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Amag: Bu ¢alismada, li¢ boyutlu eklemeli liretim yonetimiyle farkli yonlenmelerde iiretilmis
(0°, 30°, 45°, 60°, 90°), 316L paslanmaz ¢elik numunelerine 400, 450 ve 500°C’larda 4 saat
slire ile plazma nitriirleme islemi yapildiktan sonra, mekanik, tribolojik, elektrokimyasal ve
fiziksel ozelliklerinin incelenmesi amaglanmustir.

Yontem: Bu calismada, 316L paslanmaz celik tozu, segici lazer ergitme yontemi ile farkl
acilarda numuneler iiretilmistir. Ayrica geleneksel yontem ile iiretilmis (GY U) olan numuneler
ile kiyaslamalar yapilmistir. Bu iki tiir numuneye 400, 450 ve 500°C’liklarda plazma nitriirleme
islemi 4 saat siire ile yapilmistir. Nitriirleme islemi yapilan numunelerin 6zelliklerini belirlemek
icin taramali elektron mikroskobu (SEM), X Isin1 kirimim difraktometresi (XRD), X Isini
fotoelektron spektrometresi (XPS), artik gerilme (Stress analizi), mikrosertlik (vickers)
Ol¢timleri, asinma deneyleri, korozyon testleri ve fiziksel 6zelliklerin belirlenmesi igin 6lglimler
yapilmistir.

Bulgular: Analizler sonucunda, SLE {iretim yontemi ile elde edilen numuneler diisiik {iretim
acilarinda daha iyi tribplojik, mekanik ve elektrokimyasal 6zellik sergilemistir. Ayrica SLE
{iretim yontemi ile GYU deneysel olarak kiyaslanarak optimum iiretim yontemi olarak SLE
yontemi belirlenmistir.

Sonug: SLE iiretim yontemi ile iiretilen numunelerde 0°’lik iiretim agis1 diger acgilarda yapilan
tiretimlerden daha iyi malzeme 6zelligi sergilemistir. Plazma nitriirleme isleminin mekanik
Ozellikleri iyilestirdigi belirlenmistir. Ancak elektrokimyasal Ozelliklere sadece 400°C’ta
yapilan plazma nitriirleme islemi olumlu katki saglamistir. Benzer sonuglar artik gerilme
degerlerinde de gozlemlenmistir. Asinma ve sertlik degerlerinde ise en iy1 sonug¢ 500°C’de 4
saat siire ile yapilan plazma nitriirlenmis 0°’lik ag1 ile {iretilen numnelerde elde edilmistir.
500°C’de 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme isleminde yap1 igerisinde CrN ve FesN
fazlarinin yogunlugunun arttig1 gézlemlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Eklemeli Imalat; Plazma Nitriirleme; Secici Lazer Ergitme; Artik
Gerilme; 316L Paslanmaz Celik; Tribolojik, Mekanik, Elektrokimyasal ve Fiziksel Ozellikler

Mart 2022, 118 Sayfa



ABSTRACT

DOCTORAL DISSERTATION

INVESTIGATION OF MECHANICAL, TRIBOLOGICAL, ELECTROCHEMICAL
AND MAGNETIC PROPERTIES AFTER PLASMA NITRIDING PROCESS OF 316L
STAINLESS STEEL PRODUCED IN DIFFERENT ORIENTATIONS ANGLES BY
ADDITIVE MANUFACTURING METHOD

Mustafa YAZICI

Supervisor: Prof. Dr. Ayhan CELIK

Purpose: In this study, 316L stainless steel samples produced in different orientations (0°, 30°,
45°, 60°, 90°) with three-dimensional additive manufacturing were subjected to plasma
nitriding at 400, 450 and 500°C for 4 hours. It is aimed to examine the mechanical, tribological
and electrochemical properties.

Method: In this study, samples were produced at different angles by selective laser melting of
316L stainless steel powder. In addition, comparisons were made with the samples produced
by the traditional method (GYU). Plasma nitriding process was applied to these two types of
samples at 400, 450 and 500°C for 4 hours. Scanning electron microscopy (SEM), X-Ray
diffractometry (XRD), X-Ray photoelectron spectrometry (XPS), residual stress (Stress
analysis), microhardness (Vickers) measurements, wear tests and corrosion tests were carried
out to determine the properties of the nitrided samples.

Findings: As a result of the analysis, the samples obtained by the SLE production method
showed better triblogical, mechanical and electrochemical properties at low production angles.
In addition, the SLE method was experimentally compared with the SLE production method
and the SLE method was determined as the optimum production method.

Results: In the samples produced with the SLM production method, the production angle of 0°
exhibited better material properties than the productions made at other angles. It was determined
that the plasma nitriding process improved the mechanical properties. However, only plasma
nitriding at 400°C contributed positively to the electrochemical properties. Similar results were
also observed for residual stress values. In terms of wear and hardness values, the best results
were obtained in plasma nitrided samples produced at an angle of 0° at 500°C for 4 hours. It
was observed that the density of CrN and FesN phases increased in the structure in the plasma
nitriding process performed at 500°C for 4 hours.

Keywords: Additive Manufacturing, Plasma Nitriding, Selective Laser Melting, Residual
Stress, 316L Stainless Steel, Tribological, Mechanical and Electrochemical Properties

Mar 2022, 118 pages
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GIRIS

Gelismekte olan diinyada; insanlarin ortalama yas Omiirlerinde, tibbi ve miihendislik
teknolojilerinin siirekli artmasi nedeniyle biiyiik bir artis goriilmektedir. Insan eklemleri
dejeneratif ve enflamatuar hastaliklara egilimli bir yapiya sahiptir (Long and Rack 1998).
Istatistiklere gore 40 yasin iizerindeki niifusun yaklasik %901 dejeneratif eklem hastaligina
yakalanmistir (Basu et al. 2010). Diinya genelinde her dort yiiz kisiden biri kalga protezi
ameliyati olmakta ve toplamda her y11 2.250.000'den fazla kalca protezi ameliyati yapilmaktadir
(Chandra et al. 2011; Kurtz et al. 2007; Lutton and Ben-Nissan 1997). Toplam kalga
artroplastisi talebinin 2030 yilinda %50 daha artacagi tahmin edilmektedir (Kurtz et al. 2007).
Kalga protezi ameliyatlarinin yaklasik %10 ile 20'si basarisiz sekilde sonuglanmaktadir yada
deforme olan implantlarin degistirilmesi i¢in gerceklestirilir. Kalga protezi operasyonlarinin
basar1 oran1 6nemli 6l¢iide artmistir, ancak implantin operasyon sonras1 dmrii hala gerekenden
daha diistiktiir. Genellikde on yillik 6miir siiresine sahip olan implantlarin kullanilmasindan
dolay1, hastalar yasamlari boyunca birka¢ kez ameliyat olmak zorunda kalmasma neden
olmaktadir (Kurtz et al. 2007). Bu durum, hem hastalara hem de iilkelere ek bir maliyet

olusturmakta ve hastlarinda yasam kalitesini diisiirmektedir (Borstlap et al. 1994).

Sentetik implantlar, kirik tedavisinde implant olarak kullanilan malzemelerden
bazilaridir. 1950’lerde kalp damarlar1 ve yapay kalp vanasi olarak kullanilmiglardir. Daha
sonraki yillarda kalga protezi olarakta kullanima gecilmistir. Ancak paslanmaz ¢elik ile liretilen
protezler, sentetik {iretimin Oniline ge¢mis ve hala gilinlimiize kadar kullanilmaktadirlar
(Borstlap et al. 1994; Edelstein and Cammaratra 1998; Malchau et al. 1993). 1970 yillarinda
ise kendiliginden bozunan ameliyat iplikleri iiretilmeye baglamistir. Bu gelismeler gostermistir
ki polimerik, metalik ve sentetik biomalzemeler insan viicudunun zarar goren yerlerinin
onarilmasinda ve iyilesmesinde yaklagsik olarak 50 yili askin siiredir kullanilmaktadir.
Biomalzemeler sadece tipta degil ayn1 zamanda eczacilik uygulamalarinda da kullanilmaktadir.
Giintimiizde hemen hemen 3000 civarinda tibbi aragta, 2500°den fazla teshis iirtiniinde ve
40.000’1 askin eczacilik iriinlerinde kullanilmaktadirlar. Bu kadar ¢ok kullanim alani,
biyomalzeme pazarmi olduk¢a blylitmistir. Kullanim alanmin artmasina ragmen
biyomalzemelerle ilgili sorun ve problemler giinimiize kadar gelmektedir. Bu sorunlarin

giderilmesi i¢in gen tedavisi ve doku miihendisligi gibi béliimler kurulmustur. Ozellikle



bilgisayar teknolojileri ve nanoteknolojik gelismeler neticesinde, kusursuz biyomalzeme

tiretimleri hedeflenmistir.

Biyomalzemeler sadece insan viicudunda degil aynmi zamanda biyoteknolojide;
biyosensor, enzim, hiicre dokusu olarakta kullanilmaktadir. Biyomalzeme olarak kullanilan
implan ve protezler viicudun farkli bolgelerinde farkli ortamlara ve yiiklere maruz
kalmaktadirlar. Viicut dokularindaki pH degeri tiimiiyle ayn1 degerde degildir. Agizi¢i dokusu
ve kalca eklemi dokulariin pH’lart oldukg¢a birbirlerinden farklidir. Viicuttaki implant ve
protezlere yiik dagilimi herbir yerde ayn1 degerde degildir. Ornegin insan viicudunda bulanan
kemikler giinliik aktiviteler esnasinda yaklasik olarak 4-5 Mpa civarinda yiike maruz
kalmaktadir. Kal¢a kemigi diger kemiklerden farkli olarak giinliik faaliyetlerde viicut agirlinin
3 katina kadar yilik tagiyabilmektedir. Fakat viicudun ani veya hizli (spor yapma, diisme,
sigrama, oturup-kalkma vb.) harektlerinde ise yaklasik olarak viicut agirliginin 10-12 katina
kadar yiiklenmeye maruz kalmaktadir. Biyomalzeme olarak iiretilen protez ve implantlarin bu
zorlu sartlara dayanimli olmasi en temel beklentidir. Ayrica implant ve protezlerin viicuda tam
olarak adapte olmasi en 6nemli gereksinimdir. Malzemenin kimyasal, fiziksel ve biyolojik
olarak, viicut dokulartyla uyumlu olmasi bir zorunluluktur. Bu kavramlarin tiimiinii birden
saglayan malzemelere biyuoyumlu malzemeler denilmektedir. Giiniimiize kadar mevcut olan
implant ve protezler hala tam olarak biyouyumluluk géstermemektedir. Implant ve protez
tiretim sektoriinde sadece metal malzemeler kullanilmaz. Metal malzemelerin yani sira polimer,

kompozit ve seramik malzemelerde kullanilmaktadir.
Biyomalzeme olarak kullanilan seramik malzemeler asagidaki gibi siralanabilir;

% Karbon yapili,
% Aliminyum oksit yapili,
% Biyoaktif olan Si Camlar,

% Hidroksiapatit yapili kaplamalar.
Biyomalzeme olarak kullanilan Polimerler ise genelde sunlardir;

% Polietilen (PE),

% Politiretan (PU),

s Polimetilmetakrilat (PMMA),
% Poliasetal (PA),

% Politetraoroetilen (PTFE),

s Polietilenteraftalat (PET),

s Polilaktik asit (PLA),

% Polisiilfon (PS),



¢ Silikon kauguk (SR),
% Poliglikolik asit (PGA).

Biyomalzeme olarak kullanilan metaller ise genelde sunlardir;

¢ Altin, Platin, Glimiis, Zirkonyum,
% Diisiik karbonulu paslanmaz gelikler,

% CoCr ve titanyum alagimlaridir (Yilmaz 1997).

Seramik biyomalzemeler, biyouyumluluklar1 yiiksek ve korozyona karsi dayanikli
olmalar1 gibi avantajlara sahiptir. Kirilgan olmalari, zor islenen, mekanik 6zelliklerinin diisiik
ve yogunluklarinin yiiksek olmasi ise bazi dezavantajlaridir. Alternatif olarak kompozit
malzemeler gelistirilmistir. Ortopedik ve dis implantlari metalik biyomalzemelerden ve
biyoseramiklerden yapilirken, kalp-damar sistemi ve genel plastik cerrahi malzemeleri

polimerlerden yapilmaktadir.

Polimerik biyomalzemeler, genel olarak iki gruba ayrilabilir; dogal ve sentetik polimer
biyomalzemeler. Nisasta ve selilloz dogal polimerler grubuna dahil iken polietilen (PE),
politiretan (PU), politetrasoroetilen (PTFE) gibi polimer malzemler yapay (Sentetik) polimerler

grubuna dahildirler.

Metalik biyomalzemeler kas-iskelet sistemimizin mekanik kosullarina en iyi uyum
gosteren malzemelerin baginda gelirler. Metalik biyomalzemeler belirli sinirlarda, agir, uzun
stireli, degisken ve ani yiiklemelere kars1 6zelliklerini kaybetmeden dayanabilmeleri nedeniyle
tercih edilmektedirler. Protez ve implant uygulamalarinda yaygin olarak kullanilan metalik
biyomalzemeler; paslanmaz ¢elikler, kobalt-krom ve titanyum alagimlaridir (Zhao et al. 2016).
Ozellikle 316L paslanmaz celikler, kimyasallara kars1 duyarsizligi (inertlik), korozyona direngli
olmasi, paslanmazligi, dayanimi, daha diisiik maliyeti, hammadde sikintisinin olmamasi ve
sekillendirilebilirligi gibi nedenlerden dolayr en uygun metalik biyomalzemelerden biridir
(Bischoff et al. 1994; Giimiisderelioglu 2002; Hirakawa et al. 1996).

Genellikle cerrahi uygulamalarda standart boyutlarda implanlar kullanilmaktadir.
Hastanin viicut sekil ve biiyiikliigli gz 6niine alinmasina ragmen, implantlarin sekli ve mekanik
ozellikleri, hastanin kemik dokusu, anatomik yapisi ve kemigin mekanik ozellikleriyle
uyumsuz olmasi durumu yaygindir. insanlarm kafatas1 kemik yapilar birbirlerinden tamamen
farkli olmasindan dolayi, 6zellikle bu uygulamalarda biiyiikk problemler gézlemlenmektedir.
Bunlarin iistesinden gelebilmek icin giinliziimiiz teknolojisinde gerceklesen ilerlemelere

dayanarak kisiye 6zel protez ve implant liretimi baglamistir.



Kisiye 6zel ve kompleks sekle sahip implant tasarimlarinin iretilebilmesi igin
gelistirilen en uygun ve hizli liretim yontemlerden biri, 3 boyutlu (3B) yazdirma teknolojisidir.
Eklemeli iiretim (EU), eski iiretim metodolojilerinin aksine, genellikle katman {izerine katman
olmak tizere, 3B model verilerinden nesneler yapmak i¢in malzemeleri birlestirme islemidir.
Katmanli iiretim teknolojileri ve yontemleri, uygulama ve pazar pay1 agisindan énemi siirekli
artmakta, otomotiv, medikal ve havacilik gibi c¢esitli imalat boliimlerine yayilmakta ve
onlimiizdeki yillar iginde bu hizli biiyiimenin devam etmesi beklenmektedir (DebRoy et al.
2018; L. E. Murr et al. 2010; Sing et al. 2016; Stampfl et al. 2008; Yan et al. 2014). Eklemeli
iretim yontemiyle metaller, seramikler, polimerler ve biyolojik sistemler dahi tiim
malzemlereden {iretim gerceklestirilebilmektedir. Ozellikle havacilik sanayisi, hafif ve
kompleks yapili malzemelere ihtiyag duymasindan dolayr eklemeli iiretim teknolojisinin
gelismesinden oldukca olumlu seklilde etkilenmistir. Tiim eklemeli tiretim siire¢lerinin basinda,
tiretilecek olan nihai {irliniin bilgisayar destekli tasarim (CAD) modelinin olusturulmas: ile
baglar (Fukuda et al. 2011; Zhang et al. 2011). Bu model iiretimin yapilacagi ii¢ boyutlu
yazictya yiiklenerek cihaza iriiniin tanitimi gergeklestirilir. Eklemeli {iretim ydnteminde,
geleneksel liretim siire¢lerinden farkli olarak dogrudan net sekle sahip karmasik {i¢ boyutlu
pargalar iiretilebilmektedir. Eklemeli iiretim yonteminde iiretim malzemesinden sifira yakin
malzeme artigina sahip olup (iiretim tablas1 iizerindeki destek elemanlari harig), tiretim sonrasi
baska bir isleme gerek kalmaksizin nihai {iriin elde edilebilir. Bu nedenle, eklemeli iiretim
yontemi “tasarim Ozglirliigi” nii artiran, tasarimcilarin ve miihendislerin diisiik ekonomik
maliyet olarak istenilen hacimde iriinler elde etmesini saglayan bir yontemdir (Celik et al.
2013; Giannatsis and Dedoussis 2009). Metal yazicilarda liretim kaynagi olarak genellikle lazer
veya elektron demeti kullanilmaktadir. Bu kaynaklar malzemenin kontrollii bir sekilde
ergimesine ve katilasmasina olanak saglamaktadir. Segici lazer ergitme (SLE) bir riiniin
bilgisayar kontrollii lazer 151n1 kullanilarak koruyucu bir atmosfer altinda se¢ilmis bolgede yer
alan toz tabakalarmin tabaka tabaka serilip ergitilmesiyle {irtin olusturmay: saglayan lretim
yontemidir. Segici lazer ergitme yontemi geleneksel liretim yontemleri ile kiyaslandiginda SLE
yonteminde, geometrik kisitlama olmaksizin hizli ve seri bir sekilde malzeme {iretimi miimkiin
olmaktadir. Bu iiretim yonteminde yalnizca modeli olusturan bdlgeler lazer ile tarandigr i¢in
ergimenin olmadigi bolgelerdeki malzemeler tekrar kullanilma imkanina sahip olup geri

doniisen malzeme tasarruf saglamaktadir.

Eklemeli iiretim yonteminde elde edilecek olan nihai {irlinlin, yapisal ve mekanik
ozellikleri, liretim parametreleri tarafindan kontrol edilebilmektedir. Bu parametreler soyle

siralanabilir;



e tabaka katman kalinligi,
e tarama hizi,

e adim boyu,

e tarama yon,

e 10z pargacik biiytikligii

e parcanin iiretim yonii olarak siralanabilir.

Ergitmede kullanilan lazer ¢esitleride farklilik gosterebilmektedir. CO- lazerleri, fiber
lazerler ve Nd-YAG lazerleri en ¢ok kullanilan lazer gesitleridir. Uretim siirecini etkileyen
parametrelerden biride liretim ortaminda kullanilan gaz ¢esitidir. Yanict olan malzemelerin
tiretiminde yanma tepkimesini engellemek i¢in vakum ortamina inert gazlarin (Argon vs.)
eklenmesi tercih edilirken diger malzemelerde genellikle azot gazi kullanilmaktadir. Lazer
giicii, darbe boyu, spot boyutu, darbe frekansi, tarama modeli (adacikli veya adaciksiz) ve
tarama hizi gibi parametreler malzemenin yiizey piriizliligi, mukavemeti ve yogunlugu gibi

birgok 6zelligini etkilemektedir (Klocke et al. 2003).

Tim malzemelerde oldugu gibi 316L paslanmaz ¢eligininde mekanik ve
elektrokimyasal ozellikleri temel olarak yilizey 6zellikleri ile iligkilidir (Castner and Ratner
2002). Bu nedenle 316L paslanmaz c¢elik malzemelerin biyouyumluluk, mekanik,
elektrokimyasal ve tribolojik 6zellikleri gibi bazi1 daranislar 1s1l islem, elmas benzeri karbon
kaplama, nitriirleme, fiziksel buhar biriktirme (PVD), iyon sagtirma, lazer yiizey
modifikasyonu ve plazma oksidasyon gibi cesitli yilizey iyilestirme proses islemleri ile
gelistirilebilmektedir (Dong et al. 2000; Arslan et al. 2012; Xu et al. 2016).

316L paslanmaz ¢elikler genellikle implant ve protez malzemesi olarak
kullanilmaktadir. Korozyon direnci yiiksek olmasina ragmen gukurcuk (pitting) korozyon
direnci oldukga diisiiktiir. Ayrica yliksek akma mukavemetine sahip olmasi ve biyouymlu
olmasi, protez ve implant malzemesi olarak kullaniminda tercih sebebidir. Ancak 316L
paslanmaz ¢eligin tribolojik 6zelliklerinin ve sertlik degerinin yetersiz olmasi kullanimim
siirlandirmaktadir. Bu yilizden 316L paslanmaz celigin tribolojik 6zelliklerini gelistirmek i¢in
birgok yiizey isleme yontemi mevcuttur. Bunlardan termal, kimyasal ve elektrokimyasal
islemler yiizey oOzelliklerinin gelistirilmesinde kullanilan islemlerden birkacina Ornektir.
Plazma ile nitriirleme islemi genellikle mekanik ve tribolojik 6zelliklerin gelistirilmesinde sik¢a
tercih edilen bir uygulamadir. Plazma ile nitriirleme islemi; metal Orneklerin belirli
sicakliklarda plazma ortaminda nitrojen difiizyonuna tabii tutulmasiyla gercgeklestirilir. Plazma
ile nitriirleme isleminden sonra metalik malzemenin iizerinde ana mazlemeden daha sert bir

tabaka olusur. Bu tabaka genellikle sert nitriir fazlar1 icerir. Bu islem esnasinda nitriirlerin



malzemenin igerisine daha fazla diflizyon olmasi nitriir tabakasinin daha kalin olmasina neden
olur ki buda malzemenin tribolojik 6zellikleri iizerine olumlu bir etki olusturur. Ancak bu
yontem tamamen yiizey Ozelliklerini gelistirmez, ozellikle yiiksek sicakliklarda tribolojik
ozellikler gelisirken, 316L paslanmaz ¢eliginin korozyon direncini olduk¢a diisiirmektedir. Bu
nedenle nitriirleme prosesi hem korozyon hemde tribolojik 6zellikleri olumsuz etkilemeyecek

bir sicaklikta yapilmalidir.

Biyomalzeme olarak kullanilan 316L paslanmaz celiginin tribolojik, mekanik ve
korozyon oOzelliklerini gelistirmek igin yapilan yiizey proseslerinin anlatildigi literetiir

caligmalar1 asagida 6zetlenmistir.

Galeneano, O. et al. (2020) 316L paslanmaz ¢eligine diisiikk sicakliklarda yaptiklar
plazma nitriirleme islemi sonrasinda in vitro ortaminda 316L paslanmaz c¢eliginin kan
uyumluluk testlerini incelemislerdir. Plazma nitriirleme sicakliklarinin kan uyumluluguna
etkisini gormek icin ii¢ farkli sicaklik kullanmislardir. Plazma nitriirlemede artan sicaklik
degerleri malzemeler iizerinde piiriizliiliik ve 1slatilabilirlik degerlerinde artisa neden olmustur.
380°C’de yapilan nitriirleme islemi kanuyumlulugunda en iyi sonucu vermis olup en diisiik
uyumluluk 420°C’de elde edilmistir ki bu deger islemsiz 316L paslanmaz ¢eliginin degerinden
bile daha diistiktiir(Galeano-Osorio et al. 2020).

Jeong, B.Y. et al. (2001) 316L paslanmaz ¢eligine 400°C’de plazma nitriirleme islemi
uygulamiglardir. Yapida mevcut olan Fe atom kafesleri igerisine azot diflizyonunu olumlu
etkiledigini, yer degistirme elementi olan Cr atomunun diflizyonunu engellendigi ifade
edilmistir. Yapiya yerlesen yliksek miktardaki azot atomlar1 malzeme igerisinde basi artik
gerilmesi olusumuna neden oldugunu ifade etmislerdir. 500°C’de ise tabaka igerisinde mikro
catlaklar olustugunu ve bu gatlaklarin, s-fazinin kompozisyon tiriinleri olan CrN ve FesN fazlar

arsindaki i¢ gerilmelerinin farkliligindan olustugunu gézlemlemislerdir (Jeong and Kim 2001).

Godec, M. et al. (2020) SLE ile iiretilmis iriinlere ve geleneksel olarak elde edilmis
316L paslanmaz ¢eliklere diisiik sicakliklarda plazma nitriirleme islemi yaparak korozyon,
asinma ve mikro yapidaki degisimleri incelemislerdir. Ayni sartlarda yapilan plazma nitriirleme
sonrasinda her iki yontemdede 13-16um kalinliginda s-fazi tabakasi olustugu gozlemlenmistir.
Geleneksel malzemenin sertlik degeri islemsiz malzemeye kiyasla yiiksek olmasina ragmen
SLE ile iiretilen malzemenin sertlik degerinden daha diistiktiir. Bunun sebebi olarak olusan artik
gerilmeler, dislokasyon yogunlu fazlali§i ve olusan CrN fazlarmin c¢okelmesi olarak

gosterilmistir (Godec et al. 2020).

Mingolo. N et al. (2006), 316L paslanmaz celigini diisiik sicaklikta (400°C) ve yiiksek
sicaklikta (550°C) farkli nitriirleme gazi karigimlari altinda gergeklestirmislerdir. 316L
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Ostenitik paslanmaz celiklerin plazma nitriirlemesinden sonra, 400°C'de nitriirlenen
numunelerin nitriirlenmis tabakasinda bir miktar krom ve demir nitriir ¢okeltisi gézlenmesine
ragmen, baskin olarak genisletilmis Ostenit yapilar gozlemlendigi belirtilmistir. Genisletilmis
Ostenit fazi, kat1 ¢ozeltiyi asir1 doygun hale getiren yiiksek nitrojen varligindan dolay1 kafes
acilarinda bir miktar bozulma olarak tanimlamislardir. Kafes icerisine difiize olan N atomlar1
yaklasik olarak %45°lik oranda kafesin yapisinda ortalama olarak %10’luk bir genislemeye
neden oldugu ve bu durumunda malzemenin yapisinda artik gerilmelere neden oldugu
gozlemlenmistir. 550°C sicakliginda yapilan nitriirleme sonrasinda ise daha az azot ¢cokelmesi
daha az kafes yapisinda genisleme ve tabii olarak daha az artik gerilmelerin oldugu sonucu elde
edilmistir (Mingolo et al. 2006).

Singh, V et al. (2002) yaptiklari ¢alismada, 316L paslanmaz ¢eligini diisiik sicakliklarda
palzma nitriirleme islemine tabii tutmuslardir. 450°C sicakligin altinda m-fazi1 olarak
adlandirdiy tetragonel hapiya sahip olusumlar elde edilmislerdir. Islenmemis orneklerle
kiyaslama yapildiginda plazma nitriirleme sonrasinda yiizey sertlik degerlerinde yaklasik olarak
4 kat bir artis oldugu ifade edilmistir. Ayrica siirtlinme katsayilarinda ve aginma oranlarinda da

onemli derecede azlamalar meydana geldigi gézlenmistir (Singh et al. 2002).

Sun, Y. et al. (1998) yaptiklar1 bir ¢alismada plazma nitriirleme islemi sonrasinda
asinma direnglerinin arttigini gézlemlemislerdir. Calismalarinda tiim deneyleri hem s1vi hemde
kuru ortamda gergeklestirmislerdir. Asmmdirici top olarak Al2O3z ve paslanmaz c¢elik
kullanmiglardir. Calismanin sonuclarini asindirict yiizeye, termokimyasal islem sicakligina ve
testi gergeklestirdikleri ortam kosullari ile iliskili oldugunu belirtmislerdir. Asinma ortaminin
kuru olmasi durumunda asinma oranlarinin islemsiz numunelerin asinma oranlarina gore
yaklasik olarak iki ii¢ kat azaldigini belirtmislerdir. Asinma ortaminda korozif sivi olmasi

durumunda ise aginma direnglerinde azalma meydana gelmistir (Y. Sun and Bell 1998).

Li G-J. et al. (2008) diisiik sicakliklarda 350-480°C araliginda yapmis olduklart plazma
nitriirleme islemi neticesinde 350 ve 400°C arasindaki sicakliklarda tek bir genislemis Ostenit
tabakast (s-faz1) elde etmislerdir. 480°C sicaklikta ise CrN tabakasinin olustugunu
gozlemlemislerdir. Sertlik degerleri ve kuru aginma sartlarinda yapilan asinma degerlerinde
iyilesme elde etmislerdir. Numulareden s-fazina sahip olanlar asinma direnci olarak en iyi
degerleri sergilemislerdir. Islemsiz 6rneklerde asinma aninda oksitlenme ve asir1 plastik
deformasyon gozlemlemislerdir. S-faz1 siirtiinme aninda 6rneklerin iizerinde yaglama davranisi

sergileyerek aginmanin daha hafif sekilde olusmasina nden oldugu elde edilmistir (G.-j. Li et
al. 2008).



Linda. G, et al. (2006), yapay diz veya kal¢a eklemlerinin yan1 sira dahili sabitleme
uygulamalarinda yaygin olarak kullanilan 316L paslanmaz c¢eligini %25N, - %75H; gaz
oraninda, 410°C sicaklikta ve 8 saat boyunca plazma ile nitriirleme islemine tabii tutmuslardir.
Uyguladiklar1 islem sonrasinda malzemenin yilizeyinde yaplasik olarak 6um kalinliginda
genislemis Ostenit (s-fazi) yapisinin olustugunu gézlemlemislerdir. Ancak nitriirleme yapilmis
orneklerin korozyon davraniglarinda istedikleri kadar bir iyilesme elde edememislerdir. Bunun

nedenini ise yapida CrN fazlarinin ¢okelmesiyle iliskilendirmislerdir (Gil et al. 2006).

Kim, H. et al. (2005) paslanmaz ¢eligi kullandiklar1 ¢alismalarinda numune yiizeyinde
olusturduklar1 Cr,O3 yapilar sayesinde korozyon direnci degerlerinde artis gézlemlemislerdir.
Calismalarinda kullandiklar1 islemsiz 316L paslanmaz ¢eliklerin mekanik ve tribolojik
ozelliklerinin digik oldugunu tespit etmislerdir. Bu ozellikleri gelistirmek i¢in yiizey
modifikasyonu yapma geregi duymuslardir. Ancak numunelerde olusan CrN fazlarin
paslanmaz ¢eligin korozyon dayanimini azalttigini tespit etmislerdir. 320°C-500°C sicalik
araliginda ki nitriirleme isleminde hem korozyon hemde asinma dayanimnin arttigini

belirtmislerdir (Kim et al. 2005).

Stinville, J.C. et al. (2010) 316L paslanmaz ¢eliklerin tekrarli yiiklemelere karsi
dayanikligi ve stress uygulamalarindaki performanslarini gelistirmek icin yaklasik olarak
400°C sicaklikta 20dk’dan 160 saat’e kadar plazma ile nitriirleme islemi uygulamislardir.
Malzemenin lizerinde meydana yapinin kalinligi sicakligin artigi ile 1pm’den 25 pm’ye kadar
yiikseldigini gdzlemlemislerdir. Nitriirleme isleminin malzemenin ilk yapisina baglh olarak
yeniden tekstiire oldugunu belierlemislerdir. Bu yeni yapiya neden olan etkinin azot atomlarinin
yapiy1 olusturan kafeslerde meydana getirdigi genislemenin etki oldugunu ifade etmislerdir.
Kafeslerde meydena gelen bu genislemenin sonucu olan artik gerilmeler, malzemenin yorulma

Omiir artiglarinda olumlu rol oynadigini hesaplamiglardir (Stinville et al. 2010).

Eklemeli iiretim proses parametrelerinin, elde edilen nihai {iriinler {izerinde olusturdugu

etkilerin bazilar1 asagidaki literatiir calismalarinda sunulmustur.

Alsalla, H.H. et al. (2018) yaptiklar1 ¢aligmada, SLE yontemi ile farkli insa yonlerinde
tirettikleri 316L paslanmaz celiklerin, malzeme yogunluklarini, mekanik 6zelliklerini, yiizey
kalitesini ve mikro yapisini incelemislerdir. Yonelim olarak yx ve zx olarak adlandirdiklari
orneklerde mikroyapida kusurlarin ve c¢atlaklarin varligindan bahsedilmisdir. Bu kusurlar

kirtlma toklugu, akma mukavemeti ve toplam uzamayi olumsuz olarak etkilemistir (Alsalla et

al. 2018).

Zhang, LC. etal. (2011) lazer giiciiniin SLE iiriinlerinin mikro yapisi {izerindeki etkisini

tartistt. Daha yiiksek lazer giiciiyle yeterli girdi enerjisinin kesintisiz erimis izler liretebilecegini

8



ve nispeten yogun bir bilesenle sonuglanabilecegini kesfettiler. Ayrica, giic yogunlugunun,
eriyik havuzunun merkezinden kenarina kadar farkli sicaklik gradyanlar1 aralign ile
sonuclanabilecegini, bunun da sicaklik gradyani boyunca dendrit morfolojisinden hiicresel
morfolojiye doniisiime yol agtigini ve bdylece farkli mikro yapilarin iiretildigini de gosterdiler

(Zhang et al. 2011).

Amanda, W. et al. (2014), eklemeli iiretim ile 316L paslanmaz c¢eligini tarama
adaciklarinin biiyiikliiklerini degistirerek malzeme {izerinde meydana gelen artik gerilmelerin
degisimini incelemislerdir. ilk olarak 3x3mm boyutlarindaki adaciklarla &rnekleri elde edip
daha sonra 5x5mm boyutlarindaki adaciklarla 6rneklerini iiretmislerdir. 3x3mm boyutlarindaki
adacikli 6rneklerde artik gerilmelerin, gbzenekli yapinin ve elastik modiiliin diger 6rneklere

kiyasla 6nemli dl¢ilide azaldigini belirlemislerdir (Wu et al. 2014).

Alexander, L. et al. (2018), eklemeli tiretim yontemi ile irettikleri lirlinlerin iiretim
anindaki farkli acilarin malzemenin mikro yapist {lizerine etkilerini incelemislerdir. 30° ve
45°°1ik tiretim agilarina sahip 6rneklerin ergime aninda aciga bagh olarak yatay orneklerden

daha uzun tanelerin olustugunu gézlemlemislerdir (Leicht et al. 2018).

Shrestha, R. et al. (2019) yaptiklar1 bir ¢alismada eklemeli liretim yontemlerinde biri
olan lazer bed fiizyon ile 316L paslanmaz celiklerin farkli iiretim yoOnlerinin ve yiizey
piiriizliiliiklerinin, yorulma dayanim {izerine etkilerini incelemislerdir. Uretimde yatay, ¢apraz
ve dikey yonelimler kullanmiglardir. En yiiksek yorulma dayanimini yatay olarak iirettikleri
orneklerden elde etmislerdir. En diisiik yarulma dayanimi ise dikey {iretilen orneklerden
Ol¢iilmiistiir. Bu durum, eklemeli iiretim prosesi sirasinda hizli bir sogutma/katilagma oranindan
kaynaklanan daha ince mikro yapiya iliskili oldugu belirtilmistir. Yiizey piiriizliliigiiniin etkisi

ise oneli derecede yarulma dayinilari iizerine etki etmedigi belirtilmistir (Shrestha et al. 2019).

Sender, G. et al. (2021) 316L paslanmaz ¢eligini farkl {iretim yonlerinde iireterek bu
yonelimlerin malzemenin korozyon degerleri iizerine artik gerilme ve iiretim yonelimlerinin
etkisini incelemislerdir. SLE ile yapilan liretimlerde yonelim oldukga kritik bir parametre olup
malzemenin mikroyapisinda oldukc¢a farkliliklara neden oldugunu bilinmektedir. Yapilan bu
caligmada iiretimi yatay olan malzemelerde grainler en biiyiik degere sahip olurken 45° ve dikey
tiretimlerde grainler daha kiiciik ve es eksenli olusumlar meydana gelmistir. Olusan bu
anizotropik yapilar SLE esnasinda termal 1sitma ve sogutma gondiileri ile iligkilendirilmistir.
Uretim sonucunda elde edilen tiim ornekler dévme ile iiretilen drneklerden daha yiiksek
korozyon direnci ve pasiflesme degerine sahip olmuslardir. SLE prosesi sonunda malzemede
maydana gelen bas1 ve geki artik gerilmeleri 6rneklerin korozyon davranisina 6nemli bir etkisi

olmadig1 ortaya ¢ikmistir (Sander et al. 2021).



Wang, D. et al. (2016) SLE iiretiminde meydana gelen katilasmanin sicakligin gradyanti
ve 151 akisinin yonlerinin farkli kristallesmelere neden oldugunu oertaya koyan bir ¢alisma
yapmustir. Isi-kiitle transfer etkisinden dolayi 1s1 akis1 yonii degitirilerek tanelerin biiyiime yonii

biyiik 5lgiide etkilendigini ifade etmislerdir (Wang et al. 2016).

SLE yontemi ile liretilen iriinlerin mekanik ve elektrokimyasal 6zellikleri, mithendislik
uygulamalarinda detayli sekilde incelenmis olmasmna ragmen, SLE {iriinlerinin baz1 zayif
yonleri mevcuttur. Genellikle diisiik asinma direngleri gibi {iretimin getirdigi bazi dogal
problemler vardir. Bu problemlerin giderilmesi i¢in, lazer giicii, tarama mesafesi, hiz ve tarama
stratejisinin yani sira iiretim yonii gibi parametreler, SLE iiriinlerinin kalitesini ve {iriin
giivenilirligini 6nemli 6l¢iide etkilemektedir (Cherry et al. 2015). En ideal olacak sekilde tiretim
parametrelerinin kullanilmasi, SLM iiriinlerinin, mekanik ve fonksiyonel 6zelliklerini 6nemli
Olciide etkileyerek iirlinlin mikro yapisina, yiizey Ozelliklerine ve artik gerilmelere neden

olabilmektedir (Hua Li et al. 2018).

SLE iiretim yonteminde, 316L paslanmaz gelik tozlari, yiiksek toklugu ve yiiksek
korozyon direnci nedeniyle yaygin olarak kullanilmaktadir (Z. Sun et al. 2016). SLE
yontemiyle tretimde, 316L paslanmaz ¢elik tozlarinin ergime esnasinda yapi igerisinde
gozenek olusturmasi ve ergimenin tam olarak gerceklesmemesi gibi bazi sorunlar olusmaktadir

(Liverani et al. 2017).

Stendal, J. (2018) geleneksel olarak dovme yontemi ile iiretilen 316L paslanmaz geligini
ve SLE ile dretilen 316L paslanmaz c¢eliginin, yapay viicut sivist (SBF) igerisinde
tribokorozyonunu ve korozyon davranislarini kiyaslamistir. Elektrokimyasal kiyaslamalarda,
doviilmiis 316L paslanmaz c¢eligi SLE ile elde edilen 316L paslanmaz ¢eliginden daha diisiik
bir pasivasyon kapasitesi olugturmustur. Ayrica SLE iirlinleri ¢cukurcuk korozyonuna kars1 daha

az hassasiyet ortaya koydugu gozlemlenmistir (Stendal et al. 2018).

Literatiirde yapilan caligmalardan plazma ile nitriirleme isleminin 316L paslanmaz
¢eliginin asinma direncini, korozyon direncini ve yorulma dayanimi artirdigi belirlenmistir.
Ancak eklemeli imalatin yonlenme (anizotropi) etkisinden dolay1 yapilan nitriirleme islemi
sirasinda diflizyon derinliginin degisimi ile ilgili bir ¢calisma bulunmamaktadir. Bu tezin
hazirlanma amact malzeme igerisine optimum difiizyonu elde etmek i¢in eklemeli tiretimdeki,

tiretim acisini belirleyebilmektir.
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KURAMSAL TEMELLER

Biyomalzemeler

Biyomalzemeler, minimum deformasyonla uzun yillar kullanimi1 bir arada sunmak tizere
biyolojik sistemlerle etkilesime girebilen cihazlar yapmak i¢in kullanilan malzemeleredir.
Williams biyomalzemeleri ‘tibbi cihazlarda kullanilan, biyolojik sistemlerle etkilesime girmesi
amaglanan cansiz malzemeler’ olarak tanimlamistir (Williams 1981). Biyomalzemeler;
kemikler, eklemler ve disler gibi kas-iskelet sisteminin hastalikli veya hasarli kisimlarinin
onariminda, degistirilmesinde veya cogaltilmasinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Bir
biyomalzemenin temel gereksinimi, malzemenin ve viicudun doku ortaminin birbirleri tizerinde
istenmeyen veya uygunsuz bir etki olusturmadan bir arada bulunabilmesidir. Biyomalzemeler
icin temel bir gereklilik olan biyouyumluluk, malzemenin uygulamanin yapildigi bolge ile etkin
bir sekilde uyumluluk gésterme yetenegini ifade eder. Biyomalzemelerden yapilan yaygin tibbi
cihazlar arasinda kalga protezleri, protez kalp kapakgiklari ve daha az yaygin olan ndrolojik
protezler ve implante edilmis ila¢ dagitim sistemleride yer alir. Viicut i¢ine yerlestirildiklerinde
bu malzemeler, 6miirlerinin sonuna kadar uzun siireli uygulama igin viicutta kalic1 olarak
sabitlendiklerinde protez olarak adlandirilirlar (von Recum 1998). Ortopedik implantlar,
genellikle iyilesmeye yardimei olmak, deformeleri diizeltmek ve orijinal parcanin kaybolan
islevlerini geri kazandirmak i¢in insan viicudunun iskelet sistemine monte edilir. Bunlardan
bazilar1; destekleyici kemik plakalari, vidalar, kalga eklemleri, diz eklemleri, dirsek eklemleri,
omuz eklemleri ve tendonlardir. Implantlar, insan viicudunun fizyolojik kosullar1 olan
biyokimyasal ve dinamik ortamia maruz kalmaktadirlar. Ayrica tasarimlarida kullanilacak
olan canli anatomisi tarafindan belirlenir. Son 25 yilda, tiretimde kullanilan otomatik olarak
calisan makinelerin kullanimindaki artis, bir¢cok kisinin spora katilimi, savunma faaliyetleri ve
giinden giine artan trafik kazalarindan dolay1 sayilarda doku ve organ kayiplarinda muazzam
bir artigsa neden oldumustur. Bu insanlarin rutin faaliyetlerine hizli ve erken bir sekilde yeniden

baslayabilmeleri, ortopedik implantlarin kullaniminda artisa neden olmustur.

Metalik Biyomalzemeler

Metalik biyomalzeme olarak kullanilan protezlerde gerekli olan bazi 6zellikler arasinda;
biyolojik uyumluluk, sertlik, miilkemmel mekanik 6zellikler, statik ve yorulma mukavemeti,
termal iletkenlik, diisiik stirtiinme kuvveti ve yiiksek mekanik sok direnci gibi istenen bazi
ozelliklere sahip olmasi gerekmektedir. Ayrica metaller, viicut igerisinde implantasyonun
goriintirliigiinii saglamak icin kullanilan X-Ray goriintiileme goriiniirliige sahiptir. Asinma ve

korozyon direnci gibi tribolojik 6zellikler de metalik biyomalzemeler i¢in olduk¢a Snemli
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ozelliklerdir. Metal formdaki implant malzemelerin dejavantajlarinin en 6nemlisi, implantlarin
viicut sivist ile reaksiyona girerek elektrokimyasal tepkimeleri olugturmasidir. Bu reaksiyon
metal formdaki implanlarin zamanla korozyona ugramasina neden olmaktadir. Cogu hiicre,
asinmis parcacik partikiillerini metabolize edemez, bu durum viicutta zararh enfeksiyonlara yol
agmaktadir. Implantlarin tribolojik &zelliklerinin gelistirilmesi toksik iyonlarm in vivo
salinmasin1 azaltir. Implant malzemelerden salinan iyonlarin kontaminasyonu, metalik
biyomalzemeler i¢in ¢6ziilmesi gereken dnemli bir sorundur. Biyomedikal uygulamalar igin
implant malzemesi liretiminde gz oniinde bulundurulmasi gereken iki 6nemli 6zellik vardir;
mekanik 6zellikleri saglayan malzeme se¢imi ve biyouyumluluk 6zellikleri saglayan malzeme
yiizeylerinin secimi. Ideal metalik bir biyomalzemenin gerekli olan 6zellikleri Sekil 1°de
verilmigtir. Biyomalzemelerde, viicudun gerek duydugu hem biyolojik 6zellikleri hemde

mekanik ozellikleri ayn1 anda saglamak oldukc¢a zordur.

Mekanik Ozellikler Biyolojik 6zellikler

Elastik modiil= 30-80 GPa. In-vitro ozellikler:
a) Stotoksik olmamasi
Yogunluk = 3-4 gm/cc . ) ) b) Hiicre adezyonu
: Ideal bir metalik ¢) Hemo-uyumluluk

implant i¢in gerekli

Kirilma toklugu = 3 MPa olan ozellikler Biyolojik arayiiz
Kirilma mukavemeti > 200 MPa Kemik apozisyonu
Sertlik > 4GPa Kontrollii bozunabilirlik

Sekil 1. ideal bir metalik biyomalzeme igin gerekli olan dzellikler

Metalik biyomalzeme olarak kullanilan en yaygin ii¢ metal 316L paslanmaz celigi, Ti-
6Al-4V ve Co-Cr alasimlaridir (Dearnley 1999; Ratner et al. 2004; Shimmin et al. 2008). Tablo
1°de kobalt krom alasimlarinin, paslanmaz celiklerin, titanyum alasimlarmin ve saglam

yapidaki kemigin mekanik 6zellikleri verilmistir.

Tablo 1. Metalik Biyomalzeme Olarak Kullanilan Bazi Metallerin ve Kompakt Kemigin
Ozelliklerinin Kiyaslamasi

316L Paslanmaz Co-Cr-Mo Ti-6Al-4V Kompakt

Celik Kemik
Elastik Modiil (GPa) 192 241 112 9-19
Egilme Day. (MPa) 483 824 901 121
Sertlik (GPa) 236 431 324 -
Siineklik 41 11 13 ~2
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316L Paslanmaz Celik

Paslanmaz celiklerden 302 celigi, implant olarak kullanilan ¢eliklerden ilkidi, ancak
kozoryon dayaniminin diisiik olmasi bu c¢eligin gelistirilmesini gerektirdi. Celik malzemesi
icerisine az miktarda Mo eklenmesi ile 316L ¢eligi gelistirildi. 1950'de, 316 paslanmaz ¢elik,
taneler arasi korozyon ataklari riskini azaltmak i¢in karbon igerigi % 0.08'den maksimum
%0.03'e diistiriilerek daha da gelistirildi (Dearnley 1999). Karbon igeriginin bu diisiik oranindan
dolay1 316L paslanmaz ¢elik olarak adlandirilmistir. Biyomedikal uygulamalar i¢in ¢ok 6nemli
olan korozyon direncinin artirilmasi1 316L paslanmaz ¢elikleri bu alandaki kullanimda oldukg¢a
popiiler yapmistir. Uluslararas1 standart kurulusu (ISO) ve Amerikan Test ve Materyalleri
Toplulugu (ASTM) da 316L paslanmaz ¢eligini implant olarak kullanilmasini 6nermektedir
(Bronzino 2000). 316L paslanmaz ¢eligindeki nikel i¢erigi maksimum %17 ila %20 olarak
belirlenmistir. Bu oran, Ostenitik fazi oda sicakliginda stabilize etmek i¢in ve korozyon
direncini arttirmak i¢in uygundur. Fakat, yiiksek orandaki Ni:Cr konsantrasyonlar1 viicutta
alerjik enfeksiyonlara neden oldugu da bulunmustur(Hierholzer et al. 1984). Ostenitik fazi
korumak i¢in gereken minimum miktar %10 Ni'dir. Celik bilesiminde az miktarda silisyum
bulunur. Silisyum ferritin sertligini arttirir, oksidasyon direncini arttirir ve etkili bir oksijen
gidericidir. 316L paslanmaz ¢eliginin, yiiksek stresli ve oksijeni tiikenmis bir bolgede belirli
kosullar altinda paslanabilecegine dikkat edilmelidir. Bu yiizden 316L paslanmaz celigin
yorulma dayanimini, elektrokimyasal direncini, asinma direncini ve mukavemet 6zelliklerini
gelistirmek gereklidir (Bronzino 2000). %0,1 C igeren 316L paslanmaz celigin yiizeyinin

kimyasal olarak daglanmasindan sonra i¢ yapisi Sekil 2’de verilmistir.

Sekil 2. Diisiik karbon igerigine sahip olan 316L paslanmaz ¢eligin mikro yapis1 (Chikarakara
2012)
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Celigin, ferrit ve perlit olmak tlizere iki ana bileseni vardir. Mikro yapinin agik renkli
bolgesi ferrittir. Koyu renkli olan kisimlar perlit fazin1 ve ferrit fazlari arasindaki grain simirlari
goriiniir halidir. Perlit, "porozlu" bir doku olarak goriilebilen ince bir ferrit ve demir karbiir
karisimindan olusur. Perlit faz1 sert bir yapiya sahiptir ve ¢elige mukavemet verir. Ferrit fazi
ise yumusaktir ve ¢elige siineklik ve tokluk Ozelligi verir. Celikgin igerigindeki karbon
elementinin agirlik¢a yiizdesi arttirilirsa, g¢elikgin igerisindeki perlit fazinin varligini arttirir.
Bilindigi iizere ¢elik igerisindeki perlit fazinin artigi, mukavemeti artirirken tokluk ve stinekligi
azaltmaktadir(Gilbert 2010). Sekil 2'de ferrit fazini1 olusturan tanelerin igerisindeki siyah
noktalar, oksijen ve siilfiir kalintilar1 veya safsizliklaridir. Malzemelerin mekanik ve tribolojik
ozellikleri mikro yapu ile iliskilidir. Tane boyutunun kiigiiltiilmesi; perlit faz1 miktarini azaltir,

celigin slinekligini, mukavemetini ve toklugunu ise artirir (Chikarakara 2012).

Faz diyagrami: 316L paslanmaz c¢eligine ait mekanik o6zellikler, mikro yapisinin ve
termal ge¢misinin bir fonksiyonudur. Faz diyagrami, alasimlarin kristallesmesi ve erimesi ile
ilgili bilgiler vermektedir. Alagimlar1 olusturan herbir faz, tek tip kimyasal ve fiziksel 6zellik
gosteren homojen yapilar olarak tamimlanabilir (Chikarakara 2012). Demir karbon faz
diyagramlari paslanmaz celiklerin faz doniisiimlerini belirlemek i¢in kullanilmaktadirlar. Sekil

3, Fe-C faz diyagraminin demir agisindan zengin kismini géstermektedir.

1600 T T I

Ostenit + S

Swcaklk (°C)

Ostenit + Fe,C + Ledebunt Fe,C + Ledebunt

—A.‘ | —

7 727°C

¢ ~. 0.76
-
0022 I
N\ Fe C + Perit + | Fe,C + Donismis Ledeburit
a, Ferrit Donugmis Ledeburit
Sementit (FesC) __ -1
- Perit « Feerit Peorit + Sementt " ——d
1 | L4 | |
Otekinid PR o) 3 4 5 6 6.7
(F&) Ve | RSOG Us 1 Bilegim (Agurlikga karbon ylzdesi)

CELIK - DOKME DEMIR

Sekil 3. Demir-karbon ikili faz diyagrami (Callister 2020).
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316L paslanmaz ¢eliginde karbon oran1 %0.02 dir. Bu yiizden grafikte sadece sol dikey
eksen boyunca kalan alan dikkate alinir. Erimeden 6nce demirde meydana gelen iki kristal yap1
doniistimii vardir. Hacim merkezli kiibik yapiya sahip olan ferrit fazlar1 oda sicakliginda kararli
haldedir. Yaklasik 912°C sicaklikta polimorfik bir doniisiim, ferrit faza sahip FCC Gsteniti (y
demir) meydana getirir. Ostenit faz1 1394°C sicaklikta, hacim merkezli kiibik ferrit fazina tekrar
gelir. Bu yap1, yiiksek sicakliklarda kararli olmasi disinda o demirinkine benzerdir. Sadece
karbon ile alagimlandiginda, ostenit fazinin 727°C'nin altindaki sicakliklarda kararsiz oldugu
bilinmektedir. Alasim elementlerinin eklenmesi, yapiyr daha diisiik sicakliklarda stabilize
etmektedir. 1538°C sicaklikta erime olayr gergeklesir. 316L paslanmaz ¢elik gibi demir
alagimlarinda, karbon elenmenti Ostenit fazin yani sira a ve o ferrit fazlan ile kat1 ¢okeltiler
olusturan bir arayer safsizlig1 meydana getirir. Karbon elementinin demir alasimlarinda ¢ok
kiigiik agirlik yiizdelerinde kullanilmasi bile ¢eligin mekanik oOzelliklerinde ¢ok biiyiik
degisiklikler meydana getirir. Ferrit yapilarinin olduk¢a yumusak yapida olduklar
bilinmektedir. Mekanik olarak sementit fazi ¢ok sert ve kirilgandir, sementit fazinin varliginda
¢eliklerin mukavemeti artirir. Cr, Ni ve Ti gibi alasim elementlerinin ¢elik yapisina eklenmesi
Demir-Karbon diyagramindan oldukga farkliliklar olusturacaktir. Sekil 3'te gosterilen faz
dontisiimleri, son derece yavas sogutma hizlarinda gerceklesmektedir. Sertlik 6zelliklerini
gelistirmek igin 1s11 islemi bu kadar diisiik sogutma hizlarinda gergeklestirmek zordur. Ote
yandan lazer eritme yonteminde, son derece yiiksek sogutma hizlarina (10° K/s) kolayca
ulagilabilir. Diisiik karbonlu celiklerde bu kadar yliksek sogutma hizlariin kullanilmasi, onlari
1s1l isleme uygun hale getirebilir. Yiiksek soguma hizi, reaksiyonun hem termodinamik olarak
hem de kinetik olarak erisilebilir oldugu dar bir zaman penceresi saglayarak diisiik sicaklikta
faz doniisiimlerinin olusmasini onler. Bu, kristalligi azaltarak sertlik ve asinma direnci gibi
mekanik ozellikleri artirabilir. Martenzit yapinin olusturulmasi, ¢elik sertligini radikal bir
sekilde 1iyilestirir, bu faz Ostenit fazinin kararsiz oldugu otektoid noktasindan hizh

sogutulmasiyla elde edilir.

Iyon Salimimi: 316L paslanmaz celiginde nikel ve krom elementlerinin bulunmasi insan
viicudu i¢in tehlikeli olan iyon salinimina neden olur. 316L paslanmaz ¢eligi, baz1 hastalarda
alerjiye neden olan Ni iyonlarini salma egilimindedir (Diaz et al. 2008). Metal iyon saliniminin
hiicresel protein ve enerji liretimini degistirdigini ve makrofajin inflamatuar yanit1 yonlendirme
yeteneginde fonksiyonel eksikliklere neden oldugu kanitlanmistir (Wataha et al. 1991). Nikel
ve krom salimimini azaltmak icin bazi biyomedikal implant iireticileri paslanmaz g¢eligi
poliamidlerle kaplar, ancak bu kaplamalar trombosit hiicrelerinin yapismasi neden olan
yiizeyler olusturarak polimerin asinmasina olanak saglar. Paslanmaz c¢elikleri oksitlemek i¢in

iyon implantasyon yontemide kullanilmaktadir hemde poliamid yontemine gore daha iyi
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sonuglar elde edildigi bilinmektedir. Fakat, oksijen, paslanmaz ¢elik yiizeyinden ¢ok diisiik bir
derinlikte kimyasal reaksiyon yapar. Bu durum, iyon saliniminda hafif bir azalmaya neden olur.
Literatiirdeki bazi ¢alismalar, oksit olusumunun metalik implantlarin iyon saliniminda ¢ok
onemli bir rol oynadigini bulmustur. Yiizeyde olusturulan oksit filmler, metal implantlarin
viicut igerisine iyon salinimi yapmasini engellemektedir (Hanawa 2004; Uo et al. 2001).
Hanawa et.al (2004) yaptiklar1 ¢alismada, diisiik konsantrasyonlarda ¢oziinmiis oksijenin,
inorganik iyonlarin varligimin ve protein hiicrelerinin varligmmin metal iyon salinimini
hizlandirdigini kaydetti. Ayrica yiizeydeki oksit filmin olusumu ve parcalanmasi, iyon salinim

miktarini biiyiik oranda etkiledigi belitritmistir.

Isil Islem: Alasimlama, ¢eligin 1s1l islenebilirliginin temelini olusturmaktadir. Demir
elementi, ¢elikte denge unsuru iken, demir tlizerindeki giiglendirici etkisi agisindan karbon en

Onemli alasim elementidir.

Eklemeli Uretim

Eklemeli iiretim, eskiden hizli prototipleme olarak adlandirilan ve yaygin olarak {i¢
buyutlu baski (3B) olarak tanimlanan yontemin resmilestirilmis ismidir. Hizli prototipleme
(HP) terimi, ¢esitli endiistrilerde, nihai siiriim Girliniiniin ticarilesmesinden 6nce hizli bir sekilde
parga temsili veya bir sistem olusturmaya yonelik siireci tanimlamak igin kullanilir. Bagka bir
deyisle, hizli bir sekilde bir seyler tiretmeye ve daha fazla modelin ve nihayetinde nihai iiriiniin
tiiretilecegi bir prototip temel model olusturma anlaminda kullanilir. Yazilim miihendisleri ve
AR-GE danigmanlar1 da hizli prototipleme ifadesini iiriin gelistirme siirecini tanimlamak i¢in

kullanmay tercih etmektedirler.

Uluslararas1 teknik komite bilinyesinde bulunan ASTM, yakin zamanda, yeni bir
terminoloji benimsenmesi gerektigine karar vermistir. Bu durum hakkinda belirsizlikler
olmasma ragmen, ASTM tarafindan belirlenen standartlarda eklemeli imalat ifadesi
kullanilmaya baglanmistir. Eklemeli imalat (EI) yonteminin temel prensibi, iiretilmek istenen
triintin 1lk basta, tic boyutlu bilgisayar tasarim (3B CAD) yazilimlan ile kati1 bir modelin
olusturulmast ile baslar. Eklemeli imalat yontemi, oldukc¢a karisik geometrideki nesneleri CAD
verilerini kullanarak ti¢ boyutlu olarak oldukga basit bir sekilde liretmeye imkan vermektedir.
Eklemeli imalat yonteminde siireci tamamlayan farkli 6geler mevcuttur. Bunlardan bazilari
nesneleri ti¢ boyutlu olarak gorsel sekilde tarayan kamera sistemleridir. Tarama ile elde edilen
iiriin gorseli dijital olarak islenerek CAD verileri elde edilmektedir. Bu verilerin dikkatli sekilde
incelenip analiz edilmeside eklemeli imalat siirecinin bir parcasidir. Eklemeli imalatin ¢alisma
prensibi; son {irliniin katman katman {ist iiste malzeme eklenerek yapilmasi mantiina

dayanmaktadir. Uretimdeki herbir katman CAD datalarindan alman nihai iiriiniin ince bir
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katmanindan olusmaktadir. CAD datalarindan elde edilen herbir katmanin nihai (sonlu) bir
kalinlig1 olmas1 gerekmektedir. Bu nedenle nihai {iriiniin geometrisi, Sekil 4’teki sekilde oldugu

gibi dijital verilerin yaklasik bir degeri olacaktir.

Sekil 4. Farkli katman kalinliklar1 kullanarak inga edilen gosteren bir ¢ay fincaninin CAD
goruntusu

El, sanal CAD tamimindan fiziksel sonu¢ kismina gecen bir dizi adimi igerir. Tiim Ei
pargalar1, dig geometriyi tam olarak tanimlayan bir yazilim modelinden baslamalidir. Bunu
gerceklestirirken hemen hemen her profesyonel CAD katt modelleme yazilim
kullanimimiimkiindiir, ancak tasarimin son sekli 3B kat1 bir sekil veya ylizeyi temsil eder
olmalidir. Bu tasarimlar1 olugturmak i¢in tersine miihendislik ekipmani (6rnegin lazer ve optik
tarama) sistemleri kullanililmaktadir. Tiim EI makineleri, neredeyse bir standart haline gelen
STL dosya formatin1 kabul eder ve gilinlimiizdeki her CAD sistemi bdyle bir dosya formati

¢iktist verebilmektedir.

Sekil 5’te tasarim1 CAD seklinde yapilmais bir tasarimin liretim asamalar1 gosterilmistir.
[k olarak CAD tasarimi tanamlanir. Daha sonra parcayi aciklayan STL dosyas1 EI makinesine
aktarilmaktadir. EI cihaz, iiretim isleminden 6nce dogru sekilde ayarlanmalidir. Bu ayarlardan
bazilari, malzeme kisitlamalari, enerji kaynagi, katman kalinligi, zamanlamalar vb. gibi yap1

parametreleridir.
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1) CAD

2) STL Doniisiimii

3) Dosyalarin cihaza yiiklenmsi
4) Cihaz parametreleri

5) Uretim

6) Uriiniin tabladan ayrilmasi
7) Post-Processing

8) Uygulama

Sekil 5. CAD tasarimi yapilan modelin genel iiretim siiregleri

Parcanin olusturulmasi tamamen otomatik bir siirectir ve makine biiyiik 6l¢lide denetim
olmadan devam etmektedir. EI cihazi yapiyr tamamladiktan sonra parcalar cikarilabilir
durumdadir. Par¢alar makineden ¢ikarildiktan sonra kullanima hazir hale gelmeden 6nce bir
miktar ek temizlik islemi gerekmektedir. Bu islemden sonra artik nihai olarak elde edilmis
olacaktir. Talagh imalata kiyasla malzeme israfi ve {iretim siireleri 6nemli dl¢ilide azaltilabilir.
Geleneksel yontem ile iiretim (GYU), 6zellikle az sayida iiretilecek olan malzemelerin iiretimi
i¢in, EI’e kiyasla oldukca zor olan bir iiretim teknolojisidir. Baz1 durumlarda, El tarafindan
iiretilen iiriinler, geleneksel yontem ile iiretilen (GYU) iiriinlerde daha iyi malzeme &zellikleri
sergiler ve EI pargalari iiretiminde bir kalip kullanimina ihtiyag duyulmaz (Heralic 2012).
Ayrica El, gelencksel iiretim yontemleri ile iiretilebilecek iiriinlerden daha karmasik
geometriler iiretme olanaklart sunmaktadir. Gelistirilmis malzeme ozellikleri ve artirilmis
tasarim 6zgiirliigii, azaltilmis agirlik ve malzeme kullanimi ile daha optimum bilesen tasarimina
olanak tanir ve bu da daha siirdiiriilebilir {iriine yol agar. El'in dezavantajlari temel olarak

asagidaki gibi siralanabilir;

e Prosese bagl olarak, ortaya ¢ikan malzeme kalitesi, sicaklik artisi gibi proses
bozukluklar1 nedeniyle {iriin boyunca degisebilir.

e Eisistemleri tipik olarak daha kiiciik bilesenlere yoneliktir.

e Teknolojik bir sisteme yatirim yapmak ve bu teknolojide iiretim yapabilecek

calisanlarin egitim i¢in yatirrm maliyetlidir, endiistriciyi EI'ttan caydirabilir.
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e  Belirli uygulamalar disinda, EI iiretimleri i¢in iiretim standartlari heniiz standardize
edilmemistir. Bu nedenle iirlinler nasil iiretilmesi gerektigine karar verildiginde

giivenilir olacaktir.

Mevcut olarak kullanilan ve gelistirilmekte olan ¢ok ¢esitli eklemeli iiretim teknolojileri
bulunmaktadir. Bu iiretim yontemlerindeki temel farkliliklar, malzemenin prosese nasil
tasindigl, malzemenin yeniden yapilandirilmasi veya eritilmesi i¢in hangi gii¢ kaynaginin

kullanildigidir.

Malzeme Piiskiirtme Sistemleri

Malzeme piiskiirtme, iki boyutlu miirekkep piiskiirtmeli yaziciya benzer bir yontemle
nesneler olusturur. Malzeme, siirekli veya se¢ilmis bolgeler lizerine isleme (DOD) yaklagimi
kullanilarak bir yap1 platformuna piiskiirtiiliir. Malzeme, katilastig1 ve modelin katman katman
olusturuldugu yap1 yiizeyine veya platforma puskiirtiiliir. Malzeme, yap:1 platformu boyunca
yatay olarak hareket eden bir enjeksiyondan piiskiirtiiliir. Makinelerin karmasikligi ve malzeme
birikimini kontrol etme yontemleri farklidir. Malzeme katmanlar1 daha sonra ultraviyole (UV)
151k kullanilarak kiirlenir ve sertlestirilir. Malzeme piiskiirtme sistemlerinin basmak basamak

gerceklestirilmesi asagidaki sekilde gerceklesir;

e Baski kafasi, yap1 platformunun iizerine yerlestirilmistir.

e Malzeme damlaciklari, termal veya piezoelektrik yontem kullanilarak gerektiginde
yiizeye baski1 kafasindan birakilir.

e Malzeme damlaciklar1 katilasir ve ilk katmani olusturur.

e Diger katmanlar, 6ncekinin {izerine daha 6nce oldugu gibi olusturulur.

e Katmanlarin sogumasina ve sertlesmesine izin verilir veya UV 15181 ile kiirlenir.

Islem sonras1 destek malzemesinin ¢ikarilmasini igerir.

UV kiir lambasi
Seviye
belirleyici ~—
7 iiriin malz
Destek malz

Destekler
Nihai tiriin

Ornek iiriin
l s inga Tablast

Sekil 6. Malzeme piiskiirtme sistemi genel sematik gosterimi
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Baglayic Piiskiirtme Sistemleri

Baglayici piiskiirtme isleminde iki malzeme kullanilir; toz bazli bir malzeme ve bir
baglayici. Bu baglayicinin goérevi, toz tabakalarinin birlestirir. Baglayiciy1 genel olarak sivi
halde ve iiretim materyali ise toz seklindedir. Uretimi gerceklestiren baski ucu, iiretim
platformunda x ve y eksenleri boyunca hareket etmektedir. Bu hareket boyunca yap1
malzemesini ve baglama malzemesini katmani olusturacak sekilde biriktirmektedir.
Katmanlarin herbirinin tamamlanmasindan sonra, yazdirilmis olan {iriin yap1 platformuna
dogru asag indirilir. Bu yontemde, malzemelerin iiretimlerinde kullanilan baski (yazma) hizi

gorecelidir buda tiretimi oldukga hizlandirabilmektedir.

Tiim toz malzemeli tiretim yontemlerinde oldugu gibi, iiretilen iiriin toz yatagi igerisinde
kendini destekleyen elemanlarindan ve nihai iirlin tamalandiktan sonra baglanmamis tozdan

cikarilir. Telif hakkina sahip olan bu iiretim teknolojisine 3DP iiretim teknolojisi denilmektedir.

Baglayic1 plskiirtme sistemlerinin basmak basamak gerceklestirilmesi asagidaki

siralanmistir;

e Uretimi yapilmak istenen toz haldeki malzeme, bir serici kullanilarak insa
platformunun {izerine esit sekilde serilir.

e Baski kafasi, gerektiginde tozun iizerine baglayici yapistiriciyr birakir.

e Yap1 platformu, modelin katman kalinlig1 kadar diistirtiliir.

e Daha 6nce serilmis olan tabakanin iizerine bir baska toz tabakasi serilir.

e Uriin, tozlarin s1v1 ile baglandig1 bdlgelerde olusur.

e Baglanmamis toz, nesneyi ¢evreleyen pozisyonda kalir.

e Bu islemler, nihai {iriin yapilincaya kadar tekrarlanir.
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Sekil 7. Baglayici Piiskiirtme Sistemi genel sematik gdsterimi
Malzeme Ekstriizyonu Uretimi

Kaynak biriktirme modellemesi (FDM), yaygin bir malzeme ekstriizyon islemidir ve
Stratasys sirketinin ticari markasidir. Malzeme bir nozuldan ¢ekilir, burada 1sitilir ve ardindan
katman katman biriktirilir. Nozul yatay olarak hareket edebilir ve her yeni katman
yerlestirildikten sonra bir platform dikey olarak yukar1 ve asag1 hareket eder. Bir¢cok ucuz ve

hobi amagli 3D yazicilarda yaygin olarak kullanilan bir tekniktir.

Malzeme ekstriizyon {retim yoOnteminde nihai {riiniin kalitesini etkileyen
parametrelerin sayis1 oldukca fazladir. Kaynak biriktirme modellemesi (FDM) yonteminde
diger ii¢ boyutlu malzeme iiretim yontemlerine benzer sekilde tabaka tabaka iiretim mevcut
olsada materyalin noziilden sabit bir basing altinda ve siireklilik gerektiren bir akisa ihtiyag
duymaktadir. Istenilen dzellikte malzemelerin iiretilmesi icin bu basi¢ ve siirekli olan akis en
onemli etkendir (Gibson et al. 2010). Malzemeyi olusturmak igin serilen her bir katman,
kimyasal katalizorlerin etkisi ile veya sicaklik etkisi ile baglanmaktadir. Malzeme genellikle

asagidaki sekilde gosterildigi gibi makara seklinde makineye eklenir.
Malzeme ekstriizyonu sistemlerinin iiretimi basmaklar halinde asagida siralanmistir;

e Birinci katman, birinci nesne diliminin enine kesit alami iizerine, nozul triinlerini
biriktirir.

o Asagidaki katmanlar 6nceki katmanlarin iistiine eklenir.
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e Malzeme erimis halde oldugu icin katmanlar biriktirme iizerine birbirine kaynasir.

Materyal makarasi

Isitict bashk

Nozul
Model iiriin

TT—Destek malz.

Uretim platformu

Sekil 8. Malzeme Ekstriizyon Uretim Sistemi genel sematik gsterimi
Toz Yatak Sistemleri

Pek cok ticari sistemin mevcut oldugu El iiretim yontemi iginde belki de en iyi
gelistirilmis teknoloji, toz yatag tabanli sistemdir. ince bir metal tozu tabakas1 bir platform
tizerine dagitilir ve bir gili¢ kaynag1 vasitasiyla secici olarak eritilir ve yeniden katilagtirilarak
tozu istenen geometride eritir. Bir dncekinin {izerine bagka bir toz tabakasi yerlestirilir ve tipki
bir 6nceki tabaka gibi segici olarak eritilir. Bu iiretim yonteminde toz katmanlari tabaka tabaka
serilir ve serilen bu toz tabakasi segici olarak eritmesiyle ¢cok karmasik geometrideki pargalari
iiretmek miimkiin hale gelmektedir. Sekil 9°da gosterilen Klein sisesi gibi ici bos ve eksenel

olmayan geometriler bu yontemlerle olusturulabilir.
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Sekil 9. Toz yatagi islemi kullanilarak iiretilen Klein sisesi

Toz yatakli EI sistemleri genellikle ¢ok hassas dogrulukla geometriler olusturulur ve
cok yiiksek derecede tasarim 6zgiirliigii saglar (Spierings et al. 2011). Bununla birlikte, bu
yontemler kullanilirken yiizey kalitesi, {iriin boyutlar1 sinirlamasi ve iiretim hizinin yavasligi

onemli problemler olusturmaktadir.

Toz serici

\

Model Uriin Toz yataf

Uretim
Platrofmu

Sekil 10. Toz yatak sistemi genel sematik gosterimi
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Elektron Isim1 Gii¢ Kaynagi

Isvecli bir sirket olan Arcam tarafindan, ilk kez toz yatag1 ve elektron 1sin1 teknolojisinin
kombinasyonu gelistirilmistir. Bu cihazla, ortopedik implant tiretmi (Cronskar et al. 2013) ve
havacilik endiistrisine (Z&h 2013) yonelik triinlerin iiretimini gerceklestirmislerdir. Bu
uygulama alanlarinda genellikle titanyum ve kobalt-krom alasimlari kullanilmistir. Uretim
prosesi, diisiik basingli bir iiretim odasinda gergeklesir ve elde edilen nihai iiriin GYU
malzemelerinden daha iyi oldugu ve dévme malzemeyle karsilastirilabilir oldugu goriilmiistiir
(Hagqvist 2015). Elektron isinlarinin kullanilmasi, gézeneklilik ve piiriizliilik gibi yilizey

parametrelerinin ayarlanmasi olanagini sunar.

Lazer Gii¢ Kaynag:

Toz yatak teknolojisi ile birlikte lazer gii¢ kaynagimin kullanilmasi, bir dizi iriinlerin
kusursuz sekilde tiretimin gergeklestirildigi bir teknolojidir (HagqgvistChristiansson et al. 2015;
HagqvistHerali¢ et al. 2015).

Genellikle Secici Lazer Eritme (SLM) olarak adlandirilan bu sistemler, karmagsik
geometrilere, ince duvarlara, i¢i bos yapilara vb. sahip daha kiiciik bilesenler i¢in ¢ok uygundur.
Ancak bazi uygulamalarda, sikismis yar1 erimis toz pargaciklari nedeniyle yiizey plriizliligi
nispeten yiiksektir. Bu nedenle, nihai {iriinii frezeleme gibi bir son islem gerektirebilir. Bir islem
odasinin kullanilmasi, iiretilen bilesenlerin boyutunu da ciddi sekilde sinirlar. Bu, nispeten
yavas bir tiretim hiz1 ile birlikte, sayida iiretilen daha kii¢iik bilesenler igin kullanighdir. Lazerin
bir giic kaynagi olarak kullanilmasi, elektron 1simn1 gibi bolmede bulunan gaz tarafindan
saptirtlmadigindan, atmosfer basincinda kullanima izin verir. Literatiir ¢alismalarindan elde
edilen sonuglara gore, statik ve mekanik oOzelliklerinin dévme malzemeninkilerle
karsilastirilabilir oldugunu ve geleneksel malzemelere kiyasla yorulma mukavemetinin
azaldigin1 goriilmistiir (Spierings et al. 2011). Bu iiretim yonteminde genellikle paslanmaz
celik, takim celigi, kobalt-krom, titanyum ve aliiminyum alasgimlar1 gibi malzemeler

uretilebilmektedir.

Secici Lazer Sinterleme

Secici lazer sinterleme (SLS) cihazlar1 ii¢ bilesenden olusur (Gibson et al. 2010).
Malzemeyi kaynastirmak i¢in bir 1s1 kaynagi, bu 1s1 kaynagini kontrol etmek i¢in bir yazilim ve
onceki katmana yeni malzeme katmanlar1 eklemek i¢in bir serici. Yapim siireci boyunca SLS
islemi ek destek yapisi gerektirmemektedir. Uretim platformu, sicakligin genellikle
malzemenin erime noktasinin birka¢ derece altinda oldugu, lazerin katmanlar1 birbirine

kaynastirma bagimliligin1 azaltan, sicaklik kontrollii bir oda i¢inde gerceklesmektedir. Uretimin
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gergeklestigi kapali alan, modelin oksidasyonunu ve son kalitesini en iist diizeye ¢ikarmak i¢in
genellikle nitrojen ile doldurulur. Modeller, fiizyon kalitesi saglamak i¢in soguma siirecine
ihtiyac duyarlar. Bazi iiretim cihazlar, kaliteyi artirmak i¢in lazerin giiciinii ve watt degerini,

katmanlarin sicakligini katman katman takip ederek ayarlar.

Sinterleme
Toz Sinterleme Uriin
Pﬂrtik ﬁ]lﬁri prﬂsESi

Sekil 11. Toz partikiillerinin sinterleme olusum modeli
Secici Lazer Ergitme

Eklemeli tiretim yontemlerinde biri olan segici lazer eritme (SLE) yontemi, metalik
tozlardan metal Uriinler tretmek i¢in, Dr. M. Fockele and Dr. D. Schwarze of F & S
Stereolithographietechnik GmbH, with Dr. W. Meiners, Dr. K. Wissenbach, and Dr. G. Andres
of Fraunhofer ILT kisi ve firmalari tarafindan gelistirilen bir yontemdir. Temelde, bilgisayar
destekli tasarim (CAD) verilerine gore, tozun segici bolgelerini katman katman eritmek ve
kaynastirmak i¢in bir enerji kaynagi olarak yliksek yogunluklu lazer kullanan, toz yatagi
ergitme islemidir. Bu teknolojinin patenti ilk olarak 1997 yilinda Alman Patent ve Ticari Marka
Ofisine bagvurulmus ve 1998 yilinda ise yaymlanmistir (Meiners et al. 1998). SLE iiretim
siireci, CAD verilerinin hazirlanmasindan, iiretilen liriinlerin insa platformundan ¢ikarilmasina
kadar bir dizi adimdan olusur. Tasarim iirlinlerinin tiretimi i¢in, CAD verileri SLE cihazina
yiiklenmeden 6nce destek yapilarini olusturmak, model dilimlemesi (slics) yapmak ve lazer
tarama yolunu belirlemek icin STereoLithography (STL) dosyalari bazi yazilimlar ile
olusturulur. Uretim siireci, insa alanindaki platforma ince bir metal tozu tabakasi sermekle
baglar. Toz serildikten sonra, islenmis verilere gore secilen bolgeleri eritmek ve kaynastirmak
icin yliksek enerji yogunluklu bir lazer kullanilir. Lazer taramasi tamamlandiginda, insa
platformu alcaltilir, listline tekrar toz tabakasi serilir ve lazer yeni bir tabakayi tarar. Bu islem,
model iiriin tamamen insa edilene kadar ardisik toz katmanlar1 i¢in tekrarlanir (Yeong and Chua
2014). Uretimi gercgeklestirmek icin belirlenmesi gereken bazi parametreler sunlardir; lazer

giicii, tarama hizi, tarama aralig1 ve katman kalinligidir. Lazer tarama islemi tamamen bittikten
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sonra, kullanilmamais tozlar insa platformundan ¢ikarilir ve nihai iiriin, alt tabaka plakasindan

manuel olarak destek elemanlarindan ayrilir.

Uretim Platformu / /

Hareketli
tabla

[k tabaka n. tabaka Nihai iiriin

Sekil 12. SLE {iretim siirecinin sematik gosterimi

Sekil 12°de SLE iiretim siirecinin sematik gosterimini verilmistir. SLE islemi sirasinda,
lazerin olusturdugu 1sinin, metal partikiillerin oksitlenmesine karsi korumak i¢in inert nitrojen
gazi veya argon gazi insa odasma doldurulur. Uretimin gergeklestirmek icin genellikle
katmanlar 20-100 pum arasi kalinlikta serilir. Katmanlari kalinligi {iriniin yiizey kaliyesini ve
bazi mekanik 6zelliklerini etkilemektedir (Clare et al. 2008). Daha biiyiik partikiil boyutlarina
sahip tozlar, diisiik ¢ozlnlirliikk ve boyut hassasiyetlerinde tutarsizliklara neden olurken, kiigiik
boyutlara sahip tozlar, van der Waals kuvvetleri nedeniyle kolayca bir araya gelme egilimi
gosterir, bu da yapinin homojen ve daha az piiriizlii olmasina neden olmaktadir. Literatiir
caligmalari, SLE'nin toz malzemeyi tamamen eritebildigini, parcalarin ve desteklerin alt tabaka
plakasindan cikarilmast disinda son islemeye gerek kalmadan tamamen yogun net sekilli
tirtinler tiretebildigini gostermistir. Bu, SLE'yi kat1 hal sinterleme veya baglayici maddelerin
eritilmesi yoluyla toz malzemeleri baglayan yiiksek gozenekli ve diisiik mukavemetli parcalar
olusturan SLS'ye kiyasla iistiin bir Eklemeli Uretim (AM) islemi yapar. Genellikle SLS
tirlinlerini gelistirmek icin ihtiyag¢ duyulan son islemler zaman alicidir ve siireci 6nemli 6l¢iide
uzatir. SLE yonteminde, tozun tam erimesi, yiiksek yogunluklu lazer kullanimiyla elde edilir
ve baglayict malzemelere gereksinim duyulmaz, bu da yukarida belirtilen son isleme olan
ihtiyac1 ortadan kaldirir. Mevcut SLM teknolojisi, baglayici bazli lazer sinterleme islemlerine
kiyasla {riin kalitesinde, islem siiresinde ve tretim gilivenilirlifinde iyilestirmeler
saglamaktadir. Dogrudan tiretime ek olarak, SLE ayrica hasarli iiriinler iizerinde onarim
yapmak lizerede kullanilmaktadir (Yap et al. 2015). Hasarli malzemedeki ¢atlaklar1 ve delikleri
kapatmak icin hasarli bolgeye serilen toz partikiillerini eritmekte yiiksek gii¢lii Nd:YAG lazer

kullanilabilir.
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SLE iiretim yontemine etki eden parametreler

Bu yontemde, istenilen malzemeyi kusursuz bir sekilde tretebilmek icin bir¢ok
parametre kullanilmaktadir. Tarama hiz1 ve yonii, toz partikiil boyutu, lazer giicii, toz tabaka
kalinlig1 ve tiretim yonelimi gibi degiskenler bunlardan bazilaridir. Bu tez ¢alismasinda ise,
SLE iiretim yontemi ile farkli iretim yonelimlerinde iiretilen 316L paslanmaz ¢eliginin plazma

nitriirleme igleminden sonra malzeme 6zellikleri iizerine etkisi detayli sekilde arastirilmistir.

Lazer Giicli

. Tarama

Hiz1

Yana kayma mesafesi
/ i

/ g

! Tabaka

| Kalinlig
|

Uretilen Model Uriin

Toz yatag:

e

Sekil 13. SLE iiretim siirecini etkilene bazi faktorler

Yapilan literatiir ¢calismalar1 incelendiginde; SLE ile tretilen 316 L paslanmaz gelik
tirtinlerinin, ddvme muadillerine kiyasla SLE sirasinda degisen mikroyapilarina sahip oldugu
bildirilmistir (Yasa and Kruth 2011). Genel olarak, numuneler SLE ile iiretildiginde bu tiir
alasiml1 yapiya sahip malzemelerin mekanik 6zellikleri ve dayanikliligi degismeye meyillidir.
Ornegin, birkag calisma, SLE ile elde edilen 316 L paslanmaz ¢eligin geleneksel olarak iiretilen
muadillerinden daha yiiksek akma dayanimina sahip oldugunu gostermistir (Bartolomeu et al.
2017; Herzog et al. 2016; Mower and Long 2016). Bunun nedeni, genellikle kii¢iik tane boyutu
dagilimina, tane anizotropisine ve plastik deformasyonu engelleyen taneler aras1 mikro hiicresel
dislokasyon yapilarina baglanmistir (L. Murr 2018). Tane morfolojisindeki bu degisiklikler,
SLE sirasinda gozlemlenen 1s1 transferi gegmisi ile iligkilendirilmistir (Yasa and Kruth 2011).
Uretim siirecinde her katman eritildikten sonra, alttaki katmanlar, {ist katmanlardan (lazer
erimesine tabi olan) alt katmana (yani taban) dogru sicaklik gradyani nedeniyle dongiisel

yeniden 1sitmaya tabi tutulur. SLE'de, 1s1 transferi gegmisi ve hizli sogutma oranlar1 da bu
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iretim yontemiyle tiretilen {irinlerde artik gerilimlerin olusmasina neden olmaktadir (Bartlett

and Li 2019; Wu et al. 2014).

Yiizey Modifikasyon Islemleri

Malzemelerin yiizeylerine ait bazi 6zellikleri iyilestirmek i¢in yapilan isleme yiizey
modifikasyon iglemi adi verilmektedir. Yiizeyi modifie yapilan malzemelerin bazi yiizey
ozellikleri; yiizey goriintiisii, malzeme sertligi, elektrokimyasal ve asinmaya karsi direnci,
yorulma ozellikleri gibi ozellikler degistirilmektedir. Malzemeler, kullanim alanlarinda
genellikle ylizeyleri bulunduklar1 ortamda termal, mekanik ve kimyasal olarak etkilesimde
girerler. Bu yiizden malzemeler, beklenilen temel 6zellikleri saglamasi gerekmektedir (Haefer

2013). Bu temel gereksinim (fonksiyonlar)’dan bazilari,

e Asinma direnci,

Korozyon direnci,

Dekoratif goriiniim,

Optik davranis,

Bekelnen tribolojik davranis,

e Temash oldugu araylizey davranislaridir.
Malzemelerin, miithendislikte beklenen tli¢ 6nemli 6zelligi bulunmaktadir;

I.  Ekonomi
Il.  Emniyet
I11. Estetik

Giinliik hayatta kullanilan en temel uygulamalarda bile bir malzemeye etki eden yiik ilk
once malzemelerin yiizeyine etki etmektedir. Uygulamada kullanilan bu malzemelerin
yiizeyleri gerektigi gibi istenilen sekilde iyilestirilebilirse mekanik ve elektrokimyasal
etkilesimlerin neden olacagi deformasyonlar minimum seviyeye indirilmis olur. Bu ylizden
maliyet olarak ¢ok pahali olan ana malzemeleri degistirmek yerine ylizey modifikasyonu
yapilarak hem maliyet hemde malzeme tasarrufu saglanmaktadir. Yiizeye uygulanan
modifikasyonlar sonucunda malzemenin i¢ yapisinda artik gerilmeler meydana gelmektedir. Bu

artik gerilmeler malzemenin mekanik 6zellikleri iizerinde 6nemli degisiklikler olusturur.
Genel olarak malzemenin ylizeyinde modifikasyon yapmanin iki farkli yontemi vardir;

v Malzeme ylizey modifikasyonu prosesinde taban malzemenin iizerinde yeni bir

tabakanin eklenmesi ile yapilan yontem,
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v Taban malzemenin orjinal boyutunda herhangi bir degisiklik yada yeni bir

tabaka insas1 olmadan yapilan termokimyasal difiizyon islemi ile yapilan yontemdir.

Malzemenin yiizey 6zelliklerinin iyilestirmek i¢in yeni katmanlar yada yeni tabakalar,

taban malzeme ile organik yada inorganik bag yapan katmanlarin elde edilmesi i¢in yapilir.

Malzemelerin yiizey 6zelliklerini gelistirmek i¢in taban malzeme yiizeyi lizerinde yeni
bir katman olusturmaksizin diflizyon islemi ile modifiye islemi yapilmaktadir. Termokimyasal
bir yontem olan diflizyon prosesi yiizey 6zelliklerini gelistirmek i¢in kullanilan yontemlerin en
yaygin olanidir. Malzemelerin yiizey Ozelliklerinin gelistirilmesi i¢in bircok neden vardir
bunlardan bazilari; elektrokimyasal tepkimeleri azaltmak, malzeme igerisinde artik gerilme
olusturmak, faz yapisin1 degistirmek, sertlik degerlerini artirmak ve mekanik o6zelliklerini
arttirmaktir.

Yiizey Miihendisligi

Yuizey Modifikasyonu Yuzey Kaplamalar
Termokimyasal Mikroyapisal !yon Kimyasal Buhar Fazinda Termal
Difuzyon Implantasyon Pusklrtme
. Karburleme . Sol-gel . Hava
. Nitriirleme . Anotlama Plazma
. Nitrokarbiirleme . Vakum
. Borlama Plazma

Termal Mekanik

o Indiiksiyon e Soguk islem
. Alevle

. Lazerle

. Soguk Dokiim

. Elektro Isini

Kimyasal Buhar Kaplama
(CVD)

Fiziksel Buhar Kaplama

Geleneksel CVD
Duslk Basingli CVD
Lazer Destekli CVD

Elektro Isini Destekli CVD

Fiziksel-Kimyasal Buhar Kaplama

Sagiima

Elekriksel Bogalma

. DC/RF Diyot
. Triot
. Magncetron

(PVD) (P-CVD)
. Plazma Destekhi CVD
. Kimyasal Buhar
Polimerizasyonu
lyon Kaplama Buhar
¢ Dogrudan
lyon Demeti ¢ Reakiif 7
- . Tyon Demeti Destekli
. Tek lyon
Demeti
e Ciltlyon
Demeti

Elektriksel Bosalma

Alternatif
Triot

DC/RF Diyot

lyon Demeti

e Dogrudan lyon Demeti
e iyon Demeti
e Cluster Tyon Demeti

Katodik Ark
Sagilma lyon Kaplama

Sekil 14. Yiizey islemlerinin siniflandirilmasi
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Plazma nitriirleme islemi termokimyasal islemlerle kiyaslandiginda en ¢ok kullanilan
yiizey modifikasyon yontemidir. Plazma ylizey islemlerinin en biiyilk avantaji islem
sicakliginin diisiik sicakliklarda gerceklesiyor olmasi ve islemde kullanilan gaz miktarinin daha
az olmasidir. Diger yiizey modifikasyon islemleri ile karsilastirildiginda plazma ile ylizey
modifikasyonu gaz tiiketiminin az olmasi, proses sicakliginin diisiik olmasi difiizyon isleminin

gerceklesmesi i¢in oldukga hizli bir prosestir.

Yiizey Kaplamalari

Malzemelerin bazi1 gereksinimleri karsilamasi i¢in yiizeylerini bir¢ok farkli yontem ile
kaplama veya yiizey modifikasyon prosesi gelistirilmistir. Kaplama tekniklerinde yada yilizey
sertlestirme islemlerinde, taban malzemenin yapisal ve boyutsal 6zellikleri, kullanilacak proses
cihazinin uygunlu ve maliyet gibi unsurlar olduk¢a ¢ok Onem arz etmektedir. Yiizey
kaplamalar1 temel olarak {i¢ ayr1 grupta incelenmektedir. Bunlar kimyasal kaplamalar, termal

puskiirtme ve buhar fazinda yapilan kaplamalardir.

Kimysal kaplama yontemlerinde, bir ¢ozelti icerisinde elektrokimyasal reaksiyonlar

veya organik inorganik reaksiyonlar vasitasi ile gerceklestirilmektredir.

Termal piiskiirtme kaplama yonteminde, taban malzemesinin tizerine kaplama yapilmak
istenen malzeme eritilerek buhar fazinin piiskiirtiillmesiyle gergeklestirilir. Buhar fazinda taban
malzeme tlizerinde bulunan kaplama malzemesi, istenilen sicakliga kadar sogutularak kati faza

gecirilmesi ile kaplamanin son hali olusturulmus olur.

Plazma ile Nitriirleme Islemi

Plazma nitriirleme yontemi uzun yillardir kullanimda olan bir prosesdir. Proseste
kullanilan azot ve diger gazlardan olusan palzma hali, yonteme adin1 vermektedir. Proses
vukum ortaminda gerceklesir. Ortama gonderilen azot gazi uygulanan elektrik yiiki ile
iyonlastirilir. Iyonlasan bu azot gazlari katotta bulunan is parcasinin yiizeyine elektrik alan ile
carptirilir. Elektrik alanin saglayan giic, DC 350-1100V dur. Bu gerilim azot atomlarinin son
yoriingesinde bulunan elektronlar1 koparmak ig¢in yeterlidir. Bu islem belirli bir siire
yapildiginda kopan azot iyonlarinin malzemenin igerisine difiize olamasina neden olmakradir.

Bu islemlerin gergeklesebilmesi i¢in DC gli¢c kaynagi kullanimu sarttir.

Sekil 15°te nitriirleme mekanizmas1 temel alarak gosterilmektedir. Nitriirlemede

kullanilan gaz N2, N2+H2 gaz karisim1 veya amonyak (HN3) olabilir.
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Sekil 15. Nitriirleme Prosesi (Igdil et al. 2012).

Nitriirleme prosesinde HN3, N2, Hz, Ar ve Hz gibi gazlar kullanilabilmektedir. Plazmma
prosesinde N2 veya Nz ile birlikte H2 veya Ar gazi birlikte kullanilabilmektedir. H> ile birlikte
yapilan nitriirleme isleminde proses ortamina ilk olarak hidrojen gazi verilir. Hirdojenli ortama
gerilim uygulanmasiyla numunenin yiizeyine hidrojen bombardimani baslatimis olur. Bu islem
numune yiizeyinde bulunan kirlilikleri kirarak ortamdan uzaklastirmasina neden olur. Sadece
hidrojen gaz1 ile yapilan bombardimanda uygulanan potansiyel ile ortamin rengi mavi renkte
olur. Daha sonra ortama gonderilen azot gazi ile birlikte ortam mor renkte olur. Ortam
renklerinin farkli olmasinin sebebi iyonize olan gazlarin enerjilerindeki farkliliktir. Plazma ile
nitriirleme igleminde numune yiizeyinde nitriir fazlarin1 igeren tabaka iki kisimdan olusur.
Bunlar; numune yiizeyinde beyaz tabaka diye adlandirilan sert, ince ve gevrek yapidaki kisim,
digeri ise malzeme yiizeyinden tabana dogru ilerleyen kisim difiizyon (yayinim) tabakasi

denilen tabakalar olusmaktadir.

Plazma hali

Dogada maddeler genel olarak dort halde bulunurlar. Bunlar gaz hali, s1v1 hali, kat1 hali
ve plazma halidir. Malzemenin kati halinde malzemeyi olusturan atomlar kristalografik
diizlemler halinde siralanarak yapi olustururlar, belli bir mukavemetleri ve kirillgan yapilar
vardir. S1vi halde, maddeyi olusturan kristal yapilar olmadig1 icin belirli bir sekilleri yoktur
igerisinde bulunduklar1 kabin seklini alirlar. Sivi hale benzer sekilde gaz atomlariin da belirli
bir sekilleri mevcut degildir. Gaz atomlari icerisinde konulduklar1 ortamin hem seklini hemde

hacmini alirlar. Plazma halinde olan madde, sadece plazma halinde mevcut olan 6zelliklere ve
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yiiksek enerjili yapiya sahiptirler. Maddenin dort hali arasindaki farkliliklarin temel nedeni o
haller arasinda mevcut olan enerji farkliliklaridir. Maddenin sahip oldugu enerjinin degisim ile
maddenin bulundugu hal bir bagka hale doniistiiriilebilir. Kat1 bir forma sahip olan bir madde,
enerjisi artirilarak sivi haline, sivi halinin enerjisi dahada artirilarak gaz haline getirilebilir. Hal

degisimleri, ters yonde uygulanarak doniisiim saglanabilmektedir.

Kat1 + E1 g Siv1 hal (Erime)
Svi+ E2 & Gaz hali (Buharlagma)

Gaz + Es «— Plazma hali (iyonlastirma) (A. Yetim 2009)

Bir maddenin enerji seviyesi olarak en diisiik oldugu hal kat1 hali, en yiiksek oldugu hali
ise plazma iyon halidir (Kalug and Taban 2004).

Plazma haline ait bazi ozellikler

Plazma halinin bilesenlerinden bazilar1 su sekilde siralanabilir.

e Iyon: Malzemeyi olusturan atomlardaki negatif yiiklerin sayisinin pozitif yiiklerin
sayisindan farkli olmasiyla gerceklesen yapilardir. Atomlar elektronlarini bir bagka
atoma verip veya bir bagka atomdan elektron aldiklarinda iyon haline gelirler.

e Elektronlar: Malzemeyi olusturan atomlarin yoriingelerinde mevcut olan
parcaciklardir. Her bir elektronun elektriksel olarak yiik degeri 1,6x107"°
Coulomp’tur.

e Notr yiikte bulunan atomlar: Plazma ortamda bulunan negatif yiiklii ve pozitif yiikli
atomlarin sayica esit olmas1 durumunda gergeklesir.

o Uyarilmig Atomlar: Dogadaki elementlere digaridan enerji verildiginde elementte
bulunan atomlar veya atom enerji olarak daha yiiksek enerji seviyelerine ¢ikabilirler.

Bu atomun uyarilmis halidir. Uyarilan atomlar olduk¢a kararsiz yapidadirlar.

Plazma halinin kendine ait 6zellikleri, maddenin diger hallerinden farkli 6zellikler

gostermektedir. Bu 6zellikler agsagida siralanmaktadir;

e Plazma halinin yiikii, dis ortama kars1 notr’diir.

e Plazma ortami igerisinde disosyasyon, iyonizasyon ve rekombinasyon olaylari
meydana gelmektedir.

e Yiiksek sicakliklarda ya da diisiik basing degerlerinde olusur.
e Plazma hali, enerji yogunlugu olarak yiiksek yogunluga sahiptir.
e Plazma ortam elektrigi ve 1s1 iletme 6zelligine sahiptir.

e Plazma ortamina elektrik ve manyetik alan etki etmektedir.
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Plazma halinin elektrik bosalmasi ile elde edilmesi

Plazma ortaminda ndétr haldeki atomlari, elektronlari, iyonlari, fotonlar1 veya
molekiilleri bulunduran bir karisimdir. Plazma ortamini olusturmak i¢in birgok yontem vardir.
Bu yontemlerden elektrik bosalmasi en 6nemlilerinden biridir. Bu yontem, plazma olusturmak
istenen gaz ortaminda iletken iki plakanin uclarma elektrik gerilim kaynagindan gerilim
uygulanir, uygulanan bu gerilim degeri ortamda mevcut olan gazin delinme gerilim degerinden
fazla oldugu anda iletken plakalar arasinda elektriksel bosalma olusur ve bu iletken levhalar
arasinda elektrik akimi1 meydana gelir. Olusan akimin siddetine bagli olarak elektriksel bosalma
farkli sekillerde siniflandirilmaktadir. Sekil 16’da gaz delinme bolgelerinin ve elektrik bosalma

bolgelerinin voltaj-akim degerleri belirtilmistir.

Abnormal Elektriksel
bosalma

1000

T

Townsend bosalma

Subnormal
Elektriksel bosalma

Gerilim (V)

Normal
Elektriksel Bosalma

Ark bosalmas:

1 1 1 1
1012 10 10! 10
Akim (A)

Y

Sekil 16. Farkli bosalma tiplerinin gerilim-akim karakteristigi (A. Yetim 2009).
Plazma ile nitriirleme proses mekanizmasi

Elektriksel bosalma ortaminda azot gazi iyonlasir. Iyonlasan azot atomlari elektrik
alanda ivmelenerek katotda bulunan is pargasinin yiizeyini bombardimana magruz birakir.
Iyonlarm yiizeye carmasi, yiizey sicaklifi artisina yol agar ve bu durum buharlasmaya neden
olur. Plazma ortamindanki numunenin yiizeyinde bulunan demir ve diger bazi elementler,
karbon, oksijen, azot ve elektronlar yiizeyden uzaklasir. Bu olusuma sagilma denilmektedir.
Iyonlar yiizeye ¢arpiklarinda ¢ok az bir kismi malzeme igerisine yaymmaktadir. Bu yaymima

dogrudan implantasyon denilir. Iyonlarin ¢ogu sacilma olaymin siirekliligini saglamaktadir.
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Iyonlasmis olan demir atomlari yiiksek enerjiye sahip olan azot atomlari ile birleserek yiizey
tizerinde FeN yapisini olusturur. Bu olusum ise yogunlasma olarak tanimlanmaktadir. Yiizey
sicakliginin yiiksek olmasi FeN yapilarinin, daha kararli olan FeoN, FesN, FesN yapilarina
donlismesine neden olmaktadir. Bu doniisiim aninda demir atomlarindan ayrilan azot
atomlarinin bir kism1 malzemenin igerisine dogru yaymirken bir kismida plazma ortamina
tekrar geri doner. Bu olay kimyasal absorpsiyon olarak adlandirilir. Yagunlasma, sacilma ve
kimyasal absorpsiyon olaylar1 kullanilan gazin ¢esitine, ortam basincina ve uygulanan gerilim

degerleri gibi degiskenlerin degisiminden etkilenmektedir (Edenhofer 1974).

o
C
% )
EPM?)S[ @ < Iyon  Elektron Anot (+)
atot (-
_K_"]' Q@ -------
Fe N
! Absorpsiyon
FeN
e —— N
N O—‘; FesN
l — N &-Faz1
N 47- Fei_\l N
N 2 Fex Y-Faz1
l N O-Faz1
N 7 Fe
74

Sekil 17. Plazma ile nitriirleme proses mekanizmasi (A. Yetim 2009)
Plazma ile nitriirleme prosesinde meydana gelen i¢ yapilar

Prosesin sicakligi, prosesin zamani ve proseste kullanilan gazlarin karigim oranlart gibi
etmenlerin degisimi ile plazma nitriirleme islemi sonrasinda c¢esitli i¢ yapilarin olusumu

meydana gelmektedir (A. Yetim 2009).

Beyaz Tabaka: Malzemenin en disinda demir nitriirlerden olusan ince bir tabakadir.
Kimyasal ortamlardan etkilenmiyor olmasi bu tabakaya beyaz tabaka denilmesine yol agmustir.
Bu tabakanin mekanik ve fiziksel Ozellikleri yapiyr meydana getiren nitriir fazlarmin

dagilimiin homojen olarak olusmasina ve olusturulan tabaka kalinligina bagimlidir.

Olusturulan bu beyaz tabaka, sadece € veya y nitritlerinden birinden meydana geliyorsa
malemenin mekanik &zelliklerinin 1iyileserek arttigi goriilmiistiir. Olusan beyaz tabaka
hetorojen bir yapida birden fazla faz (e ve y) igerebilmektedir. Fazlarin sahip oldugu kendilerine
ait kafes yapilari tanelerin gecis yerlerinde i¢ (artik) stresler olusturmaktadir. Bu yapiya kiiciik

kuvvet etki etmesi halinde bile mikro gatlaklar olusabilir. Bilindigi iizere tabaka kalinliginin
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artis1 stinekligi azaltmaktadir. Bu iki durum g6z onilinde bulunduruldugunda istenilen tiim

Ozellikleri saglayan optimum parametreler, tekbir faza sahip bir faz yapist ve minimum

kalinliga sahip beyaz tabaka kalinligidir (A. Yetim 2009).

Difiizyon tabakasi: nitrirleme islemi sonrasinda olusan beyaz tabaka olusumunun
hemen altinda, azot yogunlugu ve sertligin nispeten daha az oldugu bolgedir. Malzemenin
yiizeyinden, malzemenin tabanina dogru gecis saglar. Malzeme igerisinde meydana gelen
difiizyon bolgesinde, metal ile bag yapan nitriir fazlarinin ¢okelmesi, azot atomlart ile a-fazinin
doyuma ulasmasi, i¢ yapidaki stress dagilimi, C atomunun malzeme igerisindeki dagiliminini
yeniden olusmasi ve tane sinir1 fazinin olusumu gibi birkag olay meydana gelir. Ayrica diftizyon
bolgesinde malzemenin kendi i¢ yapisinda bulunan krom, aliminyum, molibden ve mangan gibi
alasim elementleri ile azot atomlariin birleserek bag yapmasi ile malzemenin sertlik degerinde

onemli bir artisa neden olur (A. F. Yetim et al. 2012).

Elektriksel Ozellikler

Elektriksel iletkenlik, maddeyi olusturan atomlarin herbirine diisen elektrik yiik ile
Olciilebilir. Malzeme icerisinde bulunan serbest yiikler malzemeyi olusturan ortamda kolay
hareket etme istegindedir. Bu durum mobilite olarak adlandirilir. Mobilite, elektrik alanda

elektriksel yiikiin hiz1 ile belirlenir.

E elektrik alani, v ise elektrik yiikiiniin hizi temsil edilirse mobilite;

(1)

ml <

M:

olarak yazilmaktadir. formiilde p’niin birimi cm®/volt-sn dir. Elektriksel iletkenlik, elektrik alan
basina diisen akim yogunlugudur. Elektriksel iletkenlik, malzemenin i¢ yapisinin sahip oldugu

Ozdirencin degersel olarak tersine esittir.
Elektriksel iletkenlik;
p=]J/E (2)

olarak verilir. Birimi ise (ohm-cm)? dir. Maddenin uglar1 arasina gerilim uygulandigi zaman
olusan J akim yogunlugu;

J=qgnv 3)

formulii ile hasapnair. Burada q elektrik yiikii, n birim hacimdeki ytiklii parcacik sayisidir. Bu

durumda elektriksel iletkenlik;
p=qnp (4)

mobilite degeri cinsinden hesaplanir.
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Manyetik Ozellikler

Maddeyi olusuturan atomlarin gevrelerinde yoriinge hareketi yapan ve ayni anda kendi
etraflarinda da donme yareketi yapan elektronlara sahiptirler. Elektronlar bu doniis hareketini
yaparken etraklarinda hareketlerinin yoniine bagli olarak bir manyetik kutup olustururlar. Bu
manyetik kutuplar, her bir elektronun miknatis gibi davranmasina neden olurlar. Tek bir
elektronun magnetik momentine Borh manyetizmasi denir ve degeride 9.27x102* Am?’dir.
Elektronlar donme hareketi yaptiklari atomlarin g¢evresinde bir manyetik alan meydana
getirirler. Enerji diizeyleri ayn1 olan elektronlarin hareketleri birbirlerine gore ters yonlerde
hareket ederler. Bu zit hareket elektrik alanlarini sifirlar. Bu ylizden malzemedeki toplam
manyetik alan sifir olur. Atomlarin dis yoriingelerinde mevcut olan serbest valans elektronlari
malzeme igerisinde birbirleri ile etkilesimleri diizensiz durumdadir. Bu durum kiitlenin
manyetik 6zelligini etkilememektedir. Atomun sahip oldugu valans elektronlarinin sayisi tek
ise yani valans alt1 yoriingeyi tam doldurmamis ise atomda manyetik kutup olusumu meydana
gelir. Dis yoriingesindeki valans elektron enerji diizeyi ¢ift olusturacak sekilde yapiya sahip
oldugunda manyetik kutuplasma meydana gelmez. Peryodik tabloda yer alan gegis
elementlerinin valans enerji diizeylerinde bulunan ¢iftlenmemis elektronlar sayis1 manyetik
kutup olusmasina neden olmaktadir. Gegis elementlerine genellikle nikel ve demir gibi
elementler 6rnek verilmektedir. Atomun valans yoriingesinde tek kat sayida bulunan elektron
dis bir manyetik alana maruz birakildiginda manyetik davranist her bir element i¢in
farklilagsmaktadir. Bu davranigin ¢esiti manyetikligin hangi tiirde oldugunu belirler. Malzemeyi
olusturan atomlar gruplar seklinde ayn1 yonde yonelmeleri durumunda net bir manyetik kutup
olustururlar. Paramagnetik ve diamanyetik malzemelerde manyetik alan siddeti ile
miklantislanma dogrusal olarak lineer bir orantiya sahiptir. Fakat paramanyetik malzemelerde
alan ve miklanistanma ayni yonlerde, diamanyetizmada ise zit yonlerdedir. Malzemedeki

miknatislanma M, manyetik alan siddeti H ile ifade edildiginde aralarindaki bagiti;
seklindedir ve 5 nolu denklemdeki ¥Xdegeri malzemenin manyetik alinganliginin bir katsayisi

olup boyutsuzdur.

Bu durum ferromanyetizma igin gegerli degildir. Curie sicakligmin altindaki
sicakliklarda dis manyetik alan olmaksizin kalici sekilde manyetik momente sahip olan

atomlarin olusturdugu malzemeye ferro manyetik malzemeler denilmektedir.
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MATERYAL ve YONTEM

Materyal

Bu tez ¢alismasinda biyomalzeme olarak kullanilan 316L paslanmaz ¢eliginin toz hali
kullanilmistir. Concept Lazer firmasinin sundugu ve ticari adi CL 20ES Stainless steel olan bu

toz malzemeye ait kimyasal bilesim Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 2. Toz Haldeki 316L Paslanmaz Celigin (CL 20ES Stainless Steel) Kimyasal
Kompozisyonu (Concept Laser 2016).

Elementler Yiizde agirhik (%)

Fe Kalan

Cr 16,4 - 18,4

Ni 10,1-13,1
Mo 2,1-26
Mn 0-21

Si 0-11

P 0-0,044

C 0-0,029

S 0-0,028

Ayrica bu tezde, toz haldeki paslanmaz c¢elikle iiretilen ornekleri kiyaslayama
yapabilmek icin geleneksel iiretimle yoOntemiyle iiretilen 316L paslanmaz ¢elikler
kullanilmistir. Bu gelenksel iiretime sahip olan 316L paslanmaz ¢eligin kimyasal

kompozisyonu ise Tablo 3’de verilmistir.

Tablo 3. Geleneksel Olarak Uretilmis 316L Paslanmaz Celigin Kimyasal Kompozisyonu

Elementler Yiizde agirhk (%)
Fe 68,56
Cr 17,2
Ni 15,3
Mo 2,7
Mn 1,76
Si 0,21
Al 0,0163
C 0,01
Nb 0,0618
Cu 0,514

Tez ¢alismasinda kullanilan toz haldeki 316L paslanmaz celigin (CL 20ES Stainless

steel) fiziksel 6zellikleri Tablo 4’te verilmistir.
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Tablo 4. 316L Paslanmaz Celigin (CL 20ES Stainless Steel) Fiziksel Ozellikleri (Concept
Laser 2016).

Ozellikler Degerler
Akma Noktas1 Re 470 N/mm?
Cekme Gerilmesi Rm 570 N/mm?
Uzama A >%15
Elastik Modiil ~ 2x10° N/mm?
Termal Iletkenlik ~15W/mK
Sertlik 20 HRC

Sekil 18’de toz haldeki 316L paslanmaz celik partikiillerine ait SEM goriintiisii

gosterilmistir.

°3‘n det HV mode | mag [] pressure spot [ WDﬁ é\‘* — ibO um —
U~ | ETD | 15.00 kv | SE 1000x | 1.18e-3Pa | 4.5 | 10.5 mm |° ETU-YUTAM

Sekil 18. 316L Paslanmaz Celik toz partikiilleri
Bilgisayar Destekli Tasarim (CAD) Model Cizimleri

Tez calismasi kapsaminda, 6rnekleri SLM cihazinda tiretebilmek i¢in lazer 1s1ninin gelis
acist ile 0°, 30°, 45°, 60° ve 90°’lik agilar yapacak sekilde AutoFab yazilimi kullanilarak {ig
boyutlu olarak 20x20x5mm o6lgiilerinde CAD modellemesi yapilmistir. Olusturulan bu CAD
modeller SLM cihazina yiiklenebilmesi igin .STL (stereolithography) formatina
doniistliriilmiistiir. Model olusturulurken {iretim adinda Orneklerin iiretim tablasina tamamen
yapismasini engellemek ve proses aninda ¢okmeleri engellemek i¢in belirli bolgelere destek

elemanlar yerlestirilmistir.
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Lazer Lazer Lazer Lazer Lazer

Kaynag Kaynag Kaynag Kaynag Kaynag
=]
=
= - —]
? _
0’ 30° 45° 60° 90°

Sekil 19. Farkli tiretim acilarina sahip orneklerin sematik gosterimi

Sekil 20. Orneklerin CAD model ¢izimleri a) 0°, b) 30°, ¢) 45°, d) 60° ve e) 90°
Secici Lazer Ergitme (SLE) Yontemi ile Orneklerin Uretilmesi

Sekil 21°’de gosterilmis olan SLE cihazi orneklerin iiretimde kullanilmigtir. Tez

orneklerinin tamami Erzurum Teknik Universitesi, Yiiksek Teknoloji Uygulama ve Arastirma
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Merkezi’nde (YUTAM) bulunan Consept Lazer MLab Cusing R markali SLE cihaz ile
tiretilmistir. Cihazda 100W giice sahip Nd:YAG lazer mevcut olup 90x90x80 mm boyutlarinda
{iretim hacmine sahiptir. Uretim igin Concept Laser firmasi tarafindan lisanshi olarak
belirlenmis olan 316L paslanmaz ¢elik parametresi kullanilmistir. Uretim gerceklestirilirken
oksitlenmeyi engellemek i¢in ortama azot gazi gonderilmistir. Ortamdaki oksijen seviyesi, %
0,3 - 0,8 araliginda tutulmustur. Uretim aninda serilen her bir takanin toz katman kalinlig1 25um
dir.

|

{

l ?com::m
|

|

Sekil 21. Orneklerin iiretildigi Concept Lazer MLab R cusing SLE iiretim cihazi.
Orneklerin Plazma ile Nitriirleme Islemi

Plazma ile nitriirleme islemleri Istanbul Isil Islem A.S. tarafindan yapilmistir. Uretimin

yapildigi fabrikaya ait plazma nitriirleme sistemi goriintiisii Sekil 22°de verilmistir.

Sekil 22. Plazma ile nitriirleme cihazi
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Sistem temel olarak; vakum odasi, gaz dagitim diizenegi ve gii¢ tnitesinden

olusmaktadir. Vakum odasinda, anot ve katot kutuplar1 yerlestirilmis olup, katot kutupta

bulunan numune sabitleyici mekanizmanin tam ortasinda termokupul baglanmistir. Orneklerin

sicaklik kontrolleri, 0.4 mm c¢apa sahip olan Ni-CrNi alasimli termokupuldan yapilmistir.

Ortamda olusan plazmayi, 6rneklerin tiimiine homojen olarak uygulayabilmek i¢in silindirik

anot kutup kullanilmistir. Plazma nitriirleme prosediiriine ait adimlar agagida siralanmaistir.

20x20x5 mm boyutlarinda iiretilmis olan 6rneklerin iist yiizeyleri 60-2000 numarali
zimparalar kademeli olarak artirilarak kaba parlatma yapildiktan sonra sirasiyla 0,5
ve 0,3 um boyutlarindaki alimiina soliisyonlari ile islemlerin yapilacagi tiim ylizeyler
parlatildi.

Parlatmasi yapilan tim numuneler etil alkol (C2HsOH) ile yiizeyleri temizlenerek
numune sabitleyiciye yerlestirildi ve ortam vakumu 3x10~2 mbar degerinde basinca
getirildi.

Plazma ile nitriirleme prosesine geg¢ilmeden Once ortama, numune tutucuya
sabitlenmis Orneklerin yiizeylerinde numune hazirlig1 esnasinda kalabilecek olan
kirlilikleri uzaklastirmak i¢in 350-400V degerinde bir gerilim 25-30dk’lik bir siiregte
H2 gaz1 gonderilmistir. Bu islem sagtirma (sputter) olarak tanimlanmaktadir.
Temizlik islemi bittikten sonra ortamdaki Hz gazi tekrar ortamdan uzaklastirilarak
vakuma alnir.

Deneyde tiim 6rneklerin nitriirlenmesi i¢in %50H2 - %50N2 gaz oranlart kullanildi.
Vakum odasinin basing degeri 500 Pa’a sabitlendi.

Basing degeri istenilen ol¢iiye geldiginde elektrik bosalma kaynagi devreye alindi.
Numunelerin sicaklik degeleri 400, 450 ve 500°C sicakliklarda ii¢ farkli sartta
gergeklestirildi. Sicaklik 6lgiimlerindeki farklilik degeri £5°C’dir.

Ug farkl1 sart icinde zaman siiresi 4 saat olarak sabit tutuldu.

4 saatlik plazma nitriirleme isleminin sonunda uygulanan gerilim kapatilarak sifira
indirilmigtir. Fakat ortamda mevcut olan sicakligin oksitlenmelere neden olmamasi
i¢cin vakumlama islemi numunelerin sicakligi oda sicakligina diisiinceye kadar devam

ettirildi.
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Tablo 5’te tez ¢alismasina ait deney sartlar1 ve parametreleri verilmistir.

Tablo 5. Orneklere Ait Nitriirleme Deney Parametreleri

Numune Nitriirleme Sicakhg: Nitriirleme Gaz Karisim
Isimleri Siiresi Oranlar:

400°C

0° 450°C 4 saat %50N:2 - %50H;
500°C
400°C

30° 450°C 4 saat %50N; - %50H;
500°C
400°C

45° 450°C 4 saat %50N; - %50H:
500°C
400°C

60° 450°C 4 saat %50N; - %50H:
500°C
400°C

90° 450°C 4 saat %50N; - %50H:
500°C
GYU 316L 400°C

Paslanmaz Celik 450°C 4 saat %50N; - %50H;
500°C

Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) ile Goriintii Analizleri

Tez galigmasi igin iretilmis olan tim numunelerin yiizey goriintiisii, malzemelerin
igyapisi, asinma sonrasi olusan izleri, korozyon deneyi sonrasi olusan ylizey goriintiileri
Erzurum Teknik Universitesi YUTAM biinyesinde bulunan FEI - Quanta FEG 250 marka ve

model SEM (taramal1 elektron mikroskobu) ile incelenmistir.

Sekil 23. FEG kaynakli Taramali Elektron Mikroskobu
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Sekil 23’te SEM cihazina ait resim verilmistir. Hazirlanmis olan tiim numunelerin
yiizeyleri kimyasal (daglama) olarak asindirilmistir. Bu islem genellikle i¢ yapilarin
belirlenmesi ve fazlarin goriintirliigiinii artirmak i¢in yapilmaktadir. Bu kimyasal asindirmada;
HCI, Gliserin, HNOs ¢ozeltileri 2/3/1 oranlarinda karistirilarak kullanilmistir. Kimyasal
asindirma islemi sonrasinda istenilen faz ve i¢ yapilarin goriiniirliikleri ZEIS AXIO Al 11k

mikroskobu ile belirlenmistir.

Uc¢ Boyutlu Optik Profilometre Analizleri

Ormneklere yapilan asmnma deneyleri sonrasinda olusan asmma hacimlerinin
belirlenmesinde ve asmma izlerinin goriintiilenmesinde Erzurum Teknik Universitesi
biinyesindeki YUTAM biriminde bulunan Bruker Contour GT markali profilometre cihazi
kullanilmistir. Cihaz, 10A hassasiyete sahip interferometre mekanizmasi ile 6Slgiimleri
gerceklestirmistir. Olgiimlerde 5X biiyiitmeli objektif ve 151k kaynagi olarak beyaz 1sik
kullanilmigtir. Tiim degerlendirmeler ve Olglimler cihaza ait yazilim kullanilarak

hesaplanmistir. Calismada kullanilan 3D optik profilometre cihazi Sekil 24’te verilmistir.

Sekil 24. 3D Optik Profilometre
X-Isim Difraktometresi (XRD) Faz ve Basi Artik Gerilme Analizleri

Plazma ile nitriirleme sonrasinda olusan fazlari belirlemek ve islemsiz Orneklerin
yapisim belirlemek i¢in Erzurum Teknik Universitesi YUTAM biinyesinde bulunan GNR-
Explorer model X-1s1m1 kirmim dlger (XRD) cihazi kullanilmistir (Sekil 25). Olgiimler A=
1,7903A dalga boyuna sahip Co Ka katot tiipii ile gerceklestirilmistir. Yapilan dl¢iimlerin
sonuglart Match! 2 lisanshi programi kullanilarak kiitiiphanesine tanimli olan JCPDS (Joint
Committe on Powder Diffraction Standarts) data listeleri ile karsilastirilarak olusan fazlarin

bilesimleri (kompozisyonlar1) tespit edilmistir.
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Sekil 25. X-Isin1 Difraktometresi Cihaz1

Basi artik gerilme (Residual Stress) ol¢timleride yine ayni cihaz ile sintilator dedektorii
kullanilarak gergeklestirilmistir. Bas1 artik gerilmelerin dlgiimiinde sin?p metodu kullanilmustir.
Bu metotta fazlarin diizlemler arasi d mesafesinin degisimi malzemede meydana getirdigi

gerilim degerleri SAX lisanli yazilim ile dogrudan hesaplamaktadir.

X-Ray fotoelektron Spektroskopisi (XPS) analizleri

XPS olgiimleri Atatiirk Universitesi, DAYTAM biinyesinde bulunan XPS cihazi ile

gerceklestirilmistir. XPS cihazina ait temel elemanlar Sekil 26°da verilmistir.

Elektron enetji
analizorii

Pompalar

Selil 26. XPS analizi i¢in temel elemanlar (Azder 2017).

Olgiimlerde x-151n1 kaynag: olarak 1486.6 eV enerjisine sahip Al Ko (15kV,20mA)
kaynagi kullanildi. Nitriirlenmis yilizeylerden yayimlanan fotolelektronlarin kinetik enerjileri
Specs-Flex markali elektron enerji analizorii tarafindan analiz edildi. Toplanan elektronlarin
enerjisini 150 mm yarigapl yar1 kiiresel analizor ile analiz etmek i¢in 2D CCD dedektorii

kullanildi.
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Sekil 27. X-Isin1 Fotoelektron Spektroskopisi (XPS) Cihazi
Mikrosertlik Ol¢iimleri

Calismada, tez oOrnekleri nitriirlemeden Once iiretim agisinin mikrosertlige etkisini
incelenmek i¢in Olglimler alinmistir daha sonra nitriirlenmis 6rneklerin sertlik ol¢iimleri
yapilmustir. Nitriiflenmis yiizeyler sirasiyla 60-2000 numarali zimparalara vurulduktan sonra
yiizeyler 0,5 mikronluk alimiina toz ile parlatilmistir. Bu parlatma islemi ylizeyden malzemenin
icine dogru difiizyon bolgesi boyunca sertlik degerlerinin degisimini daha dogru okuyabilmek
icin yapilmistir. Sertlik degerlerini tespit edebilmek i¢in 10 gram yiik altinda ve 15 sn yilikleme
stiresinde Sekil 28’de gosterilen Shimadzu markali mikrosertlik cihazi ile sertlik dl¢timleri

gerceklestirilmistir.

X (136 )

Konik ug

Numune

Numunedeki iz

Sekil 28. a) Mikrosertlik 6l¢tim cihazi b) Vickers sertlik 6l¢lim tipi ve numunedeki izi

Nitriirlenmis numunelerin difiizyon tabakas1 kalinligini belirlemek i¢in de mikrosertlik
cihazt kullanilmigtir. Sertlik ol¢iimleri en dis kisimdan baslamak iizere numunenin ig

kisimlarina dogru sabit araliklarla Slciimler gerceklestirilmistir. Islemsiz numunelerde ve
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plazma ile nitriirlenmis 6rnekelrde olusmus olan fazlarin sertlik degerleri belirlenmistir. 316L

paslanmaz celiginde diflizyon tabakasi olugsmadan beyaz tabakanin varligi goézlemlenmistir.

Asinma Deneyleri

Birbirleri ile temas halinde bulunan iki ylizey uygulana kuvvetler neticesinde,
malzemeye ait olan yiizeyde meydana gelen kopmalar asinmayr meydana getirmektedir. Bu
durum gergeklesirken her iki yiizdede sekil degisiklikleri meydana gelebilmektedir. Asinma
genel olarak; abrazif,yarulma, adezif, fretting, yorulma, akigskan, korozif veya kavitasyon
sonucunda olusan erozyon seklinde meydan gelmektedir. Malzemenin asinma 6zelliklerini

belirlemek i¢in Sekil 29°da gosterilen Bruker UMT-2 Universal test cihazi kullanilmistir.

Sekil 29. Asinma deneyi i¢in kullanilan Tribometre cihazi.

Asmmma yontemi olarak reciprocating (karsilikli lineer) asinma yapilmistir.

Reciprocating asinmanin sematik olarak gosterimi Sekil 30°de verilmistir.

Yiik

Yiizey J:L Asmdiric: Pin
\ =

Kayma Yonii

Sekil 30. Reciprocating asinma yonteminin sematik gosterimi
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Yapilan asinma deney sartlar1 Tablo 6’da verilmistir. Asinma deneylerinde siirtiinme katsayisi
anlik olarak saniyede 10 data alacak sekilde cihaz tarafindan otomatik olarak kaydedilmistir.

Malzemelerin aginma orani 6 numarali denklem vasitasiyla belirlenmistir.

Asinilan hacim
(6)

Kaplama Asinma orant = - ,
Uygulanan yik*Asinma mesafesi

Tablo 6. Asinma Deney Sartlari

Parametreler Degerler
Uygulanan Yiik 2N
Asinma iz boyu 7 mm
Sicaklik Oda sicakligi
Asindirma siiresi 3600 sn
Asindirma mesafesi 141m

Orneklerin asinma sonrasi olusan iz hacimleri temassiz olarak 3 boyutlu optik

profilometre ile 6l¢tilmiistiir.

Korozyon Deneyleri

Korozyonun genel tanimi, metal malzemelerin bulunduklari ortam ile kimyasal yada
elektrokimyasal tekpimeler gergeklestirmesiyle, malzemenin deformasyona ugramasi ve
zamanla metalik fonksiyonunu kaybetmesi olarak tanimlanmaktadir. Nort haldeki metal
atomlarmin son ydriingelerindeki elektronlar1 ortama vererek olusturduklar: akim korozyon
olaymnin gerceklesmesine neden olmaktadir. Korozyon testleri farkl iiretim agilari ile tretilip
nitriirlenen malzemelerin davranislarinin degisimini incelemek ve biyomalzeme olarak
kullaniminda yapay viicut sivisindaki davranigini belirlemek igin yapilmistir. Korozyon

deneylerinde laktath ringer ¢6zeltisi kullanilmis olup ¢6zelti igerigi Tablo 7°de verilmistir.

Tablo 7. Laktatl Ringer Cozelti Igerigi 1L igin

Reaktif Miktar
Sodyum Laktat 3gr
Sodyum Kloriir 6 gr
Potasyum Kloriir 0,4 gr
Kalsiyum Kloriir Dihidrat 0,3 gr
Steril Enjeksiyonluk Su 1L

Calismada kullanilan tim numunelerin elektrokimyasal 6zelliklerini belirlemek igin
GAMRY Series G750™ olciim cihazi kullanilmistir. Olgiimler {i¢ elektrot yontemi ile
gerceklestirilistir. Numunelerin polarizasyon davranislari igin Ag/AgCI elektrotu referans
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olarak kullanilmistir. Tiim 6lciimlerde kars1 elektrot olarak Grafit kullanilmistir. Is elektrotu

olarak hazirlanmis numuneler kullanilmistir.

Omneklerin akim denge potansiyellerinin belirlenmesi icin acik devre potansiyelleri
(OCP) 5000 sn siiresince kaydedilmistir. Tafel egri uydurma ile korozyon parametrelerinin
belirlenebilmesi amaciyla numunelerin agik devre potansiyellerinin 50 mV altindan (katodik
bolge) 50 mV tizerine kadar (anodik bolge) olan potansiyel kontrollii taramalar 0,5 mV/s hizda
gerceklestirilmis ve okunan akim yogunlugu degerleri kaydedilmistir. Elektrokimyasal
empedans spektroskopisi deneyleri numunelere baslangic frekanst 100 kHz ve bitis frekansi
0,01 Hz olacak sekilde polarizasyon uygulanmadan Once ve uygulandiktan sonra
gerceklestirilmistir. Elde edilen sonuglar numunelerin korozyondan dnce ve sonraki yiizey
durumlarmin bir elektriksel devre ile ifade edilmesinde kullanilmis ve devre elemanlarindaki

degisimler dogrultusunda korozyon direngleri ve mekanizmalar1 degerlendirilmistir.

Elektriksel Ozdirenc Olgiimii

Elektriksel 6zdireng dlgiimleri Hacettepe Universitesi, Fizik Miihendisligi Boliimiinde
iki nokta metodu ile 6l¢iilmiistiir. Bu 6l¢iim metodunda altin problar kullanilmistir. Altin probe
kullanilmasinin nedeni, numune ile temas eden proba ait 6zdirenci en az seviyede tutabilmektir.
Bdylece numunenin 6zdirenci en az hata ile 6l¢iilmiis olmaktadir. Olgiimde hatay: en aza
indirgemek i¢in numune yiizeyleri 0.3um boyutundaki alimiina tozlar ile iyice parlatilmistir.
Daha sonra kirliliklerin uzaklastirilmast i¢in sonikatér ve etil alkol ile temizleme islemi

yapilmistir.

DC yada AC

Elektrot

Sekil 31. ki nokta 6l¢iim ydnteminin sematik gosterimi.
Manyetizasyon (Miknatislanma) Ol¢iimleri

316L paslanmaz ¢elikler viicut i¢erisinde biomedikal uygulamalarda implant ve protez
olarak kullanilmaktadir. Giinliikk uygulamalarda hastahanelerde MR goriintiileme cihazlar

cokca kullanilmaktadir. Hasta viicudunda implant yada protez olarak kullanilan paslanmaz
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celikler bu dis manyetik alandan oldukga etkilenmektedir. MR goriintiilemesi sonrasinda
hastanin viicudunda kalic1 bir manyetik alanin olugsmamasi istenen bir durumdur. Bu nedenle
implant ve protezlerin {iretilecegi malzemelerin manyetizasyonu Onem kazanmaktadir.
Manyetizasyon ol¢iimleri Hacettepe Universitesi, Fizik Miihendisligi Boliimiinde bulunan

PPMS cihazi ile 36°C’de gergeklestirilmistir.
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ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

XDR Analizleri

Calismada kullanilan GYU’len islem gérmemis 316L paslanmaz celigi ve farkli {iretim
acilarinda (0°, 30°, 45°, 60° ve 90°) SLE yontemi ile iiretilen paslanmaz gelik drneklerine ait
XRD grafigi Sekil 32°de verilmistir. Sekil 32 incelendiginde islemsiz numunelerin yalnizca

yiizey merkezli kiibik (YMK) ostenit demire ait pikler verdigi tespit edilmistir.

islemsiz 316L Paslanmaz Celik
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Sekil 32. Islemsiz drnelere ait XRD grafigi

Sekil 32°de goriildiigii gibi tiim ornekler ostenit fazina sahip olmasina ragmen SLE
yontemi ile farkli agilarda tiretilen 6rneklerin ostenit piklerinde daha diisiik yansima agilarina
(grafigin soluna) dogru bir kaymanin olustugu gézlemlenmektedir. Bu kaymalarin sebebi,
iretim yonlerinde meydana gelen farkli soguma hizlarinin degisiklik gostermesidir. Hizl
soguma esnasinda, Fe atomlar1 kafesteki yerlerine tam gelmeden katilasma meydana
gelmektedir (Cullity and Weymouth 1957). Bu hizli katilasma XRD piklerinde diisiik yansima
acilarina (sola dogru) kaymanin temel nedeni durumundadir (Simson et al. 2017). GYU’mi
yapilmis paslanmaz ¢eligin soguma hizi, SLE yontemi ile liretilen 6rneklerin soguma hiziyla
karsilastirildiginda oldukga yavastir. Hem GY U mis 6rneklerin hemde SLE yontemi ile iiretilen

orneklerin ortalama tane boyutlar1 (Grain size) Scherrer esitligi kullanilarak hesaplanmistir.
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bA

FWHM = D cos(0) (7)
D b2m g
~ FWHM(Q) ®)

FWHM o6l¢timdeki piklerin tam genisligi, 20 radyan cinsinden sagilma agisi, A dl¢limde
kullanilan X 1sinmnin dalga boyu, Q sa¢ilma vektoriiniin biiyiikligii, b katsay1 olup degeri 0,89
ile 0,94 arasinda fonksiyona bagli bir degerdir. D 6lgiimii yapilan malzemenin kristal boyutunu
temsil etmektedir. Orneklerin ortalama kristal boyutlar1 Tablo 8’de verilmistir. Tablo 8’de
goriildiigl gibi islemsiz orneklerin {iretim agis1 artisi ile ortalama kristal boyutlarinda da artig
meydana gelmistir. En kiigiik ortalama kristal boyut 0°’lik ac1 ile iiretilmis orneklerden elde

edilmistir.

400°C’de 4 saat plazma ile nitriirlenmis Orneklerin XRD grafikleri Sekil 33’te

verilmigtir.
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Sekil 33. 400°C’de 4 saat plazma ile nitriirlenmis 6rneklere ait XRD grafigi

Sekil 33’teki grafik incelendiginde tiim oOrneklerdeki faz olusumunun ayni oldugu

gozlemlenmektedir. 400°C’de 4 saat plazma ile nitriirlenmis Orneklere hem ostenitik fazi
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hemde S-fazi kirinim desenleri elde edilmistir. Ancak iiretim ag¢isinin azalmasi ile S-fazi
piklerinde hem keskinlesme hemde sola dogru kaymalarin arttifi gézlemlenmistir. S-fazi;
plazma ortaminda Fe atomlar ile bag yapacak yeterli enerjiye sahip olamayan N atomlarinin
Fe kafes yapilar1 arasina difiize olarak kafeslerin genislemesine yada ¢arpilmasina neden
olmaktadir. Yiizey merkezli kiibik yapiya sahip olan ostenik faz, N atomlarinin diflizyonu ile
genisleyerek diizlemler arasi (d) mesafesinin artmasina neden olmaktadir. Diizlemler aras1 (d)

mesafesinin, liretim agisinin artisi ile ters orantili olarak azaldigi tespit edilmistir.

Sekil 34’te 450°C’de 4 saat plazma ile nitriirlenmis Orneklere ait XRD grafigi

verilmistir.
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Sekil 34. 450°C’de 4 saat plazma ile nitriirlenmis 6rneklere ait XRD grafigi

Hem SLE yontemi farkli tiretim agilarinda (0°, 30°, 45°, 60° ve 90°) iiretilen hemde
GYU’mi yapilmis 316L paslanmaz celik numunelerinin plazma ile nitriirleme prosesi
sonrasinda numunelerde, modifiye olmus tabaka igerisinde FeN, Fe2N, FesN ve y’-FesN fazlar
meydana gelmistir. Tiim 6rneklerde ayni fazlarin olusmasina ragmen iiretim agisinin etkisi ile
X-151n1 kirinim piklerinin siddetleri ve yansima agilarinda farkliliklar olustugu gozlemlenmistir.
Ozellikle yiiksek kirmim agilarinda olusmus olan FeN ve FeoN fazlarina ait kirinim acilarinda

iretim agisinin azalmasi ile sola dogru kaymalar artig gostermistir.

Sekil 35’te 500°C’de 4 saat plazma ile nitriirlenmis Orneklere ait XRD grafigi

verilmistir.
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Sekil 35. 500°C’de 4 saat plazma ile nitriirlenmis 6rneklere ait XRD grafigi

500°C’de 4 saat plazma ile nitriirleme islemi sonrasinda hem SLE yontemi ile farkli
iiretim ag1larmda (0°, 30°, 45°, 60° ve 90°) iiretilen hemde hemde GYU’mis 316L paslanmaz
¢elik numunelerde modifiye olmus tabaka olusmustur. Bu tabakalar icerisinde FeN, FezN,
FesN, y’-FesN ve CrN fazlart meydana gelmistir. Ayrica islem sonrasinda taban malzeme olarak
kullanilan 316L paslanmaz ¢eliinin ostenitik pikleri tamamen kaybolmus olup sadece
modifiye tabakada olusan fazlarin X-1s1n1 kirmim desenleri elde edilmistir. islem sicakliginin
artist ile yap1 icerisindeki azot miktar1 yogunlugunun artisi tespit edilmistir. Bu artigin sonucu
olarak Fe atomlari ile bag yapan N atomlar1 yukarida siralanan fazlari olugturmuglardir. Diger
islem sicakliklarinda goriilmeyen CrN fazlari, 500°C’de Fe kiibik kafeslerinden ayrilan N
atomlar1 Cr atomlart ile bag yaparak ¢okelti olusturdugu tespit edilmistir. Bu durum literatiirde

ayni sicaklikta yapilan ¢alismalardada gozlemlenmistir (De Souza et al. 2004; Y. Li et al. 2014).
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12°]

Tablo 8. SLE ve GYU 316L Paslanmaz Celiklerine ait deneysel sonuglar.

SLE Siirtiinme Ortalama

Sicaklik Uretim | Sertlik Tabaka Yiizey Katsayisi Asmnma Oram Tane Boyutu

Aast | (HVoo) Kalinhg Piiriizliiliigii (COF) (mm3/Nm)x10° | (Grain Size)
(pm) (Ra) (nm)
0° 939 4.55 0.17 0.63 4.8 12.15
30° 924 3.66 0.14 0.68 7.3 14.31
400°C 45° 911 3.48 0.14 0.64 7.6 1541
60° 889 3.11 0.12 0.59 7.9 23.47
90° 876 3.01 0.12 0.67 8.0 28.91
GYU 864 2.81 0.10 0.62 9.1 48.66
0° 1300 13.49 0.53 0.65 1.9 9.37
30° 1250 13.22 0.51 0.71 5.8 11.93
450°C 45° 1234 13.01 0.48 0.76 6.3 13.17
60° 1185 11.33 0.44 0.72 7.5 21.11
90° 1164 10.98 0.41 0.62 8.1 27.34
GYU 1143 10.21 0.39 0.58 8.3 45.17
0° 1364 37.77 0.61 0.79 1.6 4.99
30° 1351 34.53 0.59 0.69 1.8 10.11
500°C 45° 1343 31.57 0.58 0.81 1.9 11.93
60° 1332 31.03 0.55 0.77 2.08 17.17
90° 1324 25.10 0.53 0.73 2.11 25.93
GYU 1315 21.59 0.53 0.72 3.8 39.12
0° 297 - 0.09 0.44 7.8 28.93
30° 286 - 0.08 0.52 9.8 32.11
Islemsiz- 45° 279 - 0.08 0.58 10.4 37.15
316L 60° 274 - 0.06 0.49 11.7 45.34
90° 268 - 0.06 0.57 11.9 48.17
GYU 265 - 0.05 0.46 13.8 65.12




XPS Analizleri

Tez ¢alismasi kapsaminda kullanilan GY U’mis islem gérmemis 316L paslanmaz ¢eligi
ve farkli iiretim agilarinda (0°, 30°, 45°, 60° ve 90°) SLE yontemi ile iiretilen paslanmaz ¢elik

numunelerine ait X-Isin1 Fotoelektron Spektrometresi (XPS) grafigi Sekil 36’de verilmistir.

islemsiz 316L Paslanmaz Celik
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Sekil 36. islemsiz 316L Paslanmaz Celigine ait XPS grafigi

Sekil 36 incelendiginde, islemsiz numunelerde temel olarak C, Cr, Fe ve Ni gibi ¢elik
bilesenlerin varlig: tespit edilmstir. Farkli sicakliklarda yapilan plazma ile nitriirleme islemi
sonrasinda da numuneler X-Isin1 Fotoelektron Spektrometresi (XPS) ile analiz edilmistir. Bu
Olcimlerde numunelerin hem genel 6lglimii hemde yapisinda mevcut olan fazlarin hassas
Olglimii  yapilmistir. Numunelerin tiimiinde yilizeyden 25 nm kalinliginda bir tabaka
kaldirildiktan sonra tarama yapilmig olup yiizeyden gelebilecek kirlilikler uzaklastirilmstir.
XPS analizleri her bir sicaklik grubundan ti¢ farkli yonelimden alinmistir. Bu sonuglar XRD
sonuclar1 ile birlikte degerlendirildiginde ayni gruptan ayni fazlarin elde edildigi

gozlemlenmistir. Bu nedenle XPS 6l¢iimlerinde tekbir sonug degerlendirilmeye alinmistir.

Sekil 37°de 400°C sicaklikta 4 saat plazma ile nitriirleme islemi sonrasinda numuneden
genel XPS o6l¢tim sonucu grafik olarak verilmistir. Sekil 37°deki grafikten goriilecegi tizere
islemsiz orneklerin XPS grafiginden farkli olarak N Is pikinin varlig1 gézlemlenmistir. Diger
tiim bilesenler ise islemsiz drneklerinki ile aynidir. Bunedenle N 1s fotoelektron bolgesi detayli

olarak hassas sekilde tekrar taranmustir.
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Sekil 37. 400°C sicaklikta 4 saat plazma ile nitriirleme islemi sonrasinda numunelerden elde
edilen genel XPS grafigi

Sekil 38, 400°C sicaklikta 4 saat plazma nitriirleme islemi sonras1t N 1s fotoelektron

bolgesine ait spekturumun ayrigimini géstermektedir.
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Sekil 38. 400°C sicaklikta 4 saat plazma nitriirleme islemi sonrast N 1s spekturumuna ait
ayrisim grafigi

N 1s fotoelektron bolgesinde Gaussian fitting islemi yapildiktan sonra CrxN ve FexN
fazlarina 0,7 eV yakinlikta pikler elde edilmistir. Olusan bu fark N atomlariin heniiz Cr ve Fe
ile bag yapamadigini gostermektedir. CrxN ve FexN fotoelektron pik bolgelerine ait degerler
strast ile 396.4 eV, 397.3 eV ve 397.8 eV’tur. Olusan bu pikler literatiirde tanimlanmayan
yapilar olarak adlandirilmistir (Y. Li et al. 2014). Bu durum yapu1 igerisinde nitrojenin varligini
kanitlarken diger atomlarla (Fe, Cr) bag olusturmadan serbest halde kati ¢okelti olusturdugunu
gostermektedir (Y. Li et al. 2014).
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Sekil 39, 450°C sicaklikta 4 saat plazma ile nitriirleme islemi sonrasinda numuneden
elde edilen genel XPS 6l¢lim grafigini gostermektedir. Plazma ile nitriirleme igleminin sonucu

olarak yapida nitrojen varligi tespit edilmistir.
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Sekil 39. 450°C sicaklikta 4saat plazma ile nitriirleme islemi sonrasinda numunelerden elde
edilen genel XPS grafigi

Plazma nitriirleme islemi sonrasinda yapida varligi tespit edilen nitrojenin hangi
atomlara baglanarak hangi bilesikleri olusturdugunu tespit etmek i¢in Fe 2ps; fotoelktron

bolgesi hassas bir sekilde tekrar taranmistir.

Fe2p;,

10000
Fe2p,N
8000 ?

6000

Siddet (a.u.)

4000

2000

T 1 T T
706 707 708 709
Baglanma Enerjisi (eV)

Sekil 40. 450°C sicaklikta 4 saat plazma nitriirleme islemi sonrasi Fe 2pz» fotoelektron
spekturumuna ait ayrigim grafigi

Sekil 40’ta Fe 2psp. fotoelektron bolgesine ait XPS Gaussian ayrisim grafigi
gosterilmistir. Fe 2p32’nin ayrisim spekturumunda 706.3 eV, 706.8 eV ve 707.4 eV pik
noktalart demirin bilesik yaptig1 baglanma enerjilerine denk gelmektedir. Bu piklerden ilki
706.3 eV degerindeki FeN bilesigine ait baglanma enerjisidir. 706.8 eV baglanma enerjisine
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sahip olan ikinci pik ise FeoN ve FesN hegzagonel (hcp) yapilarmna aittir. 707.4 eV baglanma
enerjisine denk gelen yapi ise FesN bilesigidir (Y. Li et al. 2014).

Sekil 41, 500°C sicaklikta 4 saat plazma ile nitriirleme igslemi sonrasinda numuneden
elde edilen genel XPS 6l¢iim grafigini géstermektedir. Plazma ile nitriirleme isleminin sonucu

olarak yapida paslanmaz celigin bilesenlerinin yanisira nitrojenin varligida tespit edilmistir.
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Sekil 41. 500°C sicaklikta 4 saat plazma ile nitriirleme islemi sonrasinda numunelerden elde
edilen genel XPS grafigi

Plazma nitriirleme islemi sonrasinda yapida varligi tespit edilen nitrojenin olusturdugu

fazlar tain etmek i¢in Cr 2p3/2 fotoelktron bolgesi hassas bir sekilde tekrar taranmistir.
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Sekil 42. 500°C sicaklikta 4 saat plazma nitriirleme islemi sonras1 Cr 2p3/, spekturumuna ait
ayrisim grafigi
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Sekil 42’de Cr 2psz. fotoelektron bolgesine ait XPS Gaussian ayrigim grafigi
gosterilmistir. Cr 2pszp’nin ayrisim spekturumunda 573.6 eV, 574.3 eV ve 575.1 eV pik
noktalar1 kromun bilesik yaptig1 baglanma enerjilerine denk gelmektedir. Bu piklerden ilki
573.6 eV degerindeki metalik baglanmaya ait Cr-Cr yapisina ait baglanma enerjisidir. 574.3 eV
baglanma enerjisine sahip olan ikinci pik ise CrN bilesigini gostermektedir. 575.1 eV baglanma
enerjisine denk gelen yap1 ise CrxN tanimlanamayan yapiyr temsil etmektedir (Y. Li et al.

2014).

EDS Analizleri

Tez calismas1 kapsaminda GYU’mis 316L paslanmaz celigi ve farkli iiretim acilarinda
(0°, 30°, 45°, 60° ve 90°) SLE yontemi ile iiretilen paslanmaz geliklere farkli sicakliklarda
(400°C, 450°C ve 500°C) yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasinda EDS o6l¢iimleri
yapilmistir.

Sekil 43’te 400°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme sonrast numune yiizeylerinde

alinan EDS analiz grafikleri verilmistir.
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Sekil 43. 400°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme sonrasi numune yiizeylerinde alinan EDS
analiz grafikleri. a)0°- 400°C, b)30°- 400°C, c)45°- 400°C, d)60°- 400°C, €)90°- 400°C, f)
GYU’len - 400°C (Devami)
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Sekil 43. 400°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme sonrast numune yiizeylerinde alinan EDS
analiz grafikleri. a)0°-400°C, b)30°-400°C, ¢)45°-400°C, d)60°-400°C, €)90°-400°C, f) GYU-
400°C

Numunelere 400°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme iglemi sonrasinda EDS

analizinde malzemede agirlikga yiizde azot orani en yiiksek olan numune 0° yoneliminde
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tiretilen numuneden %8.24 olarak Olglilmistiir. 30° yoneliminde iiretilen numunede azotun
agirlikca yiizdesi %6.62 olarak Ol¢iilmiistiir. Sirasiyla 45°,60° ve 90°’lik ac¢1 yonelimi ile
tiretilen Orneklerin agirlik¢a yilizde azot oranlari; %5.10, %1.96 ve %1.87 dir. Malzeme
igerisindeki azot atomunun agirlik¢a yiizdesi, tiretim agisinin artisi ile ters orantili olarak azalma
egilimi gostermistir. Bu durum tiretim aninda meydan gelen erigik havuzlarinin disiik agili
tiretimde mikro yapilarin kolon seklinde, yliksek agili iiretimlerde ise tabaka seklinde olusmast
ile aciklanabilir (X. Li et al. 2021). En diisiik azot yiizdesi ise GYU’mis paslanmaz gelikten
%1.79 olarak ol¢iilmiistiir. 400°C sicakliginda elde edilen yiizdece azot orani, 450°C ve 500°C

sicakliklarindakine kiyasla en diisiik orana sahiptir.

Sekil 44°te 450°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme sonrasi numune yiizeylerinde
alman EDS analiz grafikleri verilmistir. 400°C sicaklikta yapilan ve iiretim agisinin artmasiyla
azalan yiizdece agirlik oran 450°C sicaklikta da elde edilmistir. En yiiksek ylizdece azot orani
0° ac1 ile iiretilen numunelerden 6l¢iilmiis olup, en diisiik yiizdece azot oram1 GYU’mis
ceklikten elde edilmistir. 0°’lik iiretimdeki yiizdece agirlik oram %9.19 iken GY U mis ¢elikte
%1.47 dir.
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Sekil 44. 450°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme sonras1 numune yiizeylerinde alinan EDS
analiz grafikleri. a)0°-450°C, 1)30°-450°C, ¢)45°-450°C, d)60°-450°C, ¢)90°-450°C, f)
GYU’mis-450°C (Devami)
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Sekil 44. 450°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme sonrasi numune yiizeylerinde alinan EDS
analiz grafikleri. a)0°-450°C, b)30°-450°C, c¢)45°-450°C, d)60°-450°C, €)90°-450°C, f)
GYU’mis-450°C
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450°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasi numunelerden elde edilen
azot atomu i¢in yiizdece agirlik oranlar1 sirasiyla; 0°, 30°, 45°, 60°, 90° ve GYU’mis ¢elik i¢in
%9.19, %8.26, %7.79, %7.77, %7.28 ve %1.47 dir. SLE yontemi ile {iretilen numunelerdeki
azot orani {iretim agisinin artisi ile ters orantili olarak azlamaktadir. GYU’mis celikteki azotun
yiizdece agirlik orani en diisiiktiir. Bu durum SLE y&nteminin mikro i¢ yapisinin GYU’mis
celige gore daha porozlu (bosluklu) yapiya sahip olmasiyla agiklanabilir (Yan et al. 2014). Sekil
45°te 500°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme sonrasi numune yiizeylerinde alinan EDS
analiz grafikleri verilmistir. Tez Kapsaminda diger sicaklikta yapilan ve iretim agisinin

artmasiyla azalan yiizdece agirlik oran 500°C sicaklikta da elde edilmistir.
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Sekil 45. 500°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme sonrast numune yiizeylerinde alinan EDS
analiz grafikleri. a)0°-500°C, b)30°-500°C, c¢)45°-500°C, d)60°-500°C, €)90°-500°C, f)
GYU’mis-500°C (Devami)
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Sekil 45. 500°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme sonrast numune yiizeylerinde alinan EDS
analiz grafikleri. a)0°-500°C, b)30°-500°C, ¢)45°-500°C, d)60°-500°C, ¢€)90°-500°C, f)
GYU’mis-500°C

Plazma ile nitriirleme iglemi sonrasinda numunelerden olgiilen yiizdece azot agirligi
oranin en yiiksek oldugu sicaklik 500°C’dir. Bu islem sicaklig1 yapida yiiksek oranda bulunan
Cr atomlarimin aktivasyon enerjisinde bir artisa neden olarak hem plazma ortaminda serbest
halde bulunan azot atomlarina hemde ostenitik yapi igerisine difiize olmus s fazini olusturan
azot atomlarina baglanmasina neden olmustur (A. Yetim 2009). 500°C sicaklikta yapilan
plazma nitriirleme islemi sonras1 numunelerden elde edilen azot atomu i¢in ylizdece agirlik
oranlar1 sirastyla; 0°, 30°, 45°, 60°, 90° ve GYU’mis celik i¢in %9.17, %8.77, %8.25, %6.54,

%5.83 ve %5.60 dir. SLE yontemi ile iiretilen numunelerdeki azot orani liretim agisinin artigi
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ile ters orantili olarak azlamaktadir. GYU’mis ¢elikteki azotun yiizdece agirlik orani en

dustiktiir.

I¢ Yap1 Analizleri ve Goriintiileri

Farkli iretim acilari ile liretilen numunelere plazma nitriirleme islemi yapildiktan sonra
ic yap1 analizi yapilabilmesi i¢in ylizeyde olusan tabaka mekanik olarak kaldirildiktan sonra
kimyasal daglama islemi ile mikro yapilarin ve tabaka olusumlarinin goriiniirliigii saglanmustur.

Mikro yapilarin goriintiileri taramali elektron mikroskobu (SEM) ile alinmastir.
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Sekil 46. islemsiz numunelere ait mikro yap1 SEM goriintiileri a) GYU’mis 316L Paslanmaz
Celigi, b) SLE yontemi ile diretilen paslanmaz ¢elik numunesi

Islemsiz numunelere ait mikro yap1 SEM gériintiileri Sekil 46°da verilmistir. Paslanmaz
celigi olusturan ostenit faz taneleri ve dovme islemi sonrasinda malzemenin iiretiminden
kaynaklanan kayma banlari, ikizlemeler acik¢a goriilmektedir (Sekil 46a). Eklemeli imalat
yontemi ile iiretilen metal malzemeler genel karekteristik mikro yapiya sahiptirler. SLE
metodunda hizli katilasmaya maruz kalan metal tozlar erime havuzlart olusturarak katilagirlar
(Sekil 46b). Bu hizli katilagsma malzeme igerisinde dislokasyon olusumlarina ve bunun neticesi
olarak i¢ stres birikimlerine neden olmaktadir (Godec et al. 2020). Daha sonra islemsiz
numunelerde segilen nitriirleme parametrelerine bagli olarak ¢ ve vy, sadece y' yada S fazi
olusumlari meydana gelmistir. Olusan yapilar difiizyon derinligi olusturmadan modifiye tabaka

halinde keskin bir hat ile ana yapidan ayrilmistir.
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Sekil 47. SLE yontemi ile farkli iiretim agilarinda tiretilen 316L paslanmaz ¢elik numunelerinin
katman yonelimleri

SLE yontemi ile farkli tiretim agilarinda iiretilen 316L paslanmaz ¢elik numunelere ait
katmanlarin mikro yap1 yonelimleri Sekil 47°de verilmistir. Sekil 47 dikkatli sekilde
incelendiginde erigik havuzlarinin, tiretim agis1 artisi ile termal gradyantin azalmasi sonucu
olarak biiyiidiigii gozlemlenmistir. Bu durum erime havuzlarinin liretim agist yoneliminde

geniglemesine neden olmaktadir (Liverani et al. 2017).

Sekil 48. 400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonras1 tabaka kalinliklari
a)0°, b)30°, ¢)45°, d)60°, €)90°, f) GYU-316L

Sekil 48’de, 400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasi
farkli iiretim acilarinda olusan tabakalarin kalinliklar1 gosterilmistir. Sekil 48’de nitriirleme
sonrasinda olusan tabaklar tiim numunelerde keskin seklide taban malzemeden ayrilarak tiim

yiizey kesiti boyunca ayni kalinlikta homojen bir yap1 olusturmustur. Plazma nitriirleme islem
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sicakliginin sabit oldugu ve sadece iiretim agisinin degisimi neticesinde numuneler iizerinde
yonelime bagli olarak farkli kalinliklarda tabakalar olusmustur. En yiiksek tabaka kalinligt
0°°de iiretilen numunelerden 4.55 pm olarak Olclilmiistiir. En diisiik tabaka kalinligi ise
GYU’mis numunelerden 2.81 um olarak 8lciilmiistiir. 30°,45°, 60° ve 90°’lik {iretim agilarna
sahip orneklerde tabaka kalinliklar sirastyla 3.66 um, 3.48 um, 3.11 pm ve 3.01 um olarak
Olclilmiistiir. Plazma nitriirleme islemi sonrasinda artan iiretim agisi ile ters orantili olarak
tabaka kalinligi azalmistir. Bu durum {iretim agisindaki degisimin sonucu olarak tabakalari
olusturan erime havuzlarindaki degisim ile iligskilendirilebilir (Sander et al. 2021). Diisiik
tiretim acilarinda olusan kiigiik erime havuzlari nitrojenin malzeme igerisine difiize olmasini
kolaylastirirken yiiksek tiretim acgilarindaki daha biiylik erime havuzlan difiizyonu azaltarak

kiiciik tabaka olusumuna neden olmustur.

Sekil 49. 450°C sicaklikta 4 saat siire ill_e yapilan plazma nitriirleme sonrasi tabaka kalinliklar
a)0°, b)30°, ¢)45°, d)60°, €)90°, f) GYU-316L

Sekil 49°da, 450°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasi
farkli iiretim agilarinda olusan tabakalarin kalinliklar1 gosterilmistir. Sekil 49°da nitriirleme
sonrasinda olugan tabaklar tiim numunelerde keskin seklide taban malzemeden ayrilarak tiim
yiizey kesiti boyunca ayni1 kalinlikta homojen bir yap1 olusturmustur. Plazma nitriirleme islem
sicakliginin sabit oldugu ve sadece iiretim agisinin degisimi neticesinde numuneler iizerinde
yonelime bagli olarak farkli kalinliklarda tabakalar olusmustur. En yiiksek tabaka kalinligi,
0°°de iiretilen numunelerden 13.49 pum olarak ol¢iilmiistiir. En diisiik tabaka kalinligi ise
GYU’mis numunelerden 10.21 um olarak l¢iilmiistiir. 30°,45°, 60° ve 90°°lik {iretim acilarina
sahip orneklerde tabaka kalinliklari sirasiyla 13.22 um, 13.01 um, 11.33 um ve 10.98 um olarak
Ol¢lilmiistiir. Plazma nitriirleme islemi sonrasinda artan tretim agisi ile ters orantili olarak

tabaka kalinligi azalmistir. Bu durum {iretim agisindaki degisimin sonucu olarak tabakalari
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olusturan erime havuzlarindaki degisim ile iliskilendirilebilir (Sander et al. 2021). Diisiik
tiretim acilarinda olusan kiigiik erime havuzlari nitrojenin malzeme igerisine difiize olmasini
kolaylastirirken yiiksek iiretim agilarindaki daha biiyiik erime havuzlar difiizyonu azaltarak

kiiclik tabaka olusumuna neden olmustur.

B
37.77Tum

Sekil 50. 500°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi tabaka kalinliklar
a)0°, b)30°, c)45°, d)60°, €)90°, f) GYU-316L

Sekil 50°de, 500°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasi
farkli iiretim acilarinda olusan tabakalarin kalinliklar1 gosterilmistir. Sekil 50°de nitriirleme
sonrasinda olusan tabaklar tiim numunelerde keskin seklide taban malzemeden ayrilarak tim
yiizey kesiti botunca ayni kalinlikta homojen bir yap1 olusturmustur. Plazma nitriirleme islem
sicakliginin sabit oldugu ve sadece iiretim agisinin degisimi neticesinde numuneler iizerinde
yonelime bagl olarak farkli kalinliklarda tabakalar olusmustur. En yiiksek tabaka kalinligs,
0°°de iiretilen numunelerden 37.77 pum olarak olgiilmiistiir. En diisiik tabaka kalinligi ise
GYU’mis numunelerden 21.59 um olarak lgiilmiistiir. 30°,45°, 60° ve 90°°lik {iretim ac1larina
sahip orneklerde tabaka kalinliklari sirastyla 34.53 pm, 31.57 um, 31.03 um ve 25.10 um olarak
Olclilmiistiir. Plazma nitriirleme islemi sonrasinda artan tiretim agisi ile ters orantili olarak
tabaka kalinlig1 azalmistir. 400°C ve 450°C sicakliklarindaki plazma nitriirleme islemi
sonrasinda artan {iretim agisi ile ters orantili olarak tabaka kalinligindaki azalma egilimi 500°C
icinde ayni sekilde olmustur. Bu durum iiretim agisindaki degisimin sonucu olarak tabakalar
olusturan erime havuzlarindaki degisim ile iliskilendirilebilir (Sander et al. 2021). Disiik
iiretim acilarinda olusan kiigiik erime havuzlari nitrojenin malzeme igerisine difiize olmasini
kolaylastirirken yiiksek tiretim agilarindaki daha biiyiik erime havuzlar diflizyonu azaltarak

kiiclik tabaka olusumuna neden olmustur.
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Mikrosertlik Ol¢iimleri ve Degerlendirmeleri

GYU’mis islem gérmemis numunelere, farkli iiretim acis1 ile SLE ydntemiyle iiretilen
numunelere ve farkli plazma nitriirleme sicakliklarina tabii tutulmus 316L paslanmaz c¢elik
numunelerine ait ortalama sertlik degerleri Tablo 8’de verilmistir. SLE yontemi ile farkli tiretim
acilarinda iiretilen ve GYU’mis 316L paslanmaz celik drneklerin mikrosertlik l¢iim degerleri
Sekil 51°de verilmistir. Ol¢iimler herbir rnekten 5 farkli noktadan alinarak ortalama sonuglar
verilmisti. GYU’mis ¢elik numunelerin sertlik degerleri ortalama 265 HVoo1 olarak
Olclilmiistiir. En yiiksek sertlik degeri 0°’lik ac1 ile iiretilen numunelerden ortalama 297 HVo.01
olarak 6l¢iilmiistiir. Yaklasik olarak %12’lik bir artis olusmustur. Bu artisin temel sebebi olarak

SLE iiretim yontemindeki hizli sogumanin (katilasma), GYU kiyasla oldukg¢a hizli olmasi

gosterilebilir.
Islemsiz 316L Paslanmaz Celik
Mikrosertlik, HV) o
310 ?
300
290
280
270
260
250
0° 30° 45° 60° 90° GYU-316L

Sekil 51. Farkli liretim agilarinda iretilen islemsiz 316L paslanmaz ¢eliklerine ait sertlik
dagilimlar

Literatiirde hizli soguma malzemenin i¢ yapisinda (grain size) degisime neden olarak,
hizli sogumada kiigiik tane boyutu, yavas sogumada ise daha biiyiik tane boyutu olusumuna
neden olmaktadir (Bartolomeu et al. 2017). Bilindigi iizere tane boyutunun kiigiilmesi
malzemenin sertlik degerinde artisa neden olmaktadir (Cherry et al. 2015). Diisiikk agili
tiretimdeki soguma hizi {iretim agisinin artisi ile azalmaktadir. Bu durum sertlik degerlerinde

azalma egilimi olusturarak en diisiik sertlik degeri GYU celikten elde edilmistir.

400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi sertlik dagim grafigi
Sekil 52'de verilmistir. Bu islem sicakligindaki sertlik degerleri plazma nitriirleme Oncesi
orneklerin sertlik degerlerinden 2-3 kat fazladir. Sertlik degerlerindeki degisim iglemsiz

orneklerdekine benzer olarak {iretim acisinin artisi ile azalma egiliminde olup, en diisiik sertlik
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degeri GYU o6rneklerden elde edilmistir. Numunelere ait ortalama sertlik degerleri Tablo 8’de

verilmigtir.
0
400 C
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Sekil 52. 400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi sertlik dagimlari

400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasinda yapi
icerisinde s-fazi olusumu islemsiz Orneklere kiyasla artisa neden olan bir diger etkendir.
Paslanmaz ¢eligin yapisini olusturan ostenit kafes yapilari nitriirleme iglemi sonrasinda kafes
yapilari igerisine arayer atomu olarak yerlesen azot atomlar ostenit kafesin genisleyip yapida

carpilmalara neden olmasiyla sertlik degerinde artisa neden olmaktadir (Fossati et al. 2006).

450°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi sertlik dagim grafigi

Sekil 53'te verilmistir.
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Sekil 53. 450°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi sertlik dagimlari

450°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasinda olusan
tabaka kalinliklari, 400°C’de olusan tabaka kalinliklarindan yaklasik olarak dort kat fazla

olmasi sertlik degerlerinde artisa neden olmustur. Modifiye olmus tabakanin kalinligindaki artis
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daha az sertlikteki taban malzemenin yiizey sertligine etkisini azaltarak yiiksek sertlik
degerlerinin elde edilmesini saglamistir. Sertlik degerlerindeki degisim islemsiz 6rneklerdekine
benzer olarak iiretim agisinin artisi ile azalma egiliminde olup, en diisiik sertlik degeri GYU

orneklerden elde edilmistir. Numunelere ait ortalama sertlik degerleri Tablo 8’de verilmistir.

500°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi sertlik dagim grafigi
Sekil 54'te verilmistir. En biiylik tabaka kalinlig1 tiim numunelerde 500°C sicaklikta yapilan
nitriirleme isleminde elde edilmistir. Olusan bu modifiye tabaka ¢ogunlukla CrN ve FesN

fazlarindan meydana gelmistir.
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Sekil 54. 500°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi sertlik dagimlari

Modifiye olmus tabakanin kalinligindaki artis daha az sertlikteki taban malzemenin
yiizey sertligine etkisini azaltarak yiiksek sertlik degerlerinin elde edilmesini saglamistir.
Modifiye tabakay1 olusturan bu fazlar ostenit fazindan ve s-fazindan oldukca sert bir yapiya
sahiptir. Hem tabaka kaliginin artis1 hemde bu fazlarin olusumu en yiiksek sertlik degerlerinin,
500°C sicaklikta 4 saat siire ile plazma nitriirleme yapilan numunelerde elde edilmesine neden
olmustur. Uretim agilarindaki artis ile sertlik degerleri azalma egilimi gostermistir. Bu durum
iiretim agisindaki degisimin sonucu olarak tabakalar1 olusturan erime havuzlarindaki degisim
ile iligkilendirilebilir. Diisiik liretim agilarinda olusan kiigiik erime havuzlari nitrojenin
malzeme igerisine difiize olmasini kolaylastirirken yiliksek iiretim acilarindaki daha biiytik
erime havuzlar1 difiizyonu azaltarak kiiglik tabaka olusumuna neden olmustur (Sander et al.
2021). Sertlik degerlerindeki degisim islemsiz 6rneklerdekine benzer olarak iiretim agisinin
artig1 ile azalma egiliminde olup, en diisiik sertlik degeri GYU &rneklerden elde edilmistir.

Numunelere ait ortalama sertlik degerleri Tablo 8’de verilmistir.
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Artik Gerilme (Residual Stress) Analizi

Sekil 55°te islem gormemis numunelere ve farkli tiretim agisi ile SLE yontemiyle
iretilip farkli sicakliklarda plazma nitriirleme yapilmig 316L paslanmaz ¢elik numunelerine ait
artik gerilme grafigi verilmistir. Tiim Orneklerde basi artik gerilme (compressive stress)
gozlemlenmistir. SLE yontemi ile iiretilen numunelerde termal gradyantin sonucu olarak hizli
katilasma neticesinde, plazma nitriirleme islemi sonrasinda ise fazlarin genislemesi nedeni ile
basi artik gerilmeler olusmustur. Basi artik gerilmesi kendini olusturan nedenin ters yonelimi
sonucu olusmaktadir (Lecis et al. 2006). SLE yontemi ile {iretilen numunelerde olusan erigik
havuzlarinin, iiretim agis1 artist ile termal gradyantin azalmasi sonucu olarak biiyldigi
gozlemlenmistir. Erigik havuzlarmin biiylimesi soguma hizin1 azaltarak stres olusumunu
azaltmaktadir. SLE yontemi ile iiretilen numuneler sadece hizli katilagmadan kaynaklanan artik
gerilmelere sahiptir. SLE yontemi ile iiretilen ve nitriirleme islemi yapilmayan numunelerin
artik gerilmeleri plazma ile nitriirlenmis Orneklerle kiyaslandiginda en az artik gerilme
degerlerine sahiptir. SLE yontemi ile tiretilen ve plazma nitriirleme yapilmayan numuneler
kendi aralarinda kiyaslandiginda artik gerilme degerleri iiretim agisinin artisi ile azalamaktadir.
En diisiik artik gerilme degeri islemsiz GYU’len numuneden -33 MPa olarak 6lciilmiistiir. SLE
yontemi ile tiretilen 0°, 30°,45°, 60° ve 90° islemsiz numunelerinin artik gerilme degerleri sirasi

ile -497, -457, -341, -198 ve -112 MPa’dur.
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Sekil 55. Islemsiz numunelere ve farkli sicakliklarda plazma nitriirleme yapilmis numunelere
ait artik gerilme grafigi

SLE yontemi ile tiretilip 400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme

islemi sonrasinda numuneler tizerinde iki farkli nedene bagli olarak artik gerilmeler
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olusmaktadir. Bu nedenlerin ilki malzemenin SLE yontemi ile iiretimi esnasinda hizli katilasma
neticesinde meydana gelen artik gerilme, digeri ise plazma nitriirleme sonucu ostenit yapinin
genislemesi sonucu olugan artik gerilmedir. 400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma
nitriirleme islemi sonrasinda numunelerde en yiiksek artik gerilme degeri 0°’lik iiretimde -780
MPa olarak lciilmiistiir. En diisiik artik gerilme degeri GYU’len numuneden -94 MPa olarak
Ol¢iilmiistiir. SLE yontemi ile tretilen ve 400°C sicaklikta 4 saat siire ile plazma nitriirleme
yapilan 30°,45°, 60° ve 90°’lik numunelerin artik gerilme degerleri sirasi ile -646, -611, -442
ve -302 MPa’dir.

Plazma nitriirleme sicakligindaki artis, malzemede hizli katilasma nedeni ile var olan
artik gerilmelerin azalmasina neden olmustur. Bu durum disiik karbonlu 316L paslanmaz
celiklerin gerilim giderme sicakligt olan 455-550°C sicaklik araligina yaklagmasi ile
aciklanabilmektedir. SLE yOntemi ile iretilen ve 450°C sicaklikta 4 saat siire ile plazma
nitriirleme yapilan numunelerin artik gerilme degerleri 400°C sicaklikta olusan artik gerilme
degerlerinden daha diisiik bir egilim gdstermistir. Bu durum 316L paslanmaz ¢eliklerin gerilim
giderme sicaklik araligina yaklagmasi ile agiklanabilir. 450°C sicaklikta 4 saat siire ile plazma
nitriirleme yapilan numunelerde artik gerilmeyi olusuran etkenler, genisleyen demir nitriir
fazlar1 ve hizh katilasmanin azalan etkisidir. 450°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma
nitriirleme islemi sonrasinda numunelerde en yiiksek artik gerilme degeri 0°’lik iiretimde -680
MPa olarak dl¢iilmiistiir. En diisiik artik gerilme degeri GYU’len numuneden -191 MPa olarak
Olciilmiistiir. SLE yontemi ile iiretilen ve 450°C sicaklikta 4 saat siire ile plazma nitriirleme
yapilan 30°,45°, 60° ve 90°’lik ag¢ilara sahip numunelerin artik gerilme degerleri sirasi ile -563,

-420, -323 ve -262 MPa’dir.

SLE yontemi ile tiretilen ve 500°C sicaklikta 4 saat siire ile plazma nitriirleme yapilan
numunelerin artik gerilme degerleri diger iki (400 ve 450°C) sicakliktaki artik gerilme
degerlerinden daha diisiiktiir. Bu durum 500°C’de malzemenin yapisinda hizli katilagsmadan
dolay1 var olan artik gerilmelerin sicakligin etkisi ile tamamen giderilmis olmasiyla
aciklanabilir. 500°C’de sadece nitriirleme islemi ile olusan CrN ve FeN fazlarinin yapi
igerisinde ¢okelmesi ile olusturduklar: artik gerilmeler meydana gelmistir. 500°C sicaklikta 4
saat siire ile yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasinda numunelerde en yliksek artik gerilme
degeri 0°’lik iiretimde -527 MPa olarak 6l¢iilmiistiir. En diisiik artik gerilme degeri GYU’len
numuneden -236 MPa olarak Slgiilmiistiir. SLE yontemi ile tiretilen ve 500°C sicaklikta 4 saat
siire ile plazma nitriirleme yapilan 30°,45°, 60° ve 90°’lik acilara sahip numunelerin artik

gerilme degerleri sirasi ile -475, -395, -268 ve -225 MPa’dir.

73



Tribolojik Testler ve Analizleri

Sekil 56°da plazma ile nitriirleme yapilmadan 6nce SLE yontemiyle 0°, 30°,45°, 60°,
90°°lik agilar ile iiretilen ve GYU’len numunelere ait asinma SEM resimleri verilmistir. Tez
caligmasi kapsaminda tiim numunelere lineer (Reciprocating Wear) asinma testleri 2N yiik

altinda gerceklestirilmistir.

Sekil 56. SLE iiretim yontemi ile farkli agilar ile iiretilen ve GYU’len numunenin plazma
nitriirleme dncesi asinma testlerine ait SEM resimleri a)0°, b)30°, ¢)45°, d)60°, €)90°, f) GYU-
316L
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Sekil 57. SLE iiretim yontemi ile farkli agilar ile iiretilen ve GYU’len numunenin plazma
nitriirleme Oncesi asinma testlerine ait 3D optik profilometre goriintiileri a)0°, b)30°, ¢)45°,
d)60°, €)90°, f) GYU-316L

Sekil 56’da ve Sekil 57°de asinma sonucu numuneler yiizeyinde olusan asinma izlerine
ait SEM ve 3D optik profilometre goriintiileri verilmistir. En yiiksek asinma izi genisligi GYU
316L numunelerinden 1.47 mm olarak 6l¢iilmiistiir. Endiisiik asinma izi genisligi ise 0°’lik SLE
yontemi ile tiretilen numuneleden 1.02 mm olarak 6l¢iilmiistiir. Ayrica SLE yontemi ile iiretilen
numunelerin iiretim acis1 artis1 ile asinma izi genisligi de artmaktadir. Literatiirde; SLE ve GYU

numuneler arasindaki asmmma izi genislik farkinin nedeni olarak soguma hizlarinin
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birbirlerinden oldukga farkli olmasi ile agiklanmaktadir. Hizli soguma malzemenin i¢ yapisinda
(grain size) degisime neden olarak, hizli sogumada kiigiik tane boyutu, yavas sogumada ise
daha biiyiik tane boyutu olusumuna neden olmaktadir (Bartolomeu et al. 2017). Bilindigi iizere
tane boyutunun kii¢lilmesi malzemenin asinmaya karsi direngli olmasina neden olmaktadir
(Cherry et al. 2015). SLE yontemi ile iiretilen numunelerdeki asinma izi farkliliklar1 ise iiretim
acisindaki degisimin sonucu olarak tabakalari olusturan erime havuzlarindaki degisim ile
iligskilendirilebilir (Sander et al. 2021). Diisiik tiretim agilarinda olusan kii¢iik erime havuzlari
asinma topuna kars1 birbirlerini desteklerken, biiyiik {iretim agilarinda biiylik eriyik havuzlari
malzemeden kopmaya daha ¢cok meyillidir. Sekil 58’de numunelerin aginma testi esnasinda tane

yapilarinin sematik olarak davranisini géstermektedir.

- Asindirma topu

(2

(@)

Tane sinirlar:

N

Sekil 58. Asinma testlerinde malzeme i¢ yapilarinin davranisi a) biiyiik taneli b) ince taneli

Malzemeyi olusturan yapilarin tane biiylikligli dislokasyon hereketlerini dogrudan
etkilemektedir. Tane boyutlarinin kii¢iilmesi dislokayon yogunlugunu artirmakta ve iizerine
etkiyen yiike kars1 daha fazla direng gostermektedir. Sekil 59°da SLE yontemi ile liretilen
numunelerin  aginma testi esnasinda erime havuzlarinin sematik olarak davranisini

gostermektedir.
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Kayma Yonii

Kolon bar olusumlari
Asindirma topu

Sekil 59. SLE yontemi ile 0°’de iiretilen numunenin asinma testindeki davranigsinin sematik
gosterimi.

SLE yontemi ile yapilan iiretimde katmanlar1 olusturan erigik havuzlar iiretim agisi
yoniinde biiyliime gostermektedir. Bu erigik havuzlari, tiretim agisinin artisi ile tiretim yoniinde
bliylime eyilimi gostermistir. 0°’lik iiretim acisinda erigik havuzlari kolon bar seklinde
olusurken, 90°°lik tiretim agisinda erigik havuzlar yatay katmanlar seklinde olusmustur.

Sekil 60°da ve Sekil 61°de 400°C sicaklikta plazma nitriirleme islemi sonrasinda yapilan

asinma testine ait asinma izi SEM ve 3D optik profilometre goriintiileri verilmistir.

s § 34 1M

s 507 um

Sekil 60. 400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi aginma testlerine
ait SEM resimleri a)0°, b)30°, ¢)45°, d)60°, €)90°, f) GYU-316L

En yiiksek asmma izi genisligi, GYU 316L paslanmaz celik numunesinde 598 pum
olarak Ol¢iilmiistiir. En diisiik asinma izi genisligi ise 0°’lik SLE yontemi ile {iretilen

numuneden 507 pum olarak ol¢tilmiistiir.
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Sekil 61. 400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasl aginma testlerine
ait 3D optik profilometre goriintiileri a)0°, b)30°, ¢)45°, d)60°, ¢)90°, f) GYU-316L
Ayrica SLE yontemi ile iiretilen numunelerin iiretim agis1 artigt ile asinma izi genisligi de
artmaktadir. 400°C sicaklikta plazma nitriirleme islemi sonrasinda yapiyr olusturan Ostenit
fazlarin genisleyerek s-fazini olusturmasi asinma izi genisliklerinde azalmaya neden olmustur.
Ostenit yapilarin genislemesi yiizey merkezli kiibik yapiya sahip olan paslanmaz celigin kafes
yapilarinda ¢arpilmasina neden olmustur.

Sekil 62°de ve Sekil 63°te 450°C sicaklikta plazma nitriirleme islemi sonrasinda yapilan

asinma testine ait aginma izi SEM ve 3D optik profilometre gorintiileri verilmistir.
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Sekil 62. 450°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi aginma testlerine
ait SEM resimleri a)0°, b)30°, ¢)45°, d)60°, €)90°, f) GYU-316L

En yiiksek aginma izi genisligi, GYU 316L paslanmaz celik numunesinde 510 um
olarak Ol¢iilmiistiir. En diisiik asinma izi genisligi ise 0°’lik SLE yontemi ile liretilen
numuneden 375 um olarak ol¢iilmiistiir. Ayrica SLE yontemi ile tiretilen numunelerin tiretim

acist artig1 ile aginma izi genisligi de artmaktadir. 450°C’ta modifiye olmus tabakanin
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kalinligindaki artis daha az sertlikteki taban malzemenin yiizey sertligine etkisini azaltarak daha
diisiik aginma izi ve derinligi olusturmasina neden olmustur. Ayrica 450°C sicaklikta modifiye
tabaka igerisinde olusan demir nitriir fazlar1 seramik yapiya sahip oldugu i¢in aginma izi

genisliklerinde azalmaya neden olmustur.

f

Sekil 63. 450°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi aginma testlerine
ait 3D optik profilometre goriintiileri a)0°, b)30°, ¢)45°, d)60°, €)90°, f) GYU-316L

C

Sekil 64°te ve Sekil 65°te 500°C sicaklikta plazma nitriirleme islemi sonrasinda yapilan
asinma testine ait asinma izi SEM ve 3D optikprofilometre goriintiileri verilmistir. En yliksek
asinma izi genisligi, GYU 316L paslanmaz celik numunesinde 436 um olarak dl¢iilmiistiir. En
diisiik aginma izi genisligi ise 0°’lik SLE yontemi ile iiretilen numuneden 295 pum olarak

Olciilmiistiir.

Sekil 64. 500°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi aginma testlerine
ait SEM resimleri a)0°, b)30°, ¢)45°, d)60°, €)90°, f) GYU-316L
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Sekil 65. 500°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasl asinma testlerine
ait 3D optik profilometre goriintiileri a)0°, b)30°, ¢)45°, d)60°, ¢)90°, f) GYU-316L

Ayrica SLE yontemi ile iiretilen numunelerin liretim agisi artisi ile asinma izi genisligi
de artmaktadir. 500°C sicaklikta plazma nitriirleme islemi sonrasinda modifiye tabakada sert
yaptya sahip olan FesN ve CrN fazlar1 asinma izi genislemesine engel olmustur.

Sekil 66’da islem gérmemis numunelere, farkli iiretim agisi ile SLE yontemiyle tiretilen
ve GYU’ mis 316L paslanmaz ¢elik numunelerine ve farkli sicakliklarda plazma nitriirleme

yapilmis numunelere ait aginma oranlari grafigi verilmistir.
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Sekil 66. Plazma ile nitriirlenmis ve islemsiz numunelerin aginma oranlari

Sekil 66°da goriildiigii lizere artan plazma nitriirleme sicakligl ile numunelerin aginma
oranlar1 azalmistir. Bu azalisin en temel nedeni sicaklik artigi ile numunelerde olusan modifiye
tabaka kalmlhiginin artis1 gosterilebilir. Islemsiz drneklerde meydana gelen asinma tiirii adezif
asinma ile aciklanabilmektedir. Ancak bu asinma tiiriiniin yaninda plastik deformasyon ve

abrazyon asinma tiirleride goriilmektedir. Plazma nitriirleme islemi sonrasinda yapilan asinma
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teslerinde asinma tiirii oldukga degisiklik gostermistir. Plazma nitriirleme isleminin neticesinde
olusan modifiye tabaka kohezif aginma tiirii olusumuna neden olmustur. Modifiye tabakanin
kalinligindaki artis asinma derinliginin tabaka igerisinde kalarak taban malzemeye ulagsmasina
engel olmustur.

Sekil 67°de islem gérmemis numunelere, farkli iiretim agisi ile SLE yontemiyle tiretilen
ve GYU’mis 316L paslanmaz ¢elik numunelerine ve farkli sicakliklarda plazma nitriirleme

yapilmis numunelere ait siirtiinme katsayis1 grafigi verilmistir.
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Sekil 67. Plazma ile nitriirlenmis ve islemsiz numunelerin stirtiinme katsayisi grafikleri

Islemsiz  numunelerde  siirtinme  katsayisi, plazma nitriifleme  yapilmis
numunelerinkinden daha diisiik bir degerdedir. Ancak islemsiz 6rneklerde siirtlinme katsayisi
kendi aralarinda 6nemli farkliliklar olusturmadan tiretim agisindan bagimsiz olarak bir dagilim
gostermistir. En yliksek siirtlinme katsayis1 500°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme
isleminde elde edilmistir. Bu sicakliktada iiretim agisindan bagimsiz olarak farkli dagilimda
sirtlinme katsayis1 degerleri elde edilmistir. Aynt durum 400°C ve 450°C sicakliklarinda

yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasindaki siirtiinme katsayilari iginde gegerli olmustur.
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Korozyon Testleri

SLE {iretim yontemi ile farkli {iretim agilarinda (0°, 30°, 45°, 60° ve 90°) iiretilen ve
GYU’len islemsiz numunelerin ve farkli nitriirleme sicakliklarinda (400°C, 450°C ve 500°C)

yapilan nitriirleme numunelerine ait manyetik alinganlik 6l¢timleri.

Tablo 9. SLE iiretim yontemi ile farkli iiretim acilarinda iiretilen ve GYU’len numunelerin
farkli nitriirleme sicakliklarinda yapilan nitriirleme numunelerine ve islemsiz numunelere ait
potansiyodinamic ve elektrokimyasal test sonuglari.

Ecorr(MV) leorr(uA/cm?)  Ba(mV/decade) fe(mV/decade) Rp(10° 2cm?)

GYU -1310 3.162 115.8 120.2 8.099
0° -950 1.415 112.6 123.1 18.046
30° -1110 1.921 114.5 120.6 13.276
Islemsiz 45° -1180 2.192 116.7 122.3 11.829
60° -1210 2.484 113.1 121.2 10.226
90° -1280 2.983 112.8 119.9 8.460
GYU -386 0.283 143.6 129.8 104.604
0° 129 0.112 146.4 1354 272.713
30° 50 0.125 145.3 133.8 241.968
400°C 45° -113 0.171 144.6 131.9 175.157
60° -198 0.202 1441 130.7 147.325
90° -260 0.251 143.9 130.1 118.200
GYU -651 0.562 149.5 174.6 62.226
0° -212 0.324 152.9 177.2 109.998
30° -251 0,390 152.2 176.9 91.086
450°C 45° -473 0.425 151.7 175.8 83.197
60° -530 0.482 150.8 175.3 73.028
90° -584 0.512 149.9 174.9 68.456
GYU -1425 4.641 101.5 110.7 4.954
0° -805 2.023 105.3 113.9 11.744
30° -943 2.121 104.4 1134 11.128
500°C 45° -1001 2.225 102.7 112.1 10.459
60° -1125 2.664 102.4 111.8 8.711
90° -1394 3.143 101.9 110.9 7.336
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Sekil 68’te farkli iiretim acilar1 ile iiretilmis SLE ve GYU’mis islemsiz numunelere ait

potansiyel dinamik ve elektrokimyasal empedans testlerine ait grafikler verilmistir.
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Sekil 68. Plazma nitriirleme islemi yapilmadan farkli {iretim ag1lar1 ile iiretilen SLE ve GYU’len
numunelere ait elektrokimyasal empedans spektrometresi 6lgtimlerine ait grafikler.

Islemsiz tiim numuneler tafel bolgesinden sonra sabit bir potansiyelde pasiflesme ve
ardindan kirilma potansiyeli degerine ulasir. Elektrokimyasal empedans Olclimlerinde
empedans degeri diisiik frekanslarda en yiiksek olan numune SLE ile 0°’lik agida iiretilen
ornekten elde edilmistir. En diisiik empedans degeri ise GYU’len numuneden elde edilmistir.
Yiiksek frekanslarda ise empedans degerleri tiim numunelerde diisiis egilimi géstermistir. Faz
acis1 degerleri incelendiginde numuneler 25 Hz degerinde en yiiksek faz agis1 degerlerine sahip
olmuslardir. Analizlerde en yiiksek faz acis1 degeri SLE ile iiretilen 0°’lik numuneden elde
edilmis olup SLE iiretim agisinin artisi ile faz agis1 degeri diisiis gostermistir. En diistik faz agis
degeri GYU’len numunden elde edilmistir. Nyquist grafikleri incelendiginde kapasitif egri
yaricap1 en kiiciik olan numune GYU’len numuneden elde edilmistir. Bilindigi iizere kapasitif
egri yaricapinin kiiclilmesi korozyon direncinin azalmasina neden olmaktadir. En yiiksek
kapasitif yaricap degeri SLE ile iiretilen 0°’lik numuneden elde edilmis olup SLE iiretim
acisinin artigi ile kapasitif egri yarigapr degeri diisiis gostermistir. Genel olarak SLE yontemi
ile iiretilen numuneler GYU’mis malzemeden daha iyi bir korozyon direnci saglamistir. SLE
liretim agisinin azalmasi ile korozyon direnci artmistir. Sekil 69°da islemsiz numunenin
korozyon testi sonrast SEM goriintiisii verilmistir. Sekil 69°da islemsiz numune ylizeyinde
sadece cukurcuk (Pitting) korozyonu oldugu gézlemlenmistir. Bu durum hem SLE ile {iretilen

hemde GYU’len numunelerde meydana gelmistir.
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Sekil 69. Islemsiz numuneye ait korozyon sonrast SEM gériintiisii.

Sekil 70°te 400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi farkli
iiretim acilar1 ile iiretilmis SLE ve GYU numunelerinin potansiyel dinamik testleri ve

elektrokimyasal empedans testlerine ait grafikler verilmistir.
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Sekil 70. 400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi elektrokimyasal
empedans spektrometresi dl¢limlerine ait grafikler.

400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrast numunelerin akim
yogunlugu potansiyel davranisi degismistir. Numunelerin potansiyel degerleri sabit kalirken
akim yogunlugu artis egilimindedir. Bu durum plazma nitriirlemenin neticesinde olusan
modifiye tabakanin kirilmasina kadar devam etmektedir. Tabaka kirildiktan sonra hem akim
yogunlugu hemde potansiyel degerleri birlikte artis gostermistir. Plazma nitriirleme yapilan
GYU numunenin potansiyel degeri diger numunelerin potansiyel degerinin altinda kalmistir.
Bilindigi tlizere korozyon potansiyel degerinin diisiik olusu numunenin korozyon direncinin
diisiik oldugu anlamina gelir (HY Li et al. 2013). Elektrokimyasal empedans 6l¢iimlerinde

empedans degeri diisiik frekanslarda en yiiksek olan numune SLE ile 0°’lik agida iiretilen
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ornekten elde edilmistir. En diisiik empedans degeri ise GYU’len numuneden elde edilmistir.
Yiiksek frekanslarda ise empedans degerleri tiim numunelerde diisiis egilimi gostermistir. Faz
acis1 degerleri incelendiginde numuneler 15 mHz degerinde en yiiksek faz acis1 degerlerine
sahip olmuslardir. Analizlerden en yiiksek faz acis1 degeri SLE ile iiretilen 0°’lik numuneden
elde edilmis olup SLE iiretim agisinin artisi ile faz agis1 degeri diisiis gdstermistir. En diisiik faz
acis1 degeri GYU’len numunden elde edilmistir. Nyquist grafikleri incelendiginde; GYU’len
numune en kiigiik kapasitif yarigapa egrisine sahip olan numunedir. En yiiksek kapasitif yari¢ap
degeri SLE ile iiretilen 0°’lik numuneden elde edilmis olup SLE iiretim agisinin artis1 ile
kapasitif egri yaricap1 degeri diislis géstermistir.

400°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme islemi paslanmaz ¢eligin ¢ukucuk
korozyonu olusturmamasi yapi igerisinde olusmayan CrN fazlari ile agiklanabilir. Ciinkii yap1
icerisinde CrN fazlariin artis1 paslanmaz celik igerisinde bulunan serbest Cr atomlarinin
azalmasina, dogal krom oksit filmin olusma olasilig1 ve homojenligi azalir. S-faz1 olusumunda
azot atomlari, dstenit yapisinin uygun kafes bosluklarina ara yer atomlar1 olarak yerlesir ve
genislemis Ostenit yapisini olusturur. Bu durum ¢eligin paslanmazlik 6zelligini korumaktadir.
Tiim bu analizlerin sonucunda genel bir degerlendirme ile korozyon direnci olarak en disiik
degere sahip olan numune GYU’mis olan numunedir. SLE yontemi ile 0°’lik agida iiretilen
numunenin korozyon direnci en yiiksek degere sahiptir. SLE iretim agisinin artmasi ile
numunelerin korozyon direng degerleri azalmaktadir.

Sekil 71°de 400°C sicaklikta 4 saat siire ile plazma nitriirlenmis numunenin korozyon
testi sonrast SEM goriintiisii verilmistir. Sekil 71°de 400°C sicaklikta 4 saat siire ile plazma
nitriirlenmis numunenin yiizeyinde islemsiz numunelerin korozyon davranigindan oldukca
farkli bir davranis sergiledigi gozlemlenmektedir. Yiizey iizerinde neredeyse hi¢ ¢ukurcuk

korozyonuna raslanmamis sadece farkli tonlarda olusumlar tespit edilmistir.
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Sekil 71. 400°C sicaklikta 4 saat siire ile plazma nitriirlenmis numunenin korozyon sonrasi
SEM goriintiisii.
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Genigleyen Ostenit yap1 ve kiiciilen tane boyutu numunenin korozyon direncinde artisa
neden olmustur. Bu durum hem SLE ile iiretilen hemde GYU’len numunelerde ayni sekilde
meydana gelmistir. Bu sicaklikta yapilan nitriirleme islemi malzemenin mekanik 6zelliklerini
bozmadan korozyona kars1 direncini artirmistir.

Sekil 72°de 450°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi farkli
iiretim acilar1 ile iiretilmis SLE ve GYU numunelerinin potansiyel dinamik testleri ve

elektrokimyasal empedans testlerine ait grafikler verilmistir.
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Sekil 72. 450°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi elektrokimyasal
empedans spektrometresi dl¢limlerine ait grafikler.

450°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi numunelerin akim
yogunlugu potansiyel davranist degismistir. Numunelerin potansiyel degerleri ve akim
yogunlugu artis egilimindedir. Bu durum plazma nitriirlemenin neticesinde olusan modifiye
tabakanin kirilmasina neden olmaktadir. Tabaka kirildiktan sonra hem akim yogunlugu hemde
potansiyel degerleri birlikte hizli bir artis gdstermistir. Plazma nitriirleme yapilan GYU
numunenin potansiyel degeri diger numunelerin potansiyel degerinin altinda kalmstir.
Bilindigi {izere korozyon potansiyel degerinin diisiik olusu numunenin korozyon direncinin
diisiik oldugu anlamima gelir (HY Li et al. 2013). Elektrokimyasal empedans 6l¢iimlerinde
empedans degeri diisiik frekanslarda en yiiksek olan numune SLE ile 0°’lik agida iiretilen
ornekten elde edilmistir. En diisiik empedans degeri ise GYU’len numuneden elde edilmistir.
Yiiksek frekanslarda ise empedans degerleri tiim numunelerde diisiis egilimi gostermistir. Faz
acis1 degerleri incelendiginde numuneler 30 mHz degerinde en yiiksek faz acis1 degerlerine
sahip olmuslardir. Analizlerden en yiiksek faz acis1 degeri SLE ile iiretilen 0°’lik numuneden
elde edilmis olup SLE iiretim agisinin artisi ile faz agis1 degeri diisiis gostermistir. En diisiik faz
acist degeri GYU’len numunden elde edilmistir. Nyquist grafikleri incelendiginde; GYU’len
numune en kii¢iik kapasitif yarigapa egrisine sahip olan numunedir. En yiiksek kapasitif yaricap

degeri SLE ile {iiretilen 0°’lik numuneden elde edilmis olup SLE iiretim agisinin artisi ile
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kapasitif egri yarigap1 degeri diisiis gostermistir. 450°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme
islemi paslanmaz ¢eligin lokal korozyonu olusturmasi, yapi igerisinde meydana gelen CrN
fazlar1 ile agiklanabilir. 450°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasinda yapi
igerisinde olusmaya baslayan CrN fazlar1 korozyon degerlerinde azalmaya neden olmaktadir.
Paslanmaz c¢elige paslanmazlik 6zelligini veren ana element Cr atomudur. Cr atomlar1 azot
atomlar1 ile bag yapmaya baglayinca korozyon ortaminda bulunan yiiklii iyonlar artik demir
atomlar ile bag yapmaya baslar. CrN fazlarinin artis1 paslanmaz ¢elik icerisinde bulunan
serbest Cr atomlarinin azalmasina, dogal krom oksit filmin olusma olasiligin1 ve homojenligini

azaltir. Bu durum korozyon direncinin azalmasina neden olmaktadir.

— 100 pm —
ETU-YUTAM

Sekil 73. 450°C sicaklikta 4 saat siire ile plazma nitriirlenmis numunenin korozyon sonrasi
SEM goriintiisti.

Sekil 73’te nitriirlenmis yiizeyin korozyon neticesinde modifiye tabakanin kirilarak
deforme oldugunu gostermektedir. Korozyon tiirii degiserek lokallesmeye baslamaktadir. Bu
lokal yapilar malzemede galvanik pil gibi davranis ortaya ¢ikararak korozyon direncinin
azalmasina neden olmaktadir.

Sekil 74’te 500°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasit farkli
iiretim agilar1 ile iiretilmis SLE ve GYU numunelerinin potansiyel dinamik testleri ve
elektrokimyasal empedans testlerine ait grafikler verilmistir. 500°C sicaklikta 4 saat siire ile
yapilan plazma nitriirleme sonrast numunelerin akim yogunlugu potansiyel davranisi
degismistir. Numunelerin potansiyel degerleri ve akim yogunlugu artis egilimindedir. Bu
durum plazma nitriirlemenin neticesinde olusan modifiye tabakanin kirilmasina neden
olmaktadir. Tabaka kirildiktan sonra hem akim yogunlugu hemde potansiyel degerleri birlikte
hizl1 bir artis gdstermistir. Plazma nitriirleme yapilan GYU numunenin potansiyel degeri diger
numunelerin potansiyel degerinin altinda kalmistir. Bilindigi {izere korozyon potansiyel

degerinin diisiik olusu numunenin korozyon direncinin diisiik oldugu anlamina gelir.
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Sekil 74. 500°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme sonrasi elektrokimyasal
empedans spektrometresi dl¢limlerine ait grafikler.

Elektrokimyasal empedans oOl¢iimlerinde empedans degeri diisiik frekanslarda en
yiiksek olan numune SLE ile 0°’lik agida iiretilen 6rnekten elde edilmistir. En diisiik empedans
degeri ise GYU’len numuneden elde edilmistir. Yiiksek frekanslarda ise empedans degerleri
tim numunelerde diisiis egilimi gostermistir. Faz agis1 degerleri incelendiginde numuneler 35
mHz degerinde en yiiksek faz agis1 degerlerine sahip olmuslardir. Analizlerden en yiiksek faz
acist degeri SLE ile iiretilen 0°’lik numuneden elde edilmis olup SLE {iretim agisinin artisi ile
faz acis1 degeri diisiis gostermistir. En diisiik faz acis1 degeri GYU’len numunden elde
edilmistir. Nyquist grafikleri incelendiginde; GYU’len numune en kiigiik kapasitif yarigapa
egrisine sahip olan numunedir. En yiiksek kapasitif yaricap degeri SLE ile {iiretilen 0°’lik
numuneden elde edilmis olup SLE iiretim agisinin artisi ile kapasitif egri yaricap1 degeri diisiis
gostermistir.

500°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme isleminde yapi igerisinde krom nitriir ve
demir nitriir fazlari artik baskin fazlar olarak ortaya g¢ikmaktadir. Nitrojen atomlarinin,
korozyona kars1t malzemeyi koruyan krom atomlarina baglanmasi malzemeyi zayiflatarak
korozyona karsi direngsiz kalmasimna neden olmaktadir. 500°C sicaklikta yapilan plazma
nitriirleme islemi sonrasinda malzemenin korozyon direnci islemsiz numunelerin bile korozyon
direncinin altina diistirmektedir.

Sekil 75’te goriildiigii gibi malzeme iizerinde olusan modifiye tabaka tamamen deforme
olarak homojenligini kaybetmistir. Homojenligi bozulan tabaka ayri ayri pil hiicresi gibi

davranarak malzemenin daha kolay korozyona ugramasina neden olmustur.
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Sekil 75. 500°C sicaklikta 4 saat siire ile plazma nitriirlenmis numunenin korozyon sonrasi
SEM goriintist.

Sekil 76’da hem islemsiz 316L paslanmaz ¢eliklerine hemde plazma nitriirleme islemi
sonras1 numunelere yapilan korozyon testlerine ait temel esdeger elektrik devreleri verilmistir.
Bu temel esdeger elektrik devresi Zsimpwin yazilimi kullanilarak elde edilmistir. Islemsiz 316L
paslanmaz ¢eliklerin spektrumlari bir zaman sabitli davranis sergilemistir. Bu yiizden Randle
ad1 verilen temel bir esdeger elektrik devresi ile modellenmistir. Burada Rs, ¢ozelti direncini
temsil eder ve Cqi ve Ret, sirasiyla metal ¢ozelti arayiiziinde olusan ¢ift tabakanin kapasitansi ve
celigin ylik transfer direncini ifade etmektedir. Plazma ile nitriirlenmis 316L paslanmaz ¢elik
numunelerin spektrumlari ise iki zaman sabitli davranis ile karakterize edilmistir. Burada Rs
¢ozelti direnci, Rp pasif alasimin direnci, Cp pasif katmanin kapasitansi, Rm modifiye katmanin
direnci, Cm modifiye katmanin kapasitansi, Cq taban malzemesinin ve difiizyon tabakasinin

kapasitansidir ve Ret degisim transferinin direncidir.

a
C.E K.E
b
CE K.E
Pasif
Cozelti Film

Sekil 76. Korozyon testlerinde kullanilan esdeger devreleri a) Islemsiz numuneler igin b)
Plazma ile nitriirleme yapilmig numuneler igin.
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Manyetik Ol¢iim Analizleri

Sekil 78’de hem GYU’len hemde SLE iiretim yontemi ile farkli iiretim agilarinda
iretilen islemsiz numunelerin ve farkli nitriirleme sicakliklarinda yapilan nitriirlenmis
numunelerin  manyetik alinganhik &lgiimleri gosterilmistir. Islemsiz numunelerin  XRD
analizlerinden, SLE yontemi ile farkli agilarda iiretilen 6rneklerin ostenit piklerinde sola dogru
bir kaymanin olustugu gozlemlenmistir. Bu kaymalarin temel sebebi, iiretim yonlerinde
meydana gelen farkli soguma hizlarmin degisiklik gostermesidir. GYU’len paslanmaz celigin
soguma hizi, SLE yontemi ile iiretilen numunelerin soguma hiziyla karsilastirildiginda oldukga
yavastir. Hem GYU’mis 6rneklerin hemde SLE yéntemi ile iiretilen 6rneklerin ortalama tane
boyutlar1 (Grain size) Scherrer esitligi kullanilarak hesaplanmis ve Tablo 8’de verilmistir. Bu
hesaplama sonucunda islemsiz numunelerde en yiiksek grain size, GYU’len numuneye aittir.
SLE yontemi ile liretilen numunelerin ortalama grain size’lar1 iiretim agisinin azalmasi ile
azalmaktadir. Manyetizasyonu etkileyen en Onemli etken, maddeyi olusturan atomlarin
arasindaki mesafedir (Ozturk et al. 2009). Bethe-Slater, atomlar aras1 mesafe ile miknatislanma
arasinda kolerasyon kuran ilk ¢alismayi yapmustir. Bethe-Slater, ayni iki atomun arasindaki
mesafeyi ra ile atomun 3d yoriingesinin yarigapini ise raq olarak ifade etmistir. Yiizey merkezli
kiibik yapiya sahip olan paslanmaz ¢elikte iki demir atomu arasindaki uzaklik 2ra dir. Sekil
77°de Bethe-Slater, miknatislanma enerjisinin atomlar aras1 mesafe ile 3 d ve 4 s kabugunun
yarigapt ile degisimini gostermektedir. Grafikte goriildiigii tlizere iki atom birbirine
yaklastiginda, 3 d ve 4 s kabugunun yaricapr sabit kaldig1 i¢in miknatislanma enerjiside

azalmaktadir.

J., £o FM
= u-Fe 4 i Gd T 1 ] I
0 2
v-Fe r,/r
£ Mn a’ " 3d
Cr Jox Degisim enerjisi 1[}\]1 l

r, Atomlar arasi uzakhk
ryy 3d elektron kabugunun yarigap:

Sekil 77. Metal atomlari aras1 uzakligin, 3 d ve 4 s yoriinge yarigap1 degisiminin miknatislanma
enerjisine etkisi.

SLE iiretim yontemi ile diisiik agida iiretilen numunelerin Grain size’larinin kiigtilmesi
manyetik  aliganliklarmida — azaltmaktadir. Islemsiz  numunelerin  miknatislanmasi
kiyaslandiginda, dis manyetik alinin artis1 ile miknatislik 6zelligi en ¢ok artan numune

GYU’len islemsiz numunedir.
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SLE ile 90°°de iiretilen numune diisiik liretim agisinda iiretilen 6rneklerden daha fazla
miknatislanma gostermistir. SLE iiretim acisinin azalmasi ile numunelerin miknatislanma

egilimi azalmistir.
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Sekil 78. SLE iiretim yontemi ile farkli iiretim agilarinda iiretilen ve GYU’len islemsiz
numunelerin ve farkli nitriirleme sicakliklarinda yapilan nitriirleme numunelerine ait manyetik
alinganlik 6l¢timleri.

400°C’de 4 saat plazma ile nitriirlenmis 6rneklerde hem ostenitik fazi hemde S-fazi
kirinim desenleri XRD analizlerinden elde edilmistir. S-fazi; plazma ortaminda Fe atomlari ile
bag yapacak yeterli enerjiye sahip olamayan N atomlarmin Fe kafes yapilar arasina diflize
olarak kafeslerin genislemesine yada carpilmasina neden olmaktadir. Yiizey merkezli kiibik
yapiya sahip olan ostenik faz, N atomlarinin difiizyonu ile genisleyerek diizlemler arasi (d)
mesafesinin artmasina neden olmaktadir. Artan diizlemler aras1 mesafe ve hizli soyuma nedeni
ile grain size boyutu azalmaktadir. Bu durum demir atomlar1 arasindaki mesafeyi azaltarak
manyetik alinganlik degerini diislirmiistiir. SLE {iretim acisinin azalmasi ile numunelerin
miknatislanma egilimi azalmistir.

450°C ve 500°C sicakliklarinda 4 saat plazma ile nitriirlenmis hem SLE yontemi ile
farkl1 iiretim acilarinda (0°, 30°, 45°, 60° ve 90°) iiretilen hemde GYU ile iiretilmis 316L
paslanmaz ¢elik numunelerde, modifiye olmus tabaka igerisinde FeN, FeoN, FesN, y’-FesN ve
CrN fazlar1t meydana gelmistir. Olusan bu fazlarin genel yapisi seramik formda olugmaktadir.

Fe atomunun son yoriingesinde bulunan elektronlar azot atomlari ile bag yaparak ciftlenmemis

90



elektron sayilar1 azalmistir. Bu azalma neticesinde 450°C ve 500°C’de 4 saat siire ile plazma
nitriirlenmis tim numunelerin miknatislanma degerleri islemsiz numunelerin miknatislanma

degerlerine gore olduke¢a azalmistir.

Elektriksel Ozdirenc Analizleri

Metal malzemelerin elektriksel 6zdirengleri uygulama alanlarinda olduk¢a Onem
tagimaktadir. Metal malzemeler genellikle iletken olmalarina ragmen bazi metallerin elektriksel
Ozdirengleri oldukga yiiksektir. Bu durum elektronik uygulamalarda ve enerji nakillerinde
oldukca biiyiik kayiplara neden olmaktadir. Metal malzemelerin 6zdirencini olusturan temel
durum, serbet elektron hareketlerinin malzemeyi meydana getiren atomlarin olusturdugu
diizlemsel kusurlar ile hareketinin kisitlanmasidir. Elektriksel 6zdirenci etkileyen bir diger
durumda safsizliktir. Yani malzemeyi olusturan atomlarin farkli elementlerden meydan gelmesi
durumudur. Safsizligin artmasi 6zdireng degerini ylikseltmektedir. Fazlarin arasindaki tane
siirlari, bosluklar, yiizey kusurlar1 ve dislokasyonlar elektriksel 6zdirenci oldukca
etkilemektedir. Sekil 79’da, SLE iiretim yontemi ile farkli liretim agilarinda iiretilen ve
GYU’len islemsiz numunelerin ve farkli nitriirleme sicakliklarinda yapilan nitriirleme

numunelerine ait elektriksel 6zdireng 6l¢timleri verilmistir.

Elektriksel Ozdirenc
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Sekil 79. SLE iiretim yontemi ile farkli iiretim agilarinda iiretilen ve GYU’len islemsiz
numunelerin ve farkli nitriirleme sicakliklarinda yapilan nitriirleme numunelerine ait elektriksel
Ozdireng Ol¢timleri.

Sekil 79°da goriildiigii gibi hem SLE hemde GYU’len islemsiz numunelerin elektriksel

Ozdireng degeri plazma nitriirleme yapilan numunelerden daha diisiiktiir. XRD analizlerinde,

SLE yontemi ile farkli agilarda tiretilen 6rneklerin ostenit piklerinde sola dogru bir kaymanin
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olustugu gozlemlenmistir. Bu kaymalarin temel sebebi, iiretim yonlerinde meydana gelen farkli
soguma hizlarinin degisiklik gdstermesidir. GYU’len paslanmaz ¢eligin soguma hizi, SLE
yontemi ile tiretilen numunelerin soguma hiziyla karsilastirildiginda oldukga yavastir. SLE
iiretim yonteminde hizli soguma sonucunda olusan fazlarin tane yapist XRD analizlerinden de
hesaplandig tizere kiigiilmiistiir. Kiigiilen bu tane yapilari elektronlarin iletiminde kullandiklari
ortalama serbet yolu kisaltmislardir. SLE iiretim yonteminde iiretim agisinin artmasi ile tane
siirlarinin biiyiidiigii gézlemlenmistir. Bu durumda elektronlarin iletiminde kullandiklar
ortalama sertbest yolu uzatarak elektriksel 6zdirenci artirmustir. En biiyiik tane yapist GYU’len
islemsiz numuneden 6l¢iildiigii icin en biiylik elektriksel 6zdireng bu numuden elde edilmistir.

400°C’de 4 saat plazma ile nitriirlenmis 6rneklerin XRD analizlerinde yap1 igerisinde
hem ostenitik faz1 hemde S-fazi kirinim desenleri elde edilmistir. S-fazi literatiirde genislemis
ostenit yapisi olarakta adlandirilmaktadir. 400°C’de yapilan plazma ile nitriirleme islemi
neticesinde ortamda bulunan azot atomlar1 yiizey merkezli kiibik yapiya sahip olan demir
atomlar1 arasina yerleserek kafes yapisinin genislemesine ve carpilmasina neden olmaktadir.
Bu durum elektriksel iletkenligi azaltan bir etkiye sahiptir. Genisleyen kafes yapisi
dislokasyonlarin olusumuna neden olarak iletkenligi saglayan elektronlarin ortalama serbest
yolunun artmasina neden olmustur. Artan ortalama serbest yol numunenin elektriksel
0zdirencinde artis meydana getirmistir.

450°C ve 500°C sicakliklarinda 4 saat plazma ile nitriirlenmis hem SLE yontemi ile
farkl1 iiretim acilarinda (0°, 30°, 45°, 60° ve 90°) iiretilen hemde GYU ile iiretilmis 316L
paslanmaz ¢elik numunelerin XRD analizlerinde modifiye olmus tabaka igerisinde FeN, FeaN,
FesN, y’-FesN ve CrN fazlar1 meydana gelmistir. Olusan bu yapilar seramik formdadir. Metal
malzemelerde elektronlarin serbest olarak hareket etmelerinin sebebi, iletkenlik ve valans
bantlarinin ¢ok yakin olmasidir. Seramik gibi yalitkan malzemelerde yada yariiletken olan
malzemelerde valans ve iletkenlik bantlar1 arasindaki mesafe yiiksektir. iletkenligi saglayan
eletronlar bu bantlar arasindaki mesafeyi gegerken sahip olduklari enerjilerinin biiylik bir
kismimi kaybederler. Sahip olduklar1 toplam enerji bu bantlar aras1 gecis icin yeterli ise
elektronlar enerji kaybederek hareketlerine devam eder, enerjileri bantlar arasit mesafeyi

gececek kadar degil ise hareket durur ve malzeme yalitkan 6zellik gosterir.
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SONUC ve ONERILER

Bu tez ¢aligmas1 kapsaminda GYU’len 316L paslanmaz celigine ve SLE yontemi ile

farkli iiretim agilarinda iiretilen numunelere farkli sicakliklarda plazma ile nitriirleme islemi

sonras1 yapisal, mekanik, tribolojik, elektrokimyasal, elektriksel 6zdireng ve manyetik

Ozellikleri incelenerek elde edilen sonuglar asagida 6zetlenmistir.

SLE iiretim yontemi ile 0°, 30°, 45°, 60° ve 90°°lik ag1larda iiretilen ve GYU’len
numunelerin plazma nitriirleme islemi Oncesi XRD analizlerinden tiim
numunelerin ostenit piklerden olustugu gorilmistiir. Ancak SLE iiretim
yontemi ile diisiik iiretim agisina sahip olan numunelerin piklerinde sola dogru
kaymalar tespit edilmistir.

GYU ve SLE iiretim yontemli numunelerin tane boyutlar1 degismistir. Ozellikle
SLE iiretim yonteminde hizli sogumanin netice olarak taneler hizli katilagsma
egilimi géstermistir.

Plazma nitriirleme isleminden sonra hem GYU’len hemde SLE yontemi ile
iretilen ornekler ayn1 sicaklikta ayni fazlara sahip olmuslardir.

400°C sicaklikta genislemis Ostenit fazlari, 450°C sicaklikta demir nitriir
tirevleri, 500°C sicaklikta ise demir nitriir tlirevleri yani sira krom nitriir
fazlarinin varlig1 tespit edilmistir.

Plazma nitriirleme islemi 6ncesinde XPS analizlerinde yapida sadece paslanmaz
celigi olusturan elementlerin varlig1 tespit edilmistir.

400°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasinda XRD
analizlerinde gézlemlenemeyen azot varligi XPS analizlerinde tespit edilmistir.
450°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasinda XPS analizlerinde
azot atomlariin demirle bag yaptig1 belirlenmistir.

500°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme iglemi sonrasinda XPS analizlerinde
yap1 igerisinde bulunan krom atomlarinin azot atomlari ile bag yaptigi tespit
edilmistir.

Plazma nitriirleme isleminden sonra numuneler yapilan EDS analizlerinde islem
sicakliginin artis1 ile modifiye tabaka igerisindeki azot yogunluda artmistir. En
diisiik azot oran1 400°C, en yiiksek azot yogunlugu ise 500°C sicaklikta yapilan
plazma nitriirleme numunelerinde Sl¢iilmiistiir.

Plazma nitriirleme isleminden sonra numuneler tizerinde olusan modifiye tabaka
kalinliklar1 400°C sicaklikta yapilan plazma nitriirleme isleminde en kiiciik

tabaka kalinligina sahiptir. Ancak SLE yontemi ile 0°’lik iiretim ag¢isina sahip
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olan numunelerde digerlerine gore en yiiksek tabaka kalinligi elde edilmistir.
Benzer durumlar 450 ve 500°C’lik larinda yapilan plazma nitriirleme islemleri
sonrasinda da elde edilmistir. Sicaklik artisi tabaka kalinligini dogrudan
etkilemistir. En kalin modifiye tabaka 500°C sicaklikta yapilan nitriirleme
islemlerinden sonra elde edilmistir.

Asinma direngleri kiyaslanan islemsiz 6rneklerde en yiliksek aginma direnci SLE
yontemi ile 0°’lik acida iiretilen numuneden alinmistir. Bunun nedeni olarak
hizl1 soguma ve iiretim yoniinde olusan kolonsu yapilar gosterilmistir.

Plazma nitriirleme yapilmis numunelerde asinma direnci en yiiksek olan 500°C
sicakliktaki SLE {iretim yontemi ile 0°’lik tiretim agisina sahip olan numuneden
alimmigtir. Asinma direncindeki artisi; yapr igerisindeki CrN, FeN fazlar1 ve
tabaka kalinliginin artis1 ile agiklanmastir.

GYU’mis ve SLE iiretim yontemi ile iiretilmis numunelerin hem plazma
nitriirleme isleminden 6nce hemde plazma nitriirleme isleminden sonra
sirtinme katsayilarinda onemli farkliliklar goriilmemistir. Bu duruma
numunelerin hazirlanmasinda yapilan yiizey parlatma isleminin neden oldugu
diistiniilmektedir.

GYU’mis ¢elik numunelerin sertlik degerleri ortalama 265 HVooe olarak
Olciilmiistiir. En yiliksek sertlik degeri 0°’lik ac1 ile iiretilen numunelerden
ortalama 297 HVo1 olarak olgiilmistir. Yaklasik olarak %12’lik bir artis
olusmustur. Bu artisin temel sebebi olarak SLE {iretim yontemindeki hizli
sogumanin (katilasma), GYU kiyasla olduk¢a hizli olmas1 gosterilmistir.

400°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasinda yap1
igerisinde s-faz1 olusumu islemsiz 6rneklere kiyasla mikro sertlik degerlerinde
artisa neden olan bir diger etkendir. Paslanmaz ¢eligin yapisini olusturan ostenit
kafes yapilar1 nitriirleme islemi sonrasinda kafes yapilar1 igerisine arayer atomu
olarak yerlesen azot atomlar1 ostenit kafesin genisleyip yapida carpilmalara
neden olmasiyla sertlik degerinde artisa neden olmustur.

450°C sicaklikta 4 saat siire ile yapilan plazma nitriirleme islemi sonrasinda
olusan tabaka kalinliklari, 400°C’de olusan tabaka kalinliklarindan yaklasik
olarak dort kat fazla olmasi sertlik degerlerinde artisa neden olmustur. Modifiye
olmus tabakanin kalinligindaki artig daha az sertlikteki taban malzemenin yiizey
sertligine etkisini azaltarak yiiksek sertlik degerlerinin elde edilmesini

saglamistir.
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Modifiye tabakayi olusturan CrN ve demir nitriiriin tiirev fazlar1 ostenit fazindan
ve s-fazindan oldukga sert bir yapiya sahiptir. Hem tabaka kaliginin artis1 hemde
bu fazlarin olusumu en yiiksek sertlik degerlerinin, 500°C sicaklikta 4 saat siire
ile plazma nitriirleme yapilan numunelerde elde edilmesine neden olmustur.
Uretim agilarindaki artis ile sertlik degerleri azalma egilimi gdstermistir. Bu
durum iiretim agisindaki degisimin sonucu olarak tabakalari olusturan erime
havuzlarindaki degisim ile iligskilendirilmistir. Diisiik {iretim ag¢ilarinda olusan
kiiciik erime havuzlar1 nitrojenin malzeme igerisine diflize olmasim
kolaylastirirken yiiksek iiretim agilarindaki daha biiylik erime havuzlar
diflizyonu azaltarak kiiciik tabaka olusumuna neden oldugu gézlemlenmistir.
SLE {iretim esnasinda yapidaki termal gradyentin hizli olmasi neticesinde hizli
katilasma meydana gelmektedir. Bu durum malzeme igerisinde artik
gerilmelerin olusumuna neden olmaktadir. En yiiksek artik gerilme degerleri
SLE iretim yontemi ile 0°’lik iiretim agisina sahip olan numuneden elde
edilmistir.

Korozyon direngleri kiyaslandiginda en yiiksek korozyon direnci degeri SLE
iiretim yontemi ile 0°’lik iretim agisina sahip olan ve 400°C sicaklikta yapilan
palazma nitlirleme numunelerinden elde edilmistir.

Korozyon direnci endiisiik olan numune GYU’mis 500°C sicaklikta yapilan
palazma nitiirleme numunelerinden elde edilmistir. Korozyon direncindeki bu
diisiise CrN fazlariin sebep oldugu belirlenmistir.

316L paslanmaz celik numuneler dogal ortamda ferromanyetik davranis
sergilemektedir. SLE yontemi ile {iretilen numuneler artan iiretim agisi ile dig
manyetik alanda miknatislanma egilimide artmaktadir. Bu durum plazma
nitriirleme isleminden sonrada gézlemlenmistir.

Plazma nitriirleme isleminin  sicaklik artist  numunelerin  manyetik
alinganliklarini azaltmstir.

SLE iiretim yonteminde hizli soguma sonucunda olusan fazlarin tane yapisi
kiigilmiistiir. Kiiclilen bu tane yapilar1 elektronlarin iletiminde kullandiklari
ortalama serbet yolu kisaltmislardir. SLE {iretim yonteminde iiretim agisinin
artmast ile tane smirlarmin  biylidigi goézlemlenmistir. Bu durumda
elektronlarin iletiminde kullandiklar1 ortalama sertbest yolu uzatarak elektriksel
ozdirenci artirmigtir. En biiyiik tane yapist GYU’len islemsiz numuneden

ol¢iildiigii i¢in en biiyiik elektriksel 6zdiren¢ bu numuden elde edilmistir.
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e 450°C ve 500°C sicakliklarinda 4 saat plazma ile nitriirlenmis hem SLE yontemi
ile farkl1 iiretim acilarinda (0°, 30°, 45°, 60° ve 90°) iiretilen hemde GYU ile
iiretilmis 316L paslanmaz ¢elik numunelerin XRD analizlerinde modifiye olmus
tabaka icerisinde FeN, FexN, FesN, y’-FesN ve CrN fazlarin olustugu
gbzlemlenmistir. Olusan bu yapilar seramik formdadir ve bu yapilar elektriksel

Ozdireng degerlerini yiikseltmistir.

Tez calismasi1 kapsaminda hazirlanan numuneler biyomedikal uygulamalar i¢in tasarlanmaistir.
Bu yiizden tez ¢alismasinin devami olarak hazirlanan numunelerin biyo uyumluluk testleri,

antibakteriyel 6zellikleri ve anti biyofilm davraniglarinin incelenmesi 6nerilmektedir.
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