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SIMGELER VE KISALTMALAR LISTESI

EPT

YMK
HMT

mS/cm

Gap

FWHM

SEM
GDOES
OM
EDS
XRD

°C
EPD
PED
PEC
PEC/N
PEN
PEB

DC

: Elektrolitik plazma teknoloji

: Yiizey merkezli kiibik

: Hacim merkezli tetragonal

: Mili saniye

: Mili Simens

: Anot nozulu ile katot aras1 mesafe

: Newton

: Pik ytiksekliginin yaris1 (full width half maximum)
: Ostenit

: Ferrit

: Taramal1 elektron mikroskobu

: Glow desarj optik emisyon spektroskopi
: Optik mikroskop

: Enerji dagilimli spektroskopi

: X 1511 difraksiyonu

: Siirtlinme katsayisi

: Santigrat derece

: Elektrolitik plazma difiizyon (doyurma)
: Plazma elektrolitik biriktirme

: Plazma elektrolitik karbiirleme

: Plazma elektrolitik karbonitriirleme

: Plazma elektrolitik nitriirleme

: Plazma elektrolitik borlama

: Amper (Akim)

: Volt (Gerilim)

: Dogru akim

Vii



AC
TDS
SCE

— o

UEO’O

OES
Sn.
Dk.

: Alternatif akim

: Toplam ¢6ziinmiis kati

: Saturated calomel elektrot

: Impuls, Darbeli gerilimde uygulanan yiiksek voltaj (Isitma)
: Pause, Darbeli gerilimde uygulanan diisiik voltaj (Bekletme)
: Cevrim sayisi (Cycle)

: Sertlik derinligi

: Sertlesen bolge ¢ap1 uzunlugu

: Indiiksiyonla sertlestirme

: Optik emisyon spektrometresi

: Saniye

: Dakika
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OZET

Anahtar Kelimeler: Elektrolitik Plazma, Yiizey Modifikasyonu, Asinma, Sertlik

Bu calismada, endiistriyel olarak yaygin kullanilan AIST 1040, AISI 4140, EU
1.2333 ve AISI 316 L celik malzemelerinin, elektrolitik plazma teknolojisi
kullanilarak, yiizey 6zelliklerini iyilestirmek amac¢lanmistir.

Calisma esnasinda, gerek akademik gerekse endiistriyel anlamda yeni bir konu olan
elektrolitik plazma teknolojisi detayli olarak incelenmistir. Elektrolitik plazma
yontemi optimize edildikten sonra, ¢eliklerin yiizeyleri modifiye edilmistir. Optik
mikroskop kullanilarak, celiklere uygulanan farkli parametrelerin modifikasyon
tabaka kalinligimi ve yapisini degistirdigi gozlenmistir. Ayrica, taramali elektron
mikroskobu (SEM) ve EDS analizlerinde modifikasyon tabakasindaki doniisiimler ve
tane yapilar1 incelenmistir.

Modifikasyon tabakasindan alinan XRD analizlerinde Fe,Os, Fe;O4, FeO piklerine
rastlanmigtir.  Mikrosertlik  Olciimlerinde mesafeye ve elektrolitik plazma
parametrelerine gore degisen sertlik degerleri elde edilmistir. Modifikasyon islemi
uygulanmadan yaklasik 180 HV olan celigin sertlik degeri 750-950 HV bandina
kadar 12-36 saniye gibi ¢ok kisa siirelerde ¢ikarilmistir. Ayn1 zamanda yiizey sertlik
degerleri 10 HRC den 55-60 HRC ye cikartilarak, 10 mm’ye varan muazzam sertlik
derinlikleri elde edilmistir.

180, 360, 540 ve 720 m icin 0.1 m/sn hizda 5N, 10N, 20N ve 30N yiik altinda
cizgisel (lineer) asinma deneyi yapilmistir. Numunelere uygulanan ¢izgisel asinma
deneyi sonrasi yiikk degisimiyle siirtiinme katsayisinin ve asinma miktarlarinin
degistigi gozlemlenmistir. Siirtiinme katsayis1 bir miktar azalirken, asinma
dayanimlarinin bes kata kadar arttifi goriilmiistiir. Yontemin mevcut 1s1l iglem ve
modifikasyon islemlerine kars1i bir alternatif olabilecegi ve endiistriyel
uygulamalarda kullanilabilecegi belirlenmistir.

Ayrica elektrolitik plazma difiizyon islemleri, farkli cozeltiler kullanilarak 316 L
paslanmaz celik altliklar icin gerceklestirilmistir. Elektrolitler suda ¢oziinebilen O, N
ve B gibi arayer elementi iceren inorganik tuzlardan secilmistir. Birinci elektrolit
H,N-CO-NH;, ikincisi NH4NO; iiciinciisii ise H3;BOj; esaslhi olarak secilmistir.
Plazma difiizyon siiresi 5 saniye ile 30 dakika arasinda secilmistir. 1IN ve 3N yiik
kullanarak 100 metre ve 1200 metre mesafelerde asinma deneyleri
gerceklestirilmistir. Asinma deney sonuglari difiizyon yapilan numunelerin aginma
direncinin arttigim ve siirtiinme katsayisinin diistiiglinii gostermistir.
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SURFACE MODIFICATION APPLICATIONS OF STEELS BY
ELECTROLYTIC PLASMA TECHNOLOGY

SUMMARY

Key Words: Electrolytic Plasma, Surface Modification, Wear, Hardness

In this study, an attempt has been made to develop the surface properties of
conventional AISI 1040, AISI 4140, EU 1.2333 and AISI 316 L steels using
electrolytic plasma technic. During study, the electrolytic plasma technology is one
of the innovative technologies that have been investigated extensively at both of
academic and industrial levels. After optimization of electrolytic plasma technology,
surface of AISI 1040, AISI 4140, EU 1.2333 and AISI 316L steel has modified. It is
observed that layer thickness and structure change with different parameter settings
using optical microscopy. Also, transformation of modification layer and grain
structure was investigated by using scanning electron microscopy with attached
energy dispersive spectrometry (SEM-EDS).

XRD results revealed that Fe,Os, Fe;O4, FeO phases were found in the modified
surfaces. According to micro-hardness test results, it is observed that the value of
micro-hardness of the samples changes with different distance and parameter. While
the value of micro-hardness of the samples was found approximately 180HV without
modification treatment, this value was raised up to 950 HV within very short time
from 12 to 36 second after the treatment. Furthermore, the amount of macro-hardness
on the surface of the samples was increased from 10 HRC to approximately 60 HRC.
Dry sliding wear tests were performed using a linear wear machine. The wear tests
were carried out at the sliding speed of 0.1 ms™ using applied load of 5N, 10N, 20N
and 30N for various distances (180, 360, 540 and 720 m). The wear results have
shown that wear resistance of modified samples increased approximately five times,
while friction coefficient decreased slightly. Furthermore, in this study, the
utilization of electrolytic plasma treatment in the industry discusses and compares
with conventional treatments.

Also, using different electrolytic solutions, electrolytic plasma diffusion treatment
was performed on polished 316 L stainless steel substrates. The electrolytes were
chosen from inorganic salts for their soluble diffusion elements such as O, N and B.
The first electrolyte was consisting H,N-CO-NH,, the second one was NHsNO3 and
the last one was H3BOs. The plasma diffusion duration was chosen in the range of 5
sec. to 30 min. Dry sliding wear tests were performed using 1N and 3N applied load
for 100 m and 1200 m distance. The wear results have shown that wear resistance of
diffused samples increased, while friction coefficient decreased.
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BOLUM 1. GIRIS

Malzemelerin yiizey ozellikleri, kullanildiklar1 ortamlardaki davraniglar1 bakimindan
kritik bir rol oynamaktadir [1]. En Onemli miihendislik malzemesi olan celikler
yilksek mekanik oOzelliklerinden [2] iyi islenebilme, diisiik maliyet [3], yiizey
sertlestirme islemlerine elverisli olmasindan kaynakli olarak [4], ¢cok genis bir alanda
ozellikle makine elemani, sekillendirme ve isleme takimlari olarak kullanilmaktadir
[5]. Agir calisma sartlar1 etkisinde kalan makine elemanlar1, 6zellikle; asinma,
erozyon, korozyon, yorulma, oksidasyon ve yiiksek sicakliga dayanim konularinda ki
talepleri tam olarak karsilayamayarak [6,7] mekanik ve/veya kimyasal etkilerle
bozulmalara maruz kalmaktadirlar [7]. Endiistriyel operasyonlarda meydana gelen
bircok problem asimmma olayindan kaynaklanmaktadir [8]. Bahsi edilen yiizey
ozelliklerinden biri olan asinma dayammmini arttirmak ve sertlik gibi mekanik
ozellikleri gelistirmek i¢in cesitli yontemler kullanilmaktadir [4,7,9]. Bu yiizey
sertlestirme yontemleri, Indﬁksiyon, Alevle, Kondiiktif, Elektron Isinlar1 ve Lazerle
Sertlestirme olarak bilinen ve sertlestirilen yilizeyin kimyasal kompozisyonunda
degisiklik gerektirmeyen yontemlerdir [4]. Malzeme yiizeyinde kimyasal
kompozisyonunun degistirilmeksizin yilizeyin sertlestirilmesi, tiim pargcanin
1sitilmasindan sonra yalnizca sertlestirilecek bolgenin hizli bir sekilde sogutulmasi ya
da yalmizca yiizeyin bolgesel olarak isitilmasi ve hizli bir sekilde sogutulmasiyla
saglanabilmektedir.  Celik  malzemelerin  ylizeyinin  kimyasal  bilesimini
degistirmeden, ylizey sertlestirme islemi uygulanabilmesi i¢in, malzemenin karbon
oraninin sertlestirme icin yeterli olmasi1 gerekir. Bu karbon orani, sade karbonlu
alasimsiz celiklerde % 0.30-0.70 sinirlar1 arasinda bulunur. Yiizeylerindeki karbon
orant sertlesme sinir1 iizerinde bulunan celikler; firinda (ocakta), alevle ya da
indiiksiyon akimu ile yiizey sertlestirilebilir. Genellikle sertlestirme islemlerinde
yalnizca yiizey bolgesinin 1sitilip bolgesel olarak hizli sogutularak sertlestirilmesi
tercih  edilmektedir. Boylece malzemenin i¢ kisimlarinda bir degisim

engellenmektedir. Ancak, bu islemlerde yiizeyin 1sitilmasinin ¢ok kisa bir surede



yapilmas: gerekmektedir. Is parcasi yiizeyinin 1sitilmasi, oksi-asetilen aleviyle, orta
ya da yiiksek frekansh girdap akimlar etkisiyle, yiiksek sicaklikta tuz ya da metal
banyolarinda pargalarin tutulmasiyla [10], CO, veya Nd-YAG olarak bilinen lazer
sistemlerinde {iretilen lazer 1siminin is pargast iizerinde belirli bir bolgeye
dogrultulmas1 ve bolgenin ostenit sicakligina [11] ani isitilip sogutulmasi ile [12],
son olarak elektron isinlarinin i§ parasi iizerine gonderilmesi ve hedef bolgenin
ergime sicakliginin altina 1sitilmast ve takiben kendiliginden sogutulmasi ile
gerceklestirilmektedir [8]. Kuskusuz, bahsedilen konvansiyonel yiizey sertlestirme
yontemlerinin avantaj ve dezavantajlart bulunmaktadir ayrica bu yontemler farkli

islem durumlarinda uygulanabilmektedirler [13].

Genel olarak celiklere tatbik edilen konvansiyonel yiizey sertlestirme islemleri
yiiksek sicakliklarda uygulanmaktadir, is parcasi olan c¢elik malzemenin karbon
icerigine bagli olarak 800 'C - 1200 'C arahgmnda degisen yiiksek sicakliklara
1sitilmas1 ve (4 saat) uzun siireler bekletilmesi, [14] takiben yapilan hizli sogutma
veya su verme islemi [15] ve nihai temperleme islemleri [16] hem yiiksek maliyetli
donanim gerektirmektedir hem de yiiksek operasyon maliyetlerine neden olmaktadir

[13,17,18].

Alevle yiizey sertlestirme islemi; firinda 1sitilmasi pratik olmayan veya parca
izerinde bolgesel yiizey sertlestirme gerektiren durumlarda kullanilan bir yontemdir.
Islem par¢anin yiizey bolgesinin oksi-asetilen veya oksi-hidrojen [7,19] hamlaci
kullanilarak direk olarak yliksek sicaklik alevinin yiizey bolgesine tatbik edilmesi ile
yiizey bolgesi sicakliginin ostenit bolgesine c¢ikarilmasi ve martenzitik sert yapi
tesekkiilii icin hizla sogutulmasi seklinde gerceklestirilmektedir. Islem kontrolii
tamamen el becerisi yapildigi icin ustalik gerektiren ve homojenlik agisindan
giivenilirligi diisiik bir yontem oldugu disiiniilmektedir [19]. Alevle sertlestirme
yontemi indiiksiyon ile sertlestirmeye gore daha kaba bir islemdir. Hassasiyet diisiik

ve daha kalin bir tabaka elde edilmektedir [7].

Indiiksiyonla yiizey bolgesi sertlestirme islemi malzeme yiizey bdlgesinin indiiksiyon
akimi ile ostenitik yapiya getirilmesi ve ylizey bolgesinde martenzitik yapi

olusturmak icin su verilmesi prensiplerine dayanmaktadir. Yiizey bolgesinin



1sitilmast i¢in parca, yiiksek frekansh alternatif akimin gectigi bobinler icerisine
konulmaktadir. Bobinlerin imal edilmesi ve gelistirilmesi olduk¢a pahali
olabilmektedir ayrica komplike bobin sargilarin gerektigi durumlarda ve bunun
yaninda parca sayist da cok az ise sertlestirme maliyeti ¢ok artmaktadir [20].
Bobinde olusan hizli alternatif manyetik alan parcanin yiizeyinde devamli akima
neden olmaktadir. Bu akimda malzeme elektrik direnci ile birlikte 1sinin olusumunu
saglamaktadir. Alternatif akim frekansi 1sitma derinligini etkilemektedir. Frekansin

yiikselmesi 1sinan yiizey bolgesi derinligini diistirmektedir [19].

Lazerle yiizey bolgesi sertlestirmede malzeme ylizey bolgesinde ince bir tabakanin
lazer kaynakl1 1s1 ile ostenitik bolge sicakligina getirilip yiizeyde martenzitik yapinin
olusumu icin sogutulmasi islem adimlari mevcuttur. Sogutma icin malzemenin
kendisi, islem goren yiizey bolgesi derinliginin diisiik olmas1 nedeni ile ¢cogunlukla
yeterli olmaktadir. Kompleks geometrili parca ylizey bolgelerinin homojen bir
bicimde sertlestirilmesinde basari ile uygulanabilen bir yontemdir. Lazer maliyetinin

yiiksekligi yontemin seri imalatta kullaniminin yaygin olmayisinin nedenidir [19].

Yukarida bahsedilen yiizey sertlestirme yoOntemleri imalat sanayinde c¢oziimler
sunmasina ragmen [21], genel itibar1 ile yiikksek makine maliyeti veya yiiksek isletme
maliyetini de beraberinde getirmektedir [17]. Metallerin yiizey o0zelliklerini
gelistirmek hem diisilk maliyetli, hem pratik, hem de cevreye duyarli yontemler
gelistirmek i¢in uzun yillardir arastirmalar yapilmaktadir. Bu arastirmalar sonucunda
yukarida bahsedilen yiizey islem yontemlerine alternatif olabilecek bir yontem ileri
sunulmustur. Bu yontem Plazma Elektroliz [22], Elektrolitik Plazma Proses [23],
Elektrolitik Plazma Sertlestirme [24], Elektrolitik Plazma Teknoloji (EPT) [25] ve
Sulu Cozeltilerde Elektrolitik Isil Islem [17] gibi terimlerle amilmistir. Elektrolitik
Plazma Teknolojisi, Ozellikle son yillarda arastirmacilar tarafindan ilgi odag:
olmasina ragmen, mevcut yiizey sertlestirme yontemlerine alternatif olarak

kullanilabilme sartlar1 net bir sekilde ortaya konmamustir.

Elektrolitik plazma ylizey islemler teknolojisi, elektrik bosalimi saglayan anot
elektrot ve yilizey islemi yapilmak istenen is parcasi (katot) arasinda, su bazl

elektrolite yiiksek voltaj uygulanarak katot yiizeyinde (c¢alisma pargasi) plazma



tabakasi olusturmak sureti ile 1sitma ve yine 1sitilan bu is pargcasinin su esash
elektrolitle ani sogutulmasi islemidir [26]. Elektrolitik plazma sertlestirme metalurji
endiistrisinde standart makine parcalarinin sertlestirilmesinde kullanilir. Sertlesme
verimi 1-3 m*/saate kadar yiikselmektedir. Ayrica bu ydntem parcalarin imalatinda
esnekligi ortaya koyar ve malzemelerin maliyetinde azalmayla birlikte, bu teknoloji
1sitma ve makine maliyetlerinde de bir fiyat diisiisii saglar [27]. Bu teknoloji ile 50-
500 'C/s araliginda 1sitma — sogutma ¢evrimi uygulanabilmektedir [18] bu yiizden
islem uygulanan parcanin yiizeyinden itibaren 0.1-10 mm’ ye kadar sertlesme
derinligi ve yiizeyde ise 60-65 HRC sertliginde tabaka elde etmek miimkiin
olabilmektedir ayn1 zamanda termo kimyasal islemler ile yiizey temizleme islemleri
de vyapilabilmektedir [22,24]. Islem yapilacak parcalarin  Olciilerine ve
siniflandirmalarina bagli olarak bir simirlama yoktur. Ilaveten calisma parcasina bir
on ylizey hazirlama islemi uygulamak da zorunlu degildir. Biiyiik ebatlardaki ve
agirhiklardaki; 6rnegin; sondaj borusu, saft, krank, mil gibi makine elemanlarinin
bolgesel olarak sertlestirilmesinde nozul ve sistem esnekliginden dolay1 son derece

pratik miihendislik ¢6ziimleri iiretebilmektedir.

Yapilan bu calismada, diisilk maliyetli, yaygin olarak kullanilan bir celik grubu
secilerek, Elektrolitik Plazma Teknolojisi ile yiizey ozelliklerinin gelistirilmesi
amaclanmistir. Bu amag¢ dogrultusunda; silindirik olarak hazirlanan AIST 1040, AISI
4140 ve DIN 1.2333 ¢eliklerinin yiizeylerine elektrolitik plazma sertlestirme islemi
uygulanmis ve islem parametrelerinin sertlestirme islemine etkisi incelenmistir.
Ayrica elektrolitik plazma teknolojisi ile sertlestirilmis AISI 4140 gurubu disklerin

sertlesme karakteristigi indiiksiyonla sertlestirme yontemi ile karsilastirilmistir.

Elektrolit plazma islemi ile mevcut yiizey sertlestirme yontemlerinde uygulanmasi
giic ve pahali olan, yiizey kimyasal yapisin1 degistirebilme c¢alismalart da
incelenmigtir. Elektrolitik plazma difiizyon boliimiinde incelenen bu islemlerde,
altlik malzemesi olarak AISI 316 L paslanamaz ¢elik levhalar kullanilmistir. Bu ¢elik
diisiik karbon ve azot igerigi aym1 zamanda diisiik sertlik degeri nedeni ile tercih
edilmistir. Elektrolit icerisine azot ve bor iceren ve suda coziilebilen kimyasallar
ilave edilerek bu c¢ozeltilerin is parcas1 yiizeyine difiize edilerek is pargasi

yiizeylerinin modifiye edilmesi amag¢lanmistir. Difiizyon islemleri 5 saniye, 1 dakika,



15 dakika ve 30 dakika siirelerde gerceklestirilmistir Uretilen modifikasyon
tabakalar1 farkli karakterizasyon yoOntemleri ile incelenmistir. Yiizeyde belirli
seviyelerde azot difiizyonu ile birlikte oksit olusumlar gerceklesmistir. Olusturulan
bu difiizyon tabakasinin asinma testleri de cizgisel asinma deneyleri ile test

edilmistir.



BOLUM 2. YUZEY iSLEMLER

Yiizey islem teknolojileri son yillarda giderek artan bir 6nem arz etmektedir. Yiizey
islemleri ile malzemenin sertlik, yorulma, siirtiinme, asinma ve korozyon o6zellikleri
gelistirilmektedir. Bunlardan tribolojik 6zelliklerin gelistirilmesi 6nem agisindan ilk
siray1 teskil etmektedir. Yiizey islemleri, daha ucuz ve daha kolay elde edilmesi
miimkiin olan altlik malzemesinin yiizeyini, cesitli islemlerle degistirerek, istenilen
ozellikte malzeme elde edilmesi ve bunu ¢ok amacglh kullanarak ekonomik fayda

kazanilmasini saglamaktadir [7].
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Sekil 2.1 Yiizey miihendisligi teknolojileri ve sektorler arasindaki etkilesimi [7]



Bu islemlerin en Onemli avantaji, ucuz bir altllk malzeme yiizeyine yapilacak
islemlerle ylizey-ortam etkilesimine dayanan optik, manyetik, elektriksel, termal,
kimyasal, korozyon, oksidasyon ve tribolojik gibi 0Ozellikleri istenilen sekilde
degistirilebilmesidir. Malzeme tasarimi, 6zellikleri, yiizey miihendisligi teknolojileri
ve endiistriyel sektorler arasindaki karsilikli etkilesim Sekil 2.1°de verilmektedir.
Sekilde de goriilecegi iizere malzemelerin Oncelikle karsilasacagi problemler, daha
sonra bu problemlerin karekterizasyonu ve nasil ¢coziimlenebilecekleri, bu amacla
malzeme ylizeylerine uygulanabilecek yiizey gelistirme prosesleri ile malzemelerin

tiim sektorlerle olan iliskilerini agiklamaktadir.

2.1. Yiizey Islem Teknikleri

Yiizey islemleri kaplama ve modifikasyon esaslarina dayanarak iki temel gruba

ayrilmaktadir.

2.1.1. Yiizey kaplamalar

Bir malzeme yiizeyine baska bir malzemenin katilmasi, tutunmasi ya da ¢oktiiriilmesi
kaplama olarak adlandirilmaktadir. Yiizey kaplamalarni althk malzemesinin

termodinamigi ile ilgili olmadigindan genis bir uygulama olanagi sunmaktadir.

Ucuz malzemelerin yiizeyleri daha iistiin tribolojik, dekoratif ve pek cok diger arzu
edilen ozelliklere kavusurken, malzeme mukavemet 6zeliklerini korur. Bu da aym
yiizey Ozelliklerine sahip pahali farkli hammaddelerden iiretilecek malzemelere gore,
enerji ve malzeme kayiplarimi biiylik oranda azaltir. Asinan takimlarin ve is
parcalarimin  degistirilme sikligi azaldigindan, buna bagli olarak masraflar

azalmaktadir [10].

Yiizey kaplamalar1 temel olarak malzemeyi kullanildig1 ortam etkilerinden korumak
ve goriinlimiinii 1iyilestirmek amaciyla uygulanir. Bu amagla Tablo 2.1°de
smniflandirilmis  ¢cok sayida kaplama yontemi verilmistir. Tabloda verilen
siniflandirmada, kaplama yontemleri metalik ve metalik olmayan seklinde iki temel

gruba ayrilmustir.



Tablo 2.1. Kaplama yontemlerinin siniflandirilmasi [7]

KAPLAMALAR
I I
Metalik Metalik Olmayan
|
| | |
Kimyasal Déniisim Polimer Cam Seramik
Oksit  — Vakum Goktlrme
Anotlama —] Firin Ergitme
Fosfatama — — Kimyasal Buhar Goktlirme
Kromatlama
| I
Sert Yiizey
Buhar Coktlirme o
| Giydirme
I I
Fiziksel Buhar Kimyasal Buhar
Coktirme Coktirme
Buharlastirma
iyon Kaplama
Sigratma
I I I
Kaynak Termal Sprey Kaplama
Alev
Elektrikli Ark
Plazma Ark

Ergitme

Dislk Basingl Plazma
Pulse Plazma Teknolojisi

Detenasyon Tabancasi

Plazma Ark

Yiksek Hizli Oksi — Yakit (HVOF)

Elektrikli Ark



2.1.2. Yiizey modifikasyon islemleri

Yiizeyde sertligin artiritlmasi igin, baslica iki ana yontem olarak malzemenin
yiizeyinin kimyasal bilesimi degistirmeden yapilan islemler ve kimyasal bilesimini
degistirerek yapilan islemler olarak iki gruba ayrim yapmak miimkiindiir. Yaygin
olarak kullanilan bu ana iki yOntemin disinda, ylizeye celik piiskiirterek, o6zel
haddeleme uygulayarak, soguk sekillendirme ile de yiizey sertligi arttirilabilir [28].
Bahsi edilen yilizey modifikasyon islemleri Termal teknikler olarak da

adlandirilmaktadir [29].

Tablo 2.2. Yiizey modifikasyon yontemlerinin siniflandirilmasi [10]

YUZEY MODIFIKASYON {SLEMLERI
| I

Kimyasal bilesim degismez Kimyasal bilesim degisir
I |
Alev Yiizey Termo ~ lyon
—» Sertlestirme Kimyasal Yontem Implantasyon
Indiiksiyon
> Sertlestirme

| Karbiirleme

p| Lazer .
Sertlestirme
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2.1.2.1. Yiizeyin kimyasal bilesimini degistirerek yapilan termokimyasal yiizey

sertlestirme islemleri

Termokimyasal ylizey modifikasyon islemleri genel olarak, karbiirleme, borlama,
nitriirleme, kromlama, silikonlama gibi veya bu islemlerin kombinasyonu seklinde

olan karbo-nitriirleme tiirii yiizey islemler olarak gruplandirilmaktadir [30,31].

2.1.2.1.1. Karbiirleme

Karbiirleme, iist doniisiim sicaklig1 olan As tizerindeki sicakliklarda celigin yiizeyine
karbon emdirme veya yiizeyin karbonca doyurulmasi anlamina gelmektedir [19].
Karbiirleme islemi is pargasi yiizeyine karbon emdirmek sureti ile gerceklestirilen bir
islemdir [7]. Ortam karbonca zengin is parcasi yiizeyi de karbonca fakir olacaktir ve
is parcasinin karbon icerigi diisilk olmalidir. Karbiirleme, ostenit (y) faz alaninda
yapilir (900-930 °C). Ostenit zamana bagli olarak biinyesinde karbon
cozebilmektedir. Coziinen karbon zamanin ve sicakligin fonksiyonudur. Fakat 950
‘C’nin iizerindeki sicakliklarda yapilan karbiirleme islemleri ¢ok azdir. Islem
yiizeyde elde edilmesi istenen tabaka kalinhgina gore 8-12 saat siirebilir. Is
parcasinin yiizeyinde karbon miktar1 %0.7-1 civarinda olabilir. Ancak genellikle
yiizeyde %0,65-0,8 oraninda karbon kompozisyonu tercih edilmektedir. Karbiirleme
islemi yapilmis celigin, karbiirleme sicakligindan oda sicakligina yavas sogumasi
durumunda ¢oziinmiis karbon ¢ozelti icerisinde ferrit-demir karbiir ve perlit fazlarina
ayrisir. Hizli sogutma veya su verme bu c¢oziinme islemini Onlemektedir. Hizh
sogutma ile karbon kafes yapisi icerisinde hapsolur ve kafes yapisi hacim merkezli
tetragonal martenzit yapiya doniismiis olur. Martenzitik yapinin sertligi yiizeydeki
karbon miktarina bagli olmakla beraber 700-900 HV arasinda olabilmektedir [32].
Ostenitin martenzite doniisiim sirasinda %4 oraninda hacim artig1t meydana gelir. Bu
sebepten Otiirli, ostenitin martenzite doniisiimii sirasinda c¢arpilma ve su verme
catlaklar1 da olusabilen hasarlar arasindadir. Yiiksek sicakliklardaki uzun siireli
1sitma, tutmalar da kagimilmaz olarak carpilmayr beraberinde getirmektedir.
Karbiirleme islemin bir diger dezavantaji ise yavas olmasidir, difiizyona bagl oldugu
icin yavag gerceklesmekte [32,33] bu siirecin uzunlugunun sonucu olarak, yiiksek

sicakliklarda tane biiylimesine neden olmasidir [7].
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2.1.2.1.1.1. Kat1 ortamda karbiirleme

Is parcalari, karbon verici herhangi bir dokme demir talasi, odun komiirii, kok
komiirii, mese komiiri, linyit komiirii, ile alkali bilesiklerin kiiciik taneler halindeki
karistmi olan kapali ortamda isitilir. En etkili alkali bilesikleri baryum oksit ve
baryum karbonattir. Bu maddelerin kuru olmas:1 ve cok ince toz halinde olmasi
gerekir [33]. Genelde kati ortamda yapilan islem uzun siireli ve biiyiik parcalara
uygulanir. Yiizey tabakasi kalinligit homojen olmayabilir [7]. Karbiirleme esnasinda
karbiirleyici ortam biinyesinde bazi gazlar meydana c¢ikar. Bu gazlar, karbon
monoksit ve karbondioksitten meydana gelen bir gaz karisimidir. Karbon monoksit
(CO) gaz1 yiiksek sicakliklarda malzemenin karbon almasini saglar. Karbiirleme
isleminde kullanilan kutular kapali ve hava gecirmez ozellikte olmalidir. Siirekli ve
diizenli kullanim i¢in genellikle yiiksek oranda krom ve nikel iceren celiklerden
yapilir. Kutularin biiylikliigli yiizeyi sertlestirilecek malzemeye uygun olmalidir.
Ornegin, biiyiik ebatli bir malzeme igin kullanilan kutunun ebad1 gereginden kiiciik
olmast  durumunda, yeteri —miktarda toz kat1i karbiirleyici malzeme
konulamayacagindan istenilen sertlesme derinligi saglanamaz. Kiigiik parcalar igin
biiyiik kutularin kullantmi durumunda ise, fazla miktarda kati karbiirleyici madde
kutu icine konur. Bu durumda ilk 1sinma siiresi ¢ok artar. Karbiirleme isleminde
parcalar, karbiirleyici toz ile kanstirildiktan sonra hava gecirmeyen kapali
karbiirleme kutularinda yaklasik 900 °C’de tavlanir. Uzun karbiirleme siiresine baglh
olarak tane kabalagmasi olusur. Olusan bu tane kabalagmasini azaltmak igin
karbiirleme sicakligi 830-850 °C’ye diisiiriilebilir. Fakat diisiik sicaklik siireyi ¢ok
artiracagindan tane kabalagmasi yine goriinebilir. Bu sebeple daha yiiksek sicaklik ve
kisa siire tercih edilir. Bu nedenle giiniimiizde 900-950 °C sicakliklar kullanilir. Cok
biiyiik karbiirleme derinliklerinde 1000 ‘C’ ye kadar cikilabilir. 930 ‘C, karbiirleme
sicakligl icin, 1 mm derinlige 4 saatte ulasilir. Karbiirleyici tozun 1s1 iletimi kotii

oldugundan 1sitma siiresi uzundur [33].
2.1.2.1.1.2. Gaz karbiirleme

Gaz karbiirleme yonteminde, genel olarak kati karbiirleme yonteminde kullanilan

sicaklik dereceleri kullanilabilir. Fakat bu yontemde karbon verici olarak gaz
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karisitmlart kullanilir. Gaz olarak dogal gaz, metan, etan, propan ve hava gazi
kullanilabilir. Bu gazlardan metan gaz1 yiiksek sicakliklarda parcalanarak demire
karbon verir. Bu karbon atomlarinin demirin alabileceginden fazla olmamasi gerekir.
Hava gazi ise diger gazlara oranla dnemli miktarda karbondioksit (CO,) icerir. Metan
gazinin parcalanmasini kolaylastirmak ve karbonu, karbon monoksit (CO) haline
doniistiirmek icin gazla birlikte hava da kullanilir. Bu islem 1000 °C’ deki
jeneratorlerde yapilir. Gaz jeneratorden gectiginde metan (CH4) gazinin yaninda az
oranda karbon monoksit (CO) ve hidrojen (H) icerir. Hava gazindaki karbondioksit
miktar1 diisiik olmalhidir. Ciinkii karbondioksit, karbon monoksit’i rediikler.
Karbiirleme etkisini artirmak ic¢in bu gazlara az miktarda propan ilave edilir. Kiigiik
karbiirleme tesislerinde direkt hava ve propanla islem yapilabilir. Bu yontemde
kurumu onlemek i¢in gaz-hava karistmina amonyak (NHj3) ilave edilir. Kat1 ortamda
yapilan karbiirleme de karsilagilan uzun islem zamanlari ve 1sil islem uygulama
giicliigii gaz karbiirleme de olusmamaktadir. Gaz karbiirleme yontemi de kati ve sivi
karbiirlemede oldugu gibi once karbon orani diisiik olan malzemelerin, yukarida
anlatilan gazlar ve 1s1 aracilifi ile karbon oram artirilarak sertlestirme islemi icin
yeterli diizeye getirilir. Bu islemden sonra malzeme kendi halinde sogutulur.
Sogutma isleminden sonra yiizeyi sertlestirmek icin malzeme tekrar tavlanir ve

uygun sogutma ortaminda sertlestirme islemi yapilir [33].

2.1.2.1.1.3. S1vi1 karbiirleme

Sivi karbiirleme yonteminde malzeme daha ©Onceden hazirlanmis tuz banyolar
icerisine konulur ve yaklasik 850-930 °C’ de tavlanir. Bu sayede parca yiizeyi
karbonca zenginlestirilir. Karbonca zenginlesen parca uygun sogutma ortaminda
sogutularak sertlestirme islemi yapilir. Sivi karburizasyon yonteminde par¢anin
karbon miktar1 eriyik tuz banyolar araciligy ile artirilir. Bu islemde genelde sodyum
siyaniir (NaCN), diisiik oranlarda potasyum siyaniir (KCN) tuz banyolar1 kullanilir.
Firin icine konulan bu tuzlarin eriyik hale getirilmesi saglanarak tuz banyosu
olusturulur. Yiiksek sicaklikta siyaniir parcalanarak karbon ve bir miktar da azot
verir. Azot karbiirizasyonu kolaylastirir. Tuz igerisinde ayrica karbonun parca
yiizeyine gecisini hizlandiran (aktiflestirici) madde olarak da baryum kloriir yada

stronsiyum kloriir veya her ikisi birden kullanilir. Banyonun karbon degeri siirekli
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kontrol edilmeli ve yeni tuz takviyesi ile sabit tutulmalidir. Tuz eriyigi banyo kabinin
imal edildigi kutu veya kap ile reaksiyona girer. Ayrica uzun siire ¢alismalarda banyo
kabinda korozyon hasar1 olusur. Sivi karbiirlemede kullanilan siyaniir tuzlar
kurutulmali ve havalandirilmalidir. Tuzlar zehirli oldugundan tasinmasi, giris ve
cikislart cok siki kontrol edilmelidir. Siyaniir tuzlarinin su ile taginma ihtimaline
kars1 sertlestirme atdlyelerinin tabaninda kesinlikle su bulunmamali veya tabanlar su
ile temizlenmemelidir. S1v1 karbiirleme isleminde, tuz banyosunda 1sitma sirasindaki
hizli sicaklik degisiminden dolayr parcada gerilme olusmasin1 Onlemek veya
azaltmak i¢in parcalar Oon tavlama islemine tabi tutulur. Bu 6n tavlama sicakliklar

300-600 'C arasindadir [33].

2.1.2.1.1.4. Plazma karbiirleme

Karbiirleme islemi, diisiik karbonlu celiklerde 850-925 °C arasinda gerceklestirilir.
Islemde kullanilan karbiirleme gazi genellikle hidrokarbonludur (CxHy). Sistemin gaz
basinct 1-20 torr, anot ile katot arasindaki gerilim 1000 volttur. Karbiirlenen
parcalarda herhangi bir deformasyon soz konusu degildir, sogutma islemi vakum
ortaminda yapilir. Kompleks geometrili pargalara kolaylikla uygulanabilir, homojen
kalinliga sahip, hassasiyeti yiiksek, endiistriyel olarak yaygin kullanilan bir prosestir

[34].

2.1.2.1.2. Nitriirleme

Bu metot, genellikle krom-aliiminyumlu ve krom-molibden-vanadyumlu diisiik
alasiml celiklere uygulanir. Bu yontemde celik, sicakligi 500-550 C olan firinda
amonyak gazi ortaminda bekletilmesi sonucunda veya ayni sicakliklarda azot veren
tuz banyosu icine konularak yiizeyde ince ve cok sert bir tabaka olusur. Amonyak
gaz1 yliksek sicakliklarda azot ve hidrojene ayrilir. Ayrisan bu gazlardan azot celige
difiizyon yolu ile girer ve ylizeyde ¢ok sert bir yapida nitriir tabakasi olusturur. Celik
parcanin dis yiizeyi ince ve ¢ok sert bir yap1 olurken, malzemenin i¢ yapis1 yumusak
kalir. Nitriirleme isleminin en biiyilk avantaji islem sonrasinda parcanin tekrar
tavlanip sertlestirilmesine gerek olmamasidir. Ciinkii islem sonrasi elde edilen sertlik

degeri yeterlidir. Bu yontemle elde edilen sertlik degerini baska bir yontemle elde
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etmek miimkiin degildir. Nitriirleme yOnteminin yukaridaki bir¢ok {istiinliigiiniin
yaninda, islemin ¢ok zaman almasi en olumsuz yoniidiir. Cok ince bir nitriir tabakasi
elde etmek i¢in parcayr firinda ve amonyak gazi icinde yaklasik 20 saat kadar

bekletmek gerekir [33].

2.1.2.1.3. Karbo-Nitriirleme

Karbonitriirleme, karbiirlemenin azot ile modifiye edilmis halidir. Karbiirleme gazina
azot vericilerin (6rnegin NHj3) ilavesi ile azotun karbonla birlikte ¢elik sertlestirme
yiizeyine difiizyonu saglanir. Karbonitriirleme siire¢ icerisine giren azotun etkisi ile
karbiirlemeye gore daha kisa siire ve daha diisiik sicakliklarda gerceklestirilebilir. Bu
nedenle modifiye olmus yiizey bolgesi kalinligi karbiirlemedeki kalinliga nazaran
daha diisiiktiir. Karbiirlemeye gore daha diisiik sicakliklarda gerceklesmesi nedeniyle
daha diisiik soguma hizlarinin varligr islem sonrasi ¢arpilma yoniiyle de yontemin

karbiirlemeye gore avantajli olmasini saglar [19].

2.1.2.1.4. Borlama

Borlama islemi, demirli, demirli olmayan ve sinterlenmis karbiir malzemelerin genis
bir boliimiine uygulanabilen termokimyasal bir ylizey sertlestirme islemidir. Bu
islem; malzemeyi 700 °C ile 1000 °C sicakliklar arasinda tercihen 1 - 12 saat siire ile
kat1 bor tozu, pasta, sivi, gaz veya plazma seklindeki bir ortamda 1sitilmasindan ve
bekletilmesinden ibarettir is pargasi yiizeyinde FeB ve Fe,B olusmakta ve tabakalar

yiizey sertligi 1250 HV degerlerine kadar ulasilabilmektedir [35,36].

2.1.2.2. Yiizeyin kimyasal bilesimi degismeden yapilan termal yiizey sertlestirme

islemleri

Celige uygulanan termal ylizey islemlerini iyi bir sekilde anlayabilmek icin saf
demirin allotropik doniisiimiiniin ve Fe-C faz diyagraminin irdelenmesi 6nemlidir.
Saf demir sicakliga bagli olarak birden ¢ok kafes yapisina sahip olan, allotropik bir
metaldir. Saf demir 1536 °C’de kiibik hacim merkezli kristaller halinde d-demir’i

olarak katilagir. Bu yapida her demir atomu ii¢ boyutlu cevresinde sekiz komsu demir
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atomu ile sarilmistir. 1401 °C’de atomlarin daha da yaklasmasi ile aniden kiibik
yiizey merkezli kristal yapisindaki y-demir’i (ostenit) meydana gelir. Yeni yapida her
demir atomu ii¢ boyutlu ¢evresinde on iki komsu demir atomu ile sarilmistir. Bu
sayede de bir Onceki yapiya gore daha siki paket bir olusmustur. 1135 °C de
maksimum karbon ¢oziiniirliigii %?2 dir. Normal olarak oda sicakliginda kararli bir
faz degildir. Sogutma islemi devam ettigi takdirde, 911 °C’de tekrar bir durak
noktasi ile karsilasilir. Bu sicaklikta kiibik hacim merkezli yeni kristaller olusur ve a-
demir’i (ferrit) olarak adlandirilir. a-Demiri, oda sicakligina kadar devam eden bir
sogumada artik bir daha degisime ugramayan son kristal seklidir. Ger¢ekte 768 °C’
de diger durak noktasi mevcuttur; ancak bu sicaklikta her hangi bir kristal kafesi
degisimi meydana gelmez. Demir bu noktada, 1sitma ve ergitme sirasinda kaybolan

manyetik ozelliklerini tekrar kavusur.

Demirin kat1 haldeki doniisiimleri biiyiik bir 6neme sahiptir. Bu 6zellik, malzeme
ozelliklerinin belirli sinirlar icerisinde istenildigi gibi ayarlanmasini saglar [28]. a-
demirin, y-demirine gore daha siki bir kafes yapist vardir. Ferrit yumusak, kolay sekil
verilen ve manyetik 6zellige sahip bir yapidir. Karbonun o demiri i¢inde erimesi
sonucu olusan kat1 eriyige ferrit ad1 verilir. Karbon a i¢inde en fazla 723 °C'de (A;
sicakligl) % 0.025 kadar eriyebilir. Sicaklik derecesinin diismesine baglh olarak bu
oranda azalir. Oda sicakliginda ise bu oran % 0.005’tir. Ferritin ¢6zemedigi karbon
kristalin digina atilir ve sementit olusur [37]. Sementit gevrek ve kirilgan bir
malzemedir. Celiklerde, a-demiri yalmiz bulunmaz. Sementitle birlikte perlit denilen
yapiyt olusturur. Bu yapida sementit, ferrit icinde lamel seklinde bulunur. Karbon
mitar1 tam %0.8 olunca doku yalniz perlitten olusur [38]. Ferrit-ostenit-sementit
fazlarinin demir-karbon alagimi biinyesindeki yerleri ve sicakliklar1 Sekil 2.2°de
gosterilmektedir. [39]. Bu diyagramda gosterilen kesikli cizgiler stabil demir-grafit
diyagramim siirekli ¢izgi ise yar stabil Fe-Fe;C diyagramimi gostermektedir. Stabil
sartlardaki diyagramin elde edilmesi ¢ok uzun zaman almakta ozellikle diisiik
sicaklik ve diisiik karbon araliklarinda dolayisi ile yar1 kararli diyagram daha fazla
ilgi cekmektedir. Tanim olarak c¢elik; demir (Fe) ve agirlik¢a %2’ye kadar karbon (C)
iceren alasitmidir. Karbondan baska farkli oranlarda (yaklasik %5 ag.) diger alasim

elementleri ve empiirite elementler de bulunabilmektedir [39,40].
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Sekil 2.2. Demir-karbon faz diyagrami [39]

Malzeme yiizeyinde kimyasal bilesim degistirilmeksizin yiizeyin sertlestirilmesi, tim
parcanin 1sitilmasindan sonra yalmizca sertlestirilecek bolgenin hizli bir sekilde
sogutulmasi ya da yalnizca ylizeyin bolgesel olarak isitilmasi ve hizli bir sekilde

sogutulmasiyla saglanabilir.

Genellikle sertlestirme islemlerinde yalnizca ylizey bolgesinin 1sitilip lokal olarak
hizl1 sogutularak sertlestirilmesi tercih edilir. Boylece malzemenin i¢ kisimlarinda bir

degisim olmaz. Ancak bu islemlerde yiizeyin 1sitilmasinin ¢ok kisa bir siirede
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yapilmas1 gerekmektedir. Par¢a yiizeyinin 1sitilmasi, oksi-asetilen aleviyle, orta ya da
yilksek frekansh girdap akimlart etkisiyle, yiiksek sicaklikta tuz ya da metal

banyolarinda pargalarin kisa siireli tutulmasiyla gerceklestirilir.

Celiklerin yiizeyinin kimyasal bilesimini degistirmeden, yiizey sertlestirme islemi
uygulanabilmesi i¢in, malzemenin karbon oraninin sertlestirme ic¢in yeterli olmasi
gerekir. Bu karbon orani, sade karbonlu alasimsiz celiklerde % 0.30-0.70 sinirlari
arasinda bulunur. Yiizeylerindeki karbon orani sertlesme sinir1 iizerinde bulunan
celikler; firinda (ocakta), alevle, lazerle, elektron demeti ile ya da indiiksiyon akimi
ile ylizey sertlestirilebilir. Bu yontemlerde temel ilke; Oncelikle malzeme yiizeyini
ostenitleme sicakligina kadar 1sitmak, sonra da belirli sogutma hizi (°C/sn) ve
ortamlarinda aniden sogutmaktir. Burada amag¢; malzemenin yiizeyinin sert ve
asinmaya dayanikli, i¢ bolgelerinin ve ¢ekirdek kisminin ise yeterli derecede siinek
ve tok olmasinin saglanmasidir. Bu yiizden sertlestirilecek parcalarin asir1 derecede
isitilmasindan kaginilmali ve sadece malzemenin yiizey bolgesinde homojen bir

1sitma yapilmalidir [10].

Yukarida bahsedilen secimli yiizey sertlestirme islemleri olan alevle, lazerle, elektron
demeti ile ya da indiiksiyon akimi asagida aciklanmistir. Ancak firin igerisinde 1sitma
ve firin disinda su verme, is pargasinin tiimiiniin 1sitilmasi suretiyle uygulandig i¢in

bolgesel (secimli) sertlestirme islemleri gurubunun diginda tutulmustur.
2.1.2.2.1. Alevle yiizey sertlestirme

Bir celik parcanin alevle sertlestirme prensibi yiizeyin ostenitik sicakligina hizla
1sitilmas1 ve daha sonra is parcasi yiizey katmani iizerinde martensitik bir yapi

olusturmak icin parcanin hizla sogutulmasinm gerektirir.

Alevle sertlestirmede c¢eligin yiizeyi, ornegin oksi-asetilen veya oksi-hidrojen {iifleci
kullanilarak, direkt olarak yiiksek sicaklik alevinin vurmasiyla hizli bir sekilde
sitilir. Alev sicakligr 3000-3200 'C arasinda olabilmektedir. Yiizeyi gerekli sicakliga

kadar 1sitilan parcaya aniden su verilir [41]. Bu islem, genelde parcaya su
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piiskiirtiilerek veya suyun yam sira tuz ¢ozeltisi ve hava kullanilarak gergeklestirilir

(Sekil 2.3).

Su piiskdirtiicii

}

Alev

Ufleg

Sekil 2.3: Alevle ylizey sertlestirme prensibi [20]

Bazi durumlarda ise parcaya yagda su verilebilir. Su verme isleminden sonra parca
180205 'C arasindaki bir sicakliga kadar isitilip; havada sogutulmak suretiyle

gerilim giderme islemine tabi tutulur.

Alevle sertlestirme cesitli metotlarla uygulanabilir. Prensip olarak bunlardan bazilar
nokta veya sabit, ilerleyen (Sekil 2.4), donen veya ilerleyen ve donen (Sekil 2.5)
diizenegin birlestirildigi uygulamalardir [42,43].

Sekil 2.4. Diiz bir yiizey lizerinde ilerleyen iifle¢ sistemi ile sertlestirme [42]
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Sekil 2.5. Is parcasimin dondiiriilmesi ile sertlestirme [42]

Alev, sertlestirilecek malzeme yiizeyine uygun mesafede uygulanmalidir. Malzeme

kalinlig1 da alevin uygulanma mesafesini degistirir.

Ornegin, kalin kesitli bir malzemeye alev uzun mesafede tatbik edilirse malzeme
yiizeyi tam anlamiyla tavlanmaz. Farkli bir sekilde, cok ince kesitli bir malzemeye

alev, gereginden yakin tutularak tatbik edilirse asir1 tavlama meydana gelecektir.

Bu sebeple alev parca kalinlifina ve malzeme oOzelligine goére normal mesafede

yiizeye tatbik edilmelidir.

Sertlestirilecek malzemenin yiizeyinde homojen bir (biitiin yiizeyde ayni oranda)
tavlama saglamak icin alev, malzemenin biitiin yiizeyine ayn1 mesafe ve oranda
tatbik edilmelidir. Isitmadan sonra hizli sogutma islemi sertlestirilecek yiizeyi soguk

bir metalle kapatma ve hizli sogutma malzemesiyle 1s1 uzaklastirilarak yapilir.
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Tablo 2.3. Alevle sertlestirilebilen celikler [44]

Su verme ortamina gore sertlik degerleri (HRC)
Malzeme Hava Yag Su
Orta Karbonlu Celikler
1025-1035 - - 33-50
1040-1050 - 52-58 55-60
1055-1075 50-60 58-62 60-63
1080-1095 55-62 58-62 62-65
1125-1137 - - 45-55
1138-1144 45-55 52-57 55-62
1146-1151 50-60 55-60 58-64
Alasimh Celikler
1340-1345 45-55 52-57 55-62
3140-3145 50-60 55-60 60-64
3350 55-60 58-62 63-65
4063 55-60 61-63 63-65
4130-4135 - 50-55 55-60
4140-4145 52-56 52-56 55-60
4147-4150 58-62 58-62 62-65
4337-4340 53-57 53-57 60-63
4347 56-60 56-60 62-65
4640 52-56 52-56 60-63
52100 55-60 55-60 62-64
6150 - 52-60 55-60
8630-8640 48-53 52-57 58-62
8642-8660 55-63 55-63 62-64
Martenzitik
Paslanmaz Celikler
410-416 41-44 41-44 -
414- 431 42-47 42-47 -
420 49-56 49-56 -
440 55-59 55-59 -
% 0,9-1,1 Karbon kompozisyonuna kadar semente edilmis sade karbonlu ve alasimli celikler.

Alevle sertlestirme islemi sirasinda, c¢eligin kimyasal bilesiminde herhangi bir
degisme meydana gelmez. Celik parcanin istenilen bolgesi uygun sicaklifa kadar
wsitilip, ostenitlendikten sonra su verilerek sertlestirilir. Bu nedenle sz konusu islem,

sertlesmeye elverisli ve genelde % 0.3 ile % 0.7 oranlart arasinda karbon iceren
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celiklere uygulanir. Alevle sertlestirilebilen celikler ve bu c¢elikleri su verilme
ortamlarina bagl olarak elde edilen yiizey sertlikleri Tablo 2.1 de verilmektedir.
Alevle sertlestirme c¢ok genis bir araliktaki farkli demir esasli is parcalarina
uygulanir. Bunlar ¢ok biiyiik disliler, kaliplar, saftlar, merdaneler ve mil pargalarinin
firinda geleneksel sekilde 1sitilmalarinin pratik olmadig: olciilerdeki is pargalaridir.
Diger kiigiik Olciilerdeki is parcalarina ise; valf sapmalarinin uclari, itme cubuklari,

kamalarin asinmasi yiizeyleri, manivelalar gibi parcalar 6rnek olarak verilebilir.

Bu yontemin avantajlari; portatif olusu, firinlara sigmayacak kadar biiyiik olan
parcalara uygulanabilmesi; parca yiizeyinde tufal olugsmamasi, dekarbiirizasyon

olmamasi olarak siralanabilir.

Yontemin dezavantajlari: asirt 1sitma sonucunda par¢anin hasara ugrama olasiligi
vardir. Baz1 pargalarda biitiin ylizeyi homojen olarak tavlamak gii¢ olabilir. Yiiksek
karbonlu ve kaba kesitli celik malzemelere yiizeyde catlama olusabileceginden
uygulanmaz. Cok sayida pargalara uygulanirsa (seri is) pahali bir yontemdir [20,41].
Operator ustalig1 gerektirmektedir. Yanic1 gaz karisim, iiflec ilerleme hizi, sogutma

malzemesi debisi veya piiskiirtme sartlar1 6zenle kontrol edilmelidir [42].

2.1.2.2.2. indiiksiyonla yiizey sertlestirme

Indiiksiyonla sertlestirme ¢ok yonlii bir sertlestirme metodu olup, bir indiiktor
boyunca uygulanan yiiksek frekansh alternatif akimla olusturulmus manyetik alan
icerisine bir celik is parcasinin yerlestirilmesi ile tatbik edilir [45]. Indiiksiyon akimi
ile yiizey sertlestirme isleminde alternatif akim uygulanan bobin sargisi, 1sitilacak
yiizeyi sikica sarar. Islem yapilacak parcayr saran bobinlerin icerisinden yiiksek
frekanslh alternatif akim gecirilerek, yiiksek frekansli bir manyetik alan elde edilir
[44]. Olusan yiiksek frekansli akimlar metalin yiizeyinde hareket eder. Metalin bu
akimlara kars1 gosterdigi diren¢ nedeniyle parga yiizeyi 1sinir. Burada elektrik direkt
olarak parcaya verilmez. Parcay1 saran yiik sargisina (bobine) verilir (Sekil 2.6). Bu
sayede indiiksiyon yolu ile parcanin yiizeyinde Eddy elektrik akim1 meydana gelir ve

yiizey birka¢ saniye icgerisinde sertlestirme (su verme) sicakligina ulasir. Isitnmanin
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bu birkac¢ saniyeden fazla tutulmasi, parcanin i¢yapisinin da i1sinmasina sebebiyet

verir. Bu sebeple 1sitma siiresi iyi ayarlanmalidir [41].

Sekil 2.6. Isiy1 yiizeye uygulama prensibi

Calisma pargasinin merkezine dogru akim yogunlugu iistel olarak azalir ve merkezde
akim akist neredeyse sifir olur. Biitiin akimin malzeme yiizeyinden itibaren

erisebilecegi derinlige Niifuz Derinligi denir [46]. Akimin nufuziyet derinligi;
§ =503V p /uf 2.1

esitligi ile verilir. Burada 0, akimin nufuziyet derinligi (mm); p , elektriksel

Ozdireng (Q.mm*mm), K, celigin manyetik gecirgenligi (gauss/oersted) ve f, akim
frekansidir (Hz). Akimin nufuziyet derinligi sicaklikla artar. Bu artis celigin
paramanyetik oldugu Kuri noktasinin iizerinde oldukc¢a siddetlidir [41,47]. Calisma

parcasinda indiiklenen akimin genligi, yiizeye olan x mesafesi iistel olarak azalir.

I(x)=10.e_—: 2.2

Burada Iy, yiizeydeki akimdir. Calisma parcasina gegen 1sitma giicii ise;

P = k.12 /upf 2.3
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Burada, k, sabit; P, 1sitma giicii (w); I, indiiksiyon bobininden gecen akim (A)’dir
[46]. Herhangi bir frekansta, 1sitma siiresi par¢aya gore uzatilarak sertlesme derinligi
artirilabilir.  Sertlesme derinligi frekans veya alternatif akimin azalmasi ile
artmaktadir. Buna ilaveten bobin akimi, 1sitma zamani bobin tasarimi gibi
degiskenlerde onemlidir [20,45,47]. Indiiksiyonla 1sitma icin yapilan bobin
tasarimlar1 ve bunlarin gelisimi, basit bircok indiiksiyon geometrilerinden, 6rnegin
sarmal bobinden, genis kapsamli deneysel verilerden elde edilen bilgiler i{izerine
kurulmugtur. Bobin tasariminda bircok durum g6z Oniinde bulundurulmalidir.
Isitilacak alanda bulunan malzemenin i¢inden maksimum miktarda manyetik aki
cizgisinin gecmesi istenir. Malzeme iizerindeki manyetik aki yogunlastik¢ca malzeme
icinde iiretilen akim o derecede artar. Bir solenoitte aki cizgileri bobinin merkezinde
birbirine dogru yaklasir. Aki ¢izgilerinin sayis1 bobinin i¢inde yogunlagsmistir ve
burada maksimum 1sinma elde edilir. Aki ¢izgilerinin sayisinin bobin sarimlarina
yakin noktalarda yogunlagmalar1 ve iletkenden uzaklastikca azalmalar1 nedeniyle
bobinin geometrik merkezi yetersiz bir aki bolgesidir. Bu nedenle, manyetik alandan
etkilenecek bir parca, bobinin geometrik merkezinin disina yerlestirilecek olursa,
bobin sarmallarina yakin bolgelerde daha cok sayida aki ¢izgileriyle kesisir ve
malzeme daha yiiksek oranda 1smnir (Sekil 2.7). Her zaman bobinin ig¢indeki
malzemeyi bobin merkezine koymak kolay olmadigindan malzeme bu alandan biraz
saptirtlmalidir. Ayrica malzemenin her yerinde ayni etkiyi olusturabilmek i¢in eger

uygunsa malzeme bobin i¢inde dondiiriilmelidir [48].

#0)

Sekil 2.7. Magnetik akinin zamanla degisimi [48]

Indiiksiyonla 1sitmadan sonra, ani sogutma genellikle su ile yapilir. Gerilmeleri ve
catlamalar1 engellemek icin 50-60 °C sicakliginda su, tuz ya da yag banyosu

kullanilabilir. Genellikle motor kranklarinin ana yatak muylusu, uzun miller, disliler,
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piton kolu ve kamalarin yiizeyleri genelde indiiksiyon yontemi ile sertlestirilir [20].
Kimyasal bilesim bazinda degerlendirecek olursak; Tablo 2.3’de verilen ve alevle
sertlestirme islemi uygulanabilen c¢elikler indiiksiyonla yiizey sertlestirmeye de
uygundur. Minimum karbon igerigine bagh yiizey sertlik degerleri Sekil 2.8’de
verilmistir. Indiiksiyonla sertlestirme islemi yapilacak alasimlarin elektrik zellikleri
de goz Oniine alinmalidir. Zira; elektrik ve manyetik 6zelik 1sitma karakteristiginde
cok onemli Olciide fark yaratmaktadir. Buna bagli olarak farkli 6zellikteki celikler

icin farkli indiiksiyon 1sitma parametreleri kullanilmaktadir [44].
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Sekil 2.8. Minimum karbon icerigine bagl yiizey sertlik degerleri [44]

Ozetle, Indiiksiyon sertlestirme, teknolojik olarak bir cok avantaja sahiptir ve
genellikle bir diger bolgesel sertlestirme yontemi olan alevle sertlestirme ile

mukayese edilir. Bu mukayese sonuglart Tablo 2.4’de verilmektedir.

Tablo 2.4 Alev ve Indiiksiyonla sertlestirme yontemlerinin karsilastirilmasi [44]

Ozellik Alev Indiiksiyon
Ekipman Oksiyakat iifleg, 6zel su verme | Gii¢ kaynagi, indiiktdr, su
diizenegi verme sistemi
Isitma hizt Birkag saniye ve dakika 1-10 s
Proses Bir seferde bir parca Bir seferde bir parca
Parca limiti Limitsiz Bobine uygun olmali
Operator becerisi Cok 6nemli derecede Ayarlamadan sonra az seviye
Proses kontrolii Cok dikkat gerektirir Cok hassas
Maliyet(Cihaz) Ucuz Pahali
Maliyet(Parca) Biiyiik parcalara uygun Kiigiik parcalara uygun
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2.1.2.2.3. Lazer yiizey sertlestirme

Son 30 yildir lazerler endiistriyel teknoloji alaninda cok hizli bir ilerleme
gostermistir. Lazerler metal kesme, kaynak, delme ve yiizey modifikasyonu gibi
alanlarda uygulanmistir. Ancak son yillarda lazer modifikasyon uygulamalar1 daha
fazla uygulanmaya baslamistir. Lazer ile yapilan islemlerde ki en 6nemli avantaj
hizli soguma oranidir. Literatiirde sofuma hizinin son derece hizli oldugu rapor
edilmistir. Bu 6zellik yiizeyde iiretilen amorf ve mikrokristalin yap1 sayesinde yiizey

ozelliklerini hem mikro hem de makro seviyede artirma olanagi saglamistir.

Karbondioksit lazerler madencilik sondaj borularindaki dislerin iizerleri gibi bolgesel
alanlarinin secimli sertlestirmesinde [49] sade karbonlu celiklerde [50] ve AISI 4340
[51] ve diger celiklerin doniisiim sertlestirilmesinde kullanilmig olmalarina ragmen,
CO; ile iiretilen lazerin 151in dalga boyunun 10.6 um (uzun) olmasindan kaynakli
olarak bir¢cok metal tarafindan siirekli absorbe edilemez. Diizgiin bir celik yiizeyi %
85-90 oraninda gelen enerjiyi yansitir. Bu nedenden dolay1 lazer enerjisini efektif bir
sekilde kullanmak icin aborbe 06zelligi olan, cinko fosfat, manganez, karbon gibi
[49,52] bir kaplama ile kaplanmak zorunda kalinmaktadir. Ancak diizensiz bir
kaplama diizensiz bir sertlestirme katmanim1 da beraberinde getirmektedir.
Endiistriyel uygulamalar g6z Oniine alindiginda kaplama ilave bir operasyon olup

lazer sertlestirme islemini kiilfetli ve maliyetli hale getirmektedir [49].

Lazer c¢ok kisa siirede malzemelerin 1s1veren, yiizeylerinde yiiksek sicaklik iiretebilen
yiiksek enerji 151n tiiriidiir. Yiizey islemleri icin lazerlerin iki farkl tiirii ticari olarak

kullanilabilmektedir ( CO,, Nd YAG lazer).

Lazer ile sertlestirme isleminde yiizeyden iceriye dogru daire parcasi seklinde olan
sertlesmis bir bolge olusmaktadir. Bu bolgenin cap1 2.5 mm ye derinligi ise sert
yiizey bolgesinden yumusak cekirdege dogru azalan sekilde 1 mm ye kadar elde
edilebilmektedir

Ancak, lazer ile ylizey sertlestirme islemini gerceklestirecek ekipmanin endiistriyel

acidan yatirnm maliyeti diger yontemlere oranla ¢ok yiiksek olmaktadir. Maliyetin
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yiiksek olmasi da yontemin yayginlasamamasina neden olmaktadir. Bir diger dez
avantaj1 ise demir grubu malzemelerin 151k absorbe etme 6zelliginin kotii olmasinda
dolay1 lazer ile sertlestirme veriminin diisiik olmasidir. Sertlestirilen parcanin yiizey
piriizliiliilk degeri de nispeten yiiksek olmaktadir ve maksimum 2.5 mm ye kadar

sertlik deriligi elde edilmektedir [39].

2.1.2.2.4. Elektron 1511 ile yiizey sertlestirme

Elektron 151m ile sertlestirme yontemi; lazer ile sertlestirme gibi martenzitik olarak
sertlestirilebilen celik yiizeylerinin sertlestirilmesinde kullanilir. Elektron 1sin1 ile
yiizey sertlestirme prosesi, yiiksek hizli elektronlarin yogunlastirilmis bir 1sin
seklinde is parcasinin belirli bir yiizeyine carptirilmasi ile 1sitilmasi seklinde
meydana gelir. Elektronlar; elektron 1sin tabancasi tarafindan, dogrultulmus isin
seklinde olusturulur ve hizlandirilir. Elektron 1sin1 olusturabilmek igin 10° torr
seviyesinde yiiksek bir vakum gerekmektedir. Is parcasi yiizeyine carpan elektron
1511 % 25 oraninda geri sagilabilmektedir, buda isitma verimini diisiirmektedir.
Sertlesme islemi lazerde oldugu gibi kendiliginden gerceklesir herhangi bir su verme
stvistna  gerek yoktur. Ancak sertlestirilen parcanin kiitlesinin  kendiliginden
sogumaya elverecek biiylikliikte olmas1 gereklidir. Elektron 1sin1 ile 0.1-1.5 mm
araliginda sertlik derinligi elde edilebilmektedir. Yiizey piriizliligi 0.05 pum

seviyesinden 1.5 pm seviyesine kadar artabilmektedir [39].



BOLUM 3. ELEKTROLITIK PLAZMA TEKNOLOJiSi

3.1. Elektrokimya ve Elektroliz

Elektrolitik plazma teknolojisinin fiziksel ve kimyasal prensiplerinin 1iyi
anlasilabilmesi icin, elektrokimya ve elektroliz iglemlerinin temellerinin tartisilmasi
faydali olacaktir. Bu nedenle bu boliimde elektrokimya ve elektroliz islemlerinin

temel prensipleri izah edilmistir.

Asit, baz ve tuz eriyiklerinden bir elektrik akimi gegirilirse, bu sivilar hem 1sinir hem
de iyonlarina ayrilarak parcalanirlar. Bu sekilde meydana gelen kimyasal olaylarin
tiimiine elektroliz denir. Elektrik akimin1 geciren, asit, baz ve tuz eriyiklerinin iyonik
olarak coziinmesi ile pozitif ve negatif yiiklii iyonlarin ayristigi, elektroliz olayinin
oldugu siviya elektrolit (Cozelti), elektrolit icine batirilan ve elektrik akiminin
gecmesini saglayan metallere elektrot denir. Elektrolitik iletkenlikte akima bagh
olarak madde tasinmasi s6z konusudur. {yon kristallerinin suda ¢oziilmesiyle olusan
cozeltiler iyonik iletkenlik gosterirler. Bu iletkenligin nedeni kristal icinde bagh
bulunan iyonlarin ¢oziinme sonucu serbest hareket edebilir hale gelmesidir. Serbest
hale gecen bu iyonlar elektrolit ¢ozeltisi i¢inde hareket ederek elektrik akiminin
iletilmesine neden olurlar. Iyonik kristallerin ergimisleri de iyonik iletkenlik
gosterirler. Bunlarin iletkenlikleri dissosiyasyon ve akiskanliklarn tarafindan
belirlenir. Bir kisim tuzlarin eriyikleri (alkali, toprak alkali metalleri, giimiis ve
kursunun hidroksitleri) kuvvetli elektrolit olduklar1 halde bazi tuzlarin eriyikleri
(AICI; gibi) zayif elektrolittir. Kuvvetli elektrolitlerin eriyikleri tamamen iyonlarina
ayristiklar1 halde zayif elektrolitlerin hem molekiilleri hem de eriyikleri ortamda
bulunur [53]. Iyonik kristallerden bagska HC1 (Hidroklorik asit), CH;COOH (Asetik
asit) [54], gibi sivilarin suda ¢oziinmeleri durumunda da iyonlar olusur. Bu nedenle
bu maddelerin cozeltileri de iyonik iletkenlik gosterir. Cozeltiler ideal gaz

molekiillerinde oldugu gibi salt sicaklikla orantili kinetik enerjiye sahiptirler.
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Cozeltinin sicakligr artirlldiginda iyonlarin kinetik enerjileri artar ve hareketleri
hizlanir. Boylece ¢ozeltiler elektrigi daha iyi iletir duruma gelir [33]. Elektroliz
hiicresinde kati iletken maddeler de kullanilmaktadir, genelde kati iletken olarak
tanimladigimiz maddeler metallerdir. Kati iletkenlerde elektrik akimini serbest
elektronlarin belirli bir yondeki hareketi olusturur. Madde atomlardan meydana
gelmistir. Elektrik yiiklii bir cisim veya gerilim kaynag: iletkene dokundugunda
elektronlar onlerine gelen atomlarin son yoriingelerine girerler. Atomlar 6zelliklerine
bagl olarak son yoriingelerinde artan elektronlar1 kabul etmez. Serbest hale getirir.
Serbest kalan elektron pozitif ozellik gosteren yone hareket eder. Son yoriingeye
yerlesen elektron sayisinin hizi artarsa akim da o kadar artig gosterir. Elektronlarin
yogun olduklar1 bir noktadan daha az olduklar1 bir noktaya dogru siirekli olarak
akiglar elektrik akimin1 meydana getirir. Bir elektrik akiminin s6z konusu olabilmesi
icin, bir noktadan siirekli olarak elektrik geriliminin gelmeye devam etmesi ve bu
gerilimin 151k, 1s1 ya da hareket gibi baska bir enerji tiirline doniismesi gerekir.
Elektrik geriliminin siirekli olarak geldigi bu noktaya gerilim kaynagi denir. Gerilim
kaynaginin arti kutbuna bagli olan elektrota anot, eksi kutbuna bagli olanina katot
denir. Anyonlar, atomlarin elektron almis halleridir ve eksi (-) yiikle yiiklenmis atom
veya atom gruplar1 olarak da tamimlanabilir. Katyonlar ise atomlarin elektron vermis
halleridir ve pozitif (+) yiikle yiiklenmis atom veya atom gruplart olarak da
tanimlanir. Bir elektrik akimi elde etmek i¢in tam bir devre gereklidir, yani elektrik

yiikiiniin ¢iktig1 noktaya donebilecegi kapali bir devre bulunmalidir.
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Sekil 3.1. Sulu ¢ozeltilerde elektrolitik proses ve elektroliz [22,55]
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Eger tam devre icinde elektrolitik iletkenlik gOsteren bir bilesen varsa elektrotlarda
kimyasal reaksiyonlar olmalidir. Boylece elektrik enerjisi kimyasal degisim meydana
getirmek i¢in kullanilir. Bu elektroliz olayinin elektroliz devresi Sekil 3.1 deki gibi
gosterilir. Elektrotlar serbest hareket etmekte olan M® ve X iyonlarini icinde
bulunduran elektrolitik bir iletken icine daldirilmistir. Devre kapandigi zaman, giic
kaynagi bir elektrik alan1 meydana getirir ve bu alan elektronlar1 oklarla gosterilen
yonlerde iter. Elektronlar sol yandaki elektrotta kalabaliklasirlar ve sag yandaki
elektrotta uzaklagirlar. Sol yandaki elektrotta elektronlar1 harcayan ve sag yandaki
elektrotta elektronlar1 meydana getiren bir olay olmadik¢a devre tam degildir.
Kimyasal degismeler olmalidir. Soldaki elektrotta indirgenme olayr olmalidir. Bu
olayda bazi iyon ve molekiiller elektron alarak indirgenitler. Indirgenme olay1 her
zaman katotta gerceklesir. Sagdaki elektrotta bir iyon veya molekiil tarafindan

elektronlar elektroda verilmelidir.

Bir elektrolizde yiikseltgenme (oksidasyon) olay1 olmaktadir. Yiikseltgenme olayinin
oldugu elektrot her zaman anottur. Katotta indirgenme olayinin siirmesi i¢in iyonlar
katoda dogru hareketi siirdiirebilmelidirler. Bu iyonlar arti yiiklii iyonlardir. Ayn
anda eksi yiiklii iyonlar anoda dogru hareket ederler. Ornek olarak NaCl ¢ozeltisinde
kristal sodyum kloriirdeki sodyum ve klor iyonlart ayrilmis durumdadir. Olayin

denklemi

NaCl—Na'+CI seklindedir. 3.1

Elektroliz kabina konarak elektrik akimi uygulandiginda negatif yiiklii klor iyonlar
anottan klor gazi olarak aciga c¢ikarken, pozitif yiiklii sodyum iyonlar1 da katotta
sodyum metali olarak toplanir. Anot, katot ve toplam reaksiyonlar asagidaki

denklemlerde gosterilmektedir.

Anot Tepkimesi: 2CI (sugay— Clag) + 2€ 3.2
Katot Tepkimesi: 2Na*suqa) + 26 —2Nay) 33
Toplam Tepkime: 2Cl (suda) + 2Na" suday— Clag) + 2Nag) 3.4
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Elektroliz olayinda, elektrotlarda aciga c¢ikan madde miktari, Faraday kanunlar ile
bulunabilir. Bir elektroliz olaymnda, elektrotlarda aciga ¢ikan madde miktari,
elektroliz kabindan gecen elektrik yiikii miktar1 ile dogru orantilidir. Cesitli
elektrolitlerin her birinden aym elektrik miktar1 gectiginde, elektrotlarda toplanan
madde miktarlari bu maddelerin esdeger agirliklariyla dogru orantilidir [55].
Elektrolitik bozunma {iriinlerinin miktarida (m), elektroliz hiicresinden gecen akim

miktar1 ( Q ) ile dogru orantilidir. Buna gore I akim siddeti, t zaman denildiginde

m=CQ=C.It 3.5

burada; madde miktar1 (gr ) C: orant1 katsayisi t: zaman (saniye) I: akim siddeti

(amp, coulomb sn™") temsil etmek iizere, Faraday’in birinci bagintisi yazilir.

Belli bir elektrik miktarinin degisik elektrolitlerden ayirdigi maddelerin kiitle
oranlari, bunlarin kimyasal esdeger agirliklar1 oran1 gibidir. Bu kanundan
yararlanilarak herhangi bir maddenin bir esdeger graminin ayrilmasi i¢in gerekli olan
elektrik miktart bulunabilir. 1 Coulomb’luk akim bir giimiis kulonmetresinde 1,118
mg glimiis ayiran akim olarak tanimlanir. Giimiisiin degerligi bir oldugundan esdeger
agirligr atom agirhigina esit ve 107,870 g/mol veya g /esdeger gram olur. Buna gore

bir esdeger gram giimiisii aciga ¢ikaran akim miktar;

107,870 g/ esdeger gram / 1,118.10° gr/ kulon= 9,649.10* Coulomb/ esdeger gram
olur. Bir elementin, 1 atom gr hidrojenle veya %2 atom gram oksijenle birlesebilen
miktar1 veya bir maddenin 1 mol elektron alabilen veya verebilen miktar1 Esdeger
gram olarak tanimlanir.1 esdeger gram; atom agirliginin degerlige boliimii seklinde
bulunur, degerlik ise; Asit ve bazlarda ¢ozeltiye verilen H" veya OH sayisina,
yiikseltgen ve indirgenlerde verdigi veya aldig: elektron sayisina, tuzlarda ise toplam
pozitif veya negatif yiik sayisina esittir. O halde Faraday kanununun 2. maddesine
gore degisik maddelerin birer esdeger gramlarini agiga ¢ikarmak icin gerekli olan
akim miktar1 9,649.10 C’ dur ve Faraday sabiti olarak tamimlamir. Faraday sabiti F
ile gosterilir. Genellikle bu sabit 96500 coulomb olarak alinir. Elektroliz hiicresinden
bir faradaylik akim gectiginde ayrilan madde miktart: “z” degerlik, “M” mol agirligi,

olmak tizere m=M / z olur. Bu bagint1 1. Faraday kanununda yerine konulacak olursa
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m= M.Lt/ zF 3.6

denklemi elde edilir [33]. Ote yandan gaz ortamlarinda iletkenlik irdelenecek olursa;
icine gaz doldurulmus tiipiin u¢larina pozitif ve negatif yiikler baglanirsa, tiip i¢inde
notr durumda bulunan gaz atomlarinin yoriingelerine girerek serbest elektronlar
meydana gelir. Ayn1 anda pozitif yiik kendine en yakin noktada bulunan atomun eksi
yiiklii elektronunu ceker, noksanlasan elektron negatif yiik tarafindan tamamlanir. Bu

sekilde gaz icinden akim gecisi saglar.

Bir elektrik devresinde bir saniyede akan elektrik yiik miktarina elektrik akim siddeti
ya da elektrik akimi denir. Elektrik akiminin birimi (A) Amper’dir. Bir iletkenin
kesitinden bir saniyede 6,25.10" elektron (1C) geciyorsa bu akimm siddeti 1
Amperdir.

I = Q/t formiiliiyle bulunur. 3.7
Burada; I : Elektrik akim siddeti (Amper), Q: Elektrik yiikii miktar1 (Coulomb)

t : Elektrik yiiklerinin gectigi zaman (Saniye), Elektrik akimi I harfiyle gosterilir ve

bir elektrik devresinden gecen akim aliciya seri baglanan ampermetre ile olciiliir.

i I {8)

DC Akim .

) f:\\t ﬂ{ :\\ t{enj
: ) Y A N

: VARV

(a) (b)

Sekil 3.2. Dogru Akim (a), Alternatif Akim (b) formlarinin sematik gosterilisi [55]

Elektrik akiminin yonii ve siddeti, gecen zamanla birlikte degisime ugrar. Bu
degisime gore elektrik akimim ikiye ayrilmaktadir. Zamana bagh olarak yonii
degismeyen akima dogru akim denir. DC veya DA harfleriyle gosterilir. Bir pil veya

akii bir ampule baglandiginda gecen akim, zamana baglh olarak yonii degismeyen,
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fakat siddeti degisen dogru akim seklindedir (Sekil 3.2(a)). Zamana bagli olarak
yonii ve siddeti degisen akimlara alternatif akim denir. AA veya AC harfleriyle
gosterilir (Sekil 3.2(b)).

Elektrik akimu bir serbest elektron yiik akisidir. Iletken bir maddeye elektrik gerilimi
uygulanarak elektronlarin harekete gecmesi saglanir. Bu hareket sonucu elektronlar
siirtinme kuvveti ile karsilasir. Nasil ki iki avucunuzu birbirine siirttiiglintizde
elleriniz 1siniyorsa, yiiklerin siirtiinmesi sonucunda da iletken madde 1simmir ve
etrafina sicaklik verir. Yani, gerilim kaynaginin elektrik enerjisi kinetik enerjiye
doniiserek elektronlar1 harekete gecirir, harekete gecen elektronlar siirtiinme ve
carpma sonucunda iletkende bir 1s1 enerjisi olusturmus olur. I¢cinden akim gecen
iletkende olusan 1s1 miktari; iletkenden gecen akimin karesi, iletkenin direnci ve
akimin gectigi zamanla dogru orantilidir. Bu ifadeye joule kanunu denir. Bu

iletkendeki 1s1 miktari

Q=024.12.R. T 3.8
Q=024.U.I.t 39

formiilii ile bulunur. iletkendeki 1s1 miktar1 (Cal), U : Uygulanan gerilim ( volt), I :
lletkenden gecen akim (amper) R : iletkenin direnci (ohm) t : Iletken iizerinden

akimin gectigi zaman (saniye) olarak temsil edilmektedir [55].

3.2. Elektrolitik Plazma Teknolojisi (EPT)

Elektrolitik plazma (Plasma Electrolysis) teknolojisi (EPT), metallerin yiizey
sertlestirme [56-58], temizleme [59-61], termokimyasal difiizyon [22,62] ve kaplama
uygulamalan [23,25,61] icin, geleneksel elektroliz ile atmosferik plazma prosesinin
birlikte uygulandig ¢evreye duyarli modern bir yontemdir. Yontem; seklen standart
elektroliz islemlerinde oldugu gibi gerceklesmektedir, ancak uygulanan voltaj farkl
olarak; kirilma voltaji ad1 verilen ve elektrot {izerinde kivilcimlar, arklar ve plazma
olustugu voltaj degerine kadar artirllmaktadir. Yiizey islemi yapilmak istenen is
parcast anodik veya katodik olarak elektroliz devresine baglanabilmekte ve

elektrotlar arast dogru akim veya alternatif akim uygulanmasi sureti ile
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gerceklestirilmektedir. Anodik islemlerde oksidasyon, katodik islemlerde ise
modifikasyon islemleri yapilabilmektedir. [1,22]. EPT islemlerinde amag, metalin
sertlik, asinma ve korozyon direnci ile yorulma ve oksidasyon dayanimini
arttirmaktir. Islem goren malzemelerde ki farkli 6zelikler, proses parametreleri ve
asagida siralanacak olan 6zelliklerinden dolayr EPT yiizey miihendislik islemlerinin
farkl1 bir gurubu olarak degerlendirilebilir. Ik olarak, is parcasi ve karsi elektrot
arasinda farkli elektrik potansiyellerinin uygulanmasi ile sivi ortamin elektrolizi
gerceklesir. Sonra, is parcasi ylizeyinin c¢evresinde elektriksel desarj (bosalma)
olusur. Elektriksel desarj olayinin elektroliz ile iliskilendirilmis olmasi ile beraber bir
asirdan daha da evvel Sluginov tarafindan kesfedilmis ve 1930’larda ayrintili bir
sekilde Giinterschlutze ve Betz tarafindan incelenmistir. McNiell ve Gruss Nb
(Niobyum) iceren bir elektrolit icerisinde kadmiyum anot {izerine kadmiyum niobat
biriktirme i¢in kiviletm (spark) desarj kullanmislardir. Elektrolit ve plazma
olaylarmin birlikte kullanildigr hibrid uygulamalar 1964’te Kellogg tarafindan
yapilmistir. 1970’lerde anot iizerine oksit biriktirme gelistirilmis ve arastirilmstir,
daha sonra bu proses ‘mikro-ark oksidasyon’ olarak da adlandirilmistir. 1980’lerde
Rusya’da Snezhko, Markov, Fyedorov, Gordienko ile Almanya’da Kurze ve
arkadaslar1 tarafindan, yiizey desarjlarinin yardimi ile cesitli metaller {izerine oksit
biriktirme caligmalar1 daha ayrintili olarak arastirilmis ve ilk sanayi uygulamalar1 da
bu donemlerde ortaya konulmustur. Takiben, arastirmacilar Cin ve ABD’de bu alanla
ilgilenmeye baslamislardir. Bu gelismelere paralel olarak, sivi elektrolitlerde yiizey
desarjlarinin 1sitma etkileri Lazarenko ve arkadaslari tarafindan gozlemlenmis ve
metal 151l islemleri amaciyla kullanilmistir. Bu islem plazma elektrolitik 1sitma olarak
adlandirlmistir. Duradzhy ve arkadaslar1 tarafindan is parcasi yiizeyine elektrolitik
elementel difiizyon olay1 fark edilmis ve plazma elektrolitik 1sitma esnasinda termal
yaymimin etkileri aragtirmistir. 1980’11 yillarda bu arastirmalar kiitleli malzemelerin
cesitli elementlerle ylizeylerinin doyurulmasi amacr ile ilgili yontem gelistirmek
amaciyla kullanilmistir; boylece ‘plazma elektrolitik doyurma (plasma electrolytic
saturation) olarak adlandirilan teknigin endiistriyel uygulamalari i¢in yeni olasiliklar

ortaya ¢ikmistir.

Ayrica, bu teknigin hizli 1sitma Ozelligine bagh olarak altlik ylizeyi ve i¢ kismi

arasinda yiiksek sicaklik farklar1 yaratabilen geleneksel indiiksiyonla sertlestirmeye
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bir alternatif olarak da kullanilabilecegi onerilmistir [22]. Plazma elektrolitik yiizey
sertlestirme islemi literatiirde AISI 1040 [63], AISI 1045 [57], AISI 1050 [21] olarak
anilan orta ve yiiksek karbonlu c¢eliklerin yiizeyinin sertlestirilmesinde kullanilmistir
[64]. Orta ve diisiik karbonlu [62,65], celikler ile takim celikleri [3] {izerine
aragtirmalar yapilmistir. Saf demir ve AISI HI3 celiginin plazma elektrolitik
karbiirizasyonu da arastirilmistir [62,66]. Paslanmaz celiklerin ve titanyumun plazma
elektrolitik karbonitriirleme islemi iizerine de calismalar yapilmis olup [65,67].
Bunlarin yan1 sira yiiksek hiz ¢eligine plazma elektrolitik borosulfokarbonitriirleme
islemi {lizerine de calismalar devam etmektedir [68]. Son yillarda EPT metal
yiizeylerinin temizlenmesi [1,60,69] ve PVD yontemi ile biriktirilmis TiN

kaplamalarin uzaklastirilmasi [59,70] amaci ile de arastirmalara baglanmustir.

3.2.1. Elektrolitik plazmanin fiziksel ve kimyasal temellerde incelenmesi

Sulu ¢ozeltilerdeki elektrolitik iglemler bir dizi elektrot prosesinden olugmaktadir.
Anodik yiizeylerde oksijen gazi ¢ikist ve/veya metalin oksitlenmesi meydana
gelmektedir. Elektrolit ve metalin kimyasal aktivitesine bagli olarak, oksidasyon
islemi ya yiizey ¢oziinmesi ya da yiizeyde oksit filim olusumu yoniinde ilerler. Ayni
zamanda, katot yiizeyinde hidrojen gazi ¢ikist ve/veya katyon indirgenmesi meydana
gelmektedir. Elektrolitik plazma yontemi seklen geleneksel elektroliz islemine
(elektrokaplama, elektrokimyasal isleme, anodizasyon, vs.) benzer. Ancak,
elektrolitik plazma yonteminde uygulanan elektrot potansiyeli cok daha fazladir.

[22,25,28].

Maddenin kati, sivi, gaz ve plazma olmak iizere 4 halden olugsmaktadir. Bu haller
arasindaki temel fark sahip olduklar1 enerjidir. Yani maddenin konumunun
degistirilmesi, verilecek enerji ile ilgilidir. Ornegin kat1 haldeki bir maddeye, enerji
vererek sivi, s1vi hale enerji vererek gaz, ve gaz durumundaki maddeye de belirli bir
enerji vererek plazma haline ge¢irmek miimkiindiir. Bu islemin terside yapilarak yani
verilen bu enerjileri geri alarak tekrar plazma halinden gaz, s1vi ve kat1 hale gecirmek
miimkiindiir. Plazma, icerisinde iyon, elektron, uyarilmis atom, foton ve notral atom
veya molekiil iceren bir karisimdir. Pratikte plazma, 1s1 enerjisi verilerek, 1sinla veya

elektriksel bosalma ile elde edilir. Plazma elde etme yontemlerinin en 6nemlisi ve en



35

yaygin olarak kullanilam elektrik desarj yontemidir. Elektrik desarj mekanizmasi, bir
elektrik gerilim kaynagi, gaz icinde bulunan iki iletken plaka arasmna baglanirsa
belirli sartlarin gerceklesmesi durumunda, tatbik edilen gerilim plakalar arasindaki
gazin delinme geriliminin iizerinde ise, bu iki plaka arasinda bir elektrik bosalmasi
olur ve bu iki iletken plaka arasinda bir elektrik akis1 olarak gerceklesir. iletkenden
gecen akimin Dbiiylikliigiine gore ortaya c¢ikan elektrik desarj sistemleri
siniflandirilabilir [71]. Elektrolitik plazma islemi de degisen akim ve voltaja bagh
olarak kendine has bir elektrik desarj karakteristigine sahiptir. Sekil 3.3 elektrolitik
plazma islemine ait akim-voltaj egrisini ve buna bagh olarak gaz ¢ikisinin olustugu

anot veya katot iizerindeki metal-elektrolit ara ylizey etkilesimini gostermektedir.

Plazma filim-
Numune _ontisin +
4 Kivileim
tutugmasy
[
/(-E Karg elektrot a
P
— Gaz Stirekli Plazina
5 | Clusunn Ortiigi
,%' UOC .—::% 1 Kivileun bilgesi
i i |
b
Uf I U? | Us | ”
0 >

Voltaj V (U)

Sekil 3.3. Plazma elektroliz islemi i¢in karakteristik akim-voltaj egrisi [22]

Diisiik voltajlarda, akim gerilim iliskisi; Faraday kuralina uyar ve Ohm kanununa
gore davranig gosterir. Bu nedenle, voltajin artmasi akimin orantili yiikselmesine
onciiliik eder (0-U;). Ancak, belirli bir kritik voltaj (U;) degerinde sistemin davranisi
onemli Ol¢iide degismektedir. Pratik sistemler i¢in elektrolitik plazma akim-voltaj
karakteristiginin incelenmesi ile kritik voltaj analiz edilerek, teorik ve deneysel
bulgularla hesaplanabilmektedir. U1, elektrot etrafin1 ¢cevreleyen gaz tabaka boyunca
olusan kritik alan kuvvetine kars1i degerlendirilebilir ve asagidaki denklemle

hesaplanir.

Ed=wm% 3.10
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Burada, E kritik alan kuvveti, a ve b sabit, p (Pa) buhar basinci, a buhar icerindeki
tiirlerin carpma iyonizasyon katsayisini temsil etmektedir [22,72]. Deneysel olarak
gozlenen kivilcimlarin baslama voltaji hem anodik hem de katodik proses i¢in 40-80
V arasinda degismektedir. U;-U, bolgesinde voltajin artirilmasi; elektrolit
kompozisyonu [22] ve sicakligi, elektrotun elektrolit icerisine daldirildig: alan veya
elektrolitin akis dinamigi, elektrot geometrisi [22,25], elektrotlar arasi mesafe
faktorlerine bagh olarak, kararsiz 1s1ldamanin eslik ettigi akim dalgalanmasina neden
olur. Akimin yiikselmesi, elektrot yiizeyinde olusan reaksiyon iiriinii gazlarin (O,
veya Hj) kismi kabuk gibi davranmasi ile kisitlanir. Elektrotun sivi ile temas ettigi
bolgelerde, akim yogunlugu artisini siirdiiriir ve elektrolitin bolgesel kaynamasina
sebep olur. U, voltaj degerinin iizerinde elektrot, hidrodinamik olarak istikrarli olan
ve elektrik iletkenligi diisiik bir gaz plazma buhar ile sarilir. Elektrotu saran gaz
plazma buharmin tesekkiilii ile devrenin voltaj1 diisiis gosterir. Bu bolgedeki elektrik
alan kuvveti 10° ile 10® V/m arasinda bir degere yaklagir ki bu da olusan buhar filmin
iyonlagmasini [22] ve takiben iyonize gaz molekiillerin plazma formuna [73]
donmesi icin yeterlidir. Iyonlasma olay1 baslangicta elektrot yiizeyinde sacilan gaz
kabarciklari i¢inde ¢ok hizli hareket eden kivilcimlar seklinde gbzlenir ve daha sonra
hizli kivilcimlar buhar plazma ortiisii boyunca yayilan siirekli pariltiya (glow)
doniisiir. U,-Us bolgesine ait voltaj degerleri, buhar kabarciklarinin siirekli kaynayan

film sekline doniistiiriilmesi ile, Joule 1s1 yogunlugundan W, tahmin edilebilir.
JjU(2-3)=W, 3.11

Bu denklemde j akim yogunlugu temsil etmektedir. W, nin ise sulu ¢ozelti elektroliz
islemlerdeki kaynayan su kritik yogunluguna yaklastigt ve j nin 4-10
kA/m?araliginda degistigi varsayilirsa; U-svoltaj degerlerinin 80 ve 200 V arasinda
olacag1 ongoriilebilmektedir. Gerilim Uz degerine yiikseldiginde, akimda keskin bir
diisiis gozlenir ve katot (is parcasi) yiizeyi karakteristik diisiik frekansh ses yayan
stirekli plazma ark desarjlar1 ile sarilir [22,74]. Su ana kadar bahis edilen; U;, U, ve
Uz seviye potansiyellerin AISI 1080 celik islem parcasina katodik rejimde
uygulamasi ile katot yiizeyinde ve elektrolitik plazma reaktorii icinde tesekkiil eden

kabarcik, gaz, kivilcim, plazma ve ark fotograflar1 Sekil 3.4’de verilmektedir [25].
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Gaz olusumu
m - Olgiilen veriler

Kiviloim baglamasi

- Ark olusumu

Voltaj, V

Sekil 3.4. Farkli rejimlere ait akim-voltaj egrisi ve bu safhalardaki etkilesimleri gosteren karakteristik

fotograflar [25]

Gupta [25] ve arkadaslari, katodik rejimde uygulanan elektrolitik plazma akim-voltaj
karakteristiginin ilk safhasi olan tipik elektrokimyasal reaksiyonlar ¢ercevesinde
davranan U; aralig1 olarak bilinen, akimin ve voltajin Faraday yasalarindaki gibi
lineer olarak artig gosterdigi alan1 a ve b noktalar1 arasinda tanimlamislardir. Bu
aralikta baslica Hidrojen gazi agiga c¢ikisi gozlenmektedir. Voltajin daha artirilmasi
ile, parlak 1s1kl1 gazlarin ve dalgali akimin hakim oldugu “c” ve “d” (U,) araligina
erigilir. Parlak 1s1kl1 gazlarin renginin ¢ozelti icerisindeki iyonlarla iligkili oldugu
ileri siiriilmiistiir. Ornegin, is parcasi yiizeyinde plazma desarj sirasinda, turuncu
renkteki plazma NaHCOs; (sodyum bikarbonat) ¢ozeltisinde (Na iyonlar1), mavi
renkli plazma ise ZnSOy (Cinkosiilfat) ¢ozeltisinde (Zn iyonlar1) gézlemlenmektedir
ve farkli elementlerin farkli dalga boylarinda 151k drettigi goriisii  ile
iliskilendirilmektedir. U3 voltajinda ve (e) ile gosterilen bolgede is parcasi etrafinda
siirekli plazma kabugu olusmasina baglh olarak akimin net bir sekilde diisiisii kayit
edilmektedir ve EPT ig¢in yiizey islemlerinin kontrol edildigi plazmanin kararl

oldugu operasyon araligi olarak tanimlanmaktadir. Bu rejim, ilk olarak Kellogg

tarafindan kesfedilmistir dolayisi ile Kellogg bolgesi olarak anilmaktadir. Kararl
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plazmanin ¢esitli halleri iizerine yapilan arastirmalarda, kaynayan sivilarin sicak bir
duvar ile temas durumunda gozlenen, kaynama doniimii veya yanma olarak bilinen
olay Helmholtz ve Taylor’in hidrodinamik kararsizlik teorileri kullanilarak kararli
plazma olusumu incelenmistir. Sengupta ve arkadaglar1 tarafindan artan anot ¢apina
bagh olarak kararli plazma elde etmek icin yiiksek voltaj ve akim yogunlugu
gerektigi ortaya konulmustur. Voltajin U, ile gosterilen seviyeye arttirilmasi ise
siddetli bir plazma olusumuna sebebiyet vermektedir ancak bu siddet is parcalarinin
yiizeylerinde olumsuzluk yaratabilmektedir. Benzer akim-voltaj karakterlerine baglh
kararsiz plazma araliklar1 Hickling tarafindan da rapor edilmistir. Literatiirdeki
elektrolitik plazma caligmalarinin bir¢ogunda statik sistem kullanilmistir. Statik
sistemde is pargasi elektrolit banyosuna sabit bir sekilde daldirilmaktadir. Mazza ve
arkadaslari, banyo geometrisi ve mekanik vibrasyonun kritik akim yogunlugu ve
plazma olusumu iizerine etkili olugunu ileri siirmiislerdir [25]. Tyurin ve arkadaslari
bir nozul igerisinden elektroliti gecirerek i¢ parcasi iizerine yonlendirmek sureti ile
dinamik EPT kullanmistir. Calisma sonucundan buhar-gaz olusumunu 80 V un
izerinde, desarj olusumunu ise 120 V ve {izerindeki potansiyellerde
gozlemlemisleridir. Bu ¢alismalar dinamik EPT reaktorlerinde kritik voltaj degerinin
daha yiiksek degerlere 6telendigini gostermistir [18]. Sekil 3.5’de, EPT islemine ait
anahtar mekanizmalarinin sematik olarak gosterilmektedir. Elektrotlar arasinda
uygulanan yiiksek voltaj, cozelti biinyesindeki pozitif iyonlarin katot yilizeyine ¢ok
yakin yerlerde, cogunlukla gaz kabarciklar1 iizerinde yogunlagmasina neden
olmaktadir. Bu yogunlagsma katot ve pozitif yiikler arasinda bolgesel olarak cok bir
10° V/m ve daha yiikksek degerlere varan yogun elektrik alan kuvveti ile sonuclanir.
Bu kadar yiiksek seviyede bir elektrik alana erisildiginde kabarciklar icindeki gaz
bosluklar1 iyonize olur ve plazma desarjlar1 baslar. Sekil 3.5.°de is parcasinin
yiizeyinde olusmast muhtemel reaksiyonlar sematik olarak verilmistir. Gercekte
kabarcigin etrafinda ¢ok sayida plazma kabarcik olmasi gerekirken, temsil amach tek
kabarcik cizilmistir (Sekil 3.5(a)). Plazma sicaklig1, bolgesel olarak 2000 'C ye kadar
cikabilmektedir. Optik emisyon spektrometre (OES) ile yapilan bir calismada, anodik
elektrolitik plazma isleminde plazma desarj sicakliginin 6-7x10° K degerine ulastig1
gozlenmistir. Bu derece sicak olan plazma kabarciklari, baslangicta soguk elektrolit
(kaynayan su) ile cevrilmis durumdadir. Sonrasinda kabarciklar metal yiizeyinde

iceri dogru patlamaktadir (Sekil 3.5 (b-d)).
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Sok dalgalarimin neden

Elektrolit yiizeyi oldugu hizh plazma olusumu
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Sekil 3.5. EPT’nin sematik mekanizmasi, (a) is parcasi ylizeyinde kabarcik olusumu, (b) soguyan
plazma kabarciklarinin olusturdugu sok dalgalari, (c) plazma kabarciklarin ¢okiisii ve yiizeyin
temizlenmesi, (d) mikro krater olusumu, (e) eger cozeltide iyonik olarak eklenmigse; kaplama, (f)

kaplamanin devam etmesi [25]

Her bir plazma desarj siiresi 10° saniye oldugu diisiiniilmektedir. Kabarciklarin igeri
dogru patlamasina dair iki durum oldugu tahmin edilmektedir. Birincisi, kabarciklar
etrafinda yogunlasan pozitif iyonlarin, katoda dogru hizlanmasi ki bu durum
karakteristik elektron ¢igina benzemektedir. Ikinci durumda ise, kabarcik
patladiginda, depolanan enerji gaz tabakanin i¢ine dogru salinir ve kinetik enerji sivi
katmandan is parcast ylizeyine transfer edilir. Bu enerji yilizeyde oyukcuk
olusturabilecek ve kaplanacak iyonlar1 hizlandirabilecek kadar yiiksek
olabilmektedir. Bu olay, elektrolit icerisine ilave edilen metal iyonlarinin yiizeye
biriktirilmesi Onderlik eder (Sekil 3.5 (e)). Kabarcik ¢okmeleri devam ettikge

iyonlarin hareketi plazma boyunca hizlanmaktadir. Elektrolitin reaktor boyunca



40

hareket ettigi dinamik EPT sistemlerde, iyonlar plazma katmanina dogru daha hizli
tasinir. Is parcasi yiizeyine dogru olan hidrodinamik akis ve iyon tasima
mekanizmalarinin birlesimi EPT isleminde yiiksek kaplama oranlarina sebebiyet
vermektedir. Yiiksek sicakliklardaki plazma kabarciklar1 is parcasi yiizeyinde
bolgesel olarak ergimelere neden olmaktadir. Ergiyen yiizeylerin etrafta bulunan
elektrolitle ¢cok hizli sogumasi, 6zgiin bir mikroyap1 olusmasin1 saglamaktadir. Bu
yapt ultra ince hatta amorf yapi seklinde olabilmektedir [23]. Aym1 zamanda,
yaglayicilar, organik safsizliklar ve gres gibi yiizey kalintilar1 islem goren yiizeydeki
bolgesel yiiksek sicakliklardan dolayr cok hizli bir sekilde temizlenebilmektedir.
Ayrica, oksitlenmis celik bir is parcasinin islem gordiigii durumlarda, plazma
kabarciklarindaki hidrojen kimyasal olarak yiizeydeki oksit pullar1 indirgemektedir.
Boylece yiizeydeki oksit kabuklar, kabarciklarin iceri patlamasi ile elde edilen
mekanik enerji ve hidrojen olusumu ile gerceklesen kimyasal indirgenme ile

uzaklastirilmaktadir [25].

Elektrolitik plazmada, elektrot yiizeyindeki 1s1 dengesi; elektrota yakin bolgelerde
aciga cikan 1s1 ve metal althk ile elektrolitin absorbe ettigi 1s1 seklinde tarif
edilmektedir. Net 1s1 akis1 Q iki bilesen tarafindan meydana getirilmektedir; birincisi;
olusan kimyasal reaksiyonlar ve ikincisi; devreden (/) ¢ekilen akimin ohmik (Joule)

1s1tma etkisi.

O=3AH+AUI 3.12

YAHi, elektrot yiizeyinde ve civarinda meydana gelen entalpilerin toplamini ifade
etmekte ve AU elektrota bitisik alan icerisindeki voltaj diisiisiinii tarif etmektedir. Bu
bilesenler arasinda, elektrot yakinindaki alanlarda ohmik 1s1 etkindir, ¢iinkii AU
voltaj diisiisii; iletkenligi diisiik buhar ortii ve/veya biiyliyen oksit film gibi fazlarda
yogunlagmaktadir. Elektrot yiizeyinde ohmik 1sitma ile iiretilen enerji ¢cok belirgindir
ve tipik olarak 0,1-1 MW/m® degerinde tahmin edilmektedir. Ekzotermik
elektrokimyasal islemlerden tretilen 1s1, elektrot yiizeyinde plazma termokimyasal
iyon momentum-transfer reaksiyonlar: ile birlestirilmistir, genelde ohmik 1sitmadan
iretilen 1simin iigte birinden daha azdir. Bu 1sitma kaynaklari elektrot-altlik ve

elektrolitin her ikisinin 1s1 sogurmasi ile dengelenmektedir:
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Q+a(Ts—Te) = —As. > 3.13

Burada, Ts althgin, Te elektrolitin sicakligi; As althgin 1s1 iletim katsayisi ve a
elektrot-elektrolit ara yiizey 1s1 transfer katsayisidir. Is1 transfer katsayisi elektrot-
elektrolit ara yiizeyinde 1s1 degisim sartlarina bagli olarak c¢ok genis bir aralikta
degismektedir. Suyun kaynama islemindeki kabarcik ve kaynama filmi gibi sathalar;
plazma elektrolizdeki kaynama siirecleri ile benzer bicimde ve farkli sartlara bagh
olarak, sirasiyla siirekli veya siireksiz gaz ortii seklinde olabilmektedir [22]. Siirekli
buhar ortiisiiniin iletkenligi siv1 elektrolite nazaran ¢ok daha diisiiktiir. Buhar ortiisii
icindeki gaz ve sivi elektrolitin beraber olugu durumlarda gecerli iletkenlik o
elektrokimya literatiirinde Bruggeman bagintist ile bilinen asagidaki baginti ile

tahmin edilir.
Oerr = 0, X (1 — a)3/? 3.14

Bruggeman bagintisinda g; sivi elektrolitin elektrik iletkenligini, a kabarciklarin
hacimsel kesrini temsil etmektedir. Voltajin artiritlmasi buhar-sivi karigimi Ortiiniin
elektrik direncini ve buhar kalinligimi arttirmakta 6te yandan akim yogunlugunu
azaltmaktadir. Paulmier ve arkadaslari, yaptiklar1 deneylerde yukarida irdelenen
elektrolitik plazma parametrelerinden olan voltaj degerini daha yiiksek seviyelere
cikarmis (450-2000V) ve elektrolitik plazmanin fiziksel durumunu gézlemlemislerdir
(Sekil 3.6) sonug¢ olarak bu calismada buhar kalinliginin artmasinin birlesme ve
elektrostatik basing etkisinden ileri geldigi rapor edilmistir. Gozlemlere gore katot
izerinde olusan kabarciklar, yiizeye dik bir bicimde ve mantar seklinde birleserek
olugsmaktadir. Paulmier ve arkadaslarinin elde ettigi sonuglar [75], Yerokhin ve
arkadaslarinin goriisleri ile uyum gostermistir [22]. Is parcas1 yiizeyinde olusan buhar
ve gaz olusumlari; bulk haldeki is parcasin1 sadece Joule etkisi ile 1sitabilmekte, bu
sicaklikta elektrolitin kaynama sicakligina tekabiil etmektedir. Kullanilan etanol (96
% hacimsel), fosfat bufer (4% ) ve potasyum klorid (0.2 mol dm™) ¢ozeltisi i¢in bu
deger 78 °C olarak oOlclilmiistiir. Silindirik koordinat sitemindeki iki elektrot
arasindaki olusan elektrik alan E icin tiim reaksiyon asagidaki baginti ile ¢ikarilmistir

[75].
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Sekil 3.6 Etanol ¢ozeltisi i¢inde, sirasi ile 470,500,600 ve 700 Voltta buhar ortiisiiniin olugsmasi [76]

= Vo—V- 15
E=wx;ur 3.15

In(z5)

V, ve V; anot ve katottaki elektrik potansiyeli, r, ve r;anot ve katot yarigaplari, r
yaricap noktast ve 1, silindirik koordinatlardaki radyal vektorii temsil etmektedir.
Ohmik (Joule) 1s1 akist ise asagidaki bagint1 seklinde ifade edilmektedir ve Sekil 3.4

deki Uj ile gosterilen bolgedeki 1sinma i¢in s6z konusudur [76].

D=0xE’ 3.16
Elektrik iletkenligi olan o, ohmik 1sitma sirasinda ¢6zeltinin artan sicaklifina gore

degisim gostermektedir. Bu degisi asagidaki baginti ile ¢oziimlenebilmektedir.
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or=09+mT 3.17

or burada tuzlu su gibi iletkenler i¢in 25-95 °C arasindaki herhangi bir sicakliktaki
elektrik iletkenligini o, baslangi¢ elektrik iletkenligini ve m sicaklik faktoriinii

gostermektedir [77].

Elektrik iletkenliginin degismesine ve ¢ozelti yogunluguna goére olan ve sicaklik

degisimini veren bir bagint1 ise asagidaki sekilde ¢ikarilmistir.

AQ(t
AT(t) = ﬁ 3.18
AQ(®) = [ veixI(e)dt 3.19

Burada ATt sicakligindan (t+At) araligina kadar olan sicaklik artigi, AQ(t) uygulanan
gii¢, C elektrolitin 1s1 kapasitesi, v elektrotlar arasindaki elektrolit hacmi, p elektrolit

yogunlugudur.

Elektrolitik plazma teknolojisinin fiziksel anlami ve miihendislik uygulama alanlari

arastirmacilar tarafindan ortaya konulmustur [23].

Elektrolitik plazma yontemi, fiziksel ve kimyasal yan proses iiriinlerinin ¢ogalmasi
ve elektrot yiizeyinde yeni proseslerin gerceklesmesi sebebiyle, temel elektrot
proseslerini, onemli ol¢iide degistirmistir (Sekil 3.7). Boylece, elektroliz esnasinda,
1s11 ve yaymim prosesleri, yeni kimyasal plazma reaksiyonlar1 ve makro-parcacik

tasinimu seklinde gerceklesen kataforetik etki miimkiin olabilmektedir.

Bu proseslerden 1s1l islem, sertlestirme [22], temizleme [25,78], daglama ve
parlatma, plazma elektrolitik biriktirme (PED) islemlerini iceren plazma elektrolizin

cesitli uygulamalarinda faydalanilmaktadir [21,22,25].
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| GELENEKSEL ELEKTROLIZ I
I Temel elektrot prosesleri |

\‘I Katot prosesleri

Anot ¢6ziinme Anot oksidasyonu Cozelti elektrolizi Katyon reduiksiyonu

kAl il

Guglendirilmis fiziksel-kimyasal proses

Sekil 3.7. Elektrolitik plazma prosesinde, geleneksel elektrolizde olusan temel elektrot prosesleri ve

plazma elektrolizde olusan fiziksel-kimyasal prosesler arasindaki iliski [22]

Bu plazma elektrolitik tekniklerden PED (plazma elektrolitik biriktirme), plazma
elektrolitik karbiirleme (PEC), plazma elektrolitik karbo-nitriirleme (PEC/N) [79, 80,
81], plazma elektrolitik nitriirleme (PEN), plazma elektrolitik borlamay1 (PEB) v.b
PES (plazma elektrolitik doyurma) igeren yontemler; asinma, korozyon ve 1sil
bariyer performans: yiiksek yiizey tabakalarinin fiyat-performans kiyasi agisindan

umut vermektedir.

3.3. Elektrolitik Plazma Sertlestirme

Geleneksel yiizey sertlestirme ve 1s1l islemler, yiiksek sicakliklarda uygulandigindan
dolayr hem ara¢ gere¢ hem de uygulama maliyetleri yiiksek olup ve ekonomik
degildir, aynm1 zamanda c¢evre sartlar1 acisindan da zararli ortam veya (siyaniir igeren

tuz banyosu) girdiler kullanilmaktadir veya iirlinler tesekkiil etmektedir. Aym
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zamanda bu islemler beraberlerinde pas/kir giderme gibi on veya tufal/kalinti
temizleme gibi son yiizey islemi gerektirebilmektedir. Bu nedenlerden dolay1 yeni
cevreci, pratik ve alternatif ylizey sertlestirme yontemleri gelistirmek zorunlu
olmaktadir. Ote yandan mevcut lazer, elektron 151m, alev gibi yiizey sertlestirme
islemlerinde sertlik derinligi belirli bir mesafeyi gecememektedir. Bu noktada yeni
arayislar ve alternatif yontemler gelistirilmektedir. Elektrolitik plazma yiizey
sertlestirme metodu; bir elektroliz ¢ozeltisinde elektrik desarji ve akimi kullanilarak,
katot veya anot olarak baglanan (karbon oran1 % 0.3 den fazla olan ¢elik gibi ferro
alasimlarin) is parcasinin ylizey sicakligini plazma desarjlar ile ostenit sicakligina
sitilmasi ve bu sicakliktan uygulanan voltajin kesilmesi ile ani sogutulmasi veya
mevcut elektrolit ile su verilmesi ile lokal ylizey sertlestirme yapilabilen ve
gelistirilmekte olan bir teknolojidir. Elektrolit ¢ogunlukla su esasli olup karbonath
veya nitrath tuzlarin su igerisinde coziindiiriilmesi ile elde edilmektedir. Aym
zamanda genis bir spektrumdaki elektrolit bilesimi farkli amaglar dogrultusunda da
kullanilabilmektedir [17, 18, 56]. Sistemde dogru akim veya darbeli dogru akim
gerilim kaynagi kullanilmaktadir. Sistemin 1sitma prensibi yukarida bahsedilen diisiik
gerilim araligindaki Faraday kanunlarini da icerecek sekilde, kullanilan yiiksek voltaj
ile katot veya anot olarak bias edilen is parcasinin yilizeyinde agiga c¢ikan hidrojen
gazina baglh olarak plazma ile ¢evrelenmesi ve bu plazmanin ¢ok hizli bir sekilde
1sitma gorevi gormesidir [13, 17, 18, 56, 57]. Yontem bu oOzeliklerinden dolayi
konvansiyonel elektroliz ve atmosferik plazmayi iceren hibrit bir yontem olarak da
anilmaktadir [25]. Elektrolitik plazma ile 1sitma ve sertlestirme ¢alismalari elli yildir
bilinmektedir. Arastirmacilar ¢ubuk seklindeki numuneler iizerinde sicaklik 6lgme ve
proses parametresi diizenleme ¢alismalar1 yapmiglaridir. Bunun i¢in is pargalar1 once
delinmis daha sonra bu deliklere K tipindeki termokupullar takilarak elektrolit
icerisine daldirilmis ve proses parametrelerine gore sicaklik dlcmeye ¢alismiglaridir.
Arastirma sonuglart elektriksel olarak iletken c¢elik is parcasinin sicakliginin oda
(elektrolit) sicakligindan birka¢ saniye igerisinde 850 °C ye yiikseldigini kayit
etmislerdir [13]. Katodik olarak 1sitma ve ayn elektrolitle su verme islemindeki 6n
calismalarda sertlestirme islemleri basari ile gerceklestirmistir. Fakat daha 1yi kontrol
edilebilir bir plazma desarji, verimli bir tasarim ve tekrarlana bilirlik gibi
nedenlerden dolay1 yeni bir gerilim kaynagi ve elektrolit-katot-anot modeli gerekli

olmustur. Tyurin ve Pogrebnjak [58] yaptiklar1 ¢alismada 6zel bir anot tasarimi
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yapmislar ve elektroliti bu anot igerisindeki deliklerden tasiyarak katot iizerine

iletmislerdir bu durum verimli bir elektrolitik 1sitma sistemi saglamistir.

ST

f1tt

Elektrolit

n
AR R R ERERNENEEEENERERNERN]

D,

Sekil 3.8. Elektrolit plazma nozul tasarimi [18]

Yukarida bahsedilen elektrolitik plazma nozulunun ve katot is parcasinin sematik
tasartm1 Sekil 3.8’de gosterildigi gibidir. Ayn1 zamanda Sekil 3.8 katot ylizeyinde
olusan plazma katmanin formasyonu mekanizmasina dair bir yaklasimi izah

etmektedir [58].

Anot nozul iizerine yerlestirilen seramik halka, elektrolitin katot alt yiizeyine temas
ettigi dairenin ¢apini gostermekte, H anot ve katot arasi toplam mesafeyi, h ise
seramik halka ve katot aras1 mesafeyi temsil etmektedir. Elektrolit anottan katoda
dogru degistirilebilen debilerde akmakta ve katot yiizeyinde daralma gostermektedir
bu daralma sonucu elektrolitin katot yiizeyindeki temas alani olan daire Dk ile temsil
edilmektedir. Da nozul i¢ine yerlestirilmis metal anodun capimi gostermektedir. Bu
tip cihazlardaki elektriksel ve hidro-dinamik etkilesim Ostroumov tarafindan
tamimlanmistir.  Tanimlanan  mekanizmalar ~ Nernst-Plank  esitligi  icin

yazilabilmektedir.

ui.pi.Ei - o
Ji= i-Pi-Li — Poli 320
zi.gradp;+vp;

Nernst-Plank esitligi yukarda tanimlanmistir.
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Burada J; plazma katmani boyunca gecen elektrik akimini, u; ve z; anottan katoda
transfer olan ¢ozelti icerisindeki iyonlarin karakteristigini (i=1,2,3....n), (hareket
kabiliyeti, valans degerini), p elektriksel yiliklemeye bagli olarak bolgesel kiitle
yogunlugunu, E elektrik alani, v sivi akisinin mekanik hizin1 , @¢ osmotik

potansiyeli temsil etmektedir.

Elektrolitik plazma yiizey modifikasyon teknolojisini benzer islevli diger
teknolojilerden ayiran, en Onemli Ozelliklerinde biriside kullanilan elektrolittir.
Kullanilan elektrolit, su ve suda iyonize olabilen bilesiklerdir. Elektrolitik plazma
yiizey teknolojisinde iyonize olan bilesen olarak (Sodyum karbonat) Na,COs;
kullanilmaktadir. Na,COs su icerisinde (Na*, CO3;’, OH ve H") iyonize olarak anot
katot arasinda anyon katyon etkilesimi saglamaktadir. Bu prosesteki kritik nokta ise
Na,COs5’1n yaninda, suda iyonize olabilen ve uygulanan voltaj ile plazma igerisine
taginabile diger karbon vericilerin, karbon kaynagi olarak kullanilarak yiizeye 1s1l

cevrimin yaninda karbon difiizyonu saglayabilmesidir.

Anot grubu icerisindeki seramik nozul bolgesinde yerlestirilmis paslanmaz celik

1siticinin etrafindaki enerji dagilimi asagidaki formiille hesaplanmaktadir.

O=Uuli—0p—Qu 3.21

Burada, Oy plazma katmanini ve katotu 1sitmak i¢in harcanan enerji, Q, elektrolitin
plazma formu elde etmek i¢in buharlastirilmasi siirecinde kullanilan enerji, Qg
plazma katmanindaki radyasyon enerjisi, U, plazma  katmanindaki elektrik
potansiyel voltaji olarak tamimlanir. Bu islemlerde h degeri ile gosterilen aralik
mesafesinin, Dy katot ¢ikis ¢apina gore oraninin diisiik olmasindan dolayr Q, ihmal

edilebilmektedir.

Metalik anot ile katot yiizeyinde olusan plazma katmanin sicaklik ilerleme ve
dagilim verileri yukaridaki sekildeki gibi termokupullar ile ol¢iilebilmektedir (Sekil
3.9). Yapilan deneysel calismalara dayanarak 1s1 akisi asagidaki sekilde formiile

edilmistir.
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Sekil 3.9. Elektrolitik plazma isleminde metalik anot, elektrolit ve katot kesiti[18]
N=gF =L/ &(T2-T1)F 3.22

Burada, N 1s1 akis degerini, g spesifik 1s1 akisini, F 1sitilan numune alanini, A
malzemenin 1s1 iletkenlik degerini, & termokupullar arast mesafeyi, T1 ve T2 ise

sirast ile katmanlarin sicakliklarini temsil eder.
g=MA/d8(T2-T1) 3.23
Bu formiillerin yardimu ile yiizeydeki sicaklik,
To=Ti+g (A /) 3.24

Formiilii ile hesaplanmaktadir. Bu formiil; yiizeyden ilk katmana olan malzeme
katmanin kalinliginin &; oldugu varsayilarak tiiretilmistir. Burada A; malzemenin T,
sicakligindaki 1s1 iletimini gostermektedir, g ise T2 ve T1 sicakliklarinin 6l¢iimii
sirasindaki deneysel sonuglara gore alinmaktadir. Bahsi edilen anot nozul tasarima ile
yaklasik 320 V gerilim uygulandiginda katot yiizey sicakligt 150 °C/sn gibi bir
1isinma orani ile 1sinmakta 12 sn. gibi bir siirede kismi ergimeler bile
olusabilmektedir. Bu denli bir 1sitma giicli s6z konusu oldugunda birden fazla anot
kullanilarak 1sitma yapilabilmektedir. Boylece elektrolitik plazma ile islem
uygulanan parcanin tuzlu su (elektrolit) ile ani sogutulmasi ile katot yiizeyinde 0.1-
10 mm derinliginde ve 59-60 HRc sertliginden baslayarak cekirdege dogru azalan bir
sert katman elde etmek miimkiin olmaktadir [18, 24]. Aym1 zamanda yiizeyin

inkiiliizyon, kir, pas ve bozuk yiizey temizleme islemleri de es zamanli olarak
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gerceklesmektedir [25,60]. Kullanilan anot nozul aparatlarina bagh olarak, ¢ok farkl
sekillerde numunelere elektrolit plazma 1sitma ve sertlestirme uygulanabilmesi
miimkiindiir. Bunlarda bazilar1 Sekil 3.10°da gosterilmektedir.

Katot Levha
"y
Plazma
—— Anot |
=

Plazma

] Anot \T
a) Elektrolit—2 b) v)
+ - + Plazma
O: ' Disk Z< -
- Anot
_——r -]

/ lct?/ -T-
Elektrolit \ Apq¢ Elelktrolit —/

d) 5 Silindir —"

e)

Sekil 3.10. EPT i¢in farkli islevlere sahip nozul tasarimlari [18]

Modifikasyon islemlerini endiistriyel skalada basari ile gerceklestirmenin en kritik
noktasi islem yapilmasi istenen is parcasi geometrisine gore elektrolit ¢ikis nozulu
tasarlamaktir. Sekil 3.10 (a,b,v) nozullar diizlemsel celik parcalar i¢in, d tipi nozul is
parcast kenar islemleri igin, f ile gosterilen nozul dairesel testere dislisi veya diger
daire sekilli disliler i¢in, e tipi nozul ise silindirik is pargalarinin i¢ yiizeyleri icin

uygun bir tasarim olmaktadir [18].

3.3.1 Elektrolitik plazma sertlestirme uygulamalar:

Is parcalariin bolgesel olarak, c¢ok kisa siirelerde, asinma dayanimi istenen
yerlerinde sertlik artis1 ve buna bagli olarak asinma dayanimi meydana getiriyor
olmast elektrolitik plazma sertlestirme islemini ilgi ¢ekici kilmistir. Genel olarak
delme cubuklari, hadde mil silindirleri, dogrultma silindirleri, yol kesme diskleri,
toprak isleme makineleri, hidrolik miller, maden makine araglari, ¢cimento sektorii
ogilitme bilye ve milleri, kesici makine testereleri gibi abrasif aginma ve yiiksek yiik

altinda calisan pagalarin sertlestirilmesinde kullanilmaktadir.
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Sekil 3.11. EPT islemine tabi tutulmus degisik is parcalar, a) Disk testere b) Degirmen Kirict Milleri,
¢) Krank saft d) Asinmaya maruz kalan silindirik disk e) Sabitleme dislisi, f) Asinma yiikiine maruz

baglant1 burcu [82]

Sekil 3.11 a, b, c, d, e ve f’de sertlestirme islemine tabi tutulmus degisik is parcalari

goriilmektedir [82, 83].

Sekil 3.12. Silindir ve merdanelerin yiizey sertlestirme islemi [82]
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Sekil 3.12°de goriildiigii gibi bir torna tezgahina sabitlenen ve negatif olarak gerilim
kaynagina baglanan mil, merdane, boru, disk, kasnak gibi silindirik makine parcalari,
bir yandan torna ile dondiiriiliirken, bir yandan da elektrolitin temas ettigi bolgeleri
1sitmakta ve uygulanan voltajin kesilmesi ile su verilmektedir. Benzer bir diger
ornekte Sekil 3.13’de verilmektedir. Endiistriyel kullanilan olarak sondaj delme
borulart bolgesel olarak elektrolitik plazma ile sertlestirilmis ve kullanilmistir.
Uygulanan lokal sertlestirme isleminde sertlesen bolgeler asinma direncini artirmis
ve sert bolgeler arasindaki yumusak bolgelerde parca tizerindeki gerilimi azaltarak

calisma Omriiniin 2-3 kat artmasina sebep olmustur.

Sekil 3.13. Sondaj delme borusunun elektrolitik plazma ile sertlestirilmesi [82]

Bir diger 6zellik olarak borularin i¢ ¢eperlerine dogru uzatilabilen anot tasarimlar ile
boru igleri sertlestirilebilmektedir ve borunun icine dogru sertlestirilen bolgede

mesafe limiti s6z konusu degildir (Sekil 3.14).

Sekil 3.14. Sondaj delme borusunun elektrolitik plazma ile i¢ yiizey sertlestirilmesi [82]
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Sekil 3.15. EPT ile krankmili sertlestirme [84]

Sertlik derinligi, diisiik enerji maliyetleri ve parca boyutunun s6z konusu oldugu,
biiylik ol¢iilerdeki krank millerinin sertlestirilmesinde EPT iyi bir ¢dziim olmaktadir,
EPT ile krank mili sertlestirme islemi Sekil 3.15 de gosterilmektedir. EPT ile enerji
tilketimi 3-5 kat diisiirmiis ve is pargasi omiirlerinin 2-3 kat artt1g1 iddia edilmektedir
[84]. Sertlestirilen bolgenin kesit goriintiisii Sekil 3.16 da verildigi gibidir. Yiizeyden
cekirdege dogru kademeli olarak sertlik azalmaktadir. Bu sayede ylizey martenzitik

yapida iken ¢ekirdek yumusak ve tok kalmaktadir.

Sekil 3.16. EPT ile sertlestirilen AISI 1050 celige ait sertlestirilmis bolge goriintisii [21]



BOLUM 4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Cahisma Programm

Bu calismada; oncelikli olarak, krank, aks mili ve ¢ubuklari, makine celikleri,
yaylar, muhtelif digliler gibi endiistriyel uygulamalarda genis bir kullanim alanina
sahip olan AISI 1040, AISI 4140 celikleri [7,85,86] ve Ozellikle son yillarda
kullanimi1 artan EU 1.2333 (DIN G59CrMoV18-5) ve Carmo adi ile anilan ve metal
sekil verme preslerinde, kesme ve dovme kaliplarinda kullanilan soguk is takim
celigi [30,87] yiizeyinin elektrolitik plazma teknolojisi (EPT) ile modifiye edilerek,
yiizey sertliklerinin ve sertlik derinliklerinin kontrollii bir sekilde olusturulmasi
amaglanmigtir. Son olarak AISI 316 L paslanmaz celik numunelerin yiizeyleri farkli
kimyasal c¢ozeltiler kullanilarak modifiye edilmistir. Modifiye islemi elektrolit
icindeki arayer elementlerinin plazma ile numune yiizeyine difiize edilmek sureti ile
gerceklestirilmistir. Bu celiklerin ylizey Ozelliklerinin uzun, siirekli, zahmetli ve
ayrica maliyetli olan geleneksel 1s1l islem yapmadan gelistirebilmek hedef olarak
secilmistir. Geleneksel yiizey modifikasyonu yontemlerine gore hem zaman, hem
ekonomik acidan, hem de mekanik oOzelliklerin {istiinligli yoniinden avantaj
saglayacagi diisiiniilen elektrolitik plazma, bu ¢alismada yontem olarak secilmistir.
Calismada amac; genis kullanim alanina sahip ve ekonomik olan; orta karbonlu
celikler ile takim celiginin diger lokal yiizey sertlestirme yontemlerinden farkl
olarak yeni bir teknoloji olan elektrolitik plazma yontemi ile modifiye etmek ve
modifikasyon calismalar1 sirasinda proses degiskenlerini (elektrolit icerigi, elektrolit
sicakli8, islem siiresi, anot-katot aras1 mesafe, uygulama voltaj1) optimize etmektir.
Ayrica EPT ile modifiye edilen numuneler ile indiiksiyonla sertlestirilen numuneler
hem sertlik hem de proses bazinda mukayese edilecektir. Bunlarin yan sira, yeni bir
yiizey modifikasyon teknigi olan EPT nin kullanim alanlarin1 ortaya koymak adina,
316 L celigine yiizey difiizyon ve oksidasyon gibi islemler uygulanarak farkli

uygulama alanlarina da yer verilecektir.
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4.2. Deneysel Numuneler

Kimyasal igerigi Tablo 4.1°de verilen deneysel numuneler, 50 cm uzunlugundaki
silindirik ¢ubuklardan islenmistir. Numune ol¢iileri farkli amaglar cercevesinde 30
mm ¢apinda, 10 mm kalinliginda, 50 mm ¢apinda 10, 20 ve 30 mm kalinliklarinda
olacak sekilde islenmistir. 1.2333 celigi, dokiim yontemi ile iiretilmis ve normalize
edilmis, takiben freze ile islenmistir. 316 L paslanmaz c¢elik numuneler 2 mm
kalinligindaki plakalardan 10 mm eninde 20 mm boyunda olacak sekilde kesme diski
ile kesilmistir. Kesim islemi sonrasi tiim numuneler 60, 120, 240, 400, 600, 800,
1000, 1200 mesh zimparalardan gecirilmistir ve parlatilmistir. Zimpara islemi sonrasi
numunelerin yiizeyleri alkolle temizlenmis ve elektrolitik plazma islemi i¢in hazir
hale getirilmistir. Numuneler 3 mm c¢apli matkap ile delinerek termokupl yuvalari
acilmistir.  Elektrolitik plazma O©ncesi numunelere herhangi bir 6n islem

uygulanmamustir.

Tablo 4.1. 1040, 4140, 1.2333 ve 316 L ¢eliklerinin kimyasal igerigi

AISI1040 04 027 093 0.028 0.018

AISI 4140 0.40 030 0.70 0.035 0.035 098 0.27

EU1.2333 063 045 0.66 0.015 0.012 4273 042 0.06 023 0.035 0.05

AISI316L 003 075 2 0.045 0.03 16-18 25 12

4.3. Deneysel Yontem

4.3.1. Elektrolitik plazma sertlestirme yontemi

Deneysel yontem sertlestirme ve modifikasyon olarak iki grup altinda
gerceklestirilmistir. Sertlestirme islemi uygulanan deney numuneleri merkezlerinden
ve merkeze 16 mm uzakliktan plazma yiizeyine 1.5 mm kalacak sekilde, diger bir
yontemde ise 10.5 mm araliklarla plazma yiizeyine 1.5 mm ve 5 mm kalacak sekilde
3 mm c¢apinda freze ile delinmistir Deneysel numunelerin nihai teknik ¢izimi Sekil

4.1’de olgiileri ile verilmektedir. Freze ile acgilan deliklere yerlestirilen K tipi
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termokupullar ile sicaklik verileri datalogger araciligi ile 100 milisaniye siklikta
kayit edilmistir. Paralel olarak numunelerin yan yiizeylerindeki sicakliklar infrared
pirometre ile Olciilmiistiir. Proses esnasindaki sistemden cekilen voltaj ve akim

degerleri de kayit altina alinmistir.
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Sekil 4.1. Numuneler i¢in, termokupul ve infrared pirometre yerlesimi, dl¢iileri ve kat1 modeli ¢izimi

Calismalar Ukrayna-Paton Kaynak Enstitiisiinde imal edilen 500 V-100 A kapasiteli
dogru akim EPT cihaz1 ve Sakarya Universitesi-Alnal isbirligi ile imal edilen 600 V-
35 A kapasiteli varyak kontrollii gii¢ kaynaklari ile yapilmistir.

Deneyler sabit ve darbeli formda olmak {iizere iki farkli tip voltaj uygulamak sureti
ile gerceklestirilmistir. Gerilim degeri, sabit voltaj i¢in 160-360 volt araliinda,
deney siiresi ise 6 ila 47 saniye aralifinda se¢ilmistir. Bu siirelerde 275 ila 1000 °C,

sicakliklara ¢ikilmis takiben gerilimin kesilmesi ile numunelere su verilmistir.

Darbe formundaki gerilim uygulama yontemi, 1sitma voltaji ve bekletme voltaji

degerlerinin belirli siirelerde tekrarli olarak uygulanmasi ile gerceklestirilmistir.

[13%4] [I2)
1

Isitma gerilimi “1”, bekletme gerilimi “p” ve her bir tekrar islemi ¢cevrim “c” harfleri

ile tammmlanmistir. “i” ve “p” harflerinin 6niindeki rakam bu gerilim degerlerinin
saniye cinsinden uygulama siirelerini gostermektedir. Bu formda uygulana voltaj ve
akim iliskisi, Sekil 4.2’de verilmektedir. Sekilde gosterilen kesikli ¢izgi, uygulanan

voltaj1 diiz cizgi ise akimi gostermektedir. Isitma voltaji 315-320 Volt, bekletme
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voltaj1 ise 250-255 Volt araliginda gosterilmektedir. Her iki voltaj kademesinde 3 er
saniye olmak iizere ard arda sirasi ile 1 ila 7 ¢cevrim uygulanmistir. Bu islemlerde 1
cevrim 6 saniye, 7 c¢evrim ise 42 saniye siirmiistiir. Cevrimin bitmesini takiben
sitilan numunelere elektrolit ile su verme islemi gerceklestirilmistir. Numunelerin
sicakligr elektrolit sicakligina diistiigiinde su verme islemi bitirilmis, numuneler su

ve alkolle temizlenerek incelenmistir.
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Sekil 4.2. Isitma-bekletme formlar icin voltaj, akim ve zaman ¢izelgesi

EPT’de genel olarak, bir tank icerisinde bekletilen elektrolit, pompalar ile nozula
iletilmektedir (Sekil 4.3.). Nozul, paslanmaz celikten imal edilmistir ve etrafi teflon
koruyucu ceket ile kapatilmistir. Nozul ¢ikisina seramik bir bilezik yerlestirilmistir,
bu sekilde hem plazmanin nozulu ergitmesi onlenmis hem de anot-katot arasinda
dielektrik bariyer saglanmistir. Anodik kutba bagli olan nozul, katodik kutuplanan
numuneye belirli bir mesafede yaklastirilmaktadir. Anot ve katot arasindaki bu
mesafe gap olarak tanimlanmistir. Elektrolitin numune alt yiizeyine temasi esnasinda
sisteme gerilim uygulandiginda, numune yiizeyinde plazma olusturularak hizli bir
sekilde 1sitma saglanmaktadir. Elektrolit sicakligr 20 + 2 C araliginda, iletkenlik ise
88-89 mS/cm (mili Siemens/santimetre) araliginda tutulmustur. Elektrolit tankindan

nozula dogru pompalanan elektrolitin debisi 8000 ml/dakika olarak belirlenmistir.
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Sekil 4.3. Elektrolitik plazma islemine ait calisma semasi

4.3.2. Elektrolitik plazma (EPD) difiizyon yontemi

Bu calismada 316 L paslanmaz celik numunenin yiizeylerinin bdolgesel olarak
modifiye edilerek, bu bolgede asinmaya ve korozyona direngli azot ve bor ile
doyurulmus yap1 olusturmak amaglanmistir. Deneylerde, H,N-CO-NH,, NH4sNO; ve
H;BOj; igerikli 3 farkli elektrolit bilesimi ve her numune i¢in 5 saniye, 1, 15 ve 30
dakika olmak tizere 4 farkli zaman kullanilmistir. Ayrica deney esnasinda elektrolitin
numuneye temas ettigi ara yiizeye azot gazi verilerek proses parametreleri kontrol
edilmeye calisilmistir. Bu islem Sekil 4.3’de verilen sisteme, ilave azot gaz iifleme
devresi eklenmesi seklinde gerceklestirilmistir. Her bir elektrolite ait sicaklik,
iletkenlik degerleri de kayit edilmistir. Ayrica akim - gerilim degerleri kayit edilerek
plazma formunun olustugu kirilma voltaj degerleri belirlenmistir. Bu ¢alismada giic
kaynagi olarak Alnal-Sakarya firmasinda tasarlanan ve iiretilen varyak kontrollii
cihaz kullanilmistir. Bu sayede kirilma voltaj degerleri izlenebilmis ve deney siiresi

kontrol edilebilmistir. Deney diizenegi elde edilen tecriibelerden tasarlanmis olup ve
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calismast da, diisiik maliyetli ekipmanlar ile desteklenmistir. Elektrolit bilesenleri

yerli ve ticari kalite kimyasallardan se¢ilmistir.

H,N-CO-NH; iceren elektrolit ¢ozeltisi, 4 kg HN-CO-NHj; (iire) + 4 1t saf su + 40 gr
potasyum hidroksit KOH olarak hazirlanmistir. NH4NOs3 iceren elektrolit ise 4 kg
NH4NO;3 (amonyum nitrat)+ 4 It saf su olarak hazirlanmistir. Bor iceren elektrolit ise
lkg H3BO; Na,B4O; ve Na, K, Mo kloliir tuzlar1 iceren karisimla hazirlanmistir. Bu
karisim, bundan sonra H;BOj; elektrolit olarak anilacaktir. H3BOj elektrolite ve
NH4NOs; elektrolite ilave iletkenlik arttirict bilesen katilamamistir. Elektrolit
hazirlamakta kullamilan kimyasallara ait SEM-EDS analizleri Boélim S.de

verilmektedir.

4.3.3. Elektrolitik plazma ile geleneksel sertlestirme yontemlerinin

karsilastirilmasi

Elektrolitik plazma islemi ile diger yiizey sertlestirme yontemlerinden birisi olan ve
sanayi tarafindan en yaygin olarak kullanilan indiiksiyonla sertlestirme islemi ile
kiyas etmek igin ¢alismalar yapilmistir. Indiiksiyonla sertlestirme islemi Endelmak-
Endiistriyel elektronik makine sanayi tarafindan iiretilen Yiiksek frekans hizli 1sitma
makinesi ile gerceklestirilmistir. Indiiksiyonla sertlestirme islemleri farkl1 siirelerde
1sitmak sureti ile yapilmistir. Isitmay1 takiben, Petrofer firmasi tarafindan iiretilen,

polimer esasli sogutma s1visi olan %5 Aquatensid ve su karisimi ile su verilmistir.

Denemelerde elektrolitik plazma isleminin gerceklestirildigi AISI 4140 ve 1.2333
celikleri kullanilmistir. Numuneler 10 mm kalinliginda 50 mm capinda islenip
parlatilmistir. Daha sonra numuneler numune tutucu milin iist ylizeyine
sabitlenmistir. Mil {izerine sabitlenen numuneler homojen bir 1sitma ve su verme
gerceklestirebilmek icin, indiiksiyon 1sitma ve su verme islemleri siiresince
dondiiriilmiistiir. Ancak 3-4 saniye gibi kisa 1sitma siirelerinde yine heterojen sertlik
veya sertlesmemis lokal alanlar gézlenmistir. Deneyler 8 saniye 1sitma siiresinden
baslamak sureti ile 1,5 saniye artirmali olarak 1sitma ve su verme islemi seklinde
yapilmistir. Indiiksiyonla sertlestirme islemlerine ait goriintiiler Sekil 4.4’de

verilmektedir.
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© @

_Sekjl 4 4. Indiiksiyonla sertlestirme islemleri (a) Numunenin sabitlenmesi ve indiiktor sitemi, (b)
Indiiktor bobini ve numune, (c) Isitma islemi, (d) Su verme islemi

Bir diger calismada, geleneksel yontemle yapilan 1s1l islem olup, numuneler firinda
10 dakika boyunca, 750 °C, 850 °C ve 950 °C’ye 1sitilmis ve siire bitiminde hizlica
firindan ¢ikarilarak 20 °C deki 20 litre hacimdeki %15 sodyum karbonat ¢ozeltisine
daldirilarak hizli bir bicimde sogutulmustur. Firin sicakliklar: dijital kontrol cihazi ile
yapilmistir, numune sicakliklari ise firin icine hedeflenen pirometre ile dl¢iilmiistiir.

Numunelerin sertlikleri ve takiben kesilerek sertlik derinlikleri incelenmistir.

4.4. Elektrolitik Plazma Prosesi ve Etkileyen Faktorler

4.4.1. Elektrolit iletkenligi

Elektrolitik plazma yiizey sertlestirme islemlerinde elektrolit, cok 6nemli bir rol

oynamaktadir. Bu islemde, elektrolitin fiziksel ©zeliklerinin yaninda, cevreci ve

ekonomik olmas1 da son derece onemlidir. Bu perspektif icerisinde elektrolitin yeterli
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iletkenligi, kimyasal kararlilig1, cevreye ve ekolojiye karsi tamamen zararsiz olmasi
istenir bununla birlikte, ekonomik ve yerli iretim olanaklari ¢ercevesinde iiretilebilir,
kolay temin edilebilir olmasi da tercih sebebidir. Bu sebepten dolay1 elektrolit olarak
Sodyum karbonat (Na,COs3) tuzu ve sebeke suyu kullanilmistir. Sodyum karbonat
tuzu, Sisecam A.S.” den 25 kg’lik paketler halinde temin edilmistir ve (CAS 497-19-
8) ticari safliktadir. Sodyum karbonat tuzunun su igerisinde ¢oziindiiriilmesi ile elde
edilen elektrolitin iletkenligi, 6nemli bir EPT parametresi olup hem distile su
icerisinde hem de sebeke suyu igerisindeki iletkenlik davranisi incelenmistir. Distile
suyun baslangi¢ iletkenlik degeri 2.2 uS/cm olarak oOlciilmiistiir. Distile su igerisine
ilave edilen Na,CO;3; miktarina kadar iletkenlik 100 mS/cm degerine, pH degeri ise
11 £ 0,5 aralifina kars1 artis gostermis, ancak daha sonra artis oraninda yavaslama
gozlenmistir. Oda sicakliginda gerceklestirilen bu deneyde, toz olarak ilave edilen
Na,COs-iin tam c¢oziintirligi; 100 mS/cm iletkenlik degerinden sonra artig
gostermedigi gibi, ¢ozeltinin karistirllmasinin durdurulmasini takiben ¢okelme ve
kristallesme gozlenmistir, ¢okeltilerin ¢oziilmesi c¢ozelti sicakliginin artirilmasi ile
saglanabilmistir. Distile suyla yapilan iletkenlik ve pH calismasi, bazi elektrolitik
plazma yiizey difiizyon islemlerinde kullanilmasindan otiirii onem arz etmektedir bu
sebepten dolay1 oOzellikleri incelenmistir. Ancak EPT isleminin 1s1l islem amach
kullanilmasinda isletme giderlerinin diisiiriilmesi, temel sarf gideri olan elektrolitin
ekonomik bir sekilde temin edilmesi 6nemli olacaktir. Bu sebeple EPT sertlestirme
islemleri sebeke suyu ile gerceklestirilmistir. Baslangi¢ iletkenligi 248 puS/cm olan
sehir sebeke suyu ile hazirlanan elektrolitin, ilave edilen Na,CO; miktarina bagh
olarak iletkenligindeki degisim ve 20 C de baslangic derisimi 47,5 g/l olan
elektrolitin artan sicakliga bagli olarak iletkenlikteki artis ile ¢oziinmiis kati
(Na;COs3) miktarindaki degisim Sekil 4.5.’de verilmektedir. Sehir sebeke suyunun
kullanilmas: sureti ile ilgi elektrolit hazirlama caligmalarinda 20 litre kapasiteli tank
kullanilmigtir. 100’er gram Na,COs; tuzu ilave edilmis ve her bir ilave sonrasi
elektrolit karistirllarak sicaklik ve iletkenlik degerleri Elmetron CX-401 cihazi
kullanilarak kayit edilmistir. Deneylerde sebeke suyu sicakligi, ideal bir su verme
sicakligl ve ortalama oda sicakligi olan 20 + 2 °C aralifinda [88-96] tutulmaya
calisilmistir. Elektrolitin iletkenligi yapilan calismalar neticesinde optimum bir deger

olan 88-90 mS/cm araliginda tutulmaya ¢alisilmistir. Nitekim bu iletkenlik degerinin
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“oda sicakliginda” artan sodyum karbonat miktar1 ile artmadig goriilmiistiir. Bu

iletkenlikteki elektrolitin pH degeri 11 olarak olciilmiistiir.
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Sekil 4.5. Na,CO; miktarinin sebeke suyu ile hazirlanan elektrolitin iletkenligine etkisi
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Sekil 4.6. Sicakligin iletkenlik ve toplam ¢Oziinmiis kati miktarina etkisi (Sehir sebeke suyu
kullanilmustir)

EPT islemlerinde sisteme gerilim uygulanmas: ile katot ilizerinde meydana gelen
kaynama ve gaz kabarcig1 olusumu, elektrolitin 1stnmasina bagli olmaktadir. Dolayist
ile elektrolit anlik olarak 1sinmaktadir. Bu sebeplere bagli olarak elektrolitin

iletkenliginin sicaklikla degisimi incelenmistir. Ayni zamanda elektrolit i¢inde
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¢Oziinmiis olan kati miktar1 olciilerek, iletkenlik ve ¢6ziinmiis kat1 arasindaki iliski
belirlenmistir. Bu veriler Sekil 4.6’da verilmektedir. Elektrolitin sicakliginin artmasi
ile ¢oziinmiis kati, yani Na,COs; miktar1 ve paralel olarak da iletkenlik artig
gostermigstir. Coziinmiis kati 6l¢iim deneyleri bir etiiv firin icerisine 1000 ml
elektrolit koymak sureti ile yapilmistir. Ayn1 zamanda bagka bir beherde sebeke suyu
kaynar halde bekletilmistir. 90 °C’den sonra elektrolitin buharlagmasi ile eksilen
miktar kaynamaya yakin haldeki su ile takviye edilmis ve elektrolit miktar1 sabit
tutulmustur. Suya ilave edilen Na,COj ile elde edilen elektrolitin kaynama noktasi
103 °C’ye yiikselmistir. Elektrolit icindeki Na,CO3 miktarinin artmasi ile kaynama
noktasinin daha da artacagi diisiiniilmektedir. Ancak doygunluk seviyesindeki
cOzeltinin kaynama noktasinin yiikselmesinin yani sira, ¢6zeltinin sogumasi
esnasinda kristalleserek cokelmesi miimkiin olabilmektedir. Bu nedenden dolay:
cozeltinin sicakliginin 10 °C’nin altina diismemesi, kristallesmenin 6nlenmesi
acisindan faydali olacaktir. Iletkenlik ve sicaklik deneylerinden hareketle elektrolit
miktar: ilave edilen sebeke suyuna bagl olarak oransal olarak belirlenmistir. Ancak
her hangi bir elektrolit sogutucu iinitenin olmadig1 durumlarda; 100 litreden daha az
miktarlardaki ¢ozeltinin elektrolitik 1sitmadan etkilendigi, ohmik ve plazma 1sitma
rejimlerinde ¢ozeltinin sicakliginin arttigi gézlenmistir. Bu sebepten dolay: elektrolit
icin gerekli sebeke suyu 200 litre olarak secilmistir. Bu sekilde elektrolit sicakliginin
asir1 1sinmasi kontrol edilmistir. Uzun vadeli calismalarda dahi elektrolit sicakliginin,
elektrolitik 1sitmadan en fazla +2 derece etkilendigi gozlenmistir. Sogutucu iinitenin
gereksiniminin kaldirilmasi ile EPT nin ekonomik bir yontem olarak kabul edilmesi
icin avantaj teskil etmistir. Ayni zamanda yatinm ve bakim maliyetlerini

diistirmiistiir.

4.4.2. Elektrolit sicakhg:

Farkli sicakliklardaki elektrolitin, plazma olusumuna, 1sitma ve sogutma hizina etkisi
onemli bir proses parametresidir. Bu sebeple, elektrolit sicakliginin etkisi
arastirllmistir. Elektrolit sicakliginin etkisi, baslangic sertligi 230 Brinell (BHN) olan
1.2344 celigi kullamilarak arastirilmistir. Bu tiir sicak is takim celigi, sertlesme
derinliginin yiiksek olmasi nedeni ile tercih edilmistir. Nitekim farkli elektrolit

sicakliklari, farkli 1sitma ve sogutma rejimlerine sebebiyet vermistir, bu farklh
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rejimlerde farkli sertlik derinlikleri iiretmistir. Bu sebeplere bagli olarak sertlesme
derinligi yiiksek olan celik, elektrolit sicakliginin etkisinin tayininde bariz bir ayrag
etkisi yapmistir. Disk seklinde kesilen numuneler merkezlerinden matkap ile plazma
islem yiizeyine 2 mm kalacak sekilde delinmis ve plazma islemi yapilacak yiizeyleri
es ylizey piriizlilik degerlerine erisene kadar (1200 grit) kademeli olarak
zimparalanmis ve son olarak etanol ile temizlenip kuru ortamda saklanmugtir.
Numune sicakliklart deliklere siki gecen termokupul yardimi ile ol¢iilmiistiir. Her bir
deney oncesi ve sonrasi elektrolit sicakliklar1 ve iletkenlikleri kontrol edilmistir.
Elektrolit sicakligi, elektrolitin kontrollii 1sitilmas:i sureti ile kademeli olarak
arttinnlmistir. Ayni zamanda bir bagka kap icerisinde sebeke suyu 1sitilmistir. Isitma
sirasinda meydana gelen buharlasma kayiplar1 kontrollii olarak iletkenligi iletkenligi
248 uS/cm gelen su ilavesi ile yapilmustir. Ilave islemi ve sonrasinda elektrolit
karistirilmis ve homojenlik saglanmaya calisilmistir. Anlik olarak daldirma tip probla
sicaklik, iletkenlik ve toplam coziinmiis kati miktar1 Sl¢iilmiistiir. Voltaj ve akim
degerleri plazma olusumunda ve kararliliginda onemli unsurlar olarak bilinmektedir.
Buradan hareketle sisteme uygulanan voltaj ve amper degerleri ve bu degerlerdeki
sacinimlar kayit edilmistir. Sacinimlarin yiiksek olmasi plazmanin kesikli bir sekilde

olustugunu veya elektrolit akisinin diizensiz oldugunu gostermektedir.

EPT islemlerinde, plazma formunun is pargasi ylizeyinde olusturulmasini takiben is
parcasinin 5 saniye gibi kisa siirelerde yiiksek sicakliklara eristigi literatiirde
belirtilmektedir. Bu yiiksek sicaklik 850-900 °C civarinda olup orta karbonlu ¢elikler
icin ostenitleme sicakligina tekabiil etmektedir [12]. Ancak literatiire gecmis olan
calismalar da, ¢ozelti sicakliginin voltaj-amper, kararli plazma, 1sitma-sogutma ve
mekanik Ozellikler lizerine etkisi incelenmemistir. Artan ¢dzelti sicakliginin ostenit
sicakligindaki c¢eligi oda sicakligina sogutma siiresini artirdigr ve sogutma hizini
diisiirdiigii tespit edilmistir [95-99]. Bu sartlarda ideal sogutma i¢in sogutma suyu
sicakliginin oda sicakliginda olmasi iddiasi yaygin olmasina ragmen, elektrolitik
plazma islemlerde elektrolitin; hem kararli plazma olusturmada dolayist ile ideal bir
1sitma rejimi elde etmede hem de uygulanan voltajin kesilmesi ile sogutmada etkin
rol oynamasi nedeni ile elektrolit sicakliginin etkisi arastirilmistir. Esit Olciilerde
kesilip, ylizeyleri parlatilan numuneler yine esit sartlarda delinerek sicakliklar

kaydedilmistir. Uygulan gerilim 1sitma-bekletme seklinde iki kademeli olarak tiim
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numunelere esit sartlarda uygulanmistir. Sadece elektrolit baslangi¢ sicakliklart 21
°C, 30 °C, 40 °C ve 50 °C olmak iizere artirllmis ve EPT islemi boyunca gerilim ve
akim degerleri kayit edilmistir. Elektrolit sicaklig1 Deneysel ¢alisma programi Tablo
4.2.°de verilmektedir. Bu programa gore sicakligin gerilim ve akima etkisi numune 2

ve numune 5 i¢in sirasi ile Sekil 4.7. ve 4.8.”de verilmektedir.

Tablo 4.2 Elektrolit sicakliginin etkisi

1 (3i-3p)x5c¢ 21°C 27,8°C
2 (3i-3p)x5¢ 30°C 34,6°C
3 (3i-3p)x5c 30sn 40°C 42,3°C 89 mS 44,7
4 (3i-3p)x5¢ 50 °C 50,4 °C

EPT cihazindan numuneye gerilim uygulanmasini takiben, uygulanan gerilim ve
akim kararli plazma olusturabilmek icin siirekli olarak artmistir. Kararli plazmanin

olugmasini takiben gerilim baslangic 1sitma gerilim set degeri olan 320 V degerine

diismiistiir.
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Sekil 4.7. 21 'C elektrolit sicakligindaki voltaj—amper davranigi (Numune 2)

Elektrolit sicakligi 21 °C olan numunede en yiiksek gerilim ve akim sirasi ile 380 V-
58 A olarak kayit edilmistir (Sekil 4.7). Bu degerler plazmanin olustugu ilk
degerlerdir [25]. Akimin asir1 yiikselmesi plazma olusturmak igin gerekli

kaynamanin baglatilmas: icin gerekli 1sitma enerjisine bagli olmaktadir. Elektrolit
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sicakligr 30 °C olan numune 3 de ise numune 2’nin gerilim ve akim degerlerine ¢ok
yakin degerler elde edilmistir. Elektrolit sicakligi 40 °C olan numune 4’de ise gerilim
ve akim karakteristigi farklilik gostermistir. Kirilma gerilimi 425 V ve akimi 43
amper seviyesine yiikselmistir. Numune 4 icin ilerleyen siireclerde ise akim ve
gerilimde dalgalanmalar olusmustur ve siirekli plazma kademesi tam olarak
olusamayip kisa siireli kesilmeler meydana gelmistir. Olusan bu dalgalanmalar ve
kesilmeler akim ve gerilimde sagilmalara neden olmustur. Bu saginimlar ortalama
gerilim ve akim degerinden daha yiiksek ve daha diisiik degerlerin toplami seklinde
hesaplanmigtir. Saginimlarin nedeninin; gerilimin uygulanmasi ile -elektrolitin
numune alt yiizeyine temas ettigi bolgede meydana gelen buhar ve gaz
kabarciklarinin delinmesini takiben plazmanin olugmasi ve olusan plazmanin
siddetinin artmasi ile iletkenligin diismesi ve iletkenligin diisiisii ile tekrar baslangi¢

sartlarina doniip tekrar kirilma voltajim yakalama siirecinden kaynaklandig

diistiniilmektedir.
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Sekil 4.8. 50 'C elektrolit sicakligindaki voltaj—amper davramsi (Numune 5)

Bir sonraki deney olan ve elektrolit sicakliginin 50 °C oldugu numune 5 deneyin de
benzer sekilde plazma, plazma-ark, plazma-gaz-ark seklinde siirecleri meydana
gelmis ve akim-gerilim degerlerinde sag¢inimlar meydana gelmistir. Bu deneyin
baslangic siirecinde gerilim 400 V akim ise 42 A seviyesine ulagsmistir (Sekil 4.8).

Aym zamanda EPT islemi siiresince elektriksel sacimimlar devam etmistir. Tablo
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4.2’de bilgileri verilen diger gerilim-akim grafikleri Ek-A da verilmektedir. Tiim
numunelere ait EPT siiresince kayit edilen ortalama voltaj ve amper degerleri Sekil

4.9’da verilmektedir.
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Sekil 4.9 Farkli elektrolit sicakliklarinda, EPT islem zamani boyunca kayit edilen ortalama voltaj—
amper degerleri

Burada sistemden cekilen gerilim degeri artan elektrolit sicakligi ile artis gosterirken,
sistemden cekilen akim ise azalma gosterme egilimindedir. Baslangi¢ iletkenlik
degerleri ayn1 olan elektrolitlerin, elektrolit sicakliginin plazma olusumuna etkisinin,
artan sicaklikla pozitif yonde oldugu anlagilmistir. Bunun baslica nedeni Faraday
yasalarina gore davranis gosteren Ul bolgesinin asilmasi i¢in is parcasi yiizeyindeki
gaz-buhar ortiisiiniin olugmasi ve is parcasi ylizeyinde bir film olusturarak bu filmin
plazmaya doniismesi icin elektrolitin kaynama ve buhar fazina gecmesidir. Ul
bolgesinin asilmasi elektrolitin i parcasi ylizeyinde kaynayarak gaz kabarciklari
cikartmasini gerektirmesinden dolay: sicakligr yiiksek olan elektrolit daha ¢abuk bir
sekilde kaynamaya baslamaktadir [22,25]. Ancak bu durum, numunenin bir kisminin
elektrolitin icinde bulundugu tanka daldirilmasi suretiyle gerceklestirilen islemlerde
faydali olmasina ragmen, kullanilan anot nozul sekli ve nozul ile katot (numune)
aras1 mesafe olan ve gap mesafesi olarak bilinen mesafenin kaynayan elektroliti
yeterli seviyede uzaklastiramamasi, akim ve gerilim degerlerinde sacinima sebebiyet

vermektedir. Bu sacinim ise 1sitma hizin1 yavaslatmaktadir.
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EPT islemleri siiresince gerilim akim degerlerindeki en yiiksek ve en diisiik degerler
olarak tanimlanan sa¢inimlar 21 °C ve 50 °C i¢in Sekil 4.10, 4.11°de verilmektedir.

Diger sa¢inim grafikleri Ekler boliimiinde Ek-A olarak verilmektedir.
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Sekil 4.10. Isitma ve bekletme rejimlerindeki voltaj-amper saginim degerleri (21 °C)

Elektrolit sicakligi 21 °C olan numunede ilk 1sitma siirecinde saginimlar 18 volt 2.5
amper seviyesindedir. Takibi ikinci, {li¢iincii, dordiincii ve besinci 1sitma-bekletme
periyotlarinda gerilim ve akim sacimimlar1 daha da diiserek gerilim icin ortalama 7
volt seviyesine diismiis akim ise 7 amper seviyesine yiikselmistir. Elektrolit sicaklig
30 °C olan numunede ise 21 °C’nin gerilim ve akim sacimim degerlerine cok yakin

degerler elde edilmistir. Bu numune icinde plazma siireci daha kararli seviye seyir

etmistir.
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Sekil 4.11. Isitma ve bekletme rejimlerindeki voltaj-amper sagimim degerleri (50 °C)
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Elektrolit sicakligi ile ilgili siirecte bariz farkliliklar ¢ozelti sicakligi 40 ve 50 °C olan
numunelerde meydana gelmis ve sisteme gerilim uygulanmasi ile birinci 1sitma ve
bekletme siirecinde sagcimimlar ¢ok ytikselmis gerilim i¢in 180 volt akim icin 38
amper seviyelerine yiikselmistir. Ikinci, iigiincii, dordiincii ve besinci 1s1tma-bekletme
periyotlarinda 10-35 volt ve 8-20 amper araligina diismiistiir. Elektrolit sicakligi 50
°C olan numunede yine birinci 1sitma siiresince gerilim 180 volt akim ise 38 amper
seviyesine yiikselmis ve ikinci 1sitma-bekletme siirecinde azalmistir. Ancak genel
olarak kiyaslandiginda ilk 40 °C gore en yiiksek sacilma 50 °C de gerceklesmis olup
gerilim sagilmasi 1sitma gerilim degerlerinde 35 volt 25 amper degerlerine erigmistir.
Tiim numunelerin sacinim degerleri artan sicaklikla artmistir. Kiyaslama yapilacak
olursa elektrolit sicakligi 21 ve 30 °C olan numunede sa¢inim seviyesinin en az
seviyede oldugu ve plazma kararhiginin ise en ideal sekilde gerceklestigi
diistiniilmektedir. Zira ortalama voltaj-amper ve sa¢inim degerlerindeki diisiis bunun
bir gostergesidir. EPT islemlerinde elektrolit sicakligindaki artis U1 ve U2 bolgesinin
cok kisa siirede asarak, kararli plazmanin {iiretildigi U3 bolgesine ulasilmasini
saglamaktadir. Gerilim ve akimin en disiik oldugu bu U3 seviyesi elektrolit
sicakliginin 21°C oldugu numune i¢in en ideal seviyede elde edilmistir. U3 seviyesi
uygulanan 1sitma-bekletme cevriminde bekletme kismina benzerlik gostermektedir.
Gerilim U3’e gore daha yiiksek seviyelerde oldugu ark olusum bolgesi olarak

tanimlanan U4 bolgesi ise 1sitma gerilim kismina benzerlik gostermektedir.
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Sekil 4.12. 21, 30, 40 ve 50 °C deki elektrolit sicaklifinin numune 1sinmasina etkisi (Sicaklik

degerleri plazma yiizeyinin 2 mm iizerinden alinmustir).
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EPT islemlerinin 1sitma gerilimi ile baslatilmasi ile kirilma voltajina erismek daha
kolay olmaktadir. Zira elektrolit sicakligimin oda sicakligindan diisiik oldugu
durumlarda 1sitma gerilim periyodu ile kirilma voltaji asilip siirekli plazma elde
edilmektedir. Takibinde uygulan bekletme gerilimi ise yine U3 bolgesindeki gibi
davranip numune ylizeyinde siirekli plazma olusturarak 1sitma saglamaktadir.
Elektrolit sicakliginin etkisini izah eden, 1sitma egrileri Sekil 4.13’de verilmektedir.
Numunelerin baslangic sicakliklarindan itibaren uygulanan 30 saniye EPT islemi
sonunda numunelerin 1sitildig1 sicaklik neticesine gore 30 °C elektrolit ile en yiiksek
sicakliga 1sitilmig olup bu sicaklik 918 °C olarak kayit edilmistir. 21 °C elektrolit ile
881 °C’ye, 40 °C elektrolit 785 °C’ye ve 50 °C elektrolit ise 744 °C’ye yiikselmistir.
Isinma egrisinin 1sinma bolgesi boyunca numunelerin farkli hizlarda 1sindig1 ve artan
sicakliga bagli olarak numune sicakliklar1 arasinda bir farki olustugu géz Oniine
alinarak, 1sinma egrilerinin lineer davrandig bir bolgeden egri denklemleri ve R-kare
degerleri hesaplanmistir. Bu denklemler numune 1sitma giicii hakkinda daha net bir
algilama saglayacaktir zira EPT baslangicindan sonraki 11. saniyeden itibaren 26.
saniyeye kadar olan 1sitma araligindaki tiim veriler hesaplamaya dahil edilmistir. En

ideal 1s1itma hiz1 i¢in lineer denklem ve R-kare degeri asagida verilmektedir;

Elektrolit sicakligi 21 °C ==>y = 37,107x - 211,02 R2=0,9991

Bu lineer denklemlere gore koordinat sistemindeki diisey eksen (ordinat) olan y
ekseni ile en diisiik a¢1 yapan egri 21 ve 30 °C’ye ait olan egrilerdir. Bu iki egride bir
birine ¢ok yakin olup hemen hemen esit 1sitma rejimlerine haizdirler. 40 °C’de bir
miktar daha diisiik, 50 °C ise en diisiik 1sitma hizina sahiptir. Bu denklemlerde “x”
yerine EPT siiresi saniye olarak girildiginde “y” degeri sicakligi vermektedir.
Dolayisi ile baglangic elektrolit sicakligi belli olan bir sistemde varilmak istenen
sicaklik ve 1sitma zaman1 onceden bulunabilecektir. Elektrolit sicakliginin 1sitma hizi
tizerine etkisi Sekil 4.12 ve 4.13’de verilmektedir. Sekil 4.13, 1sinma egrilerinin
birinci tiirevlerinin alinmasi ile elde edilen egriler olup birim zamandaki 1sinma hizi
hakkinda genel bir bilgi vermektedir. Bu egrileri gore 30 °C’deki elektrolit ile
yapilan 1sitma isleminin en hizli oldugu anlasilmaktadir. Sistemin bir avantaji da

elektrolit sicakliginin ayarlanmasi ile sogutma hizinin kontrol edilebilmesidir, bu da

celiklerde meydana gelen su verme catlaklarim1 oOnleyecektir. Ozellikle yiiksek
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karbon igeren celiklerin ostenit sicakligindan su verme ile sogutulmas: esnasinda

olusan su verme catlaklarinin oniine gecilebilecegi diisiiniilmektedir.
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Sekil 4.13. Elektrolit sicakliginin 1sitma hizi iizerine etkisi

Farkli elektrolit sicakliklar1 ile yapilan su verme islemlerinde soguma hizin1 ve
soguma denklemini c¢ikarip numuneler arast mukayese edebilmek i¢in 765 °C den
baslayarak 20 saniye siiresince su verilerek sogutulan numunelerin soguma egrileri
kayit edilmigtir. Veri toplama hassasiyeti 40 milisaniyede bir kayit alacak sekilde
diizenlenmistir. Numuneler farkli sicakliklara sogudugu i¢in sogutma zamani olarak
20 saniye sec¢ilmistir. Nitekim bu siire metaliirjik doniisiimlerin gerceklesmesi icin
gecen siireden daha fazla bir siiredir. 21 ve 30 °C’deki elektrolitlere ait soguma

polinom denklemleri asagida verilmektedir.

21 °C polinom egrisi y = 0,7917x - 37,525x + 760,19 R2 = 0,9983
30 °C polinom egrisi y = 0,8682x> - 39,342x + 764,29 R2 = 0,9987

Sonug olarak elektrolit sicakligr arttikca soguma hizi diismiistiir (Sekil 4.14).
Numunelerin soguma egrilerinin diferansiyelleri alinarak, birim zamanda meydana
gelen sicaklik diisiisii hesaplanmistir. Bu sonuglara gore 20 ile 30 °C araligindaki

elektrolit sicakliklarinda soguma hizi en yiiksek seviyelere ¢ikmugtir.
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Sekil 4.14. Elektrolit sicakliginin soguma iizerine etkisi

Termal analiz sonuglarina ilave olarak malzemenin aldig sertlik derinligi de
incelenmis ve sonuglar Sekil 4.15’de verilmistir. Sertlik derinligine 1sitma sicaklig
ve su verme ortami ile iligkilidir [39, 41]. Baslangic sertligi 243 HV olan takim celigi
icin yapilan sertlesme derinligi ¢alismalarinda yiizeyde ortalama 750 HV sertlik
degeri elde edilmistir. Numune kalinlig1 olan 10 mm boyunca bu sertlik degeri 750

HV ve 470 HV arasinda kalmustir [97].
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Sekil 4.15. 21 °C, 30 °C, 40 °C, 50 °C elektrolit sicakliginin sertlik derinligine etkisi
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Bu deneylere ait sonuglart Sekil 4.16’da verilmistir. En yiiksek sertlik derinligi 21 ve
30 °C sicaklikta olan elektrolit ile yapilan deneylerde elde edilmistir. Sertlik derinligi
calismalarim1 desteklemek i¢in plazma ile sertlestirilen yiizeyler tekrar metalografik
islemlerden gecirilerek parlatilmis ve bu ylizeylerden yine mikrosertlik 6l¢iimleri
yapilmugtir. Yiizey Olciimlerine gore en yiiksek sertlik degeri 820-840 HV bandinda
elde edilmistir. Hem yiiksek sicakliktan su verme hem de ¢ozelti sicakliginin diisiik

olmasi yiizeyin bu denli sertlesmesine olanak saglamstir.
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Sekil 4.16. 21 °C, 30 °C, 40 °C, 50 °C elektrolit sicakliginin plazma ylizeyindeki Rockwell C ve
Vickers sertliklerine etkisi

Mikrosertlik incelemeleri 300 gram yiiklerde uygulanmakta ve numune iizerinde
olusturdugu ize ait diagonalin 20-40 ym olmasindan dolay1, Ozelikle sertlestirilmis
celiklere Rockwell C (HRC) ile desteklenmesi faydali olmaktadir. Ciinkii hem
uygulanan yiik 150 kg civarinda, iz c¢apt ise 500 pm’den biiyilk olmaktadir.
Boylelikle genis bir alanda ve derinlikte sertlik alinarak, mikro safsizliklarin,
bosluklarin veya ince oksit katmanlarin mikrosertlik degerlerinde oOlciilmesi
muhtemel sapmalar elimine edilmistir. HRC sonuglarina gére tiim numunelerde
sertlik degerleri 55-60 HRC bandinda olciilmiistiir. Mikrosertlik testlerine paralel
olarak 30 °C elektrolit sicakliginda en yiiksek HRC degerine yiikselmistir. Takim
celiklerine ait siirekli soguma ve zaman, sicaklik, doniisiim diyagramlarina gore
ostenit sicakligindan 100 saniyeden daha kisa siirelerde sogutulma gerceklestigi
takdirde celik i¢yapisinin martenzit olacagi dogrultusundadir [97]. Nitekim elde

edilen sertlik degerleri doniisiimiin gerceklestigini desteklemektedir. Ayrica
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belirtmek gerekirsek, sertlestirilen ylizeye dik kesitler incelendiginde, olugmasi
muhtemel bir su verme catlagina rastlanmamustir. Bir diger husus ise, asir1 1sitmaya
bagl olarak yiizeyde kismi ergimeler gergeklesmistir. 21 ve 30 °C’de bu yiizey
ergimeleri mikro diizeyde olusmus ve yiizey kismi oksitlenmelere bagli olarak
kararmistir. 40 ve 50 °C’de yiizeyleri daha diizgiin bir sekilde elde edilmis ve yiizey
piiriizliilik degerini asir1 sekilde artiracak bir ergime, krater veya catlaga

rastlanmamaistir.

Sekil 4.17. Elektrolit sicaklig1 21 °C (a), 30 °C (b), 40 °C (c) 50 °C (d), olan numunelere ait EPT

sonrasi yiizey fotograflari

EPT islemi sonrasinda numune yiizeyleri ve bu yiizeyde meydana getirilen
karakteristik spotlara ait fotograf Sekil 4.17°de verilmektedir. Yiizey Ozellikleri
bakimindan en az piiriizlilik 40 °C ve 50 °C elektrolit sicakliklarinda elde
edilmistir. Ancak EPT islemindeki 1sitma ve hizli sogutma ozellikleri

kiyaslandiginda, en ideal elektrolit sicakligi 20 £ 2 °C olarak belirlenmistir.

4.4.3. Anot-katot aras1 mesafe (Gap)

EPT isleminde elektrolitin anot bir nozul icerisinden gecrilerek katot yilizeyine temas
ettirilmesi ile plazma olusmaktadir. Dolayisi ile anot ve katot arasindaki mesafe

(Gap) onem tasimaktadir. Optimum Gap mesafesinin belirlenebilmesi icin 1, 2, 3, 4



74

ve 5 mm anot-katot araliklarinda deneyler yapilmistir. Calismada AISI 1040 celigi
kullanilmis ve 160, 180, 200, 230, 260 ve 360 V gerilim uygulanmistir. Numunelerin
1isinma ve soguma detaylar1 alinarak optimum Gap mesafesi incelenmistir.
Sicakliklar plazma yilizeyine 2 mm mesafe derinlikte numune i¢inden Ol¢iilmiistiir.
160 V gerilim uygulanarak yapilan EPT isleminde tiim Gap mesafeleri icin
numunede plazma olusmamis ve numune isinmamustir. Bu sartlar altinda gap
mesafesi degisikligi de, katot olarak baglanan is parcasini suyun kaynama sicaklig

olan 100 °C ye kadar farkl: siirelerde 1sitmistir (Sekil 4.18).

1000 A
900 A === 1 mm gap
800 - =7 mm gap
700 - e 3 mm gap
%)h 600 - 4 mm gap
AL
% 500 - = 5 mm gap
s 1007 160V
300 -
200 -
100 —/_-____-L ——
0 . . . . .
0 100 200 300 400 500

Zaman, sn

Sekil 4.18. AISI 1040 celiginin 160 V ve 1, 2, 3, 4, ve 5 mm gap mesafelerindeki 1sinma egrileri

Gap mesafesindeki artisin 1sitma zamanini arttirdi@i kayit edilmistir. 1 mm gap
mesafesi ile yapilan deneylerde 1sitma isleminin gerceklesmesine karsin, elektrolitin
seramik nozul ile numune altindan disar1 dogru akisi esnasinda diizgiin bir akis elde
edilememistir. 5 mm gap mesafesinde ise 1sitma islemi 2, 3 ve 4 mm gap mesafesine

oranla daha yavas gerceklesmistir.

Ohmik 1sitmanin etkin oldugu ve plazmanin olusmasi icin gerekli kritik voltajin
kirllamadigi bu deneyler her bir gap icin Ul olarak tamimlanan bdlgede
gerceklesmistir. 5 mm gap degerinde elektrolit katot yilizeyini yeteri kadar

1slatamamistir ve gerilimin uygulanmasi ile yiizey temasi kaybolmustur. 1 mm gap
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mesafesinde ise elektrolitin akisinin nozul ¢ikisinda bozuldugu gézlemlenmistir. Bu

sebeple bu mesafeler deneysel parametreler disinda tutulmustur.

1000 ~ === 1 mm Gap
900 - e 2 mm Gap
800 1 e 3 mm Gap
700 1 4 mm Gap
& 600 -
IS e 5mm Gap
%‘ 500 -
& 400 - 180 V
300 -
200 -

100-!_7 = —_—
0

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

Zaman, sn

Sekil 4.19. AISI 1040 celiginin 180 V ve 1, 2, 3, 4 ve 5 mm Gap mesafelerindeki 1sinma egrileri

180 Volt gerilim degerinde ise 160 V gerilime benzer davranig gozlenmis ve plazma
olugsmamis, numuneler tiim Gap mesafeleri icin en fazla 110 °C’ye kadar 1sitilmigtir

(Sekil 4.19). Bu durum yaptigimiz deneylerle paralellik gostermektedir [13].

1100 -
1000 - A - == 2mmGap
900 1 [, 3 mm Gap
800 - Y}
S 700 - ,’ 4 mm Gap
4 600 - ’
%‘ 500 - , e <5 mm Gap
S 400 -
300 - 200V
200 -
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0 T T T T T T T )
0 25 50 75 100 125 150 175 200
Zaman, sn

Sekil 4.20. AISI 1040 celiginin 200 V ve 2, 3, 4, 5 mm Gap mesafelerindeki 1sinma egrileri

200 Volt gerilim degerinde ise 2, 3 ve 4 mm anot-katot araliklarinda 1sinma meydana

gelmis olup 5 mm araliginda 1sinma diisiik sicakliklarda gerceklesmistir (Sekil 4.20).
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I mm gap mesafesinde diizensiz elektrolit akisi ve mesafenin ¢ok yakin olmasi
plazmadan c¢ok ark olusumlarina sebebiyet vermis olup, bu 1 mm anot-katot
mesafesinin uygun olmadigi anlasilmistir. Isitma islemi sonucunda 2, 3 ve 4 mm gap
mesafeleri kullanilarak 1sitilan numuneler, sirasi ile 50, 75 ve 100 saniye siirelerde
numune i¢ sicakligr 1000 °C ye kadar isinmistir. 2 mm gap mesafesi i¢in yapilan
deneyde amper degeri 32-34 arasinda, 3 mm i¢in 28-30, 4 mm i¢in 24-26 ve 5 mm
mesafe i¢cin 15-20 A olarak oSl¢iilmiistiir. 5 mm gap mesafesi uygulanan deneylerde
elektrik akim degerleri 10-30 A araliginda sacilmalar gozlenmistir ve kisa siireli
arklar olugmasina karsin 1sitma islemi gerceklesmemistir. Gap mesafesinin artmasi
ile sistemden cekilen elektrik akiminin azaldigr gozlemlenmis olup buna karsin

1sinma siiresi de uzamustir.

230 V gerilim degerinde ise 2 ve 3 mm anot-katot mesafelerinde en hizli 1sitma
gerceklesmistir (Sekil 4.21). Bir onceki 200 V gerilim degerinde oldugu gibi gap
mesafesindeki artis akim degerinin diismesine sebep olmustur. 5 mm gap mesafesi
icin 1000 °C’ye 125 saniye icinde numuneler 1sitilabilmistir. 5 mm gap mesafesini
takiben 6 mm ve 7 mm gap mesafeleri denenmis ancak bu mesafelerde plazma
formundan ziyade kesikli kuvvetli arklarin olustugu ve bu arklanmalarin numune
altindaki elektrolitin akis durgunlugunu bozdugu ve yine buna bagh olarak sistemde

cekilen elektrik akiminin dalgalanmalara neden oldugu gozlemlenmistir.

/\ === 2 mm Gap
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Sekil 4.21. AISI 1040 celiginin 230 V ve 2, 3, 4 ve 5 mm gap mesafelerindeki 1s1nma egrileri
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Sekil 4.22. AISI 1040 celiginin 260 V ve 2, 3, 4, 5 mm Gap mesafelerindeki 1sinma egrileri

Voltaj degerinin 260 volta yiikseltilmesi ile, 1sitma verimi daha hizli degerlere
yiikseltilmis, numuneler; 2 ve 3 mm gap mesafesinde 30 saniyeden daha az siirelerde
1000 °C iizeri sicaklilara 1sitilmistir. Sistemden c¢ekilen akim degeri ise 2 mm gap
icin  38-40 amper araliginda oldugu izlenmistirr Numuneye yerlestirilen
termokupuldan alinan 6l¢iim sonrasinda, 27 saniyede 1000 °C’ye c¢ikildigr ve bu
sicakliktan 13 saniye icinde 400 °C’ye sogutuldugu kayit edilmistir. 3 mm gap
mesafesinde ise sistemden cekilen akim 32-34 A araliginda oldugu ol¢iilmiistiir. 29
saniye i¢inde 1000 °C’ye cikildigr kayit edilmistir. 4 mm gap mesafesinde ise
sistemdeki akan akimin ¢ogunlukla 22-26 A aralifinda oldugu oOl¢iilmiistiir. 1000
°C’ye 1s1tma islemi 40 saniye siirmiistiir. 5 mm gap mesafesindeki akim ise 16-22 A
araliginda degismistir ve kisa siireli dalgalanmalar gozlenmistir. Isitma islemi 80
saniye siirmiistiir (Sekil 4.22). Bir sonraki ¢alismada ise uygulanan gerilimin 360 V
degerine cikarilmas: ile nispeten yiiksek gerilim degerlerindeki gap mesafesinin
etkisinin anlagilmast ve 1sitma sogutma davramisinin karakterize edilmesi
hedeflenmistir. 2 ve 3 mm gap mesafesindeki 1sinma hizinin ¢ok yakin egriler
seklinde oldugu gozlenmistir. Bu gap mesafelerinde sistemden gecen akim sirasi ile
50-52 ve 48-50 A araligindaki degerler seklinde ol¢iilmiistiir ve 20 saniyede 900 °C
i¢ sicakliga ulasilmistir. 4 mm gap mesafesinde 32 saniyede 900 °C sicakliga

erisilmistir ve sistemden cekilen akimin ortalama 30 A civarinda degistigi
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gozlemlenmistir. 5 mm gap mesafesinde ise akim yine dalgalanmali olarak 10-30 A
arasinda degisiklik gostermistir. Numune i¢ sicakligi 57 saniye sonunda 900 °C

sicakliga erigsmistir (Sekil 4.23).
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Sekil 4.23. AISI 1040 celiginin 360 V ve 2, 3, 4, 5 mm Gap mesafelerindeki 1sinma egrileri

Genel olarak, yapilan caligmalar 6zetlenecek olursa, sisteme uygulanan gerilim 160
volt gerilimden baglayarak 360 Volta kadar artirilmis ve her bir voltaj degeri i¢in gap
mesafesinin elektrolitik plazma 1sitma-sogutma davranisina etkisi incelenmistir. En
hizli 1sitma 360 V gerilimi uygulanan numunelerde gerceklesmistir. Artan voltaja
baghh olarak sistemden cekilen akim artis gostermistir. 200 V gerilim altinda
sistemden 32-34 A araliginda akim ¢ekilirken, 360 V gerilimde bu deger 50-52 A
araligina kadar yiikselmistir. 200 V gerilimin altinda, gerilimin kirilma voltaj1 olarak
bilinen ve ohmik 1sitmanin plazma olusumuna doniistii§ii degerin altinda kalmas1

nedeni ile plazma veya ark olusumu gozlenmemistir.

Gap mesafesi en uygun sonuc¢ elde etme calismalarinda ise 2 ve 3 mm gap
mesafelerinde en iyi plazmanin olustugu ve isitma performansinin gerceklestigi
gozlenmistir. Gap mesafesinin arttirilmasi ile 1sitma hizi sistemden ¢ekilen akimin
azalmasina ve diizensiz plazma arklarinin olugsmasi1 nedenlerine bagl olarak 1sitma
verimi diismiistiir. Gap mesafesi degerinin 2 mm olarak sec¢ilmesinin daha uygun

olacag1 kararna varilmistir. Bununla beraber 3 mm olmasit durumunda da 1sitma
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veriminin diismedigi tespit edilmistir. Bu tiir bir tolerans EPT’yi daha teknolojik ve

ekonomik hale getirmektedir.

4.4.4. Numune kalinhigimin 1sitmaya etkisi

Yukarida bahsedilen 1sitma islemlerine, farkli bir boyuttan bakmak adina 280 V
gerilim ile calisilan numunelerde islem malzemesi AISI 1040 celigi sabit kalmak
sartt ile numune kalinligi 10 mm ve 15 mm olarak sec¢ilmis ve 1sitma islemleri
gerceklestirilmistir. Her iki grup numunelerde 22 ve 23 saniye siire ile isleme tabii
tutulmustur. Sistemden 42-44 A akim c¢ekilmistir. Sekil 4.24’den goriilecegi gibi
1sitma ve soguma egrileri, 1sitilan malzeme kiitlesine bagli olarak yaklagik 260 °C

civarinda farklilik gostermistir.

Yapilan sertlik incelemeleri sonucunda 10 mm kalinligindaki numunelerin yiizey
sertlikleri ortalama 56 HRC iken 15 mm numunelerde bu deger ortalama 56,5 olarak

Olctilmiistiir.
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Sekil 4.24. 10 mm ve 15 mm kalinliklarindaki AISI 1040 celiginin 280 V, 22-23 saniye siiresince

kayit edilen 1sitma ve sogutma egrileri
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4.4.5. Gerilim ve akim ozellikleri

Sekil 4.25°de EPT siirecinde uygulanan gerilim ve akima karsilik zaman grafigi
cizilmistir. Uygulanan voltaj degerlerindeki artisa paralel olarak akiminda arttigi
gozlemlenmistir. Daha sonra akim ve gerilimde azalma gbzlenmekle birlikte bir plato
olusumu meydana gelmektedir. Kararli plazmanin olustugu bu bolgede akim ve
voltaj paralel hareket etmektedir. Istenildigi takdirde bu davrams sayesinde numune

sicakligi sabit tutulabilmektedir.
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Sekil 4.25. AISI 1040 celiginin elektrolitik plazma islemlerine ait voltaj-akim karakteristigi ve efektif
plazma 1sitmanin gergeklestigi plato bolgesi

4.5. Deneysel Cihazlar

EPT islemleri farkli teknik ozelliklerde olan iki ayr1 giic kaynag ile
gerceklestirilmistir. Elektrolitik plazma modifikasyon islemleri, 400 litre elektrolit
kapasiteli bir tanki olan, 500 Volt (V) -100 Amper (A) giiciindeki DC gii¢ kaynagi ile
manipiilator diizenegi icerisinde gerceklestirilmistir. Tank sisteminde 1 adet su
pompast kullanilmistir, pompa tank icerisindeki elektroliti plazma nozuluna
pompalamak i¢in, kullamilmistir. Katota iletilen elektrolit tekrar tank icerisine
dokiilerek, sisteme dahil olmustur. Bu sekilde aymi elektrolit sirkiile edilmistir.
Numuneleri tutmak icin torna tezgahi aynasi kullanilmistir. Bu sekilde hem diiz

numuneler hem de dairesel numuneler sabitlenirken, torna aynasinin da bir rediiktor
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ile dondiiriilmesi saglanmistir. Bu sekilde boru, mil gibi is parcalarmin dairesel
yiizeylerinin sertlestirme altyapist hazir hale gelmistir. Cihaz darbeli gerilim iiretme

olanagina sahip olmakla beraber, darbe sirasinda uygulanan gerilim degerleri ve

siireleri sabitlenebilmektedir.

.'hﬁ Aw .

(b)

Sekil 4.26. (a) Elektrolitik plazma cihaz1 gii¢ iinitesi ve elektrolit tanki (DC 500Volt - 100Amper), (b)
(DC 600V-35A Varyak Kontrollii Cihaz)
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Elektrolitik plazma difiizyon islemleri ise; Alnal firmasina iirettirdigimiz varyak
kontrollii DC 600V-35 A giic kapasiteli cihaz ile yapilmistir. Bu cihazda giic
kontrolii manuel olarak saglanmis, boylece EPT islemine dair gerilim-akim-elektrolit
iliskileri daha net bir sekilde anlasilmistir. Elektrolitik plazma cihazlar1 ve sistemine

ait fotograflar Sekil 4.26. (a) ve (b)’de verilmektedir.

4.6. Metalografik Calismalar

Elektrolitik plazma ile yiizeyleri modifiye edilmis numunelerin, merkezlerinden
kesme cihazi (Discotom 6) ile hassas bicimde kesilmis ve kesit incelemesi yapilmak
amaciyla bakalite alinmistir. Bakalite alinan numuneler standart numune hazirlama
yontemlerine uygun olarak sirasiyla 120, 240, 320, 400, 600, 800, 1000, 1200 mesh
zimparalama kademelerinden gecirilmistir. Daha sonra numuneler, 3 um elmas pasta
ile parlatilmistir. Metalografik c¢alismalarda DAP-3 Struers model numune

zimparalama ve parlatma cihazi kullanilmistir.

4.6.1. Optik mikroskop calismalar:

Metalografik olarak hazirlanan numuneler %3 nital daglayicis1 ile daglanmis ve
Nikon Eclipse L150/150A model optik mikroskopla farkli biiyiitmelerde fotograflari
cekilmistir. Makro diizeydeki goriintiiler ise Leica MZ7.5 stereo mikroskop ile elde
edilmistir. Ayrica ostenit tane boyutu incelemeleri yapmak icin, farkli daglayicilar
kullanilarak mikroyap1 incelenmistir. Etil alkolle yiizeyi temizlenip, sicak hava ile
kurutulan numuneler %5 HF, %60 HCI, %30 Nitrik asit, %5 distile su karisimi ile 5
saniye siiresince daglanmis ve alkolle yikanip 35-40 °C’de manyetik karistirict ile
karistirilan doymus pikrik asit+alkol+sodyum dedosil sulfonate ¢ozeltisine atilip 1 ile
10 dakika araliginda bekletilip incelenmistir. Bu islemler neticesinde ostenit tane

sinirlari ortaya ¢ikarilmastir.

4.7. Sertlik Olciimleri

Metalografik olarak hazirlanan numunelerin FutureTech marka mikrosertlik

cihazinda farkli yiikler altinda 15 sn. siire ile mikro sertlik degerleri alinmustir.
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Mikrosertlik degerleri sira sertlik bigiminde olup, modifikasyon tabakasindan
cekirdege dogru farkl araliklarla taranmistir. Her bir sertlik degeri, numune iizerinde
3 farkli bolgeden elde edilmis i{i¢ degerin ortalamasi alinarak bulunmustur. Rockwell
C sertlik degerleri ise Bulut makine imalati olan BMS 200-RB cihazi ile elmas u¢

kullanilarak 150 kg altinda 15 saniye uygulama siiresince elde edilmistir.

4.8. X-Isim1 Analizleri

Uretilen numuneler kesme islemine tabi tutulmadan 6nce X-1s1n1 analiz ¢alismalart
yapilmistir. Rigaku XRD D/Max/2200/PC  ve Siemens D5000 modelli X-1s1n1
cihazlar kullanilmistir. Ayrica ylizeye farkli acilarla da (Glancing Angle) X 1s1m
gonderilerek incelemeler yapilmistir. Glancing angle ve detayli X 111 olgiimleri
Ingiltere Sheffield Universitesi, Miihendislik Malzemeler departmam Yiizey

miihendisligi laboratuvarlarinda yapilmistir.

4.9. Elektrolit ve Ozellikleri

Elektrolitin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini tayin etmek icin Pt-1000 sicaklik probu
ile 6l¢tim yapan, 100 Hz ile 10 kHz arasinda frekans aralig1 olan, Elmetron CX-401

markali portatif cihaz kullanilmistir.

4.10. SEM-EDS Analizleri

Modifiye edilen katmanlar ile bu katmalara ait kesit goriintiileri, asinma deneyleri
sonrasinda meydana gelen asinma izlerine dair incelemeler, Jeol-6600 (SAU) ve
Philips X L 30 Feg Apollo SDD markali SEM cihazi (GYTE) ile yapilmustir.

4.11. Glow Desarj Optik Emisyon Spektroskopi(GDOES)

Bazi numunelerin yiizeyden cekirdege dogru elementel analizleri Horiba GD-

ProfilerT HR instrument cihazi ile yapilmistir. Incelemeler Sheffield Universitesi,

Sorby Nano Investigation Merkezinde yapilmistir.
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4.12. Yiizey Piiriizliiliik incelemeleri

Yiizey piirtizlilik ve asinma izi derinlik ve geometrisi Dektak 3ST yiizey
profilometresi ile 12.5 um yaricaphi stylus kullanilarak olciilmiistiir. Incelemeler
Sheffield Universitesi, Yiizey laboratuvari ve Sakarya iiniversitesi laboratuvarinda

yapilmistir.

4.13. Asinma Deneyleri

Cizgisel (lineer) asinma yontemi uygulanmistir. Asinma deneylerinde 10 mm
capinda aliimina bilye kullanilmis ve uygulanan frekans 4 Hz, genlik ise 10 mm
olarak belirlenmistir. Yiik olarak 5 N-30 N aralifinda olmak {iizere farkli yiikler
secilirken deney siireleri 30 dakika ile 240 dakika araliginda uygulanmistir. Her
deneyden Once ve sonra hem asindirici bilye hem de numuneler alkol igerisinde
ultrasonik olarak temizlenmistir. Deney esnasinda asindirici bilyenin yonii her deney
icin cevrilirken deneyler sirasinda ortalama sicaklik 20-22 °C olarak olciilmiistiir.
Asinma deneyleri ve yiizey profil olgiimleri, Sheffield Universitesi Yiizey
Miihendisligi ve Sakarya Universitesi Mekanik Test laboratuvarinda

gerceklestirilmistir.

Difiizyon deneyleri sonrasinda ise, 1-3 N yiik ile 100 metre ile 1200 metre
mesafelerde asinma deneyleri yapilmistir. Agirlik kayiplart dl¢iilmiis, aginma izleri
SEM-EDS ile incelenmistir. Asinma deneyleri CSM marka asinma cihazi ile

yapilmistir.

4.14. Korozyon Deneyleri

Elektrolitik plazma ile modifiye edilmis numuneler ve islem gérmemis numuneler
Acik-Devre potansiyeli ve potansiyodinamik polarizasyon testlerine tabi tutulmustur.
Elektrokimyasal testler Solartron 1286 potansiyostat-galvanostat cihazi ile
Olctilmiistiir. Deneyler ASTM G 61 standardina gore hazirlanan %3,56 (ag.) NaCl
iceren suda, hiicre igerisine siirekli hava iiflenerek gerceklestirilmistir. Polarizasyon

voltaj1 -0,5 ile +1,5 V aralifinda olup. Siipiirme hiz1 1.167 mV/s SCE (Saturated
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calomel electrode) degerlerinde uygulanmistir. Sonuclarin analizinde CorrView
yazihmi kullamlmigtir. Deneyler Sheffield Universitesi, Yiizey Miihendisligi

laboratuvarinda yapilmstir.

4.15. Sicakhk Olciimleri

Sicaklik verileri 100 milisaniye araliklarla Pico USB TC-08 Temperature data logger

cihazi ile bilgisayara aktarilmis ve Picolog data toplama yazilimi ile analiz edilmistir.

Veri toplama amaci ile 3 mm ¢apinda 200 mm uzunlugunda olan mineral izoleli K
tipi termokupllar kullanilmistir. Ayrica numune yan yiizey sicakliklar1 Impac dijital

taginabilir model infraterm pirometre ile ol¢iilmiistiir.



BOLUM 5. DENEYSEL SONUCLAR

5.1. Giris

Calisma programi uyarinca hazirlanmis ve kimyasal analizleri Tablo 4.1. de verilen

deneysel numunelere ait baslangi¢ sertlik 6zellikleri Tablo 5.1°de verilmektedir.
5.2. Deneysel Numunelerin Islemsiz Haldeki Sertlik Degerleri

Bu boliimde elektrolitik plazma sertlestirme caligmalarina ait veriler verilmektedir.

Tablo 5.1. Deneysel numunelerin islemsiz sertlik degerlerini gostermektedir.

Tablo 5.1. Elektrolitik plazma islemi dncesi deneysel numunelere ait sertlik degerleri

Deneysel Numune Sertlik (HBN) Sertlik (HRC) Sertlik (HV)
AISI 1040 170-190 - 190-224
AISI 4140 210-220 10 220-260

1.2333 215-225 10-12 230-265
AISI 316 L - - 183

5.3. Elektrolitik Plazma Sertlestirme islemlerine Ait Veriler

Uygulanan farkli voltaj degerlerindeki degisime bagli olarak numunelere plazma
yiizeyine 2 mm mesafe kalacak sekilde takilan termokupllardan ol¢iilen sicakliklar
verilmektedir. Paralel olarak voltaj degerlerinin sabit tutulmasi ile EPT islem
stireleri degistirilerek, islem zaman aralig1 belirlenmigstir. Uygulanan gerilim ve EPT
siiresine bagli olarak hem numune yiizey sertlik hem de kesit mikro sertlik
derinlikleri oOlciilerek kayit edilmistir. Deneysel numunelere gerceklestirilen diger,
tim test sonuclari, EPT islemleri ve diger yontemlerin mukayese sonuclari,
proseslerle ilgili SEM-EDS, XRD, Siirtiinme Katsayisi, Asinma orani, Elektrolitik

plazma proses parametreleri bu boliim i¢inde verilmektedir.
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5.3.1. AISI 1040 celigi

AISI 1040 ¢eliginin sertlestirme islemlerine ait calisma tablosu ve sertlik sonuclari

Tablo 5.2.’de verilmektedir.

Tablo 5.2. Elektrolitik plazma sertlestirme proses ve sertlik verileri

Numune No  Voltaj (V) Akim (A)  Sicakhk ('C) Siire (sn.) Sertlik (HRC)

1 200 32-34 275 21 10
2 200 32-34 400 25 38-45"
3 200 32-34 550 29 55
4 200 32-34 700 36 56
5 200 32-34 925 44 55
6 200 32-34 1000 47 49
7 280 40-44 800 22 55.5
8 280 40-44 850 23 55.4
9 280 40-44 900 24 55.2
10 300 42-45 350 14 48-52"
11 300 42-45 465 16 55
12 300 42-45 550 18 57.5
13 300 42-45 685 20 56.7
14 300 42-45 765 21 56
15 300 42-45 810 22 55.6
16 300 42-45 860 23 55.6
17 300 42-45 925 24 55.2
18 300 42-45 985 25 50
19 320 43-48 500 15 55
20 320 43-48 550 16 55.5
21 320 43-48 700 17 55.6
22 320 43-48 800 18 55.7
23 340 46-50 600 15 55.5
24 340 46-50 700 16 55.7
25 360 48-52 575 13 56
26 360 48-52 625 14 55.7
27 360 48-52 725 16 55.6
28 360 48-52 900 18 55.2

Not: * 38 ila 45 HRC gibi farkl sertlik degerleri arasinda olciildii
** 48 ila 52 HRC gibi farkl: sertlik degerleri arasinda olg¢iildii
Deneyler 2 mm gap mesafesinde gerceklestirilmistir.




88

Farkli gerilim degerlerine baglh olarak sertlestirilme sonucunda, sertlestirilen bolgeye

dik olarak uygulanan mikro sertlik degerleri Tablo 5.3. de verilmektedir.

Tablo 5.3. Elektrolitik plazma sertlestirme mikro sertlik ve sertlik derinligi verileri (AISI 1040)
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5.3.2. AISI 4140 celigi

5.3.2.1 Sabit voltaj altinda elektrolitik plazma sertlestirme

4140 celigi i¢in uygulanmis EPT islemleri Tablo 5.4. ve Tablo 5.5.’de verilmektedir.

Tablo 5.4. Uygulanan voltaj ve 1sitma siiresine bagl 1sitma ¢aligmalar: (2 mm gap)

Numune Voltaj (V) Siire(sn) T1 T2 HRCMax  HRCort D(mm) H()mm
1 260 16 423 209 57 56,3 24,5 2,5
2 260 19 588 262 58 56,75 24,6 3,1
3 260 22 642 298 58 56 24,75 3,75
4 260 25 740 331 57 56,3 25,2 43
5 260 28 786 346 58 56,8 27,5 5
6 300 6 120 97 11 9 0 0
7 300 8 228 160 11 9 0 0
8 300 10 300 200 11 9 0 0
9 300 12 350 227 12 9 0 0
10 300 15 424 284 12 11 5 2,2
11 300 18 583 372 59 58 29 3,6
12 300 20 676 402 56 53 30 6,7
13 300 21 710 432 59 54 30,8 6,9
14 300 22 750 500 58 56 31,5 7,1
15 300 23 776 516 57 54,3 32 7,4
16 300 24 825 545 57 54 33 7,7
17 300 25 900 630 54 52,8 34 8
18 320 6 170 158 11 10 0 0
19 320 9 310 237 40 25 6 0,8
20 320 12 430 294 60 56 25 15

21 (20 mm) 320 13 485 297 62 58,8 26 2
22 320 13 326 235 54 48 22 1
23 320 14 505 304 56 54,25 26,8 4
24 320 15 540 322 59 56,16 29 5
25 320 16 630 450 58 56,65 29,5 6
26 320 17 708 530 59 56,8 30 6,5
27 320 18 750 590 57 56,16 31 7

Burada T1 merkez ve T2 merkezden 16 mm otelenmis deliklerdeki termokupul
sicakliklarmi gostermektedir. “D” ve “H” degerleri sirasi ile plazma ile 1s1 tesiri

altinda mikroyapisal degisim gosteren bolgenin ¢apini ve derinligini gostermektedir.
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Tablo 5.5. AIST 4140 celigi sabit voltaj islemleri sertlik derinlikleri
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Plazma islemde gerilimin kesilmesi ile su verilmis, su verme sicakligindan itibaren
Ms 331-343 °C (Martenzit Baslangi¢) araliginda ve Mf 218.3 °C - 227 °C (Martenzit
Bitis) sicakliklarina 10 ve 20 saniye siirelerinde erisilmistir [39,98-100].

Numunelere uygulana gerilim voltaji, 260 volttan 320 volta kadar farkli degerlerde
arttirllmig ve sonuclar zamana bagli olarak 1sinma ve soguma egrisi seklinde tespit
edilmistir. Sistemden cekilen akim siras1 ile 260 V icin 40-42, 300 V i¢in 48-50 ve
320 V icin ise 50-52 aralifinda oldugu tespit edilmistir.

5.3.2.2. Darbeli gerilim ile elektrolitik plazma sertlestirme

Darbeli gerilim formunda gergeklestirilen EPT islemlerine ait sonuglar Tablo 5.6 ve

Tablo 5.7’ de verilmektedir.

Tablo 5.6. AISI 4140 celiginin darbeli voltaj ile EPT sertlestirme islemleri ve sonuclari

Numune En yiiksek Ortalama Toplam Merkez Pirometre
No Sertlik Sertlik siire Sicakhik Sicakhk

EPT 1 11 9 6 sn 150 °C oOlciilemedi
EPT 2 13 9 12 sn 350 °C oOlciilemedi
EPT 3 49 47,6 18 sn 525 °C oOlciilemedi
EPT 4 59 56,16 24 sn 630 °C 406 °C
EPT 5 58 55,12 30 sn 900 °C 590 °C
EPT 6 58 53,4 36 sn 1050 °C 720 °C
EPT 7 57 52,6 42sn 1185°C 785 °C

EPT 7(20mm) 58 55 42sn 720°C 570°C

EPT 7(30mm) 57 54 42 sn - 476°C

Tablo 5.7. AISI 4140 celiginin darbeli voltaj islemleri sertlik derinlikleri

SERTLIK, HV

Mesafe (um) EPT 1 EPT 2 EPT 3 EPT 4 EPT5  EPT6 EPT 7
50 200 601 782 736 710 698 665
250 220 635 795 761 721 749 687
500 233 464 785 725 708 647 697
1000 224 245 653 756 698 680 665
1500 234 230 648 705 701 646 678
2000 233 211 594 671 692 674 696
2500 235 215 428 634 706 703 689
3000 230 233 222 577 703 677 710
3500 238 224 226 450 698 679 723

4000 256 234 212 346 694 703 678




Tablo 5.7. AISI 4140 celiginin darbeli voltaj islemleri sertlik derinlikleri (Devam)

4500 247 233 220 221 688 689 697
5000 227 235 214 214 686 702 702
5500 211 230 209 197 678 678 692
6000 215 211 220 205 670 666 678
6500 233 215 214 221 567 680 694
7000 224 233 209 214 507 687 703
7500 234 224 220 197 523 666 698
8000 233 234 214 205 532 643 675
8500 235 233 209 210 535 654 684
9000 230 235 210 205 557 665 688

5.3.2.3. indiiksiyon ile sertlestirme calismalar:
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Indiiksiyonla sertlestirme islemi deney sonuclar1 Tablo 5.8 ve 5.9°da verilmektedir.

Tablo 5.8. AISI 4140 celiginin indiiksiyonla sertlestirme islemleri ve sonuglari

Numune Siire(sn) Frekans Akim Clkls HRC HRC
kHz (A) Giicii Maks. ort
is-1 8 280 60 35 kW 59 57,1
is-2 9 280 60 35 kW 59 57,05
is-3 11 280 60 35 kW 59 57,55
is-4 12 280 60 35 kW 58 56,9
Is-5 14 280 60 35kW 57 56,25
*Numunenin 1sitma-su verme yiizeyinde catlaklar olusmustur.
Tablo 5.9. AISI 4140 celiginin indiiksiyonla sertlestirme islemleri ve sonuclari
Mesafe (um) is1- 8 sn is2- 9 sn is3-11sn  is4-12sn  is5-14sn
50 680 639 670 735 562
500 660 730 688 648 577
1000 570 569 634 625 615
1500 504 474 551 643 708
2000 264 235 553 654 746
2500 237 234 530 589 696
3000 224 230 436 424 675
3500 225 230 336 321 650
4000 229 230 305 254 594
4500 231 233 230 237 560
5000 228 230 225 230 438
5500 230 220 226 230 345
6000 232 220 227 230 321
6500 235 222 222 230 304
7000 218 225 231 230 286
7500 224 230 219 230 281
8000 224 230 224 230 275
8500 231 230 220 230 265
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5.3.3. 1.2333 celiginin darbeli gerilimler altinda sertlestirme islemleri

Tablo 5.10. 1.2333 darbeli gerilim ile EPT islemleri ve merkezlerinden 6lg¢iilen sicaklik sonuglari

Numune Voltaj islem Isitma Bekletme Numune
No Rejimi Siiresi Gerilimi Gerilimi Slcaklléloc
EPT1 3i3plc 6 sn 320V 250 V 165
EPT2 313p2c 12'sn 320V 250V 305
EPT3 3i13p3c 18 sn 320V 250V 420
EPT4 3i3p4c 24 sn 320V 250 V 670
EPT5 3i3p5c 30 sn 320V 250 V 950
EPT6 3i3pbe 36 sn 320V 250V 1070
EPT7 1i5p6c 36 sn 320V 250 V 725
EPT8 2i4p6e 36 sn 320V 250 V 950
5.3.3.1. 1.2333 c¢eligi asinma deneyi sonuclari
Elektrolitik plazma sertlestirme uygulanan numunelere yapilan asinma

(reciprocating) deneyleri sonrasinda asinma izi incelemeleri asagidaki tablolarda

verilmektedir.

Tablo 5.11. EPT islemleri sonras1 1.2333 celigi asinma deneyi 6l¢iim sonuglari

islem Kodu Asinma Kaybi (mm)® Yiik Yol(m) Zaman Dk. Bilya
islemsiz 0,26 10N 180 30 Al,O;
EPT 1 0,182-0,183 10N 180 30 ALO;
EPT 2 0,182 10N 180 30 ALO;
EPT 3 0,09367 10N 180 30 ALO;
EPT 4 0,075 10N 180 30 ALO;
EPT 5 0,038-0,04 10N 180 30 ALO;
EPT 6 0,045 10N 180 30 ALO;

Tablo 5.12. 1.2333 ¢eligi asinma deneyi sonrast aginma izi 6l¢iim sonuglar: (EPT 3)

iz Kodu Ra(pm) Alan (um)2 Yiik Zaman DKk. Bilya
A 3.82 9702.67 10N 30 Al,O;
B 9.20 32895.00 10N 120 Al, O3
C 5.83 17972.00 10N 60 Al, O3
D 4.59 19493.67 10N 30 Al,O;
E 5.29 25015.67 10N 30 Al,O;
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Tablo 5.13. 1.2333 ¢eligi asinma deneyi sonrast aginma izi 6l¢iim sonuglar: (EPT 5)

Iz Kodu Ra (um) Alan (um)? Yiik Zaman Bilya
A 1.86 3846.33 10N 30 Dak. Al O3
B 6.51 17853.67 10N 120 Dak. Al O3
C 2.32 9498.67 30N 30 Dak. Al O3
D 1.40 1985.67 5N 30 Dak. Al O3
E 4.30 9387.33 10N 60 Dak. Al O3

5.4. Elektrolitik Plazma Difiizyon Deney Sonuclar1 (AISI 316 L P.Celik)

Tablo 5.14. Difiizyon tuzlarina ait EDS analizleri

Cozelti Tuzu Elt. Siddet (c/s) Atomik % Agirhikca %
C 75.88 31.790 23.740
Sodyum Karbonat 0 22725 48.868 48.612
Na 283.33 19.342 27.648
100.000 100.000
C 231.18 23.132 19.516
H,N-CO-NH, N 160.19 42172 41.491
0 11111 34.696 38.993
100.000 100.000
N 258.97 35.874 32.580
0 260.83 63.497 65.871
NH,NO; S 543 0.103 0214
Cl 4.83 0.087 0.200
K 5.07 0.088 0.224
Ca 19.94 0.351 0.912
100.000 100.000
B 13.88 0.000 0.000
C 36.81 20.365 15.169
0 270.97 74.789 74204
H;BO; Na 4.92 0.597 0.851
Na;B,0; Cl 72.59 2.445 5374
I;/S K 52.80 1.796 4354
Mo 031 0.008 0.047
100.000 100.000

Elektrolitik plazma difiizyon islemlerinde, en 6nemli proses degiskeni cozeltiye ilave

edilen kimyasallardir. Bu kimyasallara ait analiz (EDS) Tablo 5.14’de verilmektedir.

Ayrica her bir difiizyon tuzu i¢cin XRD incelemesi uygulanmistir, XRD analiz

sonuglart Sekil 5.1, Sekil 5.2, Sekil 5.3 ve Sekil 5.4’de verilmektedir. SEM —-EDS ve

XRD analizleri sonucunda, sodyum karbonat tozunda (Natrit, Trone), HN-CO-NH,

tozunda (Urea), NH4NOj; tozunda (Ammonium nitrate), H3BO5; tozunda (Sassolite,

Sylvite, Borik Asit) mineralleri, sodium tetra borat ve potasyum kloriir tuzlart ve

molibden elementinin varlig: belirlenmistir.
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Sekil 5.1. Difiizyon isleminde kullanilan sodyum karbonat XRD paterni
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Sekil 5.2. Difiizyon isleminde kullanilan H,N-CO-NH, (Ure) XRD paterni



[AMONYUM.raw]

4500

4000+

25004

Intensity{Counts)

2000+

_.J‘._j...'l,. .a_JLJ\.._ﬂ_ " A

01 -DE3-D5200 (NHL)[ND.) - Ammonium nilrae]V) - i

500
Two-Theta (deg)

Sekil 5.3. Difiizyon isleminde kullanilan NH,NO3; (Amonyum Nitrat) XRD paterni

[BOR.raw]

5.0+
= 100
B
S
&
2
£

5.0

ﬂ :
10 H ad Na : o nﬂ\;n.. A ) T "

B8-000-0101 Sylvite - KCI

I|I|

4

DO0-025-0097> Sasslite - HeB:0s

D1-073-2156> Sassalita - HiBO:

01-072-1067> HyB:40x - Hydrogen Borate

01-073-2070> BFS, - Boron letraiophosphate(V)

01-088-4E36x> Mo - Molybderum

40

50
Two-Theta (deg)

Sekil 5.4. Difiizyon isleminde kullanilan H;BO; (Borik Asit) XRD paterni
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Difiizyon deneyleri yapilan numunelere uygulanan asinma deneyi sonuglari Tablo

5.15 ve Tablo 5.16°da verilmektedir.

Tablo 5.15. Difiizyon deneyleri sonrasi uygulanan asinma deney sonuglar1 (1-3 N, 100 m)

EPT No Yiik (N) Yol (m) Ort. S. K. (u) Kiitle kayiplari (g)
1 IN 100 0.121 0.0001
2 IN 100 0.043 0.0002
3 IN 100 0.106 0.00005
4 IN 100 0.044 0.0003
1 3N 100 0.204 0.0002
2 3N 100 0.171 0.0001
3 3N 100 0.190 0.0002
4 3N 100 0.143 0.00005
5 IN 100 0.167 0.00015
6 IN 100 0.019 0.00005
7 IN 100 0.019 0.00005
8 IN 100 0.040 0.0001
5 3N 100 0.200 0.0005
6 3N 100 0.157 0.0003
7 3N 100 0.124 0.0001
8 3N 100 0.094 0.0001
9 IN 100 0.077 0.0005
10 IN 100 0.033 0.0004
11 IN 100 0.17 0.0004
12 IN 100 0.088 0.0001
9 3N 100 0.182 0.0006
10 3N 100 0.189 0.0001
11 3N 100 0.148 0.00015
12 3N 100 0.140 0.0001

Islemsiz IN 100 0.2 0.0009

islemsiz 3N 100 0.216 0.0012

Difiizyon yapilan numunelere 1 ve 3 N yiik altinda 100 metre kayma mesafesinde 10
mm aliimina bilye ile Tablo 5.15’de 3N yiik altinda 1200 metre mesafede uygulanan
asinma deneyine dair sonuglar Tablo 5.16’da verilmektedir. Ayn1 zamanda deney

sirecinde elde edilen siirtiinme katsayilarinin ortalamasi da tabloya eklenmistir.
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Tablo 5.16. Difiizyon deneyleri sonrasi uygulanan asinma deney sonuglar (3 N-1200 m)

EPT No Yiik (N) Yol (m) Ort. S. K. (n) Kiitle kayiplari (g)
1 3N 1200 0.195 0.0023
2 3N 1200 0.177 0.0016
3 3N 1200 0.205 0.002
4 3N 1200 0.127 0.0004
5 3N 1200 0.201 0.0025
6 3N 1200 0.191 0.0002
7 3N 1200 0.131 0.0002
8 3N 1200 0.122 0.00015
9 3N 1200 0.201 0.0017
10 3N 1200 0.124 0.00022
11 3N 1200 0.170 0.0002
12 3N 1200 0.102 0.0004

islemsiz 3N 1200 0.195 0.0022

1200 metre kayma mesafesinde 3N yiik altinda uygulanan difiizyon deneyleri
esnasinda kayit edilen siirtinme katsayilarin1 gosteren grafikler asagidaki sekillerde
verilmektedir. Sekil 5.5 parlatilmis yiizeye sahip olan 316 L numuneye
gerceklestirilmistir. Sekil 5.6, Sekil 5.7 ve Sekil 5.8 ise siras1 ile H,N-CO-NHj (iire),
NH4NO; (amonyum nitrat) ve H3;BOs; (bor) cozeltileri ile gerceklestirilen

modifikasyon tabakalarinin aginma-siirtiinme katsayis1 grafiklerini gostermektedir.

0.30)
0.22) M
0.14) ' |
0.06)
-0.02)
My
-0.10),
0.25 ] 3.77€03 7.54E03 1.13E04 151E04  1.88E04
0 [m] 240.00 480.00 720.00 960.00 1.2E03

Sekil 5.5. Islemsiz haldeki 316L numune asinma deneyi, siirtiinme katsayisi-zaman grafigi (3N)
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0.30

0.06
|
-0.02
7
-0.10 [
0.25 [s] 3.76E03 7.52E03 1.13E04 1.5E04 1.88E04
0 [m) 240.00 480.00 720.00 960.00 1.2E03

Sekil 5.6. H,N-CO-NH, ile 5 saniye difiizyon yapilan numune siirtiinme katsayisi-zaman grafigi (3N)

0.30(]

|
E
0.22
[
|
0.14

0.06

'i
|
|
'L

-0.02
u
-0.10
0.25 [s] 3.76E03 7.52E03 1.13E04 1.5E04 1.88E04
o[m] 240.00 ' 480.00 720.00 ' 960.00 "~ 1.2E03

Sekil 5.7. NH,;NOsile 5 saniye difiizyon yapilan numune siirtiinme katsayisi-zaman grafigi (3N)

0.30

0.22

0.14

0.06
{
-0.02|f
bl
-0.10|{
0.25[s] 3.77E03 7.53E03 1.13E04 1.51E04 1.88E04
0.02[m] 240.00 ' 480.00 ' 720.00 ' 960.00 "~ 1.2E03

Sekil 5.8. H;BOj ile 5 saniye difiizyon yapilan numune siirtiinme katsayisi-zaman grafigi (3N)
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H)oN-CO-NH, c¢ozeltisi ile gergeklestirilen diflizyon numunelerine ait siirtiinme

katsayis1 mesafe grafikleri Sekil 5.9°da verilmektedir.

0.30|(

0.22|(

0.14|

0.08/(

-0.10){
0.25s] 3.76E03 7.53E03 1.13E04 1.51E04 1.88E04

0[m) 240.00 480.00 720.00 960.00 1.2E03
(a)- HN-CO-NH, ¢ozeltisi ile 1 dk. plazma difiizyon yapilan numune siirtiinme katsayist

0.30]f

0.22};

0.06

-0.02

v
-0.10||
0.25s) 3.76E03 7.51E03 1.13E04 1.5E04 1.88E04
om 240.00 480.00 720.00 960.00 1.2E03

(b)- H,N-CO-NHj, ¢ozeltisi ile 15 dk. plazma difiizyon yapilan numune siirtiinme katsayisi

0.30/]

0.14

0.06|

'001
A
-0.10|

0.25[s) 3.76E03 7.52E03 1.13E04 1.5E04 1.88E04

0(m) 240.00 480.00 720.00 960.00 1.2E03

(c)- H,N-CO-NH, cozeltisi ile 30 dk. plazma difiizyon yapilan numune siirtiinme katsayisi

Sekil 5.9. H,N-CO-NH, ¢ozeltisi ile 1, 15 ve 30 dakika difiizyon yapilan numunelere ait siirtiinme
katsayis1 mesafe egrileri (1200 metre-3N)



BOLUM 6. DENEYSEL SONUCLARIN DEGERLENDIRILMESi

6.1. AISI 1040 Celigi
6.1.1. AISI 1040 celigi elektrolitik plazma islemleri

Elektrolitik plazma ile AISI 1040 celiginin sertlestirme islemlerine ait veriler Tablo
5.2 ve 5.3°de verilmektedir. Islem gormemis AISI 1040 celigine ait karakteristik
perlitik ve ferritik yapidaki mikroyap:r fotograflar1 Sekil 6.1°de gosterilmektedir.
Ferrit, matris icerisinde beyaz taneleri, perlit ise dar lamelli plakalar seklindeki siyah
bolgeleri gostermektedir [21,39,41]. islem goérmemis numunenin perlit ve ferrit

bolgelerinden yapilan mikrosertlik dl¢timleri 198 HV ve 224 HV araligindadir.

224HV 25¢gf 198HYV 25gf

Sekil 6.1. AISI 1040 ¢eligi islem yapilmamis halde mikro yap1 fotografi ve mikro sertlik 6lctimleri

200 V gerilim uygulama isleminde sistemden c¢ekilen baslangic akimi 32-34 A
arasinda oldugu goriilmiis ve plazma ile olusan 1sitmayi takiben sertlestirilen
numunelerde, plazma yiizeyinin 2 mm iizerindeki i¢ sicaklik degerlerinin 275 ila

1000 °C arasinda degistigi gozlemlenmistir (Tablo 5.2). 21 saniye EPT uygulanmis

ve 275 °C’ye 1sitilmis numunede sadece plazma yiizeyinden itibaren 40 pm mesafe
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iceride 190-220 HV olan sertlik degeri 293 HV degerine kadar artmistir (Tablo 5.3.).
Ancak numunede cekirdege dogru herhangi bir sertlik artigina rastlanmamustir. Optik

mikroyap1 goriintiileri ferrit ve perlit mikro yapisina isaret etmektedir (Sekil 6.2).

Plazma
iglem
yuzeyi

Sekil 6.2. AISI 1040 celiginin elektrolitik plazma ile sertlestirilen bolgeden itibaren ¢ekirdege dogru
mikro yapi ve sertlikler (a) 40 um-293HV 39, (b) 500 pum-243HV 34, (200V-21 sn.)

25 sn. islem goren numunenin yiizeyinde 480 HV den baslayarak 500 um mesafede

378 HV ye kadar azalan bir egilimde sertlik derinligi elde edilmistir (Sekil 6.3).

900 Uygulanan gerilim - DC 200 V EPT islem
800 siiresi
%700 =21 sn
R =i=25 sn
= 600
i ==fe=29 sn
g >00 ==36 sn
g 400 =¥=44 sn
= 300 ——47sn
200
100 e B B — "
0 2000 4000 6000 8000 10000
Plazma yiizeyinden ¢ekirdege dogru mesafe (um)

Sekil 6.3. 200 Volt gerilim ile 21-47 saniye 1sitilan numunelere ait sertlik derinlikleri

29 - 47 saniye 1sitilan numunelerde 48-58 HRC arasinda sertlik degerleri elde
edilirken, bu zaman diliminde yapilan EPT isleminde plazma etkilesim yiizeylerinde
otektoid alt1 ¢eliklerde su verme sonrasi olusan ignesel goriiniimdeki martenzitik faz
yapisina benzedigi anlasilmaktadir (Sekil 6.4), elde edilen bu mikroyapi literatiirle
uyum gostermektedir [21,41].
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Sekil 6.4. Sertlestirilen bolgeden cekirdege dogru 50 pm, mesafelerdeki mikro yapilari (200 V-36
saniye) (799 HV3qq,1)

Sekil 6.3’den de goriilecegi lizere 29 ve 36 saniye islem gormiis numunelerde
sertlesme derinligi benzer davranis sergilerken, 29 saniye islem siiresinde 500 HV ve
tizeri sert tabaka kalinlig1 2000 um iken 36 saniye islem goren numunelerde bu deger
2500 um olarak oSl¢iilmiistiir. 36 saniye islem siiresi i¢in yiizeyden cekirdege dogru
mikro sertlik dlctimleri ve iligkili oldugu kismi martenzitik ve perlitik fazlar Sekil 6.5
de verilmistir [101-103].

g

Gerilim
DC 200V

: EPT ilem
300 1 siiresi 36 sn
2m 4 } 4 } §
0 2000 4000 6000 8000 10000

Plazrma vilzeyinden ¢ekirdeZe dofm mesafe (pm)

Sekil 6.5. Sertlestirilen bolgeden cekirdege dogru 50, 3000 ve 9000 pm mesafedeki farkli mikro yapi
ve 50-300 gf yiik altindaki mikro sertlik degerleri (200 V-36 saniye)
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44 ve 47 saniye islem goren numunelerdeki 500 HV ve iizeri sert tabaka kalinliklar
benzer paralellik gostermekle birlikte, bu tabaka 9000 um da dahi siirekliligini
devam ettirmektedir (Sekil 6.6).

30.6.pm

Sekil 6.6. Sertlestirilen bolgeden cekirdege dogru 8500 um 680 HV3o,s mesafelerdeki sertlik izine ait
mikro yap1 (200 V-47 sn)

280 Volt gerilim degeri uygulandiginda 22, 23 ve 24 saniye islem goren
numunelerde numune i¢ sicakliklart 800 °C, 850 °C ve 900 °C’ye erigirken ortalama
55 HRC sertlik degeri elde edilmistir. Daha sonra su verilen ugtan itibaren yapilan

sertlik taramasinda (Sekil 6.7), sertlik derinlikleri de artan 1sitma siiresine bagh

olarak artis sergilemektedir.

800 Uygulanan Gerilim - DC 280 V EPT iglem
stiresi

o —8—22 sn
jan)
ﬁ 23sn
2
E 300 1 —a =>=24 sn
= 200 -

100 -

0 e e ]
0 2000 4000 6000 8000 10000
Plazma yiizeyinden cekirdege dogru mesafe (um)

Sekil 6.7. 280 Volt gerilim ile 22-24 saniye 1sitilan numunelere ait sertlik derinlikleri



105

500 HV ve iizeri sertlik tabakalar, 22 saniye islem géren numunede 3500 um, 23
saniye islem géren numunede 5000 um ve 24 saniye islem géren numunede ise 7000
um olarak bulunmustur. Buna gore islem siiresindeki 1 saniyelik artis veya numune

i¢ sicakligindaki 50 °C’lik artis yaklagik 1500 pm sertlik tabakasi olusturmaktadir.

300 V gerilim degerinde ise numuneye 14-25 saniye araliginda islem yapilmis olup,
sistemden c¢ekilen akimin degeri de 42-45 Amper aralifinda olugsmustur. Bu gerilim
degerinde 16 saniye ve daha kisa islem siirelerinde sertlikte onemli bir degisim
meydana gelmemistir. 22 saniye ve daha uzun siirelerde ise numune yiizeyinde
bolgesel ergime sonucu bozulmalar meydana gelmistir. 300 V gerilim uygulanan

numunelerin 1sinma ve soguma egrileri Sekil 6.8’de verilmektedir.

1000 7 25sn
900
800 — )4 5N
700 | 22 sn
& 600 21 sn
o
= 500 - ——20sn
Q -
%) 400 =18 sn
300
200 =16 sn
100 = 14 sn
0 T T 1
0,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0
Zaman, sn

Sekil 6.8. AISI 1040 celiginin 300 V gerilimde farkl: siirelerdeki 1sinma ve sogutma egrileri

Istnma ve soguma egrilerinden goriilecegi iizere 25 saniyelik 1sitma siiresince
numune i¢ sicakligi 1000 °C’ye kadar ulasabilmistir. 300 V gerilim farkli siirelerde
uygulandiginda 50-57 HRC sertlik degerleri elde edilmistir. Sertlesme derinlikleri ise
14-16 saniye islem siiresindeki numuneler paralel davranis gosterirken 16 saniyelik
islem gormiis numunede 500 HV ve iizeri sertlik tabakast 750 um mesafede elde
edilmistir. (Sekil 6.9). 18, 20 ve 21 saniyelerdeki sertlik derinlikleri ise benzer
davranis gosterirken islem siiresindeki artis sertlik derinliginin artmasina sebep
olmustur. Bu islem siirelerinde 500 HV ve iizeri sertlik tabakasi islem zamanina bagh
olarak 2000, 2500 ve 4000 um derinliklerinde elde edilmektedir. 22 ve 23 saniye

islem gormiis numunelerde ise sertlik tabakasi daha da artmis ve 500 HV ve
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izerindeki sert tabaka sirasi ile 7000 ve 9000 um mesafelerinde Sl¢iilmiistiir. 24 ve
25 saniyelik numunelerde ise sert tabaka kalinligi 9000 pm’dan biiyiiktiir ve dl¢iilen

sertlik degerleri ise 500 HV ve {izerindedir.

800 Uygulanan gerilim - DC 300 V EPT islem

200 R - stiresi
) S - —o—14 5n
£600 - = Ay Qm =816 sn
2 oo ‘ ey 18
= =>¢=20 sn
§ 400 - =ie=21 sn
g ~®—22sn
E 300 1 w23 5N
200 - == — = =24 5N
25sn

100 L B B S By
0 2000 4000 6000 8000 10000
Plazma yiizeyinden cekirdege dogru mesafe (um)

Sekil 6.9. 300 Volt gerilim ile 14-25 saniye 1sitilan numunelere ait sertlik derinlikleri

320 V gerilim uygulandiginda yiizey sertligi ortalama 55 HRC olurken islem
stiresindeki artis sert tabaka derinligini artirmistir. 15 ila 18 saniye islem uygulanan
bu gerilim degerinde numune i¢ sicakliklar1 500-800 °C arasinda degisirken farkli
sertlik tabakalar1 elde edilmektedir. 500 HV ve iizeri sert tabaka 15 saniyelik islemde
1750 pm, 16 saniyelik islemde 2500 um, 17 saniyelik islemde 3500 um ve 18
saniyelik islemde de 8000 pm kalinligina kadar devam etmistir (Sekil 6.10).

800 .
Uygulanan gerilim - DC 320 V EPT islem
200 siiresi
2600
> =¢=—15 sn
jan
24 >00 == 16 sn
5 400 —4—17sn
]
=
E 300 =>¢=18 sn
200
100 ey i e —
0 2000 4000 6000 8000 10000
Plazma yiizeyinden cekirdege dogru mesafe (um)

Sekil 6.10. 320 Volt gerilim ile 15-18 saniye 1sitilan numunelere ait sertlik derinlikleri
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340 V islem gerilimde ise 15 ve 16 saniyeler de islem yapilmis ve 15 saniyede 500

HV ve ilizeri sert tabaka 3000 um iken 16 saniyede bu deger 3500 um olmustur
(Sekil 6.11).

800 Uygulanan gerilim - DC 340 V EPT iglem
stiresi
700
£'600
> =15 sn
T 500
=
g 400 =i=16 sn
g
E 300
200
100 ey : e :
0 2000 4000 6000 8000 10000
Plazma yiizeyinden cekirdege dogru mesafe (um)
Sekil 6.11. 340 Volt gerilim ile 15-16 sn. 1s1t1lan numunelere ait sertlik derinligi
900 - Uygulanan gerilim - DC 360 V EPT iglem
stiresi
E =¢=13 sn
24 =@=14 sn
§ 16 sn
S
=z =>=18 sn
= 300 -
200 -
100 ey : i — ey
0 2000 4000 6000 8000 10000
Plazma yiizeyinden cekirdege dogru mesafe (um)

Sekil 6.12. 360 volt gerilim ile 13-18 sn. 1sitilan numunelere ait sertlik derinligi

360 V gerilim uygulandiginda ise ortalama yiizey sertligi 55 HRC olurken, 500 HV
ve lizerindeki sertlik tabakasi 13 saniyelik islem siiresinde 3000 um, 14 saniyelik
islem siiresinde 3500 um, 16 saniyelik islem zamaninda 4250 pym ve 18 saniyelik
islem zamaninda da 7000 pum olarak gerceklesmistir (Sekil 6.12). Uygulanan
gerilimdeki artisa bagli olarak ostenit doniisiim sicakliklarina 1sitma siiresi kisalmis
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[13,17] ve elde edilen sertlik degeri artis gostermistir [57], bu durum literatiir ile
uyum gostermistir. Buradan da anlasilacag tizere 20 V gerilim artisi, yaklasik olarak
sert tabaka kalinligin1 1000 pm artirmaktadir. Ancak plazmanin olustugu yiizeyde

kismi ergimeler, mikro catlaklar ve ylizey bozulmalar1t meydana gelmektedir.

Esit siirelerde farkli gerilimlerde yapilan calismalarda daha yiiksek sertlik derinlikleri
elde edilmistir. 300 V gerilim uygulandiginda 500 HV ve iizeri sert tabaka kalinlig
750 um civarinda Olgiiliirken, bu tabaka kalinligi 320 V gerilimde 2500 pm, 340 V
gerilimde 3500 um ve 360 V gerilimde 4250 um olarak gerceklesmistir (Sekil 6.13).

@300V 16 sn  ==ll=320V 16 sn

g 4—340V 16 sn  e=@»360 V 16 sn
T 400 - = = e \
2 = = ",
£ 300 - - -
E 200 - k~> SamEes e ‘»
100 -
0
0 2000 4000 6000 8000 10000

Plazma yiizeyinden c¢ekirdege dogru mesafe (um)

Sekil 6.13. 300, 320, 340 ve 360 volt gerilim ile 16 sn. 1sitilan numunelere ait sertlik derinligi

18 saniyelik islem siiresinde 300 V gerilim degerinde 775 HV sertlik degeri elde
edilirken 320 V ve 360 V gerilim degerlerinde yiizeyde olusan bozulmalardan o6tiirii

sertlik alinamamustir.

6.1.2. AISI 1040 celigi X-151nlar1 incelemeleri

AISI 1040 Celigi ile yapilan EPT islemlerinden elde edilen deney numuneleri XRD
incelemelerine tabi tutulmustur. islem gérmemis numuneye ait XRD verileri Tablo
6.1.”de verilmektedir. Tablo 6.1’den goriilecedi lizere 44, 62 ve 82 derecelerde sirasi

ile 110, 200 ve 211 diizlemlerinde demir piklerine rastlanmistir. 200 V gerilim
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degerinde 25, 29, 36, 44 ve 47 saniye ile islem gormiis deney numunelerinin XRD

paternleri Sekil 6.14°de verilmektedir.

Tablo 6.1. Islem gormemis AISI 1040 celigine ait XRD verileri

2-Theta d(A) hkl Yikseklik H% Alan A% FWHM XS(A%
1 44.560 2.0317 110 2726 100 46721 100 0.291 278
2 64.780 1.4380 200 336 12.3 8777 18.8 0.445 197
3 82.161 1.1722 211 723 26.5 16328 349 0.384 222
Li \L
47 sn.
44 sn.
;uu 36 sn.
30,0 P 29 sn.
' 2(Teta) * 25 sn.

70,0

80,0

Islemsiz
90,0

Sekil 6.14. EPT ile 200 volt gerilim, farkli 1sitma siireleri uygulanarak sertlestirilen yiizeylerden

cekilen XRD sonuglari

Makinson ve arkadaslarinin yapmis oldugu su verilmis 0.84%C’lu celikte martenzit

ve kalint1 ostenit incelemelerinde 51 derecede (200), 75 derecede (220) ve 91
derecede (311) ostenit pikleri elde edilirken, 62 derecede (200) ve 82 derecede (211)

karbonla doyurulmus alfa demiri piklerine rastlanmistir. Bu calismada Sekil 6.14’den

de goriilecegi iizere ostenit piklerine rastlanmazken 62 ve 82 derecelerde karbonla

doyurulmus alfa demir (Fe+C, Martenzit) fazlar1 elde edilmektedir. Bu sonuglar da

literatiir ile uyum gostermektedir [104-106].

200 Volt gerilim degerinde elektrolitik plazma islem siiresine bagl olarak 36 saniye

islem siiresine kadar piklerin siddetinin azaldigi ve daha sonra tekrar arttig

anlasilmaktadir. Piklerin yar1 yiikseklik genisligi “FWHM-Full widht at half

maximum” ile ilgili degerlerinin incelendiginde ise (Sekil 6.15), artan EPT islem

stiresine bagli olarak piklerin

FWHM degerleri artis gostermektedir. Piklerin

genisleme sebepleri arasinda kristal boyutu, mikrostrain ve karbonun kati ¢ozeltide
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kalmasinin 6nemli parametreler oldugu kabul edilmektedir. Kristal boyutu
kiiciiliirken piklerin genisledigi ve kisaldigi bilinmektedir. XRD ile dl¢iilen FWHM
degerleri, latis deformasyonuna bagli olarak malzeme sertligine endeksli bir
parametre seklinde veya ince taneli yapi ile kaba taneli yapiya verdigi farkli
degerlere endeksli olarak tane boyutu analizinde kullanmilmaktadir [7,105,107-109].
EPT siiresinin, FWHM degerlerine etkisi Sekil 6.15°de gosterilmistir. FWHM
degerlerindeki artisin nedeni plazma desarjlar1 sirasinda numunenin 1sitilmasina baglh

olusan tane incelmesi oldugu 6ngoriilmektedir.
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Sekil 6.15. EPT ile 200 volt gerilim, farkli 1sitma siireleri uygulanarak sertlestirilen yiizeylerden
cekilen XRD sonuglarindan hesaplanan yar yiikseklik genisligi degerleri

Burada 36 saniye yapilan EPT isleminde en yiiksek FWHM degeri elde edilmis olup
kristal boyutunun en kiiciik yapida oldugu diisiiniilmektedir. Literatiirde yapilan bir
arastirmaya gore, elektron demeti ile yapilan sertlestirme calismasinda proses
parametrelerinden birisi olan igslem sicakligina bagh olarak malzeme yiizeyindeki
FWHM degerleri incelenmis ve artan islem sicakligi ile FWHM degerlerinin arttigi

gozlemlenmistir [41,107].

25, 29, 36, 44 ve 47 saniyelerde 200 V gerilim degerinde islem goérmiis deney
numuneleri iizerinde yapilan ostenit tane boyutu incelemeleri Sekil 6.16’da
verilmektedir. Sekil 6.16 (a)’da islem gormemis numunenin mikroyapisi
verilmektedir. Sekil 6.16 (b)’de ise 25 saniye islem gormiis ve 480 HV yiizey
sertligine sahip numunenin plazma tarafinda bir modifikasyon meydana geldigi ve

cekirdege dogru mikroyapinin islemsiz mikroyap:r ile benzerlik tasidig



111

anlasilmaktadir. Sekil 6.16 (c)’de 29 saniye islem géren ve 790 HV sertlige sahip
numunenin ostenit tane boyutu, Sekil 6.16 (d)’de 36 saniye islem goren ve 799 HV
sertlie sahip, FWHM degeri en yiiksek oOlc¢iilen numunenin ostenit tane boyutu
goriilmektedir. Anlagilacag: lizere en kiiciik tane boyutuna sahiptir. Sekil 6.16 (e) ve
(f)’de ise 44 ile 47 saniye islem gormiis numunelerin ostenit tane boyutlar
verilmektedir. 44 ve 47 saniyelerde tane boyutunda kabalasma goriilmekte ve

dolayist ile dl¢iilen FWHM degerlerindeki diismeye isaret etmektedir.

(a) Islemsiz

o &

(c) 200 V-29 sn. (d) 200V-36 sn.

OB 5. SR

(e) 200 V-44 sn. (f) 200 V- 47 sn.

Sekil 6.16. islemsiz AISI 1040 ¢eliginin ve 200 V gerilim ile 25 sn., 29 sn, 36 sn., 44 sn, 47 sn. EPT

uygulanmis numunelerin ostenit dane boyutu mikroyapilari
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300 V gerilim uygulanarak yiizeyleri 16, 18, 20, 21 ve 25 saniye islem gormiis
numunelerin XRD sonuclar1 Sekil 6.17°de verilmektedir. Sekil 6.17°deki XRD
verilerine gore islem siiresine bagli olarak martenzit piklerinin siddetinin 20
saniyelik islem siiresine kadar azaldig1 ve daha sonra tekrar ¢ok kiiciik bir artis
gosterdigi anlasilmaktadir. Pik siddetleri de artan islem zamam ile orantili olarak

diisiis gostermistir. XRD detaylar1 EK-B de verilmektedir.

25sn.
21sn.
20 sn.

20,0

18 sn.
16 sn.

i islemsiz
9,0

0
2(Theta) %¢

Sekil 6.17. 300 V gerilimde farkli siireler uygulanarak sertlestirilen yiizeylerinden cekilen XRD
sonuglari

Asirt 1sitma sicakliklart sertlik derinliginde bir artis saglamasina ragmen yiizey
sertliginde tane irilesmesine bagli olarak sertlik diisiisiine sebebiyet vermektedir.
Islem siiresinin 44 saniye ve iizeri oldugu deneylerde plazma yiizeyinde kismi
ergimeler ve asirt tufal olusumu, bozulmalar ve geometrik Slgiilerden sapmalar ve
sertlikte bir diisiis gozlenmistir. Bu durum, asir1 ostenitleme sicakligina bagl olarak

tane irilesmesi ile izah edilmektedir [41].

6.2. AISI 4140 Celigi

6.2.1. AISI 4140 celigi elektrolitik plazma islemleri

Elektrolitik plazma ile AISI 4140 celiginin sertlestirme islemlerine ait veriler Tablo

5.4. ve Tablo 5.5’de verilmistir.
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Islem gormemis AISI 4140 celigine ait karakteristik perlit ve ferrit yapidaki
mikroyapi1 fotograflar1 Sekil 6.18’de gosterilmektedir. Bu numunenin islemsiz halde

mikrosertlik aralig1 210 - 225 HV olarak 6l¢iilmiistiir.

Sekil 6.18. AIST 4140 celigi islemsiz haldeki mikroyapisi

200 volt gerilimden daha diisiikk degerlerde genel olarak efektif bir 1sitmanin
olmadigr daha onceki boliimlerden anlasilmistir. Artan gerilim degerinin sertlik
derinligini arttirdig1 da goriilmiistiir. Bu nedenle gerilim degeri 260, 300 ve 320 Volt

degerlerinde ve farkl 1sitma siirelerinde secilerek EPT islemleri arastirilmistir.
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300 -
200 -
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Sekil 6.19. 260 volt gerilim uygulanan EPT iglemine ait numune 1sinma ve soguma egrileri

260 V gerilim, altinda 16, 19, 22, 25 ve 28 saniye EPT siirelerinde elde edilen 1sinma
ve soguma egrileri Sekil 6.19’da verilmektedir. Isinma ve soguma egrileri plazma
ylizeyine 2 mm mesafedeki termokupllardan elde edilmistir. Sicakliklar 450-800 °C

aralifinda artan islem siiresi ile orantili olacak sekilde ol¢iilmiistiir. Sistemden 38-42
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amper akim c¢ekilmistir ve 16 saniye uygulanan deney sonrasinda numune Kkesiti
boyunca goriintillenen mikroyapt ve yapidaki sertlik dagilimi Sekil 6.20°de
verilmektedir. Bu sekle gore plazma islem goren taraftan itibaren ¢ekirdege dogru
modifikasyon gergeklesmis ve 2500 um derinlige kadar ilerlemistir. Bu noktadan
sonra ferrit ve perlit fazlar1 iceren mikroyap1 belirginlesmektedir ve sertlikte azalma

meydana gelmektedir.
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Sekil 6.20. 260 V-16 saniye EPT islemi panoramik goriintiisii
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Sekil 6.21. Elektrolitik plazma ile 260 V gerilim altinda farkl: siirelerde sertlestirilen AISI 4140
celiginin yiizeyden ¢ekirdege dogru mikrosertlik - mesafe grafigi



115

19 saniye islem siiresinde ise, 2500 pm sertlik tabakasi 500 HV ve daha iizeri
degerlerde elde edilmistir (Sekil 6.21). 22 saniye islem yapilan numunede ise sert
tabaka 3000 um mesafede devam etmistir. Sert tabakadaki artis 25 saniye islem
yapilan numunede 3750 um, 28 saniye islem yapilan numunede ise 4250 pm
boyunca devam etmistir. Genel anlamda 16 saniye ile 28 saniye islem siiresi baz
alindiginda, sertlik derinligindeki artis 200 pm/sn. olarak elde edilmistir. 28 saniye
islem goren numunenin plazma yiizeyine 100 pm mesafedeki martenzitik mikroyap1
ve plazma etkilesim yiizeyi boyunca elde edilen martenzitik yapinin, azalarak olusan
martenzit, perlit ve ferrit fazlarina ait gelen gecis zonu SEM goriintiileri Sekil
6.22°de verilmektedir. Gegis zonu karakteristik bir bolge olup tiim 260 V gerilim

altinda gerceklestirilen tiim numunelerde gézlenmistir.

(a) (b)

Sekil 6.22. AISI 4140 Celigi 260 Volt-28 saniye islem goren numuneye ait (a) Plazma ile temas eden
yiizey ve (b) 5000 um igerideki gecis zonuna ait SEM goriintiileri

300 V gerilim uygulanarak yapilan calismalarda ise 6 ile 25 saniye araliginda deney
siireleri secilmistir, bu deney sonuglarina ait 1sinma-soguma egrileri Sekil 6.23’de ,
plazma islem yiizeyinden cekirdege dogru mikrosertlik-mesafe grafigi ise Sekil
6.24’de verilmektedir. 6, 8, 10 ve 12 saniye EPT siirelerinde modifikasyon
saglanamamis ve sertlikte herhangi bir artis elde edilememistir. 15 saniye iizeri EPT
siirelerinde sertlik artis1 elde edilmis olup, 18 saniyede 3500 um mesafe, 21 saniyede
5500 pwm, 24 saniyede ise 7000 um sertlik derinleri en diisitk 500 HV olacak sekilde
saglanmistir. 300 V uygulanan gerilimde, sertlik derinligindeki artig, 500 pm/sn
olarak tespit edilmistir.
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Sekil 6.23. 300 volt gerilim uygulanan EPT islemine ait numune 1si1nma ve soguma egrileri
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Sekil 6.24. Elektrolitik plazma ile 300 V gerilim altinda farkl: siirelerde sertlestirilen AISI 4140
celiginin yiizeyden cekirdege dogru mikrosertlik - mesafe grafigi

320 V gerilim uygulanarak gerceklestirilen EPT islemlerine ait 1sinma ve soguma

egrileri Sekil 6.25°de verilmektedir. Islemler 6, 9, 12, 14, 16, 17 ve 18 saniye

siiresince uygulanmis olup plazma yiizeyinin 2 mm iizerinde, 6 saniyede 170 °C, 9

saniyede 300 °C, 12 saniyede 425 °C, 16 saniyede 550 °C ve 18 saniyede 750 °C

sicakliklara erisilmistir. Olciilen bu numune i¢ sicakliklar1 ve zaman arasinda baginti

kurulacak olursa 1sitma hizimin 100 °C/sn. seviyelerine yiikseldigi anlagilmaktadir.
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Literatiirde, 320 V gerilim altinda 1sitma hizinin 150 °C/sn. oldugu bildirilmektedir
[58]. Bu deger elde ettigimiz degerden 50 °C/sn. fazla olup, 1sitma hizindaki sicaklik
Olctim farkliliklarinin numune boyutlarina bagh oldugu diisiiniilmektedir. 320 V
gerilim ile en hizli 1sitmanin saglandig1 grafiklerden anlasilmaktadir. Ancak, bu denli
hizli bir 1sitma durumunda 10-15 saniye icerisinde ylizeyin ergimeye basladigi da
bilinmektedir [58]. Elektrolit ylizeyindeki asir1 1sinma ve buna karsin, cekirdek
tarafindaki sicaklik farki da istenmeyen bir durumdur. 300 V geriliminden daha
yiiksek degerlerdeki artis, plazma formunun, kararli 1sitma rejiminden cikarak,
kuvvetli arklarin olustugu bolgeye cekmektedir. Bu bolgedeki sok dalgalar1 ve
kuvvetli desarjlar yiizey oOzellikleri acisindan kotiilesmeye sebep olabilmektedir

[25,60].
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Sekil 6.25. 320 volt gerilim uygulanan EPT islemine ait numune 1si1nma ve soguma egrileri

9 sn. islem siiresinden once sertlikte 6nemli bir degisim gozlenmezken, 9 saniye ve
sonrasinda artan siireye bagl olarak sertlik artist meydana gelmistir ve 18 saniye
sonunda 500 HV ve iizerindeki sert tabaka derinligi yaklasik 7000 wm mertebesine
ulagmistir (Sekil 6.26). 320 V uygulanan gerilimde, sertlik derinligindeki artis, 600
pm/sn olarak tespit edilmistir. Sertlik derinligi mikroyapi iliskisi kurma adina, 320
Voltta 14 ve 18 sn. islem goren numunelerin kesit mikroyap: fotograflar1 Sekil 6.27

ve 6.28’de verilmektedir.
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Sekil 6.26. Elektrolitik plazma ile 320 V gerilim altinda farkl: siirelerde sertlestirilen AISI 4140
celiginin yiizeyden ¢ekirdege dogru mikrosertlik-mesafe grafigi
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Sekil 6.27. Elektrolitik plazma ile sertlestirilen yiizeyden cekirdege dogru mikro yapidaki degisime
bagli olarak mikro sertlik degisimi (320 V-14 saniye)

Fotograflardan goriilecegi iizere plazma islemi yapilan yiizeyde elmas ucun izi
sertlesen yapiya bagh olarak kiiciilmektedir. Malzemenin i¢ taraflarina dogru yapilan

Olctimlerde iz biiyiikliigii artmakta ve baslangi¢ iz bilyiiliigiine erismektedir.
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Sekil 6.28. Elektrolitik plazma ile sertlestirilen ylizeyden c¢ekirdege dogru mikro yapidaki degisime
bagli olarak mikro sertlik degisimi (320 V-18 saniye)

Genel olarak gerilim degerindeki artig sert tabaka derinliklerinde biiyiimeye neden

olmustur. 260 Volt islemde saniyede 200 wm sert tabaka elde edilirken, 300 Volt’da
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bir saniyelik islem siiresinde 500 um ve 320 Volt islemde ise bu mesafe 600 wm

mertebesinde meydana gelmistir.

Ancak 1sitma siirelerinin daha uzun tutulmasi durumunda elektrolitik plazma ile
sitilan ylizeyde bozulmalar meydana gelmekte ve yiizey sertlik degerlerinde kismi

diistisler gozlenmektedir.

Yapilan ostenit tane boyutu incelemelerinde sertlestirilmis numunelerin yiizeyleri
daglanarak ostenit tane yapilar1 hakkinda bilgi edinilmistir. Ostenit sicakligina
erismeyen numunelerde mikro yapida ostenit tane sinirlari gézlenemezken sertlik
artist meydana gelmemistir. 320 volt gerilim uygulanarak 14 ve 18 saniye 1sitilan
numunelerin tane boyutunu gosteren fotograf Sekil 6.29(a) ve (b)’de verilmektedir.
Bu iki fotograftan goriilecegi iizere plazma siiresindeki artis ostenit tane boyutunda

biiyiime meydana getirmistir.

(b)
Sekil 6.29. 320 V-14 sn (a) ve 320 V-18 sn (b) EPT ile sertlestirilen yiizey kesit goriintiisii (10X)
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Sekil 6.30(a)’da 300 V-22 sn. isleminin Sekil 6.30(b)’de ise 300 V-25 sn isleminin
tane sinirlarin1 gostermektedir. Ayni gerilimdeki iki farkli siireyi karsilagtirilirsa;

artan islem siiresinin tane boyutunu artirdig1 gdzlenmektedir.

(b)
Sekil 6.30. 300 V-22 sn (a) ve 300 V-25 sn (b) EPT ile sertlestirilen yiizey kesit goriintiisii (10X)

300 V gerilim uygulanan ve 25 saniye islem goren numunede yiizeyde catlamalar
olusmustur (Sekil 6.31). Bu da AISI 4140 c¢eliginin yiiksek sertlesebilirlik
karakterinden kaynaklanmaktadir. Yaklasik 100 °C/sn’de 1sitilmasi ve devaminda ani
su verilmesi yiizey catlamalarina sebep olmustur. Bu catlamalar1 engellemek icin ani
1sitmanin Oniine gecilmesi gerekir, bu sebeple AISI 4140 celigine darbeli 1sitma

olarak tabir edilen kontrollii 1s1tma rejimi uygulanmastir.
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Sekil 6.31. AISI 4140 300 V-25 sn EPT ile sertlestirilen yiizeyde catlak hasarina ait SEM goriintiisii

6.2.2. AISI 4140 celiginin darbeli gerilimler altinda EPT islemleri

Sabit gerilim altinda yapilan plazma yiizey sertlestirme uygulamalarinda ¢ok hizl bir
1sitma gerceklesmektedir, bu hizli 1sitmanin Oniine gegmek ve daha kararli bir 1sitma

rejimi olusturmak amaci ile darbeli gerilim uygulamasi yapilmistir.

Darbeli gerilim, belirli periyodlarda yiiksek gerilim ve yine belirli periyotlarda daha
diisiikk gerilim uygulanmasi ile gerceklestirilmektedir. Bu sayede numune iizerinde
ani sok 1sitmasinin Oniine gegilir, daha kontrollii 1sitma saglanmis olur ve termal
soktan kaynaklanan catlamalarin Oniine gecilir. Sekil 6.32’de 5 ¢evrim uygulanan

darbeli gerilime ait gerilim-akim grafigi verilmektedir.

400 - 4 - 100
\
380 1 Isitma EPT 5 VOLTAJ - 90
360 | Voltaj === AMPER - 80
340 1 1\ - 70
= 5
S 320 - - 60 &
> g
= 300 - - 508
= E
S 280 - - 40 ¢
> <
260 - - 30
240 - - 20
220 . - 10
1 ¢evrim
200 T T T T T T T T T T T T T T T 0

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32

Siire (sn)

Sekil 6.32. Darbeli gerilim uygulanan EPT 5 islemine ait zamana bagli gerilim ve akim grafigi
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Grafikte her bir ¢cevrimde 3 saniye 320 V 1sitma gerilimi 3 saniye 250 V bekletme
gerilimi  uygulanmist  goriilmektedir. Deneyler 1 1ila 7 c¢evrim arasinda
gerceklestirilmistir. Darbeli gerilim caligmalarina ait detaylar Tablo 5.6’da
verilmistir. Elektrolitik plazma islemlerinde akim degeri birinci saniyede 100 amper
olan akim degeri daha sonra plazma olusumu ile tekrar 48-50 amper seviyesine
diismektedir. Elde edilen veriler Sekil 6.33’de grafik olarak gosterilmektedir. Isitma
hiz1 30 °C/sn olarak gerceklesmis olup, darbeli gerilim kullanmadan yapilan isitma
hizi olan 100 °C/sn den ¢ok daha diisiik olup arzu edilen kontrollii 1sitma

gerceklestirilmistir.
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Sekil 6.33. 4140 ¢eligi, EPT1, EPT2, EPT3, EPT4, EPT6 ve EPT7 islemlerine ait isinma-soguma

egrileri

4140 Celigi lizerine yapilan darbesiz sabit voltaj ylizey sertlestirme isleminde (Sekil
6.25) 18 saniye sonunda 750 °C numune i¢ sicakligi elde edilirken, darbeli voltajda
18 saniye sonunda 475 °C civarinda kalmistir 750 °C sicakliga yaklasik 26 saniyede
ulasilmistir. Buradan da anlagilacagi iizere darbeli voltaj uygulamasi celiklerde
1sitma ve sicaklik kontrolii saglamaktadir. 4140 celigi EPT islemlerine ait su verme
sonrasi kayit edilen egrilerinin tiirevlerinden elde edilen soguma hizlarina ait soguma
egrileri Sekil 6.34’de verilmektedir. Egrilere gore EPT 7 isleminde soguma hiz1 85
°C/sn, iken EPT 6 da ise 60 °C/sn civarinda elde edilmistir. Numune i¢ sicakligi

yiikseldik¢e soguma hizi orantili olarak artmaktadir.
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Sekil 6.34. 4140 celigi, EPT1, EPT2, EPT3, EPT4, EPT6 ve EPT7 islemlerine ait soguma hizlar1

Yapilan calismada EPT1, EPT2, EPT3, EPT4, EPT6 ve EPT7 cevrimleri sonrasi
sertlik derinlikleri Sekil 6.35’de verilmektedir. Darbeli gerilimle yapilan yiizey
sertlestirme islemlerinde 3 cevrimden itibaren sertlesmenin oldugu anlasilmaktadir.
Sekil 6.35°de goriilecegi lizere 1 c¢evrimde yiizey sertlestirme gerceklesmemistir. 2
cevrimli uygulamada ¢ok az bir tabaka sertlesirken, 3 cevrimli uygulamada 500 HV
ve lizeri sert tabaka kalinhigt 2400 wm olarak gerceklesmistir. 4 ve 5 cevrimli
uygulamalarda ise 500 HV iizeri sertlikteki tabaka kalinligi siras1 ile 3300 ve 7000
um olarak gerceklesmistir. 6 ve 7 ¢evrimli uygulamalarda ise sert tabaka kalinlig

tim numune kalinlig1 (10 mm) boyunca devam etmistir.
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Sekil 6.35. AISI 4140 celigi EPT 1-2-3-4-5-6-7 cevrimleri sonrasi sertlik derinlikleri
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Sertlik derinligi ¢cevrim siiresinin artmasina paralel olarak artmakla birlikte, numune
yiizeylerinde herhangi bir catlak gozlenmemistir (Sekil 6.36). Ancak darbeli plazma
uygulamasinda 6 ve 7 c¢evrimli numunelerde yiizey ergimeleri gerceklesmistir.
Burada islem siiresinin 36 ve 42 saniyelerde olmasi neticesinde sicakligin 30 °C/sn
1sitma hizi ile yiikselerek 10 mm kesitli numunelerde yiizeylerin ergimesine sebep

olmustur.

Sekil 6.36. 4140 celigi, EPT 1-7 ¢evrimleri sonras1 numune yiizeyinde olusan plazma spotlari

Farkli kalinliklarin etkisini incelemek icin 20 mm ve 30 mm kalinliginda numuneler
7 cevrim darbeli plazma islemine tabi tutulmuslardir. Bu islemler sonrasinda 20 mm
olan numune yiizeyi EPT 5, 30 mm olan numune yiizeyi ise EPT 4’e benzerlik

gostermistir.

Sekil 6.37°den de goriilecegi iizere 7 cevrim sonunda 10 mm kalinhigindaki
numunenin sert tabaka kalinlig1 numunenin kalinlig1 boyunca korunurken, 20 mm ve
30 mm kalinligindaki numunelerde 500 HV ve iizeri sert tabaka kalinliklar1 sirasi ile

5000 pm ve 6000 um civarinda gerceklesmistir.

20 ve 30 mm kalinligindaki numunelerde 7 cevrim sonunda yiizeyde ergime

meydana gelmemistir.
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Sekil 6.37. 4140 Celigi EPT 7-8-9 cevrimleri sonras1 farkli kalinliklara ait sertlik derinlikleri

Sertlesen bolgenin homojenligini incelemek icin elde edilen sertlesmis spotlarin
merkezlerinden gececek sekilde cizgisel bir sertlik taramas1 yapilmistir. Bu taramaya
ait sonuclar Sekil 6.38’de verilmektedir. Bu sonuclara gore EPT 1 ve 2 gibi yeterli
sicakliga ulasamayan numunelerde sertlesme olmamaistir, asirt 1sitmaya maruz kalan
EPT 7 gibi numunelerde yiizey sertlikleri bolgesel ergimelerden dolay:r hassas
Olciilememistir. Ancak diger araliktaki numunelerde sertlik degerleri plazma

spotunun i¢indeki cap boyunca asir1 bir farklilik gdstermemistir.
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Sekil 6.38. 4140 celigi, EPT cevrimleri sonrasi plazma spotlart HRC sertlik ve genislikleri
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Darbeli plazma uygulanarak yapilan yiizey modifikasyon islemleri sonucu elde

edilen 1 ila 7 ¢evri arasindaki numunelere X-1sinlar1 analizi yapilmistir. X-1s1inlarina

ait difraksiyon paternleri Sekil 6.39°da verilmektedir. Genel olarak islemsiz

numuneden itibaren islem sayisinin artis1 ile 110, 200 ve 211 deki Fe pik siddetleri

azalarak genisleme gostermektedir.

1-Islemsiz
2-EPT1
3-EPT2
4.EPT3
5-EPT4
6-EPTS
7-EPT6
8-EPT7

Fe 111

211

Fe -

Fe -l

%0
TWO-Theta (dog) - Y00 —1

Sekil 6.39. 4140 celigi, islemsiz numune ve EPT 1-7 islemleri sonrast XRD sonuglari

Sekil 6.40’da verilen FWHM degerleri incelendiginde artan cevrim sayisina bagl

olarak FWHM degerleri artis gostermektedir.
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0,1

islemsiz
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- 200
211

EPT2
EPT3
EPT4

EPT1

EPT islem numarasi

Sekil 6.40. 4140 celigi, islemsiz numune ve EPT 1-7 islemleri sonras1 XRD-FWHM sonuglari
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6.2.3. AISI 4140 celiginin indiiksiyonla sertlestirme islemleri

Elektrolitik plazma ile normal ve darbeli olarak yiizey modifikasyonu yapilan AISI
4140 celiklerine karsilastirma yapmak amaci ile giiniimiizde yaygin olarak uygulanan
indiiksiyonla sertlestirme islemi yapilmstir. Indiiksiyonla sertlestirme c¢alismalari 6,
8, 9, 11, 12 ve 14 sn. zaman dilimlerinde yapilmis olup, 6 saniye islem gdren
numunede herhangi bir sertlik artis1 elde edilemezken, sertlik derinlikleri artan 1sitma

siiresi ile orantil1 olarak artmaktadir (Sekil 6.41).
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Sertlestirilen yiizeyden cekirdege dogru mesafe (um)

Sekil 6.41. indiiksiyonla farkl 1s1tma siirelerinde sertlestirilen AISI 4140 celiginin yiizeyden
cekirdege dogru mikrosertlik- mesafe grafigi

Sekil 6.41°den goriilecegi tizere 500 HV ve iizerindeki sert tabaka kalinligi 8 ve 9
saniye islem goren numunelerde 1400 ve 1600 um olurken, 11 ve 12 saniye islem
goren numunelerde 2600 um ve 2800 wm mertebesinde kalmistir. 14 saniye islem

siiresinde ise, 4800 um derinliginde sert tabaka elde edilirken yiizeyde catlamalar

meydana gelmistir (Sekil 6.42).

150 pm

Cekirdek

indiiksiyonla sertlestirilen yiizey

Sekil 6.42. indiiksiyonla sertlestirme sirasinda Is-5 numunesinde yiizeyden cekirdege dogru olusan
catlak hattina ait goriintii
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4140 celikleri yiiksek sertlesebilirlige sahip celikler olup, martenzit doniisiimiinden
kaynaklanan su verme catlamalari biiyiik problem teskil etmektedir. Sekil 6.43’°de
cesitli voltaj ve siirelerdeki elektrolitik plazma sertlestirmenin ve 12 ile 14 saniye
indiiksiyonla sertlestirilmis 4140 celiklerindeki su verilmis uctan itibaren sertlik

derinlikleri verilmektedir.

800

700

600 =54 12sn.
A%D 500 - @ EPT 2(125n)
% 400 - et 320 125N.
% 300 - ==ie==320 18sn
% 200 - ==@==EPT 5(30sn)
§ 100 - is5- 14sn
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0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000
Sertlestirilen yiizeyden ¢ekirdege dogru mesafe (um)

Sekil 6.43. AISI 4140 celiginin farkli yontemlerle sertlestirilmesine ait sertlik derinlikleri.

500 HV ve iizeri sert tabaka kalinliklar1 incelenecek olursa, 12 sn darbeli voltaj
uygulanan numunede 400 wm sert tabaka kalinligi elde edilirken 320 V sabit
gerilimde aym siirede 1600 pum sert tabaka olusmaktadir. Aynm1 zaman zarfinda

indiiksiyonla sertlesmede bu sert tabaka kalinlig1 2800 pm mertebesindedir.

Bu sonucglardan anlasilacagi iizere indiiksiyonla sertlestirme isleminde kisa islem
stirelerinde sertlik derinligi fazla olmaktadir. Ancak 14 saniye islem goren
indiiksiyonla sertlesmis numunenin sert tabaka kalinligrt 4800 um olurken, numune
yiizeyinde catlamalar meydana gelmektedir. Bu catlamalar imalat sektoriinde kusurlu
kabul edilerek malzeme, enerji ve isgiicii kayiplarina sebep olmaktadir. Halbuki 4800
pum ve daha derin tabaka kalinliklar1 malzemede catlamaya sebep vermeyecek
sekilde 320 V 18 saniyede darbesiz plazma prosesinde ve 7000 um ve iizeri sert

tabaka kalinlig1 da 30 saniye darbeli plazma prosesinde elde edilebilmektedir.

Bu sonuglardan goriilecegi tizere 4140 celikleri icin en yiiksek ve ideal sert tabaka

derinligi darbeli plazma uygulanarak elde edilmektedir.
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6.3. 1.2333 Celigi
6.3.1. 1.2333 celiginin darbeli gerilimler altinda EPT islemleri
1.2333 soguk islem takim celigi (Carmo), kesme flanglar1 ve form verme kaliplarinda

yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu tiir ¢eliklerin su ile sertlestirilebilir olmasi tercih

edilmesine neden olmaktadir. Bu ¢elige ait islemler Sekil 6.44° de verilmektedir.
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Sekil 6.44. 1.2333 Celigi EPT 1-2-3-4-5-6 ¢evrimleri sonrasi plazma spotlart ve sertlik derinlikleri
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Sekil 6.44’deki mikrosertlik grafiginden goriilecegi lizere 6 sn. ve 12 sn. islem
uygulanan EPT 1 ve 2  numunelerin sertliklerinde herhangi bir degisim
gozlenmezken, 18 sn (EPT 3). cevriminde yiizeye cok yakin mesafede 500 HV
sertlige ulasilmistir. 24 sn. ve 30 sn. cevrimlerde ise 500 HV ve iizerindeki sert
tabaka kalinligi sirast ile 3500 um ve 7000 um seviyelerinde gerceklesmistir. 36
saniyelik islem sonunda 500 HV ve iizeri sert tabaka 10000 wm boyunca devam

etmektedir.

Yapilan bir diger calismada ise (Sekil 6.45) darbeli plazmada 1sitma gerilimi
(impuls) ve bekletme (pause) geriliminin etkileri incelenmis olup, 1.2333 celigine
Isn 320 V ve 5sn. 250 V 6 ¢evrim, 2 sn 320 V ve 4 sn. 250 V 6 ¢evrim , 3 sn 320 V

ve 3 sn. 250 V 6 ¢cevrim darbe uygulamasi yapilmistir.

== (15320-55250)*6

Mikrosertlik (HV)
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100 -
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Sertlestirilen yilizeyden c¢ekirdege dogru mesafe (um)

Sekil 6.45. 1.2333 Celigi, EPT (1sn320-5sn250)*6, (2sn320-4sn250)*6, (3sn320-3sn250)*6
cevrimleri sonrast sertlik derinlikleri

Sekil 6.45°den goriilecegi iizere yiiksek voltajda tutma zamani artarken, veya diisiik
voltaj bekleme zamani azalirken sertlesme derinligi artmaktadir. Buna gore 500 HV
ve iizeri sert tabaka kalmligi 1sn 320 V ve Ssn. 250 V 6 c¢evrim uygulanan
numunede 5000 pwm iken, 2 sn 320 V ve 4 sn. 250 V 6 ¢cevrimde 10000 pwm, 3 sn 320

V ve 3 sn. 250 V 6 cevrimde 10000 pum iizerinde olmaktadir. Buradan da anlasilacagi
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izere bekletme gerilimindeki 1 saniyenin 1sitma gerilimine aktarilmasi durumunda

5000 um sert tabaka kalinlig1 kazanilmaktadir.

Enerji tiiketimi yaklasimi ile bakilacak olursa, sistemden c¢ekilen enerji her bir
cevrim ve toplam cevrimler icin Wattsaat olarak hesaplanmis olup birim alan basina

diisen enerji Sekil 6.46’da verilmektedir.

600 -
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300 -

Harcanan enerji W/cm?

200 -

100 A
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3i3p formunda EPT cevrim sayis1

Sekil 6.46. 1.2333 Celigi, EPT cevrimleri sonrasi enerji tiikketim grafigi

Sekil 6.46’dan anlasilacag iizere 1 ¢evrim zamanindaki artis ortalama 90 W/em?
enerji tiiketirken sertlesme basladiktan sonra 1 c¢evrimdeki artis 500 HV ve

izerindeki sert tabaka kalinliginda 3500 wm artis saglamaktadir.

Farkli 1sitma gerilimi siirelerindeki darbeli gerilim uygulamalari enerji ve 1sitma
verimi bakimindan incelenecek olursa, (1sn320-5sn250)*6, (2sn320-4sn250)*6,
(3sn320-3sn250)*6 cevrimlerindeki enerji tiikketimleri siras1 ile 395, 468, 535 W/cm?
seklinde Ol¢iilmistiir, aynmi gerilimlerdeki 1sitma hizi ise numuneye takili
termokupuldan alinan sicaklik verilerine gore, sirasi ile 20 °C/sn, 25 °C/sn ve 30

°C/sn civarlarinda ol¢iilmiistiir. Buradan da anlasilacagi iizere bekleme gerilimindeki
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1 saniyenin 1sitma gerilimine aktarilmasi ile 5000 um sert tabaka kazanilirken,

ortalama 70 W/cm? enerji tiketmektedir.
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Sekil 6.47. Numunelerin plazma yiizeyine paralel yapilan mikrosertlik sertlesme genisligi sonuglari

Merkezden kenara paralel olarak plazma yiizeyinden 6l¢iilen mikrosertlik sonuclari
Sekil 6.47°de verilmektedir. Bu yontemle plazma soputunun capi ve spotun
bitiminden sertlik almayan bolgeye olan ara gecis bolgeleri tespit edilmistir. 24 sn,
30 sn islem goren numunelerde 30-32 mm capinda sertlik alani elde edilmistir.

Sertlik degerleri spot boyunca homojenligini korumustur.

1.2333 ¢eliginde elde edilen sertlik degerleri 1040 ve 4140 celigine gore daha yiiksek
seviyelerde olup 60-64 HRC arasinda olarak Ol¢iilmiistiir. 1.2333 celigine ait HRC
sertlik sonuclar1t EK-C de verilmektedir. Aym sekilde mikrosertlik degerlerinin 800-
900 HV bandinda oldugu tespit edilmistir. Sertlikteki artisin nispeten yiiksek karbon
(% 0.6) ve krom elementi (%4.5) icermesinden kaynaklandigi diisiiniilmektedir.
Nitekim karbon icerigine bagli sertlesme karbon atomlarinin martenzitik kristal yapi

icindeki oktahedral bosluklara sikismasi ile meydana gelmektedir [86,111].

Ayrica Cr, Mn, Ni gibi alasim elementleri TTT egrilerini saga dogru oteleyerek,

sogumay1 takiben %100 martenzit elde etmek icin yeterli zaman saglamaktadir [94].
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Martenzitik doniisiime ugramis spot ve ¢eyrek daire seklinde sertlesen bolge numune
icine dogru ilerleme gostermekte, martenzitik fazdan sonra gecgis zonu baslamakta,

bu gecis zonu boyunca sertlik diismektedir.

Gecis zonu malzemenin orijinal formuna kadar devam etmektedir. Bu formlar makro
daglama islemi ile gozle dahi net bir sekilde ayirt edilmektedir. Sekil 6.48. EPT
islemi sonrasi sertlesen yiizeyden alinan kesitin (ara yiizey) stero ve optik mikroskop

mikroyapilarini gostermektedir.

Termokupl Yuvasi

LETIRETN

A9zZn X udjL)

-

Sekil 6.48. EPT islemi sonrasi sertlesen yiizey ve arayiizey tipik stereo mikroskop goriintiisii (1,2333)
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() (b)
Sekil 6.49. Sertlestirilen yiizeye ait farkli bolgelerden cekilmis SEM goriintiileri (a) EPT 5, (b) EPT 6

EPT siiresine baghi olarak mikro yapidaki degisim Sekil 6.49°daki SEM
goriintiilerinde verilmektedir. Buna gore 30 sn. islem géren numuneye oranla 36 sn.
islem gbren numune, asirt 1sitmaya bagli olarak farkli mikro yapi icermekte yer yer
martenzitik yapi goriilirken yer yer tane kabalagmasi goriilmiistiir. Mikroyapida
kromun yiiksek oldugu bolgeler acik renkli dairesel sekiller olup kromkarbiir
olduklar1 ©Ongoriilmektedir.  Nitekim krom, vanadyum gibi karbiir olusturucu
elementler dane sinirlarinda ¢okelmek sureti ile tane yapisini inceltirken, sertlese

bilirligi arttirmaktadir [112].

6.3.2. XRD ve yiizey piiriizliiliik incelemeleri

Elektrolitik plazma islemi ile ylizeyde olusan degisim ve yeni fazlar farkli XRD
yontemleri kullanilarak analiz edilmistir. Bu yOntemlerden birincisi numune
yiizeyinde olusan katmanlarn altliktan ayirt etmek igin tercih edilen ve numune
yiizeyine diisiik acilarla ve belirli araliklarla artirilarak yapilan “Glancing Angle” adi

verilen yontemdir [113].

24 sn (EPT 4) islem sonrast numune yiizeyine 0.5, 1, 2, 4, 5 ve 6 derece acilarla x-
151 gondererek yapilan Ol¢iim sonucu elde edilen paternler Sekil 6.50°de
verilmektedir. Yapilan ¢éziimleme sonucu olustugu diisiiniilen fazlar grafik tizerinde
gosterilmistir. Genel olarak oksidasyon gerceklesmis, artan agiya baglh olarak 45, 65
ve 83 derecelerde bulunan Fe pik siddeti artmistir. Diisiik X-151n1 agilarinda giiriiltii

ve amorf pik yapis1 goriilmiistiir.
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Ayrica X-1sinlart gelme acist biiylidilkce demiroksit pikleri goriiliirken, FeCr,O4

(demirkromoksit) fazinin da varligi gozlemlenmistir.

Sekil 6.51’de artan EPT islem siiresinin (30 sn.) etkisi daha agik bir sekilde

gozlenmistir. EPT 4 (24 sn) ile ayn1 tarama agilarinda, EPT 5’deki oksit piklerinin

daha siddetlendigi goriilmektedir.
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Sekil 6.51. EPT-5 Numunesine ait 0,5-6 derece 151n gelme agilarinda ¢ekilen XRD paternleri
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Sekil 6.52°de ise yine asir1 plazma sicakligina bagli olarak yiizeyde tesekkiil eden

oksit filmin daha yogun ve pik siddetlerinin daha yiiksek oldugu goriilmiistiir (36

sn.). Ayn1 zamanda 26 ve 54 derecelerde yeni oksit formalarin ait pikler olugsmustur.
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Sekil 6.52. EPT-6 numunesine ait 0,5-6 derece 1s1n gelme acilarinda ¢ekilen XRD paternleri

Sekil 6.53’de 20-100 derece arasinda numunenin sabit tutulmasi ve numunenin kendi
etrafinda dondiiriilmesi sureti ile taranmistir. iki patern arasinda pik siddeti ve
genisliklerinde bariz bir degisim olmadigl anlasilmistir. Bu sonu¢ plazma ile

sertlestirilen spotun homojen bir yapida oldugunu gostermistir.
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Sekil 6.53. EPT-6 Numunesine ait 20-100 derece araliginda numunenin sabitlenerek ve 360 derece
dondiiriilerek cekilen XRD paternleri
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7 cevrim yapilarak ylizeyi ergitilmis bir numune iizerinde de x-151m1 incelemeleri
yapilmigtir. Bu sekilde asir1 sicakligin yilizeydeki etkisi goriilmeye c¢alisilmastir.
Sonu¢ olarak oksit filmi kalinligimmin ve tiim oksit piklerinin yiiksekliginin arttig1
gozlenmistir. 27, 36 ve 42 derecelerde goriilen oksit piklerinin gdze carpan bir

sekilde en ¢ok artig gosteren pikler oldugu anlasilmaktadir (Sekil 6.54).
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Sekil 6.54. Asir1 1sitilmis numuneye 20-100 derece araliginda ¢ekilen XRD paternleri
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Sekil 6.55. 6 Derece X 1s1n1 gelme acisi ile ¢ekilen XRD paternleri
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Genel olarak sicaklifin ve zamanin etkisi incelendiginde, ¢evrim sayis1 arttikca
numune iizerindeki oksit piklerinin olusumu ve bu oksit piklerini siddetinin de arttig
gozlenmektedir (Sekil 6.55). Sekilden de goriilecegi lizere 1 cevrimlik siirecte
malzemenin ylizeyinde farkli bir pik tesekkiil etmezken sertlikte de bir degisiklik
meydana gelmemistir, 44, 62, 83 derecelerde demir pikleri tespit edilmistir. Cevrim
sayisinin artmasi ile islem siireci ve buna baglh ylizey sicakligi artmakta ve bu
derecelerdeki pikler martenzit piklerine doniismektedir [62]. Bununla birlikte siire¢
ve ylizey sicakliktaki artis Fe;Os, Fe;O4, FeCr,0O4 ve FeO fazlarinin olusmasina yol
acmaktadir. Yiizey oksidasyonu 3 cevrimden baglamis 7 cevrime kadar artarak
devam etmistir. Numunelerin dondiiriilmesi sureti ile yapilan standart Xx-1$11
analizinde yine benzer sekilde artan ¢evrim siiresinin yiizeyde daha kalin oksit film
olusturdugu anlasilmistir En yiiksek yiizey oskidasyonu ve giiriiltiilii patern asiri

1sitilmis numunede gozlenmistir.
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Sekil 6.56. Sertlestirilen yiizeylerin piiriizliiliik profili (Kesikli Daire Plazma spotunu, Diiz daire
Numune Capini gostermektedir)
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EPT islemleri neticesinde plazma ile olusturulan spot boyunca yiizey profilometresi
ile Olciilen piirtizliilik sonuglar1 Sekil 6.56’da verilmektedir. EPT islemlerinde
piriizliilik 100 um seviyesinde oOlciilirken EPT 6 ve asir1 1sitilan numunelerde
yiikseltiler ve ¢okiintiiler seklinde ortalama 400 pm genlik gostermistir. Piirtizliilik
genel olarak plazma spotunun merkezinde yogunlasmistir. Bu yogunluk, plazma

etkisi ile sicakligin merkezde yogunlasmasindan kaynaklanmaktadir.
6.3.3. Asinma deneyleri

Calismadan elde edilen EPT 1-EPT 6 deney numunelerine asinma testleri
uygulanmig olup, islemsiz numune ile EPT 1 ve EPT 2 nolu numuneler hemen
hemen aynmi sonuglar1 gostermistir (Tablo 5.11). EPT 1 ve EPT 2 numunelerinde
islem siiresinin yetersizligi neticesinde, islem goren ylizeylerde bir sertlik artis
meydana gelmemistir, bu nedenle asinma ozelliklerinde goze carpan bir degisim

olmamustir. (Sekil 6.57)
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Sekil 6.57. Tiim numuneler i¢in 10 N -30 dakika asinma deneyi sartlarindaki asinma kayiplari

Sekil 6.57°den goriilecegi iizere 10 N yiik ile 30 dakika (180 m) gerceklestirilen

deney neticesinde plazma islem zamanindaki artis asinma kayiplarini azaltmastir.

Deney numunesinin farkli bolgelerinin asinma direnci EPT 4 numunesi i¢in, plazma

spotunun merkezinden 5 mm araliklarla disar1 dogru incelendiginde (Sekil 6.58),
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merkezden islemsiz alana dogru gidildikce asinma direncinin azaldigi

anlasilmaktadir (Sekil 6.59).

Sekil 6.58. Sertlestirme islemi sonrasinda yiizeyde olusan spot lizerindeki farkli bolgelere ait aginma
izleri (EPT4)

Asinma kaybi (mm?)

O T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30
Plazma spotundan disa mesafe (mm)

Sekil 6.59. Plazma spotundan 5 mm mesafe ile disa dogru yapilan asinma deney sonuglar1 (EPT4)

Bu asinma deneyleri neticesinde kayit edilen siirtiinme katsayilar1 Sekil 6.58de
gosterilmektedir. Siirtiinme katsayilart deney siiresindeki artisa bagli olarak yavas bir
artis gostermistir. Plazma spotunun i¢ kismindaki asinma Sekil 6.58’deki “A”
bolgesine ait siirtiinme grafigi siyah cizgi ile gosterilmistir (Sekil 6.60). Asinma B ile
gosterilen deneyde siirtiinme katsayis1 0,45 den baglayarak 0,6 u degerine

yiikselmistir. Bu deger deneyin basglamasi ile statik bolge sonrasi ve baglangic



142

bolgesi igerisinde 0,65 p ya yiikselmis, daha sonra yiizey piiriizliiliikklerinin
bozulmasi ile 0,5 p ye gerileyip deney siiresi olan 1800 saniye sonunda tekrar 0,6 p
ye yiikselmistir. Siirtiinme katsayisindaki artis asinma izinin derinlesmesinden
kaynaklanabilmektedir [114]. Sekil 6.60’daki B, C ve D bolgelerindeki siirtiinme
katsayis1 ise ortalama 0,65 p degerinde kalmistir. Yliizeyin zimparalanmasi ve
parlatilmasi islemini takiben yapilan asinma deneylerinde ise siirtiinme katsayisi yine
ortalama 0,55-0,78 u araliginda lineer olarak artmak ve degismekle beraber ortalama
olarak 0,66 p degerinde Ol¢iilmiistiir. Plazma spotunun disinda asinma oram
yiikselmistir. Plazma spotu matris ara ylizeyinde asinma degeri ortalama 0.6 p’de

kalmistir.
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Sekil 6.60. Spot iizerindeki farkl: bolgelere ait asinma deneyleri sirasinda kayit edilen siirtiinme
katsayilari

EPT-3 numunesinin sertlestirme islemi sonrasinda yilizeyde olusan spot iizerindeki
farkli bolgelere ait asinma deneylerine ait sonuglar Tablo 5.12°de verilmektedir.
Tablo 5.12°de sonuglar1 verilen ve Sekil 6.58’de gosterilen A, B, C deneyleri; kayma
mesafesinin etkisini, D bolgesi ara yiizey etkisini, E deneyi ise plazma spotu
disindaki 1s1] tesir altinda kalmayan bolgenin asinma davranisimi icerecek sekilde
farkli asinma siiresi ve farkli bolgeler denenmistir. Plazma spotunun icerisinde 10 N
yiik ile 180 metre kayma mesafesinde yapilan asinma deneyleri sonrasi aginma izi
piriizliiliigii 3.82 p iken, plazma spotunun bittigi hattan itibaren asinma izine ait
piirtizliiliik 5.29 p” a yiikselmistir. Plazma spotunun i¢ kismu ile dis kismi arasinda

yaklasik 2.5 kat bir asinma kaybi farkli olmustur. Plazma spotunun bittigi ara yiizey
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de asinma kaybinda 2 kat artis olmus, ancak yine islemsiz numuneye gore asinma
direncinde artis elde edilmistir. Kayma mesafesi artikca asinma kaybi1 ve asinma

izine ait piriizliillik artmistir.

EPT-5 numunesine ait asinma deneyi sonrasi profilmetre ile asimnma izi
karekterizasyon sonuglar1 Tablo 5.13’de verilmektedir. EPT 5, EPT 6 islemleri
sonrasinda plazma spotunu igerisinde kalan alanda artan yiike bagli asinma oranlari
ve islem yapilmamis 1.2333 celigine ait farkli yiiklerdeki asinma deney sonuglari
Sekil 6.61°de verilmektedir. Yiik artis1 asinmada ki artis1 beraberinde getirmistir. 10
N’dan daha agir yiiklerde lineere yakin bir aginma artig1 gézlenmistir. 5 N ile 30 N
araligindaki her yiikk degeri icin en diisik asmmma EPT 5 numunesinde
gerceklesmistir. Nispeten EPT 5’e gore yiiksek asinma gerceklesen EPT 6
numunesinde meydana gelen asinma plazma islemi sonrasinda meydana gelen
piiriizliilik oram yiiksek yiizeydeki piiriizlerin kirilmast ve uzaklasmasi ile

gerceklestigi diisiiniilmektedir.
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Sekil 6.61 Plazma spot alani iginde yiik-asinma kayb1 grafigi (EPTS, EPT6, Islemsiz) Mesafe 180 m

Mesafe degiskenine bagli asinma kaybi grafigi Sekil 6.62’de verilmistir. 180 metre
ile 720 metre aralifinda mesafeler asinma yolu olarak belirlenmistir. Agirlik kaybi-
mesafe grafiklerinden anlasilacag iizere artan kayma mesafesi ile asinma kaybi artis
gostermistir. En az aginma kayb1 EPT 5 de goriilmiis ancak cevrim sayisinin EPT 6

ya artirilmasi ile tekrar asinma kayb1 artmistir.
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Sekil 6.62. Plazma spot alani i¢inde kayma mesafesi-asinma kayb1 grafigi (EPTS, EPT6) Yiik 10N

Sekil 6.63, Sekil 6.64 ve Sekil 6.65 siras1 ile modifiye edilen plazma spotu iizerinde
10, 20 ve 30 N yiik kullanilarak yapilan asinma deneyleri sonrasinda asinma izinin

SEM-EDS incelemesini gostermektedir.

1 A% 2 Ag%
O 3206 O 2765
Na 26.34 Na 4299
Si 0319 Al 0.993
Cr  0.667 V. 0366
Fe 2520 Cr 2937
Mo 1540 Mn 0.297
100.0 Fe  62.78
Mo 0.670
100.
3 A8% 4 A% 5 A% 6 A% 7 A% 8 A%
C  6.010 C 1985 Cr  3.009 0 3725 C  0.000 0 1607
Na 1479 O 2487 Fe  96.33 Na 3.858 0 3230 Na  9.700
Cr  1.702 Na 3.285 Mo 0.657 Cr 1.852 Na 2.459 Cr 0963
Fe  89.87 Al 0.660 100. Fe 55.05 V0236 Fe 68.29
Mo  0.934 VvV 0.128 Mo 1981 Cr 2230 Mo 4.969
100. Cr 2071 100. Fe 61.52 100.0
Mn  0.693 Mo 1253
Fe  65.19 100.
Mo 1.117
100.

Sekil 6.63. Plazma islemi sonrasi aginma iz ve iirtinlerine ait SEM-EDS analizi (10N 30 Dk-EPTS5)
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1 As% 3 4 5 As%
C  0.000 0  0.000 C  0.000 C 6767 0  0.000
0 13537 Cr 2916 0O  0.000 0 14764 Cr 3.954
V0263 Fe 97.084 Si 1.189 Si 0671 Fe 96.046
Cr 2765 100.00 Cr 2.923 Vo 0.029 100.00
Mn  0.000 Fe 95.888 Cr 2305
Fe 83436 100.00 Fe 75.463

100.00 100.00

Sekil 6.64. Plazma islemi sonrasi asinma iz ve iiriinlerine ait SEM-EDS analizi (20N 30 Dk-EPTS5)

Sekildeki icerisindeki rakamlar EDS analizi yapilan bolgeleri gostermektedir. EDS
analiz sonuglar1 Asinma izlerinin altinda verilmektedir. 10 N yiik altinda derin yivler
veya adhesiv davranmig gozlenmemistir bununla beraber siddetli bir asinma
gerceklesmemigstir. Modifiye islem sonrasinda hizli 1sinma ve soguma etkisi ile
olusan tane incelmesi ve ylizey oksitleri asinma etkisini azaltmistir. EDS ile bulunan
sodyum ve yiiksek oranda detekte edilen karbon elementinin elektrolitten veya
numune hazirlama asamasindan kaynaklanabilmektedir. Oksit ise EPT isleminin
tabiat1 geregi yliksek sicaklikta oksijen diflizyonu ile geceklesmistir [76,114].
Asinma yiikiiniin artmasi ile (20 N) iz karakteristigi abrazif agirlikli olmakla berber
bir miktarda adhesif etki olusmustur. Asinma yiikiiniin 30 N olmas1 ile asinma
siddetlenmis, asinma {riinlerinin olusturdugu derin ve ince yivler asimnma
mekanizmasinda etkili olmustur. Ayn1 zamanda kismi plastik deformasyon oldugu
diisiiniilmektedir. Plazma ile modifiye edilen bolgenin i¢i ve modifiye edilmeyen
bolgenin asinma izleri Sekil 6.66°de verilmistir. Islem gormemis numunede adhezif
ve abrazif etki altinda kalan ciddi bir asinma durumu gerceklesirken, islem gdrmiis

numunede aginma hasar1 daha az seviyede kalmistir.
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1 Ag% 2 AE% 3 AE% 4 AL% 5 A8%
Si 1.149 Si 1.334 C  0.000 C 2397 C  0.000
Cr 3761 Cr 3766 0 2295 o 5721 O  0.000
Mn 0.378 Mn 0.322 Si 0763 Vo 0032 V0506
Fe 94713 Fe 94.578 Cr 2935 Cr 3353 Cr 4116
100.000 100.000 Mn 0.332 Mn  0.205 Mn  0.950

Fe  93.675 Fe 88293 Fe  94.428

100.000 100.000 100.000

Sekil 6.65. Plazma islemi sonrasi aginma iz ve iiriinlerine ait SEM-EDS analizi (30N 30 Dk-EPTS5)

¢ — -
Z8kUy 1, 808 18 rm

(b)
Sekil 6.66. Plazma bolgesi ici (a) ve disi (b) asinma izi SEM goriintiisii (10N 30 Dk-EPTS5)
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6.3.4. Korozyon deneyleri

EPT isleminin korozyon 6zellikleri hakkinda genel bir kan1 edinmek i¢in, Potansiyo-
dinamik korozyon testi yapilmistir. Test sonuclar1 Sekil 6.67°de verilmektedir.
Deney sonucuna gore EPT islemi uygulanan numunenin E.,, degeri pozitif yonde
artmis, EPT yiizeyinin parlatilmasi ile yapilan deneyde yine korozyon degeri islemsiz
numuneye gore diisiik bir artis gostermistir. Elektrolitik plazma islemi korozyondaki
artis yiizeyde olusturulan mikro ergimelere ve bu ergimis fazlarin yiizeyde ¢ok ince
yapili bir film olusturmasina bagli oldugu diisiilmektedir [1, 60, 115]. Yaklasik 100
nm kalinliginda olan 20 mikron tane boyutunda olan yiizeyde olusan hizli katilagmis

ince filmin [1] korozyon direncini artirdig1 gozlenmistir [23].
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Sekil 6.67. Plazma islemi sonras1 ve islem dncesi elektrokimyasal korozyon deneyi sonuglari

EPT islemi sonrasi ylizeyde meydana gelen elementel degisimi incelemek icin
yapilan GDOES analizi Sekil 6.68de verilmektedir. Sonuglara gore yiizeyden igeri
oksijen konsantrasyonu artmaktadir. Artan oksijen konsantrasyonuna bagl olarak,
yiizeyde meydana gelen oksit yap1 pasivasyon etkisi yapmakta, anodik ¢6ziinme
akimimi diisiirmektedir, boylece korozyon direncinde artis olmaktadir [115,116].

Mikro galvanik etki azalmasina bagl olarak, korozyon hizi azalmaktadir. [23].
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Sekil 6.68. Plazma islemi sonrasi yiizeye uygulanan GDOES analiz sonuglari

6.4. 316 L Paslanmaz Celik

6.4.1. 316 1 paslanmaz celik elektrolitik plazma difiizyon islemleri

Su ana kadar AISI 1040, AISIT 4140, EU 1.2333 ¢eliginin EPT ile yiizey sertlestirme
islemleri gerceklestirilmistir. Elde edilen bulgular indiiksiyonla sertlestirme gibi
mevcut yontemlerle mukayese edilmistir. Ancak diisiik karbon iceriginden dolay:
indiiksiyonla sertlestirilmesi, miimkiin olmayan c¢eliklerin yilizey islemlerine
deginilmemistir. Bu boliimde EPT islemleri sirasinda kullanilan elektrolit icerisine
yapilan farkli ilavelerin, katot numune igerisine difiize edilerek yiizey modifikasyonu
amaglanmistir. Elektrolitik plazma prosesinde, elektrolit igerisinde c¢oziindiiriilen
organik, inorganik bilesenlerin sagladigi C, N, B gibi ara yer elementleri plazma
desarjlar1 sirasinda altik igerisine niifuz etmesi miimkiin olmaktadir. Bu sebeple
miihendislik malzemesi olarak ¢cok yaygin kullanilan, EDS analizleri Tablo 6.2.de
verilen 316L paslanmaz celigi C, N ve B iceren elektrolitlerle difiizyon ve yiizey
modifikasyon islemine tabi tutulmuglardir. 3 farkli elektrolit i¢in 5 sn, 1 dk, 15 dk, ve
30 dk. olmak iizere 4 farkli zaman sec¢ilmistir. Diflizyon deneyleri sirasinda proses
parametreleri irdelenmis, iiretilen difiizyon tabakalar1 daha sonra optik mikroskobi,
elektron mikroskobisi, sertlik, asinma gibi incelemeler yapilmis ve sonuclar

tartisilmistir.
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Tablo 6.2. 316 L celigine ait parlatilmis ylizeyden alinmig EDS analiz sonuclarii
gostermektedir. Parlatilmis yiizeyde c¢ok diisilk miktarlarda karbon elementine
rastlanmigtir. Farkli alanlardan yapilan Olgiimler, yer yer ¢ok az miktarda azot
elementine rastlanirken bazi bolgelerde rastlanamamustir. Cr ve Ni elementleri sirasi
ile % 18- % 8, demir ise % 69 seviyelerinde Ol¢iilmiistiir. Ayrica % 3 seviyesinde de

oksijene rastlanmistir. Oksijen numune temizleme ajanlarindan gelmektedir.

Tablo 6.2. 316L celigine ait parlatilmis ylizeyden alinmig EDS analiz sonuglari

1. EDS analizi 2. EDS analizi
Element Siddet (c/s) Agirlik¢a % Siddet (c/s) Agirlikca%

N 0.00 0.000 0.08 0.053
0] 11.46 3.200 11.66 3.247
Si 6.43 1.026 5.63 0.895
Cr 129.65 18.470 124.18 17.607
Mn 3.17 0.608 8.04 1.532
Fe 303.93 69.508 302.18 68.486
Ni 21.50 7.188 24.65 8.181

Toplam 100.000 Toplam 100.000

6.4.1.1. H,N-CO-NH; iceren elektrolit ile yapilan difiizyon calismalar:

H,N-CO-NH; esashi elektrolit ile yapilan deneyler sonrasinda, farkli difiizyon
stireleri i¢in plazmanin direkt olarak etkiledigi yiizeylere ait i¢cin optik mikroskop
goriintiileri Sekil 6.69°da verilmektedir. Mikro yapida plazma desarjlarina bagh
olarak olusan mikro kraterler ve kraterlerin etrafinda olusan spheroid olarak

tanimlanan mikro kiiresel oksit formlar1 goriilmektedir [25].

5 saniye ve 1 dakika islem uygulanan numunelerde, plazma yiizeyi kuvvetli
sparklarin etkisi altinda elektrolit bilesenleri ve iyonlart ile etkilesime girerek
oksidayon ve nitrasyon reaksiyonlar1 ger¢eklesmistir. Benzer mikroyapilar, 15 ve 30
dakika islem yapilan numunede daha yogun bir oksit ve difiizyon tabakasi
olusturacak sekilde goriilmektedir. Genel anlamda tipik mikro piiriizlii yiizey plazma
islem yapilan yiizey boyunca homojen bir formda iiretilmis olup bu yapinin ikincil
bir yaglayici adhezyonu, boyama veya kaplama icin ideal bir yiizey oldugu
diistiniilmektedir. Ayn1 zamanda proses zamaninin degisimi ile de yiizey piiriizliiliik

degeri kontrol edilebilmektedir [25].
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(c) (@

Sekil 6.69. H,N-CO-NH, iceren elektrolitle (a) 5 saniye (b) 1 dakika (c) 15 dakika ve (d) 30 dakika
islem gormiis numuneler ait optik mikroskop goriintiisii

H)N-CO-NH; grubu plazma difiizyon caligmalar1 sonrasinda, plazma yiizeyine ait
SEM goriintiileri ve bu yiizeylerden 6l¢iilmiis elementel analiz sonuglari sirasi ile 5
sn, 1 dk., 15dk., 30 dk., islem siireleri i¢in Sekil 6.70, Sekil 6.71, Sekil 6.72 ve Sekil
6.73’de verilmektedir.

Sekil 6.70. H,N-CO-NH, c¢ozeltisi ile 5 saniye plazma islemi gerceklestirilen numune SEM-EDS
analizi (Devam)
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Elt. | Atomik Agirhkca | Atomik Agirhkca | Atomik Agirhkca | Atomik Agirhikca
% wt. % % wt. % % wt. % % wt. %
EDS 1 1 2 2 3 3 4 4
C 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 2.965 1.335
N 2.061 1.076 6.629 1.928 2.353 0.731 3.707 1.947
0] 70.220  41.862 13.624  4.527 25.649  9.108 63.645  38.178
K 0.404 0.588 0.510 0.414 0.278 0.241 0.439 0.643
Cr 3.604 6.982 1.283 1.386 2.196 2.534 4.660 9.085
Mn | 0.551 1.127 0.106 0.121 0.000 0.000 0.271 0.558
Fe 21.562  44.867 55.160  63.970 50.393  62.463 19.811  41.480
Ni 1.600 3.499 22.688  27.654 19.131  24.922 1.867 4.108

Sekil 6.70. H,N-CO-NH, cozeltisi ile 5 saniye plazma islemi gerceklestirilen numune SEM-EDS
analizi

Burada metalik olmayan elementlerden oksijen ve azotun difiizyonu ©n plana
cikmakla beraber, yer yer karbon elementi de bulunmustur. Karbon elementi H,N-
CO-NH; icerisindeki yaklasik agirlikca % 19 oraninda bulunmaktadir ve plazma
reaksiyonlart sonucunda difiize olabilmektedir [22,25]. Difiizyon islemi azot,
oksijen, karbon gibi birkag elementin kombinasyonu seklinde de
gerceklesebilmektedir. Nitekim EDS sonuglar1 azot, oksijen ve karbon elementlerinin

kombine difiizyonunu gostermektedir.

: & 5
Atomik Agirhkca | Atomik Agirhikca | Atomik Agir. Atomik  Agir.
% wt. % % wt. % % wt. % % wt. %
EDS 1 1 2 2 3 3 4 4
C 3.920 1.444 0.000 0.000 0.822 0.333 0.000 0.000
N 3.358 1.442 1.785 0.812 1.439 0.679 3.355 1.595
(0] 49.522 24.296 60.093 31.238 62.344 33.603 61.657 33.489
K 0.379 0.454 0.394 0.501 0.258 0.339 0.151 0.200
Cr 9.671 15.419 8.967 15.149 9.195 16.107 11.272  19.897
Mn 1.328 2.237 1.073 1.915 1.041 1.928 1.139 2.124
Fe 29.402 50.349 26.103 47.362 23.190 43.629 20.603  39.060
Ni 2.421 4.358 1.585 3.022 1.710 3.382 1.824 3.634

Sekil 6.71. H,N-CO-NH, c¢ozeltisi ile 1 dakika plazma islemi gergeklestirilen numune SEM-EDS
analizi
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1 dakika islem yapilan numunede karbon elementine daha fazla noktalarda
rastlanmistir. Ayn1 zamanda bir ¢ok bolgede azot elementine rastlanmistir. Azot ve
karbonun birlikte bulunmasi difiizyon kinetigini etkin bir sekilde degistirmektedir.
Difiizyon hizim1 ve tabaka kalinligin1 artirmaktadir. Artan islem siiresinin plazma
yiizeyindeki azot ve karbon miktarin1 arttirdigt EDS  sonuclarina gore
anlasilmaktadir [22]. Gaz karbiirleme ve kutu sementasyon gibi geleneksel
yontemlerle kiyaslandiginda elektrolitik plazma ile yapilan difiizyon islemlerinde,
islem siiresi bir iki dakikalara kadar diismektedir [3]. Kisa siirelerde gerceklesen
difiizyon islemi, plaza icinde meydana gelen elektrik alanina bagli olarak aktivasyon
enerjisindeki diisiise baglanabilmektedir. Ayrica elektrik desarjlar1 sirasinda
difiisantlarin yiizey aktivasyonlar1 ve adsorbsiyon yetenekleri artmaktadir, bununla
beraber bosluk, dislokasyon gibi latis hatalarindaki artis bulk difiizyonu artirmaktadir
[22]. Bu sebeple 1 dakika gibi islemlerde yapilan plazma difiizyon islemlerinde

karbon ve azot gibi elementlerin difiizyonu gerceklesmektedir.

Elt. | Atomik Agirhkca | Atomik Agirhkca | Atomik Agirhikca | Atomik  Agirhkca
% wt. % % wt. % % wt. % % wt. %
EDS 1 1 2 2 3 3 4 4
C 0.000 0.000 1.507 0.597 0.000 0.000 0.000 0.000
N 2.271 1.074 4.418 2.041 2.489 1.037 4.251 2.010
o 63.278 34.189 57.598 30.388 52.990 25.211 61.206  33.057
K 0.298 0.394 0.291 0.375 0.278 0.323 0.251 0.331
Cr 0.661 1.160 0.320 0.548 0.486 0.752 0.551 0.967
Mn | 0.409 0.758 0.463 0.839 0.567 0.926 0.632 1.173
Fe 32.734  61.733 35.231 64.878 42.867 71.188 32.645 61.542
Ni 0.349 0.692 0.173 0.335 0.323 0.564 0.464 0.920

Sekil 6.72. H,N-CO-NH, c¢ozeltisi ile 15 dakika plazma iglemi gergeklestirilen numune SEM-EDS
analizi



Elt. | Atomik Agirhkca | Atomik Agirhkca | Atomik Agirhikca | Atomik  Agirhkca
% wt. % % wt. % % wt. % % wt. %
EDS 1 1 2 2 3 3 4 4
C 0.000 0.000 0.164 0.069 2.403 2.403 1.242 0.427
N 3.566 1.686 2.796 1.378 2.822 2.822 0.673 0.269
(0] 61.544 33243 | 65.100 36.664 | 39.209  39.209 49.015 22.427
Ca - - 0.199 0.281 0.331 0.331 1.430 1.639
Cr 6.508 11.424 6.741 12.339 11.965 11.965 10.679 15.880
Mn 0.607 1.126 0.194 0.374 1.123 1.123 0.870 1.367
Fe | 26.191 49.381 23.510  46.217 | 38.259  38.259 31.788 50.769
Ni 1.584 3.139 1.295 2.676 3.888 3.888 4.302 7.221
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Sekil 6.73. H,N-CO-NH, cozeltisi ile 30 dakika plazma islemi gerceklestirilen numune SEM-EDS

analizi

15 ve 30 dk. islem yapilan numunelerde yine difiizyon islem gerceklesmis yiizeyde

N, C ve O elementlerine rastlanmustir.

H,N-CO-NH; iceren elektrolit ile yapilan difiizyon islemleri sonrast mikro sertlikler

modifiye edilen tabakamin kesitlerinden 6lciilmiistiir. Oncelikli olarak islem

yapilmamis 316L numunenin ve 5 sn. difiizyon yapilan numunenin mikrosertlik

degerleri Olciilmiistiir, degerler ortalama 183,5 HV olarak ol¢iilmiistiir (Sekil 6.74).

Sekil 6.74. 5 saniye islem yapilan numune indentasyon izi (183 HV ;) ve kesit goriintiisii
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Sekil 6.75, Sekil 6.76 ve Sekil 6.77 siras1 ile 1 dk. 15 dk. ve 30 dakika siiresince
H)oN-CO-NH, cozeltisinde islem yapilan numunelerin  kesit goriintiilerini

gostermektedir.

L1 29 uym

a8

12 18,6 um
\

Sekil 6.77. 30 dakika islem yapilan numune (a) indentasyon izi (535,9 HV, ;) ve (b) kesit goriintiisii
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30 dakika islem yapilan numunede yiiksek sicakliktaki plazma arklarina baglh olarak
numune igine dogru uzamis tabakalar goriilmektedir. Islem siiresinin uzun olmasi bu
tabakalar1 derinlestirmis, kalinligim1 arttirmistir. Ancak artan siirenin iiretilen
kaplamalarin tekrar koparak uzaklastigina sebep oldugu diisiiniilmektedir. Bu
numunede sertlik degerleri ortalama 536 HV olarak dl¢iilmiistiir. Bu deger baslangi¢
degerine gore yaklasik 3 kat yiiksektir. 15 dakika islem goéren numunede sertlik
degerleri ortalama 513 HV olarak ol¢iilmiistiir. Modifiye tabakanin hat boyunca daha
homojen oldugu belirlenmistir. 1 dakika siiresince islem yapilan numunede sertlik
degeri 207 HV olup kesintili bir modifiye katman, ¢ekirdege dogru niifuz eden azot

konsantrasyonuna bagl olarak gozlenmistir. (Sekil 6.78).

1 A5.% 2 A§.% 3 Ag.% 4 A5.%
C 21.417 C 1.007 C 3120 C 3.385
N 0.000 N 0.678 N 0498 N 0.000
0 41.100 0 38.969 0 19400 O 2.017
Fe 35.065 Cr 9.472 Cr 22418 Cr 18.072
Ni 1.898 Fe 47.940 Fe 44217 Fe 68.788
Mo 0.519 Ni 1.579 Ni 9984 Ni 7.540
Mo 0.354 Mo 0363 Mo __ 0.199
100.0 100.0 100.0 100.0

Sekil 6.78. 1dk H,N-CO-NH, ile yapilan numune SEM goriintiileri ve EDS analizi

I 1 [Ag%
C 3302
N [0.408
WMo [23525
Cr | 14.595
Fe | 54.840
Ni | 2750
Mo | 0.580
100.000

Sekil 6.79. H,N-CO-NH, ¢ozeltisi ile 5 sn. plazma uygulanan numune SEM goriintiisii ve EDS analiz
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5 saniye islem yapilan numune yiizeyinden cekilen EDS analizinde yine N ve O
yogunlugu tespit edilirken sertlikte bir yiikselme gozlenememistir (Sekil 6.79).
Literatiirde ¢ok daha diisiik yiikler uygulandiginda difiizyon tabakasinin sertliginin
daha yiiksek degerlerde ol¢iildiigii kayit edilmistir [65].

H,oN-CO-NH, c¢ozeltisi ile yapilan numunenin yiizeyinde meydana gelen
modifikasyonlar XRD ile karakterize edilmistir ve sonuclar Sekil 6.80’de
verilmektedir. Artan islem siiresi, yiizeyde Fe;Os kimyasal formunda magnetit
yapida demiroksit ve sitokiometrik olmayan demir nitriir (FeNpo76) faz1 olusumuna
sebebiyet vermistir. Literatiirde NH, CO-NH, (iire) bazli elektrolit kullanilarak
yapilan calismada Fe, 4N [64] ve € Fe, sN [3] fazlarinin olustugu bildirilmistir. 5
saniye siiresince yapilan deneyde ise magnetit ile beraber Fe,O3; formunda hematit
fazlar detekte edilmistir. Ayn1 zamanda 50 ve 65 derecelerdeki pikler, azot, oksijen
ve karbon ile genislemis ostenit difiizyon tabakasini gostermektedir, benzer sonuclar

literatiirle uyum gostermektedir. [65].
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Sekil 6.80. H,N-CO-NH, deneyleri ve baslangic numunesine ait XRD paternleri ve ¢oziimleri

XRD ¢oziimlemeleri, Fe;O4 oksit faz1 ile birlikte gakisik piklerde magnetit/kromit

spinel yapida (Fe,Cr),04 fazlarin1 da gostermektedir. Belirlenen oksit veya nitriir
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formlart H,N-CO-NH; nin dekompozisyonuna bagli olarak tesekkiil eden iiriinlerin
plazma altimda aktive olmas: ile difiizant olarak gorev yapmistir. HoN-CO-NH; nin
direk dekompozisyon denklemi anodik reaksiyon icin asagidaki denklemle ifade

edilmektedir.

(NH,),CO+H,0— N,1+CO,1+6H"+3e 6.1.

Bu reaksiyona gore iiriinlerde olusan azot ve karbondioksit gazlar1 difiizyon ile altik
malzeme iizerinde tesekkiill eden modifikasyon tabakasina go¢ etmektedir. Ayrica
asirt iletken H2ZN-CO-NH2 cozeltilerinde amonyak gazi dekompozisyon sirasinda

tesekkiil etmektedir ve azot saglayici olarak davranmaktadir [65].

(NH,),CO+2H,0+2¢ — 2NH;1+CO,1+2H, 6.2.

Doygun H;N-CO-NH, iceren cozeltilerde katodik proses hidrojen formasyonu ve
amonyanin rediiksiyonu ile birlikte gerceklesmektedir. Bu tiir reaksiyon yukaridaki
esitlikte verilmektedir. Denklem 6.1 ve 6.2. deki elektrot prosesleri gaz cikisina
sebebiyet vermektedir. Ancak anodik proseste aktif olmayan azot, katodik proseste
ise aktif azot gazi aktif metal elektrot yiizeyinde NH4sNOs5’iin dekomposisyon iiriinii
olarak tesekkiil etmektedir. Bu sebeple nitrasyon islemi gerceklestirmek icin plazma
elektrolizde katodik polarizasyon tercih edilmektedir [65]. Polarizasyon esnasinda
hidrokarbon ve karbon radikalleri, oksijen iyonlar1 tesekkiil etmektedir [73]. Bu tiir
radikallerinde difiize olarak demir-krom oksit fazlarini olusturmasi muhtemel

olmaktadir.

H,N-CO-NH; iceren ¢ozelti deneyleri XRD sonuglar1 arasinda en bariz farklilik 5
sn. siiresince plazma islem yapilmis olan numunede one ¢ikmaktadir. 20, 24, 33, 54
derecelerdeki pikler Fe,Os olarak eslestirilmistir. Literatiirdeki XRD analizleri ve
azot atmosferindeki TGA o6lgiimleri de 480 °C derecelerde Fe,Os; olusumunu
desteklemektedir. Fe,Os; fazi 500 °C’nin altindaki nispeten diisiik sicakliklarda
tesekkiil edebilmektedir. Ancak artan sicaklikla ve ozellikle azot ortaminda Fe;O4
fazina doniismektedir. Bu durumda 5 saniye siiresince bolgesel sicaklik farkina baglh

olmakla beraber yer yer Fe,Os; fazi da olusabilmektedir [117]. Ilerleyen proses
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siiresince daha kararli ve koyu renli Fe;Os ve (Fe,Cr),0O4 fazlarina doniisiim
olmaktadir [65,114]. Elektrolitik plazma islemlerinde katodik gerilimde numune
yiizeyinde hidrojen ¢ikisinin gerceklestigi bilinmektedir [72]. Fe,Os fazinin hidrojen
gaz1 iceren ortamlardaki reaksiyonu asagidaki sekilde tiiretilmistir. Bu denkleme

gore hematit hidrojen ile magnetite doniisme egilimindedir [118].

3F6203 +H, — 2Fe304 + H>,O 6.3.

Nitekim 5 sn. islem uygulanan numunede olusan hematit, katodik olarak iiretilen

hidrojen ile reaksiyona girerek magnetide doniismektedir.

6.4.1.2. NH4NOj; iceren elektrolit ile yapilan difiizyon calismalar:

Bir diger elektrolit ise NH4sNO; (amonyum nitrat) kullanilarak hazirlanmistir.

NH4NOs ile hazirlanan elektrolitin iletkenligi 170-180 mS araliginda 6lciilmiistiir.

Sekil 6.81. NH,NO; elektrolitle (a) 5 saniye, (b) 1 dakika , (c) 15 dakika ve (d) 30 dakika islem

gormiis numunelere ait optik mikroskop goriintiileri
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Sekil 6.81. NH4NOs elektrolitle (a) 5 saniye, (b) 1 dakika, (c) 15 dakika ve (d) 30
dakika islem gormiis numunelere ait optik mikroskop goriintiilerini gostermektedir.
Goriintiiler temel olarak H,N-CO-NH, ile aym1 morfolojide olup, artan proses
zamaninin oksit ve spheroid olusumunu artirdigim desteklemektedir. 30 dk. Islem
uygulanan yiizeyde bozulmalar gozlenirken, 15 dk. ve daha az siirelerde yapilan
deney sonucunda kesit ylizeyinde modifiye katmanlar gozlenmistir bu katman

kalinlig1 islem siiresi ile orantili olarak artmistir.

Sekil 6.82, 6.83, 6.84 ve 6.85 NH4NO; ¢ozeltisi ile sirast ile 5 sn, 1 dk, 15 dk, ve 30
dk. siire ile gerceklestirilen plazma diflizyon deneyleri sonrasinda yiizeylerden
cekilmis SEM goriintiilerini ve karakteristik bolgelerden alinmis noktasal EDS

analizlerini gostermektedir.

Elt. | Atom | Agirhk | Atom Agir. | Atom Agir. | Atom Agir. | Atom Agir. | Agir.
) wt. % % wt. % % wt. % %o wt. % % wt.% | wt.%
EDS 1 1 2 2 3 3 4 4 5 5 6
C 1224 | 3478 | 0.146 0.040 | 17.50 9.009 | 6.834 2.152 | 14.62 4.148 | 0.576
N 0.590 | 0.195 | 2.818 0.896 | 0.318 0.191 | 4461 1.638 | 0.000 0.000 | 0.288
O 1895 | 7.172 | 2548 9.254 | 60.72 41.63 | 31.36 13.15 | 16.89 6.384 | 7.131
Cr 13.19 | 1622 | 13.67 16.13 | 5.122 1141 | 11.813 16.10 | 12.78 15.70 | 15.975
Mn | 0.802 | 1.042 | 0.733 0914 | 0.761 1.791 | 0.269 0.388 | 0.532 0.691 | 0.928
Fe 50.17 | 66.26 522 66.16 | 13.15 3147 | 41.11 60.19 | 50.5 66.61 | 68.209
Ni | 4052 | 5.625 | 4946 6.589 | 0.423 1.064 | 4.144 6.375 | 4.662 6.463 | 6.893

Sekil 6.82. NH4NO; ¢ozeltisi ile 5 sn. islem gergeklestirilen numune SEM-EDS analizi
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Elt. | Atom | Agirhk | Atom | Agirhk | Atom | Agirhk | Atom | Agirhk | Atom | Agirhk
% wt. % % wt. % % wt. % % wt. % % wt. %
EDS 1 1 2 2 3 3 4 4 5 5
C 1.081 0.436 0.000 0.000 1.137 0.449 1.416 0.375 5.547 1.720
N 1.736 0.816 2.678 1.218 0.521 0.240 1.775 0.549 2.145 0.776
0 60.806 32.663 | 59.707 31.017 | 61.433 32.359 | 19.611 6.925 | 34.320 14.177
Cr 9.302 16.239 | 4.648 7.848 5.406 9.254 | 20.271 23.264 | 5.883 7.898
Mn 0.771 1.422 0.000 0.000 0.478 0.865 1.557 1.888 0.000 0.000
Fe 22.855 42.852 | 28.043 50.849 | 25.342 46.593 | 48.463 59.734 | 45.470 65.563
Ni 1.489 2.935 4.403 8.390 4.471 8.639 2.813 3.644 6.238 9.454
Sekil 6.83. NH,NO; ¢ozeltisi ile 1 dk. islem gerceklestirilen numune SEM-EDS analizi
Elt. | Atom | Agirhk | Atom | Agirhk | Atom | Agirhk | Atom | Agirhk | Agirhk | Agirhk
% wt. % % wt. % % wt. % % wt. % wt. % wt. %
EDS 1 1 2 2 3 3 4 4 S 6
C 0.000 0.000 | 0.000 0.000 | 0.000 0.000 | 0.000 0.000 0.000 0.000
N 1.139  0.488 1.872  0.896 1.862 0.900 | 0.000 0.000 1.212 1.299
0 56.28 2755 | 64.00 3499 | 65.03 3590 | 2623  9.502 26.92 33.11
Cr | 9.914 1577 | 9517 1691 | 6.824 1224 | 3329 39.18 7.755 14.95
Mn | 0.818 1.375 | 0.613 1.150 | 0.506  0.959 1.245 1.549 0.962 0.916
Fe | 27.29 46.642 | 2137 40.799 | 22.59 4354 | 3643  46.05 | 53.655 | 43.979
Ni 4.550 8.171 2.615 5.244 3.183 6.447 2.789 3.705 9.490 5.738

Sekil 6.84. NH,NO; ¢ozeltisi ile 15 dk. islem gerceklestirilen numune SEM-EDS analizi
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Elt. | Atom | Agirhk | Atom | Agirhk | Atom | Agirhk | Atom | Agirhk | Atom | Agirhk
% wt. % % wt. % ) wt. % %o wt. % %o wt. %
EDS 1 1 2 2 3 3 4 4 5 5

C 0.291 0.123 0.000 0.000 0.969 0.237 0.000 0.000 0.000 0.000
N 1.035 0.511 0.220 0.094 3.113 0.887 0.268 0.112 2.225 0.947
0 67.12  37.87 56.76  27.65 10.83  3.529 55.03 26.36 54.903 26.689
Cr 7.057 1294 10.53  16.68 20.65 21.85 1297  20.20 6.159  9.730
Mn 0.381 0.738 0.696 1.163 1.573 1.758 1.059 1.742 0.528 0.882
Fe 21.073 41.50 2749 46.75 57.35 65.17 27.14 4540 32.040 54.363
Ni 3.041 6.296 4285 7.658 5.490 6.557 3.511 6.171 4.144 7.390

Sekil 6.85. NH,NO; cozeltisi ile 30 dk. islem gergeklestirilen numune SEM-EDS analizi

NH4NO; cozeltisi ile yapilan caligmalarda, N ve O difiizyonun gerceklestigi EDS
sonuclarina gore anlasilmaktadir. Bazi noktalarda C elementi detekte edilmistir. Bu
elementin numune hazirlama islemleri esnasinda bulasmasi muhtemeldir. Plazma
islem uygulanan yiizey genel anlamda krateler seklinde artan islem zamanina bagh

olarak degismistir. Siire arttik¢a krater yogunlugu artmistir (Sekil 6.85).

NH4NO3 ile yapilan difiizyon islemleri takiben numune kesitlerinden 6lciilen mikro

sertlik degerleri ve mikro yapr goriintiileri Sekil 6.86’da verilmektedir.

En yiiksek deger 500 HV olarak 15 dk. islem géren numunede elde edilmistir. 30
dk.’lik numunede sertlik degeri 280 HV olup plazma siiresindeki artisin yiizey
filmini tekrar bozarak sertligi diisiirdiigii diisiiniilmektedir. 1 dakika islem goren
numune sertligi de 250 HV olarak Olciilmiistiir, bu numunede yiizeyde bozulma

gozlenmemistir (Sekil 6.86).
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Sekil 6.86. Mikro sertlik izleri, degerleri ve kesit goriintiileri (a) 30 dk.-280-400 HV, (b) 15 dk. 500
HV(c) 1 dk.-250 HV ve (d) 5 sn.-170 HV

1km

Sekil 6.87. NH,;NO; deneyleri 15 dk. difiizyon yapilan numune SEM goriintiisii
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Yiizeydeki modifiye tabakaya ait SEM goriintiisii Sekil 6.87.’de 15 dk.’lik numune
icin gosterilmektedir. Demir-oksi-nitriir icerikli bu katmanin kalinhig: yaklasik 3-4
um civarindadir. Sekil 6.88 ise NHsNO3 deneyleri 5 sn.’lik numune SEM goriintiisii-
EDS analizlerini gostermektedir. Yiizeyde oksijen ve azot elementlerinin difiizyonu

s0z konusu olup azot konsantrasyonu agirlik¢a %1 seviyesine ulagsmaktadir.

0.234
6.744
15.816
70.088
6.681
0.437
100.000

Sekil 6.88. NH4;NOj; deneyleri 5 difiizyon yapilan numune SEM goériintiisii-EDS analizleri

NH4NO; grubu deneylere ait XRD sonuclar1 Sekil 6.89°da verilmektedir. XRD
sonuglarina gore agirlikli olarak manyetit, demir-krom oksit, ve demir-nitriir, krom

nitriir fazlar tespit edilmistir benzer nitriir fazlar literatiirde tespit edilmistir [22,64].

Fe304

128

100

Fe304
Fe304
FeN0.076

CrN

Fe304

Fe304
Fe304

FeNO0.076

5) 30 dk.

Intensity(Counts)

4) 15 dk.

50

2)5sn.

1)islemsiz Fe Fe Fe Fe Fe
Fe
o

10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,
Two-Theta (deg)

Sekil 6.89. NH,NO; deneyleri ve baslangic numunesine ait XRD paternleri ve ¢coziimleri
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6.4.1.3. H3BO; iceren elektrolit ile yapilan difiizyon calismalar:

Uciincii elektrolit ise agirlikca %11,5 Bor ve %0,1 Molibden iz elementleri iceren
Stabil-N ticari isimli suda c¢oOziinebilir tuz kullanilmistir. Elektrolit iletkenligi
ortalama 82 mS olarak Ol¢iilmiistiir. Kirilma voltaj degerleri 5 sn., 1 dk., 15 dk., ve
30 dk., icin sirasiyla 270, 262, 220, ve 245 volt olarak ol¢iilmiistiir. Akim degerleri
11-19 amper arasinda Olciilmiistiir. Kararli plazma formu tesekkiilinden sonra

gerilim degeri 150 voltta akim degeri ise 6 amperde tutulmustur.

Sekil 6.90. H3BOs elektrolit (a) 5 sn., (b) 1 dk., (c) 15 dk. ve (d) 30 dk. islemli
numune optik mikroskop goriintiilerini gostermektedir. 5 sn. islem yapilan
numunede kismi doniisiimler olusmasina karsin 1 dk. ve daha uzun siirelerde
modifikasyon gerceklesmis olup yiizey oksit ve bor igerikli fazlar ile modifiye

edilmistir.

Sekil 6.90. H;BO; elektrolit ile (a) 5 sn, (b) 1 dk., (c) 15 dk. (d) 30 dk. islem uygulanan numunelere
ait optik mikroskop goriintiileri

H3;BOs c¢ozeltisi ile yapilan elektrolitik plazma islemleri sonucunda numune

yiizeyleri Sekil 6.91, 6.92, 6.93 ve 6.94’de verilmektedir. Numune yiizeyleri,
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elektrolitik plazma reaksiyonlar sonrasinda olusan klasik yiizey topografisinden
farkli olarak kiimelesmis dentritik kollar seklinde tesekkiil etmistir. 5 saniye islem
yapilan numune yiizeyi yeteri kadar doniismemistir. 1 dakika islem yapilan numune
yiizeyi tipik plazma oksidasyon yiizeyine benzemektedir. 15 dakika ve 30 dakikalik
numunelerde ise yiizeyde ergimis tekrar tabakalar seklinde katilasmis yapilar goze

carpmaktadir. EDS analizleri ylizeyde elde bulunan N ve O elementleri difiizyonu

isaret etmektedir.

Agirhik | Agwr. | Agr. Agir.
Element % % % %
EDS 1 2 3 4
C 0.000  0.000 | 0.000 0.433
N 0.822 0.201 | 1.078  0.669
O 17.10  14.64 | 3191 22.697
Cr 15.18 17.30 | 13.71 15.265
Mn 0.765 1.101 | 0.127 1.152
Fe 59.910 58.90 | 49.68 54.422
Ni 6.212  7.849 | 3.478 5.362
Sekil 6.91. H;BO; cozeltisi ile 5 sn. islem gerceklestirilen numune SEM-EDS analizi
Elt. Atom Aglrllk Atom Aglrllk Atom Aglrllk Atom Agirhk  Atom Agirhk
% wt. % % wt. % % wt. % % wt. % % wt. %
EDS| 1 [ 1 2 | 2 3 | 3 4 | 4 5 | 5
C 14.005  6.598 0.000 0.000 0.000 0.000 13.21 4.787 0.000 0.000
N 0.863 0.474 1.956 0.824 0.000 0.000 1.739 0.734 1.208 0.596
O 59.60 3740 | 54311 26.14 58.70 29.03 41.13 19.84 | 66.274 37.355
Al 0.223 0.236 0.342 0.278 0.132 0.110 0.263 0.214 0.351 0.334
Cr 1.789 3.649 9.388 14.68 7.717 12.4 4.870 7.637 | 14.179 25.973
Mn 0.135 0.291 0.030 0.049 0.127 0.216 0.069 0.114 0.713 1.381
Fe 23.075 50.545 | 24400 4099 | 28.671 49.501 | 26.583 44.771 | 16429 32.323
Ni 0.250 0.575 9.468 16.718 | 4.392 7.970 11.74  20.791 | 0.624 1.290
Mo 0.061 0.229 0.106 0.306 0.257 0.762 0.382 1.106 0.221 0.748

Sekil 6.92. H;BO; ¢ozeltisi ile 1 dk. islem gerceklestirilen numune SEM-EDS analizi
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Elt. Atom Agirhk Atom Agirhk Atom Agirhk Atom Agirhk
% wt.% % wt.% % wt.% % wt.%

EDS 1 1 2 2 3 3 4 4
C 24.56 10.69 3.673 1.467 19.60 8.053 1.990 0.756
N 0.000 0.000 1.003 0.467 0.000 0.000 0.401 0.178
O 52.05 30.18 59.49 31.65 44.83 24.53 58.089 29.421
Cr 2.185 4117 6.285 10.86 9.573 17.02 6.976 11.482
Fe 12.21 24.71 24.129 44.809 21.09 40.292 27.780 49.112
Ni 0.701 1.490 4.601 8.979 4.206 8.443 4.597 8.541
Mo 8.284 28.803 0.197 0.630 0.263 0.865 0.168 0.509

Sekil 6.93. H;BO; cozeltisi ile 15 dk. islem gergeklestirilen numune SEM-EDS analizi

Elt. Atom Agirhk | Atom Agirhk | Atom | Agirhk | Atom Agirhk | Atom Agirhk
% wt.% % wt.% % wt.% % wt.% % wt.%

EDS 1 1 2 2 3 3 4 4 5 5
C 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
N 1.848 0.818 0.000 0.000 1.616 0.837 1.031 0.482 2.642 1.320
0} 58.601 | 29.637 | 53.497 | 24.943 | 70.46 | 41.675 | 63.816 | 34.117 | 66.720 | 38.073
Cr 5.814 9.555 9.128 13.831 | 3.854 7.408 5.417 9.412 5.501 10.202
Mn 0.446 0.774 0.454 0.727 0.377 0.765 0.108 0.199 0.249 0.488
Fe 30.461 | 53.772 | 33.854 | 55.094 | 21.13 | 43.624 | 26.668 | 49.765 | 22.668 | 45.150
Ni 2.670 4.953 2.920 4.994 2.463 5.343 2.784 5.460 2.131 4.461
Mo 0.161 0.489 0.147 0.412 0.098 0.347 0.176 0.565 0.089 0.306

Sekil 6.94. H;BO; cozeltisi ile 30 dk. islem gergeklestirilen numune SEM-EDS analizi
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Sekil 6.95.’de 30 dk. elektrolitik plazma deneyi sonrast mikro sertlik izleri ve kesit
goriintiisii verilmektedir. Sertlik degerleri modifiye edilen tabakadan altik icine
dogru olgiildiigiinde 205 HV, kaplama ile altik ara yiizeyinde 424,3HV, kaplama
tizerinde ise 1235 HV olarak ol¢iilmiistiir

: 3 _
100gr-205HV =,

-

9,4 um

Sekil 6.95. 30 dk. H;BO; deneyi mikro sertlik izleri ve kesit goriintiisii (205 HV; - 424,3 HV,; —
1235 HV,))

Sekil 6.96 (a). 15 dk. islem yapilan numunede sertlik degerleri 772 HV ve 619 HV
olarak Olciilmiistiir. Kaplama kalinligina ve siirekliligine dair bilgi edinmek icin
kaplama hattt boyunca cekilmis optik mikroskop goriintiisii Sekil 6.96.(b)’de

verilmektedir.

Sekil 6.97 (a). 1 dk. H3BOs igerikli elektrolitle yapilan deneye ait mikrosertlik
degerleri ve goriintiilerini (b) tabaka kalinligini (c) ise 5 sn. islem goren numunenin
sertlik ve kesit goriintiisiinii gostermektedir. Modifikasyon tabakasinin, numune
tizerinde plazma etkisi kalan hat boyunca 13-17 pm kalinliklarda, homojen ve
catlaksiz bir formda biriktirildigi sekillerden goriilmektedir. Sertlik degerleri ise 776
HV’ye yiikselmistir. 5 sn. islem yapilan numunede plazma islem zamaninin kisa

olmasi sebebi ile bariz bir yiizey modifikasyonu olugsmamaistir.
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Sekil 6.96. 15 dk. H;BOj; deneyleri (a) mikrosertlik deger ve goriintiileri (b) tabaka kalinligi

100g-776Hv

100 g-190Hy

(2) (b)
Sekil 6.97. 1 dk. H;BO; c¢ozeltisi ile yapilan difiizyon deneylerine ait (a) mikrosertlik deger ve
goriintiileri (b) tabaka kalinlig1 (c) 5 sn. islem goren numune sertlik ve kesit goriintiisii

30 dk. modifiye edilen katmana ait SEM goriintiisii ve EDS analizi Sekil 6.98’de
verilmektedir. Analizler, yilizeyde demir oksit veya krom oksit formlarinin
olustugunu ayn1 zamanda ylizeydeki karbona bagli olarak karbiirlerin olusabilecegini
isaret etmektedir. Sekil 6.99. 15 dakika difiizyon yapilan numuneye ait SEM-EDAX
kesit goriintiisiinii ve bu goriintiiden c¢ekilen alan EDS tarama sonuglarini
gostermektedir. Alan taramada difiizyon tabakasi ve altlik bolgesi olmak iizere iki
farkli analiz yapilmis ve bu EDS-Alan analiz sonuglar sekil icerisinde verilmistir.
Analiz 1 difiizyon tabaksina ait analiz iki ise altlik bolgesine ait elementel sonuglar
vermektedir. Bu sonuclara gore bor elementinin difiizyon bolgesinde daha yogun bir
sekilde oldugu ve althga dogru ise difiizyonun kademeli gerceklestigi
anlasilmaktadir.



Element Ag.% 1 2 3 4 5 6

C 11.725 4.446 4.905 6.366 7.052 6.843
(0] 42.054  27.976 27.578 20.875 0.000 51.769
Cr 16.093  23.490 25.342 21.380 17.486 12.002
Fe 28.484  34.888 36.126 37950 67.711 25.130
Ni 0.952 8.672 5.586 12.930 7.395 3.931
Mo 0.692 0.529 0.463 0.499 0.357 0.326

100.0 100.0 100.0 100.0 100.0 100.0

169

Sekil 6.98. H;BO; cozeltisi deneyleri 30 dk.’lik numune SEM goriintiisii ve EDS analizi

EDAX-SEM

Element Ag.%  At% NetInt. Hatal Element Ag%  At% NetlInt. Hata|
B K 19.44  54.92 12.9 0.02 B K 11.44 39.78 7.7 0.02
CrK 30.84 18.11 1825.8 0 CrK 17.09 1235 1252.2 0
FeK 4113 2249 1566.7 0 FeK 63.78 4293 2805.9 0
NiK 8.6 447 2495 0.01 NiK 7.7 4.93 244 0.01

Analiz 1 Analiz 2

Sekil 6.99. H;BO; cozeltisi deneyleri 30 dk.’lik numune EDAX-SEM goriintiisii ve EDS Alan analizi
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Elektrolit icerisinde mevcut olan bor elementi atom yarigapinin ¢ok kiiciik olmasi
nedeni ile SEM-EDAX ile detekte edilebilmistir (Sekil 6.99). Sekil 6.100’de ise 1 dk.
islem yapilan numunenin elementel analizi yapilmistir. Modifiye edilen tabakada
karbon, oksijen, krom, demir ve molibden elementleri bulunmustur. Modifiye tabaka
ile altik ara yiizeyinde azot elementi bulunmustur. Plazma islemi baslangicinda altik
yiizeyinde demir veya krom nitriir tabakasi olusma ihtimalini artirmaktadir. Ayni
zamanda modifiye tabaka icinde detekte edilen molibden elementinin asinma

direncini artirdig1 diistiniilmektedir.

Elt. Ag.% 1 Elt. 2 Elt. 3 Elt. 4 Elt. 5
C 13,32 C 3.514 C 4.398 C 0.949 C 3.992
N 0.0 N 0.000 N 0.000 N 1.012 N 0.115
o 44,477 o 15.713 (6] 26.413 (6] 24.727 o 0.841
Si 0,00 Cr 9.070 Si 1.073 Si 0.988 Si 1.020
Cr 12,863 Fe 44.775 Cr | 28.096 Cr | 29.906 Cr 17.669
Fe 27,751 Ni 26.211 Fe 30.492 Fe 32.460 Fe 68.659
Ni 0,72 Mo 0.717 Ni 9.053 Ni 9.557 Ni 7.293
Mo 0.863 Mo 0.476 Mo 0.400 Mo 0.412
100.0 100.0 100.0 100.0 100.0

Sekil 6.100. H;BO; ¢ozeltisi deneyleri 1 dk.’lik numune SEM goriintiisii ve EDS analizi

H;BO; ¢ozeltisi ile tatbik edilen numune yiizeylerindeki fazlarin XRD sonuglar
Sekil 6.101°de verilmektedir. Yiizeyde Fe;O4, FeO, FesB ve FeB fazlarn
belirlenmistir. Literatiirde plazma elektrolitik borlama teknigi ile yapilan ¢alismada
celik yiizeyinde FeB, Fe;B, Fe;B, CrB gibi fazlar olusturulmustur ve bu fazlarin
nanokristalin yapida oldugu belirlenmistir. Nanokristalin fazlarin hem yiiksek asinma
hem de yiiksek korozyon direnci sagladigi asinma testleri ve elektrokimyasal
metotlarla belirlenmistir [116]. Genel anlamda difiizyon deneyleri, N, O, B

elementleri iceren organik bilesenler, tuzlar ve bilesiklerin ¢ozeltide ¢oziilmesi ile
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metalik ylizeylerde difiizyon gerceklestirilmistir ve fonksyonel ylizey filmleri elde

edilmistir.
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Sekil 6.101. H;BO; deneyleri ve baslangic numunesine ait XRD paternleri ve ¢oziimleri

6.4.2. Sertlik ve piiriizliiliik incelemeleri

Genel olarak bir degerlendirme yapilacak olursa, artan plazma elektroliz siiresi, elde
edilen yiizey sertlik degerini arttirmaktadir. Modifikasyon mekanizmalar1 1 dakika
islem siiresinden itibaren baslamaktadir. H3BO3 ¢ozeltisi ile yapilan deneylerde en
yiiksek sertlik degeri elde edilmistir. Bu sertlik degerinin literatiirdeki demirbor

fazilarin sertlik degerlerine uyum gosterdigi anlagilmistir [116].

Takiben HoN-CO-NH; igeren ¢ozelti sertlik degeri 539 HV gelmektedir. NH4NO;
iceren ¢ozelti ile yapilan deneylerde sertlik de oranla daha diisiik bir miktar artis
elde edilmistir. Ancak ince bir film seklinde olan yilizeye indentasyon etkin bir
sekilde uygulanamamistir. Yiiksek yiiklerde kenara yakin bolgelerde deformasyon
olusmus veya iz ucu matris i¢ine kaymistir. Dolayist ile sertlik degeri daha diisiik
Olciilmiistiir. Diisiik yiiklemelerde ise indentasyon izinin ¢ok kiiciik olmasi nedeni ile
Olciilen sertlik sapmalar olmustur. Sertlik degerleri 250-550 HV araligindaki
degerlerde ol¢iilmiistiir. (Sekil 6.102).
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H,N-CO-NH, ve NH4NOj; esash ¢ozeltilerde de demirnitriir, demirkarbiir, demir-
kromoksit, yapilar1 ve ostenit i¢ine difiize olmus azot-karbon fazlari, bu fazlara ait

sertlik degerleri elde edilmistir [3,22,62,64-66].

- 1400
. - 1235
HoN-CO-NH:  NH:NO:;  H3BOs L 1200
- 1000
776 695,5
- 800 %
=
=
513,6 3359 | 600 3
- 400
250,6 300
183,5 189 250-550
185
r— - 200
- 207,4
170,2
I T T T T O
baslangi¢ 5 saniye 1 dakika 15 dakika 30 dakikka

Elektrolitik plazma difiizyon siiresi

Sekil 6.102. H,N-CO-NH, , NH4NO;, H;BO; c¢ozeltileri ile farkli siirelerde uygulanan plazma
islemleri sonrasinda Olciilen yiizey sertlikleri

Difiizyon islemi sonrasinda numune yiizeylerine profilometre ile uygulanan

piiriizliiliikk sonuglar1 her ii¢ grup cozelti icin Sekil 6.103’de verilmektedir.

Baslangic piiriizliiligii 25 nm olan deneysel numuneler, plazma isleminin uygulama

siiresine bagli olarak, genel anlamda bir artis egilimindedir.

Plazma desarjlarinin, numune yiizeyinde uygulanan gerilime bagli olarak,
olusturdugu metastabil yiiksek sicaklik fazlari, dengede olmayan kati c¢ozeltiler,
kompleks karigik bilesenler, cams1 fazlar [22] ile piiriizliilik degerini degistirdigi
asikardir.  Yiizeydeki plazma desarjlarinin  yogunlagsmasi ise piiriizlilligi

artirmaktadir [25, 65].
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Elektrolitik plazma difiizyon siiresi (Dk)

Sekil 6.103 H,N-CO-NH, , NH,NO;, H;BO; ¢ozeltileri ile farkli siirelerde uygulanan plazma iglemleri

sonrasinda Olciilen yiizey piiriizliiliikleri

6.4.3. Difiizyon deneyleri asinma deney sonuclari
Modifiye edilen yiizeylere ve islem gérmemis parlatilmis haldeki ytizeylere 1 N ve 3
N yiikler altinda uygulanan asinma deneyi siiresince elde edilen zamana bagl,

asinma kaybn siirtiinme katsayisi (s.k.) verileri Tablo 5.15’de verilmektedir.

1N-100 metre

0,001
# H2N-CO-NH2
0,0008 -
# NHANO4
)
>
<
v
~
= 0,0004
i)
<
0,0002
0

0 0,083 1 15 30
Elektrolitik plazma diftizyon siiresi (Dk)

Sekil 6.104. Difiizyon sonras1 1N yiik-100 metre mesafede uygulanan asinma deneyi agirlik kaybi

verileri
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Tablo 5.15°e ait verilerin grafiksel gosterimi 1IN yiik altinda 100 metre kayma
mesafesi icim Sekil 6.104’de verilmektedir. 3N yiik 100 metre kayma mesafesinde
gerceklestirilen deney sonuclari ise Sekil 6.105°da gosterilmektedir. Sekillerde
difiizyon islemi yapilmamis numuneye ait asinma deneyi verileri “0” ile

gosterilmektedir.

0,0012 - 3N-100 metre
0,001 - # H2N-CO-NH2
# NH4ANO4

mH3BO3

0,0004

Agirlik kaybi (g)
o o
o o
S &
S o
& ©

0,0002

0 0,083 1 15 30
Elektrolitik plazma difiizyon siiresi (Dk)

Sekil 6.105. Difiizyon sonrast 3N yiik-100 metre mesafede uygulanan asginma deneyi agirlik kaybi

verileri

Siirtiinme katsayist degerleri degisken bir davramis gostermis olup 1N ve 3N yiik
altinda yapilan asinma deneyleri ile islemsiz numune deneyleri 100 metre kayma
mesafesi icin kiyaslandiginda diisiis gostermistir. Islemsiz-parlatilmis yiizeyli
numunenin, 1 N yiik altinda ortalama siirtiinme katsayis1 0,2 iken 3 N yiik altinda ise
bu deger 0,216 olarak kayit edilmistir. Genel anlamda tiim modifiye edilen
yiizeylerde gerceklestirilen deneylerde asinma katsayisinin diistiigii gozlenmistir.
Asinma katsayisinin diismesi ile asinma kaybinin orantili oldugu anlasilmistir. 1 N
ve 3 N yiik ile yapilan deneylerde asinma kaybi net bir sekilde diisiis gdstermistir.
Asinma yiikiiniin 1 N’dan 3 N’a artirilmasi ile asinma kayiplar artis gostermistir. 1
N yiik altinda en iyi performansi 15 dakika siiresince H,N-CO-NH, ve NH4sNO;
cozeltisi ile modifiye edilen ylizey ve 30 dakika H3BOjs ¢ozeltisi ile modifiye edilen
yiizey gostermistir. 3 N yiik altinda ise 30 dakika plazma modifikasyonu islemi
gerceklestirilen numune yiizeylerinde ise en az asinma gerceklesmistir. 5 saniye
islem gerceklestirilen numunelerde dahi asinma kayiplart HN-CO-NH, c¢o6zeltisi

icin 100 metre kayma mesafesinde 6 kata kadar azalma H3;BO; ¢ozeltisi icin 2 kata
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kadar azalma gostermistir. Modifiye edilen katmanin ince olmasi kisa mesafeli
kayma mesafelerinde asinma direncini arttirmistir. Kisa mesafeler icin 1 N ve 3 N
yiik altinda ciddi bir aginma hasar1 meydana gelmemis, yiizeyde olusan asperitiler,
absorbe su ve piiriizler asinmada etkin gercek yiizeyi olusturmustur [119]. Asinma
mekanizmasinin mesafeye bagimli degisimini analiz edebilmek icin 1200 metre
kayma mesafesinde gerceklestirilen deney sonuglarina gore ideal yiizey
modifikasyonlar1 en az 1 dakika plazma islemi uygulanan numunelerde baglangic
gostermistir.  En az asinma kaybi 30 dakika plazma islemi gerceklestirilen
numunelerde olmustur. 5 saniye plazma uygulanan numunelerde 1200 metre
mesafede asinma direnci elde edilememistir. Cozelti gruplart arasinda bir kiyas
yapilacak olursa uzun mesafelerde en az asinma kaybi H3;BOs; icerikli elektrolitle
yapilan yiizeylerde gerceklesmistir. Parlatilmis ylizeye uygulanan asinma deneyleri
esansinda kayit edilen siirtinme katsayis1 grafigi Sekil 5.5’de verilmektedir.
Siirtinme katsayisi ortalama 0,22 ile baslamis yaklasik 600 metre sonra 0.2
seviyesine diismiistiir ve deney sonucuna kadar ayn1 degerde seyir etmistir. Deney
baslangicinda siirtiinme katsayis1 adsorbe edilen neme bagli olarak diisiik
seviyelerden baslayarak artmistir. Daha sonraki siirecte yiizey piiriizliiliiklerine bagl
olarak bir miktar artis gostermistir, bu siire¢ “run in” olarak tamimlanmaktadir ve
yiizeydeki piiriiz tepe noktalarinin eliminasyonuna kadar devam etmektedir. Daha
sonraki siirecte siirtiinme katsayist “steady state” olarak tanimlanan ve belirli bir
aralikta devam etmektedir [119]. Islemsiz numune siirtiinme katsayis1 deney siireci
icerisinde ve steady state bolgesinde sacinimlar seklinde pikler vermistir. 5 saniye
islem yapilan numunelerde siirtiinme katsayist baslangictan itibaren belirli bir mesafe
asirt sacinimi devam etmis daha sonra sabitlenmistir. H,N-CO-NH, ¢ozeltisinde
gerceklestirilen deneye ait s.k. grafigi Sekil 5.6’da verilmektedir. Grafikte siirtiinme
katsayisinin bariz degistigi mesafe ok ile isaretlenmistir ve yaklasik 140 metre
olarak Olciilmiistir. Bu noktadan sonra yiizey difiizyon tabakasinin fonksiyonu
biterek altlik ile temaslar baslamistir. H,N-CO-NH, ve H3BOs; ile 5 saniye islem
yapilan numunelerin s.k. degerleri benzer davranis gostermistir (Sekil 5.7 ve 5.8).
Ancak H3;BOs; numunesinde kararli hale ge¢cme mesafesi 480 metre civarinda
olmustur. Agirlhik kayiplart kiyaslandiginda HoN-CO-NH,; ve NHuNO;3 esash
cozeltilerde difiizyon yapilan numunelerin agirlik kayiplarinin baslangic numunesi

ile ayn1 oldugu Olciilmiistiir. Plazma difiizyon siireleri bazinda bakildiginda 1 dakika
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difiizyon siiresi ve daha iizeri islem siirelerinin modifikasyon i¢in yeterli oldugu 1200
metre aginma deneyi sonrasinda anlagilmistir. H3BO3; ve NH4NOs iceren ¢ozeltiler ile
1 dakika ve daha fazla siire islem uygulanan numunelerde yapilan asinma
deneylerinde siirtinme katsayisi zamana bagh olarak bariz bir degisiklik
gostermemistir. Ancak HoN-CO-NH, cozeltisi icin farkli bir durum s6z konusu
olmustur. Asinma deneyleri esnasinda siirtiinme katsayisi belirli mesafelerde bariz
bir degisiklik gostererek modifiye edilen katmanin performansi hakkinda daha net
izlenimler etmemize olanak tanimistir. H,N-CO-NH; ¢ozeltisi ile 1, 15 ve 30 dakika
difiizyon yapilan numunelerin siirtinme katsayisi-mesafe grafikleri Sekil 5.9
(a,b,c)’de verilmektedir. Siirtinme katsayisinin  degistigi  bolgeler, difiizyon
tabakasinin delaminasyona ugrayarak islevsiz hale geldigi veya lokal bozulmalarin
basladig1 esik noktasi olarak diisiiniilmektedir. Sekil 5.9(b)’de bu durum bariz
goriinmektedir ve yaklagik 700 metre olarak ol¢iilmiistiir. 1 dakika islem yapilan
numunede siirtlinme katsayis1 bariz bir degisim gostermemistir. Lokal olarak
bozuldugu diisiinilmektedir. 30 dakika islem yapilan numunede ise siirtiinme
katsayisinin net bir de8isim gostermedigi gozlenmistir. Siirtinme katsayilarindaki
degisime bagl olarak, difiizyon tabakasinin bozulmasina buradan da agirlik kaybina
gidecek olursak, kisa mesafede fonksiyonelligini kaybeden numunede, asinma
deneyi sonrasinda nispeten asir1 bir agirlik kaybi beklenmektedir. Nitekim Sekil
6.106’da bu durum uyumlu bir sekilde tesekkiil etmistir, difiizyon tabakasinin direnci
ile agirlik kaybi ters orantili olarak degisim gostermistir. Siirtiinme katsayilar goz
Oniine aliacak olursa 30 dakika difiizyon yapilan deneylerde 1200 metre asinma
mesafesinde ortalama siirtiinme katsayilar en diisilk seviyelere gerilemistir.
Siirtinme ~ katsayisindaki ~ bu  diisis, asmnma  miktarindaki  azalmaya
baglanabilmektedir [109]. Asinma direnci agisindan en ideal sonuclar, difiizyon
proses zamani ve asinma direnci bazinda degerlendirilecek olursa, H3;BO3 iceren
cozeltide elde edilmistir. Yiizeyde olusturulan sert ve siirekli modifiye katmaninin
asinmaya karsi diren¢ sagladigi diisiiniilmektedir. Genel anlamda her ii¢ 6zelti i¢in,
yiizeyde olusturulan oksit ve nitriir esashi difiizyon tabakanin asinma direncini
artirdig diistiniilmektedir. Literatiirde, Fe;O4 fazinin siirtiinme katsayisim diisiirdiigii
ve aginma direncini artirdigina dair arastirmalar yapilmstir. flaveten Fe;0y4 fazininin
nitrasyon 6n islemi yapilan numunelere uygulanan post oksisasyon islemi ile daha

kararl bir faz olarak tesekkiil ettigi agiga cikarilmistir [120,121].
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Parlatilmis bir ylizeye gerceklestirilen oksidasyon deneylerinde Fe,Os; fazinin
olustugu ve olusan nihai yiizey filminin altliga bagh oldugu tartisilmistir [120].
Ayrica uzun siireli uygulanan oksidasyon islemlerinin asginma esnasinda kopmalara
neden oldugu ve asinma kayiplarini artirdigr da belirtilmigtir [120]. Uzun siireli
difizyon yapilan numunelerde asinma kayiplarinin  artist  bu  sebeple

iliskilendirilebilinir.
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Sekil 6.106. Difiizyon sonrasi 3N yiik-1200 metre mesafede uygulanan asinma deneyi agirlik kayb1 ve

stirtiinme katsayis1 verileri

Asinma deneyleri sonrast SEM-EDS ile incelenen asinma izleri Sekil 6.107°de
verilmektedir, ylizeyi parlatilmis difiizyon yapilmamis numunenin asinma deneyi
sonrasi olusan izin 1 kX biiyiitmede cekilmis fotografi ve asinma iirlinlerine ait EDS
analizini gostermektedir. 3 N yiik altinda 1200 metre kayma mesafesi sonrasinda,
agir bir asinmanin gerceklestigi, her iki asinma izi fotografinda goriilmektedir.

Asinma izinde asinma hatti boyunca cizikler ve kiitlesel yer degistirmeler
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goriilmektedir. Bu izler, cok diisiik sertlikteki 316L numune ile aliimina bilye
arasinda sikisan asinma iiriinlerinin abrasif asinma seklinde 3. eleman asinmasi

mekanizmasina sebebiyet verdigi diisiiniilmektedir [119].

4 numara ile gosterilen EDS analiz hattinda belirli bolgelerde plastik deformasyonlar
meydana gelmistir. laveten oksidasyon gerceklesmis olusan oksit partikiiller asinma

hattina paralel olarak degisik geometrik sekillerde adhesiv olarak sivanmaistir.

Asinma iiriinii olan oksitlerin 3 numarali EDS noktasinda oldugu element analizi
sonucuna gore Ongoriilmektedir. 2 numara ise abrasif asinma karakteristiklerinden
yivlerin oldugu hatti temsil etmektedir. Sag panelde 50X biiyiitmede ¢ekilen fotograf
ise toplam iz genisligini ve asinma iz karakteristigini gostermektedir. Iz genisligi 1
mm’den fazla olmakla beraber yer yer adhesif kopmalar gdze carpmaktadir. EDS
analizlerinde azot ve karbon elementine ¢ok fazla rastlanmamistir. Genel anlamda

sifir 6l¢ctim alinmistir.

%58 588 5

1 A% 2 A% 3 Ag% 4 Ag%
C_ 0.000 C _ 0.000 C 1386 C_ 0.000
N 0.000 N 0.000 N 0.000 N 0325
O 5.056 O 9935 O 31187 0 5.001
Cr  18.768 Cr  17.555 Cr 13306 Cr_ 17916
Mn 0.771 Mn_0.770 Mn _0.393 Mn _1.341
Fe  68.104 Fe  64.867 Fe 48215 Fe  68.745
Ni_ 7.301 Ni_ 6874 Ni_ 5514 Ni_ 6672

100.000 100.000 100.000 100.000

Sekil 6.107. AISI 316 L numune asinma izleri SEM-EDS incelemesi (3N-1200 m)

Sekil 6.108. H,N-CO-NH, ile 5 saniye, Sekil 6.109. 1 dakika, Sekil 6.110. 15
dakika ve Sekil 6.111. 30 dakika difiizyon yapilan numunelerin 3N yiik 1200 metre

mesafedeki aginma izlerini gostermektedir.
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Ag.% 3 Ag.%

Ag.%

1 2
C 0.000 C 1.713 N 0.369
N 0.365 N 0.905 (0] 17.233
o 18.854 (0] 48.945 Al 0.237
Cr 15.482 Cr 7.427 Cr 15.484
Mn 1.130 Mn 0.859 Mn 1.043
Fe 58.875 Fe 36.679 Fe 59.647
Ni 5.293 Ni 3.472 Ni 5.987
100.000 100.000 100.000

Sekil 6.108. 5 saniye difiizyon yapilan numunelerin asinma izleri ve analizleri (H,N-CO-NH,)

5 saniye diflizyon yapilan numune incelendiginde abrasif ve adhesiv asinma
davraniglarinin kombinasyonu gerceklesmis, asinma {irlinleri islemsiz numuneye

gore farklilik gostermistir.

Asinma iirlinleri hem aginma dogrultusunda adhesiv olarak sivanmis hem de partikiil
seklinde asinma hatt1 boyunca saplanmistir. Asinma siddetli bir sekilde gerceklesmis
yiizeyde olusan difiizyon tabakast 1200 metre mesafede yeterli olamamustir. 1 ve 15
dakika islem yapilan numunelerde de yine abrasif yivlerin agrilikta oldugu aymi
zamanda daha biiyiik parcalar seklinde yapismis oksit partikiillerin varligi tespit
edilmistir. Oksit partikiillerden alinan EDS azot elementi sayimmi ylizeyden iceri
difiize olmus nitriir fazlarin asinma bilyesi karsisinda parcalanarak asinma iiriinii
olarak yayildiginm gostermektedir. Ote yandan, bu iki asinma izi, islem yapilmamus
numune ile kiyas edildiginde adhesif asinma izleri daha azalmis durumda goze
carpmaktadir. Bu sonug¢ ara yiizeyde olusan partikiillerin, Aliimina bilye ile 316L
althk arasinda olusacak adhesif kuvvetlerin azalmasina neden oldugu

diistiniilmektedir [65,119].



AB.%

1

C 0.000

N 1.414

o 43.497
Cr 10.838
Mn 0.725
Fe  40.070
Ni  3.456

100.000

2 A%
C  0.000
N 0.649
0  10.740
Cr 17.567
Mn 1.163
Fe  63.775
Ni  6.105
100.000

3

C
N
(0]
Cr
Mn

Fe
Ni

AB.%

0.313
1.071
42.095
10.959
0.874
40.037
4.650
100.000
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Sekil 6.109. 1 dakika difiizyon yapilan numunelerin asinma izleri ve analizleri (H,N-CO-NH,)

1 A8%
C 0.000
N 0377
O 40.500
K 0240
Cr 11.380

Mn  0.997
Fe 41372
Ni 4434

100.000

ZFEQROZAM

AB.% 3
0.000 C
0.618 N
20.695 0
0.243 K
15.875 Cr
1.064 Mn
56.483 Fe
4.946 Ni
100.000

4
C
N
(0]
K
Cr

Mn

Fe
Ni

100.000

Sekil 6.110. 15 dakika difiizyon yapilan numunelerin aginma izleri ve analizleri (H,N-CO-NH,)

Asinma direncinin en iyi oldugu numune 30 dakika difiizyon yapilan numune olup,

asinma lokal olarak mikro platolar ilizerinde gerceklesmistir. Bu platolar difiizyon

islemi sirasinda numune yiizeyinde plazma desarjlarina bagh olarak olugmaktadir.

Yiizeydeki piiriizliiliik tesekkiil eden oksi-nitriir fazlardan ileri gelmektedir. Nitekim

asindirict bilye kayma esnasinda bu tepe noktalar1 ile temas halinde olup, asinma
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mesafesini artmasi ile tepe uc¢ noktalar1 koparak veya yapisarak asinma {iriinii
seklinde ortamdan uzaklagsmistir. Sekil 111°de asmnmanin diizlestirdigi tepe
noktalarinin kenarlarinda tipik plazma difiizyon mikro yapisi goriinmektedir. iz
genisligini iceren mikro yapida ise asinmanin ¢ok az oldugu, asinma izinin neredeyse
takip edilemeyecek kadar ince ve siireksiz oldugu goriilmektedir. Yiizeydeki oksit ve

nitriir fazlar asinmay1 son derece az seviyelere cekmistir.

1 A% 2 Ag% 3 Ap% 4 Ag%
C  0.000 C 0000 C  0.000 N 3349
N 3810 N 1615 N 1017 0  32.766
0O 1914 O 33103 O 34.051 Al 25822
K 0.167 K 0280 K 0217 K  0.159
Cr 15933 Cr 15305 Cr 9234 Cr  6.630
Mn  0.570 Mn 1.880 Mn 0.674 Mn  0.526
Fe 69.838 Fe 45234 Fe 48.401 Fe 27.644
Ni  7.767 Ni 2583 Ni 6406 Ni  3.104
100.000 100.000 100.000 100.000

Sekil 6.111. 30 dakika difiizyon yapilan numunelerin aginma izleri ve analizleri (H,N-CO-NH,)

NH4NO; grubu deneylere ait asinma izleri Sekil 112, Sekil 113, Sekil 114, Sekil
115°de sirast ile 5 sn, 1 dk., 15 dk., ve 30 dk. difiizyon yapilan numuneler icin

verilmektedir.

A% T AE%

1 2 3 AR% 4 As% 5  As% 6 Az%
C 053 C 158 C 000 C 000 c 228 c 128
N 000 N 000 N 045 N 034 N 026 N 0284
0 424 0 260 0 230 o 817 o 202 0 2803
Cr 105 o 107 182 o 176 Cr 149 Cr 1325
Mn 080 Mn 077 Mn  0.66 Mn 041 Mn 1.06 Mn 0529
Fe 414 Fe 420 Fe 714 Fe 663 Fe  55.16 Fe 5109
Ni 420 Ni 447 Ni 689 Ni  7.08 Ni 5982 Ni 5526

100. 100. 100. 100. 100.0 100.0

Sekil 6.112. 5 saniye difiizyon yapilan numunelerin asinma izleri ve analizleri (NH,NO; elektrolit)
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5 saniye islem uygulanan numunede asinma yivlerine ve koparak yapisan oksit
partikiillere rastlanmistir. EDS analizleri beyaz parcaciklarin yiiksek oksit oram
nedeni ile krom oksit veya demir oksit olma ihtimalini arttirmaktadir. Yivlerden
alian EDS analizlerinde oksijen seviyesi ve nitrojen seviyesi diisiik ¢ikmaktadir. Bu
sonu¢ abrazif etki ile olusan yivin alttk malzemeye kadar indigini ortaya
koymaktadir. Nitekim Sekil 6.112 sag paneldeki iz fotografi asinmanin siddetli

oldugunu diisiindiirmektedir.

1 ] 2 3 4 As%
C 1169 C  1.839 C  0.000 C  0.000
N 0.697 N 0631 N 1342 N 1.498
0O 5938 0 40430 0 32541 0 42306
P 0.547 P 1308 P 0589 P 1.098
Cr 13.040 Ca 3.156 Ca 5.192 Ca 2758
Mn  0.000 Cr 13959 Cr 13759 Cr 10.603
Fe  68.988 Mn 1465 Mn  2.068 Mn 0.787
Ni  9.622 Fe  34.971 Fe 41234 Fe  37.362
100.000 Ni 2241 Ni  3.274 Ni  3.588
100.000 100.000 100.000

AB.%

Ag%

Sekil 6.113. 1 dakika difiizyon yapilan numunelerin asinma izleri ve analizleri (NH4,NO; elektrolit)

Sekil 6.113’de asinma izi kismi olarak asindirict bilyenin etkisi ile diizlesmis
adaciklardan ve plazma difiizyon baslangic mikroyapisindan tesekkiil etmektedir.
Beyaz ve poroziteli yapilar bu tiir difiizyon sonrasi mikroyapiyr gostermektedir.
Asinma ile diizlesen ylizeylerde azot ve oksijene rastlanmistir. Bu yiizeylerde aginma
gerceklesmis olmasina ragmen azota rastlanmasi diflizyonun gergeklestigini
diisiindiirmektedir. Asinmanin oldugu tepe noktalarinda asinma karakteristigi bariz
bir nitelik gostermemekle beraber, diisiik biiylitmede ¢ekilen asinma izi, difiizyon
tabakasinin asinmaya iyi seviyede bir diren¢ sagladigini gostermektedir. Cok diisiik

oranlarda aginma iiriinii tespit edilmistir (2 numarali EDS).



Mn
Fe
Ni

A8.%
0.480
1.424
33.516
18.046
1.235
40.380
4.919
100.000

100.000

A8.%
0.061
0.379
34.772
15.647
0.450
42261
6.430
100.000

Ni

0.000
0.477
34.280
17.414
1.459
41.080
5.290
100.000
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Sekil 6.114. 15 dakika difiizyon yapilan numunelerin aginma izleri ve analizleri (NH4NO; elektrolit)

1

C 0.000
N 1.133

(0] 4.064
Cr 2534
Mn  0.000
Fe 72772
Ni  19.497

T AB%

0.000
0.727
30.496
11.209
1.276
49.551
6.742

0.206

28.674
Cr 8.341
Mn 0436
Fe 56.175
Ni  5.613

4
C
N
(0]
Cr
Mn

Fe
Ni

A& %
0.000
0.670
30.675
8.522
0.165
51.796
8.172

Sekil 6.115. 30 dakika difiizyon yapilan numunelerin aginma izleri ve analizleri (NH4NO; elektrolit)

Genel anlamda NH4NOj grubunda 1, 15 ve 30 dakika difiizyon yapilan numunelerin

asinma davranislart benzer sekilde seyretmistir. Asinma izi cok ince bir sekilde

olusmus yer yer difiizyon tabakasinin belirli boliimlerinin bozulmadigr dahi

gozlemlenmistir. Sekil 115’de asinma izinin 1 nolu EDS analizinin alindig1 bolgede

diizlesme meydana gelmistir. Diiz bolgenin yiiksek krom ve azot oranit kromnitriir

veya demir-oksi-nitriir esasli intermetalik fazlarin asinma direncini arttirdigi

diisiiniilmektedir. 2 numarali bolgenin oksit olma ihtimali yiiksek olmakla beraber,

koparak adhesif etki ile gomiilen veya ylizeye tutunan bir oksit olmadig

diisiiniilmektedir. Diger EDS analizleri ile kiyaslama yapilacak olursa 2 nolu
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bolgenin oksijen yiizdesinin fazla oldugu Olciilmiistir. Bu fazlalik asinmanin
oksitleyici olmasindan ileri gelebilmektedir. Bu partikiillerin asinma bilyesi ile temas
ederek yiizeyini oksidasyona ugradigi diisiiniilmektedir. Nitekim partikiiliin etrafinda
stireksiz catlaklar olustugu gozlenmistir. Catlaklar bilyenin ileri-geri kaymasi
esnasinda yorulmaya bagli meydana getirdigi plastik deformasyondan otiirii
olusabilmektedir [65]. Kraterler, mikro ¢ukurlar, ergimis disperse olmus oksitler
seklinde hi¢ bozulmadan asinma izi boyunca kalmislardir. Bu tiir lokal olarak kalan
orijinal mikroyapilar asinmanin ¢ok az gerceklestigini gostermektedir. NH4sNO; ile
yapilan deneylerde, fonksiyonel difiizyon tabakasinin 1 dakika plazma difiizyon
siiresinden itibaren asinma direncini artirici etki yapacak sekilde tesekkiil ettigi
anlasilmistir. Sekil 6.113, Sekil 6.114 ve Sekil 6.115 bu sonucu destekleyici sekilde
asinma izlerini gostermektedir. Sekil 6.115°1 nolu EDS nikelce yiiksek cikmustir, bu
bolgenin NiFe,O4 spinel yapida oldugu 6ngoriilmektedir [72]. 2 nolu EDS baslangic
yiizeyi olup asinmanin ¢ok az veya asperitlerin u¢ noktalarinda gerceklestigi fikrini

desteklemektedir.

Sekil 6.116, sirasi ile 5 sn, Sekil 6.117, 1 dk., Sekil 6.118 15 dk., ve Sekil 6.119, 30
dk. difiizyon islemi yapilan numunelere 3N yiikk 1200 metre kayma mesafesinde
gerceklestirilen asinma deneyi sonrasinda modifikasyon yiizeyinde olusan asinma

izlerini gostermektedir.

zaku

1 A% 2 As% 3 As% 4 As%
N  0.853 C  0.000 C  0.000 c 1211
O  49.245 N  0.409 N  1.189 N  0.153
Al 1012 O 17238 O 35558 O 36934
Si  0.364 Cr 16.116 Al 0534 Cr 12718
Cr 8.885 Mn  0.787 Cr 13.296 Mn  0.578
Mn 0435 Fe 59.372 Mn  0.357 Fe  43.023
Fe 34.863 Ni  6.078 Fe 44.525 Ni 5383
Ni 4343 100.000 Ni  4.542 100.000
100.000 100.000

Sekil 6.116. 5 saniye difiizyon yapilan numunelerin aginma izleri ve analizleri (H;BO; Elektrolit)
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5 saniye difiizyon siiresi asinma direncinde %23 oraninda artis saglamistir. Asinma
tirinleri, metal oksit, metal oksijen-azot gibi fazlardan olugmak yer yer yivler

seklinde abrasif olarak yer yer adhesif olarak gerceklesmistir (Sekil 6.116).

X188 1868m 14 4z SEI

Sekil 6.117. 1 dakika diflizyon yapilan numunelerin asinma izleri (H;BO; Elektrolit)

1 As% 2 Ag% 3 AE% 4 Ap% 5 A%
C 7.09 C 0.000 C 0000 C 1.195 C  0.000
N 0000 N 0497 N 0727 N 0404 N 0212
O 5282 O 31268 O 39416 O 36593 O 29.634
K 3965 K 0233 K 039 K 0132 K 0349
Cr 3875 Cr 1059 Cr 5276 Cr 7955 Cr 17.737
Mn 048 Mn 0498 Mn 0748 Mn 0921 Mn 0.641
Fe 30.64 Fe 50.64 Fe 49920 Fe 47840 Fe 54.764
Ni 1.100 Ni 6273 Ni 3523 Ni 4961 Ni 6.663
100.0 100.0 100.00 100.00 100.00

Sekil 6.118. 15 dakika difiizyon yapilan numunelerin asinma izleri ve analizleri (H;BOj; Elektrolit)

1 dakika difiizyon yapilan numune asinma izleri Sekil 6.117°de goOsterilmistir.
Asinma plazma desarjlar1 ile olusan asperitilerin iist noktalarinda gerceklesmistir.
Asinma izinin genisligi yaklasik 400 mikrometre olup, islemsiz 316L numunenin iz
genisliginin 3 katindan daha azdir. Difiizyon siiresinin 15 dakika oldugu numunede
(Sekil 6.118) asmmma miktart en diisiik seviye gerilemistir. Asindirict bilyenin
kaymas1 yiizeyde olusan kraterlerin tepe noktalarinda olustugu, bu bolgelerdeki

diizlesmelerden anlasilmaktadir. Ancak bu diizlesen noktalarda dahi net bir asinma
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izine veya delaminasyon kalintilarina rastlanmamustir. Iz genisligini gosteren resim
diistiniildiigiinde, asinma hatti net bir sekilde belirmemis hatta hat boyunca hig
bozulmamis adaciklar goriilmektedir. Buradan hareketle asinmanin cok etkin bir
sekilde gerceklesmedigi, sadece mikro yiikseltilerin tepe noktalarinda gerceklestigi
diistiniilmektedir. Ayrica yiizeyde tesekkiil ettigi diisiiniilen demirboriir fazlar1 [116],
demiroksit ve demirboroksit fazlar1 siirtiinme katsayisini diistirmiistiir. Siirtiinme
katsayisindaki diisiis 1, 15 ve 30 dakika difiizyon yapilan numuneler icin

gbzlenmistir.

X188 188km

1 As% 2 As% 3 A% 4 A%
C 2306 C  0.000 C 0618 C  0.000
N 1.071 N 0.794 N 1328 N 0812
0 41517 O 36.658 O 31718 O 35481
Al 0.205 Cr 35281 Cr 28.451 Cr 20.180
Cr 14430 | Fe 24232 Fe 35804 | Fe 37.582
Fe 33.088 | Ni 3.034 Ni  2.080 Ni  5.945
Ni  7.383 100.000 100.000 100.000
100.000

Sekil 6.119. 30 dakika difiizyon yapilan numunelerin asinma izleri ve analizleri (H;BO; Elektrolit)

6.4.4. Kirllma geriliminin difiizyona etkisi

Plazmanin kararli bir sekilde olusturulabilmesi i¢in gerekli, voltaj degeri kirilma
voltaj1 olarak tanimlanmaktadir [22]. Kirilma voltaji numune boyutlar1 ve elektrolit
ozelliklerine bagli olmaktadir. Numune boyutlarinin standardize edildigi géz Oniine
alinirsa sadece elektrolit kirilma voltaji i¢in etken parametre olarak deger
kazanmaktadir. H,N-CO-NH, ile hazirlanan elektrolitin baslangi¢ iletkenligi 8 mS
olarak olgiilmiistiir. Iletkenligin diisiik olmas1 kirilma voltajimin 549 V degerine

yiikselmesine sebep vermistir. Kirilma voltaji ile akimin eszamanli davranigini
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incelemek icin H,N-CO-NH, elektrolitle 15. dakika islem yapilan numunenin

Gerilim-Zaman, Akim-Zaman egrileri Sekil 6.120’da verilmektedir.

700 -~ - 14
600 - e Gerilim (V) eoeee Akim (A) - 12
500 - oA
>
E400 8 $
300 - -6 E
&}
e0 00 <
200 - ° ° L4
. ceettce o
100_ l....... oo, : _2
% e o® .......oou--: oo
o000
0 Py b b e e e |

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Elektrolitik plazma difiizyon zamani (sn.)

Sekil 6.120. H,N-CO-NH, elektroliti kullanilarak 15 dakika difiizyon yapilan numuneye ait gerilim
ve akim degerleri

Kararli plazmanin tesekkiiliinden sonra gerilim degeri 100 volt akim degeri ise 3
amper seviyesine gerilemistir. Bu degerleri H,N-CO-NH,; esash elektrolit icin 350-
400 volt 3-5 amper olarak kayit edilmistir. Bu degerlerin kiyas1 yapilirsa, yiiksek

iletkenliklerde sistemden ¢ekilen gerilim diistiigii sonucu ¢ikarilmaktadir.

Tablo 6.3. Elektrolitik plazma difiizyon deney verileri ve kirilma voltajlari

EPSD No Cozelti Plazma Siiresi Kirilma Voltaji (V)
1 H,N-CO-NH, 5 saniye 595
2 H,N-CO-NH, 1 dakika 595
3 H,N-CO-NH, 15 dakika 591
4 H,N-CO-NH, 30 dakika 549
5 NH,NO; 5 saniye 200
6 NH,/NO; 1 dakika 220
7 NH,NO; 15 dakika 298
8 NH,NO; 30 dakika 245
9 H;BO; 5 saniye 270
10 H;BO; 1 dakika 262
11 H;BO; 15 dakika 220
12 H;BO; 30 dakika 245

H,N-CO-NH,, NH4NO; ve H3;BO;3 esash ¢ozelti icin kirilma voltajlar1 Tablo 6.3’de

verilmektedir. Kirilma voltaj degerleri ise 200 ila 298 volt degerine gerilemistir.



188

Ancak iletkenligin yiiksek olmas1 nedeni ile kirilma voltaj1 sirasinda akim degerleri
asirt bir artig gosterip 5 sn., 1 dk, 15 dk. ve 30 dk. islem goren numuneler i¢in sirasi

ile 27, 28, 27 ve 31 amper arasinda degisiklik gostermistir.

Genel olarak tiim elektrolitler i¢cin gerilim-akim degerleri benzer karakteristik
davranis1 gostermis, ancak kirilma voltaj degerleri degismistir. Gerilim ve akim
birlikte artarak, kirilma voltaj degerine ulasmis, akabinde plazmanin kararli forma
gecmesi ile hem gerilim hem de akim degerleri diislis goOstermistir. Boylece
sistemden cekilen giic azalmistir, plazmay1 kararli formda bekletmek sureti ile
numune sicakligt  kontrol edilmistir. Ayni zamanda plazmanin kontrolii
kolaylagsmaktadir. Deneyin baslatilmasi, gerilimin siirekli artirilmasi ile yapilmistir
ve kirillma voltaj1 15 saniye gibi bir siirede yakalanmistir. Bu degerden sonra numune
sicakli@1 da cok hizli bir sekilde yiikselmistir, artan numune sicakligina bagl olarak
sisteme uygulanan gerilim kademeli olarak diisiiriilmiistiir. Deneyler belirlenen
stirelerin sonunda uygulanan gerilimin kesilmesi ile bitirilmis ve numuneler etil alkol

ile yikanarak kurutulmuslardir.



BOLUM 7. SONUCLAR VE ONERILER

7.1. Sonuclar

1) Plazma olusturmak i¢in ve plazma ile 1sitilan numuneleri hizli sogutmak icin ideal
elektrolit sicakhigi 20 °C, elektrolit iletkenligi 90 mS/cm olarak belirlenmistir.
Iletkenlik artiric1 olarak Na,COj; tuzu kullanilmistir. Elektrolit akis debisi 8 litre/dk.

olarak tespit edilmistir
2) ideal gap mesafesi 2 mm olarak tespit edilmistir.

3) Numune kalinligindaki her 10 mm artis i¢in sertlik derinligi yaklasik 2.5 mm
azalmistir. 30 mm kalinligindaki numunede 7 c¢evrim sonunda 5 mm sert tabaka

derinligi elde edilirken, yiizey sertligi 10 HRC’den 60 HRC ye artirilmistir.

4) Plazma tesekkiilii icin gerekli en diisiik gerilim degerinin 200 V oldugu
belirlenmistir. Artan gerilim degerinin plazma 1sitma siddetini artirdigr ve 1sitma
stiresini kisalttig1 goriilmiistiir. Ancak 340 V iizeri uygulanan gerilim degerlerinde

numune yiizeylerinde piiriizliiliik artis1 ve mikro ergimeler gézlenmistir.

5) 300, 320, 340 ve 360 Volt gerilimleri altinda yaklasik 16 saniye 1sitilmis AISI
1040 celiklerinin elektrolitik plazma ile sertlestirilen bolgeden itibaren cekirdege
dogru 0.5 mm ila 4.25 mm sertlik derinligi elde edilmistir. Yiizey sertlik degerleri ise

750-800 HV araliginda degismistir.

6) Isitma siiresindeki artis, tane boyutunda kiigiilmeye sebebiyet verirken, asir1 1sitma

stireleri ise tane kabalagmasina neden olmustur.
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7) AISI 4140 celigi icin 320 volt gerilimde en cabuk sertlestirme gerceklestirilmis
olup 9 saniye gibi bir islem siiresinde sertlik artis1 gerceklestirilmistir. 18 saniye EPT

islem siiresinde sertlik derinligi 7-8 mm ye kadar artmistir.

8) Sabit DC gerilime gore “Darbeli” gerilim ile kontrollii bir 1sitma saglanmistir. 7
cevrim uygulanan numunelerde sertlik derinligi numune kalinligi olan 10 mm
boyunca devam etmis ve 2 cevrim uygulanan numunede dahi, 500 mikrometre
civarinda lokal bir daire olacak sekilde sertlesme saglanmistir. Darbeli gerilimin 320
V 1s1itma-250 V bekletme olmak iizere 3 er saniye uygulanmasi ile ideal ile bir
plazma formu elde edilmistir. Bu sebeple her ii¢ gruptaki ve 10 mm kalinliktaki

celik numuneler i¢in ideal islem, 5 ¢cevrimde darbeli uygulama ile elde edilmistir.

9) AISI 4140 celigi icin indiiksiyonla sertlestirme islemi ile elektrolitik plazma
arasinda karsilastirma islemi yapilmistir. Elektrolitik plazma ile sertlik derinligi daha

yiiksek bir modifikasyon gerceklestirilmistir.

10) EU 1.2333 (Carmo) Celiginde, en az asinma kaybi 5 ¢evrim yapilan numune de
goriilmiis, ancak cevrim siiresinin artirilmasi ile tekrar asinma kaybi artmustir.
Elektrolitik plazma islemi uygulanmamis numune ile uygulanmis numune arasinda

yiik degiskenine bagli olarak asinma kayiplar1 3- 6 kat kadar azalma gostermistir.

11) Elektrolitik plazma islemleri, farkli arayer elementleri iceren H,N-CO-NH,,
NH4NOs3, ve H3BOs-molibden tuzlariin suda ¢oziindiiriilmesi ile difiizyon amagh

kullanilmastir.

H,N-CO-NH,; elektrolit ile yapilan deneylerde, yiizeyde Fe;O4 kimyasal formunda
magnetit yapida demiroksit ve sitokiometrik olmayan demir nitriir, (FeNgg76) ve
krom nitriir gibi fazlar olusmustur. Sertlik degeri 187 HV den 535,9 HV ye
yiikselmistir. Elektrolitik plazma difiizyon islemi sonrasi aginma kayb1 6nemli 6l¢iide

azalmistir.

NH4NO; elektrolit ile yapilan deneylerde, en yiiksek sertlik 550 HV degerine kadar

yiikselmistir. XRD analizleri neticesinde yiizeyde Fe;O4 kimyasal formunda yaklasik
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3-4 um kalinlikta magnetit yapida demiroksit ve sitokiometrik olmayan demir nitriir
(FeNo,076), krom nitriir fazlar1 olusmustur. Yiizeyde oksijen ve azot elementlerinin
difiizyonu s6z konusu olup, azot konsantrasyonu agirlikca %1 seviyesine ulagmustir.
Asinma kayiplarinin basglangic numunesine oranla azaldigi gozlenmis ve 1 dakika

gibi islem siiresinde dahi aginma direncinde artis goriilmiistiir.

H;BO; elektrolit ile yapilan deneylerde, mikro sertlik degerleri 1235 HV olarak
Olctilmiistiir. Modifikasyon tabakasinin, numune iizerinde plazma etkisi altinda kalan
hat boyunca 13-17 pm kalinliklarda, homojen ve catlaksiz bir formda olustugu
goriilmiistir. XRD, SEM-EDS, EDAX analiz sonuglarina gore yiizeyde Fe;Ou,
FeO, FegB ve FeB fazlari belirlenmistir.

12) Her ii¢ difiizyon tabakasi i¢in 3N yiik altinda 1200 metre kayma mesafesinde, 1
dakika difiizyon siiresinden itibaren asinma dayamimlart NH4NOs; ve H3;BOs;
elektrolitle yapilan numunelerde ciddi bir artis gostermistir. Her ii¢ elektrolit i¢in 30
dakika difiizyon siiresi etkili bir asinma direnci saglamak icin yeterli siire olmustur.
Yine 30 dakika difiizyon yapilan numunelerin siirtiinme katsayilar1 da ciddi bir diisiis
gostererek 0.1-0.15 araliginda seyir etmistir. Yiizeyde tesekkiil eden ve arayer
atomlar1 ile doyurulan demir-krom oksit fazlar1 siirtinme katsayisini diisiirerek

asinma kayiplarini azaltmistir.

13) Sonug olarak, Elektrolitik plazma teknolojisi, islem siiresinin ¢ok kisa olmasi
nedeniyle enerji sarfiyati diisiik, kolay uygulanabilen, ¢evreci ve ekonomik bir
prosestir. Cok yaygin olarak kullanilan ¢eliklere uygulanabilirligi anlasilmis ve
mevcut lokal ylizey sertlestirme islemlerine alternatif, hatta {istiin olabilecegi ortaya

konmustur.
7.2. Oneriler
1) Iki farkli nozul kullanmak sureti ile; birinci nozulda sodyum karbonat iceren

elektrolitin numunenin 1sitilmast i¢in kullanilmasi, 1sitilma islemini takiben

baska bir nozul ile polimer esasli, bor yagi esasli veya 6n 1sitilmis bir sogutma
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yagi ile sogutulmasi, catlama egiliminde olan yiiksek karbonlu veya alasimli
celikler icin uygun bir yontem olarak arastirilabilir.

Farkli geometrideki makine parcalart i¢in, uygun yapida nozul tasarimi
yapilabilir veya bir sisteme birden fazla nozul eklemek sureti ile ¢oklu islem
uygulanabilir. Ikinci bir nozul ile farkli bir noktadan su verilebilir. Daha giiclii
gii¢ kaynaklar1 kullanilabilir.

Cinko, nikel, bakir siilfat gibi suda ¢oziinen kimyasallar kullanilarak 1s1l islem ve
ayn1 zamanda elektrolitik plazma modifikasyon uygulamalari arastirilabilir.

EPT oksitli, pasli ve yagh yiizeylerin temizlenmesinde kullanilabilir. Bu konuda
daha ileri ¢caligmalar yapilmalidir.

EPT islemi yapilan numunelerde sonlu elemanlar teknigi kullanilarak sicaklik ve

sertlik dagilimlar1 aragtirilmalidir.
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EK-B (AISI 1040 Celigi XRD o6l¢iim verileri)
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[1040-islemsiz yuzey.raw]
2-Theta d(A) BG Height | 1% Area 1% FWHM
44,58 2,0308 75 3563 100 67991 100 | 0,324
64,781 1,4379 33 448 12,6 12876 189 | 0,489
82,161 1,1722 55 871 24,4 24848 36,5 | 0,485
[1040-300V-16 sn.raw]
2-Theta d(A) BG Height | 1% Area 1% FWHM
44,5 2,0343 128 2077 100 66758 100 | 0,546
64,499 1,4435 73 153 7,4 7371 11| 0,819
82,039 1,1736 109 293 14,1 12344 18,5| 0,716
[1040-300V-18 sn.raw]
2-Theta d(A) BG Height | 1% Area 1% FWHM
44,3 2,043 118 1215 100 49063 100 | 0,686
64,505 1,4434 51 45 3,7 1862 3,8 | 0,703
81,84 1,176 78 130 10,7 5513 11,2 | 0,721
[1040-300V-20 sn.raw]
2-Theta d(A) BG Height | 1% Area 1% FWHM
44,519 2,0334 78 1160 100 39337 100 | 0,576
64,577 1,442 42 104 9 4125 10,5 | 0,674
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[1040-300V-21 sn.raw]
2-Theta d(A) BG Height | 1% Area 1% FWHM
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82,219 1,1715 48 241 14,9 | 13406 25| 0,946
[1040-300V-25 sn.raw]
2-Theta d(A) BG Height | 1% Area 1% FWHM
44,559 2,0317 102 1884 100 55526 100 | 0,501
64,838 1,4368 37 175 9,3 8692 15,7 | 0,844
82,06 1,1734 74 309 16,4 12185 21,9 0,67




EK-C (1.2333 Rockwell C 6l¢iim sonuclar)
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