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GAZ NiTRURLENEREK SERTLESTIRILMIS 31CrMoV9 CELiGINDE
INDENTASYON YONTEMIYLE KALINTI GERILME VE SERTLIK
DEGIiSIMLERININ iNCELENMESI

OZET

Yakit verimliliginin artirilmasi ve karbondioksit emisyon degerlerinin diisiiriilmesi,
gelisen teknoloji ve degisen cevre anlayisi ile birlikte her gecen giin daha da 6nem
kazanmaktadir. Yakitin daha efektif yanmasi ve dolayisiyla buharlagmasinin daha iyi
olabilmesi i¢in oOzellikle otomotiv endiistrisinde, dizel enjeksiyon sistemlerinde
kullanilan enjektorlerin daha yiiksek basinglara dayanikli olmasi gerekmektedir.
Glinlimiizde indiiksiyonla sertlestirme ile elde edilen 1800-2000 bar basinglarin
2500-3000 bar degerlerine ¢ikartilmasi ihtiyact dogmustur. Dizel enjektorlerin bu
yiiksek basing degerlerinde ¢aligabilmeleri, ¢gevrimsel ylik altinda ¢alisan pargalarinin
yiiksek yorulma direncine sahip olmalar1 ile miimkiindiir. Bunun yaninda
enjektorlerde yanma sirasinda olusacak nemin ve enjektorlerin tasinmasi sirasinda
ortaya cikabilecek korozyona ugrama riskinin de goéz ardi edilmemesi gerekir.
Sertlestirme ve menevisleme 1s1l islemleri yeni nesil dizel motorlarda kullanilan
yiiksek basingli  enjeksiyon sistemlerinde bu ihtiyaci karsilayamamaktadir.
Beynitleme gibi alternatif 1s1l islem yontemleri de pargalarda ¢arpilmaya neden
olmalar1 ve islem sonrasi ilave talagli imalat gerektirmeleri nedeniyle ekonomik
acidan rekabet edilebilir parga liretimine izin vermemektedir. Diger bir alternatif olan
otofretaj teknigi, istenilen yorulma direncinde parca iiretimine imkan tanimasina
ragmen, bu parcalarin 1s1l kararliliklart sinirli olmaktadir. Bu nedenle dizel enjektor
parcalar1 i¢in, hem yiiksek yorulma direnci hem de iyi bir korozyon dayanimi
saglayabilecek, kontrollii gaz nitriirleme prosesi gelistirilmistir. Gaz nitriirleme
prosesinde, amonyagin parcalanmasi ile yiizeye azot difiizyonunun gergeklesmesi
sonucunda olusan c¢okeltilerin, islem siiresince giderek irilesmesi ile birlikte,
malzeme igerisinde kalinti gerilmeler meydana gelmektedir. Meydana gelen bu
basma kalinti gerilmeleri, ¢atlak olusumunu ve olusan c¢atlagin ilerlemesini
engelleyerek malzemenin yorulma direncini artirmaktadir.

Yapilan calismada, 31CrMoV9 celigi kontrollii olarak gaz nitriirlenmis, nitriirleme
potansiyeli (Kn) ve nitriirleme siiresi olmak iizere iki farkli parametrenin malzemenin
derinlige bagl kalint1 gerilme ve sertlik profillerindeki degisime etkisi incelenmistir.
Oncelikle her par¢anin kalinlig1 13 mm olacak sekilde esit parcalara ayrilan celiklere
sertlestirme (870°C’de, 1 saat) ve temperleme (560°C’de, 2 saat) 1sil islemleri
uygulanmus, 1s1l islemlerin ardindan esit boydaki parcalar taslanmistir. Numuneler
taglandiktan sonra alkol ve asetonla temizlenmis ve her deney i¢in 3’er adet numune
firina yerlestirilerek gaz nitriirleme iglemi gergeklestirilmistir. Firin tiim deneylerde
belirlenen sicakliga (525°C) oda sicakligindan 10°C/dak 1sitma hiziyla azot
atmosferinde (200 L/saat) 1sitilmistir. 525°C*ye ulasilmasiyla birlikte numuneler 2
saat boyunca Kn= 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 ve 1.0 atm™"? nitriirleme potansiyellerinde ve Kn=
1.0 atm™'? nitriirleme potansiyelinde 2, 3, 4 ve 6 saat siirelerle nitriirlendikten sonra
firin azot atmosferinde (200 L/saat) oda sicakligina sogutulmustur.
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Nitriirleme sonras1 yapilan X-1s1mm1 difraksiyonu analizlerinde, diisiik nitriirleme
potansiyeline (Kn= 0.2 ve 0.4 atm™?) sahip numunelerde herhangi bir demir nitriir
fazi olusumu goriilmemistir. Kn= 0.6 atm™? nitriirleme potansiyeline sahip
malzemede yalnizca beyaz tabakadaki y’-FesN fazi1 olusurken Kn= 0.8 ve 1.0 atm™?
nitriirleme potansiyeline sahip numunelerde her iki fazin da (e-FesN ve y’-FesN)
olustugu gozlenmistir. XRD analizi, artan nitriirleme potansiyeli ve artan siire ile
birlikte beyaz tabakanin olustugunu gostermistir. Ayn1 sekilde nitriirleme potansiyeli
arttikca yapidaki basma gerilmesi artmis, pikler bu nedenle daha kiigiik acilara dogru
kaymistir. Nitriirleme islemi sonucunda en yiiksek azot konsantrasyonunun
numunelerin yiizeyinde oldugu goriilmiistir. Azot konsantrasyonu numunenin
merkezine dogru azalirken, karbonlarin yiizeye yakin bolgede ve beyaz tabakanin
altinda biriktigi gozlemlenmistir. Nitriirleme potansiyelindeki ve nitriirleme
stiresindeki artigla birlikte numunelerin yiizeyindeki azot konsantrasyonunun arttiga,
beyaz tabakanin olugmaya basladig1 ve yine artan nitriirleme potansiyeli ve siire ile
birlikte beyaz tabaka kalinliginin da arttig1 gézlemlenmistir. 2 saat boyunca Kn= 0.8
ve 1.0 atm™/? nitriirleme potansiyellerinde nitriirlenmis numunelerde beyaz tabaka
0.5-1 pum kalinhginda olusurken, 6 saat boyunca Kn= 1.0 atm™? nitriirleme
potansiyelinde nitriirlenen numunede 2 pm kalinliginda beyaz tabaka olusumu
gorilmistiir. Adler ¢ozeltisi ile yapilan daglama islemi sonrasinda optik mikroskop
ile incelenen difilizyon tabakasi kalinliklarinin, nitriirleme potansiyelindeki ve
nitriirleme  siiresindeki artigla  birlikte arttigi  gozlemlenmistir.  Nitriirleme
potansiyelinin diisilk veya yiiksek olusuna gore, 2 saat nitriirlemenin ardindan
difiizyon tabakasi kalinliklarinin 120-160 um araliginda degistigi goriilmiistiir. 6 saat
boyunca Kn= 1.0 atm™? nitriirleme potansiyelinde nitriirlenen numunede ise bu
deger 190-200 pum civarindadir. Yapilan kesitten sertlik oOlgiimleri ile optik
mikroskoptan edinilen diflizyon tabakasi kalinliklar1 dogrulanmis ve ylizeyden
merkeze dogru azalan bir sertlik profili ¢ikarilmistir. indentasyon yontemiyle kalinti
gerilme Olglimleri yapildiginda numunelerin hepsinde basma kalintt gerilmesinin
olustugu ve basma kalint1 gerilmesinin yiizeyden numunenin merkezine dogru
gidildikce azaldig1 gozlemlenmistir. Artan nitriirleme potansiyeli ve siireyle birlikte
yiizeydeki basma kalint1 gerilmesinin de arttig1 belirlenmistir. I¢ bolgelere gidildikge
farkl nitriirleme potansiyelleri ve farkli siirelerde nitriirlenmis numuneler i¢in kalinti
gerilme degerlerinin birbirlerine yaklagtigi goriilmiistiir.

Calisma sonucunda, nitriirleme potansiyeli ve nitriirleme siirelerinin, malzemenin
kalint1 gerilmesini, sertligini, nitriirleme sonucu olusan beyaz tabaka ve difiizyon
bolgesi kalinliklarin1 dogrudan etkiledigi, dolayisiyla malzemenin asinma, korozyon
ve yorulma davranmisinin belirlenmesinde ana etkenler olduklar1 ortaya ¢ikmustir.
Beyaz tabaka asinma ve korozyon direncini artirmasina ragmen kalinligr fazla
oldugunda yapiyr gevreklestirip catlak olusumunu hizlandirdig1 i¢in endiistride 1-3
um arasinda olugmasi istenmektedir. Diflizyon tabakasi kalinliginin artmasi yapidaki
basma kalint1 gerilmelerini, dolayisiyla malzemenin yorulma direncini artirdigindan
yiiksek olmasi istenmektedir. Numunelerin hepsinde basma gerilmesi olustugundan,
kullanim alanina gore bu calismadaki her bir deney parametresi i¢in nitriirleme
islemi yapmak uygundur. K= 0.1 dogrulama katsayis1 kullanilarak 31CrMoV9
celiginin kalint1 gerilme degerleri indentasyon yontemi ile hesaplanabilmektedir.
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DETERMINATION OF RESIDUAL STRESS AND HARDNESS PROFILE
OF GAS NITRIDED 31CrMoV9 STEEL BY INDENTATION METHOD

SUMMARY

Decreasing carbon dioxide emission to the atmosphere and enhancing fuel efficiency
become more and more important by developments in the technology and changes in
environmental perception. In diesel engines, increasing the pressure of combustion
mixture that is supplied to injectors is one of the key parameters for increasing the
efficiency and decreasing the detrimental exhaust gas emissions in automotive
industry. Thus injectors needs to sustain their stability at 2500 - 3000 bar pressure
instead of current injectors hardened by induction process and work at 1800 - 2000
bar pressure. For being able to use these injectors at higher pressures that are
working under high cycle fatigue conditions, structural changes of the injector
material is required. Hardening and tempering methods that are used in the current
practice are not enough to overcome fatigue cracking problems. It is not
economically possible to produce component parts by modification of the tempering
methods like austempering because they cause distortions that require machining
after the process. The other alternative process is autofrettage, with this process it is
possible to reach the desired fatigue resistance, however its limited thermal stability
may create problems during operations. Another alternative is gas nitriding process
which has a high potential for maintaining both high fatigue and corrosion resistance
for diesel injector components.

Depending on the composition of the steel and nitriding parameters, it is possible to
tune the structure of the nitrided layer. Different form and thickness of diffusion and
compound layers develop during nitriding depending on the temperature, time,
composition of the steel and nitriding potential. Thus nitriding process should be
conducted in a controlled manner for obtaining the desired thickness of compound
and diffusion layers because not only hardness but also thicknesses of these layers
have significant effects on fatigue strength of materials. In controlled gas nitriding
the most important parameter to be under control is nitriding potential (Kn). Kn is the
ratio of ammonia and hydrogen gas partial pressures. For controlled nitriding it is
necessary to control and continuously adjust the amount of ammonia and hydrogen
gas by a system composed of mass flow controllers and gas sensors.

This study aims to investigate the effects of gas nitriding parameters on hardness,
case depth, thickness of compound layer, depth dependent internal stress of
31CrMoV9 nitriding steel. Therefore sensor controlled nitriding process is performed
in this study. The depth dependent magnitude and type of stress (compressive or
tensile) are the most important parameter to control fatigue strength of components.
Depth dependent internal stress of these components are measured by XRD
techniques. This technique requires controlled removal by mechanical and/or
electrochemical methods and concurrent XRD measurements after each removal
step. Thus the technique is time consuming and cumbersome, and also requires
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special shape of samples (for most conventional XRD systems, parts should be flat
and parallel). In this study special stress is given to adaptation of the indentation
method for depth dependent stress measurements on nitrided samples. This method
has a high potential for being a simpler alternative to XRD stress measurements.

For achieving the above stated aims the following experimental procedure is used.
31CrMoV?9 steel rods were cut in cylindirical slices with 27 mm diameters and 13
mm thickness. Samples are then heat treated by heating them 870°C for 1 hour and
then oil quenched followed by tempering at 560°C for 2 hours. After heat treatment,
surfaces of the samples were mechanically ground. Gas nitriding was conducted in
lab scale tubular furnace which is equipped with mass flow controllers for ammonia,
hydrogen and nitrogen gas, and hydrogen and oxygen gas sensors. Hydrogen gas
sensor and mass flow controller are controlled through micro processors for a
reliable adjustment of Ky during th nitriding process. In each nitriding run, three
samples are placed in the homogenenous temperature zone of the furnace. Furnace
was heated to determined temperature (525°C) from room temperature with 10°C in
a minute heating rate at nitrogen atmosphere (200 L/h). At nitriding temperature
(525°C), 5 tests were made with different nitriding potential (Kn= 0.2, 0.4, 0.6, 0.8
and 1.0 atm™?) for 2 hours. 3 additional tests were made with different time (3, 4
and 6 hours) at the same nitriding potential (Kn= 1.0 atm™/?) for determining the
influence of nitriding time on the structure and properties of the nitrided layer.
Finally, after the accomplishment of the nitriding step of process, furnace was cooled
to room temperature from 525°C at nitrogen atmosphere (200 L/h).

The results of X-ray diffraction analysis of the samples that are nitrided by using
different Kx values showed that iron nitride phases (compound layer) did not form
on samples that are produced with low nitriding potential (Kn= 0.2 and 0.4 atm™"?).
For samples nitrided at Kn= 0.6 atm™’2, a compound layer composed of only y’-FesN
was formed. By the increase of Ky to 0.8 and 1.0 atm?, a compound layer
composed of both of two phases (e-FesN and y’-FesN) are observed. Additionally a
Kx dependent negative shift of the iron peaks in the XRD patterns was observed that
indicated an increase in the compressive residual stress in the diffusion layer.

Glow discharge optical emission spectometry (GDOES) analysis was performed on
nitrided specimens for the determination of qualitative depth dependent
concentration changes in the nitrided layer. These results demonstrated that nitrogen
concentration has maximum value at the top of the surface and decreased by
approaching deeper into the specimen. Carbon accumulated on the near surface and
beneath the compound layer. With increasing nitriding potential and nitriding time,
nitrogen concentration on the surface of the samples were increased, compound layer
formed and thickness of the compound layer was also increased. Compound layers
with a 0.5-1 pm thickness formed in samples which were nitrided at Kn= 0.8 and 1.0
atm™'? nitriding potentials for 2 hours, the thickness of the compound layer has
reached 2 pm for sample nitrided in Kn= 1.0 atm™"’? nitriding potential for 6 hours.

The cross sections of the nitrided samples were subjected to a detailed
metallographic investigation by etching them with suitable etchants for exposing
diffusion layer. It was observed that thickness of the diffusion layer increased with
increasing nitriding potential and time. According to the nitriding potential, thickness
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of diffusion layers was changed between the range of 120-160 um after 2 hours
nitriding. The thickness value was reached to 190-200 um for the sample was
nitrided with Kn= 1.0 atm™’? nitriding potential for 6 hours. Results of optical
microscope was verified with hardness analysis by indentation method. Hardness
analysis also showed that hardness of steel surface has maximum value and it
decreases with increasing depth.

Indentation method was performed for analyzing depth dependent residual stress
profile of nitrided layer and the results were also verified by XRD using sin’¥
technique. The results of indentation tests are corrected by using the depth dependent
stresses from XRD measurements. Multiplication of the calculated stress values from
indentation test with 0.1 (correction coefficient, K) resulted in a very good
correlation between the stresses measured with the XRD method. Indentation
analysis was done by applying 250 mN maximum load in 50 steps with the interval
of one second. Results of indentation showed that compressive residual stress
developed in all specimens and compressive internal stress values decreased by
approaching deeper regions into the specimen. Compressive stress of the specimens
increased with increasing nitriding potential and time. Depending on the nitriding
potential and time, residual stress values varied between -200 MPa to -1100 MPa.

Results of the study showed that nitriding potential and nitriding time affect residual
stress, hardness, thickness of compound layer and diffusion layers as expected. By
controlling Kn through gas sensors and feedback systems it became possible to tune
the thickness and internal stress of the nitrided layer in a very controlled manner.
One of the most important outcome of this study is the potential of indentation
method for depth dependent stress measurements of nitrided layers. This method can
be used instead of time consuming XRD measurements and also on irregularly
shaped parts that does not allow XRD measurements due to geometrical restrictions.
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1. GIRIS VE AMAC

Gelisen teknoloji ve degisen ¢evre anlayisi ile birlikte, yakit verimliliginin artirilmasi
ve karbondioksit emisyon degerlerinin diisiiriilmesi ¢ok Onemli konular haline
gelmistir. Yakitin daha efektif yanmasi ve dolayisiyla buharlagsmasinin daha iyi
olabilmesi i¢in oOzellikle otomotiv endiistrisinde, dizel enjeksiyon sistemlerinde
kullanilan enjektorlerin daha yiiksek basinglara dayanikli olmasi gerekmektedir.
Giliniimiizde indiiksiyonla sertlestirme ile elde edilen 1800-2000 bar basinglar
gelecekte yerini 2500-3000 bar degerlerine birakacaktir. Dizel enjektorlerin bu
yiiksek basing degerlerinde ¢aligabilmeleri, ¢evrimsel yiik altinda ¢alisan pargalarinin
yilksek yorulma direncine sahip olmalar1 ile mimkiindiir. Sertlestirme ve
menevisleme 1s1l islemleri yeni nesil dizel motorlarda kullanilan yiiksek basingli
enjeksiyon sistemlerinde bu ihtiyaci karsilayamamaktadir. Beynitleme gibi alternatif
1s1l islem yontemleri de parcalarda ¢arpilmaya neden olmalar1 ve iglem sonrasi ilave
talagh imalat gerektirmeleri nedeniyle ekonomik agidan rekabet edilebilir parca
iiretimine izin vermemektedir. Diger bir alternatif olan otofretaj teknigi, istenilen
yorulma direncinde parga {iretimine imkan tanimasina ragmen, bu parcalarin 1sil
kararliliklar1 sinirli olmaktadir. Ayrica, enjektdrlerde yanma sirasinda olusacak
nemin ve enjektorlerin taginmasi sirasinda ortaya c¢ikabilecek korozyona ugrama
riskinin de g6z ardi edilmemesi gerekir. Bu nedenle dizel enjektor parcalari i¢in, hem
yiiksek yorulma direnci hem de iyi bir korozyon dayanimi saglayabilecek, kontrollii

gaz nitrlirleme prosesi gelistirilmistir.

Nitriirleme, azotun ferrit fazindaki demir i¢ine difiizyonu ile mikroyap1 iginde metal-
nitrlir bilesiklerinin bulundugu sert bir yiizey tabakasi elde etme yontemidir. Yiizeye
yakin bolgelerde malzemeye yliksek sertlik kazandirmasina ilave olarak, basma
kalintt gerilmelerinin de olusumunu saglamaktadir. Nitriirleme prosesinde,
amonyagin parcalanmasi ile yilizeye azot difiizyonunun gergeklesmesi sonucunda
olusan ¢okeltilerin, islem siiresince giderek irilesmesi ile birlikte, malzeme igerisinde
kalint1 gerilmeler meydana gelmektedir. Meydana gelen bu basma gerilmeleri, catlak

olusumunu ve olusan catlagin ilerlemesini engelleyerek malzemenin yorulma



direncini artirirlar. Kontrolsiiz olarak gaz nitriirlenen parcalarda kalint1 gerilmeler
kontrol edilemediginden yorulma direnci istenen yiiksek degerlere ulasamamaktadir.
Sensor kontrollii gaz nitriirleme isleminde ise, azotun kimyasal potansiyeli gaz
atmosferinde kontrol edilerek, malzemenin yorulma direncini istenen degerlere
artirmak miimkiin olabilmektedir. Ayrica kontrollii gaz nitriirleme sayesinde,
yiizeyde olusan beyaz tabakanin biiyiimesi de kontrol altina alinarak malzemeye

korozyona kars1 direng de kazandirilabilmektedir.

Istenilen yorulma direnci degerlerine ulasabilmek icin ©Oncelikle malzemede
olusturulan kalint1 gerilmelerin dlgiilebilmesi gerekir. I¢ gerilmeleri 6lgmek igin var
olan ultrasonik, manyetik veya termoelastik yontemler seri iiretim kontrolleri i¢in
uygun degildir. Kalint1 gerilme 6l¢iimii i¢in en glivenilir yontem X-1s1m1 difraksiyonu
yontemi olmakla birlikte, bu yontem i¢in kullanilan cihazin olduk¢a pahali
olmasindan dolayr alternatif tekniklere ihtiya¢ duyulmustur. Bu baglamda
indentasyon yontemi ile kalinti gerilme oOl¢iimii konusunda pek ¢ok gelisme
kaydedilmis ve bu indentasyon teknigi sayesinde, X-1s1m1 difraksiyonu ile hemen
hemen ayni1 giivenilirlikte sonuglar veren, daha ekonomik bir 6l¢lim ydntemi

gelistirilmistir.

Bu ¢aligmanin amaci, kontrollii gaz nitriirleme islemi ile sertlestirilmis 31CrMoV9
celiginde, nitriirleme potansiyelindeki ve nitriirleme siiresindeki degisime baglh
olarak kalinti gerilme ve sertlik degerlerindeki degisimi indentasyon teknigiyle
incelemek, celigin yilizeyinden merkezine dogru gidildikce sertlik ve kalinti
gerilmelerinde gosterdigi davranisi belirlemek ve indentasyon yonteminin kalinti

gerilme Ol¢limii i¢in uygunlugunu aragtirmaktir.



2. TEORIK BIiLGILER

2.1 Nitriirleme

Nitriirleme, malzemelerin ylizey sertligini ve yorulma dayanimini artirdigi kadar,
asinma ve korozyon direglerini de gelistirmeye yarayan termokimyasal bir yiizey
islemidir [1]. Azotun ferrit fazindaki demir igine difiizyonu ile mikroyap1 iginde
metal-nitriir bilesiklerinin bulundugu sert bir yiizey tabakasi elde edilmesini saglar.
Celik parca yiizeyine azot atomlarinin ara yer atomu olarak gonderilmesi esasina
dayanir. Nitrlirleme ilk olarak 1900°lii yillarin baslarinda hidrojen igceren azot
ortaminda Machlet tarafindan gerceklestirilmis, giiniimiize kadar bircok endiistriyel

uygulamadaki 6nemli yerini korumaya devam etmistir [2, 3].

Nitriirlemenin; karbiirleme, karbonitriirleme, nitrokarbiirleme ve borlama gibi diger
yilizey sertlestirme islemlerine kiyasla en biiylik avantaji, 450-590°C gibi gorece
olarak daha diisiik sicakliklarda yapilmasidir. Bu sicaklik aralifinda islem siiresince
herhangi bir faz doniisimii meydana gelmemektedir. Malzeme yapisi ne ferritten
Ostenite, ne de Ostenitten martenzite doniisiir. Diger bir deyisle, islem boyunca celik,
alagimin yapisina gore ferrit veya sementit olarak degismeden kalir. Bu, karbiirleme
gibi diger geleneksel sertlestirme yontemlerinde oldugu gibi, hacim merkezli kiibik
(HMK) ferrit yapisinin biiyliyerek yiizey merkezli kiibik (YMK) Ostenit yapisina
donlismemesi anlamma gelir. Ayrica, hizlh sogutma ya da su verme
gerektirmediginden, Ostenitten martenzite doniisiim de meydana gelmemektedir.
Diisiik sicaklikta uygulanmasi ve yiiksek sogutma hizlari gerektirmemesinden dolayi,
nitriirlenen i3 parcalarinda ¢arpilma (distorsiyon) minimum seviyededir.
Nitriirlemede boyutsal bir degisim de s6z konusu degildir, yalmizca azotun
difiizyonundan dolay1 c¢elik yiizeyindeki hacim artisindan 6tiiri hafif bir biliylime
gergeklesir [2].

Nitriirleme sonrasinda celik yiizeyinde alasim tabakasi ve hemen altinda difiizyon
bolgesi olugmaktadir. Beyaz tabaka olarak da bilinen bu alasim tabakasi, agirlikli

olarak hegzagonal siki paket (HSP) yapidaki e-FesN ve YMK yapidaki y’-FesN



fazlarindan meydana gelir [4]. Bu iki fazdan yalnizca biri olustugunda daha iyi
mekanik Ozellikler elde edilmektedir. Tabakanin kalinligi arttikga siineklik de
azaldigindan, beyaz tabakanin optimum oOzelliklerine, tek fazli ve minimum
kalinliktaki yapida ulagilacagi sdylenebilir. Beyaz tabakanin hemen altindaki bolge
ise difiizyon tabakasi olarak adlandirilir ve burada disaridan gelen azot, ferrit
latisinin igerisinde ¢Oziiniir. Saf demir yerine nitriir yapict elementleri (krom,
molibden, vanadyum, aliiminyum gibi) igeren bir ¢elik alagimi kullanilirsa, difiizyon
bolgesinde alasim elementlerinin de nitriirleri olusur [5]. Sekil 2.1°de nitriirlenmis
celigin beyaz tabaka ve diflizyon bdlgesi sematik olarak gosterilmistir [6].
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Sekil 2.1 : Nitriir tabaka yapis1 [6].

Beyaz tabaka malzemenin asinma ve korozyon direnglerinin gelismesini saglarken,
difiizyon tabakasi yorulma dayaniminin artirilmasinda énemli rol oynamaktadir [4].
Bununla birlikte beyaz tabaka, ¢ ve y" fazlarmin farkli kafes yapilar1 icermesi
nedeniyle yliksek i¢ gerilmelere sahip oldugundan bu bolgede, ufak bir kuvvetin
etkisinde dahi mikro catlaklar olusabilmektedir [7]. Beyaz tabaka ayni zamanda
yiiksek sertlikte ve gevrek bir yapida oldugundan nitriirleme siirecinde olusumu
istenmemektedir. Ozel nitriirleme y&ntemleriyle bu tabaka kalinhig1 azaltilabilmekte

veya daha az gevrek hale getirilebilmektedir.



2.1.1 Nitriirleme Yontemleri

Celigin igerisine difiize olacak azotun saglandigi ortama bagli olarak nitriirleme
prosesi; gaz nitriirleme, plazma nitriirleme, tuz banyosu nitriirleme gibi c¢esitli alt

kategorilerde siniflandirilabilir.

2.1.1.1 Gaz nitriirleme

Gaz nitriirlemede azotun celik yilizeyine difiizyonu kontrollii bir atmosferde
gergeklesir. Celik par¢anin bulundugu firinin igerisinden uygun sicaklikta azot igeren
gaz (genellikle amonyak, NH3) gecirildiginde azot iceren gaz pargalanir ve agiga
¢ikan azot metal parcasmna niifuz eder. Ozellikle yiizeyinin homojen sertlestirilmesi
istenen karmasik sekilli bazi miihendislik parcalarinda, gaz nitriirleme yiizey

Ozelliklerini gelistirmek i¢in en etkili yontemlerden biridir [8].

2.1.1.2 Plazma nitriirleme

Iyon nitriirleme olarak da bilinen plazma nitriirleme ydnteminde, malzeme yiizeyine
iyonize edilmis azotu yaymak icin aktif ve reaktif plazma hali kullanilir. Plazma hali,
vakum altinda yiiksek voltajli elektrik enerjisinden elde edilir. Azot iyonlari, katot
gorevi goren i pargasina hizla carparlar. Bu iyon bombardimani is pargasini 1sitir,

yiizeyini temizler ve agiga ¢ikan azotun celige difiize olmasini saglar [9].

2.1.1.3 Tuz banyosu nitriirleme

Tuz banyosu nitriirleme islemi karbon ¢eliklerine, diisiik alasimli ¢eliklere, takim
celiklerine, paslanmaz ¢eliklere ve dokme demirlere uygulanabilir. Yiizey
sertlestirme ortami siyanitleri ve siyanatlar1 igeren erimis tuz banyosudur. Islem
siresince is parcasinin boyutsal kararliligi korunur, dolayisiyla bir daha islem

gormeyecek tamamlanmis is parcalarinin bu yontemle nitriirlenmesi uygundur [10].
2.1.2 Gaz Nitriirlemenin Kinetigi ve Termodinamigi

Gaz nitriirleme isleminde celik is parcasi, tasiyict gaz atmosferine maruz birakilir.
Burada tasiyici gaz olan amonyak parcalanir ve azotun gelik yiizeyine yayinimi
gerceklesir. Genellikle 490-580°C sicaklik araliklarinda ¢aligilan bir yontemdir. Gaz
nitriirleme prosesi dort asamadan olusur. {lk asamasin1 gaz fazindaki reaksiyonlar
olusturur. Bu asama genellikle N>, H> ve NH3z gazlarinin reaksiyonlarin

icermektedir. Ikinci asamada ¢oziinmiis N> ve H, ile saf haldeki amonyagin gaz



atmosferi boyunca diflizyonu gergeklesir. Gaz nitriirlemenin {igiincii asamasini ¢elik
yiizeyindeki reaksiyonlar olusturur. Azot burada demirle FesN ve FesN bilesiklerini
olusturarak cok sert ve kirilgan bir faz meydana getirir. Dordiincii ve son agsamada ise
celigin igerisine difiizyon gergeklesir. Azotun celik igerisine diflizyonunun,
nitriirleme hiz1 {izerinde biiyiik etkisi vardir. Prosesin hizin1 belirlemek i¢in iglemin
en yavas basamagi secilmelidir [11]. Gaz nitriirleme prosesindeki temel ayrisma
reaksiyonu asagidaki gibidir. Prosesin difiizyon mekanizmasi ise sematik olarak

Sekil 2.2°de gosterilmistir [10].

2NH3; — N+ 3H» 2.1)

Sekil 2.2 : Gaz nitriirleme prosesindeki diflizyon mekanizmasi [10].

Gaz nitriirleme, genellikle NH; ve H» gaz akislarinin gergeklestigi bir firin
atmosferinde metalik is par¢asinin konumlandirilmasi1 ve gazlarin bu is parcasina
carparak meydana getirdikleri gaz-metal reaksiyonunu igerir. Nitriirlenmis bolge,
icerisinde demir nitriirleri ihtiva eden alasim tabakasi ve ¢Ozlinmiis veya alasim
elementleriyle nitriir ¢okeltisi olusturmus azotun yer aldigi difiizyon tabakasi olmak
lizere alt gruplara ayrilmaktadir. Sekil 2.3’te a-Fe nitriir tabakasinin Nital ile

daglandiktan sonraki optik mikroskop goriintiisii verilmistir [12].



Sekil 2.3 : Gaz nitriirlenmis a-Fe tabakasinin Nital ile daglandiktan sonraki optik
mikroskop goriintiisii [12].

Gaz nitriirleme prosesi 1sitma, nitriirleme ve sogutma olmak ftizere ii¢ farkli
asamadan meydana gelir, bu asamalar Sekil 2.4’te gosterilmistir. Isitma stliresince
malzemenin sahip oldugu i¢ gerilmeler giderilmektedir. Nitriirleme kademesinde
islem disiik sicaklikta yapildigi i¢in herhangi bir faz donilisimii meydana
gelmemektedir ve malzeme boyutsal olarak kararli durumdadir. Sogutma siirecinde

yine Ostenit sicakliginin  altinda calisilmasindan  otiiri  faz  doniistimii

ger¢eklesmemektedir.
Nitriirleme
=2
% Isitma Sogutma
7
Zaman
—>

Sekil 2.4 : Nitriirleme prosesinin kademeleri.

NH; molekiilleri ile katalitik olarak aktif ylizeylerin arasindaki etkilesimin kesin
olarak tanimlanmasi, Kkatalitik reaksiyonlar boyunca segiciligin hangi faktorler
tarafindan belirlendiginin anlasilmasi agisindan 6nemlidir. NH3 adsorpsiyonunu ve

ayrigsmasini iceren ana reaksiyonlar asagida verilmistir [13].

NH:(g) —>NH .
NH3ad —» NHzad + Had 2.3)
NH2a¢ — NHag + Hag (2.4)



NHag — Nad + Had (2.5)
2Haa—> Ha(g) 2.6)
2N(Hx)aa = Nao(g) + (x H2) (x =0, 1, 2, 3) (2.7)

Nitriirleme boyunca alasim tabakasinda meydana gelen en Onemli fazlar HSP
yapidaki e-FesN ve YMK yapidaki y'-FesN bilesikleridir. Her iki fazda da oktahedral
bosluklar azot tarafindan kismen iggal edilmistir. Sekil 2.5°te € ve v~ fazlarinin kristal

yapisi sematik olarak gosterilmistir [12].

Sekil 2.5 : (a) y'-FesN ve (b) e-FesN fazlarinin kristal yapisi. Koyu kiireler demir
atomlarini, agik kiireler azot atomlarini temsil etmektedir. Fe-Fe baglar
kesikli, Fe-N baglar1 siirekli ¢izgilerle gosterilmistir [12].
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Sekil 2.6 : Fe-N faz diyagrami [14].



Standart Fe-N ikili faz diyagraminin bir kismi Sekil 2.6’da verilmistir. Diyagramda
ferrit (0-Fe), Ostenit (y-Fe), y'-FesN ve e-FesN faz bolgeleri belirtilmistir [14]. Islem
parametreleri ve elde edilen yiizey tabakasinin morfolojisi arasindaki iligki, 6nceden
tanimlanan kompozisyon, yapi1 ve oOzelliklerin gerceklestirilmesine baglidir. Bu
nedenle yeniden iiretilebilir ve kontrol edilebilir bir prosese ihtiya¢ duyulmaktadir.
Iyi bir kontrollii nitriirleme islemi i¢in kimyasal potansiyel bilgisi ve kontroliiniin
yam sira, NH3/H> gaz karisimindan saglanan azot aktivitesi de bilinmelidir. Azot
saglayict ortam olarak N kullanilmamaktadir ¢iinkii atmosfer basincinda azotun

aktivitesi oldukga diistiktiir [14].

Ferrit ve NH3/H> gaz karisimi arasinda termodinamik bir esitlikten s6z edilebilmesi
icin azotun gaz fazindaki ve kati fazindaki kimyasal potansiyeli birbirine esit
olmalidir. Sabit sicaklikta kati igerisinde ¢6ziinmiis azotun aktivitesi bir oran
sayesinde kontrol edilir. Asagidaki denklemde verilen bu orana nitriirleme

potansiyeli (Kn) denilmektedir.
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Sekil 2.7 : Lehrer diyagrami [16].

Nitriirleme potansiyeli (numune yiizeyinde azot aktivitesi) firin boyunca gegcirilen

gaz karisiminin kompozisyonuyla ayarlanir. Gaz karisiminin kontrolii kalibre edilmis



yiiksek hassasiyette kiitle akis1 kontrol cihazlariyla saglanir. Nitriirleme potansiyeli,
sicaklik ve siire de dahil olmak {izere kontrollii nitriirleme prosesi i¢in en dnemli
parametredir. Nitriirleme potansiyeli gaz fazindaki azotun kimyasal potansiyelini,
dolayisiyla Fe ve NH3/H> gaz karisiminin arayiizeyinde ¢6ziinen azot aktivitesini
etkiler. Lehrer adl1 bir arastirmaci, Fe-N ikili faz diyagramindan faydalanip, sicaklik
ve nitriirleme potansiyeline bagli olarak olusan Fe-N faz bolgelerini belirlemistir
[15]. Lehrer’in tamimladig1l nitriirleme potansiyeli ile gaz atmosferindeki
hidrojen/amonyak iliskisi belirlenebilmektedir. Bu diyagram sayesinde nitriirleme
potansiyeli ile beyaz tabaka kalinlig1 optimize edilebilir. Lehrer diyagrami olarak
adlandirilan bu grafigin izokonsantrasyon c¢izgilerini de igeren genisletilmis hali
Sekil 2.7°de gosterilmistir [16]. Faz sinirlarinin yani sira Lehrer diyagrami, sabit azot
konsantrasyon ¢izgilerini de gostermektedir. Lehrer diyagrami nitriirleme sonunda
olusacak kesin faz1 ayarlamay1 saglamasina ek olarak, demir numune yilizeyindeki

kesin azot konsantrasyonunun da bilinmesini saglamaktadir [14].
2.1.3 Nitriir Tabakasinin Morfolojisi ve Yapisi

Nitriirleme islemi boyunca nitriirlenmis bolgelerdeki biiylime, demir altkafesindeki
oktohedral arayerlerine azot atomlarinin difiizyonu ile kontrol edilmektedir. Ferrit
matrisindeki ¢6ziinmiis azot ile NH3/H> gaz karisimi arasindaki lokal esitlik, yalnizca
numune yilizeyinde saglanabilmektedir. Yiizeyin hemen altinda azot konsantrasyonu
azalmaktadir, bunun nedeni i¢e dogru diflizyonun devam etmesi ve dolayisiyla artan

derinlikle birlikte ferrit icerisindeki azotun kimyasal potansiyelinin azalmasidir [12].

Alasim tabakasinin biiylimesine etki eden parametrelerden bir tanesi nitriirleme
potansiyelidir. Nitriirleme potansiyeli demir nitriir olusumuna olanak tanimadigi
siirece nitriir bolgesi yalnizca ¢Ozlinmiis azot igeren ferrit fazini igerecektir.
Nitriirleme potansiyeli demir nitriir olusumunu miimkiin kildig1 takdirde ise
yiizeydeki azotun lokal esitlik konsantrasyonuna bagli olarak ya yalnizca y’-FesN
bilesigi ya da e-FesN ile y'-FesN bilesikleri bir arada olusacaktir. Saf a-Fe matrisinin

nitriir bolgesindeki derinlige bagli azot konsantrasyonu Sekil 2.8’de verilmistir [12].

Ozellikle iki asamali gaz nitriirleme proseslerinde, alasim tabakasinin meydana
gelmesini saglayan bir diger parametre de sicakliktir. islemin temel prensibi, yiizey
difiizyonu i¢in uygun azot miktarni azaltmak ve sicakligi artirarak hizli diflizyonun

saglandigindan emin olmaktir. ikinci asamanin sicaklign dikkatli segilmelidir ciinkii
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yiiksek sicaklik, tane sinirlarinin dis yilizeylerinde olusacak demir nitriirlerden dolay1
ozellikle keskin koselerde, hata olusumuna sebep olma riski tagimaktadir. Sekil
2.9’da numune koselerindeki azotca zenginlesmenin olusturdugu nitriir aglarmin
illiistrasyonu (a) ve nitriirlenmis ¢eligin optik mikroskoptaki goriintiisii  (b)
verilmistir. Bununla birlikte yliksek sicaklik, numunenin son sertlik degerine etki

etmemekte, yalnizca difiizyon hizini artirmaya yaramaktadir [2].

yiizey

4
e/y" araytizeyi

¥ /o araytizeyi

%N

y'-Fe,N

0 Derinlik

Sekil 2.8 : Saf a-Fe matrisinin derinlige bagl olarak gosterdigi azot konsantrasyonu
degisimi [12].
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Sekil 2.9 : (a) Numune kdsesinde azotca zenginlesmenin etkisi, (b) 500°C’de 10 saat
Kn=0.4 atm™/?’de nitriirlenmis celigin mikroskop goriintiisii [2].



Nitriirleme boyunca nitriirlerin olusumu, ferrit matrisinin mikroyapisina (saf demir,
alasimli demir veya ¢elik olusuna) gore degisiklik gostermektedir. Istenen tribolojik
ve anti korozif Ozellikler beyaz tabaka tarafindan saglanir. Beyaz tabakanin hemen
altindaki azotun ferrit matrisi igerisinde biiylik oranda c¢oziindiigli diflizyon
tabakasinda a-Fe, y'-FesN ve a’’-Fei¢N> fazlar1 goriilmektedir. Demir tabanli alagim
veya celiklerde, Ti, V, Mo, Al gibi nitriir yapici elementlerin de ¢okeltileri olusmakta
ve bu alasim elementlerinin  olusturdugu nitriirler yorulma davranisini

gelistirmektedir [14].

2.2 Kalint1 Gerilme

Nitriirlenmis malzemelerde asir1 azotun ve kalinti gerilmelerin yorulma dayanimi
iizerinde biiyiik etkisi vardir. Nitriir tabakasindaki asir1 azotun varligi, yapida
uyumsuz c¢okeltiler olusturarak kalint1 gerilme davranisim1 degistirebilmektedir.
Kalint1 gerilme, digsaridan yiik uygulamasi olmadan bir malzeme i¢inde var olabildigi
gibi, malzeme i¢inde sabit ve cevresi ile denge durumunda olan gerilme olarak da
tanimlanabilir [17]. Kalint1 gerilmeler malzeme igerisinde genellikle 1s1l islem ve
talas kaldirma gibi islem basamaklarimin sonucunda ortaya g¢ikmaktadir. Kalinti
gerilmelerin mekanik, termal, plastik, faz donilisiimii gibi pek ¢ok farkli kaynagi
vardir. Kalinti gerilmeye neden olan biitlin bu sebepler esas olarak yapidaki
uyumsuzluklardan kaynaklanmaktadir. Bu uyumsuzluklar; farkli parcalar arasinda,
farkl fazlar arasinda veya ayni parcadaki farkli bolgeler arasinda goriilebilmektedir.
Nitriir ¢okeltileri ile ferrit matrisi arasinda goriilen bu uyumsuz eslesmeler
dislokasyon hareketini engelleyerek sertligin artmasina neden olmaktadir. Artan
sertligin ve kalinti gerilme olusumunun kaynagi, Sekil 2.10’da sematik olarak

gosterilmistir [18].

Amonyaktan agi1ga Genislemeye egilimli Olusan basma kalinti
¢ikan azot nitriir bslgesi gerilmesi

1111y =y s

(a) (b) (o)

Sekil 2.10 : (a) NH3’iin ayrismasi ve azotun diflizyonu, (b) nitriir ¢okeltilerinin
etkisiyle nitriir zonunun irilesmesi, (c) basma kalint1 gerilmelerinin
olugmasi [18].

o <0
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Nitriirleme devam ettik¢e, olusan nitriir ¢okeltilerinde irilesme meydana gelir. Bu
irilesme mekanizmas: iki sekilde ortaya ¢ikar. ilk mekanizmada siirekli irilesme ile
daha kiiciik tanelerin yerini daha biiyiik partikiiller almaktadir. Ikinci mekanizmada
ise siireksiz irilesme ile alternatif bir ferrit - nitriir lamel yapis1 biiyiimektedir. Bu
irilesme mekanizmasinin hangi sekilde gergeklesecegi, ¢eligin yapisindaki alasim
elementlerine bagl olarak degismektedir. Ornegin alasimdaki krom ve vanadyum
miktar1 %2 nin altinda ise siirekli biilyiime meydana gelmektedir, %2-10 arasinda ise
hem siirekli hem siireksiz biiylime gergeklesmektedir, %10 un {izerinde ise yalnizca
stireksiz irilesme goriilmektedir. Nitriir ¢okeltileri nitriirlenmis alasim ve celiklerde
kalint1 gerilmelerin meydana gelmesinde biiylik Oneme sahiptir. Azot alasim
elementleriyle nitriirler olusturup ¢okelirken nitriirlenmemis bolgeler sabit
kaldigindan, nitriirlenmis bolgeler hacim degisikliginden dolay1r genisleme
egiliminde olurlar. Nitriirlenmis bolge ile nitriirlenmemis bdlge birbirlerine baglh
olduklarindan nitriirlenmis bolgenin geniglemesi kolay degildir. Aradaki farkliliklar
denklestirmek igin iki farkli bolge arasinda basma kalinti1 gerilmeleri olusur. Ayrica
mekanik esitligin korunmasi amaciyla, nitriirlenmis bolgenin altinda ¢ekme gerilmesi

de olusabilmektedir [18].

Malzemeye uygulanmig tiim yiik giderildikten sonra malzemede arta kalan
gerilmenin kalinti gerilme olarak adlandirildigi bilinmektedir. Kalint1 gerilmeler
homojen olmayan elastik veya plastik deformasyon sonucu meydana gelirler.
Uygulanan gerilmelerin aksine, kalint1 gerilmelerin dl¢iimii olduk¢a zordur. Kalinti
gerilmeler makrogerilmeler ve mikrogerilmeler olmak {izere ikiye ayrilmaktadir.
Makrogerilmelerde uyumsuzluklar genis araliklara dagilmistir. Mikrogerilmeler ise
iki farkli faz arasinda goriiliir ve farkl fiziksel karakteristik 6zellikler gosterirler.
Ornegin inkliizyon ve matriste mikrogerilmeler, gomiilii partikiiller arasinda
bulunabilirler. Uyumsuzluklar makrogerilmelere gorece olarak daha kisa araliklarla

konumlanmislardir [19].

2.2.1 Nitriirleme Parametrelerinin Etkisi

Nitriirleme potansiyeli, sicaklik ve zaman, nitriirlenmis celik ve alagimlarinda kalintt
gerilme profilini etkileyen ¢ok Onemli parametrelerdir. Buna ilave olarak kalinti
gerilmeyi etkileyen diger parametreler olarak, sogutma hizi ve pasiflestiriciler 6rnek

verilebilir [19]. Kalint1 gerilmenin ana sebepleri asagida gosterilmektedir.
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e Difilizyon bolgesi ve ¢okelme mekanizmasinda gerceklesen faz doniisiimleri

e Difiizyon bolgesinde kimyasal kompozisyonun degigmesi

e Faz doniisiimlerine ve olusan ¢okeltilerin irilesmesine bagl olarak meydana
gelen hacimce biiylime

e Tabaka olusumu boyunca genisleme katsayisindaki farkliliklardan dolay1
olusan termal etkiler

e Alasim tabakasinda demir nitriirlerin olusumu

e Ferrit matrisinin icerisinde ¢éziinen azot

¢ Difiizyon bolgesinde meydana gelen dekarbiirizasyon

e Sogutma boyunca tabaka ve altlik malzeme arasinda meydana gelen termal

cekme farkliliklari [20].

Azot ve nitrlir yapic1 elementlerin kimyasal afinitesine gore, difiizyon bolgesi ve
beyaz tabaka farklilik gostermektedir. Kalin, tek fazli € tipi beyaz tabaka arzu
edildigi zaman yiiksek islem sicakliklarma cikilmas1 gerekir. Uniform, diizenli
dagilmis ¢okeltiler ile nitriir tabakasi olusturuldugunda difiizyon bolgesinde yliksek
sertlik degerlerine ulagilir. Nitriirleme potansiyeli yiliksek tutuldugunda c¢elik
yilizeyinde olusan beyaz tabaka kalinlig1 artar. Yiiksek islem sicakliklarina ¢ikilmasi

sertlik degerlerini ¢ok etkilemeyip kalint1 gerilmelerin azalmasina neden olur [20].

Diger bir 6nemli parametre celik yiizeyinin aktivitesidir. Hafif imalat ya da yikama
gibi prosesler, celik ylizeyinin pasiflesmesine neden olabilir. Bu pasiflesme daha

sonradan nitriirlemenin verimsiz yapilmasina sebep olmaktadir [20].

Nitriirleme siiresi de nitriirlenmis c¢eliklerdeki kalint1 gerilmeyi etkileyen faktorlerden
biridir. Uzun nitriirasyon siireleri ¢elik yiizeyinde ¢ekme gerilmesi olusumuna ya da
basma kalint1 gerilmelerin minimum degerlerde olmasina neden olur. Nitriirleme

stiresinin kalint1 gerilmeye etkisi Sekil 2.11°de sematik olarak gosterilmistir.

2.2.2 Alasim Elementlerinin Etkisi

Malzeme kompozisyonu nitriirlenmis c¢eliklerde kalintt gerilmelerin durumunu
etkilemektedir. Kullanilan ¢elik bilesimi hem ¢okelti morfolojisini hem de difiizyon
bolgesinde azotun nasil davramis gosterece@ini belirler. Igeriginde etkili nitriir

yapicilar bulunan celikler yliksek basma gerilmesine sahip tabakalar olustururlar.
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Alasim elementi konsantrasyonunun kalinti gerilmeye etkisi Sekil 2.12°de

gosterilmistir.

Derinlik ——

Gerilme ==

— of i <ta<ty

‘ === Oy

Sekil 2.11 : Nitriirleme siiresinin kalint1 gerilmeye etkisi [20].

Derinlik =

Gerilme ————

Sekil 2.12 : Alasim elementi konsantrasyonunun kalint1 gerilmeye etkisi [20].
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Nitriir yapici elementin tipinin yalnizca kalint1 gerilme iizerinde degil, nitriir zonunun
sertligi ve morfolojisi iizerinde de dnemli etkisi vardir. Aliminyum en gii¢lii nitriir
yapicidir, %1.5 oraninda optimum o6zellikleri saglamaktadir. Diisiik alagimli krom
iceren ¢elikler aliiminyum igeren diistik alagimli celiklere gére daha siinek davranis
gostermektedir ancak bu ¢eliklerin de sertlikleri diisiiktiir. Yiiksek krom oranlarinda,
etkileri hemen hemen aliiminyum ile ayni olmaktadir. Molibden kararli nitriirler
olusturan bir elementtir, gevreklesmeyi azaltici etki goOstermektedir. Vanadyum
kararli ve sert nitriir yapict bir elementtir. Nikel, bakir, silisyum ve mangan
elementleri nitriir olusumu iizerinde ¢ok az bir etkiye sahiptir. Kursun ilavesi ise
nitriirleme {izerinde negatif etkiye sahiptir, nitriir tabakasinin derinligini azaltir ve
sertligini diisiiriir. Alasim elementi ilavesinin nitriirleme sonrasi sertligine etkisi

Sekil 2.13’de gosterilmistir [2].
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Sekil 2.13 : Alasim elementi miktarinin nitriirleme sonrasi sertlige etkisi [2].

Cesitli arastirmalar demir-alasim elementi ikili sistemleri iizerinden nitriirleme
davranigini anlamaya yogunlagmistir. Bu aragtirmalar genel olarak nitriirleme islemi
boyunca alasim elementi ile azot arasindaki iligkiye bagli olarak ¢okelti olusumunun

kinetigi {lizerine olmustur. Bu etkilesimler zayif, gilicli veya orta seviyede
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olabilmektedir. Arastirmalar yapilirken daha ¢ok Fe-Cr, Fe-Mo, Fe-Al gibi nitriir

yapici elementlerin ikili etkilesimleri iizerinde durulmustur.
2.2.2.1 Demir-krom alasimlari

Krom giiclii bir nitriir yapici olarak nitriirleme proseslerinde genellikle kullanilan bir
alasim  elementidir.  Nitriirlemenin  baslangicinda, koherent CrN bilesimi
cokelmektedir, bu sayede sertlik artmaktadir. Sertlikteki bu artisin nedeni sekil
degistirme bolgelerinin ferrit matrisi ile CrN partikiilleri arasinda uyumsuzluga
neden olan ¢okeltiler tarafindan kusatilmasidir. Bu ¢okeltiler ve neden olduklari

uyumsuzluk, dislokasyon hareketini engellemektedir [21].

Nitriirleme siiresi artirildiginda, CrN partikiillerinde irilesme meydana gelir. Bu
irilesme olayi, koherent yapinin kaybolmasi ve sekil degistirme enerjisinin azalmasi
ile iliskilidir. Irilesme prosesi siirekli ve siireksiz irilesme olmak iizere iki sekilde
gerceklesir. Siirekli irilesme mekanizmasinda kiiciik partikiiller genisleyerek biiyiik
partikiiller haline gelmektedir. Siireksiz irilesmede ise ferrit matrisi ve CrN

cokeltisinin alternatif katmanl bir yapida biiytidiigii goriilmektedir [21].

Bu iki tiir reaksiyon da ayni sekilde davranig gosterir ve sertlikte diisiise neden
olurken katmanli mikroyapiya etki ederler. Temelde, bu irilesme mekanizmasi
celigin yapisindaki krom miktaria goére degisiklik gosterir. Agirlikga %0-2 arasinda
Cr iceren yapida genel olarak siirekli irilesme goriiliirken %2-10 arasinda Cr igeren
celikte hem siirekli hem siireksiz irilesmeler meydana gelir. %10’un iizerindeki Cr

iceriklerinde ise tamamen siireksiz irilesme mekanizmasi yapiya hakimdir [21].

Cokeltilerin olusum mekanizmasini anlamak i¢in pek ¢ok sayida ¢aligma yapilmasina
ragmen bu mekanizmalar ile kalintt gerilme profili arasindaki korelasyon halen
problem yaratmaktadir. Diaz ve arkadaglarimin yaptiklari ¢alisma ¢okelti
mekanizmasini ve kalinti gerilme profiliyle iliskisini agiga ¢ikarmak icin yapilan son

caligsmalardan biridir. Bu ¢alismada asagidaki bulgulara ulasilmistir.

e Nitriirleme boyunca diisiik ve yliksek ylizdeli krom iceren demir bazh
alasgimlarda nitriirlenmis bolgelerde kompleks kalintt makrogerilmeleri
olusmustur. Bu olusan gerilmeler mikroyapidaki degisiklikler ile dogrudan
iligkilidir.
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e Nitriirlenmis bdlgenin mikroyapis1 farkli oranlarda meydana gelen iki
mekanizmaya baglidir. Bunlardan ilki nitriir zonunun, ikincisi ise siireksiz
irilesme bolgesinin biliylimesidir. Diisiik Cr iceren Fe-Cr alagimlart igin
stireksiz irilesme bolgesinin biiyiime hizi, nitriirleme hizindan daha kiigtiktiir.
Cr yiizdesi yiiksek olan Fe-Cr alagimlari i¢inse siireksiz irilesmenin biiyiime
hiz1 nitriirleme hizina ya esittir ya da daha biiytliktiir. Bunun sonucunda bu
alagimlarin nitriir zonu, tamamen siireksiz irilesmis tanelerden meydana

gelmistir.

e Siireksiz irilesmelerin meydana gelmesi, genellikle serbest yiizey olarak
adlandirilan baglangigtaki basma gerilmesinin kismi gevsemesi ile alakalidir.
Yiiksek Cr iceren alasimlarin nitriirlenme islemi devam ettikce, kalinti
gerilme — derinlik profillerinde ylizeye yakin bolgelerde ¢ekme gerilmesi,

nitriirlenmis bolgenin daha i¢ kisimlarinda ise basma gerilmeleri olusmustur.

o = nitriirlenmis
,,,,, tabaka
stireksiz irilesme
b N N g 5= gosteren bolge
nitriirlenmis SP S ST AN x> [ S =<
tabaka [ WE’MJQ“ = -
ST E N T S . o koherent yapidaki
(LB PNT. S > < T | cokeltilerin
olugturdugu bolge
nitrirlenmemis tabaka
T N
tanc smm — - J = kohorent g8keliler
- - siireksiz irilesme
nitriirlenmis ] gosteren bolge
tabaka

&‘ stirekli irilesme
gosteren bolge

nitriirlenmemis tabaka

Sekil 2.14 : Diisiik krom igeren celikteki ¢okelti davranisi. (a) Nitriirlemenin ilk
asamasi, koherent ¢cokeltilerin olusumu, (b) Nitriirleme devam ettikce
stireksizliklerin koherent ¢okeltilerin yerini almasi ve basma yoniinde
kalint1 gerilme olusturmasi, (c) Devam eden nitriirleme ile yiizeydeki
cekme gerilmesinin siireksiz irilesen bolge ile koherent ¢okelti bolgesi
arasinda gecis bolgesi olusturmasi [21].
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e Disiik Cr igeren alasim igin nitriirlemenin ilerleyen kademelerinde,
mikroskopalti koherent yapida olusan nitriirlenmis bolgenin yiiksek basma
kalintt gerilmelerine neden oldugu goriilmistir. Bu yiiksek basma
gerilmeleri, bolgenin hemen altindaki ve iistiindeki c¢ekme gerilmesi
sayesinde dengelenmektedir. Sonug¢ olarak derinlige bagh degisen kalinti
gerilme profilinin iki farkli bolgeyle karakterize edildigi goriilmiistiir. Birinci
bolgede yiizeyde ¢ekme gerilmesi ve yilizeyin hemen altinda orta karar bir
basma gerilmesi olusurken, ikinci bolgede artan derinlikle birlikte yiiksek

basma gerilmelerinin meydana geldigi gérilmistiir [21].

Sekil 2.14’te diisiik krom iceren ¢elikteki ¢okelme mekanizmasinin asamalari, Sekil
2.15’te nitriirlenmis Fe-Cr alasgiminin kalint1 gerilme — derinlik profili ve ilgili nitriir

tabakasinin optik mikroskop goriintiileri verilmistir [21].
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—®— dogrulanms degerler - - /
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Sekil 2.15 : (a) Agirlikga %4 Cr iceren 580°C’de 1,5 saat Kn=0.104 atm™/?
nitriirleme potansiyelinde nitriirlenmis Fe-Cr alagiminin kalint1 gerilme -
derinlik profili, (b) Ilgili nitriir tabakasinin optik mikroskop goriintiisii.
1. bolgede siireksiz irilesme, 2. bolgede siirekli irilesme mekanizmasi
baskindir [21].

2.2.2.2 Demir-molibden alasimlari

Molibden de krom gibi giiclii nitriir yapict bir element olmasma karsin ¢okelti
morfolojisi kromda oldugu kadar belirgin degildir. 480°C’de NH3z/H» gaz karisimi

2 nitriirleme potansiyelinde nitriirlenmis Fe-Mo alasimi

atmosferinde 0.25 atm™
<100> a-Fe yoniinde siirekli bir yayilim gdstermistir. Bu, nitriirleme sonrasi olusan
yapinin, ferrit matrisin {100} diizlemlerine paralel koherent arayiizeyinde uygun,
nano boyutta levhacik seklinde ¢okeldigi anlamina gelmektedir. X-151mm1

difraktometresi, ferrit matrisi yansimalarinda asimetrik genisleme gostermistir. (200)
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yansimas1l olarak adlandirilan bu yansima, ferrit matrisinin etrafim1 kaplayan
cokeltilerin mikrogerilmelerinin tetragonal distorsiyonu hakkinda ipucu vermektedir.
Bu uygunsuzluklar, nitriirlenmis yiizeyde sertlik artisina ve yiizeye yakin bolgelerde

basma kalint1 gerilmelerinin olusumuna sebebiyet vermektedir [22].

Sonug olarak, molibdenin azota afinitesi iyi oldugu i¢in ylizeye yakin bolgede azot
ile c¢okelti olusturabilmektedir. Cokelti davranisi ¢ok iyi bilinmemesine ragmen,
olusan c¢okeltinin boyu, kompozisyonu ve yapisinin; Mo igerigine, nitriirleme
sicaklig1 ve nitriirleme potansiyeline bagl oldugu rapor edilmistir. Irilesen MooN
taneleri yilizey merkezli kiibik yapidadir. Yapilan calismada basma kalint1 gerilmesi
ve sertlik degerleri, nitriirleme siiresinin karekokiiyle dogru orantili olarak atmustir.
Sekil 2.16’da nitriirleme siiresine bagl olarak yiizey basma gerilmesi ve yiizey

sertlik degerleri verilmistir [22].

1500 9 1000 = I
- 7 i z 3
R
£ t 3
& 900 < 600
- g
) = *
E e00 T 400
—ﬁ w2
: 3 o
A 300 200

2 T
] T T o= T v
0 5 10 0 5 10

a) (nitriirleme siiresi)'? (h'?) b) (nitriirleme stiresi)!? (h'2)

Sekil 2.16 : Nitriirleme stiresinin karekdkiiniin bir fonksiyonu olarak Fe-Mo
alagiminin (a) yiizey basma kalint1 gerilmesi, (b) yiizey sertligi [22].

2.2.3 Kalint1 Gerilme Ol¢iim Yontemleri

Kalint1 gerilme dl¢limleri temel olarak, tahribatsiz yontemler ve tahribatli yontemler
olmak iizere ikiye ayrilmaktadir. Cizelge 2.1°de kalint1 gerilme ol¢iim ydntemleri
verilmistir. Tahribatli yontemlerin diger bir adi da mekanik yontemlerdir. Bu
yontemlerde malzemeye kanal ac¢ilmasi, malzemeden talas kaldirilmasi veya
malzemeden tabaka kaldirilmast gibi islemler yapildiktan sonra, parcadaki denge
durumunun belirlenmesine gore kalinti gerilme Ol¢limii yapilmaktadir. Tahribatsiz
yontemlerde ise malzemenin fiziksel ve kristalografik 6zellikleri kullanilarak kalinti
gerilmeler hesaplanmaktadir. Yontemlerden hangisinin kalinti gerilme Ol¢limiinde

kullanilacagina; malzemenin tiiriine, kalinti gerilmenin tipine, Olgme sirasinda
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olusabilecek problemlere, Ol¢ciim alma sayisina, parca geometrisine, laboratuvar

sartlarina, 6l¢lim hassasiyetine ve maliyete gore karar verilmektedir [23].

Cizelge 2.1 : Kalint1 gerilme 6l¢iim yontemleri.

Tahribath Yontemler Tahribatsiz Yontemler
Tabaka Kaldirma X-Ism1 Kirinimi
Delik Delme Ultrasonik Yontemler
Halka Cekirdek Manyetik Yontemler
Kanal A¢ma Termoelastik Yontemler
Kesit Profili Ol¢iimii Fotoelastik Yontemler
Tip Yarma

Ince Kesitlere Ayirma

2.2.3.1 Tahribatsiz yontemler

Tahribatsiz Ol¢lim yoOntemlerinde malzemenin ¢esitli fiziksel ve kristalografik
Ozelliklerinden faydalanilarak kalinti gerilmeler hesaplanabilmektedir. Kalinti
gerilmeleri 6lgmek i¢in en ¢ok kullanilan tahribatsiz yontemler; X-1s1m1 difraksiyonu,

ultrasonik, manyetik, termoelastik ve fotoelastik yontemlerdir.

X-151n1 difraksiyonu

Kristal yapidaki bir malzeme X-i1sinina maruz birakildiginda, kalintt gerilmeleri
hesaplamak i¢in maksimum difraksiyon siddeti ol¢iiliir. Bu 6lglimiin amaci1 Bragg
yasalarin1  kullanarak difraksiyon diizlemlerinin diizlemleraras1 mesafelerini
hesaplamaktir. Kalint1 gerilmenin hesaplanmasi, gerilmeli ve gerilmesiz malzeme
arasindaki diizlemleraras1 mesafenin gozlemlenmesine baglhidir. Diizlemlerarasi

mesafedeki farkliliktan kalint1 gerilme 6l¢timii gergeklestirilmektedir [24].

Dedektor 20 acisinda konumlandirildiginda, Bragg yasalar1 6 degerinin bulunmasi
icin kullanilir. Difraksiyon, atomun tanelerinde “d” kadar mesafe ile diizlemler

tizerinde olusur. Difraksiyon bolgesi yaklasik 20 pm kadardir. Bragg yasasi
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kullanilarak buradan bilinmeyen degerler bulunabilir. Bragg yasasi Denklem 2.9°da,
difraksiyon dedektdriinlin sematik gosterimi Sekil 2.17°de verilmistir. Denklemde A;
dalga boyunu, d; diizlemleraras1 mesafeyi, 0 ise yansima agisini temsil etmektedir.

nA = 2d sin6 (2.9)

. Dedektdr
X-151m tiipi

Siddet

a i S -

Sekil 2.17 : Difraksiyon dedektdrii [24].

Difraksiyona ugramis bolgede bir basma etkisi varsa, “d” degeri gerilmesiz hale gore
daha biiytlik olacaktir. Bu, Poisson etkisinden dolay1 olusan bir durumdur. Diger bir
deyisle, yana yatirilmis ylizey nedeniyle, X-isinlar1 diger yeni taneleri difrakte
etmeye baglayacagindan difraksiyon diizlemlerinin yonlenmesi gerilme yoniine gore
daha dik olacaktir. Boylece, 20 degeri biiyliyecek ve diizlemlerarast mesafe gerinim
Olcer gibi davranacaktir. Dolayisiyla bu yontem ile yapilan dl¢iimler makro ve mikro

gerilmelerin toplamini verecektir [24].

X-151n1 kaynaginin 6l¢lim tizerinde onemli 6l¢iide etkisi vardir. Elektronlar yiiksek
voltajlt vakum tliptinde hizlanip cam veya metal yiizeye carparlar. 1895°1i yillarda,
W.C. Rontgen (1845-1923) katot 1sinlarindan farkli olan yeni bir tip 151n bulmustur.
Bu radyasyon tipi X-1s1m1 olarak adlandirilmistir ve bu tip radyasyonlarin miktar
belirgin degildir. X-15mn1 teknolojisi Rontgen teknolojisine benzemektedir.
Glinlimiizde tungsten filamanli katotlarda vakum altinda 1smarak iiretilen
elektronlarin  metal bir hedefle c¢arpismast miimkiindiir. Elektronlar anot
dogrultusunda hizlandirilirlar ¢iinkii katot negatif potansiyele sahiptir. Anoda ¢ok
yiiksek hizda carpan elektronlar X-1s1n1 iiretmektedir. Sekil 2.18’de modern X-1s1n1

tiipiiniin temel bilesenleri sematik olarak gosterilmistir [24].
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Sekil 2.18 : Modern X-1s1n1 tiipiiniin temel bilesenleri [24].

Numuneye X-1s1n1 demeti etkidiginde fotonlar elektronlarla ¢arpisir ve farkli yonlere
sacilirlar. Bu carpismalar elastik veya elastik olmayan c¢arpisma olarak ikiye
ayrilmaktadir. Carpisma sonucunda, sagilmalar da iki tiirde olusur. Foton ve elektron
arasinda bir momentum transferi olmadigi zaman koherent bir sagilma meydana
gelirken, ikili arasinda momentum transferi oldugunda koherent olmayan, inelastik
bir sacilma gerceklesir. Bu momentum transferi, enerji kaybia ve daha uzun dalga

boyu olusumuna neden olmaktadir [24].

Atomlar arasindaki mesafe diizenli araliklarda oldugunda, sagilan radyasyon ara
kesisim noktalarindan ge¢mektedir. Bragg yasasi, yapisal ara kesisim noktalarinin
anlagilmasimi saglar. Ayrica yapisal analiz ile kalinti gerilme Olglimlerinin de
temelini olusturur. X-1s1lar kristal yapidaki bir malzemeye carptiginda, bu ¢arpma
yalnizca ylizeydeki atomlarla ilgili degil; yiizeyden merkeze dogru yaklasik 20 um
derinliklerdeki atomlarla da ilgilidir [24].

Bragg yasalariin daha net anlasilabilmesi i¢in asagida birtakim varsayimlar

verilmistir.
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1. X-1sinlart hareketli dalgalar olarak kabul edilmektedir.

2. Bir noktaya ulagan dalgalar arasindaki yoriinge farki diizlemlerarasi

mesafenin lineer bir fonksiyonudur.

3. Sagilma elastiktir ve carpisma sirasinda enerji muhafaza edilir. Bu gelen ve

difrakte olan 151n arasinda faz farki olmadigi anlamina gelmektedir.
4. Numune igerisinden sac¢ilmis dalgalar tekrardan sagilmamaktadir [24].

X-151m1 difraksiyon teknigi ile gerilme Ol¢limii Lester ve Aborn tarafindan 1925
yilinda bulunmustur. Daha sonralari, Sachs ve Weerts bu yontemin dogrulugunu
kanitlamigtir. X-1s1n1  difraksiyonu kalinti gerilmeleri hesaplamak i¢in en sik

kullanilan tekniklerden biridir [24].

X-151m1 difraksiyonu ile kalint1 gerilme 6l¢iimii i¢in farkli yontemler gelistirilmistir.
Bunlar, Williamson-Hall metodu, Sin?¥ (Rocking) teknigi, FIM metodu ve Warren-
Averbach teknigidir.

Williamson-Hall metodunda malzemeye diisiik giris agilariyla (1-5°) XRD analizi
yapilir ve biitiin pikler icin degisik numune dondiirme acilarinda (V) diizlemler
arasindaki mesafe degisimi kullanilarak kalint1 gerilme hesaplanir [25]. X-1sinlar
difraksiyon analiz sonuglarindan elde edilen piklerin incelenmesi sonucunda tane
boyutu ve kalintt gerilmeler hakkinda bilgi alinabilmektedir. Tane boyutu

hesaplamalarinda Scherrer bagintis1 yaygin olarak kullanilmaktadir (Denklem 2.10).

D= KA
~ B cosb

(2.10)

Ancak bu bagmtida pik genislemesinin nedeninin tane boyutundaki kiigiilme oldugu
kabul edilmektedir. Bununla birlikte miihendislik malzemelerinin ¢ogunda kristal
icerisinde homojen olmayan kafes deformasyonlar1 da bulunabilmektedir. Bu
deformasyonlar difraksiyon piklerinin kalinti gerilme kaynakli olarak da
genislemesine neden olmaktadir. Tane boyutu ve kafes deformasyonunun pik
genislemesine olan ortak etkisinin ayirt edilmesinde Scherrer formiilii yetersiz
kalmaktadir. Bu yetersizligi ortadan kaldirmak amaciyla cesitli ¢alismalar yapilmis
ve Williamson-Hall (modifiye Scherrer formiilii) bagintis1 gelistirilmistir. Temel

olarak  Williamson-Hall  yonteminin  kullanilmasiyla, kafes  icerisindeki
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deformasyonlar hesaplanabilmektedir. Bu deformasyon degerlerinden hareketle tane

icerisindeki kalinti gerilmelerin hesaplanmasi miimkiin olabilmektedir. Kalint1

gerilme icermeyen bir 6rnek numunede diizlemler arasi mesafenin basma ve ¢ekme

yoniindeki gerilme ile degisimi Sekil 2.19°da verilmistir [25].

Gerilmesiz

Makrogerilme i
uniform gerilme <= —-ﬁ i
distorse latis Vo
( ) Uniform gerilme '

Mikrogeriime 1 l'
uniform olmayan gerilme
(distorse latis) T

Uniform olmayan gerilme

Pik pozisyonu

kaymis
(latis sabiti

degismisg)

Pik genisligi

degismis

Sekil 2.19 : Gerilme sonucu piklerde meydana gelen degisim [25].

Pik geniglemesindeki tane boyutunun, kalinti gerilmelerinin ve cihazin ortak

etkisinin hesaplanmasi B¢, Pp ve Pcinaz degerlerinin asagida verildigi

toplanmastyla miimkiindiir.

ﬁt‘)lgl’im = B¢ + Bp + Beinaz

ﬁt‘)lgl’im — Beinaz = Be + Bp

Btot = Be + Bp

KA
D cos @

Btot = P+ Pfp = Cetan 8 +

K
Brorcos 8 = 4esinf + —
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Cizelge 2.2 : Williamson-Hall metodu i¢in kullanilan formiillerin sembol tablosu.

Semboller Aciklamalari

Boslciim Deney sonucu bulunan pik genislemesi (FWHM)
Be Kalint1 gerilme kaynakli pik genislemesi
Bp Tane boyutu kaynakli pik genislemesi
Beihaz Cihaz kaynakli pik genislemesi

€ Kalint1 gerilme

D Tane boyutu

0 Bragg acisi

A Dalga boyu (= 1,5418 A)

K Scherrer sabiti (= 1)

C Stokes-Wilson sabiti ( = 4)

Denklem 2.15°teki formiil kullanilarak x ekseni sin6, y ekseni de B*cosf olacak
sekilde cizilen grafigin egimi 4*¢ degerini, y eksenini kestigi nokta ise (KA)/D

degerini vermektedir.

B*coso
+
LM
+ =
+. =

sin®d

Sekil 2.20 : Sin6 - B*cos0O grafigi.
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Kalinti gerilme hesaplamalarinda Williamson-Hall teknigine ek olarak, Sin*¥
(Rocking) yontemi de kullanilmaktadir. Bu teknikte malzemeye ait XRD analiz
sonucunun yliksek agilardaki uygun siddete sahip bir piki secilir ve bu pik icin
degisik numune dondiirme agilarinda (V) diizlemler arasindaki mesafe degisimi

kullanilarak kalint1 gerilmesi hesaplanir.

FIM metodunda Williamson-Hall metodunda oldugu gibi ince film XRD teknigi
kullanilmaktadir. Incelenecek numunenin XRD analizi yapilip sin®P - Ad grafigi
cizilmektedir. a, grafigin egimini; E, malzemenin elastisite modiiliinii; v, Poisson
oranini; 04 ise malzemedeki kalinti gerilmeyi vermektedir. Sekil 2.21°de verilen
grafigin egimi bulundugunda, malzemenin elastisite modiilii ve Poisson orani

bilineceginden; kalint1 gerilme 6l¢limii miimkiin olacaktir.

axFE
Op = 1+v (2.16)
+
300 +
- +
+
200 +
= + + \
ﬂ = +
160 m (1+v)*ﬁ,-:-
a ++ Egim=
I +
+
e L
=
g
.-*I[_L]
sin® @

Sekil 2.21 : Gerilme sonucu piklerde meydana gelen degisim [25].
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Diger bir ad1 da Fourier analizi olan Warren-Averbach yonteminde ¢ok kiiciik taneli
(nanometre mertebelerinde) malzemelerde tane boyutu ve kalinti gerilmesi analizi
yapilmaktadir. Bu teknik daha ¢ok dislokasyon ve hata yogunlugunu tespit etmek

icin kullanildigindan kalint1 gerilme 6l¢iimlerinde ¢ok fazla kullanilmamaktadir [26].

Diger yontemler

Tahribatsiz yontemlerde X-1smm1 difraksiyonuna ek olarak; ultrasonik, manyetik,

fotoelastik ve termoelastik yontemlerle de kalint1 gerilme 6l¢iimii yapilabilmektedir.

2.2.3.2 Tahribath yontemler

Tahribath yontemlerde Oncelikle analiz edilen parcadan bilingli olarak malzeme
kaldirilarak yeni bir gerilme durumu olusturulur, ardindan yer degistirmeler
Olciilerek gerilmedeki bolgesel degisim belirlenir ve son olarak elastisite teorisi
kullanilarak kalinti gerilmeler hesaplanir [27]. En c¢ok kullanilan tahribath
yontemlere O0rnek olarak; tabaka kaldirma, delik delme, halka c¢ekirdek, kanal agma

ve kesit profili 6lgme yontemi verilebilir.

Tabaka kaldirma

Tabaka kaldirma yonteminde elektrokimyasal veya kimyasal islemler kullanilarak,
malzeme ylizeyindeki kalinti gerilme barindiran ince tabakalar kademe kademe
kaldirilir, béylece momentlerin ve i¢ gerilmelerin dengelenmesi saglanmis olur. Bu
dengelenmeden dolayr olusan sekil degistirmeler, kaldirilan tabakadaki gerilmelerle

iligkilendirilerek kalint1 gerilme 6l¢timii yapilir [28].

Delik delme

Bu yontemde numuneye 06zel olarak tasarlanmis rozet tipi gerinim Olgerler
yapistirilir. Ardindan geometrik merkezde, genel olarak 0,4 - 2 mm derinliginde, s1g
bir delik delinir. Delik icerisindeki gerilmeli tabakanin uzaklastirilmasi, malzeme
cevresindeki gerilmeleri yeniden diizene sokmakta ve rozetteki gerinim oOlgerler

buradaki gerilme gevsemelerini hesaplamaktadir [29].
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Halka c¢ekirdek

Delik delme yonteminin bir baska bicimi olan halka ¢ekirdek yonteminde delik
delme metodundaki gibi bir delik delinecegine rozetin dis kenar1 civarinda ¢evresel
bir kanal acilir. Bu yontem genel anlamda 0,1 - 6 mm derinlikteki kalint1 gerilmeleri

slgebilmektedir [30].

Kanal acma

Bu yontemde kalint1 gerilmeleri belirlemek i¢in numune yiizeyinde kii¢iik bir kanal
acilmaktadir. Kanalin agilmasi ile baglantili olarak kanala dik kalinti gerilmeler
gevsemektedir. Bunun neticesinde numune igerisindeki gerilmeler yeniden diizene
girmekte ve kanal ¢gevresinde olusan kanala dik gerilme gevsemeleri gerinim olgerler

vasitastyla hesaplanmaktadir [29].

Kesit profili ol¢iimii

Malzemedeki kalinti gerilmeleri hesaplamak maksadiyla numune kesilerek ikiye
ayrilir. Parcada kalinti gerilme bulunuyorsa yiizey kesit profili kesme diizleminden
ayrilacaktir. Kesme igslemi neticesinde ortaya ¢ikan kesit profili kalint1 gerilmelerle
bagdastirilir. Yontem tahribatli olmasma karsin kullanimi kolaydir ve tiim kesit
diizlemi boyunca kalint1 gerilmeleri ucuz ve hizli bir sekilde hesaplayabilmektedir.
Yontemin en eksik yonii yalnizca kesme diizlemine dik kalinti gerilmelerin

Olctilebilmesidir [31].
2.2.3.3 Alternatif yontemler

indentasyon metodu

Kalint1 gerilme 6l¢limii i¢in pek ¢ok yontem gelistirilmesine kargin, bu yontemlerin
genel kullanimlar1 yaygin degildir ve maliyetleri yiiksektir. Bu nedenle alternatif

metodlara ihtiya¢ duyulmustur ve bu yontemler iizerinde arastirmalar siirmektedir.

Indentasyon ydntemi malzemenin kiigiik derinlik skalalarinda mekanik &zelliklerini
6lgmek igin kullanish bir yontemdir. indentasyon prosesinde temel olarak yiike bagl
olarak yer degistirme goézlemlenir. Yik-derinlik datalart sertlik, elastisite modiilii,
kirilma toklugu ve akma gerilmesi gibi farkli mekanik o6zelliklerin bilinmesini

saglamaktadir. Indentasyon sisteminde elektromanyetik bir yiikleme sistemi bulunur

29



ve yiik malzemeye bu sistemin yardimiyla uygulanir. indentdr numune ile temas eder
ve yer degistirme sensdrii yer degistirmeyi hesaplar. Indentasyon test mekanizmasi

Sekil 2.22°de sematik olarak gdsterilmistir [32].

A2,
b

Ye@gi;t' 16 sensori

J‘ |
":Elnteitor

Numune 7

%

Sekil 2.22 : Indentasyon test mekanizmasi [32].

Malzemenin mekanik Ozelliklerinin tayini i¢in yiikleme-bosaltma egrileri ¢izilir.
Yiikleme evresi malzemenin elastik-plastik deformasyonunu igerir ve uygulanan yiik

Denklem 2.17 ile hesaplanir.
P = Ah? (2.17)

P, indentasyon yiikiinli; A, indentoriin geometrisine ve malzemenin mekanik
Ozelliklerine bagli olarak degisen bir sabiti ve h, batma derinligini verir. Tipik bir P-h

egrisi Sekil 2.23’te verilmistir.

Indentasyon ydntemiyle malzemenin mekanik &zelliklerini belirlemedeki en 6nemli
kademe, kalint1 etkilerinin tahmini alanini hesaplamaktir. Tahmini alan
hesaplanirken indentoriin geometrisi ve azami yiik altinda numuneye temas derinligi

biiylik 6nem arz etmektedir [32].

Genel olarak indentasyon yoOntemiyle kalintt gerilme Ol¢ctimi iki farkli yolla
yapilmaktadir. Bunlardan biri indentasyon kirilma teknigi iken bir digeri P-h egrileri

kullanilarak yapilan indentasyondur. Kirilma tekniginde kalint1 gerilme iceren alanda
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olusturulan dairesel catlaklar vasitasiyla kalinti gerilmeler hesaplanir. Catlaklarin
uzunlugu kalint1 gerilmenin yonii ve siddeti hakkinda bilgi vermektedir. Bu yontem

yalnizca seramik gibi kirilgan malzemelere uygulanir [32].

1000;
(mN) '

6§00~
200-

200;
' Batma
derinligi, h
(mm)

Sekil 2.23 : Yiik (P) - batma derinligi (h) egrisi [32].
a) indentasyon kirllma metodu

Indentasyon kirilma yonteminde klasik kirilma mekanizmasi etkindir. Genel olarak
Sekil 2.24’te goriildigii gibi agisal yonlenmis catlaklar ile kalic1 bir deformasyon
yaratilmaktadir. Kirilgan malzemelerde Vickers ve Knoop gibi sert indentdr uglari
kullanildiginda agisal, orta ve yanal gatlaklar olusmaktadir. Uygulanan yiik diisiik
oldugunda agisal catlaklar malzemenin derinliklerine kadar genisleyemeyebilirler.
Yiik yeteri kadar yiiksek oldugunda agisal ve orta catlaklarin birbirinden ayirt

edilmeleri miimkiin olmamaktadir. Bu yontemde kalinti gerilme Denklem 2.18

kullanilarak bulunmaktadir. Formiilde o, kalinti gerilmeyi, K, kirilma toklugunu,
¢, kalintt gerilme icermeyen c¢atlak uzunlugunu, ¢ gerilme durumundaki catlak

uzunlugunu vermektedir. Kalint1 gerilmenin isareti ¢ ve ¢,degerlerinin

kiyaslanmasiyla hesaplanir. ¢ daha biiyiikse ¢ekme gerilmesi, daha kiigiikse basma
gerilmesi etkindir. Bu davranisin temel nedeni, ¢ekme gerilmesi ¢atlagi genisletme

egiliminde iken, basma gerilmesinin ¢atlagi daraltma egiliminde olmasidir [32].

1—(0 _0)3/2
=+K | —2 —— 2.18
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Sekil 2.24 : Vickers indentasyonunda ¢atlak olusumu [32].
b) P-h egrisi metodu

Indentasyon P-h egrisi yonteminde ise malzemenin deformasyon davranisi hakkinda
daha fazla bilgi elde edilmesi miimkiindiir. Yontemin temeli gerilmeli ve gerilmesiz
malzemenin temas alanlar1 arasindaki farka dayanmaktadir. Basma kalint1 gerilmeli
malzemenin gercek temas alani gerilmesiz malzemeden biiyiik olurken, ¢ekme
kalint1 gerilmeli malzemenin temas alani daha kiiclik olur. Bu durum, basma
gerilmesi altindaki malzemelerin ayni derinlige niifuz edebilmesi i¢in daha fazla yiik
uygulanmasina ihtiya¢ duymasindan kaynaklanir. Sekil 2.25’te gerilmesiz, basma

gerilmeli ve ¢cekme gerilmeli malzemenin P-h grafigi verilmistir [32].

dP = RU basma kalinta
B2, % A dh }'d___r__——f’ ¢ gerilmesi
]
I
________________ -; | R _
Pmax,() ,':,’ e Gx,ﬂ =0
! 7 R
7/ s .
P~ hz P I %0  cekme kalinta
Pl LR | gerilmesi
- ’ . - ’ ""r :
-« - i 1
2 rd _ - - :
- . - - ]
- : -
R nax h hy

Sekil 2.25 : Malzemenin gerilmesiz ve gerilmeli durumlarindaki P-h egrisi [32].
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¢) Q. Wang metodu

Q. Wang adli aragtirmaci derinlik sensorlii indentasyon yontemiyle iyon asilayarak,
endiiklenen kalint1 gerilmeleri aragtirmistir. Yontemde numunenin iyon asilanan ve
asillanmayan bolgeleri kullanilmistir.  Sekil 2.26’da siirtlinmesiz, yar1 statik
indentasyon uygulandigr durumdaki elastoplastik yiikleme ve elastik bosaltma
egrileri goriilmektedir. Es iki eksenli kalint1 gerilme girintili yiizeye uygulanmis ve
kalint1 gerilme indentasyon derinligine {iniform olarak dagilmistir. Indentér icin yiik
ve batma derinligi, Kick kanunu ile iliskilidir. Kick kanunu Denklem 2.19 ve

Denklem 2.20’de belirtilmistir [33].

Yiik 4
Pmu.t _________

Yikleme -

>

0 |
hr Derinlik fmx

Sekil 2.26 : Elastoplastik ylikleme ve onu takip eden elastik bosaltma i¢in yiik (P) —
derinlik (h) egrisi [33].

P = C,h’ (elastoplastik yiikleme durumu igin) (2.19)

P = C,(h—h,)’ (elastik bosaltma durumu igin) (2.20)

Cp elastoplastik kismin katsayisi iken C, elastik kismin katsayisidir. Bu katsayilarin

karakteristigini malzeme 6zellikleri ve indentdr geometrisi belirlemektedir [33].
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Indentasyon alami, yiikleme boyunca elastoplastik enerji altinda kalirken, bosaltma
stiresince elastik enerjisini geri kazanmaktadir. Yiikkleme ve bosaltma egrilerinin
arasinda kalan Sekil 2.26’daki tarali alan, plastik deformasyon boyunca gerceklesen
enerji kaybmi ve yilizeydeki kalinti gerilmeden kaynakli elastik enerjiyi verir.
Uygulanan P yikiinlin integrali alinarak, bu tarali alan derinlige bagli olarak
bulunmaktadir (Denklem 2.21).

Pinax Pinax P h
U= j C, hidh~ j ce(h—h,)zdh=% 2.21)
0 h,

Indentasyona ugramis yiizeyde &nceden var olan kalinti gerilme, indentasyon
boyunca malzemenin gosterecegi elastik davranisi belirleyen en 6nemli faktordiir.
Bununla birlikte kalint1 gerilme, P-h egrisinin bosaltma evresini etkilememektedir.
Sekil 2.27°de kalinti gerilmeli malzemenin yiikleme ve bosaltma egrileri ile

gerilmesiz malzemenin yiikleme egrisi gosterilmektedir [33].

Gerilmeli numunede | Gerilmeli numunede
ytkleme | bosaltma

numunede
yiikleme

-
hy  Derinlik

1

| Gerilmesiz
|

|

Sekil 2.27 : Yiizeyi gerilmeli ve gerilmesiz numuneler i¢in indentasyon yiik — batma
derinligi egrisi [33].

Sekil 2.27°deki OA, AB ve OB egrileri ile ¢evrelenmis alan, kalinti gerilmeden

kaynaklanan elastik enerjiyi vermektedir (Denklem 2.22).
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h-h, (2.22)

UOAB = UOAC - UOBC = 3 v

Es iki eksenli kalint1 gerilme durumunda kalint1 gerilmeden kaynakli enerji Denklem

2.23’teki formiille hesaplanmaktadir [33].

h
( 2

Upis = IZﬂhz tan’ ao,, dh = Eﬂtan2 ah’o
0

(2.23)

residual

Burada « diger keskin indentorler i¢in geometrik faktordiir. Sonug olarak, derinlik
sensorlil indentasyon ile kalint1 gerilme 6l¢iimii i¢in Q. Wang yonteminde kullanilan
formiil Denklem 2.24’te verilmistir. Burada « konik uglu indentdriin yarimacisidir
ve keskin uglu diger indentorler i¢in indentdr geometrisine bagli olarak degisiklik

gosteren bir dogrulama katsayisi olarak da diisiiniilebilir.

B-b

=—-1 "2 2.24
27 tan® ath,’ 229

res

Bu caligmada, Q. Wang metodu kullanilmistir.

2.3 Daha Once Yapilmis Calismalar

Hosmani ve arkadaslarinin, vanadyum alasim elementinin nitriirleme davranigina
etkisini incelemek iizere yaptiklari ¢alismada [34], agirlik¢ca %2 ve %4 V igeren Fe-
V alasimli numunelere 580°C’de, Kn= 0.103 atm™/? nitriirleme potansiyelinde, 10
saat boyunca nitriirleme yapilmis ve nitriirlenen malzemeler su verilerek
sogutulmustur. Calisma sonucunda %4 V igeren Fe-V alagiminin ylizeyinde katmanl
VN vyapisimin olustugu goriilmiistiir. Diflizyon bdlgesinde ise ¢ok iyi dagilmis,
mikroskopalti, koherent VN ¢okeltileri meydana gelmistir. Katmanlt VN yapisinin
gorece olarak daha diisiik sertlikte oldugu ve koherent VN c¢okeltilerinin oldugu
bolgede yiiksek sertlik degerlerine ulasildig: tespit edilmistir. Yiizeydeki katmanl
VN c¢okelti davranisi siireksiz irilesme mekanizmasindan kaynaklanmaktadir. Ferrit
matrisindeki koherent VN ¢okeltilerinin yerini nitriirleme devam ettikge, serbest
yilizeyden ve tane sinirlarindan baglayarak siireksiz irilesen VN kolonileri almaktadir.
Stireksiz  irilesme  mekanizmasmnin  itici  giicli, alasimdaki  vanadyum
konsantrasyonudur. %2 V igeren Fe-V alasiminda vanadyum miktar1 siireksiz

irilesme olusumu i¢in yeterli olmamistir. Nitriirlenmis numunelere yapilan analiz
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sonucunda nitriirlenmis bolgede, vanadyumun VN olarak cokelti olusturmasi ve
ferrit matrisine difiize olan azotun doygunluga ulagmasi i¢in gerekli olan miktardan
daha fazla azot bulunmustur. Yapidaki bu azot fazlaligi, difiizyonun ¢ekirdege dogru

devam etmesini saglamis ve difiizyon tabakasinin kalinligini artirmistir [34].

s

Sekil 2.28 : %4 V igeren Fe-V alasimindaki siireksiz irilesme mekanizmasinin (a)
optik mikroskop goriintiisti, (b) SEM goriintiisti [34].

Sekil 2.28’de ferrit matrisindeki koherent cokeltilerin yerini kismi olarak alan

stireksiz irilesme gostermis inkoherent VN yapisinin optik mikroskop ve taramali

elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri verilmistir.

Calliari ve arkadaslarinin yaptiklar1 ¢alismada [35], Onceden dekarbiirizasyonu
gerceklestirilen ¢elikler nitriirlenerek mikroyapilart incelenmistir. Calismada
kullanilan 42CrMo4 ¢eligi 800-900°C sicakliklarinda farkli siirelerde dekarbiirize
edilmis, numunelerin dekarbiirizasyon bolgeleri 150-500 pm araliginda degismistir.
Daha sonra farkli kosullarda nitriirlenen numuneler Nital ile daglanip mikroyapilari
incelenmistir. Caligma sonucunda yiizey sertliginin dekarbiirizasyon ile birlikte az da
olsa distligli goriilmiistiir. Dekarbiirizasyonun endiistriyel anlamda c¢ok biiyiik
teknolojik 6zellikler kazandirmadigi, yalnizca yiizey sertligi ve diflizyon tabakasi
kalinliklarinda kii¢iik bir diisiis meydana getirdigi goriilmiistiir. Sekil 2.29°da
dekarbiirizasyon yapilan ve dekarbiirizasyon yapilmayan iki farkli ¢eligin nitriirleme
sonrasi GDOES analizi sonuglar1 verilmistir [35]. Bu sonuglara gore onceden
dekarbiirize edilmis numunelerde azot konsantrasyonu ylizeyde ciddi oranda
artmistir. Bu durum beyaz tabakanin poroz ve kirilgan bir yapiya sahip olmasina

neden olmustur [35].
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Sekil 2.29 : (a) Dogrudan nitriirlenen, (b) dekarbiirize edilerek nitriirlenen 42CrMo4
¢eliginin azot - karbon konsantrasyon profilleri [35].

Rocha ve arkadaslarinin yaptigi bir diger calismada [36], plazma nitriirlenen M2
celiginin mikroyapisi ve kalint1 gerilmeleri incelenmistir. Nitriirleme islemi 350, 400,
450 ve 500°C sicakliklarinda iki farkli gaz karisiminda (hidrojen atmosferinde %5 ve
%76 azot) gerceklestirilmistir. Calisma sonucunda yapilan metalografik 6l¢iimlerde
%35 azot igeren deney numunelerinde beyaz tabaka olusumuna rastlanmamistir. %76
azot iceren deney numunelerinde ise sicaklik arttik¢a beyaz tabaka kalinliginin arttig
belirlenmistir. Bu numunelerde beyaz tabakadaki kalinti gerilme o6lgiimleri
incelendiginde sicaklikla birlikte artan tabaka kalinligi nedeniyle yap1 gevreklesmis
ve basma gerilmesi yerini ¢ekme gerilmesine birakmistir (Sekil 2.30a). Sekil
2.30b’de iki farkli gaz karisimi i¢in diflizyon bolgesindeki kalint1 gerilme degerleri
sicakliga bagl olarak verilmistir. Sicaklik arttikga basma kalinti gerilmesinin arttigi,

dolayisiyla olusan yapinin koherent oldugu goriilmektedir.

1000 :
— 600 = —®= 5Vol.% N,, 30 min.
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Sekil 2.30 : Plazma nitriirlenen M2 takim ¢eliginde (a) beyaz tabakadaki, (b)
difiizyon bolgesindeki sicaklik - kalint1 gerilme iligkisi [36].
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Podgornik ve arkadaslarinin ¢alismasinda ise [37], nitriirlenen takim ¢eliklerinde
kalintt gerilme analizi yapilmistir. Nitrlirleme islemi 480, 500 ve 540°C
sicakliklarinda 8, 16, 20, 24 ve 32 saat siirelerinde gerceklestirilmistir. Calisma
sonucunda plazma nitriirlenen numunelerde sicaklik ve siire arttikca, beyaz tabaka ve
difiizyon tabakasi kalinliklarinin arttigi goriilmistiir. Sekil 2.32°de sicak is takim
celiklerinin 480°C ve 20 saat i¢in derinlige bagli kalint1 gerilme sonuglar1 verilmistir.
Bu sonuglara gore nitriirleme siiresi arttikca yiizeydeki gerilmenin basma
gerilmesinden ¢ekme yoniine dogru kaydigi ve diflizyon tabakasinda koherent
yapilarin ¢okeldigi bolgede olusan maksimum basma kalinti gerilmesinin siire ile
birlikte giderek arttigi goriilmiistiir. Sicaklik artig1 ise yiizey gerilmesini fazla
etkilemezken difiizyon tabakasinda meydana gelen maksimum basma kalinti

gerilmesi degerini artirmistir [37].
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Sekil 2.31 : (a) 480°C’de farkl siirelerde, (b) 20 saat farkli sicakliklarda nitriirlenen
sicak is takim ¢eliklerinin derinlige bagli kalint1 gerilme profilleri [37].

Buchhagen ve Bell’in yaptiklari ¢alismada [38] ise, nitriirlenen diisiik alagimli
celiklerin diflizyon bolgelerinde olusan kalinti gerilmeler incelenmistir. 560°C’de
%6 azot iceren gaz atmosferinde, farkli siirelerde yapilan nitriirleme islemleri
sonucunda numunelerde olusan kalintt gerilmeler Sekil 2.32’de verilmistir. Bu
sonuglara gore kisa siire nitriirlenen numunenin yiizeyinde 800 MPa’lik bir basma
kalint1 gerilmesi olusmus ve siire arttikca diger numunelerde bu gerilme degeri
giderek azalmistir. Yine ayni ¢alisma sonucunda, uzun siire yapilan nitriirleme
islemlerinde karbonun kalint1 gerilme tlizerinde 6nemli bir etkisinin oldugu, kisa siire

yapilan nitriirleme islemlerinde ise bu etkinin ihmal edilebilecegi goriilmiistiir.
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Kalint1 gerilme (MPa)

Sekil 2.32 : 560°C’de %6 azot igeren gaz atmosferinde farkl: siirelerde nitriirlenmis
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celigin derinlige bagli kalint1 gerilme profili [38].
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M2 celiginde diisiik basingta ve geleneksel nitriirleme islemleri sonrasi

olusan kalint1 gerilmelerin derinlige bagl olarak degisimi [39].
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Gavronski’nin yaptigr bir diger calismada [39], geleneksel ve diisiik basingta
nitriirleme sonrast M2 c¢eliginde olusan kalinti gerilmeler incelenmistir. Diisiik
basingta nitriirleme sonrasi1 geleneksel nitriirlemeye gore ylizeyde oldukca yiiksek
basma gerilmeleri elde edilmis olup sonuglar Sekil 2.33’de gdsterilmistir. Ayni
calismada incelenen tavlamanin ve tavlama sicakliginin kalint1 gerilme iizerindeki
etkileri Sekil 2.34’te verilmistir. Bu sonuglara gore tavlama sicakligi arttikca
yiizeydeki yliksek basma gerilmesi degerleri azalmakta ve tavlanmamis numunede
yaklasik 100 um derinlikte baslayan ¢ekme gerilmesi, 600°C’de yapilan tavlama

sonrast 65 um derinlikten itibaren olusmaya baslamaktadir [39].
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Sekil 2.34 : M2 celiginde tavlama sicakliginin kalint1 gerilme tizerindeki etkisi [39].
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Onceden su verilmis ve temperlenmis 31CrMoV9 c¢eligi calisma kapsaminda gaz
nitriirleme ile sertlestirilmis; sertlestirilen numunelerin faz analizleri i¢in X-1sinlari
difraktometresi (XRD), mikroyap1 analizleri ve diflizyon tabakasi kalinligmin
belirlenmesi i¢in optik mikroskop, yiizeydeki azot konsantrasyonunun ve beyaz
tabaka kalinliginin tespiti icin GDOES (Glow Desarj Optik Emisyon Spektrometrisi),

sertlik ve kalint1 gerilme Slgiimleri icin ise indentasyon test cihazi kullanilmustir.
3.1 Numunelerin Hazirlanmasi

Nitriirleme deneylerinde kullanilan 31CrMoV9 kalite ¢elik numunelerinin
hazirlanmasi ve 1s1l iglemleri BOSCH firmasi tarafindan gergeklestirilmistir. Tedarik
edilen ¢elikler yaklasik 5 metrelik ¢ubuk formunda olup ¢elikler oncelikle her bir
parcanin kalinligt 13 mm olacak sekilde kesilmistir. Daha sonra esit parcalara
ayrilmis olan celiklere sertlestirme ve temperleme 1sil iglemleri uygulanmstir.
Sertlestirme islemi 870°C’de gerceklestirilmis olup islem siiresi 60 dakikadir.
Sertlestirme isleminin ardindan 560°C’de 2 saatlik siireyle temperleme islemi
yapilmigtir. Celiklerin 1s1l isleminin ardindan esit boydaki parcalar taglanmistir. Isil
islem ve mekanik islemlerin ardindan nitriirlemeye hazir hale gelen numuneler Sekil
3.1’de goriilmektedir. Nitriirleme deneyleri Oncesinde yiizeylerinin korunmasi
amaciyla yaglanan numuneler alkol ve asetonla temizlenmis ve her deney icin 3’er
adet numune, sicaklik dagilimmin en iyi oldugu yer olan firinin ortasina
yerlestirilmistir. Deneyde kullanilan 31CrMoV9 c¢eligi nitriirasyon ¢eligi olup

kimyasal bilesimi Cizelge 3.1’de verilmistir.

Cizelge 3.1 : 31CrMoV0 ¢eliginin kimyasal bilesimi.

Kimyasal C Si Mn Cr Mo \Y
Bilesim
(%) 031 040 055 2,50 0,20 0,15
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Sekil 3.1 : Nitriirleme deneyinde kullanilan numuneler.

3.2 Numunelerin Gaz Nitriirlenmesi

Nitriirleme deneyleri genel olarak isitma, nitriirleme ve sogutma olmak iizere ii¢
asamada gergeklestirilmistir (Sekil 3.2). Firin tiim deneylerde belirlenen sicakliga
(525°C) oda sicakligindan 10°C/dak 1sitma hiziyla azot atmosferinde (200 L/saat)
isitilmistir. Sicaklhigin - belirlenen  nitriirleme  sicakligina ulagmasiyla  birlikte
numuneler nitriirleme potansiyeline gore degisen farkli azot, amonyak ve hidrojen
akis hizlarinda 2, 3, 4 ve 6 saat siirelerle nitriirlenmistir. Nitriirleme asamasinin

ardindan firin azot atmosferinde (200 L/saat) oda sicakligina sogutulmustur.

Nitrirleme
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Sekil 3.2 : Nitriirleme isleminde izlenen agsamalar.

Yapilan ilk nitriirleme deneylerinde Oncelikle farkli Kn degerlerinde nitriirleme

davraniginin incelenmesi amaglanmis, bu sebeple nitriirleme siiresi sabit tutulmustur.

Deneylerde kullanilan nitriirleme potansiyeli Ky = PA;—I;: formiiliiyle hesaplanmustir.
P

Deneylerde kullanilan Hz gazinin debisi, nitriirleme sicakligy, nitriirleme potansiyeli

ve nitriirleme siiresi Cizelge 3.2°de verilmistir. H> gazi nitriirleme prosesinde
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seyreltici gaz olarak kullanildigindan H; gazinin debisi, nitriirleme potansiyelini
ayarlamak icin degistirilmistir. N> ve NH3 gazlarinin debileri ise biitiin deneylerde
sabit tutulmustur (N2 i¢in 200 L/saat, NH3 i¢in 75 L/saat). Kn = 1.0 atm™"? nitriirleme
potansiyelinde numuneler 2, 3, 4 ve 6 saat siirelerde nitriirlenip nitriirasyona siirenin

de etkisi incelenmistir.

Cizelge 3.2 : Nitriirleme deney parametreleri.

Deney H: Gazinin Debisi 1;?::::::;3‘; Siire Sicakhik
1 475 L/saat Ky = 0.2 atm™ 2 saat 525°C
2 265 L/saat Kn = 0.4 atm™"? 2 saat 525°C
3 195 L/saat Kn = 0.6 atm™"? 2 saat 525°C
4 150 L/saat Ky = 0.8 atm™? 2 saat 525°C
5 125 L/saat Ky = 1.0 atm™? 2 saat 525°C
6 125 L/saat Kn = 1.0 atm™? 3 saat 525°C
7 125 L/saat Kn = 1.0 atm™? 4 saat 525°C
8 125 L/saat Ky = 1.0 atm™ 6 saat 525°C

f. =

e & Kontrol Paneli
— -
Yakma Sistemi ' —3 -.-

Sekil 3.3 : Laboratuvar tipi tiip firin, kontrol paneli ve gaz kromatografi cihazi.

Sekil 3.3’te nitriirleme prosesinde kullanilan laboratuvar 6lgekli tiip firin, kontrol

paneli ve gaz kromatografi cihazi (GC) goriilmektedir. Nitriirleme siiresince azot,
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hidrojen ve amonyak olmak iizere ii¢ farkli gaz kullanilmaktadir. Sistemde bir adet
daimi azot temizleme hatti, ii¢ adet de proses gazi i¢in olacak sekilde kiitle akis
kontrol cihazlar1 bulunmaktadir. Firmin dengeli olarak calisabilmesi i¢in gaz giris
basinglart £50 mbar gibi diisiik bir basing degisim aralifinda ayarlanmistir. Firin
sisteminde birer adet oksijen ve hidrojen sensorii bulunmaktadir. Oksijen seviyesi
%1 degerinin altina diismeden amonyak gecisi saglanamamaktadir. O> sensorii firina
oksijen girdigi anda deneyi otomatik olarak durdurmakta ve bdylece oksijen
kacaklarin1 engelleyerek glivenli bir deney ortamu tesis etmektedir. Hidrojen sensorii,
amonyagin par¢alanma miktarni gostermekte ve ayn1 zamanda Kn hesaplamasinda
kullanilmaktadir. Firindan ¢ikan gazlar, dogalgaz yardimiyla yakilarak sistemden

uzaklastirilmaktadir.

3.3 Numunelerin Karakterizasyonu

Nitriirlenen numunelerde iki farkli nitriirleme parametresinin numunedeki kalinti
gerilme tlizerindeki etkisi incelenmistir. 5 farkli nitriirleme potansiyelinde (0.2, 0.4,
0.6, 0.8 ve 1.0 atm™"?) ve 4 farkli siirede (2, 3, 4 ve 6 saat) gaz nitriirleme yapilan

numunelerin ¢esitli cihazlarla karakterizasyonu gergeklestirilmistir.

3.3.1 X151 difraktometresi

Nitriirleme deneylerinin ardindan nitriirleme sonrast olusan fazlarin tayini i¢in
numunelere XRD analizleri yapilmistir. Nitrlirlenmis numunelerin faz yapilarinin
tayininde ince film atagmanli, “Philips PW-3710” model X-1s1m1 difraktometresi
kullanilmistir. Kaplamalarin X-1g1n1  paternlerinin eldesi i¢in 40kV/40mA akim
degerinde (voltaj/akim) Cu-K, 1simast kullanilmistir.  Oncelikle nitriirlenmis
numunelerde beyaz tabaka olusumunun daha net gézlemlenebilmesi i¢in numune
yiizeylerine 1°’lik sabit giris acisinda X-151mm1 gonderilerek X-1s1m1 paternleri elde
edilmistir. Ince film modunda gerceklestirilen XRD analizlerinin ardindan “Gonio”
modunda X-iginlar1 paternleri ¢ekilerek yapida meydana gelen degisiklikler
gozlemlenmistir. Elde edilen XRD paternleri JCPDS (Joint Committee on Powder
Diffraction Standards) paternleriyle karsilastirilarak numunelerin fazlar1 tayin

edilmistir. Kullanilan XRD cihaz1 Sekil 3.4’te goriilmektedir.
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Sekil 3.4 : Philips PW-3710 model XRD cihazi.
3.3.2 Glow desarj optik emisyon spektrometrisi (GDOES)

Nitriirlenmis numunelerin derinligine bagli bilesiminin degisimi Jobin Yvon Horiba
GDProfiler marka GDOES analiz cihazi ile dl¢iilmiistiir (Sekil 3.5). Numunelerin
yiizeyi yaklasitk 5 mm ¢apa sahip dairesel bir alan boyunca argon (Ar) gazi ile
sigratilmistir. Sigratilan hedeflerden elde edilen optik emisyonlar ile derinlige bagh
elemental bir profil elde edilmistir. Elde edilen derinlige bagli karbon ve azot bilesim
profilleri ile beyaz tabakanin kalinligi ol¢iilmiistiir. Difiizyon tabakasi kalinligt
Olciimleri optik mikroskop ve kesitten sertlik 6l¢iimleri ile bulundugundan GDOES

analizleri beyaz tabaka bolgesi bulunduktan sonra devam ettirilmemistir.

Sekil 3.5 : Jobin Yvon Horiba GDProfiler marka GDOES analiz cihazi.

45



Azot profilindeki penetrasyon derinligini belirten eksen, GDOES analizi sonucu
numune yiizeyinde olusan iz derinliginin 6l¢iilmesiyle hesaplanmistir. Normalde
GDOES analizi, element bilesimindeki degisimi siireye bagli olarak vermektedir.
Belli siirelerde Ar gazi ile sigratilan nitriirlenmemis numuneler referans alinarak
yapilan tekrarli deneyler sonucunda olusan izin derinligi Veeco marka Wyko 1100
model optik profilometre ile dlgiilerek ne kadar siirede hangi derinlikte iz olustugu
hesaplanmistir.  Yapilan hesaplamalar sonucunda olusan iz derinliginin
gerceklestirilen analiz siiresi ile birlikte lineer olarak arttigi kabul edilerek GDOES
analizinin verdigi siireye bagli olarak degisen kimyasal bilesim sonuclari, derinlige
bagh olarak degisen kimyasal bilesim sonuglar1 olarak giincellenmistir. Iz derinligi

Olctimiinde kullanilan optik profilometre Sekil 3.6’da goriilmektedir.

Sekil 3.6 : Veeco marka Wyko 1100 model optik profilometre.
3.3.3 Optik mikroskop

Nitriirlenen numuneler kesici disk yardimiyla kesilmistir. Parlatma islemi sonrasinda
kesitlerde olusabilecek yuvarlanmayr Onlemek icin numunelerin yiizeyleri bakir
folyoyla sarilmis, numuneler bu sekilde kesitlerinden soguk bakalite alinmustir.

Bakalitler zimparalandiktan ve 1 pm’luk alumina soliisyonuyla parlatildiktan sonra
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1/3 oraninda etil alkol igerisinde seyreltilmis Adler c¢ozeltisiyle daglanmistir.
Nitriirlenmis 31CrMoV9 numunelerinin Adler ¢ozeltisiyle daglanmasi sonucunda
Adler ¢ozeltisiyle reaksiyona giren diflizyon tabakasi gozle ayirt edilebilir hale
gelmis ve boylece diflizyon tabakasi kalinliklar1 bulunmustur. Bu 6lgiimler Leica

marka optik mikroskop ile yapilmistir (Sekil 3.7).

Sekil 3.7 : Leica marka optik mikroskop.

3.3.4 Sertlik

Numunelerin yiizey sertlik degerleri, Fischer H100 XYPROG mikrosertlik
indentasyon cihazinda 25 mN maksimum yiik altinda 1 saniye araliklarla 50 adimda
Olciilmiistiir. Deneysel hatalarin en aza indirilmesi amaciyla her bir numune igin 25

Ol¢iim yapilmis ve bu dlgiimlerin istatistiksel ortalamasi alinmistir.

Nitriirlenmis numunelerin diflizyon tabakasinin kalinliginin hesaplanmasi ig¢in
kesitlerinden derinlige bagh sertlik 6l¢iimleri yapilmistir. Onceden kesici disk
yardimiyla kesilen numuneler soguk bakalite almmmis ve ylizeyi zimparalanip
parlatilarak indentasyon cihazina yerlestirilmistir. Kesitten alinan sertlik degerleri
yilizeyden itibaren 10 pm’luk hassasiyetle 6l¢iilmiistiir. Derinlige bagl sertlik 6l¢iim
deneyleri yiizeyden 200 um derinliklere kadar 250 mN maksimum yiik altinda 1
saniye araliklarla 50 adimda 6lgiilmiistiir. Ol¢iim yapilan mikrosertlik indentasyon

cihaz1 Sekil 3.8’de gosterilmistir.
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Sekil 3.8 : Fischer HP100 X-Y Prog model ultra mikrosertlik indentasyon cihazi.
3.3.5 Kalint1 gerilme

Numunelerin kalint1 gerilme degerleri, derinlige baghh olarak Fischer H100
XYPROG mikrosertlik indentasyon cihazinda 250 mN maksimum yiik altinda 1
saniye araliklarla 50 adimda oOlgiilmiistiir. Kesici diskler ile kesilen numuneler, ayni
sertlik Ol¢timiinde oldugu gibi, soguk bakalite alinmis, zimparalandiktan sonra
parlatilarak deney cihazina yerlestirilmistir. Yiikleme ve bosaltma egrileri yer
degistirme sensoOrii sayesinde bilgisayar ekraninda goriintiilenmis ve Q. Wang
metoduna gore kalinti gerilmeler hesaplanmistir. Hatalarin en aza indirilmesi
amaciyla her bir numune i¢in 5 Ol¢lim yapilmig ve bu Olglimlerin istatistiksel
ortalamasi alinmustir. indentasyon sonuglart daha sonra, numunelerin yiizeyinden
200 um derinliklere kadar tabaka kaldirilarak ve belli derinliklerde (0, 10, 20, 30, 40,
50, 75, 100, 150 ve 200 pm) numunelere XRD cihaziyla 26= 136-144° araliginda
sin?¥ metodu uygulanarak bulunan kalinti gerilme sonuglariyla karsilastirilmis ve

indentasyon sonuglar1 bir katsay1 yardimiyla dogrulanmastir.
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4. DENEYSEL SONUCLAR

4.1 XRD Analizi Sonuclari

525°C’de 2 saat siireyle nitriirlenmis 31CrMoV9 celiklerinde olusan fazlarin tayini
icin X-1s1m1 difraksiyonu analizi yapilmigtir. 26= 10-80° arasinda c¢ekilen XRD
paternleri Sekil 4.1°de goriilmektedir.
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Sekil 4.1 : 525°C’de 2 saat siireyle farkli nitriirleme potansiyellerinde nitriirlenmis
31CrMoV9 celiginin 1°’lik giris agisiyla elde edilen XRD paternleri.

X-1ginlart numune yiizeylerine 1° sabit giris acgisinda gonderilmistir. 1° sabit girig
acist kullanilmasinin sebebi beyaz tabaka olusumunun daha net gozlemlenmesini
saglamaktir. Oncelikle nitriirlenmemis bir numune referans almarak yapilan
olgiimlerde, diisiik nitriirleme potansiyeline (Kn= 0.2 ve 0.4 atm?) sahip

numunelerde herhangi bir faz olusumu gergeklesmemistir. Kn= 0.6 atm™/2 nitriirleme
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potansiyeline sahip malzemede beyaz tabakadaki ¢y’-FesN fazinin piklerine
rastlanmistir ve bu piklerin siddeti Kn= 0.8 ve 1.0 atm™? degerlerinde artis
gostermistir. Kn= 0.8 ve 1.0 atm™"? nitriirleme potansiyeline sahip numunelerde &-
FesN fazinin da olustugu gozlenmistir. Kn=0.8 atm™’? ve Kn=1.0 atm™/? nitriirleme
potansiyellerinde nitriirlenmis numunelerde demir pikinin tamamen kaybolmamis
olmasi, yiizeyde olusan beyaz tabakanin ¢ok ince oldugunu gostermektedir. XRD
analizine bakilarak, artan nitriirleme potansiyeli ile birlikte beyaz tabakanin olustugu

sonucuna varilmistir.

Sabit giris acistyla yapilan XRD analizlerinin ardindan 6zellikle i¢ gerilme nedeniyle
ortaya cikan piklerdeki kaymalar1 belirlemek amaciyla “Gonio” modunda 6l¢iimler
yapilmigtir. Bu Olglimler de 10-80° araliginda c¢ekilmis fakat piklerdeki
degisikliklerin daha iyi gézlenebilmesi i¢in Sekil 4.2°de 40-50° aralifinda ¢izilmistir.
Nitriirleme potansiyeli arttik¢a demir piklerinin sola kaymasinin sebebi, numunelerde
artan basma kalint1 gerilmeleridir. Nitriirleme potansiyeliyle birlikte basma gerilmesi

artmakta, pikler daha kiiciik agilara dogru kaymaktadir.
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Sekil 4.2 : 525°C’de 2 saat siireyle farkli nitriirleme potansiyellerinde nitriirlenmis
31CrMoV9 celiginin “Gonio” modunda ¢ekilen XRD paternleri.



Nitriirleme potansiyelinin faz olusumuna etkisi incelendikten sonra, sabit nitriirleme
potansiyelinde (Kn= 1.0 atm''?) ve farkli siirelerde (2, 3, 4 ve 6 saat) nitriirlenen
numunelerin “Gonio” modunda XRD analizleri yapilmistir. Artan siireyle birlikte

biitliin numunelerde demir nitriir yapilarinin olustugu goriilmiistiir (Sekil 4.3).
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Sekil 4.3 : 525°C’de Kn= 1.0 nitriirleme potansiyelinde farkli siirelerde nitriirlenmis
31CrMoV9 celiginin “Gonio” modunda ¢ekilen XRD paternleri.

4.2 GDOES Analizi Sonuc¢lar

525°C’de 2 saat siireyle farkli nitriirleme potansiyellerinde nitriirlenmis numunelerin
azot konsantrasyonlarindaki degisimin ve nitriirleme islemi sonrasinda elde edilen
beyaz tabaka kalinliginin belirlenmesi i¢in yapilan GDOES analizinin sonuglar1 Sekil
4.4’te  goriilmektedir.  Nitrlirleme islemi sonucunda en yiiksek azot
konsantrasyonunun numunelerin ylizeyinde oldugu gorilmiistiir. Nitriirleme
potansiyelindeki artigla birlikte numunelerin yiizeyindeki azot konsantrasyonunun
arttig1, beyaz tabakanin olusmaya basladigi ve yine artan nitriirleme potansiyeli ile
birlikte beyaz tabaka kalinhiginin da arttigi gdzlemlenmistir. Azot derisiminin

sabitlendigi derinlikten itibaren difiizyon tabakasi baslamaktadir ve beyaz tabaka
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kalinlig1 bu bolgeden 6nce malzemenin pik verdigi yerden oOlciilmektedir. Kn= 0.6
atm™'2 nitriirleme potansiyeline sahip numunede tek fazli ¢ok ince bir beyaz tabaka
olusmustur. Kn= 0.8 ve 1.0 atm™/2 nitriirleme potansiyelindeki numunelerde ise 0.5-1

um kalinliginda bir beyaz tabakanin olustugu goriilmektedir.
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Sekil 4.4 : 525°C’de 2 saat stireyle farkli nitriirleme potansiyellerinde nitriirlenmis
numunelerin azot konsantrasyon profilleri.

525°C’de farkli siirelerde Kn= 1.0 atm™? nitriirleme potansiyelinde nitriirlenmis
numunelerin GDOES analizi sonuclar1 ise Sekil 4.5’te verilmistir. Nitriirleme stiresi
artttkca beyaz tabaka kalmliginin arttigi goriilmektedir. 2 saat nitriirlenmis
numunenin beyaz tabaka kalinlig1 1 pm civarinda iken, 6 saat nitriirlenmis numunede

beyaz tabaka kalinlig1 2 um olarak 6l¢iilmiistiir.

Beyaz tabaka kalinliginin saptanmasinin ardindan aynt GDOES verileri kullanilarak
bu kez derinlige bagli azot-karbon derisimi iliskisi incelenmistir. 525°C’de farkl
siirelerde ve farkli nitriirleme potansiyellerinde nitriirlenen numunelerin GDOES
analizi sonucu elde edilen azot ve karbon konsantrasyon profilleri Sekil 4.6’da ve

Sekil 4.7°de goriilmektedir. Bu sonuglara gore azot konsantrasyonu numunenin
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merkezine dogru azalirken, karbonlarin yilizeye yakin bdlgede ve beyaz tabakanin
altinda biriktigi gozlemlenmistir. Bu sonu¢ modifiye edilmis ylizeyde azot ve karbon
zengini bolgelerin olustugunu gostermektedir. Beyaz tabakanin altinda ve iistiinde
meydana gelen bu karbon birikmesi ‘“azotun karbonu itme etkisi” olarak
adlandirilmigtir [40]. 31CrMoV9 c¢eliginin bilesimindeki karbon orani diisiik
oldugundan bu karbon birikmesi daha yiiksek karbonlu geliklere kiyasla net olarak
gozlemlenememektedir. Farkli karbon igeriklerine sahip numuneler nitriirlenirken,

karbon igerigindeki artigla birlikte beyaz tabaka kalinlig1 da artmaktadir [41].

Beyaz tabaka olusumunu incelemek i¢in yapilan sabit giris agili XRD analizi
sonuglariyla GDOES analizi sonuglarmin ortiistiigli goriilmiistiir. Beyaz tabakanin
olusabilecegi Kn degerlerinde gerceklestilen nitriirleme prosesi esnasinda sementit
yapist hemen ¢ fazina (Fex3[NC]) dontistirken, v’ fazinin olusumu ferrit iizerinden
yirimektedir [41]. GDOES sonuclarina gore beyaz tabakada goriilen karbonca

zengin ve karbonca fakir bolgeler bu doniisiimlerin sonucunda olugmaktadir.
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Sekil 4.5 : 525°C’de 2, 3, 4 ve 6 saat siirelerinde Kn= 1.0 atm™? nitriirleme
potansiyelinde nitriirlenmis numunelerin azot konsantrasyon profilleri.

53



KNO.2 —N KN 0.4 — N
S— —0C
’:\ —
& g
5 =
£ [0}
= o
i 1| :‘2 3' "' E" é T T T T T T |
o] 1 2 3 4 5 8 7
Derinlik (um) Derinlik {um)
c) d)
KN 0.6 — KN 0.8 —N
—_— c
: M :
s s
z B
o =)
h=d 2
0 [}
T T T T T T 1 T T T T T T 1
o 1 2 3 4 5 6 7 0 1 2 3 4 5 ] 7
Derinlik {um) Derinlik {um)

e)
KN 1.0 JE—
—_—
EJ%
o 1 2 a3 4 5 s 71

Derinlik (um)

Sekil 4.6 : 525°C’de Kn=(a) 0.2, (b) 0.4, (c) 0.6, (d) 0.8, (e) 1.0 atm™"">’de 2 saat
stireyle nitriirlenmis numunelerin azot - karbon konsantrasyon profilleri.
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Sekil 4.7 : 525°C’de Kn= 1.0 atm™"*“de (a) 2, (b) 3, (c) 4, (d) 6 saat siireyle
nitriirlenmis numunelerin azot - karbon konsantrasyon profilleri.
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4.3 Optik Mikroskop Goriintiileri

31CrtMoV9 celiginin nitriirleme Oncesi sertlestirme ve temperleme islemleri
yapilmis, bu islemlerin ardindan numunenin mikroyapisi incelenmistir. Sekil 4.8’de
1500x  biiylitmede  gergeklestirilen mikroyapt incelemesinde, numunenin

temperlenmis martenzit yapida oldugu goriilmektedir.

20 pm

Sekil 4.8 : Nitriirleme 6ncesi 31CrMoV9 c¢eliginin sertlestirme ve temperleme
islemleri sonrasi olugsan mikroyapisi (1500x biiyiitme).

Mikroyapinin belirlenmesinin ardindan, difiizyon tabakasi kalinliklarin dl¢itilmesi
amaciyla, nitriirlenmis 31CrMoV9 celiklerine metalografik analizler yapilmistir. 2
saat boyunca farkli nitriirleme potansiyellerinde nitriirlenmis numunelerin Adler
cozeltisiyle daglanmasi sonucunda elde edilen difiizyon tabakasi kalmliklart Sekil
4.9°da verilmistir. Ayn1 sonuglar Cizelge 4.1°de tablo halinde de gosterilmistir. Optik
mikroskop goriintiilerinde yiizeylerde goriilen sari renkli katmanlar, kesitlerde
meydana gelen yuvarlanmayir Onlemek icin yiizeye sarilan bakir folyoya aittir.
Daglama islemi sonrasinda hesaplanan difiizyon tabakasi kalinliklarinin, nitriirleme

potansiyelindeki artigla birlikte arttigi goézlemlenmistir. Nitriirleme potansiyelinin
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diisiik veya yiiksek olusuna gore, 2 saat nitriirlemenin ardindan difiizyon tabakasi

PR

kalinliklarinin 120-160 um araliginda degistigi goriilmektedir.

Cizelge 4.1 : 525°C’de 2 saat siireyle nitriirlenmis numunelerin difiizyon tabakasi

kalinliklart.
Nitriirleme Potansiyeli Difiizyon Tabakasi
Kn=0.2 atm? 123 um — 126 um
Kn = 0.4 atm™? 130 um — 135 um
Ky =0.6 atm™? 136 um — 140 pm
Kn = 0.8 atm™" 140 pm — 144 um
Kn = 1.0 atm™? 151 um — 160 um

4.4 Sertlik Sonuglar

525°C’de 2 saat siireyle farkli nitriifleme potansiyellerinde ve Kn= 1.0 atm™/?
nitriirleme potansiyelinde farkli siirelerde nitriirlenmis numunelere ait ylizey sertlik
degerleri Cizelge 4.2’de goriilmektedir. Deneysel hatalarin en aza indirilmesi
amactyla her bir numune i¢in 25 Ol¢lim yapilmis ve bu OSlgiimlerin istatistiksel
ortalamast alimmugtir. Sertlik degisiminin daha net olarak goriilmesi igin
nitriirlenmemis numunenin de yiizey sertligi 6l¢lilmiistiir. Yiizey sertlik sonuglarina
gore, nitriirleme potansiyeli ve nitriirleme siiresi arttik¢a yiizey sertlik degerlerinin

arttig1 gozlemlenmistir.

Cizelge 4.2 : 525°C’de farkli Kn degerlerinde ve siirelerde nitriirlenmis numunelerin

yiizey sertlikleri.

Nitriirleme Potansiyeli Nitriirleme Siiresi Sertlik
Nitriirlenmemis - 404 HV
Kx=0.2 atm™"? 2 saat 620 HV
Kn = 0.4 atm™/2 2 saat 692 HV
Kn = 0.6 atm™"2 2 saat 747 HV
Kn = 0.8 atm™/? 2 saat 775 HV
Ky = 1.0 atm™? 2 saat 803 HV
Kn = 1.0 atm™"2 3 saat 853 HV
Kn = 1.0 atm™"2 4 saat 882 HV
Ky = 1.0 atm™? 6 saat 895 HV
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S TR D, IS | B O U A M Wt S SN &t 200 pm

g ~ 200 pm
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136.63 pm 139.40 pm

140.07 pm

200 pm

Sekil 4.9 : 525°C’de Kn=(a) 0.2, (b) 0.4, (c) 0.6, (d) 0.8, (e) 1.0 atm™"*’de 2 saat
sireyle nitriirlenmis numunelerin mikroyap1 goriintiileri (100x biiylitme).

Nitriirlenmis numunelerin metalografik deneylerle hesaplanan difiizyon tabakasi
kalinligmin dogrulanmast ve ayni zamanda yiizeyden merkeze dogru gidildikce
degisen sertlik profilinin de ¢ikarilmasi i¢cin numuneye kesitten sertlik 6l¢iimleri

yapilmigtir. Kesitten alman sertlik degerleri ylizeyden itibaren 10 pm’luk
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hassasiyetle Ol¢lilmiistiir. Elde edilen sertlik sonuglari istatistiksel olarak
degerlendirilmis, sonuglar grafik {istline yerlestirilmistir.
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Sekil 4.10 : 525°C°de Kn= (a) 0.2, (b) 0.4, (c) 0.6, (d) 0.8, (e) 1.0 atm™*’de 2 saat
stireyle nitriirlenmis numunelerin derinlige baglh sertlik degerleri.

Sekil 4.10°da 525°C’de 2 saat siireyle nitriirlenmis numunelerin 250 mN yiik altinda

Kn degerlerine gore derinlige bagl olarak sertliklerinde meydana gelen degisim

gosterilmistir. Derinlige bagl sertlik sonuglarina gore difiizyon tabakasinin kalinlig
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Kn= 0.2 atm'? oldugunda yaklastk 120 upm civarindayken, nitriirleme
potansiyelindeki artisla birlikte Kn= 1.0 atm™? degerinde difiizyon tabakasi kalinlig
150-160 um’a kadar artmaktadir. Sertlik Ol¢timlerinden elde edilen sonuglar ile
metalografik islemlerden elde edilen sonuglarin birbirleriyle uyumlu olduklar

goriilmiistiir.

Sekil 4.11°de ise 525°C’de Kn= 1.0 atm™/? nitriirleme potansiyelinde 2, 4 ve 6 saat
siirelerle nitriirlenmis numunelerin 250 mN yiik altinda derinlige bagl olarak
sertliklerinde meydana gelen degisim gosterilmistir. 4 ve 6 saat nitriirlenmis
numunelerde diflizyon tabakasi kalinliklarinin fazla olacagi disiiniilerek bu
numunelerin Ol¢iimleri 250 pm derinliklere kadar yapilmistir. 4 saat nitriirleme
sonucunda 170-180 pum, 6 saat nitriirleme sonucunda 190-200 pm civarinda bir

tabaka kalinlig1 elde edildigi goriilmiistiir.
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Sekil 4.11 : 525°C°de Kn= 1.0 atm™"*“de (a) 2, (b) 4, (c) 6 saat siireyle nitriirlenmis
numunelerin derinlige bagl sertlik degerleri.
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Yiizeyden merkeze dogru gidildik¢e numunenin sertligi, azalan azot igerigine paralel
olarak azalmaktadir. Difiizyon tabakasi sona erip numunenin nitriirlenmemis kismina
denk gelen bolgelerde sertlik degerleri birbirine yakinsamaya baslamaktadir. Olgiilen
sertligin malzemenin c¢ekirdek sertligine esit oldugu yer, diflizyon tabakasinin
sonlanip nitriirlenmemis bolgenin basladig1 yerdir. Indentasyon yéntemiyle difiizyon

tabakas1 kalinliklar1 buna gore belirlenmistir.

4.5 Kalint1 Gerilme Sonug¢lari

Kalint1 gerilme ol¢iimleri Q. Wang metodu kullanilarak yapilmistir. Q. Wang
metodunda kullanilan konik indentdriin yarigapi dairesel bir geometriye sahip
oldugundan dolay1 sabittir. Bu calismada kullanilan indentér ise Vickers ugludur.
Indentdér geometrisi degistiginde, esitlik de degismektedir. Esitlikte Q. Wang
yonteminde kullanilan o degeri konik indentér icin 65.3°°dir. Bu c¢alismada
kullanilan Vickers indentér i¢in bu deger 68°’dir. Matematiksel hesaplar bu

degisiklige gore yapilmistir.

Kesitten alinan kalinti gerilme oOlgiimleri 10 um’luk hassasiyetle her numune igin
S’er kez Olgllmiistir. Bulunan kalinti gerilme sonuclar1 istatistiksel olarak
degerlendirilmis, sonuglar ve sonuclardaki hata paylart grafiklerin iizerine
yerlestirilmistir. Indentasyon yontemiyle elde edilen kalinti gerilme sonuglari, XRD
yontemi ile de olgiilerek dogrulanmak istenmistir. Kn= 0.4 ve 1.0 atm™**de 2 saat
nitriirlenmis numunelerdeki kalinti gerilmeler bu amagla XRD yontemi ile de
dl¢iilmiistiir. indentasyon metodunda kullanilan formiil, nitriirlenmemis numunenin
referans alinip gerilmesiz kabul edilmesinden 6tiirii bir dogrulama katsayisina ihtiyag
duymaktadir. Yapilan g¢alismalarda indentasyon ve XRD analizi sonuglarinin, Q.
Wang metoduna 0.1 degerindeki dogrulama katsayisi (K) carpan olarak eklendiginde
uyustugu gozlenmistir. Modifiye edilmis kalinti gerilme formiilii Denklem 4.1°de
verilmigtir.

_ (A-P)K 4.1
27 tan® ah,’

res

Sekil 4.12°de 525°C’de 2 saat siireyle nitriirlenmis numunelerin 250 mN yiik altinda
Kx degerlerine gore derinlige bagli olarak kalinti gerilmelerinde meydana gelen

degisim dogrulama katsayisi kullanilmadan gosterilmistir. Numunelerin hepsinde
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basma kalinti gerilmesinin olustugu ve yiizeyden numunenin merkezine dogru
gerilme degerlerinin azaldigi gozlenmistir. Artan nitriirleme potansiyeliyle birlikte
yilizeydeki basma kalint1 gerilmesi artmistir. Bu sonuglar, beklenenden, literatiirdeki
degerlerden ve XRD sonuglarindan oldukg¢a yliksek oldugundan, dogrulama katsayisi

kullanilmamus haliyle yalnizca kalitatif analize imkan vermektedir.
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Sekil 4.12 : 525°C°de Kn=(a) 0.2, (b) 0.4, (c) 0.6, (d) 0.8, (e) 1.0 atm™""*’de 2 saat
stireyle nitriirlenmis numunelerin dogrulama katsayis1 kullanilmadan
onceki derinlige bagh kalint1 gerilme degerleri.
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Kalint1 gerilmeyi nicelik yoniinden de inceleyebilmek icin Kn= 0.4 ve 1.0 atm™?‘de
2 saat nitriirlenmis numunelerdeki kalint1 gerilmelerin gercek sayisal degerleri XRD
yontemi ile 6l¢iilmiis, bu sonuglar K= 0.1 dogrulama katsayis1 kullanilarak bulunmus
indentasyon sonuglariyla birlikte Sekil 4.13°te verilmistir. 525°C’de 2 saat siireyle
nitriirlenmis numunelerin indentasyon yontemiyle dogrulama katsayisi kullanilarak

bulunan kalint1 gerilme degerleri ise Sekil 4.14’te gosterilmistir.
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Sekil 4.13 : 525°C’de Kn= (a) 0.4, (b) 1.0 atm™">’de 2 saat siireyle nitriirlenmis
numunelerin dogrulama katsayis1 kullanilarak bulunmus indentasyon
sonuc¢larinin XRD olglimleri ile karsilagtirilmasi.
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Sekil 4.14 : 525°C’de Kn=(a) 0.2, (b) 0.4, (c) 0.6, (d) 0.8, (e) 1.0 atm™>’de 2 saat
stireyle nitriirlenmis numunelerin dogrulanmis kalint1 gerilme degerleri.

Kn= 0.2 atm'? nitriirleme potansiyelinde yiizeydeki basma gerilmesi diger
numunelere gore oldukca diisiiktiir. Kn= 0.6 atm™/*’den itibaren kalinti gerilme
degerlerinin birbirine yakin oldugu goziikmektedir. Sekil 4.15’te nitriirleme
potansiyeline bagli olarak degisen kalint1 gerilme degerlerinin daha net

gbozlemlenmesi i¢in sonuglar hata paylar1 olmadan toplu halde gosterilmistir.
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Sekil 4.15 : 525°C’de 2 saat siireyle nitriirlenmis numunelerin kalint1 gerilme
degerleri.
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Sekil 4.16 : 525°C’de Kn= 1.0 atm™"? nitriirleme potansiyelinde (a) 4, (b) 6 saat

Nitriirleme potansiyelinin kalinti gerilme {iizerindeki etkisi incelendikten sonra,
525°C’de Kn= 1.0 atm™/? nitriirleme potansiyelinde 4 ve 6 saat siirelerle nitriirlenmis

numunelerin 250 mN yiik altinda derinlige bagli olarak kalint1 gerilmeleri incelenmis

sireyle nitriirlenmis numunenin kalint1 gerilme profili.

ve bu sonuglar hata paylar ile birlikte Sekil 4.16’da verilmistir.

Kx= 1.0 atm™"? potansiyelinde 4 ve 6 saat siirelerle nitriirlenmis numunelerin basma

kalint1 gerilmeleri, ayn1 kosullarda 2 saat nitriirlenmis numuneye gore daha yiiksek
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derinliklerde stabil hale gelmektedir. Bu durum o derinliklerdeki sertlik degerlerinin
yilksek olmasindan kaynaklanmaktadir. Sekil 4.17°de gerilmedeki siireye baglh

degisimin daha net gozlemlenmesi i¢in analiz sonuglari toplu halde gosterilmistir.
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Sekil 4.17 : 525°C°de Kn= 1.0 atm™'’? nitriirleme potansiyelinde farkl1 siirelerde
nitriirlenmis numunelerin 250 mN yiik altinda kalint1 gerilme profili.
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5. SONUCLAR

e 31CrMoV9 ¢elik numuneleri sertlestirme ve temperleme islemlerinin
ardindan temperlenmis martenzit yapist gostermis olup farkli nitriirleme
potansiyelleri ve siirelerinde basarili olarak gaz nitriirlenmistir.

e XRD paternleri incelendiginde 2 saat siireyle diisiik nitriirleme potansiyelinde
(Kn= 0.2 ve 0.4 atm™?) nitriirlenen numunelerde herhangi bir nitriir fazi

olusumu gergeklesmezken Kn= 0.6 atm™/?

nitriirleme potansiyeline sahip
numuneden itibaren beyaz tabakadaki y’-FesN ve g-FesN fazlarinin olustugu
gozlemlenmistir. Bu piklerin siddetleri nitriirleme potansiyeli arttikga artig
gostermistir.

e Numunelerin XRD paternleri yardimiyla, nitriirleme potansiyeli ve siiresi
arttikca beyaz tabakanin olustugu belirlenmistir.

e XRD analizi sonuglarina gore nitriirleme potansiyeli arttikca demir piklerinin
sola kaydig1 goriilmiistiir. Nitriirleme potansiyeliyle birlikte basma gerilmesi
artmakta, pikler bu nedenle daha kiigiik a¢ilara dogru kaymaktadir.

e GDOES analizi sonuglarina goére azot konsantrasyonu numunenin merkezine
dogru azalirken, karbonlarin yiizeye yakin bolgede ve beyaz tabakanin altinda
biriktigi gdzlemlenmistir.

e 2 saat nitrirlenmis numunelerin GDOES analizinde Kx= 0.6 atm'?
potansiyeline sahip numunede tek fazli ¢cok ince bir beyaz tabakanin olustugu
goriilmiistiir. Kn= 0.8 ve 1.0 atm™2 nitriirleme potansiyelindeki numunelerde
ise beyaz tabakanin 0.5-1 pum kalinliginda olustugu belirlenmistir.

e Kx= 1.0 atm'? nitriirleme potansiyelinde 2, 3, 4 ve 6 saat nitriirlenmis
numunelerin GDOES analizi incelendiginde, artan siire ile birlikte beyaz
tabaka kalinligimin arttig1 ve 6 saat nitriirlenmis numunede 2 pm kalinliginda
bir beyaz tabakanin olustugu goriilmiistir.

e Adler cozeltisiyle yapilan daglamanin ardindan almman optik mikroskop

goriintiilerinde 2 saat siireyle nitriirlenmis numunelerin difiizyon bolgesi
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kalinliklarmin 120-160 um araliginda degistigi belirlenmistir. Nitriirleme
potansiyeli arttik¢a difiizyon tabakasi kalinlig1 artmaktadir.

e Nitriirlenmemis numunenin 404 HV olan sertlik degerinin Kx= 1.0 atm™
nitriirleme potansiyelinde 2 saat nitriirleme sonras1 803 HV’ye kadar artis
gosterdigi belirlenmistir. Kn= 1.0 atm™? potansiyelinde 6 saat nitriirleme
sonucu bu deger 895 HV’ye ¢ikmistir. Numunelerin yiizey sertlikleri,
nitriirleme potansiyeli ve nitriirleme siiresi arttik¢a artmaktadir.

o Kesitten sertlik Olgiimlerinde ylizeyden numunenin merkezine gidildikce
azalan azot bilesimine paralel olarak sertligin de azaldig1 goriilmiistiir.

e 2 saat nitriirlenen numunelerin derinlige bagh sertlik olgiimleriyle, optik
mikroskop ile bulunan difiizyon tabakasi kalinliklariin nitriirlenme
potansiyeline bagl olarak 120-160 um araliginda degistigi dogrulanmaistir.

e Kx= 1.0 atm'? potansiyelinde degisik siirelerde nitriirlenen numunelerin
kesitten sertlik 6l¢iimlerinde, difiizyon tabakasi kalinliginin nitriirleme stiresi
ile birlikte arttig1 ve 6 saat nitriirlenmis numunede tabaka kalinliginin 200 um
mertebelerine ulastig1 belirlenmisgtir.

e Kalmti gerilme Ol¢limleri yapildiginda numunelerin hepsinde basma kalinti
gerilmesinin olustugu ve basma kalinti gerilmesinin ylizeyden numunenin
merkezine dogru gidildik¢e azaldig1 gézlemlenmistir.

e Artan nitriirleme potansiyeli ve siireyle birlikte yiizeydeki basma kalinti
gerilmesinin de arttig1 belirlenmistir. I¢ bolgelere gidildikce farkl nitriirleme
potansiyelleri ve farkli siirelerde nitriirlenmis numuneler icin kalint1 gerilme

degerleri birbirlerine yakinlasmaktadir.

Calisma sonucunda, nitriirleme potansiyeli ve nitriirleme siirelerinin, malzemenin
kalint1 gerilmesini, sertligini, nitriirleme sonucu olusan beyaz tabaka ve difiizyon
bolgesi kalinliklarin1 dogrudan etkiledigi, dolayisiyla malzemenin asinma, korozyon
ve yorulma davraniginin belirlenmesinde ana etkenler olduklar1 goriilmiistiir.
Numunelerin hepsinde basma gerilmesi olustugundan ve nitriirlenmis numuneler
cevrimsel yiik altinda c¢alistiklarindan, kullanim alanina gore bu ¢alismadaki her bir
deney parametresi i¢in nitriirleme islemi yapmak uygundur. K= 0.1 dogrulama
katsayis1 kullanilarak 31CrMoV9 celiginin kalinti gerilme degerleri indentasyon

yontemi ile giivenilir bir sekilde dl¢iilebilmektedir.
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