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PLAZMA NITROKARBURLENEN AISI 4140 CELIGININ TRIBOLOJIK VE
KOROZYON DAVRANISI UZERINE POST-OKSIDASYON ISLEMININ
ETKISININ ARASTIRILMASI

Omer DENKTAS

Atatiirk Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Makina Miihendisligi Anabilim Dali

Danisman: Yrd. Do¢. Dr. Mehmet KARAKAN

Nitrokarbiirleme ve post-oksidasyon islemleri, miihendislik malzemelerinin asinma,
yorulma, ve korozyon direncini iyilestirmek i¢in kullanilan termokimyasal islemlerdir.
Nitrokarbiirleme sonrasi, yiizeyde e-Fey3(N, C) ve y-Fes(N, C) demir nitriir ve
karbiirlerinden olusan beyaz tabaka, bu tabakanin altinda alasim nitriir ve karbiirler
iceren diflizyon tabakasi olusur. Post-oksidasyon islemi sonrasinda, beyaz tabaka
tizerinde hematit (Fe,O3) ve magnetit (FesO,) fazlarindan olusan ince bir oksit filmi
olusur.

Bu calismada, AISI 4140 c¢eligi ilk once 570°C ve 700°C’ de 4 saat siireyle
60%N,+37%H,+3%CO0, gaz karisiminda plazma nitrokarbiirleme igslemine tabi tutuldu.
Nitrokarbiirleme sonrasi, 450 °C’ de 1 saat siireyle %50H,+%50C0O; gaz karigimi ve saf
oksijen ortaminda post-oksidasyon islemi gergeklestirilmistir. Nitrokarbiirleme ve post-
oksidasyon islemleri sonrast XRD, SEM, mikrosertlik, pin-on-disk asinma cihaz1 ve
elektrokimyasal polarizasyon test cihazlari kullanilarak, yapisal, mekanik, tribolojik ve
korozyon ozellikleri arastirilmistir. Deneysel sonuglar, beyaz tabakanin iizerinde
hematit ve magnetit fazlarindan olusan oksit tabakas1 meydana geldigini gdstermistir.
Daha 1yi tribolojik ve korozyon oOzelliklerine nitrokarbiirleme sonrasi yapilan post-
oksidasyon iglemi ile ulasilmistir. Korrozyon o6zelliklerine ferritik nitrokarbiirleme
sonrasi yapilan post-oksidasyon islemi ostenitik sartlarda elde edilene gore daha iyi
oldugu goézlenmistir. Ayrica, daha iyi korozyon oOzelliklerine oksidasyon isleminde
hidrojen gaz1 kullanilarak ulagilmistir.

2009, 54 sayfa
Anahtar Kelimeler: Plazma nitrokarbiirleme, post-oksidasyon, triboloji, korozyon



ABSTRACT
M.Sc. Thesis
INVESTIGATION OF EFFECT OF POST-OXIDIZING ON TRIBOLOGICAL AND

CORROSION BEHAVIOUR OF PLASMA NITROCARBURIZED AISI 4140 STEEL
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Supervisor: Asst. Prof. Mehmet KARAKAN

Nitrocarburizing and post-oksidation are thermochemical treatments used to improve
the wear resistance, fatigue strength and corrosion resistance of engineering materials.
After nitrocarburizing,white layer made up of iron carbides and nitrides e-Fe,3(N, C)
and y-Fey(N, C) onto the surface, below this layer diffusion layer consist of alloy
nitrides and carbides are formed. After post-oksidation treatment, thin oxide layer
consists of hematite Fe,O3 and magnetite Fe;O,4 phases forms onto the compound layer.

In this study, firstly AISI 4140 steel was initially plasma nitrocarburized at 570 and
700°C for 4 h in a gas mixture of 60%N,+37%H,+3%CO,. After nitrocarburizing, post-
oxidation treatment was performed at 450°C for 1 h using oxidation gas mixture ratios
of 50%H,+50%CO, and pure oxygen. After these treatments, the structural, mechanical,
tribological and corrosion properties of nitrocarburized and post-oxidized steel were
analyzed using a X-ray diffraction, microhardness tester, scanning electron microscopy,
pin-on-disk tribotester and electrochemical polarization. The experimental results have
shown that an oxide layer which consists of hematite and magnetite phases is formed on
white layer. More improvement of the tribological and corrosion properties was
achieved by the post-oxidation treatment performed after nitrocarburizing. It has been
observed that the post-oxidation treatment carried out after ferritic nitrocarburizing
effects on the corrosion properties is better than the obtained in austetinic conditions. In
addition, better corrosion properties have been reached by using hydrogen gas in
oxidation process.

2009, 54 pages
Key words: Plasma nitrocarburizing, post-oxidizing, tribology, corrosion
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1. GIRIS

Miihendislik malzemelerinin mekanik ve tribolojik 6zelliklerini, korozyon direncini,
yorulma dayanimini artirmak i¢in birgok yiizey islem teknigi mevcuttur. Bu yiizey
islem teknikleri, ylizeyde yeni bir tabaka olusturmak ve tabaka olusturmaksizin olmak
tizere iki ana gruba ayrilir. Tabaka ilavesinin oldugu ilk gruba; ince filmler, kaplamalar,
kaynakli iist tabakalar girmektedir. Tabaka olusturmadan yiizey modifikasyonu igeren
ikinci grup ise; karbon, azot ve bor gibi sertlestirici elementlerin, malzeme yiizeyinin
kimyasal bilesimini degistirilmesi ile olusan difiizyon yontemleri ve genelde yiizeyin
ani 1sitilmasi sonrasi su verme ile sertlestirilmesini igeren sertlestirme islemlerinden
olugmaktadir. Difiizyonla yiizey sertlestirme islemi, yilizeyin kimyasal modifikasyonunu
iceren termokimyasal bir islemdir. Diflizyon yoOntemleri ile ylizey sertlestirmede
kullanilan metotlar; karbiirleme, nitriirleme, karbonitriirleme, nitrokarbiirleme ve

borlamadir.

Difiizyonla sertlestirme yontemlerinden birisi olan nitrokarbiirleme islemi, kati, sivi,
gaz ve plazma ortaminda gerceklestirilmektedir. Plazma ortaminda yapilan
nitrokarblirleme isleminin; gaz karisimi ve islem sartlarinin kontroliinlin iyi olmasi,
islem siiresinin kisaligi, enerji ve gaz tiiketiminin az olmasi ve ayrica patlama riski

icermemesi gibi bir cok avantajlar vardir.

Kendine has 6zellikleri ile bir¢cok avantaja sahip olan plazma ortaminda, nitriirleme,
nitrokarbiirleme, karbiirleme ve borlama termokimyasal islemleri yapilmaktadir. Plazma
nitriirleme ve nitrokarbiirleme, az alasimli ve takim ¢eliklerine giiniimiiz endiistrisinde

genis ve basarili bir sekilde uygulanmaktadir.

Plazma Nitrokarbiirleme islemi belirli sicakliklarda malzeme yiizeyine karbon ve azot
alagimlarinin es zamanli difiizyonunu iceren termokimyasal difiizyon islemidir.
Yizeyde e-Fepy3(N, C) ve/veya y'-Feq(N, C) demir nitriir tabakasi, onun altinda da

difiizyon tabakasi olusur. Bu islemde kullanilan gazlar azot-hidrojen-metan veya azot-



hidrojen-karbondioksittir. Bu islemde kiiciik miktarda da olsa metan gazi
kullanildiginda, kirillgan sementit ve € nitrokarbiiriin olustugu goériilmiis ve bu nedenle
daha sonraki aragtirmalarda karbondioksit gazi1 kullanilarak sorun giderilmistir (Karakan
vd 2004a). Plazma nitrokarbiirleme islemi feritik ve ostenitik olmak {izere iki sekilde
yapilir. Demir azot denge diyagraminda otektoid noktasinin (592°C) altinda
gerceklestirilen  iglemlere  ferritik  nitrokarbiirleme, bu sicakligin  {stiinde
gerceklestirilenlere ise ostenitik nitrokarbiirleme denir. Ferritik nitrokarbiirleme islemi

daha ¢ok triboloji ve korozyon 6zelliklerini iyilestirmek i¢in tercih edilmektedir.

Nitrokarbiirleme islemi sonrasi, bir ¢ok avantajlar igermesi nedeniyle 1s1l islem ve post-
oksidasyon yontemleri uygulanarak, ozellikle korozyon direncinin iyilestirilmesi ve
tribolojik  Ozelliklerin ~ gelistirilmesi  ¢alismalar1 son yillarda hiz kazanmistir.
Nitrokarbiirleme islemi sonrasinda olusan beyaz tabakanin gozenekli yapisi korozyon
direncinin yeteri kadar iyi olmamasina neden olmaktadir. Bu sorunu gidermek igin
islem sonrasit oksidasyon islemi gergeklestirilmektedir. Oksidasyon islem sicakligi
genellikle 350-500°C arasindadir. Farkli miihendislik ¢eliklerinde, post-oksidasyon
islemleri ile e-Fe,3(N,C) bilesik tabakanin tizerine, islem sicakligi ve zamaninin dogru
kontrol edilmesiyle 0.5-3.5 pum kalinhiginda magnetit (FesO,4) ve hematit (Fe,Os) ince
oksit filmi olusturulabilir. Magnetit fazinin, hematit fazindan daha yogun ve yiizeye
tutunmasinin iyi olmasi nedeniyle korozyon direnci daha iyidir. Hematit faz1 gézenekli
bir yapiya sahiptir. Oksidasyon islem siiresi ve zamani normalin iizerinde arttifinda
hematit faz1 ¢ekirdeklerinde biiyiime olur. Bunun sonrasinda ise yiizeyden pargalanarak,
pul pul dokiilmeye baslar ve korozyon direnci azalir (Esfahani et al. 2008; Bell et al.
2000).

Son on yilda yogunlasan post-Oksidasyon islemi ile ilgili ¢aligmalar, islemin yapisal
karakteristikleri, islem parametrelerinin etkileri, tribolojik ozelliklere ve korozyon

direncine katkisi {izerine yogunlasmistir. Bu ¢caligmalardan asagida bahsedilmistir.



Esfahani et al. (2008), AISI 5115 geligini %80 N, ¢esitli miktarlarda CO, ve H, gaz
karisimi atmosferinde, 550°C islem sicakligi ve 5 saat islem siiresinde, nitriirleme ve
nitrokarbiirleme iglemine tabi tutarak, € fazi miktarinin en ytiksek %7 CO, gaz karisimi
atmosferinde gerceklestigini saptamuslardir. Islem sonrasi 450°C, 1saat islem
zamaninda, O,/H,=1/1, 3/1 ve %100 saf oksijen karisiminda gergeklestirdikleri post-
oksidasyonu ile ylizeyde 1.4-1.7-1.9 pum kalinliginda magnetit (FesO,) ve hematit
(Fe20s) oksit fazlari olustugunu ve gaz karisimindaki oksijen miktarinin artisiyla oksit
tabakasi kalinligimin arttigin1 gérmiislerdir. Aragtirmalarinda post-oksidasyon isleminin
korozyon direncini artirdigini ve en yliksek artisinda magnetit oraninin olustugu

O2/H,=1/1 gaz karisiminda meydana geldigini bulmuslardir.

Lee (2004), AISI 4135 celigini, 570°C islem sicakligi, 5 saat islem siiresi ve
N,/H2/CH4=(170/30/4) gaz karisiminda plazma nitrokarbiirlemeye tabi tutmuslar, daha
sonra 350-500°C sicaklik araliginda 1 saat islem zamani ve 400°C’ de ise farkli islem
stirelerinde(15,30 dakika 1,2 saat) saf oksijen kullanarak plazma post-oksidasyon islemi
gerceklestirmislerdir. Nitrokarbiirleme sonrasi yiizeyde 15-20 pum kalinliginda baskin
olarak e-Fey3(N, C) faz1 ve az miktarda da y'-Fe4(N, C) fazindan olusan beyaz tabaka
tizerinde post-oksidasyon islemi sonrasi 1-2 um kalimliginda magnetit (FesO.) ve
hematit (Fe,Os) fazlarindan olusan ince bir oksit filmi olustugunu, oksidasyon islem
sicakliginin ve zamaninin artistyla birlikte bu tabaka kalinliginin hematit faz1 miktarma
bagl olarak arttigin1 gbézlemlemislerdir. Bu artisla beyaz tabaka {izerindeki, oksit
tabakas1 ve hematit fazinin kolay parcalanarak pul pul dokiildiigiini goérmiislerdir.
Sonu¢ olarak post-oksidasyon isleminin korozyon direncini iyilestirdigi, en lyi
korozyon direncinin ise 400°C islem sicakliginda ve 1 saat iglem siiresinde meydana

geldigini tespit etmislerdir.

Lee et al. (2003), AISI 1020 celigini 570°C islem sicakligi, 3 saat islem zamani igin
N,/H»/CH4=(%85/12/3) gaz karisiminda plazma nitrokarbiirlemisler ve daha sonra saf
oksijen plazmasinda 500°C islem sicakliginda farkli islem siirelerinde (15, 30 ve 60

dakika) post-oksidasyon islemine tabi tutarak, islem zamaninin korozyon 6zelliklerine



etkisini aragtirmiglardir. Magnetit (FesO4) ve hematit (Fe,O3) fazlarindan olusan oksit
tabakasinin, post-oksidasyon islem zamaninin artmasiyla uzun siire devam eden oksijen
plazmasi bombardimani sonucunda ciddi bir sekilde parcalanarak azaldigini, 15 ve 30
dakika islem siirelerinde korozyon direnci artarken artan oksidasyon zamaninin
korozyon davranislarina olumsuz etki ettigini ve korozyon direncini azalttigini tespit
etmislerdir. Islem siiresi arttikca (60 dakikada) hematit (Fe,Os) fazinda artis

goriildiiglinii, bununda korozyon direncini azalttigini iddia etmisglerdir.

Kabjeon et al. (2007), SUM 24L ¢eliginin asinma ve korozyon direncini gelistirmek igin
plazma nitrokarbiirleme ve plazma oksidasyon islemlerinin etkisini aragtirdiklar:
calismalarinda, 570°C’de, 3 saat islem siiresi i¢in azot, hidrojen ve metan gazi
atmosferinde plazma nitrokarbiirleme sonrasi ylizeyde 10-15 pm kalinliginda baskin
olarak &-Fe,.3(N, C) ve az miktarda da v'-Fes(N, C) fazlarindan olusan beyaz tabaka
onun altinda da 150 pm kalinliginda difiizyon tabakasi elde etmislerdir. Daha sonra,
500°C islem sicakhiginda 1 saat islem siiresi i¢in ¢esitli oksijen ve hidrojen gaz
karisiminda post-oksidasyon islemi gerceklestirerek, islem sonrasi yilizeyde 1-2 pm
kalinliginda magnetit (FesO,) faz1 olustugunu ve en iyi korozyon direncinin % 10-15
oraninda oksijen i¢eren atmosfer ortaminda gerceklestigini, ayrica bu islemin, asinma ve
korozyon ozelliklerini iyilestirirken yiizey sertlik degerinde azalmaya neden oldugunu

saptamislardir.

Borgioli et al. (2002), AISI H11 geligini 773 K islem sicakliginda, 5 saat islem siiresi
icin, 10 mbar basingta, %80 N»-%20 H, gaz karisiminda plazma nitriirleyerek, daha
sonra 773 K ve 623 K de 1 saat iglem siiresi igin 10 mbar basingta post-oksidasyon
islemi gergeklestirmiglerdir. Nitriirleme sonrasi yiizeyde 9 um kalinliginda e-Fey.3 (N)
ve 7v'-Fes (N), az miktarda da CrN olustugunu, 623 K de oksitleme isleminde 0.5 pm
kalinliginda ana faz olarak magnetit (FesO,4) faz1 az miktarda da hematit (Fe,0s) fazi
olustugunu, 773 K de ise 1.7 um kalinliginda esas olarak hematit faz1 az miktarda da
magnetit fazlar1 olustugunu tespit etmislerdir. Post-oksidasyon iglemine tabi tutulmus
numunelerde korozyon direnglerinin, islemsiz ve nitriirlemeye gore daha iyi oldugu, en

iyi korozyon direncinin ise 623 K de 1 saat islem gormiis numunede gergeklestigini ve



post-oksidasyon igleminin yiizey sertlik degerlerinin diismesine sebep oldugunu

bulmuslardir.

Lee (2006), AISI 4140 celiginin asinma ve korozyon direncini gelistirmek igin,
N»/H,/CH, atmosferinde 570°C’de 3 saat islem zamani igin 4 torr gaz basincinda
nitrokarbiirleme, ¢esitli oksijen ve hidrojen gaz karisiminda 500°C’de 1 saat islem
stiresinde 4 torr gaz basincinda post-oksidasyon islemi gergeklestirmistir.
Nitrokarbiirleme sonrasi yiizeyde 10 um kalinliginda baskin bir sekilde &-Fe,3 (N, C)
ve az miktarda da y'-Fes; (N, C) fazlarindan olusan beyaz tabaka, farkli yilizdelerde
oksijen karigimlarinda (5, 10, 13, 15, 20) gerceklestirilen post-oksidasyon iglemi ile 1-2
um kalinliginda oksit tabakasi olustugunu ve oksidasyon iglemi i¢in en uygun sartlarin
%15 oksijen iceren plazma ortamlarinda meydana geldigini belirleyerek, bu sartta tek
fazli magnetit (FesO,) oksit tabakasi, karigimdaki oksijen orani %20 oldugu durumda
ise hematit (Fe,Os) faz1 iiretildigini bulmuslardir. Sonug olarak nitrokarbiirleme sonrasi
gerceklestirilen post-oksidasyon isleminin AISI 4140 c¢eliginin korozyon direncini

onemli bir sekilde artirdigini tespit etmistir.

Sun (2002), gesitli miihendislik ¢eliklerinin nitrokarbiirleme sonrasi gergeklestirilen
post-oksidasyon islemi ile olusturulan oksit filminin yapis1 ve ozelliklerini inceledigi
caligmasinda, oksit filmin yap1 ve morfolojisinin oksidasyon sicakligi ve taban
malzemesine bagli oldugunu ve iyi 6zellikteki bir filmin yalnizca belirli malzemeler
iizerinde ve kritik sicaklikta iiretilebilecegini saptamistir. Oksidasyon sicakliginin oksit
filminin morfolojisi tlizerinde baskin bir etkiye sahip oldugunu belirterek, oksidasyon
islem sicakligl arttiginda oksit filmin yapisinin goézenekli ve toz halinde oldugunu,
yogun ve yapiskan bir oksit filminin nispeten diisiik sicakliklarda iiretilebilecegini iddia
etmistir. Ayn1 zamanda beyaz tabaka iizerinde olusturulan oksit filminin, korozyon

ozelliklerini ve stirtiinme karakteristiklerini iyilestirdigini sdylemistir.

Alsaran vd (2004), plazma nitriirlenen AISI 5140 celiginin post-oksidasyon isleminin

korozyon direnci ve tribolojik davraniglarina olan etkilerini aragtirmak igin, post-



oksidasyon islemini 500°C islem sicakliginda 15, 30, ve 60 dakika islem stirelerinde
gerceklestirmislerdir. Islem sonrasi oksit tabakasinin magnetit (FesO,) ve hematit
(Fe,0s) fazlarindan olustugunu, oksidayon islem zamaninin artmasiyla uzun siire devam
eden saginmadan dolay1 oksit tabakasinin pargalandigini ve beyaz tabaka kalinligininda
diistiiglinii gormiislerdir. Bu islem sonrasinda siirtiinme katsayisi1 ve asinma direncinin
arttigini, olusan hematit fazinin korozyon direncinin diismesine sebep oldugunu
saptamiglardir. Post-oksidasyon isleminin tribolojik ve korozyon davraniglarini
iyilestirdigini, en diisiik siirtiinme katsayini, 30 dakika islem siiresinde, en iyi korozyon
direncini, ise 15 ve 30 dakika post-oksidasyon islemi sonrasinda elde edildigini tespit

etmislerdir.

Mahboubi et al. (2005), sade karbonlu AISI 1045 ¢eliginin asinma, yorulma ve
korozyon direncini gelistirmek i¢in plazma nitriirleme ve plazma oksidasyon islemi
gergeklestirmislerdir. Plazma nitriirleme islemini 550°C’de 5 saat azot ve hidrojen gaz
karigiminda, post-oksidasyon islemini ise 500°C’de 1 saat islem siiresinde gesitli oksijen
ve hidrojen karisiminda gergeklestirmislerdir. Post-oksidasyon igslemi sonrasi magnetit
(FesO4) ve hematit (Fe,Os3) fazlari olustugunu, islemsiz ve nitriirleme islemine tabi
tutulan numunelerle kiyaslandiginda, post-oksidasyon iglemlerinin korozyon direncini
iyilestirdigini gérmiisler ve bunu da post-oksidasyon islemi boyunca magnetit fazinin

olusmasina atfetmislerdir.

Steyer et al. (2003), gaz nitrokarbiirleme islemine tabi tuttuklari g¢eligin korozyon
direncinin iyilestigini, islem sonrasi uygulanan oksidasyon isleminin ise bu direnci daha

da gelistirdigini saptamislardir.

Zlatanovig et al. (2003), sade karbonlu DIN C15 ¢eligine plazma ortaminda nitriirleme
ve nitrokarbiirleme iglemi uygulamislar, daha sonra oksidasyon islemi uygulayarak, bu
islemin beyaz tabaka yapisinda degisime sebep oldugunu tesbit etmislerdir. Plazma

ortaminda daha ince bir beyaz tabaka {tretildigini, bu tabakanin daha az gozenekli



oldugunu, magnetit fazinin daha yogun oldugunu, tabaka adezyonlarinin konvensiyonel

yontemlerden iyi oldugunu tespit etmislerdir.

Zhao et al. (2007), AISI 1045 geligini adyabatik plazma firininda nitrokarbiirleme ve
post-oksidasyon islemlerine tabi tutmuslardir. Birlesik tabakalar; diflizyon tabakasi,
beyaz tabaka ve magnetit (FesO,) fazlarindan olustugunu, bu dublex islemlerinin
milkemmel asinma direnci ve korozyon direnci gosterdigini saptamislardir. Bunun
beyaz tabakanin yiiksek sertliginden, magnetit fazinin yiiksek kimyasal kararliligindan

ve diisiik siirtiinme kat sayisindan kaynaklandigini iddia etmislerdir.

Ramesh et al. (2006), En 24 ¢eligini sivi nitriirleme sonrast 15 ve 60 dakika islem
stirelerinde post-oksidasyon islemi gerceklestirerek, asmmma davranislarina etkisini
aragtirmiglar. oksidasyon islem siiresinin artisiyla beyaz tabaka kalinligmin azaldigini,
oksit tabakasi kalinligmin arttigimni gérmiisler. Post-oksidasyon iglem siiresinin asinma

ve siirtlinme katsayisini azalttigini saptamislardir.

Suzuki et al.(2005), oksijen ve su buhari plazmasinda paslanmaz gelikler iizerinde
tiretilen oksit filminin karekterizasyonunu incelemisler ve farkli yapilara sahip oksit
filmi olustugunu saptayarak, olusan bu farkliligi da su buhari plazmasmin yiiksek

oksidatif 6zelligine atfetmislerdir.

Sun (2007), disiik karbonlu geliklerin plazma nitrokarbiirleme ve sonrasi olusturulan
oksit filminin siirtinme davranisina etkisini incelemis, oksit filmin siirtiinme
davraniglarinin sadece oksidasyon islem sartlarina bagli olmadigini, ayn1 zamanda da
test sartlarina ve malzemenin karsi yiizeyine bagli oldugunu sdylemistir. Diisiik
oksidasyon islem sicakliginda (400°C) siirtiinme katsayisinin azaldigini saptayarak, eger
oksidasyon sicaklig1 artirilirsa (450°C) iiretilen oksit filminin gozenekli bir yapiya sahip

oldugunu ve bu faydali etkilerin koétiilestigini sOylemistir.



Literatiir 6zetlerinden goriildiigl iizere, malzemelerin korozyon direncini ve tribolojik
ozelliklerini iyilestirmek i¢in plazma nitrokarbiirleme sonrast uygulanan post-
oksidasyon islemleri bir¢ok kisi tarafindan son yillarda artan ilgi ile c¢alisilmaktadir.
Post-oksidasyon isleminin yapisi ve islem parametrelerinin etkisine yogunlagan
arastirmacilar ferritik sartlarda yapilan nitrokarbiirleme sonrasi post-oksidasyon islemi

caligmiglardir.

Bu caligmada, literatiirde yetersiz kalan ya da hi¢ calisilmayan kisimlarin arastirilmasina
calisilmistir. Bu baglamda daha once bazi parametrelerin etkisi ve yapisal incelemelerin
kismen yapildig1 ferritik plazma nitrokarbiirleme sonrasi post-oksidasyon igleminin
yetersiz goriilen kisimlar1 tekrar ¢aligilarak teyidi hedeflenirken, daha 6nce galisilmamis
olan ostenitik plazma nitrokarbiirleme sonrasi post-oksidasyon isleminin malzeme
ozelliklerine etkisi arastirilmistir. Bunun igin, az alasimli AIST 4140 ¢eligi, 570°C ve
700°C islem sicakliklarinda, 4 saat islem siiresinde, ( N2/H,/CO,) gaz karisimlarinda, 5
mbar gaz basincinda, plazma nitrokarbiirleme islemine ve daha sonra 450°C’ de, 1 saat
islem siiresinde, saf oksijende ve %500,-%50H, gaz karisiminda, 2 mbar gaz
basincinda, plazma post-oksidasyon iglemine tabi tutuldu. Islem sonrasi numunelerin
yapisal, mekanik, tribolojik Ozellikleri ve korozyon davranislart aragtirllmis ve

kiyaslama yapilmistir.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. Yiizey Sertlestirme Islemleri

Gelisen modern teknolojide metal yiizeylerinin dis ortamlardan korunmasi, maruz
kaldig1 asinma, yorulma ve siirtlinmeleri ortadan kaldirmak veya minimuma indirmek
amaciyla, cesitli ylizey islemlerine ihtiya¢ duyulmaktadir. Son yillarda triboloji ile
ugrasan bilim adamlar siirtiinme ve asinmaya karsi yiizey islemleri uygulamalarin
artirmiglardir. Buda, ylizey mithendisligi adi verilen bilim dalinin gelismesine yol agmis
ve degisik yiizey metotlarinin ortaya ¢ikmasini saglamistir. Giiniimiizde kullanilan
yiizey modifikasyonu teknikleri, ylizey sertligi, asinma direnci, korozyon direnci ve
yorulma dayanimini artirmak amaciyla kullanilir. Yiizey sertlestirme islemleri, ana
malzemenin sertligini degistirmeksizin pargalarin yiizeyden iceriye dogru sertlestirilerek
asinma direnglerini artirmada kullanilir. Bir¢ok makine parcasinda asinmaya karst ¢ok
sert bir ylizey istenirken, ayni zamanda da calisma esnasinda c¢arpmaya karsi
mukavemetli olmasi zorunludur. Malzeme c¢ekirdeginin yumusak ve tok olmasi
parcanin biitiin olarak yiiksek darbe mukavemeti gostermesini saglar. Yiizey
sertlestirme esnasinda olusan basi gerilmesi artis1 ile malzemenin yorulma mukavemeti
de artmaktadir. Yiizey sertlestirmenin bir avantaji da, daha ucuz olan diisiik ve orta
karbonlu celiklerde kalin kisimlarin sertlestirilmesi esnasinda ortaya ¢ikan ¢atlama ve
distorsiyon problemi olmamasidir. Yiizey sertlestirme islemlerinde yeni bir tabaka
ilavesi veya insasini igeren metotlar ve par¢a boyutunda herhangi bir degisiklik veya
tabaka ilavesi olmaksizin malzemelerin yilizey ve yiizey altt modifikasyonunu igeren

metotlar olmak iizere iki farkl yaklasim vardir.

Yiizey sertlestirme islemlerinden tabaka ilavesinin oldugu ilk gruba, ince filmler,
kaplamalar veya kaynakli iist tabakalar girmektedir. Yiizey kaplamalar, taban
malzemeden bagimsiz olarak malzeme yiizeyine yeterli derecede baglanan ve bilesim
olarak tamamen taban malzemeden farkli ya da taban malzemeden ¢ok az ihtiva eden

kaplama malzemesiyle, ylizeyde istenen ozellikleri karsilayabilecek yeni bir tabaka
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olusturmak amaciyla yapilir. Bu yontem is pargasinin tiim yiizeyinin sertlestirilmesine
ihtiya¢ duyuldugu durumlarda genellikle daha az maliyetle {iriin kalitesini artirmay1

amagclamaktadir.

Yiizey sertlestirme islemlerinde, yiizeyde tabaka olusturmaksizin modifikasyonu i¢eren
ikinci grubu diflizyon yontemleri ve se¢imli sertlestirme teknikleri olusturmaktadir.
Diflizyon metotlar1, karbon, azot ve bor gibi sertlestirici elementleri kullanarak yiizeyin
kimyasal kompozisyonunun degistirilmesini icerir. Bir par¢anin yiizeyden igeriye dogru
etkili bir sekilde sertligini artirmak igin ¢ok sik olarak diflizyon teknikleri tercih
edilmektedir. Buna karsilik se¢imli sertlestirme metotlart bir par¢anin lokal olarak
sadece istenilen kisimlarinin sertlestirilmesine olanak saglar. Sec¢imli sertlestirme,
genellikle sadece 1sitma ve su vermeyi iceren transformasyon sertlestirilmesini igine
alirken, bazi secimli sertlestirme metotlarinda (se¢imli nitriirleme, iyon implantasyon,
iyon 1sin karisimi) ise bunun aksine ylizeyde kompozisyonel bir modifikasyon s6z

konusudur (Karakan 2004a).

Cizelge 2.1. Yiizey mithendisliginde uygulanan metotlar. (Davis et al. 2002)

Yiizey mithendisligi

v

Diflizyon metotlar1 Enerji uygulanan metotlar Kaplama ve yiizey modifikasyonu
Karbiirleme Alevle sertlestirme Sert krom kaplama
Nitriirleme Indiksiyonla sertlestirme Elektroliz nikel kaplama
Nitrokarbiirleme Lazer 151m1 ile sertlestirme Termal piiskiirtme
Karbonitriirleme Eloktron demeti ile sertlestirme  Kaynakl tist tabakalar
Borlama Kimyasal buhar (CVVD)
Termal difiizyon islemler Fiziksel buhar (PVD)

Iyon implantasyon

Lazer ylizey iglemi
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Bu ¢alisgmada uygulanan plazma nitrokarbiirleme ve post-oksidasyon yontemleri, tabaka
ilavesiz difiizyon metotlarindan oldugundan, difiizyon metotlar1 ayrintili olarak ele

alinmustir.

2.2. Difiizyon Metotlar1

Difiizyonla ylizey sertlestirme islemi, bir ylizeyin kimyasal degisimini igerir.
Kullanilan temel islem termokimyasaldir. Cilinkii bir parganin yiizey ve yiizey alti

bolgesine sertlestirme elementlerinin diflizyonunu artirmak icin 1s1 gereklidir. Difiizyon

derinligi zaman ve sicakliga bagldir. Difiizyon derinligi = K. v zaman

Burada K diflizyon sabitidir. Bu deger, sicakliga, celiklerin kimyasal kompozisyonuna
ve verilen sertlestirme tiirlerinin konsantrasyon egilimine baglidir. Difiizyon sabiti
sicakligin bir fonksiyonu olarak etkili bir sekilde artmaktadir. Konsantrasyon egilimi

yiizey Kinetikleri ve uygulanan islemin reaksiyonuna baglidir.

Diflizyon sertlestirme metotlar1 sertlestirme tiirlerinin (karbon, azot, bor gibi) parca
yiizeyine tasginmasi ve kullanimi i¢in secilen teknige gore birkag¢ varyasyon igerir.
Uygulanan islem metotlari, sivi, gaz veya iyon gibi formlarda sertlestirme ortamlarinin
kullanimim1 kapsar. Bu islem cesitliligi dogal olarak tabaka derinligi ve sertlikte
farkliliklara neden olmaktadir. Bu ¢alismada iyon formunda sertlestirme ortamini igeren

plazma destekli termokimyasal islemler kullanildu.

2.3. Plazma Destekli Termokimyasal islemler

Maddenin kendine has 6zellikleri bulunan kati, sivi, gaz ve plazma hali olmak iizere
dort hali vardir. Bu haller arasindaki asil fark sahip olduklar1 enerjidir. Yani maddenin
herhangi bir konumundaki enerjisini degistirmek sureti ile maddeyi diger konuma

gecirmek miimkiindiir. Ornegin kat1 haldeki bir maddeye, bu maddeye ait 6zel bir enerji
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vererek sivi, sivi hale enerji vererek, gaz ve gaz hale de belirli bir enerji vererek plazma
haline gegmek miimkiindiir. Bu islemin tersi yapilarak, yani verilen bu enerjileri geri

alarak tekrar plazma halinden gaz, sivi ve kat1 hale gegmek miimkiindiir.

Kat1 + E; < Sivi (Ergime)
Sivi + E; < Gaz (Buharlagma)
Gaz + E3 < Plazma  (Ilyonize olma)

Plazma elektriksel olarak yiiklii pargaciklardan olusur (iyon ve elektronlar). Plazma hali
gaz atom ve molekiillerinin iyonizasyonu ile elde edilir. Tamamen termal bir islemde,
bu durum ancak gazin birkag yiiz bin derece 1sitilmasi ile saglanabilir. Bu durum ig¢in
eger elektrik kullanilirsa elektrik bosalma yontemiyle kolayca elde edilebilir (Karadeniz

1990).

Plazma elde etme yontemlerinin en onemlisi ve en yaygini elektrik bosalmasiyla elde
edilenidir. Elektriksel bosalma mekanizmasinda, bir elektrik gerilim kaynagi, gaz i¢inde
bulunan iki iletken plaka igerisine baglanirsa belirli sartlar gergeklestigi takdirde,
uygulanan gerilim plakalar arasindaki gazin delinme geriliminin iizerinde ise bu iki
plaka arasindan bir elektrik akimi akar. Buradan akan akimin biiyiikliigiine gére ortaya
cikan elektrik bosalma sistemleri siniflandirilir. Sekil 2.1 ¢esitli gaz bosalma tiplerinin
voltaj-akim karakteristigini gosterir. Plazma termokimyasal islemler voltaj-akim

iligkisinin tek degerli fonksiyon oldugu yer olan abnormal bosalma bolgesinde olusur.

Sisteme potansiyel fark uygulandigi zaman gazin molekiill ve atomlar1 uyarilarak
iyonize olur. Boylece elektriksel bosalma denilen pariltili olay meydana gelir. Bu
yontemin en biiyiilk avantaji, gazin pozitif iyonlarinin negatif uca baglanan taban
malzemeye dogru hizlanarak yiiksek bir kinetik enerji ile yiizeye carpmasi sonucu
ortaya ¢ikan enerji ile taban malzemenin 1sinmasidir. Boylelikle ek bir 1sitma tertibatina
gerek kalmaz. Sekil 2.1°de akimin ¢ok diisiik oldugu bolgeler ilgimiz disindadir.

Endiistride kullanilan (florasan lambalar) elektriksel bosalma, diisiik enerjilerde ve zayif
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akimlarda kendilerini idame ettirirler. Yani normal, stabil ve diisiik akimli elektriksel
bosalma bolgesinde (EF). Bununla birlikte plazma termokimyasal iglemler yiiksek gii¢
ve anormal, instabil ve yogun akiml elektriksel bosalma bdlgesinde olur (Edenhofer
1994a). Burada dikkat edilmesi gereken olay, uygulanan giiciin G noktasini1 asmayacak
sekilde uygulanmasidir. G noktas1 asildig1 takdirde ark bosalmasi olusur ve malzemede

hasar meydana gelir.

Abnormal Elektriksel
Bosalma

1000 | plazma

ylizey islem
bolgesi

Townsend bosalma

Korona

Vs
. Subnormal elektriksel
> bosalma
— 500
£ >
=
Q
8 \
D Normal elektriksel bosala
Vg
Va E F
500 Ark bogalmasi
H >
] ] ] >
10 10" 10
Akim (A)

Sekil 2.1. Farkli bogalma tiplerinin voltaj-akim karakteristigi (Edenhofer 1974a)
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2.3.1. Karbiirleme

Karbiirleme islemi, karbonun yiiksek c¢oziiniirliige sahip oldugu ostenitik sicaklikta
(850-950°C arasinda) diisiik karbonlu geliklerin yiizeyine karbonun ilavesini igeren
yiizey sertlestirme islemidir. Malzeme yiizeyine difiizyonla karbon emdirilerek,
sementitli bir yap1 elde edilmeye calisilir. Bu olaya sementasyon adi verilir. Cok sert bir
yiizey ve uygun 6zellikli bir ¢ekirdek elde etmek i¢in malzeme ya karbiirlemeden sonra
ani bir sekilde sogutulur ya da tekrar 1s1l isleme tabi tutulur. Tabaka sertlestirmede
kullanilan karbiirleme c¢elikleri genellikle %0.2 C igeren az karbonlu g¢eliklerdir.
Karbiirleme sonrasinda isleme tabi tutulmus tabakanin karbon icerigi genel olarak
yaklasik %0.8 ile %1.0 arasinda smirhdir. Ciinkii daha yiiksek karbon igerigi yiizeyde
fazla miktarda sementit meydana getirir ki bu da sertlesen tabakanin gevrek yapida

olmasina ve ¢atlamasina neden olur (Lampman 1997).

Karbiirleme metotlar1; paket karbiirleme, tuz banyosunda karbiirleme, gaz karbiirleme,
vakum karbiirleme ve plazma karbiirlemeyi igerir. Bu metotlarda karbon; kati, sivi, gaz
veya plazma ortami kullanilarak malzeme ylizeyine verilir. Bu metotlarin her birinin
avantajlar1 ve sinirlandirici etkenleri mevcuttur. Gaz karbiirleme biiyiik ¢apli tiretimler
icin, tam kontrol edilebilirlik ve operatdrden kaynaklanan hatalarin asgariye indirilmis
olmast nedeniyle olduk¢a yaygin kullanilmaktadir. Vakum karbiirleme ve plazma
karbiirleme firin atmosferinde oksijen bulunmamasi nedeniyle uygulama alam
bulmaktadir. Tuz banyosu ve paket karbilirleme ise bugiin ticari 6nemleri oldukca

azalmasina ragmen seyrekte olsa hala kullanilmaktadirlar.

Kati ortamda (kutu) yapilan karbiirleme isleminde karbon verici olarak genelde odun
komiirt kullanilir. Bu yontemle 1sitma ve sogutmaya fazla zaman harcandigindan biiyiik
parcalarin karbiirlenmesi uygun degildir. Fakat biiyliikk pargalarin lokal olarak

karburlenmesi ekonomiktir.
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S1v1 ortamda (tuz banyosu) yapilan karbiirleme isleminde karbon verici ortam olarak
siyaniir tuzlar1 kullanilir. Bu tuzlar kalsiyum siyaniir (CaCN,), potasyum siyanur (KCN)
ve sodyum siyaniir (NaCN) bilesimlerinden ibarettir. Gaz karbiirleme ise metan, etan,
propan, asetilen ve hava gazi igeren CO-CO, esashi kapali firin atmosferinde

gergeklestirilir. Gaz karbiirlemeyle daha hassas, temiz ve hizli sertlestirme yapilabilir.

Plazma ile karbiirleme islemi, plazma ile nitriirleme isleminin hemen hemen aynisidir.
Sadece kullanilan gaz ve gerilim degeri farklidir. Bu islemde dogru akim
kullanilmaktadir. Gaz basinct 1-20 torr olup, anot ve katot arasina genellikle 1000
voltluk bir gerilim uygulanarak plazma olusturulur. Karbiirleme gazi ise genellikle
hidrokarbondur. Karbiirleme islemi 850-1050°C arasindaki sicakliklarda yapildig i¢in
ostenitik termokimyasal iglem olarak adlandirilabilir. Ciinkii islem tamamen ostenitik
sartlarda meydana gelmektedir. Soguma vakum ortaminda oldugundan dolay:r islem
sonrasi malzemenin 1s1l ¢arpilmasi hemen hemen yoktur. Homojen tabaka elde etmek
igin pargalarin geometrisi 6nemli degildir. Her geometriye sahip malzemede homojen
kalinlik elde edilebilir. Hatta islem parametresinin iyi secilmesi ile 0.5 mm capindaki
bir delik bile Kkarbiirlenebilir (Staines 1985). Plazma parametreleri ile karbiirleme
mekanizmasinin kontrol kolaylig1 saglamasi, karbiirleme ve yagda sertlestirme vakum
altinda oldugu i¢in tane simrlarinda oksitlerin olugsmamast ve yapimin kontrol
edilebilmesi nedeniyle endiistride ¢ok genis uygulama alani bulmustur (Grube ve

Verhoff 1997).

2.3.2. Nitriirleme

Nitriirleme, karbiirlemeye benzer bir islem olmasina ragmen azotun, yiizeye ostenitik
sicaklik yerine ferritik sartlarda (500-550°C sicakliklar arasinda) malzeme yiizeyine
yaymnimi sonucu azotca zenginlestirilmesi esasmna dayanan termokimyasal ylizey
sertlestirme islemidir. Islem sicakhiginin diisiik olmas1 nedeniyle minimum distorsiyon
ve miikemmel kontrol imkani vardir. Azot demir i¢inde yaymarak nitriirler olusturur.

Olusan nitriirler sert bir tabakanin meydana gelmesini saglarlar. Nitriirler, mikroskopla
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goriilemeyecek kadar kiiciik parcaciklar halinde yapiya dagilmistir. Yapiy: sertlestiren
bu nitriirlerdir. Nitriirleme yapilacak geliklerin karbon miktar1 %0.2-%0.4 ve nitriiriin
meydana gelisini kolaylastiran alagim elemanlarinin miktarida %2-3 arasinda olmalidir.
Nitriir tabakasinin derinligine etki eden esas faktorler; islem zamani, sicaklik, azot
aktivasyonu ve celik bilesimidir. Nitriirasyon islemi i¢in nitriirlenebilen nitriirasyon
celikleri uygundur. Nitriirlenebilirlik, bir taraftan malzemenin azotu absorbe edebilme
kabiliyetiyken diger yandan azotla olusturulan nitriir bilesikleri nedeniyle sertlikte
meydana gelen artistir. Nitriirlenebilme olayinda en 6nemli etken yapida bulunan alagim
elementlerinin cinsi ve miktaridir. Bu elementlerin basinda da aliiminyum, titanyum,
krom, molibden, vanadyum ve nikel gelmektedir (Thelning 1984). Sertlik artisinda en
biiyiik etkiye sahip olan aliiminyum ve titanyum ayni zamanda da azotun yayinmasini
geciktirici etkiye sahiptirler. Bu alasim elementleri yapida belirli miktarda
bulunduklarinda azota kars1 afinitelerinden dolay1 ince ve ¢ok sert bir yap1 olan alagim

nitriirleri meydana getirmektedirler.

Nitriirasyon metotlari; gaz, sivi ve plazma nitriirlemeden olusur. Nitriirasyon iglemi ile
gelistirilen 6zellikler, yiizey sertligi, asinma direnci, yorulma mukavemeti ve paslanmaz

celikler hari¢ diger ¢eliklerin korozyon direnclerinin iyilestirilmesine etki eder.

Plazma ile nitriirleme yoOntemi, ferritik sartlarda (592°C sicakligin alti) azot gazinin
iyonlarina ayristirilarak metal yilizeyine emdirilmesi olayidir. Yiizey sertligi ve
sertlesme derinligi Oncelikle islem zamanma, gaz karisimina ve demir esash
malzemenin alagim igerigine baglidir. Plazma ile nitriirleme islem siiresinin kisa olmasi,
diisiik sicakliklarda nitriirleme yapilabilmesi, meydana gelen yapilarin kontrolii gibi
birgok avantaja sahip olmasi nedeniyle endiistrinin ilgisini ¢ekmistir. Plazma ile
nitriirasyon ydntemi elektrik bosalma (glow discharge) sartlarinda olusur. islem teorik
olarak elektriksel olarak iletken malzeme yiizeyine N arayer atomunun yaymnma
islemidir. Plazma ile nitriirasyon islemi Ny, Ha, Ar ve NH3 gaz ortaminda, 350-590°C
islem sicakliklarinda gergeklestirilebilir. Pozitif azot iyonlar1 katod olarak adlandirilan
is parcas1 tarafindan c¢ekilmekte ve is pargasi yiizeyini iyon bombardimanina

ugratmaktadir. Bu sirada anod ve katod arasinda pariltili bosalim (glow discharge)
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olmaktadir. Once fiziksel olarak yiizeye tutunan azot iyonlar1 daha sonra burada olusan
isiin etkisi ile igeri dogru yayinmakta ve kimyasal reaksiyonlar sonucunda yiizey
sertligini saglayacak olan nitriir parcaciklarini meydana getirirler. Nitriirler,
mikroskopla goriilmeyecek kadar kiigiik parcaciklar halinde yapiya dagilmistir. Plazma
ile nitriirasyon iglemi sonrasi en dista beyaz tabaka ve onun altinda da diflizyon tabakasi

olarak adlandirilan yapilar olusur.

2.3.3. Borlama

Borlama metalik malzemenin yiizeyine bor atomlarinin yaymndigi termokimyasal bir
islemdir. Borla ylizey sertlestirme, esas olarak borun yiiksek sicaklikta ¢elige yaymima,
yiizeyin bor ile zenginlestirilmesi olayidir. Borlama ile ¢ok sert, diisliik siirtiinme
katsayisina sahip, yiiksek sicaklik mukavemeti fazla olan ve korozyon diren¢li malzeme
yiizeyleri elde edilmesi miimkiin olmaktadir. Bu ydntem, yaklasik 900-1100°C
sicaklikta, degisik ortamlarda (kati, sivi, gaz veya plazma), alasimsiz ve alagimh
geliklere, dokme demirlere, demir dist metal ve alasimlarma (Ni, Co, Mo, Ti), bu
alagimlarin toz metalurjisi yontemiyle lretilen tozlarina uygulanabilir. Borlu tabakanin
ozellikleri, borlanan celigin bilesimine, borlama sicakligina, siiresine ve 1sil isleme

baglidir. Borlamayla gelik ylizeyinde olusan borlu tabaka ¢ok sert olup bor FeB ve Fe,B

seklinde bulunur. Bunlardan FeB tabakasi borca zengin olup ¢ok sert ve gevrektir. Orta

karbonlu celiklerde 1800-2000 HV sertlige ¢ikabilmektedir. Fe,B fazi ise daha az bor

ihtiva eder ve olduk¢a homojendir. Sertligi 1500-1600 HV dolayindadir (Karamis vd
1995). Bor ile sertlestirilmis pargalarin korozyon direnci oldukca yiiksektir. Ayrica
kimya, cam, seramik ve niikleer sanayinde, jet ve roket yakitinda bor ve bilesikleri
yaygin olarak kullanilmaktadir. Borlama sonrasi olusan tabakaya bortir tabakasi denir.
Cok yiiksek sertlik, yiiksek 1sinma direnci, alt ylizeye iyi tutunma, yiiksek sicaklik
dayanimi, yiiksek 1silarda sertligini koruma gibi 6zelliklere sahiptir. En yaygin olarak
kullanilan kat1 ortamda borlama (kutu borlama), taban malzemesi tizerine bor veya
boronkarbid bilesiminde aktivatorlerle paketlenmesiyle yapilan borlamadir. Metot
yalnizca kiiciik boyutlu parcalara uygulanabilmektedir. Demir dis1 alagimlardan Ti, Ni,

Ta esasli alasimlar bu yontemle borlanabilmekte ve bunlarin boriirleri 3200 HV sertlige
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kadar ulagabilmektedir. Bu yontemin islem parametrelerinin kontrol yetenegi ¢cok kotii
olmasi, otomasyonun miimkiin olmayip elle ¢alisma mecburiyeti ve atik lriinlerin
cevreye verdigi zarar gibi dezavantajlari mevcuttur (Kaestner et al. 2001). Kati
borlamada paket karigimlari malzemenin cinside dikkate alinarak farklilik arz eder.
Borlama, borlama etkeni (SiC’le ince ince toz haline getirme), aktivator (BF3; gazi) ve
bir oksit azaltict (silika: asitle sulandirilmis kum) agamalarini igerir (Bhushan ve Gupta

1991).

Plazma borlama islemi, 800-1000°C arasinda demir esasli ve demir disi metalik
malzemelere bor ilavesini igerir. Borlama ile ¢ok sert, diisiik siirtinme katsayisina
sahip, yiiksek sicaklik mukavemeti fazla olan ve korozyon direncli malzeme yiizeyleri

elde edilmesi miimkiin olmaktadir. Plazma borlamada sadece Fe,B fazindan olusan

boriir tabakasi elde edilir. Olugsan bu tabakanin aginmaya karsi dayanimi yiiksektir.
Borlama isleminde, borun ylizeye yayinmasi sonucu parcanin en iist ylizeyinde bilesik
tabaka adi verilen borlu bolge, onun altinda yayinma (diflizyon) bdlgesi ve en i¢
kisimda ise ¢ekirdek bolgesi yer alir. Milkemmel asinma mukavemeti nedeniyle plazma
borlama {izerine endiistride birgok c¢alisma yapilmistir. Otomobil pargalarindaki
asinmay1 azaltmak icin basta otomotiv sektdriinde olmak iizere ucak, gemi, silah
endistrisinde, yliksek sicaklik mukavemetine gereksinim duyulan yerlerde vaz

gecilemez bir sekilde kullanilmakta olan bir yontemdir.

2.3.4. Nitrokarbiirleme

Nitrokarbiirleme islemi, miihendislik ¢eliklerinin yorulma mukavemetini, asinma ve
korozyon direncini iyilestirmek igin kullanilan bir termokimyasal islemdir. Islem
malzeme yiizeyine azot ve karbon atomlarinin es zamanh diflizyonunu igerir.
Nitrokarbiirleme iglemi sonrasi malzeme yilizeyinde, 10-20 pm kalinlikta e-Fep3(N, C)
ve y-Fes(N, C) karbonitriirler iceren beyaz tabaka ve altinda da difiizyon tabakasi
olusur. Yiizey yapilarina ait bu fazlar erimis tuz banyosu ve gaz teknikleriyle geleneksel

olarak elde edilebilmektedir. Eskiden beri siyanit gibi zehirli tuzlarin kullanimindan
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dolay1 ciddi ¢evresel problemler iirettigi bilinmektedir. Uzun zamandir genis bir sekilde
kullanilan gaz teknikleri, ¢evreye daha az zararli olmasina ragmen ekzos gazi ve
dumanindan Onemli miktarda iiretmekte ve islem i¢in tutusabilir bir atmosfer
kullanildigindan eger giivenlik Onlemleri takip edilmezse patlama riski tagimaktadir

(Bell 1997; Bell et al. 2000).

Nitrokarbiirleme, kati, s1vi, gaz ve plazma sartlarinda gergeklestirilir. Giliniimiizde bu
islem sivi ve gaz atmosferinde c¢ok sik olarak yapilmaktadir. Burada amag istenen
sartlara uygun tek fazli e-nitriir tabakasinin olugturulmasidir. Ancak bu igslem yapilirken
istenen sartlarin olugmasinda bir¢ok zorluklar ortaya cikmaktadir. Ciinkii islem
esnasinda yiizeyden sagilan karbon, nitriirleme i¢in secilen gaz karisimina katilabilir.
Eger ¢ok fazla miktarda karbon bu gaz karisimina katilirsa beyaz tabakanin (g)
icerisinde sementit (0-Fe3C) olusabilir. Bu durum ise bu tabakanin islevini tam olarak
gormesini engelleyebilir (Bell 1997). Sementitin (0-Fe3C) olusmasi azot ve karbon

atomlarinin diftizyonunu geciktirir (Kabjeon et al.2007).

Tuz banyosu olarakta adlandirilan sivi nitrokarbiirleme eski tekniklerden biridir. Sivi
nitrokarbiirleme oldukca kii¢iik pargalar ve yiizeyde ince tabaka olusturmak igin
kullanilir. Tabaka sertlestirme ortami, sivi azot ve siyaniir igeren eriyik tuz banyosudur.
Patentli tuz banyolar1, %60-61 NaCN, %15-15.5 K,CO3 ve %23-24 KCI, ilave olarak
cok az miktarda karbonat (Na,CO3) (yaklasik %2.5) ve %0.5 siyanat (NaNCO) igerir.
Bazi tescili banyolarda siilfidler (Na,S) banyoya ilave edilir. Ciinkii kiikiirt ve bazi
stilfidler 1y1 yaglayicilik 6zelligine sahiptirler. Tuz banyosuna ilave edilen kiikiirt hem
asinma mukavemetini artirir, hemde azot hareketini hizlandirir. Sivi nitrokarbiirlemenin
tercih edildigi uygulama alanlarindan bazilari; pompalar, pistonlar, vanalar, disliler,
civatalar, somunlar, silindir baslari, oturak dirsekleri vs. olarak siralanabilir (Bhushan et
al. 1991). Islem boyunca kiikiirdiin varlig1 islem sonrasi olusan tabakalarin siirtiinmeye

kars1 6zelliklerini iyilestirir (Bell 1997).
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Gaz nitrokarbiirleme yaklagik 570°C islem sicakliginda gerceklesir. Azot gibi
karbonunda es zamanli olarak difiizyonunu kapsar ve baskin olarak e-Fe,3(N, C) fazi
elde etmeyi amaglar. Gaz nitrokarbiirleme hakkinda en 6nemli bilimsel ¢alisma Prenosil
tarafindan 1965’te yayimlanmistir. Bu c¢alismada Prenosil, 580°C’de yaklasik %50
amonyak (NH3) ve %50 propan (CsHg) gazlarindan olusan atmosferde yapilan
nitrokarblirleme sonucu saf demir {izerinde olusan beyaz tabakanin yapisi ve
kompozisyonunu aragtirmig, yiiksek karbon oranlarinda elde edilen ¢ tabakasinin
malzeme sertlik ve aginma mukavemetini oldukga iyilestirdigini tespit etmistir. Asinma

ve yorulma mukavemetinin iyi olmasi istendigi yerlerde kullanilir (Bell 1997).

Plazma nitrokarbiirleme islemi, demir esasli malzemelerin yiizeyine azot ve karbonun
yayinmasini igeren termokimyasal islemdir. Yiizeyde e-Fep3(N, C) ve y'-Fey(N, C)
fazlarinin karisimi bir beyaz tabaka onun altinda da difiizyon tabakasi olusur. Bu
islemde kullanilan gazlar azot-hidrojen-metan veya azot-hidrojen-karbondioksit’tir. Bu
islemin amaci, diisikk karbonlu ve diisiik alasimli ¢eliklerin yiizeyinde € tabakasi
olusturularak korozyon ve asmmma dayanimini artirmaktir. Bu islem ¢ogunlukla sade
karbonlu celikler ve diisiik alagimli ¢elikler gibi piyasada daha ucuz olan malzemelerin
yiizeyini tyilestirmekte kullanilir. Plazma sartlarinda gergeklestirilen nitrokarbiirleme,
islemin ¢evreyle dost olmasi, uygun islem degiskenleri ile tek fazli € nitriir fazinin elde
etmenin miimkiinliigii, gaz ve enerji tikketiminin az olmasi patlama riski icermemesi
nedeniyle tercih edilmektedir. Islemin endiistride kullanimi son yillarda giderek
yayginlagsmaktadir. Nitrokarbiirlenen faz yapisi, 6zellikle carpma seklindeki yiikleme
sartlar1 altinda, faz smirlarinda yiiksek i¢ gerilmeler olusmasi nedeniyle tribolojik
ozellikler acisindan zararli oldugu bilinmektedir. Bu problemin ileri derecede ¢éziimii
icin itinali ¢aligmalar, son yillarda ¢esitli miihendislik ¢elikleri {izerinde tek fazli e
tabakasinin iiretimine yonelik plazma nitrokarbiirleme islemlerini optimize etme esash

olarak devam etmektedir (Bell 1997., Bell et al. 2000).

Plazma nitrokarbiirleme, islem sicaklifina gore ferritik ve ostenitik plazma

nitrokarbiirleme olarak ikiye ayrilmaktadir. Fe-N faz diyagraminda ostenitik doniisiim
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sicakligi olan 592°C’nin altinda yapilan nitrokarbiirleme islemlerine ferritik, bu

sicakligin lizerinde yapilan nitrokarbiirlemeye ise ostenitik nitrokarbiirleme adi verilir.

2.3.4.a. Ferritik plazma nitrokarbiirleme

Genel olarak otektik sicakligin altinda (450-590°C) sicakliklar1 arasinda Ny, H, gazlan
ile CH4, CO; ve CO gibi karbon igeren gazlarin karisiminda gergeklestirilmektedir.
Ferritik nitrokarbiirleme islemi daha ¢ok yorulma ve korozyon &zelliklerini iyilestirmek
icin tercih edilir. Deneyler, baskin € yapili kalin bir beyaz tabaka iiretmek icin yiiksek
azot konsantrasyonu iceren ortamlarin gerekli oldugunu gostermektedir. Atmosfere
kiiglik miktarlarda CHy4 (%1-2) ilavesi, karbon igeren siinek € fazinin {iretimi igin yeterli
karbon aktivitesini saglayabilir. Bununla birlikte, CH4 asir1 miktarda atmosfere ilave
edildiginde mekanik 6zelliklere zararli olan iki fazli (e+0) yapiya sahip beyaz tabakada
sementit (0) olusumunu desteklemektedir. Karbon aktivitesinin kontrolii ve sementit (0)
olusumunun engellenmesi i¢in CH4’den ziyade CO, ve CO gibi karbon igeren gazlari
kullanmak daha elverisglidir. Ciinkii oksijenin karbona karsi ilgisi nedeniyle, plazma
ortamina, oksijenin (veya oksijen iceren gazlarin) kiiciik miktarda girisiyle zararli 0

fazinin olusumu durdurulabilir (Haruman et al. 1992).

2.3.4.b. Ostenitik plazma nitrokarbiirleme

Ostenitik nitrokarbiirleme (592-723°C) sicakliklari araliginda olup, bu islem 6zellikle
sade karbonlu celiklerin nitrokarbiirleme sonrasi yeterli miktarda sertlestirilememesi
gibi dezavantajlarin1 gidermek i¢in tercih edilir. Ferritik nitrokarbiirlemeden farkli
olarak € faz1 ve difiizyon tabakasi arasinda bir ostenit tabakasi vardir. Islem
parametrelerinin yanlis kontrolii ile y' (Fe4(N, C) ve/veya 6 (FesC) iceren iki fazli beyaz
tabaka olusumuna neden olabilir. Karbon seviyesi diisiik atmosferlerde istenmeyen 7'
faz1 olusurken, karbon seviyesi yiiksek atmosferlerde sementit (0) fazi1 olusabilmektedir.

Yiizey tabakalarinin faz bileseni ve karakteristikleri taban malzemesinin Kimyasal
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kompozisyonuna da baglidir. Ostenitik plazma nitrokarbiirlemenin  aginma
mukavemetini, ferritik plazma nitrokarbiirlemeden daha iyi oldugu, asinma mukavemeti
ve yiik tagima kapasitesi optimum degerlerinin ostenitik nitrokarbiirleme sonrasi yapilan
sifir alt1 islem sonrasi olusan bir azot martenzit alt tabakasiyla e faz1 desteginde elde

edildigi goriilebilir (Bell et al. 2000).

2.4. Plazma Nitrokarbiirlemenin Olusum Mekanizmasi

Plazma nitrokarbiirlemede islem mekanizmasi olarak iyon nitriirasyonda ki
mekanizmalarin kullanilabilecegi belirtilmistir (Li et al. 1995; Li et al. 1999).
Nitriirasyon olaymi en iyi agiklayan modellerin basinda Edenhofer’in modeli
gelmektedir (Sekil 2.3). Bu modele gore; yiizeye g¢arpan iyonlar yiizeyde yiiksek
sicakliklar olusturarak buharlasmaya yol acarlar. Bunun sonucunda is parcast
yiizeyindeki Fe ve diger alasim elemanlar1 atomlar1, metalik olmayan element atomlari
(karbon, oksijen, azot) ile elektronlar yilizeyden uzaklasir (sagilma). Yiizeye carpan
iyonlar is pargasinin i¢ine dogru niifuz ederken, ¢cok az bir kismi is parcasina yayimir
(dogrudan implantasyon). Bu iyonlarin biiyiik bir kismi sa¢ilma olayini saglar. Sacilan
demir atomlar1 ile yliksek enerjili azot atomlari, FeN seklinde birlesip metal yiizeyinde
birikirler (yogunlagma). FeN sicak metal ylizeyinde kararsizdir, bundan dolay: kararl
diger nitriirlere (Fe;N, FesN ve FesN) doniisiir. Donlisme esnasinda serbest kalan azot
atomlar1 ya metale yaymir veya plazmaya doner. Sacilma ve yogunlasma islemleri
biiyiilk Ol¢lide kullanilan gaza baghdir. Ayrica basing ve gerilim gibi diger
parametrelerin degistirilmesiyle de etkilenir (Edenhofer 1974a)
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Sekil 2.2. Plazma nitrokarbiirleme islem mekanizmasi (Edenhofer 1974a)

2.4.1. Plazma ile nitrokarbiirleme sonrasi olusan igyapilar

Sicaklik, zaman ve gaz karisim orani gibi islem parametrelerin degisimiyle iyon

nitriirasyon sonrasi asagidaki yapilar olusur.

Beyaz Tabaka: En dista nital ¢ozeltisi ile kimyasal daglama isleminden etkilenmeyen,
cok ince demir karbonitriirler igeren bir tabakadir. Daglama isleminden
etkilenmediginden beyaz tabaka olarak adlandirilmigtir. Beyaz tabaka olarak, sadece
hekzagonal siki paket (hsp) kafes yapisina sahip e-Fe,.3(N, C) veya yiizey merkezli
kiibik (ymk) kafes yapisina sahip y' (Fes(N, C) fazlarindan biri olusuyorsa mekanik

Ozelliklerin daha iyi oldugu goriilmistiir. Cok fazli beyaz tabaka € ve y' birlesimi,
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heterojen bir karigimdir. Farkli kafes yapilarindan dolayr gegis bdlgelerinde i¢
gerilmeler olusur. Bu durumda ¢ok az bir kuvvet uygulanmasi durumunda bile

mikrocatlaklar olusabilir.

Difiizyon tabakasi: Beyaz tabaka altinda azotun arayer atomu veya ince dagilmis nitriir
ve karbiir ¢okeltileri seklinde bulundugu kisimdir. Olusan bu yapilar malzemenin yiik
tasima kapasitesini, asinma, yorulma ve korozyon direnicini dogrudan etkiler. Bu
yapilar gaz karigimi, malzeme cinsi, i¢erdigi alasim durumu, zaman ve sicaklik gibi

parametrelerle degisim gostermektedir.

2.5. Post-Oksidasyon

Post-oksidasyon islemi nitrokarbiirleme isleminin hemen ardindan nitrokarbiirleme
atmosferinin uzaklastirilip igeriye oksijence zenginlestirilmis gaz veya gaz karigimi
gonderilmesiyle gerceklestirilir. Oksidasyon islem sicakligi genellikle 350-500°C
arasinda, gaz basinci ise 2-bmbar’dir. Nitrokarbiirleme islemi sonrasinda olusan beyaz
tabakanin gozenekli yapis1 korozyon direncinin yeteri kadar iyi olmamasina neden
olmaktadir. Bu sorunu gidermek icin islem sonrasi post-oksidasyon islemi
gerceklestirilmektedir. Nitrokarbiirlenmis ¢elik bilesenlerinin kalitesi, ylizey 6zellikleri
ve Ozellikle korozyon 6zellikleri nitrokarbiirleme sonras1 adimda oksidasyon islemi ile
€ bilesik tabakasinin iizerine, islem sicakligi ve zamaninin dogru kontrol edilmesiyle
0.5-3.5 um kalinliginda magnetit (FesO,) ve hematit (Fe,O;) fazlarindan olusan ince
oksit filmi olusturularak, iyilestirilebildigi goériilmiistiir (Bell et al. 2000). Yiizeyde
olusan magnetit fazinin, hematit fazindan daha yogun ve yiizeye tutunmasinin iyi
olmasi nedeniyle korozyon direnci daha iyidir. Hematit fazi gozenekli (poroz) bir
yapiya sahiptir. Oksidasyon islem siiresi ve zamani normalin {izerinde arttiginda hematit
faz1 ¢ekirdeklerinde biiylime olur. Bunun sonrasinda ise ylizeyden pargalanarak, pul pul

dokiilmeye baslar ve korozyon direnci azalir (Esfahani et al.2008).
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Oksit filminin yiizeye tutunmasi oksidasyon sicakligina baglidir. Oksidasyon sicakligi
olusan oksit filminin morfolojisi iizerinde baskin bir etkiye sahiptir. Yogun ve yapiskan
bir oksit filmi iiretmek icin oksidasyon islem sicakligi bir kritik seviyenin altinda
olmalidir. Oksidasyon sicakliginin artisiyla oksit filmi goézenekli bir hal almaya baslar.
Yogun ve baglanmasi iyi olan bir oksit filmi nispeten diisiik sicakliklarda
olusturulabilir. Taban malzemedeki alasim elementleri morfoloji ve oksit filminin
kalinliginda onemli bir etkiye sahiptir. Malzemedeki alasim elementi miktarinin
artmasiyla oksit filminin biliylime orani azalmaktadir. Alasimli celiklerde olusturulan
oksit filmleri daha incedir ve sade karbonlu ¢eliklerde olusturulan oksit filminden daha
gozenekli bir yapiya sahiptir. Nitrokarbiirleme sonrasi olusturulan beyaz tabakanin
korozyon 6zelliklerini iyilestirdigi, fakat daha ileri bir iyilesmenin ise oksidasyon islemi
ile gergeklestirildigi goriilmiistiir (Sun 2002). Olusturulan oksit filminin tribolojik
Ozellikler {izerine de yararli etkiye sahip oldugu arastirmacilarca tespit edilmistir (Bell

et al. 2000).

Post-oksidasyon islemine etki eden Onemli parametrelerden biride iglem siiresidir.
Yapilan calismalarda belirli bir islem zamanina kadar oksit tabakasi kalinliginin arttigi,
1 saati asan uzun islem zamanlarinda ise plazma bombardimaninin etkisiyle bu
tabakanin inceldigi goriilmistiir. (Lee et al. 2003; Alsaran vd 2004). Kisa islem
stirelerinde elde edilen oksit filminin korozyon direnci daha iyi olmasina karsin, uzun
stiren islem siirelerinde sacilmanin etkisiyle oksit filminin pargalanmasi neticesinde

korozyon direncinin olumsuz etkilendigi gortilmiistiir.

Baska bir ¢alismada ise (Lee 2004), islem sicakliginin ve zamaninin artmasiyla
(450°C’nin lizerinde) oksit tabakasinin biiylime oraninda artis oldugu, bununla birlikte
oksit tabakasinin beyaz tabaka iizerinde kolay pargalandigi veya islem sicakligi 400°C
olup islem siiresi 2 saatten fazla olursa da oksit tabakasinin parg¢alandigini ve korozyon
direncinin olumsuz etkilendigi en iyi oksit tabakasmin 400°C de 30 dakika ile 1 saat

araliginda pul pul dokiilmeksizin iiretilebilecegi iddia edilmistir.
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3. MATERYAL ve METOT

3.1. Kullanilan Malzeme

Bu calismada, kimyasal kompozisyonu Cizelge 3.1°de verilen az alasimli AISI 4140
celigi kullanilmistir. Kullanilan AISI 4140 az alasimli geliginin yaklasik olarak sertligi

321 HVy 05 olacak sekilde normalize edilmistir.

Cizelge 3.1. AISI 4140 ¢eliginin kimyasal kompozisyonu (%)

Malzeme |C Mn S P Si Cr Mo Ni Cu W

AlS14140/0.36 |0.80 |0.005 [0.014 {0.30 |0.85 |[0.075 [0.07 |0.143|0.034

3.2. Deney Diizenegi

Plazma nitrokarbiirleme islemi, Atatiirk Universitesi Makine Miihendisligi Boliimiinde
imal edilen, Sekil 3.1°de sematik olarak gosterilen laboratuar tipi deney diizeneginde
gergeklestirilmistir. Plazma nitrokarbiirleme tinitesi temelde, vakum tinitesi, gaz dagitim
tertibati, gii¢ iinitesi ve paslanmaz celik fanustan meydana gelmektedir. Paslanmaz gelik
fanusun igerisine, anot ve katot yerlestirilmis ve numune tutucu olarak tam orta noktaya
yerlestirilen katot kullanilmaktadir. Katoda, izoleli bir sekilde negatif kutup ve
termokupul baglanmistir. Sicaklik Ol¢limleri katot iizerinde bulunan numunelerin
altindan agilan delikten gecirilen 0.5 mm ¢apinda Ni-Cr-Ni termokupul vasitasi ile

Olciilmektedir. Numuneler silindirik bir anotla ¢evrilidir. Bu silindirik anot vasitasi ile

numuneler plazma icerisinde homojen bir sekilde bombardiman edilmektedir.
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Cizelge 3.2. Deney diizeneginde kullanilan baglica elemanlar ve 6zellikleri

Vakum odast:

Istya dayanikli can seklinde bir paslanmaz g¢elik fanustan
olusmaktadir.

Vakum pompast:

3 m?/s kapasiteli olan pompa, sistem icin gerekli vakumui
saglanmasi i¢in kullanilir.

Gig tinitesi:

Sistem i¢in gerekli olan gerilimin saglandigi DC 1500 V gerilim
kapasiteli elektrik gii¢ tinitesidir.

Vakum oOlger:

Vakum odasindaki vakum seviyesinin siirekli kontroliinii saglar.
1x10 Pa basinca kadar 6l¢iim skalasina sahiptir.

Igne vanalar:

Istenen oranda gaz karisiminin olusturulmasini saglar.

Numuneye temas halinde olan Ni-Cr-Ni termokupul vasitasiyla

Sicaklik olcer: Ty o e
¢ sicaklik 6l¢timiinii saglar.
Paslanmaz ¢elik
faniic
Vakum odas1
Anot f ; Numune
’ x4 d
¥l |
Katot l |

Cikis

Igne Vanalar — -~

LT —
Vakum Olger
Vakum Pompasina +

Glig
Unitesi
Ni-Cr-Ni
Termokupul N
H, Cco, N, Sicaklik 6lger

Sekil 3.1. Plazma nitrokarbiirleme deney diizenegi
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3.3. Plazma Nitrokarbiirleme isleminin Yapihs1

Plazma nitrokarbiirleme isleminin agamalar1 ve yapilis1 asagidaki gibidir;

Hazirlanan 17 mm ¢ap ve 8 mm uzunlugundaki AISI 4140 numuneler parlatma islemine
tabi tutuldu. Islem 6ncesi numuneler alkol ile temizlendikten sonra 6 adet numune,
numune tutucuya yerlestirildi ve islem odasi vakum pompasi vasitasiyla 3x10 mbar
basinca kadar vakumlandi. Isleme baslamadan énce numuneler iizerinde bulunabilecek
kirlilikleri gidermek amaciyla, Smbar’a kadar ortama verilen H, gazi atmosferinde 500
V gerilim altinda olusturulan plazma ile 15 dakika siire ile 6n sagilma gergeklestirildi.
Ortama deney planinda belirlenen oranlarda %60N,, %37H, ve %3CO; gaz karisimi
verildi. Paslanmaz c¢elik fanus igerisinde basin¢ igne vanalar yardimi ile Smbar’a
sabitlendi. Gii¢ iinitesi acild1 ve elektriksel bosalma meydana getirildi. Uygulanan
voltaji artirarak deney planina gore belirlenen sicakliga kadar numuneler isitildi.
Numune tutucu iizerine yerlestirilen numuneler arasinda simetri nedeniyle orta bir
numuneden alinan sicaklik degeri biitiin numuneler icin ayni kabul edildi. Belirlenen
sicakliga ulasir ulasmaz, nitrokarbiirleme islem zamani baglatildi. Deney sona erdikten

sonra vakum ortaminda numuneler oda sicakligina kadar sogutuldu.

AISI 4140 numuneleri i¢in secilen iglem parametreleri: Plazma nitrokarbiirlerme islemi
icin sicaklik 570°C ve 700°C, islem siiresi 4 saat, gaz karisimi %60N,+%37H,+%3CO,,
basing 5 mbar olarak alindi. Post-oksidasyon islemi i¢in sicaklik 450°C, gaz karisimi
%100 oksijen ve %500,+%50H,, islem siiresi 1 saat, basing 2 mbar olarak
gerceklestirildi. Daha sonra yapisal, mekanik ve tribolojik olarak analiz ve incelemeler

gerceklestirildi.
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3.4. XRD, SEM, ve Optik Mikroskop Incelemeleri

Plazma nitrokarbiirlenen ve daha sonra yapilan post-oksidasyon islemi sonrasi,
malzeme ylizeyinde olusan fazlar A=1,5405 A° dalga boyuna sahip Rigaku-2200D/Max
XRD cihazi vasitasiyla belirlendi.

Elde edile sonuglar JCPDS (Joint Committe on Power Diffraction Standarts) pik listeleri
ile karsilastirilarak olusan fazlarin kimyasal kompozisyonlari tespit edildi.
Plazma nitrokarbiirlenen ve oksitlenen malzemelerin i¢ yapisi, yiizey goriiniimii Jeol

6400 SEM (taramal1 elektron mikroskobu) kullanilarak incelendi.

Metalografik olarak hazirlanan numuneler %2 nital ¢ozeltisi ile daglanarak beyaz tabaka
ve oksit film tabakasi kalinliklar1 arastirmasi Nikon optik mikroskop ve SEM
kullanilarak yapildi. Ayrica asinma izlerinin incelenmeside optik mikroskop ve SEM

vasitasi ile gerceklestirildi.

3.5. Mikrosertlik Ol¢iimleri

Plazma ile nitrokarbiirleme ve post-oksidasyon isleminden sonra 8 mm uzunlugunda ve
17 mm c¢apindaki bakalite alinmis numunelerin yiizeyi sirasiyla 200, 400, 800, 1200

nolu zimparalardan gecirildikten sonra 1 pm ve 0.05 pm’lik aliimina pasta ile parlatildi.

Mikro sertlik dl¢timleri 50 gr yiik altinda 15 sn ylikleme siiresinde Buehler mikro sertlik
cihaz1 ile en dis kisimdan yaklasik 25-30 pum uzaktan baslamak {izere numune
merkezine dogru 25 um de bir her mesafede en az ii¢ 6lgiim alind1 ve bu degerlerin
ortalamasi grafik ve ¢izelgelerde verildi. Yiizeye yakin dlgiilen ilk sertlik degeri yiizey
sertligi olarak kabul edildi. Merkeze dogru ¢ekirdek malzeme sertligine ulasilana kadar

gidilen mesafe difiizyon derinligi olarak kaydedildi.
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3.6. Asinma Deneyleri

Plazma ile nitrokabiirleme ve post-oksidasyon islemi uygulanmis AISI 4140 az alasiml
celiginin tribolojik 6zelliklerini belirlemek i¢in Sekil 3.2°de sematik olarak gosterilen
pin-on-disk asinma cihazi kullanildi. Hazirlanan 17 mm ¢apinda 8 mm uzunlugunda
numuneler, 5 mm c¢apinda tungsten karbiir bilyeye karsi kuru siirtiinme sartlarinda

asindirildi. Uygulanan pin-on-disk aginma deney sartlart Cizelge 3.2°de goriilmektedir.

S -
/
3
s :

@

Yiik

/ |

o

)
_°
N

Sekil 3.2. Pin-on-disk aginma cihazinin sematik gosterimi

7. Denge agirliklar Asindirict bilye
8. Asinma iz ¢aplarimi ayarlama basligi Siirtiinme cell,pim
9. Kiris baglama civatalari Numune

Donen numune tablasi
Siirtiinme kuvveti ileticisi
Yikleme kirisi

10. Asinma iz yarigap mikrometre ayari
11. Siirtiinme cell bagh kiris
12. Kiris paralellik ayar1

SoarwdhE
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Uygulanan yiik 10 N
Asinma izi ¢ap1 10 mm
Sicaklik 22+2°C
Nem %4515
Asindirma hizi 4.7 m/dak
Asindirma siiresi 1800 s
Asindirma mesafesi 141m

Cizelge 3.3. pin-on-disk asinma deney sartlari

Yapilan deneyler esnasinda siirtiinme katsayisi, cihaz tarafindan otomatik olarak
verilmektedir. Asinma izleri ve yiizey piiriizliiliigli, mitutuyo marka yiizey profilometre
vasitastyla belirlenmistir. Deney Oncesi hassas terazide tartilan numunelerde asinma ile
ne kadar kayip oldugu islem sonrasi yine hassas terazide tartma sonucu belirlendi. Bu
oran aginma orani olarak alindi. Ayrica asinan hacim, asinma izi lizerinden hesaplanarak

sonucun dogrulugunu teyit amaci ile kullanildi.

3.7. Korozyon Deneyleri

Islemsiz, plazma nitrokarbiirlenen ve post-oksitlenen numunelerin korozyon deneyleri
%3.5 NaCl c¢ozeltisi icinde gergeklestirildi. Korozyon deneylerinde kullanilan
numuneler, elektron gecisini saglayacak iletkenlik katsayis1 yiiksek, bakir tel monte
edildikten sonra uygun kaliplar i¢inde bakalite alindi. Korozyon deneyleri, hazirlanan
coOzelti igerisinde normal atmosfer sartlarinda ve sematik olarak Sekil 3.3’de gosterilen
Wenking-PGS9S polarizasyon test cihazinda gergeklestirildi. Polarizasyon olgtimleri
AQ/AQCI referans elektrot (RE), karsit elektrot (CE) olarak platin tel ve calisma
elektrotu (WE) deney numunesi kullanilarak {i¢ elektrot teknigine gore yapildi.

Numune agik devre potansiyeline erisinceye kadar yaklasik 30 dakika bekletildi. Daha
sonra numuneler -1000/950 mV potansiyel araligi iginde 1mV/sn’lik tarama hizinda

potansiyodinamik olarak polarize edildi.
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Sekil 3.3. Korozyon deney diizeneginin sematik gosterimi
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

4.1. Yapisal ve Mekanik Ozelliklerin Arastiriimasi
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Cizelge 4.1°de, AISI 4140 taban malzeme iizerine plazma nitrokarbiirleme ve post

oksidasyon islemi uygulanan numunelere ait deneysel bulgular verilmistir. Yiizey

sertligi dlglimlerinin beyaz tabakadan etkilenmemesi i¢in, dl¢limler yiizeyden yaklagik

25-30 um uzaktan alinmaktadir.

Cizelge 4.1. Plazma nitrokarbiirlenen ve post- oksidasyon islemi uygulanan AISI 4140

celiginin deneysel sonuglari

islem Beyaz Oksit Difiizyon Sertlik Yiizey Siirtiinme
tiirii tabaka film tab.der. (HVo,0s) piiriizliiliigii katsayisi
Kkalinlii(pm) kalinligi (um) (Ra)
(nm)
570°C PNC 15-19 210-250 530-570 0.27-0.35 0.39-0.43
570°C PNC+ O, 1.5-2 470-510 0.11-0.21 0.24-0.28
570°C PNC+ O,+ H, 0.8-1.5 470-510 0.18-0.25 0.24-0.27
700°C PNC 16-20 240-290 520-560 0.27-0.37 0.26-0.28
700°C PNC+ O, 1-2 460-500 0.17-0.21 0.25-0.28
700°C PNC+ O+ H, 0.5-1 460-500 0.22-0.26 0.24-0.27

Cizelge 4.1’de ferritik ve ostenitik sartlarda plazma nitrokarbiirlenmis ve post-

oksidasyon iglemi uygulanmis AISI 4140 celiginin yapisal, mekanik ve tribolojik

Ozellikleri verilmistir. Nitrokarbiirlenmis numunelerde, beyaz tabaka ve difiizyon

tabakas1 kalinligi, islem sicakliginin etkisiyle ostenitik nitrokarbiirlemede daha yiiksek

oldugu goriilmektedir. Oksidasyon islemi uygulanmis numunelerde yiizeyde olusan

oksit filminin etkisiyle siirtiinme katsayis1 degerleri daha diisiiktiir. Post-oksidasyon
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islemi yiizey piirtizlilligiini azaltirken, sertligin azalmasina neden olmustur. Sertlikteki

azalma temperlemenin etkisi iledir.

650
E 250 1 —o- 570°CFNC
’E” —fi— 700°C ONC
3 450 -
n
>
5]
N
:;

350 -

250 T T T T T

0 50 100 150 200 250 300
Difiizyon Derinligi pm

Sekil 4.1. 4 saat islem siiresi ile ferritik ve ostenitik sartlarda plazma nitrokarbiirlenen

AISI 4140 ¢eliginin ylizey sertliginin degisimi

Plazma nitrokarbiirlenen ve post-oksidasyon iglemi uygulanan AISI 4140 c¢eliginin
malzeme ylizeyinde ne tiir yapilarin olustugunu belirlemek icin XRD analizleri yapildi.
Elde edilen sonuglar nitrokarbiirleme ve post-oksidasyon islemine gbére mukayese

edildi.

Sekil 4.2-4.4’de gorildigi gibi, beyaz tabaka vy'-Fes(N,C) ve e-Fe,.3(N,C)
nitrokarbiirlerinden olusmaktadir. Post-oksidasyon islemi uygulanmis numunelerde
olusan oksit tabakasi ise magnetit (FesO4) ve hematit (Fe,O3z) demir oksit fazlarindan

olusmaktadir.
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Sekil 4.2. Ferritik sartlarda plazma nitrokarbiirlenen ve post-oksidasyon islemi

uygulanan AISI 4140 ¢eliginin XRD sonuglart

Sekil 4.2°de, goriildiigii gibi, plazma nitrokarbiirleme islemi sonucunda ylizeyde Fe,.
3(N, C) ve Fe4(N, C) fazlarini igeren beyaz tabaka olusmustur. Olusan bu beyaz tabaka,
biiyiik miktarda ve baskin olarak Fe;3(N, C) igermesine ragmen tek fazli olmayip € ve y'
fazlarini igerdigi gdzlendi. Islem sonrasi yapilan post-oksidasyon islemi ile beyaz
tabaka {izerini Orten bir oksit tabakasi meydana gelmektedir. Magnetit (Fe3Os) ve
hematit (Fe,O3) fazlarindan olusan bu tabaka sayesinde 6zellikle ferritik sartlarda olmak
tizere tribolojik 6zellikler ve bunun yaninda korozyon direncinde onemli iyilesmeler

olmaktadir. Bu durum ilgili béliimlerde verilen grafiklerde goriilmektedir.
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Sekil 4.3. Ostenitik sartlarda plazma nitrokarbiirlenen ve post-oksidasyon islemi

uygulanan AISI 4140 ¢eliginin XRD sonuglar1

Sekil 4.3°de goriildigii gibi, 700°C’de 4 saat plazma nitrokarbiirlenen ve akabinden
450°C’de 1 saat saf oksijende ve %50 hidrojen-%50 oksijen karisiminda post-
oksidasyon iglemine tabii tutulan numunelerin XRD sonuglar1 goriilmektedir. Plazma
nitrokarbiirleme islemi sonucunda yiizeyde Fep3(N, C) ve Fe4(N, C) fazlarini igeren
beyaz tabaka, daha sonra yapilan post-oksidasyon islemi neticesinde de magnetit
(FesO4) ve hematit (Fe,Os3) fazlart olugmustur. Post-Oksidasyon islemi uygulanan
numunelere bakildiginda oksit film piklerinin yogunlugu goriilmektedir. Goriilen bu
oksit bilesikleri malzemenin siirtinme katsayisim  ve korozyon  direncini

iyilestirmektedir.
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Sekil 4.4. Ferritik ve ostenitik plazma nitrokarbiirleme sonrasi post-oksidasyon islemi

uygulanan AISI 4140 ¢eliginin XRD sonuglart

Sekil 4.4°de, ferritik plazma nitrokarbilirleme ve ostenitik plazma nitrokarbiirleme

sonrasi

yapilan post-oksidasyon

islemi ile olusan yapilarin XRD analizleri

goriilmektedir. Post-oksidasyon islemi sonrasi yiizeyde magnetit (FesO,) ve hematit

(Fe,03) faz1 igeren oksit filmi olustugu goriilmektedir. Oksit filmi ince olmasi nedeniyle

bu tabakanin altindaki € ve y fazlarida XRD’de ortaya ¢ikmistir. Saf oksijen kullanildig

deneylerde hematit (Fe,O3) fazinin fazlahigi dikkati gekmektedir.



38

Sekil 4.5’de islem sonrast numunelerin yiizey topografyast SEM goriintiileri

verilmistir.
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Sekil 4.5. Yiizey Topografyast SEM Gorlintiileri

a) Ferritik nitrokarbiirleme d) ONC+Oksidasyon (Oy)

e) FNC+Oksidasyon (Oy/Hy)
f) ONC+Oksidasyon (O,/H,)

b) Ostenitik nitrokarbiirleme

¢) FNC+Oksidasyon (O,)
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Sekil 4.5’deki SEM gorintiileri incelendiginde, ferritik nitrokarbiirlemede ostenitik
nitrokarblirleme islemine gore daha kaba taneli bir yap1 gozlendi. Bu plazma
nitrokarblirleme islemlerinde en iist yiizeyde gozenekli bir yap1 olan ¢ fazi olusmasi
nedeniyledir. Oksidasyon islemi uygulanmis numunelerde ise bu gozeneklerin oksit
filmiyle kaplandig1 ve gézeneklerin kiiciildiigii goriildii. Beyaz tabaka {izerini drten bu
oksit filmleri malzemenin tribolojik ve korozyon ozelliklerini iyilestirdigi yapilan

deneyler sonucunda goriildii.

vy 3

~16ovm Gl T0

T X200 395mm

Sekil 4.6. Ferritik sartlarda nitrokarbiirlenen ve post-oksidasyon islemi uygulanan AlSI
4140 celiginin SEM goriintiileri

a) FNC+Oksidasyon (O,/H,) b) FNC+Oksidasyon (O,)

Sekil 4.6°da ferritik sartlarda nitrokarbiirlenen ve post-oksidasyon islemi uygulanan
AISI 4140 celigine ait SEM goriintiileri goriilmektedir. Plazma nitrokarbiirleme sonrasi
yiizeyde Fey.3(N, C) ve Feq(N, C) fazlarindan olusan beyaz tabakanin iizerinde yiizeyi
tamamen kaplayan oksit tabakasi meydana geldi. (Sekil 4.6-4.7) Oksidasyon isleminin
parametrelerine bagl olarak 0.5-2 pm kalinligindaki bu fazlarin magnetit ve hematit
fazlarini igerdigi XRD analizlerinden anlagilmaktadir. Nitrokarbiirleme neticesi ortaya
cikan gozenekli yapist nedeniyle korozyon ozelliklerine olumsuz etki yapan beyaz
tabakanin yiizeye acilan gozenekleri oksit filmi ile kapatildigindan, bu olumsuzluk
ortadan kalkmaktadir. Bu durumda korozyon 6zellikleri yaninda tribolojik 6zelliklerde
tyilesmektedir.
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Sekil 4.7. Ostenitik sartlarda nitrokarbiirlenen ve post-oksidasyon islemi uygulanan

AISI 4140 ¢eliginin SEM goriintiileri

a) ONC+Oksidasyon(02) b) ONC+Oksidasyon(O,/H,)

4.2. Tribolojik Ozelliklerin Arastirilmasi

Sekil 4.8, 4.9 ve 4.10’da AISI 4140 c¢eligine ait numunelerin pin-on disk asinma
deneyleri esnasinda ortaya ¢ikan siirtlinme katsayilarindaki degisim gortilmektedir. Her
tiirli sart altinda yapilan islemler neticesi siirtiinme katsayisinda bir miktar diislis ve
daha kararli bir durum ortaya ¢ikmistir. Islem gdrmeyen numunelerde siirtiinme
katsayisi baslangictan yaklasik 550 s siireye kadar karasiz bir seyir gosterirken, buradan
itibaren kararli hale gegmistir. Sekil 4.8 ferritik sartlarda nitrokarbiileme ve daha sonra
yapilan post-okdidasyon islemlerinin siirtiinme katsayilarina etkisini gostermektedir.
Ferritik nitrokarbiirlenen numunelerde siirtlinme katsayisi baslangicta hortizon kaynagi
nedeniyle yliksek degerden baglayarak diisiis gostermis ve kisa siirede kararli bir yapiya
biirlinmiigtiir. Ferritik sartlarda yapilan islemlerde en diisiik siirtlinme katsayisi ise
nitrokarblirleme sonrast igerisinde hidrojen igeren gaz atmosferinde yapilan
oksidasyonla elde edilmistir. Ostenitik sartlarda yapilan gerek nitrokarbiirleme ve
gerekse islem sonrasi yapilan oksidasyon islemleri (Sekil 4.9) neticesi islemsiz
numunelere gore daha diisiik ve kararli siirtinme katsayis1 goriiliirken, islem yapilan

numunelerde siirtiinme katsayisi karakteristiklerinde dnemli bir fark goériilmemektedir.
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Sekil 4.10°da ise nitrokarbiirleme sonrasi post-oksidasyon islemi uygulanan numuneler
ile islemsiz durum karsilastirilmistir. Oksidasyon islemi uygulanmis numunelerde diisiik
ve kararl siirtlinme katsayis1 goriiliirken, siirtlinme katsayisinda oksidasyon sartlar ile
onemli bir degisim goriilmemektedir. Cok kiiclik fark olmakla beraber en diisiik

siirtinme katsayist hidrojen igeren atmosferde yapilan post-oksidasyonla elde edildigi

goriilmektedir.
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Sekil 4.8. 570°C de 4 saat nitrokarbiirleme ve daha sonra yapilan post-oksidasyonun

stirtlinme katsayisina etkisi
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Sekil 4.9. 700°C de 4 saat nitrokarbiirleme ve daha sonra yapilan post-oksidasyonun

stirtlinme katsayisina etkisi
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Sekil 4.10. Ferritik ve ostenitik plazma nitrokarblirleme sonrasi yapilan post-

oksidasyonun siirtlinme katsayisina etkisinin karsilastirilmasi

Ferritik ve ostenitik sartlarda plazma nitrokarbiirlenen ve post-oksidasyon islemi

uygulanan AISI 4140 celiginin asinma testleri 6ncesi ve sonrasi numuneler hassas
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terazide tartilarak agirlik kayiplari tespit edildi ve bu oran asmmma oram1 hesabinda
kullanildi. Agirlik kaybina gore asinma oranlart Sekil 4.11°de goriilmektedir. Ayrica

asinma izinden hacimsel azalma kontrolii ile bulunan sonuglar dogrulanmaistir.
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Islem Parametreleri

Sekil 4.11. Ferritik ve ostenitik sartlarda plazma nitrokarbiirlenen ve post-oksidasyon

islemi uygulanan AISI 4140 ¢eliginin asinma orani degisimi.

Sekil 4.11°den goriildiigli gibi, islemsiz numunelerle karsilastirildiginda hem
nitrokarbiirlenen hemde post-oksidasyona tabi tutulan numunelerde aginma oraninda
azalma meydana gelmistir. Nitrokarbiirlenen numuneler, adezif ve abrazif asgmmmaya
maruz kalmaktadir. Islem sonrasi olusan beyaz tabakanm iki farkli faz (e ve y) igeren
sert ve gevrek beyaz tabakanin parcalanmasi neticesi ortaya ¢ikan abrazif partikiiller
asimmmay1 artirmakta ve abrazif aginma 6n plana ¢ikmaktadir. Ferritik sartlarda yapilan
nitrokarbiirleme ile karsilastirildiginda ostenitik nitrokarbiirlemede daha diisiik asinma
meydana geldigi goriillmektedir. Bunun nedeni olarak, ostenitik sartlarda nispeten tek
fazli (¢) beyaz tabaka olusumuyla abrazif partikiillerin azalmasi gosterilebilir.
Nitrokarbiirleme sonras1 yapilan post-oksidasyon islemlerinin, nitrokarbiirlenen
numunelerle kiyaslandiginda asinma oraninda ciddi disiise neden oldugu

goriilmektedir. Asinma oranindaki diisiis post-oksidasyon atmosferinde hidrojen
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kullanildiginda daha fazla olmaktadir. Bu hidrojen kullanilan atmosferlerdeki daha
yogun magnetit fazina atfedilebilir. Ferritik islem sonrasi yapilan post-oksidasyon
islemlerinin ostenitik sartlarda yapilanlarla karsilastirildiginda asinmaya etkisinin daha
belirgin oldugu goriilmektedir. Bu duruma post-oksidasyonla diisen partikiil sertligi ve
abrazyon etkisindeki diisiis neden olmus olabilir. En diisik asinma orani ferritik
nitrokarbiirleme sonrasi hidrojen igeren gaz karisiminda yapilan post-oksidasyonla elde
edildi. Nitrokarblirleme ve post-oksidasyon islemi sonucunda olusan asimnma

ozelliklerindeki degisim sekil 4.12°de gosterilen asinma izi genislikleri ilede uyum

gostermektedir.

Sekil 4.12. Asinma izlerinin SEM goriintiileri

a) Ferritik NC b) FNC+ oksidasyon (O,) c) FNC+ oksidasyon(O,/H,)
d) Ostenitik NC e) ONC+ oksidasyon (O,) f) ONC+ oksidasyon (O,/H,)

Sekil 4.12°de ferritik ve ostenitik sartlarda plazma nitrokarbiirlenen ve post-oksidasyon
islemi uygulanan AISI 4140 celigine ait asinma izi SEM fotograflar1 goriilrmektedir.
Post-oksidasyon islemi uygulanan numunelerde iz genisligi yalnizca nitrokarbiirlenen
numunelere gore daha dardir. Buda asinma mukavemetinin daha 1yi olmasini gosterir.

Numunelerin yiizeyindeki beyaz tabakanin ve oksit filminin pargalanmasiyla olusan
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abrazif partikiiller, hareket siiresince asinma izi igerisine gomiilerek, abrazif aginmay1
hizlandirmaktadir. Abrazif partikiillerin ortaya ¢ikarmis oldugu metal parcaciklar iz
kenarlarinda birikmistir. Abrazif asinmaya sebep olan bu partikiiller, post-oksidasyon
islemi sonrasi sertlikteki azalma ile azalmakta ve abrazif asinma oraninda azalmaya

neden olmaktadir.

4.3. Korozyon Ozelliklerinin Arastirillmasi

Korozyon deneyleri %3.5 NaCl ¢ozeltisi iginde gergeklestirildi. Deneylerde kullanilan
numuneler, elektron gegisini saglayacak iletkenlik kat sayisi yiiksek, bakir tel monte
edildikten sonra uygun kaliplar i¢inde bakalite alindi. Korozyon deneyleri hazirlanan
¢ozelti igerisinde normal atmosfer sartlarinda Atatiirk Universitesi Makine Miihendisligi

Bolimii laboratuarinda bulunan Wenking-PGS9S polarizasyon test cihazinda

gerceklestirildi.
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Sekil 4.13. Ferritik nitrokarbiirleme ve islem sonras1 yapilan post-oksidasyonun

korozyon direncine etkisi

Sekil 4.13°de goriildiigli gibi islemsiz numuneye goére, hem nitrokarbiirlenen hemde

post-oksitlenen numunelerde korozyon davranisinda iyilesme gozlenmistir. Yapilan
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islem sonucunda korozyon potansiyelinde artis, anodik akim yogunlugunda ise diisiis
gbzlenmistir. Akim yogunlugundaki en fazla diisiis nitrokarbiirleme sonrasi hidrojen
iceren atmosferde post-oksidasyon isleminde elde edildi. Potansiyeldeki en yiiksek artis
ise yine nitrokarbiirleme sonrasi hidrojen igeren atmosferde post-oksidasyon isleminde
elde edildi. Korozyon potansiyeli yaklasik -540 mV dan (islemsiz) -420 mV civarina
kadar artti. Korozyon potansiyelindeki bu artis, malzemenin korozyon direncinin

arttigini gosterir.
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Sekil 4.14. Ostenitik nitrokarbiirleme ve iglem sonrasi yapilan post-oksidasyonun

korozyon direncine etkisi

Sekil 4.14°de ostenitik sartlarda (700°C) nitrokarblirleme ve nitrokarbiirleme sonrasi
yapilan post-oksidasyonun korozyon davranisina etkisini gostermektedir. Ferritik
sartlardaki duruma benzer olarak burada da post-oksidasyon isleminin korozyon
direncine olumlu etkisi gozlendi. Sekilde goriildiigli gibi ostenitik sartlarda
nitrokarbiirleme ve nitrokarbiirleme + post-oksidasyon sonucu islemsiz numuneye gore
korozyon direncinde artis gozlenmistir. Biitlin islemler sonras1 anodik akim

yogunluklar1 islemsiz numuneye goére azalmistir. Ayrica korozyon potansiyeli de
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yapilan islemlerle daha pozitif degerlere kaymistir. Korozyon akim yogunluklarinda

onemli bir degisiklik goriilmemistir.
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Sekil 4.15. Ferritik ve ostenitik plazma nitrokarbiirleme sonrasi post-oksidasyon

islemlerinin korozyon direncine etkilerinin karsilastirilmasi

Degisik gaz atmosferlerinde yapilan post-oksidasyon isleminin korozyon davranigina
etkisini gostermek i¢in ferritik ve ostenitik nirokarbiirleme + post-oksidasyon sonrasi
elde edilen polarizasyon egrileri birlikte verilmistir. Polarizasyon egrilerinden
goriilebilecegi gibi; plazma atmosferinde hidrojenin kullanildigi post-oksidasyon
islemlerinin sadece oksijen kullanildigi post-oksidasyon islemlerine gdre biraz daha
yiiksek korozyon potansiyeli ve nispeten daha diisiik anodik akim yogunlugu igerdikleri
goriilmektedir. Mesela 0 mV korozyon potansiyeli i¢in grafikler incelendiginde, en
diisiik akim yogunlugunun yaklasik 1 mA/cm? ile ferritik nitrokarbiirleme sonrasi
hidrojen igeren atmosferde yapilan post-oksidasyonda goézlenirken, en yiiksek akim
yogunlugunun ise ostenitik nitrokarbiirleme sonrasi saf oksijen atmosferinde yapilan

post-oksidasyonda yaklasik 10 mA/cm? ile gergeklestigi goriilmektedir.
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Sekil 4.13-4.15. birlikte incelendiginde; islemsiz numunelere gore hem ferritik plazma
nitrokarbiirlenen hemde ostenitik plazma nitrokarbiirlenen numunelerde korozyon
davraniginda iyilesme tespit edildi. Nitrokarbiirlenen numunelerin post-oksidasyon
sonrast korozyon direncindeki bu iyilesmenin daha da arttigi  gorildii.
Nitrokarbiirlemede ki iyilesme, numune yiizeyini kusatan e-Fep.3(N,C) ve/veya y'-
Fes(N,C) fazlarindan olusan beyaz tabakanin etkisi ile olurken, post-oksidasyon
islemleri sonrasi beyaz tabakanin iizerinde olusan magnetit (Fe304) ve hematit (Fe,Os)
fazlarindan olusan ince ve yogun oksit tabakasi sayesinde korozyon direnci daha da
artmaktadir. En dis yiizeyde olusan bu oksit filmi beyaz tabaka tlizerindeki mikro
catlaklar1 orterek kaplar (Lee 2004; Kabjeon 2007). Daha 6nceden de bahsedildigi gibi
magnetit fazinin korozyon direnci hematit fazindan daha iyidir. Ciinkii magnetit fazi
hematit fazindan daha yogun ve siki oldugu i¢in beyaz tabaka tizerinde yapigmasi daha

lyidir (Alsaran 2004; Esfahani et al. 2008).

Sekil 4.16’da polarizasyon testleri sonrast numune Yyilizeylerinin SEM goriintiileri
verilmistir. Korozyona maruz kalan numunelerin yiizeyleri incelendiginde, numune

yiizeylerinde korozyon ¢ukurcuklarin varlig1 gézlenmistir.
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Sekil 4.16. Korozyon sonrasi ylizey SEM goriintiileri

a) FNC+ oksidasyon (O,) b) FNC+ oksidasyon(O,/H,)

¢) ONC+ oksidasyon (O,) d) ONC+ oksidasyon (O,/H,)
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5. SONUCLAR

Ferritik ve ostenitik sartlarda plazma nitrokarbiirlenen daha sonra post-oksidasyon
islemine tabi tutulan AISI 4140 c¢eliginin tribolojik ve korozyon deneyleri sonrasi

asagidaki sonuglar elde edilmistir.

» Hem ferritik hemde ostenitik nitrokarbiirleme sonrasi yiizeyde olusan beyaz
tabaka, e-Fe,.3 (C,N) ve y'- Fes (C,N) fazlarini igerirken, post-oksidasyon islemi
sonrasi olusan oksit tabakasi ise hematit (Fe,O3) ve magnetit (Fe;O4) fazlarindan

olusmaktadir.

» Ferritik ve ostenitik nitrokarbiirlenen numunelerin asmnma direncinde artis
gortliirken, islem sonrasi yapilan post-oksidasyon isleminin aginma 6zelliklerini

daha da iyilestirdigi goriilmistiir.

» Nitrokarbiirleme isleminde ostenitik sartlarda daha az asinma meydana gelirken,
islem sonrast yapilan post-oksidasyonla ferritik sartlarda daha fazla iyilesme
oldugu, en diisiik asinma oraninin ferritik nitrokarbiirleme sonrasi hidrojen igeren

plazma atmosferinde yapilan post-oksidasyonla elde edildigi tespit edilmistir.

» Islemsiz numunelerle karsilastinldiginda siirtiinme katsayis1 degerlerinin her

islem sonrasi diistiigii ve daha kararli oldugu goriilmiistiir.

* En digsiik siirtinme katsayis1 degeri ostenitik nitrokarbiirleme sonrasi hidrojen
iceren gaz atmosferinde yapilan oksidasyonla elde edildigi ve bu deger yaklasik

0.25 oldugu goriilmiistiir.
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* Yapilan her bir iglem sonrast1 korozyon direnci islemsiz numunelerle
karsilastirildiginda artis gostermis olup, en iyi korozyon ozellikleri ise ferritik
nitrokarbiirleme sonrasi hidrojen iceren plazma atmosferinde yapilan

oksidasyonda elde edilmistir.

» Post-oksidasyon islemi uygulanan numunelerin sertlik degerlerinde diisiis

gorilmistir.

» Ferritik nitrokarbiirlemede ostenitik nitrokarbiirleme islemine gore daha kaba
taneli ve gdzenekli bir yapt gézlenmis olup, post-oksidasyon islemi sonrasinda bu

gozeneklerin oksit filmiyle kaplandig1 ve gézeneklerin kiiciildiigii goriilmiistiir.

» Beyaz tabaka ve difiizyon tabakasi kalinligi, islem sicakliginin etkisiyle ostenitik

nitrokarbiirlemede daha yiiksek elde edilmistir.

= Post-oksidasyon islemi uygulanmis numunelerdeki asinma izlerinin genisliginin

nitrokarbiirlenmis numunelere gore daha dar oldugu goriilmiistiir.

Kisaca ifade etmek gerekirse; tribolojik ve korozyon o6zelliklerine nitrokarbiirleme
sonras1 yapilan post-oksidasyon isleminin olumlu katkis1 goriilmektedir. Post-
oksidasyon isleminin katkis1 ferritik ve ostenitik sartlarda yapilan islemlerle
karsilastinlldiginda ferritik sartlarda yapilan islemlerde daha fazla katkisinin oldugu

gorilmiistiir.
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