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OZET

Bu ¢alismada, ¢ok sayida 316L ostenitik paslanmaz ¢elik malzemeden numuneye, malzemenin koroz-
yon dayanimini etkilemeden, yiizeysel mekanik ve malzeme ozelliklerini gelistirmek amaciyla diisiik
sicaklikta, 400-500 °C, plazma nitriirleme islemi uygulanmistir. Yapilan nitriirleme islemlerini iki
gruba ayrirsak: Bir grup; %10 N, - %90 H, gaz karisimi ve 450 °C sabit parametreler olarak alinip 15,
30, 60, 120, 240 dakikalik nitriirleme siireleri gerceklestirilmis, diger gruptaki nitriirleme islemleri;
nitriirleme siiresi bir saat siireyle smirlandirilarak %5, %10 ve %25 N, igeren ortamlarda 400, 450 ve
500 °C’lerde yapilmistir. Calisma sonucunda bazi malzeme 6zelliklerinin gelistigi gozlenmistir.
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Micro and Nano Effects of Plasma Nitridation on Material
Properties of 316L Austenitic Stainless Steel
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ABSTRACT

In this study, 316L austenitic stainless samples were applied low temperature (400-500 °C) plasma
nitriding to improve mecanical and material properies on the surface of material without deterioration
of its corosion properties. Experiments could be seperate two groups. Some of nitridation were per-
formed at %10 N, - %90 H, gas mixture and 450 °C nitridation temperature with a duration of 15, 30,
60, 120 and 240 minutes separately. In other group, the nitridation process is on only one hour. Three
different gas mixtures of %5, %10 and %25 N, were used at 400, 450 and 500 °C. Improvement of
some properties were observed.
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1. GiRiS
aglamlig1 ve biouyumlulugu agisindan biyomedikal uy-
gulamalar, tibbi aletler ve implantlarin iiretiminde ter-
cih edilen malzemelerin basinda gelen 316L paslanmaz
celik (yiizde bilesimi Tablo 1) ayrica sertligi, korozyona da-
yanimi gibi 6zellikleriyle kimyasal ve yiyecek endiistrisinde,
basingli kaplar gibi, kullanilir.

Tablo 1. Bazi Paslanmaz Celiklerin Yizde Kimyasal Bilesimi

Celik Yiizde bilesim (%)

Tipi C Mn Si Cr Ni Mo
316L | 0.01 1.76 0.21 17.2 15.3 2.7

316L ostenitik paslanmaz celik kiibik yiizey merkezli (kym)
kafes yapisina sahip olup kafes sabiti 3,594’tiir. Bazi meka-
nik 6zellikleri Tablo 2’de goriilmektedir.

Tablo 2. 316L Paslanmaz Celigin Mekanik Ozellikleri

ki
Akma dayanimi dg:arr::‘n Kopma Sertlik VSD
uzamasi €
M k | (kgf/mm?
%2 (Mpa) o, (Mpa) (%) e :
980 1050 35 300

1.1 Plazma (iyon) Nitriirleme

Plazma nitriirleme yontemi 20-30 yillik bir gegmise sahiptir.
Adin islem sirasinda kullanilan azot veya gaz karigiminin
olusturdugu plazmadan alan yontemde temel prensip, va-
kumlu bir ortamda azot atomlarmin elektrik verilerek iyon-
lastirilmasi ve katot (negatif kutup) olarak yerlestirilen parca
yilizeyine carptirilmasidir. Bu islem, 1-10 mbar basingh va-
kum ortaminda, 400-1000 V gerilim altinda uygulanan dogru
akimin (DC) azotu

NN +e o)

iyonlarina ayirmast ve iyon haline gelen azot atomlarinin
malzeme ylizeyine carparak difiize olmalariyla gergeklesir.
Dogru akimin kullanilmasi plazma ortaminin siirekliliginin
saglanmasi i¢indir.

Sekil 1’de, nitriirleme mekanizmasini temel alarak, nitriir-
lemek istenilen pargalar, vakumlu ortami yaratabilmek igin,
kapal1 bir kap i¢ine yerlestirildikten sonra kap igindeki hava
disariya atilir. Kap ig¢indeki vakumun saglanmasindan sonra
ortama verilen azot, elektrik enerjisi yardimiyla iyonlastirilir
ve plazma olugmasi saglanir. Plazma igindeki pozitif yiikli
azot iyonlar1 negatif kutup (katot) halindeki parca ylizeyine
carpar. Bu carpma sirasinda azot, iyonlasirken aldigi fazla
enerjisini parcaya gegirirken, hem bu enerji hem de ¢carpma-
nin etkisiyle malzeme yiizeyine difiize olur. Kullanilan gaz
N,, N, + H, gaz karisimi veya amonyak (NH,) olabilir.

Nitriirlemede amonyak (NH,) kullanilabilecegi gibi, islem
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Sekil 1. Nitrirleme Mekanizmasi

sirasinda sadece azot gazi (N,) veya azotun (N,) yaninda hid-
rojen (H,), argon (Ar) gibi malzemeyle etkilesime girmeye-
cek gazlar da kullanilabilir. Hidrojen (H,) gazi kullanilarak
yapilan nitriirlemede, vakumlu ortama yerlestirilmis pargalar,
ilk olarak sadece hidrojen gazinin ortama verilmesi ve enerji
uygulanmasi sonucunda akim bosalimi (glow discharge) de-
nilen ve parca ylizeyinin hidrojen bombardimanina tutulmasi
olarak tanimlayabilecegimiz isleme maruz kalirlar. Akim bo-
salimi sirasinda serbest kalan fazla enerjinin bir kismi, elekt-
ron sagilmasi seklinde parca yiizeylerinde 1s1ma meydana
getirmektedir. Olusan bu 15181n rengi kullanilan gaza gore de-
gismektedir. Parca yiizeyinin temizlenmesi asamasinda kulla-
nilan hidrojen (H,) gazi, agik mavi bir renkte 151k goriilmesi-
ne sebep olurken, nitriirleme asamasina gegildiginde ortama
giren azot (N,) atomlarmin etkisiyle 1518 rengi mor renge
doniistir. Bu renk farkinin nedeni ise, her gazin fazla enerji-
sini verirken aciga ¢ikan enerjinin farkli olmasi ve bunun da
1simanin dalga boyunun farkli degerler almasina sebep olma-
sidir. Kullanilan gazin, 1s1ma sirasinda olusan 1s181n rengini
degistirmesinden baska nitriirlemeyi etkileyici 6zelliklerinin
de bulundugu bilinmektedir. Ortamda sadece hidrojen (H,)
bulunuyor olmasi, malzemeye herhangi bir azot difiizyonu
olmamasi anlamina geldigi gibi, hidrojenin paslanmaz celik-
le etkilesime girmemesi sonucu parcaya hidrojen difiizyonu
olmamasim da saglamaktadir. Bunun yani sira, hidrojen (H,)
atomlarinin parca yiizeyine carpmalari; parca yiizeyindeki
yag, oksit tabakasi gibi nitriirlemeyi olumsuz etkileyebilecek
katmanlarin malzeme yiizeyinden uzaklastirilmasini saglar
[2-7]. Hidrojenin (H,) boylelikle azot difiizyonunu kolaylasti-
ric1 etkide bulundugu, 430 °C gibi diisiik sicakliklarda da azot
difiizyonunu arttirici etkileri bilinmektedir [6].

Islem sirasinda kap icindeki gaz, 1 ile 10 torr arasindaki diisiik
basing altinda tutularak plazma olusumunun kolaylastirilmast
saglanir. Bunu saglarken basing degerinin iyi ayarlanmasi ge-
rekir. Basincin ¢ok diisiik tutulmasi, ortamdaki gaz miktariin
da ¢ok az olmasi anlamia gelmesinden dolay1 hem plazma
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stirekliligi hem de nitriirleme orant olumsuz etkilenir. Yeterli
vakumun saglanamamasi durumunda ise olusmasi istenilen
plazma ortami igin gereken enerji miktar1 artacaktir.

Nitriirleme sicakligi 400 ile 600 °C arasinda degisebilmek-
tedir. Diger nitriirleme yontemlerinde nitriirleme, 550 °C s1-
cakligin altinda pek yapilmazken, plazma nitriirlemeyle ¢ok
daha diisiik sicakliklarda da bagarili nitriirleme islemleri yap1-
labilmektedir [6-13]. Sicakligin arttirilmasi diger nitriirleme
yontemlerindeki gibi firin yardimiyla degil, akim bosalimiyla
parcaya gegirilen enerjiyle olmaktadir. Ortama verilen akim
arttirilarak nitriirlenen pargalarin sicakligi arttirihir. Islem si-
rasinda uygulanan gerilim, nitriirleme sicakligina bagli olarak
400 — 1000 V arasinda degismektedir. Sicaklik artisinin yavas
olmasi istendiginden; plazma olusumu igin esik bir deger di-
yebilecegimiz 400 V’luk gerilim verildikten sonra pargalarin
sicakliginin artisinin azalmasiyla, akim yiikseltilerek sicaklik
artig1 bir degerde tutulmaya caligilir. Nitriirleme i¢in kullani-
lan gazin azot (N,) veya amonyak (NH,) olmasi durumunda
sicaklik artis1 sirasinda azot diflizyonu meydana gelirken, N,
+ H, gaz karigrmi kullanilmas1 durumunda, sicaklik artist si-
rasinda sadece hidrojen (H,) ortama verileceginden, azot (N,)
difiizyonu olusmaz. Boylelikle sadece istenilen sicaklikta nit-
rirleme yapilmis olunur.

Gerek plazma nitriirleme gerekse diger yontemlerle yapilan
nitriirleme sonrasinda parga yiizeyinde olusan nitriir, iki taba-
kadan olugmaktadir. Yiizeyde beyaz tabaka adi verilen gev-
rek, sert ve nispeten ince olan kisim bulunurken, yilizeyden
derine inildik¢e goriilmeye baslanilan kisim yayinim tabaka-
sidir.

1.2 Beyaz Tabaka

En distaki nitriir tabakasi olan beyaz tabaka, adini, nital (%3-
5 HNO, + alkol) ile daglandiktan sonra beyaz renkte goriin-
mesinden dolay1 alan kisimdir. Nitriirleme kosullar1 ve siiresi
ayarlanarak 20 um kalinliga kadar olusumuna izin verilebilen
bu tabaka sert, gevrek ve aginmaya karsit dayaniklidir. Kalin-
ligin daha fazla arttirilmasi durumunda; tabakada catlaklar
olusabilecegi ve bunun da yorulma dayanimini olumsuz etki-
leyecegi bilinmektedir. Beyaz tabakada, v’ (Fe N) ve € (Fe, N
ve Fe,N) fazlar1 veya bunlarin karisimi goriilebilmektedir.
v’ (Fe,N) ylizey merkezli kiibik (YMK) yapiya sahipken, €
(Fe,-3N) hegzegonal yapidadir. Beyaz tabakanin sadece bu
metaller arasi bilesiklerden olusuyor olmasi sertliginin, mal-
zemenin kimyasal bilesiminden bagimsiz olmasini saglamak-
tadir. Ayrica beyaz tabakanin mekanik 6zellikleri, bu fazlarin
bulunma miktarlarina ve tabakanin kalinligma biiyiik 6l¢iide
baghdir. Beyaz tabakada 7y’ (Fe,N) fazinin olusumu, yumusak
ve siinek olmasi nedeniyle, asinma dayaniminin diisiik, dar-
belere dayanikli uygulamalarda tercih edilirken, & (Fe,-3N)
fazinin olusumu, aginma dayaniminin yiiksek olmasi istenen
parcalarda tercih edilir. Her iki fazin birden olusmasi duru-

munda fazlarin biiylimelerindeki (hacimsel genislemelerin-
deki) farktan dolay1 i¢ gerilmeler olusur. Ayrica beyaz tabaka
ile yaymim tabakasi arasindaki arayiiziin dayanimi da zayiftir.
I¢ gerilmelerin olusmasimin yam sira kristal baglarinin da za-
yif olmasi, ince tabaka olusmasiyla beyaz tabakanin kiigiik
yikler altinda bile ¢atlamasina sebep olmaktadir. Bu yilizden
beyaz tabakanin olusumu yorulma ¢atlag: baglagicini hizlan-
diracag diisiiniilerek 6zellikle degisken dinamik zorlanmala-
ra maruz kalacak parcalarin nitriirlenmesinde istenmez. Be-
yaz tabakanin istenmedigi ancak nitriirleme sirasindaki sartlar
dolayistyla olugmasi durumunda; ek bir takim kimyasal veya
mekanik islemler uygulanarak, beyaz tabakanin kaldirilmasi
miimkiindiir. Fakat bu islemler pahali ve zor olmalarindan do-
lay1 hem maliyetleri hem de iiretim zamanini arttirir. Bunlar
g0z Online alinarak beyaz tabakanin olusmasini 6nlemek ama-
ciyla bazi1 yontemler gelistirilmistir. Bunlardan biri nitriirleme
sirasinda gaz karigimin ayarlanarak karisim i¢indeki azot ora-
ninin diisiik tutulmasidir. Azotun gaz karisiminin %5’inden az
olmast durumunda beyaz tabaka olugumu goriilmemektedir.
Bu durumda parca yiizeyinde krom, molibden, aliiminyum,
vanadyum, titanyum gibi malzemedeki alagim elementlerinin
nitriirlerinin olusturdugu ¢okeltilerinin difiizyon tabakasi go-
riliir. Azot miktar1 gaz karigiminin %15°1 ile %30’u arasin-
da tutulursa y* (Fe,N) fazinim tek fazli olarak bulundugu gok
ince bir tabaka olusumu goriiliir. Azot miktar1 gaz karigiminin
%60-70’1 seviyelerinde ise, %1-3 oraninda metan gaz kari-
siminda bulundurularak olusacak yapinm & (Fe, N) krista-
linden olugmasi saglanabilir. Nitriirleme siiresinin artmast;
beyaz tabakanin ve yayinma (difiizyon) tabakasinin kalinligi-
nin bilylimesine neden olmaktadir. Beyaz tabaka olusumunun
ontine gegmek i¢in kullanilan diger bir yontem ise kademeli
nitriirleme olarak adlandirilan ve nitriirleme sirasinda kulla-
nilan azot miktarmin iglem sonunda azaltilarak nitriirlemenin
bitirilmesidir. Azotun azaltilmasinin yani sira azotun tama-
men kesilip, sadece soygaz kullanilarak (tercih edilen argon)
ve sicakligin da bir siire korunmasi saglanip yilizeyde olusan
azotca zengin tabakanin, parcanin i¢ kisimlarina yayinmasi
istenir. Bu yontemle beyaz tabaka kalinliginin yaninda nitriir-
leme siiresi de kisalir [1, 5, 6,9, 11-13].

1.3 Yayimim (Difiizyon) Tabakasi

Nitriirleme ile yiiksek oranlarda azotun, malzeme yapisina
girmek istemesiyle yiizeye yakin kisimlardaki alasim ele-
mentleri, arayer atomlar1 olmalari nedeniyle malzeme igine
dogru hareket ederler. Alasim elementlerinin malzeme igine
itildikge ilerlemeleri yavaslar. Bu bir anlamda malzemeye
difiize edilen azotun da ilerleyisinin yavaslamasi anlamina
gelmektedir. Bunun sonucu olarak beyaz tabakadaki yiiksek
azot yogunlugunun yiizeyden uzaklastikca azaldigi goriliir.
Azalan azot yoZunlugu ile € (Fe, ,N) seklinde olusmus olan
yliksek azot oranli bilesikler, gorece daha diisiikk azot oranina
sahip; ancak daha kararli durumdaki y* (Fe,N) ve ” (Fe N.)

gibi nitriirlere doniisiir. Oda sicakligina soguma sirasinda
olusan bu nitriirler, kafes yapilarimin fazla azotu daha sicak
durumdaki malzemenin i¢ kisimlarina dogru kusmasiyla
azot, alasim elementlerle etkilesime girerek nitriirler olus-
turur. Ozellikle paslanmaz celiklerde CrN ve Cr,N nitrirle-
rinin ¢okeltileri goriilmektedir. Yayinma tabakasi olarak da
azotun alasim elementlerle yaptig1 nitriirlerden olusan kisim
anlatilmaktadir. Cokeltiler hem tane sinirlarinda hem de tane
i¢lerinde olmaktadir. Yayinma tabakasindaki sertlik artiginin
da bu ¢okeltilerin, kafes yapisindaki ¢arpilmalarin daha faz-
la biiyiimesi ve dislokasyonlarin kilitlenerek ilerlemelerinin
yavaglamasiyla olustugu diisiiniilmektedir. Yaymmma tabaka-
sinda; kafes yapisinin azota doymasi ve nitriir ¢okelmesinin
bir sonucu olarak, yap1 genislemeye ¢alisacak; buna kargilik
melzemenin i¢ kisimlarindaki yapimin bunu engellemesiyle
artik gerilmeler de goriilecektir. [1, 5, 6, 9, 11-13].

2. NiTRURLEME VE DIGER DENEY
ASAMALARI

2.1 Nitriirleme Asamasi

Deneylerde 316L ostenitik paslanmaz ¢elik malzemeden 20
mm uzunlugunda, 10 mm genisliginde, 3 mm kalmligindaki
numuneler kullanildi. Nitriirleme islemiyle hem yiizey piiriiz-
liligiindeki hem de sertlikteki degisimin dlgiilebilmesi i¢in
dikdortgen prizma seklindeki numunelerin iki biiyiik yiize-
yinden biri, nitriirleme 6ncesi ayna parlakliginda parlatildi.
Bu islem, 180 numarali zzimparadan baslayarak sirasiyla 320,
400, 600, 1200 numaral1 zimparalarla parlatilarak yapildi.

Pargalar plazma (iyon) nitriirleme yontemiyle nitriirlendi.
Plazma nitriirleme yontemi i¢in kullanilan diizenek, parca-
larin nitriirlenmesi i¢in gerekli vakumlu ortami saglayan si-
lindirik kap, gerekli elektrik enerjisini saglamakta ve voltaji
ayarlamakta kullanilan gii¢ kaynag1 (2 Kw DC), pompa (8L/
dak), gaz oranin1 ayarlamada kullanilan su tanki, hidrojen ve
azot gazlarinin bulundugu tiipler, nitriirleme sicakligini 6l¢g-

Sekil 2. Nitrirleme Mekanizmasinin Gériinimi
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mekte kullanilan termocouple ve basinct dlgmekte kullanilan
“U” civa siitunlu manometreden olugmaktadir. Deney diize-
neginin tamami Sekil 2’°de goriilmektedir.

Nitriirleme sirasinda hidrojen gaz akis hizi, 270 cm?/dak. ci-
varinda tutulurken, azot gazinin akis hizi, karisimin oranina
gore ayarlandi. Nitriirleme 10 torr’luk vakum altinda gergek-
lestirildi. Deney sirasindaki sicaklik 6lgiimlerini saglamak
i¢in kullanilan Ni-Cr-Ni termo-eleman ¢ifti, parga sicaklik-
larin1 6lgmek amaciyla, parcalarin deney sirasinda iizerine
konulduklar1 katot diske baglandi. Ortalama 600 V’luk bir
gerilim altinda gergeklestirilen nitriirleme, dogru akim gii¢
kaynag araciligiyla sicakliklar, siirekli kontrol edilerek ayar-
land1.

Parcalara azot difiize edilen bu asamada ¢ok sayidaki parca
iizerine farkli nitriirleme sartlarinda uygulamalar gergekles-
tirildi. Yapilan nitriirleme deneyleri genel olarak iki guruba
ayrilabilinir. Bir grup parga i¢in sabit gaz oram ve sicaklikta
degisik siirelerde nitriirleme yapilirken (Tablo 3), diger gurup
pargalar i¢in sabit bir siire segerek gaz oranlarini ve sicaklik-
lar1 degistirerek (Tablo 4) niitriirlenmeleri saglandi. Boylece
nitriirleme sonucu malzemedeki degisimler nitriirleme stiresi-
ne, sicakligina ve gaz oranina bagli olarak incelendi.

Tablo 3. %10 N, ve 450 °C'de Yapilan Nitriirleme islemlerinin Sireleri

Azot orani\ nitriirleme sicakligi 450 °C

15 dakika
30 dakika
%10 60 dakika
120 dakika
240 dakika

Tablo 4. Bir Saat Siireyle Yapilan Nitriirlemelerin islem Parametreleri

Azot orani/ ni!riirleme 400 °C 450 °C 500 °C
sicakhigi

%5 1 saat 1 saat 1 saat

%10 1 saat 1 saat 1 saat

%25 1 saat 1 saat 1 saat

Sabit gaz orani ve sicaklikta tekrarlanan deneylerde gaz orani
%10 N, (azot) %90 H, (hidrojen) olacak sekilde secildi. Sa-
bit sicaklik ise literatiirde yapilan aragtirmalar sonucu, beyaz
tabaka olusumunun goriilmeye baslandig1 esik sicaklik olan
450 °C olarak belirlendi. %10 N, gaz oraninda, 450 °C’de
gergeklestirilen deneylerde siire 15, 30, 60, 120, 240 dakika
olacak sekilde belirlendi.

Sabit siire secilerek yapilan deneylerde, nitriirleme siiresi bir
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saat olarak alindi. Bir saatlik nitriirlemeler % 5, % 10 ve %
25’lik N, H, gaz karisimlarinin her biri igin 400, 450 ve 500
°C olacak sekilde toplam dokuz farkl: nitriirleme sartini sag-
layarak gerceklestirildi.

Yapilan nitriirleme islemlerinin tamami Tablo 5’te gériilmek-
tedir.

Tablo 5. Yapilan Nitriirleme islemleri

Nitriirleme Azot orani
siiresi %5 %10 %525
15 dakika 450 °C
30 dakika 450 °C
omaa | | o e
120 dakika 450 °C
240 dakika 450 °C

Pargalar, nitriirlenmeden oOnce trikloretilen (trichloroethyle-
ne) dolu karigtiricida bir siire bekletilerek temizlenmesi sag-
lanmustir. {1k temizlikleri trikloretilen (trichloroethylene) ile
yapilan pargalarin, nitriirleme agamasinda vakumlu ortamda
sadece H, gazinin ortama verilip; akim uygulanmas1 sonucu
iyonize olan hidrojen atomlarimin, parca ylizeylerini bom-
bardiman edip temizlenmeleri de saglanmistir. Bu islemin
iki amaci vardir. Birincisi pargalarin sicakligini nitriirleme
yapilacak sicakliga ¢ikarmak, digeri ise parca yiizeylerinde
olusmus yag, oksit gibi pislik tabakalarmin temizlenmesini
saglamaktir. Nitriirleme islemleri sirasinda hazirlanan parga-
lar, yan yiizleri iizerinde duracak sekilde yerlestirilerek, hem
parlatilmis hem de parlatilmamis yiizeylerinin nitriirlenmesi
saglandu.

Yapilan nitriirlemeler sonrasinda pargalari, degisik deney ve
6lglimlere maruz birakarak nitriirleme ile 316L ostenitik pas-
lanmaz celik malzememizin ugradigi degisimler incelendi.

2.2 Vikers Sertlik Ol¢gme Cihaz1

Vickers sertlik 6lgme cihaziyla nitriirlenmis pargalarin sert-
likleri dlgiildii. Vickers sertlik 6l¢giim cihazi 0,01 kgf (98,07
mN), 2 kgf (19,614 mN) kuvvet aralifma sahiptir. Olgiimler
sirasinda sertlik degerlerinin, malzemenin (316L ostenitik
paslanmaz ¢eligin) nitriirlenmemis haldeki sertlik degeri olan
380-400 vikers degerlerine yaklastigi duruma kadar sertlik
Oleme kuvveti arttirildi. Sertlik Sl¢timii elmastan yapilmis
basik dort kenarli piramit seklindeki ugla yapildir (Ug agist
136°). Elmas ucun pargaya kuvvet uygulamasi sonucu par-
¢ada biraktig1 dikdortgen seklindeki izin kdsegenleri 6l¢iildii.
Bu kosegen uzunluklarinin makina tarafindan gerekli hesap-
lamalar1 yapmastyla sertlik degeri bulundu. Hesaplamada
kullanilan formiil (denklem 2.1) verilmistir [14].

1,8544F
VSD= ——— dir. 2.1)
d d,

VSD, vickers sertlik degeri
F, uygulanan kuvvet (VSD i¢in N)
dl1, d2, olusan izin késegen uzunluklari

Vickers sertlik 6l¢iimii, serligi 6l¢iilecek malzemenin sertlik
degerinin yiiksekligine bagl olarak, 6l¢iimiin dogrulugu agi-
sindan uygulanan kuvvetin biiyiik olmasim gerektirir. Ozel-
likle uzun siireli (bir saat ve tizeri) nitriirlenmis numunelerin
sertliklerinin yiiksek olmasi, vickers sertliginin olgiiliirken
biiyiik kuvvetler kullanilmasini gerektirir. Fakat nitriirlenmis
numunelerin katmanli yapiya sahip olmasi ve bu katmanlarin
ince olmasi nedeniyle, sertlik 6l¢iimiinde uygulanan kuvve-
tin artmasiyla, nitriir tabakasinin altinda kalan kismin sertlik
Olciimiiniin olumsuz etkilemesine sebep olur. Cesitli kuvvet-
lerle yapilan vickers sertlik dl¢limiinde, her numune igin fakli
kuvvetlerde fakli sertlik degerleriyle karsilasildi.

Yapilan vickers sertlik olglimlerinin, nitriirlenmis 316L os-
tenitik paslanmaz ¢elik numunelerin sertlik degerini dogru
vermemesine karsin, farkli kuvvetlerle mazlemenin fakl
derinliklerine kadar olan kisminin sertliginin dl¢iilmesinden
yola cikarak yapilacak bazi hesaplarla kabaca nitriir tabakasi
kalinlig1 bulunabilir. Cok saglikli bir deger olmasa da kendi
arasinda kargilagtirma yapmak icin kullanilabilecek bu de-
gerler, vickers dl¢iim diizeneginin yapisindan yararlanilarak
yapilan bir hesaplamaya dayanmaktadir. Vickers dl¢limiinde
kullanilan ucun piramit seklinde oldugu, tepe agisinin 136°
oldugu bilinmektedir. Sertlik Sl¢limii sirasinda malzemeye
batirilan ug, malzeme iizerinde dortgen bir sekil olusturmakta
ve olusan dortgenin kdsegen uzunluklarinin yardimiyla sert-
lik hesaplanmaktadir. Kdsegen uzunluklari, ayn1 zamanda
ucun malzemeye ne kadar battigin1 da gostermektedir. Bu da
yaklasik olarak kdsegenlerin beste biri degerindedir.

2.3 Ultra Mikrosertlik Ol¢iimleri

Cihaz Fischer- HP 100 XY PROG Ultra Mikrosertlik Cihazi
ve Classen MFK model goriintiileme ve 6l¢iilendirme siste-
minden olusan ekipman aracilifiyla, nitriirlenen pargalarin
mikro degerlerde sertlikleri 6l¢iildii. Cihaz, 0,4-1000 mN ara-
sindaki yiikiin degisik hizlarda uygulanabildigi ve iz derinligi-
ni 6lgme prensibiyle sertlik, sertlik profili, elastik ve siirlinme
ozellikleri belirleyebilen bilgisayar kontrollii sistemden olus-
maktadir. Yumugak ve sert ince kaplamalarin taban etkisin-
den bagimsiz sertliklerini 6l¢gme olanag1 sunmasindan dolay1,
nitriirlenen pargalarin taban etkisini (nitriirlenmemis kisminin
Ole¢me etkisini) azaltacak sekilde sertliklerini dlgebilmemize
olanak saglamaktadir. Olgiimler sirasinda uygulanan kuvvet
degerleri 20, 100, 300, 900 mN segildi. Yiikler 60 adimda uy-

gulandi, her adimin da bir saniyelik bekleme periyotlartyla
birbirini takip etmesi saglandi.

Ultra mikro sertlik 6lgiimleri sonucu elde edilen datalar, cesit-
li ¢ikarimlardan yararlanilarak incelenen malzeme hakkinda
farkli bilgilerin elde edilmesinde de kullanildi. Ultra mikro
sertlik 6l¢limii sirasinda, malzemenin sertlik 6lgme ucunun
hareketine kars1 verdigi tepkiler kaydedilip, ¢esitli bilgilerin
elde edilmesinde kullanilmaktadir.

Sertlik 6l¢me ucunun hareketi sirasinda, uca verilen enerji-
nin 6nemli bir kism1 6l¢gme yapilmakta olunan malzemeye
gecmektedir. Malzemede olusan bu enerji artigi, olusan iz
yardimiyla tanimlanabilmektedir. Piramit uglari i¢in olusan
izin hacmi, batma derinliginin kiipii ile; yiizeyleri, karesi ile
orantilidir. Enerjideki artig tanimlanirken hacim ve uca degen
bolgeler ayr1 ayri ele alinir. Bu islemler sirasinda dinamik et-
kiler goz ard1 edilir.

Bu kabuller dogrultusunda, aktarilan enerji W ile gdsterilecek
olursa

W=wks’ +w,k,s’ 22)

V hacmi, A alan1 gdstermek kosuluyla W ortalama enerji arti-
sini, k sertlik 6l¢me ucunun sekil faktoriini, batma derinligini
ifade etmektedir. Wk s yerine, 6zgiil enerji artisim ifade eden
e kullanilirsa, 2.2 denkleminin batma derinligine gore ikinci
dereceden tiirevi (d*W/ds?), uygulanan kuvvetin batma derin-
ligine gore tiirevine (dF/ds) esittir. F, sertlik 6lgmede kullani-
lan kuvveti gostermek iizere 2.2 denklemi

2
d—\lvz6evs+2eA _dF (2.3)
s ds
doniisiir.
F=Hcs? 2.4)

2.4 denkleminde H, sertlik, ¢, geometrik faktor olmak iizere,
2.3 denkleminde yerlestirilirse 2.5 denklemi elde edilir [15].

9 hes 2.5)
ds

2.4 Yiizey Profilometresi

Mabhr Perhen S&P Perthometer Profimometre ve Focodyn Op-
tik Prob. dokunmali (mekanik) ve dokunmasiz (optik) problar
kullanarak bilgisayar kontrollii iki ve li¢ boyutlu yiizey piiriiz-
lilagi 6l¢timleri yapabilmektedir. Bu cihaz yardimiyla nitriir-
leme sonrasi parcalarimizin yiizey piiriizliligiiniin degisimi
incelendi.

M. Cem igdil, Murat Tosun, Levent Trabzon

2.5 Diisiik A¢ih X-ray Isinlar1 Difraktometresi

Philips PW 3710 X-iginlan difraktometresi hem x-ray 1simn
kaynagi hem de dedektor kisminin agilarinin ayri ayri kontrol
edilebilmesi sayesinde; ince filmlerin difraktometrik analiz,
reflektans dlgiileri ile ince film kalinlik tayini ve i¢ gerilim
analiz olanaklar1 sunmaktadir. Bu cihaz yardimiyla, nitriirle-
nen parcalarin x-ray 1sinlari 6lgiimlerini gergeklestirdik. Ci-
haz 40 V voltaj ve 40 mA akima ayarlandi. Olusan Cu-Ka
x-ray 1sinlar1, 1,54 A dalga boyunda (A=1,54 A) olup parcala-
rin Olgiimleri sirasinda yiizeye, par¢anin nitriirlenme siiresine
bagli olarak degisik agilarda gonderildi. Yaptigimiz 6l¢iimler-
de tarama alan1 olarak 30-80° se¢ildi. Yapilan olctimler sira-
sinda tarama hiz1 0,02 °/dak. segildi. Boylelikle nitriirlenmis
pargalarin kafes yapilarindaki degisimler incelendi.

3. DENEY SONUCLARININ
IRDELENMESI

3.1 Yiizey Piiriizliiliigii ve AFM Fotograflar

Nitriirleme deneyleri yapilirken, nitriirlenen malzemenin kul-
lanim alanlar1, kullanildig1 yerlerde dikkat edilen sartlar gibi,
bazi noktalara dikkat edildi. Nitriirledigimiz 316L ostenitik
paslanmaz celigin agirlikli olarak kullanildig1 yerlerden biri,
implant olarak insan vucuduna yerlestirilen cesitli parcalarin
iiretimidir. Insan vucuduna yerlestirilmesinde biyouyumlulu-
gu, gerilmelere karsi dayanimi gibi, malzeme 6zelliklerinin
uygun olmasindan dolay1 secilen 316L ostenitik paslanmaz
¢eligin, implant olarak kullanilabilmesi i¢in bazi geometrik
sartlar1 da saglamasi gerekmektedir. Insan viicuduna yerles-
tirildiginde, tizerine binebilecek yiikler sonucu hareket etme-
siyle viicutta yaralanmalara sebep olmamasi igin, miimkiin ol-
dugunca yuvarlak hatlara ve diisiik yiizey piiriizliiligiine sahip
olmasi gerekmektedir. Bunlar geometrik sartlar oldugundan
implantin tasarim agsamalarinda dikkat edilebilir. Fakat nitriir-
leme sonrasinda yiizey piiriizliiliigiinde olusabilecek degisi-
min bagtan tahmin edilebilmesi dnceden yapilacak deneyler
ornek alinarak yapilabilir. Bu yiizden yaptigimiz deneylerde
bu durumu goz oOniinde bulundurarak, nitriirledigimiz bazi
pargalarin yilizey piiriizliiliiklerini inceledik. Nitriirleme son-
ras1 yiizey piiriizliiliigiinii inceledigimiz pargalar, implant par-
¢alarin iiretiminde uygulanan ve implantin yiizey piirtizliilii-
gilinii azaltan kimyasal parlatma iglemine uygulanan parcalar
arasindan segilerek, sadece bu pargalarin yiizey piiriizliligi
incelendi. Kimyasal parlatma islemine tabi tutulan pargala-
rin nitriirlemeden onceki ylizey piriizliilik degerleri, 67 na-
nometre civarindayken %10, 450 °C’deki bir saatlik nitriir-
lemeden sonra yiizey piirtizliiliigii 520 nanometre, iki saatlik
nitriirlemeden sonra ise 573 nanometre degerlerine ¢ikt1. 450
°C’de yapilan nitriirleme sonrasi pargalardaki yiizey piiriizlii-
ligi degerleri asagida verilmistir. Bu degerler ortalama yiizey
pliriizliliigii olarak adlandirilan Ra degerleridir (Sekil 3).
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Ortalama yiizey piriizliiliigiiniin nitriirleme siiresiyle degisimi
800

700 A

3

3 _ 600 -
5@

N 8§ 500
TE

38 400
> 2

< 300
=1

> 200

100 A

0 15 30 60 120 240
Nitriirleme siiresi (dakika)

Sekil 3. %10 N, ve 450 °C'de Nitrirlenen Numunelerin Yizey Piriizli-

laga

Sekil 4 gesitli N, oranlarinda ve sicakliklarda bir saat nit-
rirleme sonucu elde edilen yiizey piiriizliligi degerlerini
gostermektedir. Nitriirleme islemleri sonucu, ylizey piiriizlii-
liigiinlin, azot oraniyla dogru orantili olarak arttig1 goriildii.
Bununla birlikte nitriirleme sicakliginin da yiizey piiriizliilii-
gii iizerinde etkili oldugu anlasildi. Nitriirlemenin yapildigi
sicaklik yiikseldikge, yiizey piirtizliliginiin arttigr gorildi
[17,18].
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Sekil 4. Bir Saat Nitrirlenen Parcalarin Yizey PurizIuligu
Degerleri

Nitriirleme sonrast parcalar {izerinde karartilar olustugu go-
riildii. Bu karartilar parca yiizeyinin bir kisminda ¢ok, bir kis-
minda az sekilde olusmustur. Yapilan ilk yiizey piiriizliligi
6lgtimlerinde bu karartilara dikkat etmeden, ylizey lizerinden
rastgele bolgelerden dlglimler yapilmigtir. Daha sonra tekrar
parlatma diyebilecegimiz, ¢uhada aliimina ile parlatma ola-
yini (¢uhada parlatma islemi, par¢a ilizerinden 1 mikrondan
daha az bir parga kaldirma islemi yapmaktadir), karartilart
giderecek kadar (1-2 saniye) parcalar parlatildi. Tekrar parlat-
ma isleminden sonra yaptigimiz yiizey piiriizliliigii 6l¢timleri
sonucu Tablo 6°daki degerler elde edildi. Tekrar parlatma is-
leminden sonra numunelerin yiizey piiriizliilikklerinin, nitriir-
leme Oncesi degerlere diistiigii goriildii [18].

Yiizey piirtizliliglindeki degisimi daha iyi anlayabilmek i¢in
AKM (Atomik Kuvvet Mikroskobu, Atomic Force Microsco-
pe) ile nitriirlenmemis (Sekil 5) ve 240 dakika nitriirlenmis

(Sekil 6) numunelerden dlgtimler alindi. Bu 6l¢iimler sirasin-
da, tekrar parlatma islemi uygulanmamis parcalar kullanildi
ve pargalarin yiizeyleri lizerindeki karartilara dikkat edilerek,
yiizey lizeri mat ve parlak bdlgeler olarak ayrilip, her numu-
ne i¢in iki ylizeyden dlglimler alindi. Farkli biiytikliiklerdeki
alanlar taranarak yapilan 6lgiimlerde, nitriirlemenin etkileri
acik sekilde goriilmektedir. Olusan tepecikler nitriirlemenin
ylizey piiriizliiliigiini arttirdigini gostermektedir [18].

Tablo 6. %10 N, ve 450 °C’de Nitriirlenen Numunelerin Parlatildiktan Sonraki
Yuzey PirizIGluga

Nitriirleme siiresi Yuzey purizlialigiu (nanometre)
Nitrirlenmemis 45
15 dakika 71
30 dakika 97
60 dakika 85
120 dakika 57
240 dakika 61

500%5.00[um] Z 0.00 - 209.90 [nm]

5m_100nm_x8_1Hz

Sekil 5. Nitrirlenmemis Numunenin AKM Fotografi

500%5.00([um] Z 0.00 - 288.52 [nm]

Sum_200nm_x&_1Hz

Sekil 6. 240 Dakika %10 N, Oranindaki Ortamda 450 °C’de Nit-
rirlenen Numunenin AKM Fotografi

Gaz oranii %10 N, nitriirleme sicakligin1 450 °C sabit ala-
rak yapilan bu nitriirleme islemleri diginda, fakli gaz ve si-
cakliklarda da nitriirleme iglemleri yapildi. Tekrar parlatma
isleminden sonra yiizey piiriizliliigiindeki degisimin, 400
°C tizerindeki nitriirleme islemlerinde, nitriir sicaklig1 veya
gaz karigimindaki azot oranina bagli olarak biiylidiigii goriil-
mektedir. Tablo 7’ye gore daha yiiksek sicaklikta veya daha
yliksek azot oraniyla yapilan nitriirleme islemlerinin yiizey
pliriizliliglinii daha fazla arttirdig1 goriiliiyor [18].

Tablo 7. Bir Saat Nitrirleme Yapilan Numunelerin Yizey PlrizIilagu

Nitriirleme Azot orani

sicakhgi °C %5 %10 %25
400 72 71
450 44 131 235
500 82 253 493

3.2 X-ray Isinlan Olciimleri

X-ray, foton adi verilen, bir miktar enerjiden olusan bir tiir
elektromanyetik yayimimdir. X-ray 1sinlar1 bir malzeme iizeri-
ne yonlendirildiginde, malzemenin kristal yapisina bagl ola-
rak yansir. Bragg kanunu olarak bilinen bu iligki yardimiyla
kristal diizlemlerine karsilik gelen difraksiyon agis1 arasinda
bagintt kurulur. Malzemedeki bu diizlemler ayirtedici bir
ozellik olup, biiyiik oranda, malzeme bilesimine gore degisir.
Boylelikle X 1511 6l¢limiiyle malzeme yapisindaki bilesenler
belirlenebilir. Sekil 7°den anlasilacagi lizere, malzemeye gon-
derilen x-ray 1sinlar1 birbirine paralel ve es uzakliktaki diiz-
lemlerden yansir. Bragg kanunu

Sekil 7. X-Ray Isini Olgimiinde Kullanilan Agilar

0.=6,=0 3.1
nA=2d sinf 3.2)

Yansima, ykm kafes yapilarinda, (h k 1) olarak gosterilen
diizlemin h, k, 1 indislerinin hepsinin ya tek ya da ¢ift say1
oldugu durumlarda bulunan diizlemlerde gergeklesir. Gozle-
nen diizlemler arasindaki uzaklik denklem 3.3 kullanilarak
hesaplanabilir.

M. Cem igdil, Murat Tosun, Levent Trabzon

a
_— (3.3)
Vvh? +Kk* +1?

Denklem 3.3 ile x-ray 1sm1 6lgiimleri sonucu bulunacak d
(dlizlemler arasi1 uzaklik) degerleri yardimiyla kristal yapinin
kafes sabiti hesaplanabilir.

dhk] =

Denklem 3.3, yiizey merkezli kiibik (ykm) kristal diizenine
sahip ostenitik yapilar i¢in kullanilmakta olup, nitriirleme
sonrasinda kafesin geometrisindeki degisimin ¢ok kiiciik de-
gerlerde kalacagi kabul edilerek, nitriirleme sonrasi durum
i¢inde kullanildi.

Nitriirleme siiresinin kisa tutulmus olmasi nedeniyle olusan
nitriir tabakasinin kalinliginin ince olmasi, yapilan x-ray 111
o6l¢timleri, ince filmlerin x-ray 1511 6lgtimlerindeki gibi x-ray
1sinlart yiizeyle 2° ag1 yapacak sekilde gonderildi, dolayisiyla
sadece nitriirlenmis filmin kristal 6zelligi incelendi.

X-ray 1sinlartyla yapilan 6lgiimler sonucu hem nitriirleme ile
yapida olusan farkli faz olusumlart belirlendi hem de kafes
sabiti hesaplandi.

316L ostenitik paslanmaz g¢elik malzemenin hacimce %10
N, gaz oraninda 450 °C’de yapilan nitriirlemeleri sonucunda,
x-ray 11 Olglimleri Sekil 8’de goriilmektedir. Sekil 8’in en
altinda nitriirlenmemis malzemenin x-ray 1gin1 olglimii g6-
ziikmektedir. Buradan da anlasilacagi iizere nitriirlenmemis
malzemede karbid olusumuna rastlanmamaktadir. Bunun ne-
deni malzemedeki diisiik C miktaridir. Nitriirleme sonrasinda
da anlatilan kosullarda ne CrN ne de baska bir karbid olusumu
goriilmemektedir [16,18].

Nitriirlemeyle ostenit kristalleri yapisina giren N atomlari,
kristal kafesini geniglemeye zorlamaktadir. Grafiklerde go-
rilen v, nitriirlenmemis malzemenin kristal yapisini temsil
ederken, v , nitriirleme sonrasi sismis kristal yapisini goster-
mektedir. Azotun, kristal kafesini sismeye zorlamasi sonucu
olarak (111) vy, ve (200) v, diizlemlerinin, (111) y ve (200) y
diizlemlerine goére daha kiigiik 20 degeri oldugu goriilmekte-

N an'’y,, any @y, ooy

M/L 120 dakika

Nitriirlenmemis

35 40 45 50 55
26

Sekil 8. %10 N, ve 450 °C’de Nitriirlenen Numunelerin 2 ° ile Yapilan
x-Ray Isini Olciimii 26 Degerleri
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500°C, 10% N,
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Sekil 9. Bir Saat Nitrirleme Yapilan Numunelerin 2° Agi ile Yapilan X-Ray
Olgtimleri 26 Degerleri

dir. X-ray 111 dl¢limlerinde 20 degerinin sola kaymasi (azal-
masi) kafes sabitinin arttigin1 gostermektedir. [18]

Sekil 9, bir saatlik %5, %10 ve %25 N oranina sahip, 400
°C, 450 °C ve 500 °C’de yapilan nitriirlemelerin x-ray 1sin1
Olciimleri gorilmektedir. 500 °C ve/veya %25 N igeren nit-
riirlemelerde CrN olusmaktadir [18].

450 °C ve %10 N igeren ortamda farkli nitriirleme siirelerin-
de yapilmis deneyler sonucunda olusan yapinin, x-ray isinlari
6l¢timleri sonucu elde edilen bilgiler yardimiyla kafes sabit-
leri hesaplandi (Sekil 10). Belirtilen sartlarda yapilan nitriir-
lemeler sonucu kafes sabiti, (111) v, diizleminde pek fazla
degismezken, (200) v, diizleminde 120 dakikalik nitiirlemeye
kadar artig1 goriildi. Bu durum, kiibik yapinin, kenarlariin
farkli miktarlarda degigmesi sonucu, tetragonal yapiya doniis-
tiigiinii gosterdi [18].

Sekil 11°de goriilecegi iizere, nitriirleme sicaklifi artiginin
hem (111) hem de (200) diizlemlerindeki kafes sabiti degerle-
rinin artmasina neden oldugu anlasildi. Bunun yani sira (111)
diizleminde kafes sabitinin nitriirleme sirasindaki azot oranin
artistyla birlikte arttig1 goriildii. Bunun nedeni azot atomlari-
nin sicaklik ve gaz oraniyla dogru orantili olarak ostenit kafes
yapisina niifuz etmesi ve kafes yapisini ayni oranda genislet-
mesidir [18].

4,1
0a(200) 400, 'C  Aa(200)450, °C Oa(200) 500, 'C
405 4 1 saat . . .
g ®2a(111)400,'C Aa(111)450,°C ma(111)500 ‘C
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2 395 4
& A A
[
£ 391 ©
X
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|
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3,75
%5 %10 %25
Azot orani

Sekil 11. Bir Saat Nitrilenmig Numunelerin Kafes Sabiti Degerleri

3.3 Sertlik Ol¢iimleri

Serlik 6l¢timleri hem vickers hem de ultra mikro sertlik olarak
iki sekilde yapild1. Yapilan vickers sertlik dl¢timleri, homojen
yapiya sahip malzemelere uygulandigindan, iki farkli taba-
kadan olusan bir yapiya sahip durumdaki nitriirlenmis 316L
ostenitik paslanmaz ¢elik numunelerin, farkl: yiikler altindaki
sertliklerine bakildi [18].

Ultra mikro sertlik 6l¢iimlerinde de nitriirlenmis numune-
lerin, nitriirlenmemis 316L ostenitik ¢elik malzemeye gore,
sertliklerinin arttig1 agikca goriildi (Sekil 12) [18].

Nitiiriirleme siiresinin sertlik artigiyla orantili olarak arttig1,
sertlik 6l¢timii sirasinda ucun batma derinligininde buna bagh
olarak diistiigii gorildi [18].

Olgiimler sonucunda, bir nitriir tabakasinin olustugu, olusan
nitriir tabakas1 sonucu da sertligin arttig1 goriildii. Sertlik dlg-
me ucunun nitriirleme siiresiyle ters orantili olarak numuneye
batma miktar1 azalmaktadir. Nitriir stiresinin artmasiyla olu-
san nitriir tabakasinin kalinlig1 artmaktadir. Nitriir tabakasinin
kalinliginin artmasi, dlgme sirasinda nitriirlenmis tabakanin
altinda kalan nitriirlenmemis kismin, sertlik 6lgiimiine etkisi-
ni azaltmaktadir (Sekil 12) [18].
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Sekil 13. Nitrirlenmemis ve %10 N, ve 450 C'de Nitrirlenmis Numunelerin
Derinlige Bagli Vickers Sertligi Degerleri

316L ostenitik paslanmaz c¢elik malzemenin nitriirlenmis
numunelerinin vickers sertlik Ol¢limleri yapilirken, dlgiim
kuvveti 25 gr’dan baglayarak, nitriirlenmemis 316L ostenitik
¢elik malzemenin sertligi olan 400 vickers degerlerine yakin
Ol¢limler alinana kadar 6l¢im kuvvet arttirilarak sertlik de-
gerleri dl¢iildi. Serlik 6lgiimleri sirasinda, piramit ucun mal-
zemede biraktig1 dortgen izin kdsegen uzunluklar: yardimiy-
la, sertlik 6l¢tim derinlikleri bulundu [18].

Grafiklerden nitriirleme sartlarinin nitriir tabakasinin kalinligi
iizerine etkileri goriilmektedir. Sekil 13, %10 N igeren ortam-
da, 450 °C’de yapilan nitriirlemelerin grafigini gostermekte-
dir. Nitriirleme siiresinin artmastyla olusan nitriir tabakasi ka-
linlig1 artmakta ve daha yiiksek sertlik degerleri goriilmekte.
Sekil 13’te, nitriirleme siiresi arttik¢a yapilan 6l¢iim sayisinin
arttig1 goriilmektedir. Bu da, nitriir tabakasinin biiyiimesi so-
nucu, nitriirlenmemis tabakanin sertlik Ol¢limiine etkisinin
ancak daha biiyiik yiiklerle yapilan sertlik 6l¢iimlerinde orta-
ya ¢iktigini gostermektedir [18].

Nitiiriirleme sicakliginin artmast sertlik artigini etkilemekte-
dir. Bunun nedeni, sicaklikla birlikte olusan nitriir tabakasi
kalinliginin artmast bunun da nitriirlenmemis alt tabakanin
sertlik 6l¢iimiine etkisinin azalmasina neden olmasidir. Bunun
sonucu olarakta ylizeyden yapilan sertlik 6l¢iimlerinde, ytik-
sek sicakliklarda nitriirlenen numunelerin daha biiyiik sertlik
degerlerine sahip oldugu goriildii. %10 N, bir saatlik nitriir-
lemeler sonucu, 400 °C’de nitriirlenmis numune 25 gram ile
yapilan 6l¢timlerde 848 vickers sertlik degerine sahipken, 450
°C’deki numune 1296 vickers, 500 °C’deki numune 1741 vic-
kers sertlige sahiptir. Nitriirlenmemis numunenin sertligi ise
358 vickers civarindadir (Sekil 14) [18].

316L ostenitik paslanmaz ¢elik malzemeden yapilmis numu-
nelerden esit nitriirleme siiresinde nitriirlenmis pargalarin in-
celenmesi sonucu, nitriirlemenin yapildigi gaz karisimindaki
azot (N) oraninin artisinin, sertlik degerinin degisimini arttir-
dig1 goriildi [18].

Nitriirlemenin yapildig1 ortamdaki azot oraninin sertlik ar-
tisinda etkili oldugu goriildi. Azot orani yiliksek nitriirleme
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yapilmis numunelerin sertliklerinin de yiiksek oldugu 6lg¢iil-
dii. Bir saatlik ve 450 °C’de %5, %10, %25 N oranlariyla ya-
pilmis nitriirlemeler sonucunda, 25 gram ile yapilan vickers
Olciimleri %5 N igeren numunenin 1022 vickers, %10 N ice-
ren numunenin 1296 vickers, %25 N iceren numunenin 1815
vickers sertlige sahip oldugu goriildii (Sekil 14) [18].

Sekil 14 farkli nitriirleme sicakliklar1 ve gaz oranlarinin, sert-
lik — derinlik karsilagtirmasinin iligkisini gdsteriyor. Grafik,
azot orant ile sertlik degerleri arasinda dogru orantili bir ba-
gint1 oldugunu gostermektedir. Ayni sekildeki bir diger durum
da, sertlik degerleri ile nitriirleme sicaklig arasinda bulundu-
gu goziikkmektedir. Her iki durumda da sertlik degerinin artigt
olusan nitriir tabakas1 kalinligindaki biiyiimenin bir etkisidir
[18].

Vickers sertlik 6l¢limleri sonrasinda, hem %10 N, 450 °C’de
farkli siirelerde hem de bir saatlik farkli gaz oranlar1 ve sii-
relerde nitlirlirlenmis 316L ostenitik paslanmaz ¢elik numu-
neler, ultra mikro sertlik testlerine tabi tutuldu. Ultra mikro
sertlik Sl¢limleri sirasinda kullanilan kuvvetin vickers sert-
lik dlgtimlerinde kullanilanlardan daha diistik olmasi, 6l¢iim
cihazinin daha hassas olmasi ve 6l¢lim sonuglar1 kullanarak
farkli analizlerin yapilabilmesi, malzeme hakkinda daha de-
tayli bilgilere ulasilabilmesini sagladi. Ultra mikro sertlik
Olctimlerinde kullanilan kuvvetin vickers sertlik O¢timiine
gore diisiik olmasi, nitriirlenmis tabakanin altinda kalan nit-
riirsiiz bolgenin, dlglimlere etkisini azaltmakta, hatta hic etki
gostermemektedir. Ultra mikro sertlik 6l¢limleri sirasinda,
ucun malzemeye batisi ve ¢ikist esnasinda malzemeye batma
miktar1 ve kuvveti siirekli olarak kaydedilmektedir. Bu saye-
de malzemenin ¢esitli 6zellikleri hakkinda bilgi elde edilebil-
mektedir [18].

Yapilan ultra mikro sertlik deneyleri sirasinda en biiyiigii 900
mN olan yiikler kullanildi. Her yiik 60 esit adimda uygulana-
cak sekilde ayarlamalar yapildi. Her adimin uygulanma siiresi
bir saniye seg¢ildi. Mikro sertlik deneyleri sonrasinda elde edi-
len datalarla, kuvvet - derinlik grafikleri bulundu [18].

Kuvvet - derinlik (F-s) grafigi (Sekil 15.a), sertlik ol¢iimii
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Sekil 15b. Nitrirlenmemis ve %10 N, ve 450 C*'de 60, 120 ve 240
Dakika Nitriirlenmis Numunelerin Ultra Mikro Sertlik Olgiimleriyle Elde
Edilmig Kuvvet Derinlik (F-s) Grafigi

sirasinda numuneye kuvvet yiiklenirken ve bosaltilirkenki
sertlik 6l¢cme ucunun numuneye dalma derinligini gostermek-
tedir. Kuvvetin yiiklenirken ve bosaltilirkenki iki durumunu
gosteren ¢izgi arasindaki alan, numunenin ugradigi plastik
deformasyonun enerjisini (Wp) gostermektedir. Nitriirlenmis
numunelerde bu enerjinin diistiigi goriilmektedir (Sekil 15b).
Grafigin tepe noktasindan ucun basma derinligi eksenine ini-
len dik ¢izgi ile yiikiin kaldirilmasini gosteren ¢izgi arasinda
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Sekil 16. Nitrarlenmemis ve %10 N, ve 450 °C'de Nitrirlenmig Numu-

nelerin Ultra Mikro Sertlik Ol¢iimleriyle Elde Edilmis dF/ds - s Grafigi

kalan alan ise numunelerin ugradig: elastik deformasyonun
enerjisini (We) gostermektedir (Sekil 15a). Elastik deformas-
yona harcanan enerjinin, nitriirlenmis numunelerde, nitriirlen-
memige gore daha diisiik oldugu da goriilmektedir (Sekil 15b)
[18].

Sekil 16°da %10 N ve 450 °C’de yapilan nitriirlemelerin ultra
mikro sertlik 6lgtimleri sonucu elde edilmis dF/ds — s grafigi
goriilmektedir. Egrilerin egimi o noktadaki sertlik degerini
vermektedir. Egrilerin yatay eksenle yaptig1 a¢1 arttikga, sert-
ligin arttig1 anlasilmakta. Nitriirlenmis malzemenin sertlestigi
ultra mikro sertlik dl¢timlerinde de goriilmektedir [18].

Nitriirlenmemis numune harig, egriler belirli bir yere kadar
ayni egimi gostermektedir. Kirtlma noktasi olarak tanimla-
yabilecegimiz bu nokta, nitiirlenmemis malzemenin 6l¢iimi
etkilemeye basladig1 nokta olarak kabul ediliyor. Bu nokta-
nin, nitriir tabaka kalinliginin 1/7 — 1/10’u arasinda bir degere
sahip oldugu diisiiniilmektedir [18].

%10 N, 450 °C’de 15 dakika nitriirlenen numunenin vickers
sertlik Olgiimlerinde, sertliginin nitriirlememis numuneye
gore pek degismedigi goriilmesine karsin, 15 dakika nitriir-
lenen numunenin ultra mikro sertlik 6l¢iimleriyle elde edilen
datalar sonrasi ¢izilen dF/ds-s grafigi, basarili bir nitriirleme
yapildigimi gostermektedir (Sekil 16). Ayrica, ayni grafikte
kirilma noktasina kadar olan egrinin egiminin diger nitriir-
lenmis numunelerinkilerle ayni degerde oldugu goriiliiyor.
Bu da, altta kalan nitriirlenmemis tabakanin sertlik 6l¢iimiine
olan etkisinin ortadan kaldirilabilmesi durumunda, daha uzun
stire nitriirlenmis diger numunelerle ayni sertlik degerinin 6l-
cglilebilecegini gostermektedir [18].

Farkli gaz oranlar1 ve sicakliklarda yapilan bir saatlik nitriirle-
melerin dF/ds — s sonuglart goriilen Sekil 17°de, %5 N ve 400
°C’de yapilmig nitriirlemede, N atomlarinin ostenit kafesine
pek giris yapmadigr goriilmektedir. Diger numuneler dikka-
te alindiginda, numunelerin ylizeye yakin kisimlarinda yani
alttaki nitriirlenmemis tabakanin etkisinin goriilmedigi, sade-
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Sekil 17. Nitrirlenmemis ve Bir Saat Nitrdrlenmis Numunelerin Ultra Mikro
Sertlik Olguimiyle Elde Edilmis dF/ds — s Grafigi
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Sekil 20. Bir Saat Nitriirleme Yapilmis Numunelerin Elastisite Modulli Degerleri

ce nitriirlenmis tabakanin sertliginin Sl¢lilmesi durumunda,
sertlik degerlerinin esit oldugu anlasilmakta. Bu numunelerin
x-ray 1511 grafikleri (Sekil 19) incelendiginde, numunelerin
bazilarinda CrN olusumuna rastlandigi goriilmektedir. Bun-
lar goz oniine alindiginda CrN olugumunun sertlik degerini
etkilemedigi goriilmektedir. Buradan, CrN olusturmadan da
yliksek sertlikte nitriir tabakasia sahip numuneler olusturu-
labildigi anlasild1 [18].

dF/ds — s grafiklerindeki egrilerin kirilma noktalariin s (ucun
batma derinligi) degeri yardimryla nitriir tabakasinin kalinligt
hakkinda bilgi edinilmesini saglamaktadir. Nitriir tabakasi ka-
linlig1, kirilmanin goriildiigi noktanin s degerinin 7 ile 10 kati
arasindaki bir degere sahiptir. Ultra mikro sertlik 6l¢iimiiy-
le bulunmus nitriir tabaka kalinlig1, vickers serlik dl¢timleri
kullanilarak tahmin edilen nitriir tabaka kalinligina gore ¢ok
daha kiiciik degerlerde bulunmaktadir. Bu, vickers sertlik 61-
¢limleriyle yapilan nitriir tabaka kalinlig1 tahminlerinin olan-
dan biiyiik kabul edildigini gostermektedir (Sekil 3.16) [18].

Sekil 18°de, %10 N,, 450 °C’de 240 dakika nitriirlenmis nu-
munenin kesitten alinan ultra mikro sertlik 6l¢iimii sonucu,
nitriir kalinligini gosteren kirmizi tiggen, yilizeyden yapilan
ultra mikro sertlik Slglimlerinin, nitriir kalinligimi bulmada
daha dogru bir yaklasim oldugunu gostermektedir [18].

Ultra mikro sertlik 6l¢iimii sirasinda malzemenin elastisite
modiilii de bulunabilir. Elastisite modiiliiniin (E/1-y*) 316L
ostenitik malzemenin gesitli nitriirleme sartlarina gore degi-
simlerini Sekil 19 ve 20 gostermektedir [18].

%10 N, gaz oranina sahip 450 °C’de degisik siirelerde ya-
pilmis nitriirlemeler sonucu 316L ostenitik ¢elik malzemenin
elastisite modiiliinde meydana gelen degisim Sekil 19°da go-
riilmektedir. Elastisite modiiliiniin nitlirleme zamaninin art-
masiyla azalan bir artim gergeklestirdigi goriilmektedir. Bu,
nitriirleme tabaka kalinliginin, nitriirleme stiresine bagl ola-
rak degisimiyle benzerlik gostermektedir. Nitriirleme sonucu
%33 mertebelerinde artis gozlenmistir. Sekil 19°da goriilen
zamana bagli artig, aslinda nitriir tabakasinin kalinliginin art-
masiyla alttaki nitriirlenmemis kismin etkisinin azalmast so-
nucudur [18].

Sekil 20°de goriilen grafik, bir saat nitriirleme sonucu 316L
ostenitik paslanmaz ¢eligin elastisite modiilindeki degisimi
gostermektedir. Bu degerler sadece nitriir tabakasini igeren
Olgtimler sonucu (altlik malzeme etkisi olmadan) elde edil-
mistir. Plazma nitriirleme sartlarinin elastisite modiiliiniin
degerini degistirmedigi goriilmektedir (Sekil 9). Fakat CrN
olusumuna rastlanmis numunelerin elastisite modiiliiniin di-
gerlerine gore daha yiiksek oldugu da dikkat ¢ekicidir [18].

Sekil 21°de, %10 N, ve 450 °C’de gesitli siirelerde nitriirlen-
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Sekil 23. %10 N,, 450 °C'de 240 Dakika Nitriirlenen Numunenin Kesitin-
den Yapilan Olciimler Sonrasi Elde Edilen Sertlik ve Siineklik Degerleri

mis numunelerin ultra mikro sertlik 6lgtimlerinden elde edil-
mig datalar araciligtyla elde edilmis siineklik degerleri gortil-
dii. Nitriirlemeyle stinekligin degistigi, nitriirleme siiresiyle
stinekligin pek degismedigi gorildii [18].

Bir saat siireyle %5, %10 ve %25 azot oranlarinda 400, 450,
500 °C’lerde yapilan nitriirlemeler sonucunda siinekligin, nit-
rlirleme sirasinda kullanilan gazin azot orani ve nitriirleme si-
cakligtyla degismedigi goriildii (Sekil 22). %5 N, 400 °C’de
bir saat nitriirlenen numunenin siinekliginin pek degismedigi
goriildii. Bunun nedeni olarak, numunenin diger datalari ince-
lendiginde, bu sartlarda nitriirlemenin pek ger¢eklesmemesin-
den oldugu sonucuna varildi [18].

Sekil 23’te, %10 N, 450 °C’de 240 dakika nitriirlenmis nu-
munenin kesitten yapilan ultra mikro sertlik deneyleri sonucu
elde edilen sertlik ve siineklik degerleri goriilmektedir. %10
N,, 450 °C’de 240 dakika nitriirlenmis numunenin tahmini
nitriir kalmlig1 degerine uygun olarak (Sekil 18), hem sert-
lik hem de siineklik degerlerinin yiizeyden 6,9 um igeride bir
degisime ugradig1 goriildii. Bu deger siineklik degerlerinin
interpolasyonuyla bulunmustur [18].

4. SONUCLAR

Diisiik sicakliktaki plazma nitriirlemesi sonucu 3 16L ostenitik

paslanmaz ¢eligin 6zelliklerinin, testlerden elde edilen sonug-
larindan dikkat ¢ekici olanlarini soyle siralamak mimkiindiir.

Nitriirlemenin, yiizey piriizliliigiini kotiilestirici yonde etki
yaptig1 goriildii. Bu etki nitriirleme siiresinin artmastyla yiizey
piiriizliligiiniin arttig1; ancak belirli bir degerden yukariya
cikmadigi sekilde goriildii. Nitriirleme siiresinin uzamasinin
ylizey piirtizliiliigii iizerindeki olumsuz etkisi gibi nitriirleme
sicakligiin ve nitriirlemede kullanilan azot gazi oraninin da
ylizey geometrisini bozucu etkide bulundugu anlasildi. Nit-
riirleme siiresi ve azot orani arttikca numunelerin yiizey pii-
rizliiliikleri de artt1. Yiizey piiriizliliigiindeki bu artigin nit-
riirlenen pargalarin tizerinde olusan karartilarin giderilmesi
durumunda eski degerine diistiigli goriildii [18].

Nitriirlemenin, %10 N, ve 450 °C’de yapilmasi durumunda,
denenen en uzun siire olan 240 dakikalik nitriirleme siiresin-
de bile CrN olusmadigi goriildi. CrN fazinin olusumunun, bir
saat nitriirleme yapilan numunelerden % 25 N, oranina sahip
nitriirlemeler ile 500 °C’de nitriirleme yapilan numunelerde
meydana geldigi gorildii [18].

450 °C ve %10 N iceren ortamda farkli nitriirleme siirele-
rinde yapilmis deneyler sonucunda kafes sabitinin, (111) vy,
diizleminde pek fazla degismezken, (200) y, diizleminde 120
dakikalik nitiirlemeye kadar artig1 goriildii. Bu da nitriirleme
stiresinin artmastyla, kiibik yapinin, kenarlarinin farkli mik-
tarlarda geniglemesi sonucu, tetragonal yapiya doniistiigiinii
gosterdi. Kafes sabitindeki artis, bir bagka degisle kiibik ya-
pidaki geniglemenin, daha yiiksek nitriirleme sicakliklarinda
veya ortamdaki azot oraninin yiikselmesiyle arttig1 goriildii.
Bu da nitriirleme sonucu kafes yapiya giren azotun kafesi ge-
nislemeye zorladigini gostermektedir [18].

Yiizeyden yapilan sertlik olgtimlerinde sertligin, nitriirle-
me siiresi, nitriirleme sicaklig1 ve azot oranlarinin her birine
ayr1 ayr1 bagl olarak dogru orantili degistigi goriildii. Fakat,
gerek bu datalarin dikkatle incelenmesi, gerekse kesitten ya-
pilan sertlik dl¢iimleri sonuncu, sertlikteki bu degisimlerin;
nitriirleme kalinligiin artisiyla, nitriirlenmis tabaka altindaki
nitriirlenmemis kismin sertlik l¢limiine etkisinin azalmasin-
dan kaynaklandig1 anlasildi. Olusan nitriir tabakasinin sertli-
ginin sabit kaldig1, nitriirleme parametrelerine bagli olmadigi
goriildii. Bu, diisiik sicakliklarda, kisa nitriirleme siirelerinde
ve diisiik azot oranlarinda da yiiksek sertlikte nitriir tabakasi
olusturulabildigini gosterdi [18].

Yiizeyden sertlik 6l¢iimii yapilmasi gereken durumlarda, vic-
kers sertlik 6l¢iimleriyle tahmin edilebilecek nitriir kalinligi-
nin, mevecut olandan ¢ok daha yiiksek olacagi gortildii. Nitriir
tabakasi kalinligi tahminin, kademeli kuvvet uygulanarak,
kuvvetin, sertlik 6lgme ucunun batma derinligine gore tiire-
vinin, batma miktarina bagl degisiminin incelenmesiyle daha
dogru sonuglar verecegi gortildii [18].

[lk yapilan deneylerin sonuglarina bakarak elastik modiiliiniin
nitriirleme siiresine bagl olarak degistigi diisiiniilmiis olsa
da, daha sonra bunun, sertlik 6l¢timlerinde rastlanilan durum
gibi, nitriir tabakasimin kalinliginin artmasiyla, nitriirlenme-
mig malzemenin Ol¢limlere etkisinin azalmasindan kaynak-
landig1 anlasildi. Nitriirlemenin elastiklik modiiliini arttirdi-
§1; ama nitriirleme parametrelerinin direk etkisinin olmadig1
goriildi. Burada dikkat ¢eken bir nokta ise CrN olusumuna
rastlanilmis numunelerin elastiklik modiillerinin nitriirlenmis
diger numunelere gore biraz daha yiiksek oldugudur [18].

Nitriirlemeyle malzemenin siinekliginin diistiigii; ama degi-
simin nitriirleme kosullariyla baglantili olmadig1 goriilmek-
tedir.
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