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NITRIDING OF NONFERROUS METALS BY PLASMA NITRIDING
METHOD

ABSTRACT

Ti6Al4V alloys are very attractive materials because of their biocompatibility and
corrosion resistance properties. But application of titanium and its alloys are very
low in mechanical engineering applications because of poor surface hardness and
wear resistance. These problems can be overcome using such surface engineering

technologies as thermochemical treatments to obtain desirable properties.

To improve wear resistance and the surface hardening of Ti6Al4V alloy has been
aimed in this investigation by plasma nitriding treatment which has been performed
in 80% N»-20% H, gaseous mixture, for treatment times of 1, 2 and 4 h at the
temperatures of 600, 650, 700, 750, 800 and 900 °C. The study presents the results of
the examinations of microstructures, microhardnesses, thicknesses, SEM analyses,
X-Ray diffraction analyses, wear behaviors of surface layers on the Ti6Al4V alloy

by plasma nitriding.

By optic inspection two layers were determined on the samples that called
compound and diffusion layers. Compound layer contain 6-TiN and &-Ti;N nitrides,
XRD results support in this formations. By microhardness investigations, the
maximum surface hardness has been obtained in the plasma nitrided sample over a
period of 4h at 800 °C. By optical microscope investigations, the case depth was
found to increase with increasing process temperature and time. The result of wear
tests which was carried out using pin-on-disc machine is wear resistance of Ti6Al4V

alloy increases as the time and temperature of plasma nitriding increase.

Keywords: Plasma Nitriding, Titanium Nitriding, Surface Treatments
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PLAZMA NITRURLEME YONTEMI iLE DEMIR DISI METALLERIN
NITRLENMESI

0z

Ti6Al4V alasiminin sahip oldugu biyouyumluluk ve korozyon direnci 6zellikleri
nedeniyle son yillarda pek ¢ok alanda yaygin olarak kullanilmaktadir. Titanyum ve
titanyum alasimlarinin, zayif ylizey sertligi ve asinma direncinden dolayr makina
mithendisligindeki kullanimlar1 diigiiktiir. Bu problemlerin termokimyasal iglemler

gibi bazi ylizey miihendisligi teknolojileri kullanarak iistesinden gelinebilmektedir.

Ti6Al4V, titanyum alasiminin yiizeyinin sertlestirilmesinin ve asinma direncinin
gelistirilmesinin amaglandigi bu ¢aligmadaki plazma nitriirleme islemi 80% N»+20%
H; gaz karisiminda, 1, 2 ve 4 saatlik islem siirelerinde ve 600, 650, 700, 750, 800 ve
900 °C sicakliklarda gerceklestirilmistir. Iyonitriirasyon islemi sonucunda Ti6Al4V
alasim1 numunelerinin SEM analizi, X-Ray difraksiyon analizleri yapilmis ve
yilizeyde gelisen tabakalarin mikroyapilari, kalinliklari, mikrosertlikleri ve asinma

davraniglar1 incelenmistir.

Optik incelemeler sonucunda Ti6Al4V alasimi iizerinde bilesik ve diflizyon
tabakasi olarak adlandirilan iki tabaka saptanmistir. Bilesik tabaka 8-TiN ve &-Ti,N
nitriirlerini igerir ve XRD sonuglar1 bu olusumlar1 desteklemektedir. Bu ¢alimsa da
yapilan mikrosertlik Olgiimlerinin sonuglarina goére en fazla diflizyon tabakasi
sertliginin 4 saat 800 °C’de olustugu goriilmiistiir. Ayrica mikroskop incelemelerinde
difiizyon tabakasi kalinligi, artan islem siiresi ve sicakligi ile birlikte artmaktadir.
Pim disk sisteminde yapilan aginma testi sonucunda, plazma nitriirleme sicaklik ve

stiresinin artmasinin aginma direncini artirdig1 saptanmustir.

Anahtar sézciikler : Plazma Nitriirleme, Titanyum Nitriirleme, Yiizey Islemleri
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BOLUM BiR

GIRIS

1.1 Giris

Glinlimiizde insanhigin iki biiylik sorunu mevcuttur. Bunlardan birincisi
hammadde, digeri enerji sorunudur ki, her ikisi de evrende sinirlidir. Enerji sorununu
hammadde i¢inde gérmek miimkiindiir. Yani hammadde varsa genelde enerji de
vardir. Sonugta sorun hammadde sorununa indirgenmektedir. Bilim diinyas1
hammadde sorununa ¢o6ziim olarak bulunacak yeni yontemlerle, daha az
hammaddeden daha fazla yararlanmayr Onermektedir. Bu da ancak mevcut
hammaddelerden yeni ve daha yararli maddeler iiretmek veya iiretilen maddelerin

ozelliklerini iyilestirmekle miimkiin olabilecektir (Epik, Sever ve Karadeniz, 2004).

Malzemelerin uygulamada, hem dinamik yiikleri karsilayabilmek i¢in siinek bir
igyaptya hem de sertligi, yorulma ve asinma dayanimi yiiksek, korozyon direnci iyi
bir dis ylizeye sahip olmasi istendiginde yiizey sertlestirme islemleri uygulanir.
Uygulanan bu yiizey islemleri, yiizeyde yeni bir tabaka olusturan ve tabaka
olusturmayan islemler olmak iizere iki ana gruba ayrilir. Yiizeyde yeni bir tabaka
olusturan bu islemlere ince filmler, kaplamalar veya kaynakli iist tabakalar (sert
kaplamalar) girmektedir. Ylizeyde tabaka olusturmadan, ylizey modifikasyonu
saglayan islemlere ise, karbon, azot ve bor gibi sertlestirici elementleri kullanarak
yiizeylerin kimyasal kompozisyonunun degistirilmesini amaglayan difiizyon
yontemleri girer. Bir parcanin yiizeyden igeriye dogru etkili bir sekilde sertligini
artirmak icin, genellikle difiizyon teknikleri tercih edilir. Diflizyon yontemleri de
kendi i¢cinde mikroyapisal, kimyasal difiizyon ve iyon implantasyonu olmak {izere ii¢
grupta incelenebilir. ilk iki islem ¢ogunlukla demir esasli malzemelere uygulanir.
Mikroyapisal difiizyonda, malzeme yiizeyinin mikroyapisi degisirken, malzemenin i¢
kisimlarinda herhangi bir degisim olmamaktadir. Kimyasal diflizyonda, hem yiizeyin
mikroyapist hem de kompozisyonu degismektedir. Iyon asilamada, kat1 metaller

lizerine iyon bombardimani yaparak, kati metal i¢ine iyon enjekte edilir (asilanir),



yani iyon implantasyonu yapilir. Pratikte c¢esitli iyon implantasyon yontemleri
mevcut olup, bunlarin hepsinde atomlara disardan enerji vererek, onlart iyonize
etmek suretiyle olusturulan iyonlar elektrik ve magnetik alan kuvvetleri ile
yonlendirilip, hizlandirilarak, kati metaller {izerine bombardiman edilir. Buradaki
iyonizasyon islemi genellikle plazma ortaminda, plazma enerjisi sayesinde

gerceklestirilmektedir.

1960’11 yillardan itibaren uygulama alani bulan plazma nitriirleme, diger ylizey
sertlestirme yontemlerine gore nispeten yeni bir yontem olmakla birlikte, gliniimiizde
pek cok alanda uygulanmaktadir. Bunun temel nedeni iyonitriirasyonun diger ylizey
sertlestirme yontemlerine gore saglamis oldugu tstlnliiklerdir. Plazma nitriirleme
yonteminin saglamis oldugu onemli bir avantaj, nitriirleme sonrasinda nitriirlenen
yiizeyde saglanan tribolojik Ozelliklerdeki iyilesmelerdir. Bu nedenle plazma
nitriirleme yontemiyle malzemelerin tribolojik 6zelliklerinin iyilestirilmesi 6nemli

bir inceleme alani olarak karsimiza ¢ikmaktadir.

Malzeme yiizeyine yapilan iyon implantasyonu ve plazma nitriirleme
(iyonitriirasyon) gibi yiizey islemlerinin melezi olan plazma daldirma iyon
implantasyonu da modern ylizey kalitesi gelistirme yontemlerinden biridir. Plazma
daldirma iyon implantasyonu (PIII) ile plazma 0&zelliklerinden yararlanarak
metallerin ylizey kaliteleri, 6zellikle asinma direngleri arttirilmaktadir. Bu sayede
yiizeyleri asinmaya dayanikli, uzun Omiirlii makine parcalari elde edilmektedir.
Sonugta hem malzemeden hem de maliyetten tasarruf edilerek relatif olarak hem
ucuz hem de kaliteli mamuller elde edilmektedir. Uretimdeki hedef de zaten budur.
Literatiirde, Plazma Daldirma fyon implantasyonu (PIII veya PI), Plazma Ortaminda
Iyon Implantasyonu yontemi, Plazma Kaynak Iyon Implantasyonu (PSII), Plazma
Bazli iyon Implantasyonu (PBII), Plazma iyon Implantasyonu (PII) veya Plazma
Daldirma Implantasyonu (PII) ve Plazma Implantasyonu (PI veya m -teknigi) gibi

degisik terimler ile ifade edilmektedir.



1.2 Titanyum Nitriirleme le Tlgili Literatiir Arastirmasi

Titanyum ve titanyum alagimlarinin ¢ok cazip Ozelliklere sahip olmasi ¢ogu
endiistride onlarin kullanilmasini olanakli kilar. Onlarin bazi avantajlari: miikkemmel
korozyon direnci, hafiflik ve giiclii yapiya izin veren diisiik yogunlugun verdigi
yiiksek kendine 6zgli mukavemet-agirlik orani; yiiksek sicaklik dayanim kabiliyeti ve
baz1 kosullar altinda sifir alti sicaklik uygulamalarinda calisabilme o6zelligidir

(Zhecheva ve digerleri, 2004).

Titanyum alasimlarinin kullanimi, onlarin iyi mekanik ve kimyasal 6zellikleri ve
diisikk yogunluguna ragmen, kotii asinma direncinden dolayr sinirlidir. Titanyum ve
alagimlarinin kot tribolojik ozellikleri iki faktore baglanmaktadir. Bunlardan
birincisi diisiik islem sertlesmesi ve plastik kesmeye karsi diisiik direng; Bundan
dolay1, asinma direnci zayiftir. ikinci ise siirtinme ile meydana gelen yiiksek
sicakliklar nedeniyle kuru kayma durumunda, olusan yiizey oksitleri ile kotli aginma
direncine sahip olmasidir. Bu oksit kolayca kirilma, dokiilme olarak ortadan
kalkmakta ve aginmaya kars1 ylizey alt1 tabakalar1 korumasiz kalmaktadir (Molinari

ve digerleri, 1997).

Genelde biitiin bilinen yiizey miihendisligi teknolojileri titanyum ve alagimlarina
uygulanabilir. Ancak burada bazi 6zellikleri géz oniinde tutmak gereklidir. Birincisi
ticari kullanigh titanyum alagimlarinda yilizeyin kompozisyonunu degistirmeksizin
herhangi bir ylizey miihendisligi teknolojisi ile 6nemli bir sertlestirme elde edilemez.
Burada 1s1l sertlestirme islemlerinin ¢ogu etkisiz olmaktadir. Ikincisi Titanyum ve
titanyum alagimlart kimyasal olarak aktiftir ve kolaylikla bir¢ok ara yer element ile
reaksiyona girer (6zellikle oksijenle); Boylece, biitliin yiizey islemlerinin vakum
igerisinde yapilmasi veya asal gaz korumasinda yapilmasi gerekir. Ugiinciisii
titanyum alasimlar1 ¢ogu diflizyon esash ylizey islemlerinde elementlerin hepsi ile
degisik sicakliklarda reaksiyona girer. Titanyum ve titanyum alagimlarinin mekanik
ozelliklerini gelistirmede, degisik termokimyasal islemler uygulanabilir (Zhecheva

ve digerleri, 2004).

Titanyum sergiledigi; nontoksik yapisi, anti magnetik 06zelligi, hafif olmasi,
mekanik Ozelliklerinin iyi olusu, rahatlikla kiiciik boyutlu iriinlerin {iretilebilir

olmasi, biyouyumlulugunun yiiksek olmasi, korozyona karsi direncinin yiiksek



olmasi ve elastiklik modiiliiniin 6zellikle implant uygulamalar1 i¢in kemiginkine ¢cok
yakin olmasi gibi sebeplerle biyomedikal uygulamalarda, ucak-uzay sanayinde,
kimya sanayi gibi bir¢ok korozif ¢evrede kullanilmaktadir (Zhecheva, Shaa,
Malinov, Long, 2005; Niinomi, 2008).

Titanyum ve alasimlarinin yiizey 6zelliklerini gaz nitriirleme, plazma nitriirleme,
yiizey lazer islemleri, iyon implantasyonu, plazma daldirma iyon implantasyonu gibi
degisik ylizey miihendisligi yontemleri ile gelistirmek miimkiindiir. Titanyum ve
titanyum alasimlarina plazma nitriirleme islemi uygulanarak yiizeyde sert nitriir
fazlar1 (TiN+Ti,N) bulunan bilesik tabaka ve yayimnim (diflizyon) tabakasi olugmasi
saglanir. Yiizeyde olusturulan bilesik tabaka (TiN+Ti;N) malzemenin farkh
uygulama alanlarinda yiizeyi iyilestirip istenilen Ozelliklerin kazandirilmasini
saglayan bir tabakadir (Zhecheva ve digerleri, 2005, 2006; Niinomi, 2008; Sonoda,
2006).

Cogu o+ alasimi gibi Ti6AI4V alagimi da miitkemmel mekanik 6zelliklere, iyi
korozyon direncine, yiiksek plastisiteye yani iyi derecede sekillendirilebilme
Ozelligine sahiptir ve bu nedenle medikal alanda en fazla kullanilan alagimlardan

birisidir (Sonoda, 2006).

Sekil 1.1’de sematik olarak gosterildigi gibi plazma iyon nitriirleme islemi
sonucunda titanyum ve alagimlarinin yiizeyinde iki tabakanin olustugu goriiliir.
Bunlardan malzemenin ¢ekirdeginden yilizeye dogru ilk olusan tabaka o(N)-Ti
yaymim (diflizyon) tabakasi olup onun iizerine azot konsantrasyonunun artisi ile
gelisen TiN ve Ti,N fazlarindan olusan bilesik tabakadir (Zhecheva ve digerleri,
2005).
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Artan Kalinhk

Azalan Azot Konsantrasvonu

Sekil 1.1 Titanyumun nitriirlenmesi siirecinde yiizeyde
tabakalarin olugumunun sematik gosterimi (Zhecheva,

2005)

Bilesik tabakanin sertlik degeri genelde titanyum nitriir igeren faz kompozisyonu
yiiziinden c¢ok yiiksektir ve sertlik, doymamis c¢ekirdek i¢cinde matrisin ana
mikrosertli§ine uzanan diflizyon bdlgesi boyunca diismektedir. Arastirmacilar
tarafindan plazma nitriirlemeden sonra Ti6Al4V, Til0V2Fe3Al ve Ti8AI1MolV igin
600’den 2000 HV’ye kadar mikrosertlikte, 50 pm kalinliginda bilesik tabaka
saptamiglardir. 1,5-14 saatte, 700-1000 °C sicakliklarda plazma nitriirlemede Ti-6Al-
4V’m mikrosertligi 1700 HV’ye kadar yiikselebilmektedir. Plazma nitriirleme igin
sicaklik ve zaman etkisinin stiinde nitriir tabakalarin karakteristigini belirlemede
gaz kompozisyonun da dnemli rolii vardir. Gaz kompozisyonunun titanyumun ylizey
ozellikleri ile bagimhligi incelenmistir.  Azot+hidrojen gaz  karisimlar
kullanildiginda nitriirlenebilme kabiliyetinde artis saptanmistir (Zhecheva ve

digerleri, 2005).

Sekil 1.2’de Titanyum’a ait Ti-N ikili denge diyagrami bulunmaktadir. Bu
diyagramda azot atom yiizde artisina gore titanyumda olusan tabakalarin olusma
sicakliklart goriilmektedir.  oTi alasimlari en 1iyi kaynaklanabilirlige sahip
alagimlardir. Fakat bunun yaninda oda sicakliginda diisiik mukavemete sahiptirler ve

bu alasimlara 1sil islem uygulanamaz. BTi, o alasimlara goére daha miikemmel



islenebilirlige sahiptirler. BTi alasimlart mitkemmel sertlestirilebilirlige sahiptir ve

1s1l isleme kolayca karsilik verirler.

Azotun afirhlk yiizdesi
4 4 & g o0 15 20 25

Sicaklle °C

(271 EPERES e N SR TR TAT PRSP LIS SUSS SRS SRS SIE GRS (i) SRIVESY i e, [N A PRI O PR
a 5 1a 15 20 25 30 35 40 45 50 55
Ti Azptun atom vitzdesi

Sekil 1.2 Ti-N ikili denge diyagram

Icindeki alasim elementlerinden dolay: titanyum plazma nitriirleme yontemleri
icin uygun malzemelerdir. Titanyum ve alasimlarinin yiizeyine birgok yiizey
miihendisligi yontemi (plazma nitriirleme, iyon implantasyonu, lazer islemi vb.)
uygulanabilir. Igerisinde aliiminyum, krom, molibden, vanadyum ve tungsten gibi
alasim elementleri bulunduran titanyum alasimlar1 plazma nitriirleme islemleri i¢in
uygundur. Yiizey sertlestirmede dnemli rol oynayan bu elementler azota kars1 yliksek

bir afiniteye sahiptir (Yilbas ve arkadaslari, 1996).

H,/(H+N,) gaz oranlart TiN ve Ti,N tabaka kalinliklar1 iizerinde etkili iken,
difiizyon tabakast kalinligi  H,/(H,*+N;) oranlarindan etkilenemez. Gaz
konsantrasyonundaki degisim yalnizca ylizey tabakalari {istiinde bir etkiye sahiptir

(Chen ve Jaung, 1997).



Molinari ve arkadaglar1 yaptiklar1 calismalarda nitriirleme sonrasi bilesik
tabakanin (TiN+Ti,N) kalinlig1 ortalama olarak 1-6 um ve difiizyon tabakasinin
kalinligr ise ortalama 40-70 pm olarak bulunmustur. Bilesik tabakayr meydana
getiren TiN tabakasi ylizey merkezli kiibik (YMK) kafes yapisinda ve Ti,;N tabakasi
da tetragonal kafes yapisindadir. TiN tabakasi en sert tabaka olup sertlik degerleri
farkli TiNy fazlar1 olustugu i¢in 1500 den 3000 HV farkli degerlere sahip olmaktadir.
TiNg ¢ nin sertlik degeri 1200 HV iken TiNjg7 i¢in bu deger 1900 HV dir. Yaklasik
olarak TiN’iin sertlik degeri 2400 HV dir. Ti;N tabakasinin sertlik degeri ise yaklasik
olarak 1600 HV dir (Molinari, Straffelini, Tesi, Bacci ve Pradelli, 1997).

Nitriirlenmis titanyum pargalarinin asinma direncini gelistirmek {izere yapilan
calismalarda uygun netice verecek sekilde degerler saglanmistir. Bu ¢alismalarda
asinmaya kars1 esas gorevi sert nitriir tabakalarin sagladigi ortaya konmustur. TiN
tabakas1 ¢ok sert olmasina ragmen, ¢ok ince bir tabakadir. Hem yiiksek yiik ve hem
de yiiksek hiz bulunan siirtiinmelerde nitriir tabakasinda mikro parcalanmalar

meydana gelebilir (Bacci, Borgioli, Galvanetto, Galliano ve Tesi, 2000).

Nitriirleme sonucu ticari safiyette titanyumun ve Ti6Al4V alagiminin
yiizeylerinde olusan tabaka kompozisyonu bazi farkliliklar gostermektedir.
Nitriirleme sonucunda Ti6Al4V alasiminda alasim elementi olarak bulunan
aliminyum, Ti;N ve difiizyon tabakasi arasinda ayirim tabakasi Ti,AIN olarak

nitelendirilen bir tabaka olusturmaktadir (Lakshmi, Arivuoli ve Ganguli, 2002).

Diftizyon bélgesi

Sekil 1.3 Ti,AIN tabakasi

Sekil 1.3’de sematik olarak gosterilen bu tabaka Ti6Al4V alasimi icene dogru
azotun diflizyonunu engeller ve difiizyon tabakasinin kalinligina etki etmeden bilesik

tabakanin biiylimesini azaltir. 500, 600 ve 700 °C sicakliklarda yapilan nitriirlemede,



saf titanyumun ylizey sertligi, olusacak daha genis bilesik tabakadan dolay1 Ti6Al4V
alasimina gore daha yiiksek olacaktir (Chen ve Jaung, 1997).

Saf titanyuma ve Ti6Al4V alasimina nitriirleme islemi uygulandiginda her
ikisinde de baglangi¢ nitriirleme sicakligi 500 °C de a-Ti tabakasinin gelistigi, 600 °C
oldugunda Ti,N tabakasi ve sicaklik 700 °C oldugunda ise TiN tabakasi olugmaya
basladigr bu konuda yapilan XRD (X-Ray Diffraction) ¢aligmalarinda goriilmekte
olup, nitriirleme sonrasi nitriirleme tabakasinin TiN, Ti,N ve a titanyum
tabakalarindan olustugu goriilmektedir. Yiiksek sicakliklarda (600 ve 700 °C)
nitriirleme yapildigi takdirde bilesik tabakanin (TiN ve Ti,N tabakalarinin) olustugu
ve 600 °C den daha diisiik sicakliklarda nitriirlenen numunelerde bu yiizey
tabakalarin gelisemedigi i¢in sicakligin titanyumun nitriirlemesinde ne kadar 6nemli

bir etken oldugu goriilmektedir (Chen ve Jaung, 1997).

Saf titanyum ve Ti6Al4V alagimimin tabaka kompozisyonu biiylik bir farklilik
gostermektedir. Nitriirleme sonucunda Ti6Al4V alasiminda alasim elementi olarak
bulunan aliiminyum, Ti,N ve difiizyon tabakasi arasinda ayirim tabakasi olarak
nitelendirilen bir tabaka olusturmaktadir. Bu tabaka Ti6Al4V alasimi icene dogru
azotun difiizyonunu engeller ve difiizyon tabakasi kalinligina etki etmeden bilesik
tabakanin gelisme oranini azaltir. Eger nitriirleme yiiksek sicaklikta (500 — 700 °C)
gerceklestiriliyorsa, saf titanyumun ylizey sertligi, olusacak daha genis bilesik
tabakadan dolay1 Ti6Al4V alagimina gore daha yiiksek olacaktir (Chen ve Jaung,
1997).

Ti6Al4V alasimi bir dogru akim (D.C.) plazmasinda 700, 800 ve 900 °C
sicakliklarda 3, 6, 9 ve 12 saat siirelerle iyon nitriirlenmistir. Plazma iyon nitriirlenen
Ti-6A1-4V alasiminda degisen sicaklik ve siireler farkli fazlarm ortaya ¢ikmasina
yol agmaktadir. Mikroskobik incelemeler, XRD analizleri ve mikrosertlik dl¢timleri,
iki nitriir tabakasinin ortaya ¢iktigini ortaya koymuslardir. XRD sonuglarina gére bu
tabakalar, 8-TIN ve &-Ti,N nitriirleridir. Iyon nitriirleme sicaklik ve siiresine bagl
olarak 636 - 2030 kg/mm’ arasinda degisen yiiksek mikrosertlik degerleri elde
edilmistir (Taktak ve Akbulut, 1999).

Yilmazer’in yaptig1 ¢alismada, titanyumun zayif yiizey ozelliklerini gelistirmek

icin Ti6Al4V alasimi numunelerine gaz karisim orani %80 N+ %20 H,’de sabit



olacak sekilde, sicaklik (600, 700 ve 800 °C) ve zaman (2, 4 ve 9 saat) test
parametreleri degistirilerek plazma nitriirleme gergeklestirilmistir. Bu c¢alisma
sonucunda, optik incelemelerde cekirdekten yiizeye dogru 3 tabaka halinde azotga
zengin diflizyon tabakasi, €-Ti;N ve 6-TiN tabakalarinin olusmus oldugu goriilmiis
ve bu tabakalarin olusumu XRD sonuclart ile de kanitlanmustir. 2 saatlik
nitriirlemelerde 600 °C gibi diisiik sicakliklarda bile &-Ti,N ve 8- TiN fazlarinin
olusabildigi gbézlemlenmistir. Ancak kararl1 ve homojen dagilmis bilesik tabakanin
olusturulmasi i¢in 600 °C ‘mn yeterli olmadigi goriilmistir. &-Ti,N ve 8-TiN
fazlarinin olugmasi ve biiylimesinin nitriirleme sicakliginin ve siiresinin artist ile
dogru orantili olarak degistigi hem XRD sonuglarindan ve hem de alinan sertlik
sonuclarindan anlasilmigtir. Malzeme sertliginin yiizeyden azotca doymamis
cekirdege dogru diistiigii gézlenmistir. 800 °C nitriirleme sicakliginda nitriirlenen
numunelerde bilesik tabaka olarak nitelendirilen 6-TiN ve &-Ti,N tabakalarinin
Ti6Al4V titanyum alagimi i¢in kisa siirede (2 - 4 saat) gelistigi gorilmiistiir
(Y1ilmazer, 2008).

Biyomalzeme olarak kullanilan Ti6Al4V alasiminin diisiik olan tribolojik
ozelliklerini iyilestirmek i¢in, plazma ile nitriirasyon, 650 - 700 °C sicaklik araliginda
ve 1, 2 ve 4 saatlik islem siirelerinde uygulanmistir. Nitriirasyon sicakligi arttikca o-
TiN fazinin yogunlugu artarken, &-Ti,N fazinin kayboldugu gozlemlenmistir.
Ti6Al4V alagiminin plazma ile nitriirasyonu i¢in diger bir etkin parametrenin siire
oldugu gozlenmistir. Islem siiresi artiginin §-TiN fazimin yogunlugunu artirdig
goriilmiistiir. Nitriirasyon sonucunda elde edilen bilesik tabakanin sertligini en fazla
etkileyen parametrelerin sicaklik ve zaman oldugu goriilmiistiir. islem sicaklig1 ve
stiresi arttikca sertlik degerinin arttigi gdzlemlenmistir. En diisiik sertlik degeri (580
HKy,01) 650°C’de 1 saat nitriirlenmis numunelerde 6l¢iilmiisken, en yiiksek sertlik
degeri (1425 HKy,1) ise 750°C’de 4 saat nitriirlenmis numunelerde elde edilmistir.
Plazma ile nitriirleme sonucu asinma direncinin igslem sicakligi ve siiresi arttik¢a
artan yiizey sertligi ile birlikte arttig1 belirlenmistir (Yildiz, Yetim, Alsaran ve Celik,
2007).

Titanyumun iyonitriirasyon islemi ile ilgili literatiir bilgileri sonucunda %20 H, ve
%80 N, gaz kompozisyonunda malzeme ylizeyinde elde edilen sertlik ve tabaka

kalinliginin bir maksimum gosterdigi goriilmektedir. Ayrica titanyum alasimlarinin
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plazma nitriirlenmesinde 1 - 2 ve 4 saat islem siiresi ve 600-800 °C sicaklik islem
parametreleri segilerek uygulama yapmanin miimkiin oldugu saptanmistir. Calismada
titanyum alagimlarinin plazma nitriirlenerek yiizeyde olusturulan bilesik ve difiizyon

tabakalar ile asinma direnci ve yiizey sertliklerindeki artislar saptanmastir.



BOLUM iKi

PLAZMA VE PLAZMANIN ELDE EDILMESI

2.1 Plazma

Endiistride maddenin kendine has 6zellikleri olan kati, sivi, gaz ve plazma halleri
(konumlar1) olmak tizere dort hali ile karsilasilir ve bu dort hali kullanilir. Maddenin
bu dort halinin enerji konumlar1 ve dolayisiyla 6zellikleri farklidir. Maddenin kati
haline ergitme enerjisi verilirse sivi, sivi haline buharlastirma enerjisi verilirse gaz,
gaz haline de iyonizasyon enerjisi verilirse madde plazma haline gecer. Verilen bu
enerjiler geri alinirsa madde eski hallerine sirasiyla geri doner. Bu durumu su sekilde

formiile edebiliriz (Karadeniz, 1990).

Ergime
Kat1 +Ecrgime < > S1vi
Katilagtirma
Buharlasma
Sivi +Ebuharla§ma < = Gaz
Yogusma
Iyonizasyon
Gaz +Eiyonizasy0n < > Plazma

Rekombinasyon

Molekiiller ve atomlar maddelerin farkli enerji konumlarina tekabiil eden (karsilik
gelen) halleridir. Dolayisiyla bunlar1 da birinden digerine gecirmek miimkiindiir.
Yani bir molekiile, toplam olarak o molekiile 6zgii disasyasyon enerjisi kadar bir
enerji verilirse o molekiil atomlarina ayrilir, verilen bu enerji geri alinirsa atomlar
tekrar birlesip molekiil olustururlar. Yani olay tersinirdir (geri doniisliidiir).
Molekiillerin atomlarina ayrilmasina disasyasyon adi verilirken, atomlarin birleserek
molekiil olusturmasina genel anlamda rekombinasyon (tekrar kombine olma= tekrar

birlesme) denir (Kahraman, 2008).

11
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Azot gazi Ornek olarak verilecek olursa, olayin formiilasyonu su sekilde

verilebilir;

0 Disasyasyon 0 0
N2 + Edisasyasyon < - — N +N
Rekombinasyon

Buradaki sifir iist indisleri molekiil ve atomlarin nétral molekiil ve notral atom
oldugunu belirtmektedir. Bir molekiil veya bir atomda art1 yiik sayis1 (proton sayisi)
eksi ylik sayisina (elektron sayisina) esitse, o molekiil veya atoma nétral molekiil
veya notral atom adi verilir. Notral atom veya molekiiller disa karsi elektriki olarak
notrdiirler ve digsa karsi bir elektriki (elektrik ve manyetik) etki gostermezler

(uygulamazlar).

Notral bir atoma, disardan o atoma 6zgli iyonizasyon enerjisi kadar bir enerji
verilirse, o atomdan bir elektron (atomun en disindaki elektron) atomu terk eder. Bu
olaya iyonizasyon, bir elektronunu kaybetmis atoma da iyon denir. Ciinkii bir
elektronunu kaybeden bir atom, i¢erde bir art1 yiik fazlasina sahip olur, yani bir
pozitif yiikli hale gelir. Atoma disaridan enerji verilmeye devam edilip, yeterli enerji
verilirse atomdan tiim elektronlar kopartilip uzaklastirilabilirler ve hatta daha ileri
kademede atomun c¢ekirdegi parcalanabilir. Atomdan ne kadar adet elektron
cikarilirsa (kopartilirsa), atom (yani pozitif yiiklii hale gelen atom = iyon) o kadar

adet fazla pozitif ylike sahip olur ve o kadar adet pozitif yiiklii hale gelir.

Bir atomun ¢ekirdegi ¢evresindeki her elektron, toplam olarak [mevcut i¢ enerjisi
+ distan (elektrona=atoma) verilen enerji] o atoma &zgili sabit bir esik enerjisi
(elektronun atomdan kopma enerjisi) kadar bir enerjiye sahip olunca atomu terk eder.
Ancak iyonizasyon sirasinda elektronlarin atomu terk etmesi, en distan ige dogru
sirayla olur. Atomun c¢ekirdeginden daha uzak konumda bulunan elektronlarinin
atomdan kopartilmasi, ¢ekirdege daha yakin olanlara gére daha kolaydir. Yani daha
distaki (¢ekirdege daha uzak) elektronlar disardan (atoma) daha az enerji verilerek
atomdan (daha kolay) kopartilabilirler. Distan verilen en az enerjiyle atomun en
disindaki (cekirdeginden en uzaktaki) elektron, en fazla enerji ile de atomun en
icindeki (cekirdegine en yakin) elektron atomdan kopartilabilir. Bu durumu

kavrayabilmek i¢in atom c¢ekirdegi c¢evresinde bulunan elektronlarin bulunduklari
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konumlarda sahip olduklart i¢ enerjilerin (enerji konumlarinin) bilinmesi

gerekmektedir.

Bir atomun c¢ekirdegi c¢evresinde donen elektronlar, c¢ekirdekten farkli
uzakliklardaki yoriingeler lizerinde bulunmaktadirlar ve bulunduklar1 yoriingelere
bagli olarak elektronlarin sahip olduklari mevcut i¢ enerjileri farklidir. Elektronlarin
mevcut i¢ enerjileri g¢ekirdekten uzaklastikca artar. Bir atomdan bir elektronun
koparilabilmesi i¢in o elektronun bulundugu konum geregi sahip oldugu i¢ enerji ile
disardan verilecek enerjinin toplami1 o atoma 6zgii sabit bir esik enerjiye ulagmasi
gerekir. Bu nedenle atom ¢ekirdegine daha uzak olan elektronlarin i¢ enerjileri,
cekirdege yakin olanlara gore daha fazla oldugundan, atomdaki her elektron igin
sabit olan esik (kopma) enerjisine ulasmak ve daha uzaktaki elektronu atomdan
koparabilmek i¢in disaridan daha az enerji vermek gerekmektedir ve bu nedenle bu
elektronlar atomdan daha kolay koparilabilmektedirler Sekil 2.1. Bu durum Argon

atomu tizerinde su sekilde formiile edilebilir (Karadeniz, 2008).

A+ Eianl < > Ar'l+e,  Eija=15,76¢V
Ar 4+ Bian < > Ar+e , Eian=27,64 ¢V
Ar?+EBas < > Ar+e,  Eias=49,94 eV

Burada Eipn< Eian< Eiam tlir ve E;a notral Argon atomunun en disindaki
elektronu atomdan koparmak i¢in disaridan verilmesi gereken enerji olup, bu enerji

argonun iyonizasyon enerjisi olarak adlandirilir.

Atomun en disindaki elektronun atomdan c¢ikarilmasi, atomun daha igerideki
elektronlarinin ¢ikarilmasina gore disaridan atoma daha az enerji verilerek
gerceklestirilebilir. Genel anlamda ifade edilecek olursa, atomun daha disindaki
elektronlar daha igindekilere gore disaridan atoma daha az enerji verilerek
cikarilabilir. Bir atoma (elektrona) disaridan verilen enerji, o elektronu atomdan
koparmaya yetmeyecek bir enerji ise, elektronlar atomu terk etmez, bir veya birkag
elektron bir i¢ yoriingeden (bir alt enerji seviyesinden) bir iist yoriingeye (bir iist

enerji seviyesine) sigrarlar. Bu durumdaki atoma uyarilmig atom denir. Uyarilmisg
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atoma uyarilma i¢in disaridan verilmis olan enerji atomdan geri alinirsa elektronlar

tekrar eski alt yoriingelerine (alt enerji konumlarina) geri donerler (Karadeniz, 2008).

Enerpt
{5

1
|
|
l
I
I

Disandan
verilmesi gerekli
enerji

Elektronun atomdan
Kopma enerjisi

Elektronun
enerji seviyesi
(ig enerjisi)

I N

y

Atomda gekirdege Gekirdekten
en uzak nokta uzaklik

Sekil 2.1 Bir elektronun atom c¢evresindeki bulundugu
yoriingedeki enerji seviyesi ve elektronun atomdan
koparilmas1 i¢in disaridan verilmesi gerekli enerji

(Karadeniz, 2008)

Maddenin dort halinden en yiiksek enerjili konumu plazma halidir. Bir atoma
iyonizasyon enerjisinden daha biiyiik bir enerji verilirse atom iyonize olur. Bu islem
eger gaz kiitlesi i¢in gergeklestirilirse plazma elde edilmis olur. Plazma yap1 (icerik)
olarak bir karisimdir ve bu karisim igerisinde elektron, iyon, uyarilmis atom, notral
atom veya molekiil ve fotonlar bulunur. Maddenin tiim hallerinde oldugu gibi,

plazma halinin de kendine has 6zellikleri vardir (Mierdel, G., 1972).
a. Plazma dis ortama karsi elektriki olarak nétrdiir. Yani plazma igerisindeki
pozitif yiiklerin say1si, negatif yiiklerin sayisina esittir.

b. Plazma igerisinde disasyasyon, iyonizasyon ve bu olaylarin tersi olan
rekombinasyon olaylar siirekli meydana gelir. Bu olaylar kendi aralarinda plazma

icerisinde bir dinamik denge halinde bulunurlar.
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c. Plazma iyi bir elektrik ve 1s1 iletkenidir. Plazma igerisindeki pargaciklar (iyon
ve elektronlar) bir enerji tasiyicisidirlar. Dolayisiyla elektrik ve 1s1 enerjisini de
tasirlar. Plazma igerisindeki hizlarinin yiiksek olusu nedeniyle 6zellikle elektronlar

elektrik ve 1s1 iletiminde esas rolii oynarlar.

d. Plazmaya disardan bir etki olmazsa, silindirsimetrik bir yapiya sahip olur.
Buradaki silindir simetrisini saglayan katoddan ¢ikip anoda kadar kendini idame

ettiren ve plazmay1 ¢cepegevre saran plazma akisidir.

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

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

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

icerisindeki bir yiiklii parcaciga etkiyen kuvvet
F = q.E + q.(VXB) olarak verilir.

Burada q. E elektrik alanmnim yiiklii pargaciga etki ettirdigi kuvvet olup, bu kuvvet,
yiiklii pargaciklari anod-katod arasinda hareket ettiren kuvvettir. Bu kuvvet yiiklii
pargacik transportu olan elektrik akimini olusturan (akitan) kuvvet olup, E alaninin
pozitif yiiklii parcaciga (iyona) etki ettirdigi kuvvet F = +e.E olup E alam yéniinde,
negatif yiiklii parcaciga (elektron) etki ettirdigi kuvvet F = —¢.E dir ve E alam
yoniiniin tersi yondedir. £ alanmin yonii pozitif kutuptan negatif kutba dogrudur

Sekil 2.2, e ise bir elektronun yiikii olan elementer yiiktiir.

q.(VXB) ise, B indiiksiyonuna sahip bir manyetik alan igerisindeki 7 hizina sahip
bir q yiikiine etkiyen kuvvet olup, bu, Lorentz kuvveti olarak bilinir. Lorentz
Kuvveti, daima hiz yoniine diktir. Bu nedenle elektrik alaninin aksine magnetik alan
yiiklii par¢acigin enerjisine etki etmez. Sadece yiiklii parcacigin hizinin yoniinii
degistirir. Hizin biiylikliigline bir etkisi olmaz. Magnetik alanin iyona (+e yiikiine)
etki ettirdigi Lorentz kuvveti (F;), elektrona (-e yiikiine) etki ettirdigi kuvvetin (F,)
ters yoniindedir. Elektrik alan1 ve magnetik alan elektrik yiiklii pargaciklara kuvvet
etki ettirmektedir. Plazma da elektrik yiiklii parcaciklardan olustuguna gore,

plazmay1 olusturan yiikli parcaciklara etki etmek plazmanin kendisine etki etmek
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demektir. Bu nedenle plazmaya disardan (yabanci) elektrik ve magnetik alan etki

ettirilerek, plazma istenilen sekle sokulabilir.

17

Sekil 2.2 ki iletken plaka arasindaki elektrik alan1 (Karadeniz, 2008)

Maddenin plazma haline ge¢is icin gerekli olan enerjiyi gaz kiitlesine mekanik,
181, 1510, magnetik ve elektrik enerjisi seklinde vermek miimkiindiir. Pratikte en ¢ok
kullanilan ve 6nemli olan elektrik enerjisi ile elde edilen plazmadir. Burada gaz
kiitlesine enerji bir elektrik bosalmasi araciligi ile verilir. Bu nedenle plazmanin
mekanizmasini kavrayabilmek igin, bir elektrik bosalmasinin mekanizmasini bilmek

gerekir.

2.2 Plazmanin Elde Edilmesi
2.2.1 Elektrik Bosalma Mekanizmasi

Bir elektrik gerilim kaynagi gaz icinde bulunan iki iletken plaka arasina
baglanirsa, belirli sartlar gerceklestirildigi takdirde, tatbik edilen gerilim plakalar
arasindaki gazin delinme geriliminin iizerinde ise, bu iki plaka arasinda bir elektrik
bosalmasi olur ve bu iki iletken plaka arasinda bir elektrik akimi akar. Burada akan
akimin  biyiikligline gore ortaya c¢ikan elektrik bosalmasi  sistemleri
simiflandirilmigtir. Eger akimin siddeti 10 amperden biiylik ise elde edilen sistem

elektrik arki adin alir.
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Elektrik bosalmalar1 akim ve gerilimlerine, dolayisiyla 6zelliklerine bagli olarak
cesitlere ayrilir. Tim elektrik bosalmalart bolgeleri akim-gerilim karakteristigine
bagli olarak Sekil 2.3’de goriilmekte olup, iyon implantasyonu, iyonitriirasyon ve
plazma daldirma iyon implantasyonu (PIII veya PP) sistemleri i¢in kullanilan
bosalma sekli parlak (1s1kll)) bosalma bolgesinin iist normal (instabil) bosalma

seklidir (Epik v.d. , 2004).
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Kendi Kendine Bosalma

Sekil 2.3 Tiim gaz bosalmalar1 bolgelerinin akim-gerilim karakteristigi (Kahraman, 2008)

2.2.2 Parlak Bosalma (Glow Discharge)

Yiizey miihendisligi uygulamalarinda parlak bosalma bir dogru akim kaynagindan
veya bir alternatif akim kaynagindan olusturulmaktadir. Yiizey sertlestirme

islemlerinde yalniz dogru akim parlak bosalmasi yaygin olarak kullanilmaktadir.

Bir parlak bosalma plazmasi, iki elektrod arasina birka¢ yiiz voltluk potansiyel
farki uygulanmasiyla 10 mbar kadar diisiik bir basingta olusturulabilir. Ilave edilen
gaz, meydana gelen elektrik alani igerisinde iyonlasir ve glow discharge ile beraber
bir parlama olayr goriilir. Bu bolge Sekil 2.3’de egrinin iist normal elektrik

bosalmas1 bolgesi olarak gosterilen instabil plazma bolgesidir. Niifuziyetin yiiksek
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olmasi ve islemin kisa siirede yapilabilmesi i¢in egrinin F noktasina yakin ¢alismak
gerekir. Fakat plazma bu nokta civarinda instabil oldugundan sik sik ark tesekkiil
edebilir. Ark olusumu (ark) malzemenin ylizeyini bozar. Bu nedenle ark olaylarini
onlemek ve stabilitenin temin edilebilmesi amaciyla gii¢ kaynaginda ¢esitli kontrol
sistemleri kullanmak gereklidir. Bu kontrol sistemleri, ¢ikig gerilimini, akimini,
gerilim artis hizini, akim artis hizin1 ve sicakligi kontrol altinda tutarlar. Bu ayar
olanaklar1 sayesinde nitriirlenen tabaka kalinli§i ve yapisi istenen en iyi sonucu

verecek sekilde degistirilebilir.

2.2.3 Plazma Cesitleri

En iyi simiflandirma, plazma i¢indeki basinca gore yapilabilir. Buna gore plazma

lic gruba ayrilir.
a. Diisiik basing plazmalar1 P<1,3.10° Pa
b. Orta basing plazmalari 1,3. 10°< P<1,33.10* Pa

c. Yiiksek basing plazmalar1 P>1,33.10* Pa

Plazma icerisindeki yliksek basing, yiiksek elektrik alani ve yliksek yiiklii pargacik
yogunluguna neden olur. Yiikli pargacik yogunlugu, atomlarla elektronlarin elastik

olmayan c¢arpigsmasi neticesi ortaya ¢ikan iyonizasyon ihtimaline baglidir.

Basinc1 1 bar’dan kiiciik olan plazmalari, pozitif iyonlar, notral atomlar ve
elektronlarin olusturdugu iic gazdan meydana gelmis olarak diislinebiliriz. Bu
durumda nétral atomlarla iyonlarin sicakligi, elektronlarin sicakligindan kiigtiktiir.
Bu durumdaki plazmada termik denge yoktur. Plazmanin basinci atmosfer basincina
yaklastirilirsa, plazmanin sicakligi artar ve elektronlarin sicaklifina yaklasir. Eger
elektronlarin sicakligi, plazma sicakligina esit ise plazmada termik denge vardir.

Yiiksek basing plazmalarinda termik denge vardir (Karadeniz, 1990).
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PLAZMA iLE YUZEY iISLEMLERI

3.1 Yiizey Miihendisligi

Yiizey miihendisligi, fonksiyonlarm1 ve c¢alisma Omriini arttirmak igin
miihendislik malzemelerinin 6zelliklerini uygun hale getirmeyi amaglayan disiplinler
aras1 mihendislik faaliyetidir. Bir baska deyisle yiizey miihendisligi, kalite,
performans, Omiir ve maliyet acisindan miihendislik iiriinleri farklilagmasinin en
onemli uygulamalarindan biridir. Yiizey miihendisliginin bu basarili uygulamasi,
tasarim asamasinda biitliinlesmis karma bir bilgiye ihtiya¢ duyar, yani tasarim ve

yiizey miithendisleri arasindaki isbirligini kapsar (Bell, 2000).

Sekil 3.1. Yiizey miihendisligi yol haritasi: disiplinler aras1 teknoloji (Bell,
2000)

19
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Yiizey miihendisligindeki ama¢ en uygun maliyetli yontemde 6zel uygulamalar
icin tasarlanmig optimum yiizey Ozelligi elde etmek icin uygun teknolojileri
kullanmaktir. Yiizey miihendisligi bu sebeple koprii gibi davranma o6zelligine
sahiptir. Teknolojiyi ve belirli bir alandaki spesifik bilgiyi ¢aprazlar ve bu bilgileri
normalde bunlardan yararlanamayacak son kullanici sektorler arasinda transfer eder.
Tasarim, Ozellikler, yiizey miihendisligi teknolojileri ve endiistriyel sektorler

arasindaki etkilesim yol haritas1 kullanilarak 6zetlenmistir Sekil 3.1.

Fonksiyon Goriiniis Boyut Diizenlemesi
* Boyamalar * Kaplama
* Anodlama * Sert kaplama
* Sert kaplama * Asinma kaplamalari
* Siyah oksit * Takviye baglayicilar
* Kaplamalar * Termal piiskiirtme
*PVD
metaller/bilesikler
* Fosfatlama

| |

Korozyon Kontrolii Asinma Direnci Digerleri
* Kaplamalar * Kaplamalar * Kaplamalar-RF kontrol
* Sert kaplama * Sert kaplama * PVD-katkilama
* [yon implantasyonu * Difiizyon islemleri * Alagimlandirma-lazer
* Nitriirasyon * Lazer/Elektron 1511 * Amorf yapi-lazer
* Dontigiimlii kaplamalar ~ sirlama * Azaltilmis maliyet
* Termal piiskiirtme * [yon implantasyonu

* Boyamalar

Sekil 3.2 Yiizey miihendisligi islemlerinin kullanilma sebepleri (Budinski, 1999) (RF: Radyo frekans)

Yiizey miihendisliginde ilk adim amaci belirlemektir. “Bir malzemenin ylizeyine
ne amacgla 6zel islem uygulaniyor?” sorusuna cevap aramaktir. Sekil 3.2°de bir
mithendislik malzemesinin ylizeyine uygulanan islemler gosterilmektedir. Bir
mihendislik malzemesinin yiizeyini gelistirmek, performansint ve kalitesini

arttirmak i¢in yiizey islemi uygulanmasinin en genel sebepleri ise;
- Korozyon direncini arttirmak,

- Siirtlinme ve aginmayi kontrol altina almak,



21

- Olgiileri degistirmek (boyutlar1 diizenlemek),

- Fiziksel ozellikleri (renk, iletkenlik, yansima, vs.) degistirmek veya goriniimii

gelistirmek,

- Maliyetti azaltmak ve diger amaglardir.

Bir sonraki agama ise uygulanacak olan kaplama ya da iyilestirmenin, boyutlar
degistirip degistirmeyeceginin kararidir. Kaplamalar, PVD ve CVD biriktirmeler,
sert kaplamalar, boyamalar ve diger yiizey islemlerinin timii yiizeye kalinlik
kazandiran islemlerdir. Iyon asilama, difiizyon islemleri, lazer sirlama vb. gibi
islemler ise orijinal ylizeye herhangi bir malzemenin eklenmedigi islemlerdir. Bu
islemlerde orijinal yiizeyin altinda malzeme degistirilmistir. Eger ama¢ asinmis bir
malzemeyi onarmak ise segilecek olan islem, malzemeye boyut kazandiran bir islem
olmalidir. Bu islem i¢in termal piiskiirtme, sert kaplama ve c¢esitli kaplamalar
diistintilebilir. Eger aginma 250 pum’den az ise kaplama ya da termal piiskiirtme, fazla
ise sert kaplama ve tel pliskiirtme secilmelidir. Boyutlarin diizenlenmesi i¢in kalin
kaplamalarin kullanilmasinda dikkat edilecek bir husus: agir kaplamalarin maliyeti
arttiran ve temizlenmesi zor biiylk partikiilleri (nodiilleri) olusturdugudur. Bu
partikiiller, kaplamalar 250 pm’nin iizerine ¢iktiktan sonra sorun haline gelmeye

baslarlar.

Eger yiizey mihendisligi isleminin amaci iyi bir goriiniim ise, dekoratif
kaplamalar, PVD kaplamalar, siyah oksit, boyamalar ve digerleri bu uygulamaya

aday islemlerdir.

Cogu kaplama atmosferik korozyona kars1 direnglidir. Endiistriyel bir ortamda,
celigin korozyonu bagil nem %20’nin iizerinde olmadig: siirece gergeklesmeyecektir.
Cogu fabrikada nem miktar1 bu degerin 6nemli 6l¢iide {izerinde oldugu i¢in, eger
korozyon makina elemanlarinin igleyisine olumsuz etkiyebiliyorsa, bu parcalar
korozyon korumasina ihtiyag duyarlar. Ag¢ik havada caligma igin, koruyucu
kaplamalarin gerekliligi aciktir. Atmosfer korozyonu korumasi i¢in en Onemli
kaplamalar kadmiyum, krom, ¢inko, elektriksiz nikel, anodlama, siyah oksit,
kromlama ve fosfatlama kaplamalaridir. Kadmiyum ve ¢inko her ikisi de demir esasl

malzemeler i¢in koruma olarak kullanilir. Cizikler ve bozukluklar kaplamanin anodik
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davranisi ile paslanmadan korunur. Esit kalinliklar ve kiyaslanabilir ¢evreler i¢in, bu
iki kaplamanin korozyon karakteristikleri yaklagik aynidir. Cinko endiistriyel
ortamlar i¢in biraz daha iyi olabilir ve kadmiyum sahil ortamlarinda ¢inkodan daha
iyi olabilir.

Kaplamalarin en oOnemli wuygulamalarindan biri de hi¢ siiphesiz kayar
sistemlerdeki asinmay1 azaltmaktir. Omiirlerini arttirmak icin kesici takimlar
tizerindeki kaplamalar yaygin hale gelmektedir. Cogu el takimlari abrazyonu
azaltmak i¢in kaplanmaktadir. Yiiksek performansli otomobil motorlarinda motor
silindirleri ve krank mili muylu ¢ikintilar1 kaplanir. Asinmay1 azaltmak igin yiizey

miithendisligi islemlerinin uygulamalari ¢ok ve g¢esitlidir.

Amag, ylizeyin dayanikliligini parga boyutlarini arttirmaksizin - gelistirmek
oldugunda diflizyon islemleri genellikle tercih edilen yiizey islemleridir. Nitriirleme
nitriir ¢eliginin yiizeyini 70 HRC yapabilir. Karbiirleme, uygun ¢eliklerde, 62
HRC’ye kadar ylizey sertligi olusturabilir ve 6zel vanadyum ve titanyum karbiir
difiizyon islemleri 20000 N/mm®’den fazla yiizey sertlikleri iiretebilirler (sementit
karbiirden sert). Neden bu islemler arttirilmis asinma direncine ihtiya¢ duyan tim
yiizeyler i¢in kullanilmiyor? Tiim ylizey miihendisligi islemleri gibi bu islemler igin
de 6nemli olan tasarim hususu uygulama sicakligidir. Sekil 3.3°te gosterildigi iizere
difiizyon islemleri i¢in 870-1100 °C araliginda islem sicakliklar1 gereklidir. Bu
sicaklik aralig1 cogu celigin kritik doniisiim sicakligi ve gerilim giderme sicakliginin
lizerindedir. Bu durum, islemin malzemede carpilmaya (distorsiyona) neden

olabilecegi anlamina gelmektedir.

Eger yiizey mihendisligi islemi numuneyi malzemenin gerilim giderme
sicakligina yakin ya da iizerinde bir sicakliga 1sitilmasina ihtiya¢ duyarsa parganin
carpilma olasiligi bulunmaktadir. Bu durum bazi plastikler ig¢in 65 °C, bazi
aliminyum alasimlari i¢in 150 °C civarinda, bakir alasimlari i¢in yaklasik 260 °C ve

cogu celik i¢in 650 °C civar1 anlamina gelmektedir.

Secme islemi 6zetlenecek olursa, tasarimei yiizey isleminin amaci hakkinda karar
vermek zorundadir. Yiizey takviyesinin tolare edilip edilemeyecegi, hangi
ozelliklerin gerekli oldugu ve hangi islem sicakliginin uygun olabilecegi gibi

hususlar belirlenmelidir. Belirli bir parganin belirli bir igsleme uygun oldugunun
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karar1 da ayni zamanda tasarimcinin sorumlulugudur. Kaplamalar ¢ogu metale
uygulanabilir fakat titanyum gibi bazi metallerin kaplanmast zordur. PVD
kaplamalar islem sicakligina dayanabilen her hangi bir malzemeye uygulanabilir.
Ayn1 durum termal piiskiirtme i¢inde gegerlidir. Sert tabakalar (fiizyon) ¢ogu metal
icin uygundur fakat kati1 ¢oziiniirliiliik hususlarinin dikkate alinmasi sarttir. Diflizyon
islemleri demir esasli malzemelere uygulanir. Onemli nokta, tartisilan islemin segilen

malzemeye uygulanabilecegi, yani ona uygun olup olmadigidir (Budinski, 1999).
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Sekil 3.3 Cesitli yiizey miithendisligi islemlerindeki islem sicakliklar1 (Budinski, 1999)

Sekil 3.4’te yaygin bir sekilde kullanilan kaplama ve ylizey islem teknikleri

goriilmektedir.
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Sekil 3.4 Kaplama ve yiizey islem tekniklerinin siniflandirilmasi (Karakan, 1998)



25

3.2 Yiizey Islemleri

Tez kapsaminda yiizey islemleriyle ilgili olarak plazma ile ylizey sertlestirme

islemleri iizerinde durulmustur.

3.2.1 Plazma Ile Borlama

Borlama, bor elementinin yiiksek sicaklikta metal ylizeyine yayilmasi ile ylizeyde
boriir tabakasi elde etme islemidir. Demir boriirler 1s1l ve elektrik iletkenligi gibi
ozelliklerinden bagka yiiksek sertlik gibi tipik seramik ozellikleri de gosteren
bilesiklerdir. Tane simirlari, dislokasyonlar, atom bosluklar1 gibi mikro hatalar ile
yiizey puriizliliikleri ve ¢izikler gibi ylizeyin daha reaktif oldugu yerler boriir
tabakas1 olusumunun baslangi¢c noktalaridir. Bu noktalarda Fe,;B ¢ekirdekleri olusur

ve gelisir (Bayga ve Sahin, 2004).

Borlama iglemi kati, sivi, gaz ve plazma ortamlarinda yapilmaktadir. Plazma
borlama BCl;, BF;, B,Hg ve TEB (trietil boran) gibi bor bilesikleri ve rediiktan
olarak hidrojen gazi kullanilarak, 800 — 1100 °C sicaklikta, yaklasik 107 Pa (107
mbar) gibi diisiik bir basingta olusturulmus bir plazma igerisinde yapilan borlamadir.
Klasik borlama yontemleri olan tuz borlama ve gaz borlama gibi iglemlerin ¢evreye
kirletici etkisi nedeniyle son yillarda plazma borlama islemi ile daha yogun olarak

calisilmaktadir. Plazma borlama reaksiyonlart sunlardir.

Bor kloriir (BCl;) ile borlama reaksiyonu
BCl; +3H+Fe — » FeB +3 HCI
Bor floriir (BF;) ile borlama reaksiyonu

BF; +3H, + Fe ——— FeB + 3HF

Plazma borlamanin avantajlar1 yiiksek enerji etkinligi, minimum ¢arpilma, diisiik
islem sicakligidir. Plazma borlamanin dezavantaji BCl; ve B);Hg gazlan
kullanilmasidir. Bu gazlar, pahali, zehirli, patlayicidir ve korozyona neden

olmaktadir.
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Borlama etkin bir yiizey sertlestirme islemidir. Metallerin borlanmasi sonucu
yiizeyde boriir tabakasi olusur. Celikler i¢in Fe,B ve FeB yapisinda olusan boriir
tabakasi; 2000 HV civarindaki sertlik ve ¢ok yliksek asinma direncine sahip olmasi
ve bu oOzelliklerini yiiksek sicakliklarda koruyabilmesi gibi nedenlerden dolay1
gelisen endiistride dnem kazanan bir ylizey sertlestirme islemidir. Ana metal ile

karsilastirildiginda borlanmis yilizeylerde 6nemli bir miktarda sertlik artig1 saglanir.

Ayrica borlanmis yilizeylerde siirtiinme katsayis1 da 6nemli miktarda azalmaktadir.
Makina pargalarindaki asinma kayiplarinin azaltilmasi ¢aligmalarinda borlama islemi
alternatif bir yontemdir. Ozellikle darbesiz asinmalarin olustugu nozullar, otomotiv
endistrisi ve ekstruder vidasi gibi makina pargalarinda borlama ile yiizeylerin

sertlestirilmesi asinma miktarin1 6nemli 6l¢iide azaltmaktadir.

3.2.2 Plazma Ile Nitrokarbiirleme

Malzeme vyiizeyine belirli sicaklik araliginda azot ve karbon atomlarinin
difiizyonunu igerir. islem sonucu yiizeyde beyaz tabaka ve onun altinda difiizyon
tabakas1 diye adlandirilan yapilar olusur. Nitrokarbiirleme islemleri ilk kez
1950’lerde ortaya ¢ikmis ve o zamandan beri, miihendislik ¢eliklerinin asinma,
yorulma ve korozyon mukavemetini iyilestirmekte kullanilan termokimyasal bir
islem olmustur. Oldukga kalin azot difiizyon bolgesi tizerine 10-20 pwm kalinlikta
hekzagonal siki paket (HCP) karbonitriir (e-Fe2-3(N, C)) beyaz tabakasi iiretmek i¢in
parga ylizeyine azot ve karbon atomlarinin es zamanli difiizyonu gerekir (Karakan,

Alsaran, Celik ve Yetim, 2004).

Plazma nitrokarbiirleme islemi, demir esasli malzemelerin ylizeyine azot ve
karbonun yayinmasini igeren termokimyasal islemdir. Yiizeyde demir nitriir ile
birlikte nitriir tabakasi, onun altinda da diflizyon tabakasi olusur. Bu islemde
kullanilan gazlar azot-hidrojen-metan veya azot-hidrojen-karbondioksit’tir. Bu
islemin amaci, diisiik karbonlu ve diisiik alasimli ¢eliklerin ylizeyinde nitriir tabakasi
olusturularak malzemenin korozyon ve asinma dayanimini artirmaktir. Bu islem
cogunlukla sade karbonlu ¢elikler ve diisiik alasimli gelikler gibi piyasada ucuz
olarak bulunabilen malzemelerin yiizeyini iyilestirmekte kullanilir. Islem

degiskenleri ile iliskili olarak yorulma ve akma mukavemeti ve belirli hallerde
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korozyon direnci artirilir. Asinma ve korozyon direncindeki artig, ylizeyde olusan tek

fazl1 beyaz tabaka (nitriir) sayesinde gerceklesir.

Nitrokarbiirleme, kati, sivi, gaz ve plazma konumlarinda gerceklestirilebilir.
Glinlimiizde bu islem hem sivi hem de gaz atmosferinde ¢ok sik olarak
yapilmaktadir. Plazma nitrokarbiirleme islemi 450-580 °C sicakliklar arasinda, demir
esaslt malzemelerin yiizeyine azot ve karbonun diflizyonunu saglayan termokimyasal
bir islemdir. Plazma nitrokarbiirleme islemleri, silah endiistrisi, tekstil makinalari
dislileri, krank saftlar1 gibi bircok makine parcasinda asinmayi azaltmada tercih
edilmektedir. Bu yontem, celikler, dokme demirler, sinterlenerek tiretilen

miihendislik alagimlar1 basta olmak tizere genis bir kullanim alanina sahiptir.

3.2.3 Plazma Ile Karbiirleme

Karbiirleme islemi, diisiik karbonlu ¢eliklerin 850-925 °C sicakliklar arasinda
yiizeylerine karbon emdirilmesi esasina dayanir. Plazma ile karbiirleme islemi,
plazma ile nitriirleme islemi ile hemen hemen aymidir. Sadece kullanilan gaz ve
gerilim degeri farklidir. Bu islemde dogru akim kullanilmaktadir. Gaz basiner 1,33-
26,66 mbar olup, anot ve katot arasina genellikle 1000 voltluk bir gerilim
uygulanarak plazma olusturulur. Karbiirleme gazi ise genellikle hidrokarbondur.
Karbiirleme islemi ostenitik termokimyasal islem olarak adlandirilabilir. Ciinkii
islem tamamen ostenitik sartlarda meydana gelmektedir. Bu islem 850-1050 °C
arasindaki sicakliklarda yapilmaktadir. Islem sonrasi malzemenin 1sil carpilmasi
hemen hemen yoktur, ¢iinkii soguma vakum ortaminda olmaktadir. Plazma ile
karbiirleme, islem siiresinin kisa olmasi, az distorsiyon ve yapinin kontrol
edilebilmesi gibi avantajlarindan dolay1 endiistride ¢ok genis uygulama alam

bulmustur (Sever, 2003).

3.2.4 Plazma Nitriirleme (Iyonitriirasyon)
3.2.4.1 Plazma Nitriirlemenin Mekanizmasi

Plazma nitriirlemenin mekanizmas1 ile ilgili heniliz kesin bir model mevcut

degildir. Ancak plazma nitriirleme olayini1 en iyi agiklayan modellerin basinda
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Edenhofer’in modeli gelmektedir (Edenhofer, 1974). Bu modele gore anod-katod
arasina tatbik edilen gerilim nedeni ile anod-katod (is pargasi) arasinda olusan
elektrik alaninin plazma igindeki elektrik yiiklii pargaciklara etki ettirdigi kuvvet
sonucu hizlanan yiiklii parcaciklar, 6zellikle katod (is pargasi) ¢evresinde carpigma
ile gaz atomlarm1 (N ve H) iyonize ederler. Bu sayede olusan azot ve hidrojen

iyonlar1 da mevcut elektrik alani etkisiyle gidip metal (is parcasi) ylizeyine ¢arparlar.
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Sekil 3.5 Plazma nitriirleme islemi siiresince yiizey

reaksiyonlar1 (Kahraman, 2008)

Anormal bosalma seklinde, anod-katod arasina tatbik edilen gerilimin anod-katod

arasindaki dagilimi lineer olmayip, gerilim diislimiiniin hemen hemen tamami
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katodun (is parcasi) birkag mm c¢evresinde (Oniinde) gergeklestiginden biitiin
carpigsma ve iyonizasyonun tamamina yakini bu bolgede gerceklesir Sekil 3.5. Bu
olay is parcasinin tiim dis yiizeyine yayilir ve sonugta is parcasinin dis yiizeyi ne
sekilde (delikli, diiz, karmasik, piiriizlii v.s.) olursa olsun is parcasmnin tim dis
yiizeyine homojen bir iyon bombardimani, dolayistyla homojen bir sertlik ve sertlik

derinligi elde edilir.

Metal yiizeyine iyon bombardimani sonucunda ii¢ olay gerceklesir (Karadeniz,

1990).

a) Sacilma olay1t: Yiizeye ¢arpan iyonlar yiizeyde yiiksek sicakliklar olusturarak
buharlagsmaya yol agarlar. Bunun sonucunda is parcast ylizeyindeki demir ve diger
alasim elemanlar1 atomlar1 ve diger metalik olmayan element atomlar1 (C, O, N) ile
elektronlar yiizeyden uzaklastirilir. Malzeme yiizeyinde sacilma islemi uygulanarak

yiizey sertlestirmeye elverisli temiz bir yiizey tabakasinin elde edilmesi saglanir.

b) Isinma: Yiizeye carpan iyonlar is pargasinin i¢ine dogru niifuz ederken, kalan
iyon enerjisi 1stya doniigiir. Bu 1s1 enerjisi parcanin istenilen sicakliga kadar

1sinmasini saglar.

¢) Birikme: Yiizeye ¢arpan iyonlarin bir kismi is parcasina yayinirken, bir kismi
sacilma olayini saglar. Sagilan titanyum atomlart ile yiiksek enerjili azot atomlar
yiizey civarinda TiN seklinde birlesip metal yiizeyinde birikebilirler. TiN bilesikleri
sicak metal yilizeyinde kararsizdir, bundan dolay1 kararli diger nitriirlere doniisiirler
(Ti;N). Donilisme sirasinda serbest kalan azot atomlar1 metale yayilir veya plazmaya

doner.

3.2.4.2 Plazma Nitriirlemenin Avantajlart

Son yillarda diinyada endiistriyel olarak kullanimi yayginlasan ve iilkemizde de
yeni yeni uygulama alani bulan plazma nitriirleme sistemleri endiistriyel agidan

bir¢ok avantaja sahiptir. Bu avantajlar1 6zetleyecek olursak,

1) Iyon nitriirleme termokimyasal bir ydéntemdir, plazma isleminde zehirli
olmayan maddeler kullanilir, boylece isletme ortami ¢ok temizdir ve ¢evre kirliligi

yaratacak etmenlere sahip degildir
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2) Geleneksel metodlarla karsilastirildiginda, iyonize olan gazin sagilma
davranisindan yararlanildigindan islem zamani daha kisadir. Islem zamani plazma
(iyon) nitriirlemede 15-20 dk’dan 48 saate kadar degisirken, gaz nitriirlemede 80 ila

100 saat arasinda degismektedir

3) Parlak bosalma ile is pargasi direkt isitildigindan, is pargasini 1sitmak ve
sicakligint korumak igin ilave ekipmanlara gereksinim yoktur. Elektrikli 1siticilarin

kullanima ile kiyaslandiginda ekipmanin enerji tiikketimi yar1 yariya diismektedir.

4) Islem diisiik gaz basinglarinda gergeklestirildiginden gaz sarfiyat1 diisiik
olmaktadir. Gaz tiikketiminin diisiik olmasi nedeniyle isletme maliyeti oldukca

dustiktiir.

5) Malzemeye bagl olarak nitriirleme sicakligimi (380 °C den 860 °C ye kadar)
ayarlamak miimkiindiir. Normal ylizey sertlestirme islemlerine gore daha diisiik

sicakliklarda iglem yapilabilmektedir.

6) Islem vakum ortaminda yapildigindan, yiizeyde oksitlenme olmaz ve yiizey
plriizliliigii cok azdir. Boylece nitriirleme sonrasi ilave bir islem gerekmez. Ayrica
boyutsal sekil degisimi hemen hemen hi¢ yoktur ve metalurjik fazlarin olusumuna

daha fazla kontrol olanagi saglar.

7) Gaz oraninin ayarlanmasi ile beyaz tabakanin kompozisyonunu ayarlamak

mimkiindiir. Béylece uygulama i¢in uygun mekanik 6zellikler elde edilebilir.

8) Degisik sekillere sahip pargalar nitriirleme islemine uygun olup, bu parcalarin

her yerinde homojen nitriir tabakasi elde etmek miimkiindiir.
9) Yiizey sertlestirme islemi istenmeyen yerleri maskeleme kolaylig1 vardir.

10) Otomasyona uygundur.

Iyonitriirasyon ydntemi diger nitriirleme yontemlerine gére hemen hemen her
konuda istiinliik saglamaktadir. Ancak sistemin kurulmasi asamasinda bazi maddi
zorluklarla karsilagilmasina ragmen isletmede ekonomiklik agisindan higbir problem

yaratmamaktadir.



3.2.4.3 Plazma Nitriirleme Yontemi Ekipmanlart

Genel olarak plazma nitriirleme diizenegi vakum kabi, vakum pompasi, azot ve

hidrojen gaz1 vericileri (tiipler) ve ayar sistemleri ile yliksek gerilim ¢ikisina sahip

dogru akim kaynagindan olusmustur. Plazma nitriirleme sistemi elemanlar1 Sekil

3.6’da goriilmektedir.
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Sekil 3.6 Plazma nitriirleme sistemi sematik resmi

\

Hava ginsi

S1cakhl:
Oleer

Iéme vanalar

- Vakum pompast: Plazma nitriirleme diizeneginin temel elemanlarindan birisi

olan vakum pompasi istenen vakumu kisa bir siirede saglayacak sekilde secilir.

Vakum pompalar1 1,013 - 1,013-10° bar (760-1 Torr) kaba vakum, 1,013-10° —

1,013-10° bar (1 - 10 Torr) ince vakum, 1,013-10° — 1,013-10” bar (10~ - 10 Torr)
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yiiksek vakum ve 1,013-107 - 1,013-10™'® bar (10° - 10" Torr) ¢ok yiiksek (ultra)

vakum olarak tanimlanir (Bengisu, 1983).

- Vakum kab1: Vakum kabi, igerisine islevi olan elemanlar1 alabilecek minimum
biiyiikliikte olmalidir. Bunun nedeni, vakuma alinacak hacmin miimkiin oldugunca
kiiciik tutulmasidir. Vakum kabi, birbirleriyle sizdirmazlik elemaniyla birlestirilen
biri sabit, digeri hareketli (hareketli kisim fanustur) iki temel kisimdan ibarettir.
Hareketli kisim islem esnasindaki olaylar1 izleyebilmek i¢in vakuma dayanikl
camdan olabilecegi gibi, lizerine cam pencere takilmis metal bir silindir de olabilir.
Bu durumda, fanus anod (+ ug) olarak kullanilabilir. Vakum kabmin en 6nemli
elemani sabit kisim olan ve iizerine baglantilarin yapildigi kisimdir. Bu sabit kisim
tabla olarak adlandirilir. Tabla, paslanmay1 6nlemek agisindan paslanmaz celikten
imal edilebilecegi gibi karbonlu ¢elikten de olabilir. Bir tabla iizerinde su elemanlar

bulunmalidir.
* Vakum girisi
* Elektriki baglantilar
* Gaz girisleri ve hava girisi
* Basing 6lgme baglantist
* Sicaklik 6lgme baglantisi

Sistemde istenilen vakum degerine ulasilmasi sistemi olusturan elemanlarin

birbirlerine baglantilarinin s1izdirmaz olmasi ile miimkiindiir.

Vakum girisi, pompa ile vakum kabimi birlestiren bir borudan ibarettir. Azot,
hidrojen ve hava girigleri tablaya tek bir baglantiyla yapilmis ve gaz karisimi daha
onceden saglanarak vakuma verilmistir. Gaz girislerinin vakum girisinden gazlarin
kisadevre seklinde gorevini yapmadan atilmamasi i¢in miimkiin oldugunca uzak
tutulmasi gerekir. Parlak bosalmanin is parcasi ile anod olarak kullanilan ¢ubugun
ucu arasinda olusmasini saglamak i¢in anod ve katodun kap igerisindeki kisimlarinin
(govdelerinin) lizeri seramik ile izole edilmelidir. Seramik malzeme sicaktan

etkilenmemektedir.
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- Gli¢ kaynag1: Plazma nitriirleme diizeneginin saglikli calismasini saglayan en
onemli kisimlardan birisidir. Yiizey miihendisliginde dogru akim gii¢ kaynaklar
kullanilmaktadir, fakat gilinlimiizde darbeli dogru akim (pulsed DC) veren gii¢
kaynaklar1 da kullanilmaktadir.

- Gaz vericileri: Plazma nitriirlemede kullanilan gazlar N+H,, No+H,+Ar
karigimlart olabildigi gibi, amaca goére bunlara hidrokarbon gazi ilave edilmis
karisimlarda kullanilabilir. Azot gazi nitriirlemeyi saglarken, hidrojen gaz1 da azottan
daha diislik disasyasyon ve iyonizasyon enerjisine sahip oldugundan dolayr parlak
bosalma olayimm1 baglatabilmek ve malzeme yiizeyinin temizlenmesi agisindan

gereklidir.

3.2.5 Iyon Implantasyonu (Iyon Asilama)

fyon implantasyonu bir elementin iyonize edilmis atomlarinin, diger malzemenin
yiizeysel bolgelerinin i¢ine sokulmasi olup, malzemenin en dis tabakalarinin bilesimi
ve Ozelliklerini degistirmek amaciyla uygulanan bir yéntemdir. yon implantasyonu,
secilmis atomlarin iyonize olmus partikiillerinin katilarin yiizey tabakasina girmesi
ile yakin-ytizey bolgelerinin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin degistirilmesi esasina

dayanir.

Cesitli amaglara yonelik, ¢esitli iyon implantasyon yontemleri mevcuttur. Bunlar
icerisinde ylizey 1slahinda pratik degeri olan ve uygulama alani bulan tek yontem
151kl1 bosalma bolgesinin {ist normal (instabil) bosalma bdliimii icinde olusan plazma

ortaminda yapilan iyon implantasyonudur.

Glinlimiizde, iyon implantasyonu malzemelerin mekanik ve kimyasal
ozelliklerinin iyilestirilmesinde giiclii bir metot olarak tanimlanmaktadir. Bir veya
birden fazla elementin atomlari iyon haline (pozitif yiikli atomlar) getirilerek
vakumda (havasi alinmis, c¢ok diisiikk basingli ortamda) yiiksek gerilim altinda
(10.000 ile 150.000 Volt) hizlandirilarak bir malzeme ylizeyine biiyiik kinetik
enerjilerle bombardiman edilerek ylizeyden igeri dogru (0.1- 3 mikron) derinlige

nifuz ettirilir.
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Pratikte c¢esitli iyon implantasyon yontemleri mevcut olup, bunlarin hepsinde
atomlara disardan enerji vererek, onlari iyonize etmek suretiyle olusturulan iyonlar
elektrik ve magnetik alan kuvvetleri ile yonlendirilip, hizlandirilarak, kat1 metaller
lizerine bombardiman edilir. Buradaki iyonizasyon islemi genellikle plazma
ortaminda, plazma enerjisi sayesinde gergeklestirilmektedir. Carpan iyon isininin
meydana getirdigi atomik yer degisim, kafes hasarina yol acar. Iyon implantasyonu
basma gerilimleri olusturur. Bu gerilimler var olan ¢atlaklar1 kapatir ve yeni ¢atlak

olusumunu engeller.

iyon ivonlarn
k._ka}'nngt_.irr;tkarllmnsj
Magnetik
Iyon dagilinm
- 0

- se ¥ " “d‘ﬂ (=] o B8
Flament — e 2o
(Katot) oy rﬁl_]:l_ °o o

Yank Magnetik e o
mercek 8 o
oo
T % i |
_T. 5
o
5 1 ] o E
Iyon | j o E
hizlandirma @
! j P [:
2=
P &
==
o
&l
i
=]
Saphurmia o
o
o
-] Calisma
o¥ =T odas
T\"‘ Malzeme

Lo Motor

Sekil 3.7 Iyon implantasyonu sisteminin sematik sekli
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Gelen iyonun malzemede olusturacagi yeni ylizey, islem sirasinda iyon isiiyla
gelen enerjinin miktarina biiyiik oranda baglidir. Her bir etki, farkli enerji araliginda
olusur. Niifuz eden iyonlar ylizey malzemesiyle etkileserek, yakin yiizey bolgesinin
bilesim ve yapisinin degisimine neden olur. Gelen iyonlarca olusturulan carpisma
selalesi, atomlarin kafes konumlarmin degismesine neden olurlar. Iyon implantasyon
islemi kaplama isleminden farklidir, meydana getirilen tabaka malzemenin i¢

kisimlarinda diflizyonla tabaka olusturma esasina dayanmaktadir.

3.2.5.1 Iyon Implantasyonunun Metalurjik Etkileri

Sekil 3.8’de sematik olarak goriildiigii gibi, bir elementin iyonu ayni cinsten veya

farkl cinsten bir malzemenin yiizeyine ¢arptiginda su olaylar olabilir;
- Iyon geriye yansiyabilir, bu sirada muhtemelen nétrlesebilir,
- Iyonun ¢arpmasi ile numuneden elektron firlayabilir (ikincil elektron),

- Iyonun ¢arpmasi, numune atomlarinin kendi aralarinda carpisarak yiizeyden

disar1 bir atom firlamasina neden olabilir (iyon piiskiirtme),
- Iyon numune icine girebilir (iyon asilama),

- Iyon ¢arpmasi numunenin yapisal diizenlenmelerine neden olabilir. Bunlar;
bosluk olusumu, atomlarin yerinden oynamasi ve kafes kusurlart olusumu seklinde

siralanabilir.

gelen kron yvansiyan lyon
/ Tkdinecll elekironlar
yizeyden phskirtilen

/ atomiar {sputtering)

ylizey j,?
yapisal
defjlsimlar

agilanmis hyon

Sekil 3.8 Metal yiizeye ¢arpan yiiksek enerjili iyonun davranist
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Implante edilmis malzemedeki degismeler;

- Implante edilmis iyonlar dislokasyonlar gibi yap: hatalariyla etkileserek bunlarin
hareketini zorlastirir ve onler,

- Yiizeye yakin bolgeye zorla enjekte edilen atomlar kalici basma gerilmeleri
olusturur. Bu da, ylizey c¢atlaklarinin asinma kosullarinda agilma egilimini azaltir,

- Islem esnasinda azot iyonlarinin krom ve vanadyum gibi alasim elementleriyle
birlesmesi sonucu yiiksek sertlige sahip nitriirler olustururlar,

- Iyon implantasyonu metallerin en iist yiizey bolgelerinin kimyasal afinitelerini

azaltir, normal oksit gelismesini tesvik eder, seklinde siralanabilir.

3.2.5.2 Iyon Implantasyonunun Diger Yontemlerden Farklari

Iyon implantasyonu ile alasim olusumunu, nitriirasyon ve geleneksel
termokimyasal iglemlerden ayiran cesitli 6zellikler mevcuttur. Bu 6zellikler sdyle

siralanabilir;

- Yiiksek enerjiye sahip ( > 10 keV ) iyon implantasyonu bilesiminde
termodinamik bir sinirlama olmadan yiizeye yakin bir bolgede 6zel bir atomik

karigim olusturur.

- Elde edilen derinlik ve yogunluk profilleri, iyon akisi ve kinetik enerjinin

optimize edilmesi ile kontrol edilebilir.

- Carpan iyon 1s1ninin neden oldugu atomik yer degisimi, atomik taginimini tesvik

eden biiyiik kafes hasarlarina yol acabilir.
- Islem, kafes yapis1 icinden énemli derecede atom ¢ikarma islemidir.
- Iyon implantasyonu atermal (1s1l olmayan) bir prosestir.

- Iyon implantasyon isleminin en Onemli 0Ozelligi malzeme simirlamasi

olmamasidir, tiim metalik malzemelere uygulanabilir.



Iyon Kaplama
(Ion Deposition)
1-1000 eV

, Tek iyon
Iyon Piiskiirtme

Ince
film

< Atom girisi

37

<4— Ana malzeme

(Ion Sputtering)
10%-10° eV =1
= il
Cok sayida iyon. ! Yiizeysel asinma
% Kati malzeme
f
Iyon Asilama Tek iyon 4
(Ion Implantation) v
5 .
104-10° eV Cok sayda iyon ? o0 8 o  Modifiye olmus
ety oo HDOCD 00._“ k a lgyapl
— = oo0GUODOO §®© ® e
———=4 w#oosso® Qae0%0p
[ R-B-E-R-E -] o o0 "an
fsDCO0D0® 0 090.0

Sekil 3.9 Enerjilerine gore iyon bombardimani etkileri

3.2.5.3 Iyon Implantasyonunun Avantaj ve Dezavantajlar

Iyon asilama isleminin avantajlarini su sekilde belirtmek miimkiindiir;

- Hemen hemen her elementin malzeme igerisine asilanmasi miimkiindjir.
- Malzeme siirlamasi yoktur, tim metalik malzemelere uygundur.

- Herhangi bir termodinamik sinirlama olmadigindan, difiizyon i¢in yiiksek

sicakliklara ve kimyasal reaksiyonlara ihtiya¢ yoktur.

- Islem sicaklig: diisiik oldugundan (150 °C’ nin altinda) malzemede herhangi bir

carpilma ve kirilganlik meydana gelmez.

- Son yapilan islemdir, yiizeylerin parlakligi islem sirasinda bozulmadigindan

tekrar parlatma gerektirmez.
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- Iyon asilama bir kaplama yontemi olmadigindan yapisma, styrilma, dokiilme

gibi problemleri yoktur.

- Malzeme boyutlarinda herhangi bir degisiklik meydana getirmediginden, hassas

toleranslara sahip parcalara uygulanabilir.
- Malzeme boyutunda biiyliime ve yiizey islemleri yoktur.
- Islem vakum altinda uygulandigindan, malzemenin oksitlenme tehlikesi yoktur.
- Vakum islemi temizdir, zehirli degildir.
- Bu yontemle kat1 ¢oziilebilirlik sinir1 asilabilir.
- Diflizyon tabakasi ylizeyi ve iyon tiirlerine gore degiskendir.
- Alagimlama diflizyon sabitinden bagimsizdir.
- Keskin ara yiizey olmamasi nedeniyle adhezyon sorunu yoktur.
- Otomasyona elverisli oldugundan yiiksek kontrol 6zelligi vardir.

- Isletme maliyeti diisiiktiir.

Iyon agilama isleminin dezavantajlarini su sekilde belirtmek miimkiindiir;
- Yontem bir vakum sistemi gerektirir.

- Iyon as1lama sisteminin ilk kurulum maliyeti oldukca yiiksektir.

- Iyon asilama oldukga s13 bir bdlgede gergeklesir.

- Islem 151k hatti boyunca gerceklestiginden karmasik geometrili pargalarin
asilanmas1 miimkiin degildir. Bu nedenle sadece goriinen ylizeyler islem gorebilir.
Bu problemin giderilmesine yonelik ¢alismalar plazma ortaminda iyon asilama (PIII)

tekniginin gelismesini saglamistir.

3.2.6 Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu (Plazma Daldwma Iyon Asilama)

Plazma daldirma iyon implantasyonu (PIII veya PI’) yontemi, yiiksek enerjiye
sahip iyonlarin yiizeye bombardimani ile iyi bir ylizey modifikasyonu saglar. PIII

yiiksek enerjili iyon destekli biriktirmede de (deposition) kullanilmaktadir. PIII
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teknigi lizerine ¢alismalar ilk olarak metal ylizeylerin paslanma ve aginmaya karsi
dayanikliliklarinin artmasi ve iletkenlerin elektriksel iletkenliklerinin arttirilmasi ile
baslamistir. PIII yonteminin en Onemli avantaji karmasik geometrili parcalarin
yiizeylerinin ityilestirilebilmesidir. PIII, iyon implantasyonu ile plazma nitriirleme
yontemlerinin karma bir teknigi olarak ortaya c¢ikmuistir. PIII teknigi, iyon
implantasyonu yonteminin ¢ok s1g islem tabakasi olusturmasi, karmasik parcalarda
islemin uygulanmasinin zorlugu gibi dezavantajlar1 ortadan kaldirmak ve aym
zamanda plazma nitriirlemeden daha diisiik sicakliklarda uygulanabilen bir yontem

gelistirme ¢aligmalar1 sonucu ortaya ¢ikmaistir.

PIII ile metal ylizeylerin 1slahinda azot, karbon ve bor gibi elementlerin iyonlari
metal yiizeylerine enjekte edilmektedir (asilanmaktadir). PIII isleminde vakum
ortaminda bir darbeli dogru akim kaynaginin negatif kutbu (katot) islem gorecek
par¢aya baglanir ve bir plazma iireteci araciligryla plazma olusturulur. Plazmanin
olustugu islem odasina islem gazi verilir. Islem gazi olarak genellikle N, (azot)
kullanilmaktadir. Plazma igine giren N, molekiilleri oncelikle plazma igindeki
hareketli pargaciklara (6rnegin elektron ve iyonlara) carparak disose olup atomlarina
ve akabinde de iyonize olup iyon ve elektronlarina ayrilmaktadirlar. Olusan islem
gaziin iyonlart (N™') tatbik edilen gerilim sonucu olusan elektrik alani etkisinde
kalarak F=q-E kuvveti (yiiklii par¢acigi hareket ettiren kuvvet) ile katoda (is
pargasina) yonelerek, belirli bir hiz ve kinetik enerji ile is pargasina (katoda)
carparlar. Pozitif iyonlar negatif kutup olan is parcasina ¢arparak parca ylizeyinden
iceriye dogru difiize olurken, bir kisim enerji 1s1 enerjisine doniigiir ve ig pargasini

1S1t1r.

Plazma daldirmali iyon implantasyonu (PIII), karmasik geometrili nesnelere
geleneksel 1sik-hatti  yontemi ile iyon implantasyonu yapilamadigi icin
gelistirilmistir. fyon implantasyonunda, iiretecten ¢ikan iyonlar bir 151k hatt1 (goriis
hatt1) boyunca dogrusal bir yol izleyerek implantasyonu yapilacak parcaya ulasirlar.
Bu durumda arzu edilen implantasyonunun gerceklestirilebilmesi, par¢anin ve iyon
1sininin uygun sekilde yonlendirilmesine baghdir. Eger parca yiizeyi diiz degil de
ayrintili bir geometriye sahip ise, iyonlar dogrusal yol izledikleri i¢in yonlendirmeler
yeterli olmaz ve yiizeyin her yerinde istenilen implantasyon saglanamaz. Plazma

daldirma iyon implantasyonunda ise islem gorecek parca ne kadar karmasik
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geometride olursa olsun, parca plazma halindeki iyon bulutu igerisine daldirildig:
icin parcanin ylizeyine veya yiizeylerine istenildigi gibi implantasyon iglemi

yapilabilir.

Sekil 3.10'da PIII sisteminin semas1 goriilmektedir. Burada vakum odasi, gaz
besleme cihazi ve vakum olusturma sistemi, plazma iireteci, elektriki izoleli numune

tutucu ve yiiksek gerilimli darbe (sok gonderme) generatorii vardir.
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1. Darbeli negatif yiiksek gerilim 10. Calisma basincini kontrol eden sensor
2. Plazma generatorii 11. Basing sensoril
3. Numune (Is pargasi) 12. Islem gazi
4. Numune tutucu 13. Tahliye gazi
5. Vakum odas1 (fslem odas1) 14. Su sogutma sistemi
6. Kelebek valf 15. Kompresor ile olusturulan basingli hava
7. Turbo pompa 16. Plazma
8. Pnomatik valf 17. Kontrol ve dl¢iim panosu
9. Birincil pompa

Sekil 3.10 Plazma daldirma iyon implantasyonu sistemi semast
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- Vakum odasi: Vakum odas1 Olgiileri, plazmayi, plazma kilifini, pargayr ve
baglama elemani Slgiilerini icerecek sekilde dizayn edilir. Vakum odasi geometrisi
silindir, dikdortgen, kare veya zil formunda olabilir ve yere diisey veya yatay olarak
yerlestirilerek dizayn edilir. Vakum odasi paslanmaz c¢elik, karbonlu celik ve

Aliiminyum malzemeden yapilmaktadir.

Vakum odasi cidari

Xplazma

X
Xvakum odasi < plazma kilifi

<

parga

Xbaglama

Vakum odasi cidari

Sekil 3.11 Vakum ¢gemberi 6lgiilerinin sematik gosterimi (X : mesafe) (Anders, 2000)

- Vakum olusturma sistemi: Vakum ¢emberi icindeki basmner 10 — 10~ mbar (10°

3-10"" Pa) degerlere kadar diisiirmeyi saglar.

- Gaz besleme sistemi: Iyonizasyonu saglanacak gazi vakum odasi i¢ine vermeye

yarar.
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Zaman (rastgele secilmis birim)

Sekil 3.12 PIHI vakum ortami olusturmada yapilan pompalama

isleminin ti¢ agsamasi (Anders, 2000)
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- Yiiksek gerilimli darbe (sok gonderme) generatorii: Is pargasina bu generatér ile,
birkac kilovolttan 100kV’a kadar degisen negatif yiiksek gerilimli darbe ongerilimi
uygulanir. Uygulanan negatif gerilim elektronlar: is par¢asindan uzaklastirirken, art1
iyonlar1 plazmadan is pargasina dogru hizlandirir. Literatiirde darbe siiresi birkag
saniyeden 150 ps'ye kadar verilmistir. Bu darbe tekrarlama frekanslar1 birkag
Hertz'den 3kHz'e kadar degismektedir. Plazma igindeki iyonlar is pargasina dogru
hizlandirilirlar ve numuneye implante edilirler. Bu islem numune yiizeyinin her
tarafina ayn1 zamanda yapilir. Is parcasmin yalnizca numune tutucuya temas eden
kismi korunmus olur. Sekil 3.13’te yiiksek gerilim darbeleri esnasindaki islem
gosterilmistir. Darbe esnasinda meydana gelen elektrik alaninda, iyonlardan daha

hizl1 hareket eden elektronlar negatif ongerilim ile kutuplanmig numuneden uzaga

hizlandirilmaktadir.

A
' Flazma kil

Sekil 3.13 Plazma kilifi olusturmanin (Yiiksek gerilim darbesi sirasindaki siire¢) gdsterim semast;
yiiksek gerilim darbeleri numuneye uygulanip; elektronlar geri piiskiirtiilerek; iyonlar numuneye

dogru hizlandirilmis ve plazma kilifi genislemistir (Ensinger, 1998)

- Plazma fiireteci: Plazma birka¢ teknik ile elde edilmektedir. En 6nemlileri
ongerilim ince telle d.c. parlak bosalma, mikrodalga uygulama, cogunlukla elektron
atom savurucu rezonans bicimi ve kapasiteli veya indiiktiveli baglantili radyo
frekansidir. En basit ve pahali olmayan metot d.c. parlak bosalma metodudur.
Ongerilim ince telle d.c. parlak bosalmali yontem, ilk plazma kaynakli iyon
implantasyonu (PSII) deneyleri i¢in kullanilmistir. Tipik olarak oldukca diisiik iyon
yogunlugu saglar. Ince tel plazma icerisinde metal kirlenmesi olusturabilir. Bu tez

calismasinda kullanilan PIII sistemi bir mikrodalga {iretece sahiptir.



43

fyon implantasyon tekniklerinin tipik &zellikleri temel olarak diisiik islem
sicaklikli teknikler olmasidir. Bununla birlikte, islenmis bolge ¢ok derin degildir. PIII
araciligiyla iyon implantasyonu ¢ok diisiik sicaklikta iyi sekilde gerceklestirilebilir,
fakat bu durumda iyon enerjisi, iyon akim yogunlugu ve gili¢ girisi diisiik
tutulmalidir. Ayirict miknatish 1sin-hattt iyon implantasyonuyla kiyasla PIII ’nin
tipik 6zelligi, iyon kiitle ayriminin olmamasidir. PIII temel olarak, goriiniisii dogrusal
olmayan bir tekniktir. Kompleks sekilli is pargalari islenebilir. Ug boyutlu numune
isleme, iyon 15in demeti kullanma, ayirici miknatisli 1sin-hatti gerektirmez. PIII
ekipmani geleneksel iyon implantasyon ekipmanindan bdylece daha basittir ve daha
ucuzdur. Biiyiikk ve agir nesneleri kontrol altinda tutmak oldukga kolaydir. Sadece is

pargasi tablasi lizerine yerlestirilmeleri zorunludur.

PIII isleminde yar iletkenler i¢in diisiik gerilim degerleri kullanilirken, metaliirjik
uygulamalar i¢in yiiksek degerler kullanilir. Fiziksel a¢idan bakildiginda is pargasina
uygulanan gerilimin bir alt sinir1 olmamakla birlikte, ark olusumu gibi nedenlerle {ist
sinirt vardir. Gerilimin puls seklinde uygulanmasimin temel sebebi, yiizeydeki ark
olusumunun 6nlenmesidir. Bu nedenle puls siiresi, ark olusumu i¢in gerekenden kisa
olmalidir. Diger bir sebep ise plazmanin yeniden toparlanmasina izin vermek yani is
pargasi etrafindaki plazma kilifin1 taze iyonlarla doldurarak, islemin siirekliligini
saglamaktir. Sekil 3.14’te plazma kilifi i¢indeki iyon ve elektronlarin zamana bagl

davraniglar1 sematik olarak gosterilmistir.

Sekil 3.14 (a)’da homojen bir plazmaya daldirilmis is pargasi gosterilmektedir.
PIII isleminde, is pargasi plazmaya daldirilir ve plazma potansiyeline gore daha
yiiksek negatif gerilime puls edilir. Uygulanan yiiksek negatif gerilim elektronlari is
par¢asindan uzaklastirirken, pozitif iyonlar1 plazma {ireticisinden is pargasina dogru
yonlendirir, bu sayede is parcasi etrafinda plazma kilifi olusturularak implantasyon
gerceklestirilir (Sekil 3.14 b). Zaman gegtikge Sekil 3.14(c) ve Sekil 3.14 (d)’de
gorildiigh gibi iyonlar implante edilir ve plazma homojenligini yitirir. Plazmanin
yeniden homojen hale gelmesi, gerilimin kesilip tekrar yliklenmesi (puls edilmesi) ile

miimkiindiir ve PIII islemi bu sekilde devam eder.
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Sekil 3.14 Plazma kilifi i¢indeki iyon ve elektronlarin zamana bagli davranislari

(Anders, 2000)

3.2.6.1 Geleneksel Iyon Implantasyonu Ile Plazma Daldirma Iyon

Implantasyonunin Karsilastirilmast

Geleneksel iyon implantasyonu yontemi, plazmadaki iyonlarmm hizlandirma
1zgaralarindan gegirilerek hizlandirilmasi ve iyon 1511 demeti halinde bir 151k hatti
boyunca is pargasi yiizeyine bombardiman edilmesi esasina dayanir. Bir baska
deyisle; iyonlar malzeme yiizeyine dik gelirler ve goriis hatti boyunca yiizeyden
iceriye girerler. Eger is parcasi diizlemsel degilse, yani karmasik bir geometriye
sahipse, biitiin yiizeylerinin asilanabilmesi i¢in is pargasinin implantasyonu sirasinda
par¢a geometrisine uygun olarak dondiiriilmesi gerekir. Bu da yonteme karmasiklik
katar ve islem maliyetini yiikseltir (Sekil 3.15 a). Plazma daldirma iyon
implantasyonu, geleneksel iyon implantasyonu teknolojisinden farkli bir sistemdir.
PP’ yontemi, geleneksel iyon 1smn1 implantasyonu yonteminde bulunan goriis hatti
kisitlamasini giderir. PIII tekniginde, yiizeyi implantasyona tabi tutulacak is pargasi
plazma ortamina daldirilir. Pargaya darbeler (puls) halinde uygulanan yiiksek negatif
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gerilim, art1 ylikli iyonlar elektrik alan kuvveti ile katoda carparlar ve implantasyon

gergeklestirilir (Sekil 3.15 b).

Irm olugtinina izgavalan

Is parcas:
TR
o

+
Yikzel: gexiton @

L imeteci J} Vakum sistemi

(a) Geleneksel iyon agilama sisteminin sematik gisterimi

Yiilczal: gerilim

iretecd

(b) Plazma ortaminda iyon agilama sisteminin gemaltik gostermi

Sekil 3.15 Geleneksel iyon implantasyonu ve PIII sistemlerinin sematik olarak

karsilastirilmasi (Saklakoglu, 2004)

Geleneksel iyon implantasyonunda gelen iyon 11 yiizeye dik carptigi zaman
implantasyon en iyi seviyede gerceklesir. Iyon 1smin gelme agisinin normal yiizeye
gore en fazla 20° ile 30°lik sapma yapmasina izin verilebilir ve bunun igin is
parcasinda maskeleme kullanilmalidir.  Geleneksel iyon implantasyonunda,
yiizeydeki iyon dozunun homojenligini saglamak i¢in maskeleme yapmak gerekir
(Sekil 3.16 a). Aksi halde implantasyon sirasinda implantasyondan ziyade yiizeyden

sagilma meydana gelir. Is parcas1 maske kullanimi icin yeterince simetrik bir yapiya
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sahip olsa bile, maskeleme islemi sistem performansini diisiiriir, ¢iinkii maskenin
istlinden siyrilan 151 pargasi liretim veriminde bir kayip olusturur. Bunun yaninda,
maskenin malzemesi i parcast malzemesinin aynisindan yapilmadigi siirece
maskenin sac¢ilmasi is pargasini kirletebilir. PIII sisteminde iyonlar, yiizeye dik gelir.
Dolayisiyla PIII sistemi, geleneksel 1s1k hatt1 sisteminin 151k hatt1 sorununu giderdigi

gibi doz sorununu da ¢6zmiis olur (Sekil 3.16 b) (Anders, 2000).

Dénenls pargasi { )
Maske ﬁhkkﬁ* )

a. iyon asilama

Sekil 3.16 Iyon implantasyonu ve PIII min sematik olarak karsilastirilmasi (Anders,

2000)

3.2.6.2 Plazma Nitriirleme Ile Plazma Daldirma Iyon Implantasyonunun

Karsilastirtlmasi

Plazma daldirma iyon implantasyonu, ilk olarak biiyiik parcalarin azot iyon
implantasyonu i¢in gelistirilmistir. Ilk bakista bir azot PIII sistemi, metal parcalarin
yiizey sertlestirilmesinde yaygin olarak kullanilan plazma nitriirleme sisteminden
farksizmis gibi goriinebilir. 1ki yontem arasindaki fark, is pargasi yiizeyine gelen
gerilim ve ortalama gii¢ yogunlugudur. Plazma nitriirleme (DC) nispeten diigiik
gerilim ve ¢ok yiiksek akim giicli kullanir. Bu durum, is parcasi iizerinde oldukca
biiyiik bir ortalama giic yogunlugu olusturarak is parcasin1 500°C ’tan daha yiiksek
sicakliklara ulastirir. Bu yiiksek sicaklik, azotun is pargasi yiizeyinden igeriye birkag

milimetreden daha fazla difiize olmasina neden olur. PIII ’da ¢ok yiiksek bir gerilim
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tireteci kullanilir, tepe akimi yeterince biiyiik olmasina ragmen puls monitoriiniin DC
(Dogru Akim) sarj linitesi zaman ortalamali akim1 sinirlandirir ve boylece i parcasi
tizerindeki ortalama gili¢ yogunlugunu azaltir. Nitriirleme yontemiyle ylizey
sertlestirmenin getirileri tartistlmazdir. Islem teorik olarak 400-600 °C sicakliklarda
gerceklestirilen, elektriksel olarak iletken malzeme yiizeyine azot arayer atomunun

yaymma iglemidir.

Azotun bilesik (Beyaz tabaka, Fe4N veya Fey 3N)
olusturdugu tabaka .
0 N igerigi
5
ana malzeme
200
mikron

Sekil 3.17 Nitriirlemenin sematik tanimi (Saklakoglu, 2004)

PIII yontemi, plazma nitriirlemeye gore daha diisiik sicakliklarda gergeklestirilir.
Bu ise ana malzemenin yapisin1 degistirmeden ve hemen hemen hi¢ carpilma
gerceklesmeden islemin tamamlanmasit anlamina gelir. Yani, son islem olarak
uygulanabilir. PIII yonteminde genellikle saf azot kullanilir ve islem plazma
nitriirlemeden yaklagik ii¢ kat daha diisiik basincta gerceklestirilir. Iyonlar yiiksek
gerilim darbeleri ve diisiik basing ortaminda is pargasi ylizeyine hizla g¢arparak
yiizeyden igeriye girerler. Sekil 3.18 (a)'da iyon enerjileri ve islem sicakligi agisindan
plazma nitriirleme, geleneksel iyon implantasyonu ve PIII yontemi karsilastirmali

olarak gosterilmektedir.

Sekil 3.18 (b)' de PIII' de islem sicakligina bagh olarak yiizey kalitesi degisimi
diger yontemlerle karsilagtirmali olarak verilmistir. Yiizey kalitesinin oda sicakligi
yontemi olan iyon implantasyonuna (asilamaya) ¢ok yakin olmasi, yontemin biiyiik

bir avantajini olusturmaktadir.
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Sekil 3.18 PIII sicakligina gore (a) iyon enerjisi ve (b) ylizey kalitesinin
karsilastirilmasi (Saklakoglu, 2004)

3.2.6.3 Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu nun Avantajlar:
Plazma daldirma iyon implantasyonu’nun avantajlari su sekilde siralanabilir:

- Diigik sicaklikta uygulanabildiginden malzemenin sekil degisikligi
(deformasyonu) sdz konusu degildir. Thmal edilebilir diizeyde distorsiyona sebep

olur.

- Vakumda uygulandig1 i¢in malzemenin oksitlenme tehlikesi yoktur. Islemden

sonra malzemenin korozyon direnci yiikselir.
- Islem sicakliklar1 ayarlanabilir ve kontrol edilebilir.
- 150 — 500 °C arasinda islem gerceklestirilebilir.

- Bu bir katmanlama ve kaplama yontemi degildir. Katmanlama ve kaplama
yontemlerindeki yapigsma sorunu ve kullanim sirasinda kaplanan malzemenin

dokiilmesi problemi implantasyon tekniginde yasanmaz. Ciinkii Plazma Daldirma



49

fyon Implantasyonu’nda yapisma sdz konusu degildir. Iyon implantasyonunda
yiizeyde meydana gelen yapisal degisiklik ile implante edilen malzeme ana

malzemenin bir par¢asi durumunu alir.

- Cilalanmis yiizeylerin parlaklifi bozulmaz, islemden sonra tekrar parlatmak

gerekmez.

- Malzeme boyutlarinda higbir sekilde degisiklige neden olmadigi i¢in ¢ok siki
toleranslara sahip hassas aletlere, makine parcalarina da uygulanabilir. Son islem

olarak uygulanabilir.

- Implante edilen malzemelerin ¢alisma miirleri fevkalade artar (Ortalama olarak

6-20 kat artar).

- Temiz ve c¢evreci bir islemdir, siyaniirli kimyasallar ve amonyak gazi

kullanilmaz.

3.2.6.4 Plazma Daldirma Iyon Implantasyonunun Dezavantajlari
Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu’nun dezavantajlar1 ise sunlardir:

- Termomekanik islemlerde degisime ugramis bolgenin derinliginin 20-3000 um
oldugu diisliniiliirse, plazma daldirma iyon implantasyonu’nda degisime ugramis

bolgenin derinligi ¢cok s1gdir (0.1-2 um).

- Yiksek kurulum maliyeti spesifik ylizeyin son derece dnemli ya da yiiksek

giivenilirlik gerektiren pargalara uygulanabilirligi ile sinirlidir.

- Geleneksel iyon asilamada yari iletken uygulamalarda kullanilan kiitle ayirici

sistem PIII’de yoktur.
- Pratik uygulamalarda gerilim belirli sinirlar igerisinde uygulanabilmektedir.

- Asilanan iyon dozunun islem sirasinda tam olarak tespiti zordur.

3.2.6.5 Plazma Daldirma Iyon Implantasyonunun Uygulama Alanlar:

Tim diinyada ileri arastirma laboratuvarlarinda plazma daldirma iyon

implantasyonu teknigi ilizerinde arastirmalar silirdiiriilmektedir. Gilinlimiizde, iyon
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asilama malzemelerin mekanik ve kimyasal 6zelliklerinin iyilestirilmesinde giiglii bir
metot olarak tanimlanmaktadir. Yar1 iletken endiistrisinde iyon asilama uygulamasi
transistorlerin, metal oksit yari iletkenlerin, diyodlarin ve kapasitorlerin imalinden
bugiiniin mikroislemci cihazlarinin iiretimine kadar yaygin sekilde uygulanmaktadir.
Yeni asilama tekniklerinin gelistirilmesi ile iyon asilamanin kullanim maliyetleri

daha ekonomik hale getirilmis ve endiistriyel uygulamalar1 artmigtir.

Asinma dayanimi, sertlik, siirtiinme, yorulma Omrii, kirilma gevrekligi,
oksidasyon (korozyon) dayanimi, hidrojen kirilganligina kars1 dayanim ve optik
0zellik gibi baz1 ylizey karakteristiklerinin iyilestirilmesi i¢in basta metal malzemeler
olmak iizere daha cok celik, titanyum, seramik gibi malzemelere uygulanan PIII

yontemi oldukea iyi yiizey 6zellikleri saglamistir.

PIII yontemi, ticari alanda varligini siirdiirebilir uygulamalarin basinda gelen bir
yontemdir. PIII sistemiyle 6zellikle mekanik uygulamalarda genis 6l¢ekli boyutlarda
ve karmasik yapilarda yiiksek verim elde edilebilmektedir. Yani biiyiik, agir, genis
ve karmagsik is parcalarinin yiizey oOzelliklerinin iyilestirilmesinde PIII yontemi
geleneksel iyon 111 implantasyonu yontemine nazaran daha avantajhidir. Aymi
zamanda mikro elektronik uygulamalarda da istege gore diisiik iyon bombardiman
enerjileri ile yiiksek verim elde edilebilmektedir. PIII’nin kullanim alanlari su sekilde

Ozetlenebilir:

- Medikal alanda; kalga, diz protezlerinde, total eklem implantlarinda (bilek,
omuz, parmak) 316L paslanmaz ¢elikten yapilan kirik kalga ve uzun kemiklerde
kullanilan sikistirma protezlerinin bio-uyumluluklari iyilestirilir. Omiirleri 10-20 kat

artar.

- Plastik sanayinde, ekstriizyon kaliplarinda, vida ve kovanlarin korozif aginmaya
maruz kalan kisimlarinda, plastik tirtinlerin kesilmesinde kullanilan kesicilerde

Omirleri 5 ila 10 kat artar

- Tekstil sanayinde kullanilan kilavuz ve kesici bigaklarda, omiirleri 3 ila 6 kat

artar.

- Hassas rulman ve rulman vyataklarinda, dislilerde (helikopter, ugak,

roket)Omiirleri 10 kat artar.
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- Cerrahi bigaklarda, protezlerde; bu malzemelere implantasyonlarin yapilmasiyla

verimleri, biyouyumlari artar ve dokularin enfeksiyon kapma riski azalir.

- Elektronikte kullanilan ¢esitli metallerden elde edilen tellerin tungsten karbiirden
yapilmis tel ¢ekme kaliplar1 implantasyon yapilarak omdiirlerinde 4-5 kat iyilesme

saglanabilir.

Kaplama teknikleri ile PII’nin kombinasyonu bugilinkii endiistriyel
uygulamalarda kullanilmaktadir. Son zamanlarda, bir krom kaplama sirketi gercek
bir uygulamada nitrojen-PIII’s1 gelistirmistir. Kalin elektrot kaplanmig sert kromun
omrii yeteri kadar ¢ok arttirilabilir. Su anda degerlendiriliyor olan diger basarili
ornek, otomotiv endiistrisinde aliiminyum alagimli motor parcalarinin sert karbon
filmlerinin kimyasal buhar prosesi ile PIII’nin kombinasyonu olan islemdir. Fiziksel
buhar biriktirme (PVD) ve kimyasal buhar biriktirme (CVD) teknikleri ile

kombinasyonunda PIII i¢in beklenilebilir en iyi olanaktir.

PIII ile malzemenin i¢ kismina difiizyon belli bir yere kadar ulasir. Kaplama
teknikleri ile PIII’iin kombinasyonunda hem implantasyon, hem de metal
buharlagsmayla film olusturma islemleri beraber kulllanilir. Kaplama teknikleri ile
PIIl’iin kombinasyonunda, ince bir tabakanin iglenmis bir ylizey iizerinde
birikmesiyle, tabaka ve parcanin i¢ karistmini saglamak amaciyla iyon

bombardimanina maruz birakilmasi islemi gerceklestirilir.



BOLUM DORT

TITANYUM VE ALASIMLARININ OZELLIKLERI

4.1 Giris

Saf olmayan titanyum dioksit ilk kez 1791 yilinda William Gregor tarafindan
Devon, Ingiltere’de siyah kumlardan beyaz metal oksit olarak ayristirilmustir.
Gregor’un analizlerine gore siyah kumlar %51 demir dioksit, %45,25 titanyum oksit
icermekteydi. O an icin bu beyaz oksitin kesfi fazla bir heyecan yaratmamisti, fakat
1795 yilinda Martin Klaproth’un bu materyalin Macar ve Cek rutil rezervlerinden
alman Orneklerle benzer oOzellikler tasimasini aciklamasiyla onem kazanmaya

baslamustir (Icdem, 2007).

Oksijen ve azota olan ilgisinden dolayr titanyumun saf olarak elde edilmesi
yiikksek bir teknoloji gerektirmistir ve bu sorun 1938-1940 yillar1 arasinda Dr.
Kroll’un gelistirdigi ve Kroll yontemi adi verilen islemle ¢oziilebilmistir. Bu islem,
titanyum tetra kloriiriin koruyucu atmosfer ortaminda magnezyum ile indirgemesine
dayanir. Bu yontemle elde edilen titanyumun yapisi siinger gibi gdzenekli

oldugundan metale “titanyum siingeri” de denilmektedir (igdem, 2007).

Titanyum, yer kabugunda bulunma miktarina gore metaller arasinda demir,
aliminyum, magnezyumdan sonra 4. sirada, elementler sirasinda ise 9. sirada yer
almaktadir. Titanyum element olarak yerkabugunun % 0,6 ‘sin1 olusturmaktadir. En

onemli mineral kaynaklari {lmenit (FeTiO3) ve Rutil (TiO,) dir (Igdem, 2007).

Titanyumun diger metalik malzemelerle karsilastirildiginda onun miikemmel
ozelliklerinden dolayr ticari 6nemi bugiin de devam etmektedir. Titanyum ve
alagimlarinin maliyeti yaygin olarak kullanilan metallerden daha fazladir, ¢ilinki
bunlarin cevherlerinden elde edilmeleri zordur ve iiretimlerinde ¢ok gelismis ergitme
ve iretim tekniklerinin kullanilmasi gerekmektedir. Titanyum alasim iiretiminin
yiiksek maliyeti, prensip olarak bu metalin yiiksek reaktifligi ve oksijen, azot,
hidrojen ve karbona duyarliliginin bir sonucudur. Titanyum alasimlarinin yiiksek

mekanik dayanimin agirliga oranmi ve yiiksek sicaklik 6zellikleri ugak endiistrisinde
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cok biiyilk 6neme sahiptir. Titanyumun miikemmel korozyon direnci bu metali
kimya ve yiyecek endiistrilerinde kullanigh hale getirmistir. Titanyum ve alagimlari

icin yeni kullanimlar siirekli arastirilmakta ve kesfedilmektedir (Smith, 1993).

Son yillarda ise titanyum ve alasimlarinin, medikal ve discilik alanlarindaki
kullanimlarinda ciddi bir artis goriilmektedir. Genel olarak titanyum kullanimi uzay
ucak ve deniz sanayi alanlarinda yogunlagsmistir. Son otuz yilda metalin yeni isleme
yontemlerindeki gelismesine paralel olarak biyomedikal aparatlardaki ve discilik

implantlarindaki kullanimi artmaktadir (igdem, 2007).

Glinimiizde biyomalzeme olarak en yaygin kullanilan titanyum alagimi
Ti6Al4V dur. Ti6Al4V alasimi agirlikga %5.5-6.5 aliiminyum, %3.5-4.5 vanadyum
ve geri kalan miktarda titanyumdan olusur. Yapida bulunan aliiminyum o fazini
stabilize edip a fazindan B fazina gecis sicakligini artirirken, vanadyum ise B fazim

stabilize etmektedir (Park ve Lakes 1992).

4.2 Genel Ozellikleri

Mendelef’in periyodik cetvelinin 4. periyodun 4 grubunda olan Titanyum 22 atom
numarasina ve 47,9 atom agirligina sahip olan bir gecis elementidir. Titanyumun
elementel halde bazi temel fiziksel 6zellikleri Tablo 4.1°te 6zetlenmistir (Lutjering

ve Williams, 2007).

Tablo 4.1 Elementel titanyumun fiziksel 6zellikleri (Zhecheva Shaa, Malinov, Long, 2005).

Atom Kaynama | Ergime
Atom Yogunluk
Element | Sembolii Agirh@ 3 Noktas1 | Noktasi
Numarasi (g/cm”) 0
® (O O
Titanyum Ti 22 47,9 4,5 3130 1668
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Titanyum oldukga hafif bir metal (yogunlugu = 4,51 g/cm’) olmasma karsin
oldukca yliksek mukavemet degerlerine sahiptir. Titanyumun sahip oldugu bazi

temel 6zellikler diger metallerle karsilastirilmali olarak Tablo 4.2” de verilmistir.

Isil genlesme katsayisi diger metallere nazaran diisiik oldugu goriilmektedir.
Titanyum ve alagimlarinin diisiik yogunluklarina oranla yiiksek mukavemete ve
diisiik 1s11 genlesme katsayisina sahip olmalar1 u¢ak-uzay miihendisligi ve otomotiv
mithendisliginde cazip malzeme secenegi olmalarini saglamaktadir (Lutjering ve

digerleri, 2007).

Titanyum ve alasimlarinin 6zgiil mukavemet degerleri ¢elik ile karsilastirildiginda
yiiksektir. Al ve V gibi alasim elementleri ile alagimlandirilarak mukavemeti

arttirtlabilir (Lutjering ve digerleri, 2007).

Titanyum iki allotropik forma sahip bir malzeme olup 882 °C ve erime noktasi
olan 1668 °C arasinda hacim merkezli kiibik (HMK) yapidaki B fazi kararli olup, 882
°C altindaki sicakliklarda siki paket hekzagonal (SPH) yapidaki a fazindadir (Brown
ve digerleri, 1996). Sekil 4.1‘de o ve P fazlarinin kristal yapilart ve kafes
parametreleri verilmistir. Saf titanyum i¢in a fazindan B fazina gegis sicakligina “

doniisiim sicaklig1 ad1 verilir ™.

0.468 nm

0.332 nrn

(0001) a

(a) (b)

Sekil 4.1 a) a titanyumun b) B titanyumun kristal yapilar1 ve

kafes parametreleri (Brown ve Lemons, 1996).



Tablo 4.2 Titanyumun diger metallerle karsilastirmali bazi 6zellikleri (Lutjering ve digerleri, 2007).

55

Ozellikler Ti Fe Ni Al
Ergime

1668 1538 1455 660
Noktasi (°C)
Allotropik
doniisiim B¥2 g Yo - -
sicakhigi (°C)
Kaynama

3130
Noktasi
Kristal Yapis1 | HMK— HSP | YMK—HMK YMK YMK
Elastiklik

115 215 200 72
Modiilii
Akma
Mukavemeti 1000 1000 1000 500
(Mpa)
Yogunluk

3 4,5 7,9 8,9 2,7
(g/em’)
Korozyona
Cok yiiksek Diisiik Orta Yiiksek
Direnc¢
Oksijenle
Cok yiiksek Diistik Diistik Yiiksek

Reaktifligi
Fiyat Cok ytiksek Diisiik Yiiksek Orta




56

4.3 Ticari Saf Titanyum

% 98,635’den % 99,5 araliginda titanyum igerigine sahip saf titanyum {iriinleri
aslinda korozyon direnci i¢in kullanilmaktadir. Alasimlanmamis titanyumda esas
elementler demir ve arayer elementleri karbon, oksijen, azot ve hidrojendir (ASM,

1990).

Ticari saf titanyumun prensip smiflariin  kimyasal kompozisyonlart ve
uygulamalari1 Tablo 4.3’de verilmistir. Ticari saf titanyumun mekanik dayanimi azdir
ancak titanyum alagimlarindan daha ucuz ve korozyona karsi direnclidir. Ticari saf
titanyum pek cok kimyasal ortamlara karst milkemmel dirence sahiptir. Nitrik asit,
nemli klor, klor c¢ozeltileri, klorlanmig organize bilesikler ve inorganik klor
cozeltileri ve Ozellikle sicak klor c¢ozeltilerine karsi direnglidir. Titanyum
kullaniminda artisin  goriildiigli yer petrol proses endiistrisi ve Ozellikle 1s1
degistiricilerdir. Titanyum rafinelerde kullanilir, ¢linkii siilfitler, kloritler ve petrol
rafine etmede karsilasilan pek cok diger kimyasallara karst direnglidir. Alagimsiz

titanyum i¢in ortalama mekanik 6zellikler Tablo 4.4° da verilmistir.
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Tablo 4.3 Ticari saf titanyumlarin kimyasal kompozisyonlar1 ve tipik uygulamalar

% Ti

% C

% Fe

% N

% 0

% H

Tipik uygulamalar

99,5

0,08

0.20

0.03

0.18

0.015

Ucgak iskeletleri, kimyasallar, deniz
suyu aritma ve marine parcalari,
plaka tip 1s1 degistiriciler, soguk
biikme veya preslenmis parcalar,
platine edilmis anotlar; yiiksek
sekillendirebilirlik.

99,2

0,08

0.25

0.03

0.20

0.015

Ugak iskeletleri, ugak motorlari,
marine kimyasal pargalari; 1s1
degistiriciler, kondansator ve buhar

borulari; sekillendirilebilirlik.

99,2

0,08

0.25

0.05

0.30

0.015

Kimyasal marine, ucak iskeleti ve
sekillendirilebilirlik, dayanim,
kaynaklanabilirlik, ve korozyon
direnci gerektiren ugak motor

pargalari.

99

0,08

0.50

0.50

0.40

0.015

Kimyasal, marine, ucgak iskeleti ve
ucak motor parcalari, cerrahi
pargalar, yiiksek hiz fanlari, gaz
kompresorler; iyi
sekillendirilebilirlik ve korozyon

direnci yiiksek dayanim.




Tablo 4.4 Ticari saf titanyumun mekanik 6zellikleri
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Fogunluk | Flasic | Podsson FErgine Coknne Alana Lizama Tornwd | I;m i
ihgine®) | weod#liE oHINL srcakls Mk, %) gerdegne | katsaps
ety =) {Poaem’) | (D) kasaps
4510 100-120 0.33 1663 138 54 E-10 *10°4F) 219

Wl KL

4.4 Titanyum Alasimlarimin Siniflandirilmasi

Titanyum alasimlar1 yapisinda bulundurduklar fazlara gore; a, o + B alasimlar ve

B alasimlar1 olmak iizere baslica {i¢ gruba ayrilmaktadir. a alasiminin tiim yapisinda

a fazi bulunurken, B alagimlarinin yapisinda biiytik 6lciide  fazi bulunmaktadir. o +

B alasimlar1 ise oda sicakligindaki yapilarinda hem o hem de B fazi bulundururlar.

Yapisinda P fazindan daha fazla o fazi igeren alasimlara alfaya yakin (near alpha)

alagimlar denilmektedir (ASM, 1990).

Kalay (Sn), aliiminyum (Al), molibden (Mo), zirkonyum (Zr) ve mangan (Mn)

gibi alasim elementleri kat1 ¢ozelti sertlestirmesi saglar ve allotropik doniisim

sicakligini degistirir Sekil 4,2.

Tablo 4.5 Titanyumun alagim elementleri ve titanyumun yapisina etkileri (Zhecheva ve

digerleri, 2005).

Alasim Elementi Oran % Yapidaki Etkisi
Aliminyum 2-7 o - dengeleyici

Kalay 2-6 o - dengeleyici

Vanadyum 2-20 B - dengeleyici

Molibden 2-20 B - dengeleyici

Krom 2-12 B - dengeleyici

Bakir 2-6 B - dengeleyici

Zirkonyum 2-8 Notr

Silisyum 02-1 Siirlinme dayanimini artirir
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Sekil 4.2 Ti-Sn, Ti-Al, Ti-Mo ve Ti-Mn i¢in faz diyagramlar1 (Callister, 1997).

Alasim elementleri Ti’nin mikro yapisinda farkli fazlarda alasim olustururlar
Tablo 4.5. Al ve Sn gibi metaller, oksijen (O), hidrojen (H) gibi ametaler a fazi
diizenleyici elementleri olarak o’nin B’ya dontigiimiindeki sicakligr arttirir. B fazi
diizenleyicileri vanadyum (V), tantal (Ta), molibden (Mo) ve niyobyum (Nb)
doniisiim sicakligini azaltir ve hatta f’nin oda sicakliginda kararli olmasina neden
olur. Mn, Cr ve Fe otektoid reaksiyona sebep olur, boylece a-f doniisiimiin meydana

geldigi sicaklik azalir ve oda sicakliginda iki fazli yapi gelisir (Callister, 1997).

Faz sabitleyici olarak Al, oda sicakligindan 550 °C'ye kadar genis bir aralikta
etkin olarak kullanilabilmesi ve diisiik yogunlugu ile dikkat ¢eker. Oksijen ise, ticari
safiyette titanyum malzemelerde mukavemet ve imalat kolaylig1 6zelliklerinin elde

edilmesinde kullanilmaktadir (Kapczinska, Gil, Kinast ve Santos, 2003).
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Titanyumun Ozellikleri {izerine alagim elementlerin etkileri farkli olmaktadir.
Omegin; Al, V, Fe, Cr, Sn ve Si, elementleri titanyumun ¢ekme dayanimini
arttirirken, toklugunu ve siinekligini diisiiriirler. Titanyumun korozyon direnci Mo,

Nb, Zr, Ta ve Pd ile artarken Al, Zr, Mo ile de sicakliga olan direnci artar.

Oda sicakliginda alagimsiz Ti’nin mikro yapisi %100 o fazindadir. Katki
elementlerinin 6zellikle Fe arttik¢a, mikro yapida tane sinirlarinda kiiciik fakat artan
oranlarda B fazina rastlanir. Tavlanmis durumda ticari safiyette titanyumun mikro
yapis1 eseksenli veya ignesel olabilmektedir. Ignesel o fazin olusumu, B fazindan o

fazina donilistim sirasinda uygulanan soguma hizina baglhidir (Massaro ve digerleri,

2002).

Ti ve Se alagimlarinin mikro yapilarinin eseksenli ve ignesel olmasi durumunda
farkl 6zellikler sergilerler. Bu yapidaki alasimlar yiiksek siineklik ve mukavemet,
yiiksek sekillendirme kabiliyeti ve gerilme korozyon ¢atlamasina karsi yliksek direng
gosterirken; ignesel tane yapisina sahip alagimlar; miikemmel bir siiriinme direnci ve

iyi kirilma toklugu 6zelliklerine sahiptirler (Massaro ve digerleri, 2002).

4.4.1 a-Ti Alasimlart

Bu alasimlar, 300-600 °C gibi yiiksek sicakliklarda yiiksek oksidasyon direncine
ve yiiksek mekanik mukavemete sahiptirler. Titanyum alagimlar1 igerisinde en iyi
kaynaklanabilirlige sahip alasimlardir. Fakat bunun yaninda oda sicakliginda diisiik
mukavemete sahiptirler ve bu alagimlara 1s1l islem uygulanamaz. Baglica ve en ¢ok
kullanilan a yapici element aliiminyumdur. Cogu ticari o alagimlart Al yaninda bir
miktar B stabilizorleri de igerir. a zengin alagimlar yiiksek sicaklikta stirlinmeye karsi

a+f ve B alagimlarindan daha direnclidirler (Sridhar, Kutumbarao, Sarma, 1987).

Bugiin ticari kullanimda tiim o titanyum alasimlarindan sadece bir tane onemli
olan vardir. Bu alasim Ti%5A1%2,5Sn (Tablo 4.6). Aliminyum ve kalay titanyumda

a fazini kararli hale getirdigi i¢in bu alagim bir tiir o alasimidir (Smith, 1993).
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Tablo 4.6 a titanyum alasimlarinin kimyasal kompozisyonlar1 ve tipik uygulamalari

a Alasimlar Sartlar Tipik uygulamalar

% 5 Al, %2,5Sn | Tavlanmig Ugak motor kompresor kanat ve kanat levha
metal ve dovmeler icin kaynaklanabilir
alasim, buhar tiirbin kanatlari; 315’ten 593
°C’ye iyi oksitlenme direnci ve dayanim,

yiiksek sicakliklarda iyi kararlilik.

%5Al, %2,5 Sn | Tavlanmig -280 °C’de ¢alisan yiiksek basing soguk
(diisiik 0,) kaplar i¢in 6zel siniflar.

Ti5A12,5Sn alagimimin alasimsiz titanyuma gore daha kiiclik korozyon direnci
vardir ama mukavemeti yliksektir. Genel olarak alfa alagimlar1 tamamen diiktildir.
Alfa alagimlar alfa yapisinin kararli bir faz olmasindan dolayr 1sil islemle
mukavemetlendirilemezler. Alfa alagimlarin baslica mikro yapisal cesitliligi tane
boyutudur. a alasimlarda baslica alasimlama elementi aliiminyumdur, ama baz1 alfa
alasimlar ve ¢ogu ticari alasimsiz titanyum, beta stabilize elementlerinin kiigiik

miktarini icermektedirler (ASM, 1990).

4.4.2 Siiper a Alasimlari (a ‘ya Yakin Alasimlar)

Stiper a alasimlar1 ya da o ‘ya yakin alasimlar olarak bilinen bu alagimlar
mikroyapilarinda yiiksek kararliliga sahip o fazina sahiptir ve sinirli miktarda 8
fazin1 kararli hale getiren elementler icermektedirler (Gobel ve digerleri, 2001).
Stiper a alagimlart klasik yiiksek sicaklik alagimlaridir. Bu alagimlar a alagimlarinin
miikemmel siiriinme o6zelliklerini ve o + P alagimlarinin yiiksek mukavemet
ozelliklerini bir arada bulundurmaktadir. Giintimiizde bu alasimlar 500 — 550 °C ‘ye
kadar ulasan sicakliklardaki kullanim alanlarinda kendilerine yer bulmaktadirlar

(Leyens ve Peters, 2003).
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Ti8AlIMolV yiiksek sicakliktaki kullanim alanlar i¢in gelistirilmis ilk titanyum
alasimidir. Bu alagimda yiiksek miktarda bulunun aliiminyum, korozyon
problemlerine sebep oldugundan giliniimiizde kullanilan aliiminyum alasimlh

titanyumlarda aliiminyum miktar1 % 6’y1 asmamaktadir (Leyens ve digerleri, 2003).

4.4.3 a+p Titanyum Alasimlar:

a+p titanyum alagimlari, oda sicakliginda %10 ve %50 arasinda P fazi igeren, a ve
B fazlarmin karisimiyla desteklenen kompozisyona sahiptirler. En genel o+f alagimi
Ti6Al4V’dir. Bu 06zel alagimi olusturmak olduk¢a zor olmasma ragmen (hatta
tavlama kosulunda dahi), a+p alasimlar1 genel olarak iyi islenebilmektedirler. Bu
alagimin 6zellikleri mevcut B faz tipi ve miktarin1 ayarlamak i¢in kullanilan 1s1l
islemle kontrol edilebilir. 480 °C’den 650 °C’ye yaslandirmayla izlenen ¢ozelti
islemi, o’y1 ¢okeltir, doniismiis B fazi veya kalan matris i¢inde B ve o’nin karigimi

olarak sonuglanir (ASM, 1990).

Bir veya daha ¢ok alfa stabilizatore ilave olarak bir veya daha fazla [ stabilizator
iceren alfa-beta alasgimlar, termokimyasal islemlerle veya 1sil islemle
mukavemetlendirilebilirler. Genel olarak mukavemetlendirme istenildigi zaman,
alasim alfa-beta dagiliminda yiiksek bir sicakliktan (veya hatta beta doniisiim
istlinden) hizlica sogutulur. Bu ¢ozelti iglemi alfa ve doniigsmiis beta iiriinlerinin
uygun karisimin liretmek i¢in orta-sicaklik islemi (yaslanma) ile takip edilir (ASM,

1990).

atf titanyum alagimlarinin  mikro yapilart 1s1l  uygulamalara baghdir.
Ti%6A1%4V alasiminin 1s1l islemiyle mikro yapida iiretilen yap1 kullanilan sogutma
metodu tipine bagimhdir. 1066 °C’den firinda sogutma; B gegisin yaklasik 50 °C
lizerindeki 1066 °C’den ¢oziindiirme 1s1l islemi uygulanmis Ti6Al4V alagiminin
firinda yavas sogutulmasi dengeye daha c¢ok yaklasan bir yapi olusturur. Sonug
olarak kaba plaka seklinde a Sekil 4.3(a)’da gosterildigi gibi c¢ekirdeklenme ve
bliylime ile olusur. Yavas sogumadan dolay1r bir miktar f faz1 kalir ve tane

sinirlarinda olusur.
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Sekil 4.3 (a) Ti6Al4V alagimi beta gegisin yaklagik 50 °C iizerinde 1066 °C’de

¢oziindiirme 1s1l iglemi uygulanmig ve firinda sogutulmus yapi plaka seklinde o
(beyaz) ve tane sinirlart boyunca beta’dan (koyu) olugmustur. (b) Ti6Al4V
alasimma 954 °C’de (yaklasik B gecisin 50 °C alti) ¢6ziindiirme 1sil islemi
uygulanmis ve firinda sogutulmus; yapi, eseksenli a tanelerini (agik) ve tane siniri

boyunca beta’y1 (koyu) gostermektedir.

954 °C’den sogutmada (B gegisin yaklasik 50 °C altinda), sogutma metodlarindan
954 °C’den suda su verme; Ti6Al4V alasim ¢ubugunu yaklasik 1010 °C olan B
gecisin yaklasik 50 °C altinda 954 °C’de ¢oziindiirme uygulamasi, 954 °C’den dolay1
bir miktar ilk alfa B fazi ile birlikte bulunacaktir. Oda sicakligina sogutma iizerine 3
faz1 derhal o (titanyum martensit) titanyuma doniisiir. Bu nedenle o’da gdmiilmiis ilk
a’dan meydana gelen bir yapi iiretilir. Bu titanyum martensit esas olarak HMK’dan
SPH’ye doniisiimle ilgili tane inceltme ve hizl1 doniisiimden dolay: artan dislokasyon
yogunlugu ile mukavemetlendirilir. Buna karsin titanyum martensitler celiklerde
demir-karbon martensitlere gore nispeten daha yumusaktir. Bu alagimlar yiiksek
sertlikler gelistirmezler ciinkii arayer elementleri, karbon, oksijen ve azot diisiik
sicaklik kararli hegzagonal fazinda daha fazla ¢oziinebilir. Titanyum martensitler
sadece vanadyurn ve molibdene gore [ kararlastirict elementlere gore asir1 doyurulur.
Bununla beraber titanyum martensitlerin yaslandirilmas: veya temperlenmesi 3
fazinin kararsiz o martensitinden c¢okelmesinden dolayr bir miktar dayanim

yiikselmesi saglar.
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954 °C’den firinda sogutma; Coéziindiirme 1s1l islemi uygulanmis Ti6Al4V alagim
cubugunun 954 °C’den firinda sogutulmasi, eseksenli o ve tane sinirlari boyunca

doniismemis B’dan olusan denge sartlarina yaklasan bir yap1 olusturur (Sekil 4.3 b).

Ti6Al4V en Onemli ve yaygin olarak kullanilan titanyum alagimidir, 1989°da
titanyum pazarmin % 60’m1  olusturmast yaygin kullaniminin  nedenini
aciklamaktadir. Bu alasim kolaylikla kaynaklanabilir ve islenebilir, levha,
ekstriizyon, tel ve cubuk seklinde ¢ok cesitli iiriinleri bulunur. Ti6Al4V alasimi savas
gerecleri dovmeleri i¢in yogun bir sekilde kullanilmaktadir. Bu alasgima 165
kg/mm*’lik bir gekme dayanimi igin 1s1l islem uygulanabilir ve 482 °C’ye kadar iyi
bir metarlurjik kararliliga sahiptir (ASM, 1990).

Ileri ugak motorlar1 icin parcalar gibi yiiksek sicakliklarda yiiksek dayanimlar
gerektiren 6zel uygulamalar i¢in Ti6Al2Sn4Zr6Mo ve Ti6Al12Sn2Zr2MnCr0,25Si1
alagimlar gelistirilmigtir. Bu alagimlar daha ¢ok sertlesebilir ve biiyiik kesitlerde ve
de yiiksek sicakliklarda kullanilabilir. Ti6Al4V gibi a stabilizorii daha fazla olan
alagimlar diisiik sertlesebilirlige sahiptirler. Fakat nispeten yiiksek aliiminyum igerigi
oda sicakliginda ve yiiksek sicakliklarda arzulanan mukavemet o6zelliklerini
kazandirir. o+f titanyum alagimlarinin  kimyasal kompozisyonlar1 ve tipik

uygulamalari1 Tablo 4.7°da verilmistir (Smith, 1993).
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Tablo 4.7 a+p fazindaki titanyum alagimlariin kimyasal kompozisyonlari ve tipik uygulamalari

Alasim
Sartlar Tipik uygulamalar
kompozisyonu
Roket motor kiliflari, ucak turbin ve
kornpresorleri icin kanatlar ve diskler, yapisal
Tavlanmis

%6Al,%4V

¢Ozlindiirme +

dovmeler ve baglantt elemanlari, basingh

kaplar, gaz ve kimyasal pompalar, soguk

yaslandirma pargalar. Silah ekipmanlari, marine pargalari,
buhar tiirbin bigaklar
%5 Al, %2.5 Sn Tavlanmis -280 °C’de ¢alisan yiiksek basing soguk kaplar
(diisiik0,) icin 6zel smiflar.
Tavlanmis Roket motor kiliflari, silah parcalari, yapisal

% 6Al, %6V, %
2 Sn

¢Ozlindiirme +

yaslandirma

ucak parcalar1 ve inis dislileri: 1s1l isleme iyi

tepki verir, iyi kaynaklanabilirlik

% T Al, % 4 Mo

¢Ozliindiirme +

yaslandirma

Ugak iskeletleri ve 426 °C’ye kadar islemler

icin jet motor parcalari, fiize, silah ekipmanlar

% 6 Al, % 2 Sn,
% 42r, %6 Mo

¢Ozlindiirme +

yaslandirma

Ileri jet motorlar1 i¢in parcalar

% 6 Al, % 2 Sn,
%2 7Zr

¢Ozlindiirme +

yaslandirma

Kaln kesitlerde dayanim, kirilma toklugu. Inis

disli tekerlekleri

% 10V, %2 Fe,

¢Ozlindiirme +

Yiiksek dayanimlarda tokluk gerektiren agir

% 3 Al yaslandirma ucak iskelet parcalari

Ugak levha parcalari, yapisal kesitler ve
70 10 Mn Tavlanmis | i ovler, iyi  sekillendirilebilirlik, orta

dayanim

Ucgak hidrolik borulari, dayanim,
%3 AL%25V | Tavlanmis |y oKlanabilirlik  ve  sekillendirilebilirlii

kombine eder.
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a ve B fazini kararlilagtirict elementlerin uygun bir sekilde ayarlanmasiyla oda
sicakliginda a ve B fazlarinin karisimi olan bir yapir elde edilir. Tavlama islemi
sonrasinda da yliksek siineklik ve yliksek mekanik dayaniklilik elde edilir (Askeland,
1994). Sekil 4.4‘de Ti6AlV alasiminda farkli sicakliklarda yavas sogutma ve su
vererek sogutma sonucunda olugsan mikroyapilar géziikkmektedir (Leyens ve digerleri,

2003).
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Sekil 4.4 Ti6AIV ‘un a)1050 °C ‘den, ¢) 800 °C ‘den, €) 650
°C ‘den yavas sogutma sonucunda, b) 1050 °C ‘den, d) 800 °C

“\

‘den, f) 650 °C ‘den hizli sogutma sonucunda olusan

mikroyapi goriintiileri (Leyens ve digerleri, 2003).
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4.4.4 p Titanyum Alasimlar

B-alasimlari, a’dan B’ya doniisiim sicakligini diisiirme egilimi olan vanadyum,
niyobyum ve molibden gibi ge¢is elementlerini icerir ve bdylece (HMK) B fazinin
gelisimini destekler. Bunlar o alagimlara gore daha miikemmel islenebilirlige
sahiptirler. Beta alasimlar miikemmel sertlestirilebilirlige sahiptir ve 1si1l isleme
kolayca karsilik verirler. Genel bir 1s1l islem 450-650 °C ’de yaslanmayi igerir. Bu
islem var olan B i¢inde dagmik o partikiillerinin olusumu ile sonuglanir (ASM,
1990). B zengin alasimlara cok yiikksek mekanik dayanimlar igin 1si1l islem
uygulanabilir ve bunlar kolaylikla sekillendirilebilirler. Buna karsin bu alagimlar
yiiksek mekanik dayanim sartlarinda nispeten yiiksek yogunluga ve diisiik siineklige

sahiptirler.

Gecmiste beta alasimlar oldukca kisithh uygulamalara sahiptir, ¢ok yiiksek
mukavemet gereken yaylar gibi. Son yillarda bununla birlikte beta alagimlar uzay
yapilarinda kullanilmaktadir. flave olarak baz1 beta alasimlar, molibden igerenler gibi
iyl korozyon karakteristigine sahiptir. Beta alasimlar ayrica asagidaki 6zelliklere

sahiptir;

- Alfa alagimlarina gore oda sicakliginda daha iyi sekil verme ve bicimlendirme

karakteristigi,

- Akma mukavemeti (siirinme mukavemeti yerine) uygulanabilen kriter olan

sicakliklarda alfa+beta alasimlardan daha yiiksektir,

- Alfa-beta alagimlara gore 1s1l isleme daha 1yi tepki verir (¢cozelti islemi su verme
ve yaslandirma). Beta alagimlarin kullanimi son yillarda artmaktadir. TilOV2Fe3Al
alasim1 dovme, Til5SV4R3AL3Sn yatak uygulamalarinda ve Ti3AI8V6Cr4dMo4Zr
yaylar i¢in kullanilmaktadir (ASM, 1990).

Yeterli miktarlarda B kararlilastirict alasim elementleri titanyuma ilave edilirse
tim B fazindan olusan bir yap1 su verme ile hatta baz1 durumlarda havada sogutma
ile oda sicakliginda elde edilebilir. B titanyum alasimlar1 i¢in alasim elementleri
vanadyum, molibden, krom ve demirdir. Zirkonyum bazen B ve a fazlarmmin her
ikisinin de dayanimini artirmak i¢in ilave edilir. Aliiminyum da bu alagimlarin
¢oguna yogunluklarini azaltmak, biraz kati eriyik mukavemetlenmesi saglamak ve

oksidasyon direncini arttirmak i¢in ilave edilir. Glinlimiiziin 8 titanyum alagimlarinin



68

kimyasal kompozisyonlar1 ve tipik uygulamalar1 Tablo 4.8°da verilmistir (Smith,

1993).

Tablo 4.8 B titanyum alagimlarinin kimyasal kompozisyonlar1 ve tipik uygulamalari

Alasim kompozisyonu

Tipik uygulamalar

% 3V, % 11Cr, %3 Al

Yiiksek dayanim baglayicilar, uzay parcalari, bal petegi
panelleri  (iyi  sekillendirilebilirlik, 1s11  islem

uygulanabilirlik)

% 8 Mo, % 8V, %?2 Fe,
%3 Al

Yiiksek dayanim, ucak iskelet parcalari, plaka, baglanti

elemanlar1 ve doviilmiis pargalar

% 3Al, % 8V, %6 Cr,
%4 Mo, % 42 r

Yiiksek dayanim baglanti elemanlari, burma ¢ubuklari,

uzay parcalari

% 11,5 Mo, % 6 Zr, %
4.5 Sn

Sekillendirilebilirlik ve korozyon direnci gerektiren

parcgalar, yiiksek dayanim baglanti elemanlar1, yiiksek

dayanim ugak levha parcalari

4.5 Titanyum Alasimlarimin Ozellikleri

Titanyum alasimlarinin birbirinden farkli 6zellikler géstermesi, ana olarak o ve 3

fazlarinin  kendi ozelliklerinden ve yap1 igerisindeki hacim miktarlarindan

kaynaklanmaktadir. Ayrica fazlarin kristal yapilar1 da alagimlarin fiziksel ve

mekaniksel 6zelliklerini etkiler. Tablo 4.9°da farkli fazlardaki titanyum alagimlarinin

fiziksel ve mekanik 6zellikleri verilmistir (Leyens ve digerleri, 2003).



Tablo 4.9 Farkli fazlardaki titanyum alasimlarinin fiziksel ve mekanik 6zellikleri
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a a +p B
Yogunluk + + -
Mukavemet - + ++
Siineklilik -/+ + +/-
Tokluk + -/+ +/-
Strtinme + +/ - -
Korozyon direnci ++ + +/-
Oksidasyon davranisi ++ +/ - -
Kaynak kabiliyeti + +/- -
Soguk islenebilirligi -- - -/ +

a fazin1 kararli hale getiren en 6nemli element aliiminyumun atom agirliginin
titanyumun yaklagik yarisi kadar olmasindan dolay1 o alasimlari B alagimlarina gore
daha diisiik yogunluga sahiptirler. a alasimlar tek fazli yapiya sahip olmalarindan
dolay1 ortalama bir mukavemet degerlerine sahipken iki fazli yapiya sahip o + B
alasimlar ile yar1 kararli B alasimlar ¢ok yiiksek degerlere kadar sertlestirilebilirler.
Bu yiiksek sertlik degerlerinden dolay:1 yar1 kararli yapiya sahip  alasimlar diisiik
stineklilik ozellikleri gosterirler. Eger yaslandirma sertlestirmesi yapilmazsa 3
alagimlar1 da o ve o + P alagimlart kadar iyi bir silineklik gosterebilirler. Yorulma
toklugu ise titanyum alasimlarinin smifindan ¢ok alagimlarin mikro yapilariyla
alakalidir. Kaba ve lamelli mikro yapiya sahip alasimlar yiiksek yorulma toklugu
gosterirler. Alasimlarin korozyona olan direngleri, alasimin oksijene olan egilimiyle
alakalidir. Oksijene egilimi yiiksek olan alagimlar metal yiizeyinde ince ve yogun bir
oksijen tabakasi olusturur ve bu tabaka korozyona olan direnci arttirir (Leyens ve

digerleri, 2003).

4.5.1 Titanyumun Yiizey Ozellikleri

Titanyumun oOzellikle korozyon uygulamalari ve biyomedikal uygulamalarda

ortam ile birebir temas halinde olmasindan 6tiirii titanyumun yiizey 6zellikleri ¢ok
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Onem kazanmaktadir. Branemark ve arkadaslarinin yaptigi calismalarda tavsana
yerlestirilmis olan saf titanyum iizerinde 20 giin sonunda kemik olusumu
gbzlenmistir. Titanyumun biyouyumluluk 6&zelligi 50 yildir {izerinde yapilan
calismalarda kemik dokusu ile titanyum arasindaki iyilesmeye ve doku olusumuna
(osseointegration) iliskin verilerle ortaya konulmustur (Esposito ve digerleri,
1999).Yiizeyinde bulunan ve hasar gormesi sonucu kendi kendini yenileme
ozelligine sahip olan ince ve kararli TiO, tabakas1 korozyon uygulamalarinda kendini
kanitlamigtir. Ancak titanyum ve alasimlarinin sahip oldugu zayif abrasif direnc,
kazimali (fretting) asinma davranisi ve yliksek siirtinme katsayist gibi kotii tribolojik
ozellikler titanyumun uygulama alanlarinda kayip olarak karsimiza ¢ikmaktadir.
Uygulama alanlar1 goz Oniinde bulundurularak bu ozellikler yiizey islemleri ve

kaplamalarla istenilen seviyelere getirilebilmektedir.

Titanyumun siirtiinme katsayisinin yiiksek olmasi titanyumun reaktifligi ve kristal
yapisi ile iligkili olup bu problem termokimyasal yiizey islemleri gibi miihendislik
yiizey islemleri ile parganin boyutlart degistirilmeden yiizey sertlestirilerek
diizeltilebilir. Bunun yani sira bu durum yiizey piiriizliiliigii istenen bir 6zellik olarak
karsimiza ¢iktigi durumlarda sdz konusudur. Ornegin bazi implant uygulamalarda
titanyumun {izerinde osseointegrasyonun (kemik hiicresi biiylimesi) kaba ylizeyde
daha iyi gelistigi gozlenmistir. Hidroksil apatit (HA) kaplanmak istenen implantlarda
titanyum ylizeyi ara ylizey gorevi gormektedir. Piirlizsiiz yiizeylere oranla kaba

yiizeyde HA daha iyi tutunmaktadir. (Esposito, Lausmaa, Hirsch ve Thomsen, 1999).

4.6 Titanyum Ve Alasimlarinin Uygulama Alanlar

Mukavemet verimliligi, yorulmali ¢atlak biiylime hizi, kirilma toklugu, kaynak ve
sekillendirme gibi iiretim imkanlar1 secilecek yapiyr (o, o+f, B) belirleyen
kriterlerdir. Yogunlugu aliminyuma gore yliksek olmasina ragmen hafiflik istenen
yapilarda sicakliga daha biiyiik diren¢ gosterdiginden dolay1 titanyum tercih edilir.
Gaz tlirbin motorlarinin donen pargalarinda mukavemet verimliligi ve yliksek
sicakliklardaki ~ metalurjik ~ kararlihigindan ~ dolayr  TI6A14V, Ti5AlI2,5Sn,
Ti6A12Sn4Zr2Mo ve Ti6Al-2Sn4Zr6Mo gibi titanyum alagimlari kullanilmaktadir.

Uzay araglarindaki basing kaplarinda yiiksek mukavemet, kaynak edilebilirlik ve sifir
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alt1 sicaklik uygulamalarinda, yiiksek sicakliklardaki yiiksek kirilma toklugundan
dolayr Ti6A14V alasimi kullanilmaktadir. Bu uygulamalarda TI6A14V tavlanmis

veya c¢ozeltiye alinarak yaslandirilmis halde kullanilir.

Otomotiv ve denizcilik uygulamalarinda korozyon direnci ve yliksek mukavemet
verimliligi istenir. Bu uygulamalarda TI6A14V ve Ti6Al6V2Sn kullanilan iki
alasimdir. Diistik elastik modiilleri ve yiiksek mukavemetinden dolay: titanyum
alagimlar1 yay malzemesi olarak da kullamilir. Titanyum alasimlar1 igerisinde [

alasimlar1 en ¢ok tercih edilenidir.

Titanyum alagimlar1 havacilik uygulamalarinda nikel alagimlart ve ¢eligin yerini
almistir. Diistik agirlik ve korozyon direncinden dolayr turbo jet motorlarinda,
yiiksek santfirlyj yiik tasiyan ve titresimli gerilmelere sahip olan kanatlarda, ugak
govdelerinde, helikopterlerde kullanilir. Titanyum alasimlari, siirinme bakimindan

480 °C iizerinde nikel bazli alasimlara esdegerdir.

Ucaklardaki kontrol birimlerinde, kilavuz sistemlerinde ve genis bir aralikta
sicaklik degisimine maruz kalan fiizelerdeki optik sistemi destekleyen yapilarda
kullanilir. Bu uygulamalar icin titanyum ve alasimlarinin secilmesinin ana nedeni,

termal genlesme katsayilarinin optik sistemlere ¢cok yakin olmasidir.

Titanyum alagimlan, 1s1 transfer davranigi, termal kararliligi ve korozyon
direncinden dolayr denizaltilarin omurga yapilarinda ve denizalti aragtirma
araglarinda kullanilir. Diisilk mukavemetli saf titanyum kimyasal proseslerde
kimyasal tanklar, esanjorler, elektrolitik prosesler i¢in anot ve katotlar, yag
rafinelerinde kullanilan techizatlar gibi korozyon direnci gerektiren genel
uygulamalarda kullanilirlar. Titanyum tuzlu suda, asetik ve nitrik asitte ve
hipokloritlerde korozyona kars1i direnglidir. Aym1 zamanda genel korozyon
hasarlarindan olan ¢ukurcuk (pitting), catlak yenimi (crevice) ve oyuk (cavitation)
korozyonuna karsi da direncglidir. Titanyum ve alagimlari, viicut sivisi igerisindeki
kloriir tuzlar1 ve degisik organik asitlere karsi dayanikli oldugundan dolay: hassas
dokular, kordiyovaskiiler (damari¢i) implantlari, omurga cerrahisi, agiz igi
implantlari, suni kalp pompalari, kalp valf parcalart ve yiik tasiyan kemik ve kalca

baglanti yerlerinde yaygin olarak kullanilirlar (Sridhar ve digerleri, 1987).
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4.7 Titanyumun Biyouyumluluk Ozellikleri
4.7.1 Korozyon Ve Yiizey Reaksiyonu

Titanyum havaya maruz birakildiginda 9-10 saniye icinde ylizeyinde bir oksit
tabakas1 olusturmaktadir ve bu oksit tabakasi izleyen 1 saniye icersinde 2 ila 10 nm
kalinliga kadar ulagarak titanyumun korozyona olan direncini arttirmaktadir (Sykaras

, lacopino, Marker, Triplett ve Woody, 2000).

Titanyum oksit, olduk¢a yiiksek seviyedeki pasifligi, kontrollii kalinligi, hizlh
olusumu, zarar gordiigiinde kendini hemen tamir edebilmesi, kimyasal etkilere
direncli olmasi, birgok kimyasal reaksiyonda katalitik aktivite gostermesi, kemik ile
uyumlu elastisite modiilii ile kemik i¢i uygulamalar igin tercih edilen bir metal haline
gelmistir. Titanyum oksijen icerigine gore dort tipe ayrilmaktadir. Oksijen orani
%0,4 oraninda olanlar 4. tip olarak, %0,18 oraninda oksijen icerenler de 1. tip olarak

siiflandirilmaktadir (Sykaras ve digerleri, 2000).

Titanyum farkli stokiometriye sahip birkag ¢esit oksit olusturabilmektedir. Bunlar;
Ti0, Ti,03 ve TiO, olup en stabil olan1 TiO,’dir. TiO, anatas, rutil ve brukit olmak
tizere 3 farkli kristal yapida ve amorf olarak bulunmaktadir. TiO;’in kimyasal
etkilere karst oldukca kararli olmasi, kendini aninda yenileyebilmesi ve numuneye
oldukga giiclii yapigsmasi onu korozyona en dayanikli metallerden biri yapmaktadir

(Lim, Oshida, Andres ve Barco, 2001).

Discilik implantlarinda kullanilan tiim saf metaller ve alasimlarda korozyona
direng, bu metal ve alagimlarin pasif tabakalarinin kararliligina baglidir. Direngli ve
pasifize bir alasim i¢in en Onemli gereksinim, pasif tabakanin oldukca yiiksek
rejeneratif glicte olmasi ve olduk¢a minimal bir ¢oziinme oranina sahip olmasidir.
Normalde, pasif tabaka sadece birka¢ atomik tabaka kalinliginda olup temel olarak
alagimdaki elementlerden oksijene en yiiksek afinitesi olaninin oksitleri ve
hidroksitlerinden olugmaktadir, dyle ki; kararliligi alasimdaki en degersiz element

belirlemektedir (Watzek, 1996).
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4.7.2 Protein Ve Hiicreler Ile Etkilesim

Bir biyomateryal (kat1) ve ekstraseliiler siv1 (likit) birbirleriyle temas ettiginde bir
ara yliz meydana gelmektedir. Bu bdlge, ylizeyi ve o an olusan komsu anizotropik

sinir1 igermekte olup “ara yiiz” olarak adlandirilmaktadir (Thull, 2002).

Titanyum biyolojik sivilardan kolaylikla proteinleri emmektedir. En c¢ok
bilinenleri albiimin, laminin V, glikozaminoglikanlar, kollajenazlar, fibronektin,

kompleman proteinleri ve fibrinojendir (Deligianni ve digerleri, 2001).

Titanyum yiizeyler ayrica hiicre biiyiimesi ve diferansiasyonunu da
desteklemektedir. Biyomateryallerin iizerinde ilk olarak nétrofiller ve makrofajlar
yer almaktadir. Daha sonra, aktive olan makrofajlardan yabanci cisim hiicreleri
olusmaktadir. Osteoprogenitdr hiicreler implant bolgesine go¢ ederek osteoblastlara

diferansiye olmakta ve kemik olusumunu saglamaktadir (Brunette, 2001).

4.7.3 Kemikte lyilesme

Saf titanyum implantlar etrafindaki kemik biiylimesi genellikle komsu konak
kemikten baglayan apozisyonel kemik biiyiimesi seklinde olup “implantopetal”
kemik biiyiimesi olarak adlandirilmaktadir. Olusan bag doku kallusu (kemik

olusturan kemiksi doku) zamanla immatiir kemige doniismektedir (Watzek, 1996).

Sadece iyilesen kemik implanta dogru biiyiimemektedir, ayrica implant
yiizeyinden de konak kemige dogru kemik biiylimesi gerceklesmektedir. Bu kemik
bliylimesi “implantofugal” kemik biiylimesi olarak adlandirilmaktadir (Piattelli

Manzon, Scarano, Paolantonio ve Piattelli, 1998).

Piattelli ve ark., parlatilmis yiizeye ve 150 pm Al,Os ile kumlama islemi yapilmis
yiizeye sahip implantlar1 tavsanlara yerlestirerek, histoloji ve TAEM ile kemik
cevabini incelemislerdir. Isik mikroskobunda, parlatilmis yiizeylerde implantopetal
bliylime, piiriizlii yiizeylerde implantofugal biiylime seklinde farkli biiyiime
ozellikleri saptamiglardir (Piattelli ve digerleri, 1998).

Titanyum su ylizey Ozelliklerinden dolay1 ¢ok iyi bir biyouyumluluga sahiptir
(Gokdemir, 2006).
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- Oksidasyon ve korozyona kars1 yiiksek dirence sahip ince ve yogun oksit filmine

sahip olmasi,

- Bu ylizey oksit filminin hava veya nem ile metal yiizeyi korunmasiz
birakildiginda dogal olarak olusuyor olmasi. Zarar gérmiis oksit filmi eger oksijen

veya su ¢evresi i¢inde olursa genel olarak bir anda iyilesebilmesi,

- Yiizeyinin kimyasal ve topografik 6zelliklerinden dolay1 su, protein veya hiicre

ile etkilesimlerinde kabul edilebilir biyolojik tepki vermesi,

- Titanyum implantin kemik c¢imento dolgusu olmadan dogrudan kemikle
temasinda titanyum flizerinde yliksek oranda osseointegrasyon denen kemik hiicresi

biiylimesi goriilmektedir.

4.8 Ti6AI4V Alasim

Gliniimiizde endistri uygulamalarinda kullanilan titanyum ve alasimlarinin %
45'ini Ozel bir alasim olan Ti6A14V alasimi olusturmaktadir. Alasimlandirilmamis
titanyum % 30, diger alasimlarin kullanimi ise % 25'dir. Endiistride bu denli
kullanim alan1 bulan Ti6A14V yiliksek mekanik mukavemet, korozyon direnci ve
islenebilirlik ozelligine sahiptir. Ti6A14V, hekzagonal kristal yapisina sahip olan
diger metal ve alasimlar gibi oOzelliklerinde anizotropi gosterir (Lowden ve

Hutchinson, 1975).

a+f alasim gurubundan olan Ti6A14V, daha fazla o stabilizorii (Al) icerdiginden
lcli faz diyagraminda a'ya yakin bolgede bulunur (Sekil 4.5). Bu alasimda, o
stabilizorii olan aliiminyum kati ¢ozelti mukavemetlesmesi saglar. Aliminyum
konsantrasyonu genelde % 6 'da tutulur ve o, fazinin olusumundan kaginmak igin
daha da azaltilabilir. Bu faz alasimin silineklik, gerilmeli korozyon direnci ve
toklugunda azalmaya neden olur. Titanyumda her zaman mevcut olan oksijen, o fazi
kat1 ¢Ozelti mukavemetlendiricisi olarak gorev yapar. Modern ticari iiretimlerde,
oksijen konsantrasyonu kontrol edilir ve mukavemetlendirici katki olarak kullanilir.
Alagimsiz titanyumda mukavemet, arayer kati-¢ozeltisi olarak mevcut oksijenden

saglanir.
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Sekil 4.5 Ti - Al-V {glii faz diyagrami

Ti6A14V igerisinde B stabilizorii olan vanadyum (V), a fazinda ¢6ziinmez ve bu
fazdan disar1 atilir. Bu yilizden vanadyum, B fazinin kii¢iik bolgelerinde konsantre
olur. B fazi, a matris igerisinde uniform olarak dagilmistir, o ve B fazlarinin
kompozisyon olarak birbirinden farkli olmasindan dolayi, bu iki faz karigimi tane
irilesmesine kars1 kararlidir. Yani, tane irilesmesi i¢in gerekli olan difiizyon
biiyiiktiir. Sonug¢ olarak, Ti6A14V gibi alagimlar nispeten ince bir mikro yapiya
sahiptir. Ti6A14V  gibi ¢ogu ot+f alasimlart mukavemeti, tane siniri
mukavemetlenmesini saglarlar. Vanadyum gibi elementler, f fazini stabilize eder ve
mikro yapida tane kiiciilmesine neden olarak biitlin alasim1 mukavemetlendirirler. Bu
mikro yapidaki tane kiigiilmesi bu alasimlarin oda sicakligindaki stinekligini gelistirir

ve artan sicakliklarda (950 °C) onlara siiper plastiklik kazandirir.

Vanadyum gibi B stabilizorleri, titanyum alagimlarinin 1sil islemini etkileyen B
faz1 ayrisma kinetigini degistirirler, f<>a donilisiimii, soguma esnasinda soguma
hizina bagli olarak ya ¢ekirdeklesme ve biliylimeyle ya da martenzitik doniisiim

sonucu olusur, B stabilizor elementlerin konsantrasyonu arttikga, o fazinin
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cekirdeklesmesi ve biiylimesi daha zorlasir ve martenzitik doniisiimiin baglangic

sicakligr diiger (Sridhar ve digerleri, 1987).

Tablo 4.10 Ti6A14V alagiminin tipik mekanik 6zellikleri (Bloor, Merton, ve Brooke, 1992).

Cekme Muk. | Akma Muk. | Young Modulu | Uzama 10’ de Yorulma

(N/mm?) (N/mm?) (KN/mm?) (%) Dayanim Limiti
(N/ mmz)
965 895 110 12 515

Alagim elementlerinin ilavesi ayrica doniisim dengesi i¢in tek sicakligi iki
sicakliga boler, alfa doniisiim, alfa fazinin betaya doniismeye basladiginin {stii ve
beta doniisiim, alasimin hepsinin beta oldugu sicakligin iist degerleridir (Sekil 4.6).
Bu sicakliklar arasinda, alfa ve beta ikisi de mevcuttur. Doniisim sicakligi,

alasimlanma seviyesi ve farkli alasim ilaveleriyle degismektedir (ASM, 1990).
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Sekil 4.6 Ti6Al4V titanyum alagiminda alfa fazinin beta fazina
doniistim sicakliklart (Koyuncu, 2008)
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DENEYSEL CALISMALAR

5.1 Calismada Kullanilan Malzeme Ozellikleri

Bu deneysel ¢alisma sirasinda deney numunesi olarak Ti6Al4V titanyum alasimi

kullanilmistir. Ti6Al4V alasiminin kimyasal bilesimi Tablo 5.1°de gosterilmistir.

Tablo 5.1 Ti6Al4V alasiminin kimyasal bilesimi

%Ti %Al %V %C  %Fe %0 %N %H

Degerler  Gerikalan 6,3 3,99 0,003 0,17 0,108 0,004 0,01

5.2 Numunelerin Hazirlanmasi

Ti6Al4V alasimi, @ 10 mm capinda iicer metrelik silindirik ¢ubuklar seklinde
alimmistir. Bu ¢ubuktan @ 10x10 mm’lik ve 10 mm boyunda yarim daire kesitli
numuneler hazirlanmistir. Daha sonra hazirlanan bu numuneler ultrasonik banyo
kullanilarak aseton ile 30 dakika boyunca temizlik islemine tabi tutulmus (ultrasonik

temizleme) ve deneye hazir hale getirilmistir.

5.3 Deney Parametreleri

Plazma nitriirleme islemine tabi tutulan numunelerin her birine birer grup ismi

verilmis ve bu gruplar Tablo 5.2’de gosterilmistir.
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Tablo 5.2 Deney Parametreleri
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Grup Zaman (saat) Sicaklik (°C) N, (%) H; (%)
600-1 1 600 80 20
600-2 2 600 80 20
600-4 4 600 80 20
650-1 1 650 80 20
650-2 2 650 80 20
650-4 4 650 80 20
700-1 1 700 80 20
700-2 2 700 80 20
700-4 4 700 80 20
750-1 1 750 80 20
750-2 2 750 80 20
750-4 4 750 80 20
800-1 1 800 80 20
800-2 2 800 80 20
800-4 4 800 80 20
900-1 1 900 80 20

5.4 Plazma Nitriirleme isleminin Uygulams

Plazma nitriirleme isleminin gerceklestirildigi diizenek laboratuvar tipi plazma

nitriirleme {nitesi Sekil 5.1°de goriilmektedir. Bu plazma nitriirleme sistemi, Dokuz

Eyliill Universitesi Makina Miihendisligi boliimii tarafindan gelistirilip, imal

edilmistir. Plazma nitriirleme islemine tabi tutulan her dort adet numunenin her

birine birer grup ismi verilmistir. Tablo 5.2°de bu gruplar goriilmektedir. Plazma

nitriirleme islemi agsagida belirtilen sirayla gerceklestirilmistir.
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Sekil 5.1 Plazma nitriirleme deney diizenegi

1)

2)

3)

4)

Ultrasonik temizlemeden ¢ikan numuneler plazma nitriirleme sisteminin
numune tutucusuna yerlestirilmistir. Daha sonra cam fanus metal tabla
lizerine sizdirmazlik contasi (o-ring) arada kalacak sekilde yerlestirilmistir.
Deneysel ¢alismada yiiksek sicakliklara ulasabilmek i¢in plazma seramik bir

boru igerisinde olusturulmustur.

Daha sonra vakum odasi vakum pompast calistirilarak, 1,9.10% mbar

basincina kadar vakuma alinmistir.

Vakuma alma islemi sona erdikten sonra vakum odasi, ortam basinci 2 mbar
olacak sekilde bir saat siire boyunca azot gazi ile yikanmistir. Boylece
ortamda kalan hava digar1 atilmis ve vakum odas1 tekrar vakuma alindiginda

vakum degeri 1,2.10” mbar basinca indirilmistir.

Azot ile yikama sonrasit hidrojen gazi kullanilarak, sagilma islemi ile
malzeme yiizeyi temizlenmistir. Bu sirada 3,5 mbar ortam basincinda ve
malzeme sicakligi 200 °C olana kadar isleme devam edilmis, iyonlagsmis
gazin plazmasi, katodik pozisyonda olan is parcasini tamamen sarmig ve

pariltilt bosalim adi verilen iyonlasmis gaza ait iyonlarin parga yiizeyine
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bombardimani baslamistir. Bu iyon bombardimani ile is parcasinda
mikkemmel bir ylizey temizligi saglanmigtir. Nitriirasyon igin gerekli azot

difiizyonu ise, diflizyon i¢in gerekli sicaklia ulasildiginda baglamaktadir.

5) Bu islemler tamamlandiktan sonra nitriirleme islemine gecilmistir. 2,4 mbar
ortam basinct olana kadar vakum odasina azot gazi verilmistir. Basing
sabitlendikten sonra ortam basinct 3 mbar olana kadar vakum odasina
hidrojen gazi verilmis ve bu sayede %80 N, + %20 H, gaz karisim oram
ayarlanmistir. Sistemin ¢aligmast boyunca gaz basing degerleri siirekli

kontrol edilmistir.

6) Islem sicakhigma goére uygulanan gerilim 400-840 Volt arasinda
degistirilmistir. Nitriirasyon islemi sirasinda yiizeyin sicakligi Sl¢iilmiistiir.
Sicaklik numune tutucunun altina yerlestirilen Ni-Cr-Ni termokupl ile kontrol

edilmistir.

7) Islem sicakhigina 30 dakika igerisinde ulasilmus, sertlestirme isleminin siiresi

islem sicakligina ulastiktan sonra baglatilmistir.

8) Islem sona erdikten sonra vakum odasina azot gazi verilerek numunelerin

sicakligi oda sicakligina diisene kadar vakum altinda tutulmustur.

5.5 Metalografik Muayene Ve Sertlik Ol¢iimii

Plazma nitriirleme isleminden ge¢mis numune yiizeyinin yapisal degisimlerini
arastirilmak icin hem yan ylizey hem de iist yilizey incelenmistir. Buna gore
numuneler bakalite alindiktan sonra sirastyla 400, 600, ve 1200 kum SiC su
zimparasi ile zimparalanmis ve daha sonra 0,05 mikronluk parlaticilar (alumina
siispansiyon) ile kullanilan kece (parlatma kumasi) ile numune yiizeyleri
parlatilmistir. Hemen sonrasinda parlatma isleminden ¢ikan numune yiizeylerinde
leke olusmamasi i¢in numune etil alkol ile yikanmis ve kurutma cihazinda yiizeyler
kurutulmugtur. Mikrosertlik olglimleri i¢in sayilan islemler yeterlidir ancak
mikroyapinin incelenmesi i¢in numunenin 6zel bir soliisyonla daglanmasi gereklidir.
Parlatilan numuneler | ml HF, 2 ml HNO; ve 50 ml H,0 ¢6zeltisinde daglanmistir.

Daglama i¢in yaklasik 15 saniye yeterli olmustur.
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Hazirlanan numuneler Nikon Epiphot 200 optik Mikroskobu ile 200 ve 500
biiylitme saglanarak incelenmis ve gelisen tabakalarin resimleri NS-Elements D 2.30
programi ile bilgisayar ortamina aktarilmistir. Ayrica asinma yiizeylerinin resimleri

NS-Elements D 2.30 programi ile bilgisayar ortamina aktarilarak incelenmistir.

Iyonitriirasyon sonucu ortaya ¢ikan bilesik ve difiizyon tabakalarinin kalinliklari,
Nikon Epiphot 200 optik mikroskobu ile yiiksek ¢oziiniirliiklii video kameranin
irtibatlandirildigi NS-Elements D 2.30 goriintii analiz programi ile tespit edilmistir.
Iyonitriirasyonla cesitli islem siire ve sicakliklarinda sabit N,+H, gaz karisim
oraninda nitriirlenmis Ti6Al4V alasimi numunelerinde yiizeyden itibaren i¢e dogru
mikrosertlik degerleri Olglilmiistiir. Parcalarin  kesitlerinde olusan tabakalarin
sertliginin hassas bir sekilde dl¢iimiinde mikrovickers sertlik dl¢timii kullanilmistir.
Yiizey sertlikleri Tronic HVS-1000 mikrosertlik cihazinda 6lciilmiistiir.
Mikrovickers sertlik 6l¢limiinde 0,98 N yiik 20 saniye uygulanmistir.

5.6 XRD (X Isim1 Difraksiyonu) Calismasi

Plazma nitriirleme uygulanmis numune yiizeylerindeki tabaka yapilarimi ve
fazlarini tespit etmek amaciyla XRD c¢alismast yapilmistir. Bu ¢alisma Dokuz Eyliil

Universitesi Metalurji Malzeme Miihendisligi laboratuarlarinda gergeklestirilmistir.

57 SEM (Taramah Elektron Mikroskobu) 1Ile Inceleme Ve Tabaka

Kahnhklarinin Olg¢iimii

Plazma nitriirleme uygulanmig numuneler iizerinde olusmus tabaka yapilari
taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir ve numune yiizeyi iizerinde
olusan tabaka kalinliklari SEM incelemelerine bagli olarak c¢ekilmis i¢ yap1
fotograflar tlizerinden olgiilmiistiir. SEM incelemeleri deney parametrelerine gore

cesitli biiylitmeler altinda yapilmistir.
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5.8 Asinma Deneyi

Farklr sartlar altinda iyonitriirasyonla nitriirlenmis numunenin her bir grubundan
birer numune ve islem goérmemis alasimdan da bir numune pin-on-disk asinma test
makinasinda test edilmistir. Asinma testleri kuru siirtlinme sartlar1 (herhangi bir
yaglama yapilmadan) altinda ASTM G99 standartlarina uygun olan pin-on-disk
asinma test makinesinde gergeklestirilmistir. Asindirma diski 120 mm ¢apinda, 18
mm kalinligindadir ve sertligi 60+2 HRC dir. Disk malzemesi yagda sertlestirilmis
AISI 4140 celigidir. Teste mevcut asindirma yiikii 60 N ve diskin ¢evresel hiz1 0.95
m/s (151 d/dk)‘dir. Numune toplam kayma mesafesi ise 4.000 metredir. Biitiin
asinma testleri oda sicakliginda gergeklestirilmistir. Sekil 5.2°de testte kullanilan

asinma cihazini gosterilmektedir.

Sekil 5.2 Asinma deneyinde kullanilan test cihazi

Numunelerin agirlik kayiplart £10™g. hassasiyetinde olan Precisa marka hassas
terazi ile Ol¢iilmistiir. Test Oncesi numuneler ve disk yiizeyleri aseton ile
temizlenmistir. Diskin {izerine stvanmig numune artiklari, her tartim sonrasi disk SiC
zimpara ile zimparalanarak ve etil alkol ile silinerek giderilmeye c¢alisilmistir. Ayrica
numunelerin agirliklar1 hassas terazide dl¢lilmeden evvel tiim yiizeyleri etil alkol ile
temizlenmistir. Asinma numunelerinin aginma yiizeyleri Nikon Epiphot 200 optik

mikroskop ile incelenmistir.
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5.8 Dinamik Mikrosertlik Ol¢iimleri

Numunelerin sertlik tayini i¢in Shimadzu DUH- W201 model Dinamik Mikro
Ultra Sertlik (DUH veya Indentasyon) Cihaz1 kullamlmistir. 0.1 um yarigaph Vickers
batic1 uca sahip olan cihazda indentasyon metoduyla ¢alisma yapilmistir. Vickers

batici 136° agiya sahip elmas piramittir Sekil 5.3.

Karsihkh viizler
arasmdalki a¢1
136°

calisma
pozisyonu

,Ja“x \
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Sekil 5.3 Vickers sertlik deneyinde kullanilan elmas piramit u¢ ve Vickers

izinin sematik olarak ifadesi (Ziheng Yao, 2005).

Dinamik sertlik (indentasyon) testleri; malzeme karakterizasyonu i¢in ¢ok uzun
zamandan beri kullanilan sertlik testleridir. Bu test ile dinamik sertlik dl¢iimii yani
yiike bagli olarak ucun batma derinligi ve sertlik degisimi Ol¢iimii yapilmaktadir.
Teori olarak mikrosertlik Ol¢limiinden hi¢ bir farki yoktur, sadece sonug¢ olarak
sertlik degerlerinin dl¢limii yapilirken 6l¢iim siiresi boyunca yiike bagli olarak batma
derinliginin ve sertlik degerlerinin degisimi goriilebilmektedir. Indentasyon
yonteminde de mikrosertlik yonteminde oldugu gibi numune iizerine uygulanan
yiikiin segilen bir maksimum degere ulasmasindan sonra standart bir siire boyunca
beklemesi gerekmektedir. Ancak indentasyon tekniginde mikrosertlik Glgme
yonteminden farklt olarak c¢ok daha diisiik yiikkler (mN mertebesinde)
uygulanmaktadir. Buna bagli olarak ¢ok daha kiiciik iz alanina sahip izler
olusturulmaktadir. Bu sayede oOzellikle yiizey miihendisligi yontemleri ile elde

edilmis ¢ok ince tabakalarin sertligi olgiilebilmektedir. Ancak burada bu kadar ince
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tabakalarin sertligini 6lgebilmek i¢in mikrosertlik 6lgme yontemindekinden ¢ok daha
yiiksek bliylitme (500X ve iizeri) oranlarma sahip bir optik mercek kullanimi
zorunludur. Dinamik sertlik (indentasyon) ve mikrosertlik yontemi ile dl¢iilen sertlik
degerleri arasinda farkliliklar ¢gikmaktadir. Bunun temel sebebi de yiik kaldirildiktan
sonra malzemede olusan elastik sekil degisimidir (elastik sekil degisiminin yok
olmasi) (Giannakopoulos and Suresh, 1999). Sertlik yontemleri arasindaki bu fark
her iki yontem de ayni egilimler gostermekte fakat indentasyon teknigi ile yapilan
sertlik Olciim degerleri daha diisiiktiir. Sekil 5.4°te elmas piramidin uygulanacak

yiike bagli olarak olusturdugu izin yiikleme oncesi ve sonrasi yaptigi sekil degisimi

goriilmektedir.
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Sekil 5.4 a-) Sertlik ucunun batma dncesi ve sonrasi olusturdugu sekil
degisimi b-) Sertlik ucunun batma Oncesi ve sonrasi yiik-batma

derinligi diyagraminda degisimi

Tiim sertlik deneyleri 500 mN yiik altinda yapilmistir. Yiik 500mN’a ulastiktan
sonra 10 saniye bekleme siiresince yiik sabit tutularak beklenmistir (Kahraman,

2008).



BOLUM ALTI

DENEY SONUCLARI VE DEGERLENDIRME

6.1 XRD (X — Isim1 Difraksiyonu) Analizi

Plazma nitriirlenmis Ti6Al4V alagimlarinin yiizeyinde olusan tabakalari tespit
etmek amaciyla farkli islem parametrelerine gore (sicaklik, zaman) elde edilen
numuneler, X-Isim1 difraktometrede 3 - 90 derece 0 agis1 arasinda taratilarak, X-Isini
Olciimleri  gergeklestirilmistir.  Difraksiyon analizlerinde iki farkli nitriire
rastlanmistir. Bunlar, yiizey merkezli kiibik yapida o-TiN, ve tetragonal yapida e-
Ti;N (¢) fazlaridir. Plazma nitriirlenmis biitiin numunelerde & -TiN ve & -Ti;N (g)
fazlar1 goriilmiistiir. Plazma nitriirlenmis Ti6Al4V alasimi numunelerinde sicakligin
ve islem siiresinin artis1 ile dogru orantili olarak 8-TiN ve &-Ti;N (g) fazlarinin

piklerinin arttig1 gorilmistiir.

Malzeme nitriirlendiginde olusan nitriirler nedeniyle yap:1 igerisinde yiiksek i¢
gerilimler olusacaktir. Nitriirlenmis tabakada cok yiiksek i¢ gerilmelerin olusmasina
neden olan bu nitriirler XRD analizlerinde olusan nitriir fazlarmin yiikselmesi
(diklesmesi) ile kendilerini gosterirler. Fakat nitriir olusumuna bagli olarak yapi1
icerisinde yiiksek gerilim olustugu diistintildiiglinde ana yapinin piklerinin de artan i¢
gerilmeler nedeniyle de8ismesi gerekir ve deneyden deneye farlilik gostermekle
birlikte yaklasik olarak o-Ti piklerinin plazma nitriirleme sonucunda olusmus &-Ti,N
ve O-TiN pikleri ile birlikte ufak degisimler gosterdigi (yogunluk degerlerinin

o

degistigi) XRD analizlerinin sonuglar1 incelendiginde goriilecektir.

Ti6Al4V alagimi iizerinde yapilan plazma nitriirleme ¢aligmalarinda XRD analizi,
optik mikroskoplart ile kesitler {izerinde 2 nitriir tabaka (3 ve €) ve igte azot difiizyon
bolgesi (a -Ti) olustugu goriilmiistiir. Nitriirleme sicakliginin ve siiresinin artmasi ile

fazlarin piklerinde artig goriilmiistiir.

Tiim numuneler i¢cin XRD analizleri RIGAKU D/MAX- 2200 cihaziyla CuKa
radyasyon (X-1s1n1) kullanilarak yapilmstir.
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Sekil 6.1 Islem gérmemis Ti6Al4V alasimina ait X-151n1 difraksiyon analizi
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Sekil 6.2 750-1 grubuna ait X-151n1 difraksiyon analizi
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Sekil 6.4 750-4 grubuna ait X-1s1n1 difraksiyon analizi
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Sekil 6.6 800-4 grubuna ait X-1s1n1 difraksiyon analizi
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6.2 SEM (Taramal Elektron Mikroskobu) Analizi

Plazma nitriirleme ile nitriirlenmis olan numunelerden secilmis olan bazi
numunelerin tabaka yapilar1 taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir.

SEM incelemeleri JEOL JSM- 6060LGS + EDS cihaziyla yapilmistir.

Farkli islem siireleri ve islem sicakliklarina gore plazma nitriirleme islemine tabi
tutulmus Ti6Al4V alagiminin nitriirlenmesi sonucunda, farkli islem parametrelerine

bagli olarak farkli tabaka kalinliklar1 ve farkli mikroyapilar goriilmiistiir.

Bilesik

Tabaka

Sekil 6.7 750-1 grubuna ait SEM (taramal1 elektron mikroskobu) analizi
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Difiizyon""
Tabakasi

Bilesik
Tabaka

Bilesik
“Tabaka

Sekil 6.9 800-1 grubuna ait SEM (taramali elektron mikroskobu) analizi
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Bilesik

Tabaka
Difiizyon
Tabakas1 .

Difiizyon
Tabakasi

Sekil 6.11 800-4 grubuna ait SEM (taramali elektron mikroskobu) analizi (x500)
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6.3 Dinamik Ultra Mikrosertlik

Elde edilen tabakalarin sertlik degerlerini incelemek i¢in numune 10 saniye

stireyle 500 mN ytike tabi tutulmustur.

Ti6Al4V titanyum alasiminin sertifikasinda yazan sertlik degeri 341 HV dir. Bu
numunenin indentasyon yontemiyle dlgiilen sertlik degeri de 399HV dir. Bu cihaz ile
yapilan 6l¢iimlerin dogru olabilmesi i¢in batma derinliginin tabaka kalinliginin en az
onda biri kadar olmasi gerekmektedir ve en az lum batma derinli§i olmasi
gerekmektedir.Bunun nedeni Ol¢lim sirasinda tabaka haricinde ana malzemenin
sertliginin Olgiilmesini engellemektir. Bu nedenden dolayi, 6 TiN ve &-Ti)N
tabakalarinin kalinligit 10 pum’nin altinda oldugu i¢in buradan 6l¢iim alinamamis,

difiizyon tabakasindan 6l¢iim alinmistir.

Deneyde bizim belirledigimiz batma derinligine ulagsmak i¢in ne kadarlik bir
kuvvetin uygulanmasi gerektigini belirlemek i¢in diizenek 200 mN’luk artiglarla 5
kez yiikiin kaldirilip 1000 mN’a kadar tekrar yiiklenmesi ile belirlenmistir ve bu
Sekil 6.12°de gosterilmistir.

2000.00

Euvvet [mlN]

0.00

0.00 5.00
Batma Dermhi [pun]

Sekil 6.12 800-1 grubuna ait yiik profilinin belirlenmesi
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Tablo 6.1°de 800-1’e¢ uygulanan kuvvet degisimine gore batma derinliginin

degisimi ve dinamik ultra sertlik degerinin degisimi gosterilmektedir.

Tablo 6.1 800-1 grubuna ait DUH test sonuglar1

SEQ Kuvvet [mN] Batma Derinligi DUH
Sertlik (1) 487,91 2,219 382,456
Sertlik (2) 497,20 2,134 421,100
Sertlik (3) 492,94 2,192 395,925
Ortalama 492,68 2,182 399,827
Standard Sapma 4,65 0,043 19,615

Sekil 6.13’de 800-1’¢ ait sertlik ucunun batma derinliginin degisimi uygulanan

yiike bagli olarak goriilmektedir.

500.00
— — 13 Sertlik(1)
E 13 Sertlik(2)
g — 13 Sertlik(3)
£
14

0.00

0.00

25
Batma Dermligi [pum]

Sekil 6.13 800-1 gubuna ait Kuvvet-Batma derinligi diyagrami1
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6.4 Mikroyapinin Incelenmesi

650, 700, 750, 800, ve 900 °C sicakliklarinda ve 1, 2 ve 4 saat siirelerde Ti6Al4V
alagiminin plazma nitriirlenmesi sonucunda, islem sicaklifina ve siiresine bagh
olarak farkli mikroyapilarin ortaya ¢iktigi goriilmiistiir. Nitriirleme esnasinda gaz
orant (H,+N;) sabit tutularak, sicaklik ve zaman parametreleri degistirilmistir.
Yiiksek sicakliklarda gergeklestirilen iyonitriirasyon islemi sonucunda titanyum
alagimlarinin yiizeyinde iki tabakanin olustugu agikca goriilmektedir. Malzeme
yiizeyinin dis kisminda olusan tabaka “bilesik tabaka” olarak adlandirilmaktadir ve
bu ylizey tabakalari iki alt tabakaya ayrilmaktadir. Bunlar iistte gelisen d-TiN
tabakas1 ve bu tabakanin hemen altinda gelisen s-Ti,N tabakasidir. Igteki tabaka yani
bilesik tabakanin altindaki tabaka difiizyon tabakasidir ve bu tabaka azotca zengin a-
Ti kristalleri icermektedir (Zhecheva ve digerleri, 2004, Inal ve digerleri, 1999,
Rossi ve digerleri, 2003, Bacci ve digerleri, 2000; Gallianoa ve digerleri, 2001,
Fleszar ve digerleri, 2000). Sekil 6.14’de degisik sicaklik ve siirelerle plazma iyon
nitriirlenmis numunelerin yiizeyinde olusan tabakalarin 500X ve 200X biiyiitme ile

cekilmis olan resimleri goriilmektedir.

Optik incelemeler dncesinde, numune yiizeylerine bir dizi 6n islem uygulanmustir.
Bu islemler sirasiyla bakalite alma, zimparalama, parlatma ve numuneleri
daglamadir, bu islemler ile ilgili ayrintili bilgiler Bolim Bes’te aciklanmuistir.
Boylece yiizeyler mikroskop altinda incelenebilmistir. Yiizeyde olusan tabakalarin

kalinliklar1 Tablo 6.2°de verilmistir.
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Tablo 6.2 Yiizeyde olusan tabakalarin kalinliklar

GRUP DIFUZYON TABAKASI eTi,N (um) 5-TiN (um)
(nm)
600-1 42,54 YOK YOK
600-2 61,18 YOK YOK
600-4 64,50 1,72 YOK
650-1 4425 0,38 YOK
650-2 65,23 1,07 0,375
650-4 74,23 1,43 0,714
700-1 48,68 0,74 0,36
700-2 63,37 2,01 0,64
700-4 98,33 2,42 0,752
750-1 74,21 0,94 0,635
750-2 98,15 2,56 0,97
750-4 113,19 3,57 1,06
800-1 103,93 1,25 0,965
800-2 112,83 2,96 1,59
800-4 197,63 3,11 2,10
900-1 150,42 2,21 1,12

Sekil 6.14’te goriildigii gibi 600 °C’de nitriirlenmis alasimda nitriirlii tabakalar (3-
TiN ve &Tip)N) ¢ok incedir ve nitriirleme siiresinin artmasi ile birlikte tabaka
kalinliginda ¢ok az artiglar gdzlenmistir. Numunenin merkezi kararli a+3 yapisina
sahiptir. 700 °C sicaklikta nitriirleme islemine tabi tutulan numunelerde &-Ti,N
tabakasinin gelismeye basladigi goriilmiistiir. 5-TiN tabakasinin 4 saatlik deneyde
olustugu goriilmiistiir. Bu sicaklikta gerceklestirilen deneylerin  sonuglari
incelendiginde, 700-4 grubunda J-TiN, &-Ti;N ve diflizyon tabakalarinin birlikte
olustugu goriilmiistiir. 700-4 grubunda olusan tabakalarin kalinliklar1 8-TiN tabakasi
0,752 um, &-Ti,N tabakasi 2,42 um ve diflizyon tabakasi 98,33 pm’dir ve bu degerler
bu sicaklikta elde edilen en iyi degerlerdir. 650-1 grubunda o-TiN tabakas1 yoktur,
0,34 pum kalinliginda &-Ti,N tabakasi ve 44,25 pm kalinliginda olusan difiizyon

tabakas1 mevcuttur.



600-4

Sekil 6.14 600, 650, 700, 750 ve 800 °C’de cesitli islem siirelerinde
Ti6Al4V alasiminin yiizeyinde olusan tabakalarin resimleri

plazma nitriirlenmis

96
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750 °C ve 800 °C’de plazma nitriirlenmis numunelerde (Sekil 6.14) nitriirli
tabakalar (3-TiN ve &-Ti;N) biraz daha belirgin sekilde goriilmeye baslamistir.
Nitriirleme sicakligi o-p doniisiim sicakligi (882 °C) altindadir ve nitriirleme
siiresinin artmasi tabaka kalinliklarinda artisa neden olmustur. Numunenin merkezi
kararli a+p yapisina sahiptir. 750 °C sicaklikta 4 saatlik nitriirleme isleminden sonra
numunelerde 6-TiN, &-Ti;N ve difiizyon tabakalar1 agikca gorilmiistiir. 4 saatlik
nitriirleme ile elde edilen diflizyon tabakasi kalinlig1 74,21 pm’dir. Bu deger 700-4
de elde edilen diflizyon kalinligindan % 14 daha yiiksektir. 800-4 grubunda olusan
tabakalarin kalinliklar1 5-TiN tabakas1 2,10 um, &-Ti,N tabakas1 3,11 um ve difiizyon
tabakas1 197,63 pm’dir ve bu degerler bu sicaklikta elde edilen en iyi degerlerdir.
800 °C de 2 saat nitriirleme yapilan numunelerde dahi 3-TiN tabakasi olustugu
goriilmistiir. 900-1 grubunda 6-TiN tabakasinin zaman artisina bagl olarak hizli bir
sekilde gelistigi gortilmiistiir. 5-TiN tabakasi asinmaya dayanimi ¢ok yiiksek olan bir
tabakadir.

Optik mikroskopla ¢ekilmis mikroyapilarda iki farkli nitriir goriilmektedir.
Bunlar, ylizey merkezli kiibik yapida 8-TiN ve tetragonal yapida &-Ti;N fazlaridir.
Plazma nitriirlenmis biitin numunelerde 6-TiN ve &-Ti,N fazlar1 gorilmiistir.

Nitriirleme sicakliginin ve siiresinin artmasi ile bu fazlarda artig goriilmiistiir.

900 °C’de plazma nitriirlenmis numunelerde (Sekil 6.14) nitriirlii tabakalar (8-TiN
ve e-Ti,N) belirgin sekilde goriilmeye baglamistir. Nitriirleme sicakligi o-f3 dontisiim
Sicakligr (882 °C) iistiindedir ve nitriirleme siiresinin artmasi tabaka kalinliklarinda
da artisa neden olmustur.

Sekil 6.15°de farkli parametreler ile yapilan nitriirleme sonucu olusan diflizyon
tabakas1 derinliginin numune gruplarindaki degisimini veren grafik goriilmektedir.
Difiizyon tabakasinin derinliginin islem sicaklik ve zaman degerlerinin artirilmasi ile
arttign goriilmektedir. Incelemeler sonucunda en kalin difiizyon derinligi 800-4

grubunda olustugu saptanmaistir.
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Sekil 6.15 Numune gruplarinda elde edilen ortalama difiizyon derinlikleri

6.5 Mikrosertlik Olciimleri

Nitriirlenmis titanyum alagimlarinin yiizey 6zelliklerinden sertlik genis bir sekilde
incelenmistir. Titanyum ve titanyum alagimlarinin baslangi¢ sertligi malzemenin
kimyasal kompozisyonuna bagli olarak genelde 200 ve 400 HV arasinda
degismektedir (Zhecheva ve digerleri, 2004).

Mikrosertlik 6l¢timleri 600, 650, 700, 750, 800 ve 900 °C’lerde ve 1, 2 ve 4 saat
plazma nitriirlenmis numuneler {izerinde yapilmistir. Sertlik 6l¢limii i¢in numuneler
bakalit i¢ine alinmistir. Plazma nitriirleme sicaklik ve siiresinin Ti6Al4V alasiminin
mikrosertligine olan etkisi Sekil 6.16’de verilmistir. Plazma nitriirlenmis

numunelerde artan sicaklik ve siire ile sertlik degerleri siirekli artis géstermektedir.

600 °C’de Ti6Al4V alagimmin 1 saat plazma nitriirlenmesi sonucunda yiizey
sertligi 446 HV, 650 °C’de 503 HV, 700 °C’de 542 HV, 750 °C’de 576 HV ve 800
°C’de HV ise 580 HV mikrosertlik degerlerine ulagilmistir. Ayni sicakliklarda 4 saat
plazma nitriirleme sonucunda mikrosertlik degerleri sirasiyla 529 HV, 542 HV, 593
HV, 637 HV ve 694 HV olmustur. 800 °C’de 4 saat plazma nitriirleme sonucunda
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elde edilen 694 HV’lik sertlik degeri bu caligmada ulasilan maksimum sertlik
degeridir ve ayn1 zamanda islem gormemis Ti6Al4V alasiminin sertlik degerinin

(341 HV) en az 2 katidur.

800
700

600 — —

500 S NN U O B O
400 A T B

300 HHHHHHHHHHHHHHHHHF

Mikrosertlik (HV)

204441144+ HHHHHHHHHEHF
mocO4-14 1T+ M +HHH 1 HHHHHHEHHE

O I I I I I I I I I I I I I I I I

islemsiz
600-1
600-2
600-4
650-1
650-2
650-4
700-1
700-2
700-4
750-1
750-2
750-4
800-1
800-2
800-4
900-1

Grup Numarasi

Sekil 6.16 Degisik numune gruplarinda yilizeyden 15 um derinlikte elde edilen mikro sertlik degerleri

Numune gruplarinda yiizeyden itibaren, 15 um araliklarla yapilan mikrosertlik
Olciim degerleri Sekil 6.16’da goriilmektedir. Sekilden goriildiiglii gibi en yiiksek
sertlik degeri 800-4 grubunda elde edilmistir. Bu deger 750-4 grubunda bulunan
degerden yiiksektir. Bu durum, titanyumun nitriirlenmesinde sicaklik parametresinin
tabakalarin gelisiminde zaman parametresinin etkisinden ¢ok daha fazla oldugunu

gostermektedir.

Yiizeyden belirli araliklarla yapilan mikrosertlik 6l¢ciim neticesinde elde edilen

mikrosertlik degerleri Tablo 6.3’de verilmektedir.
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Tablo 6.3 Yiizeyden uzakliga gore sertlik degerleri

MIKROSERTLIK (HV)

YUZEYDEN OLAN MESAFE (pum)

GRUP | 15 30 45 60 75 90 105 | 120 | 135 | 160

islemsiz | 341 | 341 | 341 | 341 | 341 | 341 | 341 | 341 | 341 | 341

600-1 | 446 | 436 | 441 | 437 | 435 | 394 | 363 | 364 | 357 | 341

600-2 | 502 | 468 | 455 | 439 | 430 | 440 | 392 | 391 | 383 | 389

600-4 | 529 | 515 | 456 | 456 | 446 | 441 | 449 | 429 | 438 | 406

650-1 | 503 | 500 | 467 | 404 | 402 | 388 | 368 | 369 | 351 | 350

650-2 | 541 | 492 | 452 | 404 | 393 | 396 | 360 | 362 | 368 | 371

650-4 | 542 | 503 | 477 | 487 | 481 | 457 | 457 | 422 | 408 | 407

700-1 542 | 467 | 480 | 443 | 464 | 444 | 454 | 397 | 394 | 385

700-2 | 549 | 545 | 447 | 457 | 456 | 443 | 431 | 428 | 393 | 388

700-4 | 593 | 582 | 483 | 487 | 474 | 452 | 444 | 399 | 395 | 390

750-1 576 | 504 | 496 | 478 | 458 | 449 | 445 | 436 | 396 | 401

750-2 | 581 | 582 | 545 | 535 | 480 | 454 | 459 | 432 | 402 | 398

750-4 | 637 | 576 | 575 | 512 | 481 | 475 | 462 | 444 | 436 | 395

800-1 | 580 | 540 | 497 | 462 | 455 | 441 | 447 | 431 | 399 | 397

800-2 | 582 | 540 | 485 | 514 | 496 | 495 | 468 | 467 | 481 | 489

8004 | 694 | 691 | 621 | 512 | 510 | 478 | 472 | 477 | 487 | 495

900-1 | 592 | 583 | 551 | 517 | 485 | 491 | 452 | 451 | 445 | 431

Sicaklik ve zamana bagl olarak degisen sertliklerin yiizeyden olan mesafeye gore
degisimlerini gdsteren karakteristik egriler Sekil 6.17-6.26’daki sekillerde

verilmektedir.
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600
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: —@—islemsiz
3 600-2
g —4—600-4
S 300

200

15 30 45 60 75 90 105 120 135 160
Yiizeyden Olan Mesafe (um)

Sekil 6.17 600 °C’de farkli islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerde islem siiresinin sertlik

degerlerine etkisi

600
S 500
I . .
= —— islemsiz
4
% —f— 650-1
@ 400 650-2
o —o— 650-4
=
S 300

200

15 30 45 60 75 90 105 120 135 160
Yiizeyden Olan Mesafe (um)

Sekil 6.18 650 °C’de farkli islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerde islem siiresinin sertlik

degerlerine etkisi
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400

300

Mikrosertlik (HV)

200

15 30 45 60 75 90 105 120 135 160
Yiuzeyden Olan Mesafe (um)

—@—islemsiz

—=—700-1
700-2

—0—700-4

Sekil 6.19 700 °C’de farkli islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerde islem siiresinin sertlik

degerlerine etkisi

(o]
o
o

500

400

Mikrosertlik (HV)

300

200

15 30 45 60 75 90 105 120 135 160
Yiuzeyden Olan Mesafe (um)

—e—islemsiz

= 750-1
750-2

—0—T750-4

Sekil 6.20 750 °C’de farkli islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerde islem siiresinin sertlik

degerlerine etkisi
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800
S 700
L 600 —e—islemsiz
= —m—800-1
T 500 800-2
(7))
o —4—800-4
_i_E 400
= 300

200

15 30 45 60 75 90 105 120 135 160
Yuzeyden Olan Mesafe (um)

Sekil 6.21 800 °C’de farkli islem siirelerinde nitriirlenmis numunelerde islem siiresinin sertlik

degerlerine etkisi

700
S 600
Lz
= —
= —e—islemsiz
5 500
8 —=—900-1
E
S 400

300

15 30 45 60 75 90 105 120 135 160
Yuzeyden Olan Mesafe (um)

Sekil 6.22 900 °C’de 1 saatlik islem siiresinde nitriirlenmis numunenin sertlik degerleri
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600

—e— islemsiz
—=— 600-1
650-1
—>¢—700-1
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400

Mikrosertlik (HV)

300
15 30 45 60 75 90 105 120 135 160
Yiuzeyden Olan Mesafe (um)

Sekil 6.23 1 saatlik siirede nitriirlenen numunelerde islem sicakliginin sertlik degerlerine etkisi

600

S —e—islemsiz
L 500 —=—600-2

X

= 650-2

=

9 . 700-2

o

; 400 —%—750-2

= —e—800-2

300

15 30 45 60 75 90 105 120 135 160
Yiuzeyden Olan Mesafe (um)

Sekil 6.24 2 saatlik siirede nitriirlenen numunelerde islem sicakligimnin sertlik degerlerine etkisi
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S —e—islemsiz
L —=— 600-4

— 650-4

€

@ — - 700-4

o —%— 750-4

X

= —e—800-4

15 30 45 60 75 90 105 120 135 160
Yiuzeyden Olan Mesafe (um)

Sekil 6.25 4 saatlik siirede nitriirlenen numunelerde islem sicakliginin sertlik degerlerine etkisi

800 ——islemsiz
== 600-1
600-2
i 600-4
i 650-1
—0—0650-2
—4—650-4
——700-1
e 700-2
700-4
750-1
750-2
e T50-4
——800-1

15 30 45 60 75 90 105 120 135 160 | 8002
800-4

Yuzeyden Olan Mesafe (um) 9001

700

2]
o
o

500

Mikrosertlik (HV)

400

300

Sekil 6.26 Tiim numunelerin yiizeyden uzakliga gore sertlik degerlerinin degisimi
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Sekil 6.17°de 600 °C’de nitriirlenmis numunelerin mikrosertlik degerleri degisimi
verilmektedir. Diflizyon tabakalarinin sertlik degerleri islem siiresine bagli olarak
artmaktadir. 600 °C’de nitriirlenen numuneler igerisinde maksimum sertlik degeri 4
saat nitriirlenen numunede elde edilmistir. 4 saatlik islem siiresi sonunda numunenin
sertlik degeri 529 HV’dir. 600 °C’de iyonitriirasyon islemi yapilan numunede en

yiiksek sertlik degerleri islem siiresinin artmasiyla elde edilebilmektedir.

800 °C’de nitriirlenmis numunelerin mikrosertlik degerleri tiimiinde zamana bagh
olarak bir artisin oldugu Sekil 6.21°’de goriilmektedir. 1 saatlik islem siiresi sonunda
numunenin sertlik degeri 580 HV “dir (Tablo 6.3). 800 °C’de 2 ve 4 saat siirelerde
iyonitriirasyon islemini gerceklestirmek, malzemenin yilizey ozelliklerine istenilen
etkileri saglayacaktir. 800-4 grubunda genis bir difiizyon tabakasinin olustugu sertlik
degerlerinden de goriilmekte olup, Olciilen mikrosertlik degeri 694 HV’dir, Ayrica
goriintii analiz programiyla gerceklestirilen incelemeler sonunda kalin 3-TiN, &-Ti,N

ve diflizyon tabakalarinin olustugu belirlenmistir (Tablo 6.2).

1 saatlik islem siiresinde nitriirlenmis numunelerde sicakligin artmasiyla birlikte
sertlik degerlerinde 6nemli miktarda artis oldugu Sekil 6.23°te goriilmektedir. Bu

islem siiresi sonunda 900 °C’de genis sertlesen bir bolge olusmustur.

2 saatlik iglem siiresinde nitriirlenmis numunelerde sicakligin artmasiyla birlikte
sertlik degerlerinde 6nemli miktarda artis oldugu Sekil 6.24’te goriilmektedir. Bu
islem siiresi sonunda 800 °C’de genis sertlesen bir bolge olusmustur. Sertlik degeri
islemsiz malzemenin sertliginden yaklasik olarak 2 kat artis gOstermistir. Sekil
6.25’de 4 saatlik islem stliresinde nitriirlenmis numunelerin sertlik ergileri
incelendiginde, 800-4 grubunda sicakligin etkisi ile genis bir diflizyon bolgesi
olusmus oldugu goriilmektedir. Bu grupta islemsiz malzemenin sertliginden 2

katindan fazla bir degerde sertlik artis1 vardir.

Mikrosertlik degerleri, artan plazma nitriirleme sicaklik ve islem siiresinin
meydana getirdigi tabaka kalinliklarindaki artis ile birlikte artmaktadir. Ti6Al4V
titanyum alagimi iyonitriirasyon islemi ile sertlik degerlerindeki artisin zamandan ¢ok
sicaklik artisina bagli olarak degistigi goriilmiistiir. Yiiksek sicakliklarda (800 ve 900

°C) gergeklestirilen islemlerde hizli artislar gozlemlenmistir.
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6.6 Asinma Deneyi

Farkli islem parametrelerinde nitriirlenmis numuneler ve islem gormemis
numune, 60 N yiik altinda 0,95 m/s (151 d/dk) hizla, 4.000 m kayma mesafesinde pin
on disk asinma cihazinda asinma testine tabi tutulmustur. Asinma, kuru asinma test
sartlarinda gergeklestirilmistir. Plazma nitriirlenmis Ti6Al4V alagimi ile ilgili kayma
mesafesine bagli olarak numunelerin agirliklarinda meydana gelen degisimler Sekil
6.27°de verilmistir. Asinma kayiplarinin degisen nitriirleme parametrelerine bagli
olarak 900-1, 800-4 ve 750-4 gruplarinda daha az oldugu goriilmektedir. 4.000 m
kayma mesafesinden sonra numune gruplarinin toplam asmmma kayiplart Sekil

6.28’de gosterilmistir. Plazma nitriirleme siiresi ve sicakligi arttikca asinma miktari

azalmaktadir.
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Sekil 6.27 Nitriirlenmis numunelerin aginma testindeki kayma mesafesine gore ortalama agirlik

kayiplari
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Grup Numarasi

Sekil 6.28 4.000 m kayma mesafesinden sonra numune gruplariin aginma kayiplari

Sekil 6.28’de goriildiigii gibi islem gormemis Ti6Al4V alagimi ile 600, 650,700
°C de plazma nitriirlenmis Ti6Al4V alasimi arasinda asinma direnci bakimindan az
fark oldugu goriilmektedir. Islem gérmemis numune, nitriirlenen numunelere kiyasla
daha yiiksek asinma sergilemistir. Zira 750 °C sicaklikta nitriirlenen gruplarda
istenilen tabakalar ve sertlik degerleri elde edilememistir. Yine Sekil 5.16’da
goriildiigl gibi plazma nitriirleme siiresi arttik¢a asinma direnci de artmaktadir. 600,
700 ve 750 °C sicaklikta biitiin islem siirelerinde nitriirlenen numunelerin asinma

direncinin kotii oldugu Sekil 6.32 ve Sekil 6.33’den goriilmektedir.
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Grup Numarasi

Sekil 6.29 4.000 m’ye kadar uygulanan kayma mesafelerindeki numune gruplarinin asinma kayiplari

Sekil 6.29’da plazma nitriirlenmis numunelere uygulanan kayma mesafelerine
gore gruplarda meydana gelen agirlik kayiplar1 goriilmektedir. Sekil 6.29°da
gortldigi gibi 900 °C 1 saat ve 800 °C 4saat nitriirlenen gruplar haricinde diger
gruplar 1200 m’den sonra islem gérmemis numune ile benzer asinma kayiplari

gostermektedir.
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Kayma mesafesi (m)

Sekil 6.30 600 °C’de nitriirlenen numunelerde islem siiresinin asinma davranigina etkisi
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Sekil 6.31 650 °C’de nitriirlenen numunelerde islem siiresinin asinma davranigina etkisi
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Sekil 6.32 700 °C’de nitriirlenen numunelerde islem siiresinin asinma davranigina etkisi

Sekil 6.30, Sekil 6.31 ve Sekil 6.32°de goruldigii gibi 600 °C, 650 °C ve 700 °C’de

yapilan plazma nitriirleme islemlerinin hig biri asinmaya kars1 direng gostermemistir.
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Sekil 6.33 750 °C’de nitriirlenen numunelerde islem siiresinin asinma davranisina etkisi
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Sekil 6.33’te 750 °C’de plazma nitriirlenmis numunelerin 4 saat islem gérmiis
olaninda 1200 m’ye kadar asinma direncinin digerlerine gore daha iyi oldugu
goriilmekte ancak 1200 m’den sonra olusan asinma kayiplarinin diger islem
stirelerinde yapilanlarla ayni1 oldugu goriilmektedir bunun nedeni 1200 m’den sonra
sert nitriir tabakasinin yitirilmesinden sonra sertlik degeri daha diisiik olan diflizyon

tabakasina gec¢ilmesinden kaynaklanmaktadir.
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Sekil 6.34 800 °C’de nitriirlenen numunelerde islem siiresinin asinma davranigina etkisi

Sekil 6.34’te islem sicakligi 800 °C’e olan plazma nitriirlenmis numunelerin farkl
islem siirelerine gore gosterdikleri asinma kayiplari goriilmektedir. Burada 4 saat
nitriirlenen numunenin digerlerine gore ¢ok daha az asinma kaybi gosterdigi
goriilmektedir. Bunun nedeni, difiizyona bagli olarak iglem siiresi arttikca tabaka

kalinliklariin artmasi ve dolayistyla numunelerin sertlesmesidir.
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Sekil 6.35 900 °C’de nitriirlenen numunelerde asinma davranist

Sekil 6.35’te 900 °C’de 1 saat nitriirlenmis Ti6Al4V alasimimin asinma

dayaniminin islemsiz olana gore ¢cok daha iyi sonug¢ verdigi goriilmektedir.
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Sekil 6.36 1 saat nitriirlenen numunelerde iglem sicakliginin asinma davranisina etkisi
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Sekil 6.36’da islem siiresi 1 saat olan plazma nitriirlenmis numunelerin farkl
islem sicakliklarina gore gosterdikleri aginma kayiplari goriilmektedir. Burada 900
°C’de nitriirlenen numunenin digerlerine gore ¢ok daha az aginma kaybi gosterdigi
goriilmektedir. Bunun nedeni, yiiksek sicakliklara ¢ikildik¢a malzeme yiizeyinde
olusan ince tabaka kalinligr daha hizli artmasi ve dolayisiyla numunenin asinmaya

kars1 gosterdigi direncinde artmasidir.
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Kayma mesafesi (m)

Sekil 6.37 4 saat nitriirlenen numunelerde islem sicakliginin asinma davranisina etkisi

Sekil 6.37°de ise islem siiresi 4 saat olan plazma nitriirlenmis numunelerin farkl
islem sicakliklarina gore gosterdikleri aginma kayiplari goriilmektedir. Burada 800

°C’de nitriirlenen numunenin digerlerine gore ¢ok daha az aginma kaybi gosterdigi

goriilmektedir.

Sekil 6.38’de islem gormemis numune ve nitriirlenmis numunelerin 4.000 m
kayma mesafesinden sonraki asinma izleri goriilmektedir. Yapilan asimnma
deneylerinde islem gérmemis numune iistiinde olusan asinma izlerinin derin oldugu
saptanmigtir. Numunenin Yyilizeyinde abrazyon asinmasi oldugu goriilmektedir.
Sicaklik ve islem siiresinin artmasi ile birlikte aginmadan sonra numune yiizeyi

parlak olarak goriilmektedir.
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800-4 900-1

Sekil 6.38 4.000 m kayma mesafesinden sonra numune yiizeyinde olusan asinma izleri

Sekil 6.38 750-4, 800-4 ve 900-1 gruplarinin yilizeyindeki asinma izleri
incelendiginde, asinma sonrasi yiizeyde nitriirli tabakalarin asinma sonucunda
kirildigr goriilmektedir. Burada asinmanin ilk sathalarinda direng gdsteren nitriir
tabakasinin, ilerleyen kayma mesafelerinde partikiiller halinde koparak ayrildigi ve

numuneyi abrazif aginmaya maruz biraktig1 anlagilmaktadir.



BOLUM YEDI

SONUCLAR

7.1 Sonuclar

Bu calismada, titanyum alasimi olan Ti6Al4V numunelerine gaz karisim orani

%80 N, + %20 H,’de sabit olacak sekilde, sicaklik ve zaman islem parametreleri

degistirilerek iyonitrasyon islemi gerceklestirilmistir. Plazma nitriirleme yontemi

parametrelerinin bu alasimin yapisal karakteristiklerine ve mekanik 6zelliklerine

etkisi incelenmis ve sonuglari agagida verilmistir:

Plazma nitriirleme parametrelerine bagli olarak iki veya ii¢ farkli tabaka
olustugu goriilmistlir. En istteki tabakada bulunan 6-TiN tabakasi diisiik
islem sicakliklarinda goriillememistir. Bu tabakadan baska e-Ti,N tiim
numunelerde tespit edilmistir. Ugiincii tabaka ise bilesik tabakanin (5-TiN+ e-
Ti;N) altinda bulunan difiizyon tabakasidir. Bu tabaka biitiin nitriirleme

parametrelerinde elde edilmistir.

Sicaklik artigina bagli olarak bilesik tabakanin (8-TiN+ e-Ti,N ) ve diflizyon

tabakasinin arttig1 goriilmiistiir.

Plazma nitriirleme sonrasinda degisen oOzellikler {izerinde nitriirleme
parametrelerinden sicakligin nitriirleme siiresinden daha etkili oldugu
saptanmistir. Diflizyon tabakasi ve bilesik tabaka kalinligi iyonitriirasyon
islem sicaklik ve siiresinin artmasiyla birlikte artmistir. 800 ve 900 °C islem
sicakliginda nitriirlenen numunelerde bilesik tabaka olarak nitelendirilen 6-

TiN ve &-Ti;N tabakalarinin kisa siirede gelistigi goriilmiistiir.

116
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Optik mikroskop resimlerinden ve SEM incelemelerinden plazma
nitriirlenmis Ti6Al4V alagiminda 3-TiN, &-Ti,N ve difilizyon tabakalarinin
elde edildigi gozlenmistir. 5-TiN, e-Ti;N ve diflizyon tabakalarinin kalinlig
plazma nitriirleme sicaklik ve siiresinin artigina bagli olarak artig
sergilemektedir. 800 °C sicaklikta 4 saat nitriirlenen numunelerde maksimum
tabaka kalinliklar1 (8-TiN tabakasi 2,10 pm, &-Ti,N tabakasi 3,11 um ve
difiizyon kalinligi 197,63 pum) elde edilmistir.

Mikrosertlik degerleri, artan plazma nitriirleme sicaklik ve islem siiresi ile
artmaktadir. 800 °C’de 4 saat plazma nitriirleme sonucunda elde edilen 694
HV’lik sertlik degeri bu calismada ulasilan maksimum sertlik degeridir ve

yiizey sertligi matris sertlik degerlerine gore 2 kat artmistr.

Plazma nitriirlenmis Ti6Al4V alagiminin pin on disk aginma testinde asinma
direnci, nitriirleme islemi sicakliginin ve siiresinin artmasi ile birlikte artis
gostermektedir. En diisiik asinma 900 °C’de 1 saat plazma nitriirlenmis
numunede bulunmustur. Yiizeyinde kalin bir 8-TiN ve &-Ti;N tabakasi olusan
numunelerin asinmaya karsi daha fazla direng gosterdikleri goriilmiistiir.
Asinmaya karsi en fazla direng gosteren numune gruplari sirasiyla 900-1,
850-4, 750-4 olmustur. Asinma direncinin 8-TiN tabakasinin sertliine ve
kalinligina bagh olarak degistigi goriilmiistiir. islem gérmemis numunelerin

yilksek oranda asinmayla birlikte ayn1 zamanda plastik sekil degisimine

(stvama) de ugradigi goriilmiistiir.

XRD c¢alismalarinda 8-TiN ve &-Ti;N olmak iizere iki farkli nitriir tabakasi
goriilmis, nitriirleme sicakligimin artmasi ile 6-TiN ve &-Ti,N fazlarinin

piklerinde artma gbézlenmistir.

Bu ¢aligmada Ti6Al4V alasimimin iyonitriirasyon islemi 600-900 °C sicaklik

araliginda, 1-2-4 saat araliklarinda ve gaz karigim orani %80 N»+%20 H,’de
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sabit olacak sekilde gergeklestirilmistir. Incelemeler sonucunda, 600-700 °C
islem sicaklig1 araliginin Ti6Al4V alasiminin iyonitriirasyon igleminde diisiik
bir iglem sicakligi oldugu, 800 °C islem sicakligmin ise basaril bir
iyonitriirasyon i¢in uzun bir islem siiresi gerektirecegi goriilmiistiir. 900 °C
sicaklikta gergeklestirilen iyonitriirasyon islemi ile kisa islem siiresinde

istenilen 6zellikler saglanabilecegi tespit edilmistir.
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