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INCONEL 713 LC SUPER ALASIMININ AKISKAN YATAKLI FIRIN
SISTEMI iLE NITRURLENMESI

OZET

Ugak ve wuzay endistrisindeki tiirbin motorlar1 basta olmak {izere yiiksek
sicakliklarda yiiksek performans gerektiren yerlerde kullanilmak iizere gelistirilen
alagimlara siiper alasimlar denilmektedir. Ucak ve uzay endiistrisindeki gaz tiirbin
motorlari i¢in kullanilan malzemelerin biiyiik ¢ogunlugunu olusturduklar: gibi, sahip
olduklar1 yliksek mekanik ozellikler ile marin ediistrisi, endiistriyel enerji iiretim
motorlar1 havacilik i¢in motor harici parcalarda da yaygin kullanim alanina
sahiptirler. Siiper alagimlar sicakligin ve mekanik etkilerin yiiksek oldugu kosullarda
dahi yiiksek sertlik dayanimi, asinma, yorulma, siirinme ve korozyon direnci
ozellikleri gostermektedirler. Sahip olduklart yiiksek mekanik 6zellikler, icerdikleri
kompozisyon elementleri ve miktarlari ile saglanmaktadir. Icerdikleri ana elementler
dikkate alinarak demir esasli, nikel esasli ve kobalt esasli siiper alasimlar olmak
lizere ii¢ ana grupta incelenmektedirler. Ana elementler ile birlikte siiper alasimlarda
alagimlandirma elementleri olarak krom, aliiminyum, titanyum, molibden, niyobyum
ve tungsten elementleri de bulunmaktadir. Nikel esasl siiper alagimlar en yaygin
kullanim alanina sahip siiper alasim gruplaridir. Sahip olduklar1 yiiksek 1s1l dayanim,
korozyon direnci ve yiiksek mukavemet gibi degerler ile ucak, marin ve endiistriyel
enerji iiretim motorlarinin ¢ok biiyiik bir kismini1 olusturmaktadirlar. Nikel esash
siiper alasimlar, oksit dagilimlar1 ile sertlesme, kati- eriyik ve g¢okelti serlesmesi
mekanizmalari ile sertlestirilmektedirler.

Inconel 713 LC, en yaygm kullanilan nikel siiper alasim grubu Inconel’in bir
cesididir.  Yapisal Ozelliklerini  etkileyen baslica elementlere; kimyasal
kompozisyonundaki aliiminyum, titanyum, molibden, krom ve niyobyum o&rnek
verilebilir. Sektorde yaygin olarak kullanilan Inconel 718 nikel siiper alagimindan en
biiyiik farki; Inconel 718 yiiksek oranda demir igerirken Inconel 713 LC’de demir
orani ¢ok tutulmustiir. Sahip oldugu diisiik demir orani ile korozyon direncinde artig
saglanmistir. Ayrica Inconel 713 LC’nin diger onemli &zelligi, karbon oram
digerlerine kiyasla ¢ok daha diisiiktiir. Bu sayede; yapida olusan ve gevrek yapisiyla
kirilma, siirinme gibi mekanik o6zellikleri olumsuz yonde etkileyen metal karbiir
yapilarinin olusumu azaltilmigtir.

Ana yapiyr degistirmeden ylizeyde sertlik ve asmmma direnci artisi gibi baglica
ozellikler saglayan nitriirleme islemi ilk ve yaygin olarak celiklere uyulanmistir.
Distik sicakliklarla yiizey 6zellikleri gelisimi saglayan nitriirleme yonteminin, nikel
stiper alagimlara farkli nitriirleme yontemleri ile uygulanmasi ve malzemede yarattig1
degisimler arastirilmaya devam etmektedir.

Bu calismada Inconel 713 LC nikel siiper alasiminin, diisiik sicaklikta gaz nitriirleme
teknigi olan akigkan yatakli firin ile farkli sicaklik ve siirelerde nitriirlenmesi sonucu
meydana gelen yap1 ve baglica mekanik ozelliklere etkisi incelenmistir. Sistemde
azot kaynagi olarak %60 amonyak ve %40 azot gazi karisimi kullanilmastir.
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Nitriirleme islemi i¢in kullanilan sicaklik ve siireler 400°C 6 saat, 400°C 7,5 saat ve
375°C 7,5 saat kosullaridir.

Farkl1 sicaklik ve siire kosullarinda nitriirlenmis numunlerin yapisal karakterizasyonu
optik mikroskop, taramali elektron mikroskobu (SEM) ve XRD analizleri ile
gergeklestirilmistir. Mekanik agidan ylizeyde meydana getirilen degisimlerin analizi
icin 250 mN, 500 mN ve 1000mN yiikleri altinda ylizey mikro sertlik Slglimleri
almmistir. Ayrica 600°C ve 700°C sicakliklarda yliksek asinma analizi yapilarak
yiizey profillerinin ¢ikarilmasi ile akigkan yatak sistemiyle nitriirlenen numunelerde
asinma kayb1 ve asinma derinligi degerleri bulunarak nitriirleme sonrasi asinma
direncindeki degisim gozlemlenmistir.

Yapilan calisma ile Inconel 713 LC siiper alasiminin yiizeyinde nitriirleme ile elde
edilen mekanik oOzellikleri gelistiricek ince bir difiizyon bolgesi olustugu ve ana
gbbek yapisinin korundugu tespit edilmistir.
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NITRIDING OF INCONEL 713 LC SUPERALLOY WITH FLUIDIZED BED
SUMMARY

Alloys that are developed in order to use in places where high performance is
required at high temperatures, especially in turbine engines in the aeronautics and
astronautics industry, are called superalloys. As they constitute the vast majority of
materials used for gas turbine engines in the aeronautics and astronautics industry,
they also have a widespread use in non-engine components for aerospace, industrial
power generation engines and in the marine industry thanks to their high mechanical
properties. At these usage areas, superalloys show high strength, good resistance to
erosion, to fatigue, to friction and to corrosion, even under high temperatures and
rough conditions with high mechanical effects. The high mechanical properties they
have are provided by the composition elements and amounts they contain. Because
the containing elements determine the phases of the structures and mechanical
properties take form due to these phases. Production method and the secondary
processes, like heat treatments, also plays role of the phase formation. Cast, wrought
and powder metallurgy are the product forms of superalloys. Investments casting
under vaccum and the single crsytal methods are the most common production
methods of superalloys. They provide to control the grain boundaries of the crystal
structure and hereby the mechanical properties of the structure like creep resistance
can be increased.

Considering the main elements they contain, they are analyzed in three main groups
consisting of iron-based, nickel-based and cobalt-based superalloys. Along the main
elements in superalloys, chromium, aluminum, titanium, molybdenum, niobium and
tungsten are also included as alloying elements. The iron-based superalloys are the
developed from austenitic stainless steel. They also contains high amount of nickel.
Cobalt-base superalloys are mainly known with their high temperature properties.
They are generally used at combustor parts of the engine which are exposed to high
temperature with high stress gradients. Nickel-based superalloys are the most
commonly used superalloy groups. With their high thermal resistance, corrosion
resistance and high endurance levels, they constitute a great deal of aircraft, marine
and industrial power generation engines. Another important criteria for the usage at
industrial engines is weldability of the material. Nickel-based superalloy parts are
convenient to be welded. The strenghtening mechanism of nickel-based superalloys
are oxide dispersion strengthening, solid-solution and precipitation hardening
mechanisms.

Inconel 713 LC is a type of Inconel which is the most commonly used nickel
superalloy group. Vanes of the endustrial turbines, first stage blade in jet aircraft
engines, wheels of diesel turbocharges, rotor blades of gas turbines are the examples
of the usage areas of Inconel 713 LC. Titanium, molybdenum, chrome, niobium,
aluminum in chemical composition are some of the main elements that affect its
constitutional properties. The largest difference from Inconel 718 nickel superalloy,
which is commonly used in the sector, is that while Inconel 718 contains a high
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amount of iron, it is kept very low in Inconel 713 LC. An increase is ensured in the
corrosion resistance through its low iron ratio. Moreover, another important feature
of Inconel 713LC is its very low carbon ratio compared to the other ones. By this
way, a reduction is ensured in the formation of carbide structures that negatively
affect mechanical properties like fatigue and creep with its brittleness, formed in the
structure. The main strengthening mechanisim is precipitation hardening and solid
solution hardening. These are mainly generated with gamma prime phases that are
exist with gamma phase at the austenitic fcc structure. Aluminum, niobium or
titanium are lead the formation of the gamma prime phases during the heat treatment
processes. Gamma primme phases that are formed with aluminum and titanium are
called intermetallic gamma prime. Niobium is one of the key elements for
precipitation. It provides the formation of gamma double prime phases. The crystal
structure of the gamma prime phase is simple cubic and the gamma double prime is
centered tetragonal. Gamma double prime has more effect on strengthening
mechanism at the structre. The other phase that increase the hardness of the material
at the structure is metal carbide phases. Carbon cluster with titanium or niobium and
leads the formation of the metal carbides.

The nitriding process that provides main features like an increase in strength and
corrosion resistance on the surface without changing the framework is initially and
commonly used in steel. The factors that makes the nitriding process more
advantages are low process temperature, providing oppurtunity of controlling the
process parameters, saving the properties of the core part during the process and no
need to apply quenching after the process in order to decrease the distortion.

The basis of the nitriding process types is the diffusion of the atomic nitrogen in to
the material surface and the with concentration difference, it increase the resistance
of the area where the diffusion of nitrogen occurs. In that way, it provides to change
the surface properties of the material. After the nitriding proccess, some layers can
occur at the material surface like compound layer and diffusion layer. Coumpond
layer is also called as white layer. It has high corrosion resistance and high strength
due to its structure but it is also brittle. With this brittle structure, cracks can easliy
occur at that surface and it can cause more damage at wear if cracks exist at the
surface. Also, it can prevent the diffusion of the nitrogen into the surface.

Nitriding can be considered in three groups as liquid (salt bath), gas and plasma.
Liquid nitriding is made at salt baths and the nitrogen source is the salts that contains
nitrogen, they can be molten salts that includes cyanide or cyanate. At plasma
nitriding, the process takes under vacuum and at high voltage at 400-560°C
temperature. High voltage and vacuum increase the velocity of the nitrogen ions.
With ion bombarding, material is heated, the surface is cleaned and it provides active
nitrogen for the nitriding process. At gas nitriding, the process temperature can be
350°C - 570°C. The nitrogen source is ammonia. The reason of not using nitrogen
directly to the nitriding process is, molecule nitrogen is hard to decompose in to the
atomic nitrogen. Ammonia is at unstable state at the nitriding temperature and when
it reaches at the heated surface, it decompose into the hydrogen molecule and
nitrogen. Then, atomic nitrogen starts fill in to the voids at the microstructure and in
that way, diffusion takes place on the surface of the material. The thickness of this
diffusion layer can be controlled by changing the temperature and time of the
nitriding process.
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Studies are being maintained on the application of different nitriding methods that
provide improvements in surface characteristics in low temperatures on nickel
superalloys and the changes in material it causes. In this study, structures formed
following the nitridation of Inconel 713LC nickel superalloy with nitriding at various
temperatures and durations with fluidized bed furnace - which is a gas nitriding
technique performed at low temperatures - and the effects on main mechanical
features are investigated. A mixture of 60% ammonia and 40% nitrogen gas was
used in the system as nitrogen source. Temperatures and durations used for the
nitridation procedure are 400°C 6 hours, 400°C 7.5 hours and 375°C 7.5 hours.

Structural characterization of the nitrided samples under various temperatures and
time conditions was performed with optical microscope, scanning electron
microscopy (SEM) and XRD analysis. Microstrength measurements of the surface
were obtained under loads 250 mN, 500 mN and 1000 mN for the analysis of
mechanical changes caused on the surface. In addition, surface profiles were
removed by performing high corrosion analysis at 600 °C and 700 °C temperatures,
and the change in corrosion resistance in samples nitrided with fluidized bed was
observed after corrosion loss and depth values were found.

The study showed that a thin diffusion zone formed on the surface of Inconel 713 LC
superalloy with nitridation, which will improve the mechanical properties, and that
the main core structure was preserved.
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1. GIRIS

Stiper alagimlar, tlirbin elemanlar1 gibi yiliksek sicakliklarda yiliksek performans
gerektiren alanlarda kullanilmak iizere gelistirilmis malzemelerdir. Ergime noktalari
yiiksek, 1s1l dayanimli stiper alagimlar icerdikleri baz malzeme temel alinarak: demir,

nikel ve kobalt esasli olmak {izere ii¢ grupta incelenebilir.

Nikel esasli siiper alasimlar; yiikek sicaklikta yiiksek mekanik 6zelliklerinin yani sira
korozyona karst olan direngleriyle havacilik, marin ve endiistriyel enerji iiretimi
motorlarinda genis kullanim alanina sahiptir. Ana malzemeyi olusturan nikelin
yanisira molibden, krom, tungsten, niyobyum, aliiminyum, titanyum gibi 6nemli

alasim elementleri igermektedir.

Nikel siiper alasimlari, uygulama esnasinda mekanik yiiklenmeler, yiiksek sicaklik,
korozyon ve erozyon etkenlerine maruz kalirlar. Herhangi bir koruyucu yiizey islemi
uygulanmamasi durumunda, bu degredasyonlar siiper alasim kullanilmis pargalara
zarar verebilir ve sistemin durmasi, bozulmasi ile sonuglanabilir. Bu sebeple
bulunulan ortam kosullarina ve proses parametrelerine bagli olarak ana metali
yiiksek sicaklik ve mekanik yiliklenme etkilerinden korumak icin cesitli yiizey
gelistirme islemleri uygulanmaktadir. Nitriirleme, difiizyon mekanizmali yiizey
islemi tekniklerindendir. Nitriirleme yontemleri plazma (iyon), sivi ve gaz nitriirleme

olarak siiflandirilabilir.

Bu caligmada, bir nikel esasli siiper alasim olan Inconel 713 LC alasiminin ylizey
ozelliklerini gelistirmek amaciyla; yiiksek kurulum, proses ve bakim maliyetine
sahip olan plazma nitriirleme, ¢evre ve sagliga zararli olan siyaniir igeren sivi
nitriirleme uygulamasi olan tuz banyolarina alternatif olarak gaz nitriirleme teknigi
olan akigskan yatakli firin ile nitriirleme islemine tabi tutulup mikroyapi, ylizey
mikrosertligi ve asinma davraniglari incelenmistir. Yiiksek sicaklik ve yiliksek
mekanik kosullar altinda kullanilan 713 LC’nin yiizey sertligi ve asinma direncine

farkli nitriirleme sicaklik ve siirelerinin etkisi aragtirilmistir.






2. SUPER ALASIMLAR

Siiper alasimlar; demir, nikel ve kobalt esasli olan ve genellikle 540°C’nin
tizerindeki sicakliklarda yiiksek mekanik Ozellik gostermesi igin olusturulan
malzemelerdir. Baz elementlerin yani1 sira alasimda yiiksek sicaklik ve oksidasyon
direncine sahip krom da yeterli miktarda bulunmaktadir. Ayrica siiper alagimlar
molibden, tungsten, niyobyum, aliiminyum, titanyum gibi 6nemli alasim elementleri

de icermektedir.

Demir esaslt siiper alasimlar genellikle dovmedir, Nikel ve kobalt esasli siiper

alagimlar ise uygulama ve kompozisyona bagli olarak dévme ya da dokiim olabilir.

2.1 Siiper Alasimlarin Tarihsel Gelisimi

Gelisen teknoloji ile birlikte kullanim kosullarindan dogan ihtiyag dogrultusunda
yiiksek sicaklik uygulamalar1 i¢in yiiksek mekanik o6zelliklere ve korozyon
dayanimina sahip malzemelere ihtiya¢ duyulmustiir. 20.yiizyilin baglarinda
gelistirilip kullanilmaya baslayan paslanmaz celik, yiiksek sicaklik uygulamalari i¢in
gerekli malzeme ihtiyacina yonelik hazirlanan malzelerin baslangi¢c noktasi olmustiir.
Bir siire sonra paslanmaz celiklerin sertlik kapasitelerinin bu kosullar i¢in limitli
oldugu goriilmiis ve metalurji komiiniteleri artan taleplere “siiper alasimlar” ile cevap

vermislerdir [1].

“Siiper alasim” terimi ilk olarak 2. Diinya Savasindan kisa bir siire sonra, yliksek
sicakliklarda yiiksek performansa gerek duyulan turbo giiclendirici kompresor ve
ucak tiirbin motorlarinda kullanilmak i¢in gelistirilmis bir grup alasimin
tanimlanmasinda kullanilmistir [1]. 1940’larda, sahip olduklar1 oksidasyon direnci ve
siiriinme, kirilma gerilimi degerleri ile kullanilmaya baslanmistir. Ilk iiretilen siiper
alasim, Nimonic 80°dir. Artan ihtiyac ve taleplere bagli olarak eklenen
alagimlandirma elementlerinin ¢esidi arttirilmis, mekanik 6zellikler farklilastirilmistir
[2]. Boylelikle siiper alagimlarin kullanildig1 uygulama birgok alana yayilmis ve artik

ucak ve yerlesik gaz tiirbinleri, roket motorlari, kimyasal ve petrol tesislerini



kapsamaktadir [1]. Sekil 2.1’de tipik bir jet motorunda kullanilan malzeme

dagiliminda da goriildiigii gibi parcalarda siiper alagimlar kullanilmstir.

Ti Alloy ng Pressure High Pressure
. OMpressor Turbine
- Tior Ni Allo, Low Pressure
g 4 Combustion Ni Alloy Turbine
High Pressure Chamber Ni Alloy
b, Compressor ’

I -

——prr

Turbine

Blades Exhaust
Ni Allcy Caze
Ni Alloy

Accessory
Inlet Section
Case Al or Fe Alloy
Al Alloy

Sekil 2.1 : Tipik bir jet motorundaki malzeme dagilimu [3].
2.2 Siiper Alasimlarin Genel Ozellikleri

Stiper alasimlar, cogunlukla Grup VIII B elementleri ve demir, nikel, kobalt ve
kromun’un degisik oranlarda kullanilmasina dayali, yiiksek sicaklikta oksitleyici
ortamlarda dahi yiizey kararlilig1 ve yliksek mekanik 6zelliklerin korunmasi gerektigi
kosullar i¢in tasarlanan alasim c¢esitleridir [4]. Yaklasik 650°C’nin {izerindeki
sicakliklarda mukavemetlerini korumaya devam ederler, 1s1 korozyonu ve erozyon
direncleri yiiksektir [5]. Yiiksek sicaklikta yiiksek mekanik dayanima sahip
olmalarinin yan1 sira diisiik sicaklikta ise siineklik ve yiizey kararliligina sahiptirler
[6]. Bu ozellikleri ile Cizelge 2.1°de goriildigi gibi yagin kullanim alani

bulunmaktadir.

Stiper alasimlarin temel igerigini olusturan demir, nikel ve kobalt genelde yiizey
merkezli kiibik (YMK-0Ostenitik) kristal yapidadirlar. Demir ve kobalt oda
sicakliginda ylizey merkezli kristal yapiya gecerken; nikel tiim sicakliklarda yiizey
merkezli yapidadir. Yiizey merkezli yapidaki demir ve kobalt bazl siiper alagimlar,
istenen yiiksek oOzellikleri gosterebilmeleri icin basta nikel olmak {izere alasim
elementi ilavesi ile kararl hale getirilirler. Saf demir 7,87 g/cm?, saf nikel 8,91 g/cm®
ve saf kobalt 8.86 g/cm® yogunluk degerlerine sahiptir. Siiper alasimlarin

yogunluklar1 alagimlandirma elementlerine bagli olarak degisiklik gosterir: demir



siiper alagimlar1 7.9-8.3g/cm?®, kobalt siiper alagimlar1 8.3-9.4 g/cm® ve nikel siiper
alasimlar1 7.8-8.9 g/cm® yogunluk araliklarinda bulunmaktadir. Korozyon direncleri
ise bulunduklar1 ortam kosullarina ve alasimlarinda bulunan elementlere, 6zellikle
aliminyum ve krom oranina, bagl olarak degiskenlik gosterir. Nikel elementinin
korozyon dayanimina bagl olarak nikel esasli siiper alasimlarin korozyon direnci
genel olarak daha yiiksektir. Siiper alasimlari olusturan temel elementlerin saf
hallerinin ergime sicakliklar1 sirasiyla demir ig¢in 1537°C, nikel i¢in 1453°C ve
kobalt igin 1495°C’dir. Siiper alasimlarin ergime sicakliklar1 ise igerdikleri
kompozisyon ve gordiikleri birincil prosesler dogrultusunda degismektedir. Genel
olarak kobalt esasli siiper alagimlarin sicaklik dayanimlart demir ve nikel siiper
alagimlara kiyasla daha yiiksektir. Demir siiper alasimlari ise diisiik sicakliklarda
nikel ve kobalt esash siiper alasimlara kiyasla uygulama alanindaki sertlik 6n
sartlarina bagli olarak diigiik maliyetleri ile birlikte daha ¢ok kullanim yeri

bulmaktadir [7].

Cizelge 2.1 : Siiper Alagimlarin Uyulama Alanlari [1].

Ucaklar ve Diskler, civatalar, saftlar, muhafa kaplari, pervane
endiistriyel gaz kanatciklari, vanlar yanma odalar1, gaz 1siticlarin
tiirbinleri bacalari, valfler, contalar, pervane kanatciklari
Metal isciligi Sicak isleme takimlar1 ve kaliplari, dokiim kaliplar
Tibbi uygulamalar Disgeilik, protezcilik ekipmanlari
Isil islem ekipmanlar: Tepsiler, karistiricilar, konvenyor bantlari

Niikleer giic sistemleri Hareket mekanizmalar i¢in kontrol ¢ubuklari, akis
valfleri, yaylar

Uzay araclan Aerodinamik arag¢ zirhlari, roket motor parcalari

Kimyasal ve petro- | Civatalar, valfler, reaksiyon kaplari, borular, pompalar
kimya sanayisi

2.3 Siiper Alasimlarin Uretim Yontemleri

Stiper alagimlarin dokiimleri ile ilgili ti¢ farkli dokiim yontemi bulunmaktadir; es
eksenli dokiim, yonlii katilasma ve tek kristal yontemi. Ik olarak 1940 yillarda
polikristal es eksenli dokiim gergeklesmistir. Daha sonra 1960 yillarinda yonli

katilasma ve 1970 yillarinda ise tek kristal dokiim yontemi kullanilmaya



basglanmigtir. DOkiim yontemlerindeki ilerleme ve gelismeler sayesinde siiper

alasimlar ¢cok daha zorlu kosullarda daya yiiksek dayanimlarla kullanilabilmistir [8].

Yonli katilasma yonteminde, istenilen yone gére dokiim kalibinin bir ugtan diger uca
sogutulmasi ile katilagma yoniine paralel olarak siitunsal taneler gelisir ve bu yonde
tane sinirlar1 olusur, dik yonde tane sinirlart bulunmaz. Bu ydntem sayesinde,
parcalar maruz kalicaklar1 gerilmelerin yonlerine bagli olarak {iretilebilir ve

pargalarin gerilmelere dayanimlari arttirilmis olur [1].

Tek kristal dokiim yontemi ise yonlii katilasma yontemindeki gelismeler sayesinde
ortaya ¢ikmistir. Dokiim ve alasimlandirma yontemlerindeki gelismeler ile mekanik
ozellikleri gelistirilen siiper alagimlarin siirlinme davranislarini da daha iyi bir
noktaya getirmek icin tane sinir1 kaymasini en aza indirmek {izere tek kristal yontemi
gelistirilmistir. Yonlii katilasma yontemine benzer bir sekilde, segilen tek bir tanenin
biliylimesi seklinde gergeklesir. Bu sayede es eksenli ve yonlii katilagsmadaki tane

sinirlar1 ortadan kaldirilmis olur.

2.4 Siiper Alasimlarin Siniflandirilmasi

Stiper alagimlar, icerdikleri ana elementin miktarina bagl olarak ii¢ ana grupta

siiflandirilmaktadir; bunlar demir, nikel ve kobalt esasl1 siiper alagimlardir.

Yapisinda yiiksek miktarda demir elementi bulunduran demir alasimlarinin
700°C’lere kadar mekanik Ozellikleri, oksidasyon ve asinma direngleri yiiksektir.
Fiyatlarinin diger siiper alasimlara kiyasla ucuz olmasi ile birlikte diigiik sicakliklari

kullanimlari i¢in ortam gerekliliklerine bagli olarak tercih edilir.

Ergime sicaklig1 diger siiper alagimlara kiyasla daha diisiik (1204°C-1371°C) olan
nikel esashi siiper alasimlar, mekanik gerilmeler altinda en yiliksek sicaklik
kapasitesine sahip olan gruptur. Bununla birlikte kobalt esasli siiper alagimlarin daha
Iyi kaynaklanabildigi ve daha yiiksek termal yorulma direncine sahip olmalari ile
birlikte ¢ok yiiksek sicakliklarda kullanimlari nikel siiper alagimlara kiyasla daha
yiiksektir [9]. Ortalama 1175°C sicakliklara kadar mitkemmel oksidasyon direnci ve
yiiksek mukavemete sahiptirler. Ozellikle yiiksek sicakliklarda calisan ve hareketli
parcalarda tercih edilir. Ozellikle 1200°F (649°C) iizerindeki sicakliklarda siiriinme-
kopma dayanimi, kati eriyik sertlesmesi ile mukavemetlendirilen nikel ve demir

esasli siiper alasimlarda, ¢cokelme sertlesmesi ile mukavemet kazanan nikel esash ve



karbiir ¢okelmesi ile dayanimi arttirilan kobalt esashi siiper alagimlara oranla daha
diistiktiir [1]. Siiper alagimlar igerdikleri alagimlandirma elementleri ve oranlarina

bagli olarak farkli isimler almiglardir. Bu alasimlarin temel ornekleri Sekil 2.2°de

gosterilmektedir.
SUPER ALASIMLAR
NIKEL ESASLI DEMIR ESASLI KOBALT ESASLI
Inconel (578, 597, 600, Incoloy (800, 801, — Haynesl88
— 601, 617, 625, 706, — 802, 807, 825, 903,
718, x750) 907, 909) - L-605
Nimonic (75, 80A, 90, — A-286 — MAR-MO918
— 105, 115, 263, 942,
PE.11, PE.16, PK.33) — Alloy 901 — MP35N
— Rene (45, 95) — Discaloy — MP159
| Udimet (400, 500, 520, —— Haynes 556 — Stellite 6B
630, 700, 710, 720)
—— H-155 — Elligo
—— Pyromet 860
L V-57
—— Astroloy
— M-252
___ Hastelloy (C-22, G-30,
5.X)
—— Waspaloy

—— Unitemp AF2-IDA6

—— Cabot 214

—— Havynes 230
Sekil 2.2 : Siiper alagimlarin siniflandirilmasi [10].
2.4.1 Demir esash siiper alasimlar

Demir esash siiper alagimlar, Ostenitik paslanmaz celikler gelistirilerek iiretilmis,
yiizey merkezli kiibik kristal yapiya sahip, kati-eriyik ve ¢okelti sertlesmesi saglayan
elementler igeren siiper alasimlardir. Ostenitik matris yapis1 %25 nikel ve %18-55
demirden olusmaktadir [9, 3]. Krom kati-eriyik sertlesmesi i¢in, Karbiirler ve v'
NizAl y NisTi ve y" NisNb gibi intermetalikler ise ¢okelti sertlesmesi i¢in yapida

bulunmaktadirlar. Bor ve zirkonyum gibi alasim elementleri tane sinirlarinda



meydana gelebilecek kirilmay:r baskilayarak kopma dayanimini ve kopma omriini

arttirmaktadir.

Sahip olduklar1 kimyasal komposizyon ve sertlestirme mekanizmalarina gore, demir
esashi siiper alasimlar gruplara ayrilir. Bunlardan ilki, %25-35 agirliginda nikel
iceren ve YMK v' faz1 sertlesmesine sahip demir esasli siiper alasimlardir. V-57 ve
A-286 bunlara Ornektir. Bu  gruptaki alasimlarda  yliksek  orandaki

'

titanyum/aliiminyum oranindan kaginilmasmin sebebi; y' fazi yiiksek oranda
titanyum elementi igerir ve bu durum yiizey merkezli kristal yapidaki y' faz1 yerine
HSP (hegzagonal siki1 paket) yapida n (Ni 3 Ti) faz1 ¢okeltisi olusturur. Bu yapidaki

fazin mukavemete etkisi YMK ’ya kiyasla daha diigiiktiir [10].

Ikinci demir esasl siiper alasim grubu ise %40 agirliginda nikel iceren yapisinda
yiiksek miktarda kati-eriyik ve ¢okelti sertlestirici elementler bulunduran demir esash
siiper alasimlardir. Pyromet 860 ve Incoloy 901 bunlara drnek verilebilir. Ugiincii
grup ise demir-nikel-krom-kobalt alasimlar olarak tanimlanan, intermetalik
bilesiklerin ¢okelmesi sonucu sertlestirme saglanmayan, yiiksek sicaklikta yiiksek
korozyon direnci gosteren demir esasli siiper alasimlardir. Haynes-556 siiper
alagimlart bu gruba ornektir. Dordiincti grup, YMK v' fazi ile sertlestirilen demir-
nikel-kobalt alasimlaridir. 650°C’de yiiksek dayanim ve diisiik 1s1l genlesme
gosterirler. Incoloy 903, 907 ve Pyromet CTX-1 bu gruba 6rnek siiper alagimlardir

9.

Demir esashi siiper alasimlar yapilarinda bulunun diisiik miktardaki titanyum,
yaslandirma prosesi esnasinda Ostenitik matris i¢erisinde yari-kararli y' (NisTi/NizAl)
fazinin olusturur. Yaslandirma prosesinin siiresinin artmasi halinde Pyromet siiper
alagimlarinda kararli HSP yapida n (Ni 3 Ti) fazi olusur. Olusan bu faz, y' ile
kiyaslandiginda yapiya daha az sertlik artis1 saglar.

2.4.2 Kobalt esash siiper alasimlar

Diger siiper alagimlar, y' ve y" gibi fazlarin ¢okelmesi ile sertlesirken, kobalt esash
siiper alagimlarda Ostenitik matris igerisindeki kat1 eriyik sertlestirici elementler ve

karbiir ¢okeltiler ile sertlik artig1 saglanmaktadir [1].



Kobalt, 417°C’de HSP yapida kristallesir ve daha yiiksek sicakliklarda YMK
yapisina doniigiir. Kullanim kosullarinda yiiksek sicakliklar s6z konusu oldugu i¢in
bu doniisiimii engellemek adina kobalt esashi siiper alasimlarda nikel elementi
katkilandirilmistir. Bu siliper alasimlarin igerdigi bir diger 6nemli katkilandirma
elementi de kromdur. Krom igerikleri sayesinde yiiksek sicakliklarda yiiksek
korozyon direncine sahiptirler. Bu temel alasim elementlerinin diginda tungsten,
molibden, niobiyum, tantal, titanyum ve demir gibi elementler de igermektedir.
Sicaklligin c¢ok iist derecelerde oldugu kullanim kosullarinda nikel ve demir esash
siiper alagimlara kiyasla daha ¢ok tercih edilirler. Bunun sebebi, kolay
kaynaklanabilirlik 6zellikleri ve sahip olduklar1 yiliksek termal yorulma direngleridir.
Kobalt esashi siiper alagimlarin tiretimlerindeki avantajlari ise; demir ve nikel esash
stiper alagimlar icerdikleri aliiminyum ve titanyum gibi reaktif elementler nedeniyle
vakum altinda ergitme yOntemi gerektirirken kobalt esasli siiper alagimlar argon ve
hava ortaminda ergitilebilirler. Bununla birlikte, mekanik 6zellikleri olumsuz yonde
etkileyen o, Lava ve TCP fazlarin ¢okelmesi kobalt esasli siiper alasimlarda daha ¢ok

goriilmektedir.

Dovme kobalt siiper alasimlar yiizey merkezli kiibik matrise sahiptir ve en az %10
nikel icermektedir. Yapida, yiizey merkezli kiibik yapiy1 kararli halde tutan mangan,
demir ve karbon da yer almaktadir. Igerikteki krom, diger siiper alasimlarda oldugu
gibi oksidasyon ve yiiksek sicaklikta korozyon direncini arttirir. Tungsten kati eriyik
sertlegsmesi saglayarak yapmin mukavemetini arttirmaya yardimci olur [9]. Dokiim
kobalt esaslt siiper alagimlar, dovme kobalt siiper alagimlardaki gibi ylizey merkezli
kiibik Ostenitik matris yapisindadirlar. Yapidaki karbiirlerin ¢okelmesi ile sertlik
artis1 kazandirirlar. Dévme kobalt siiper alagimlart tiirbin kanatlar1 gibi uygulama
alanlarinda kullanilirken gaz tiirbinlerinin yanma odast pargalarinda dokiim

uygulamalari tercih edilir [1].

2.4.3 Nikel esash siiper alasimlar

Nikel esash siiper alasimlar sahip olduklar1 yiiksek sicakliktaki 1si1l dayanimlari,
tokluklari, korozif etkenlere dayanikliliklar1 ile diger metalik malzeme gruplarindan
ayrilirlar. 700°C gibi sicakliklarda bile sahip olduklar1 bu essiz 6zellikler ile
havacilik, enerji iretim motor tlirbinleri, roket motorlari, baglanti elemanlari, niikleer

giic ve kimyasal igsleme tesislerinde yaygin olarak kullanilmaktadirlar [11]. Sekil 2.3’



teki nikel esasl siiper alasim cesitlerinin kimyasal bilesimlerinin verildigi tabloda

goriildiigli gibi nikel esasli siliper alagim yapilarinin en az %>50’sini nikel

olusturmaktadir.
Alasim adi Ni|Cr Co Mo W |Ta Cb Al |Ti Mn |51 |C B fr
Inconel 718 533183 |0.23 | 3.04 000 | 023 | 0S0 09 | 0008 |00 | 0.0 | Ou0

5 (8

Alagim 713C 74125 |- 42 |- - 20008 |- |- - 02 0012 (010
Alagim 713LC |75 1120 |- 45 |- - 20 06 |- |- - 005 0010|010
B-1900 6d | B0 100 | 60 |- 40 |- o |- |- = 00 0015|010
FORT 406 60 | 6.0 |100 | 10O | 85 |60 |20 |20 |- |- = 03 0018 [ 0.06
IN-10 6l | 100 | 150 3.0 |- - - 47 |- |- - 0UE [0014 | 006
IN-162 T3 00| - 40 (20 20 (10 |10 |- |- = 012 0020010
IN-731 6795 (10025 |- - - 46 |- |- = 0 0015 [ 0.06
IN-738 6l | 16.0 | 8.5 1.7 | 26 1.7 109 | 34 |- |- = 0T 0010010
IN-792 6l (124 90 | 19 | 38 | 39 |- 45 |- |- = 012 0020 (010
M22 1) 57 |- 20 (110 30 - - - |- - 1013 |- .60
MAR-M200 6l 9.0 | 100 |- 120 - o |20 |- |- - (005 | 005 (005
MAR- Gl | 9.0 100 |- 120 - 1o |20 (- |- = 013 0018 (005
M2ODS)
MAR-M246 600 90 1100025 100 1.5 | - 1.5 |- |- - 0A 05 (005
MAR-M421 61 158 |95 20 38 @ - 20018 |- |- - 0E 05 (005
MAR-M432 5000155 200 0 - 30 020 020 043 |- |- - 05 015 (005
NXI88(DS) T4 |- - 18.00 |- - - - - |- - 004 |- -
Rene’77 S8 (146 1150 | 42 |- - - 33 - |- - 007 0,016 | 004
Rene 80 60 (140 195 | 40 40 |- - 50 - |- - 007 0015003
Rene'100 6000 9.5 1150 30 |- - - 42 |- |- - 080U 0,06
SEL 510150 220 | 45 |- - - 24 |- |- - 008 0015 |-
SEL-15 S8 (0100 (145 | 65 | 1.5 |- 05 | 25 |- |- - 007 0015 |-
TAZ-84 68 | 600 |- 40 140 B0 [ 25 0 - - |- - 02 0U004 | 1,00
TRW-NAZA 6l (61 | 7.5 |20 |58 90 |05 |10 |- |- - 03 00020 (003
Via
UDIMET 500 |52 | 18.0 | 190 | 4.2 |- - - a0 - |- - 007 | 0007|005
WAZ-2({DS) T2 - - - 2000 ) - - - - |- - 020 - 1.50

Sekil 2.3 : Nikel esasli siiper alagimlarin kimyasal bilesimleri [12]

Nikel, yiizey merkezli kiibik yapiya sahiptir ve bu sayede atomlar arasi bagin
olusturdugu artan kohezif enerji ile birlikte yapiya tokluk ve siineklik saglar,
difizyon hiz1 diasikligi ile yiiksek sicakliklarda mikrokimyasal kararlilig:
koruyabilmektedir. Yapmin geri kalan1 genellikle %10-20 krom, %8 aliiminyum-
titanyum ve %5-15 kobalt igerir. Kullanim &zelligine bagli olarak yapida boron,
zirkonyum, karbon, molibden, niyobyum, tantalyum, tungsten ve renyum gibi
elementler de icermektedirler. Yapidaki krom ve aliiminyum elementlerinin oksitleri,
nikel esasli siiper alasimalarin oksidasyon direncinin artirmasinda 6nemli rol

oynamaktadir[3,13].
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Nikel esasli siiper alasimlarinda goriilen fazlar:

Nikel esashi siiper alagimlarin dokiim ve dévme gibi iiretim methodlarina gore
ayarlanmis kompozisyonlar1 bulunmaktadir. Ana bilesenin YMK yapidaki nikel
olmasi ile birlikte, alasimin agirlik¢a %40°1 diger elementlerin bilesiminden olusur.
Alasim elementlerinin birgogu gegis metallerinin d-blogunda yer alir. Her bir alasim
elementinin davranis1 ve fazlar tizerindeki etkileri periyodik tablodaki konumlarina
baghdir [14].

Yiizey merkezli karbiir yapilar1 (MC, M23Cs, MeC ve M7C3) tiim siiper alasim
tirlerinde bulunurlar. Bunun yani sira mikroyapida gamma prime (y’) yiizey
merkezli Niz(Al, Ti), gamma double prime (y’”), hacim merkezli yapida NizNb, eta
(m) hegzagonal diizenli NizTi ve delta (8) ortorombik (dikey eksenli) NisNb ara
metalik bilesikleri bulunur. y’, y** ve n fazlar1 ayn1 zamanda geometrik siki paket
(GCP) fazlar olarak da bilinir [15]. Demir-nikel ve nikel esasli siiper alagimlar
icerisinde bulunan y’ ve vy’ fazlari sertlik dayanimlarini ¢ogunlukla kati ¢ozeltilerden

ve ¢okelti fazlarindan elde ettigi i¢in sertlik artisi mekanizmalar1 i¢in 6nemlidir [16].
Gamma Fazi:

Gamma faz1 (y) yiizey merkezli kiibik yapisi sergiler ve yiiksek miktarda, kobalt,
demir, krom, molibden ve tungsten gibi kati eriyik elementleri ile; diger fazlar
iceren devamli matris fazini olusturur, Ostenitik yapidadir. Yapidaki krom, oksit
tabaka olusturarak yapiyr olusturan metalik elementlerin disar1 diflizyonunu

engelleyerek yiizey kararliligini saglamaktadir [16 ].

Gamma prime fazi (y'):

Gamma prime ¢okeltisi, genellikle y —matris ile koherent olan aliiminyum, titanyum
ve tantalyum bakimindan zengindir. Genellikle yapida Niz (Al Ti)
kompozisyonundaki intermetalik bilesik olarak goriiliirler. Sekil 2.4’te gamma prime
fazina ait kristal yapida da goriildiigii gibi Ni atomlar1 yapida merkez atom olarak

bulunmaktadir.
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Sekil 2.4 : Gamma prime fazinin kristal yapisi.

v’ fazlar ¢okelme ve biiylime kinetigi yoniinden katilasma sicakligina soguma hizina
olduk¢a duyarlidir. Buna ek olarak y’ fazinin yiiksek hacim fraksiyonu, sertlik
dayanimini arttirma agisindan kritiktir. Yiksek sicaklikta ozellikle nikel siiper
alagimlariin birincil sertlesme fazidir. Yeni gelistirilmis nikel esasli alasimlarda y’
genellikle kiibiktir. Deneyler gostermistir ki molibden igerigindeki dagilim ve
aliminyum/titanyum oranindaki degisimler, y* yapisin1 degistirebilmektedir. Artan y/
vy’ oraniyla sekil degisimleri su sirayla gerceklesir: yuvarlak, kiiresel, bloklu ve
kiibik. Gamma prime ¢okeltileri biiyiirken koherent durumda kayba neden olur ve y/
v’ uyumsuzlugundaki artiga bagli olarak kiiresel formdan kiip veya plaka formlarina
doniisebilmektedir .y/ y’ latis orami yiiksek olmasi, 700°C {izeri sicakliga maruz
kalinan siirenin artmastyla istenmeyen m (NisTi) veya & (NisNb) fazlarinin

olugsmasina neden olur [1,10].

Gamma double prime fazi:

v" cokeltileri {100} diizlemi (ortalama c¢ap1 yaklasik olarak 600 A°, kalinlig1 yaklasik
olarak 50-90 A°) olan disk sekilli taneciklerdir ve bu fazlar 6zellikle Inconel 718
igerisinde bulunan sertlik dayanimini artirict fazlardir. Igerdigi demir miktarma bagh
olarak yapidaki nikel ve niyobyum kombinasyonuyla hacim merkezli tetragonal
yapida NisNb intermetalik bilesigi olusur. Sekil 2.5’te gamma double prime fazina

ait kristal yap1 dizilimi bulunmaktadir.
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Sekil 2.5 : Hacim merkezli tetragonal y" NisNb fazinin kristal yapisi [17].

Yetersiz ¢oziinmiis y" ¢cokeltileri yiiksek yogunluga sahiptir ve transmisyon elektron
mikroskobu (TEM) goriintiilerine dayanarak, bu ¢okeltiler ¢evresinde giiglii kontrast
vardir. Gamma double prime fazi yiikksek mukavemet saglarken artan sicaklik ile

birlikte 650°C’nin tizerinde kararsiz hale gelir.

Gamma double prime fazi yaslandirma kosullarinda, ayni kimyasal igerikte olan
(NisNb) incoherent yapidaki ortorombik & fazina doniisim egilimi gosterir. Az
miktarda olusturdugu ¢okelti sayesinde tane boyutu kontrolii, yorulma dayanimi ve
stiriinme-kopma siinekliginde az oranda artig saglar. Fakat yiiksek orandaki & fazinin
sertlik dayanimina etkisi yoktur. Mekanik ozelliklere etkisinin az olmasi ve gogunu

olumsuz yonde etkilemesi sebebiyle yapidaki olusumundan kaginilmalidir [9,10].

n (eta) fazi:

Uzun siireli yiiksek sicaklik kosullarinda ortaya ¢ikar ve yiiksek miktarda titanyum/
aliminyum (Ti/Al) oranina, NisTi intermetalik bilesik kompozisyonuna sahiptir.
Cokelme hizinin yavas olmast ile birlikte hizli biiyiiyerek gamma double prime -
(Ni3Nb) fazindan daha biiyiik tanecikler olusturur [9]. Tane smirlarinda hiicresel
formda veya tane boyunca ignesel formda olusarak siiriinme-kopma dayanimini

olumsuz yonde etkilemektedir.

TCP fazlar

TCP fazlart genellikle diisiik siineklige sahiptir ve yapida fazla miktarda
bulundugunda mekanik (ara sira korozyon) ozelliklerin kaybina yol acar. Birgok
element (kobalt, molibden, tungsten, renyum, krom, vb.) alasimlasma istenen

Ozellikleri sebebiyle alagimlandirilmaya katilmasi ile birlikte TCP fazlariin
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olusumuna sebep olabilirler. Ozellikle yiiksek miktardaki tantalum (Ta), niyobiyum
(Nb), krom (Cr), tungsten (W) ve molibden (Mo) gibi hacim merkezli kiibik (HMK)
yapidaki elementler TCP fazlarimin olusumuna sebep olur. TCP fazlari, belirli
element oranlart ve proses kosullarinda olusumlar1 gerceklesen o, p ve Lava
fazlaridir. Yapida en ¢ok y' ve y" dayanim kazandiran sertlestirici fazlar1 baglayarak
stirlinme dayanimini diisiiriir ve kirilgan yapiya sahip olmalar1 nedeniyle catlak

baslangici gibi davranarak yapinin mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde etkilerler.

Karbur ve boriir fazlar

Karbiir fazlar1 genelde yapida 9%0.2 agirlik konsantrasyona kadar karbon
bulundururlar. Yapidaki karbonun, reaktif elementler olan tantal, titanyum ve
hafniyum ile birlesmesi ile metal karbiir fazlar1 olusmaktadir. Isletme ve servis siireci
boyunca bu karbiirler krom, molibden ve tungstence zengin olan ve tane sinirlarinda
olusmayr tercih eden M23Cs and MeC gibi diger tiirlere ayrisabilir. Tanecik
yiizeyindeki karbiirlerin nikel bazl stiper alagimlarin mekanik 6zelliklerinde 6nemli
bir rol oynadig1 kabul gormiistiir. Karbon Hf, Zr, Ta, Ti, Nb, W, Mo, V, ve Cr gibi
elementlere yiiksek duyarlilik gésterir ve nikel bazli siiper alasimlarin dogrudan sivi

halden katilastirilmasi sirasinda birincil metal karbiir fazlar1 olusumu goriilmektedir.

Bor, gamma tane sinirlarinda mevcut olan boriirleri olusturmak i¢in krom veya
molibden gibi elementlerle bir araya gelebilir [18]. Bununla birlikte; nikel bazli siiper
alagimlar1 giiglendirmek i¢in boriirler, karbiirler gibi kullanilabilmektedirler. Boriir
ve karbiirler ayni zamanda nikel esashi siiper alagimlarin yiiksek sicakliklarda
islenebilirligini gelistirebilirler. Boriirler genellikle, yiiksek miktarda Ti, Mo, Cr ve
Ni kompozisyonu icerme egilimindedirler. MM’2B2 veya M2M’B2 tetragonal

kristal yap1 formunda bulunmaktadirlar.

Yeni nesil siiper alasimlarda boriirler kontrol edilmeye calisilmis fakat diisiik ergime
sicakligina sahip Ni-Cr-B lehim ve kaynak alagimlari kullanildiginda 6zellikle sert
lehimli ek yerlerinde olustugu gozlemlenmistir ve bu bolgelerde ppm kadar diisiik
seviyelerde bulunsalar bile HAZ (heat effected zone) bolgelerinde ¢atlak olusumuna

sebep olabilirler [10].
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2.5 Inconel 713 LC Siiper Alasiminmin Ozellikleri

Inconel 713 LC, en yaygmn kullanim alanina sahip nikel siiper alasim ¢esidi olan
Inconel’in bir gesididir. Kimyasal kompozisyonunda nikel hariginde temel olarak
%11-14 Cr, %3.8-5.2 Mo, %3- 4 Nb, %0.5-1 Ti, %5.5-6.5 Al, %0.05- 0.15 Zr, max
%0.5 Si, max %0.5 Cu bulunmaktadir. Yaygin kullanim alanma sahip Inconel
718’den farki, Inconel 718’de demir orani yiiksekken Inconel 713 LC’ de max %0.05
oranindadir. Inconel 713 LC’nin en biiyiik 6zelligi, diger siiper alasimlarda karbon
orani yliziinden goriilen M23Cs gibi siiriinme 6zellikler agisindan sorun teskil edecek
metal karbiirlerin olusumunu en aza indirgemek i¢in yapisindaki karbon orani diisiik
miktarda tutulmustur. Bununla birlikte karbon tiirleri yiiksek sicaklik altinda tiirlerini
degistirebilmektedir ve az miktardaki MC yapilari, tane sinirlarinda M23Cs
karbiirlerini olusturabilmektedir. Bu nedenle tane sinir1 6zelliklerini gelistirmek i¢in
yapida bor bulunmaktadir [19].

Yeterli miktarda tutulmus karbon orani sayesinde tane yapilarindaki karbiirler istenen
sertlik ve silinekligi saglanmaktadir. Yaygin olarak gii¢c jeneratorleri ve ucak gaz
tiirbinlerinin 3. stage kanatlarinda 500-915°C sicaklik kosullarinda kullanilmaktadir.
Bunun disinda sicaklik degisikliklere karsi dayanikliligi sayesinde dizel
tiirbosarjlarin tekerlerinde de kullanilmaktadir.

Cokelti sertlesmesi mekanizmasiyla yapida sertlik artigi saglanir. Oda sicakligi ve
yiiksek sicakliklarda gamma prime tanecikleri, intermetalik Niz(Al, Ti) bilesikleri
gamma matrisi igerisinde ¢okelerek ¢okelti sertlesmesini meydana getirirler. Dokiim
yapisindaki gamma tanelerinin boyutu yapidaki siiriinme davranigini belirler [20].
Yapimnin oksidasyon ve korozyon direnci ise alagimdaki aliiminyum ve kromun
olusturdugu oksit filmler ile saglanmaktadir [2].

Inconel 713 LC siiper alasiminin iglenebilirliginin zor olmasi sebebiyle kullanilacak
parcalarin iiretim yontemi olarak dokiim tercih edilmektedir. En ¢ok tercih edilen
dokiim yontemi ise en yiiksek oranda homojenizasyonu saglayan ve alasimdaki
elementlerin oksijen ile temasini engelleyen, vakum altinda hassas dokiimdiir.
Optimum akigkanlik ve mekanik 6zellikler i¢in Inconel 713 LC siiper alagiminin
dokiim sicakligr yaklasik 1321°C civarinda tercih edilir ve taneler <100> yo6niinde
biiyilirler. Gamma ve gamma prime fazlar1 tane igerisinde bulunurken metal karbiir

yapilart hem tane hem de tane sinirlarinda bulunabilmektedirler. Dokiim sicakligi
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yapidaki diisiik karbon ve alasimlandirma elemenleri 6zellikleri agisindan 6nemlidir

[19].
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3. NITRURLEME

Nitriirleme islemi ilk olarak 1900’lerin basinda gelistirilmistir ve sonrasinda bir¢ok
endiistriyel uygulamada 6nemli rol oynamistir. Adolph Machlet ve es zamanli olarak
Adoph Fry, karbiirleme isleminde yiiksek sicaklik ve siirelerde yapiya su verilip
sertlesmesi esnasinda yapida distorsiyon problemlerinin olustugunu gozlemleyerek
bu sorunu agsmak icin azotun demirde yiiksek oranda ¢ozlinmesi 6zelligini
kullanmay1 6n gormiistiir. Celigi yiiksek sicaklik ve ani soguma etkilerinden uzak
tutarak, azotun diflizyonu ile yiizeyde sertlik ve korozyon direncinde artis
saglanmistir. Amonyagin islem sirasinda ¢oziinmesi ile olusan azot sayesinde
gerceklesen bu islemde azot oraninin kontrolii igin seyreltici olarak hidrojen gazi
kullanilmistir [21]. Endiistriyel alandaki ilk uygulamalari amonyak atmosferinde
nitriirlenen ¢elik vites parcalaridir [16]. Nitriirleme, genellikle hava araci, rulman,

otomotiv parcalari, tekstil makineleri ve tiirbin jenerator sistemlerinde kullanilir.

Hala arastirnlmaya acik yonleri olmasi ile birlikte, nitriirleme islemi yiizey
sertlesmesi teknikleri arasinda en basit olamidir. Yiizey sertlestirme yontemleri,
yiizeyden baglayabilecek bir hasar1 dnleyebilmek ya da geciktirmek i¢in uygulanir.
Boylelikle yiizeyde elde edilen bir bolge ya da tabaka ile parcanin sertlik, asinma,
yorulma ve korozyon dayanimi gibi ozellikleri iyilesir ve ana yapida herhangi bir
degisim olugmadig icin parcanin sahip oldugu siineklik de korunmus olur. Bu
ozellikleri ile yiiksek tork, asinma, korozyon ve yiizey sertligi gerektiren

uygulamalar i¢in kullanilir.

Nitriirleme islemini diger yiizey yontemlerine gére avantajli kilan 6zellikler temel
olarak su sekilde siralanabilir: diisiik islem sicaklifi, proses parametrelerinin
kontrolii, diisiik karbonlu celiklerde korozyon direncinin arttirmasi, ana yapinin
ozelliklerini biiyiik oranda degistirmemesi ve distorsiyonu diisiirmek i¢in su verme
islemine ihtiyag duymamasidir. Nitriirleme islemi diger yiizey islemlerine kiyasla
diisiik sicaklikta gerceklesmektedir. Ornegin karbiirleme sicakligi 970°C civarinda ve
karbonitriirleme sicakligi 870°C civarinda iken nitriirleme islemi sicakligi en fazla

yaklasik 500°C civarindadir. Ozellikle 6n islem gérmiis celiklerde, zaman ve
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sicakliga bagli malzemenin gobek sertligi azalicagr igin nitriirleme sicaklig
malzemenin temperleme sicakligi veya iizerinde segilmelidir. Sekil 3.1°de de
gorildiigli gibi karbiirleme yonteminde tabaka kalinlig1 diger proseslere oranla daha
kalindir. Fakat bu tabaka kalinligina ulagabilmek i¢in islem sicakliginda uzun siireler

beklenmesi gerekmektedir. Bu da yapida gobek yapisinda tane biiyliimesine neden

olmaktadir.
Termokimyasal Difiizyon Teknikleri
! 0 1 1
Karburize Karbonitriit  Ferritik Nitrokarburize Boronize Nitriir
Gaz Tuz fyon Gaz |Tuz Iyon Gaz Tuz Iyon Macun Gaz Gaz Tuz Iyon
. Borun celik | Azotun gelik
Karbonun Karbon ve Karbon, silfiir, viizeyine yiizeyine
c;eli_k yiizeyine azotun (_;eli.k oksijen, azotun difiizyonu difizyonu
difiizyonu yiizeyime (birlikte/ayr) Islem Sicakligs Islem Sicakligs
Islem ~ difizyonu gelik viizeyine {760-1095°C) (325-330°C)
Sicakligy Islem Sicakligs difiizyonu Kalinlik: ince Kalinlik: ince
(870-1065°C) (845-900°C) Islem Sicakligy
Kalinlik: orta Kalinlik: ince (565-705°C)
Kalinlik: ince

Sekil 3.1 : Termokimyasal difiizyon teknikleri [21].

Nitriirleme yonteminde malzemeye su verme isleminin uygulanip malzemenin hizli
sogumasina ihtiya¢ duyulmamaktadir. Proses ortami amonyak atmosferi altinda
uygun sicakliga (yaklasik 200°C) serbest sogur ve sonrasinda kuru ve temiz nitrojen
ile gazdan arindirilir. Karbiirleme ve karbonitriirleme yontemlerinde gelik, uygun
Ostenitlesme sicakliginda olmalidir ve islem sonrasinda Gstenitik fazdan martenzitik

faza doniisiimiin saglanabilmesi i¢in su verme iglemi gerekmektedir.

Distorsiyon 1s1l islem proseslerinde sik karsilagilan bir sorundur. Yapida sekil ve
boyut distorsuyonu olarak kendini gosterebilmektedir. Sekil distorsiyonu, egilme
burulma gibi geometrik formun degismesi ve boyut distorsiyonu ise biiylime ya da
kiiciilmeye bagli olarak malzemenin hacminin de§ismesi seklindedir. Yapida son 151l
islem Oncesindeki prosesler sebebiyle olusmus i¢ gerilmeler sebebiyle distorsiyon
problemi tam olarak ortadan kaldirilamasa da minimuma indirilebilir. Nitriirleme
yonteminde uygulanan diisiik sicaklik ve sonrasinda su verme islemine gerek
kalmamasi ile, karbiirleme islemi gibi yiiksek sicakliktaki uzun tutma siireleri

sebebiyle goriilen distorsiyon nitriirleme yonteminde minimum seviyededir.
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Nitriirleme islemi genellikle azota karsi afinitesi yiiksek ve kararli nitriir yapisi
olusturabilicek 6zel alasimli ¢eliklere uygulanir. Adolph Fry, nitriirleme yonteminin
gelisiminde nitriirleme sonras1 yiiksek sertlik degerlerine ulasan Nitralloy
alagimlarim1 gelistirmistir. Nitralloy alasimlar1 azota afinitesi yiiksek olan krom,
molibden, vanadyum, tungsten ve aliiminyum elementlerini iceren 6zel alagimli
celiklerdir. Icerdikleri bu alasim elementlerinin oranina bagl olarak sertlik degerleri

degismektedir.

Nitriirleme yonteminde; azot malzeme ylizeyine diflize olur ve diflizyonun
gerceklestigi  bolge boyunca malzemenin ylizey mekanik o6zellikleri degisir.
Nitriirleme isleminde malzemenin gobek ozelliklerini degismemesi, malzemenin
mekanik Ozelliklerinin korunmasi ve yiizey Ozelliklerini desteklenmesi agisindan
Oonem tasimaktadir. Aksi takdirde ylizeyde gelisim saglanirken malzemenin ana
mekanik oOzelliklerinden kayip saglanacagi igin yapilan yiizey islemi Onemini

yitirmektedir [21].

3.1 Nitriirleme Yontemleri

Nitriirleme yontemlerindeki ortak prensip, ortamdan saglanan atomik azot malzeme
yiizeyine difiize olur ve ylizeyden iceri dogru artan azot konsantrasyon degisimi ile
difiizyonun gergeklestigi bolgenin dayanimi artar, malzemenin yiizey 6zelliklerinde
degisim saglanir.

Atomik azotun malzeme ylizeyine diflizyonu i¢in; uygun yiizey azot konsantrasyonu,
aktivasyon enerjisi, azotun elde edilecegi ortam ve uygun islem sicakligi
gerekmektedir.

Nitriirleme islemi sonrasinda yapi yiizeyinde, belirli tabakalar meydana gelir. Bunlar
beyaz tabaka olarak adlandirilan bileske tabaka ve bu tabakanin altinda azotun krom,
vanadyum, molibden, tungsten ve aliiminyum gibi nitriir yapict elementlerle
reaksiyonu ile olusan kararli nitriirlerin oldugu difiizyon bolgesidir [22].

Atomik azotun elde edilecegi ortama bagl olarak nitriirleme islemi, gaz, sivi ya da
plazma olarak ayrilabilir. Uygulanan nitriirleme islemlerinde islem sicaklik, yiizey
hazirligi, malzeme kompozisyonu ve islem siiresi parametreleri istenen yiizey

0zelligi degerlerine bagl olarak ayarlanmaktadir.
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3.2 Gaz Nitriirleme

Gaz nitriirleme yontemi, yaklasik 350°C-570°C sicaklik araliginda azotlu bir gaz
ortaminda gerceklesen ve sicaklik ile birlikte bu gazin malzeme yiizeyinde
parcalanarak atomik azota donilismesiyle malzeme yiizeyine difiize olmasi1 prensibine
dayanan nitriirleme yontemidir [23]. Sekil 3.2°de prosesin asamalari siireye bagli

olarak belirtilmistir.
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Sekil 3.2 : Gaz nitriirleme islem prosediiriiniin sematik olarak sunumu [24].

Sistemin azot kaynagi amonyak gazidir. Dogrudan azotun kullanilmamasinin nedeni,
proses sicakliginda molekiil halindeki azotun serbest atomlara ayrigmasinin zor
olmasidir. Isinan parga yiizeyi katalizor gérevi goriir ve amonyagin parca yiizeyiyle
temasi ile birlikte amonyak ayrigir. Amonyak, nitriirleme sicakliginda termodinamik

kararsiz yapidadir ve Denklem 3.1’de belirtildigi gibi azot ve hidrojene ayrisir:

2NH3 < 2N + 3H> (3.1)

Islem sicakligma gelindiginde parga yiizeyinde genelde Denklem 3.2, 3.3 ve 3.4’teki

gibi g tipik reaksiyon gozlemlenir:

NH3 — 3H+N (3.2)

2N — N2 (3.3)
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2H — Ho» (3.4)

Denklem 3.2’de belirtilen atomik azot ve hidrojen bilesenleri kararsiz yapidadirlar ve
denklem 3.3 ve 3.4’te goriildiigii gibi benzer atomlariyla molekiil formuna gegerler.
Diflizyon, azotun parga ylizeyine c¢arpip ayrisma ile atomik boyutta malzemeye
girmesi ile gerceklesir. Yapis1 geregi yavas gergeklesen bu proses, islem sicakliginin
artmasi ile hizlanir. Bu dogrultuda, par¢anin mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde
etkilemeyecek, ekonomik verimliligi diistirmeyecek ve difiizyon hizini1 saglayacak
optimum proses sicakligi belirlenir. Sekil 3.3’te amonyagmn ayrisma yiizdesinin

sicakliga bagl grafigi belirtilmistir.

Amonyvagm Termal Aynsmasi
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Sekil 3.3 : Amonyagin termal ayrismasi [25].

Azot atomu 0.142 nm capa sahiptir ve Sekil 3.4’te goriildiigii gibi nitriirleme
isleminde yiizeye diflizyonu sirasinda parcada arayer bosluklarma yerlesir. Azot
atomlariin 1s1 etkisiyle kafes yapi igerisindeki bu hareketi arayer difiizyonu olarak
adlandirilmaktadir. Diflizyon sonucu yapinin sadece ylizey kisminda hacim artisi
meydana gelir. Gobek yapinin fazi ve hacmi korunmaktadir. Yiizeydeki bu biiylimeyi
etkileyen faktorler; parcanin kimyasal icerigi, islem sicakligi, siiresi ve buna baglh

olarak gerceklesen gaz ayrisma miktaridir.
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Sekil 3.4 : Nitriirleme sirasindaki arayer difiizyonunun sematik olarak gosterimi [21].

Gaz nitriirleme islemi sicakliginda amonyak gazinin kararliligi diistiktiir, bu nedenle
amonyagin %98’1 ayrisir. Geri kalan amonyak tane sinirlarinda Denklem 3.5°te

belirtilen reaksiyonla birlikte azot difiizyonunu etkiler:

NHs > N(a)+ 3/, Ha (3:5)

Kiitle aktariminin itici giicii olan azot afinitesi Denklem 3.6 ile hesaplanmaktadir:

an = Ky P, (3.6)

P H

Bu denklemde Ky azotun denge sabiti, pnhs ile pr®’? ise amonyak ve hidrojenin kismi
basinglaridir. Azot atomunun transferi nispeten diisiik oldugu i¢in, proses hizini
amonyaktan ayrisan hidrojen belirlemektedir.

Nitriirleme etkisi, denklem 3.7°de gosterildigi gibi nitriirleme potansiyeli ile

kolaylikla belirlenmektedir:

er[ (3.7)

P H

.‘||'|'
IV, —
r

Nitriirleme potansiyeli genellikle amonyak atmosferinin nitriirleme etkisini
tanimlamakta kullanilir. Bunun kontrolii islemde, olusucak yapiin ve difiizyon
tabakas1 kalinliginin tahminine olanak saglar. Yiiksek Np degeri yliksek azot yilizey
konsantrasyonu yaratir. Diisiik potansiyel degerleri, nitriirleme isleminin beyaz

tabaka olusturmadan gergeklesmesini saglar.
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Sekil 3.5°te goriildiigii gibi, gaz nitriirlemesi sonucu yapida 4 farkli tabaka
goriilmektedir. Bunlar beyaz tabaka (bilesik tabaka), difiizyon bolgesi, difiizyon
bolgesinden gobek bolgesine gecis ve malzemeniin kendi yapisini olusturan gobek
bolgesidir. Nitriirleme, parga yiizeyinde c¢ekirdeklenerek biiylime ile baglar.
Cekirdeklenmis biiylime alanlar1 bilesik tabaka ya da beyaz tabaka olarak
bilinmektedir. Metalografik olarak hazirlanip daglandiktan sonra yapinin beyaz
goriinmesi sebebiyle beyaz tabaka adini1 almistir. Bu yap1 epsilon ve gamma prime
fazlarindan olustugu icin ayn1 zamanda bilesik tabaka da denmektedir. Bu tabakanin
yiiksek sertlik degerine sahip olmast ile birlikte olduk¢a gevrek bir yapiya sahip
olmas1 sebebiyle kullanim sirasinda problemler yaratabilir ve bu yiizden genellikle
olusumundan kag¢inilir [26,27]. Bilesik bolgenin kalinligt; islemin sicaklik, zaman ve
gaz kompozisyonuna bagli olarak degismektedir. Beyaz tabaka kalinligi, Floe prosesi
ya da plazma nitriirleme yontemi ile 6nlenebilir. Beyaz tabakanin altinda difiizyon
bolgesi bulunmaktadir. Bu bolgede azot ile azota afinitesi yiiksek olan molibden,
krom, tungsten, vanadyum ve aliiminyum elementlerinin olusturdugu kararli nitriirler
bulunur.

 Bilesik biflge,
cift faz

/ ;l_ NMitriirleri igeren

difiizyon bilgesi

{ » Diflizyondan ana
metale gecis

hilgesi

Ana metal

Sekil 3.5 : Nitriirleme tabakas1 yapis1 [26].

Gaz nitriirleme yontemi ile yiizey sertligi ve asinma degerlerinde artis elde edilir.
Proses sonrast su verme islemine gerek duyulmamasi, hacim degisikligi
olusturmamasi, diger ylizey islemlerine gére minimum distorsiyon ve maksimum

boyutsal kontrolii saglar [23].

3.3 Akiskan Yatakh Firin Sistemi ile Nitriirleme

Akiskan yatak sistemi, 1970 yillarinin basinda, petrol krizi ile birlikte metalleri

isitmanin alternatif yollar1 olarak gelistirilmistir. Akiskan yatakli firin sistemi ile
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nitriirleme, gaz nitriirleme ydntemlerindendir. Nitriirleme teknigi agisindan gaz
nitriirlemeye benzese de 1s1 transferi bakimindan sivi nitriirlemedeki tuz
banyolarindaki yonteme benzemektedir. Akiskan yatakta 1s1 transferi; sisteme
eklenen aliiminyum oksit gibi ince partikiillerin 1s1 ve gaz ortami ile birlikte
kaynamasiyla sivi gibi davranmalari ile saglanir [21,28]. Sekil 3.6’da akiskan yatak

sistemine ait temel boliimler gosterilmistir.

Reaksiyon gaziar

r

l 1 ALO,

Isitma
sistemi

ﬁ Numune
3

Calisma
bolgesi

I
[ — v

Akigkan gaz

Sekil 3.6 : Akiskan yatakli firin sisteminin sematik gosterimi [29].

Sekil 3.7°de gorildiigii gibi akislanmanin sathalar1 bulunmaktadir. Sistemin 1sinmast
ve etkili basing ve hacime sahip gazin sisteme gonderilmesi ile birlikte partikiiller
hareketlenmeye, akislanmaya baslarlar. Bir siire sonra sivinin kaynamasi gibi 6zellik
gostererek kiimelenerek kaynayan bir akisma sergilerler. Sonrasinda tiirblilansin
etkisiyle kiimeler arasinda kopmalar baglar ve son olarak seyreltik akisma trendine
gecerek homojen bir sekilde firmin igerisinde akislanma hareketlerini

gerceklestirirler [21,28].

Sistemlerde genellikle aliiminyum oksit partikiillerinin kullanilmasinin sebebi,
aliminyum oksitin 1s1 transferinin yiiksek olmasidir. Is1 transferinde yatak
malzemesi, partikiil boyutu, akisi saglayan gazin hacmi ve hizi 6nemli rol

oynamaktadir [21].
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Sekil 3.7 : Akiskan yatakli firinda akislanma asamalar1 [21].

Akigkan yatakli sistemin, diger sistemlere gore tercih edilmesini saglayan 6nemli
avantajlar1 vardir. Firin icerisinde gazlar ve partikiiller sayesinde iyi bir akiglanma
elde edildigi icin proseste yiiksek 1s1 ve kiitle transfer hizlari elde edilebilmektedir.
Ayni1 zamanda akiglanma ile saglanan firin igerisindeki {iniform 1s1 transferi
sayesinde parg¢a yiizeyinde elde edilen islem tabakas: homojen kalinliktadir. Istenen

ozelliklere bagl olarak bu akislanmanin siiresi ve hizi1 ayarlanabilir.

Firim  atmosferinin  degistirilmesi, islem baglama ve bitisi hizli sekilde
gergeklestirilebilir. Diisiik sicakliklarda gerceklesen ve sonrasinda su verme islemine

gerektirmeyen prosesi sayesinde distorsiyon sorununu minimuma indirir.

Islemin saglik ve ¢evre agisindan herhangi bir toksik atig1 bulunmamaktadir.
Sistemin kurulum ve bakim maliyetleri daha ucuz, kullanim1 kolaydir. Dikey sistem
olmasi sayesinde fabrika ve isletmeler i¢in daha az yer kaplamaktadir [21, 26, 30,
31].

3.4 Siv1 Nitriirleme

Sivi nitriirleme yontemi, 510°C-585°C sicaklik araliginda sivi tuz banyolarinda
gerceklestirilen nitriirleme yontemi olup 1930 yilinda gaz nitriirlemeye alternatif
olarak ¢ikmustir. Sivi nitrlirleme yonteminde, yiizeye azot difiizyonunu saglayacak
azot igerikli tuzlar kullanilmaktadir. Bunlar siyaniir ve siyanat i¢eren sodyum siyaniir
(NaCN), sodyum siyanat (NaCNO), potasyum siyaniir (KCN) gibi ergimis tuzlardir.

Sekil 3.8’de tuz banyosu ¢esitlerine ait iki 6rnek bulunmaktadir.
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Gaz ya da yag ateslemeli Rezistans i1sitmali

Sekil 3.8 : Siv1 nitriirlemede kullanilan harici 1sitmali tuz banyosu [21].

Sivi nitriirleme teknigi, gaz nitriirleme teknigiyle benzerdir. Sistem dahili veya harici
wsitict ile sitilir. Yontem, sistemdeki tuzun eriyerek ortaya ¢ikan atomik azotun
yiizeye difiize olmasina dayanir. S1v1 nitriirleme tekniginde nitriirleme islemi sonrasi
elde edilen tabaka daha uniform ozelliktedir [21]. Sivi nitriirlemenin gaz
nitriirlemeye avantaj1 parcalarin boyutsal kararlililiginin korunmasi ve diger ytiksek
sicaklik difiizyon islemlerine kiyasla malzeme yiizeyine daha fazla azot difiizyonu
saglanabilmesidir. Proses maliyeti diisiik ve verimliligi yiiksek bir nitriirleme
yontemidir. Sivi nitriirleme prosesi ile malzeme yiizeylerinin asinma ve yorulma
dayanimlar arttirilir. Celiklerin biiylik bir kismi i¢in korozyon direncinde de artis
saglamaktadir. Sivi nitriirlemenin dezavantaji ise derin nitriirlenmis tabaka kalinlig
icin uygun degildir [26]. Tabakanin derinligi ve kalitesi tuz banyosunun kimyasal

komposizyonuna gore degisir.

3.5 Plazma Nitriirleme

Plazma veya iyon nitriirleme yontemi, azot, hidrojen ve tercihe bagli olarak karbon
igerikli gazlarin kullanildignt modern bir termokimyasal islemdir. Islem vakum
ortaminda,400-560°C sicaklik aralifinda ve yliksek voltaj altinda gerceklestirilir ve
bu sayede olusturulan plazma ortami sayesinde ylizeye difiize olucak azot iyonlarinin
hiz1 arttirilir. Elde edilen iyon bombardimani pargayi 1sitir, yiizeyi temizler ve ortama

aktif azort saglar [21].

Plazma nitriirlemede parga katot, vakum firin1 odasi ise anot olarak davranir. Sistem
akimi par¢a ve oda duvar arasinda akar ve par¢ca odadan izole bir sekilde bulunur.
Par¢a cevresinde olusturulan plazma 1sis1 sayesinde parga nitriirleme sicakligina

cikarilir. Plazma nitriitleme i¢in kullanilan sicaklik genellikle 340°C-600°C
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sicakliklart arasindadir [26]. Uygulanan basing 1-10 mbar ve dogru akim (DC) 400 -
1000V civarindadir. Kullanilan dogru akim sayesinde plazma ortaminin siirekliligi
saglanir. Gaz nitriirleme ile plazma nitriirleme ydntemlerini birbirinden ayiran
Ozellik, atomik azot oOlusturmak i¢in kullanilan bu mekanizmadir. Sekil 3.9’da
plazma nitriirleme mekanizmas: gosterilmektedir. Gaz atmosferi olarak genelde

farkli oranlarda N2-Hz, N2-Ar gibi gaz karisimlar: veya amonyak kullanilabilir.
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Sekil 3.9 : Celikler i¢in plazma nitriirleme mekanizmasi [21].

Plazma nitriirleme prosesi temel olarak dort kademeye ayrilabilir. Oncelikle firin
haznesi vakum altina alinarak ortamdaki yabanci maddeler ve hava uzaklastirilir.
Ardindan firin nitriirleme i¢in istenen sicakliga getirilir. Bu 1sinma hizlanan iyonlarin
carpigsmasi ile elde edilmesinin yan sira bazi uygulamalarda 6zel katot kaplamalar ya
da direncli 1siticilar ile de gerceklestirilebilir. Nitriirlenecek parcalar uygun
sicakligina ulastiktan sonra sisteme azot gazi karisimi verilir. Voltaj etkisi altinda
ayrisan azot gazi iyonize olur ve pargaya hizlanarak carpar. Bu carpisma sayesinde
parca nitriirleme sicaklifina getirilir ve azot gazi karisimlart malzeme yilizeyinde

notral azot atomlarma dontisiir [21,32]:
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e- N2=N++N+2e-

Nitriirleme islemi sonrasi pargalar inert atmosfer altinda sogutulur. Plazma
nitriirleme prosesinde hidrojen gazi kullanildiginda, ortama oncelikle sadece hidrojen
gaz1 verilir. Verilen enerji ile birlikte akim bosalmas1 gergeklesir ve parca yiizeyi
hidrojen bombardimanina tutulur. Bu sayede parca ylizeyinde bulunan yag ve oksit
tabaka gibi istenmeyen etkiler yiizeyden uzaklastirilir. Boylelikle azotun yiizeye
difiizyonu kolaylasir [21,26]. Gaz karigimi olarak Nz-H: kullanildiginda sicaklik
artis1  swrasinda ortama sadece H, gazi verildiginde azot (N2) difiizyonu
gerceklesmeyecegi i¢in istenilen sicaklikta nitriirleme gergeklestirilir.

Plazma nitriirleme yontemindeki gaz kompozisyonu, akim yogunlugu, islem haznesi
basinc1 ve gii¢ parametreleri olusucak nitriirlii yiizeyi etkiler. Plazma nitriirleme
yontemi ile diger nitriirleme yontemlerinde elde edilen sertlik ve asmmma direnci
artigina ek olarak yorulma direncinde de 6nemli oranda artis saglananilmektedir [21].
Plazma nitriirleme ile diger nitriirleme yontemlerine gore daha diisiik sicakliklarda
nitriirlemeler gerceklestirilebilir. Bu diisiik sicakliklar sayesinde yiizey sertligi daha
yiiksek degerlerde elde edilebilir [33]. Plazma nitriirlemenin diger avantajlar ise
yangin riski tasimamasi, operatore minimum baglilik, diisiik proses gazi tiiketimi ve

tekrarlanabilir sonuglar saglamasidir.

3.6 Nitriirlenmis Nikel Siiper Alasimlarina Ait Literatiir Calismalar

Leroy ve digerleri 2001 yilinda gerceklestirdikleri ¢alismada, Inconel 690 siiper
alasimimi disiik sicaklikta nitriirleyerek korozyon direncini diisiirmeden tribolojik
ozellikleri iyilestirmeyi hedeflemislerdir. Nitriirleme islemi Oncesi, lizerlerindeki
oksit tabakay1 gidermek i¢in numunelere in-situ temizleme prosesi uygulanmistir.
Nitriirleme islemi 200 Pa basing altinda %95 N2 - %5 H> ve ya tam tersi oranda gaz
karisimi ile 300°C-400°C sicaklik araliklarinda 15 dakika ila 6 saat siire araliklarinda
gergeklestirilmistir.

Yapilan ¢aligma sonucunda plasma reaktifligine bagl olarak yiizeyde iki veya ii¢
katman olustugu gozlemlenmistir. Olusan tabakalardaki azot oranlari ilk tabakada
%17-20 (yn1), ikinci tabakada %10-17 (yn2) Ve difiizyon tabakasinda (yns) %10’dan
daha olarak tespit edilmistir. Kinetik analizi sonucu gorilmistiir ki, ynz’e karsilik
gelen diflizyon tabakasi, azot atomlarinin difiizyon hacmi ile kontrol edilmektedir ve

bunda, kullanilan reaktif gaz karisiminin da etkisi bulunmaktadir. Yapinin olugmasi
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icin gerekli aktivasyon enerjisi 1.1 eV olarak bulunmustur. yn’de goriilen (200) ve
(111) kirmim g¢izgilerinden hesaplanan latis parametlerindeki kaymayr yni’de
Nitriirlenmis bolgede yn1  tabakasinda goriilen kayma ¢izgilerinin sebebinin

dislokasyon ve istifleme hatalar1 oldugu diistiniilmiistiir [34].

Dahm ve digerlerinin 2007 yilinda yaptiklar1 g¢aligmada plazma nitrirleme
yonteminin, Inconel 601 siliper alagiminin asinma ve korozyon direncine etkisi
incelenmistir. Plazma nitriirleme islemi, 350°C, 400°C, 450°C ve 525°C

sicakliklarda Ssaat olarak gerceklestirilmistir.

Nitriirleme islemi sonrasi yapilan analizlerle, 350°C ve 400°C sicakliklarda
nitriirlenmis numunelerde doymus, ylizey merkeli yapidaki gamma fazi
gozlemlenmistir. 450°C ve 525°C nitriirlenmis numunelerde ise olusan nitriir
tabakasinda CrN fazina rastlanmigtir. Nanoindentasyon yontemi ile 50 mN yiik
altinda normal sertlik degeri 2.94 + 0.16 GPa olarak o6l¢iilen Inconel 601 siiper
alagiminin, nitriirleme islemi ile sertlik degerinde artis gozlemlenmistir. Sertlik
degerleri 350°C’den 525°C’ye kadar artan sicaklik ile birlikte artmistir (350°C’de
6.83 + 1.43 GPa, 450°C’de 15.05 + 0.53 GPa). Ancak 525°C’de sertlik degerinde
diisiis gozlenmistir (9.40 + 0.69 GPa). Nitriirlenen tiim numunelerin korozyon
direncinde artis goriilmiistiir. Korozyon ortami olarak agirlikca %3.56 NaCl ¢ozeltisi
kullanilmistir.  Nitriirleme ile CrN tabakasi olusmus numunelerin korozyon
direncinde, CrN tabakasina bagli olarak Ostenitik paslanmaz geliklerdeki gibi ciddi
bir diisiis gozlemlenmemistir. 4.9 N yiik altinda gerceklestirilen pin-on-plate aginma
testi sonucu tiim nitriirlenmis numunelerde asinma direnci ve siirtinme katsayisinda
artts gorilmistiir. 525°C’de nitriirlenmis numune, en disiik sertlik artisini
gostermesine ragmen asinma direnci ve siirtinme katsayisinda en ¢ok artis gosteren

numune olmustur [35].

Chollet ve digerleri 2013 yilinda Ni-Cr siiper alasgimlarindan olan Inconel 600’iin
plasma nitriirleme sonucundaki mikroyapisint  ve nitriirleme  kinetigini
incelemislerdir. Inconel 600 numuneleri 6ncelikle 1000°C sicaklikta 6 saat siire ile
¢Ozelti tavlamasi (solution annealing) uygulanmistir. Tavlanan numuneler ardindan
450°C, 500°C, 550°C ve 600°C’de 1-24 saat aralikta plasma nitriirleme islemine tabi
tutulmustur. Nitriirleme isleminde 4:1 oraninda N>—H: gaz karigimi kullanilmuastir.
Nitriirlenen numuneler mikroyapisal analiz icin kesit incelemesi Oncesi Watt

banyosunda kdse korumasi adina nickel kaplanmstir.
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Plazma nitriirleme sonucu yapilan TEM analizi ile sicaklik ve siire ile birlikte
nitriirlenmis tabaka kalinhigmnin arttigi gorilmistiir. Azotun diflizyonu igin
aktivasyon enerjisi 0.65 eV olarak elde edilmistir. Elde edilen en genis nitriirlenmis
tabaka kalinligi yaklasitk 14 um olarak 600°C -24 saat nitriirlenmis numunede
gbzlemlenmistir. Nitriirleme sonrasi elde edilen bu tabakada 2 katman i¢ermektedir.
Diger tabaka, yaklasik 7-10 nm ile yiizey merkezli yapida olan CrN tabakasindan
olusmaktadir. 600°C- 24 saatte nitriirlenmis numuneye ait sertlik degeri 200 VHN
degerinden 1260 VHN degerine yiikselmistir [36].

Oliviera ve digerleri 2017 yilinda yaptiklar1 ¢alismada, 600°C sicakligin lizerinde
mekanik Ozelliklerini yitirmeye baslayan Inconel 625 siiper alagimini plasma
nitriirleme yontemi ile yilizey Ozelliklerini gelistirerek kullanim sicakligi limitini
yiikseltmeyi amaglamiglardir. Bu dogrultuda numunelere optik mikroskop ve XRD
ile yapr analizi ve 600°C-1000°C sicaklik araliginda 0.0002-0.002 s* hizlarinda

cekme testi gerceklestirmislerdir.

Inconel 625 bar numuneleri, 520°C sicaklikta 12 siire ile plasma nitriirleme islemine
tabi tutulmustur. Numunelerde olusan nitriirlenmis tabaka kalinlig1 yapisal analiz ile
yaklagik 4 pm olarak Sl¢iilmiistiir. Yapilan XRD analizi sonucu elde edilen tabakada
gamma fazimnin yami sira CrN fazi da tespit edilmistir. 600°C ve 700°C’de
gerceklestirilen ¢ekme testleri sonucu elde edilen gerilim-birim sekil degistirme
grafiklerinde gerinim sertlesmesi etkisi goriilmiistiir.Bununla birlikte nitriirlenmis ve
islemsiz numune arasinda akma dayanimi ve uzanim agisindan belirgin bir farklilik

gozlenmemistir [37].
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Bu caligmada, gii¢ jeneratorleri ve ugak-gaz tiirbin kanatlar1 ve dizel tiirbosarj gibi
yiiksek sicaklik ve mekanik dayanim gerektiren alanlarda kullanilan bir nikel esash
stiper alasim olan Inconel 713 LC siiper alasim1 kullanilmuistir. Inconel 713 LC siiper
alagimina ait numuneler SERPA Hassas Dokiim Sanayi ve Ticaret Ltd.Sti. tarafindan
saglanmistir. Cizelge 4.1°de Inconel 713 LC siiper alasimina ait agirlik¢a kimyasal
kompozisyon degerleri verilmistir. Calismada akiskan yatakli firin sistemi ile Inconel
713 LC siiper alasimi nitriirlenmis ve nitriirlemenin ylizey mekanik o6zellikleri

acisindan etkisi incelenmistir.

Cizelge 4.1 : Ticari olarak temin edilen 713 LC siiper alasiminin % agirlik¢a
kimyasal kompozisyonu.

Element % Agirhik
Ni 78.47
Cr 10.37
Al 3.85
Nb 3.46
Mo 2.45
Ti 0.53
Fe 0.3
Co 0.14
C 0.12
Si 0.12
Mn 0.06
w 0.06
Cu 0.021
B 0.005
P 0.006
Sn 0.006

4.1 Numunelerin Hazirlanmasi

Numuneler, hassas dokiim teknigi ile liretilmis tlirbin pargalarindan bloklar halinde
alinmigtir. Kalinliklar1 3 mm olacak sekilde kestirilmis ve numuneler akiskan yatakli
firin igerisine tel yardimiyla asilarak nitriirlenecekleri i¢in her bir numuneye 3mm

capinda delik agilmustir.
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Kesim ve delme islemleri sonrasi numunelerin yiizeyleri metalografik olarak
hazirlanmistir. Bu asamada numuneler 300, 800, 1000, 1200 ve 2500 gritlik SiC
zimpara kagitlar1 ile bir onceki zimparalama izleri giderilecek sekilde her bir
asamada 90° cevrilerek zimparalanmistir. Zimparalama islemi sonrasi ylizeyler 0.05
mikron Aliimina tozlu parlatma soliisyonu ile parlatilmigtir. Yiizeyleri hazirlanan
numuneler ultrasonic banyoda %350 oraninda oksit kirici ve saf su ¢ozeltisi ile

temizlenerek nitriirleme prosesine hazir hale getirilmislerdir.

4.2 Nitriirleme Islemi

Metalografik yontemlerle yiizeyleri hazirlanmis ve temizlenmis numuneler, akiskan
yatakli firinda 400°C’de 6 saat, 400°°de 7,5 saat ve 375°C’de 7,5 saat olarak

nitriirleme islemine tabi tutulmustiir.

Oncelikli olarak, akiskan yatakl firm sistemi istenilen nitriirleme sicakligina ulasana
kadar sisteme sadece hava gonderilmistir. Firin istenilen sicakliga ulastiktan sonra
hava kesilerek, sistemdeki havayi uzaklagtirmasi i¢in azot gazi gonderilmistir. Firin
icerisinde akismayr saglamasi icin 1s1 transfer kapasitesi yiiksek olan Al2O3
partikiilleri kullanilmigtir. Sisteme gonderilen gaz ve 1sinin etkisi ile Al2O3
partikiilleri akismaya baslamistir. Firin igerisine numuneler yerlestirildikten sonra
sisteme %60 amonyak ve %40 azot gaz1 karisimi verilmistir. Boylelikle numunelerin
nitriirleme islemi, sisteme gonderilen azot gazi karigiminin numune yilizeyiyle
etkilesimiyle atomik azota ayrismasi ve azotun yiizeye difiizyonu ile baglamistir.
Nitriirleme islemi istenilen siirenin sonuna geldiginde amonyak gazi gonderimi
kesilip numuneler azot gaz1 ortaminda ¢ikarilarak havada sogutulmustur. Nitriirleme
islem siiresince sistemdeki fazla ve atik gazlar, atesleyici sistem ile yakilarak

sistemden uzaklastirilmistir.

4.3 Yapisal Karakterizasyon

4.3.1 Mikroyapi analizi

Akiskan yatakli firin sisteminde nitriirlenmis numunelerin mikroyapisal degisimlerini
incelemek amaciyla nitriirlenmis numunelerin ve nitriirleme sonucu olusan degisimi
gozlemek adina karsilastirma amaciyla nitriirlenmemis bir numunenin kesitleri alinip

sicak bakalit ile bakalite alinmistir. Bakalite alinan numunelerin yiizeyleri, nitriirleme
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prosesi icin uygulanan zimpara ve parlatma kosullariyla ile metalografik olarak
hazirlandiktan sonra daglama islemi uygulanmistir. Daglama soliisyonu 14 ml HCI, 4
damla H202, 26 ml etil alkol ve 0.4 g CuCl ¢o6zeltisinden olusmaktadir. Bakalite
alinmis numunelerin bu soliisyon ile 10 saniye bekletilerek daglanmis ve ardindan su

ile yikanip kurutulmustiir.

Hazirlanan numunelerin mikroyap1 analizi optik mikroskop ve HITACHI TM 1000
model taramali elektron mikroskobunda (SEM) geri sagmimli elektron (back

scattering) ile gerceklestirilmistir.

4.3.2 X- sinlar1 Difraksiyon (XRD) Analizi

Farkli sicaklik ve siirelerle nitriirlenmis Inconel 713 LC numunelerindeki fazlarin
tespiti icin CuKa radyasyonu (A=1.54 nm dalga boyunda) altinda, 1°/dak tarama hizi
ve 0.02° tarama boyutunda 260 = 35°-55° tarama aralifinda ve islemsiz Inconel 713
LC i¢in 26 = 30°-100° tarama araliginda Philips PW 3710 XRD cihazi ile X-1ginlari

difraksiyon analizi gerceklestirilmistir.

4.4 Mikro Sertlik Ol¢iimii

Nitriirlenmis ve kiyaslama icin ayrilan nitriirlenmemis numunelerin yilizey sertlik
degerleri, 10 saniye siire ile uygulanan 250, 500 ve 1000mN yiikler altinda Shimadzu
HMV-2 mikro sertlik cihazi ile 6l¢lilmiistiir. Sertlik degerleri, her bir numune i¢in en

az 5 noktadan alinan 6l¢limiin ortalama degeri ile bulunmustur.

4.5 Yiiksek Sicakhk Asinma Analizi

Nitriirlenmis ve kiyaslama i¢in ayrilan nitriirlenmemis Inconel 713 LC siiper alagimi1
numunelerine, Inconel 713 LC siiper alasiminin uygulama alanlarinda maruz kaldigi
yiiksek sicaklik kosullar1 ve mekanik etkeiler dikkate alinarak, yliksek sicaklikta
asinma analizi uygulanmistir. Analiz, CSM High Temperatiire Tribometer marka
yiiksek sicaklik aginma cihazi ile 600°C ve 700°C sicakliklarda gergeklestirilmistir.
Uygulanan yiik 3N, lineer hiz 5 cm/s,asinma izi yarigapt 3500 pum ve asinma

mesafesi 400 metredir. Asindir1 olarak aliimiinyum bilya kullanilmustir.
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4.6 Yiizey Profilometre Analizi

600°C ve 700°C sicakliklarda gerceklestirilen yiliksek sicaklik asinma analizi
uygulanmis numunelere, asinma yiizey profillerinin belirlenmesi ve olusan asinma
etkilerinin ve miktarlarinin belirlenmesi i¢cin Veeco DEKTAK 6M marka
profilometre ile topografik profil analizi yapilmistir. Asinma analizi ile elde edilen
dairesel izlerden 90°’lik agilardan en az 4 6l¢iim alinmistir, bu islem her asinma
numunesi i¢in gergeklestirilmistir. Profil analizi 15 saniye siirede, 3 mg yiik altinda

1500 um mesafe taranarak gerceklestirilmistir.
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5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1 Nitriirlenmis Inconel 713 LC Yiizeylerinin Yapisal Karakterizasyonu

Akiskan yatakli firmn ile nitriirlenmis ve nitriirleme islemi gérmemis Inconel 713 LC
siiper alasimlarinin mikroyapilart optik mikroskop altinda 100x, 200x ve 500x olarak
farkli biiylitmelerde incelenmistir. Sekil 5.1.’deki optik mikroskop goriintiilerinde de
gosterildigi gibi 100x ve 200x biiyiitmelerde Inconel alasimlarinin genel olarak sahip
oldugu dendritik mikro yapilari rahatlikla goriilebilmektedir. 200x biiyiitmelerden
itibaren ise dendritik segregasyon bdlgelerinde olusan farkli fazlar goriilmeye

baslanir.

islem

Koguils 100x 200x 500x

iglemsiz Inconel 713
LC

400°C — 6 saat

Sekil 5.1 : Islemsiz ve nitriirlenmis In713LC numunelerine ait 100X, 200x ve
500x biiylitmedeki optik mikroskop goriintiileri.
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400°C - 7,5 saat

375°C - 17,5 saat

Sekil 5.1 (devam): Islemsiz ve nitriirlenmis In713LC numunelerine ait 100x,
200x ve 500x biiyiitmedeki optik mikroskop goriintiileri.

Bhambri ve digerleri 1975 Inconel 713C’nin dokiim mikroyapilar1 ve katilasmanin
etkilerini inceleyen ¢alismalarinda da belirttikleri gibi, yapida parlak ve dbeklenmis
olarak goriilen yapilar metal karbiir yapilarini olusturmaktadir. Yapinin ana matrisini
ise Ostenitik yapida bulunan gamma (y) ve gamma prime (y') fazi olusturmaktadir
[38]. Sekil 5.2°de islemsiz Inconel 713 LC numunelerinin 2000x biiylitmedeki SEM

goriintlisiinde mikroyapidaki bu fazlar gézlemlenebilmektedir.

MC veya
karbonitriir

Yty

Otektik reaksiyon
triini

x2.0k 30 um

Sekil 5.2 : Inconel 713 LC siiper alasiminin 2000x biiyiitmedeki SEM
goruntusu.
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Elde edilen goriintiilerde, nitriirlenme sonucu olusan tabaka kalinliklarinin uygulanan

nitriirleme sicaklig1 ve siirelerine bagli olarak farklilik gosterdigi goriilmiistiir.

Lantelme ve digerlerinin yaptiklar1 calismada da belirttikleri gibi ylizeyde en iistte
azotun yapiya diflizyonu ile olusan difiizyon bdlgesi ve altinda azottan etkilenmemis
gobek yapi bulunmaktadir. Sicaklia ve siireye bagli olarak difiizyon bdolgesinin
tizerinde beyaz tabaka, diger bir adiyla bilesik tabaka bulunmaktadir [39]. Bu tabaka,
yiizeyde sertlik saglamasi ile birlikte gevrek yapisi ve igeri azot diflizyonunu
engelleyecegi igin genellikle minimum kalinlikta tutulmak istenir. Sekil 5.3’teki
SEM goriintiilerinde de goriildiigii gibi uygulanan nitriirleme islemi sonrasi yilizeyde
ana yapidan farklilagsmis difiizyon bolgeleri belirgin olarak goriilmektedir. Gobek
bolgesine ait SEM goriintlilerinde ise nitriirleme igleminin gdbek yapisini
degistirmedigi goriilmistiir. Boylelikle sadece yiizeyde bir katman olusturarak ana

gobek yapisinin 6zellikleri korunmustiir.

2000x 5000x

x5.0k 20 um

()

2000x 5000x

(b)
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2000x 5000x

x50k  20um

(©)
Sekil 5.3 : (a) 400°C — 6 saat, (b) 400°C — 7,5 saat, (c) 375°C — 6 saat
nitriirlenmis 713 LC siiper alagimlarinin SEM goriintiileri.
Diflizyon bolgelerin olusturdugu nitriirlenmis takaba kalinliklar1 Cizelge 5.1°de
verilmistir. Tabaka kalinliklar1 kiyaslandiginda en yiiksek nitriirlenmis tabaka artan
nitriirleme sicakligr ve stiresi ile 400°C sicaklikta 7,5 saat siire ile nitriirlenmis

numunede elde edilmistir.

Cizelge 5.1 : Farkli islem kosullarinda nitriirlenmis Inconel 713 LC numunelerinin
nitriirlenmis tabaka kalinliklari.

Islem Kosulu Nitriirlenmis Tabaka kalinlig1
400°C — 6 saat 2-2,5 um

400°C — 7,5 saat 3-4 um

375°C - 7,5 saat 2-3 um

Akigkan yatakli firin ile nitriirlenmis ve islemsiz Inconel 713 LC numunelerinin faz
analizleri X-iginlar1 Difraktometresi ile gergeklestirilmistir. Sekil 5.4’ te islemsiz

Inconel 713 LC’ye ait X-1ginlar1 dagilimlart verilmistir.
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Sekil 5.4 : Inconel 713 LC numunesine ait X- iginlar1 paterni.

XRD analizi sonucu (111), (200), (220) ve (311) diizlemlerinde, nikel siiper
alagimlarinin X-1ginlar1 paternlerinde goriilen nikelin olusturdugu Ostenitik yapida
gamma fazina ait pikler tespit edilmistir. Bu diizlem ve agilardaki pikler aymi
zamanda Niz(Al/Ti) intermetalik bilesiklerinden olusan gamma prime fazlarina da
aittir. Yapida gamma ve gamma prime fazlari Ostenitik halde ¢Ozlinmiis olarak
bulunduklart i¢in ayni diizlemlerde pikler gostermektedir. Sekil 5.5’te Nikel stiper
alagimlarina ait X-isinlar1 difraksiyonu verilerinden elde edilen degisik fazlardaki
cakisan piklerin verileri bulunmaktadir. Mukherjee ve digerlerinin yaptiklar
caligmada belirttikleri gibi li¢c adet st liste gelen pikler; (111) gamma, (111)
Ni2(CrMo) piki ve (031) gamma doubleprime piki 20’da sirasiyla 43.375, 43.530 ve
43.175 degerleri PeakFit versiyon 4.0 kullanilarak 26 41.50-45.30 araligindaki pike
yerlestirilebilir. Benzer bir sekilde, gammanin (200) piki Ni2(Cr,Mo)’nun (002)
pikiyle; gammanin (220) piki Ni2(Cr,Mo) nun (132) pikiyle; gamma doubleprime’in
(060) piki ve gamma’nin (311) piki ise gamma doubleprime fazinin (033) pikiyle
cakismaktadir. Gamma doubleprime ve Nix(CrMo) ¢okeltileri SE numunesi igin
gamma maktriksinde bulunmaktadirlar. Gamma double prime ve Niz(Cr,Mo)
fazlarinin varligin1 degerlendirme yoniinden bakildiginda bu sonuglar, raporlanmis

TEM incelemeleriyle niteliksel olarak tutarlidir [40].
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diizlem igerigi 20 (°) FWHM (°) d- mesafesi 111 (%)
(hkl) (A)

y-matrix

111 43.380 0.252 2.0806(=0.002) 75.63

200 50.492 0.446 1.807(+0.004) 87.01

220 74.356 0.485 1.276(+0.003) 83.04

il 90.287 0.786 1.087(+0.005) 90.56

Ni»(Cr,Mao)

111 43741 0.287 2.069(+0.003) 8.24

noz2 50.554 0.491 1.805(£0.004) 12.99

132 74.584 0.350 1.272 (£0.005) 7.50

'\].l"

031 43.202 0.332 2.094(+0.002) 16.13

D60 74185 0.450 1.278 (£0.004) 8.85

033 89.963 0.936 1.090(+0.005) 9.44

Sekil 5.5 : Nikel siiper alagimlarina ait X-1sinlar1 difraksiyonu verilerinden
elde edilen degisik fazlardaki ¢akisan piklerin verileri [40].

Nitriirlemenin Inconel 713 LC fazlari lizerindeki etkilerinin kiyaslanmasi i¢in 1°/dak
tarama hizi ve 0.02° tarama boyutunda, fazlara ait piklerin yogun olarak
gbzlemlendigi aralik olan 20 = 35°-55° tarama aralifi kosullarinda gergeklestirilen

XRD analizi sonuglar1 Sekil 5.6’da verilmistir.

——J4007-7 5h

In 713LC

(200)y

3500
2000
(111)y
2500

2000

1500

Rolatif Sayinim

1000

500 -

Sekil 5.6 : Nitriirlenmis (1) ve islemsiz (2) Inconel 713 LC numunelerine
ait XRD paternleri.
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Yapilan XRD incelemeleri neticesinde gamma ve gamma prime fazlarina ait
olagandan daha genis ve diisiik siddetli pikler gozlemlenmistir. Bu farkli karakterli
piklerin varlig, literatiir incelemelerinden hareketle, nitriirlenmis numunelerin yiizey
bolgelerinde olusan YN fazi kati eritik tabakasi ile agiklanabilmektedir. Nitriirleme
islemi sirasinda azot atomlar kiibik merkezli latis igerisinde ¢oziinmektedir. Oliveira
ve digelerinin Inconel 625 siliper alagiminin nitriirlenmesi iizerine yaptiklar
calismada da belirttikleri gibi, arayer olarak latis i¢inde konumlanmalariyla ¢éziinen
bu atomlar latis parametresinin genisletmektedir. Ayrica bu durum distorsyon ve istif

hatalarina da sebep olmaktadir.

5.2 Mikro Sertlik Analizi

Nitriirlemenin yilizeyde olusturdugu sertlik iizerindeki etkisinin analizi i¢in akiskan
yatakli firin ile nitriirlenmis ve islemsiz Inconel 713 LC numunelerine 250mN,
500mN ve 1000mN yiikleri altinda yilizey mikrosertlik dlgtimleri gerceklestirilmistir.
Cizelge 5.2° de degisen yiiklere ait yiizey mikrosertlik 6l¢iim degerleri verilmistir.

Cizelge 5.2 : Degisken yiikler altinda nitriirlenmis ve islemsiz Inconel 713 LC
numunelerinin ortalama mikroyap1 degerleri.

HV 0.025 HV 0.05 HV 0.1
Inconel 713 LC 569,74 +27 415,08 £25 381,66+19
400°C- 6 saat 701,72 £15 588,1 +23 555,08 £29
400°C- 7,5 saat 807 £11 678,4 £19 586,98 +20
375°C- 7,5 saat 689,37 £28 532,77 £24 503,18 £31

Nitriirlenen tabaka kalinligiin ince olmasina bagl olarak yiizey mikroyap: sertlik
Olclimlerine en diisiik yiikk olan 250 mN yiikten baslanmistir. Yapilan olgiimler
sonrast nitriirleme islemine bagli olarak islemsiz Inconel 713 LC numunesine gore

yiizeyde sertlik artis1 gozlemlenmistir.

En yiliksek yiizey sertlik degeri 400°C ve 7,5 saat kosullarinda nitriirlenmis
numuneye aittir. Sekil 5.7°de sertlik degerlerini nitriirleme numuneleri ve islemsiz
Inconel 713 LC numunesine gore dagilim grafigi verilmistir. Grafikte de goruldiugi
tizere nitriirleme islemi ile Inconel 713 LC numunesine gore artig saglanmis ve
uygulanan yiik artis1 ile birlikte farkli sicaklik ve siirelerde nitriirlenmis numunelerin

yiizey sertlik degerleri birbirine ayn1 ¢ikmaya baglamistir.
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Sekil 5.7 : Nitriirlenmis ve islemsiz Inconel 713 LC numunelerinin yiizey
mikrosertlik dagilima.

Bunun nedeni yiiksek yilik degerlerine ¢ikilmasi ile birlikte, yiizey mikrosertlik
Olciimiinii saglayan batict konik ucun yiizeydeki nitriirlenmis ince difiizyon
tabakasin1 gecerek ana gobek yapiya ulasmasidir. Nitriirleme isleminin sadece
yiizeyde gergeklesen, ylizeyde diflizyon tabakasi olusturup gobek yapisinda herhangi
bir degisiklik yaratmamasi sebebiyle nitriirlenmis tiim numunelerde yiiksek yiik
degerlerinde sertlik 6l¢iim sonuclart islemsiz Inconel 713 LC yapisinin degerlerine

yakin ve bir siire sonra ayni olur.

5.3 Yiiksek Sicaklik Asinma Analizi

Nikel esasli Inconel 713 LC siiper alasgimlarimin kullanim kosullarinda yiiksek
sicaklik sartlarinda mekanik etkenlere maruz kalmasi sebebi ile nitriirlenmis
numunelerin yiiksek sicaklik altindaki asginma davraniglarinin analizi yapilmistir.
Akiskan yatakli firin sistemi ile farkli sicaklik ve siirelerde nitriirlenmis Inconel 713
LC numuneleri ile islemsiz Inconel 713 LC numunesine 600°C ve 700°C sicakliklar
altinda sicak asmnma testi yapilmistir. Yapilan asmmma analizi sonrasi, numune
yiizeylerindeki aginma etkilerinin analizi i¢in profilometre yardimi ile numunelerin
asinma davraniglart incelenmistir. Nitriirlenmis ve islemsiz Inconel 713 LC

numunelerinin 600°C ve 700°C’deki asinma profilleri Sekil 5.8’de verilmistir.
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Sekil 5.8 : (a)lslemsiz ve (b) 400°C — 6 saat, (c) 375°C — 6 saat
nitriirlenmis Inconel 713 LC numunelerinin 600°C ve 700°C’deki asinma
profilleri.

Numunelerdeki profil izleri yardimi ile yiiksek sicaklik asinma testi sonrast numune
yiizeylerinde olusmus asinma izlerinin derinlik ve genislik Slglimleri alinmistir.
Cizelge 5.3’ te numune yiizeylerindeki asinma izlerinin ortalama derinlik ve genislik

Olctim degerleri gosterilmektedir.
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Cizelge 5.3 : Nitriirlenmis ve islemsiz Inconel 713 LC numune yiizeylerinin a)
600°C’deki, b) 700°C’deki ortalama aginma izi derinlik ve genislik degerleri.

600°C sicak asinma

Islem kosulu genislik (um) derinlik (um)
In713 LC 422,544 7,24+1
400°C- 6 saat 389,75+11 6,38+1
400°C- 7,5 saat 412+7 7,07+1
375°C- 7,5 saat 407,75+3 7,84+1
(@)
700°C sicak asinma
Islem kosulu genislik (um) derinlik (um)
In713 LC 4952544 9,85+0,3
400°C- 6 saat 406,8+3 7,40£0,3
400°C- 7.5 saat 472,754 8,75+0,2
375°C- 7.5 saat 469,256 9,66+0,5
(b)

Yiiksek sicaklik asinma testi sonucu elde edilen aginma izi derinlikleri ve genislikleri

yardimi ile ylizeyde olusan aginma kayb1 hacmi hesaplanmistir:
Asinma kayb1 hacmi = Aginma izi alan1*aginma izi ¢evresi

— = Aslnma Alan1 * (2*7’[*1‘ agmma izi yarlgapl)

I aginma izi yarigap

600°C ve 700°C’de gerceklestirilen sicak aginma analizi sonucu olusan asinma kaybi

hacmi Sekil 5.9’da verilmistir.
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Sekil 5.9 : Nitriirlenmis ve islemsiz Inconel 713 LC numune yiizeylerinin
a) 600°C’deki, b) 700°C’deki asinma kayb1 hacmi degerleri.

Hacim Kaybi (mm3)

Yapilan yiiksek sicaklik aginma analizleri gostermistir ki, farkli sicaklik ve siirelerde
gercgeklestirilen nitriirleme islemi numunelerinin asinma derinligi, geniglik ve hacim
kayb1 degerleri ile islemsiz Inconel 713 LC numunesine kiyasla daha diisiiktiir. Bu
sonuclar, nitriirlenmis numunelerde, farkli kosullarda gergeklestirilmis nitriirleme
islemi sonucu aginma direncinde artis oldugunu gostermektedir. Asinma direncindeki
bu artig, nitriirleme ile olusan sert kati eriyik difiizyon tabakasi sayesinden

gerceklesmistir.

Asinma direncindeki bu artis1 saglayan asinma mekanizmasinin tespiti i¢in farkl
kosullarda nitriirlenmis ve islemsiz Inconel 713 LC numunelerinin asinma izlerinin
100x biiyiitme altinda optik mikroskop goriintiileri alinmistir. Sekil 5.10’da yiiksek
sicaklik asmmma analizi sonrast olusan izlere ait optik mikroskop goriintiileri

bulunmaktadir.
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Sekil 5.10 : (a)islemsiz ve (b) 400°C — 6 saat, (c) 375°C — 6 saat
nitriirlenmis Inconel 713 LC numunelerine ait 600°C ve 700°C asinma izi
optik mikroskop goriintiileri (100x).
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Asinma numunelerine ait izlerin 100x biiyiitme altinda optik mikroskop
goriintiilerinin incelenmesi sonucu, ylizeydeki asinma izi bolgelerinde oksitlenmeler
gozlemlenmistir. Bu oksitlenmeler numunelerin asinma mekanizmalarinin oksidatif

asinma oldugunu gostermektedir.
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6. GENEL SONUCLAR

Akigkan yatakli firin sistemi ile diisiik sicaklik ve farkli siirelerde nitriirlenmis

Inconel 713 LC nikel esasl siiper alasimlarinin nitriirleme islemi ile sahip olduklari

yiizey Ozellikleri, ylizey mikrosertligi ve yiiksek sicaklik asmmma davraniglarinin

incelendigi bu ¢alismada elde edilen bulgular asagida 6zetlenmistir:

1.

Optik mikroskop ve SEM analizleri ile Inconel 713 LC siiper alasiminin
400°C 6 saat, 400°C 7,5 saat ve 375°C 7,5 saat nitriirlenmis numunelerinin
gobek (ana malzeme) yapilarinda Inconel 713 LC siiper alasiminin kimyasal
kompozisyonu kaynakli; metal karbiir, Ostenitik yapidaki gamma- gamma

prime ve o6tektoid reaksiyon tiriinlerinden fazlar gozlemlenmistir.

Yapilan SEM analizi ile degisen nitriirleme kosullarina bagli olarak
nitriirleme esnasinda yiizeye azotun diflizyonu ile olusmus nitriirlenmis
tabaka, 3-4 pum kalinlik degeri ile en kalin tabaka olarak 400°C 7,5 saat

nitriirleme kosulan sahip olan numunede gézlemlenmistir.

Nitriirlenmis numunelerin kesit ylizeylerinden alinan SEM goriintiileri ile
uygulanan nitriirleme isleminin sadece ylizeyde olusturdugu difiizyon bolgesi
ille smirlt  kaldign ve gobek yapisim1  degistirmeyerek  korudugu

gozlemlenmistir.

Islemsiz Inconel 713 LC numunesine yapilan XRD sonucunda yapidaki ana
matrisi olusturan gamma ve gamma prime fazlarinin (111), (200), (220) ve
(311) diizlemlerinde oldugu belirlenmistir. Nitriirleme islemi sonrasi, azot
atomlarmin arayer bosluklarina girerek latisi genisletmesi ile gamma ve
gamma prime ait bu piklerde islemsiz numune piklerine kiyasla genigleme

Otelenme goriilmiistiir.

Yapilan ylizey mikrosertlik ol¢iimleri sonucu 250 mN yiikk altinda,
nitriirlenmis numuneler arasinda en yiiksek ortalama yiizey mikrosertlik
degeri 788.4 HV ile 400°C 7,5 saat nitriirleme kosuluna sahip Inconel713 LC

numunesinde elde edilmistir.
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6. 600°C ve 700°C sicakliklarda gerceklestirilen yiiksek sicaklik aginma analizi
sonuglari ile nitriirlenmis numunelerde, islemsiz Inconel 713 LC numunesine
kiyasla asinma direncinde artis meydana gelmistir. Bu artis en ¢ok 400°C’de
6 saat nitriirleme kosuluna sahip numunede goézlemlenmistir. 600°C’deki
asinma analizinde %19.7 ve 700°C’deki asinma analizinde %22.25 daha az

asinma kayb1 gostermistir.

7. Gergeklestirilecek diistik sicaklik nitrasyon islemi ile Inconel 713 LC siiper
alagiminin gobek yapisinin 6zelliklerini degistirmeden koruyarak, yiizeyde
sertlik ve aginma direnci artis1 elde edilebilmektedir. Mekanik ozelliklerdeki

bu iyilesmeler, 600°C ve 700°C sicakliklarda hala korunabilmektedir.
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EKLER

EK A: 600°C ve 700°C’de sicak asinma testi uygulanmis numunelere ait asinma izi
profilleri

EK B: Nitriirlenmis numunelere ait yiizey makro goriintiileri
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EKA
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600°C asinma profili (genislik)

min 713LC
W 400T-6h
® 400T-7,5h
W 375T-7,5h

Sekil A.1 : 600°C sicak aginma testi sonucu numunelerdeki asinma iz genislikler.
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600°C asinma profili (derinlik)

H in 713LC
H 400T-6h
B 400T-7,5h
B 375T-7,5h

Sekil A.2 : 600°C sicak aginma testi sonucu numunelerdeki aginma izi

derinlikleri.
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700°C asinma profili (genislik)
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5_5-_ 400 min 713LC
:Eo m 400T-6h
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O 0o m375T-7,5h
L
100
0

Sekil A.3 : 700°C sicak asinma testi sonucu numunelerdeki aginma izi
genislikleri.

700°C asinma profili (derinlik)
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Sekil A.4 : 700°C sicak asinma testi sonucu numunelerdeki asinma izi
derinlikleri.
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EKB

(b)

(c) (d)

Sekil B.1: a) Nitriirlenmemis Inconel 713 LC, (b) 400°C — 6 saat (c) 375°C — 7,5
saat (d) 400°C — 7,5 saat nitriirlenmis Inconel 713 LC numunelerin yiizeyleri.
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