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PLAZMA NITRURLENMIS INCONEL 718’IN
YUKSEK SICAKLIK OKSiDASYONU
Ihsan AKSIT

Erciyes Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii
Yiiksek Lisans Tezi, Eyliil 2008
Tez Damismani: Prof. Dr. Ayhan GULDESTE

OZET

Demir esasli malzemelere nikel elementi katkisinin, yiiksek sicakliklarda oksitlenmeye
kars1 direnci artirdigi bilinmektedir. Bu sebeple, calisma sicakliklar1 dikkate alinarak
tasarlanan malzemeler yeterli diizeyde nikel elementi igerir. Demir, krom ve esas itibari
ile nikelden olusan, Inconel diye bilinen, siiper alasimlarda Ni orant %50°nin {izerine
cikabilmektedir. Inconel 718, gaz tiirbinleri ve kimyasal reaksiyon borular1 gibi yiiksek
sicakliklarda oksitleyici kosullara maruz ekipmanlarin imalatinda siklikla tercih edilen

ticari bir malzemedir.

Bu calismada, plazma nitriirleme isleminin, Inconel 718’in yiiksek sicakliklarda
oksidasyon direncine etkileri arastirilmistir. Plazma nitriirleme iglemi 550°C’ lik bir
sicaklikda 1, 4, 9 ve 16 saat siireyle gerceklestirildi. Inconel 718’in oksidasyon kinetigi,
1000 °C, 1075 °C ve 1150 °C sicakliklarda; 1, 6, 12, 24, 48, 72, 96, 120 ve 144 saat
cevrimli(cyclic) oksidasyon yontemi ile firin atmosferinde oksitlenerek ¢ikarildi.
Nitriirlenmis ve hi¢ islem yapilmamis malzemeler SEM, XRD, optik mikroskop ve
AFM ile karakterize edildi. Oksidasyon testinden hemen 6nce ve sonra, numunelerin
yiizeyindeki ve yiizeyin altindaki fazlarin mikro yapisi belirlendi. Yiizey tabakasinin ve

yiizey altindaki fazlarin sertligi 6l¢iildii.

Sonug olarak, nitriirleme islemi sonucu yilizeyde olusan CrN tabakasinin, yiizeyden
oksijen difiizyonunu engelledigi ve nitriirleme siiresi artisina paralel olarak artis
gbozlenen CrN tabaka kalinlasmasimna bagli olarak, oksidasyon direncinin arttig1
belirlenmistir. Bununla beraber 1075°C’ de 48 saatten sonra tane biiyiimesi ve kiitle
kayb1 gbzlendi. Nitriirleme isleminin Inconel 718 in oksidasyon direncini kisa
oksidasyon stiresi i¢in % 15 iyilestirdigi bulundu.

Anahtar Kelimeler: plazma nitriirleme, inconel 718, oksidasyon kinetigi, aktivasyon

enerjisi, siiper alagimlar



HIGH TEMPERATURE OXIDATION OF PLASMA - NITRIDED
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Thesis Supervisor: Prof. Dr. Ayhan GULDESTE

ABSTRACT

It is well known that nickel addition to the ferrious materials increases oxidation
resistance at high temperatures. Therefore, the designed materials by considering
working temperature include nickel in a suitable amount. Ni content could be more than
50% in superalloys known as INCONEL series which consist of Fe, Cr and mainly Ni.
Inconel 718 is widely used for equipments manufacturing exposed to high temperatures

oxidation, such as gas turbines and chemical material bearing pipes.

In this study, it has been investigated the effect of plasma nitriding process on oxidation
resistance of inconel 718 at high temperature. The plasma nitriding process was carried
out for periods of 1, 4, 9 and 16 hours at a temperature of 550°C. Oxidation kinetics of
nitrided samples have been obtained for periods of 1, 6, 12, 24, 48, 72, 96, 120 and 144
hours with cycling oxidation methods at temperatures of 1000 °C, 1075 °C and 1150
°C by oxidizing in furnace atmosphere The nitrided and the untreated materials were
characterized by means of SEM, XRD, optical microscope and AFM. After and just
prior to the oxidation tests, the microstructures of phases on surface and under the
surface of samples were determined. The hardness of surface layers and subsurface

phases were measured.

As a result, it was concluded that CrN layer, forming on the surface of the samples after
nitriding process, prevents the penetration of oxygen from the surface in temperature
range of 1000 °C-1150 °C for 12 hours. It has been determined that oxidation resistance
increases, as the thickness of the CrN layer increases with increasing nitriding duration.
However, grain growth and mass losses were observed after 48 hours at 1075 °C.

Activation energies for oxidation were calculated for the untreated and plasma nitrided



samples and it was found that the nitriding process improves the oxidation resistance of
Inconel 718 nearly 15 % for the short oxidation duration.

Keywords: plasma nitriding, Inconel 718, oxidation Kkinetic, activation energies,
superalloy
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1. BOLUM
GIRIS

Siiper alasimlar, diger alasimlardan farkli olarak yiiksek sicakliklarda siddetli mekanik
gerilmelere ve ylizey yapist degisimlerine karst malzemelerin direncini artirmak igin
tiretilmis alagimlardir. Isil direnci yiiksek, demir-nikel, nikel ya da kobalt esasl
alasimlardir [1]. inconel 718 alasimi ilk olarak 1959 yilinda uluslar arasi nikel sirketi
Huntington Division tarafindan doviilmiis ve yaslandirilarak sertlestirilmis nikel krom
esasli alasim olarak dretilmistir. Bu alasim onceleri iyi bir kaynak edilebilirlikle
doviilmiis malzemeler igin mevcut bir ihtiyact karsilamak i¢in 704°C (1300°F) a kadar
orta diizeyde ki sicakliklarda kullamm icin gelistirilmistir. Inconel 718 siiper alasim,
yiiksek mukavemetli, korozyon direnci ve -253°C (-423°F) ile 704°C (1300°F) yiiksek
sicakliklar1 arasinda kullanilabilen nikel-krom esasli bir malzemedir. 704°C (130 °F)'ye
kadarki sicakliklarda siirtiinmeye ve siirtiinme-kirilma gerilimine kars1 ¢ok yiiksek bir
dayanim gosterir. Alagim krojenik 1s1 sinirlarinda ¢ok iyi bir 6zellige sahiptir [2]. Nikel
esasli alasimlar uzay araglarmin motorlarinda ozellikle de gaz tiirbin boélmelerinde
yaygin olarak kullanilmaktadir. Ayrica denizalti donanimlarinda, niikleer reaktorlerde,
petrokimyasal fabrikalarda ve yiyecek isleme donanimlarinda da kullanilmaktadir.
Nikel esasli alagimlar korozyona, mekanik ve termal yorgunluga, mekanik ve termal
soklara, artan 1sida siirtinme ve asinmaya kars1 yiiksek direng gosterdiklerinden dolayz,
cok yiiksek 1s1 ve basingta calisan uzay araglarmin tirbin bigaklarinin imalatinda
kullanilir. Bigaklarin dahili ve harici sogutmalarini en iyi sekilde yerine getirmesi i¢in
bu bigaklarin iizerine belli bir sirada delik delinir [3]. Genellikle nikel alagimlarinin
islenmeleri zordur. Isleme esnasinda yiiksek kesme sicakliklari olusur, 1s1l ve diger
yiikler deformasyon asinmasina neden olurlar. Kesme hizlari olduk¢a diisiiktiir. Baz1
nikel alagimlarinin islenmesi digerlerine gére ¢cok daha zordur, karbiir veya seramik bir
kesici takim ile ¢alisma kosullarinin dogru segilmesini gerekli kilar [4]. Siiper alasimlar,

yiizey dengesinin gerektigi ve yiiksek gerilmelerin oldugu 650°C ve iistii sicakliklarda



kullanilmaktadir. "Siiper alasim" ifadesi demir, nikel, kobalt ve krom kombinasyonlari
veya demir, nikel ve kobalt esasli malzeme alasimlari igin kullanilir. Bu alasimlar daha
diisiik miktarlarda tungsten, molibden, tantal, niyobyum ve aliiminyum olmak {tizere

cesitli demir, nikel, kobalt ve krom elementleri icerirler [5].



2. BOLUM
SUPER ALASIMLAR VE INCONEL 718

2.1. Giris

Asmmanin, yiiksek sicakligin ve korozyonun mevcut oldugu calisma sartlarinda metal
ve metal alagimlarinin, arzu edilen ozellikleri saglayamadigi noktalarda yeni malzeme
gruplan devreye girmektedir. Bu malzeme gruplarinin basinda siiper alasimlar
gelmektedir. Giiniimiiz teknolojisindeki gelismeler; ekonomik yonden elverisli, teknik
acidan uygun 6zel malzemelerin elde edilmesi igin yiiksek mekanik o6zellige sahip,
yiiksek sicaklikta asinma ve korozyona dayanikli siiper alagimlarin gelistirilmesine
neden olmustur. Siiper alagimlar, yiiksek sicaklik uygulamalarinda diger tiim metaliirjik
malzemelerden daha ¢ok tercih edilmektedir. Bu tercihe neden olan yiiksek sicakliktaki
miikemmel performans, alasimin uygun kimyasal kompozisyonu kadar iiretim
asamasinda olugsan mikro yapisal kusurlarin daha az olmasindan kaynaklanir. Siiper
alasim malzemelerin yerlerine kullanildiklari metal ve metal alasimlarina gore en
onemli Gstinlikleri; yiiksek 6zgiil mukavemet, yiiksek spesifik elastik modiilii, yiiksek
asinma dayanimi ve bu Ozelliklerin yiiksek sicaklikta bile muhafaza edilmesidir. Bu
ozelliklere bagl olarak, siiper alasim malzemeler 6zellikle havacilik, uzay araglari,
niikleer teknolojiler, enerji sistemleri, gaz tirbin motorlari, cam sanayisinde, sicak
takimlar ve kaliplarin yapiminda kullanim imkanlarinin olusmasindan dolayr bu
malzemelere olan ilgi giderek artmistir. Nikel esasli ve titanyum alasimlarla birlikte
kompozit malzemeler gibi miihendislik malzemeleri uzay sanayisinde yaygin olarak
kullanilmaktadir. Bu malzemeler yiiksek 1s1 uygulamalar1 ve aym1 zamanda yiiksek
dayanma giicii ve agirlik tasima oranlari igin tasarlanmiglardir. Nikel esasli alasimlar
uzay sanayinin ekonomik isletme giderleri icin gerekli olan yiiksek siirtinme ve
korozyon direncine sahiptirler [5]. Siiper alasimlarin en énemli 6zellikleri; 650°C'nin

stiindeki sicakliklarda sicakliga bagli korozyon ve erozyona karst uzun siireli



dayanimlaridir. Nikel ve kobalt esash siiper alasimlar, yiiksek sicakliklarda (1500-
1650°C) yiiksek dayamima sahiptirler [7]. Siiper alasimlar; genellikle demir, nikel,
kobalt ve daha az miktarlarda tungsten, molibden, tantal, niyobyum, titanyum ve
aliminyum alasimlarla yapilan cesitli bilesimleri igerirler [9]. Uzay sanayinde
kullanilan alasimlar ve malzemeler genellikle ¢elik, nikel ve metal-matris kompozit
alasimlaridir. Diger malzemeler ise karbon, seramik ve metal-matris kompozitleridir. Bu
malzemeler yiiksek 1s1 Ozellikleri ve korozyon direnci ile verimli yakit tiiketimi
yaptiklarindan uguslarin daha ekonomik ve daha uzun Omiirlii olmasini saglar [5].
Motor iireticileri arasindaki rekabet genelde maliyet-performans-verim ii¢cgeni arasinda
gecmektedir. Motor performanst ve verim arttirilmaya calisilirken, ayni zamanda
maliyetlerde asagi ¢ekilerek, ilk bakista celigir gibi goriinen bu hedefler arasinda, bir
tasarim dongiisii yaganmaktadir. Birbiri ile ¢elisen veya en azindan birbirini etkileyen
bu hedeflerin tiimiine varim, gelistirilmis tasarim, daha iyi malzeme ve gelismis tiretim
siirecleri ile miimkiindiir. Uretim maliyetleri, motorlarda kullanilan parca sayisi
azaltilarak asagiya cekilmektedir. Bu hedef ancak daha iyi malzeme ve diretim
teknolojileri ile gergeklestirilebilir. Motor malzemeleri, iyi islenmeyi saglayacak
mekanik ozellikleri ve 6zel mukavemet degerleri ile tanimlanmaktadir. Giinimiizde
yaygin olarak kullanilan malzemeler; Ti-alasimlari, Ni-alasimlar1 ve yiiksek mukavemet
celigidir. Kompozit, intermetalik vb. gibi malzemelerin pay: simdilik disiiktir. Celikler
genellikle mil ve disli gruplarinda kullanilirken, alasimlar daha ¢ok kompresor, tiirbin
ve yanma odalarinda kullanilmaktadir. Titanyum alasimlari, daha ¢ok kompresor
pargalarinda kullanilmaktadir. Ti (u+b) alagimlar icin, p faz1 dengeleyiciler (aliiminyum
gibi) ve b faz1 dengeleyiciler (molibden ve vanadyum gibi) ¢alisma sicakliginin
optimum seviyelere ¢ikmasini temin etmektedirler. Dovme, 6zellikle temiz dévme, b
dengeleyicilerini tagiyarak daha ince molekiiler yap1 (1 + b) olusturur. Bu mikro yapi,
statik ve dinamik mukavemet &zellikleri olarak en iyi dengeyi temin etmektedir. Ti
alasim1 olarak Ti6AI4V (Ti-64), motor ve ugak iskeleti uygulamalarinda yaygin olarak
kullanilmaktadir. Ti64; disiik sicaklikta yiiksek mukavemet, mikemmel mekanik
islenebilirlik ve kaynak edilebilme o&zelliklerini tasimaktadir. Ti64 dovme, hassas
dokiim, sa¢ metal olarak 1975'den beri stator pargalarinda ve kompresor dis cidarlarinda
kullanilmaktadir. Ti6242 ve Ti6246 daha yiiksek mukavemet ve daha yiiksek sicakliga
dayanma ozelliklerine sahiptir. 550°C' nin {izerindeki sicakliklarda, 6zellikle disklerde

kullanilmak {izere gelistirilmis Ti alagimi IMI 834'tiir. Ad1 gecen alasim, 450°C' nin



tizerinde, diger titanyum alagimlarindan daha iyi 6zelliklere sahiptir. Fiyat1 Ti64'in iki
katidir. Kompleks metaliirji ve 1sil-mekanik (termomekanik) islem parametreleri ile
optimum mekanik o6zellikler temin edilmis, bu oransal iyilesme mikro yapiya da
yansimigtir. Ti ve Ni temelli stiper alasimlar gegen son 10 yilda kendilerinden beklenen
performanst miikemmel bir sekilde yerine getirmislerdir. Ancak bu malzemelerin daha
ileri seviyede gelistirilmesi, gerektirdigi ek maliyet yiiziinden sinirlidir. Bu yiizden
siiper alasimlarin yerini tutabilecek daha ekonomik malzemelerin gelistirilmesi

kag¢inilmazdir.

Yanma Odasi

Sekil 2.1. Bilgisayarla simule edilmis bir motor ve 6nemli bolimleri [10].

Nikel esasli alagimlar, motorun sicak bolge pargalarinin imalatinda kullanilmaktadir
(sekil 2.1). Ti-alagimlar1 ¢ok sicak bolgeler olan yiiksek basing kompresoriiniin arka
kademelerinde kullanilir. Yanma odasinda kullanilan 6zel sac alasim saclar (Hastelloy
X-C263), diisiik mukavemet, oksidasyona dayanim, sekillendirilebilirlik ve kaynak
edilebilme 6zellikleri olan malzemelerdir. Tiirbin uygulamalar: i¢in ise, esas olarak 2
grup siiper alasim s6z konusudur. Birincisi dovme ile tretilir ve bu malzemeler diskler
ve ringler igin kullanilir. ikincisi dékiimdiir ve bu malzemeler, sabit veya hareketli
kanatciklarda kullanilir. Sicakliga dayanimlarini iyilestirmek igin farkli mukavemet

arttirma iglemleri gerekir, bunlarin baslicalar;

» Kobalt katarak soliisyonu katilagtirmak, krom ve 1siya dayanikli-tungsten gibi -



molibden gibi - metallerle karisimi zenginlestirmek gerekmektedir.

* Sertlesmeyi hizlandirmak i¢in metalik g"-Ni3 (Al, Ti) ve/veya g"Ni3Nb fazi ortaya
cikarilmalidir. Bu nedenle 1siya dayanikli siiper alasimlara % 10'dan fazla (agirlik

olarak) Al + Ti veya az miktarda Nb katmak gerekmektedir.

Nikel alagimlar diskler ve donel bilezikler i¢in kullanilmaktadir. Bunlardan en yaygini
inconel 718'dir ve vyiiksek basing kompresér ve tirbinin arka kademelerinde
kullanilmaktadir. Bu siiper alagimlarin, 750°C' nin altinda iyi dinamik mukavemet
degerleri bulunmaktadir. Waspalloy yiiksek sicaklik 6zellikleri bakimindan inconel 718
ile karsilastirilabilir. Ancak Waspalloy mikro yapisi ¢ok Kritik metaliirjik davraniglar
sergiler. Dovme olarak iiretildiginde, homojen, ince dagilimli mikro yap1 eldesi hemen
hemen olanaksizdir. Bu nedenle Waspalloy'un isleme ve kaynak ozellikleri kisitlidur.
Waspalloy'un yerine, yiiksek sicaklik kabiliyetleri nedeni ile yalmzca toz metaliirji
teknolojisi ile elde edilen Udimet700, ReNe95 veya IN100 gibi malzemeler
kullanilmistir. Bazilari, yiiksek sicaklikta ¢ok yiiksek mukavemet degerleri elde etseler
de, kirllmaya mukavemetleri zayif kalabilmektedir. Oniimiizdeki 10 yillik dénemde,
ozellikle disk uygulamalarinda, soniimlenmis Waspalloy veya Udimet 720 Li (Li: disiik
icsel bag) malzemesinin, dovme ve dokiim olarak kullanima daha yatkin olacagi
diistiniilmektedir. Bu ilerleme, malzemenin daha yiiksek saflikta kiilge olarak temini,
daha homojen bir yapimnin olugsmasi, mikro yapidaki ayrimimn onlenmesi, termomekanik
islem ve ergime parametrelerinin daha da iyilesmesi ile basarilabilecektir. Halihazirda
ise, Udimet 720 Li gelismis bir malzeme olarak, mekanik islem gerekmeksizin disk
uygulamalarinda kullanilabilir. Maksimum kullanim sicakligi 730°C’ ye ulastigi igin,
IN 718 ile karsilastirildiginda, Udimet 720 Li' nin +80°C 'lik bir ¢alisma sicakligi
{istiinliigii vardir. Ancak malzemenin fiyati oldukea yiiksektir. Ozet olarak, Udimet 720
Li alasimi ile yiiksek sicaklik mukavemeti agisindan karsilastirilabilecek malzeme
yoktur. Ticari motorlarda kullanimi makul fiyatlarla cazip hale getirilmektedir.
Tirbinlerdeki tiim sabit ve hareketli kanatgiklar, dokiim olarak elde edilmektedir.
D6évme malzemenin kullanilmamasinin nedenleri, termomekanik (isil-mekanik)
ozelliklerinin, siirinme mukavemetinin ve basing altinda kirilma mukavemetinin tasima
ozelliklerinin dokiim malzemeye gore daha diisiik kalmasidir. Ciinkii kanatgiklar ¢ok

yogun ve asir1 Yilksek gaz sicakliklarina ve donel yiiklere maruzdur. Son yillarda farkli



calisma sicakliklarina sahip ¢esitli alasimlar gelistirilmistir. Bunlardan en 6nemlisi
inconel 718 siiper alasimdir. Dokiimii, polikristalli ve eseksenli bir mikro yapiya

sahiptir.

Sekil 2.2. Gaz Tiirbini [10].

Giiniimiizde inconel 718, sicakligin tiirbinlere gore daha diisiik oldugu diisiik basing
kompresoriiniin arka kademesindeki sabit ve hareketli kanatgiklarda kullanilmaktadir.
inconel 100 ise yiiksek sicaklik mukavemetine sahip (inconel 713 alasimima gore
yaklagik ¢alisma st simir1 +30°C ve isti), disik yogunluklu (g=7.75 g/cm3) bir
Ozellige sahiptir. Bu alasimin inconel 713 ile bir baska farki, katilagmanin kontrol
edilebilmesidir. S6z konusu malzeme, ¢ok yonlii katilasma kristal yapisina sahipse, tane
smirlar1 eseksenli olarak merkezka¢ kuvvet yoniinde olmakta ve siiriinme mukavemet
gostergesi indirgenmektedir. Tek kristalli yapida ise, tane sinirlar1 yoktur ve bu nedenle
en iyi siirinme mukavemeti ozellikleri gosterir. Cok yonlii katilasmali ve tek kristalli
yapilanmalar i¢in, dokiim teknolojilerinde 6zel katilasma teknikleri gelistirilmistir. Su
anda bu malzemelerin en gelismisleri tek kristalli olan PWA 1484 veya CMSX10'dir.
Yiiksek yogunluk (g=9 g/cm3) ve inconel 100'e gore +100°C' lik bir sicaklik iist sinirina
sahiptir. Parlak bir iiriin olarak ticari kullanima ge¢me siirecindedir. Yeni malzemelerin
gelistirilmesi, sicaklik ve mukavemet 6zelliklerinin daha da iyilesmesine odaklanmustir.

Bunlar Ti ve Ni bazli siiper alasimlar gibi kompozit ve metal bazli malzemelerdir. Bu



yeni malzemelerin motor tizerindeki kullanim yerleri sekil 2.2. 'de verilmistir [10].
Genellikle yiiksek mukavemetli 1s1l direngli alasimlar daha yiiksek mukavemet/agirlik
orani, 1sitya ve korozyona karsi daha yiiksek bir mukavemet elde etmek amaciyla
gerceklestirilen metaliirjik gelismelerin bir sonucudur. Siiper alasimlar ve uzay g¢agi
metalleri genellikle bu alagimlar igin kullanilan terimlerdir. Zor ¢alisma kosullar1 igin
gelistirilmis olmalarindan dolay1 islenebilirlikleri diisiiktiir. Bu tip alasimlar yiiksek
kesici kenar sicakliklarina neden olan diisiik 1s1l iletkenlik, yigma kenar olusumuna
neden olan bazi takim malzemelerine kaynak olma egilimi, yiiksek kesme kuvvetlerine
neden olan yiiksek kayma mukavemeti, daha yiiksek gerilmelere, asinmaya ve kesme
kuvvetlerine neden olan deformasyon sertlesmesi egilimi gibi 6zelliklere sahiptirler [4].
Uzay sanayinde kullanilan alagimlar ve malzemeler genellikle ¢elik, nikel ve metal-
matris kompozit alagimlaridir. Diger malzemeler ise karbon, seramik ve metal-matris
kompozitleridir. Bu malzemeler yiiksek 1s1 6zellikleri, korozyon direnci ile uguslarin
daha ekonomik ve daha uzun Omiirlii olmasi i¢in verimli yakit tiiketimi yapmasini
saglar. Karbon kompozitler 1970' lerden beri uzay sanayinde kiiciik miktarlarda
kullanilmaktadir. Fakat giinimiizde 1iyilestirilmis o6zellikleri ve imalat islemleri
nedeniyle daha ¢ok 6nem kazanmaya baslamistir. Sekil 2.3. de tipik bir ugak gaz
tirbinlerinde kullanilan her bir Metalin kullanim yiizdesi gériilmektedir. 20. yy sonuna

kadar nikel esasli ve titanyum alagimlarin kullaniminda bir artig vardir [5].
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Sekil 2.3. Uzay araglarinin tiirbinlerinde kullanilan malzemelerin agirlig: [3].



2.2. Yiiksek Mukavemetli, Isil Direncli Alasimlar (YMIDA)

Yiiksek mukavemetli alasimli gelikler, sicak isleme kalip ¢elikleri, baz1 paslanmaz
gelikler, stiper alagimlar, alasimli refrakter metaller ve titanyum alasimlar1 bu

gruptandir. Bu tiplerden sadece bazilari burada ayrintili olarak ele alinacaktir. Bu tipler:

* Nikel esasli, 1s1l direngli alagimlar
» Demir esasl, 1s1l direngli alasimlar

» Kobalt esasl, 1s1l direngli alagimlar

Tablo 2.1' de Siiper alagimlarin siniflandirilmast goriillmektedir. Isil direngli alagimlar
yiiksek sicakliklarda yiiksek mukavemete sahiptirler. Bu alasimlarda kesici kenar
yiiksek ¢alisma sicakliklarinda bile yiiksek basinglarla karsi karsiya kalabilir. En yiiksek
sicakligin Kesicinin u¢ kisminin ¢ok yakininda olusmasi riski de vardir. Bu durum;
kesme geometrisinin basincin iyi bir sekilde dagilimini ve en sicak bolgenin takimin
talas yiizeyinde olugsmasini saglayacak bigimde, kesici kenarin ise asindirict metaller
islenirken keskinligini koruyacak sekilde tasarlanmasini gerektirir. Dokiim ve dovme
pargalar islemeyi daha da zorlastiran, kesme hizlarinin azaltilmasini gerektiren, sert,
asindiric1 pargaciklar igerirler. Daha yiiksek bir ortalama kuvvet degerine sahip celik ile
karsilastirildiginda kesme kuvvetindeki dalgalanmalar YMIDA alasimlarinda ¢ok
yiiksektir [4]. Nikel esasli, 1s1l direngli alagimlar, Yapisinda yiizde olarak en fazla Nikel
bulundurdugu i¢in adin1 bu elementten almaktadir. Yiiksek sicakliklardaki mukavemeti
oldukga iyi olmakla beraber korozyona karsi da olduk¢a dayaniklidir. Yaklagik 650-
1100°C sicakliklari arasinda kullanilabilmektedirler ve bu sicakliklar arasinda kullanilan
malzemeler igerisinde yapisi en iyi bilinen malzeme tiridiir. Demir esasli, 1s1l direngli
alagimlar, yapisinda yiizde olarak en fazla Demir bulundurdugu i¢in adin1 bu elementten
almaktadir. Mekaniksel 6zellikleri oldukea iyidir. 700°C sicakliklara kadar oksidasyona
ve asinma direncine karsi iyi 6zellik gosterir. Termal soklara karsi direnglidir. Demir
bazli siiper alagimlarin en biiyiik avantaji fiyatinin diger siiper alasimlara gére daha ucuz
olmasidir. Kobalt esasli, 1s1l direngli alasimlar, yapisinda yiizde olarak en fazla Kobalt
bulundurdugu i¢in admi bu elementten almaktadir. Ortalama 1175°C' lere kadar
miikemmel oksidasyon direnci ve yiiksek mukavemete sahiptirler. Sicak korozyona

maruz kaliman ortamlarda ve diisiik stres istenen Yyerlerde, dengeyi daha iyi
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koruyabildigi i¢in nikel bazli siiper alasimlardan daha iyi sonug vermektedir. Ozellikle
yiiksek sicakliklarda galisan ve donen parcalarda tercih edilir. Fiyatlarmin yiiksek

olmas1 dezavantajlaridir.

Tablo 2.1. Siiper alasimlarin siniflandirilmasi [5].

SUPER ALASIMLAR

Nikel bazli Demir bazli Kobalt bazli
Inconel (578, 597,600, 601, Incoloy (800, 801, Haynes 188
617, 625, 706, 718, x750) 802, 807, 825, 903, L- 605
Nimonic (75, 80A, 90, 105, 907, 909) MAR-M918
115, 263, 942, PE. 11, A - 286 MP35N
PE.16, PK.33) Alloy - 901 . MP159
Rene (45,95) Discaloy Stellite 6B
Udimet (400, 500, 520, Haynes 556 . Elgiloy
700, 710, 720) H - 155

Pyromet 860 V -57

Astroloy

M-252

Hastelloy(C-22, G30, S,

X)

Waspaloy

Unitemp AF-2 IDAG .

Cabot 214

Haynes 230

2.3. Nikel Esash Alasimlarin Siniflandirilmasi

Ticari olarak mevcut nikel esasl alagimlar sunlardir. Inconel, Rene, Udimet ve Pyromet.
Bunlarin ayrintili listesi Tablo 2.2'de verilmektedir. Bunlarin icerisinde inconel 718 en
cok kullanilan nikel esasli alagimdir [11]. Nikel esasli alasimlar bahsedilen negatif
egilimler nedeniyle islenmeleri zor olan malzemelerdir. Alasimin ana bileseni nikeldir
ve alasim igerisindeki nikel miktari islenebilirligi 6nemli olgiide etkiler. Mukavemeti ve
korozyona direnci arttirmak amaciyla ilave edilen diger elementlerin yani sira alagim
igerisinde 6nemli miktarlarda krom da bulunur. Bu alasimlarin yiiksek sicakliklarda bile
mukavemetleri yiiksektir [4]. Bir¢ok nikel esasli alasim, dayanim veya korozyon
direncini arttirmak i¢in kii¢iik miktarlarda aliminyum, titanyum, niyobyum, molibden
ve tungsten igerir. Nikel ve krom kombinasyonu, bu alasimlara 6nemli derecede

oksidasyon dayanimi verir. Nikel esasli siiper alasimlar o6zellikle 650°C° yi gegen
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sicakliklarda mekanik dayanim olarak paslanmaz celigi gecerler. Nikel esasli stiper
alagimlar; oksidasyon ve korozyon riskinin oldugu yerlerde, yiiksek dayanim ve direng

gerektiren uygulama alanlarinda daha ¢ok kullanilirlar [9].

Tablo 2.2. Ticari olarak mevcut nikel esasli alagimlar [11].

Inconel 587, 597, 600, 601, 617, 625, 706, 718, X750, 901
Nimonic 75, 80A, 90, 105, 115, 263, PE 11, PE 16, PK 33, c-263
Rene 41, 95

Udimet 400, 500, 520, 630, 700, 710, 720

Pyromet 860

Astroloy

M-252

Waspaloy

Unitemp AF2-IDAG6

Cabot 214

Haynes 230

2.4. Nikel Esash Alasimlarin Bilesimi

Genellikle nikel esasli alasimlar, %38 den %76 oraninda nikel (Ni), %27 krom (Cr) ve
%20 oraninda kobalt (Co) dan olusmaktadir [12]. Ayrica tungsten (W), tantal (Ta),
molibden (Mo) gibi elementler dakika kontrollii oranlarda katilarak inconelin dayanim
ve oksidasyon &zelligini giiclendirir [5]. Inconel 718" olusturan elementlerin inconel

718'e sagladiklar1 6zellikler sunlardir.

Nikel (Ni): Nikel genellikle bir alasim elementi olarak kullanilmasinin yani sira yiiksek
mukavemetli, yiiksek korozyon direncine ve 1s1l dirence sahip nikel alagimlari i¢in ana
malzemeyi olusturur. Saf halde dayaniklidir, soguk ve sicak islem gorebilir ve orta

seviyede isleme ozelliklerine sahiptir.

Krom (Cr): Celigin sertlestirilmesinde kullanilir. Kromun varlig: islenebilirligi azaltir.
Genellikle mukavemeti arttirmak i¢in ilave edilir. Sertligi arttirmasi ve aginma direncini

iyilestirmesi de s6z konusudur.
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Demir (Fe): inconel 718 icerisinde denge eleman1 olarak kullanilir.

Kobalt (Co): Dayanim ve oksitlenmeye karsi direng saglar. Yiiksek sicakliklarda sert

karbiirler olusturur, bu nedenle isleme esnasinda alasim sertligini korur.

Aliiminyum (Al): Hafifligin yani sira dayanim saglar.

Niyobyum (Nb): Gii¢lii paslanmaz celiklerin yapiminda ve bazi paslanmaz celik

tirlerinin kaynak ¢ubuklarinda, ayrica demir dis1 alasimlarda kullanilir.

Tantal (Ta): Yiiksek 1s1 ve oksidasyona karsi dayanim saglar.

Titanyum (Ti): Hafiflik, saglamlik ve 1siya dayanikliligin énem tasidigi endiistrilerde
kullanilir. ~ Titanyum, ¢elik kadar dayanikli, ancak ondan %45 daha hafiftir.

Dayaniklilig1 ve asitlere kars1 direnci olusu nedeniyle, gesitli alasimlarin yapisina katilir.

Molibden (Mo): Isiya ve asinmaya karsi direngli olan belli nikel esasli alasimlarin
yapiminda kullanilir. Molibden ¢eliklerin sertligini arttirir, korozyon ve siiriinme
direncini iyilestirir. ~ Niikleer enerji uygulamalarinda,  elektrikli 1siticilarin ince
tellerinde, fiize ve hava tasitlarinin pargalarinin yapiminda kullanilir. Ultra-yiiksek

giicteki geliklerin hemen hepsi, % 8-25 aras1 oranda molibden igerir.

Tungsten (W): X-1sim1 hedeflerinde, hava tasitlarinda ve metal buharlastirma islemleri

gibi yiiksek sicaklik gerektiren uygulamalarda kullanilir.

Mangan (Mn): Mangan manyetik 6zelligi yok eder ve sertlestirilebilirligi iyilestirir.

Kesici kenarin zarar gérmesinin engellenmesi igin giiclendirilmesi gerekir.

Doviilmiis nikel esasli alagimlar yaklasik olarak % 10-20 krom, %8'e kadar aliiminyum
ve titanyum bilesimi, %5-15 kobalt ve demir icermektedirler [11]. Nikel esasl
alagimlarin bu grubu orta diizeyde yiiksek 1s1 gerilimi ve kaynak sirasinda olusan
gerilime kars1 da iyi bir direng saglar. Bu tiir alasgimlar tiirbin disklerinin imalatinda

kullanilir. Tablo 2.3'de doviilmiis nikel esasli alagimlarin 1s1 dayanimlar goriilmektedir.
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Ayrica bu alagimlar roket motor pargalarinda, niikleer enerji fabrikalarinda ve kimyasal

donanimlarda kullanilmaktadir [12].

Tablo 2.3. Doviilmiis Nikel esasli alagimlarin kompozisyonu ve 1s1 dayanimi [5].

Alasimlar AlTi, Nb Mo W Cr Co Diger 138 N/mm? 1000 smat dmir igin ]

Nimenic 38 5 195 - sacabilic peterlilic

20A ?:’:I} B{II: 850 HT(]I g?a

Inconel 42 = 150 - 7Fe _—

X750 I

- ) _ I

MNimonic 90 3§ 5 195 165 I
I

Udimet 500 6.0 42 19.0 18.0 e —
]

Nimenic 105 6.0 2.0 150 200

Udimet 700 7.8 52 150 185

Nimenic 115 §.8 33 143 133

2.5. Nikel Esash Siiper Alasimlar ve Ozellikleri

Siiper alasimlar, yiiksek sicakliklarda calisan ucak pargalarinda, Kimyasal fabrika
donatimi1 ve kimyasal donanimlar gibi cesitli yerlerde kullanilmaktadir. Siiper

alagimlarin mevcut uygulamalar igerisinde diger kullanildig: yerler:

» Ugak ve endiistriyel gaz tiirbinlerinde
» Roket motorlar

« Buhar tiirbinli giig tesisleri

+ Gaz tirbinleri

* Tibbi uygulamalar

» Uzay araglari

» Niikleer reaktorler

+ Kimyasal ¢alisma alanlari

Demir esasli, kobalt esasli ve nikel esasli stiper alasimlar, konvansiyonel olarak g¢ubuk,
yaprak, serit kablo ve preslerle dovme olarak iiretilirler. Siiper alasimlar, ayrica ¢ubuk,

tabaka, yaprak, serit tiip, boru vs. gibi sekillerde bulunmaktadirlar. Yiiksek saflik
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derecesine sahip on alasimli siiper alagim tozlan, izotermal dovme, siiper elastik
bi¢cimlendirme veya sicak izostatik baski parcalan olarak bir¢ok yerde kullanilmaktadir.
Dokiim siiper alasimlar, yaygin olarak tiirbin uygulamalarinda kullanilmaktadir [9]. Isil
islemler sayesinde nikel esasli siiper alasimlarin dayanimlari artmaktadir [13]. Yiizey
yapisi, yiiksek sicakliklarda yiiksek dayanim, yiiksek akicilik, peklesme, yiiksek egilim
ve yiiksek gerilmelerin sonucu olarak mikro yapidaki degisiklige ¢ok duyarhdir.
Endistride genis bir kullanim alanina sahip olan bu alasimlar asagidaki 6zelliklere

sahiptir [14, 15];

*  Yiiksek 1s1l gerilim

* Yiiksek sertlik

* Yiiksek kesme kuvvetine gerek duyan isleme gerilmesi ve yiiksek peklesme
* Yiiksek 1silara sebebiyet veren diisiik termal iletkenlik

» Yiiksek oranda asindirici Karbiir zerreciklerinin varligi

» Takim tizerine kaynama egilimi ve yigint1 talas (BUE) olusumu

Yukarida sayilan biitiin bu ozellikler, isleme esnasinda kesici takimlarmn {izerinde
yiiksek asinma orani ve yiiksek kesilme sicakligina sebebiyet vererek siiper alasimlarin
asir1 derecede islenmesini zorlastirmaktadirlar. Nikel esasli stiper alasimlar, tungsten-
karbiir-kobalt sinifi kaliteler ile 50 m/min.' lik kesme hizinin tizerindeki bir hizda
islenebilmektedir [15]. Nikel alasimlarin islenmesi esnasinda kesici takiminin kenarinda
kesici takimlarin performansini azaltan yiiksek 1s1 olusur. Ayni zamanda kesici takim
tizerinde plastik deformasyona yol agan yiiksek gerilim, c¢entik ve yanak asinmasina
neden olur. Nikel alagimlarin zayif 1s1 iletimi nedeni ile isleme esnasinda is pargasi ve
takim ara yiizeyinde olusan 1s1 yiiziinden takimin aginmasi hizlanir [8]. Bu hizda talag
kontrolii zayiftir. Talas tipi siireklidir ve agindirici testere disi kenarlara sahiptir. Yiiksek
isilarin - kombinasyonu, yiiksek is parcast gerilimi ve agsindirict talaglar kesme
derinliginde ¢entik olusmasina neden olan ana problemlerdir [16]. Sogutucular
yaglamanin iyilestirilmesinde iyi bir rol oynamakla birlikte takim-talag ve takim-is
pargasi arasinda 1s1y1 minimize eder ve sonug olarak isleme zamanini en aza indirir.
Akiskanli sogutma alisik olunmayan, yeni malzemelerin islenmesi esnasinda olusan
1sinin disirilmesinde ¢ok etkili olmamaktadir. Yiiksek hiz sartlarinda nikel alasimlarin

islenmesinde basar1 ancak uygun takim malzemesi, isleme teknigi ve uygun bir sogutma
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tekniginin bilesimi ile elde edilebilir [5]. Nikel esasli alasimlar; tatmin edici ve kaliteli
bir yiizey elde etmede islenebilirligi zayif malzemelerdir ve bunlarin islenebilirligini

zayiflastiran bir ka¢ sebep vardir [16]. Bunlar;

* Yiiksek sicaklik dayanimi, 6zelliginden dolay1 islenmeleri zorlasmaktadir.

+ Isleme esnasinda peklesmenin olusmasi, talas derinliginde centife ve takim
asinmasina neden olmaktadir.

» Siiper alasimlardaki sert asindirici Karbiirler, kesilme esnasinda kesici takimi
onemli derecede etkilemekte ve aginmay1 hizlandirmaktadir.

» Yiiksek sicakliklarda olusan kimyasal reaksiyonlar, takim talas arasinda difiizyon
asinmasina neden olmaktadir.

+ Isleme esnasinda talas ile kesici takim arasinda kaynama olusmakta, bu durum
ise kesici takim yiizeyinde bozulmalar ve malzeme kaybina sebep olmaktadir.

+ Isleme esnasinda cikan siirekli ve sert talaslarin varligi, kontrolii saglamay:

giiclestirmekte talaglarin takim yiizeyinde krater olusturmasina sebebiyet vermektedir.

Islenmesi zor malzemelerde en iyi talas kirilabilirlik yiiksek basincli sogutma destegi ile
elde edilmistir [17,18]. PVD kaplamali karbiir takim ve yiiksek basingli sogutucu ile
inconel 718 islendiginde yiizey kalitesinde ve takim Omriinde kabul edilebilir bir
iyilesme oldugu gorilmiistiir. 203 bar sogutma basinci ve 50 m/min hizla yapilan bir
islemede konvansiyonel sogutma ile basingli sogutma karsilastinnldiginda takim
omriinde %740’ a yakin bir iyilesme oldugu goriilmiistiir. Takim 6mriinde genellikle
artan sogutma basinci ile birlikte iyilesme goriilmiistiir. Islem esnasinda kesme 1sisinda
ve bileske kuvvetlerde azalma meydana gelmistir. Isleme esnasinda talasin kirilabilirligi
yiiksek basingli sogutma ile birlikte kesme derinligine, ilerleme oranina ve kesme hizina
bagh oldugu goriilmiistiir. Inconel 718'in diisiik basingta islenmesinde talasin
kirilmadigi, yiiksek basingla siirekli islemede ise takim aginmasinin yavas yavas arttigi
goriilmiistiir [8]. Whisker takviyeli seramik takimlarla inconel 718'in islenmesinde
konvansiyonel sogutucu ile kiyaslandiginda 15 Mpa kadar yiiksek basing sogutucu
destegi altinda takim omriinde ¢ok iyi bir performans elde edilmistir. Kesme ara
yiiziinde iyilestirilmis sogutucu ve yaglamadan dolay1 sogutucu desteginin artmasiyla
kesme kuvvetlerinde azalma meydan gelmistir. Sogutucu basincinin olusturdugu

momentum ile de etkili talag kirtlmasi meydan gelmistir [19].
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2.6. Inconel 718

Bu degerli alasim, 1959’ da uluslararas1 Nikel (INCO) tarafindan Suffern’ deki
aragtirma laboratuarlarinda ve Bati Virginia Huntington’ daki fabrikasinda
gelistirilmistir. Yiiksek sicakliklardaki alagimlarin dayanimini artirmak ig¢in niyobyum
katilmistir. Dayanim artis mekanizmasi, 1s1l islem esnasinda nikel matris igerinde NizNb
intermetalik bilesigin ¢okelmesidir. Dayanim artirici olarak niyobyum’a diger alternatif
olacak elementler var olmasina ragmen, niyobyum nihai par¢alarin iiretimi esnasinda (
ozellikle kaynak sirasinda) ¢atlaktan sakinmaya karsi olan yetenegi bakimindan essiz
bulunmugtur. Niyobyum daha yavas yiprandigi igin pargalarin g¢atlamasindan Once

sicaklikla gerilimleri azaltilabilir.

1965 Ocak ayinda General Elektrik firmasi toplandi ve alasim 718’in tiim formlarini
gelecek 10 yilda iiretmeye karar verdi. Bu siiper alagim iginin belkemigi olan endiistri
icin 6nemli bir karardi. Bu alasim GE-1 olarak adlandirilan General elektrigin yeni
motor ailesi i¢in malzeme olarak secilmisti (Ki bu motor ticari GF6 ve TF39 askeri

cekirdegidir.).

718 alagimimin tanitildigi donemde, ucgak gaz tiirbin motorlart icin gelistirilmis bir
stiperalagima ihtiyag¢ olsa bile, bu alagimin tiirbin malzemesi olarak onaylanmasi 5 yil
stirdii. Ayrica 70’lerin sonu ve 80’lerin basina kadar inconel 718, u¢ak motorlarinda
kullanilan en 6nemli alasim degildi. Afrika’dan gelen kobaltin tedari§inde meydana
gelen kriz sonucunda kobaltin libre fiyati1 3 dolardan 30 dolara ¢ikti. Bunun sonucunda

inconel 718’ alternatif olan kobalt esasli alasimlar benimsenmedi.

Gelismenin ilk 5 yillik siiresinde alagim 718 zirveye yiikselene kadar ¢esitli alagimlarla
iistiinliik i¢in yaristi. Alagim 718’in 6ne ¢ikan 6zellikleri oldugu i¢in, INCO’nun serbest
lisans politikasinca rakipleri tizerinde biiyiik bir avantaj elde etti. Bunun gibi tiim siiper
alasim toplumunun kaynaklari, dreticileri kullanicilari, {niversiteler ve devlet
laboratuarlar1 inconel 718 tizerine yogunlasti. Bu oldugu zaman uygulamalar ve iiretim

patladi ve alagim 718 gaz tiirbin alaninin en biiyiik destek alagimi oldu.
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[k baslarda alasim 718 ile rekabet eden malzemelerden biri Special Metals Corporation
firmasi tarafindan gelistirilen Udimet 630 idi. Bu alasim, alasim 718’e ¢ok benzer ancak
daha fazla niyobyum (%6,5 agrlik¢a) i¢eriyordu. Alagim 718 en sonunda tiirbin diskleri
icin udimet 630°dan daha iistiin se¢ildi. Cogunlukla alasim 718’in daha yaygin elde
edilebilirligi ve daha genis veri tabaninin bulunmasi1 udimet 630’a gore onun tek kaynak

olmasini sagladi [20].



3. BOLUM

PLAZMA, PLAZMA NITRURLEME YONTEMI ve METALLERIN
OKSIDASYONU

3.1. Plazma

1808 yilinda Sir Humpry Davy tarafindan kararhi-hal dc ark desarjin gelistirilmesi ve 1830’ lu
yillarda Michael Faraday ve arkadagslan tarafindan, yiiksek voltaj dc elektriksel desarj tiipiiniin
gelistirilmesi, maddenin dérdiincii halinin kesfine neden olan ilk ¢alismalar olmustur. Gazlarda
elektriksel desarj daha sonra Sir William Crookes tarafindan incelenmis ve Crookes 1879' da
iyonlasmis bir gazmn; "MADDENIN 4. HALI" oldugunu ifade etmistir. 1926 yilinda F. M.
Penning, algak basing civa buharinda radyo dalgasi titresimlerini bulmustur. 1929 yilinda
Irving Langmuir bu titresimlerin bulundugu bolge i¢in ilk kez "PLAZMA™ terimini
kullanmistir. 1932 yilinda 1. Langmuir plazma iizerindeki ¢aligmalarinda Kimya dalinda,
1970 yilinda Isvegli Hannes Alfven "Plazmaya verilen pertiirbasyonun manyetik alan ydniinde
plazma frekanst ile yayilmasi" ¢alismast ile Fizik dalinda Nobel 6diilii almislardir [21].

Kendine 6zgii niteliklere sahip oldugundan, plazma hali maddenin kati, sivi ve gaz
halinden ayr1 olarak incelenir. Bu haller arasindaki esas fark sahip olduklar1 enerjidir.
Yani maddenin herhangi bir halindeki enerjisini degistirmek suretiyle maddeyi diger bir
hale ge¢irmek miimkiindiir. Kat1 bir cisimde cismi olusturan molekiillerin hareketi cok
azdir, molekiillerin ortalama Kinetik enerjisi herhangi bir yontemle (6rnegin 1sitarak)
arttirlldiginda cisim ilk 6nce siviya sonra da gaza doniisiir ki gaz fazinda elektronlar
gayet hizli hareket ederler. Sekil 3.1’ de bu sematik olarak gosterilmistir. Eger gaz
halinden sonrada 1s1 verilmeye devam edilirse iyonlasma baslayabilir, bir elektron
cekirdek ¢ekiminden kurtulur ve serbest bir elektron uzayr meydana getirerek maddeye

yeni bir form kazandirir. Atomun bir elektronu eksik olacak ve net bir pozitif


http://tr.wikipedia.org/wiki/Kat%C4%B1
http://tr.wikipedia.org/wiki/S%C4%B1v%C4%B1
http://tr.wikipedia.org/wiki/Gaz
http://tr.wikipedia.org/wiki/Kinetik_enerji
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yiike sahip olacaktir. Yeterince 1sitilmis gaz icinde iyonlagma defalarca tekrarlanir,
serbest elektron ve iyon bulutlar1 olusmaya baslar. Fakat bazi atomlar notr kalmaya
devam eder. Olusan bu iyon, elektron ve nétr atom karisimi, plazma olarak adlandirilir.
Iyonize olma durumu, en az bir elektronun atom ya da molekiilden ayrildig1 anlamina
gelir. Serbest elektrik yiikii sayesinde plazma yiiksek bir elektrik iletkenligine kavusur

ve elektromanyetik alanlardan kolaylikla etkilenir.

|

Kati Svi | Gaz Plazma
Ornek Ornek Ornek .| Ornek
Buz | Su : Buhar Iyonlagmig Gaz
H,0 H,0 HaD W, ~H R
| + 2e
{
{
| |
Soguk | Ihk Sicak % Cok Sicak

T<0°C 8<T<100°C

T>100°C 1>100,000°C

40
‘09 bl
NS

-

Sekil 3.1. Maddenin halleri arasindaki gegisler [22].

Plazma; iyonlar, elektronlar, yiiksiiz atom ve molekiiller ile fotonlardan olusan, bazi
atomlar iyonlasirken bazi iyonlarin elektronlarla birlesip atoma dontistiigii, fotonlarin
stirekli olarak bir yandan ortaya ¢iktig1 bir yandan da soguruldugu bir karisim olarak
diistintilebilir. Mikroskobik acidan plazma, siirekli hareket eden ve etkilesen yiiklii
parcaciklar toplulugu olarak ifade edilir. Plazma iginde nétral atom ya da molekiillerin

olmas1 plazma halini degistirmez.

Evrende en c¢ok bulunan hal plazma halidir ve evrenin %99’undan fazlasi plazma
halindedir. Evrendeki tiim yildizlar, giines, gezegenler ve gezegenler arasi bosluklar,
lizerinde yasadigimiz diinyamiz plazma halinden baslayarak bu giinkii hallerini

almiglardir. Gergekte plazma hali bir maddenin ilk halidir. Plazma, dogal olarak kendisi


http://tr.wikipedia.org/wiki/%C4%B0yon
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ile ¢evresi, elektrik ve magnetik alanlarla etkilesim bigimleri agisindan kendine 6zgii

niteliklere sahiptir.

Diinyamizda bulunan maddelerin biiylik cogunlugu kati, sivi ve gaz hallerindedirler.
Maddenin plazma hali 6rnegin, yildirnmda, mum alevinde, kutup 1siginda ve neon

lambalar gibi elektrik bosalmali lambalarda gozlenir.

Plazma tabiatta giines ve bazi yildizlar i¢inde, yildirimlarda ve elektrik bosalmalarinda
goriiliir. Isik ve 1s1 kaynagi olarak diinyamizda hayatin devamini saglayan Giines dev bir
plazma kiiresidir. Bu dev plazma kiiresinin ¢ekirdegindeki 15 milyon K'lik sicaklik ve
kursundan 11 kat daha fazla olan yogunluk, termoniikleer reaksiyonlarin
gerceklesmesini saglar. Bu reaksiyonlarda ozetle hidrojen c¢ekirdekleri birleserek
helyum cekirdeklerine doniisiir ve muazzam bir enerji aciga c¢ikar. Diinyamiza 1s1
gondererek hayatin devamini saglayan 1sikkiirenin sicakligi 6.000 K'dir. Bu tabakanin
tizerinde yer alan ve korona ad1 verilen giines tacinin 2 milyon K'lik sicakliginin sebebi
ise tam anlagilamamistir. Bu tabaka diinyanin da Gtesine uzanir ancak cok diislik
yogunlukta oldugu i¢in sicaklik tesiri fazla degildir. Bu tabakanin yogunlugu 1sikkiire
gibi yiiksek olsaydi diinya iizerinde hayat miimkiin olmazdi. Yine giinesten kopup gelen
elektrik yiiklii parcaciklarin, diinya atmosferine yapabilecegi muhtemel etkiler diinyanin
manyetik alani tarafindan Onlenmistir. Bu manyetik alana manyetosfer adi verilir.
Giines'in olusturdugu yiiklii parcacik akimi bu manyetik alan tarafindan saptirilarak
kutup bolgelerine dogru itilir. Bunun sonucunda kutup bolgelerinde atmosferin oksijen
ve azot atomlarn ile etkilesime girerek 1simalara sebep olurlar ki bunlara aurora adi
verilir. Auroralar yaklagik 200 km yiiksekte olusurlar ve sicakliklar1 bir kag¢ yiiz
derecedir. Giines etkinliginin yiiksek oldugu giinlerde telsiz ve radyo haberlesmelerinin
olumsuz etkilendigini hatirlarsak manyetosferin 6nemi daha iyi anlasilir.
Manyetosfer drnegi plazmanin bir 6zelligini daha ortaya koyar. Bu 6zellik plazmaya
manyetik veya elektrik alani ile etki edilebilmesidir. Plazma yildirnmda veya kaynak
arkinda oldugu gibi elektrik akimi olusturuyorsa, etrafinda bir manyetik alan
olusacaktir. Bu manyetik alana yabanci bir manyetik alanla tesir edilebilir. Boylece
plazmaya etkiyen kuvvetin yonii degistirilebilir. Bu etki termik sikistirmada oldugu gibi
tim c¢evresinden yapilarak plazmanin kesitini kiigliltmek de miimkiindiir. Boylece
plazmanin sicakligi artirilmis olur ki, c¢ekirdek flizyonu reaktérlerinde bu yolla 250

milyon K'lik bir sicaklifa erisilmistir. Ancak bu reaktorlerde yeterli pargacik
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yogunluguna ulagilamadigindan, heniiz hidrojeni helyuma ¢evirmek ve enerji iiretmek
miimkiin olmamistir. Eger bu yolla enerji tiretmek miimkiin olursa, yakit olarak deniz
suyunda oldukg¢a bol bulunan agir su kullanilacak ve bdylece diinya {izerindeki enerji
ihtiyact temiz bir sekilde ucuz olarak karsilanabilecektir. Ayrica termoniikleer tepkime
hidrojen bombasinda oldugu gibi yok edici bir giayeye degil, insanlarin mutluluguna

hizmet etmis olacaktir [23]. Sekil 3.2’ de diinyanin plazma kaynagi gosterilmistir.

Sekil 3.2. Diinyanin plazma kaynag [24].

Diinyanin kutuplarina yakin bdolgelerden uzaya sagilan oksijen, helyum ve hidrojen
iyonlar1 diinyanin plazma kaynagmi olustururlar. Kuzey kutbun iizerinde gosterilen
solgun sar1 renkteki alan, diinyadan uzaya kagan gazlar1 gosterir, yesil renkteki alan ise,

‘kuzey 15181” ya da atmosfere geri donen plazma enerji bosalmasini gosterir.

3.1.1. Plazmayi Olusturan Elemanlar
3.1.1.a. Notral Atom veya Notral Molekiil

Ihtiva ettikleri pozitif yiiklerin sayismin, negatif yiiklerin sayisina esit oldugu atom veya
molekiiller, sirastyla notral atom veya notral molekiil diye adlandirilir. Molekiil ndtral
bir molekiile, 0 elemente 6zel bir ¢oziinme enerjisinden (Eq ) daha biiyiikk bir enerji

verilirse, bu molekiil atomlarina ayrisir. Yani ayrigsma olur. Bu olaya ¢6ziinme denir.

Azot molekiilii i¢in bunu yazarsak,
N+ E4j—=N+N—-2N (3.2)

elde edilir.
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3.1.1.b. iyon

Ihtiva ettigi (+) yiik sayis1 , (-) yiik sayisindan biiyiik olan atomlardir. Nétral bir atoma,
0 elemente 6zel bir iyonizasyon enerjisinden (E;) daha biiyiik bir enerji verildigi zaman,
bu atom en az bir elektronunu (negatif yiikiinii ) kaybeder ve pozitif yiiklii iyon haline
gecer, yani iyonize olur. Bu olaya iyonizasyon denir. Tabiatta ve teknikte iyonizasyon

cesitli yollarla gergeklesir. Bunlardan 6nemlileri

1. Termik iyonizasyon
2. Isin iyonizasyonu
3. Elektrik bosalmasi ile iyonizasyon

4. Carpigma iyonizasyonudur.

Atom n elektron kaybederse n kat1 iyonizasyon ortaya ¢ikar. Bir atomdan ilk elektronu
cikarmak icin gerekli enerji, daha sonraki ¢ikarilacak elektronlar i¢in gerekli enerjiden

daha kiiciiktiir. Yine azot i¢in bunu gosterirsek
N+Ep—>N"+e”

N™ + Eip — N e Eii<Eir (3.2
esitligi elde edilir.

3.1.1.c. Elektron

Atomun negatif yiiklii pargacigi olup, degeri e = 1.6x10™° C (coulomb)’dur.

3.1.1.d. Foton

Enerji yiikli parcaciktir.

3.1.1.e. Uyarilmis Atom

Uzerine iyonizasyon enerjisinden daha kiigiik bir enerji almis, elektron kaybetmemis
atomdur. Bir atoma, atomun o elementin iyonizasyon enerjisinden daha kii¢iik bir enerji
verilirse, bu atomun g¢evresindeki elektronlar atomu terk etmeyip, bunlardan bir veya

birkag bir {ist enerji seviyesine geger. Boylece uyarilmig atom olur.
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Bir atoma iyonizasyon enerjisinden daha biiylik bir enerji verilirse atom iyonize olur.
Bu islem eger bir gaz kiitlesi i¢in gerceklestirilirse plazma elde edilmis olur. Plazma i¢in
gerekli olan enerjiyi; gaz kiitlesine mekanik, 1s1, 151n, magnetik ve elektrik enerjisi
seklinde vermek miimkiindiir. Ancak, pratikte plazma en ¢ok elektrik enerjisi
yardimiyla elde edilir. Iyonitriirasyonda da islemin yapildig1 ortamdaki gazlarin
uygulanan yiiksek elektrik gerilim neticesinde iyonize olmasiyla plazma ortami

meydana gelmektedir [25].

3.1.2. Plazmanin Ozellikleri

Plazmanin maddenin dordiincti hali olmasini saglayan kendine has ozellikleri soyle

siralanabilir;

a. Plazma dis ortama karsi elektrik olarak ndtrdiir. Yani plazma igerisindeki pozitif

yiiklerin sayis1 negatif yiiklerin sayisina esittir.

b. Plazma igerisinde disasyasyon (ayrigma), iyonizasyon ve bunlarin tersi olan
rekombinasyon olaylar1 siirekli meydana gelir. Bu olaylar kendi aralarinda

plazma igerisinde bir dinamik denge halinde bulunurlar.

c. Plazma iyi bir elektrik ve 1s1 iletkenidir. Plazma icerisindeki pargaciklar (iyon ve
elektronlar) bir enerji tastyicisidirlar. Dolayisiyla elektrik ve 1s1 enerjisini de
tagirlar. Plazma igerisindeki hizlarinin yiliksek olusu nedeniyle Ozellikle

elektronlar elektrik ve 1s1 iletiminde esas rolii oynarlar.

d. Plazma rotasyon simetrik bir yapiya sahiptir. Buradaki silindir simetrisini
saglayan katoddan ¢ikip, anoda kadar kendini idame ettiren plazma akisidir.

e. Plazma yiiksek sicaklik ve enerji yogunluguna sahiptir. Plazmanin sicakligi,
enerji yogunlugu, iyonizasyon derecesi (iyonize olmus atom sayisinin toplam
atom sayisina orani) ve plazma ¢ikis hiz1 (elektron hizi) plazma ekseni iizerinde

maksimum olup, radyal yonde disa dogru bu degerler hizla azalir.

f. Plazmaya elektrik ve manyetik alanla tesir edilebilinir. Elektrik ve manyetik alan

icerisindeki  bir yiikli parcaciga etkiyen kuvvet (Lorentz Kkuvveti)
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E = Ee|k+ Fﬁ E = q.E+ q.(\7x§) olarak wverilir. Burada q.E elektrik

mag ’
alanindan dolay: yiiklii parcacik iizerine etkiyen kuvveti temsil eder. Bu kuvvet

yiiklii pargaciklarin anod-katod dogrultusunda siiriiklenmesini (plazma akisini)

saglar. g.(V xB)ise, B manyetik alani igerisine V hiziyla giren q yiiklii par¢acik
izerine etkiyen, manyetik kuvveti temsil eder. Manyetik kuvvet yiiklii pargacigi
dairesel yoriingede harekete zorlar. Bu yiizden Sadece yiiklii pargacigin

hareketinin yoniini degistirir. Pargacigin hizinin biiyiikliigline bir etkisi olmaz.

g. Plazmay1 manyetik ve termik olarak sikistirmak, dolayisiyla enerji yogunlugunu

ve sicakligini sinirsiz bir sekilde yiikseltmek miimkiindiir [26].

3.2. Plazmalarin Siniflandirilmasi

En iyi smiflandirma, plazma igindeki basinca gore yapilabilir. Buna gore plazma ii¢

gruba ayrilir:
a) Disiik basing plazmalari P<1.3x10° Pa
b) Orta basing plazmalari 1.3x10%<P< 1.33x10"Pa
c) Yiksek basing plazmalari P>1.33x10" Pa

Yiiksek basing altindaki plazma, yiiksek elektrik alani ve yiiklii pargacik yogunluguna
sahiptir. Ciinkii yiiksek pargacik yogunlugu, atomlarla elektronlarin elastik olmayan
carpigmasl neticesi ortaya ¢ikan iyonizasyon ihtimalini artirir. Bu yiizden plazmadaki
yiiksek basing, yiiksek parcacik yogunlugu ve dolayisiyla yiiksek yiikli pargacik

yogunluguna neden olur.

Basmc: 10* Pa’dan kiiciik olan plazmalari, pozitif iyonlar, ndétral atomlar ve
elektronlarin olusturdugu bir gaz ortami olarak diislinebiliriz. Bu durumda nétral
atomlarla iyonlarin sicakligi, elektronlarin sicakligindan kiigiiktiir. Bu durumdaki
plazmada ‘termik denge’ yoktur. Plazmanin basinct atmosfer basincina yaklagtirilirsa,
plazma sicakligi artar ve elektronlarin sicakligina yaklasir. Termik dengenin olmasi i¢in
elektronlarin sicakligi plazma sicakligina esit olmalidir. Yiiksek basing plazmalarinda

termik denge vardir [27].
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3.3. Plazmanin Kullanim Alanlar

Malzemeler iizerine yapilan plazma islemleri, diinyadaki en biiyiik iiretim sanayilerinin
bir kaginda ¢ok biiyiik 6neme sahip bir teknolojidir. Bu endiistriler arasinda en onde
geleni elektronik sanayisidir. Plazma esashi islemler, ¢ok biiyiik olgekli entegre mikro
elektronik (VLSI) devreler (gipler) igin vazge¢ilmez bir yontemdir. Plazma islemi,
biyoloji ve biyomedikalde, kagit endiistrisinde, uzay sanayisinde, materyal asindirma veya
sertlestirme teknolojisinde, tekstil enddstrisinde, elmas film ve siiperiletken film
biiyiitmede, yariiletken teknolojisinde, elektronik ¢ip yapiminda, iletisim teknolojisinde,
kaplama ve dekorasyon teknolojisinde, sterilizasyon ve su aritma sistemlerinde, tehlikeli ve
zararli atik aritmada, giines enerjisi ve optik sanayisinde, otomobil ve ucak endiistrisinde,
yeni teknoloji ingaatlarda, savunma sanayinde, kristal biliyilitmede, radar ve fiizyon

aragtirmalarinda kullanilmaktadir [28,29].

3.4. Plazma Nitriirleme (Iyonitriirasyon) Unitesi

Malzemelerin yiizeylerinin kullanim sirasinda korozyon, asinma, torsiyon, yorulma,
oksidasyon ve omrii etkileyici diger hasarlara karsi direngli olmalar1 arzu edilir. Bagka
bir ifadeyle uzun kullanim Omiirlerine sahip olmalidirlar. Bunun i¢in bu pargalarin
yiizeylerinin ve mikro yapilarinin arzu edilen dogrultuda iyilestirilmesi gerekir. Bu tiir
tyilestirme islemlerinin gerceklestirilmesi hususunda bilim adamlar1 giiniimiize kadar
degisik yontemler gelistirmislerdir. Metal ve metal alasimlarinda bu islemler termal

veya termokimyasal yoldan yapilabilmektedir.

Nitriirleme islemleri termokimyasaldir. 400-600°C arasinda degisen sicaklik
kademelerinde uygulanan, ferritik faz igerisine azot gazi atomlarinin girigini igerir.
Nitriirasyon yoluyla sertlestirme endiistriyel énemi olan metal veya metal olmayan
degisik alasimlara bagarili sekilde uygulanabilmektedir. Iyonitriirasyon islemi ilk kez
1900’li yillarda kullanilmaya baslanmigstir. Plazma nirtlirleme metodu 1930 yilinda
Alman bilim adami Bernard Berghaus tarafindan bulunmustur. Ayni1 zamanda da
yontemin patentini almistir. Plazma nitriirlemenin alisila gelmis nitriirasyona gore daha
karmagik olmasi, hassas elektronik kontrol {initelerini ve biiyiik kapasiteli vakum

cihazlarin1 gerektirmesi nedeni ile yayginlik kazanmasi ¢ok yavas olmustur. 1960°larin
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ortalarinda ozellikle elektronik ve vakum teknolojisinde meydana gelen gelismeler
plazma nitriirleme isleminin isletmeler tarafindan daha i1yi anlasilmasini saglamis ve
metodun kullanimi hizla yayilmaya baglamistir. Bu islemin ticari gelisimi, diinya
capindaki yatirnmcilarin islemin mekanizmalar1 ve kontrolleri alanlarinda yaptiklari

arastirmalarla desteklenmistir.

Iyonitriirasyon islemindeki temel elemanlar vakum pompasi, vakum kabi (firmi), gaz
vericileri, gii¢ kaynagi ve ayar {nitesidir. Plazma nitriirleme diizenegi Sekil 2.3’de

gosterilmigtir.

3.4.1. Vakum Pompasi

Iyonitriirasyon diizeneginin temel elemanlarindan birisi olan vakum pompasi istenen

vakumu kisa bir siirede saglayacak sekilde segilir.
3.4.2. Vakum Kab1 (Firim)

Vakum kabu, igerisine islevi olan elemanlari alabilecek minimum biiyiikliikte olmalidir.
Bunun nedeni, vakuma alinacak hacmin miimkiin oldugunca kiigiik tutulmasidir.
Vakum kabi, birbirleriyle sizdirmazlik elemaniyla irtibatlandirilmis biri sabit, digeri
hareketli iki temel kisimdan ibarettir. Hareketli kisim islem esnasindaki olaylari
izleyebilmek i¢in vakuma dayanikli camdan olabilecegi gibi, lizerine cam pencere
takilmis metal bir silindir de olabilir. Bu durumda vakum haznesi anod (+ ug) olarak
kullanilabilir. Vakum kabinin en Onemli eleman: sabit kisim olan ve iizerine
baglantilarin yapildigi kisimdir. Bu sabit kisim tabla olarak adlandirilir. Tabla,
paslanmay1 Onlemek acisindan paslanmaz celikten imal edilebilecegi gibi karbonlu

celikten de olabilir. Bir tabla iizerinde su elemanlar bulunmalidir:

- Vakum girisi

- Elektrik baglantilar

- Gaz girisleri ve hava girisi

- Basing 6lgme baglantisi

- Sicaklik 6lgme baglantisi

Sistemde istenilen vakum degerine ulagilmasi ve islemin hatasiz gergeklestirilebilmesi

bu baglantilarin s1izdirmaz olmasi ile miimkiindjir.
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Vakum girisi, pompa ile vakum kabini birlestiren bir borudan ibarettir. Azot, hidrojen,
amonyak vs gibi islemde kullanilacak gazlar ve hava girisleri tablaya tek bir baglantiyla
yapilmis ve gaz karigimi (No/H,) daha onceden saglanarak vakuma ortamina gonderilir.
Gaz girislerinin vakum olusturan vakum pompasi girislerinden miimkiin oldugunca
uzak tutulmasi tavsiye edilir. Parlak bogsalmanin (glow descharge) is pargasi (numune-
katod) ile anod olarak kullanilan ¢ubugun ucu arasinda olusmasini saglamak ic¢in anod
ve katodun vakum kabi igerisindeki kisimlariin tizeri sicaktan etkilendigi i¢in seramik

malzeme ile izole edilmelidir.
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Sekil 3.3. Plazma Nitriirleme Unitesi[26].

3.4.3. Gii¢c Kaynag

Iyonitriirasyon isleminin saglikli ¢alismasimi saglayan en 6nemli kisimlardan birisidir.
Pulse genisligi ve puse frekansi ayarlanarak elektriksel 6zellikleri kontrol imkan1 saglar.
Asimetrik ¢ift kutuplu darbeli DC akim vererek iyonizasyon igin gerekli giicli temin

eder. 10 kW giice kadar akim ve voltaj degerlerinin kontroliinii saglar.
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3.4.4. Gaz Tiipleri

Iyonitriirasyonda kullanilan gazlar No+H,, No+Hy+Ar, NH; olabildigi gibi amaca gore
daha baska gazlar ya da gaz karisimlari kullanilabilir. Azot gazi nitriirlemeyi saglarken
hidrojen gazi da azottan daha diisiik disasyasyon ve iyonizasyon enerjisine sahip
oldugundan dolay1 plazma olusumunu baslatabilmek acisindan gereklidir. Hidrojen ayni
zamanda metal ylizeyinde olusan sagilmayi artirarak yilizeyi temizleme islemi de

yapmaktadir.

3.5. Plazma Nitriirleme (Iyonitriirasyon) Prensibi

Plazma nitriirleme ile enerji ve kiitle transfer mekanizmasimi sdyle agiklayabiliriz: Is
pargasi, giic kaynaginin negatif kutbuna, vakum kabi da pozitif kutbuna baglanmistir.
Yiiksek voltajli elektrik enerjisi azot gazindan azot iyonlar elde etmek icin kullanilir.
Pozitif yiiklii iyonlar, elektrik alani ile hizlandirilir ve katodu olusturan numune iizerine
carpar. lyon bombardimani, is parcasi yiizeyinde saginma olarak bilinen, atomik sevide
bir temizleme yapar. Bu, is parcasinin yiizeyinin 1sinmasina ve yiizeye azot yayinmasina
neden olur. Bu islem, azot ihtiva eden bir atmosferde, ¢ok diisiik bir basing altindaki
vakum kab1 icerisinde yapilir. Islem esnasindaki basing 0.1-10 mbar arasinda tutulur.
Plazma nitriirleme olaymm1 en iyi agiklayan modellerin basinda Edonhofer modeli
gelmektedir. Bu modele gore anod— katod arasindaki gerilim farki yiiziinden hizlanan
yiiklii parcaciklar carpisma ile katod onilinde gaz atomlarin1 iyonize ederler, ortaya ¢ikan
pzitif yikli iyonlar, metal (numune) yiizeyine ¢arparlar. Anod ve katod arasindaki
potansiyel farki lineer olmayip, hemen hemen tamami katodun birka¢ milimetre 6niinde
oldugundan biitlin carpisma ve iyonizasyonun tamamina yakini bu bdlgede meydana
gelir. Katod (is pargasi) lizerinde olusan ¢izgi halindeki parlaklik is parcasinin
kenarlarin1 takip ettiginden biitiin yiizey (delikli, diiz, karmasik, vs.) homojen iyon
bombardimanina maruz kalir ve homojen sertlesme derinligi elde edilir. Iyonlar yiizeye

carpinca asagidaki olaylar meydana gelir;

a) Sacilma olayr: Yiizeye carpan iyonlar yiizeyde yiiksek sicakliklar olusturarak
buharlagsmaya yol agarlar. Bunun sonucunda is parcasi ylizeyindeki demir ve diger

alasim elementleri atomlar1 ve diger metalik olmayan element atomlar1 (C, O, N) ile
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elektronlar ylizeyden uzaklastirilir. Malzeme ylizeyine sagilma iglemi uygulanarak

ylizey sertlestirmeye elverisli temiz bir yiizey tabakasinin elde edilmesi saglanir.

b) Isitnma: Yiizeye ¢arpan iyonlar is pargasinin i¢ine dogru niifuz ederken, kalan iyon
enerjisi 1stya doniislir. Bu 1s1 enerjisi parcanin istenilen sicakliga kadar isinmasini

saglar.

c) Birikme: Yiizeye carpan iyonlarin bir kismi is parcasina yerlesirken, bir kismi sagilir.
Sagilan atomlar ile yiiksek enerjili azot atomlar1 yiizey civarinda birlesip metal

yiizeyinde birikebilirler.

Sagilma ve biritkme 6nemli 6l¢iide kullanilan gaza baglidir. Ayrica basinct ve voltaji
degistirmek suretiyle sagilma birikmeyi kontrol etmek miimkiindiir. Ornegin gaz
basincinin azaltilmasi (pargacik yogunlugunun azaltilmasi) yiizeyden sagilan atomlarin
serbest hareket mesafesini arttirmakta, numune ile azot’'un birlesme olasiligini

azaltmaktadir.

Sonug¢ olarak plazma nitriirleme islemi termo kimyasal bir olaydir ve bir difiizyon
olayidir. Nitriir tabakasinin mikro yapisi azot atomlarinin difiizyon oranina bagli olarak

sekillenecektir. Diflizyon mekanizmast;

Malzemenin bilesimi
Konsantrasyon gradyenti
Sicaklik

Zaman

el

parametrelerine baghdir.

1) Malzemenin Bilesimi: Alasim elementlerinin nitriir tabakasi olusumunda 6nemli
rolleri vardir. Nitriir tabakasinin sertligi, kalinlig1 ve mikroskobik yapist biiyiik oranda

malzemenin i¢erdigi alasim elementleri miktarina baghdir.

2) Konsantrasyon Farki: Plazma nitrasyon islemi sirasinda ortama verilen gaz karisim
oranlar1 olusan nitriir tabakasinin yapisini etkilemektedir. Plazma nitrasyon isleminde

kullanilan gaz karisimi Hy ve N2 gazlarimin farkli oranlarda bilesiminden olusmaktadir.
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Hidrojen gazinin iyonizasyon enerjisi 13,61 eV ve azot gazinin iyonizasyon enerjisi
14,54 eV degerindedir. Dolayisiyla hidrojen gazi, anod ile katod arasina uygulanan
diisiik gerilim degerlerinde (400-450 V) bile iyonize olacak ve olusan hidrojen iyonlari
katoda carparak hem sagilma olayini gergeklestirecek ve ylizeyi temizleyecek hem de is
parcasinin 1sinmasini saglayacaktir. Azot gazi ise iyonize olmak icin sistemden daha
bliyiik enerji alacaktir ve aldig1 bu biiylik enerjiyi katoda carptiginda verecek dolayisiyla

1§ parcasinin sicakliginin artmasinda daha etkili olacaktir.

3) Sicakbk: Sicakligin diflizyonu artirici etkisi bilinmektedir. Plazma nitriirasyon
isleminde de sicakligin nitriir tabakasinin sertligi, kalinlig1 ve mikroskobik yapisina
etkisi biiytiktiir. Sicaklik artigi ile birlikte diflizyon hiz1 artmaktadir ve sicaklik artisi ile
birlikte beyaz tabakayi olusturan FesN ve FesN fazlar olusmaya baglar. Dolayisiyla
sicaklik artigina bagimli olarak difiizyon tabakasi kalinlig1 da artmaktadir.

4) Zaman: Islem siiresi oOzellikle nitriir tabakasi kalmliginin artmasinda etkili
olmaktadir. Artan islem siiresi ile birlikte azot atomlarmnin daha derinlere difiizyonu

mumkin olmaktadir.

3.6. Plazma Nitriirleme Yonteminin Avantaj ve Dez Avantajlar

Plazma nitriirleme, klasik gaz ve tuz banyolarinda nitriirleme metotlarindan daha 6nemli
avantajlar1 olmasi sebebiyle endiistride kullanim alani siirekli genislemektedir. Bu
yontemin metalurjik, teknik, ekonomik ve cevresel sartlar itibariyle 6nemli avantajlar

vardir. Bunlar;

1) Olusan parlak desarj (glow discharge) tamamen is par¢asini kusattigi i¢in, parganin

tiniform bir sekilde plazma nitriirlemesi miimkiin olmaktadir.

2) Bagimsiz ve farkli islem parametrelerini kolay kontrol etme imkani, bunun neticesi
olarak da tek fazli ¢cok daha hassas birlesik tabakali bir ylizey elde etmenin miimkiin

olusu.

3) Islem degiskenlerinden bagimsiz olmasi nedeniyle, plazma nitriirleme 350°C’ den

1000 °C’ ye kadarki sicaklik araliklarinda yapilabilmektedir.
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4) Cebri 1sitma ve sogutma imkanlarindan dolayz, is pargasi yiizeyinde homojen sicaklik

dagilimi saglanabilmektedir.
5) Sagilma olayinin kontrol edilebilmesi sayesinde iistiin bir boyut kararlilig1 saglanir.

6) Mekanik maskeleme yontemi kullanilarak numunenin istenen bolimi

nitrirlenebilmektedir.
7) Derin delikler, kanallar ve yivler rahatlikla nitriirlenebilmektedir.
8) % 50’ ye yakin zaman tasarrufunun saglanmast.

9) Diisiik basinglarda islem gergeklestirildiginden gaz nitriirlemeye gore gaz sarfiyati

%95 daha azdir.

10) islem sirasinda sadece parga 1sinmis oldugundan dnemli derecede enerji tasarrufu
saglanir. Diger yontemlerdeki gibi islem firminin tamami 1sitmaya gerek yoktur.

Uretim maliyeti %52 daha diisiiktiir.
11) islem firinmin igerisinde hareketli parca olmadigindan bakim masraflar1 azdr.

12) Esas 1s1 kayb1 kozmik radyasyon yoluyladir. Bu kayip ise anod ile katod arasinda

koruyucu kafes kullanilarak azaltilabilir.
13) Kullanilan gazlarin korozif etkisi yoktur.

14) Nihai islemlere gerek duyulmaz.

15) Is parcalari islem firinma kolayci yiiklenip bosaltilabilir.
16) Pompalama hizlidur.
17) Cevreye zarar verme olay1 s6z konusu degildir. Cikan egzost gazlar1 zehirsizdir.

18) Patlama riskinin olmamasi, sayilabilir.

Biitiin bu avantajlarina karsilik dezavantajlar1 daha azdir. Bunlar ise ;

1) ilk yatirim bedeli yiiksektir.
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2) Birbirine yakin boyutlardaki pargalarin nitriirlenmesi miimkiin iken, farkli

boyutlardaki parcalarin nitriirlenmesi miimkiin degildir.

Goriildiigii gibi yontemin avantajlari, dezavantajlarindan ¢ok daha fazladir. Kontrol
edilebilmesinden dolayi, termokimyasal yontemlerden ¢ok daha tstiin oldugu agiktir

[30].

3.7. Parlak Bosalim (Glow Discharge)

Uygulamalarda parlak bosalim (glow discharge) bir dogru akim kaynagindan yada bir
alternatif akim kaynagindan olusturulmaktadir. Glow desarj, firin igerisine yerlestirilmis
elektrodlar (anod/ katod) arasina birkag yiiz voltluk potansiyel fark uygulanmasiyla 1-10
mbar gibi diisiik basinglarda olusturulan desarjdir. Gazlar normal sartlarda iletken
degildirler ve izolator etkisinde degisir. Bunlardan bazilar1 diisiik basinglarda kolayca
iletken hale gegerler. Burada minimum voltaj degeri gaz tipine baglh olarak 300 Volt’a
kadar diisebilir. Gazin yalitkan halden iletken hale gecisi su sekilde olmaktadir. Her gaz
kozmik radyasyon sonucu ortaya ¢ikan ¢ok kiiclik miktarlarda elektron ve iyonlari
igerirler. Sarj edilen partikiiller elektrik alanin etkisiyle ivmelenirler. Ivmelenen yiiklii
parcaciklar yolu tizerindeki atom veya gaz molekiillerine kinetik enerji kazandirirlar.
Carpigsma ile transfer edilen enerji miktar1 gaz molekiillerinin iyonizasyonu igin

yetersizse diisiik yiik yogunluguna sahip molekiiller ayni kalir.

Sekil 3.4’ de goriilebilecegi gibi voltaj akim karakteristiklerini ti¢ boliime ayirabiliriz.

Bunlar;

-10® A’ e kadar akimlarla birlikte Towsend veya karanlik desarj,
-10° A’ den ~ 10™ A ‘e kadar akimla birlikte glow- desarj1,

-10 A’ den yukari ¢ok yiliksek akim tasiyan ark desarji.
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Sekil  3.4. Dogru akim ig¢in akim-gerilim iliskileri ve elektrik
bosalmasi ¢esitleri [29].

Sekil 3.4” de A-B bélgesindeki elektrik akimi 10™2-10"* A oldugundan gaz iletken hale
gecmez. B-C Towsend desarj bolgesinde elektrottan gegen iyonizasyon akimi kirilma
veya kivilcim potansiyeli olarak adlandirilan Vs voltajlarindan bagimsizdir. Kendisi
yeterli olmadig1 i¢in gaz veya katoddan gerekli elektronlar1 saglamada ultraviyole 151n1,
X- 1ginlart veya kozmik 1gmlar gibi harici vasitalar gerekir. Siirekli elektron teminine
katod veya fotogaz iyonizasyonu yada her ikisinden foto-emisyon yoluyla etki
etmektedir. C-D arasinda ise zayif bir glow baslangici goriilir. E noktasindan sonra
akim artarken normal glow desarji floresan tiiplerindeki glow lambalar1 gibi tesis edilir.
Burada akim Vs den kiigiik olan Vg voltajindan bagimsizdir. Ancak iyonitriirleme
yonteminde anormal glow desarj bolgesindeki ( F-G) yiiksek akim ve gii¢ yogunluklari
arasinda ortak iliski s6z konusudur. Elektrodlardaki voltaj Vg altinda meydana geliyorsa
normal ve anormal glow desarjlar1 séniimlenecektir. Iyonitriirleme 0.5x103- 3x10°
Alcm® arasindaki abnormal glow desarj bdlgesindeki akim yogunluklarda
gerceklestirilir. Iyonitriitlemenin ark bdlgesinden uzakta anormal glow bdlgesinde
gergeklestirilmesi i¢in bu akim yogunluklar1 yiizde bir veya daha az akim

yogunlugundadir.

Is pargasinin boyutu biiyiirken toplam akim da artar.

Parlak desarjda nitriirleme ii¢ ayr1 islem kademesinden ibarettir:



34

a. Diislik basingli Hy glow baglangici ve kararliligy,
b. Gittik¢e artan H; basincindaki katod 1sinmasi,
c. Nitriirleme sicakligindaki H,-N; karisimi dahilindeki difiizyon ¢evrimidir.

Modern plazma nitriirleme ekipmanlari nitriirleme esnasinda olusabilecek ark olaymi ve
fazla 1sinmayr Onlemek icin darbe iiretme kaynagi ile donatilmistir. Endiistriyel
uygulamalarda darbe frekansi ile ¢alisma sicakligi kontrol edilmektedir. Bu gerilim
degeri degistirilmeden, darbe genisliginin ayarlanmasi ile ger¢eklesmektedir. Boylece is
pargasinin sicakliginin kontrol altinda tutulmasi miimkiin olur. Frekans degisimleri
onemli Olclide plazmayr da etkilemektedir. Sonu¢ olarak nitriir tabakasinin mikro
yapisina da bir etki s6z konusu olacaktir. Bu tiir yeni gelistirilmis sistemlerde ¢alisma

frekansi 1 ila 10 kHz arasinda degismektedir.

3.8. Plazma Nitriirleme Sistemi

Plazma (iyon) nitriirleme, bazen reaktdr veya firin adi ile anilan bir vakum odasinda
geleneksel nitriirleme sicaklig1 olan, yaklasik 500-590 °C sicaklikta ve uygun galisma
basinglarinda (0.01 bar) veya (1-10 torr) azot gazinin is pargasinin mikroyapisina difiize
olarak, ilerleme mesafesi boyunca diger metallerle birleserek nitriir fazlarinin olustugu
gaz nitriirlemeye benzeyen termokimyasal bir islemdir. Plazma, is parcasi (katod) ve
vakum odasiin duvarlar1 (anod) arasina bir potansiyel farki uygulandiginda olusur.
Odaya iyonize olabilen N2/H;, NH3 veya uygulanan igsleme gore uygun gaz karisimlari
gonderilerek, elektronlar ve gaz molekiillerinin ¢arpigsmasi sonucu, pariltili bosalim
(glow discharge) adi verilen bir yiik bosalmast meydana gelir. Bu olay is pargasini
cevreleyen pembe ve eflatun renklerinden olusan bir gaz bulutu seklinde goriintiiniin
olugsmasindan anlasilir. Baslangicta hidrojen ya da argon gibi gazlarla plazma
olusturulursa, is pargasi ylizeyindeki oksit ve kirlilikler, atomik bombardiman etkisiyle
temizlenir. Olusturulan plazma, vakum odasina arzu edilen oranda belirli bir basingda
N2/H, veya NHs; gazlar1 gonderilerek, kontrollii olarak siirdiiriilmeye g¢alisilir. Plazma,
ayrismis gaz iyonlar1 is parcasinin sicakligini artirdigindan, nitriirasyon kaynagi olan

azot’ un difilizyon hizini da yiikseltir.
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Genel olarak bakildiginda plazma nitriirleme islemlerinin, is pargasi ve firin duvarlar
arasinda uygulanan gerilimin tiirii ile smiflandig1 goriiliir. Bunlar, DC, mikrodalga,
radyo frekansi (RF), negatif potansiyelli DC kaynagi ve darbeli DC potansiyel farki ile

olusturulan desarj olusturma yontemleridir.

Bu calismada, DC plazma yerine darbeli DC plazma kullanilmistir. Ciinkii DC akimda
olusturulan plazma ortamlarinda, islem sicakligina ulasmak icin harcanan elektrik
enerjisi ve sogutma suyu cidarlarina gecen 1s1 nedeniyle olusan enerji kayiplar
yiiksektir. Ayrica DC akimda olusturulan pariltili bosalimda yer yer plazmay1 olumsuz
etkileyen kiviletm atlamalar1 (ark) meydana gelebilir. Buna onlem olarak, katod
ylizeyinin piirlizsiiz ve ¢ok temiz olmasi istense de endiistriyel uygulamalarda bu ark
olayina sikga rastlanir ve numune yiizeyinde ark izleri olusur. Bu yilizden bu ¢aligmada
DC gii¢ kaynagi yerine, darbeli DC gili¢ kaynagi kullanildi. Bu sayede vakum firim
icerisinde sicaklik daha homojen olmakta ve firin duvari ve is pargasi arasindaki diigiik
sicaklik farkindan dolayr 1s1 kaybi diisilk olmaktadir. DC gii¢ tedarikli difiizyon
yonteminde goriilen ark atlamalari, darbeli DC plazma jeneratorleri kullanilarak, 400

us’ den daha kisa siirede kesilebilmektedir [31].

DC gerilimde, voltaj zamanla degismez ve tek kutuplu negatif beslem uygulanirken
(Sekil 3.5.a), darbeli DC gerilimde, katod iizerindeki voltaj, ¢ift kutuplu negatif ve
pozitif beslem seklinde arzu edilen belirli bir periyotta degiserek gerceklesir (sekil
3.5.b). Ac¢ik veya kapali kalma zaman araligi, mikro saniye 6lgeginde olup, katod ve

anod arasi olas1 ark olusumundan ¢ok daha kisa siirer [32].

Bu calismada kullanilan plazma nitriirleme isleminde kullanilan vakum odas1 ( Sekil
3.6), cap1 500 mm ve yliksekligi 800 mm olan, govde malzemesi olarak AISI 304 ve;
yiiksek sicakliga maruz kalacak i¢ kisimlarinda ise (anot ve katot) AISI 316 tipi
paslanmaz ¢elik malzemeler kullanilarak yapilmistir. Nitriirleme siirecinin baslangi¢ ve
takibini izleyebilmek i¢in vakum odasinin govdesi iizerine gomiilii olan 110 mm

capindaki gézlem penceresi bulunmaktadir.
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Sekil 3.5. Plazma nitriirlemede a) DC gerilim, b) asimetrik
cift kutup darbeli DC gerilim.

Sekil 3.6. Vakum odasi.
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Vakum odast iginde, plazma ortami olusturmak ve tam yiikleme kapasitesinde
nitriirleme sicakligina ¢ikabilmek igin (Sekil 3.7) 20 KW giiciinde (giris voltaji: 380 V,
Cikis voltaji: maksimum DC 705 V) bir gii¢ kaynagi kullanilmistir. Endiistriyel
calismalarin yanisira, plazma nitriirleme teknolojisinin kullanilacagi deneysel
arastirmalarda kullanilmak {izere giiniimiizde yeni gelisen bir teknoloji olarak goriilen,
darbeli DC plazma nitriirleme islemlerini saglayabilen, darbeli DC kontrollii, 10 KW
giiciinde ilave bir gii¢ jeneratoriine sistemde yer almaktadir. Bu sistemin en 6nemli
ozelligi, genel olarak pariltili bosalim esnasinda meydana gelebilecek muhtemel ark
atlamalarin1 biiylik Ol¢lide azaltabilecek filtreleme sisteminin otomatik olarak devreye
girmesi ve plazma ortaminin istenen sicaklik seviyesine ulastirilmasi ve bu seviyede
tutulmasi i¢in, DC veya darbeli DC-voltaj, kontrolliinii saglayacak sekilde sisteme

birlestirilmesidir.

Sekil 3.7’ de (‘a’ ile gosterilen ), darbeli DC voltaj uygulamaya yonelik, kontrol paneli
goriilmektedir. Bu kisim iizerinde voltaj, amper ya da gii¢c kontroliine dayanarak, ¢esitli
puls (darbe) genisligi ve frekans genisligi se¢imi yapilip darbeli-DC plazma ortami
baglatilarak kontrolii siirdiiriilebilmektedir. Direk-DC voltaj kontrolii ve diger ortak
kontrol ekipmanlarinin bulundugu “b” kismu {izerinde, yer alan potansiyometre, dialler,
dijital gostergeler, on/off butonlar ve bunlarla ilgili ledlerin yerlesim sekilleri Sekil
3.8.’de detayl1 olarak goriilebilir. Nitriirleme islemi sirasinda gaz debisi ve vakum odasi
i¢ basinci sirastyla, ¢ bolimii iizerinde yer alan elektronik akis 6lger ve vakum oOlger
gostergelerinden takip edilmektedir. “d” olarak adlandirilan boliimde, vakum odasina
elektriksel gii¢ saglayan 380V Trifaz beslemeli, 20 KW giiciinde DC-705V ¢ikisl trafo

yer almaktadir.
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Sekil 3.7. DC plazma gii¢ kaynagi ve genel kontrol panosu.( a) Darbeli DC Giig
kaynag1 ve kontrol panosu, b) Genel kontrol panosu, c) Gaz debisi ve
vakum basing gostergeleri, d) 20 KW Direk - DC Plazma Gii¢ Trafosu)

Sekil 3.8. Gostergeler, diigmeler ve ledlerin kontrol panosundaki
yerlesimi.
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Vakum pompasi vasitasi ile i¢i bosaltilan ve ayni anda igerisine belirli bir gaz
gonderilen V hacimli bir vakum sisteminde basing (Sekil 3.9), alt ve {ist akis kontrolii
olarak nitelendirilen iki yolla saglanir. Alt akis kontroliinde basing, vakum pompasi ve
vakum odasi arasma bir kontrol valfi yerlestirilerek manuel ya da otomatik geri
beslemeli bir sistem kullanilarak kontrol edilmeye c¢alisilir. Ust akis kontrolde ise,
pompalama hiz1 sabit kalirken, basing vakum odasmma giren gaz akisi1 degistirilerek
kontrol edilmektedir. Sabit sartlar altinda, gaz akis debisi (Q) mbar.It/s; vakum odas1
basinci (p) mbar olarak alinirsa; efektif pompalama hizi (Serr = Q/p) (litre/s) olarak

bulunur.

1: Gaz akis blcer
2: Yakum odasi
3: Basing sensorii

4: Kontrol vanasi

5: Basing Kontrolrii
"6 6: Vakum Pompasi

Sekil 3.9. Vakum odasi basing kontrol semasi.

Ideal gaz kanunu olarak bilinen P.V=n.R.T bagimntisinin gegerliligini sadece kimyasal
reaksiyonlarda degil, plazma nitriirleme, iyon implantasyonu, PVD ve CVD ile ince
film biriktirmeye yonelik kullanilan vakum teknolojilerinde de gérmek miimkiindiir.
Plazma nitriirleme isleminde is pargasinin plazma ortaminda maruz kalacagi sicakligin
kontrolii kritik parametrelerden biridir. Bir baska deyisle, basing gaz debisi, elektriksel
giic ve diger parametreler uygun degerlere getirilerek sicakligin arzu edilen seviyeye
cikarilmas1 ve o seviyede kalmasi hedeflenir. Plazmaya maruz kalacak malzemenin
sicakligint kontrol altinda tutmak igin katot iizerine mineral izoleli termal ¢ift

yerlestirilmis ve sicaklik takibi, kontrol panosu gostergesinden saglanmustir.
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3.9. Metallerin Oksidasyonu

Genel anlamda, metallerin yiiksek sicaklik oksidasyon veya korozyonu, metal ile ortam
gazlarinin reaksiyonu olarak tanimlanir. Hemen hemen biitin metaller yiiksek
sicakliklarda oksijenle reaksiyona girerler. Sicaklik arttik¢a, gaz tiirbinlerinin roketlerin
firinlarin tasariminda ve petro kimya tesislerinde yiiksek sicaklik oksidasyonunun ve

korozyonunun énemi her gegen giin artmaktadir [33].

Oksidasyon en onemli yliksek sicaklik korozyon reaksiyonlarindan birisidir. Metaller
veya alagimlar, havada veya olduke¢a yliksek oksitleyici bir ortamda yiiksek sicakliklara
wsitildiklarinda  oksitlenirler. Cogu endiistriyel islemde oksidasyon havada meydana
gelmektedir. Genelde 1s1l islem firmlart ve kimyasal reaksiyon kaplarinda isitma
atmosfere agik ortamlarda elektrik direngleri ile yapilmaktadir. Bu sartlar altinda
kullanilan malzemeler yiiksek oksijen potansiyeli nedeni ile oksidasyona ugrarlar. Diger
bir¢ok endiistriyel islemler i¢in de 1sitma yanma ile gerceklestirilir. Yanma hava ile ya
da dogal gaz gibi temiz yakitlar ile gergeklestirilmektedir. Bu yakitlar genelde diisiik
miktarlarda siilfiir, kor alkali metaller ve vanadyum gibi safsizliklar ihtiva ederler.
Alagimlarin bu tiir ortamlarda oksijen tarafindan oksitlenmesine ragmen, H,O ve CO,
gibi gazlarda oksidasyon davranisi agisindan 6nemli bir rol oynamaktadir. CO/CO; veya
H,/H,O oranlariyla kontrol edilir. Metal veya alagimlar i¢in oksidasyon hizi sicaklik
yiikseldikge artmaktadir. Oksidasyon isleminin Onemli bir ozelligi zamanin bir
fonksiyonu olarak degismesidir. Numunenin birim alan basina kiitle degisimi Am

oksidasyonun bir 6l¢iitii olarak alinirsa, oksidasyon isleminin kinetigi;

Am = f(t) (3.3)

bagntisi ile verilir.

Tabakanin kalinligina ve sicakliga bagli olarak denklem 2.3 lineer, parabolik, kiibik
veya logaritmik olabilir. Ince oksit tabakalar1 i¢in ¢ogu durumda logaritmik ya da kiibik
fonksiyon gecerli iken, kalin oksit tabakalari i¢in parabolik veya lineer fonksiyon
gegerlidir [34]. Oksidasyon mekanizmasini saf elementel metaller i¢in ve alasimlar igin

olmak tizere iki ayr1 kategoride inceleme uygundur.
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3.9.1. Saf Bir Metalin Oksidasyonu

Saf bir metalin bir oksidant tarafindan oksidasyonu, metal ve oksidantin bir veya birden
fazla bilesiginin olugmasiyla sonuglanir [35]. Bir oksit tabakasinin kalinliginin difiizyon

- kontrollii bitylime hizi, x, asagidaki esitlik ile gdzlemlenir;

dx k'
2 3.4
dt x (34)

k' parabolik oran sabiti olarak adlandirilir. Wagner bu bagintiyr kullanarak oksit

olusumu ile ilgili bazi teorileri ortaya koymustur;

1. Oksit tabakasi stk ve miikkemmel bir derecede yapismis durumdadir.

2. lyonlarm gogii veya elektronlarin oksit tabakas1 boyunca gecisi hiz kontrollii bir

stirectir.

3. Hem metal — oksit tabakas1 arasinda hem de oksit tabakasi — oksidant arasinda

termodinamik denge mevcuttur.

4. Oksit bilesimden ¢ok az bir sapma gdstermektedir.
5. Oksit tabakasi boyunca yerel olarak da termodinamik denge kurulmaktadir.

6. Metal icerisindeki oksijen ¢oziiniirliigli ihmal edilebilir.

Bununla birlikte verilerin cogunlugu Wagner modelinden sapma gostermektedir. Ciinkii

bu modelin bir veya birden fazla faktorii gercek sistemler i¢in yetersiz kalmaktadir.
3.9.2. Alasimlarin Oksidasyonu
Saf bir metalin oksidasyonu i¢in tanimlana faktorleri ¢ogu alasimlara

uygulanabilmesine ragmen alasimlarin oksidasyonu saf bir metalin oksidasyonundan

asagidaki nedenlerden &tiirii daha komplekstir [36].
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Alasimi olusturan metaller farkli oksit olusum serbest enerjileri nedeniyle farkli oksijen

duyarhiliklarina sahiptirler.

1. Uglii ve daha fazla oksit formlar1 olusabilir.

2. Oksitler arasinda kat1 bir ¢oziinme derecesi var olabilir.

3. Farkli metal iyonlarinin oksit fazlari igerisinde farkli hareketlilikleri olabilir.

4. Alasimdaki farkli metallerin farkli diflizyon kabiliyetleri olacaktir.

5. Oksijenin alasim igerisine ¢dziinmesi bir veya birden fazla yiizey alt1 oksit

¢okeltilerinin olusumu ile sonuglanabilir[36].

Yiiksek sicakliklarda oksitleyici ¢evresel kosullara dayanikli olma siiperalasimlar igin
oncelikli gereksinimdir. Yiiksek sicaklik alagimlarinin ¢cogunlugu oksidasyon ataklarma
dayanabilmek i¢in olusturacaklari krom oksit tabakalarina giivenirler. Kromun oksijene
kars1 yiiksek ilgisi vardir ve bu yiizden krom kolayca oksijenle reaksiyona girmektedir.
Oksidasyon korumasi i¢in alasimlardan yeterli seviyede krom ihtiva etmeleri istenir. Fe-
Cr, Ni-Cr ve Co-Cr alasimlari, krom miktarlar1 % 15-30 arasinda oldugu zaman en
yavas oksidasyon hizlar1 gosterirler. Bu ylizden ¢ogu demir, nikel ve kobalt bazlh

alagimlar % 16-25 krom i¢ermektedirler [37].

Bir ¢cok uygulamada, yiiksek sicaklik alagimlari olusturduklari oksit tabakalar1 nedeniyle
yiiksek sicaklik korozyon direnci gosterirler. Rediikleyici sistemler altinda oksit
tabakasimin olusumu i¢in gerekli oksijen aktivitesi ¢ok diisiik oldugundan alasimin ana
kompozisyonu korozyon direnci davranisini tayin edecektir.

Oksidasyon nadiren bir yiiksek sicaklik korozyon hasart nedeni olarak goriilmesine
ragmen oksidasyon performanst birincil O6nemi olusturmaktadir. Ciinkii olusacak
herhangi bir oksit katman1 malzemenin agresif ortamlara karsi korozyon direncini tayin
edecektir. Oksitleyici ortamlarda calisan sistemlerin ¢alisma kosullar siiresi igerisinde,
malzeme iizerinde olusacak Cr,O3 tabakasi, yiiksek sicaklik uygulamalarinda

malzemeyi cevresel etkilerden (diger korozif ortamlar) koruyan en 6nemli unsurdur.



43

Tedmon, Cr,0O3 tabakalarmin oksidasyon davraniginin tam olarak bir parabolik oran
kanunu ile tanimlandigimi gostermistir[38]. Cr,O3 teki agirhik azalisi, Cr,O3 oksit
tabakasinin 1sitildigi zaman CrO, ve CrOj’e donitismesi sonucudur. CrOjz’teki krom
hexzavalent haldedir ki bu yiiksek buhar basincina yol acar ve oksit faz1 buharlagarak
agirhik kaybina neden olur. CryOs’deki agirlik azalisini gosteren kimyasal reaksiyon

sOyledir [39].

Cr,03 + 3/20, —» 2CrO; (35)

Oksit tabakasmin periyodik olusmasi, biiylimesi ve zaman igerisinde dokiilmesi
seklinde devam eden ¢evrimler sirasinda ylizeye yakin bdlgede matris i¢erisinde krom
miktar1 % 25-30 degerlerinden % 10-15 degerlerine kadar diiser. Ulasilan bu son
degerde malzemenin koruyucu oksit tabakasi olusturabilme kabiliyeti krom igerigi

nedeni ile diigmiistiir [40].



4, BOLUM

DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Giris

Bu calismada genel kullanim alam olarak gaz tiirbinlerinde, jet ve roket motorlarinda kullanilan
Inconel 718 siiper alasimi kullanilnustir. Inconel 718 siiper alasiminin kimyasal bilesimi Tablo
4.1 de verilmistir.

Tablo 4.1. Inconel 718 siiper alagiminin kimyasal bilesimi [41].

Element Minimum % Wt | Maksimum % Wt
Nikel (Ni) 50 55
Krom (Cr) 17 21
Demir (Fe) 17

Niyobyum (Nb) 4,75 55
Molibden (Mo) 28 33
Titanyum (Ti) 0,65 1,15
Silisyum (Si) 0,35
Kiikiirt (S) <=0,015
Fosfor (P) <=0,015
Mangan (Mn) <=0,35
Kobalt (Co) <=0,1
Bakir (Cu) <=0,3
Bor (B) <=0,006
Karbon (C) <=0,08
Aliiminyum (Al) 0,2 0,8
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4.2. Numunelerin Hazirlanmasi

Deneylerde numune olarak kullanilmak iizere, Inconel 718 siiper alasimi yurt disindan
Im x Im x 1mm boyutlarinda sac plaka olarak temin edildi. Giyotin sac kesme cihazi
yardimi ile 2cm x lcm boyutlarinda kesilerek numuneler hazirlandi. Hazirlanan bu
numunelerin ylizeyleri Struers Labopol-5 parlatma cihaz1 yardimi ile 220’ lik zzimpara
kagidindan baglayarak en son tane boyutu 1 pm olan elmas pasta ile parlatildi.
Nitriirleme isleminin iyi bir sekilde gerceklesebilmesi ve ylizeyde nitriir biiylimelerinin
tam olabilmesi i¢in numune yiizeyinin diiz ve temiz olmas1 gerekir. 1 um’ lik seviyeye
kadar parlatilan numuneler ultrasonik banyoda once alkol sonra asetonda 15 dakika siire
ile temizlendi. Deneyde kullanilmak iizere temizlenen her bir numunenin kiitlesi tek tek

tartildi ve ilk kiitle olarak kaydedildi.

4.3. Plazma Nitriirleme islemi

Nitriirleme igleminin numunenin her iki yiizeyinde de ger¢eklesmesini saglamak
amaciyla AISI 304 paslanmaz ¢elik gubuktan Sekil 4.1° de gosterilen numune tutucular
hazirlandi. Numuneler bu tutuculara Sekil 4.2” deki gibi nitriirleme cihazinin vakum
odasina yerlestirildi. Nitriirleme isleminde DC darbeli plazma kaynagi kullanilmistir.
Plazma nitriirleme islemi 50 kHz darbe frekansi, 1616ns darbe genisligi ve 2500 watt
giic kullanilarak 550 °C’ de 1 saat, 4 saat, 9 saat ve 16 saat siire ile sistem Amonyak

(NHs3) gazi gonderilerek gergeklestirildi.

~

Sekil 4.1. Numune tutucular.
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Sekil 4.2. Numunelerin vakum odasina yerlestirilmesi.

4.4. Oksidasyon Islemi

Plazma nitriitlenen ve yiizeyi parlatilip temizlenmis Inconel 718 siiper alagim
numuneleri Nilve MF-120 kiil firninda 1000 °C, 1075 °C ve 1150 °C’ de 1 saatten
baslayarak hava ortaminda cevirmeli oksidasyon yontemi ile 144 saat siire ile
oksitlendirildi. Her bir oksidasyon sonucunda numuneler tartildi ve son kiitle olarak
kaydedildi. Tlk kiitle ve son kiitle karsilastirilarak birim alan basma kaybedilen veya
kazanilan kiitle degisimi hesaplandi. Bu veriler yardimi ile arhenius tipi grafik cizilerek

aktivasyon enerjisi hesaplandi.

4.5. Numunelerin Karakterizasyonunda Kullanilan Temel Cihazlar ve Ozelllikleri
4.5.1. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

Malzeme biliminin, jeoloji ve biyolojinin bircok ¢aligma alaninda kati yilizeylerin
fiziksel niteligi hakkinda ayrmtili bilgi saglamak biiyiik bir 6nem tasir. Bu tiir bilgiyi

saglamanin klasik yontemi ylizey karakterizasyonunda hala 6nemli bir teknik olarak

kullanilan optik mikroskopdur.
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Taramal1 elektron mikroskobunda, kati numune yiizeyi yiiksek enerjili bir elektron
demetiyle taranir. Bu teknikte elektron demetinin numunenin atomlar1 ile ¢arpismasi
sonucunda yiizeyden elektron ve radyasyon nesredilir. Bunlar geri sagilmis elektronlar,
ikincil elektronlar, Auger elektronlari, X-1s1m1 floresans fotonlar1 ve degisik enerjili
diger fotonlardir. Biitiin bu foton ve elktronlar yiizey ¢alismalarinda kullanilmis olmakla
beraber, yiizey mikro yapi incelemelerinde SEM, yiizey mikro yapisini goriintiilemek
icin geri sacilmis (BS) ve ikincil elektronlar1 (SE) kullanir. Enerji Dagilimhi X-151m1
(EDX) veya dalga boyu dagilimli X-151m1 (WDX) spektrometresine sahip olan elektron
mikroskoplar1 ile numuneden nesredilen X-1s1n1 fotonlarini kullanarak elementel analiz

yapmak miimkiindiir [42].

Sekil 4.3’de goriilen manyetik kondensor ve objektif mercek sistemi, goriintiiyii 5 ile
200 nm’lik numune tlizerindeki son nokta boyutuna indirgeme gorevi goriirler. Bir veya
daha c¢ok sayida mercekten olusan kondensér mercek sistemi, elektron demetinin
objektif merceklere ulastirilmak iizere yonlendirilmesini saglar, objektif mercekler ise
numune ylizeyine c¢arpan elektron demetinin boyutlarindan sorumludur. Mercekler

genel olarak silindirik simetrik olup, 10 — 15 cm yiiksekligindedir.

SEM ile tarama, objektif merceklerin arasinda yerlestirilmis iki ¢ift elektromanyetik
sarim ile saglanir. Sarim ¢iftlerinden biri, demeti numune boyunca x yoniinde

kaydirirken, diger ¢ift y yoniinde saptirir.

Taramanin yapilabilmesi i¢in tarama sarimlarindan birine elektrik sinyali uygulanir ve
elektron demeti mercek sisteminin merkez ekseninin bir yoniinden numuneye carpar.
Bu sarim ¢iftine (yani x sarimlarina) uygulanan elektrik sinyalinin zamaninin bir
fonksiyonu olarak degistirmek suretiyle elektron demetinin numune boyunca diiz bir
dogru iizerinde hareket ettirilmesi ve daha sonra tekrar baslangi¢ (orijin) pozisyonuna
donmesi saglanir. Cizgi taramas1 tamamlandiktan sonra diger sarim grubu (y sarimlari)
kullanilarak demet y yOniinde biraz kaydirilir ve x sarimlarini kullanarak x yoniinde
demet kaydirmasi tekrarlanir. Demetin bu sekilde hizla hareket ettirilmesiyle tiim
numune yiizeyi elektron demetiyle 1sinlanabilir. Tarama sarimlarina uygulanan sinyaller
ya analog ya dijitaldir. Dijital taramanin {istiinliigii, elektron demetinin hareketinin ve

incelenecek bolgeyi bulmasinin ¢ok iyt bir sekilde tekrarlanabilir olmasidir.
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Numuneden alinan sinyal kodlanir ve demetin x ve y pozisyonlarin dijital olarak temsil

eden formda hafizaya alinir [42].

Elektron demetinin x ve y yOniinde tarama yapmasini saglayan sinyalleri yoneten
sistem, ayn1 anda katot 1sinlari tiipiiniin (CRT) dikey ve yatay eksenlerinin taranmasini
saglar. CRT iizerindeki nokta siddetini kontrol eden bir dedektor ¢ikis sinyalini
kullanarak numunenin bir haritasin1 olusturur. Bunu yaparken numunenin yiizeyindeki
belirli bir alanda olusturulan sinyalin CRT ekraninda buna karsi gelen bir nokta ile

birebir korelasyonu saglanir. SEM ile goriintiide saglanabilecek biiyiitme (M)

M=W/w (4.1)

(4.1) denklemi ile verilir. Burada W, CRT ekranin genisligi, w ise numune boyunca tek
bir tarama ¢izgisinin genigligidir. W bir sabit oldugundan w’yi azaltarak biiylitme (M)
arttirtlabilir. Biliylitme faktorii ile numune boyunca tarama genisligi arasindaki ters
orant1 nedeniyle sonsuz kii¢iik bir noktaya odaklanan elektron demetiyle sonsuz bir
biiyiitme saglanabilir. Ancak diger pek c¢ok faktor, ulagabilecek biiyiitme oraninmi 10 kat
ile (10 x) 100 000 kat (100 000 x ) arasinda sinirlar [42].

Numune ve numune tutucu, numune odalari numunelerin hizli bir sekilde
degistirilebilmesine uygun olarak tasarlanmustir. Normal basingtan 10™ torr veya daha

diisiik bir basinca hizla ulasabilmek i¢in yiiksek kapasiteli vakum pompalar1 kullanilir.

Numune tutucular veya raflar, ¢ogu cihazda bir kenar1 birka¢ cm’den fazla numuneleri
tutabilecek oOzelliktedir. Ayrica numune tutucular x, y, ve z yonlerinde hareket
ettirilebilir ve her bir eksen etrafindan dondiiriilebilir. Sonug olarak ¢ogu numunelerin

yiizeyleri hemen hemen her yonden gozlenebilir [42].

Calismasi en kolay olan numuneler elektrigi iletenlerdir. Ciinkii engellenmemis veya
yavaglatilmamis bir sekilde topraga akan elektronlar, ylik birikimi nedeniyle olusan
gercek olmayan yapay verileri en aza indirir. Ayrica, elektrikce iyi iletken numuneler
genellikle 1s1y1 1yi ilettiklerinden 1s1sal bozunma olasilig1 en azdir. Ancak, ne yazik ki

cogu biyolojik ve mineralojik numuneler iletken degildir.
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fletken olmayan numunelerin SEM goriintiilerini elde etmek icin cesitli teknikler
gelistirilmistir. Fakat en ¢ok uygulanan tekniklerde numune yiizeyi tozlasma veya
vakum buharlasma uygulanarak ince bir iletken film tabakasiyla kaplanir. Kaplama
islemlerinde dikkat edilecek nokta, asir1 kalin kaplamanin ylizey ayrintilarini 6rtmesidir.

Bu nedenle optimum bir kalinliin se¢ilmesi gerekir.

Taramal1 elektron mikroskoplarda elektron i¢in en yaygin transduser tipi X-isinlari
sintilasyon transduserlerine benzer fonksiyona sahip simiilasyon diizenekleridir.
Bunlarda katkilanmis bir cam veya plastik hedef iizerine bir elektron carptiginda
goriinlir bolgede asir1 miktarda foton yaymlanir. Fotonlar, cihazin yiiksek vakum
bolgesi disinda yer alan bir foto cogaltici tiipe bir 151k borusu vasitasiyla iletilir.

Sintilasyon transduserlerinde ortalama 10° ile 10° katlik bir cogaltma saglanir [42].

Elektron tabancas: || Degistirilebilir yiiksek-potansiyel
gig¢ kaynah

Elektron demeti

Manyetik
kondansdr (2
mercekleri o

—_
| Tarama (bliytitme)
sarim Kontrolleri

Manyetik
objektif

—

e
— [T/ CRT
Vakum ~—_ 3 ekram

—

Numune odas

Sekil 4.3. Taramali Elektron Mikroskop blok diyagrama.
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SEM ve EDX olgtimleri yapilan numuneler i¢in Scherrer -Warren esitligi (4.2)
kullanilarak, yapiy1 karakterize edecek sekilde segilen, en siddetli piklerin pik profilleri
hesaplandi.

D=0.9 4/ (Bcosfg) (4.2)

Scherrer -Warren esitliginde D ortalama kristal boyutu, A 6l¢iimde kullanilan x-1g1mninin
dalga boyu, s Bragg difraksiyon agis1 ve B ise pik yar1 yiiksekliginin genisligidir. B
degerini hesaplamak i¢in (4.3) esitligi kullanilir.

(4.3) esitligindeki By Olgiilen ve hesaplanan pik yari genisliklerinin dogrulamasindan

elde edilen deger ve Bs yapi i¢in i¢ yansimalarinin elde edilen pik yar1 genisligidir [43].

4.5.2. X — Isinlan Difraksiyon Metodu (XRD)

1912 yilinda Von Laue tarafindan kesfedildikten sonra, x-1ginlar1 difraksiyonu analiz
yontemi bugiine kadar endiistri ve bilime ¢ok énemli bilgi akis1 saglamistir. Ornegin;
kristal malzemelerin atomlarinin geometrik diizeni (6rgii yapisi) ve aralarindaki mesafe
hakkindaki bilgilerin ¢ogu dogrudan difraksiyon galismalariyla tayin edilmistir. XRD
sistemi ¢ogunlukla agir elementlerden olusan, kati anorganik ve kristal maddelerin
incelenmesinde uygun bir aletsel yontemdir. XRD 6l¢timleri igin kullanilan cihazlar
basit olarak sekil 4.4’ deki blok diyagramimna sahiptir. Yontem, siiperiletkenler,
seramikler, metaller, alasimlar, kati c¢ozeltiler, heterojen kati karisimlar, korozif
maddeler, c¢elik kaplama malzemeleri organik bilesiklerin kristal yapilarinin
incelenmesinde, maden analizlerinde, toprak analizlerinde, safsizlik katkilanmig yari
iletkenlerde, bobrek ve mesane taslarinda, bilesik analizlerinde, bazi adli tip
laboratuarlarinda, bazi1 boyar maddelerde, pigmentlerde, ¢cimentolarda, dogal veya yapay
minerallerde, herhangi bir malzemenin icerdigi bilesik veya elementlerin tayininde,
inorganik polimerlerde, faz diyagramlarinin ve faz doniisiimlerinin arastirilmasi bazi
kristalin veya amorf kompleks bilesiklerinin incelenmesinde oldugu gibi bir ¢cok konuda

yaygin kullanim alanina sahiptir. Yaygin olmamakla birlikte bazi kati organik
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bilesiklerin, kati organik polimerlerin, plastiklerin, organik boyar maddelerin v.s.
analizlerinde de kullanilmaktadir [42,44].

Ayrica XRD c¢alismalar1 metallerin, polimerik malzemelerin ve diger katilarin fiziksel
Ozelliklerinin ¢ok daha iyi anlagilmasina katkida bulunmustur. X-1ginlart difraksiyonu
son zamanlarda stereoidler, vitaminler ve antibiyotikler gibi karmasik maddelerin

yapilarinin aydinlatilmasinda da yaygin olarak kullanilmaktadir.

Cihazin
bilesenleri

| | | |
Kaynaklar Filtreler Dedektorler Monokro Sinyal
matorler islemciler

(X 1sinlari Radyo Tkincil Foton Gaz Sintilasyon Puls Puls
tiipii izotoplar Floresans sayimi transduser Sayicilar Yikseklik | | Yiikseklik
Kaynaklar ler Segiciler analizor
- v
Geiger
tipt

Orantili
L say1cl

~—

TN
Iyonlas
ld Ma

Odalar1
\ Y,

Sekil 4.4. X - Isinlar1 Toz Difraktometresinin bilesenleri.

X-1ginlart difraksiyonu kristal bilesiklerin kalitatif olarak taninmasinda pratik ve uygun
bir yontemdir. X-isinlar1 toz difraksiyon yontemi ise, katt bir numunede bulunan
bilesikler hakkinda kalitatif ve kantitatif bilgi saglayabilen tek analitik yontemdir.
Ornegin, toz ydntem ile bir kat1 numunedeki KBr ve NaCl yiizdeleri tayin edilebilirken
diger analitik yontemlerle sadece numunedeki K*, Na*, Br  ve Cl iyon yiizdeleri tayin

edilebilmektedir.
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X-151mm1 toz difraksiyon yontemleri her bir kristal madde igin X-1ism1 difraksiyon
deseninin sadece o kristale 6zgli olmasi temeline dayanir. Numunenin difraksiyon
deseni maddenin literatiirdeki difraksiyon deseni ile Kkarsilastirilarak uygunluk

(difraksiyon agilar1 ve pik siddetleri) aranir [42,44].

4.5.3. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM)

Atomik kuvvet mikroskobu (AFM), ylizey topografisini angstrom mertebesinden 100
mikrona kadar goriintiileyebilen bir yeni kusak mikroskoptur. Bu cihaz ile molekiiller
arast nano Newton (nN) boyutlarinda kuvvetlerin 6l¢iilmesi miimkiin olmaktadir.
Mikroskop olarak en Onemli avantaji, 6zel bir hazirlama islemi uygulamadan
numunelerin dogrudan ve hemen hemen her ortamda goriintiilenebilmesidir. Bu
Ozellikleri nedeniyle malzemelerin nanometre boyutlarinda yiizey 6zelliklerinin
incelenmesi amaciyla, malzeme ile ilgili hemen hemen tiim teknolojilerde gittikce

yayginlagan bir uygulama alan1 bulmustur.

AFM, ozellikle gida, ¢evre ve tip teknolojileri basta olmak {iizere -elektronik
telekomiinikasyon, biyomedikal, kimyasal, otomotiv, uzay — havacilik ve enerji gibi
genis bir teknoloji aralifinda islem ve malzeme problemlerini ¢dzmek amaciyla
kullanilmaktadir. Incelenen malzemeler, ince ve kalin film kaplamalari, seramikler,
alasimlar, camlar, sentetik biyolojik membranlar, metaller polimerler ve yar1 iletkenleri
icermektedir. AFM ile, asinma, yapisma, temizleme, ¢iiriime, piiriizlendirme, siirtiinme,
kayganlastirma, kaplama ve cilalama gibi iglemlerin materyal iizerindeki sonuclarida

incelenebilmektedir.

Cok duyarli kantileverin ylizeyi taramasi ile ii¢ boyutlu goriintliyii olusturabilir. Yine
ayni hassas kantilever ile atomik seviyedeki kuvvetleri piko—newton (pN)
mertebesindeki hassasiyetle dlgebilir. AFM’ nin bu iistiin 6zelliklerinden yararlanilarak
molekiillerin goriintiillenmesi ve kullanilan kantileverlerin kimyasal olarak modifiye
edilerek kullanilmasiyla bir ¢ok nano teknolojik uygulama gergeklestirilmistir. Ozellikle
kantilevere tutturulmus atomik boyuttaki igneye ¢esitli molekiillerin baglanabilmesi bir

cok spesifik uygulamayr da beraberinde getirmistir. Bu uygulamalarin en ¢arpici
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olanlarindan biride AFM’ nin afinite sensor ¢alismalarinda kuvvet 6l¢imii yapilarak
kullanilabilmesidir. Nano teknolojinin en 6nemli elemanlari arasinda yer alan AFM, bir
On hazirlama asamasi olmadigi i¢in biyolojik molekiillerin {i¢ boyutlu yapisini
bozmadan, bulunduklar1 ortamda goriintiilenmesini saglamaktadir. Bu 6zelligi
alternatifleri olan SEM ve TEM gibi mikroskobik tekniklere énemli bir iistiinliik elde

etmesini saglamistir.

Biyosensorler ise genel anlamda, biyolojik bir eleman igeren konsantrasyona duyarli,
tersinir Ol¢lim aleti olarak tanimlanabilir. Biyosensorler, biyolojik olarak aktif
materyaller iceren ve biyolojik ortamlardaki ¢esitli maddelerin tayin edilmesinde

kullanilan sistemlerdir [45].

4.6. Numunelerin Karakterizasyonu

4.6.1. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) incelemesi

Plazma nitriirlenmis ve degisik sicakliklarda oksitlenmis numunelerin ylizeyleri SEM’
de incelendi ve oksit ve nitriir bliylimelerinin artan sicaklik ve siireye bagli olarak
yapilarindaki degisimler gozlendi. Yiizeyden incelenen numuneleri kesitten de
inceleyebilmek i¢in numuneler Struers mikrotom cihazi ile ortadan ikiye kesildi.
Kesilen bu numunelerin bir parcast Struers Labopress cihazi ile bakalite alindi ve
Struers Labopol-5 cihazi ile 220’ lik zimpara kagidindan baslayarak 1 um’ lik seviyeye
kadar parlatildi. Parlatilan numuneler, 20 ml HCI + 25 ml De ionize su + 1 ml HF + 4
ml HyO,’lik kimyasal daglayici ile oda sicakliginda 30 saniye daglandi. Daglanan
numuneler numune tutuculara yerlestirilerek LEO-440 taramali elektron mikroskobunda
incelendi. Plazma nitriirleme ve oksidasyon sonrasi olusan fazlar, SEM’ e tutturulmus
EDX spektrometresi ile elementer olarak analiz edilerek belirlendi. Plazma nitriirleme
sonrasi olusan CrN tabakasi ve diflizyon tabakasinin kalinliklar1 6l¢iildii ve plazma

nitriirleme siiresine bagli olarak tabaka kalinliklarinin boyutlari karsilastirildi.
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4.6.2. X — Isim1 difraksiyonu (XRD) incelemesi

Plazma nitriirlenmis, oksitlenmis ve hi¢ islem gérmemis inconel 718 numunelerinin X-
1s1n1 deseni (XRD) Bruker AXS D8 Advanced cihazinda alindi. XRD desenleri, Cu Ka
=1,5418 A 1smimu ile 40 kv ve 40 mA tiip akim voltaj degerleri kullanilarak, 30°-110°
2 teta difraksiyon agisi taranarak gerceklestirildi. Desenler desenler EVA programi
yardimi ile degerlendirilerek piklere ait bilesikler tespit edildi. Nitriirleme siiresine ve

farkli oksidasyon sicakliklarina bagli olarak desenler karsilastirildi.

4.6.3. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) incelemesi

Plazma nitriirlenmis numune yiizeyleri atomik kuvvet mikroskobunda (AFM) tapping
mod da goriintiilendi. Artan nitriirleme siiresine gore yiizeydeki nitriir taneciklerin

boyutlar1 tespit edildi.

4.6.4. Sertlik Olgiimleri

Plazma nitriirlenmis numunelerin ve Inconel 718 siiper alasiminmn sertlikleri CSEM
marka nano sertlik cihazi ile numunelerin yiizeylerinden 6l¢iilmiistiir. Struers Duramin
5 marka mikro sertlik cihazi ile de numunelerin kesitinden sertlik Ol¢timleri alinmais,
sertlik degerinin ylizeyden ana malzemeye dogru gidildik¢e degisimine bakilmis ve
boylece difiizyon derinligi tespit edilmistir. Ayrica hi¢ islem gérmemis Inconel 718

stiper alagiminin da serligi ol¢iilerek nitriirleme isleminin sertlige katkis1 incelenmistir.



5. BOLUM
BULGULAR
5.1. Plazma Nitrirleme

Plazma nitriirleme islemi metallerin yiizey sertligini artirmak igin kullanilan bir yiizey gelistirme
yontemidir. Metallerin asinma dayanmimini artirmak, korozyondan korumak i¢in uygulanan en
etkili yontemdir [46]. Bu galismada, Inconel 718 siiper alasim 550 °C sabit sicaklikta ve 0.3
mbar sabit gaz basincinda, 1, 4, 9 ve 16 saat siireyle nitriirlendi. Numunenin yiizeyinden alinan
Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) olciimlerinde, 1 saat plazma nitriirlenmis numunedeki
ortalama tanecik boyutu 150 nm iken, 16 saaat plazma nitriirlenmis numune de ortalama tanecik
boyutu 270 nm ol¢iildii. Sekil 5.1 1, 4, 9 ve 16 saat plazma nitriirflenmis numunelerin AFM’ de
almmis ylizey goriintiilerini gostermektedir. Nitriirleme sonrasinda artan nitriirleme siiresine
bagh olarak numunenin yiizey morfolojisinin degistigi, yiizey piiriizliiliigiiniin arttig1 goriildii..
Bu sonuglar literatiirdeki calismalarla uyusmaktadir. P.K. AW ve arkadaslar [47], Inconel 718
stiper alasimim farkl siirelerde nitriirlenmisler ve artan nitriirleme siiresine bagl olarak ylizey
morfolojinin degistigini, yiizeyde siitunlar halinde yapilarin olustugunu rapor etmislerdir. Sekil
52 1, 4, 9 ve 16 saat plazma nitriirlenmis numunelerin SEM’ de alinnmug yiizey goriintiilerini

gostermektedir.

Inconel 718 siiper alasimmin ve 1, 4, 9 ve 16 saat plazma nitriirlenmis numunelerin
yiizeylerinden alinan nano sertlik degerleri Tablo 4.1’de verilmistir. Plazma nitriirleme
sonrasi numune sertliginin artan iglem siiresine bagli olarak arttig1 goriilmiistiir [47]. Bu
sonuglar literatiir ile uyum igindedir. inconel 718 ve plazma nitriirlenmis numunelere ait

yiikleme-bosaltma egrileri Sekil 5.3” de verilmistir.
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Sekil 5.1. a) 1 saat, b) 4 saat, ¢) 9 saat ve d) 16 saat plazma nitriirlenmis numunelerin

AFM yiizey goriintiileri.
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MAG= 200K X Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :5 Jul 2008

MAG= 200K X Detector = SE1
EHT = 20.00 kv Date :5 Jul 2008 (b)




”«* l"?@

X @\5’
MAG = 2.00 KX Detector = SE1

EHT = 20.00 kv Date :5 Jul 2008 (C)

MAG= 200KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :5 Jul 2008 (d)

Sekil 5.2. a) 1 saat, b) 4 saat, ¢) 9 saat ve d) 16 saat plazma nitriirlenmis numunelerin

SEM yiizey mikro yap1 goriintiileri.
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Sekil 5.3. a) Inconel 718, b) 1 saat, ¢) 4 saat, d) 9 saat ve e) 16 saat plazma

nitriirlenmis numunelere ait nano sertlik yiikleme bosaltma egrileri.
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Tablo 5.1. Islemsiz ve plazma nitriirlenmis Inconel 718 numunelerin

yiizey nano sertlik degerleri.

Numune Ismi Sertlik Degeri (HV)
Inconel 718 380
1 saat nitriirlenmis 1502
4 saat nitriirlenmis 1863
9 saat nitriirlenmis 2024
16 saat nitriirlenmis 2703

1, 4, 9 ve 16 saat plazma nitriirlenmis numuneler kesitten incelendiginde yiizeyde
yaklasitk 6-8 pum civarinda CrN tabakasinin olustugu goézlenmistir. V. Singh [48],
Inconel 718 siiper alasimini 490°C° de 3 saat nitriirlemisler ve yiizeyde tek tabaka
halinde yaklagik 4 pm kalinliginda bir CrN tabakasinin olustugunu rapor etmistir.
Yapilan EDX analiz sonuglarina gore, CrN tabakasindaki azot konsantrasyonunun
yaklasik % 12 — 17 civarinda oldugu tespit edilmistir [48,49]. Sekil 5.4’ de CrN
tabakasindan alinan EDX analizinin grafigi verilmistir. CrN tabakasinin kalinliginin
artan plazma nitriirleme siiresi ile arttig1 goriilmektedir. Sekil 5.5” de 1, 4, 9 ve 16 saat

nitriirlenmis numunelerin CrN tabaka kalinlig1 gosterilmistir.

CrN tabakasinin hemen altinda ¢ok ince bir difiizyon tabakasi gézlenmistir. Azot’un Ni
matrisi i¢erisinde ¢Oziinebilirligi ihmal edilebilir seviyede diisiik olmasina ragmen [48],
Al Cr, Ti, Ni, Fe ve V gibi elementlere olan yiiksek afinitesinden dolay1 nitriir
bilesikleri olusturdugu bilinmektedir. inconel 718 siiper alasiminin temel kimyasal
bilesiminde bu elementlerin bulunmasi, yeni sert fazlarin olusumuna neden olur. Yiizey
alt1 mikro sertlik taramalarinda sertlik degerinin 2700 HV’ den azalarak 380 HV
araliginda ylizey ve cekirdek bolgeleri arasinda degismesi azotun difiizyon derinligini
gostermektedir. Bu matris sertliginin % 10°u yani 380 HV’ den itibaren 2700 HV’ ye
kadar olan bolge diflizyon derinligi olarak kabul edilebilir. Bu sertlik artisginin
oksidasyon direnci yoniinden malzemeye kazandirdigi ya da kaybettirdigi etki bu
calismada anlasilmamistir. Mikro sertligin mesafeye gore degisimi sekil 5.6° da

verilmisgtir.
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Plazma nitriirlenmis ve inconel 718 siiper alasiminin XRD dl¢iimleri, CrN” e ait piklerin
siddetlerinin artan siireye bagl olarak arttifi ve Inconel 718’ e ait olan piklerin
siddetlerini azaldig1 goriilmiistiir. Ayrica Inconel 718’in 4 saat nitriirlemeden sonra 1s1l
iselmin etkisiyle degistigi goriilmiistiir. Plazma nitriirlenmis ve inconel 718’in XRD

desenleri sekil 5.7’ verilmistir.
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Sekil 5.4. a) 1 saat, b) 4 saat, ¢) 9 saat ve d) 16 saat plazma nitriirlenmis

numunelerin CrN tabakas1 EDX analiz grafikleri.
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779.17 nm

Difiizyon Tabakasi

479 um

Althik (inconel 718)

MAG= 5.00KX
EHT = 20.00 kV

1.08 pm

Difiizyon Tabakasi
Althik (inconel 718)

MAG= 500KX

EHT = 20.00 kv

Detector = SE1
Date :12 Jul 2008 (a)

6.21 um

1.10 pm

Detector = SE1
Date :12 Jul 2008 (b)




64

504 um

Difiizyon Tabakasi

*
*® Altlik (inconel 718)

MAG= 500KX Detector = SE1

EHT = 20.00 kv |—| Date :12 Jul 2008 (C)

7.24 ym

1.40 um 1.44 um

Difiizyon Tabakasi
Althk (inconel 718)

MAG= 5.00KX Detector = SE1

EHT = 20.00 kv Date :12 Jul 2008 (d)

Sekil 5.5. a) 1 saat, b) 4 saat, ¢) 9 saat ve d) 16 saat plazma nitriirlenmis numunelerin

dik kesititinden alinmis SEM fotografi.
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Tablo 5.2. Farkli siireler icin plazma nitriirlenmis Inconel 718

numunelerin Mikro sertlik degerleri.

Numune Ismi Sertlik Degeri (HV)
1 saat nitriirlenmis 1500
4 saat nitriirlenmis 1800
9 saat nitriirlenmis 2102
16 saat nitriirlenmis 2700

2750

2500

2250

2000

1750

1500

1250

Mikro Sertlik (HV)

1000

750

500

=l=16saat
—e—0 saat
e S20L

—e—1 saat

20 40 60 80 100

Yiizeyden Mesafe (um)

Sekil 5.6. Mikro sertligin yiizeyden dl¢iilen mesafeye gore degisimi.
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e- 16 saat

A{200)

A- Ni-Cr-Co-Mo
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Sekil 5.7. Farkl siireler igin plazma nitriirlenmis ve inconel 718’ in numunelerinin

XRD deseni.
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5.2. Oksidasyon Kinetigi

Genis bir sicaklik araliginda, altin hari¢ biitiin metaller oksit olusturmak iizere oksijenle
reaksiyona girerler. Denge halinde, ortaya ¢ikan bilesikler oksijenin basing ve
sicakligina baghdir. Belli bir bilesigin varli§i ayni1 zamanda onun olusum hiziyla da
ilgilidir. Diisiik sicakliklarda belli oksitler yle diisiik olusum hizina sahiptirler ki siire¢
pratikte sanki gerceklesmiyor gibidir. Oksijenin metallerle reaksiyona girip oksit
olusturmasi tipik bir yiizey reaksiyonudur. Reaksiyon {iriinii, yani oksit, reaksiyona
girenleri reaksiyon hizini azaltarak birbirinden ayirir. Siirekli, gozenekli ya da catlakli
olabilecek olan oksit tabakasinin olusumuna bagli olarak reaksiyonun siirekliligi tabaka
icine oksijenin difiizyonu ya da molekiiler oksijenin gozeneklere sizmasi ile saglanir.
Metal atomlarinin da igeriye dogru diflizyonu s6z konusudur. Homojen bir kat1 i¢ine

dogru olan difiizyonda malzeme transferi kafes veya catlak kusurlar1 araciligiyla olur
[34].

Plazma nitriirlenmis ve islem gérmemis Inconel 718 numuneleri, 1000 °C, 1075 °C ve
1150 °C’ de 1 saatten baglayarak 144 saate kadar hava ortaminda ¢evirmeli oksidasyona
maruz birakilmistir. Oksidasyon sonrast kazanilan veya kaybedilen kiitle miktarlar1 Ek-
1’ de verilmigtir. ~ Oksidasyon direnci Arhenius tipi ¢izim yapilarak, Arhenius
denkleminden hesaplanabilir. Arhenius denklemi, nicel olarak, k oran sabiti, sicaklik ve

aktivasyon degeri arasindaki iligkiyi tanimlar. Arhenius denklemi;
kp = A.exp(-E4/RT) (5.1)

Kp: parabolik oran sabiti

A: sabit

T: sicaklik

R: ideal gaz sabiti = 8.314 J/mol.K
Ea: Aktivasyon enerjisi

seklindedir. Kiitle artis1 parabolik oran kanununa uydugu igin;

(AW/A)? =kt (5.2)
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formiiliinden ky parabolik oran sabitleri her bir nitriirleme sicaklig1 ve islemsiz haldeki

Inconel 718 siiper alasimi igin hesaplanabilir.

Sekil 5.8,9 ve 10 sirasiyla 1000 °C, 1075 °C ve 1150 °C’ deki oksidasyon siiresine bagl
kiitle degisimini gostermektedir. Burada ilk 12 saatte kararli bir bigimde kiitle artisinin
meydana geldigi goriilmektedir. Sekil 4.11, 12 ve 13 sirasiyla 1000°C, 1075°C ve
1150°C” deki oksidasyon siirelerinin kiitle artisinin  karesine bagh  grafigi
gostermektedir. Kiitle azalisinin Karesi hesaplanmamigtir. Denklem 5.1° in her iki

tarafinin logaritmasi alinirsa;

In(ky) = In(A) — E/ RT (5.3)

olur. Denklem 5.2 ile hesaplanan k, degerlerinin logaritmas: alinarak, oksitleme
sicakliklarina karst In(kp)’ nin degisimini veren Arhenius tipi grafik cizilebilir. Bu
grafigin negatif egimi —E,/R’ ye esittir. Dolayisiyla ¢izilen grafigin negatif egimi
aliarak aktivasyon enerjileri hesaplanabilir. Sekil 5.14 Arhenius tipi grafigi ve dogru

egimlerini gostermektedir.

10
sislemsiz 1000°C
O1saatPN

8 1 AdsaatPN
p— x9saatPN
&
ey 016saatPN
2 6
=
2
=
5
e 47
L
]
=

2 4

0 - - v T - -

0 24 43 72 96 120 144 168
Oksidasyon siiresi [saat]

Sekil 5.8. 1000 °C’ de oksitlenmis numunelerin, kiitle kazanci ile

oksidasyon siiresinin degisimi.
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Sekil 5.9. 1075 °C’ de oksitlenmis numunelerin, kiitle degisimi ile

oksidasyon siiresinin degisimi.
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Sekil 5.10. 1150 °C’ de oksitlenmis numunelerin, kiitle degisimi ile

oksidasyon siiresinin degisimi.
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Sekil 5.11. 1000 °C’ de oksitlenmis numunelerin, kiitle kazancinin karesi ile
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Sekil 5.12. 1075 °C’ de oksitlenmis numunelerin, kiitle kazancinin karesi ile

oksidasyon siiresinin degisimi.
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Sekil 5.13. 1150 °C’ de oksitlenmis numunelerin, kiitle kazancinin karesi ile

oksidasyon siiresinin degisimi.
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Sekil 5.14. Okisidasyon sicakligina karsi In(kp) Arhenius tipi grafik gosterim.
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Sekil 5.14 Arhenius tipi ¢izimden hesaplanan aktivasyon enerjilerine bakilacak olursa,
nitriirleme siiresi artis1 ile aktivasyon enerjisinin ve oksidasyon direncinin arttigi
dolayisiyla oksidasyon kinetiginin diistiigli goriiliir. 16 saat plazma nitriirlenmis
numunenin 0 — 12 saat ve 1000 °C — 1150 °C araliginda hesaplanmis aktivasyon enerjisi
497.87 kJ/mol iken ayni oksidasyon siiresi ve sicaklik araliginda 9 saat plazma
nitriirlenmis olanin aktivasyon enerjisi 483.19 kJ/mol; 4 saat nitriirlemis olanin ki
480.34 kJ/mol; 1 saat nitriirlenmis olanin ki 466,34 kJ/mol, hic¢bir islem gérmemis
Inconel 718 siiper alasiminin aktivasyon enerjisi de 430,78 kJ/mol diir. H. Yuan [50],
yaptig1 calismada Inconel 718 siiper alasiminin aktivasyon enerjisini 1-24 saat ve 900

°C’ de 443 kJ/mol olarak hesaplamistir.

Plazma nitriirlenmis numuneler ile inconel 718 siiper alasimmnin aktivasyon enerjileri
karsilastirildiginda nitriirleme isleminin Inconel 718 malzemesinin oksidasyon direncini
ilk 12 saat yiikselttigi goriilir. 24. saatten itibaren Ozellikle 1150°C’ de yiiksek
sicaklikta oksidasyona maruz birakilan numunelerde, kiitle kazanci yerine kiitle kayb1
baglar. Bu durum 24. saatten itibaren kirllgan Cr,O3 fazinin olusumunun bas
gostermesine isaret edebilir. Cr,Oj3 teki kiitle azalisi, Cr,O3 oksit tabakasinin 1sitildig
zaman CrO; ve CrOz’e doniismesi sonucudur. CrOs’teki krom hexzavalent haldedir ki
bu yiiksek buhar basincina yol acar ve oksit fazi buharlasarak agirlik kaybina neden olur
[39]. Nitekim 48. saatten itibaren 144’lincii saate kadar kiitle kayiplarinin nitriirlenmis
ve nitriirlenmemis durumda artarak devam etmesi malzeme ylizeyinde oksidasyona
bariyer teskil eden CrN, CrO gibi sert ve dayanikli fazlarin oksidasyon sicakligi ve
stiresinin artisiyla fonksiyonunu yitirmeleri seklinde yorumlanabilir. Kesit goriintiileri,
yapilan mikro sertlik taramalar1 ve kimyasal analizler bu yorumu destekler.
Nitriirlenmis numunenin oksidasyondan 6nce, CrN tabaka sertligi 2700 HV iken 144
saat oksidasyon stiresi sonunda bozunmus yapida 50 HV sertliginde ve gevrek oldugu
belirlenen Cr,03 fazlarinin hakim oldugu bir yiizey alt1 yapmin olusumu bu yorumu
giiclendirmektedir. Sekil 5.15 oksidasyon sonrasi bozunmus Cr,O3 tabakasini
gostermektedir. Diger taraftan, yiiksek sicakliktaki oksidasyon esnasinda yeni fazlarin
meydana geldigi gorilmiistiir. Sekil 5.16, 17, ve 18’ da verilen XRD desenleri 1000 °C,
1075 °C ve 1150 °C’de oksitlenmis numunelerde olusan fazlar1 gostermektedir. Aslinda
kiitle artisinin nedeni bu tiir yeni fazlarin olusumudur. Tane simirlarinda difiizyon

hizinin yiiksek oldugundan i¢ kisimlara difiize olan oksijen tane sinirlarinda Al,O3
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seklinde ¢okelmistir. Tane sinirlarini saran bu tiir ¢okeltiler yiizey altin1 ayn1 zamanda
kirilganlastirir. Cevrimsel (cyclic) oksidasyonda soguma esnasinda yiiksek sicaklik
farkliliklarinin tane smirlarinda catlamalara yol agtigi diisiiniilmektedir. Sekil 4.19°de
bu catlamalar goriilmektedir. Oksidasyon sonrasinda Islem gérmemis inconel 718 ile
nitriirlenmis numunelerin mikro yap1 degisimleri birbirinden farklidir. Yapilan EDX
analizleri sonucunda Oksidasyon sonrasi nitriirlenmemis numunelerde yiizeyde Cr,O3
tabakasi, hemen altinda Niobyumca zengin bir faz ve tane simirlarinda da Al,O3
tabakas1 gozlenmistir. Nitriirlenmis numunelerin oksidasyonu sonrasit olugsan mikro yap1
yiizeye yakin yerlerde ayni olmasia karsin igerilere dogru degismektedir. inconel 718
ve nitriirlenmis numunelerde olusan fazlar sekil 5.20° de verilmistir. Ayrica oksidasyon
sonrasi 151l islemin etkisi ile tanecik boyutunun biiyiidiigii gozlemlenmistir. Sekil 5.21°

da tanecik boyutu degisimini gosterir.

MAG= 199KX Detector = SE1

EHT = 20.00 kv Date :16 Jul 2008

Sekil 5.15. Oksidasyon sonrasi yiizeyde olusan gevrek (kirilgan) Cr,O3 tabakasi.
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Sekil 5.16. 1000 °C’de oksitlenmis, plazma nitriirlii ve Inconel 718’ in XRD deseni.
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Sekil 5.17. 1075 °C’ de oksitlenmis, plazma nitriirlii ve Inconel 718 in XRD deseni.
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Sekil 5.18. 1150 °C’ de oksitlenmis, plazma nitriirlii ve Inconel 718 in XRD deseni.
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MAG= 201KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :16 Jul 2008

Sekil 5.19. Oksitleme sonrasi1 tane sinirlarinda olusan yeni fazlar ve ¢atlaklar.

L

MAG = 500 X Detector = SE1
EHT = 20.00 kv Date :16 Jui2008 (@)
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MAG= 200K X Detector = SE1
EHT = 20.00 kv Date :16 Ju 2008 (D)

MAG = 500 X 3°Pm Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :16 Jul 2008 (C)
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MAG= 200KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :16 Jul 2008 (d)

MAG = 2.00 KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kv Date :16 Jui 2008 (€)

Sekil 5.20. a) Inconel 718 (500x), b) inconel 718 detay (2.00kx), ¢) 16 saat (500x), d)
16 saat alt kisim detay (2.00kx) ve e) 16 saat iist kisim detay (2.00kx)

plazma nitriirlenmis numunelerde oksidasyon sonrasi olusan mikro yapilar.
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dasyon sonrasi Inconel 718’ in dik kesitten

i, b) oksi
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Sekil 5.21. a) Oksidasyon
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6. BOLUM
SONUC VE TARTISMA

6.1 Giris

Plazma nitriirleme iglemi yapilan numuneler incelendiginde artan nitriirleme siiresi ile;
e Yiizey sertliginin
e Yiizey plriizliigiiniin
e Tanecik boyutunun
e Kaplama kalinliginin

¢ Diflizyon tabaka kalinliginin arttig1 gozlenmistir.

Oksidasyon islemi sonunda;
e Yiiksek sicaklikta yeni fazlarin olustugu
e (evrimsel oksidasyonda soguma esnasinda yliksek sicaklik farkliliklarinin tane
sinirlarinda ¢atlamalara yol actig
e Nitriirlenen numunelerde yiizey altinda igerilere gidildikge mikro yapinin
farklilastig1

e [sil islemin etkisi ile tanecik boyutunun biiyiidiigli goriilmiistiir.

Nitriirleme islemi sonucu yiizeyde olusan CrN tabakasinin, yiizeyden oksijen
diflizyonunu engelledigi ve nitriirleme siiresi artigina paralel olarak artis gézlenen CrN
tabaka kalinlagsmasina bagli olarak, oksidasyon direncinin arttig1 belirlenmistir. Bununla
beraber 1075°C’ de 48 saatten sonra tane biiyiimesi ve kiitle kayb1 gozlendi. Nitriirleme
isleminin Inconel 718 in oksidasyon direncini kisa oksidasyon siiresi i¢in % 15

tyilestirdigi bulundu.
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Inconel 718 malzemeye plazma nitriirleme isleminin kisa oksitleme siireleri igin,
1000°C’ nin altindaki sicakliklarda yararli olacagi goriilmiistiir. Plazma nitriirleme
isleminin 1075°C’ nin tizerindeki oksitleyici afmosferik ortamlarda olumlu etkisinin
olmadigi anlagilmistir. Ciinkii 1075°C’nin {izerimdeki sicakliklarda plazma nitriir
tabakasimin kayboldugu dolayisiyla bariyer gorevini yitirdigi goriilmiistiir. Sicakligin

etkisi ile Azot’ un igerilere niifuz ettigi diisiiniilmektedir.

6.2. Gelecekte Yapilacak Calismalar

Bu calismada segilen inconel 718 siiper alasimi icerdigi yiiksek Ni ihtivasi ile yiiksek
sicaklik oksidasyona karsi son derece direncli bir malzemedir. Bu sebeple test sartlari
secilirken miimkiin oldugunca malzemede hasar meydana getirecek sicakliklar,

cevrimsel oksidasyon (cyclic oksidasyon) gibi zorlayici sartlar denenmistir.

[leriki testlerde 1000 °C’ nin altindaki sicakliklarda, kendi malzemesinden imal edilecek
kapali bir kap icerisinde belli debilerde su buhar1 yada korozif gazlar gonderilerek
kinetik hesaplamasi yapilmasi veya ugak tiirbin kanat¢iklarinin imalatinda kullanilan
temel malzeme olmast nedeniyle, daha Once yerine kullanilan hafif titanyum
alasimlariyla bu arastirmadaki benzer Ozellikler bakimindan karsilastiriimasi
onerilmektedir. Titanyum alagimlari, 700°C-800°C gibi yiiksek plazma sicakliklarinda
6zel donanmimli vakum odalarinda nitriirlenirken Inconel 718 siiper alasimlari bu
calismada oldugu gibi 550°C-600°C gibi diisiik plazma sicakliklarinda

nitriirlenebilmektedir.



83

KAYNAKLAR

1. Choudhury, I. A., El-Baradie, M. A., Machining nickel base super alloys:
inconel 718, Proc Inst. Mech. Eng.,( Part B); 195-205, 1997.

2. Muraca, R. F., Whittick, J. S., Inconel Alloy 718, Materials Data Handbook 2™
edition, NASA 1-15, 1972.

3. Boyer, R. R., An overview on the use of titanium in aerospace industry,
Journal of Material Science and Engineering, Part A213; 103-114, 1996.

4. Cakir, M.C., Modern talasli imalatin esaslari, VIPAS, 239-250, 1999.

5. Ezugwu, E. O., Bonney, J., Yamane, Y., An overview of the Machinability of
aero engine alloys, Journal of Materials Processing Technology, 134, 233-
253, 2003.

6. Sahin, Y., Talas kaldirma prensipleri 2, Nobel Yayin Dagitim, Ankara, 134-
144, 2001.

7. Altin, A., Inconel 718 siiper alasimli ¢eligin islenebilirliginin incelenmesi,
doktora tezi, Gazi Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii, Ankara, 1-35, 138-142,
2005.

8. Ezugwu, E. O., Bonney, J., Effect Of High-Pressure Coolant Supply When
Machining Nickel-Base, Inconel 718, Alloy With Coated Carbide Tools,
Journal of Materials Processing Technolog, 153-154, 1045-1050, 2004.

9. Ezugwu, E. O., Wanga, Z. M., Machado A. R., The Machinability of nickel-
base alloys: a review, Journal of material Processing Technology, 86, (1-3): 1-16,
1998.

10. Akmandor L S, Erdem M. S., Ugak Motoru Ve Elektrojen Gruplarindaki Gaz
Tiirbini Teknolojisindeki ilerlemeler, Malzeme, Yiizey Teknolojileri Ve Imalat
Siireglerindeki Gelismeler, Mithendis ve Makina — 528; Ocak, 9-15, 2004.

11. Choudhury, I.A., M.A. El-Baradie, Machinability of nickel base superalloys: a
general review, Journal of material Processing Technology, 77 (1-3), 278-84,
1998.

12. Kalpakjian, S., Manufacturing Processes for Engineering Materials, 2" ed.,
Addison-Wesleypublishing company, 30-150, 1991.

13. Niemi, R.M., Integrity predietion, SME Technical Paper, Dearbon,
Michigan, 46, 1971.



14

15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24.

25.

26.

27
28

84

. Choudhury, I. A., Machinability studies of high strength materials and the
development of a dara base system, PhD thesis, Dublin City University,
1-140, 1995.
Brandt, G., Gerendas, A., Mikus, M.W., Car mechanics of ceramic cutting
tools when machining ferrous and non-ferrous alloys, J. European Ceramic
Soc.,6 (5); 273-290, 1990.
Richards, N., Aspinwall, D., Use of ceramic tools for machining nickel-based
alloys, Int. J. Mach. tools Manuf, 294, 575-588, 1989.
Wertheim, R., Rotberg, J., Influence of high-pressure flushing through the rake
face of the cutting tool, Annu. CIRP 41 (1); 101-106, 1992.
Crafoord, R., Kaminski, J., Lagerberg S., Ljungkrona O., Wretland A., Chip
control in tube turning using a high-pressure water jet, Proc. IMechE, 213 (Part
B) 761-767, 1999.
Ezugwu, E. O., Bonney, J., Fadare, A., Sales, W.F., Machining of nickel-base,
Inconel 718, alloy with ceramic tools under finishing conditions with various
coolant supply pressures, Journal of Materials Processing Technology 162-
163, 609-614, 2005.

http://www.us.cbmm.com.br/english/sources/uses/inconel2.htm

http://nucleous.istanbul.edu.tr/~cfe/dorduncu/mak 1/

Akan, Tamer, Maddenin Dérdiincii Hali Plazma ve Genel Ozellikleri,
Osmangazi Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Fizik Boliimii, Eskisehir.
http://www.plasmas.org/rot-plasmas.htm

What are Plasmas?
http://www.geocities.com/kimyaciyim/cevrevekimya/maddeninplazmahali.htm
Maddenin 4. Hali Plazma.

http://en.wikipedia.org/wiki/Plasma_(physics)

Plasma (Physics).
http://tr.wikipedia.org/wiki/Plazma_%28fizik%29
Plazma (Fizik).

Sever, Kutlay, Demir Dis1 Metal ve Alasimlarda Iyonitrasyon ile Sertlestirme ve

Sertlestirme Sonucu Olusan Malzeme Ozelliklerinin Tespiti, Yiiksek Lisans
Tezi, Dokuz Eyliil Universitesi, izmir, 2003.

. Karadeniz, S., Plazma Teknigi, Erk Yayincilik, Ankara, 1990.

. Plasma Processing of Materials, Scientific Opportunities and Technological

Challenges, Panel on Plasma Processing of Materials, National Academy Press,


http://www.us.cbmm.com.br/english/sources/uses/inconel2.htm
http://nucleous.istanbul.edu.tr/~cfe/dorduncu/mak%201/
http://en.wikipedia.org/wiki/Plasma_(physics
http://tr.wikipedia.org/wiki/Plazma_%28fizik%29

85

Washington, D.C., 1991.
29. http://www.plasmas.org/rot-manufacturing.htm
30. Gergekgioglu, E., Plazma Nitriirlenmis ve Beyaz Tabakas1 Kaldirilmis AIST H13
ve 722 M24 Celiklerinin Farkli Sicakliklarda Asinma Ozelliklerinin Incelenmesi,
Doktora Tezi, Erciyes Universitesi, Kayseri, 1998.

31. www.enipower.com.

32. Barshiliia, H.C, Rajam, K.S., Reactive Sputtering of Hard Nitride Coatings Using
Asymmetric-Bipolar Pulsed DC Generator, Syrface&Coatings Technology,
201,1827-1835, 2006.

33. Yasar, A., Metal ve Alagimlarin Yiiksek Sicaklik Oksidasyonu, Yiiksek Lisans
Tezi, Cukurova Universitesi Mak. Miih., 1993

34. Lawless, K.R., The Oxidation of Metals, Department of Materials Science,
University of Virginia, Charlottesville, Virginia, USA.

35. Ramanarayanan, T.A., Petkovic, R.A., Mumford J.D., Ozekcin A., Carburization
High Chromium Alloys, Materials and Corrosion, 49, 226-230.

36. Birks, N., Meier, G.H., Introduction to High Temperature Oxidation of Metals,
Edward Arnold Press, London, 1983.

37. Davis, J.R., Heat Resistant Materials, ASM International, Materials Park, OH,
1997.

38. Tedmon, C.S., J. Electrochem. Soc., Vol. 113, p.766, 1966.

39. Hagel, W.C., Trans. A.S.M., Vol. 56, p.583, 1963.

40. Ramanarayanan, T.A., Mumford,

J.D., Chun, C.M., Petkovic, R.A., Transport Through Chromia Film, Solid State
lonics, 136-137, 83-90, 2000.

41. http://www.matweb.com/

42. Skoog A.D. , Holler F.J. , Nieman T.A. ; Enstiiriimental Analiz Ilkeleri, 548, 549,
272- 296, Bilim Yayincilik, Ozkan Matbaacilik, 1997.

43. Turkoglu, O., Ari, M., Yilmaz, S., Soylak, M., Belenli, 1., “Synthesis and

Crystallographics Properties of the Tetragonal Type Bi(l11)2-2xHo(11)2x03-x x
Solid Solution”, The 10th European Conference on Solid State Chemistry,
Sheffield, 70, 2005.

44. Cullity, B., Ceviri; Siimer, A.; X-Isinlarmim Difraksiyonu, Istanbul Teknik
Universitesi Matbaasi, 83-94, 1966.

45. Cinar, M.O., Ulgen, S.D., Cubukcu, E., Kocum, I.C., Molekiil Algilama amagli
Atomik Kuvvet Mikroskobu Tasdarimi ve Uretilmesi, BTYOMUT, 230-234,


http://www.enipower.com/
http://www.matweb.com/

86

2005.

46. Tekin, C., Taktak, S., Akbulut, H., 304 ve 410 Paslanmaz Celiklerin Plazma Iyon
Nitriirlenmesi, Makine Miih. Odas1 Denizli Subesi, Mayis 1999.

47. P.K. Aw, A.W. Batchelor, N.L. Loh, Structure and Tribological Properties of
Plasma Nitrided Surface Films on Inconel 718, Surface and Coating Technology,
89 p .70-76, 1997.

48. Singh, V., Efstathios I. Meletis, Synthesis, Characterization and Properties of
Intensifield Plasma-Assisted Nitrided Superalloy Inconel 718, Sur. and Coat.
Tech., 2006.

49. Leroy, C., Czerwiec, T., Belmonte, T., Michel, H., Plasma Assisted Nitriding of
Inconel 690, Surface and Coating Technology, 142-144, 241-247, 2001.

50. Yuan, H., Liu, W.C., Effect of The & Phase on The Hot Deformation Behavior of
Inconel 718, Mat. Scie. Eng., A 408, 281-289, 2005.



87

EK-1

Oksidasyon sonrasi Kazanilan veya Kaybedilen Kiitle (mg/cmz)

1000°C 1075 °C 1150 °C

Time | iglemsiz | 1h |4h |o9n | 16N istemsiz | 1h | 4h | 9h 16h | dslemsiz | 4h | 9n | 16h

1h 240 | 227 | 135 | 105 | 090 | 460 | 450 | 410 | 38 | 365 | 416 | 333 | 252 | 25 | 174

6h 265 | 237 | 148 | 101 | 095 | 475 | 455 | 440 | 375 | 380 | 2505 | 2045 | 1925 | 1515 | 12.05
12h 302 | 255| 201 | 145 | 118 | 893 | 833 | 771 | 545 | 414 | 2585 | 2605 | 21.80 | 1604 | 14.15
24h 340 | 265| 260 | 135 | 132 | 850 | 865 | 040 | 035 | 030 | -415 | -440 | -495 | 070 | 045

48h 355 | 310 | 290 | 185 | 170 | 910 | 901 | 150 | 060 | 050 | -695 | 520 | 995 | 025 | 0.10

72h 465 | 420| 325 | 205 | 19 | 940 | 905 | -165 | 055 | 010 | -1150 | -9.70 | -11.95 | -270 | -1.70
96 h 505 | 470 | 450 | 390 | 260 | 970 | 950 | -1.95 | -065 | -0.40 | -1580 | -1155 | -161 | -6.90 | -5.80
120h | 655 |640| 635 | 610 | 58 | 950 | 910 | 215 | -145 | -060 | 2225 | -17.20 | -19.3 | -7.65 | -6.60
1441 735 | 655 | 590 | 625 | 595 | 955 | 755 | 290 | -225 | 202 | 26.75 | -2320 | -22.95 | 1355 | -10.75




88

OZGECMIS

Adi ve Soyadi  : Ihsan AKSIT
Anne Adi : Aysel
Baba Adi : Zeki

1976 yilinda Kayseri’ de dogdu. Ilkokulu Kayseri Alpaslan ilkokulunda, Ortaokulu
Stimer Ortaokulunda Liseyi de Siimer Lisesinde tamamladi. Yiiksek 6grenimini 1994-
1998 yillar1 arasinda Erciyes Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi Fizik Boliimii’nde
tamamladi. 1999 yilinda Erciyes Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Fizik Boliimii’de
yiiksek lisans yapmaya hak kazandi. 2000 yilinda Erciyes Universitesi Teknoloji
Arastirma ve Uygulama Merkezinde Uzman kadrosunda goreve bagladi. 2005 yilinda
aftan yararlanarak yeniden yiiksek lisans Ogrenimine devam etti. Halen Teknoloji

Arastirma Merkezinde gorevine devam etmektedir.

Telefon: 0 352 437 58 19

E-mail: iaksit@erciyes.edu.tr



	FBT_06_65.pdf
	kapak.pdf
	onay.pdf
	teşkkür.pdf
	özet.pdf
	abstract.pdf
	içindekiler.pdf
	Icindekiler.pdf
	kisaltmalar.pdf
	sekiller listesi.pdf

	bölüm 1.pdf
	bölüm 2.pdf
	bölüm 3.pdf
	bölüm 4.pdf
	bölüm 5.pdf
	bölüm 6.pdf
	kaynaklar.pdf
	ekler.pdf
	özgeçmiş.pdf

