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AISI 4140 CELiGINDE FARKLI YUZEY MORFOLOJILERININ GAZ
NITRASYON ISLEMINE ETKIiSI

OZET

Gliniimiizde yiizey sertlestirme islemleri (karbiirleme, elektrolitik kaplama vb.);
asinma direnci, mukavemet dayanimi, korozyon direnci gibi oOzelliklerin
arttirilmasinda en ¢ok kullanilan yontemlerdir. Nitrasyon ise bu yontemler icerisinde
gelistirilmeye en agik, ekonomik ve boyutsal degisimlere neden olmamasi ile en ¢cok
tercih edilen yontemlerden biri olmustur. Bu calismada, AISI 4140 ¢eliginin gaz
nitrasyon sonrasi yiizey morfolojileri, kesit mikro yapilar1 ve altlik ylizeyin hazirlanma
farkliliklarinin nitrasyon sonrasi yiizeye etkileri incelenmistir. Yiizeyi 45° ve 90° ag1
ile aliminyum oksit kumlanmis, ayni sekilde yiizeyi 45° ve 90° ag1 ile cam kiire
kumlanmis, ylizeyi kumlanmamis ve parlatilmis numuneler, ultrasonik yikama
yapilarak, 590°C’de 40 dakika gaz atmosferinde nitrasyon iglemine tabii tutulmustur.
Farkli ylizey hazirlama islemlerinin, AISI 4140 celigi ylizeyinde gelistirilen nitriir
tabakasinin homojenligi (beyaz tabaka kalinligi) ve difiizyon derinligi iizerine olan
etkisi ortaya koyulmaya calisilmistir. Deneysel sonuglar; optik mikroskop, ylizey
puriizliligi, mikro sertlik 6l¢iimleri yaninda SEM ve XRD ile desteklenmistir.
Nitrasyon sonrast numune yiizeylerinde fiziksel degisim (matlagsma) gézlemlenmistir.
SEM ile numuneler kesitten incelendiginde altlik ylizeye yapilan ylizey hazirlama
isleminin, nitrasyon sonrasi yilizeyde de etkili oldugu goriilmektedir. Yiizey
topografyalarinda nitrasyon sonrasi degisimlerin olustugu ve 6zellikle aliimina ile
kumlanan yiizeylerde, aliimina partikiillerinin yiizeye saplandigi tespit edilmistir.
SEM goriintiilerinde aliimina ile kumlanmis numunelerin nitriir tabakasinin, kompakt
bir sekilde olusmadig1 hatta yiizeye saplanan partikiillerin diismesi sonucu iist ylizeyde
krater benzeri yiizey kusurlar1 tespit edilmistir. Cam kiire ile kumlanmis yiizeyler,
alimina ile kumlanmis yiizeyler ile karsilastirildiginda daha diizgiin oldugu
goriilmektedir. Yiizey piirtizliiliikleri incelendiginde; nitrasyon 6ncesi en diistik yiizey
plirtizliligiinii parlatilmig olan numune gosterirken, en yiliksek piirtizliliigi 90°
allimina ile kumlanmis numune gostermistir. Nitrasyon sonrasinda da bu siralama
degismemistir. Nitriirlenen numunelere kesitten mikro sertlik taramasi yapilarak tespit
edilen difiizyon derinliklerinin sonuglarina gére en diisiik difiizyon derinligi 200 pm
ile parlatilmis numune de 6l¢iilmiistiir. En fazla diflizyon derinligine sahip numuneler
ise 350 pum derinlik ile ylizeyi hazirlanmamis ve 90° aliimina ile kumlanmig
numunelerdir. XRD difraktograminda nitriirlerin altlik malzemedeki Fe elementi ile
birleserek olusturdugu Fe23N ve FesN fazlarinin varligi tespit edilmistir. Islatma
acilar Olgiilerek sivi ve nitriirlii yiizey arasindaki ¢ekim kuvvetleri incelenmis ve
yiizeyine islem yapilmamis numune ile 45° ac1 ile Al2O3 kumlanmis olan numunenin
nitrasyon sonrasi temas agilarinin arttig1 saptanmastir.
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EFFECT OF DIFFERENT SURFACE MORPHOLOGIES TO AISI 4140
STEEL ON GAS NITRATION PROCESS

SUMMARY

Surface hardening processes (carburizing, electroplating, etc.); They are the most used
methods to increase properties such as wear resistance, strength resistance, corrosion
resistance. Nevertless, Nitriding is one of the most preferred method due to economical
point of view, not being a cause of dimensional changes, and it is the most reliable
method to developt among these methods.

The purpose of nitration is to increase the surface hardness. The nitriding process takes
advantage of the low solubility of nitrogen in the ferritic crystalline structure to
promote precipitation of iron nitrides or alloy nitrides. Atomic nitrogen is introduced
to the surface of the material, and as the material cools, iron nitride and alloying
element nitrides precipitate on its surface. A nitride layer (binding layer), which is
mostly cohesive, forms on the surface. This layer is connected to a diffusion zone
where the precipitated nitrides are evenly distributed in the steel matrix, resulting in
hardening especially for alloy steel. Because nitrogen lowers the gamma/alpha
conversion temperature of iron to 590°C, nitriding temperatures are usually below this
temperature. The resulting nitride layer creates high hardness on the material surface,
increases corrosion resistance, increases wear and fatigue resistance.

There are 4 different types of nitration. In powder nitration, the parts are placed in
boxes similar to box cementation. Approximately after 15% nitriding accelerator
material is placed at the bottom of the box, the parts to be nitrided are placed. By
placing nitriding powders on the pieces, the box is tightly closed and placed in the
oven between 520-570°C.

Plasma nitriding is carried out at temperatures between 350- 590 °C. The positively
charged ions strike the component acting as the cathode in front of the furnace wall
(anode) at high velocities. Initially, this ion bombardment causes cleaning (sputtering)
of the component surface and allowing the passive layers to be removed. Consequently
It is heated and the component surface is nitrided.

Nitration in a salt bath is as old as nitration in a gaseous environment and still widely
in use today. The nitriding applied in the salt bath is carried out between 510-570°C
as in gas nitriding. In this process, which is also performed at low temperature, both
cyanates and cyanides are included as a bath content.

However, gas nitriding is a thermochemical surface hardening process used to increase
wear resistance, surface hardness and fatigue life by dissolving nitrogen and hard
nitride precipitates, and a working temperature range of 450 - 590 C° is used.

Since the nitration process is a process that interacts directly with the surface of the
material, surface preparation and cleaning before nitration is extremely important. Oils
and impurities that may remain on the material surface due to previous processes such
as grinding or manufacturing directly affect the nitration process to be performed. The
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surface preparation processes carried out before the nitriding process also have a great
effect on the desired surface properties. Just prior to nitriding, degreasing and abrasive
(sand) must be removed. Sandblasting with alumina and glass spheres is a method used
to prepare the material surface prior to nitration. Both methods have advantages
alumina has higher abrasion resistance and hardness with the provision of more
rougher surface preparation. However, glass spheres, are less aggressive and cause less
scratches and deformation on the material surface. The method to be preferred is
depend on the properties of the material, the nitration process requirements and the
intended use.

In this study, the effects of surface morphologies and substrate preparation differences
on cross-section microstructures of AlSI 4140 steel with a core hardness of 30 HRC
after gas nitriding have been investigated. The effects of surface morphologies on
diffusion depth and wetting angle have been evaluated. The surfaces of the samples;
cut surface, polished surface, sandblasted surfaces with aluminum oxide at an angle of
45°-90° and with a glass ball at an angle of 45°- 90°. After the ultrasonic washing of
the samples, the surfaces prepared in 6 different ways, 580 C° Kn controlled nitration
has been carried out in the gas nitriding oven. The effect of the nitride layer formed on
the surface of the samples made of AISI 4140 steel, which has different surface
morphologies, on the homogeneity (white layer thickness) and diffusion depth has
been tried to be revealed.

Experimental results; Optical microscope was supported by SEM and XRD devices
with surface roughness, micro hardness measurements, wetting angle measurement.
After nitration, matting was observed as a physical change on the sample surfaces. The
white layer thicknesses were measured with an optical microscope and it was
determined that the white layer thickness increased in the sandblasted samples
depending on the angle. The thickest white layer was seen in the 90° sandblasted with
alumina. It was observed that the white layer formation was low in the polished
sample. When the surface roughness are examined; The polished sample showed the
lowest surface roughness before nitration, while the sandblasted sample with 90°
alumina showed the highest roughness. It was revealed that this order of roughness did
not change after the nitration process. When the samples are examined from the cross-
section by SEM, it is seen that the surface morphology formed on the substrate is also
reflected on the surface after nitration. After nitration, there were changes in the
surface topographies, and the surface roughnesses were measured lower after nitration.
When the surfaces were examined by SEM before nitration, it was determined that
alumina particles were stuck on the surface, especially on the surfaces sandblasted with
alumina. In the SEM images after nitration, the nitride layer of the samples sandblasted
with alumina did not form compactly, and even crater-like surface defects were
detected on the upper surface as a result of the falling particles adhering to the surface.
Surfaces blasted with glass beads appear smoother than surfaces blasted with alumina.
According to the results of diffusion depth detection by microhardness scanning made
from the sections of nitrided samples, 200 um diffusion depth was measured in the
polished sample with the lowest diffusion depth. The samples with the highest
diffusion depth are the samples with unprepared surface and sandblasted with 90°
alumina, with a depth of 350 um. In the XRD diffractogram, the presence of Fez-3N
and FesN phases, which nitrides form by combining with the Fe element in the base
material, was determined. The attraction forces between the liquid and the nitrided
surface were investigated by measuring the wetting angles, and it was determined that
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the contact angles of the untreated sample and the sample that was sandblasted with
Al>03 at a 45° angle increased after nitration.

In the literature, there are studies in which processes such as sandblasting before
nitration affect the white layer formed after nitration and the depth of diffusion. In the
study of J.Baranowska et al. in 2002, it was also found that the white layer thickness
in the sample whose surface was etched by electrolytic method was higher than the
polished one; It is argued that the diffusion depth is higher in the sample with a rough
surface, which is due to this. The results found in this study seem to support
Baranowska's work.
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1. GIRIS

Yiizey islemi, bir bilesenin siinek bir ¢cekirdege ve ylizeyde daha yiiksek sertlige sahip
olmasi gerektiginde, asinma direncini ve titresim direncini artirmak i¢in basma

gerilimi ile birlikte kullanilmaktadir [1].

Endiistriyel uygulamalarda malzemelerin asinma ve korozyon direncini, yorulma
dayanim1 ve mikroyapilarint iyilestirmek i¢in nitrasyon, iyon bombardimani,

karbiirizasyon ve termokimyasal yilizey islemleri yapilmaktadir [2].

Nitrasyon bu yiizey islemleri arasinda kullanimi giderek artan ve gelistirilmeye agik
yontemlerden biridir. Yiiksek ylizey sertliklerinin elde edilmesi, ekonomik islem
maliyeti, boyutsal degisimlere olusmamasi, parametrelerinin kontrolii sayesinde
ihtiyaca uygun islem yapilabilmesi nitrasyon isleminin 6nemini ve kullanimim

arttirmaktadir [3].

Makineler ve bilesenler yiiksek yiizey gerilimlerine ve dinamik yiiklere maruz
kaldiginda, 6zel yiiksek performansl g¢eligin kullanilmasi hayati 6nem tasir. Yiiksek
yiizey sertligi ve iyl yorulma mukavemetinin gerekli oldugu ve malzemenin ayni
zamanda yiiksek sicakliklara maruz kaldigi durumlarda, nitriirlenmis celikler

miikemmel bir se¢cimdir.

DIN EN 10052:1994-01'e gore nitriirleme, yiizey tabakasini azotla zenginlestirmek
i¢in bir i parcasinin termo-kimyasal islemi olarak tanimlanir. Karbonitrasyon, yiizey

tabakasinin azot ve karbon ile zenginlestirilmesini igerir [1].

Nitriirleme prosesi genellikle amonyak ya da amonyak-hidrojen atmosferinde
gergeklestirilir. Firin atmosferinde bulunan amonyak, yiiksek sicakliklarda ayrisarak,
celik ylizeyinden yayilan atomik azotun kaynagini olusturur. Nitriirleme kosullar1 (gaz
bilesimi, sicaklik, siire vb.), substratin mikro yapis1 ve bilesimi nitriirlenen pargalarinin

yapisini ve 6zelliklerini belirler [4].



Nitriirleme ile ¢eligin yiizeyinde beyaz tabaka olusmakta ve yiizey sertligi, asinma ve
korozyon direnci beyaz tabaka ile artmaktadir. Elde edilen yiizey sertlikleri 600-650°C

sicakliklardaki 1s1l iglemler sonrasinda da kalici olmaktadir [5].

Nitrasyon ile olusturulan beyaz tabaka genellikle iki kisimdan olusur; kiibik veya
hegzagonal nitriir tabakalarindan olusan beyaz katman (bilesik katman) ve altinda
¢Ozlinmiis azot ve sert nitrlir ¢okeltilerinin bulundugu difiizyon katmanidir [1].
Yaklastk 10-20 mm kalinliginda olan bilesik katman asinmaya karsi direng
saglamaktadir. Bu tabakanin kalinlagsmasi yorulma dayaniminmi diistirmektedir.
Diflizyon katmaninda da azot miktarina bagli olarak alasim elementleri ile ince

nitriirler olusturur [6].

Nitriirleme, tiim ¢elik malzemelere uygulanabilmektedir fakat 6zellikle 1slah ¢elikleri
ve cekirdek ozellikle iyilestirilen bir grup celik, nitrasyon celikleri olarak
tanimlanirlar. Nitrasyon celikleri, 1slah edilmis ¢ekirdek ile yiizey arasindaki gegisin
daha uyumlu olmasini saglayabilmek amaci ile %0,30 ila 0,45 kadar karbon igerirler.
Bu ¢elikler, kuvvetli nitriir tesekkiil ettirebilen aliiminyum, krom, molibden ve

vanadyum alagimli olabilirler [7].

Molibden ilave edildiginde nitrasyon sicakliginda kirilganlik riski azalmaktadir. Nikel,
silisyum, mangan gibi diger alasim elementleri nitriirleme 6zellikleri tizerinde etkisi
daha azdir. Aliiminyum cok kuvvetli nitriir olusturmaktadir. Béylece Ozellikle Al
igerikli celiklerde (% 0.85-1.5 Al) ¢ok 1iyi nitriirleme sonuglar1 alinir. Ayrica
Vanadyum da gii¢lii bir nitriir yapicidir [8].

Krom ve molibden elemenlerini igeren AISI 4140 celigi de basariyla nitriirlenebilir ve
60 HRC’ye kadar bir yiizey sertligi verir. Nitriirleme 495-590°C' de yapilir, ardindan
carpilma problemini azaltan yavas sogutma yapilir. Bu nedenle pargalar, yalnizca nihai
boyuta yakin bir sekilde islenebilir. Nitriirleme sicaklik aralig1 tavlama sicakliginin

altinda oldugundan, ¢ekirdegin gerilme mukavemeti genellikle etkilenmez [9].

Nitrasyon isleminin en 6nemli 6zelligi, bir faz gerektirmemesidir. Ne ferritten dstenite
ne de Gstenitten martenzite doniisiim gerceklesmemektedir. Tiim proses boyunca celik

ferrit fazinda (veya alagim bilesimine bagli olarak sementit fazinda) kalmaktadir.

Bu, ferritin molekiiler yapisinin (hacim merkezli kiibik—bcc) kafes konfigurasyonunu
degistirmedigi veya karbonlama gibi daha geleneksel yontemlerde oldugu gibi

Ostenitin yiizey merkezli kiibik (fcc) kafes karakteristifine doniismedigi anlamina



gelmektedir. Ayrica, hizli sogutma veya su verme yerine sadece serbest sogutma
gergeklestiginden, Ostenitten martenzite sonradan doniisiim gergeklesmez. Molekiiler
boyut degisikligi de yoktur ve daha da 6nemlisi boyutsal degisiklik yoktur, yalnizca
azot difiizyonunun neden oldugu celik yiizeyindeki hacimsel degisiklikten dolay:
sadece hafif bir bliyiime [10].

Nitrasyon iglemi malzemenin direkt yiizeyi ile etkilesim halindeki bir islem olmasi
nedeni ile nitrasyon dncesi yapilan ylizey hazirlig1 ve temizligi son derece dnemlidir.
Onceki yapilan taslama veya imalat gibi proseslerden dolaylr malzeme yiizeyinde
kalabilecek yaglar ve kirlilikler yapilacak olan nitrasyon islemini direkt olarak
etkilemektedir. Nitrasyon islemi sonrasinda istenen yiizey 6zelliklerinde de dncesinde
yapilan yiizey hazirlama islemlerinin etkisi biiyiiktiir. Yapilan literatiir
incelemelerinde, nitrasyon Oncesi yapilan kumlama benzeri islemlerin nitrasyon
sonrast olusan beyaz tabaka ve difiizyon derinligini etkiledigi ¢alismalar

bulunmaktadir [11].

Sunulan yiiksek lisans calismasinda, AISI 4140 celigi yiizeyleri farkli kumlama
malzemeleri ile (alimina ve cam kiire) ile aktiflestirilmis ve sonrasinda nitrasyon
islemine tabi tutulmustur. Ayrica yiizeyine herhangi bir aktiflestirme/kumlama islemi
yapilmamis olan numune ve ylizeyi parlatilmis numuneler ile birlikte ayni sartlarda
nitrasyon islemine tabi tutulmustur. Yiizey hazirlamanin nitrasyon sonrasi yiizey
topografyasina, olusan beyaz tabaka kalinligina ve nitrasyon derinligine olan etkisi
arastirilmis ve ayrica yiizey hazirlama yontemine bagli olarak beyaz tabakanin 1slatma

acilar1 Olgilmiistir.






2. KAYNAK ARASTIRMASI

L. Tamil Moli ve ark. 2016 yilinda “Gazli Nitriirleme AISI 4140 Alasimli Celigin
Korozyon Uzerindeki Etkileri Ve Sertlik Ozellikleri” adl1 bir ¢alisma yapmislardir. Bu
caligmalarinda, AISI 4140 geliginden imal edilmis bir vidali press makine milinde gaz
nitriirlemenin korozyon davranist incelenmistir. Cukurlasma korozyonu, saft
arizasinin ana nedeni olarak belirmigler ve bu c¢alismada, ylizey sertlestirme islemi
olarak gaz nitriirleme uygulanarak, AISI 4140 alasimli ¢elik saft tizerindeki korozyon
direncini artirmak i¢in arastirmalar yapilmistir. Gaz nitriirleme, 525 °C, 550 °C ve
575 °C sicakliklarda gerceklestirilmistir. Sonuglar incelendiginde, 1sil islemsiz
numunelerin korozyon oraninin, nitriirlenmis numunelere kiyasla %77 daha yiiksek
oldugunu gostermistir. Ayrica nitriirlenmis numunelerin sertliginin, iglem gérmemis
numunelere gore daha yliksek oldugu bulunmustur. Sonug olarak, gaz nitriirlemenin
AISI 4140 alasimli gelikten yapilmis saftin yiizey sertligini ve korozyon direncini
onemli Olglide artirabilecegi ve dolayisiyla arizanin temel nedeni olan ¢ukurlasmay1

azaltabilecegi sonucuna varmislardir [12].

B.B. Fathallah ve ark. 2019 yilinda “Taslama Parametrelerinin Ve Gaz Nitriirleme
Derinliginin AISI D2 Takim Celiginin Taslanabilirlii Ve Yiizey Biitiinliigi
Uzerindeki Etkisi” adl1 bir ¢alisma yapmuslardir. Bu ¢alismalarinda, nitrasyon dncesi
ve sonrasi taglama ve gaz nitriirleme parametrelerinin (kesme derinligi, asindirict tip,
sogutma modu ve nitriirleme derinligi) AISI D2 takim celiginin malzeme
ogiitiillebilirligi ve {retilen ylizey biitiinliigii {lizerindeki kombinasyon etkilerini
incelemeyi amaglamaktadir. Sonug olarak, sol-jel asindirici tiirii ile taglamanin gaz
nitriirleme 6ncesi yiizey sertligini Al,Os'e gore daha da arttirdig1 gosterilmistir. Termal
catlaklarin sadece Al203 asindiricr tiirii ve konvansiyonel sogutma modunda ortaya

ciktig1 gozlenmistir [13].

H. Kovac1 ve ark. 2019 yilinda “ Bilyali Dévme On Isleminin Ve Plazma Nitriirleme
Parametrelerinin AISI 4140 Diisiik Alasimli Celigin Yapisal, Mekanik Ve Tribolojik
Ozelliklerine Etkileri ” adl1 bir ¢alisma yapmislardir. Bu calismada, Saf azot difiizyon

ortami (akiskan yatakli reaktdér) ve gazsiz (muffle reaktér) kullanan sert krom



kaplamadan 6nce ve sonra nitriirleme gazi ile islenen AISI 4140 takim ¢eliginin yiizey
tabakas1 Ozellikleri deneysel olarak incelenmistir. Sonug, sert krom katmanlar1 olan
nitriirleme substratinin, sert krom katmanlar1 olmayandan neredeyse iki kat daha fazla
azot atomu konsantrasyonuna sahip oldugunu gostermektedir. Gaz nitriirleme
difiizyon isleminin etkinliginin ve verimliliginin mufla reaktoriinde gaz kullanilmadan
iiretilebilecegini ancak numunelerin 6nce sert krom kaplanmasi gerektigini

gostermektedir [14].

S.Kikuchi ve J. Komotori, 2008 yilinda “Nitrasyon Oncesi Ince Pargacik Dévme
Isleminin AISI 4135 Celiginin Yorulma Ozelliklerine Etkisi” adli bir ¢alisma
yapmiglardir. Bu calismada, yeni bir hibrit ylizey modifikasyon islemi olan
nitriirlemeden 6nce ince par¢acik dovme(FPP) islemi onerilmistir. Nitriirlemeden 6nce
FPP isleminin, 2.36'lik bir stres konsantrasyon faktorii Kt ile centikli AISI 4135 ¢eligin
yorulma mukavemeti iizerindeki etkilerini agikliga kavusturmak igin, oda sicakliginda
bir donme egilme yorulma test makinesi kullanilarak yorulma testleri yapilmistir.
Yiizeyi modifiye edilmis katmani karakterize etmek icin sertlik ve artik gerilim
dagilimlar1 Ol¢lilmistiir. Sonug¢ olarak, nitriirlemeden 6nce FPP ile islenmis
numunenin yiizey sertligi, nitriirlenmis numuneninkinden daha yiiksektir.
Nitriirlemeden 6nce FPP ile islenmis numunenin bilesik tabakasinin kristal yapisi,
nitriirlenmis numuneninkinden farklidir. FPP ile islenmis numunenin bilesik tabakasi
yogundur. Bu, nitriirlemeden 6nce FPP isleminin celigin yorulma mukavemetinin

tyilestirilmesi i¢in ¢ok etkili oldugunu gostermektedir [15].

A.F.M. Arif, 2010 yilinda *“ Proses Degiskenlerinin Kontrollii Nitrasyon Potansiyeli
ile H13 Takim Celiginin Gaz Nitriirlemesi Uzerindeki Etkisi ” adli calismay:
yapmustir. Sicak ekstriizyon kaliplari i¢in kullanilan tipik bir malzeme olan AISI H13,
nitriir tabakast olusumu iizerindeki kontrollii nitriirleme siirecini morfoloji, kasa
derinligi ve nitriir tabakasi boyunca sertlik degisimi acisindan degerlendirmek
amaciyla otomatik iki agamali kontrollii nitriirleme islemi kullanilarak bir ¢alisma
yapmustir. Gercek nitriirleme dongiisiiniin sirali olarak birlestirilmis bir termal
difiizyon analizi, sonlu eleman kodu ABAQUS kullanilarak sayisal olarak
gerceklestirilmesi arastirilmistir.  Sonuglar, nitriir tabakasinin biiylimesinin ve
difiizyon bdlgesindeki azot konsantrasyonu dagiliminin, deneysel sonuglarla yakin bir
uyum i¢inde sayisal olarak dogru bir sekilde tahmin edilebilecegini gostermektedir.

Nitriirleme siiresinin, sicakligin ve potansiyelin etkisi incelenmis ve bu parametrelerin,



nitrasyon derinliginin bir fonksiyonu olarak azot konsantrasyonu ve sertlik degisimi

acisindan nitriir tabakasi olusumunu 6nemli 6l¢tlide etkiledigi bulunmustur [16].






3. LITERATUR ARASTIRMASI

3.1. Celikler

Icerdikleri karbon miktarina gére demir karbon alasimlari iki ana gruba ayrilmaktadir;
“celikler” ve “dokme demirler” olarak adlandirilir [17]. Her tiirli istenmeyen
elementlerden ve bilesimlerden arindirilmis, %0,02 ve 2,06 arasinda karbon igeren
demir alagimidir [18] ve agirlikga %2,06’dan daha fazla karbon igeren alasimlar ise;

dokme demir olarak isimlendirilmektedir.

Doékme demir cinsi malzemelerin i¢inde malzemenin 6zelligini bozacak oranlarda da
mangan (Mn), silisyum (Si), fosfor (P), kiikiirt (S) gibi elementler ve agirlik¢a %3-%5
oranlarinda karbon vardir. Malzemede yiiksek oranda karbon ve sayilan elementlerin
bulunmasi malzemeyi dayaniksiz ve kirilgan yapar. Bu malzemeler egmeye, biikmeye,
birbirine kaynatilmaya, ¢ekmeye ve doverek sekillendirmeye uygun degildir. Bu
uygunsuzluklari1 yok ederek demire iistiin 6zellikler kazandirmak i¢in, igindeki zararli
elementler kimyasal olarak ayristirilir. Bu sayede iistiin niteliklere sahip ¢elik elde
edilmis olur [17]. Sertlesebilirligi ve sekil verilebilmesi Ozellikleri sayesinde
endiistrinin en onemli malzemesi ¢elik olmustur. farkl iiretimlerle, alasimlama ile

veya uygun 1s1l islem sayesinde istenilen niteliklerde celik elde edilebilmektedir [18].

3.2. Nitrasyon(Nitriirasyon) Celikleri

Nitrasyon islemi, tiim celik malzemelere uygulanabilir. Fakat, 1slah edilebilir ve
cekirdek ozellikleri ¢ok 1yi duruma getirebilir bir grup celik, 6zellikle nitrasyon

celikleri olarak tanimlanirlar [7].

Nitrasyon ¢eligi, sertlestirilmis bir yiizey olusturmak i¢in azotu bir metalin yiizeyine
yayan bir 1s1l islem olan nitriirleme olarak bilinen oldukca 6zel bir yiizey sertlestirme

islemiyle islenmis celiktir.

Kabuk sertlestirme, metal bir nesnenin ylizeyini sertlestirmenin basit bir islemidir. Bu
stirecte metal objenin ylizeyi sertlesse de metal objenin ¢ekirdegi yumusak kalir. Bu
islem agirlikli olarak ¢elik i¢in kullanilir, ancak titanyum, aliiminyum ve molibden i¢in

de kullanilir. Kabuk sertlestirme, yiizey sertlestirme olarak da bilinir [19].



Nitrasyon ¢elikleri, TS 2556 (Subat 1977) ve DIN 17211°de standartlastirilmistir ve
bu standartlarda bulunan ayni c¢elikler; ayni sembol ve malzeme numaralariyla
belirtilmekte, ayni spesifikasyonlarda verilmektedir. Bazi nitrasyon c¢eliklerinin

cesitleri ve bilesimleri Tablo 3.1.”de verilmektedir.

Nitrasyon celikleri, ylizey ile 1slah edilmis ¢ekirdek arasindaki gegisin daha uyumlu
olabilmesi i¢in %0,30 ila 0,45 kadar karbon igerirler. Diisiik alasimli olarak tiretilen
bu celikler, kuvvetli nitriir tesekkiil ettirebilen aliiminyum, krom, molibden ve
vanadyum alasimli olabilirler. Bu elementler ayn1 zamanda c¢eligin sertlesebilirligini

de oldukga iyilestirmektedir.

Nitrasyon celikleri, 1slah c¢eliklerine kiyasla 1slah edilmis cekirdek yapisi ile daha
yiiksek yiizey sertliklerinde ve 6zellikle darbeye maruz yerlerde kullanildiklarindan
dolay1, daha saf olarak iiretilmeye c¢alisilirlar ve fosfor miktari en fazla 90,030 olabilir.

Ek olarak, genelde ¢ok ince taneli ¢eliklerdir.

Nitrasyon ¢eliklerinin yumusak tavli halde sertlikleri ve 1slah isleminden sonra kesite
bagimli olarak mekanik ozellikleri Tablo 3.2.’de verilmistir. Nitrasyon isleminin
uygulandigr sicakligin, 1slahta uygulanan menevis sicakligindan daha diisiik olmasi
zorunludur (Tablo 3.3.). Ayrica, diisiik nitrasyon sicakligiyla daha yiiksek yiizey
sertliklerine ulasabildigi icin, bu ¢eliklerde 492 ila 520°C sicakliklar1 arasinda
nitrasyon islemleri uygulanir. Aliiminyum icermeyen celiklerde yaklasik 800 HV,
aliminyumlu celiklerde 900-950 HV ylizey sertligi olugsmaktadir. Islah isleminden
sonra nitrasyon uygulanacak celiklerin molibden icermesi, hem menevis dayanimi
hem de sicakliga dayanimi yiiksektir. Kullanim yerlerine 6rnek olarak, takim
tezgahlarinda iletme milleri, kayit raylari, mastarlar, sicak buhar armatiirleri ve
plastiklerin islenmesinde fazla zorlanan takimlar sdylenebilir [7]. Nitrasyon

celiklerinin kullanim yerleri, Tablo 3.4.’de verilmistir.



Tablo 3.1. TS 2556°da verilen nitrasyon gelikleri ve bilesimleri.

Celik Tiirii Kimyasal Bilesim(% agirhk)
Malzeme Sembol C Si Mn Pmax Smax Cr Mo Ni \Y Al
No.
1.8507 34CrAIMo5 0,34-0,42 | 0,20-0,50 | 0,50-0,80 0,030 0,035 1,00-1,30 | 0,15-0,25 - - 0,80-1,20
1.8509 41CrAIMo7 0,38-0,45 | 0,20-0,50 | 0,50-0,80 0,030 0,035 1,00-1,30 | 0,25-0,40 - - 0,80-1,20
1.8515 31CrMo12 0,38-0,35 | 0,15-0,40 | 0,40-0,70 0,030 0,035 2,30-3,30 | 0,30-0,50 >0,30 - -
1.8523 39CrMoV13-9 | 0,35-0,42 | 0,15-0,40 | 0,40-0,70 0,030 0,035 3,00-3,50 | 0,80-1,10 - 0,15-0,25 -
1.8550 34CrAINi7 0,30-0,37 | 0,15-0,40 | 0,40-0,70 0,030 0,035 1,50-1,80 | 0,15-0,25 | 0,85-1,15 - 0,80-1,20
Tablo 3.2. Nitrasyon ¢eliklerinin yumusak tavli ve 1slah edilmis halde mekanik 6zellikleri.
Islah Edilmis Halde Mekanik Ozellikleri
Yumusak Cekme Dayamm- Nitrasyon
Celik Tiirii Tavlanms Akma Smiri- Re R y Kopma Uzamasi- A Centik Darbe Sonrasi
Halde > MPa m > %, >J Yiizey
Sertlik = MPa Sertligi
> 40 >100 > 40 >100 > 40 >100 >40 | >100
<40 mm mm <40 mm mm <40 mm mm | <40 | mm | mm
Malzem Sembol BSD 30 mm <100m <250 mm <100 <250 mm <100 <250 mm | <100 | <250 VSD
e No. m mm mm mm mm mm mm | mm
1.8507 34CrAIMo5 248 590 - - 780 - - 14 - - 41 - - 950
1.8509 41CrAIMo7 262 735 735 - 980 - - 12 12 - 34 34 - 950
1.8515 31CrMol2 248 835 785 685 1230 | 1130 | 1100 10 11 12 48 48 48 800
18523 | CMOVIS a6 | 1080 | - - | 1420 | 1270 [ 2080 | 8 | - | - |2z | - | - | 800
1.8550 34CrAlINi7 245 - 685 590 1470 | 1000 | 1000 - 12 14 - 34 41 900




Tablo 3.3. Nitrasyon ¢eliklerinin 1s1l islem kosullari.

Isil islem Kosullar
Mekanik
R Sicak % k | Islah Isleminde Ostenitlestirme Sicaklig: ) Islemeden _
Celik Tiirii sekilllec;dirme T:l\;::?r?a ve Ani Sogutma Ortami g/[enevls Sonra Nitrasyon
< o 1cakhig Gerilim Sicakhig
Sicakhigr Sicakhigr Giderme
Su Yag Hava Sicaklig
Malzeme No. Sembol °C °C °C °C °C °C °C °C
1.8507 34CrAlMo5 1050-850 650-700 900-930 910-940 - 570-650 550-570 500-520
1.8509 41CrAlIMo7 1050-850 650-700 - 880-920 - 570-650 550-570 500-520
1.8515 31CrMo12 1100-900 650-700 - 870-910 - 570-700 550-570 490-510
1.8523 39CrMoV13-9 1050-850 650-700 - 920-960 920-960 570-650 550-570 490-510
1.8550 34CrAINi7 1050-850 650-700 - 850-900 - 580-660 550-580 500-520
Tablo 3.4. TS 2256°da verilen nitrasyon ¢eliklerinin SAE/AISI karsiliklar1 ve kullanma yerleri.
Celik Tiirii SAE- .
AlSI Kullanim Yeri
Malzeme No. Sembol
A355 | 80 mm kalinligina kadar olan malzemeler igin 350 ila 500° sicakliklarinda yiiksek siirekli
1.8507 34CrAIMo5 CLD | dayanimindan dolayi sicak buhar armatiirlerinde
1.8509 41CrAlMo7 éf_s: 1.8507 malzemesi ile benzer ve 100 mm kalinlia kadar pargalarda yiiksek yilizey sertligi
1.8515 31CrMo12 - 250 mm kalinligina kadar, yiiksek yiizey sertliginde agir asinmaya zorlanan parcalar
1.8523 39CrMoV13-9 - Maksimum 40 mm kalinliga kadar asinmaya zorlanan her tiirlii pargada
1.8550 34CrAINIT i Ozellikle biiyiik 6lciilerde ve kesitte, piston kolu, daldirma pistonu ve vidali mil gibi agir makine
pargalarinda




3.3. AlSI 4140 Celigi

AISI 4140 ¢eligi, krom ve molibden alasim elementlerini igermesinden dolayi, 1s1l
islem sonrasinda martenzit yap1 olusturmasi, mukavemet, siineklilik ve tokluk gibi
mekanik 6zelliklerin bir arada bulundugu bir ¢eliktir. Bu sebepler sayesinde dolay1
AISI 4140 cgeligi yaygin bir kullanim alanina sahiptir [20]. AISI 4100 serisi ¢eligi,
diisiik alasimli yap1 gelikleri, dovme kalite ¢elikler, orta karbonlu ¢elik ve alagimhi

celik olarak da isimlendirilmektedir [21].

AISI 4140 celigi diger 1slah ¢elikleri ile karsilastirildiginda orta derecede sertlesebilir
ancak onlara gore dayanim ve toklugu ise daha iyidir. Ancak ¢alisma alanlarindaki
performansi normal degerlerdedir. Yiiksek karbon igermesi sayesinde daha iyi sertlesir
ve mukavemeti artar. Sertlestirme ve temperleme 1s1l islemleri rahatlikla
uygulanabilmektedir. Isil islem ve gerilme konsantrasyonu ile ¢esitli sicakliklarda
doniigiime gegiriebilmektedir. Bunun nedeni ¢alisma kosullarindaki mukavemetlerinin

480°C’den sonra hizli bir sekilde azalmasidir [17].

AISI 4140, daha yiiksek karbon igerigi disinda bilesim olarak 4130'a benzer. Orta
derecede sertlesebilirlik ile iyi mukavemet ve toklugun bir kombinasyonunu
gerektiren, ancak kullanim kosullarinin sadece orta derecede Onemli oldugu
uygulamalarda kullanilir. Daha yiiksek karbon icerigi nedeniyle 4140 ¢eligi, 4130'dan
daha fazla sertlesebilirlige ve dayanikliliga sahiptir, ancak 4140 celiginde
sekillendirilebilirlik ve kaynaklanabilirlikten biraz 6diin verilir. 1650 MPa'ya (240 ks1)
kadar ¢cekme mukavemetleri, 4140'ta geleneksel su verme ve temperleme 1sil

islemleriyle kolayca elde edilir [22].

AISI 4140 celiginde yiiksek mukavemet arandiginda, 1s1l islem uygulamasi sonucu
hidrojen gevrekligi olusabilir. Fakat hidrojen gevrekligini 6nlemek ve siineklik
kazandirmak i¢in 2-4 saat 190°C’de menevisleme islemi yapilmaktadir. Siirlinme
direnglerini 540°C’ye kadar koruyabilmektedir. 1100 - 1200°C’de kolayca sekil
verilebilmektedir ve sicak sekillendirilme iglemi sonrasinda yavas¢a sogutulmalilardir.
Isil islemler sonrasinda kaynak kabiliyeti artmaktadir. % 62 oraninda soguk
sekillendirilebilirler. AIST 4140 celikleri ¢ubuk, lama, levha, merdane, veya dokiim
yontemiyle iiretilip sekillendirilebilirler [10]. Ayrica, soguk ¢ekme mil ve gubuklari,

makine celikleri, yaylar, tiirbin motorlari, turbo jeneratorlerin fren halka ve kollari,



gemi zincir ve demirleri yapiminda, demir yol tekerlekleri ve millerinde ve bir¢ok

yerde kullanilmaktadirlar [21].

TTT(Time- Temperature- Transformation) diyagramlari, sicakligin ve zamanin
fonksiyonu olarak alasim igerisinde asir1 soguma sartlarina bagh olarak olusacak faz
dontisimlerinin belirlenmesinde tercih edilmektedir. CCT (Continuously- Cooling-
Transformation) karbonlu ¢eligin sinirli stirede siirekli sogumasi sirasinda olusturdugu

yapi tiirlerini gésteren diyagramdir.

Sekil 3.1°de AISI 4140 ¢eligine ait bir TTT diyagrami bulunmaktadir. TTT diyagrami
ile malzemede istenen yap1 olusuncaya kadar belirlenen sicakliga hizla sogutulur ve
bu sicaklikta bekletilir. Istenilen malzeme icyapisina déniisiim gerceklesinceye kadar

sabit sicaklikta bekletilir ve tekrar sogutulur.
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Sekil 3.1. AISI 4140 geligi TTT diyagramu.
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AISI 4140 geligine ait CCT diyagrami Sekil 3.2 de goriilmektedir. Bu diyagram, 6zel
sogutma ortamlarinda olusturulan sogutma hizinin, ostenitten martenzite veya
beynitten perlite faz donilisiimiiniin etkilerini igermektedir. Su verme ortaminin

etkilerinin bu diyagramlar sayesinde teorik olarak tahmin edilebilmektedir.
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(] o ' ! o> ¢ | W
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5 600 —H—\ Tl\‘ Fept :
s A [T TN |
é‘ ] i 'i \\' 41 ‘ | H4 4k
1 \| B | ' |
)2 400 MS X - K i l l l' !
T O T e | ey |
Mira e @R R @
200— | | ‘m! .\m 1Al [N | T | A
| ' | f\l. llfflz_m\d J!\ TN Rozav
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[1] 525°Css [3]10°Css [5]1.3°Cis [7]0.089°Cis

[2) 362°Cis [g] 2.7 °Cs [6]0.17 °Cs [8] 0.04°Cys

Sekil 3.2. AlISI 4140 ¢eligi CCT diyagrami.

CCT diyagrami ile sogutma hizlar1 sonunda malzemede meydana gelen igyap1
doniistimleri goriilmektedir. Cok hizli sogutma (6rnegin su) ile yapinin tamamen

martenzite doniisecegi diyagramlarda agik¢a goriilmektedir. Cok hizli olmayacak
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sekilde 6rnegin yagda sogutularak beynitik bir yapi elde edilebilir. Yine Sekil 3.2’deki
CCT diyagramindan malzeme igyapisini ferrit ve perlite doniistiirmek i¢in yavas

soguma gerektigi goriilmektedir.

Aliiminyum, molibden, volfram, tantalyum, krom, zirkonyum, niyobyum, titanyum,
vanadyum ve bor nitriir yapici en 6nemli elementleridir. Bu elementlerle AIN, TiN,
NbN, ZrN, TaN, VN, W2N, CrN, CraN, MoN ve BN gibi nitriir fazlar1 olugsmaktadir.
Bu nitriir fazlarindan kiibik yapili olan fazlar oldukca kararlidirlar, ostenit sicakliginda

bile zor ¢oziiniirler, hatta TiN, ergiyikte bile kararli halde bulunmaktadir [23].

AISI 4140 c¢elikleri makine imalat endiistrisinde oldukca yaygin olarak
kullanilmaktadirlar. Sadece talagli imalat endiistrisinde yaklasik %10 oraninda

kullanilmaktadir [22].

AISI 4140 ¢eliginin en 6nemli 6zelligi, icerinde bulunan Cr ve Mo alasim elementleri
sayesinde, su verme sirasinda sert martenzitik bir yap1 elde edilmesi, mukavemet,
stineklik ve tokluk gibi mekanik o6zelliklerin hepsini saglanmasidir. Bu alasim
elementleri ile yiiksek sertlesebilirlik yetenegine sahiptir. Kullanim alaninin her zaman
yaygin olmasinin nedeni tiim bu 6zelliklere sahip bir ¢eliktir. En biiylik dezavantajlari,
makine elemanlarinin ¢ogunda 6zgiil sicaklik degerlerinde yapilan temperleme ile
gevrek yapi olusmasidir. Bu dezavantaji Onlemek i¢in, uygun temper sicakligi
secilmelidir. Ostenitleme islemi ve sonrasinda temper kosullarina goére, metalurjik
ozelliklerin degismesi ile birlikte malzemelerin bazi 6zellikleri de farklilagsmaktadir.

Bu nedenle temperleme sonrasi 4140 ¢eliginin 6zelliklerinin incelenmesi gerekir [17].

Bu ¢elik, 480 °C (900 °F) kadar yiiksek sicakliklarda kullanilabilir; bu sicakligin
tizerinde, artan sicaklikla mukavemeti hizla diiser. Malzeme kolayca nitriirlenebilir.
Diger martenzitik ve ferritik ¢elikler gibi, 4140 ¢eligi de diisiik sicakliklarda siinek
davranigtan gevrek davranisa gecis yapar, gegis sicakligi 1sil islem ve stres
konsantrasyonu ile degisir. 4140 c¢eligi, yiilksek mukavemet seviyeleri i¢in 1s1l igleme
tabi tutuldugunda, hidrojen gevreklesmesine maruz kalir. Siineklik, 190 °C'de (375 °F)

2 ila 4 saat firinlanarak geri yiiklenebilir.
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Tablo 3.5. AISI 4140 standart alasimli ¢eligin ¢esitli 6zellikleri ve degerleri.

OZELLIKLER DEGERLER
Yogunluk 7.85 g/cm3
Erime noktast 1416°C
Gerilme direnci 655 MPa
Akma dayanimi 415 MPa
Y18 modiili (¢elik igin tipik) 140 GPa
Kesme modiilii (¢elik i¢in tipik) 80 GPa
Elastik modiilii 190-210 GPa
Poisson orani 0.27-0.30
Kopmada uzama (50 mm olarak) 25.70%
Sertlik, Brinell 197
Sertlik, Knoop (Brinell sertliginden 219
dontstiirilmiis)
Sertlik, Rockwell B (Brinell sertliginden 92
doniistlirilmis)
Sertlik, Rockwell C (Brinell sertliginden 13
doniistiiriilmiis. Deger normal HRC
araligiin altindadir, yalnizca
karsilagtirma amaglidir)
Sertlik, Vickers (Brinell sertliginden 207

dontstiirilmiis)

Tablo 3.5.’da AISI 4140 ¢eliginin c¢esitli 6zellikleri ve degerleri verilmektedir [24].
Tablo 3.6.’da ise AISI 4140 celiginin kesite bagli mekanik 6zellikleri verilmektedir.
Celik 4140 cubuk, cubuk, dovme, levha, levha, serit ve dokiim olarak mevcuttur.
Baglant1 ¢ubuklari, krank milleri, direksiyon mafsallari, akslar, petrol kuyusu sondaj
uclari, piston ¢ubuklari, pompa pargalari, yliksek basincl borular, biiylik endiistriyel
disliler, flanslar gibi bir¢ok yiiksek mukavemetli makine pargasi olarak pensler, takim
tezgah1 pargalari, anahtarlar, masa c¢eneleri, disliler ve saplamalar (bazilar

nitriirlenmis sekilde) i¢in kullanilmaktadir [22].
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Tablo 3.6. Islah yapilmis sekilde AIST 4140 geliginin mekanik 6zellikleri.

KESIT AKMA CEKME KOPMA KOPMA DARBE
CAP(mm) SINIRI DAYANIMI UZAMASI KESIT DAYANIMI
2 2 =
(kg/mm?) (kgf/mm?) (Lo=5do) DARALMASI (kgflem?)
% en az
% en az
<16 90 110-130 10 40 5
> 16-40 78 110-120 11 45 6
> 40-100 65 90-110 12 50 6
> 100-160 57 80-95 13 55 6
> 160-250 52 75-90 14 55 6

3.4. Nitrasyon (Nitriirleme)

Nitriirlemenin amac1 ylizey sertligini arttirmaktir. Nitriirleme islemi, demir nitriirlerin
veya alasim nitriirlerin ¢okelmesini desteklemek igin ferritik kristal yapidaki azotin
diisiik ¢oziiniirliiglinden yararlanir. Yiizde birka¢ azot icerigi ile yiizeyde ¢ogunlukla
kohezif olan bir nitriir tabakas1 (baglayicit tabaka) olusur. Bu tabaka, cokelen
nitriirlerin ¢elik matris iginde esit olarak dagildigi ve o6zellikle alasimli ¢elik igin
sertlesme ile sonuglanan bir difiizyon bolgesine baghdir. Azot, demirin gama/alfa
doniisiim sicakligini 590 °C'ye kadar diisilirdiigii i¢in, nitriirleme sicakliklar1 genellikle

bu sicakligin altindadir.

Nitriirleme sicakligt i¢in alt sinir 350 °C'dir, ¢linkii bu sicakligin altinda teknolojik
veya ekonomik olarak degerlendirilebilecek oranda bir azot difiizyonu ger¢eklesmez.
Sicaklik diistiikce, belirli bir sertlik derinligine ulagsmak i¢in gereken nitriirleme siiresi
artar. Nitrlir tabakasinin maksimum sertlik seviyeleri yaklasik 1000 HV’ye, derinligi
500 pm'ye ulagabilir. Isinma ve soguma yavas gerceklestiginden ve temel igyapi
herhangi bir doniisiime veya hacim degisikligine ugramadigindan, sadece diistik bir

deformasyon riski vardir.

Tercih edilen malzeme genellikle DIN EN 10085: 2001-07'ye gore nitriirleme
celigidir. Bu, nitriir olusturucu elementlere sahip alasimli bir ¢eliktir. Nitriirlenmis

celik, oncelikle yumusak tavlanmis (A) veya temperlenmis (QT) durumda mevcuttur.
Azot, firin atmosferinden asagidaki adimlarda aktarilir:

e Azot atomlarinin bilesen yiizeyinde adsorpsiyonu,
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e Azot atomlarmin bilesen yiizeyi tarafindan emilmesi,
e Azot atomlarmin tane sinirlart boyunca ve taneler iginde difiizyonu ile

ger¢eklesmektedir.

Nitriirler, bilesenin yiizeyindeki ¢ekirdek noktalarinin (birkag¢ tanenin bulustugu tane
siirlart ve diigiimler) etrafinda olusur. Azot konsantrasyonu ve nitriirleme siiresi
arttikca, nitriirler derinlesir ve kapal1 bir tabaka olusana kadar yanal olarak tanelere

dogru genisler. Ortaya ¢ikan nitriirler, matris i¢inde mikroskobik olarak dagilir.

D1s baglanti tabakasi, korozyon ve asinma 6zelliklerini etkiler. Bu katmanin belirli bir
derecede gozeneklilik gostermesi neredeyse kaginilmazdir. Bunun nedeni, baglanti
katmanindaki tanecik sinirlar1 gibi enerji agisindan uygun noktalarda molekiiler azotun
yeniden birlestirilmesidir. Baglant1 tabakasi kirillgan olabilir ve ufalanma egilimi
gosterebilir,bu nedenle bazi durumlarda 6glitme yoluyla ¢ikarilir. Bitigik difiizyon
bolgesi, mukavemet Ozelliklerini (yorulma direnci) ve yuvarlanma asinmasi ve
asinmaya karsi direnci etkiler. Nitriir katmanlarinin bilesimi, nitriirleme kosullarina
uyarlanarak ve sistematik olarak malzeme secilerek onemli Ol¢lide degistirilebilir.
Difiizyon bolgesinin sertliginden taban malzemesinin ¢ekirdek sertligine gecis sividir

ve bu, ylizey katmanlarinin aksine mekanik zorlama sirasinda ufalanma riskini azaltir.

Nitriirleme sertliginin derinligi, DIN 50190-3:1979-03'te tanimlandig1 gibi nitriir
tabakasinin kalinligi igin karakteristik bir degerdir. Yiizeyden, sertligin hala ¢ekirdek
sertliginden 50 HV daha yiiksek oldugu noktaya olan dikey mesafeyi tanimlar.

Temperleme sicaklig arttikca, Cr ve Mo karbiirlerin miktar1 da artmaktadir. Bu,
nitriirlerin ¢okelmesini azaltir ve sertlikte daha diisiik bir artisa neden olur. Cekirdek
sertliginin diismemesi i¢in nitrlirleme sicakligi temperleme sicakliginin altinda

olmalidir.

Nitriir olusturucu elementlerden aliiminyum, krom, vanadyum ve molibden, krom ve
aliminyum elementleri ozellikle yiizey sertligini etkiler. Bununla birlikte, %]l
aliminyum, %3 kromdan daha fazla sertlik artis1 saglar ve ¢eligin karbon igeriginden
bagimsizdir. Aliiminyum karbiir olusturmadigindan nitriir olusumu i¢in tamamen
uygundur. Daha diisiik molibden ve vanadyum igerigi, temperleme direncini artirir ve

temper gevreklesmesine karsi hassasiyeti azaltir.

Ek alasim elementlerinin neden oldugu yiiksek yiizey sertligi, daha diisiik yapisma

egilimi ve daha yiiksek aginma direnci ile sonuglanir. Bununla birlikte, artan ylizey
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sertligi ayn1 zamanda mekanik gerilme sirasinda daha biiyiik bir ¢atlama riskine yol

acar.

Nitriirlenmis bilesenin deforme olabilirligi yalnizca ince, sert nitriir tabakasina degil,
ayni zamanda temel malzemenin kimyasal bilesimine ve yapisina da bagli oldugundan,
yapt ne kadar homojen ve ince taneli olursa ise, nitriirleme sonucu o kadar iyi olur.
Bununla birlikte, genel olarak tavlanmis baslangi¢ durumu, tavlanmis duruma gore
tercih edilir [1].

Nitrasyon 1s1l isleminde nitriirasyona uygulanan ¢eligin igerisindeki nitriir yapict
elementler, azot verici ortamda, azotun diflizyonu ile birleserek nitriir fazlarini
meydana getirirler. Bu nitriirler kendi baslarina serttirler ve ayrica bir sertlestirme

islemi gerektirmezler [25].

Aliiminyum igeren ¢elik kaliteleri, mikroskobik, oksidik saflik seviyesini bozan ve
bilesen ylizeyinde ¢okelme meydana gelirse azotun bilesen yiizeyine diflizyonunu

onleyen daha fazla alliminyum oksit olusturur.

Nitriirleme ¢eliginin alasim igerigi ne kadar yiiksek olursa, elde edilebilecek yiizey
sertligi de o kadar yiiksek olur. Nitriirlenmis yiizey tabakasindaki artik basma
gerilmesi de artar, bu da daha yiiksek yorulma mukavemetine yol agar. Ancak alagim
elementleri, azotun i¢ kismina difiizyonunu bozdugu i¢in elde edilebilecek nitriirleme

sertliginin derinligini de azaltir [1].

Nitriirleme ile elde edilen sertlik derinligi 0.1-0.9 mm arasinda bulunmaktadir. Bunun
sebebi, nitriirlemeyi etkileyen parametrelerdir. Bunlar, islem sicakligi, islem siiresi,

ortamin azot konsantrasyonu ve ¢eligin bilesimidir.

Nitrasyon islemi 500-590°C gibi diisiik sicakliklarda yapilan bir islemdir. Bu nedenle,
ferritik-termokimyasal bir 1s1l islem denilebilmektedir. Nitrasyon 1si1l islemi sonunda

celik malzemenin kazandigi 6zellikler soyledir;

a. Yiksek yiizey sertligi ve asinma mukavemeti

b. Temperlemeye kars1 yiiksek direng ve yiiksek sicaklik sertligi

c. Yiiksek yorulma mukavemeti ve diisiik yorulma ¢entik hassasiyeti
d. Celiklerde korozyon direnci

e. Yiksek boyutsal kararlilik
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Nitrasyon islemi uygulanan parg¢ada ¢ok az hacim artis1 goriilmektedir. Asir1 hassas
pargalarin nitriirleme ile yilizeyinin sertlestirilmesi uygulanacak oldugunda boyutsal
kontrolle bu durumun etkileri giderilebimektedir. Bunun disinda, disiik sicaklikta
uygulanan bir 1s1l islem oldugu i¢in nitriirlii parcalarda gatlamalar ve distorsiyon

goriilmemektedir.

Nitrasyon 1s1l iglemi sirasinda, Fe-N denge diyagrami kullanilmaktadir (Sekil 3.3).
Genel olarak kullanilan nitrasyon sicakliklarinda, azot demir i¢inde ¢6ziiniir, fakat bu
deger %0.1 gibi ¢ok kii¢iik bir yiizdede gergeklesir. Bu orandan daha fazla ¢6ziinen
azot bilesigi, kimyasal formiilii FesN olan y' nitriir fazlarini olugturmaktadir. Eger azot
orani %6’y1 asarsa y nitriir € nitriire donlisgmeye baslar. 500°C’nin altinda ¢ nitriir

olusabilir. Bu fazin azot oran1 yaklasik %11 ve kimyasal formiilii de FeoN’dir [26].
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Sekil 3.3. Fe-N denge diyagramu.

Mikroskop ile incelendiginde y ve ¢ nitriirler “beyaz tabaka” adi verilen beyaz bir
yiizey tabakasi olarak goriilmektedir (Sekil 3.4.). Nitrasyon sirasinda beyaz tabakanin
kalinligindaki artisla, azotun celige daha fazla yayinmas: ayni anda gerceklesir.
Coziinebilirlik sinir1 azaldiginda, nitriirler tane sinirlarinda ve belli kristalografik
diizlemler boyunca ¢okelirler. Bu sirada alasim elementlerinden Al, Cr ve Mo nitriir

olusturucu olarak kullanilirlar [30].
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Sekil 3.4. 9%0.15 C’lu ¢eligin gaz nitrasyonu sonucu olusan beyaz tabaka ve ignesel
demir nitriiriin ¢okeldigi difiizyon tabakas:.

Nitrasyon gaz, plazma, tuz banyosu (siv1) veya toz ortamda yapilabilir. Bu yontemler
kendi i¢lerinde farkliliklar gosterebilecegi gibi, birbirleri arasinda da uygulama
farkliliklar1 bulunmaktadir [1].

3.5. Nitrasyon Uygulamalar:

Sekil 3.5. “‘de baz1 gorselleri bulunan pargalardan bazi genel uygulama alanlari olarak;
motor aksami, aktarma organlari, enjektér memeleri, ana saseler, Tiim metalik
parcalar, jantlar, krank milleri, eksantrik miller, kamlar, disliler, vanalar, yaylar,
vidalar, kalip dokiim takimlari, dévme kaliplari, aliiminyum ekstriizyon kaliplar1 ve

plastik enjeksiyon kaliplar1 vardir [27].
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Sekil 3.5. Nitrasyon uygulanan parga érnekleri.

Nitriir olusturucu elementleri iceren celik c¢esitlerine uygulandiginda daha etkili
olmaktadir. Nitrasyon islemi, sicak is, soguk is ¢elikleri ve kalip ¢elikleri gibi takim
celiklerine de uygulanabilir. Ayrica diisiik sicakliklarda gergeklestigi i¢in yay celikleri
de sertlestirilebilmektedir, bu sekilde otomotiv sektdriinde kullanilan yaylarin yorulma
omrii uzatilmaktadir. %5’e kadar krom elementi ihtiva eden tim demir bazh
malzemelere gaz nitrasyon uygulanabilir. Daha yiiksek alagimli ¢elikler ve paslanmaz
gelik i¢in, gaz nitrasyon yerine plazma nitrasyon tercih edilmektedir. Diisiik
yogunluklu ve sinterleme islemi ile Ttretilmis c¢elikler i¢in gaz nitrasyonu
onerilmemektedir. Sonuglarin en iyi olmasi i¢in malzemeye, 6ncesinde sertlestirme ve

menevigleme islemleri uygulanmalidir [25].

Nitriirleme iglemini basarili bir sekilde gerceklestirmek igin bir dizi ¢alisma siireci
parametresine uyulmali ve kontrol edilmelidir. Bu parametrelerin ¢ogu nispeten basit
enstriimantasyon ve yontemlerle kontrol edilebilir. Gaz nitriirleme igin proses

parametrelerinin 6rnekleri sunlar igerir:

e Firin sicakhigi
e Proses kontrolii

e Zaman
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o Gaz akist
e (az aktivite kontroli

e Proses odas1 bakimi

Tim bu faktorler, indiiklenen artik gerilmeler harig, siire¢ sirasinda bozulmayi
azaltmaya yardimci olur. Nitriirlemenin diger bir faydasi, islenmis celige ilave bir

temperleme saglayarak stabilize edici bir islem gorevi gormesidir [10].

3.6. Gaz Nitrasyon

Gaz nitrasyon, azot ve sert nitriir ¢okeltilerinin ¢dziinmesini saglayarak asinma
direncini, yiizey sertligini ve yorulma dmriinii artirmak i¢in kullanilan termokimyasal

yiizey sertlestirme islemidir [9].

Gaz nitriirleme ve gaz-karbonitriirleme i¢in normal sicaklik araligi 450 °C < T < 590
°C'dir. Gaz nitriirlemede en Onemli faktor bilesen, amonyakin kademeli olarak
azaltilmasi ve bilesenin ylizeyinde emilmesi yoluyla yayilmaktadir. Bazi durumlarda,
NHs igerigini seyrelten taze gaza NHs eklenir. Oksi-nitriirleme adi verilen siirecte,
nitriirleme siirecini yogunlastirmak icin genellikle hava formundaki oksijen kullanilir.
Oksi-karbon nitriirleme, pasiflestirilmis ylizeyleri islemek i¢in kullanilir. Gaz-
karbonitriirleme i¢in, yayilabilir karbon eklenir. Genellikle saf veya gaz karisiminin
bir pargasi olarak (6rn. endogaz veya ekzogaz) CO ve CO2 formunda eklenir. Gaz
siilfonitrasyonda, amonyaga kiikiirt veya hidrojen siilfiir eklenir. Islem, baglanti
tabakasinda kiikiirt biriktigi icin daha iyi asinma 6zelliklerine yol agsa da, nadiren
kullanilir. Diger yontemlerin aksine, gaz nitriirleme ve gaz karbon nitriirleme, ¢esitli
farkli yapilara, baglant1 tabakasi kalinliklarina ve nitriirleme sertligi derinliklerine
ulagabilir. Nitriir iirliniiniin yap1 diizeni bilesen sekline gére ayarlanabilir. Yontemler

biiyiik ve kii¢lik pargalar i¢in uygundur.

Asir nitriirleme, daha belirgin bir baglant1 katmanina ve tanecik sinirlar1 ¢evresinde
bir nitriir aginin olusmasina yol agabilir (Sekil 3.6.). Bu, kirilganlig1 ve dolayisiyla

ufalanma riskini artirir [1].
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Sekil 3.6. Difiizyon tabakasina yayilmis olan nitriir aglar1 gorlintiisii.

3.6.1. Gaz nitrasyonun faydalari

Nitrasyon, asir1 yiikke maruz kalan mekanizmalarda yiiksek yiizey sertligi yardimu ile
asinma, silirtinme, pullanma ve sarmalara karsi yiiksek direng gostermektedir.
Ozellikle yiizey basma gerilimleri olusturularak yorulma direncini artirir. Sicaklik
araliklarinin genis olmasi ve farkli yiizey sertligi derinliklerine ulagilmasi sayesinde

cok genis bir uygulama alanina sahiptir [9].

3.6.2. Proses detaylari

[k olarak 1900'lerin basinda gelistirilen Nitrasyon veyahut nitriirleme siireci, birgok
endiistriyel uygulamada onemli rol oynamaktadir. Nitrokarbiirleme isleminin tiirevi
olan, nitriirleme genellikle ugak, rulman, otomotiv bilesenleri, tekstil makineleri ve
tiirbin liretim sistemlerinin imalatinda kullanilir. Nitriirleme isleminin en Onemli
ozelligi, bir faz gerektirmemesidir. Ne ferritten Ostenite ne de Ostenitten martenzite
dontisiim gerceklesmemektedir. Tiim proses boyunca c¢elik ferrit fazinda (veya alasim

bilesimine bagli olarak sementit fazinda) kalmaktadir.

Bu, ferritin molekiiler yapisinin (hacim merkezli kiibik —bcc) kafes konfigurasyonunu
degistirmedigi veya karbonlama gibi daha geleneksel yontemlerde oldugu gibi

Ostenitin yiizey merkezli kiibik (fcc) kafes karakteristi§ine doniismedigi anlamina
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gelmektedir. Ayrica, hizli sogutma veya su verme yerine sadece serbest sogutma
gerceklestiginden, Ostenitten martenzite sonradan doniisiim gerceklesmez. Molekiiler
boyut degisikligi de yoktur ve daha da 6nemlisi boyutsal degisiklik yoktur, yalnizca
azot diflizyonunun neden oldugu celik yiizeyindeki hacimsel degisiklikten dolay1
sadece hafif bir biiylime vardir. Distorsiyona(carpilmaya) neden olan, yapilan 1sil
islem tarafindan indiiklenen yiizey gerilimleridir, donme ve biikiilme formunda

hareketlere neden olur.

Nitriirleme, c¢eliklerin ve dokme demirlerin yiizeyine yeni olusan azotu yaymanin
ferritik termokimyasal bir yontemidir. Bu difiizyon islemi, demir-azot denge

diyagraminda gosterildigi gibi, azotun demirdeki ¢oziiniirliigiine dayanir[10].

Gaz nitriirleme tipik olarak atmosferin 925-1050°F (500 565°C) sicaklik araliginda
ayrismig amonyak veya azot (veya azot/hidrojen) ile seyreltilmesiyle veya
seyreltilmemesiyle amonyak kullanilarak yapilir. Sertlestirilecek pargalarin iizerinden

amonyak (NHs) akmasina izin verilir [28].

Celik ylizeyinin sicaklig1 ve katalitik etkisi nedeniyle, amonyak, denklem 3.1'e gore

atomik azot ve hidrojene ayrisir:

2NHs — 2N + 6H (3.1)
Bunu hemen, denklem 3.2'ye gore molekiiler azot olusturmak tizere birleseni atomik

azot takip eder:

2N+ 6H — N2 + 3H> (3.2)
Bu azot atomik halden gectigi siire boyunca ¢eligin i¢ine emilebilir (Sekil 3.7) [28].
Boylece, tiim reaksiyon — denklem 3.3, soyle olur:

2NH3 — N2 + 3 H» (3.3)
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Sekil 3.7. Gaz nitrasyonu sirasinda amonyagin ayrigsmasi, azot agiga ¢ikmasi ve ¢eligin
bilinyesine alinmasinin sematik gosterilisi.
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Azotun demirdeki ¢oziiniirlikk limiti sicakliga baghdir ve 450 °C'de (840 °F) demir

bazli alagim %5.7 ila %6.1'e kadar N emer. Nitrasyon ¢eligin karbon igeriginden giiglii
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bir sekilde etkilenir; karbon icerigi ne kadar biiyiikse, € fazinin olugma potansiyeli o
kadar fazladir. Sicaklik 490 °C'de (914 °F) gama (y') faz sicakligima daha da
yiikseltildiginde veya ¢oziniirliik sinir1 yaklasik 680 °C sicaklikta azalmaya baglar.

Denge diyagrami, azot diflizyonunun kontroliiniin proses basarisi i¢in kritik oldugunu

gostermektedir [10].

Azot konsantrasyonu artmaya devam ettik¢e, katmandaki azot igerigi de artar. Azot
konsantrasyonu %6,1'i astiginda, gama(y') nitriirler, her ikisi de epsilon (g) nitriir
olarak adlandirilan FesN ve FeoN'ye doniismeye baslar. Bu doniisiim yiizeyde azot
konsantrasyonunun en yiiksek oldugu yerde) baslar ve y' tabakasi yavas yavas ¢ nitriire

doniisiir. Bu arada, y' katmani daha derine inmeye baslar (Sekil 3.8. ) [29].
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Sekil 3.8. Nitriirlemenin baglamasi.

Gaz nitrasyonu, 0.2 ve 0.7 mm arasinda bir sertlesme derinligi gerektiren pargalar i¢in

kullanilir. Nitriirleme, hassas sicaklik kontrollii firinlarda yapilmaktadir.

Biiyiik ¢apta pargalar i¢in nitriirleme prosesinde ¢ok iyi sizdirmaz kapakli yer ocaklari

kullanilir. Kiiciik captakiler iginse ayr1 bir nitriirleme kutusu olan MUFL firinlar
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kullanilir. Nitrasyon i¢in kullanilan kutu firinlar gaz ile reaksiyona girmeyecek
malzemeden yapilirlar. Nikel, Inconel ve benzer alasimlar idealdir, ancak %25 Cr,
%20 Ni’li 1s1ya kars1 direngli ¢eliklerin de 6zellikle bu amag i¢in uygunlardir. Eger
sadece birkag adet nitriirleme islemi yapilacaksa, nitrasyon kutular1 ¢elik sacdan da
yapilabilir. Bununla birlikte, demir elementi gazla reaksiyona girecegi i¢in bu tarz
sacdan yapilmis kutularda gazin bir kismi kutunun ham malzemesi tarafindan

emilecegi igin, bu tip kutularda ilk nitrasyon islemlerini kontrol etmek zordur.

Atmosferdeki gaz mutlaka ¢ok az miktarda su buhar1 igermelidir. Nitrasyon kutusuna
girmeden Once gazin nemi alinmalidir. Aksi takdirde su buhar nitriirlenmis pargada
oksidasyona sebep olacaktir. Gaz nemini giderme yontemi olarak, yiiksek sicaklikta

bulunan s6nmemis kireg filtreler kullanilir.

Amonyakla gaz nitrasyonu haricinde, farkli gaz ortamlarda bulunmaktadir. Amonyak
ve azot karigimindan olusan gaz ortamlar, amonyak ve hidrokarbonlar ile gaz
nitrasyonu ve iyon nitrasyonu kullanilan gaz ortamlarn g¢esitlerindendir. Her atmosfer
ortami sahip oldugu gazin 6zelliklerine gore, ¢elik malzemenin yiizeyinde olusacak

nitriir tabakasina etki etmektedir [25].

3.7. Tuz Banyosunda Nitrasyon

Bir tuz banyosu i¢inde bulunan ¢eligin nitrasyonu yaklasik olarak gaz ortamda
nitrasyonu kadar eski bir yontemdir ve glniimiizde de hala yaygin olarak
kullanilmaktadir. Tuz banyosunda uygulanan nitriirleme, gaz nitriirasyondaki gibi
510-570°C sicakliklar arasinda yapilir. Yine diisiik sicaklikta yapilan bu islemde
banyo igerigi olarak siyanat ve siyaniirlerin her ikisini de bulundurur. Fakat tuz
banyosunda nitriirasyon, ayni tiir banyo ile yapilan siyanatlama igleminden farklidir.

Siyanatlamin en 6nemli farki uygulamanin islem sicakligidir.

Tuz nitrasyon banyolarinin ig¢erikleri hazirlanirken kullanilan tuz karisimlar genellikle
(agirlikga) %60-70 NaCN ve agirlikga %30-40 KCN icermektedir. Ayrica karisima ek
olarak %1-5 Na2COs gibi karbonatlar ve NaCNO gibi siyanatlar da katilmaktadir. Tuz
nitrasyon banyosu ilk hazirliktan sonra 575°C’de 12 saat yaslandirilir ve bu siiregte
banyodaki siyanat miktar1 artarak banyonun %45 ’ine ulasir. Bunun gerceklestigi siire
icinde nitrasyon i¢in banyoya celik malzeme konmamalidir. Tuz banyosunda
nitriirasyon isleminde islem sicakliklar1 550-570°C arasinda degisir ve 2 saati genelde

asmayan stirelerde islem uygulanir.
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Baslangigta 10-30 dakika siirelerde yapilan bir islem olan tuz banyosunda, demir pota
kullanilarak yapilan nitrasyonda potadan demirin ¢6ziinmesi ile esas pargalarda (uzun
siireli nitriirasyonlarda) gozenekler olusabilmekteydi. Bunu engellemek i¢in islem
stiresi kisa tutulmaktaydi fakat kisa siirelerde ise gerekli nitriir tabakas1 kalinlig1 igin
yeterli degildi. Bu nedenle Titanyum potalar kullanilmaya baslandi. DEGUSSA

tarafindan gelistirilen bu yonteme “Tuffride Prosesi” denilmektedir.

Tuz banyosunda nitrasyon yonteminin diger bir gesidi de “Sulfinuz” islemidir.
Sulfinuz isleminde banyodaki NaCN ve NaCNO’ler haricinde aktif olarak sodyum
stlfir (Na>S) bulunmaktadir. Geleneksel tuz banyosu nitrasyonunda azot ve karbon
celigin ylizeyi tarafindan absorblanir. Sulfinuz isleminde ise banyo igerigindeki kiikiirt
nedeniyle nitriirlenmis tabakanin asinmaya karst iyi olan oOzellikleri daha da
iyilestirilmis olur. Sekil 3.9.’de Sulfinuz islemi sonrasi %0.2 C igeren bir geligin

570°C’de 2 saat islem sonras1 yiizey bilesimini gosterilmektedir.

\. | Karbon 1

e T S R

o e T
Kiikiirt TT‘+—'——,~-—(—~
0 g/ g2 0 g+ g5 06 mm

Yizeyin altindaki derinlik

Sekil 3.9. %0.2 C iceren ¢eligin 570°C’de 2 saat sulfinuz isleminden sonra yiizey
tabakasindaki kiikiirt, azot ve karbon miktarlari.

Tuffride ve Sulfinuz islemleri sonrasi en iyi yiizeyin elde edilmesi i¢in parcalarin 1lik
suda sogutulmasi gerekmektedir. Hizl1 soguma bu sekilde yapilmasi o demirini azotca
asirt doymus bir Kati eriyik hale gelmesini saglar. Olusan kat1 eriyik, nitriirlemenin bir

0zelligi olan yorulma mukavemetindeki artisa ilave bir katki saglamaktadir. Ek olarak,
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asir1 doymus o kati eriyiginin olugsmasi sirasinda gerceklesen i¢ gerilmeler ile tokluk
azalmaktadir. Sadece karbon igeren veya diisiik alasimli olan geliklerde 200°C’de
temperlendiginde olusan nitriir ¢kelmesi yorulma mukavemetini azaltir ve toklugu
artirtr. Bu tiir ¢okelmeler gaz nitrasyon prosesinde de yavas soguma sirasinda,

kendiliginden olusmaktadir [25].

Islem genellikle 550 °C < T < 570 °C'de 30 dakika ile 120 dakika arasinda siirer.
Bilesenler erimis tuz banyolarina daldirilir ve daha sonra suda sondiiriiliir. Ortaya
cikan katmanlar, yorulma mukavemetini artirir ve adeziv ve abrazif aginmaya karsi
cok direnclidir. Bilesenler daha sonra oksitleyici bir erimig tuz banyosunda
sondiiriiliirse veya oksitleyici bir ortamda islenirse, korozyon direnci énemli dl¢iide
artar. Ergimis tuz banyosunda azot i¢eren tuz bulunmali ve tuz kolayca yikanabilmesi
icin suda coziinmelidir. Tuz banyosunda karbon nitriirleme asagidaki aritma

adimlarinda gerceklestirilir:
e On Temizlik
Spreyli yikama ile alkali temizlik ve durulama

e Onisitma

Bilesenleri 30 ila 120 dakika 350 °C- 400 °C 'deki sirkiilasyon firminda yapilan 6n
1sitma (bilesen kalinliga bagli olarak sicaklik degismektedir)

e Karbo- Nitrasyon

Islem, erimis tuz banyosuna daldirildiktan hemen sonra baslar. Sadece birkac dakika

sonra kapal1 bir baglant1 tabakas1 olusur (¢ok yiiksek azot icerigi).
e Sogutma / Oksitleme

Alasimsiz celikten farkli olarak, soguma hizi, alasimli ¢eligin azot ¢ozelti durumunu
etkilemez c¢linkii sert mikroskobik nitriirler, nitriir olusturan alagim elementleri ile
karbon nitriirleme sirasinda zaten birikmistir. Sogutma yonteminin se¢imi, bilesenin
catlama ve deforme olma egilimine, kimyasal bilesimine ve istenen katman

ozelliklerine gore yapilir.
e Yikama

Derin kor delikler i¢in ayrmtili olarak, bu ydntemin en 6nemli avantaji, siirecin

dalgalanmalara kars1 c¢ok duyarli olmamasi ve sadece birkag parametrenin
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ayarlanmasini gerektirmesidir. Y1gin kurulumu, islem sonuglarini ¢ok az etkiler, bu da
yigmlarin zararli etkiler olmadan yogun bir sekilde yiiklenebilecegi anlamina gelir.
Ancak yontem, karbon difiizyonu olmadan saf nitriirleme i¢in kullanilamaz. Ek olarak,
erimis tuz banyolarinda azot absorpsiyonuna kars1 uygun yalitim araclarinin olmamasi
nedeniyle kismi aritma da sadece sinirl bir dlglide miimkiindiir. Baglant1 tabakasi
kalinliginin diflizyon derinligine oran1 da ancak belli bir dereceye kadar

ayarlanabilmektedir [1].

3.7.1. Gaz ve tuz banyosunda nitrasyonun karsilastirilmasi

Iki metot da nitrasyonda en yaygin kullanilan yontemlerdir. Bu iki metot

karsilastirilirken dikkate alinan noktalar agagida verilmektedir:

e Gaz ile yapilan uygulamada 12-120 saatlik nitriirleme siiresine karsilik, tuz
banyosunda bu siire sadece 1-4 saat arasindadir.

e Gaz nitrasyonu sonrasinda pargalarda gevreklik olustugu halde, tuz banyosu
yapilan nitrasyonda boyle bir durum olusmamaktadir.

e Gaz nitrasyonu sirasinda pargalarin gevrek olmasinin sebebi y’ nitriir gibi
gevrek bir fazin varligidir. Bu fazin olusumu tuz banyosunda nitriirasyon
sirasinda olusmaz.

e ki metot ile yapilan nitrasyon sonucunda elde edilen sertlik degerleri arasinda
biiyiik farkliliklar bulunmamaktadir. Sekil 3.10.’da iki metot ile nitrasyona tabi

tutulmus ayn1 iki malzemenin sertlikleri mukayese edilmistir.
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Sekil 3.10. Gaz nitriirasyon ve tuffriding isleminden sonra yiizey tabakasinda sertlik
dagilima.

Her iki yontemin avantaj ve dezavantajlar1 soyle siralanabilir:
1. Islem siiresi: Tuzda yapilan nitrasyon daha kisa siirmektedir.

2. Temizlik: Gaz nitrasyon ile ¢alisma alaninin veya nitriirlenen parganin kirlenmesi
gergeklesmemektedir. Bu yiizden gaz nitrasyon daha avantajlidir. Tuz banyosunda
nitrasyonda durum tam tersidir. Bu nedenle tuz banyosunda yapilan iglem sonrasi
islem goren pargalarin ayrica temizlenmesi gereklidir. Bu da ek masraf anlamina

olusturmaktadir.

3. Nitrasyon derinligi: Tuz banyosunda yapilan islemde, nitrasyon siiresinin artmasiyla
artig gosteren bosluklarin olusmasi ile, islem siiresi 4 saate ile sinirlandirilmigtir. Gaz
nitrasyonda bu konuda her hangi bir sinir bulunmamaktadir. Bu nedenle gaz nitrasyonu

ile elde edilebilen derinlik daha fazla olabilmektedir.

4. Boyutsal kararlilik: Nitrasyon siirecinde ¢elikte gerceklesen basma gerilmeleri
nedeni ile ileri gelen boyutlardaki degisim, ¢arpilma olarak belirtilirse, ayni nitrasyon
derinliginde her iki yontemde ayni1 miktar ¢arpilma (distorsiyon) olusur. Ayrica gaz
nitrasyon ile genellikle 1s1l islemden sonra islemin gergeklestirgi kutu havada

sogumaya birakilir. Tuz banyosunda yapilan nitrasyonda ise parcalar ya suda ya da
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yagda sogutulurlar. Bu sayede pargalardaki termal gerilmeler ile par¢anin ¢arpilma

riski, tuz banyosunda yapilanda biraz daha fazladir diyebiliriz.

5. Asinma direnci: Tuz banyosunda nitrasyon sirasinda olusan ¢ karbonitriir miktari,
bilinenin aksine gaz nitrasyonuna oranla daha fazladir. Olusan € karbonitriir, yiiksek
oranda aginma direncinde artis saglar. Gaz nitrasyonu atmosferine hidrokarbonlarin
ilavesiyle € karbonitriir miktar1 tuz banyosunda olusan degerlere kadar artabilmektedir.
Ancak bu olusan ¢ karbonitriir tabakasinin asinma direncini arttirmaktadir fakat,

gevrek ve kirilgan bir tabaka oldugu da bir gergektir.

6. Tokluk: Tuz nitrasyonu esnasinda uygulanan hizli su verme sonucu elde edilen
nitriirlenmis tabakanin toklugu, sogumanin yavas bir sekilde gerceklestigi gaz

nitrasyonunda elde edilen tabakaya gore daha kotiidiir [25].

3.8. Plazma Nitrasyon

Plazma nitriirleme ve karbon nitriirleme 350 °C ile 590 °C arasindaki sicakliklarda
gerceklestirilir. Pozitif yiiklii iyonlar, firin duvarinin (anot) dniinde katot gérevi géren
bilesene yiiksek hizlarda carpar. Baglangigta, bu iyon bombardimani bilesen yiizeyinin
temizlenmesine (piiskiirtme) neden olarak pasif katmanlarin ¢ikarilmasina izin verir.
Daha sonra 1sitilir ve bilesen yiizeyi nitriirlenir. Darbeli desarjlar partideki homojenligi
arttirir ve tesisteki enerji transferini azaltir. Pozitif firin duvar ile negatif bilesenler
arasina bir negatif aktif ekran yerlestirmek, ekran {izerinde akkor desarja yol acar.
Yiiksek alasimli malzemelerde, nitriirleme iiniformdur ve pasivasyon katmanlar
sigratma olmadan bile ¢ikarilabilir. Bu yontem ayni zamanda ASPN (aktif ekranli
plazma nitriirleme) olarak da adlandirilir. Plazmada islemin avantaji, katman
bilesiminin optimize edilebilmesidir (6rnegin, yiiksek nitriir tabakasina sahip ince
baglanti katmanlari). islemin yeniden {iretilmesi kolaydir ve boyutta minimal
degisikliklerle sonuclanir. Gaz veya tuz Dbanyolarinda nitriirleme ile
karsilastirildiginda, en diisiik seviyede kabalikla sonuglanir. Bununla birlikte, bilesen
sarj1 kesin tanimlamalar gerektirir ve plazma 0,6 ila 0,8 mm'den kiiciik catlaklara

giremez [1].

3.9. Toz Nitrasyon

Toz nitriirasyonunda pargalar tipki kutu sementasyonunda oldugu gibi kutular i¢ine

yerlestirilirler. Kutunun alt kismina yaklasik agirlikca %15 nitriirasyonu hizlandirici
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malzeme konduktan sonra, nitriirlenecek parcalar yerlestirilir. Parcalarin {izerine
nitriirasyon tozlar1 konarak kutu sikica kapatilir ve 520-570°C sicakliklar arasindaki

firina konur. Tutma siiresinin 12 saati gegmemesi tavsiye edilir [25].

3.10. Nitriirlenebilirlik

Nitriirlenebilirlik kavrami, ¢eligin azotu absorbe etme yetenegini Ve azotun sagladigi
sertlik artisi1 igerir. Bu kavramlar birgok parametreden etkilenmektedir ve
nitriirasyonun yapildigi yonteme gore farkliliklar gosterebilmektedir [25]. Bunlarin ek
olarak, celigin icerdigi alasim elementleri, nitrasyon sonucu elde edilen yiizey
sertligine etki etmektedir. Sekil 3.11.’de bazi alasim elementlerinin gelikte nitriirleme

ile olusacak olan yiizey sertligine etkisini géstermektedir.
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Sekil 3.11. %0.35 C, %0.30 Si, %0.70 Mn alasimli ¢elikte, nitrasyon sonrasi
elementlerin sertlige etkileri.

Nitrasyon uygulanmis alasimli ¢eliklerin yiizey sertligini Olgerek, farkli alasim
elementlerinin sert nitriirler olusturma veya ¢okeltme sertlestirmesi olarak bilinen bir
mekanizma ile celigin sertligini artirmanin tespiti igin litaretiirde arastirmalar
bulunmaktadir. Benzer arastirmalarla elde edilen sonuglar, Sekil 3.12.°de
gosterilmektedir; buradan, bir celigin yaklasik %1,5 oraninda Al veya Ti alagiml

olmasi ile yiiksek sertliklerin elde edilebildigi goriilebilmektedir. Sade karbonlu ham
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malzemenin nitriirlenmesi ile, yaklasik 400 HV'lik bir sertlik elde edilir ve Sekil 3.13’¢
gore, celik Ni ile alagimlanirsa sertlik degismez, ¢linkii bu element bir nitriir olusturucu
degildir ve dolayisiyla herhangi bir sertlik artisina katkida bulunmaz. Yiiksek yiizey
sertligi istenen nitrasyon uygulanacak bir ¢eligin igerigi se¢ilecegi zaman ¢ogunlukla,
Al, Cr ve Mo gibi nitriir olusturan elementleri tercih edilir [32]. Ozetlenecek olur ise

nitrasyon islemine elementlerin etkileri,
Aliiminyum — En gii¢lii nitriir olusturucudur (yaklasik %1,5 Al'de optimum).

Krom — Diisiik alasimli krom igeren ¢elikler, 6nemli 6lgiide daha fazla siineklige
(aliminyum igeren ¢eliklere gore) sahiptir ancak aliminyum igerene gore daha diisiik
sertlige sahip nitriirlenmis bir metal saglar. Yiiksek krom yiizdelerinde, kromun etkisi

yaklasik olarak aliiminyumunkine yakindir.

Molibden — Kararli nitriirler olusturur; nitriirleme sicakliklarinda kirilganlik riskini

azaltir.
Vanadyum - Kararli, sert nitriirler olusturur.

Nikel, bakir, silikon ve manganez — Bu elementlerin nitriirleme tizerinde ¢ok az etkisi

vardir.

Kursun — Kursun ilavesinin nitrasyon derinligini ve sertligini azaltan hafif bir olumsuz

etkisi bulunmaktadir [29].

Nitrasyon isleminde, elde edilen nitrasyonun derinligini ve 6zelliklerini (6zellikle
sertligini) belirleyen degiskenler ¢ok Onemlidir. Nitriirleme ortaminin yapis;
nitriirleme siiresi ve sicakligi; ¢elikteki kat1 ¢ozeltideki nitriir olusturan elementlerin
miktar1 ve yapisi; ve g¢elikteki diger elementlerin (C, Ni, Si) tiirli, miktar1 ve yapisi
nitrasyon derinligini etkileyen temel faktorlerdir. Ozellikle nitrasyon derinligi, artan
alagim elementinin miktari ile azalmaktadir. Sertlik artiginda en bilyiik etkiye sahip iki
element Al ve Ti ayn1 zamanda N’un diflizyonuna en fazla geciktirici etkiyi gosterir.
Bu elementlerin miktar arttik¢a, azotun ¢eligin biinyesine alinmasi zorlasir. Optimum
sertlik ve nitrasyon derinligini saglamak i¢in 6nerilen Al igerigi %1 civarindadir. Bu
miktar, Al ile alagimlandirilmis nitriirasyon ¢eliklerinde normal olarak kullanilan bir
degerdir. Alasim elementlerinin azotun difiizyonunu engelleyici etki gostermelerinin
nedeni, azotla beraber nitriirler olusturmalaridir. Karbonunda azotun difiizyonuna

kuvvetli bir engelleyici etkisi vardir.
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Nitrasyon derinligini etkileyen diger faktorler:

Nitrasyon sertligi, sicaklikla azalir. Daha diisiik sicakliklar, belirli bir islem
sliresi igin nitrasyon derinligini azaltir.

Celikteki nitriir olusturan elementlerin miktar1 ve yapisi, azotun niifuziyetinin
belirli bir dongili i¢in (alasim nitriirler olarak) ¢okelen azot miktariyla ters
orantili oldugu durumlarda nitrasyon derinligini etkiler. Alasim igerigi ne
kadar diisiik olursa, belirli bir zaman dongiisii i¢in nitrasyon islemi 0 kadar
derin olur.

Karbonun ana islevi, karbiirleri olusturmak i¢in diger alasim elementleriyle
birleserek onlar1 azot ile olasi reaksiyondan uzaklagtirmaktir.

Nikel ve silikonun birlikte nitrasyon derinligini biraz azalttigi da bilinmektedir
[29].
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Sekil 3.12. Sicakliga bagli nitrasyon derinlik degisimi.
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Sekil 3.13. Zamana bagli nitrasyon derinlik degisimi.

Yiiksek oranda serbest ferrit igeren bir i¢yapi, azotun difiizyonu igin, diisiik karbiir
iceren bir igyapi ise hem azotun difiizyonu hem de sertlik i¢in uygundur. Alagiml
celiklere genellikle, 1s1l islem uygulanabilir sekilde, yani su verilmis ve 550-650°C’de
temperlenmis sartlarda, nitrasyon uygulanmaktadir. Sicaklik bu araliktayken, ¢cokelme
ve ayni zamanda karbiirlerin birlesmesi gergeklesebilmektedir. Karbiir ¢okelmesi tane
siirlarinda olusmaktadir ve bu durum tane sinirlarinda gergeklesecek difiizyonu

engellemektedir.

Nitrasyon igleminden sonra elde edilen yiizey diizgiinliigiine tane boyutu ve karbiir
olusumu etki etmektedir. Tane boyutunu artirilmasi ile nitriirler, tane sinirlarina bant
seklinde ¢okerler. Eger tane sinirlarina karbiirler daha onceden ¢okelmislerse, azot
atomlar karbiirlerle karbonitriir teskil ederek boyutca artis gostermektedirler. Sonug
olarak karbonitriirler yiizey tabakasindaki tim tanelerin yer degistirmesine ve buna
bagli olarak beyaz tabakanin deforme olmasina veya ¢atlamasina neden olurlar. Sekil

3.14.°de gosterilen makro fotografta bu olay goriilmektedir.
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Sekil 3.14. Tane sinirlarinda karbonitriirler igeren nitriirlenmis bir ¢eligin yilizey
tabakasi.

Az alagimli ¢eliklerde nitriirasyon siiresinin nitriirasyon derinligine etkisi, asagidaki

basit diflizyon bagmntisindan (3.4) ¢ikarilabilir.
Dy = kvt (34)
Burada,
Dn= Nitrasyon derinligi
k= Bir sabit

t= zaman (saat) , k sabiti sicaklik ve malzemenin bir fonksiyonudur [32].

3.11. Nitrasyon Oncesi Yiizey Hazirhg

Nitrasyon, beyaz (temiz) bir eldiven islemi olarak diisiiniilmelidir, yani nitriirlemeden
once, yaglar ve kum dahil tiim kalintilar parcalarin yiizeyinden temizlenmelidir.
Parcalar1 temiz eldivenler olmadan tutmaktan kaynaklanan cilt yaglar1 bile sorunlu

olabilir. Pargalar kesinlikle temiz degilse, lekeli nitrasyon derinlikleri olusur.

Pargalar1 temizlemenin kabul edilebilir bir yolu, nitriirlemeden hemen 6nce yagdan

arindirma ve asindirici (kum) temizlenmelidir.
Bagka bir yontem, ince bir fosfat kaplamayi igerir.
Ilgili adimlar sunlardir:

e Yagim gidermek

e Soguk suyla durulama
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Oksalik asit banyosu daldirma
Soguk suyla durulama
Ilik suyla durulama

Fosfat ¢cozeltisi daldirma

Dekarbiirize edilmis bir ylizey nitriirlemeden Once ¢ikarilmazsa, tabaka ¢ok cabuk

dagilir [31].

3.11.1. Kumlama

Mekanik temizleme sistemleri, ¢cogu endiistriyel liretim uygulamasinda kirleticileri

gidermek ve calisma yilizeyini sonraki son islem veya kaplama islemleri igin

hazirlamak i¢in mevcuttur. Tipik kullanimlar1 sunlar igerir:

Pas, kireg, kuru katilar, kalip kumu, seramik kabuk kaplamalar veya kurumus
boyalarin ¢ikarilmasi,

Yapistirma, boyama, emayeleme veya diger kaplama maddelerinin
hazirlanmasinda yiizeylerin piiriizlendirilmesi,

Biiyiik capaklarin veya kaynak sicramalarinin giderilmesi,

Biraz farkli ylizeyler mevcut oldugunda bile diizgiin bir yiizey kalitesi
gelistirmek,

Kaucguk veya plastik kaliplama islemlerinden flagin ¢gikarilmasi,

Cam, porselen, ahsap veya granit veya mermer gibi dogal taslarin oyulmasi

veya dekoratif graviir olusturulmasidir.

Mekanik olarak temizlenebilen is pargasi tiirleri asagida verilmektedir:

Demirli ve demirsiz dokiimler

Doévme veya damgalama

Celik levha, serit veya yapisal sekiller

Demirli ve demirsiz malzemelerin kaynakli ve imalatlar

Aliiminyum, magnezyum veya ¢inko kalici kalip veya pres dokiim parcalar
Termoplastik veya termoset plastikler

Celik ¢ubuk stogu ve filmasin

Hassas kaliplanmis kauguk pargalar

Kauguk, plastik, cam veya metal parcalar icin yiiksek alasimli kaliplar ve

kaliplar
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o (Cesitli egzotik parcalar bunlardan bazilaridir.

Sekil 3.15. Disli bir parcaya yapilan kumlama islemi.

Mekanik temizleme sistemleri, {i¢ ana yontemden biri araciligiyla par¢anin c¢alisma

yiizeyine karsi enerji verilen veya itilen ¢esitli asindirict malzemeler kullanir:

e Havasiz santrifiij piiskiirtme bigagi veya kanat tipi tekerlekler
e Basingli hava, dogrudan basingli kuru pliskiirtme meme sistemleri
e Basingli hava, dolayli emme (indiiksiyon) 1slak veya kuru piiskiirtme meme

sistemleridir.

Asindirici plskiirtmeli temizleme, ticari olarak, darbeli agindirict akimi yonlendirmek
icin agizliga sahip bir boru veya hortum kanalindan yonlendirilen hava veya buharla
baslamistir (Sekil 3.15.). Hem basingh piiskiirtme hem de emme piiskiirtme meme
sistemleri, asindiricty1 hizlandirmak ve itmek i¢in kullanilan basingli havay1 veya
basin¢li buhar iiretmek i¢in yiiksek giic gerektirir. Bu gereklilik, kiiresel ve agisal
asindirict  pargaciklarin, Ozellikle yliksek yogunluklu demir asimndiricilarin

hizlandirilmasindaki aerodinamik verimsizliklerden kaynaklanmaktadir[33].

3.11.2. Bilyalh dovme

Parca dovme, kontrollii kosullar altinda metal yiizeye yiiksek hizda yonlendirilen bir
piiskiirtme akiminin ¢arpmasiyla metalik parcalarin agikta kalan ylizey katmanlarinda
basing gerilmelerinin indiiklendigi bir soguk isleme yontemidir (Sekil 3.16.). Birincil
amag, dogru ve tekrarlanabilir sonuglar elde etmek icin kontrol edilme derecesi
acisindan kumlama temizliginden farklidir. Bilyali dévme, doviilecek yiizeyi

temizlemesine ragmen, bu islev tesadiifi bir islemdir. Bilyal1 dévmenin temel amaci
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yorulma mukavemetini arttirmaktir. Islemin, gerilim-korozyon c¢atlamasina katkida
bulunan c¢ekme gerilimlerini gidermek, metal parcalarin sekillendirilmesi ve
diizlestirilmesi ve glimiis plakanin gelik {izerine yapismasinin test edilmesi gibi baska

faydali uygulamalar1 vardir [33].

Sekil 3.16. Bir is parcasina yapilan bilyalt dovme islemi.
3.11.3. Ultrasonik yikama

Ultrasonik temizleme, sulu ortama daldirilmis pargalardan cesitli kirleticileri ¢gikarmak
icin yiiksek frekansli ses dalgalarinin (insan isitmesinin iist aralifinin iizerinde veya
yaklasik 18 kHz) kullanilmasini igerir. Kir, yag, gres, cilalama/parlatma bilesikleri ve
kalip ayirict maddeler, bunlardan sadece birkacidir. Temizlenebilen malzemeler
arasinda metaller, cam, seramik vb. bulunmaktadir. Ultrasonik c¢alkalama, ¢esitli

temizlik maddeleriyle kullanilabilmektedir (Sekil 3.17).

Sekil 3.17. Bir is parcasina yapilan ultrasonik yikama islemi.

Metal endiistrisinde bulunan tipik uygulamalar, kesme ve isleme operasyonlarindan
talaglarin ve kesme yaglarmin ¢ikarilmasi, kaplama islemlerinden once parlatma ve
cilalama bilesiklerinin ¢ikarilmasi ve otomotiv ve ugak uygulamalar i¢in yeniden
olusturulmus bilesenlerden greslerin ve ¢amurun temizlenmesidir. Ultrasonik
temizleme, sert kirleticileri ¢ikaracak kadar gii¢liidiir, ancak alt tabakaya zarar

vermeyecek kadar da naziktir. Bir temizleme tankindaki en kiiciik araliklarda ve siki
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aralikli pargalar arasinda sik sik penetrasyon ve temizlik kullaniminda miikemmel

sonuglar saglar.

Ultrasoniklerin temizlikte kullanimu, 1-trikloroetan gibi kloroflorokarbonlar nedeniyle
giderek daha popiiler hale geldi. Baz1 kisitlamalar nedeniyle, bir¢ok iiretici ve yiizey
islemi yapan kisi artik solvent bazli buharla yag giderme yerine daldirma temizleme
teknolojilerini kullanmaktadir. Ultrasonik kullanimi, karmasik sekilli pargalarin,
buharli yag giderme ile elde edilene karsilik gelen bir etkinlikle temizlenmesini saglar

[33].
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4. MATERYAL VE YONTEMLER

4.1. Numune Se¢imi

Bu calismada haddelenmis diisiik alagimlt AIST 4140 celigi kullanilmistir. Sekil
4.1.’de bulunan Oxford Instruments Foundry Master Smart Spektrometre cihazi ile
analizi yapilmistir. Tablo 4.1.’de kimyasal kompozisyonu verilen AISI 4140 c¢ap 38
mm’lik 1slahli ¢ekme ¢ubuk malzemeden, 2x3x1 mm boyutlarinda 6 adet numune
olusturulmustur. Test numunelerinin nitrasyon ¢ekirdek sertlikleri 30 HRC
gelmektedir. Sertlik 6lgtimii Sekil 4.2.’de verilen 150 Kgf ile Future-Tech Rockwell
Hardness Tester LC Serisi ile yapilmigtir.

Sekil 4.1. Spektrometre cihazi.

Tablo 4.1. AISI 4140 ¢eliginin kimyasal kompozisyonu.

Element C Si Mn P S Cr Mo Ni Fe

% 034 0.235 0.717 0.024 0.033 0.926 0.155 0.014 98.19




!

1

@

Sekil 4.2. Rockwell sertlik cihazi.

4.2, Numune Hazirlanisi

Yapilacak yilizey hazirlama islemleri sonrasit numunelerin ayirt edilebilmesi i¢in yan
yiizeylerine lazer markalama ile Tablo 4.2.’de verilen markalamalar yapilmistir.
Yiizeyi parlatilan numune, Sekil 4.3.’de verilen Mikrotest firmasinin numune
hazirlama cihazinda AKASEL marka sarf malzemeler ile hazirlanmistir. Al2Oz ile
yapilan kumlama isleminde F60 / 212-300 mikron kum kullanilmistir. Kumun sertligi
9 mohs’tur. 6 bar basing ile 10 cm yiikseklikten 3 paso seklinde kumlanmistir. Cam
kiire ile ylizeyi hazirlanan numunelere 40-70 mikron boyutlarinda %751 SiO2’ten
olusan cam kiire kum kullanilmigtir. Sertlikleri yaklasik 6 mohs degerindedir. 8 bar
basing ile 10 cm yiikseklikten 3 paso seklinde kumlanmistir. Kumlama islemleri Sekil

4.4’de bulunan kumlama cihazi ile yapilmstir.

Sekil 4.3. Numune hazirlama cihazi.
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Sekil 4.4. Kumlama cihazi.

Tablo 4.2. Numunelere yapilan yiizey hazirlama islemleri ve markalamalari.

Adet Islem Markalama
1 adet Yiizey hazirlama yapilmadi YH40C

1 adet 320 mesh zimpara+ 800 mesh zimpara + 1000 BK40C

mesh zimpara+ bez kece yapildi

1 adet 45° ag1 ile Al203 kumland: A04540C

1 adet 90° ag1 ile Al203 kumland: A09040C

1 adet 45° ac1 ile Cam kiire kumlandi CK4540C

1 adet 90° ag1 ile Cam kiire kumland1 CK9040C

Numunelerin yiizeyleri hazirlandiktan sonra Metkon firmasinin METACUT 251
cihaz1 (Sekil 4.5.) ile ortadan ikiye kesilerek nitrasyon uygulanip incelenecek ve
nitrasyon uygulanmadan incelenecek olarak ikiyi ayrildi. Tiim numuneler, igerisinde
GANTEK GALVANO marka BUFFLEN NO 1 yikama sivist bulunan 75°C’de

ultrasonik banyo’da 15 dakika yikanmistir. 15 dakika 75° saf su ile sicak durulama

yapilip kurutulmustur.
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Sekil 4.5. Hassas kesme cihazi.

Nitrasyon uygulanacak olan numuneler Sekil 4.6.’da verilen IPSEN nitrasyon firininda

asagidaki Tablo 4.3.’te verilen degerlerde nitrasyon islemine tabii tutulmustur.

Sekil 4.6. Gaz nitrasyon firini.

Tablo 4.3. Nitrasyon firinin degerleri.

Islem N2 Firin Sentetik Sentetik Nitrasyon Azotlama
. atmosferini
Adim ile gazlarla gazlarla sonrasi sonrasi
1S1itma
yikama nitrasyon nitrasyon NHs ile Nz ile
Kn . <
sogutma sogutma
kontrolii
Sicakhk  350°C 530°C 580°C 580°C 500°C 100°C
Bekleme
o 1dk 15 dk 30 dk 40 dk 1dk 15 dk
Siiresi
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5. ARASTIRMA BULGULARI

Numunelerin nitrasyon Oncesi ve sonra makro yiizey goriintileri Sekil 5.1.°de
verilmistir. Makroskobik anlamda farkli malzemeler ile kumlanmis numunelerin

yiizeylerinde matlasma diginda farkli bir fiziksel degisim gézlenmemistir.
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Sekil 5.1. Numunelerin nitrasyon Oncesi ve sonrasi goriintileri. a) Yiizey
hazirlamamis b) parlatilmis ¢) 45° ag1 ile Al2O3 kumlanmis d) 90° ag1 ile
Al>03 kumlanmig e) 45° a¢1 ile Cam kiire kumlanmis f) 90° ag1 ile Cam kiire
kumlanmas.



Makro goriintiide de goriildiigii iizere, nitrlirlenmis numune ve ham numune arasinda

yiizey farkliligi vardir. Nitriirlenmis numunelerin yiizeyleri daha mat goriilmektedir.

o Optik mikroskop incelemeleri
Sekil 5.2.’de numunelerin nitrasyon sonrasi optik mikroskop ile kesitten ¢ekilmis
gorintiileri ve beyaz tabaka kalinliklar1 verilmektedir. Goriintiiler Sekil 5.3.’de verilen

Nikon MA100n marka ters metal mikroskobu ile ¢ekilmistir.

YH40C BK40C
Beyaz Tabaka: 5-7 um

A04540C A09040C
Beyaz Tabaka: 14-16 um Beyaz Tabaka: 16-18 um

Sekil 5.2. Numunelerin optik mikroskop goriintiileri(200x) ve beyaz tabaka
kalinliklari.
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CK4540C CK9040C
Beyaz Tabaka: 6-8 um Beyaz Tabaka: 10-12 um

Sekil 5.2.(Devami) Numunelerin optik mikroskop goriintiileri(200x) ve beyaz tabaka
kalinliklart.

Sekil 5.3. Ters optik mikroskop.

En yiiksek beyaz tabakanin aliimina ile 90° kumlanan numunede oldugu goriiliirken,
bez kege ile parlatilan yiizeyin beyaz tabaka olusturma orani diger numunelere gore

daha diisiik oldugu goriilmektedir.

. Mikro sertlik 6lgiimleri

Nitrasyon yapilan celiklerde difiizyon derinligi, derinlik artarken azot konsantrasyonun
azalmasina olarak bagli azotun diflizyonun gerceklestigi en son nokta olarak
tanimlanmaktadir. Diflizyon derinliginin tespiti sertlik dl¢timii ile yapilmaktadir. Cekirdek
sertliginin %10 ya da 50 HV iizerindeki sertlik degerinin Ol¢iildiigii derinlik, diflizyon
derinligi olarak tanimlanmaktadir. Sekil 5.4.’te tiim numunelerin kesitten mikro sertlik
degerlerinin degisim egrisi verilmistir. Sertlik taramalar1 Sekil 5.5.°de verilen
SHIMADZU HMV-2 marka mikrovickers sertlik dl¢iim cihazi ile yapilmstir.
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Sekil 5.4. Numunelerin kesitten sertlik taramalar1 ve difiizyon derinlikleri.

Nitrasyon sonrast en diisiik difiizyon derinligi 200 pm ile parlatilmis numune de

Ol¢tilmistiir. En fazla olanlar 350 um derinlik ile yiizeyi hazirlanmamis ve 90° aliimina

ile kumlanmis numunelerdir.

Sekil 5.5. Mikrovickers sertlik 6l¢iim cihazi.
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. Yiizey puriizliliik 6lgtimleri
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Sekil 5.6. Nitrasyon sonrast numuneleri 6l¢iilen piirtizlilik degerleri(Ra).

Nitrasyon sonrasi en piiriizsiiz yiizeyin parlatilmis numunede en piiriizlii yiizeyin ise
90° Al>O3 ile kumlanmis nitrasyon sonrast yiizeyde oldugu goriilmektedir (Sekil

5.6.).0lgiimler SRT6100 marka portatif yiizey piiriizliiliik cihazi ile yapilmustir.

o Taramal1 elektron mikroskobu incelemeleri

Taramal1 elektron mikroskobu (SEM) ile yapilan incelemeler Sekil 5.7.’de gorseli
verilen TESCAN marka cihaz ile yapilmigtir. Numunelerin taramali elektron
mikroskobunda yiizeyden ¢ekilmis nitrasyon dncesi ve sonrasi ylizey goriintiileri Sekil
5.8.’de verilmektedir.

Sekil 5.7. Taramali elektron mikroskobu (SEM).

Numuneler yiizeyden SEM ile incelendiginde ozellikle aliimina ile kumlanmis

numunelerde yiizeye aliimina partikiillerinin saplandigi goriilmektedir.
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NUMUNE

NITRASYON ONCESI NITRASYON SONRASI

ADI
YH40C

SEM HV: 10.00 kV WD: 15.00 mm VEGA EM H: 10.00 kV ‘WD: 15.00 mm

View field: 201.1 ym  Det: BSE 50 ym View field: 201.1 ym  Det: BSE 50 ym

SEM MAG: 1.00 kx Date(m/dfy): 11/14/22 Sakarya Uni  SEM MAG: 1.00 kx Date(m/dfy): 11/14/22 Sakarya Uni'
BK40C

& - B

SEM HV: 10.00 kV WD: 15.08 mm VEGA SEM HV: 10.00 kV WD: 15.20 mm

View field: 201.1 ym  Det: BSE 50 ym View field: 201.1 pm  Det: BSE 60 pm

SEM MAG: 1.00 kx Date(m/dfy): 11/14/22 Sakarya Uni  SEM MAG: 1.00 kx Date{mifdly): 11/14/22 Sakarya Uni'
AO4540

S 3 S ¥ sy <t (K N

SEI WD: 15.04 mm VEGA SEM HV: 20.00 kV ‘WD: 15.01 mm

View field: 201.1 ym  Det: BSE 50 ym View field: 201.1 ym  Det: BSE 50 ym

SEM MAG: 1.00 kx Date(m/dfy): 12/19/22 Sakarya Uni  SEM MAG: 1.00 kx Date(m/dfy): 12/19/22 Sakarya Uni'

Sekil 5.8. Numunelerin nitrasyon dncesi ve sonras1 ylizey SEM goriintiileri.
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AO09040

St

SEM HV: 20.00 kV I7mm VEGA SEM HV:20.00KV  WD: 14.54 mm

View field: 201.1 ym  Det: BSE 50 ym View field: 196.7 ym  Det: BSE 50 ym
SEM MAG: 1.00 kx Date(m/dfy): 12/19/22 Sakarya Uni  SEM MAG: 1.02 kx Date(m/dfy): 12/19/22 Sakarya Uni’

SEM HV: 20.00 kV WD: 15.06 mm VEGA SEM HV: 20.00 kV ‘WD: 15.23 mm
View field: 201.1 ym  Det: BSE 50 ym View field: 201.1 ym  Det: BSE 50 ym
SEM MAG: 1.00 kx Date(m/dfy): 12/13/22 Sakarya Uni  SEM MAG: 1.00 kx Date(m/dfy): 12/13/22 Sakarya Uni'

SEM HV: 20.00 kV WD: 14.78 mm VEGA SEM HV: 20.00 kV WD: 14.56 mm_

View field: 201.1 ym  Det: BSE 50 ym View field: 201.1 ym  Det: BSE 50 ym
SEM MAG: 1.00 kx  Date(m/dfy): 12/13/22 SakaryaUni  SEM MAG: 1.00 kx  Date(m/dfy): 12/13/22 Sakarya Unit

Sekil 5.8. (Devami) Numunelerin nitrasyon dncesi ve sonrasi yiizey SEM goriintiileri.

Elektron mikroskobunda topografik mod kullanilarak numune yiizeylerinin 3 boyutlu
goriintiileri alinmig olup ¢ukur ve yiikseltiler belirgin hale getirilmistir. Sekil 5.9.” da
alimina ve cam kiire ile kumlanmis numunelerin nitrasyon sonrasit 3 boyutlu
gorintiileri mevcuttur. Yiizey goriintiileri incelendiginde kumlama sirasinda saplanan

allimina partikiiller nitrasyon sonrasi dokiilerek uzaklagsmakta ve geriye yiizeyde krater
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benzeri bir yap1 birakmaktadir. En fazla ¢ukur 90° aliimina ile kumlanmis numune

yiizeyinde goriilmiistiir.

AO45 AO090
CK45 CK90

Sekil 5.9. Aliimina ve cam kiire ile kumlanmis nitrasyonlu numunelerin 3D
goriintiileri.

Sekil 5.10.’da nitrasyon sonrasi kumlanmis numunelerin ylizeyden alinan EDS

grafikleri verilmektedir.
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b)

Sekil 5.10. EDS Grafikleri a) 90° ac1 ile Al203 kumlanmis b) 90° a¢1 ile cam kiire
kumlanmis.

EDS grafiklerine bakildiginda 90° ag1 ile Al2O3 kumlanmis numunede nitrasyon
sonrast aliiminyum piki belirgin sekilde goriiliirken cam kiire ile kumlanmis numunede
silisyum piki goriilmemektedir. Yiizeyi 45° ag1 ile cam kiire ve 45° a¢1 ile Al.O3

kumlanmis numunelerde de pikler ayn1 sekilde goriilemektedir.

Sekil 5.11.’de numunelerin kesitlerinden alinan SEM goriintiileri verilmektedir.
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b)

2 SEM HV: 20.00 kV WD: 15.61 mm VEGA\ TESCAN

SEM HV: 20.00 KV WD: 15.58 mm | | VEGAW TESCAN View field: 100.5 ym  Det: BSE 20 ym
View field: 100.5 ym Det: BSE 20 ym { SEM MAG: 2.00 kx  Date(m/dly): 12/19/22 Sakarya University u
SEM MAG: 2.00 kx Date(m/dly): 12/18/22 Sakarya Unlversltyn

d)

% o o — ~ X
SEM HV: 20.00 kV WD: 14.52 mm | I | VEGAW TESCAN SEM HV: 20.00 kV WD: 15.14 mm ) L ) VEGAW T’ESCAN
View field: 100.5 ym Det: BSE 20 um 4 View field: 100.5 ym Det: BSE 20 ym {
SEM MAG: 2.00 kx  Date(m/dly): 12/19/22 Sakarya Universityn SEM MAG: 200 kx  Date(m/dly): 12/19/22 Sakarya University n

e) f)

- QO n r — : ] [ S e —r
SEM HV: 20.00 kV 7 ]

View field: 100.5 ym Det: BSE 20 pm \SI;\‘: m:- 120365 Hm 39'- Esi s 20 ym 5 i I
SEM MAG: 2.00 kx  Date(m/dly): 12/19/22 Sakarya Unlversltyn :2.00kx  Date(m/dly): akarya University

Sekil 5.11. Numunelerin kesit SEM goriintiileri. a) Yiizey hazirlamamis b) parlatilmis
C) 45° a¢1 ile Al203 kumlanmig d) 90° ag1 ile Al203 kumlanmis €) 45° ag1 ile
cam kiire kumlanmis f) 90° ag1 ile cam kiire kumlanmus.

Gortintiiler incelendiginde celik malzemeye yapilan yiizey hazirlama islemlerinin

nitrasyon sonrast olusan ylizeye de yansidifi, benzer topografyalar olustugu
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gozlemlenmistir. Goriintiiler Sekil 5.6.°da verilen yiizey piiriizlilik degerlerini

destekler niteliktedir.

. Islatma agis1 Ol¢timleri

Bir s1v1 ile temasta olan kat1 yiizeyi arasinda ac1 olugsmaktadir. Bu olusan ag1, sivinin
kendi molekiilleri ile kohezyon kuvveti ve kat1 yiizey ile olusan adhezyon kuvvetinin
buyiikliiklerine baghdir. Bu ac1 temas agist olarak adlandirilir. Sivinin kendi
molekiilleri arasindaki ¢ekim kuvveti yani kohezyon kuvveti, kat1 ile olusturdugu
adhezyon kuvvetinden biiyiikk oldugunda temas agisida ayni oranda biiyiimektedir.
Kat1 yiizeyinin temizligi ve piirizliligli de temas acisimin biiyiikliigiine etki
etmektedir. Bir sivinin 1slanma kapasitesi veya kati yiizeye yayilma yetenegine
1slanabilirlik denir ve bu temas agis1 Olgiilerek degerlendirilir. Sekil 5.12.’de verilen
1slatma agis1 6l¢iim cihazi ile numunelere yapilan islatma agis1 6l¢iim sonuglari ve

sekilleri asagidaki Sekil 5.13.” de verilmektedir.

Sekil 5.12. Islatma 6lgiim cihazi(Kriiss) ve ol¢iim sekli.
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ORJINAL NUMUNE OLCUMU NITRASYONLU NUMUNE OLCUMU

Not calibrated Not calibrated

Measurcment: Measurcment: Step: 1 liquid:
Sewsile dropi236] o Sessile dropi235] Temperature 200°C water (Ax)

Yiizeyine Islem Uygulanmamis Numune
Orijinal Temas Agisi: 63,1-71°

Nitrasyonlu Temas Acisi: 94,8-102,3°

Not calfbrated Not caiibrated

Measurcment: 1 liquid: Measurement: Step: 1 liquid:
Sessile dropi236] u wter () Sessie dropl235) Temperatures 200°C water (Ax)

Yiizeyi Parlatilmis Numune
Orijinal Temas Agisi: 78- 79,1°

Nitrasyonlu Temas Acisi: 75,8- 78°

Not cabrated Not calibrated

Step: 1 Liquid:

Measurcment: : Measurement: Step: 1 Liquid:
Sessle dropi236] Temperature 200°C wter (&) Sessile dropi235] Temperature: 200 °C water (As)

45° ag1 ile Al203 kumlanmis Numune
Orijinal Temas Agisi: 83,7- 84,5°

Nitrasyonlu Temas Ag¢isi: 87,1-90,8°

Sekil 5.13. Islatma agilar1 gorselleri ve dereceleri.

56



Not calibrated Not caiibrated

Measurement: Step: 1 Liquidt: Measurement:
Sessile dropi236] Temperature: 200°C ster (A) Sessie dropi235] Temperature: 200°C water (Ar)

Step:1 Liguid:

90° ac1 ile Al2O3 kumlanmis Numune
Orijinal Temas Agisi: 106,7- 107,2°

Nitrasyonlu Temas Agisi: 70,5- 78 °©

Not calibrated Not calibrated

liquid:

Step: 1 Liquid: Measurement: Step: 1
Sessile dropi235] Temperaturs 200°C water (Ax)

Measurcment:
Seasie dropi236] Temperature: 200°C water (A4)

45° ac1 ile Cam Kiire Kumlanmis Numune
Orijinal Temas Agisi: 72,8- 74,5°

Nitrasyonlu Temas Acisi: 71- 73,3°

Not calibrated Not calibrated

Measurcment: Step: 1 Liquid: Measurement:
Sessile dropi236] Temperature 200°C ster () Sessile dropi235]

90° a¢1 ile Cam Kiire Kumlanmis Numune
Orijinal Temas Agisi: 94,9- 95,3°

Nitrasyonlu Temas Acisi: 71,3- 76,9°

Sekil 5.13.(Devami) Islatma agilar1 gorselleri ve dereceleri.
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120 106,95

98,55
100 , 895 95,1
84,? ’

78,555 769

67,05
60

40

Islatma Agisi(°)

20

YH40 BK40 A04540 A09040 CK4540 CK9040

H Nitrasyon Oncesi i Nitrasyon Sonrasi

Sekil 5.14. Islatma ag1s1 grafigi.

Sekil 5.14.’de verilen grafikte incelendiginde yiizeyi hazirlanmamis numune ile 45°
ac1 ile AI203 kumlanmis olan numunenin nitrasyon sonrasi temas agilarinin arttigi
goriilmektedir. Buradan nitrasyon sonrasi kohezyon kuvvetlerinin, adhezyon

kuvvetinden biiyiik oldugu ve bu nedenle temas agisinin arttig1 yorumu yapilmaktadir.

. XRD Analizi

Literatiir arastirmalar1 kisminda da bahsi gecen, nitriirleme islemi ile malzeme
yiizeyinde olusturulan beyaz tabakalar iki farkl nitriir fazindan olusmaktadir. Epsilon
ve gama nitriir fazlarimin tespiti i¢in sekil 5.15.’da bulunan Malvern Panalytical
EMPYREAN modelinde XRD cihaz ile analiz yapilmigtir. 2 farkli sekilde yiizeyi

hazirlanmis numuneden yapilan XRD paternleri sekil 5.16.’de verilmistir.

Sekil 5.15. XRD cihazi.
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Nitrasyon Sonrasi XRD Difraktogram

Feall10)

—CK90
vFeN AQOS0

Y -Fe N

e it oo

3 2 2theta 0 &
Sekil 5.16. 90° Al,O3 ve 90° cam kiire ile kumlanmis numunelerin XRD analizi.

Beklenildigi tizere Nitrasyona uygun AISI 4140 ¢eliginin nitrasyon sonrasi analizinde
a (alfa, Fe), & (epsilon, Fe2-3N) ve y" (gama issii, FesN) fazlari tespit edilmistir.
Kumlama cinsine bagli olarak nitrasyon sonrasinda farkli herhangi bir faz (AIN,TiN)

dedekte edilmemistir.
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6. TARTISMA VE SONUCLAR

Farkli ylizey hazirlama malzemeleri ve farkli agilarda kumlanmis olan numuneler ile
bu ylizey hazirlama islemleri sonrasinda nitrasyona tabii tutulan numunelerin
analizlerinden elde edilen sonuclar asagida verilmistir.

e Makro inceleme
Yiizeyleri farkli olarak hazirlanan numuneler makro olarak incelendiginde matlagma
haricinde herhangi bir fiziksel degisim gozlenmemistir. Yiizeyi en mat ve piiriizli
goriinen numune aliimina ile 90° kumlanandir. En parlak numune yiizeyi, bez kege ile
parlatilmis numunede goriilmiistiir.

e Optik Mikroskop
Ayni sartlarda nitrasyon yapilan numunelerden en diisiik beyaz tabakaya sahip olan
bez kece ile parlatilmis numunedir. Agiya bagl olarak, kumlanan numunelerde beyaz
tabaka kalinlhiginin arttig1 tespit edilmistir. En kalin beyaz tabaka aliimina ile 90°
kumlananda goriilmiistiir.

e Sertlik Taramas ile Difiizyon Derinlik Tespiti

Sertlik taramasi ile elde edilen en diisiik difiizyon derinlikleri yiizeyi parlatilmig
numunede, en derin diflizyon yiizeyi hazirlanmamis numunede tespit edilmistir.

Kumlanan numunelerde difiizyon derinligi ayni1 degerlerde okunmustur.

e Yiizey Piiriizliiliik Degerleri

Yiizey pirtizliliikleri nitrasyon Oncesi ve sonrast olarak karsilastirildiginda,
kumlanmis numunelerde nitrasyon sonrasi piiriizliiliiglin arttig1 fakat bu durumunun
bez kece ile parlatilmis ve ylizeyi hazirlanmamis numunelerde tam tersi oldugu
gorilmiistiir. Nitrasyon sonrasi en pliriizsiiz ylizeyin parlatilmis numunede, en piiriizlii
ylizeyin ise nitrasyon sonrasi Aliimina ile 90° kumlanmis yiizeyde oldugu
goriilmektedir. Aliimina ile kumlanmis yiizeyler de 90° daha piiriizlii iken cam kiirede
durum tam tersidir.

e Islatma Acisi Incelemeleri

Nitrasyon Oncesi 1slatma agist en yiiksek olanlar 90° de kumlanan numuneler iken

nitrasyon sonrasi ag¢i azalmistir. Nitrasyon sonrasi yiizeyle en ¢ok ag¢1 yapan



numunenin, yilizey hazirlanmamis numunede oldugu tespit edilmistir. Yiizey
puriizlillik degerlerinin aksine nitrasyon sonrasi yalnizca ylizey hazirlanmamis ve

aliimina ile 45° kumlanmis numunede 1slatma agis1 artmistir.
e SEM Yiizey incelemeleri

SEM ile kumlama Oncesi ve sonrasi ylizeyler karsilastirildiginda nitrasyon sonrasi
Ozellikle aliimina ile kumlanmis numunelerde aliimina partikiillerinin saplandigi
goriilmektedir. Numuneler yiizeyden incelendiginde krater yap1 olarak daha

plirlizsiizlestigi gézlemlenmistir.
e 3D Gorsel Incelemeleri

SEM ile topografik ylizey goriintiileri incelendiginde kumlama sirasinda saplanan
allimina partikiiller nitrasyon sonrasi dokiilerek uzaklagmakta ve geriye ylizeyde krater
benzeri bir yap1 birakmaktadir. En fazla ¢ukur aliimina ile 90° kumlanmis numune

yiizeyinde goriilmiistiir.
e EDS incelemeleri

Nitrasyon sonrast kumlanmis numuneye yapilan EDS analizinde 90° ile kumlanmig
numuneler karsilagtirilmig, her iki numunede de azot pikleri goriilmiistiir. Aliimina ile

kumlanan numunede ise belirgin sekilde aliiminyum piki tespit edilmistir.
e SEM Kesit Incelemeleri

Numuneler elektron mikroskobu ile kesitten incelendiginde, kumlama medyasinin ve
acisinin nitrasyon sonrasi yiizeyde de etkili oldugu; farkli acilarda kumlanan
numunelerde, kumlandig1 acilarda beyaz tabaka olustugu gézlemlenmistir. Aliimina
ile kumlanan numune yiizeyleri daha sivri girinti ¢ikintilara sahipken, cam kiirede daha

yumusak geg¢isli krater benzeri yiizey olugsmustur.
e XRD Grafigi incelemeleri

XRD grafiginde 90° aliimina ve cam kiire ile kumlanmis numuneler incelenmistir. Faz
diyagraminda olusacagi on goriilen € ve y* Fe-N fazlar1 olusmustur. Sonuglar literatiir
ile ortiismektedir. Altllk malzemede bulunan Al ve Ti elementleri ile nitriir
belirlenemedigi yalnizca yogunlukta olan Fe elementi ile olusturdugu nitriir fazlari

tespit edilmistir.
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Literatlir arastirmalarinda, nitrasyon Oncesi yapilan kumlama benzeri islemlerin
nitrasyon sonrasi olusan beyaz tabaka ve difiizyon derinligini etkiledigi ¢alismalar
bulunmaktadir. J.Baranowska ve arkadaslarinin 2002 yilinda yaptig1 calismada da
elektrolitik yontem ile yiizeyi asindirilmis olan numunede beyaz tabaka kalinliginin,
parlatilmis olandan daha fazla oldugu; difiizyon derinligi ise ylizeyi pliriizlii numunede

daha fazla olmasinin nedeninin ise buna bagli oldugu savunulmaktadir [34].
Bulunan sonuglar 1s181inda nitrasyon prosesinden beklenen;

Beyaz tabaka 8-12 mikron ve nitrasyon sonrasi nispeten piiriizsiiz goriintii, cam kiire
ile kumlanan numuneler ile saglanabilmektedir. Yiizey hazirlanmamis numunede de
benzer sonuglar elde edilmektedir. Fakat yilizey hazirlanmamis numune hassas kesme
cihaz1 ile kesilmistir. Talagli imalat sonrasi yiizey piiriizliligi 1,8-2,1 Ra arasi
Olciilmektedir ve nitrasyon sonrasi son goriintlisii kullanim i¢in uygun degildir. Bu

nedenle cam kiire ile kumlanma islemi tercih edilmektedir.
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