lgmede kullanilan kuvveti gostermek tizere 3.2 denklemi

2
‘Zg/ =6e,5+2e, = %s}i 3.3)
dontistir.
F=Hcs’ (34)

3.4 denkleminde H, sertlik, c, geometrik faktdr olmak fizere, 3.3 denkleminde
yerlestirillirse 3.5 denklemi elde edilir.[19]

dF
—— =2H 3.
= 2Hes 3.35)

3.6 Yiizey Profilometresi

Mahr Perhen S&P Perthometer Profimometre ve Focodyn Optik Prob. Dokunmali
(mekanik) ve dokunmasiz (optik) problar kullanarak bilgisayar kontrollu iki ve {i¢
boyutlu ylizey piiriizliliigii 6l¢timleri yapabilmekte. Bu cihaz yardimiyla nitriirleme

sonrasi pargalarimizin yiizey plirlizliiliigiiniin degisimi incelendi.

3.7 Diisiik Acih X-ray Isinlan Difraktometresi

Philips PW 3710 X-Ismnlari Difraktometresi hem x-ray 1sin kaynagi hem de dedektor
kismimin agilarimin  ayrt ayri kontrol edilebilmesi sayesinde ince filmlerin
difraktometrik analiz, reflektans olgiileri ile ince film kalinlik tayini ve i¢ gerilim
analiz olanaklar1 sunmakta. Bu cihaz yardimiyla, nitriirlenen pargalarin x-ray 1ginlan
Olglimlerini gergeklestirdik. Cihaz 40 V voltaj ve 40 mA akima ayarlandi. Olusan
Cu-K, xray iginlar1 1,54 A dalga boyunda (A=1,54 A) olup par¢alarimizin Sl¢iimleri
sirasinda ylizeye, parganin nitriirlenme siiresine bagh olarak, degisik acilarda
gonderildi. Yaptifimiz Olgtimlerde tarama alami olarak 30-80° secildi. Yapilan
Slgtimler sirasinda tarama hizi 0,02 °/dak. secildi. Boylelikle nitriirlenmis pargalarin
kafes yapilarindaki degisimler incelendi.
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4. DENEY SONUCLARININ IRDELENMESI

4.1 Yiizey Piiriizliiliigii Ve AFM Fotograflar:

Nitriirleme deneyleri yapilirken, nifriirlenen malzemenin kullanim alanlari,
kullanildigr yerlerde dikkat edilen sartlar gibi, bazi noktalara dikkat edildi.
Nitriirledigimiz 316L  ostenitik paslanmaz celigin agirlikli olarak kullanildigi
yerlerden biri implant olarak insan vucuduna yerlestirilen ¢esitli pargalarin
{iretimidir. Insan vucuduna yerléstirilmesinde biyouyumlulugu, gerilmelere kars:
dayamimi gibi- malzeme 6zelliklerinin uygun olmasindan dolayi segilen 316L
ostenitik paslanmaz ¢eligin, implant olarak kullamilabilmesi i¢in bazi geometrik
sartlann da saglamasi gerekmekte. Insan viicuduna yerlestirildiginde, {izerine
binebilecek yiikler sonucu hareket etmesi ile viicutta yaralanmalara sebep olmamasi
icin miimkiin oldugunca yuvarlak hatlara ve diigiik ylizey piriizliiliifiine sahip olmasi
gerekmektedir. Bunlar geometrik sartlar oldugundan implantin tasarim agamalarinda
dikkat edilebilir. Fakat nitriirleme sonrasinda ylizey pliriizliiliigiinde olusabilecek
degisimin bastan tahmin edilebilmesi onceden yapilacak deneyler &rnek alinarak
yapilabilir. Bu yiizden yaptigimiz deneylerde bu durumu géz dniinde bulundurarak,
nitriirledigimiz baz pargalarin yiizey piiriizliiliklerini inceledik. Nitriirleme sonrasi
yizey plriizliligiinti inceledigimiz parcalar, implant pargalarin {iretiminde
uygulanan ve implantin yiizey piriizliltigiinii azaltan kimyasal parlatma islemine
uygulanan parcalar arasindan segilerek, sadece bu pargalarin ylizey pilirlizliligi
incelendi. Kimyasal parlatma iglemine tabi tutulan pargalarin nitriirlemeden 6nceki
yiizey pliriizliilik degerleri 67 nanometre civarindayken, %10, 450 C°*deki 1 saatlik
nitriirlemeden sonra yiizey piiriizliiliigi 520 nanometre, 2 saatlik nitriirlemeden sonra
ise 573 nanometre degerlerine c¢ikti. 450 C°’de yapilan nitriirleme sonrasi
pargalardaki yiizey purtizliligti degerleri agagida verilmistir. Bu degerler ortalama
ylizey piirtizliiliigii olarak adlandirilan R, degerleridir (sekil 4.1).
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Ortalama ylizey piiriizliiligliniin nitriirleme siiresiyle degigimi
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Sekil 4.1: %10 N, ve 450 C*de nitriirlenen numunelerin ylizey piirtizl{iligii

Sekil 4.2 gesitli N, oranlarinda ve sicakliklarda 1 saat nitriirleme sonucu elde edilen
yiizey piirlizliiliigii degerlerini géstermekte. Nitriirleme islemleri sonucu, ylizey
plirtizliiligliniin, azot orantyla dogru orantili olarak arttifn goriildii. Bununla birlikte
nifriirleme sicakliinin da yiizey pliriizliiliigti lizerinde etkili oldugu anlasildi.
Nitriirlemenin yapildig1 sicaklik yiikseldikge, ylizey piirtizliiligiiniin arttig1 goriildii.
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Sekil 4.2: 1 saat nifriirlenen pargalarin ylizey pliriizltiliigti degerleri

Nitriirleme sonrasi pargalar {izerinde karartilar olustugu gériildii. Bu karartilar parca
ylizeyinin bir kisminda ¢ok, bir kisminda az gekilde olusmustu. Yapilan ilk ylizey
plirtizliiliigli 6l¢limlerinde bu karartilara dikkat etmeden, yiizey lizerinden rastgele
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bolgelerden oSlglimler yapilmistir. Daha sonra tekrar parlatma diyebilecegimiz,
¢uhada aliimina ile parlatma olaymi (¢uhada parlatma islemi, parga iizerinden 1
mikrondan daha az bir parca kaldirma islemi yapmaktadir), karartilar1 giderecek
kadar (1-2 saniye) pargalar parlatildi. Tekrar parlatma isleminden sonra yaptigimiz
ylzey piirlizl{iligli ol¢timleri sonucu tablo 4.1°deki degerler elde edildi. Tekrar
parlatma isleminden sonra numunelerin ylizey piiriizliliklerinin, nitriirleme 6ncesi
degerlere diigtiigli goriildii.

Tablo 4.1: %10 N; ve 450 C*de nitriirlenen numunelerin parlatildiktan sonraki

ylizey ptriizlilugt
Nitriirleme siiresi Yiizey piiriizliiliigii (nanometre)

Nitriirlenmemis 45
15 dakika 71

30 dakika 97

60 dakika 85
120 dakika 57
240 dakika 61

Yiizey piiriizliiliigtindeki degisimi daha iyi anlayabilmek icin AKM (Atomik Kuvvet
Mikroskobu, Atomic Force Microscope) ile nitriirlenmemis (sekil 4.3) ve 240 dakika
nitriirlenmis (sekil 4.4) numunelerden lgiimler alindi. Bu &l¢limler sirasinda, tekrar
parlatma islemi uygulanmamig pargalar kullanildi ve pargalarin yiizeyleri lizerindeki
karartilara dikkat edilerek, yiizey lizeri mat ve parlak bolgeler olarak ayrilarak, her
numune i¢in iki ylizeyden ol¢timler alindi. Farkli biiyiikliiklerdeki alanlar taranarak
yapilan Ol¢timlerde, nitriirlemenin etkileri agik sekilde goriilmekte. Olusan tepecikler
nitriirlemenin ylizey pliriizltiligiinii arttirdigim gostermektedir.
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0.00

5.00x8.00[um] Z 0.00 - 209.90 [nm]
Sm_100nm_x8_1Hz

Sekil 4.3: Nitriirlenmemis numunenin AKM fotografi

5.00x5.00[um] Z 0.00 - 298.52 [nm]
Sum_200nm_x8_1Hz

Sekil 4.4: 240 dakika %10 N, oranindaki ortamda 450 C* de nitriirlenen numunenin
AKM fotografi
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Gaz oranin1 %10 N, nitriirleme sicakligim 450 C° sabit alarak yapilan bu nitriirfleme
islemleri diginda, fakli gaz ve sicakliklarda da nitriirleme islemleri yapildi. Tekrar
parlatma isleminden sonra yiizey piirlizliilikleri &lglilen bu numunelerin ylizey
piiriizliiliik degerlerinin degistigi goriildii. Yiizey plirlizliiliigtindeki degisimin, 400
C®° lizerindeki nitriirleme islemlerinde, nitriir sicaklifs veya gaz karisimindaki azot
oranina bagh olarak biiyiidiigii goriilmekte. Tablo 4.2’ye gore daha yiiksek sicaklikta
veya daha yiiksek azot orani ile yapilan nitriirleme islemlerinin yiizey plirlizliliglini
daha fazla arttirdig1 goriiliiyor.

Tablo 4.2: 1 saat nitriirleme yapilan numunelerin yiizey piiriizliiliigt

‘ Azot orani
Nitrirleme '
sicakligs C° 5% 10% 25%
400 72 71
450 44 131 235
500 82 253 493

4.2 X-ray Ismlar1 Ol¢iimleri

X-ray, foton adi verilen, bir miktar enerjiden olusan, bir tiir elektromanyetik
yaymimdir, X-ray isinlari bir malzeme iizerine yo6nlendirildiginde, malzemenin
kristal yapisina bagh olarak yansir. Bragg kanunu olarak bilinen bu iligki yardimiyla
kristal diizlemlerine karsiik gelen difraksiyon agis1i arasinda bagmti kurulur.
Malzemedeki bu diizlemler ayirtedici bir 6zellik olup, bliyiikk oranda, malzeme
bilesimine gore degisir. Boylelikle X 1511 Sl¢limiiyle malzeme yapisindaki bilesenler

belirlenebilir. Bragg kanunu

=

1d

Sekil 4.5: X-ray 1511 6l¢limiinde kullamlan agilar

b;=6;=0 @4.1)
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ni=2d sinf 4.2)

Sekil 4.5’ten anlagilacag lizere, malzemeye génderilen x-ray 1sinlar birbirine paralel
ve es uzakliktaki diizlemlerden yansir. Yansima, ykm kafes yapilarinda, (h k 1)
olarak gosterilen diizlemin h, k, 1 indislerinin hepsinin ya tek ya da ¢ift say1 oldugu
durumlarda bulunan diizlemlerde gergeklesir. G6zlenen diizlemler arasindaki uzaklik
denklem 4.3 kullanilarak hesaplanabilir.

dyy = e @3)

VR + K+ 1P
Denklem 4.3 ile x-ray 1sim Slgiimleri sonucu bulunacak d (diizlemler aras: uzaklik)
degerleri yardimiyla kristal yapinin kafes sabiti hesaplanabilir.

Denklem 4.3, yiizey merkezli kiibik (ykm) kristal diizenine sahip ostenitik yapilar
i¢in kullanilmakta olup, nitriirleme sonrasinda kafesin geometrisindeki degisimin gok
kiiciik degerlerde kalacag: kabul edilerek, nitriirleme sonrasi durum iginde kullanildi.

Nitriirleme siiresinin kisa tutulmus olmasi nedeniyle, olusan nitriir tabakasinin
kalimhigimin ince olmasi, yapilan x-ray i1sm Slgtimleri, ince filmlerin x-ray 1sm1
Olglimlerindeki gibi x-ray isinlani ylizeyle 2° ag1 yapacak sekilde gonderildi,
dolayisiyla sadece nitriirlenmis filmin kristal 6zelligi incelendi.

X-ray 1ginlar ile yapilan dlciimler sonucu hem nitriirleme ile yapida olugan farkl faz
olusumlari belirlendi hem de kafes sabiti hesaplandi.

N o'y, Y e, ooy
l | S - l
eI 240 dakika

, j\ 15 dakika

Nitriirlenmemis
35 40 45 50 55
26

Sekil 4.6: %10 N, ve 450 C*de nitriirlenen numunelerin 2° ile yapilan x-ray 1sin:
6leiimii 26 degerleri
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316 L ostenitik paslanmaz ¢elik malzemenin hacimce %10 N, gaz oraninda 450
C>de yapilan nitriirlemeleri sonucunda, x-ray 1sm OSlglimleri sekil 4.6’da
goriilmekte. Sekil 4.6’nin en altinda nitriirlenmemis malzemenin x-ray isim 6l¢timii
gbzikkmekte. Buradan da anlasilacagi iizere nitriirlenmemis malzemede karbid
olusumuna rastlanilmamakta. Bunun nedeni malzemedeki disik C miktaridir.
Nitriirleme sonrasinda da anlatilan kogullarda ne CrN ne de bagka bir karbid olugumu
goriilmemekte.

Nitriirlemeyle ostenit kristalleri yapisina giren N atomlarini, kristal kafesini
genislemeye zorlamaktadir. Grafiklerde goriillen vy, nitriirlenmemis malzemenin
kristal yapisin1 temsil ederken, vy, nitrlirleme sonrasi sismik kristal yapisim
gostermekte. Azotun, kristal kafesini gismeye zorlamasi sonucu olarak (111) v, ve
(200) v, diizlemlerinin, (111) y ve (200) y diizlemlerine gére daha kiigiik 20 degeri
oldugu goriilmekte. X-ray 1s1m Slglimlerinde 20 degerinin sola kaymasi (azalmasi)
kafes sabitinin arttifim gostermektedir.

ceN oy, ol eoofy, eoofy CrN (111)“1_’ (111)'(,’(2:101"{ (zuufz‘

Vbl

- 500 °C, 5% N, MM 500 °C, 25% N

fMSG °C, 5% N, : 500°C, 10% N,

400 °C, 5% N2 500 C, 5% N

N1trﬁrlemne1m; Nitriirlemmernis
35 55 29 35 40 45 50 55

Sekil 4.7: 1 saat nitriirleme yapilan numunelerin 2° ag1 ile yapilan x-ray Slglimleri 20
degerleri

Sekil 4.7, 1 saatlik, %5, %10 ve %25 N oranina sahip, 400 C°, 450 C° ve 500 C° ‘de
yapilan nitriirlemelerin x-ray 1smi Olglimleri goriilmekte. 500 C° ve/veya %25 N
iceren nitriirlemelerde CrN olusmakta.
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4
_ o —AMH— — — — — — A
3,98 A60 Vn (200) 240
39 e
=< 55 ] %0 240
] m
3,8 J O 49N
2 — Ya (111)
:’, 3754 30
"f'; 37
h'd
3,65 -
361 ¢ Nitrirlenmemis %10 N, 450 C1
3,55 T T T T
0 50 100 150 200 250
: Nitriirleme siiresi ’

Sekil 4.8: %10 N, ve 450 C”de nitriirlenmis numunelerin kafes sabiti

450 C° ve %10 N igeren ortamda farkli nitriirleme stirelerinde yapilmis deneyler
sonucunda olugan yapinin, x-ray isinlari Slgiimleri sonucu elde edilen bilgiler
yardimiyla kafes sabitleri hesaplandi (sekil 4.8). Belirtilen sartlarda yapilan
nitriirlemeler sonucu kafes sabitinin, (111) vy, diizleminde pek fazla degismezken,
(200) v, diizleminde 120 dakikalik nitiirlemeye kadar artig1 goriildii. Bu durum, kiibik
yapumun, kenarlarnimin farkli miktarlarda degismesi sonucu, tetragonal yapiya

doéniistiigiinii gbsterdi.
41
0a(200)400,'C A a(200)450,°C 0 a(200) 500, °C
4.05 1 saat . . .
; ®2(111)400,C A a(111)450,°C ma(111)500 °C
< 4] O
g 3,85 A
o .
@ % A
2]
£ 39 -
X
3,85 A A
|
i A
38 A ® a, = 3,594
3,75 -
%5 %10 % 25
Azot orani

Sekil 4.9: 1 saat nitriirlenmis numunelerin kafes sabiti degerleri
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Sekil 4.9°da goriilecegi iizere, nitriirleme sicakliginin artiginin hem (111) hem de
(200) diizlemlerindeki kafes sabiti degerlerinin artmasina neden oldugu anlagildi.
Bunun yanisira (111) diizleminde kafes sabitinin nitriirleme sirasindaki azot oranin
artistyla birlikte arttifn goriildii. Bunun nedeni azot atomlarinin sicaklik ve gaz
oraniyla dogru orantili olarak ostenit kafes yapisina niifuz etmesi ve kafes yapisini
ayn1 oranda genisletmesidir.

4.3 Sertlik Ol¢iimleri

Serlik 6l¢timleri hem Vickers hem de ultra mikro sertlik olarak iki sekilde yapildi.
Yapilan vickers sertlik Ol¢limleri, homojen yapiya sahip malzemelere
uygulandigindan, iki farkli tabakadan olusan bir yapiya sahip durumdaki nitriirlenmis
316L ostenitik paslanmaz ¢elik numunelerin, farkli yiikler altindaki sertliklerine
bakildi.

Ultra mikro sertlik 6l¢timlerinde de nitrfirlenmis numunelerin, nitriirlenmemis 316L
ostenitik ¢elik malzemeye gore, sertliklerinin arttif1 agikca goriildii (sekil 4.10).

8000
& Nitrirlenmemis
A30
_ 7000 ® 60
N
E 6000 X X120
g —~240
X
= 5000 -
5 ®
172]
4000 ~
||
3000 A V'S
2000 T T .
2 2,5 3 35 4
Derinlik (pm)

Sekil 4.10: Nitriirlenmemis ve %10 N, ve 450 C*de nitriirlenmis numunelerin Ultra
mikro sertlik cihaziyla 6l¢iilmiig sertlik degerleri

Nitlirlirleme siiresinin sertlik artistyla orantili olarak arttigi, sertlik Sl¢limii sirasinda
ucun batma derinligininde buna bagli olarak diistiigii goriild.
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Olgtimler sonucunda, bir nitriir tabakasmin olustugu, olusan nitriir tabakas1 sonucu
da sertligin arttifn goriildii. Sertlik Slgme ucunun nitriirleme siiresiyle ters orantil:
olarak, numuneye batma miktar1 azalmaktadir. Nitriir siiresinin artmastyla, olusan
nitriir tabakasinin kalinlig1 artmaktadir. Nitriir tabakasinin kalinliinin artmasi, 6lgme
sirasinda, nitriirlenmis tabakamin altinda kalan, nitriirlenmemis kismun sertlik
Slciimiine etkisini azaltmaktadir. (sekil 4.10).

316L ostenitik paslanmaz c¢elik malzemenin nitriirlenmis numunelerinin vickers
sertlik Sl¢timleri yapilirken, olglim kuvveti 25 gr’dan baglayarak, nitriirlenmemis
316L ostenitik ¢elik malzemenin sertligi olan 400 vicker degerlerine yakin Sl¢timler
almana kadar 6lgiim kuvvet arttirilarak sertlik degerleri 6lgiildii. Serlik Slgtimleri
sirasinda, piramit ucun malzemedé biraktign dortgen izin kosegen uzunluklar
yardimiyla, sertlik Sl¢tim derinlikleri bulundu.

1600
1400 —>— Nitrirlenmemis
—— 15 dakika nitrlirlenmis

1200 - —&— 30 dakika nitrarlenmig
E —&— 60 dakika nitrirlenmis
e 1000 - —X - 120 dakika nitriirlenmis
-:;1 800 - -+-© --- 240 dakika nitrarlenmis
X
v 600 7 T~ .
E %"“ — o,
? 400 - % &

200 -+
0 T 1] T
0 2 4 6 8
Derinlik (pm)

Sekil 4.11: Nitriirlenmemis ve %10 N, ve 450 C*de nitriirlenmis numunelerin
derinlige bagli vickers sertligi degerleri

Grafiklerden nitriirleme sartlannin nitriir tabakasmin kalinligi {izerine etkileri
goriilmekte. Sekil 4.11, %10 N igeren ortamda, 450 C*de yapilan nitriirlemelerin
grafigini g6stermekte. Nitriirleme stiresinin artmast ile olugan nitriir tabakas: kalinlig:
artmakta ve daha yiiksek sertlik deferleri goriilmekte. Sekil 4.11°de, nitriirleme
stiresi arttik¢a yapilan Sl¢lim sayisinin arttifn goriilmekte. Bu da, nitriir tabakasinin
bitylimesi sonucu, nitriirlenmemis tabakanin sertlik &l¢limiine etkisinin ancak daha

biiylik yiiklerle yapilan sertlik 6l¢iimlerinde ortaya giktigini gostermekte.
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Nitiiriirleme sicaklifinin artmasi sertlik artigin etkilemekte. Bunun nedeni, sicaklikla
birlikte olusan nitriir tabakas1 kalinlig1 artmakta bu da nitriirlenmemis alt tabakanin
sertlik Glgiimiine etkisinin azalmasma neden olmakta. Bunun sonucu olarakta
yiizeyden yapilan sertlik Slgiimlerinde, yiikksek sicakliklarda nitriirlenen numunelerin
daha biiyiik sertlik degerlerine sahip oldugu goriildii. %10 N, 1 saatlik nitriirlemeler
sonucu, 400 C*de nitriirlenmis numune 25 gram ile yapilan Slgtimlerde 848 Vickers
sertlik degerine sahipken, 450 C*deki numune 1296 Vickers, 500 C*deki numune
1741 Vickers sertlige sahiptir. Nitriirlenmemis numunenin sertligi ise 358 Vickers
civarindadir (sekil 4.12).

316L ostenitik paslanmaz gelik malzemeden yapilmis numunelerden esit nitriirfleme
stiresinde nitrlirlenmis paigélarm incelenmesi sonucu, nitriirlemenin yapildig1 gaz
karnigimindaki azot (N) orammun artigmm, sertlik degerinin degisimini arttirdign
goriildi.

Nitriirlemenin yapildigi ortamdaki azot oraminin sertlik artiginda etkili oldugu
gbriildii. Azot orani yiiksek nitriirleme yapilmig numunelerin sertliklerinin de yiiksek
oldugu olgiildi. 1 saatlik ve 450 Cde %5, %10, %25 N oranlariyla yapilmisg
nitriirlemeler sonucunda, 25 gram ile yapilan Vickers olglimleri %5 N igeren
numunenin 1022 Vickers, %10 N iceren numunenin 1296 Vickers, %25 N iceren

numunenin 1815 Vickers sertlige sahip oldugu gortildii (sekil 4.12).

2500
—%— %5, 400 °C —A— %5, 450 °C —&_ %5, 500 °C
—1— %10, 400 °C —=— %10, 450 °C —m— %10, 500 °C
2000 + —¢— %25, 400 °C —0— %25, 450 °C —e— %25, 500 °C
»
2 1500 A
S
>
~
£ 1000 -
(0]
/5]
500 -
O 1 1] 1l 1 1 1
0 2 4 6 8 10 12 14
Derinlik (um) J

Sekil 4.12: 1 saat nitriirlenmis numunelerin derinlige bagli Vickers sertlik degerleri

32



Sekil 4.12 farkli nitriirleme sicakliklari ve gaz oranlarimn, sertlik — derinlik
karsilagtirmasinin iligkisini gosteriyor. Grafik, azot orani ile sertlik degerleri arasinda
dogru orantili bir bagint1 oldugunu géstermekte. Ayni sekildeki bir durum, sertlik
degerleri ile nitriirleme sicaklif1 arasinda bulundugu gézikkmekte. Her iki durumda
da sertlik degerinin artis1 olusan nitriir tabakasi kalinligindaki biiylimenin bir etkisi.

Vickers sertlik Slgtimleri sonrasinda, hem %10 N, 450 C*de farkl: stirelerde hem de
1 saatlik, farkli gaz oranlar ve siirelerde nitiirlirlenmis 3161 ostenitik paslanmaz
¢elik numuneler, ultra mikro sertlik testlerine tabi tutuldu. Ultra mikro sertlik
Slglimleri sirasinda kullanilan kuvvetin Vickers sertlik 6lgtimlerinde kullanilanlardan
daha diigiik olmasi, Olgiim cihazinin daha hassas olmasi ve Ol¢im sonuglar
kullanarak farkl: analizlerin yapilabilmesi, malzeme hakkinda daha detayl: bilgilere
ulasilabilmesini sagladi. Ultra mikro sertlik l¢timlerinde kullanilan kuvvetin Vickers
sertlik 6¢iimiine gore diisiik olmasi, nitriirlenmis tabakanmin altinda kalan nitriirstiz
bélgenin, Slglimlere etkisini azaltmakta, hatta hi¢ etki gdstermemekte. Ultra mikro
sertlik Olglimleri swrasinda, ucun malzemeye batisi ve c¢ikisi esnasinda ucun
malzemeye batma miktar1 ve kuvveti siirekli olarak kaydedilmekte. Bu sayede
malzemenin ¢esitli 6zellikleri hakkinda bilgi elde edilebilmekte.

Yapilan ultra mikro sertlik deneyleri sirasinda en biiytigti 900 mN olan yiikler
kullanildi. Her yiik 60 esit adimda uygulanacak sekilde ayarlamalar yapildi. Her
adimin uygulanma siiresi 1 saniye se¢ildi. Mikro sertlik deneyleri sonrasinda elde
edilen datalarla, kuvvet - derinlik grafikleri bulundu.
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100 + ;
Kuvvet bogaltilrken
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= Kuvvet ylklenitken /7~ -
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Sekil 4.13.a: Kuvvet - derinlik (F-s) grafigi
120
—240 dak
1 %10 N, 450 C° — e
100 ’ ———60 dak
------- Nitrirlenmemig - :’
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2
s (um)

Sekil 4.13.b: Nitriirlenmemis ve %10 N, ve 450 C*de 60, 120 ve 240 dakika
nitriirlenmis numunelerin ultra mikro sertlik Slgtimleri ile elde edilmis kuvvet
derinlik (F-s) grafigi
Kuvvet - derinlik (F-s) grafigi (sekil 4.13.a), sertlik Sl¢timii sirasinda numuneye
kuvvet yiiklenirken ve bosgaltilirkenki sertlik Glgme ucunun numuneye dalma
derinligini gostermekte. Kuvvetin yliklenirken ve bosaltilirkenki iki durumunu
gOsteren ¢izgi arasindaki alan, numunenin ugradig: plastik deformasyonun enerjisini
(Wp) gostermektedir. Nitriirlenmis numunelerde bu enerjinin diistligli goriilmekte

(sekil 4.13.b). Grafigin tepe noktasindan ucun basma derinligi eksenine inilen dik
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¢izgi ile yiikiin kaldirilmasimi gosteren ¢izgi arasinda kalan alan ise numunelerin
ugradifi elastik deformasyonun enerjisini (We) gostermekte (sekil 4.13.a). Elastik
deformasyona harcanan enerjinin, nitriirlenmis numunelerde, nitritrlenmemise gére
daha diisiik oldugu da goriilmekte (sekil 4.13.b).

600

%10 N, 450 C°

500 H

400 -

0 T T T

0 1 2 3 4
S (um)

Sekil 4.14: Nitriirlenmemis ve %10 N, ve 450 C*de nitriirlenmis numunelerin ultra
mikro sertlik Sl¢timleri ile elde edilmis dF/ds - s grafigi

Sekil 4.14’te %10 N ve 450 C°de yapilan nitriirlemelerin ultra mikro sertlik

Olgiimleri sonucu elde edilmis dF/ds — s grafigi goriilmekte. Egrilerin egimi o

noktadaki sertlik degerini vermekte. Egrilerin yatay eksenle yaptigi agi arttikca,

sertligin arttif1 anlasilmakta. Nitriirlenmis malzemenin setlestigi ultra mikro sertlik

Slgiimlerinde de goriilmekte.

Nitriirlenmemis numune harig, egriler belirli bir yere kadar ayni egimi gostermekte.
Kirilma noktas: olarak tamimlayabilecegimiz bu nokta, nitlirlenmemis malzemenin
Ol¢timii etkilemeye bagladigi nokta olarak kabul ediliyor. Bu noktanin, nitriir tabaka
kalinliginin 1/7 — 1/10°u arasinda bir degere sahip oldugu diisiiniilmekte.

%10 N, 450 C>de 15 dakika nitriirlenen numunenin Vickers sertlik dlgtimlerinde,
sertliginin nitriirlememis numuneye gére pek degismedigi gérilmesine kargin, 15
dakika nitriirlenen numunenin ultra mikro sertlik Sl¢timleriyle elde edilen datalar
sonras ¢izilen dF/ds-s grafigi, bagarili bir nitrlirleme yapildifini gostermekte (sekil
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4.14). Ayrica, aym grafikte kirllma noktasina kadar olan egrinin efiminin diger
nitriirflenmis numunelerinkilerle ayn1 degerde oldugu goriiliiyor. Bu da, altta kalan
nitriirlenmemis tabakanin sertlik Slciimiine olan etkisinin ortadan kaldirilabilmesi
durumunda, daha uzun stire nitriirlenmis diger numunelerle aym sertlik degerinin

lciilebilecegini gostermekte.

800
1 saat

dFids

s {(pm)

Sekil 4.15: Nitriirlenmemis ve 1 saat nitriirlenmis numunelerin ultra mikro sertlik
olglimii ile elde edilmig dF/ds — s grafigi

Farkli gaz oranlar1 ve sicakliklarda yapilan 1 saatlik nitriirlemelerin dF/ds — s
sonuglar1 goriilen sekil 4.15°te, %5 N ve 400 Cde yapimus nitriirlemede, N
atomlarinin ostenit kafesine pek giris yapmadig1 goriilmekte. Diger numuneler
dikkate alindifinda, numunelerin yiizeye yakin kisimlarinda yani alttaki
nitriirlenmemis tabakanin etkisinin goriilmedigi, sadece nitriirlenmis tabakamin
sertliginin Sl¢lilmesi durumunda, sertlik degerlerinin esit oldufu anlagilmakta. Bu
numunelerin x-ray 1smm grafikleri (sekil 4.7) incelendiginde, numunelerin bazilarinda
CiN olusumuna rastlandigi goriilmekte. Bunlar gz Oniine alindiginda CrN
olusumunun sertlik degerini etkilemedigi gériilmektedir. Buradan, CrN olusturmadan
da yiiksek sertlikte nitriir tabakasina sahip numuneler olusturulabildigi anlagildi.

dF/ds — s grafiklerindeki egrilerin kirilma noktalarimin s (ucun batma derinligi) degeri
yardimiyla nitriir tabakasmin kalinli§: bakkinda bilgi edinilmesini salamakta. Nitriir
tabakas1 kalinligi, kirllmamn g6riildtigii noktanin s degerinin 7 ila 10 kat1 arasimdaki
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bir degere sahiptir. Ultra mikro sertlik &lglimiiyle bulunmus nitriir tabaka kalinlidi,
Vickers serlik Sl¢timleri kullanilarak tahmin edilen nitriir tabaka kalinligma gére ¢ok
daha kii¢iik degerlerde bulunmaktadir. Bu, Vickers sertlik dlgtimleri ile yapilan nitriir
tabaka kalinlig1 tabminlerinin olandan biiyiik kabul edildigini gostermektedir (sekil
4.16).

16
14 ] AR .
12 1 . - Ultra mikro sertlik
10 - - ---m--- Vickers serflik
A Kesitten

J_-lg

Nitriir kalinhigi
o]

o T T T T T
0 50 100 150 200 250 300

Nitriirleme siiresi (dak)

Sekil 4.16: %10 N, ve 450 C*de nitriirlenmis numunelerin hem ultra mikro sertlik
Slglimiiyle hem de vickers sertlik 6lgiimii ile elde edilmis nitriir kalinlift degerleri

Sekil 4.16'da, %10 N,, 450 C”de 240 dakika nitriirlenmis numunenin kesitten alinan
ultra mikro sertlik Ol¢limii sonucu, nitriir kalinligim gosteren kirmizi tiggen,
yiizeyden yapilan ultra mikro sertlik Sl¢timlerinin, nitriir kalinlifim bulmada daha
dogru bir yaklagim oldugunu géstermekte.

Ultra mikro sertlik 6lglimii sirasinda malzemenin elastisite modiilti de bulunabilir.
Elastisite modiiliiniin (E/ 1-72) 316L ostenitik malzemenin ¢esitli nitriirleme sartlarina
gore degisimlerini sekiller 4.17 ve 4.18 gostermektedir.
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Sekil 4.17: %10 N, ve 450 C*de nitriirlenmis numunelerin elastisite modiilii
degerleri

%10 N, gaz oranina sahip 450 C*de degisik siirelerde yapilmus nitriirlemeler sonucu
316L ostenitik ¢elik malzemenin elastisite modiillinde meydana gelen degisim sekil
4.17°de goriilmekte. Elastisite modiiliiniin nitlirleme zamaninin artmasiyla azalan bir
artim gerceklestirdigi g6riilmekte. Bu, nitriirleme tabaka kalinlifmin, nitriirleme
siiresine bagli olarak degisimiyle benzerlik gostermektedir. Nitriirleme sonucu %33
mertebelerinde artis gozlenmistir. Sekil 4.17°de goriilen zamana bagh artig, aslinda
nitriir tabakasimin kalmliginin artmas: ile alttaki nitriirlenmemis kismin etkisinin

azalmas1 sonucudur.
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Sekil 4.18: 1 saat nitriirleme yapilmig numunelerin elastisite modiilii degerleri
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Sekil 4.18’de goriilen grafik, 1 saat nitriirleme sonucu 316L ostenitik paslanmaz
¢eligin elastisite modiiliindeki degisimi gostermektedir. Bu degerler sadece nitriir
tabakasini igeren Olgiimler sonucu (altik malzeme etkisi olmadan) elde edilmistir.
Plazma nitriirleme sartlanin  elastisite modiiliintin  degerini  degistirmedigi
goriilmektedir (sekil 4.7). Fakat CrN olusumuna rastlanmis numunelerin elastisite
modiiliiniin digerlerine gére daha yiiksek oldugu da dikkat gekicidir.
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Sekil 4.19: %10 N, ve 450 C*de yapilan nitriirlenmeler sonucu elde edilen stineklik
degerleri

Sekil 4.19°da, %10 N, ve 450 C*de ¢esitli siirelerde nitriirlenmis numunelerin ultra
mikro sertlik Sl¢limlerinden elde edilmis datalar araciligiyla elde edilmis stineklik
degerleri goriilmekte. Nitriirlemeyle stinekligin degistigi g6riildi. Nitriirleme
stiresiyle stinekligin pek degismedigi goriildii.

1 saat siire ile %5, %10 ve %25 azot oranlarinda 400, 450, 500 C*lerde yapilan
nitriirlemeler sonucunda, stinekligin, nitriirleme sirasinda kullanilan gazin azot oram
ve nitriirleme sicakliiyla degismedigi goriildii (sekil 4.20). %5 N3, 400 C*de 1 saat
nitriirlenen numunenin stinekliginin pek degismedigi goriildii. Bunun nedeni olarak,
numunenin diger datalart incelendiginde, bu sartlarda nitrlirlemenin pek

gerceklesmemesinden oldugu sonucuna varildi.
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Sekil 4.20: 1 saat siire gesitli gaz oranlan ve sicakliklarda yapilmis nitriirlemeler
sonucu elde edilen stineklik degerleri
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Sekil 4.21: %10 N,, 450 C*de 240 dakika nitriirlenen numunenin kesitinden yapilan
Olgiimler sonrasi elde edilen sertlik ve stineklik degerleri

Sekil 4.21°de, %10 N,, 450 Cde 240 dakika nitriirlenmis numunenin kesitten
yapilan ultra mikro sertlik deneyleri sonucu elde edilen sertlik ve stineklik degerleri
goriilmekte. %10 N, 450 C”de 240 dakika nitriirlenmis numunenin tahmini nitriir
kalinlif1 degerine uygun olarak (sekil 4.16), hem sertlik hem de stineklik degerlerinin
yizeyden 6,9 um igeride bir degisime ugradigi goriildii. Bu deger siineklik

degerlerinin interpolasyonu ile bulunmustur.
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5. SONUCLAR

316L ostenitik paslanmaz ¢eligin diisik plazma nitriirlenmesiyle elde edilen
sonuglarin dikkat ¢ekici olanlarini séyle siralamak miimkiindiir.

Nitriirlemenin, ylizey piirlizliiliigtinii kotiilestirici yonde etki yaptig1 goriildi. Bu etki
nitriirleme siiresinin artmasiyla yiizey piiriizliiliigiinde arttigi ancak belirli bir
degerden yukariya c¢ikmadigi sekilde goriildi. Nitriirleme siiresinin uzamasinin
yiizey piriizliilligti lizerindeki olumsuz etkisi gibi nitriirleme sicaklifinin ve
nitriirlemede kullanilan azot gazi oraninin da yiizey geometrisini bozucu etkide
bulundugu anlasildi. Nitriirleme siiresi ve azot orami arttikca numunelerin yiizey
ptiriizliilikleri de artti. Yiizey plirlizltliigiindeki bu artisin nitriirflenen pargalarin
tizerinde olusan karartilarin giderilmesi durumunda eski degerine diistigi goriildii.

Nitriirlemenin, %10 N ve 450 C*de yapilmasi durumunda, denenen en uzun siire
olan 240 dakikalik nitriirleme siiresinde bile CrN olusmadigi goriildii. CrN fazinin
olusumunun, 1 saat nitriirleme yapilan numunelerden % 25 N, oramina sahip
nitriirlemeler ile 500 C®de nitriirleme yapilan numunelerde meydana geldigi
goriildii.

450 C° ve %10 N igeren ortamda farkli nitriirleme stirelerinde yapilmig deneyler
sonucunda kafes sabitinin, (111) y, diizleminde pek fazla degismezken, (200) v,
diizleminde 120 dakikalik nitlirlemeye kadar artign gorildii. Bu da nitriirleme
sliresinin artmastyla, kiibik yapinmn, kenarlanmin farkli miktarlarda genislemesi
sonucu, tetragonal yapiya doniistiiiinii gbsterdi. Kafes sabitindeki artig, bir bagka
degisle kiibik yapidaki geniglemenin, daha yiiksek nitriirleme sicakliklarinda veya
ortamdaki azot oraninin ylikselmesiyle arttig1 goriildii. Bu da nitriirleme sonucu kafes
yapiya giren azotun kafesi geniglemeye zorladigini g6sterdi.

Yiizeyden yapilan sertlik 6lgtimlerinde sertligin, nitrlirfleme siiresi, nitriirleme
sicaklifn ve azot oranlarimin her birine ayrt ayri baglh olarak dogru orantili degistigi

goriildii. Fakat, gerek bu datalarin dikkatle incelenmesi, gerekse kesitten yapilan
sertlik Olgtimleri, sertlikteki bu degisimlerin, nitriirleme kalinhfinin artigiyla,
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nitriirlenmis tabaka altindaki nitrlirlenmemis kismun sertlik Glglimiine etkisinin
azalmasmdan kaynaklandig1 anlagildi. Olusan nitriir tabakasimin sertlifinin sabit
kaldig1, nitriirleme parametrelerine bagli olmadig1 gériildi. Bu, diigiik sicakliklarda,
kisa nitriirleme siirelerinde ve diisiik azot oranlarinda da yiiksek sertlikte nitriir
tabakas1 olugturulabildigini gosterdi.

Yiizeyden sertlik 6l¢limil yapilmasi gereken durumlarda, Vickers sertlik 6lgtimleri ile
tahmin edilebilecek nitriir kalinliinin, mevcut olandan ¢ok daha yiiksek olacagi
gbriildii. Nitriir tabakas: kalinlig1 tahminin, kademeli kuvvet uygulanarak, kuvvetin,
sertlik 6lgme ucunun batma deriligine gore tlirevinin, batma miktarina bagli

degisiminin incelenmesiyle daha dogru sonuglar verecegi goriildii.

Ik yapilan deneylerin sonuglarina bakarak elastik modiiliiniin nitriirleme siiresine
bagli olarak degistigi diigliniilmiis olsa da, daha sonradan goriildiiki bunun, sertlik
Olglimlerinde rastlamilan durum gibi, nitriir tabakasimn kalinlifinin artmasiyla,
nitriirlenmemis malzemenin Olclimlere etkisinin azalmasindan kaynaklandif
anlagildi.  Nitriirlemenin  elastiklik modilinti  arttirdift  ama  nitriirleme
parametrelerinin direk bir etkisinin olmadif: goriildii. Burada dikkat ¢eken bir nokta
ise CrN olusumuna rastlanilmis numunelerin elastiklik modiillerinin nitriirJenmis

diger numunelere gore biraz daha yiiksek oldugudur.

Nitriirlemeyle malzemenin stineklifinin distligii ama defisimin nifriirleme

kogullartyla baglantili olmadif: g6riildi.
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