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TITANYUM VE TITANYUM ALASIMLARININ YUZEY OZELLIKLERININ
PLAZMA (iYON) NITRURLEME iLE IYILESTIiRILMESI

OZET

Titanyum ve titanyum alasimlar:1 sahip oldugu istiin korozyon direnci, disiik
elastiklik modiili ve yogunluk ve yliksek mukavemet ve biyouygunluk gibi
ozelliklerinin iyi bir kombinasyonunu sergiler. Bu kombinasyon neticesinde
biyomalzeme, ucak ve uzay sanayi ve kimya sanayi gibi alanlarda kullanilir.
Ancak titanyum ve alasimlarinin bu Ustiin 6zelliklerine karsin zayif, yetersiz
ylzey 6zellikleri ve yiiksek stirtiinme katsayisina sahiptirler.

Titanyumun bu zayif yiizey ozellikleri ytlizey gelistirme yontemlerinden biri olan
plazma iyon nitriirleme ile iyilestirilmektedir. Bu ¢alismada Calisma sirasinda
600, 700, 800 °C gibi ylksek sicaklik degerlerinde yapilmistir. Nitriirleme
sirasinda %80 N2-%20 Hz oraninda gaz karisimi kullanildi. Nitriirleme stiresi
olarak, yapilan literatiir calismalar1 géz 6niine alinarak 2, 4 ve 9 saat gibi degisik
stirelerde nitriirleme gerceklestirildi. Nitriirlemeler ticari saflikta titanyum (C. p.
Ti) ve Ti-6Al-4V titanyum alasimi malzemelerden yapilmis numunelere
uygulandi. Nitriirleme sonrasinda nitriirlenmis numunelere Vikers sertlik
Ol¢limii, X-1s1nlar difraktometresi ile faz analizi ve atomik kuvvet mikroskobu
(AKM) ile ylizey topografyasi ¢ikarilarak yiizey piiriizliiliigii incelenmistir.



TREATMENT OF THE SURFACE PROPERTIES OF TITANIUM AND TITANIUM
ALLOYS WITH PLASMA (ION) NITRIDING

SUMMARY

Titanium alloys exhibit an excellent combination of properties including,
greater corrosion resistance, greater strength, lower modulus of elasticity and
excellent biocompatibility in comparison to other metallic materials. As result of
this combination titanium and its alloys are used in biomedical, aerospace and
air craft industry, chemical industry. Nonetheless in comparison to the excellent
combination of titanium, titanium and its alloys have poor wear resistance and
high friction coefficient. These poor properties of titanium and its alloys can be
treated by plasma ion nitriding which is one of the methods to treat surface
properties of titanium alloys. Increase at surface hardness and so the wear
resistance of nitrided titanium alloys has been provided by means of compound
layer (TiN+Ti;N) and diffusion zone (a-Ti) occurred by plasma ion nitriding.

The goal of the present paper is to investigate effects of nitriding temperature
and nitriding time and on microstructures, hardnesses and thicknesses of
nitrided layer on surface of titanium and its alloys. A systematic study was
undertaken with specimens of commercial pure Ti and Ti-6Al-4V alloy. As
treatment parameters, we have used: nitriding time (from 2 to 9 hours);
nitriding atmosphere (H2-80%N2), total pressure (1 kPa) and cathode
temperature (from 600 to 800 °C). The Vickers indenter, was used for analysis
of the microhardness measurements. The thin hardened layer at the nitrided
surface was characterized by glancing-angle X-ray difractometer and scanning
electron microscopy. X-ray diffraction analysis has confirmed the formation of
e-TizN and &-TiN phases on the nitrided specimens. Atomic Force Microscope
(AFM) is used for analysis of changing of roughness on the titanium surface
Experimental details and characterization of plasma (ion) nitrided titanium
have reported and discussed.
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1.  GIiRis

Yizey islemleri, malzemelerin ylizey 06zelliklerinin iyilestirilmesi ve
gelistirilmesi i¢in uzun siiredir uygulanan yontemlerdir. Nitriirleme islemi
ylizey sertligi veya diger o6zelliklerinin gelistirilmesi amaciyla azot iyonlarinin
malzeme igerisine yayinimi sonucu azot yogunluguna paralel olarak olusturulan
nitriir fazlariyla yiizeyin gelistirilmesine dayanan termokimyasal bir yiizey
islemidir.

Malzemenin ylizeyinde azot iyonlarinin yayinimina bagh olarak nitrir
tabakalar1 olusturulur. Bu islemin neticesinde malzemenin i¢ yapisi ile dis yapisi
arasinda fiziksel ve kimyasal olarak farklilik olusur. Olusturulan nitrir
tabakalar1 ile uygulamalar i¢in malzeme ylzeyinin sertlik, asinma direnci,
korozyona karsi dayamimi gibi 0zellikleri gelistirilip kullanim o6mri
uzatilabilmektedir. Nitriirleme ¢eliklerin yanisira aliminyum (Al), titanyum (Ti)
ve alasimlar1 ile WC-Co kesme malzemeleri gibi sinter malzemelerede

uygulanabilir.

Plazma (iyon) nitrirleme teknolojisi B. Berghaus tarafindan 1932 yilinda
Almanya’da kesfedildi, ancak endiistriyel uygulamasi1 Almanya ve Isvicre’de bu
konudaki ¢alismalarin gelismesiyle 1967 yilinda gerceklesti. Yontemin farkina
varilarak, degisik uygulamalar1 icin gelistirme c¢alismalarina baslanildi ve

Japonya’da 1973 yilinda basariya ulasildi.

Bilinen nitriirleme yontemlerine gore, plazma iyon nitriirleme isleminin;
tniform sicaklik dagiliminin olusmasi, diisiik sicakliklarda ve genis sicaklik
araliklarinda nitriirleme yapilmasina imkan vermesi, enerji ve gaz tiiketiminin
az olmasi, islem siiresinin kisa olmasi, nitriirleme sonrasi olusan bilesik tabaka
ve yaymim tabakasi kalinliklarinin kontrol edilebilmesi, yayinim olayinin hizh
olmasi ve cevre dostu olmasi nedeniyle giiniimiizde endiistride oldukca genis

kullanim alani bulmustur.



Titanyum sergiledigi; nontoksik yapisi, anti magnetik 6zelligi, hafif olmasi,
mekanik 6zelliklerinin iyi olusu, rahatlikla kiiciik boyutlu tiriinlerin tiretilebilir
olmasi, biyouygunlugunun yiiksek olmasi, korozyona karsi direncinin yiiksek
olmasi ve elastiklik modiliiniin 6zellikle implant uygulamalari i¢cin kemiginkine
cok yakin olmasi gibi sebeplerle biyomedikal uygulamalarda, ucak-uzay
sanayinde, kimya sanayi gibi bircok korozif ¢evrede kullanilmaktadir. Ozellikle
ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V alasimi miihendislik uygulamalarinda

tercih edilen kullanilan en yaygin malzemelerdir.

Titanyum ve alasimlarinin sergiledikleri bu istiin 6zelliklerine karsin zayif
asinma direnci, yiiksek strtiinme katsayis1i gibi yetersiz ylizey ozellikleri
mithendislik uygulamalarinda kullanim alanlarini daraltmaktadir. Titanyum ve
alasimlarinin bu zayif yiizey 6zelliklerini gaz nitriirleme, plazma nitrirleme,
yluzey lazer islemleri, iyon implantasyonu gibi degisik ylizey miihendisligi

yontemleri kullanilarak gelistirmek miimkiindiir.

Titanyum esashi malzemelere yapilan nitriirleme islemleri genellikle 700 °C ve
tizerindeki sicakliklarda yapilmaktadir. Yapilan nitriirleme isleminin siiresi, elde
edilmek istenen nitriir tabakasi kalinlig, kullanilan nitrirleme yontemi ve

nitrirlenecek malzemenin 6zellikleri gibi bir takim faktore baghdir.

Titanyum ve titanyum alasimlarina plazma nitriirleme islemi uygulanarak
ylizeyde bilesik tabaka (TiN+Ti2N) ve yaymim (diflizyon) tabakasi olusmasi
saglanir. Plazma nitriirleme islemi uygulanan titanyum ve alasimlarinin asinma
direnci ve ylizey sertliklerindeki artisin yiizeyde olusturulan bilesik (TiN + TizN)
ve diflizyon tabakalar1 ile saglandigi bu konuda yapilan c¢alismalardan

gorilmektedir.

H2+N: gaz karisiminda olusan plazma atmosferindeki azot gazinin hacimsel
orani, sicaklik, zaman islem parametreleri olarak secilerek plazma nitriirleme
islemini titanyum ve alagsimlarina uygulamak miimkiindiir. Bilesik (TiN + TizN)
ve difiizyon tabakalarini malzeme ylizeyinde ve yiizey altinda olusturabilmek
icin yiiksek islem sicakliklarinda (800 °C’nin {izerinde) iyon nitriirleme
isleminin yapilmas1 gerekecegi bu konuda yapilan c¢alismalardan ¢ikan

sonuglardan gorilmektedir.



Yapilan calisma, klasik yontemlerin dezavantajlarinin yani sira plazma
nitriirleme yonteminin arastirmaya daha a¢ik olmasi nedeniyle plazma
nitriirleme yontemiyle yapilmistir. Bu ¢alismada, ticari safiyette titanyum ve
Ti-6Al-4V alasiminin zayif ylizey ozelliklerinin cesitli siire ve sicakliklarda
uygulanan plazma (iyon) nitrirlenme ile gelistirilmesi ve ylizeyde olusan
degisimi inceleyerek endiistriyel alanlarda uygulanabilirligini arastirilmasi
amagclandi. Calisma sirasinda 600, 700, 800 °C gibi ytliksek sicaklik degerlerinde
yapilmistir. Nitriirleme sirasinda %80 N2-%20 H; oraninda gaz karisimi
kullanildi. Nitriirleme siiresi olarak, yapilan literatiir calismalar1 goéz oniine
alinarak 2, 4 ve 9 saat gibi degisik siirelerde nitriirleme gergeklestirildi.
Nitrirlemeler ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V titanyum alasimi
malzemelerden yapilmis numunelere uygulandi. Nitriirleme sonrasinda
nitriirlenmis numunelere vikers sertlik 6lciimii, X-1sinlar1 difraktometresi ile faz
analizi, Atomik Kuvvet Mikroskobu (AKM) ile yiizey topografyas: cikarilarak

ylzey puriizliligi incelendi.



2. YUZEY ISLEMLERI VE NITRURLEME
2.1 Giris

Metalden tretilmis malzemelerin ytlizeyleri, i¢ kisimlarina oranla daha biyiik
gerilmelere ve asinmaya maruz kalabilmesinin yanisira ¢evrenin dogrudan
etkilerine de maruz kalabilirler. Bu nedenle metal malzeme yiizey 6zelliklerini
iyilestirmeye yonelik degisik yontemler gelistirilmistir. Yiizey 0Ozelliklerinin
gelistirilmesinde uygulanan geleneksel ylizey islemleri, 1s1l ve termokimyasal
yuzey islemleri olmak iizere iki ana grupta toplanmaktadir. Isil ylizey
islemleriyle malzemenin ylizeyinin fiziksel yapisi degistirilerek, kimyasal
yapisinl degistirmeden istenilen o6zellikler malzemeye kazandirilir. Isil
islemlere, alev ve indiksliyonla sertlestirme 6rnek verilebilir. Termokimyasal
islemler ise malzemenin yiizeyinin hem fiziksel hem de kimyasal yapisi
degistirilerek malzemeye istenilen 06zelliklerin kazandirilmasin1 saglar.
Nitriirleme, karbonitriirleme ve boriirleme termokimyasal yontemlere 6rnek

gosterilebilir [1,2].

Temokimyasal ylizey islemlerinin amacini;; uygun atomlarin ylzeyden
yaymiminin saglanmasi ile malzemenin yilizeydeki yapisini degistirmek ve bu
suretle malzemelere amaca uygun Ozellikler kazandirmak olarak

tanimlayabiliriz.

Yiuzeyin performansinin artirilmasinda islemin sicaklik, siire, basing gibi islem
sartlarinin daha uygun duzeylere getirilmesi amaciyla degisik teknolojiler
gelistirilmistir. Bu teknolojilerde, yiiksek enerjili 1sinlar, plazmalar, magnetik ve

elektrik alanlar ile yiiksek vakum sistemleri birlikte kullanilmaktadir [1,2].

Uygun ylizey isleminin se¢imi i¢cin en 6nemli nokta islem yapilacak malzemeden
istenen 6zelliklerin iyi bir sekilde belirlenmesidir. Burada ylizeyin 6zelliklerinin
yani sira olusan tabaka altindaki tabaka ile c¢ekirdek yilizey arasindaki ara
bolgenin durumunun da g6z oOnilinde bulundurulmasi gerekmektedir.

Nitrirleme gibi bazi islemlerde ara ylizey nispeten genistir ve yiizey ile i¢
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kisimlarin 6zellikleri gradyansel bir gecis varken sekilde degisim gosterirken
fiziksel (PVD) ve kimyasal buhar biriktirme (CVD) gibi islemlerde ise ara bolge

dardir ve 6zellikler ani olarak degismektedir [1-3].

2.2 Nitriirleme

Nitriirleme islemi ylizey sertligi veya diger 6zelliklerinin gelistirilmesi amaciyla
azot iyonlarinin malzeme igerisine yayinimi sonucu ylizeyde azot yogunluguna
paralel olarak olusturulan nitriir fazlariyla ylizeyin iyilestirilmesine dayanan
termokimyasal bir yiizey islemidir. Nitrlirleme islemi, endiistride kullanilan
cesitli parcgalarin asinma, yorulma ve belirli durumlarda korozyon davranisini
iyilestirmek icin son 50 yildir kullanilmaktadir [1]. Nitriirleme, celiklerin
yanisira aliminyum(Al), titanyum(Ti) ve alasimlarnt ile WC-Co kesme

malzemeleri gibi sinter malzemelerede uygulanabilir.

Nitriirleme isleminde malzeme yiizeyinde olusturulmak istenen tabakaya ve
tabaka kalinligina gére malzemenin azot ile denge diyagramina bagh kalarak
belirlenen nitriirleme sicakliklarinda malzemeye amonyak (NH3), Argon(Ar)
+N2, Hz+Nz gaz karisimi veya sodyum siyaniir (NaCN), potasyum siyanir
(KCN) tuzlar uygulanarak, malzeme igerisine azotun yaymimi (diflizyonu)
saglanir [4-5]. Azot iyonlarinin yayinimina bagh olarak ytizeyden itibaren nitrir
tabakalar: olusturulur. Bu islemin neticesinde malzemenin icyapisi ile dis yapisi
arasinda fiziksel ve kimyasal olarak farkliik olusur. Bu farklilik malzeme
ylizeyinin sertlik, asinma direnci, korozyona karsi dayanimi gibi 6zelliklerini

gelistirilmekte ve malzemenin kullanim 6mriinii uzatabilmektedir [4].

2.3 Nitriirleme Yontemleri

Nitriirleme yontemleri, temel olarak nitriirleme tozlar1 ile kati nitriirleme,
siyaniir gibi azot ihtiva eden c¢o6zeltilerle sivi nitriirleme, azot igeren gaz
atmosferde yapilan gaz nitriirleme ve plazma ortamda azot iyonlarinin

yaymimina dayanan plazma iyon nitriirleme olmak tizere 4’e ayrilir.



2.3.1 Kati (Toz) Nitriirleme

Kat1 nitriirlemede, parcgalar nitriirleme tozlariyla birlikte firina yerlestirilerek
uygun sicaklikta malzeme ylizeyine azotun yayindirma saglayacak kadar
beklenmesi prensibine dayanmaktadir. Bu yontemde uzun nitriirleme stireleri
secilmesi durumunda parga ylizeylerinde kabarma ve kopmalar seklinde
deformasyonlar goriilmektedir. Bu yiizeyden nitriirleme stireleri 12 saatin

altina tutulur [5].

2.3.2 Tuz Banyosunda (Siv1) Nitriirleme

Tuz banyosunda (sivi) nitriirleme, yiiksek miktarda erimis potasyum (K) ve
sodyum (Na) siyaniir tuzlar (siyanatlar) iceren siyaniirlii tuz banyolarinda
yapilir. Bu ortamda, yiiksek sicakliklarda siyaniirden (CN) karbon ayrismasina
benzer olarak, diisiik sicakliklarda azot ayristirilarak malzemeye verilir. Siyantir
banyosunda 500-600 °C sicaklik araliginda siyaniir tuzlarindaki karbon (C) ve
azot (N) celige diflize olur. Sivi nitriirlemenin gaz nitriirlemeye gore Ustiin
tarafi, siv1 nitrirlemede diisiik sicakliklarda daha yiiksek sertlige ulasilabilmesi
ve kii¢iik nifuz derinliklerinde, esit derinlige daha kisa siirede ulasilabilmesidir.
Par¢alarin tuz banyolarina daldirilip alinmasi da, gaz firinlarindaki nitriirlemeye
nazaran daha kolaydir. Ayrica koruyucu kaplama yapilmaksizin, bolgesel olarak
kismi daldirma yapilarak, bolgesel nitriirleme yapilabilir. Ancak dezavantaji,
hizli 1sinma nedeniyle daha ¢ok deformasyon tehlikesi olusma ihtimalinin
olmasidir. Hiz geliklerinin disinda, sivi nitriirleme daha az kullanilir. Daha ¢ok
yliksek asinma dayaniml ylizey elde etmek veya degisken zorlanma hallerinde
yuksek stirekli dayanim olusturmak icin tercih edilir. Bazi durumlarda havada
sogutma da uygulanabilir. Bu nitriirleme yontemi 0Ozellikle asinmaya Kkarsi

dayanimin yiiksek olmasi istenilen yerlerde tercih edilen bir yontemdir [5].

2.3.3 Gaz Nitriirleme

Gaz nitriirleme, malzeme ylizeyinde oldukca sert tabaka olusturulmasina olanak
verdigi icin miithendislik uygulamalar1 icin umut verici bir yontemdir. Cok sert
nitriir tabakasi; aliiminyum, titanyum, molibden, vanadyum ve kromla elde
edilebilir. Gaz nitriirlemede azot iceren gaz olarak genellikle amonyak (NH3z)

kullanilir. Firinda 500-550 °C sicaklik araligina getirilen par¢a, amonyagin



2NH3 - 3H2+2N (2.1)

seklinde ayrismasi ile olusan azot malzemeye yayinir. Ayrisan amonyagin oranit
% 15-30 arasindadir. Yayman azot disinda kalan gaz karisimi ortamdan
uzaklastirilirken, bir yandan da ortama siirekli olarak amonyak takviyesi yapilir.
Burada unutulmamasi gerekenlerden biri de amonyagin, hava ile karisiminin
patlayici 6zellikte oldugudur. Bundan dolayi firin 150 °C’'nin iizerinde agilmasi

gerekirse azotla stiplirme yapilmaldir. [5]

Numuneler, kontrollii atmosfer altinda gaz sizdirmaz firin icerisinde ¢ok yavas
1sitilarak nitriirleme gerceklestirilir. Gerekli islem siiresi sonunda parga tekrar
cok yavas sogutulur. Nitriirlemeden Once ylizey tabakasinda oksitlenmis,

karbonu azalmis ve yagh bir durum olmamalidir.

Gaz nitrirlemenin en biiyiik kazanimlari malzeme geometrisinden bagimsiz
olmasi ve 0zel bir donanim gerektirmemesidir. Nitriirleme sicakliginin ¢ok
yliksek olmasi ve nitriirleme siirecinin uzun olmasi olarak soyleyebiliriz. Bu

dezavantajlar da maliyeti artirir.

Literatlire gore gaz nitrirlemenin titanyum alasimlarinin yorulma dayanmlarini
disirdigu bilinmektedir. Gaz nitriirleme gereken derinlige ulasmak icgin sivi

nitriirlemeye ve iyon nitriirlemeye gore daha ¢ok zaman alir [6].

2.3.4 Plazma iyon Nitriirleme

Iyon nitriirleme teknolojisi B.Berghaus tarafindan 1932 yilinda Almanya’da
kesfedildi, ancak endiistriyel uygulamasi Almanya ve Isvigre’de bu konudaki
calismalarin gelismesiyle 1967 yilinda gergeklesti [1,5]. Yontemin farkina
varilarak, degisik uygulamalar1 i¢in gelistirme c¢alismalarina baslanildi ve

Japonya’da 1973 yilinda basariya ulasildi.

Azot iceren gaza elektrik enerjisi verilerek, azotun iyonlastirilmasi ile bir
plazma atmosfer olusturarak ve daha sonra azot iyonlarin malzeme {zerine
manyetik olarak carptirilmasi seklinde gerceklesen plazma (iyon) nitriirleme
geleneksel gaz nitriirleme isleminden gelistirilmis bir termokimyasal yiizey
islemidir [2,3]. Endiistriyel anlamda daha cok celik malzemelerin asinmaya ve

surtinmeye karsit dayaniminin artirilmasinda kullanilmasina ragmen



aliminyum (Al), titanyum (Ti) ve Ti alasimlari ile WC-Co sinter malzemelerede

uygulanmaktadir.

2.4 Nitriirlemelerde Karsilasilan Zorluklar ve Kisitlamalar

Klasik nitriirleme dedigimiz kati, banyo (sivi)ve gaz nitriirleme islemlerinde,
yontemin uygulama seklinden dogan bazi kisitlamalar vardir. Bu durumlara
dikkat edilmemesi halinde islem sirasinda veya sonunda istenmeyen bazi

durumlarla karsilasilir.
Bunlar;

1. Klasik nitriirlemelerde, nitriirleme sirasinda sicakligin yiiksek tutulmasi,
pargalarda ¢arpilma riskini ortaya ¢ikarmakta. Parca sekline bagh olarak bu
riskin 6nemli oranda olabilecegine dikkat edilmeli, 6zellikle boyutsal kararhlik

istenen parcalarda nitriirlemenin sorun olabilecegi g6z ardi edilmemelidir [4].

2. Nitriirleme sonrasinda iki nitriir tabakasi olusur. Yiizeye daha yakin olan ve
bilesik tabaka olarak adlandirilan kisim, nitriirlenen parganin ¢alisma ortamina
baglh olarak istenmiyor olabilir. Klasik nitriirleme yontemlerinde, bilesik tabaka
olusumunun veya olusan bilesik tabakanin kalinliginin tam olarak kontrol
edilememesi sorunlara yol ag¢maktadir. Olusan bilesik tabakanin sonradan
giderilmesi ise hem maliyetin hem de iiretim zamaninin artmasina neden

olmaktadir [4].

3. Nitrar tabakasinin kalin tutulmak istenmesi durumunda, nitriirleme
sliresinin artmasi, klasik nitriirlemelerin herbiri icin ayr1 sorunlara neden
olmaktadir. Kat1 nitriirlemede 12 saatin lizerinde yapilan deneylerde, parca
yluzeyinde pul pul doékilmeler olabilir, ylizey deformasyona ugrayabilir.
Nitriirleme siiresinin uzamasi, sivi nitriirleme yontemi ile yapilan nitriirleme
sonucu, parga yiizeyinde bosluk olusumuna neden olmaktadir [3]. Sivi
nitrirlemeyle 0,5 mm’lik nitrir tabakasini olusmasi i¢in 10 saattlik bir
nitrirleme siiresine ihtiya¢ duyulmakta iken, gaz nitriirleme ile 50 saatlik bir

nitrirleme ile ayni kalinlik elde edilebilmektedir [4].

4. Klasik nitriirlemelerde, nitriirlenecek parcanin sicakliginin arttirilmasi icin

firin kullanilmaktadir. Kullanilan firinin boyutlarinin nitiirlenecek par¢a boyut



ve sayisi Uzerinde sinirlayict bir etki gostermesi, ayrica firinin 1sitilmasi ve
sogutulmasi sirasinda gereken enerji ve gecen siire, maliyeti ve islem siiresini

arttirmaktadir.

5. Gaz ve sivi nitrirleme sonucunda olusan atiklar zehirli oldugundan cevre
acisindan sorun yaratabilmektedir. Bunun gibi atiklarin saklanmasi, tasinmasi

durumlari i¢in 6zel techizat kullanilmasi maliyeti de arttirmaktadir.



3. TITANYUM ve PLAZMA (iYON) NITRURLENMESI

3.1 Giris

Titanyum sergiledigi; nontoksik yapisi, anti magnetik 6zelligi, hafif olmasi,
mekanik 6zelliklerinin iyi olusu, rahatlikla kiiciik boyutlu triinlerin tretilebilir
olmasi, biyouygunlugunun yiiksek olmasi, korozyona karsi direncinin yiiksek
olmasi ve elastiklik modiltiniin 6zellikle implant uygulamalari i¢in kemiginkine
cok yakin olmasi gibi sebeplerle biyomedikal uygulamalarda, ugak-uzay
sanayinde, kimya sanayi gibi bir¢ok korozif ¢evrede kullanilmaktadir [6-9].
Ozellikle ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V alasimi miihendislik
uygulamalarinda tercih edilen en yaygin tiirlerdir [6-17]. Bunun yani sira Tablo

3.1'de 6zetlenen titanyum tiirlerde kullanilmaktadir.

Tablo 3.1: Titanyum Alasimlari ve Kullanim Alanlar1 [6-17].

Alasimlar Kullanim Alanlar

Ticari safiyette titanyum pgak ve tekne govdesi, korozyon uygulamalari, dis
implanti

Ti-6Al-4V pgak uzay sanayi, tiirbin kanatcigi, ortopedik
implant

Ti-5A1-2,55n Ucak uzay sanayi, tiirbin kanatgigy,

Ti-3Th-0,6Zr Yiiksek dayanim (315 °C)

Ti-5,5Zn-0,45Zr Savas Ucaklari

Otomotiv, elektronik sanayi, uygulamalarinda

Ti-9Al-0,15Mn-0,7Zn dékiim yapilarda,

Titanyum ve alasimlarinin sergiledikleri bu istiin 6zelliklerine karsin zayif
asinma direnci, yiiksek siirtinme katsayis1i gibi yetersiz yiizey Ozellikleri

mithendislik uygulamalarinda kullanim alanlarini daraltmaktadir [6-9,14-17].
Titanyum ve alasimlarinin yiizey ozelliklerini gaz nitriirleme, plazma
nitriirleme, ylizey lazer islemleri, iyon implantasyonu gibi degisik ylizey
mithendisligi yontemleri ile gelistirmek miimkiindr [6, 14-17].

Titanyum ve titanyum alasimlarina plazma nitriirleme islemi uygulanarak

yluzeyde sert nitrir fazlar1 (TiN+Ti:N) bulunan bilesik tabaka ve yayinim

(diflizyon) tabakasi olusmasi saglanir. Yiizeyde olusturulan bilesik tabaka
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(TiN+Ti2N) malzemenin farkli uygulama alanlarinda ytizeyi iyilestirip istenilen

ozelliklerin kazandirilmasini saglayan bir tabakadir[6-9,14-17].

3.2 Titanyum ve Titanyum Alasimlari

3.2.1 Titanyumun Bulunusu ve Uretimi

Titanyum yer kabugunda %0,6 oraninda bulunmaktadir ve bu durumu ile
diinyadaki aluminyum (Al), demir (Fe) ve magnezyum (Mg) dan sonra 4. en bol
bulunan metaldir. En énemli mineral kaynaklar1 ilmenit (FeTiO3) ve Rutil (TiO2)
dir. Titanyum (Ti), amator bir mineralog olan William Gregor tarafindan
1791’de Ingiltere’nin Cornwall bélgesinde bulunmustur. Alman kimyaci Martin
Kloproth 1795’te Macaristan’da rutili analiz ederek Gregor tarafinda rapor
edilen oksite benzer bilinmeyen bir element buldu. Bu element daha sonra
Yunan mitolojisindeki Titan’lardan etkilenerek Titanyum olarak adlandird,
Amerikali kimyac1 M.A. Hunter sodyum (Na) kullanarak titanyum tetra klorirt
(TiCl4) indirgeyerek saf Ti iiretimini gerceklestirdi. Dr. Wilhelm Kroll 1937-
1940 yillarinda TiCls'u magnezyum (Mg) ile indirgeyerek bu gilinde hala

kullanilmakta olan Kroll Prosesini gelistirdi [7].

3.2.2 Genel Ozellikleri

Mendelef'in periyodik cetvelinin 4. periyodun 4 grubunda olan Titanyum 22
atom numarasina ve 47,9 atom agirligina sahip olan bir gecis elementidir.
Titanyumun elementel halde bazi temel fiziksel ozellikleri Tablo 3.2’de

ozetlenmistir [7].

Tablo 3.2: Elementel titanyumun fiziksel 6zellikleri [6,7,13]

Atom Atom Yosunluk Kaynama | Ergime

Element Sembolii Numarasi Agirhig @ /gc m?) noktasi Noktasi
(gr) 9 A

Titanyum Ti 22 479 4,5 3130 1812

Titanyum oldukc¢a hafif bir metal (yogunlugu = 4,51 g/cm3) olmasina karsin
oldukga yiliksek mukavemet degerlerine sahiptir. Titanyumun sahip oldugu bazi
temel oOzellikler diger metallerler Kkarsilastirilmali olarak Tablo 3.3° de

verilmistir.
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Isil genlesme katsayisi diger metallere nazaran diisiik oldugu goriilmektedir.
Titanyum ve alasimlarinin diisiik yogunluklarina oranla yiiksek mukavemete ve
disiik 1s1l genlesme katsayisina sahip olmalari uc¢ak-uzay miihendisligi ve

otomobil miihendisliginde cazip malzeme secenegi olalarini saglamaktadir [7].

Tablo 3.3: Titanyumun diger metallerle karsilastirmali bazi 6zellikleri [7]

Ozellikler Ti Fe Ni Al
Ergime Noktasi (°C) 1670 1538 1455 660
Allotrobik doniisiim 882 912
Sicaklig1 (°C) p—a y—a ) i
Kaynama Noktasi 3130
Kristal Yapisi HMK - HSP | YMK -» HMK YMK YMK
Elastiklik Modiilii 115 215 200 72
Akma Dayanimi (MPa) 1000 1000 1000 500
Yogunluk (g/cm3) 4,5 7,9 8,9 2,7
Korozyona direng Cok yiiksek Diisiik Orta Yiiksek
Oksijenle reaktifligi Cok yiiksek Diistiik Diisiik | Yiiksek
Fiyat Cok yiiksek Diisiik Yiiksek Orta
Titanyum ve alasimlarinin  6zglil mukavemet degerleri ¢elik ile

karsilastirildiginda ytiksektir. Yogunlugu yaklasik olarak celiklerin % 55’idir ve
aliiminyum alasimlarinin yogunlugundan % 60 daha fazladir. Al ve V gibi alasim

elementleri ile alagimlandirilarak mukavemeti arttirilabilir [7].

Titanyum su yiizey oOzelliklerinden dolay1 ¢ok iyi bir biyouygunluga sahiptir
[18].

v Oksidasyon ve korosyona kars1 yliksek dirence sahip ince ve yogun oksit
filmine sahip olmasi

v Bu yiizey oksit filminin hava veya nem ile metal yilizeyi korunmasiz
birakildiginda dogal olarak olusuyor olmasi. Zarar gormiis oksit filmi eger
oksijen veya su cevresi icinde olursa genel olarak bir anda iyilesebilmesi

4 Yiizeyinin kimyasal ve topografik 6zelliklerinden dolay1 su protein veya
hiicre ile etkilesimlerinde kabuledilebilir biyolojik tepki vermesi

4 Titanyum implantin kemik ¢imento dolgusu olmadan dogrudan kemikle
temasinda titanyum iizerinde yiliksek oranda osseointegrasyon denen kemik

hiicresi bliyiimesi goriilmektedir.

Titanyum alasimlarinin korozyon direnci; kararli ve siirekli koruyucu oksit
filmlerinin metal yiizeyinde olusmasindan dolayidir. Koruyucu TiO; filmi

elektrokimyasal pasif bir film olup alasimin matrisine saldirida negatif iyonlari
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yavaslatarak malzemede korozyona karsi ¢ok iyi diren¢ saglar [18-19].
535°C’den diisiik sicakliklarda goriliir. 535°C’'nin ustiindeki sicakliklarda oksit
filmi parcalanir. Titanyum son derece reaktiftir ve oksijene karsi son derece
yuksek afiniteye sahiptir. Hasar goren koruyucu filmin tekrar olusmamasi
durumu, yani titanyumun korozyona ugramasi oksijenin olmadigl susuz
sartlarda gergeklesebilir. Titanyum alasimlari lizerinde olusan koruyucu ylizey
oksit tabakalarin kalinhig1 ve kompozisyonu cevresel sartlara baghdir. Sulu
ortamlardaki en yaygin oksiti TiO; dir, fakat TiO2, Ti.Oz ve TiO dahil diger
titanyum oksitlerinin karisimlar1 da olusabilir. Bunun yanisira alasim
elementleride titanyumun korozyon dayanimina etkileri vardir. Titanyumun

korozyon direnci Mo, Nb, Zr, Ta ve Pd tarafindan artarlir [6, 7,13,16].

Titanyum, oOzellikle karbon ve oksijene olmak iizere, bircok elemente karsi
ylksek afinitesi, yani yliksek reaksiyon egilimi olan bir malzemedir. Bu sebeple,
karbona maruz kalmasi sonucu titanyumun kolayca gevreklesecegi; sicakhigin
yukseldigi oksijence zengin bir ortamda titanyum talaslarinin kolayca
tutusabilecegi ve is parcasinin hemen hemen tim takim malzemeleriyle
reaksiyona girerek kimyasal esashh asinmalara yol acacagi sdylenebilir.
Titanyumun ergitme ve dokim gibi islemleri sirasinda inert bir atmosfer
gerekmektedir. Titanyumun icine yayinmaya hazir olan oksijen, karbon ve azot
malzemeyi gevreklestirir ve malzemenin diiktil yapisini zayiflatir. Bu elementler
ile ylizeyin temas halinde olmasini engellemek gereklidir. Bunun icin 6zel
donanimlar kullanilir. Sicak islemler ve doévme 925 °C nin iizerinde

gerceklestirilmelilerdir [6, 7, 13, 16].

Titanyum allotropik bir yapiya sahiptir, diisiik sicalakliklarda hekzagonal siki
paket (HSP) kristal yapisindaki alfa (a) faz yapisinda sahip iken, 882 °C’nin
yukarisinda sicakliklarda hacim merkezli kiibik (HMK) kristal yapisindaki ()
yapisina sahiptir. Kalay (Sn), aliminyum (Al), molibden (Mo), zirkonyum (Zr) ve
mangan (Mn) gibi alasim elementleri kati1 cozelti sertlestirmesi saglar ve
allotropik dontisim sicakligini degistirir (Sekil 3.1). Sn ve Zr donisim

sicakligina tesir etmeden kati ¢6zelti sertlestirmesini saglar [6,7,13,16].
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Tablo 3.4: Titanyumun alasim elementleri ve titanyumun yapisina etkileri [6]

Alasim elementi Oran1 % Yapidaki etkisi
Aliminyum 2-7 a-dengeleyici
Kalay 2-6 o —dengeleyici
Vanadyum 2-20 B-dengeleyici
Molibdenyum 2-20 -dengeleyici
Krom 2-12 -dengeleyici
Bakir 2-6 B-dengeleyici
Zirconyum 2-8 Notr
Silisyum 02-1 Siiriinme dayanimini artirir
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Sekil 3.1: Ti-Sn, Ti-Al, Ti-Mo ve Ti-Mn i¢in faz diyagramlari [20]

Alasim elementleri Ti'nin mikro yapisinda farkh fazlarda alistm olustururlar
Tablo 3.4. Al ve Sn gibi metaller, oksijen (0), hidrojen (H) ametaler a faz
diizenleyici elementleri olarak a’nin ’ya dontistimiindeki sicakligi arttirir. (3 fazi
diizenleyicileri vanadyum (V), tantal (Ta), molibden (Mo) ve niyobyum (Nb)
doniisim sicakhigini azaltir ve hatta f’'nin oda sicakliginda kararli olmasina
neden olur. Mn, Cr ve Fe 6tektik reaksiyona sebep olur, boylece a-f8 donlistimiin
meydana geldigi sicaklik azalir ve oda sicakliginda iki fazh yapi gelisir [20]. Faz
sabitleyici olarak Al, oda sicakligindan 550 °C'ye kadar genis bir aralikta etkin

olarak kullanilabilmesi ve diisiik yogunlugu ile dikkat ceker. Oksijen ise, ticari
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safiyette titanyum malzemelerde mukavemet ve imalat kolaylig1 6zelliklerinin

elde edilmesinde kullanilmaktadir [2,11,15,16].

HSP a fazinin oda sicakligindaki birim kafas yapisi ve degiskenleri Sekil 3.2’de
gosterilmistir. HSP birim kafes degiskenlerinden a 6l¢tist “0.295” nm ve c 6l¢lisi
“0.468 nm” dir. Normal HSP sistemlerde c/a orani 1,633 iken saf a titanyumun
c/a orani 1,587 dir. Sekil 3.2’deki Titanyumun HSP yapisinin en yogun 3 diizlem
grubundan (0002) diizlemi taban diizlemi, {1010} dlizlem ailesinin diizlemleri
prizmatik diizlemler olarak adlandirilirken {1011} diizlemleri ise piramidal
diizlemeler olarak adlandirilir. HSP kafes yapisinin al, a2 ve a3 eksenleri
<1120> siki paket dogrultulardir. Sekil 3.3'de ise 8 titanyumum HMK birim
hiicresinin yapis1 ve kafes degiskenleri gosterilmistir. Burada en yogun 6
diizlemler {110} diizlem ailesinin diizlemleri olup B titanyumun 900°C daki a

degeri 0.332 nm. 4 adet olan siki paket dogrultu ailesi <111> dir [7].

0468 nm

-—1 = )

0.295 nm \

Sekil 3.2: a (HSP) faz biri hiicresi Sekil 3.3:  (HMK) faz birim hiicresi

Titanyumun 6zellikleri iizerine alasim elementlerin etkileri farkli olmaktadir.
ﬁrnegin; Al, V, Fe, Cr, Sn ve Si, elementleri titanyumun ¢ekme dayanimini
artirirken, toklugunu ve stnekligini distriirler. Titanyumun korozyon direnci
Mo, Nb, Zr, Ta ve Pd tarafindan artarken Al, Zr, Mo ile de sicakliga olan direnci

artar.

Oda sicakliginda alasimsiz Ti'nin mikro yapist %100 o fazindadir. Katki
elementlerinin 6zellikle Fe arttik¢a, mikroyapida tane sinirlarinda kiiglik fakat
artan oranlarda [ fazina rastlanir. Tavlanmis durumda ticari safiyette
titanyumun mikroyapisi, eseksenli veya ignesel olabilmektedir. Ignesel o fazin
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olusumu, B fazindan a fazina doniisiim sirasinda uygulanan soguma hizina
baghdir [18].

Ti ve Se alasimlarinin mikro yapilarinin eseksenli ve ignesel olmasi durumunda
farkli ozellikler sergilerler. Bu yapidaki alasimlar yiiksek siineklik ve
mukavemet, yiiksek sekillendirme kabiliyeti ve gerilme korozyon ¢atlamasina
kars1 yliksek diren¢ gosterirken; ignesel tane yapisina sahip alasimlar;

miitkemmel bir slirtinme direnci ve iyi kirilma toklugu 6zelliklerine sahiptir [18].

3.2.3 Ticari Safiyette Titanyum

Ticari safiyette titanyum, 98,4-99,6 oraninda Ti icermektedir. Genellikle
korozyonun s6z konusu oldugu uygulamalarda kullanilir. Bu tip alasimlar diisiik
mukavemetinin yaninda yiiksek stineklige sahiptir. Ticari safiyette titanyum oda
sicakliginda hegzagonal siki paket (HSP) yapidaki alfa (a) fazinda bulunmakta
olup bu faz 882 °C de hacim merkezli kiibik (HMK) yapiya yani beta () fazina
polimorfik doniisiim gergeklestirir. Alasim elementlerinin miktarina ve tiiriine
gore, a—B doniisiim sicakhig1 yiikseltilebilir veya diisiiriilebilir. Ornegin %0.25
oksijen (0) igceren alasimsiz titanyum i¢in doniisiim sicaklig1 910 + 15 °C iken bu
deger agirlikca %0.40 oksijen (O) iceren ticari safiyette titanyum igin 945 *
15°C'dir. Ayrica bu doniisiim siarasinda iki fazi bir arada bulundugu bir sicaklik
araligida vardir [18]. Oksijen ticari safiyette titanyum malzemelerde
mukavemet ve imalat kolaylig1 6zelliklerinin elde edilmesinde kullanilmaktadir
[2,11,15,16]. Uygulamada 1s1 degistirgeclerinde, kimyasal ve petrokimyasal
endiistride reaktorlerde, pompalarda, valflerde ve dis implant1 uygulamalarinda
kullanilir. Ticari safiyette titanyum korozyon direncleri yiliksektir, ancak,
mukavemetleri alasimli olanlara gore disiiktiir. Soguk calisma ortamlarinda

tercih edilirler.

Ticari safiyette titanyum biinyesinde bulunan oksijen (0) ve demir (Fe)
icerigine gore 4 kaliteye sahiptir. O ve Fe icerigi en 6nemli katki elementleri
olup, bunlar arttik¢a Ticari safiyette titanyumun ¢cekme ve akma mukavemeti

artmaktadir [18].
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3.2.4 a+p Alasimlar ve Ti-6Al-4V

a ve [ fazlarim stabilize eden elementlerin uygun miktarlarda saglanmasi
sonucu oda sicakliginda a-f karisimi bir yapi elde edilir. Ti-6Al-4V bu alasima
bir 6rnek olarak verilebilir. Bu alasimlar iki faz igerirler. Mikroyapisi ve

ozellikleri 1s1l islemlerle kontrol edilebilir [19].

Cogu o+f3 alasimi gibi Ti-6Al-4V alasimi da miikemmel mekanik 6zelliklere, iyi
koroyon direncine, yliksek plastisiteye yani iyi derecede sekillendirilebilme
6zelligine sahiptir ve bu nedenle medikal alanda en fazla kullanilan alasimlardar
birisidir [14,16,21]. Ti-6Al-4V nin kimyal kompozisyonu Tablo 3.5’de

Ozetlenmistir.

Ti-6Al-4V alasimi icerisindeki Al yogunlugu diisiirtirken, a fazin kararhhgini ve
dayaniminida artirir. Bununla birlikte V 8 fazin miktarini artir. Ti-6Al-4V alasimi
yiksek mukavemete, 300 °C de iyi bir siirinme dayanimina, yorulma
dayanimina ve dokiilebilirlige sahiptir. Ti-6Al-4V nin bazi mekanik 6zellikleri

Tablo 3.6'de 6zetlenmistir [13, 19].

Tablo 3.5: Ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V alasimin kimyasal
kompozisyonu [6,13]

Malzeme ASTM }(a.lygln KomP ozisyon Not
Isim (%ag)

98,4- 99,6 Ti C.P Ti'un O icerigine
Ticari Max 0,1 C gore 4 kalitesi vardir.
Safiyette F67 CPTi Max 0,5 Fe Kalite 1 Max %0,18 O
Titanyum ) Max 0,0125-0,015 H Kalite 2 Max % 0,25 O

Max 0,05 N Kalite 3 Max % 0,35 0

Max 0,4 O Kalite 4 Max % 0,4 O

88,3-90,8 Ti

5,5-6,5 Al

3,5-45V
Ti-6Al-4V F136 Ti-6Al-4V | Max 0,08 C

Max 0,25 Fe

Max 0,0125 H

Max 0,13 0
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Tablo 3.6: Ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V alasimin bazi mekanik
ozellikleri [6,12,13]

AST Yogunlugu Yourlg ) Akma Cekme Alagim
Malzeme M g/cm3 Modiilii Dayanimi Dayanimi Tipi
(GPa) (MPa) (MPa)

o 1 | F67 4,5 103 170 240 o
Z;;;rétte 2 | Fe7 45 103 280 345 a
titanyum 3 | Fé67 4,5 107 380 450 a

4 | F67 4,5 107 480 550 o

. 101-110 795-875 860-965 o+

Ti-6Al-4V F136 443 110-114 825-869 895-930 a+g

3.2.5 Titanyumun Yiizey Ozellikleri

Titanyumun o6zellikle korozyon uygulamalar1 ve biyomedikal uygulamalarda
ortam ile birebir temas halinde olmasindan 6tiirii titanyumun yiizey 6zellikleri
cok onem kazanmaktadir. Branemark ve arkadaslarinin [22] yaptigi
calismalarda tavsana yerlestirilmis olan saf titanyum iizerinde 20 giin sonunda
kemik olusumu goézlenmistir. Titanyumun biyouygunluk o6zelligi 50 yildir
lizerinde yapilan ¢alismalarda kemik dokusu ile titanyum arasindaki iyilesmeye
ve doku olusumuna (osseointegration) iliskin verilerle ortaya konulmustur [22].
Yiizeyinde bulunan ve hasar géormesi sonucu kendi kendini yenileme 6zelligine
sahip olan ince ve kararli TiO; tabakasi korozyon uygulamalarinda kendini
kanitlamistir. Ancak titanyum ve alasimlarinin sahip oldugu zayif abrasif direnc,
fretting asinma davranisi ve yiiksek siirtiinme katsayisi gibi koti tribolojik
ozellikler titanyumun uygulama alanlarinda kayip olarak karsimiza ¢ikmaktadir.
Uygulama alanlar1 g6z oniinde bulundurularak bu 6zellikler yiizey islemleri ve
kaplamalarla istenilen seviyelere getirilebilmektedir.

Titanyumun siirtiinme katsayisinin yiiksek olmasi titanyumun reaktifligi ve
kristal yapisi ile iligkili olup bu problem termokimyasal yilizey islemleri gibi
mithendislik ylizey islemleri ile parcanin boutlar1 degistiriimeden yiizey
serlestirilerek diizeltilebilir. Bunun yani sira yilizey pirizliligi istenen bir
ozellik olarak karsimiza ¢iktign durumlarda s6z konusudur. Ornegin baz implat
uygulamalarda titanyumu tlizerinde osseointegrasyonun kaba yiizeyde daha iyi
gelistigi gozlenmistir. Hidroksil apatit (HA) kaplanmak istenen implatlarda
titanyum yltizeyi ara yiizey gorevi gormektedir. Plirtizsiiz yiizeylere oranla kaba
ylzeyde HA daha iyi tutunmaktadir. Bir diger ¢calismada ise nitriirleme ile ylizey

sertligi artirillan Ti implantlar lizerine yapilan HA kaplamada, nitriirlemenin
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sagladig1 poroz yap1 hem yiizey sertligini artirdigi hem de HA in seramik yapi

lizerine ve poroz yiizeye daha iyi kaplandig1 gézlenmistir [22-24].

3.3 Titanyumun Plazma (iyon) Nitriirlenmesi

3.3.1 Giris

Plazma iyon nitrirleme son 20-30 yilda gelistirilmis olup diger Kklasik
nitrirleme yontemlerine gore bir¢ok kazanimlara sahip olup olusturulan
tabakanin derinliginin ve fazlarinin kontrol edilebildigi bir termokimyasal
iyilestirme islemidir [26]. Adim1 islem sirasinda kullanilan azot veya gaz
karisiminin olusturdugu plazmadan alan yontemde temel prensip, vakumlu bir
ortamda azot atomlarinin elektrik verilerek iyonlastirilmasi ve katot (negatif
kutup) olarak yerlestirilen parga yilizeyine c¢arptirilarak azot iyonlarinin
sicakligin da etkin roli ile parga igerisine yaymmiminin saglanarak yiizeyde
istenen nitriir fazlarinin olusturulmasina dayanmaktadir. Bu ydntem, azot
iceren karisim gazin yaklasik 1-10 mbar basing (vakum) altinda, 400-2000 V
uygulanan gerilim altinda iki kutup arasinda Esitlik 3.1'te belirtildigi sekli ile

iyonize edilmesiyle gerceklestirilmektedir.
N— N*+e- (3.1)

Iyonlarina ayirilmasi sonucunda iyon halinde olan pozitif yiiklii azot atomlarinin
katotta bulunan malzeme yiizeyine manyetik alanin etkisi ile hizla ¢arparak
difiize olmalari ile gerceklestirilir. Dogru akimin kullanilmasi plazma ortaminin

stirekliligini saglamak icindir.
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Sekil 3.4: Plazma iyon nitriirleme mekanizmasi [25]

Sekil 3.4’de, nitriirleme mekanizmasini temel alarak, nitriirlemek istenilen
parcalar, vakumlu ortami olusturabilmek icin, kapali bir kap i¢ine
yerlestirildikten sonra kap i¢indeki hava disariya atilir. Kap icindeki vakumun
saglanmasindan sonra ortama verilen azot, elektrik enerjisi yardimiyla
iyonlastirilir ve plazma olusmasi saglanir. Plazma icindeki pozitif yiikli azot
iyonlan negatif kutup (katot) halindeki parca yilizeyine ¢arpar. Bu carpma
sirasinda azot, iyonlasirken aldig1 fazla enerjisini parcaya gecirirken, hem bu
enerji hem de ¢arpmanin etkisi ile malzeme ytlizeyine yayinirr. Kullanilan gaz N>

, N2 + H2 gaz karisimi veya amonyak (NH3) olabilir [3, ].

Nitrirlemede amonyak (NHz) kullanilabilecegi gibi, islem sirasinda sadece azot
gaz1 (N2) veya azotun (N2) yaninda hidrojen (H:), argon (Ar) gibi malzeme ile
etkilesime girmeyecek gazlar da kullanilabilir. Hidrojen (Hz) gazi kullanilarak
yapilan nitriirlemede, vakumlu ortama yerlestirilmis parcalar ilk olarak, sadece
hidrojen gazinin ortama verilmesi ve enerji uygulanmasi sonucunda akim
bosalimi (glow discharge) denilen ve parca ylizeyinin hidrojen bombardimanina
tutulmasi olarak tanimlayabilecegimiz isleme maruz kalirlar. Akim bosalimi
sirasinda serbest kalan fazla enerjinin bir kismi elektron sac¢ilmasi seklinde
parca yuzeylerinde 1sima meydana getirmektedir. Olusan bu 1s181n rengi
kullanilan gaza gore degismektedir. Sekil 3.5’de de gorilecegi gibi parca
ylzeyinin temizlenmesi asamasinda kullanilan hidrojen (Hz) gaz1 agik mavi bir
renkte 1s1k goriilmesine(Sekil 3.5(a)) sebep olurken, nitriirleme asamasina

gecildiginde ortama giren azot (N2) atomlarinin etkisiyle (Sekil 3.5(a)) 1s181n
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rengi mor renge doniisiir. Bu renk farkinin nedeni ise, her gazin fazla enerjisini
verirken a¢iga cikan enerjinin farkli olmasi ve bunun da 1s1manin dalga boyunun

farkli degerler almasina sebep olmasidir.

a b
Sekil 3.5: Titanyumun nitriirlenmesinde pariltili bosalma a)Yalnizca H»
verildigi durum b) Hz ve N2 beraber verildigi zaman

Kullanilan gazin, 1s1ma sirasinda olusan 1s181n rengini degistirmesinden baska
nitrirlemeyi etkileyici 6zelliklerinin de bulundugu bilinmektedir. Hidrojen (Hz)
atomlarinin parga ytizeyine ¢arpmalari sirasinda parga ylzeyindeki yag, oksit
tabakasi gibi nitriirlemeyi olumsuz etkileyebilecek katmanlarin malzeme

ylzeyinden uzaklastirilmasini saglar [2-7].

Islem sirasinda kap icindeki gaz, 1 ila 10 Torr arasindaki diisiik basing altinda
tutularak plazma olusumunun kolaylastirilmasi saglanir. Basing degerinin iyi
ayarlanmasi gerekir. Basincin ¢ok diisiik tutulmasi, ortamdaki gaz miktarininda
cok az olmasi anlamina gelmesinden dolayr hem plazma siirekliligi hem de
nitrirleme oran1 olumsuz etiklenir. Yeterli vakumun saglanamamasi
durumunda ise olusmasi istenilen plazma ortami icin gereken enerji miktari

artacaktir.

3.3.2 Plazma iyon Nitriirlemenin Temel ilkeleri

3.3.2.1 Plazma Ortami

Malzemeler sahip olduklar: enerjilerine gore kati, sivi, gaz, plazma gibi fiziksel
hallerde olabilirler. Maddenin herhangi bir haldeki enerjisini degistirmek
suretiyle maddeyi diger bir hale gecirmek miimkiindiir. Ornegin, kat1 haldeki bir
maddeyi o maddeye has 6zel bir sivilastirma (ergitme) enerjisi vermek suretiyle

swv1, siv1 hale de belirli bir buharlastirma enerjisi vererek gaz ve gaz hale de
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belirli bir iyonizasyon enerjisi vererek plazma haline ge¢cirmek miimkiindiir [26-

28].

Maddenin en biyiik enerjiye sahip oldugu hal plazma halidir. Plazma haldeki
malzemelerin kendine has 6zellikleri vardir. Plazma, yapi olarak igerisinde iyon,
elektron, uyarilmis atom, foton ve noétral atom veya molekil iceren bir

karisimdir [26-28].
Plazmanin sahip oldugu bu 6zellikleri siralayacak olursak [26-28];

a) Plazmanin icindeki negatif yiiklii parcaciklarin sayis1 (genelde elektronlar)
pozitif yikli parcacik sayisina yaklasik olarak esit oldugundan, plazma dis

ortama karsi elektriksel olarak ytkstizdiir.

b) Plazma igerisinde disosyasyon, iyonizasyon ve bu olaylarin tersi olan
rekombinasyon olaylar1 siirekli meydana gelir. Bu olaylar kendi aralarinda

plazma igerisinde bir dinamik denge halinde bulunurlar.

c) Plazma halindeki ortam iyi bir elektrik ve 1s1 iletkenligine sahiptir. Plazma
icerisindeki parcaciklar (iyon ve elektronlar) bir enerji tasiyicisidirlar.
Dolayisiyla elektrik ve 1s1 enerjisini de tasirlar. Plazma icerisindeki hizlarinin
yuksek olusu nedeniyle elektrik ve 1s1 iletiminde ana gorev 6zellikle elektronlar

sirtindadir.

d) Plazmada katodan ¢ikip, anoda kadar kendini idame ettiren plazma akimidir
Buradaki silindir simetrisini saglayan plazma ortami simetrik bir yapiya

sahiptir.

e) Plazma yiiksek sicaklik ve enerji yogunluguna sahiptir. Plazmanin sicakligy,
enerji yogunlugu, iyonizasyon derecesi (iyonize olmus atom sayisinin toplam
atom sayisina orani) ve plazma ¢ikis hiz1 (elektron hizi) plazma ekseni iizerinde

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

f) Plazmaya elektrik ve manyetik alanla tesir edilebilinir. Elektrik ve manyetik

alan icerisindeki bir yiiklii par¢aciga etkiyen kuvvet
F=q.E+(VxB) (3.2)

olarak verilir.
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Burada q.E elektrik alaninin ytkli pargaciga etki ettirdigi kuvvet olup, bu
kuvvetin olusmasi yiiklii parcacigin hareketli olmasini gerektirmeyip, bu kuvvet
yuklii parcaciklarin anod-katod dogrultusunda hareketini (enerjisini),
dolayisiyla plazma akis hizini meydana getirir. q(VxB) ise, B indiiksiyonuna
sahip bir manyetik alan icerisindeki V hizina sahip bir q yiikiine B magnetik
alanindan etkiyen kuvvet olup, bu Lorentz kuvveti olarak bilinir. Lorentz
kuvveti daima hiz yoniine diktir. Bu nedenle elektrik alaninin aksine manyetik
alan, yiiklii parcacigin enerjisine tesir etmez. Sadece yiikli parcacigin hizinin

yontni degistirir. Hizin biiyiikliigtine bir tesiri olmaz [26-28].

Bir atoma iyonizasyon enerjisinden daha biiyiik bir enerji verilirse atom iyonize
olur. Bu islem eger gaz Kkiitlesi i¢cin gerceklestirilirse plazma elde edilmis olur.
Plazmaya gecis icin gerekli olan enerjiyi gaz kiitlesine mekanik, 1s1, 151n,
magnetik ve elektrik enerjisi seklinde vermek miimkiindiir. Pratikte en ¢ok
kullanilan ve énemli olan elektrik enerjisi ile elde edilen plazmadir. Burada gaz
kiitlesine enerji bir elektrik bosalmasi araciligl ile verilir. Bu nedenle plazmanin
mekanizmasini kavrayabilmek icin, bir elektrik bosalmasinin mekanizmasini

bilmek gerekir [26-28].

3.3.2.2 Elektrik Bosalmasi1 Mekanizmasi

Bir elektrik gerilim kaynaginin kutuplar gaz i¢cinde bulunan iki iletken plakaya
baglanirsa, uygulanan gerilim plakalar arasindaki gazin delinme geriliminin
lizerinde ise, bu iki plaka arasinda bir elektrik bosalmasi olur ve plaka arasinda
elektrik akimi akar. Eger akimin siddeti 10 amperden biiyiik ise elde edilen

sistem elektrik arki adini alir [26, 27].

Normal halde gazlar yalitkandir. Ancak gaz iyonize edilirse (plazma) iletken
olur. Bir atomun iyonize olmasi demek, ¢cekirdegin etrafindaki elektronlardan en
az birini kaybedip pozitif yikli hale gelmesi demektir. Bunun i¢in atoma o

atomun iyonizasyon enerjisinden daha biiytk bir enerji vermek gerekir [26,27].

3.3.2.3 Panltil Bosalma (Glow Discharge)

Yiizey miihendisligi uygulamalarinda pariltii bosalma (glow discharge) bir

dogru akim kaynagi veya bir alternatif akim kaynag ile saglanir. Plazma iyon
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nitrirleme dogru akim pariltih bosalmas1 (glow discharge) yaygin olarak

kullanilmaktadir.

Pariltih bosalma iki elektrod arasina birkag¢ yiiz voltluk potansiyel fark
uygulanmasiyla ve 10 mbar kadar diisiik bir basingta olusturulabilir. Ortamdaki
gaz, meydana gelen elektrik alani icerisinde iyonlasir ve elektrik bosalmasi ile
beraber bir parlama goriiliir. Sekil 3.5’da titanyumun plazma nitriirlenmesi

sirasinda olusan pariltili bosalmalar goriilmektedir.

V]

[7st normal
Fleherik Dojalasi

1000 1

Townsend Forona
Bogalmasz Beg.

.__| At mormal
Elektriksi
}BUf{fFﬂmSI

Normal
Elektrik.
Bogalma

Gerilim (Velt)

A1
Ak (Amper)

Sekil 3.6: Dogru akimda elektrik bosalmasi gesitleri ve
bu bosalmalardaki gerilim-akim iliskileri

Bir iyon nitriirleme sisteminde akim ve gerilim arasindaki bagint1 Sekil 3.6’de
gosterilmistir. Bu sekilde egrinin F-G arasindaki kararsiz plazma bolgesinde
yapilir. Niifuziyetin yiiksek olmasi ve islemin kisa siirede yapilabilmesi i¢in
egrinin G noktasina yakin ¢alismak gerekir. Fakat plazma bu nokta civarinda
kararsiz oldugundan sik sik ark tesekkiil edebilir. Ark olayr malzemenin
ylizeyini bozar. Bu nedenle ark olaylarini 6nlemek ve stabilitenin temin
edilebilmesi amaciyla giic kaynaginda cesitli kontrol sistemleri kullanmak
gereklidir. Bu kontrol sistemleri ¢ikis gerilimini, akimini, gerilim artis hizini,
akim artis hizin1 ve sicakligi kontrol altinda tutarlar. Bu ayar olanaklar
sayesinde nitriirlenen tabaka kalinlig1 ve yapisi istenen en iyi sonucu verecek

sekilde degistirilebilir.

Nitriirleme sicakligli 600 ila 900 °C arasinda degisebilmektedir. Diger nitriirleme
yontemlerinde nitriirleme, 900-950 C° sicakligin altinda pek yapilmazken,

plazma nitrirlemeyle ¢ok daha diisiik sicakliklarda da basarili nitriirleme

24



islemleri yapilabilmektedir [6, 14-17]. Sicakligin arttirilmas: diger nitriirleme
yontemlerindeki gibi firin yardimiyla degil, akim bosalimiyla parcaya gecirilen
enerjiyle olmaktadir. Ortama verilen akim arttirilarak nitriirlenen parcgalarin
sicakligl arttirilir. Islem sirasinda uygulanan gerilim, nitriirleme sicakhigina bagh
olarak 600-2000 V arasinda degismektedir. Sicaklik artisinin yavas olmasi
istendiginden plazma olusumu i¢in esik bir deger diyebilecegimiz 600 V’luk
gerilim verildikten sonra parcalarin sicakliginin artisinin azalmasiyla akim
ylkseltilerek sicaklik artisi bir degerde tutulmaya calisilir. Nitriirleme igin
kullanilan gazin azot (N2) veya amonyak (NH3) olmasi durumunda sicaklik artisi
sirasinda azot diflizyonu meydana gelirken, N2+Hz gaz karisimi kullanilmasi
durumunda, sicaklik artis1 sirasinda sadece hidrojen (H:z) ortama
verileceginden, azot (Nz) difiizyonu olusmaz. Bdylelikle sadece istenilen

sicaklikta nitriirleme yapilmis olunur.

Plazma nitriirleme ile istenilen yiizey 6zelliklerinin elde edilmesinde sicaklik,
hidrojen ve azot gazlarinin gaz karisim orani baslica islem degiskenleri
olmaktadir. Bu degiskenler sayesinde gelisen tabakanin mikroyapisi, kimyasal

kompozisyonu ve yiizey bolgesinin topografyasi kontrol edilebilir [31].

Farkl sicaklik durumlarinda farkhi aktivasyon enerjilerinin var olmasindan
dolayy, difiizyon mekanizmasi veya difiizyon basamaklari nitriirleme sicakliginin

bir fonksiyonu olarak degismektedir [31].

D.c. pariltili bosalma (glow discharge) ile Ti-6Al-4V alasimina nitriirleme islemi
uygulandiginda zaman ve sicakligin ¢ok etkin rollerinin oldugu goriiliir. 500 °C
da yapilan deneylerde 90 dakikanin altindaki siirelerde bilesik tabaka fazlarina
raslanamazken 240 dakikadan daha fazla nitriirleme isleminden sonra, ylizeyde
olusan tabakalarin faz analizi degerlendirmelerinnde Ti;N ve TiN tabakalari a¢ik
bir bicimde goriliir. 700 °C gibi yiiksek sicaklikta nitriirleme islemine tabi
tutulursa 15 dakika gibi kisa nitriirleme isleminden sonra bile Ti;N ve TiN

fazlar1 XRD analizinde daha kararh gortliir [32].

Ticari safiyette titanyumun ve Ti6-Al-4V alasiminin plazma nitriirlenmesi
sirasinda baslangi¢ nitriirleme sicakligl olarak 500 °C’de «a-Ti tabakasinin
gelistigi, 600 °C’de Ti2N tabakas1 ve 700 °C'de ise TiN tabakasi olusmaya
basladigi bu konuda yapilan XRD (X-Ray Diffraction) faz analizi sonucu
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gorilmektedir. Nitriirleme sonrasi olusan tabakalarin TiN, Ti2N ve a(N)-Ti
yaymim tabakalarindan olustugu gorilmektedir. Yiiksek sicakliklarda bilesik
tabakanin (TiN ve Ti;N tabakalarinin) olustugu ve 600 °C den daha diisiik
sicakliklarda numunelerde TiN ve Ti;N fazlarinin gelisemedigi goriilmektedir ve
bu da bize sicakligin titanyumun nitriirlemesinde etkin bir role sahip oldugunu

gostermektedir [33].

Gerek plazma nitriirleme gerekse diger yontemler ile yapilan nitriirleme
sonrasinda par¢a yiizeyinde olusan nitriir, iki tabakadan olusmaktadir. Yiizeyde
beyaz tabaka adi verilen gevrek, sert ve nispeten ince olan kisim bulunurken,

ylizeyden derine inildik¢e goriilmeye baslanilan kisim yayinim tabakasidir.

3.3.3 Nitriirleme Sonucu Olusan Tabakalar

Titanyum ve alasimlarinin nitriirlenmesi sonucu olusacak yapilar Ti-N ikili

denge diyagrami cercevesince daha kolay anlasilacaktir. (Sekil3.7)

4 6 8 10 15 20 25
4 'S ' . A
T T T L} T T T

30004 . o

Sicaklik ©C
g

1500 4

10004

500

0 5 0 15 20 25 3 35 40 45 50 55
W % Agirlikga Azot (N)
Sekil 3.7: Ti-N ikili denge diyagrami[6]

Sekil 3. 8’ de sematik olarak gosterildigi gibi plazma iyon nitriirleme islemi
sonucunda titanyum ve alasimlarinin yiizeyinde iki tabakanin olustugu goriiliir.

Bunlardan malzemenin ¢ekirdeginden yiizeye dogru ilk olusan tabaka a(N)-Ti
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yaymim (diflizyon) tabakasi olup onun iizerine azot konsantrasyonunun artisi

ile gelisen TiN ve TizN fazlarindan olusan bilesik tabaka (compound layer)dir.

Nz !
> ofN)-Ti | o-Ti
o> : g
o TioN ' :‘E
Iz H
> a(N)-Ti o=Ti E
o> ; -
.> T -E
[ | =
> o(N)-Ti | oeTi Y
!
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-

Azalan Azot Konsantrasyonu

Sekil 3.8: Titanyumun nitriirlenmesi siirecinde yiizeyde tabakalarin
olusumunun sematik gosterimi [6]

3.3.3.1  Yaymmim Tabakasi

Sekil 3. 8’ de gosterildigi gibi plazma iyon nitriirleme islemi sonucunda titanyum
ve alasimlarinin ylzeyinde malzemenin cekirdegine dogru nitriirleme ile ilk

olusan tabaka yayinim (diftizyon) tabakasidir.

Azot iyonlar: sicaklik, zaman ve vakum baasinci etkisi ile HSP a-titanyum faz
icerisine azotun arayer c¢okelmesi seklinde olarak difiize olur. Malzemenin
cekirdegine dogru nitriirleme ile geréeklesen bu yayinim ile ilk olusan tabaka
yayimim (diflizyon) tabakasi olarak adlandirilir. Bu tabaka azotga zengin a(N)-Ti
kristalleri igcermektedir. Bu kati ¢ozelti icerisinde cekirdege dogru azot
konsantrasyonunun azalmasiyla birlikte sertlik degerlerinin yavas yavas
azaldigl ve titanyumun nitriirsiiz haldeki ana fazi1 (matris) sertlik degerine

ulastig1 goriilmektedir.

3.3.3.2 Bilesik Tabaka

Malzeme igerisinde azot konsantrasyonun artmasi ve sicakliginin etkisi ile
diflizyon tabakasinin {izerinde olusan tabaka bilesik tabaka olarak
adlandirilmaktadir. Eger gaz/metal arayiizeyinde azot konsantrasyonu arayer

cokelti fazinin muhafaza edebileceginden daha fazla olursa bu durum yeni bir
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faz olusumunu gerektirir. Bu durumda olusan yeni faz Ti;N fazidir. Ayni kurah
takiben artan azot iyon konsantrasyonu sonucu Ti;N fazi tizerinde TiNy
fazlarinin olusumuna neden olur. Bu TiN ve Ti;N nitriir tabakalarindan

meydana gelen bilesik tabaka ¢ok yiiksek sertlik degerlerine sahiptir [34-36].

Bilesik (TiN+TizN) ve diflizyon tabakalarini malzeme ytizeyinde ve yiizey altinda
olusturabilmek icin yiiksek islem sicakliklarinda (800 °C’nin {izerinde)
iyonitrasyon isleminin yapilmasi gerekecegi bu konuda yapilan ¢alismalardan
cikan sonuglardan goriilmektedir. Yine literatiir salismalarinda goriildiigi tizere
1100 °C sicakligin iizerinde tetragonal kafes yapisinda olan Ti;N tabakasi stabil
degildir. Boyle yiliksek bir sicaklikta titanyum alasimlari nitriirlendiklerinde

TizN tabakasi olusmaz [37].

Hz/(H2+N2) gaz oranlar1 TiN ve Ti;N tabaka kalinliklan iizerinde etkili iken,
difizyon tabakasi kalinliginda H/(H2+N2) oranlarindan etkilenemez. Gaz
konsantrasyonundaki degisim yalnizca ylizey tabakalar iistiinde bir etkiye

sahiptir [33].

Molinari ve arkadaslar1 yaptiklar1 calismalarda nitriirleme sonrasi bilesik
tabakanin (TiN+Ti2N) kalinlig1 ortalama olarak 1-6 um ve difiizyon tabakasinin
kalinlig1 ise ortalama 40-70 pm olarak bulunmustur. Bilesik tabakay1 meydana
getiren TiN tabakasi yiizey merkezli kiibik (YMK) kafes yapisinda ve Ti:N
tabakas1 da tetragonal kafes yapisindadir. TiN tabakasi en sert tabaka olup
sertlik degerleri farkli TiNx fazlar1 olustugu icin sertlik degerleri 1500 den 3000
HV farkli degerlere sahip olmaktadir. TiNoe sertlik degeri 1200 HV iken TiNo.97
icin bu deger 1900 HV dir. Yaklasik olarak TiN’iin sertlik degeri 2400 HV dir.
TizN tabakasinin sertlik degeri ise yaklasik olarak 1600 HV'dir [37].

Nitrirlenmis parcalarinin asinma direncini gelistirmek iizere yapilan
calismalarda uygun netice verecek sekilde degerler saglanmistir. Bu
calismalarda asinmaya karsi esas gorevi sert nitrir tabakalarin sagladig: ortaya
konmustur. TiN tabakasi cok sert olmasina ragmen, ¢ok ince bir tabakadir. Eger
hem ytliksek yiik hem de yiiksek hiz bulunan siirtiinmelerde nitriir tabakasinda

mikro parcalanmalar meydana gelebilir [34].

Altin saris1 renge sahip olan TiN tabakasinin fiziksel ve oda sicakligindaki

mekaniksel 6zellikleri Tablo 3.7°’de Ti ve TiN ile karsilastirmali olarak
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Ozetlenmistir. TiN tabakasinin temel karakteristiklerini sdyle siralayabiliriz

[38].

v Yiiksek sertlik (2400 HV)
Yiiksek asinma direnci
Yiiksek kimyasal kararhlik
Korozyona direng

Yiiksek ergime noktasi

Diistiik elektrik iletkenligi

N N N

Diisiik siirttinme katsayisi

TiN fazinin mikroyapis1 NaCl tuz yapisinda yani yiizey merkezli kiibik (YMK)
yapidadir. Kafes degiskensi 4.238A’dir. TiN (111) olarak genelde bulunur fakat
(200) ve (220) da rapor edilmistir. (111) diizlemi en diisiik ytlizey enerjili siki

paket yapidir.
Tablo 3.7: TiN ve Ti 6zellikleri

Ozellikler TiN Ti
Mikro yap1 YMK(NaCl) HSP
Kompazisyon TiNo,6-1,1 N/A
Renk Altin sarisi Gri
Yogunluk 5.40 g/cm? 4.54 g/cm3
Ergime noktasi 2950 °C 1940 °C
Isil iletkenlik 30 Watt/m.K 13 Watt/m.K
Isil Genlesme 9.36x10¢/K 11x10-¢/K
Elektrik 6zdiren¢ (bulk) | 20 + 10pQ.cm | 39 pQ.cm
Vickers Sertlik 2400 HV 300 HV
Elastiklik Modiilii 612 a 110 Pa

3.3.4 Alasim Elementlerinin EtKisi

icindeki alasim elementlerinden dolay: titanyum plazma nitriirleme yéntemleri
icin uygun malzemelerdir. Titanyum ve alasimlarinin ytlzeyine bircok yiizey
mithendisligi yontemi (plazma nitrirleme, iyon implantasyonu, lazer islemi vb.)
uygulanabilir. Icerisinde aliiminyum, krom, molibden, vanadyum ve tungsten
gibi alasim elementleri bulunduran titanyum alasimlar1 plazma nitriirleme
islemleri icin uygundur. Yiizey sertlestirmede 6nemli rol oynayan bu elementler

azota karsi yliksek bir afiniteye sahiptir [39].

Nitriirleme sonucu ticari safiyette titanyumun ve Ti-6Al-4V alasiminin

ylizeylerinde olusan tabaka kompozisyonu bazi farkliliklar goéstermektedir.
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Nitriirleme sonucunda Ti-6Al-4V alasiminda alasim elementi olarak bulunan
aliminyum Ti;N ve diflizyon tabakasi arasinda ayrim tabakasi Ti2AIN olarak
nitelendirilen bir tabaka olusturmaktadir [40].

TiN

Ti,N
Ti,AIN

Yayinim bolgesi

Sekil 3.9: Ti2AIN tabakasi

Sekil 3.9’de sematik olarak gosterilen bu tabaka Ti-6Al-4V alasimi icene dogru
azotun difiizyonunu engeller ve yayinim tabakasinin kalinligina tesir etmeden
bilesik tabakanin gelisme oranin1 azaltir. Yiksek sicaklikta yapilan
nitrirlemede, saf titanyumun yiizey sertligi, olusacak daha genis bilesik

tabakadan dolay1 Ti-6Al-4V alasimina gore daha ytiksek olacaktir [33].

Birlesik tabakanin kalinhiginin gelismesi aliiminyum ayrim tabakasi ile
engellenmektedir. Ticari safiyette titanyumda gaz konsantrasyonunun bir
fonksiyonu olarak birlesik tabaka Ti-6Al-4V alasimina gore daha derindir, fakat
difiizyon tabakasi kalinlig1 Ticari safiyette titanyumda daha ytlizeyseldir. Ayrica
Ti-6Al-4V alasiminda, 3 fazi icine daha yiliksek azot yayilimindan dolay1 daha

genis diflizyon tabakasinin gelisimine sebep oldugu goriilmektedir [33].

Alasim elementleri bilesik tabakanin gelismesini azaltir, Ti2N tabakasinin
azalmas1 TiN tabakasinin azalmasindan daha biyiiktir. Alasim elementleri

difiizyon tabakasinin gelismesine ise pozitif etki saglarlar [33].

Titanyumun ytizey pirizliligi nitriirleme sicakliginin bir fonksiyonu olarak
degismektedir. Nitriirlenen numunelerde, 850 °C ve 900 °C sicaklikta islem
gorenlerin ylizey piuruzlilikleri 800 °C sicakligin asagisinda nitriirlenen
numunelere gore daha fazla oldugu goériilmektedir. Bu durum 850 °C ve 900
oC’'de islem goren numuneler [ faza gecis sicaklifina yakin olmasindan
kaynaklanir. § faz1 sicakliginda gergeklestirilen nitriirleme isleminde plazma ile
etkilesim yiizeyde daha aktiftir. Ti-6Al-4V alasiminin daha dusiik purizlilige
sahip olmasi da bilesik tabaka gelisimini engelleyen aliiminyum ayrim

tabakasina baglanmaktadir [33].
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3.3.5 Plazma iyon Nitriirlenmenin Avantajlar:

Iyon nitriirlemenin diger nitriirleme yontemlerinden farklarin ortaya c¢ikaran
temel etken, nitrirleme sirasinda ortamdaki azot miktarinin oraninin ve
miktarinin kontrol altinda tutulabilmesi ve azotun malzeme ylizeyine adeta
bombardiman edilircesine gonderilmesinden kaynaklanmaktadir.

Uygulamadaki bu fark sonucu;

a) Nitriirleme sonuvu olusacak nitriir tabakalar ve onlarin bilesenleri kontrol
altina almabilmektedir. Ornegin malzemenin uygulama alanina gére bilesik
tabaka cok az olacak veya hi¢ olmayacak sekilde ayarlanabilmekte, boylelikle

malzeme ylizeyindeki mekanik 6zellikler belirlenebilmektedir.

b) Plazma nitriirlemede uygulanan gerilim islem sicakhigini belirledigi igin

gerilim ayarlanarak islem sicakligi kontrol edilebilmektedir.

c) Ayrica plazma nitrirlemenin bombardiman etkisi ile azot difiizyonu
yapilmasi nedeniyle parc¢a ylizeyindeki sicaklik, parcanin diger kisimlarindan
farkli degerlere sahip olabilmekte, bu da parcanin heterojen sicaklik dagilimina
sahip olmasina sebep olmakta. Bdylece parcanin biitiini distinildigiinde

malzemede sicakliktan dolay1 bir degisimin olmamasi saglanabilmektedir.

d) Diger yontemlere gore daha kisa siirede ayni nitrir derinligine
ulasilabilmekte. 0.5 mm kalinliginda nitriir tabakasi olusturmak igin iyon
nitriirleme ile yaklasik olarak 10 saatlik islem siiresi gerekirken, iki kadameli
gaz nitriirleme ile 25 saatlik, siv1 nitriirleme ile 30 saatlik, tek kademeli gaz

nitriirleme ile 50 saatlik islem siiresi gerekmekte.

e) Nitriirleme sonrasinda Kkarsilasilabilecek c¢arpilma olaylart minimuma

inmekte, hatta ihmal edilebilir diizeyde kalmaktadir.

f) Karmasik geometrili parcalar daha kolay nitriirlenebilmektedir. Ayrica
parcanin tamaminin yerine bir kisminin nitriirlenmesi mekanik maskelemeyle

yapilabilmektedir.

g) Yorulma dayaniminda diger yontemlere gore %25-40’lara varan artislar elde

edilebilmektedir.
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h) Islem sonrasi parcanin boyut degisimi 8-10 pm mertebelerini pek

gecmemektedir.

i) Nitriurleme sirasinda plazma olusumu icin kullanilan gii¢ kaynagi disinda, 1s1
uretimi saglayacak bir sistem gerekmemesi, kullanilan enerjinin dogrudan
olarak azot atomlarinin difiizyonunda kullanilmasi nedeniyle harcanan enerji
miktar1 daha disiik olmakta, enerji gereksinimi elektrik enerjisinden
saglandigindan, fosil atiklarin yakilmasi sonucu olusabilecek atiklar gibi cevreye

zararl ¢iktilarinin olmamasi sebebiyle ¢cevre kirlenmesine neden olmamaktadir.

j) Nitrirleme sicakligl ¢ok diisiik seviyelerde bile basarili nitriirlemeler

yapilabilmektedir [6, 7, 9-14].

Bu distiin yanlarinin yani sira plazma nitriirlemenin bazi zayifliklar1 da

bulunmaktadir.

a) Plazma nitriirleme sisteminin kurulumunun pahali olmasi ilk yatirim

giderlerinin yiiksek olmasina sebep olmakta.

b) Islem sonrasi su verme imkani olmamasi dezavanjlarindan biridir. Su verme

islemi bazi durumlarda yorulma dayanimini arttirmada kullanilmaktadir [1].
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4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1 Malzemeler

Deneylerde, Bagsan Titanyum sirketinden alinan Kalite 2 ticari safiyette
titanyum ve Ti-6Al-4V alasimindan yapilmis 8 mm cap ve 15 mm uzunlugundaki
cubuklar deney malzemesi olarak kullanilmistir. Bu malzemelerin kimyasal

bilesimi asagidaki Tablo 4.1'de gdsterilmistir.

Tablo 4.1: Ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V alasimin kimyasal

kompozisyonu
Yaygin ASTM Standard: Kullanilan Malzeme
Malzeme ASTM isim Kompozisyonu Komposizyonu
(%ag) (%ag)
98,4- 99,6 Ti 99,3 Ti
Max 0,1 C 0,1C
Saf Ti . Max 0,5 Fe 0,3 Fe
(kalite 2) re67 CpTi Max 0,0125-0,015H | 0,012 H
Max 0,05 N 0,05N
Max 0,25 0 0,240
88,3-90,8 Ti 90,2 Ti
5,5-6,5 Al 5,1Al
3,5-45V 4,2V
. . Max 0,08 C 0,07C
Ti-6Al-4V F136 Ti-6Al-4V Max 0,25 Fe 0.15 Fe
Max 0,0125 H 0,02H
Max 0,05 N 0,04 N
Max 0,13 0 0,120

Parcgalarin parlatilmasi isleminden o6nce, piyasadan alinan 3’er metrelik ticari
safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V cubuklardan 1,5 cm uzunlugunda ve 0,8 cm
capinda silindirik parcalar halinde malzemeler hazirlanmak {izere kesildi ve
6zel hazirlanmis bir aparat ile yiizeyleri diizelecek sekilde ince sulu taslama

yapildi.

4.2 Numunelerin Metalografik Hazirlanmasi

Parcalar lizerinde uygulanmasi diisiinlilen sertlik 6lcme deneyleri nedeniyle
nitriirlenmis parcgalarin yiizeyi miimkiin oldugunca diiz ve parlak olmalidir. Bu

nedenle parcalarin parlatilmasi gerekir. Parlatma islemi nitriirlemeden sonra
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yapildigi zaman hem parlatmanin giiclesmesi hem de olusturulan nitrir
tabakasinin bir kisminin kaldirilmasi s6z konusudur. Bu ylizden pargcalarin
parlatilmas1 islemi, parcalarin nitrirlenmesinden o©nce gerceklestirildi.
Nitriirleme sonrasinda yiizeyde olusan tortular1 almak i¢in kisa siireli cuhaya

tutuldu.

Parlatma islemi, ince sulu taslamadan ge¢mis pargalarin ytizeyleri 1000 ve 1200
numarall zimparalarla zimparalandi. Daha sonra 1 pm elmas pasta ile ¢uhada
parlatildi. Parlatma i¢in kullanilan Metkom marka parlatma cihazi Sekil 4.2’de

gosterilmistir.

Sekil 4.1: Metkon Parlatma cihazi

4.3 Plazma (Iyon) Nitriirleme Islemi

Plazma nitriirleme yontemi icin kullanilan diizenek Sekil 4.3’ de gosterilmistir.
Deney diizenegi, pargalarin nitriirlenmesi i¢in gerekli vakumlu ortami saglayan
cift cidarh su sogutmali i¢ cidar yiiksek silika olan seffaf silindirik oda, gerekli
elektrik enerjisini saglamakta kullanilan gii¢ kaynagi (DC 1 amper, 2 kV), vakum
pompasi (8 L/dak), gaz oranini ayarlamada kullanilan debimetre diizenegi, H>
ve N2 gazlarinin bulundugu tiipler, sicakligi 6l¢gmekte kullanilan termokupl ve

basinci 6l¢gmekte kullanilan “U” civa stitunlu manometreden olusmaktadir.
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Sekil 4.2: Plazma Iyon Nitriirleme Diizenegi

Pargalar nitrirlenmeden o6nce {izerinde bulunan yag, toz gibi pislik
maddelerden dolay1 trikloretilen (trichloroethylene)’de bir silire bekletilerek
temizlenmesi saglanmistir. Ik temizlikleri trikloretilen (trichloroethylene) ile
yapilan parcalarin, nitriirleme asamasinda, vakumlu ortamda, sadece H; gazinin
ortama 20 dk verilip akim uygulanmasi sonucu, iyonize olan hidrojen
atomlarinin parga yiizeylerini bombardiman edip, temizlenmeleri saglanmistir.
Bu islemin iki amaci vardir. Birincisi parg¢alarin sicakligini nitriirleme yapilacak
sicakliga cikarmak digeri ise parca ylizeyindeki oksitlerin temizlenmesini
saglamaktir. Nitriirleme islemleri sirasinda hazirlanan silindir pargalar bir
taban ylizeyi iizerinde duracak sekilde katot levha tlizerine yerlestirilerek, diger
biitiin bolgelerin ve o6zellikle parlatilmis diger taban ylizeyin nitriirlenmesi

saglanmistir.

Nitriirleme sirasinda gaz akis1 %20 H2-% 80 N2 gazi olacak sekilde diistinildii.
Bu oranla vakum basinci 10 torr olacak sekilde hidrojen gaz akis hizi 60
cm3/dak. civarinda tutulurken, azot gazinin akis hizi ise, 240 cm3/dak. olarak

karisimin oranina goére ayarlandi. Deney sirasindaki sicaklik o6lgtimlerini
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saglamak icin kullanilan Ni-Cr-Ni termokupl, par¢a sicakliklarini 6l¢gmek
amaciyla, parcalarin deney sirasinda tizerine konulduklar: katot diske baglandi.
Ortalama 600-2000 V’luk bir gerilim altinda gergeklestirilen nitriirleme, dogru

akim gli¢ kaynagi araciligl ile sicakliklar, siirekli kontrol edilerek ayarlandi.

Yapilan iyon nitriirleme isleminde gaz orani sabit tutularak sicaklik ve siire
parametreleri degistirilerek deneyler gercelestirildi. Tablo 4.2’de 0Ozetlenen
deney parametreleri hem ticari safiyette titanyum i¢in hem de Ti-6Al-4V alasimi

icin uygulandu.

Tablo 4.2: Uygulanan plazma nitriirleme parametreleri

Gaz orani
Nitriirleme sicakliklari

600°C|700°C| 800 °C
2saat | 2saat| 2saat
4 saat [ 4 saat| 4 saat
9saat | 9saat| 9saat

%80 N2+ % 20H;

4.4 X-Isinlan Difraktometresi ile Faz Analizi

Bruker X-Isinlar1 Difraktometresi (Sekil 4.4) ile nitriirlenen parcalarin faz
analizini gergeklestirildi. Cihaz 40 V voltaj ve 40 mA akima ayarlandi. Olusan Cu-
K« X-151nlar 1,54 A dalga boyunda (A=1,54 [X) olup numunelerimizin yiizeyine
degisik agilarda gonderildi. Olgiimlerde tarama alani olarak 20-70° ve tarama

hiz1 olarak 1°/dak. segildi.

Sekil 4.3: Bruker X-Ray Isinlar1 Difraktometresi
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4.5 Vickers Sertlik Ol¢iimii

Mikro sertlik 6l¢iimlerinde Sekil 4.6’ de gosterilen Shimadzu marka vikers cihazi
kullanilmistir.

Sekil 4.4: Vikers sertlik cihazi

Vickers sertlik 6l¢lim cihaz1 0,01 kgf (98,07 mN)-2 kgf (19,614 mN) kuvvet
araligina sahiptir. Vickers sertlik 6l¢me cihaziyla nitriirlenmis parc¢alarin hem
yuzey sertlikleri hem de numunelerin Kkesitinden malzeme ylizeyinden
cekirdege dogru sertlik olgiimleri alindi. Olgiimler, nitriirlenmis numunelerin
taban yiizeyine paralel olarak kesilip bu kesitin tekrar metalografik olarak
parlatmasindan sonra yapilmistir. Bu sekilde nitriirlenmis ylizeyden merkeze
dogru olcimler alinnmistir. .ayrica c¢ok kiiciik yiiklerle yiizeyden sertlik

Olgtimleride yapilmistir.
4.6 Atomik Kuvvet Mikroskobu

Bu calismada C.p Ti ve Ti-6Al-4V malzemelerin yilizey topografyasi Gebze
Yiiksek Teknoloji Enstitusiinde (GYTE) Atomik Kuvvet Mikroskobu (AKM)
(Sekil 4.5) ile incelendi. Analizler 3 mm boyutunda Kkesiti alinan
malzememelerin yiizeyinden belirlenen 10x10 um’luk birkag¢ farkli noktadan
olmak iizere karsilastirmali olarak yapildi. Yiizeyin topografik goriintiileri ve

ortalama ytzey pirizlilik degerleri (Ra) ¢ikarild.

37



Sekil 4.5: Atomik Kuvvet Mikroskobu
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5. DENEYSEL CALISMALARIN SONUCLAR VE iRDELENMESI

5.1 X-isinlan Difraktometresi ile Faz Analizi

Sekil 5.1-Sekil 5.4 araligindaki diyagramlarda islem gérmemis ve farkli islem
parametrelerinde nitriirlenmis ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V
numunelerinin X-1sinlar1 difraktometresi ile yapilan faz analiz diyagramlari
gosterilmistir.

Sekil 5.1 ve Sekil 5. 2’de islem gérmemis ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-V
numuneleri ile farkl sicakliklarda 2 saat nitriirlenmis numunelerin faz analizleri

karsilastirilmistir. Fazlar JCPDGS standardina gore kimliklendirilmistir.

“F + a-Ti
# eTiN
H * &-TIN

I

’ |
VI /|

et eeeed

800°C'de 2saC.p. Ti

600°C'de 25aC.p. Ti

C.p. Titanyum

i
1 -

45 50 55

Sekil 5.1: Farkl sicakliklarda 2 saat nitriirlenmis ticari safiyette titanyum

numunelerin XRD diyagrami

Sekil 5.1'deki diyagramlara baktigimizda nitrirlenmemis ticari safiyette
titanyum XRD diyagramindaki ana fazlar hegzagonal a-Ti (JCPDGS 44-1294) faz1
ile uyusmaktadir. a-Ti (JCPDGS 44-1294) fazilar1 nitriirsiiz halindeki ile
karsilastirildiginda nitriirileme sonrast daha fazla gorilmemektedir.
Nitriirleme sonrasi ana fazlar bilesik tabakayi olusturan &-Ti2N (JCPDGS 76-
0198) ve 8-TiN (JCPDGS 6-642) fazlar olarak gorilmektedir [42]. 600 °C gibi
diistik nitriirleme sicakliklarinda azotca zenginlesmis a-Ti ve yeni yeni olusan &-

Ti;N (JCPDGS 76-0198) fazlarinin yapiya hakim oldugu diyagramdan
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anlasilmaktadir. Ticari safiyette titanyum numunelerinin 600 °C’deki
nitriirlemelerinde ise &-Ti;N (JCPDGS 76-0198) fazinin yogunlugu daha yiiksek
olmak tizere 6-TiN (JCPDGS 6-642) fazida az miktarda olustugu gézlenmektedir.
600 °C ‘de olusan baz1 piklerin 800 °C’ye c¢ikildiginda pik siddetlerinin arttigi
gozlenmektedir. Ayrica bu durum nitriirleme i¢in 600 °C'nin uygun bir sicaklik

olmadigini géstermektedir.

a-Ti
B-Ti
e-TioN
5-TiN

* 3k e +

| B00eC2sa Ti-6Al-4V }

| N A P

600 °C 2 sa Ti-6Al-4V

| Ti-6Al 4V

30 3 40 45
20

Sekil 5.2: Farkli sicakliklarda 2 saatte nitriirlenmis Ti-6Al-4V numunelerin
XRD diyagrami

Sekil 5. 2’deki XRD paternlerine baktigimizda; nitriirlenmemis Ti-6Al-4V’'nin
XRD diyagramindaki pikler a-Ti (JCPDGS 44-1294) faz1 ve kiibik 3-Ti (JCPDGS
44-1288) fazlan ile uyusmaktadir [42]. B-Ti (JCPDGS 44-1288) faz1 500 °C’'de
yok oldugu i¢in 600 °C ve lzeri sicakliklarda -Ti (JCPDGS 44-1288) fazina
rastlanmamaktadir [42]. Yukarda da bahsettigimiz gibi Ti-6Al-4V’'de de
nitrirleme sonrasi ana fazlar bilesik tabakay:1 olusturan e-Ti;N (JCPDGS 76-
0198) ve &-TiN (JCPDGS 6-642) fazlarn olarak gorilmektedir. Ti-6Al-4V
alasiminda 600 °C’da nitriirleme sonucu &-TizN (JCPDGS 76-0198) olusumu
gozlenirken kismen TiNy fazlarina rastlansa da 6-TiN (JCPDGS 6-642) fazinin
tam olarak olustugunu soyleyemeyiz. 800 °C’de 2 saat nitriirleme sonucu 6-TiN
(JCPDGS 6-642) fazlarinin yogunlugundaki artis Sekil 5.2’de gorilmektedir. 600
oC'de olusmayan bazi pikler 800 °C’'ye ¢ikildiginda olustugu 33° ve 43 ° 26
acilarinda acgik¢a goriilmektedir. 600 °C ‘de olusan bazi piklerin de yiiksek
sicakliklarda siddetleri artmaktadir. Bu durum nitriirlemede sicakhigin etkin

roliinii ispatlamaktadir.
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Sekil 5.3 ve Sekil 5.3'de islem gormemis ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-V
numuneleri ile 800 °C’de farkl siirelerde nitriirlenmis numunelerin faz

analizleri karsilastiriimistir.

;o\ e

9s5a800¢°C C.p.Ti

f'\
R A U —
25a800°C C. p. Ti

C.p.Ti

f
45 50 55

Sekil 5.3: 800 °C’de farkl stirelerde nitriirlenmis c .p. titanyum numunelerin
XRD diyagrami

Sekil 5.3’ye bakildiginda ticari safiyette titanyumunda 800 °C deki biitiin deney
siirelerinde ¢-Ti2N (JCPDGS 76-0198) ve o6-TiN(JCPDGS 6-642) fazlarinin
malzeme yiizeyinde gayet kararli ve homojen bir sekilde olustugu XRD
sonuglarindan anlasilmaktadir. 800 °C’de yapilan nitriirlemelerde ana fazi
olarak 6-TiN (JCPDGS 6-642) fazini Sekil 5.3’te gormekteyiz. 2 saat gibi kisa
nitrirleme stiresinde bile 6-TiN (JCPDGS 6-642) fazinin olustugunu 36°ve 50°
20 aqis1 civarindaki piklerden gorebiliriz. Nitriirleme siiresinin artmasi ile yeni
olusan &-TiN (JCPDGS 6-642) fazinin yogunlugu da 9 saatteki XRD
diyagramindaki piklerin siddet artislarindan anlasilmaktadir. Bunun yani sira
slirecin artmasi ile ticari safiyette titanyum numunelerde 37-38° 26 acisinda 2
saatlik deneyde belirgin olarak goriilmeyen §-TiN (JCPDGS 6-642) faz1 9 saatlik

nitrriirleme sonucu gorilmektedir.
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Sekil 5.4: 800 °C’de farkl siirelerde nitriirlenmis Ti-6Al-4V numunelerin
XRD diyagrami

Sekil 5.4’de 800 °C’de Ti-6Al-4V alasiminin nitriirlenmesinde biitlin siireclerde
e-TiN (JCPDGS 76-0198) ve 8-TiN (JCPDGS 6-642) fazlar1 goriilmektedir. §-TiN
(JCPDGS 6-642) fazi1 uzun siireclerde daha hakimdir. Deneylerden 2 saatte
yapilan nitriirlemede 6-TiN (JCPDGS 6-642) faz1 43° ve 34-35°gibi bazi a¢ilarda
goriiniirken, azotca zengin a-Ti (JCPDGS 44-1294) ve ¢-TiN (JCPDGS 76-0198)
fazilar1 daha hakimdir. 9 saate ¢iktigimizda ytlizeydeki temel faz 6-TiN (JCPDGS
6-642) faz1 olmaktadir. 9 saate ¢iktigimizda olusan yeni piklerden ve artan pik
siddetlerinden anlasilmaktadir ki e-TiN (JCPDGS 76-0198) ve 6-TiN (JCPDGS 6-
642) fazlarimin artis1 ile bilesik tabakanin daha kararhh gelistigini ve

kalinlastigini soyleyebiliriz.

Genel anlamda biitiin XRD grafiklerini degerlendirecek olursak. Sicakligin ve
stirenin artisi ile her iki malzemede de bilesik tabakay1 meydana getiren e-TizN
(JCPDGS 76-0198) ve &6-TiN (JCPDGS 6-642) fazlarinin arttig1 gézlenmektedir.
Her iki malzeme icinde 600 °C sicaklik ve 2 saat deney siiresi ideal bir
nitriirleme parametreleri degildir. Olusturulmak istenen 6-TiN (JCPDGS 6-642)
faz1 800 °C sicaklikta 9 saatte yapilan nitriirlemede yiizeyde kararh bir sekilde

bulunmaktadir.
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5.2  Sertlik Ol¢iimii ve Yayimim Tabakasi

5.2.1 Sertlik Profilleri

Nitriirlenmis ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V numunelerin Vickers sertlik
Olclimleri nitrirlenmis ylizeye paralel olarak kesilerek cikarilan kesitten
ylzeyden merkeze dogru yapilarak sertlik profili ¢ikarilmistir. Ayni zamanda 25
gr gibi diistik ytklerle nitriirlii yiizeyden sertlik degerleri alinarak ytzey sertligi
de Olclulmiistiir. Nitrirlenmemis halde o6l¢iimleri yapilan ticari safiyette
titanyum ve Ti-6Al-4V malzemelerin sertligi sirasiyla 342 HV ve 351 HV sertlik
degerlerine yakin ol¢ciimler alinana kadar merkeze dogru sertlik degerleri

slciildii.

Sicaklik ve zaman degiskenlerine bagh olarak degisen sertliklerin yiizeyden
cekirdege olan mesafeye gore degisimlerini gosteren sertlik profilleri Sekil 5.5-
Sekil 5.16 arahigindaki sekillerde gosterilmektedir. Ayrica ylizey sertliginin ve
tabaka kalinliginin zaman ve sicakliga gore degisimide Sekil 5. 17-Sekil 5.21

araliginda belirtilmistir.

Sekil 5.5 ve Sekil 5.6’deki sertlik profilleri ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V
numunelere uygulanan degisik deney sicakliklarindaki 2 saatlik nitriirleme

sonuglari gosterilmektedir.
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Sekil 5.5: Nitriirlenmemis ve 2 saatte nitriirlenmis numunelerin ylizeyden
derinlige bagh Vickers sertligi degerleri
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Sekil 5.6: Nitriirlenmemis ve 2 saatte nitriirlenmis numunelerin derinlige bagh
Vickers sertligi degerleri

Ticari safiyette titanyum icin Sekil 5.5’de 2 saat gibi kisa nitrirleme siiresinde
nitriirlenmis numunelerde sicaklik artisiyla birlikte sertlik degerlerinde 6nemli
miktarda artis oldugu goriilmektedir. 2 saatlik nitriirleme sonucu 800°C de
genis sertlesen bir boélge olusmustur. Derinlige oranla elde edilen sertlik
degerleri goz online alinirsa 600 °C ve 700 °C ticari safiyette titanyum
numuneler igerisine niifuziyet diisiik iken 800 °C ¢ikildiginda yaklasik 2 kati
degere cikmaktadir.

Sekil 5.6’de Ti-6Al-4V i¢in 2 saatlik deney siiresinde nitriirlenmis numunelerde
sicakligin artmasiyla pek yiiksek sertlik ve yayinim degerleri elde edilememistir.
Derinlige oranla elde edilen sertlik degerleri g6z 6ntine alinirsa 600 °C ve 700°C
numuneler icerisine yayinim ve bundan dolay1 da sertlik artis1 ¢ok distik
olmaktadir. 800 °C cikildiginda gozle goriiliir sonuglar elde edilmistir. Ancak bu

degerler yeterli degildir.

Sekil 5.7 ve Sekil 5.8’deki sertlik profilleri ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V
numunelere uygulanan farklh nitriirleme sicakliklarindaki 4 saatlik nitrirleme

sonuglari gosterilmektedir.
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Sekil 5.7: Nitriirlenmemis ve 4 saatte nitriirlenmis numunelerin derinlige bagh
Vickers sertligi degerleri

Sekil 5.7’de 4 saatlik deney siliresinde nitriirlenmis numunelerde sicakligin
artmasiyla birlikte ticari safiyette titanyum icine yayinimin en dustik degeri 600
°C de 46 pm iken en ylksek deger 800 °C’de 210 pm tizerine ¢ikmaktadir.
Derinlige oranla elde edilen sertlik degerleri géz 6niine alinirsa 600 °C ve 700 °C
ticari safiyette titanyum numuneler icerisine niifuziyetin 800 °C’ye gore diisiik
olmasindan dolayi setlik artisida diisiik olmaktadir. Sicakligin etkisi ile genis bir
yayinim bolgesi olusmus oldugu goriilmektedir. Yaymim derinligine oranla elde
edilen sertlik degerleri goz oniine alinirsa 4 saatte yapilan deneylerde sicakligin
artisi sertlik degerlerinde belirgin bir artis olusturmustur. 600 °C ye gore sertlik
degerleri 700 °C ve 800 °C de daha yliksek olmaktadir. Ancak nitriirsiiz Ti-6Al-
4V alasimina gore sertlik degerleri 600 °C de biraz daha yiiksektir.
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Sekil 5.8: Nitriirlenmemis ve 4 saatte nitriirlenmis numunelerin derinlige bagh
Vickers sertligi degerleri

Sekil 5.8’de 4 saatlik deney siiresinde nitriirlenmis numunelerin sertlik egrileri
incelendiginde sicakligin artmasiyla birlikte Ti-6Al-4V numune i¢ine yayinimin
en diisiik degeri 600 °C de 110 pm iken en yliksek deger 800 °C’de 155 pm
lizerine ¢ikmaktadir. Derinlige oranla elde edilen sertlik degerleri goz oniine
alimirsa 600 °C ve 700 ©°C ticari safiyette titanyum numuneler igerisine
niifuziyetin 800 °C’ye gore diisiik olmasindan dolayi setlik artisida diisiik oldugu
goriilecektir. Yayinim derinligine oranla elde edilen sertlik degerleri gz 6niine
alinirsa 4 saatte yapilan deneylerde sicakligin artis1 sertlik degerlerinde belirgin
bir artis olusturmustur. 600 °C ye gore sertlik degerleri 700 °C ve 800 °C de
belirgin bir sekilde yiiksek olmaktadir. Ancak Ti-6Al-4V alasiminin 600 °C deki
sertlik degeri cok diisiiktiir.

Sekil 5.9 ve Sekil 5.10’deki sertlik profilleri, ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-
4V numunelere uygulanan farkli deney sicakliklarindaki 9 saatlik nitriirleme

sonuglar1 gosterilmektedir.
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Sekil 5.9: Nitriirlenmemis ve 9 saatte nitriirlenmis numunelerin derinlige bagh
Vickers sertligi degerleri

Sekil 5.9’de 9 saatlik deney siiresinde sicakligin etkisi ile genis bir yayimim
bolgesi olusmus oldugu goriilmektedir. Nitriirlenmis numunelerde sicaklhigin
artmasiyla birlikte ticari safiyette titanyum icine yayinimin en disiik degeri 600
°C 119 pm iken bu deger 800 °C’de yaklasik 250 pum civarinda oldugu tahmin
edilmektedir. Ticari safiyette titanyumun yayinim derinligine oranla elde edilen
sertlik degerleri gz ontline alinirsa 9 saatte yapilan deneylerde sicakligin artisi

sertlik degerlerinde belirgin bir artis olusturmustur.
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Sekil 5.10: Nitrirlenmemis ve 9 saatte nitriirlenmis numunelerin derinlige
bagh Vickers sertlik degerleri
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Sekil 5.10’de 9 saatlik deney siiresinde nitriirlenmis numunelerin sertlik egrileri
incelendiginde sicakligin artmasiyla birlikte Ti-6Al-4V numune i¢ine yayinim
derinligin en diisiik degeri 600 °C de 25 pm iken en yiiksek degeri 800 °C’'de 164
um uzerine ¢ikmaktadir. Derinlige oranla elde edilen sertlik degerleri goz 6niine
aliirsa 600°C ve 700 °C Ti-6Al-4V numuneler icerisine niifuziyetin 800 °C’ye
gore diisiik olmasindan dolayr setlik artisida diisiik olup; en yiiksek sertlik
degeri 800 °C’dedir. Derinlige oranla elde edilen sertlik degerleri goz oniine
alinirsa 9 saatte yapilan deneylerde sicakligin artisi sertlik degerlerinde belirgin
bir artis olusturmustur.

Sekil 5.11 ve Sekil 5.12’deki sertlik profilleri ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-
4V titanyum numunelere farkli deney siirelerinde uygulanan 600 °C

‘deki nitriirleme sonuglari gosterilmektedir.
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Sekil 5.11: Nitriirlenmemis ve 600 °C nitriirlenmis numunelerin derinlige bagh
Vickers sertligi degerleri

Sekil 5.11’da 600 °C nitriirlenmis numunelerin sertlik egrileri incelendiginde
deney slresinin artmasiyla birlikte dar bir yayinim boélgesi olusmaktadir. ticari
safiyette titanyum numunelerinin deney siiresinin artmasiyla birlikte sertlik
degerinde ¢ok az bir artis goriilmektedir. 600 °C nitrirlenmis numunelerde
slirenin artmasiyla birlikte ticari safiyette titanyum igine yayinimin 2 saatteki en
yuksek degeri 25 pum iken bu deger 9 saatte yaklasik 119 pm civarinda oldugu

tahmin edilmektedir.
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Sekil 5.12: Nitriirlenmemis ve 600 °C nitriirlenmis numunelerin derinlige
bagh Vickers sertligi degerleri

Sekil 5.12’da 600 °C nitriirlenmis Ti-6Al-4V numunelerin sertlik profil egrileri
incelendiginde deney siiresinin artmasiyla birlikte olusan yayinim bdlgesi
olduke¢a dardir. 600 °C nitriirlenmis numunelerde siirenin artmasiyla birlikte
Ti-6Al-4V alasimi icine yayinimin 2 saatteki en yiiksek degeri 10-12 um olarak
tahmin edilirken iken bu deger 9 saatte yaklasik 27 pm civaridir. Bu diisiik
yaymim derinligine oranla elde edilen sertlik degerleri goz dniine alinirsa 600
oC de siirecin artmasiyla sertlik degeri belirgin bir artis gortilmemektedir. 9
saatte yapilan deneyde elde edilen sertlik degeri 2 ve 4 saatteki deneylerine
gore daha yiiksektir. Ticari safiyette titanyum numunelerin sertlik

degerlerindeki artis Ti-6Al-4V numunelerinkine gore daha belirgindir.

Sekil 5.13 ve Sekil 5.14’deki sertlik profillerinde, ticari safiyette titanyum ve Ti-
6Al-4V numunelerin farkli deney siirelerinde 700 °C ‘deki nitriirlemelerden elde

edilen sonuclar gosterilmektedir.
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Sekil 5.13: Nitriirlenmemis ve 700 °C saatte nitriirlenmis numunelerin
derinlige bagh Vickers sertligi degerleri

Sekil 5.13’da 700 °C nitriirlenmis ticari safiyette titanyum numunelerin sertlik
egrileri incelendiginde deney siiresinin artmasiyla birlikte genis bir yayinim
bolgesi olusmaktadir. Ticari safiyette titanyumun 2 satteki deneyinden elde
edilen sertlik degeri ve yaymnim derinligi ¢ok diisiik iken deney siiresinin
artmasiyla birlikte oOzellikle 9 saatlik sertlik degerinde belirgin bir artis
gorilmektedir. 700 °C nitriirlenmis numunelerde siirenin artmasiyla birlikte
ticari safiyette titanyum icine yayinimin 2 saatteki en ytliksek degeri 50 pm iken
bu deger 9 saatte yaklasik 121 pm civarinda oldugu tahmin edilmektedir. Ticari
safiyette titanyumun yayinim derinligine oranla elde edilen sertlik degerleri goz
Ooniline alimirsa 4 ve 9 saatte yapilan deneylerde sicakligin artisi sertlik

degerlerinde belirgin bir artis olusturmustur.
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Sekil 5.14: Nitriirlenmemis ve 700 °C saatte nitriirlenmis numunelerin
derinlige bagh Vickers sertligi degerleri

Sekil 5.14'da 700 °C nitriirlenmis Ti-6Al-4V numunelerin sertlik egrileri
incelendiginde deney siiresinin artmasiyla birlikte genis bir yayinim bolgesi
olusmaktadir. 700 °C nitriirlenmis numunelerde siirenin artmasiyla birlikte Ti-
6Al1-4V alasimi i¢ine yayinimin 2 saatteki en yiiksek degeri 42 pm iken bu deger
9 saatte yaklasik 75 pum civarinda oldugu tahmin edilmektedir. Ti-6Al-4V
numunelerinin nitriirleme siiresinin artmasiyla birlikte sertlik degerinde ticari
safiyette titanyum numunelere nazaran ¢ok az bir artis goriilmektedir. Bu
yaymim bolgesine oranla elde edilen sertlik degerleri g6z 6niline alinirsa 2

saatte oldukca diisiik olan sertlik degeri 9 saatteki belirgin artis1 goriilmektedir.

Sekil 5.15 ve Sekil 5.16’deki sertlik profilleri, ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-
4V titanyum numunelere 800 °C'deki farkli nitriirleme siirelerinde uygulanan

nitrirleme sonuglarini géstermektedir.
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Sekil 5.15: Nitriirlenmemis ve 800 °C saatte nitriirlenmis numunelerin
derinlige bagh Vickers sertligi degerleri

Sekil 5.15’de 800 °C nitriirlenmis ticari safiyette titanyum numunelerin sertlik
egrileri incelendiginde nitriirleme siiresinin artmasiyla birlikte genis bir
yaymnim bolgesi olusmaktadir. Ticari safiyette titanyum numunelerinin
nitriirleme siiresinin artmasiyla birlikte 6zellikle 4 ve 9 saatlik sertlik degerinde
belirgin bir artis goériilmektedir. 800 °C nitriirlenmis numunelerde siirenin
artmasiyla birlikte ticari safiyette titanyum icine yayinimin 2 saatteki en ytiksek
degeri 120 um iken bu deger 9 saatte yaklasik 265 pm civarinda oldugu tahmin
edilmektedir. Ticari safiyette titanyumun yayinim derinligine oranla elde edilen
sertlik degerlerine baktigimizda 800 °C de siirecin artmasiyla sertlik degerinde
belirgin bir artis gérulmektedir. 9 saatte yapilan deneylerde elde edilen sertlik
degerleri 2 saate nazaran oldukca ytliksektir. Ticari safiyette titanyumun 800 °C
de 2 saat gibi kisa silirede bile sertlik degeri oldukca yiliksektir. 800 °C
nitriirleme sicakligl olarak en ideal sicaklik diyebiliriz. Bu sicaklik degerinde

atom yayimimi daha kolay gerceklesmektedir.
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Sekil 5.16: Nitrirlenmemis ve 800 °C saatte nitriirlenmis numunelerin
derinlige bagh Vickers sertligi degerleri

Sekil 5.16’'da 800 ©°C nitriirlenmis Ti-6Al-4V numunelerin sertlik egrileri
incelendiginde nitriirleme siiresinin artmasiyla birlikte genis bir yayinim
bolgesi olusmaktadir. 800 °C nitriirlenmis numunelerde siirenin artmasiyla
birlikte Ti-6Al-4V alasimi icine yayinimin 2 saatteki en yiiksek degeri 79 pm
iken bu deger 9 saatte yaklasik 164 pm civarinda oldugu tahmin edilmektedir.
Ti-6Al-4V numunelerinin nitriirleme siiresinin artmasiyla birlikte sertlik
degerindeki artis orani ticari safiyette titanyuma gore diisiik goriinsede iyi bir

artis oranina sahip oldugunu soyleyebiriliz.

Biitiin sertlik profil egrileri gostermektedir ki; 2 saatte yapilan deneyler tatmin
edici degerlerden ¢ok uzaktir. Sertlik degerleri ve tabaka derinlikleri, siire ve
sicaklik artis1 ile artmaktadir. Sicakligin siirece gore daha belirleyici oldugu
gorilmektedir. 800 °C nitriirleme sicakligl olarak ideal bir sicaklik olup,
deneylerdeki en iyi sonuglar 800 °C ve 9 saatteki deneylerde elde edilmistir.
Ayrica Ti-6Al-4V alasiminda yayinim derinligi ve sertlik artisi ticari safiyette
titanyuma gore daha diigliktiir. Literatiirde bu durum alasim elementlerinin

etkisi ile agiklanmaktadir [40].
5.2.2 Yiuzey Sertligi

Olgiilen biitiin yiizey sertlik degerleri Tablo 5.1’de belirtilmistir
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Tablo 5.1: Yiizey Sertlik Degerleri

Sertlik Degerleri (HV)
Numuneler Ticari
Safiyette | Ti-6Al-4V
Titanyum
Nitriirlenmemis 341 352
2 saat 600 581 450
2 saat 700 732 671
2 saat 800 919 1173
4 saat 600 802 595
4 saat 700 892 801
4 saat 800 1472 1400
9 saat 600 1158 1066
9 saat 700 1551 1372
9 saat 800 2121 2055

Sekil 5.17 ve Sekil 5.18 da farkhi sicakliklarda nitriirlenen ticari safiyette
titanyum ve Ti-6Al-4V alasiminin yiizey sertliginin zamana gore degisimi

belirtilmektedir..
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Sekil 5.17: Ticari safiyette titanyumun Yiizey sertliginin zamana ve sicakliga
gore degisimi

Nitriirsiiz C. p titanyumun ytlizey sertliginin 341 HV olarak o6l¢iildiiglimiizii daha
once belirtilmisti. 2 saat niitriirleme sonucu sertlik degeri 800 °C’'de 3 katina
yakin bir degere ¢ikarken 800 °C 9 saatte bu deger 2121HV ile nerdeyse 7 katina
cikmaktadir. 600 °C 2 saatte sertlik degeri 2 katina yakinken bu deger 9 saatte
1158 HV’le 3 katina c¢ikmaktadir. Bu durum gostermektedir ki yiiksek
sicakliklarda siirenin etkisi daha etkin iken iken diisiik sicakliklarda daha
distiktir. Elde edilen maksimum yiizey sertlik degeri 800 °C 9 saatte 2150
HV’dir.
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Sekil 5.18: Ti-6Al-4V alasiminin yiizey sertliginin zamana ve sicakliga gore
degisimi
Nitrirsiz Ti-6Al-4V yiizey sertligi 352 HV olarak 6l¢iilmiistiir. 2 saat niitriirleme
sonucu sertlik degeri 800 °C’de 1173 HV ile 3 katina yakin bir degere ¢ikarken
800°C 9 saatte bu deger 2055 HV ¢ikmistir. Elde edilen en diisiik yiizey sertlik
degeri 600 °C 2 saatte 450 HV'dir.

Yiizey sertligi-siire diyagramlarinda goriildiigii gibi zaman ve sicakligin sertlik
artisinda ¢ok 6nemli bir roli vardir. Yiiksek sicakliklarda zamanin etkisi daha
fazladir. Her iki malzeme icinde 800 °C 9 saat en fazla yiizey sertligi yaglayan

nitriirleme sartlardir.
5.2.3 Yizeyden Yayinim Mesafesi

Deneylerde elde edilen yayinim tabaka kalinliklar Tablo 5.2 belirtimistir.

Sekil 5.19 ve Sekil 5.20°de farkli sicakliklarda nitriirlenen ticari safiyette
titanyum ve Ti-6Al-4V alasiminin yiizeyden yayinim derinligini zamana gore

degisimi gosterilmektedir.
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Nitriirlenme sonucu elde edilen en diisiik yayinim tabaka kalinliklar1 600 °C’de
2 saat niitrirlemede ticari safiyette titanyum igin 32 um iken, Ti-6Al-4V alasimi
icin 15 pm’dir. Bu tabaka muhtemel sertlik ve XRD sonuglarinida goz ontine
alirsak azotca zengin difiizyon tabakasindan olusturmaktadir. Niitriir tabaka
kalinig1 lizerine sicakligin ve silirenin etkin rolii Sekil 5.19 ve Sekil 5.20
grafiklerinde agikca goriilmektedir. Yiiksek sicaklik ve silirelerde yayinim daha
hizli gergeklesirken diisiik sicakliklarda ¢ok uzun stirelerde bile tabaka kalinhig
fazla artmamaktadir. Ti-6Al-4V’da tabaka kalinlig1 artis1 ticari safiyette

Tablo 5.2: Yiizeyden Yayinim Derinlikleri

Yiizeyden Maksimum
Yayinim Derinligi (um)
Numuneler Ticari
Safiyette Ti-6Al-4V
Titanyum
2 saat 600 32 15
2 saat 700 50 50
2 saat 800 120 79
4 saat 600 52 20
4 saat 700 117 74
4 saat 800 236 151
9 saat 600 119 30
9 saat 700 198 98
9 saat 800 265 175

titanyuma gore daha dustiktiir.
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Sekil 5.20: Nitriirlenmis Ti-6Al-4V alasimda olusan tabakanin kalinliginin
zaman ve sicakliga gore degisimi

5.3 Atomik Kuvvet Mikroskobu (AKM) ve Yiizey Piiriizlilugii

Nitriirleme deneyleri yapilirken, nitriirlenen malzemenin kullanim alanlari,
kullanildig1 yerlerde dikkat edilen sartlar gibi, bazi noktalara dikkat edilir.
Nitriirledigimiz ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V malzemelerinin kullanim
alanlarina gore yiizeylerinin piirizlilik degerlerinden beklintiler farklilik
gostermektedir. Ornegin titanyumun kullanildig1 yerlerden biri implant olarak
insan viicuduna yerlestirilen cesitli parcalarin iiretimidir. Insan viicuduna
yerlestirildiginde, lizerine binebilecek ytikler sonucu hareket etmesi ile viicutta
yaralanmalara sebep olmamasi i¢in miimkiin oldugunca yuvarlak hatlara ve
diisiik yiizey piiriizliliigiine sahip olmasi gerekmektedir. Bunun yanisira
ylzeye nitiirirleme sonrasi kaplama yapilmasi disiinildiginde pirizli
ylzeyin kaplamanin daha iyi tutunmasi bakiminda daha ytizey piiriizliligiinin
belli o6l¢lide istendigi durumlar da vardir. Nitriirleme sonrasinda yiizey
purizliliginde olusabilecek degisimin bastan tahmin edilebilmesi 6nceden
yapilacak deneyler 6rnek alinarak yapilabilir. Bu ylizden nitriirlenmis ticari
safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V malzemelerin ylizey puruzliligi AFM ile
incelenmistir.

Tablo 5.3’te nitriirleme sonucu ticari safiyete titanyum ve Ti-6Al-4V alasiminin
ortalama ytizey piiriizliiligi olarak adlandirilan R, degerleri verilmistir.

Biitiin verilere Tablo 5.3 de baktigimizda diisiik sicakliklarda sicaklik artis ile
birlikte c. p titanyumun yilizey pirizliligi diserken, Ti-6Al-4V’'un ylzey
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purizliligli artmaktadir. Yiiksek sicakliklara ise Ti-6Al-4V’'un yiizey

puruzliligi artarken, c.p titanyumun ytlizey puruzliligiiyiine azalmaktadir.

Tablo 5.3: Yiizeyden Yayinim Derinlikleri

Ortalama Yiizey
Piiriizliiliigii(nanometre
Numuneler Ticari
Safiyette Ti-6Al-4V
Titanyum
2 saat 600 19,256 19,521
2 saat 800 16,022 22,902
9 saat 600 6,735 9,735
9 saat 800 17332 12,863

Ticari safiyete titanyum ve Ti-6Al-4V alasiminin niitriirleme sonrasi purtzlilik
degerlerinin sicaklik ve zamana gore degisimi Sekil 5. 21 ve Sekil 5.22’de
verilmistir. Bu degerler 600 ve 800 °C’lerindeki 2 ve 9 saatlik deney numunelere
uygulanan AKM incelemelerinden elde edilmistir. Ayrica nitriirlenmis
numunenin yuzeylerin topografik goriintiisii Sekil 5.23-Sekil 5.26 araligindaki

sekillerde gosterilmistir.
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Sekil 5.21: 600°C’de 2 ve 9 saat niitriirlenmis numunelerin piiriizliliik-zaman
diyagrami: X) Ticari Safiyette Titanyum +) Ti-6Al-4V
Sekil 5.21 de gorildigi gibi her iki malzemenin yiizey puiriizliligi siire artisi
ile azalmaktaddir. 600 °C’de 2 saat yapilan deneylerde elde edilen ylizey
puruzliligi ticari safiyette titanyumunda Ti-6Al-4V alasimininkine nazaran
daha diisiiktir. Ancak alasimin ytlizey puruzliligiindeki diisii daha ytliksektir ve

9 saat nitriirleme sonrasi ylizey piirizliligi ticari safiyette titanyumunkinin
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altinda kalmaktadir. Ticari safiyette titanyumun 2 saat nitriirleme sonrasi
purizliligii 19 pm civarindan 9 saatte 6 pm’a diiserken, Ti-6Al-4V’'un

puruzliligi ise 17 pm’den 10 um’e diismektedir.

Sekil 5.22’ye baktigimizda ticari safiyette titanyumun ytzey puruzliligi 800 °C’
yapilan deneylerde siirenin artisi ile hemen hemen hi¢ degismemektedir.
Alasimin 800 ©°C’deki Ra’st yine ticari safiyette titanyumun yiizey
purizlilligiinden zaman artisi ile arttigi goriliirken Ti-6Al-4V’'nin Ra’sndan
ylksektir ve nitriirleme sonrasi zamanla azalarak yine ticari safiyette
titanyumun altina diismektedir. Elde edilen verilere baktigimizda ticari
safiyette titanyumun 2 saat itriirleme sonrasi piiriizliiliigii 16 um civarindan 9
saatte 17 um’a yiikselirken, Ti-6Al-4V’un pirizliligi ise 23 pm’den 12 pm’e

diismektedir.
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Sekil 5.22: 800 °C’de 2 ve 9 saat niitriirlenmis numunelerin piiriizliliik-zaman
diyagrami: *) Ticari safiyette titanyum X) Ti-6Al-4V
Sekil 5.23’ye baktigimizda ticari safiyette titanyumun ytlizey purizliligi 600 °C’
yapilan deneylerde siirenin artisi diiserken 800 °C ile yapilan nitriirleme sonrasi
purizlilik hemen hemen hi¢ degismemektedir. Ayrica ticari safiyette
titanyumun 2 saatte yapilan deneylerde 800 °C’deki pirtzlilik degeri 600
oC’dekinden yiiksek iken, 9 saat nitriirleme sonrasi 600 °C’de yapilan piirtizliliik

degeri 800 °C’nin lizerine ¢cikmaktadir.
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Sekil 5.23: 2 ve 9 saat niitriirlenmis ticari safiyette titanyum numunelerin
piiriizliiliik-zaman diyagrami: *) 600 °C X) 800 °C
Sekil 5.24’ye baktigimizda Ti-6Al-4V alasimin yiizey purizliligi 600 °C ve 800
oC’'de yapilan deneylerde siirenin artis1 diisermektedir. Hemen hemen hig
degismemektedir. Ayrica ticari safiyette titanyumun 2 saatte yapilan deneylerde
800 oC’deki piuruzliliik degeri 600 °C'dekinden yiiksek iken, 9 saat nitriirleme

sonras1 600 °C’de yapilam piiriizliilik degeri 800 °C’nin tizerine cikmaktadir.
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Sekil 5.24: 2 ve 9 saatte nitrirlenmis Ti-6Al-4V nummunelerin piirtizliliik
zaman diyagrami: X) 600 °C +) 800 °C

Test sonuglarinda goriilmektedir ki; siire¢ parametreleri titanyum ytizeylerinin
purizliliginde hem artisa hem de azalisa neden olmaktadir. Farkli nitriirleme

parametrelerine gore de yiizey puruzliligi degismektedir. Numunelerin
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niitrirleme sonrasi yulizey topografik goriintiisii Sekil 5.25 ve Sekil 5.26'da

belirtilmistir.

Sekil 5.25: 600 °C’de 2 saatte nitriirlenmis numunelerinnin AKM fotografi
a)Ticari safiyette titanyum b) T-6Al-4V

.

\\\y/.‘
Sekil 5.26: 800 °C’de 9 saatte nitriirlenmis numunelerinin AKM fotografi
a)Ticari safiyette titanyum b) T-6Al-4V

61



6.  SONUCLAR

Bu calismada, ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V titanyum alasimi
numunelerine gaz karisim oranmi %80 N2+ %20 Hz'de sabit olacak sekilde,
sicaklik ve zaman deney degiskenleri degistirilerek plazma iyon nitriirleme
gerceklestirilmistir. lyon nitriirleme sonucunda numunelerin yiizeyinde gelisen
tabakalarin faz yapilar1 ve mikrosertlikleri incelenmis ve asagidaki sonuglar

elde edilmistir:

v Yiizeyde cekirdekten yilizeye dogru 3 tabaka halinde azotca zengin
yayinim tabakasi, e-Ti2N ve §-TiN tabakalar1 olusmus oldugu XRD sonuglarindan
alasilmaktadir.

v Niitriirleme siirecinde fazlarin olusumunu:

aTi—»a(N)-Ti-»Ti2N-TiN seklinde yazabiliriz

v 2 saatlik nitriirlemelerde 600 °C gibi diisiik sicakliklarda bile &-Ti;N ve 6-
TiN fazlarinin olusabildigi gozlenmektedir. Ancak her iki malzeme icinde kararh
ve homojen dagilmis bilesik tabakanin olusturulmasi i¢in 600 °C yeterli degildir.
v e-TiN ve &-TiN fazlarinin olusmasi ve biiyiimesi nitriirleme
sicaklikliginin ve siiresini artisi ile dogru orantili olarak degistigi hem XRD

sonuglarindan hem de alinan sertlik sonuglarindan anlasilmaktadir.

4 Malzeme sertliginin ylizeyden azot¢ca doymamis cekirdege dogru diistiigii
gozlenmistir.
v Numunelerin incelenmesi sonucunda tabakalarin gelisiminde en 6énemli

nitriirleme parametresinin sicaklik oldugu anlasilmistir. Sicakligin arttirilmasi
ile birlikte yaymim tabakasi kalinlig1 artmistir. 800 °C nitriirleme sicakliginda
nitriirlenen numunelerde bilesik tabaka olarak nitelendirilen §-TiN ve &-TizN
tabakalarinin ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V titanyum alasiminin ikisi

icin de kisa siirede gelistigi gorilmiistir.
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v Tabaka gelisiminin nitrirleme stiresinin degisiminden de etkilendigi
gorilmiistiir. Yayinim tabakasi ve bilesik tabaka kalinhigi iyon nitriirleme
nitriirleme stliresinin artmasiyla birlikte artmistir.

v 800 °C sicaklikta 9 saat nitriirlenen ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V
titanyum numunelerde maksimum yayinim derinligi ticari safiyette Titanyum
icin 265 pum iken Ti-6Al-4V titanyum alasimi i¢in 175 pm’dur. Bu durum alasim
elementlerin yayinimi engelledigini gostermektedir.

4 800 ©°C sicaklikta nitriirlenen numunelerin yiizey sertlidi matris
(malzemenin ana fazi) sertlik degerlerine gore ticari safiyette titanyum icin en
az 2,5, en ¢ok 7 kat Ti-6Al-4V titanyum alasimi i¢in en az 3, en ¢ok 6,5 kat
artmistir. En yliksek yilizey sertligi 800 ©C sicaklikta 9 saat nitriirlenen
numunelerde goriilmistiir. En yiliksek sertlik degerleri ticari safiyette titanyum
icin 2121 HV ve Ti-6Al-4V alasimi icin 2055 HV'dir.

v Ticari safiyette titanyum ve Ti-6Al-4V titanyum alasimi 600-800 °C
sicaklik limitleri arasinda iyon nitriirlemeye tabi tutulan numuneler
incelendiginde, nitriirleme icin secilebilecek en uygun sicaklik degeri 800 °C
olmaaktadir. 800 °C nitrirleme sicaklig1 secildigi takdirde basarili bir iyon
nitriirleme i¢in uzun bir nitriirleme siiresi gerekmektetir.

4 Yiizey pirizliligii malzemelerin nitriirlenmesinden etkilenmektedir. 2
saat nitriirlemede her iki malzeme i¢in 19-22 nm Ra civarinda pirizlilik elde
edilmektedir. Yiizey piiriizliligii siirenin artisi ile ¢cogunlukla azalmakta ya da
degismemektedir. Yiizey purizliliigii en ¢ok ticari safiyette titanyum igin 6,7

nm Ra Ti-6Al-4Valasimi icinse 9,7 nm Ra degerine kadar diismektedir.
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