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PLAZMA DALDIRMA iYON IMPLANTASYONU UYGULANMIS AISI
4140 CELIGININ YUZEY OZELLIKLERININ INCELENMESI

(0Y/

Plazma daldirma iyon implantasyonu yontemi diinya iizerinde ¢ok yeni bir
teknolojidir, parcalarin hem Smriiniin uzatilmas: ve hem de par¢anin kullanim omrii
siiresince kullanim kalitesinin arttirtlmasin saglayan bir yontemdir. Plazma daldirma
iyon implantasyonu, azot, karbon ve bor gibi elementlerin iyonlarinin bir kati kiitle
icine herhangi bir yontemle enjekte edilmesini amaclamaktadir. Plazma daldirma
iyon implantasyonu (PIII veya PI’) yontemi, yiiksek enerjiye sahip iyonlarin yiizeye

bombardimana ile iyi bir yiizey modifikasyonu saglar.

Modern yiizey kalitesi gelistirme yontemlerinden biri olan plazma daldirma iyon
implantasyonu, yar1 iletkenlerin iiretiminden, makine parcalariin yiizey
ozelliklerinin iyilestirilmesine hatta bio-uyumlu viicut i¢i protez malzemelerinin
gelistirilmesine kadar pek ¢ok uygulama alanina sahiptir. Iyon implantasyonu
yontemi uygulanmis malzeme yiizeylerinde, yiiksek sertlik, yorulma ve asinma

dayanimu ile korozyon direnci yiiksek bir tabaka elde edilir.

Bu tez calismasinda AISI 4140 (42CrMo4) 1slah celigi 8 — 40 kV, 150 — 1500 Hz
ve 10 — 55 ps degerleri arasinda farkli parametrelerde azot (N,) gazi kullanilarak 2
saat sabit siireyle Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu islemine tabi tutulmustur.
Islem parametrelerine bagl olarak elde edilen tabakalarin yapilari, bu yapilarin
degisimine etki eden faktorler SEM ve XRD analizleri ile incelenmistir. Ayrica
olusan tabakalarin sertlik degisimleri mikrosertlik yontemiyle incelenmis ve

tabakalarin 6zellikleri tizerine islem parametrelerinin etkisi arastirilmigtir.

XRD incelemeleri sonucunda AISI 4140 celigi iizerinde e-Fe, 3N, y-FesN ve sert
nitriirler iceren a-Fe olmak iizere ii¢ farkl faz tespit edilmistir. Bilesik tabaka € ve y
fazlarindan, difiizyon tabakasi ise a-Fe sert nitriir fazlarindan olugmaktadir. SEM

incelemeleri ile cekilmis 500X biiyilitmeli fotograflar bu fazlarin olusumunu
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destekler. En ideal tabaka kalinliginin 40 kV gerilim, 150 Hz frekans, 10 ps peryot
ve 52°C ulasilan maksimum sicaklik parametre degerlerinde olustugu goriilmiistiir.
Yapilan mikrosertlik 6lctim sonuglarina gore 15 kV, 1500 Hz, 55 ps, 329.2 °C
ulagilan maksimum sicaklik parametre degerleri en sert tabakalarin olusmasini

saglayan degerlerdir.

Anahtar sozciikler: Implantasyon; Iyon; Metal Plazmasi; Plazma; Plazma

Daldirma Iyon Implantasyonu ve Biriktirme; Vakum Arki; Yiizey Isleme



INVESTIGATION OF SURFACE PROPERTIES OF PLASMA
IMMERSION ION IMPLANTED AISI 4140 STEEL

ABSTRACT

Plasma immersion ion implantation method is a new tecnology in the world, this
method provide increasing the lifetime of materials and increasing quality of existing
materils. Plazma immersion ion implantation purposes that the ions of elements such
nitrogen, carbon and boron penetrate into a solid mass with a kind of method. Plasma
immersion ion implantation (PIII or PI’) is now a well-established method of adding

high-energy ion bombardment to surface treatment processes.

As one of the modern surface quality development methods, plasma immersion
ion implantation has many application fields from semi conductor manufacturing to
improving surface characteristics of machine parts and even developing bio-medical
implants. In ion implanted material surfaces, a layer that has high hardness, fatigue,

wear and corrosion resistance is obtained.

In this thesis study, AISI 4140 (42CrMo4) steel was nitrided by Plasma
Immersion Ion Implantation between 8 — 40 kV, 150 — 1500 Hz and 10 — 55 ps
parameters by using nitrogen (N;) for 2 hours. Depend on the treatment conditions,
structures of nitrided layers and the factors which effect the changing of structures
were examined by SEM and XRD analysis. Also the hardness changings of the
nitrided layers were examined by microhardness and the affect of the treatment

parameters on mechanical properties of nitrided layers were researched.

As a result of XRD researches, three different phases as e-Fe, 3N, y-Fe,N and a-
Fe with hard nitrides were determined. Compaund layer contains of € and y phases,
diffusion layer contains of a-Fe with hard nitrides. The 500X zoom photoghraphes
taken by SEM researches support these phases existance. The most ideal layer
thickness determined at 40 kV voltage, 150 Hz frequence, 10 ps period and 52 °C

maximum temperature parameters. As a result of microhardness tests, 15 kV voltage,
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1500 Hz frequence, 55 ps period and 329,2 °C temperature values constitute the most

hard layers.

Keywords: Implantation; Ion; Metal Plasma; Plasma; Plasma Immersion Ion

Implantation and Deposition; Surface Treatment; Vacuum Arc
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BOLUM BiR

GIRiS

1.1 Giris

Plazma nitriirleme fikri ve prensipleri ilk kez 1930’larin baslarinda Almanya’da
Bernard Berghaus tarafindan ortaya atilmistir (Berghaus, 1932). Berghaus’un bu
konuda sonraki caligsmalar1 yiiksek akimlarda parlak bosalmalarin olusturulmasi ve

kontrolii ile ilgiliydi (Berghaus, 1939; Berghaus, 1956; Berghaus, 1964).

Almanya Cologne’de Berghaus tarafindan kurulan 6zel bir sirket olan Klockner
Ionen firmasi, endiistriyel amaglar icin teknoloji olusturmaya ugras vermistir. 1965 te
Berghaus’un Oliimiinden sonra yontemi uluslararasi alanda ticari hale getiren
Klockner Ionen firmasi olmustur (Hombeck ve Bell, 1991). Cesitli ebatlardaki
plazma nitriirleme sistemleri bu firma tarafindan Almanya Cologne’de imal
edilmistir (Edenhofer, 1976). Artik giiniimiizde pek cok iilkede plazma nitriirleme

endiistriyel sistemler halinde kullanilmaktadir.

Malzemelerin tribolojik o6zelliklerini iyilestirmek, ylizey sertligini, asinma
direncini ve yorulma dayanimim artirmak amaciyla yapilan bircok yiizey islem
teknigi mevcuttur. Bu amacla kullanilan yiizey islemlerini oncelikle yiizeyde yeni bir
tabaka olusturulan ve tabaka olusturmaksizin yapilan islemler olmak iizere iki ana
gruba ayirmak miimkiindiir. Yiizey islemlerinden yeni bir tabaka ilavesinin oldugu
ilk gruba, ince filmler, kaplamalar veya kaynakl {iist tabakalar (sert kaplamalar)
girmektedir. Yiizeyde tabaka olusturmaksizin modifikasyonu igceren ikinci gruba ise,
karbon, azot ve bor gibi sertlestirici elementleri kullanarak yiizeylerin kimyasal
kompozisyonunun degistirilmesini iceren difiizyon yontemleri girer. Bir parcanin
yiizeyden igeriye dogru etkili bir sekilde sertligini artirmak i¢in ¢ok sik olarak
difiizyon teknikleri tercih edilir. Difiizyon yontemleri de kendi icinde mikroyapisal,
kimyasal difiizyon ve iyon implantasyonu olmak iizere ii¢ grupta incelenebilir. Ik iki
islem ¢ogunlukla demir esasli malzemelere uygulanir. Birinci kategoride, malzeme

yiizeyinin mikroyapisi degisirken, malzemenin i¢ kisimlarinda herhangi bir degisim



olmamaktadir. Ikinci kategoride, hem yiizeyin mikroyapisi hem de kompozisyonu
degismektedir. Uciincii grup, ana malzeme ile alasim olusturan iyonik parcalarin
implantasyonu ile malzemenin iist yilizeyini (0,1 pm {iizerinde) degistiren

implantasyon islemini icerir.

Plazma nitriirleme, diger yiizey sertlestirme yontemlerine gore nisbeten yeni bir
yontem olmakla birlikte, giiniimiize pek ¢ok alanda uygulanmaktadir. Bunun temel
nedeni diger ylizey sertlestirme yOntemlerine gore saglamis oldugu istiinliiklerdir.
Plazma nitriirleme yonteminin saglamis oldugu Onemli bir avantaj, nitriirleme
sonrasinda nitriirlenen ylizeyde saglanan tribolojik ozelliklerdeki iyilesmelerdir.
Plazma nitriirleme yontemiyle malzemelerin tribolojik 6zelliklerinin iyilestirilmesi
onemli bir inceleme alani olarak karsimiza c¢ikmaktadir. Beyaz tabaka (FesN)
olusumunun azalmasi, daha kiigiik sicakliklarda nitriirleme yapilabilmesi, etkili bir
nitriir tabakas1 kalinlik kontrolii, daha temiz calisma ortami, piiriizsiiz bir nitriir
tabakasi olusumu ve bu gibi avantajlar iyon nitriirasyonu yontemini diger nitriirleme

tekniklerine gore iistiin kilar.

Paslanmaz celikler, takim celikleri, alasimsiz ¢elikler, titanyum alagimlar ve daha
pek ¢ok metalik malzemeler iyon nitriirasyonu islemi ile daha iyi bir yiizey 6zelligine

sahip olabilirler.

Iyon implantasyonu, kat1 metaller iizerine iyon bombardimani yaparak, kati metal
icine iyon enjekte etmek ve dis tabakalarin bilesimini ve 6zelliklerini degistirmektir.
Burada plazma icine verilen azot molekiilleri, plazma icinde Once disose edilip
atomlarina ve akabinde de olugan atomlarin iyonize edilip iyon haline getirilerek, bu
iyonlar iizerlerine tatbik edilen elektrik alan kuvveti yardimiyla bunlar metal
yiizeyine bombardiman edilir. Bu tiir iyon implantasyonuna pratikte iyonitriirasyon
islemi denilmektedir. Iyonitriirasyon ile hemen hemen tiim metallerin yiizeyleri
sertlestirilebilmektedir ve bu sertlestirmeye bagli olarak metallerin asinma, yorulma
ve korozyon dayamimlarn artinlmakta, yani Omiirleri c¢ok biiyiikk Olcekte

uzatilabilmektedir.



Uygulamada, malzemelerin hem dinamik yiikleri karsilayabilmek icin siinek bir
icyaptya hem de asinmaya dayanikli, sert, yorulma ve asinma dayanimi yiiksek,
korozyon direnci iyi bir dis yiizeye sahip olmasi istendiginde yiizey sertlestirme
islemleri uygulanir. Malzeme yiizeyine yapilan plazma daldirma iyon implantasyonu
da modern yiizey kalitesi gelistirme yontemlerinden biridir. Plazma daldirma iyon
implantasyonu (PIII) ile plazma o6zelliklerinden yararlanarak metallerin yiizey
kaliteleri, Ozellikle asinma mukavemetleri yiikselmektedir. Bu sayede yiizeyleri
asinmaya dayanikli, uzun 6miirlii makine parcalar1 elde edilmektedir. Sonucta hem
malzemeden hem de maliyetten tasarruf edilerek hem ucuz hem de kaliteli mamuller

elde edilmektedir. Imalattaki hedef de zaten budur.

Plazma daldirma iyon implantasyonu (PIII) yontemi ise, geleneksel 1sin-hatti
implantasyonunun goriisii disinda kalan ¢izgi sinirlamalarim1 asmak igin diizlemsel
olmayan parcalarin iyon 1sin islemleri icin Wisconsin Universitesi’ndeki Conrad ve
arkadaslan1 ve Sidney’deki Avustralya Ulusal Bilim ve Teknoloji Organizasyonu
tarafindan gelistirilmistir. Literatiirde, Plazma Daldirma Iyon implantasyonu (PIII
veya PI3), plazma ortaminda iyon implantasyonu yontemi, Plazma Kaynak Iyon
Asilanmas:1  (PSII), Plazma Bazhi Iyon Implantasyonu (PBII),Plazma Iyon
Implantasyonu (PII) veya Plazma Daldirma Implantasyonu (PII) ve Plazma

Implantasyonu (PI veya = -teknigi) gibi degisik terimler ile ifade edilmektedir.

PIII sisteminin temel calisma prensibi su sekildedir: yiliksek negatif gerilim
darbeleri (pulslar1), bir gaz plazmasi igerisine daldirilan bir iletken levhaya
uygulanir. Her bir darbe (puls) sirasinda, bir elektriki kilif levhaya bitisik sekilde
olusur. Kilif i¢ine giren gaz iyonlar1 levhaya dogru hizlandirilir ve levha icine
implante edilir. Gaz plazmas1 (6rnegin azot, oksijen, BF;, v.b.) kullanilan PIII
sistemi, yiizey ozelliklerini degistirmek icin iyi bir teknik olmustur. Ornegin triboloji

ve yari-iletken uygulamalan agisindan.

Iyon implantasyonu(PII) derinligi cok ince olmasina ragmen; malzemelerin
asinma, siirtinme ve korozyon direnclerinde cok biiyiik iyilesmeler goriilmiistiir.

Plazma daldirma iyon implantasyonu yontemi, yari-iletken malzemeleri iglemek igin



gelistirilmis olmakla beraber giiniimiizde metallerin ve alasimlarin yiizeylerini
islemekte kullanilmaktadir. Pek c¢ok metal, alasim ve diger miihendislik
malzemelerine iyon implantasyonu yapilmistir. Bunlara ornek olarak bakir ve
alagimlar, cesitli celikler, sert maden uglar, titanyum ve alasimlari, aliminyum ve

alagimlari, plastikler ve seramikler verilebilir.

Bu calismada 8, 12, 15, 20, 30 ve 40 kV gerilim, 150, 600, 1500 Hz frekans ve
10, 25, 55 us periyot degerlerinde 2 saat sabit islem siiresinde azot gazi kullanilarak
AISI 4140 (42 CrMo4) celigi PIII islemine tabi tutulmustur. Bu islem sonucunda
celik ylizeyinde olusan tabakalarin mikroyapilari, sertlikleri, kalinliklar1 ve X-Ray
difraksiyon analizi incelenmistir. AISI 4140 c¢eligine Plazma Daldirma Iyon
Implantasyonu islemi uygulanarak yiizeyde bilesik tabaka ve difiizyon tabakast
olusmasi saglanir. Yiizeyde olusturulan bilesik tabaka ve difiizyon tabakasi istenilen
tribolojik ve mekanik 6zelliklerin elde edilmesini saglayan tabakalardir. Bu tabakalar

sert nitriir fazlarini ihtiva ederler.



BOLUM iKi

PLAZMA VE PLAZMA iLE YUZEY SERTLESTiRME

2.1 Plazma

Maddenin kendine has ozellikleri olan kati, sivi, gaz ve plazma halleri (konumlar)
olmak iizere dort hali ile karsilagilir ve bu dort hali kullanilir. Maddenin bu dort
halinin enerji konumlan ve dolayisiyla 6zellikleri farklidir. Maddenin kati1 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. Maddenin bu dort
halinden en yiiksek enerjili konumu plazma hali olup, bu hale maddenin dordiincii

hali denir.

Kati +E¢ <> Siv1 (Ergitme)
S1vt +Epy, <+ Gaz (Buharlastirma)

Gaz +Eiyon <> Plazma (Iyonize Etme)

Plazma, icerisinde iyon, elektron, uyarilmis atom, foton ve nétral atom veya
molekiil iceren bir karisimdir. Bir atoma iyonizasyon enerjisinden daha biiylik bir
enerji verilirse atom iyonize olur. Bu islem eger gaz Kkiitlesi i¢in gerceklestirilirse
plazma elde edilmis olur. Pratikte plazma, 1s1 enerjisi verilerek, 1sinla veya
elektriksel bosalma ile elde edilir. Plazma elde etme yontemlerinin en 6nemlisi ve en

yaygin olarak kullanilan1 elektriki bosalmadir.



Sekil 2.1 Iyonitriirasyonda ve PIII sisteminde plazmanin goriiniimii



2.2 Plazmanin Elde Edilmesi

2.2.1 Elektrik Bosalma Mekanizmas:

Pratikte plazma elektrik bosalmasiyla, bosalma i¢inde elde edilir. Bir elektrik
gerilim kaynagi gaz icinde bulunan iki iletken plaka arasina baglanirsa, belirli sartlar
gerceklestirildigi taktirde, 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 akim1 akar. Burada akan akimin biiyiikliigiine gore
ortaya cikan elektrik bosalmasi sistemleri siniflandirilmistir. Eger akimin siddeti 10
amperden biiyiik ise elde edilen sistem elektrik arki adini alir. Normal halde gazlar
yalitkandir. Ancak gaz iyonize edilirse (plazma) iletken olur. Bir atomun iyonize
olmas1 demek, cekirdegin etrafindaki elektronlardan en az birini kaybedip pozitif
yiiklii hale gelmesi demektir. Bunun i¢in atoma o atomun iyonizasyon enerjisinden

daha biiyiik bir enerji vermek gerekir.

2.2.2 Parlak Bosalma (Glow Discharge)

Yiizey miihendisligi uygulamalarinda glow discharge (Parlak Bosalma) bir dogru
akim kaynagindan veya bir alternatif akim kaynagindan olusturulmaktadir. Yiizey
sertlestirme islemlerinde yalmz dogru akim parlak bosalmasi (glow discharge)

yaygin olarak kullanilmaktadir.
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Sekil 2.2 Dogru akimda elektrik bosalmasi ¢esitleri ve bu bosalmalardaki gerilim-akim iligkileri

Bir glow discharge plazmanin, iki elektrod arasina birkag¢ yiiz voltluk potansiyel
fark uygulanmasiyla 10 mbar kadar diisiik bir basingta olusturulabilir. Ilave olunan
gaz, meydana gelen elektrik alani icerisinde iyonlasir ve glow discharge ile beraber

bir parlama olay1 goriiliir.

Bir iyonitriirleme sisteminde kullanilan dogru akim igin akim ve gerilim
arasindaki bagiti Sekil 2.2°de gosterilmistir. Bu sekilde egrinin E-F arasindaki
instabil plazma bolgesinde yapilir. Niifuziyetin yiiksek olmasi ve islemin kisa siirede
yapilabilmesi icin egrinin F noktasina yakin ¢alismak gerekir. Fakat plazma bu nokta
civarinda instabil oldugundan sik sik ark tesekkiil edebilir. Ark olayr malzemenin
yiizeyini bozar. Bu nedenle ark olaylarin1 6nlemek ve stabilitenin temin edilebilmesi
amactyla giic kaynaginda cesitli kontrol sistemleri kullanmak gereklidir. Bu kontrol
sistemleri ¢ikig gerilimini, akimini, gerilim artis hizini, akim artis hizim ve sicakligi
kontrol altinda tutarlar. Bu ayar olanaklarn sayesinde nitriirlenen tabaka kalinlig1 ve

yapisi istenen en iyi sonucu verecek sekilde degistirilebilir.



2.2.3 Plazmamin Ozellikleri

Plazmanin kendine has 6zellikleri vardir. Bu o6zellikler;

a) Plazma dis ortama kars1 elektriki olarak nétrdiir. Yani plazma igerisindeki

pozitif yiiklerin sayis1, negatif yiiklerin sayisina esittir.

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

icerisinde bir dinamik denge halinde bulunurlar.

c¢) Plazma iyi bir elektrik ve 1s1 iletkenidir. Plazma igerisindeki pargaciklar (iyon
ve elektronlar) bir enerji tasiyicisidirlar. Dolayisiyla elektrik ve 1s1 enerjisini de
tagirlar. Plazma icerisindeki hizlariin yiiksek olusu nedeniyle 6zellikle elektronlar

elektrik ve 1s1 iletiminde esas rolii oynarlar.

d) Plazma rotasyonsimetrik bir yapiya sahiptir. Buradaki silindir simetrisini

saglayan katoddan ¢ikip, anoda kadar kendini idame ettiren plazma akisidir.

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

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

f) Plazmaya elektrik ve manyetik alanla tesir edilebilinir. Elektrik ve manyetik
alan icerisindeki bir yiiklii parcaciga etkiyen kuvvet F=q.E+(V*B) olarak verilir.
Burada q.E elektrik alaninin yiiklii parcaciga etki ettirdigi kuvvet olup, bu kuvvetin
olusmas1 yiikli parcacigin hareketli olmasimmi gerektirmeyip, bu kuvvet yiiklii
parcaciklarin anod-katod dogrultusunda hareketini (enerjisini), dolayisiyla plazma
akis h1izim1 meydana getirir. q(V*B) ise, B indiiksiyonuna sahip bir manyetik alan
icerisindeki V hizina sahip bir q yiikiine B magnetik alanindan etkiyen kuvvet olup,
bu Lorentz kuvveti olarak bilinir. Lorentz kuvveti daima hiz yoniine diktir. Bu

nedenle elektrik alaninin aksine manyetik alan, yiiklii par¢acigin enerjisine tesir
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etmez. Sadece yiiklii parcacigin hizinin yoniinii degistirir. Hizin biiyiikliigiine bir

tesiri olmaz.

g) Plazmay1r magnetik ve termik olarak sikistirmak, dolayisiyla enerji

yogunlugunu ve sicakligini sinirsiz bir sekilde yiikseltmek miimkiindiir.

2.2.4 Plazma Cegitleri

En iyi simiflandirma, plazma icindeki basinca gore yapilabilir. Buna gore plazma

tic gruba ayrilir.

a) Diisiik basing plazmalan P<1,3. 10° Pa
b) Orta basing plazmalari 1,3.10°< P<1,33.10* Pa
c¢) Yiiksek basing plazmalan P>1,33. 10* Pa

Plazma icerisindeki yiiksek basing, yiiksek elektrik alan1 ve yiiksek yiiklii parcacik
yogunluguna neden olur. Yiiklii parcacik yogunlugu, atomlarla elektronlarin elastik

olmayan carpigmasi neticesi ortaya ¢ikan iyonizasyon ihtimaline baglidir.

Basinc1 1 bar’dan kiiciik olan plazmalar, pozitif iyonlar, nétral atomlar ve
elektronlarin olusturdugu ii¢ gazdan meydana gelmis olarak diisiinebiliriz. Bu
durumda termik denge yoktur. Termik dengenin olmasi icin elektronlarin sicakligi

plazma sicakliina esit olmalidir. Yiiksek basing¢ plazmalarinda termik denge vardir.

Plazma endiistride;
¢ Plazma kaynaginda,
e Ergitme ocaklarinda,
e Plazma ile kesme ve islemede,
¢ iyon implantasyon igleminde,
® Yiizey kaplamada,
e [sil islemde,

e Atom santrallerinde yiiksek sicaklik eldesinde,
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e MHD generatorlerinde enerji eldesinde,
® Alasim eldesinde,

¢ Direk rediiksiyonda kullanilmaktadir (Karadeniz, 1984).

2.3 Difiizyon

Malzemelerde iiretim ve uygulama sirasinda goriilen katilagsma, ¢okelme, yeniden
kristallesme, tane biiylimesi, 151l islem gibi olaylarla kaynak, lehim, sementasyon,
iyon nitriirasyonu, iyon implantasyonu gibi islemler biiyiik 6l¢iide atom ve iyonlarin
kiitle icinde hareketlerine baglidir. Isil enerji etkisinde olusan hareketler iki farkli
asamada olusur. Birincisi 1s1l etki ile atomlarin kendi denge konumlar1 cevresindeki
kiigiik titresim hareketleri, ikincisi ise yine aymi etki ile bir denge konumundan
digerine atlayarak yaptiklar1 uzak mesafe hareketleridir. Bu ikincisi ‘atomsal yayinim
veya difiizyon’ olarak adlandirilir. Atomlar, malzemeye gerilim (voltaj) veya dis
kuvvetler uygulamakla da harekete zorlanabilir. Difiizyon sonucu cismin yapisi ve bu
nedenle 6zellikleri degisir. Difiizyon prensibi katilar da oldugu gibi siv1 ve gazlarda
da gecerlidir. Difiizyon olayr malzeme, zaman, sicaklik ve konsantrasyon farki

parametrelerine baglhdir.

Kendi kendine difiizyon (Oz difiizyon): Tamamen saf, kat1, diizenli malzemelerde
atomlar bir kafes pozisyonundan digerine hareket ederler. Buna ‘kendi kendine
difiizyon’ denir. Biitiin malzemelerde devamli olarak kendi kendine difiizyon

olmakla beraber, malzeme davranislar1 lizerine etkisi onemli diizeyde degildir.

Alasimlarda difiizyon: Alasimlarda ve seramiklerde benzer olmayan atomlarin
difiizyonu s6z konusudur. Ornegin bir bakir levha ile bir nikel levha baglanirsa, nikel
atomlar1 yavas yavas bakira difiiz ederken, bakir atomlar1 da nikele goc eder.
Yeterince uzun siire beklenirse, bakir ve nikel atomlar1 biitiin metal boyunca iiniform

(homojen) olarak dagilir.
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2.3.1 Difiizyon Mekanizmalart

Bosluk(Yeralan) difiizyonu: Kendi kendine ve atomlarin birbirlerinin yerini aldig1
difiizyonda, bir atom yanindaki boslugu doldurmak icin kendi kafesindeki yerini terk
eder (bu nedenle orijinal kafes yerinde yeni bir bosluk olusturur). Buna ‘bosluk

difiizyonu’ denir.

Arayer difiizyonu: Kristal yapida kiiciik bir arayer atomu varsa, atom bir arayerden
digerine hareket eder. Bu mekanizmanin gerceklesmesi i¢in bosluklara gerek yoktur.
Bazen bir yeralan atomu normal kafes noktasini terk eder ve bir arayer pozisyonuna
girebilir. Fakat bu olay yaygin degildir. Ciinkii atom kiigiik arayerlere kolaylikla

sigmaz.

Halka difiizyonu: Bu difiizyonun olma olasilig1 diisiiktiir. Atomlar ¢ok basit bir
degisim veya halka mekanizmasiyla hareket eder. Birbirine degerek bir halka halinde
bulunan atomlar ayni anda ve aym yonde hareket ederek birbirlerinin yerini

alabilirler.

2.3.2 Difiizyon icin Aktivasyon enerjisi

Bir yayinim (difiizyon) sistemi, bir ana faz (eriten sistem) ile onun i¢inde hareket
eden atomlardan (eriyen sistem) olusur. Bir atom, orijinal olarak nispeten kararl
konumda ve diisiik enerjili haldedir. Yeni bir bolgeye hareket etmek i¢in, enerji
engelini asmak zorundadir. Bu enerjiye ‘aktivasyon enerjisi’ (Q, kal/mol) denir. Bu
enerji 1s1, gerilim veya dis kuvvetlerle verilebilir. Normal olarak bir arayer
atomunun, cevre atomlar1 gegmek icin sikistirmasi daha az enerji gerektirir. Bunun
sonucu olarak, arayer difiizyonu i¢in aktivasyon enerjileri bosluk difiizyonu igin
olandan daha azdir. Halka difiizyonu ise difiizyon tipleri igerisinde en fazla
aktivasyon enerjisini gerektirir ve ancak ergime sicaklifina yakin bolgelerde

olusabilir.
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2.3.3 Atomsal Yayuuum Kurallar
2.3.3.1 Birinci Yayvum Kuralt ya da 1. Fick Kanunu (Difiizyon Hizi)

Bir malzeme ic¢inde atomlarin difiizyon hizi, birim zamanda, birim diizlem alani

>

boyunca gecen atom sayisi olarak tanimlanan aki ‘J’ ile olgiilebilir. Birinci Fick
kanunu net atom akisini agiklar.

Sekil 2.3’de kristalin ylizeyinden x kadar derinlikte ve yiizeye paralel A m’
alandan t saniye i¢inde N adet Ni atomunun gectigi varsayilsin. Atomsal yayinim

akisi J:
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Sekil 2.3 Bakar i¢inde yayinan nikel atomlarinin konsantrasyonunun zamanla degisimi
(Onaran, K.,2003)

J zi(atom/mzsn) (D)
Axt

Birinci yaymim kuralina gére atomsal yayinim akisi o noktadaki konsantrasyon

gradyan:1 dC/dx ile orantihdir.

dc
J=-D"—= 2
I ()
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Burada D ‘ye yaymim (difiizyon) katsayis1 denir ve birimi (m*/sn) dir. Yaymnimuin
yonii dC/dx in isaretinin tersi yoniinde oldugu i¢in (Sekil 2.3) denkleme eksi isareti
konmustur. Zaten dC/dx (konsantrasyon gradyanti) Sekil 2.3’de goriildiigii gibi
negatif egimlidir. D yaymim katsayis1 sicaklifa, yaymmim sisteminin tiiriine ve

yapisina baglidir.

Konsantrasyon gradyanti (dC/dx): Malzeme kompozisyonunun uzaklik ile
nasil degistigini gosterir. dC, dx uzaklifinda konsantrasyondaki farktir. Onemli
husus, konsantrasyon gradyanti yiiksek iken baslangictaki akisi da yiiksektir ve

gradyant azaldik¢a diizenli bir sekilde diiser.

D yaymmim katsayisinin sicakliga baglihigi asagidaki denklemle (Arhenius

denklemi) agiklanir:

D=D,-er" 3)

Burada Dy difiizyon sabiti (mz/sn), Q aktivasyon enerjisi (kal/mol), R gaz sabiti ve

T Kelvin derecesi olarak sicakliktir.

Buraya kadar ac¢iklananlar 151g1nda difiizyon olayi i¢in sunlar sdylenebilir:

1) Arhenius denklemi’ne gore bir malzemenin sicakligl arttigr zaman, difiizyon
katsayis1 ve atomlarin akist da artar. Yiiksek sicakliklarda atomlarin
difiizyonu i¢in saglanan enerji, atomlarin aktivasyon enerji engelini agmasini
ve daha kolaylikla yeni kafes yerlerine hareket etmesini saglar.

2) Kiiciik atomlar daha kolay yaymir. Ciinkii kiiciik atomlarin hareket etmesi
icin gerekli aktivasyon enerjisi, biiyiik atomlara gore daha diisiiktiir.

3) Bir atom, ergime sicakligi diisiik yani atomlar aras1 bagi zayif olan ortamda
daha kolay yayinir. Ciinkii ergime sicakligi yiikseldik¢e atomun yayimimi igin
gerekli aktivasyon enerjisi artar ve difiizyon zorlasir.

4) Atomsal dolgu faktorii diisilk ortamlarda yayinim daha az enerji gerektirir.
Buna gore; bir atomun HMK demir (% 68 doluluk orani) ortaminda yayinimu,

YMK demir (% 74 doluluk orani1) ortaminda yaymimindan daha kolaydir.
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5) Diizensiz yapiya sahip ve atom siklig1 tanelere gore daha az olan tane sinirlart
boyunca yayinim daha kolay olugur. Bu nedenle faz doniisiimleri ve korozyon
olaylar1 tane sinirlarinda baslar ve daha hizh olusur.

6) Difiizyon zaman gerektirir. Uniform bir yap: olusturmak icin ¢ok sayida
atomun difiiz etmesi gerekiyorsa, yiiksek sicakliklarda bile uzun zaman
gerekebilir. Difiizyon siiresi, yiiksek sicakliklar kullanilarak ve difiizyon

mesafesi miimkiin oldugunca kisaltilarak (dx ile ilgili) azaltilabilir.

2.3.3.2 Ikinci Yayium Kurali ya da 2. Fick Kanunu (Kompozisyon profili)

Ikinci Fick kanunu atomlarin dinamik veya duragan olmayan hallerini tamimlar.
Bu kurala gore x derinliginde C(x) konsantrasyonunun zamanla degisme hiz1 dC/dx

konsantrasyonunun 2. tiirevi ile orantilidir:

2
ac _ '
dx dx

“)

Bu (4) denkleminin fiziksel anlamina gore, yayinim olay1 baglangigta ¢ok hizlidir,
zamanla konsantrasyon gradyam azaldigindan hiz diiser ve tam homojen yapi1 i¢in
sonsuz siireye gerek vardir. Ayrica bu denklemin ¢oziimii, D (difiizyon katsayis1) ve
yiizeye difiiz eden C (atom konsantrasyonu ya da yogunlugu) sabit kalmak sartiyla,
zaman ve uzakligin bir fonksiyonu olarak madde yilizeyine yakin yerlere difiiz eden

atomlarin konsantrasyonunu hesaplamay1 miimkiin kilar.

2.3.4 Difiizyon Tipleri

Hacim difiizyonunda atomlar bir kafes veya arayer bolgesinden digerine hareket
eder. Cevre atomlardan dolay1 aktivasyon enerjisi biiyiiktiir ve difiizyon hiz1 nispeten

diistiktiir.

Buna kargin atomlar, sinirlar, arayiizeyler boyunca ve malzeme yiizeylerinde de
difiiz edebilir. Atomlarin paketlenmesi tane sinirlarinda zayif oldugu icin atomlar

tane sinirt difiizyonuyla ¢ok kolaylikla difiiz edebilir. Atomlar; yollarim diizensiz
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tane smrma dogru ¢ok kolaylikla sikistirabildikleri igin aktivasyon enerjileri
disiiktiir. Yiizey difiizyonu ise en kolay olanmdir. Sonug olarak tane sinir1 ve yiizey

difiizyonu icin aktivasyon enerjisi daha diisiik ve difiizyon katsayis1 daha yiiksektir.

2.4 Yiizey Islem Tekniklerinin Smiflandiriimasi

Yiizey karakteristiklerinin degistirilmesi i¢in bircok kaplama ve yiizey islemi
mevcuttur. Eger ylizeye malzeme eklenecekse, kaplama teknigi islemlerine
basvurulur; bununla birlikte eger yiizey mikroyapist ve\veya kimyasal kompozisyonu

degistirilecekse, o zaman yiizey islemi tekniklerine bakilir.

Kaplama veya yiizey islemi tekniklerinin se¢imi; ¢alisma yerine ait istekler, sekil,
Olcii ve ana malzemenin metalurjisi, istenen sekilde kaplama malzemesinin
mevcudiyeti, teknik icin kaplama malzemesinin uygunlugu, istenen yapisma diizeyi,
kaplama ekipmanlarinin mevcudiyeti ve ekonomiklige baglidir. Kaplama ve yiizey
islem teknikleri, ana malzemeyle uyumlu olmak zorundadir. Ornegin; yiiksek
sicakliklarda yiizey degisimleri (farz edelim 1000°C) ince ana malzemenin
carpilmasina veya mekanik ozelliklerini azaltabilen bir etkiye sebep olabilir. Bu
tekniklerden genellikle 6nemli esneklik ve miikemmel yapismayla birlikte, ince ve
tekrar tiretilebilir (birka¢ mikrometre veya daha az) kaplamalar baslangi¢c maliyetinin

fazlaligina ragmen daha ¢ok 6nem kazanmistir.

Sekil 2.4’te yaygm bir sekilde kullanilan kaplama ve yiizey islem teknikleri
goriilmektedir. Uygun olan kaplama veya yiizey islem tekniginin se¢imi ¢ogunlukla
zordur ve her bir teknigin iyi ve eksik yonlerinin biitiin sartlar1 g6z Oniinde
bulundurulmak zorundadir. Bu tekniklerin avantaj ve dezavantajlariyla ¢alisma

sartlarinin karsilastirilmasi Tablo 2.1 ve Tablo 2.2°de goriilmektedir.

Bizim ilgilenecegimiz konu yeni bir yontem olan Plazma Daldirma Iyon

Implantasyonu (PIII) yontemidir.
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2.4.1 Plazma ile Yiizey Sertlestirme

Malzemelerin tribolojik ozelliklerini 1iyilestirmek, yiizey sertligini, asimnma
direncini ve yorulma dayanimim artirmak amaciyla yapilan bircok yiizey islem
teknigi mevcuttur. Genel olarak termokimyasal islemler kat1, sivi veya gaz ortaminda
gerceklestirilir. Son yillardaki gelismelerle, bu islemlerin cogu i¢in elektriki bosalma
(glow discharge) ortami kullanilmaya baslamilmistir. Maddenin kati, sivi, gaz ve
plazma olmak iizere 4 hali vardir. Pratikte plazma, 1s1 enerjisi verilerek, 1smnla veya
elektriksel bosalma ile elde edilir. Plazma elde etme yontemlerinin en 6nemlisi ve en

yaygin olarak kullanilan1 elektriki bosalmadir.

Yiizey islemlerinde plazma ortammin kullanilmasi yayginlasarak devam
etmektedir. Bu yontemin temelleri yaklasik 70 yil 6nce Bernhard Berghaus
tarafindan atilmis ve giiniimiizde endiistri i¢in vazgecilmez bir unsur olmustur.
Plazma destekli yayinim islemlerinde amag, karbon veya azot gibi ara yer atomlarini
parca ylizeyine gondermektir. Bu atomlar malzeme icgerisinde bulunan alagim
elementleriyle birleserek asinma ve korozyona dayanikli bir yap1 olusturur. (Celik

vd. 2002)

2.4.1.1 Plazma ile Karbiirleme

Karbiirleme islemi, diisitk karbonlu celiklerin 850-925 °C sicaklar arasinda
yiizeylerine karbon emdirilmesi esasina dayanir. Plazma ile karbiirleme islemi
konusunda, ilk calisma 1934 yilinda Egan tarafindan yapilmis ve patenti almistir.
Giiniimiizde endiistriyel amagla kurulmus bircok plazma ile karbiirleme sistemi

mevcuttur.

Plazma ile karbiirleme islemi, plazma ile nitriirleme islemi ile hemen hemen
aymdir. Sadece kullanilan gaz ve gerilim degeri farklidir. Bu islemde dogru akim
kullanilmaktadir. Gaz basinci 1,3 — 26,3 mbar (1-20 torr) olup, anot ve katot arasina
genellikle 1000 voltluk bir gerilim uygulanarak plazma olusturulur. Karbiirleme gazi
ise genellikle hidrokarbondur. Karbiirleme islemi ostenitik termokimyasal islem

olarak smiflandirilabilir. Ciinkii islem tamamen ostenitik sartlarda meydana



21

gelmektedir. Bu islem 850-1050°C arasindaki sicakliklarda yapilmaktadir. Bu islem
sonrast malzemenin 1s1l carpilmasi hemen hemen yoktur, ciinkii soguma vakum
ortaminda olmaktadir. Plazma ile Kkarbiirleme, islem siiresinin kisa olmasi, az
distorsiyon ve yapinin kontrol edilebilmesi gibi avantajlarindan dolay1 endiistride ¢ok

genis uygulama alani bulmustur.

2.4.1.2 Plazma ile Nitrokarbiirleme

Malzeme yiizeyine belirli sicaklik araliginda azot ve karbon atomlarinin
difiizyonunu icerir. 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 celiklerinin asinma,
yorulma ve korozyon mukavemetini iyilestirmekte kullanilan termokimyasal bir
islemdir. Olduk¢a kalin azot difiizyon bolgesi tiizerine 10-20 um kalinlikta
hekzagonal siki paket (HCP) karbonitrit (e-Fe,3(N, C)) beyaz tabakasi iiretmek icin
parca yiizeyine azot ve karbon atomlarinin es zamanl difiizyonunu icerir (Karakan

ve digerleri, 2004).

Plazma nitrokarbiirleme islemi, demir esasli malzemelerin yiizeyine azot ve
karbonun yaymmmasini igeren termokimyasal islemdir. Yiizeyde 6-demir nitriir ile
beraber e-nitriir tabakasi, onun altinda da difiizyon tabakasi olusur. Bu islemde
kullanilan gazlar azot-hidrojen-metan veya azot-hidrojen-karbondioksit’tir. Bu
islemin amaci, diigiik karbonlu ve diisiik alasimli celiklerin yiizeyinde e-nitriir
tabakasi olusturularak korozyon ve aginma dayanimimi artirmaktir. Bu islem
cogunlukla sade karbonlu celikler ve diisiik alasimli ¢elikler gibi piyasada daha ucuz
olan malzemelerin yiizeyini iyilestirmekte kullanilir. Islem degiskenleri ile iliskili
olarak yorulma ve akma mukavemeti ve belirli hallerde korozyon direnci artirilir.
Asinma ve korozyon direncindeki artig, ylizeyde olusan tek fazli beyaz tabaka (e-

nitriir) sayesinde gerceklesir.

Nitrokarbiirleme, kati, s1vi, gaz ve plazma sartlarinda gerceklestirilir. Giinitimiizde
bu islem hem sivi hem de gaz atmosferinde ¢ok sik olarak yapilmaktadir. Plazma

nitrokarbiirleme islemi 450-580 °C sicakliklar arasinda, demir esasli malzemelerin
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yiizeyine azot ve karbonun yayimmasini saglayan termokimyasal bir islemdir. Plazma
nitrokarbiirleme islemleri, silah endiistrisi, tekstil makinalar1 dislileri, krank saftlari
gibi bircok makine parcasinda asinmayi azaltmada tercih edilmesi gereklidir. Bu
yontem, celikler, dokme demirler, sinterlenerek iiretilen miihendislik alagimlar1 basta

olmak tizere genis bir kullanim alanina sahiptir.

2.4.1.3 Plazma ile Borlama

Borlama, bor elementinin yiiksek sicaklikta metal yiizeyine yayilmasi ile ylizeyde
boriir tabakasi elde etme islemidir. Demir boriirler termal ve elektrik iletkenligi gibi
ozelliklerinden bagka yiiksek sertlik gibi tipik seramik ozellikleri de gosteren
bilesiklerdir. Tane sinirlari, dislokasyonlar, atom bosluklar1 gibi mikro hatalar ile
yiizey piiriizliilikleri ve cizikler gibi yiizeyin daha reaktif oldugu yerler boriir
tabakasi olusumunun baslangi¢ noktalaridir. Bu noktalarda Fe,B ¢ekirdekleri olusur

ve gelisir (Bayga ve Sahin. 2004)

Borlama islemi kati, sivi, gaz ve plazma ortamlarinda yapilmaktadir Plazma
borlama BCl;, BF;, B,Hg ve TEB (trietil boran) gibi bor bilesikleri ve rediiktan
olarak hidrojen gaz kullamlarak, 800 - 1100°C sicaklikta, yaklasik 10 mbar(10™ Pa)
gibi diisiik bir basingta olusturulmus bir plazma igerisinde yapilan borlamadir. Klasik
borlama, tuz borlama ve gaz borlama gibi islemlerin cevreye kirletici etkisi nedeniyle
son yillarda plazma borlama islemi daha yogun olarak ¢alisilmaktadir.

Plazma borlama reaksiyonlar1 sunlardir.

BCl; + 3H + Fe — FeB + 3 HCI

Bor floriir (BF3) ile borlama reaksiyonu

BF; + 3H, + Fe — FeB + 3HF

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

olmaktadir.

22
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Borlama etkin bir yiizey sertlestirme islemidir. Metallerin borlanmasi sonucu
yiizeyde boriir tabakasi olusur. Celikler icin Fe,B ve FeB yapisinda olusan boriir
tabakasi; 2000 HV civarindaki sertlik ve cok yiiksek asinma direncine sahip olmasi
ve bu oOzelliklerini yiiksek sicakliklarda koruyabilmesi gibi nedenlerden dolay1
gelisen endiistride Onem kazanan bir yiizey sertlestirme islemidir. na metal ile
karsilastirildiginda borlanmis yiizeylerde onemli bir miktarda sertlik artis1 saglanir.
Ayrica borlanmis yiizeylerde siirtiinme katsayisi da 6onemli miktarda azalmaktadir.
Makina parcgalarindaki asinma kayiplariin azaltilmasi ¢alismalarinda borlama islemi
alternatif bir yontemdir. Ozellikle darbesiz asimnmalarin olustugu nozullar, otomotiv
endiistrisi ve ekstruder vidasi gibi makina parcalarinda borlama ile yiizeylerin

sertlestirilmesi aginma miktarini 6nemli Ol¢iide azaltmaktadir.

2.5 Nitriirleme ve Iyon Implantasyon Teknikleri

2.5.1 Banyo Nitriirleme

Banyo nitriirleme yiiksek miktarda siyanat iceren siyaniirlii tuz banyolarinda
yapilir. Yontem esas olarak siyaniirden (CN) azot ayristirilarak celiklere verilmesine
dayanir. Gaz nitriirasyona oranla nispeten diisiik sicakliklarda(~500 °C)
uygulanabiliyor olmasi ve parcalarin tuz banyosuna daldirilip alinmasmin firinda
gerceklestirilen gaz nitriirasyondan daha kolay olmasi avantajli  yOniinii

olusturmaktadir.

2.5.2 Gaz Nitriirleme

Celiklerin gaz nitriirleme yOntemiyle yiizey sertlestirilmesi ylizeyde demir

nitriirlerin olusturulmasi yoluyla mukavemet kazandirilmasi esasina dayanir.

Nitriirleme demir esasli malzemelerde ferrit fazinda azotun yaymmasi ile olusan
bir termokimyasal islemdir. Sertlestirme islemi 500-590 °C sicakliklar arasinda
yapilir. 11k olarak 1920 yilinda kullanilmaya baslanmis ve bu tarihten itibaren

endiistride genis bir kullamim alam1 bulmustur. Yiizey sertligi ve sertlesme derinligi
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islem zamanma, sicakliga, gaz karisimina ve demir esasli malzemenin alagim

icerigine baghdir.

2.5.3 Plazma ile Nitrasyon (Iyonitrasyon) (Plazma Nitriirleme)

Son yillarda plazma ile nitriirleme yontemi, bilinen nitriirleme yontemlerine gore
bircok avantaja sahip olmasi nedeniyle endiistrinin ilgisini ¢ekmektedir. Yiizey
sertligi ve sertlesme derinligi islem zamanina, sicaklia, gaz karisimina ve
malzemenin alagim icerigine baghdir. Gaz, banyo ve iyon (plazma) nitriirasyon
olmak iizere degisik nitriirasyon teknikleri vardir. Malzemelerin yiizeylerine azot
verilerek uygulanan nitriirasyon isleminde uygulama siiresinin ¢ok uzun olmasi, bu

siirenin kisaltilmas1 yoniinde aragtirmacilari siirekli meggul etmistir.

Plazma ile nitriirleme islemi, 6zellikle biomedikal uygulamalarda, motor
pistonlarinda, krank millerinde, valflerde, kam milinde, dislilerde, matkap, zimba
gibi kesici takimlarda, derin ¢ekilebilen malzemelerde, donme ve egilmeye maruz
kalan tiim makina parcalarinda kullanilmaktadir. Bu iglemin ekonomik ve kolay

uygulanabilmesi endiistride kullanim alanin1 artirmistir.

2.5.3.1 Lyonitriirasyon Mekanizmast

Iyon nitriirleme teknolojisi B.Berghaus tarafindan 1932 yilinda Almanya’da
kesfedildi ve endiistriyel uygulamas1 Almanya ve Isvicre’de 1967 yilinda baslad.
Yontemin farkina varilarak, degisik uygulamalar1 icin gelistirme calismalarina

baslanildi ve Japonya’da 1973 yilinda basariya ulasildi.

Iyonitriirasyon enerji ve kiitle transfer mekanizmasi: Is pargasi, giic kaynaginin
negatif (-) kutbuna, vakum kab1 da pozitif (+) kutbuna baglanmistir. Yiiksek voltajli
elektrik enerjisi azot gazindan azot iyonlar1 elde etmek i¢in kullanilir. Pozitif yiiklii
iyonlar, elektrik alanm ile hizlandirilirlar ve katod olan is parcasi iizerine ¢arptirilirlar.
Iyon bombardimanu, is pargasi yiizeyinde saginma olarak bilinen, atomik seviyede bir

temizleme yapar. Bu, is parcasinin yiizeyinin 1sinmasina ve yiizeye azot yayimmasina
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neden olur. Bu islem, azot ihtiva eden bir atmosferde, ¢ok diisiik bir basing altindaki

vakum kabi igerisinde yapilir.

Iyonitriirasyon olaymi en iyi agiklayan modellerin basinda Edenhofer modeli
gelmektedir. Iyonitriirasyonda Islem kabi igindeki basing 0,1 — 10 mbar araliginda,
anod-katot (is pargasi) arasina tatbik edilen dogru akimin gerilimi 100-1500 Volt
araliginda, is pargasi lizerine gelen akim yogunlugu da 100-1000 Am? arasinda
degismektedir. Kullanilan gaz N,+H, karisimidir. Islemde anod-katod arasia tatbik
edilen elektriki gerilim sayesinde anod-katod arasinda bir parlak (151kl1) bosalma
olmakta ve bir plazma ortam1 olugmaktadir. Plazma i¢ine giren N, ve H, molekiilleri
plazma icindeki hareketli pargaciklara (6rnegin elektron ve iyonlara) carparak disose
olup atomlarma ve akabinde de iyonize olup iyon ve elektronlarina ayrilmaktadirlar.
Olusan gaz iyonlar1 (N*', H'") anod-katod arasina tatbik edilen gerilim (U) sonucu

=Y

anod-katod arasinda olusan elektrik alani I (1 = anod-katod aras1 uzaklik)

etkisinde kalarak F=qE kuvveti ile katoda (is parcasina) yonelip, sonugta belirli
bir hiz ve kinetik enerji ile is parcasina (katoda) carpmaktadirlar. Pozitif iyonlar
negatif kutup olan is parcasina carparak parca yiizeyinden iceriye dogru difiize
olurken, bir kisim enerji 1s1 enerjisine doniigiir ve is parcasim 1sitir. Bu arada
iyonlarin is parcasina ¢arpmasindaki enerjinin bir kismi da is parcasindan parcacik
(elektron, iyon, atom) kopartarak sagilma olusturur. Burada islem parametrelerinden
biri olan malzeme sicakligl, anod-katod arasmna tatbik edilen gerilimin
degistirilmesiyle ayarlanir. Islem siiresi sartlara bagh olarak 10 dakika ile 20 saat

arasinda degisebilmektedir.
Iyonlar yiizeye carpinca su olaylar meydana gelir;

a) Sacilma olay1: Yiizeye carpan iyonlar yiizeyde yiiksek sicakliklar olusturarak
buharlasmaya yol agarlar. Bunun sonucunda is pargas1 yiizeyindeki demir ve diger
alagim elemanlar1 atomlar1 ve diger metalik olmayan element atomlar1 (C, O, N) ile
elektronlar yiizeyden uzaklastirilir. Malzeme yiizeyine sagilma islemi uygulanarak

yiizey sertlestirmeye elverisli temiz bir yiizey tabakasinin elde edilmesi saglanir.
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b) Isinma: Yiizeye carpan iyonlar is parcasinin icine dogru niifuz ederken, kalan

iyon enerjisi 1siya doniisiir. Bu 1s1 enerjisi parcanin istenilen sicakliga kadar

1sinmasini saglar.

c¢) Birikme: Yiizeye carpan iyonlarin bir kismi is parcasina yayinirken, bir kismi
sacilma olayim saglar. Sagilan demir atomlan ile yiiksek enerjili azot atomlar yilizey
civarinda FeN seklinde birlesip metal yiizeyinde birikebilirler. FeN sicak metal
yiizeyinde karasizdir. Bundan dolay1 kararli diger nitriirlere doniisiirler (Fe,N, FesN,
FesN). Doniisme sirasinda serbest kalan azot atomlari metale yayilir veya plazmaya

doner.
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Sacilma ve birikme 6nemli Olgiide kullanilan gaza baglidir. Ayrica basinci ve
voltaji degistirmek suretiyle bu iki olayin olusumunu degistirmek miimkiindiir.
Ornegin gaz basincimin azaltilmas1 (partikiiler yogunlugunun azaltilmasi) yiizeyden
sacilan atomlarin serbest hareket mesafesini arttirmakta, demir ile azotun birlesme

olasiligini azaltmaktadir.

Iyon nitrasyonu agiklayan bir diger model ise bos kiire+N iyonu cifti olusumudur.
Bu goriise gore iyon bombardimani metal yiizeyinde kristal hatalar1 olusturmakta ve
N iyonlar1 ile meydana gelen bu hatalarda bog koseler birleserek stabil bos kdse + N
iyonu ciftleri ortaya ¢ikmaktadir. Metal i¢ine yayinan bu c¢iftlerin difiizyonu yeralan
difiizyonudur ve azot atomunun arayer difiizyonundan daha hizli olarak gerceklesir

(Karadeniz 1990).
Her iki goriiste acgiklandigi gibi iyonitrasyon islemi sonug¢ olarak bir difiizyon
olayidir. Nitriir tabakasinin mikroyapisi azot atomlarinin difiizyon oranina bagh

olarak sekillenecektir. Difiizyon mekanizmast;

1. Malzemenin bilesimi

2. Konsantrasyon gradyanti
3. Sicaklik
4. Zaman parametrelerine baglidir.

1- Malzemenin bilesimi: Alasim elementlerinin nitriir tabakasi olusumunda
onemli rolleri vardir. Nitriir tabakasinin sertligi, kalmligt ve mikroskobik yapisi

biiylik oranda malzemenin icerdigi alasim elementleri miktarina baglhdir.

2- Konsantrasyon farki: Iyonitrasyon islemi sirasinda ortama verilen gaz karisim
oranlar1 olusan nitriir tabakasinin yapisim etkilemektedir. Iyonitrasyon isleminde
kullanilan gaz karistmi genellikle H, ve N, gazlarinin farkli oranlarda bilesiminden
olusmaktadir. Hidrojen gazinin iyonizasyon enerjisi 13,5 eV ve azot gazinin

iyonizasyon enerjisi ise 14,54 eV degerindedir. Dolayisiyla hidrojen gazi, anot ile
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katod arasina uygulanan diisiik gerilim degerlerinde (400-450 V) bile iyonize olacak
ve olusan hidrojen iyonlan katoda ¢arparak hem sacilma olayin1 gergeklestirecek
hem de is parcasinin 1sinmasim saglayacaktir. Azot gazi ise iyonize olmak igin
sistemde daha biiyiik enerji alacaktir ve aldig1 bu biiyiik enerjiyi katoda ¢arptiginda

verecek dolayisiyla is parcasinin sicakliginin artmasinda daha etkili olacaktir.

3- Sicaklik: Sicakhigin difiizyonu arttiric1 etkisi bilinmektedir. Iyonitrasyon
isleminde de sicakligin nitriir tabakasinin sertligi, kalinlig1 ve mikroskobik yapisina
etkisi biiytiktiir. Sicaklik artisi ile birlikte difiizyon hizi artmaktadir ve sicaklik artist
ile birlikte beyaz tabakay1 olusturan fazlar da olusmaya baslar. Dolayisiyla sicaklik
artisgina bagimli olarak difiizyon tabakasi kalinhigi da artmaktadir. Iyonitriirasyon
islemi yiiksek sicakliklarda gerceklestirilirse malzemeye bagli olaraktan temperleme

etkisiyle nitriir taneleri biiyliyerek kaba taneli bir yap1 olabilir ve sertligi diisebilir.

4- Zaman: Islem siiresi 6zellikle nitriir tabakast kalinhiginda etkili olmaktadir.
Artan iglem siiresi ile birlikte azot atomlarinin daha derinlere difiizyonu miimkiin

olmaktadir.

2.5.3.2 Iyonitrasyon Diizenegi Ekipmanlari

Iyonitriirasyon iinitesinin en ©nemli elemanlar1 vakum pompasi, iyonitrasyon
(islem) odasi, gaz tiipleri, dagitim sistemi ve yiiksek gerilim cikigina sahip dogru
akim kaynagidir (Sekil 2.6). Bunlarin yaninda iyonitrasyonu yapilan parcanin
sicakligin1 6lcen bir sicaklik Olger, islem odasinin basincim 6lgen bir basing dlger,

gaz miktarini ayarlayan hassas igne vanalar islemde yardimci elemanlardir.



29

Vakum Odas

Anot ——

Katot

Sekil 2.6 Iyonitriirasyon iinitesi semasi

2.5.3.2.1 Vakum Pompasi

Plazma nitriirleme diizeneginin temel elemanlarindan birisi olan vakum pompast
istenen vakumu kisa bir siirede saglayacak sekilde segilir. Vakum pompalari
1,013.10°-1,013 mbar (760-1 Torr) kaba vakum, 1,013 — 1,013. 10™ mbar (1-107
Torr) ince vakum, 1,013.107 = 1,013.10° mbar (10” - 10 Torr ) yiiksek vakum ve
1,013.10° - 1,013.10™" mbar (10° - 10" Torr) ¢ok yiiksek (ultra) vakum olarak

tanimlanir (Bengisu, 1983).

2.5.3.2.2 Vakum Kab:

Vakum kabi, icerisine islevi olan elemanlar1 alabilecek minimum biiyiikliikte
olmalidir. Bunun nedeni, vakuma alinacak hacmin miimkiin oldugunca kiigiik
tutulmasidir. Vakum kabu, birbirleriyle sizdirmazlik elemaniyla irtibatlandirilmis biri
sabit, digeri hareketli (hareketli kisim fanustur) iki temel kisimdan ibarettir. Hareketli
kisim islem esnasindaki olaylan izleyebilmek i¢in vakuma dayanikli camdan
olabilecegi gibi, iizerine cam pencere takilmis metal bir silindirde olabilir. Bu

durumda, fanus anod (+ ug) olarak kullanilabilir. Vakum kabinin en onemli eleman1
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sabit kisim olan ve iizerine baglantilarin yapildigi kisimdir. Bu sabit kisim tabla
olarak adlandirilir. Tabla, paslanmay1 onlemek acisindan paslanmaz gelikten imal
edilebilecegi gibi karbonlu celikten de olabilir. Bir tabla iizerinde su elemanlar
bulunmalidir.

e  Vakum girisi

e  Elektriki baglantilar

e  Qaz girisleri ve hava girisi

e  Basing 6lgcme baglantisi

e  Sicaklik 6lgme baglantist

Sistemde istenilen vakum degerine ulasilmasi sistemi olusturan elemanlarin

birbirlerine baglantilarinin sizdirmaz olmasi ile miimkiindiir.

Vakum girisi, pompa ile vakum kabimi birlestiren bir borudan ibarettir. Azot,
hidrojen ve hava girisleri tablaya tek bir baglantiyla yapilmis ve gaz karisimi daha
onceden saglanarak vakuma verilmistir. Gaz girislerinin vakum girisinden gazlarin
kisadevre seklinde gorevini yapmadan atilmamasi i¢cin miimkiin oldugunca uzak
tutulmas1 gerekir. Parlak bosalmanin is parcasi ile anod olarak kullanilan ¢ubugun
ucu arasinda olugsmasini saglamak i¢in anod ve katodun kap icerisindeki kisimlarinin
(govdelerinin) {iizeri seramik ile izole edilmelidir. Seramik malzeme sicaktan

etkilenmemektedir.

2.5.3.2.3 Gii¢ kaynagt

Iyonitriirasyon diizeneginin saglikli calismasini saglayan en énemli kisimlardan
birisidir. Yiizey miihendisliginde dogru akim gii¢ kaynaklar1 kullanilmaktadir, fakat
giiniimiizde darbeli dogru akim (pulsed DC) veren giic kaynaklann da

kullanilmaktadir (Plazma Immersion Ion Implantation).

2.5.3.2.4 Gaz Tiipleri

Iyonitriirasyonda kullanilan gazlar No+H,, No+H,+Ar olabildigi gibi amaca gore
bunlara hidrokarbon gazi ilave edilmis karisimlarda kullanilabilir. Azot gazi

nitriirlemeyi saglarken hidrojen gazida azottan daha diisiik disasyasyon ve
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iyonizasyon enerjisine sahip oldugundan dolayr Parlak Bosalma olayini
baslatabilmek acisindan gereklidir. Hidrojen ayn1 zamanda metal yiizeyinde olusan
sacinmay1 arttirarak, olusan beyaz tabakamin azaltilmasini, hatta yok edilmesini
saglar. Tiipten sonra vakuma verilen gaz miktarin1 ¢cok hassas ayarlayabilmek igin

igneli vanalar kullanilir.

Tablo 2.3 Bazi gazlara ait disasyasyon ve iyonizasyon enerjileri

Hidrojen Azot Argon
H2<~2H 4477 eV N,—2N 9.764 eV Ar <Ar'+e  15.76 eV
HoH+e 13.595 eV NoN+e 14.54 eV Arfes Arfe  27.64eV

N*oNY e 29.6 eV

2.5.3.3 Demir Esasli Malzemelerin Plazma Nitriirlemesinde Elde Edilen Nitriir
Yapilar:

Nitriirleme oncesi Nitriirleme sonrasi

Beyaz tabaka

Diflizyon tabakasi

Ana malzeme

Sekil 2.7 Iyonitrasyon islemi goren par¢anin sematik gosterimi

2.5.3.3.1 Beyaz Tabaka

Beyaz tabaka iiniform, piiriizsiiz ve Fe4N fazinda olusan, azot¢a zengin, kesintisiz
bir tabakadir. Gevrek ve kirildan olan bu tabakanin 10 um den kalin olmasi istenmez.
Iyonitrasyonu islemi sagilma ve birikme olaylar1 yardimiyla gerceklesir. Iyon
bombardimani sonucu demir esasli numunenin yiizeyinden sagilan Fe atomlari,
yiizeye yakin yerlerde azot atomlariyla birleserek FeN kararsiz fazini olustururlar. Bu

faz ise numune yiizeyinde birikerek parcalanir ve daha diisiik azot iceren Fe,;N, FesN
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ve FesN fazlarina dontigiir. Nitriirlenmis yapit uygun bir soliisyonla daglanirsa,
numunenin en dig kisminda ¢ok ince beyaz renkte bir tabaka goriiliir. Literatiirde bu
tabakaya “Beyaz tabaka” veya “Bilesik tabaka” denilmektedir. Beyaz tabakada Fe,
3N (e) ve FesN (y) fazlarinin karisimindan veya bunlarin sadece birisinden olusabilir.
Fe, 3N (H.M.K.) ve Fe4sN (Y.M.K.) fazlarindan olusmus ¢ok fazli bir beyaz tabaka,
farkli kristal kafesi boyutlar1 nedeniyle yapida i¢ gerilmelere yol acabilir. Ig¢
gerilmeler artarak gevrek kirilmaya olan egilimi arttiracaktir. Dolayisiyla tek fazl bir
yap1 tercih edilir. Nitriir formunda en ¢ok goriilen alasim elementleri Al, Cr, Mo, V,
Ti, Cb de demir yerine gegebilir, buda sertlik ve mukavemeti arttirir. Tek fazli beyaz

tabaka siirtiinme ve yorulmaya karsi ¢ok yiiksek dayanikliliga sahiptir.

2.5.3.3.2 Difiizyon Tabakasi

Beyaz tabakanin hemen altinda daha biiyiik kalinlikta sert ve dayanikli “Difiizyon
tabakas1” vardir. Bu tabaka ince taneli ve iyi dagilmis sert nitriir fazlar igerir.
Difiizyon bolgesi malzeme cinsine ve islem degiskenlerine bagh olarak 75 pum veya
daha fazla derinlere inebilir. Difiizyon tabakasi malzemenin mekanik 6zelliklerine

(burulma mukavemeti, yorulma) artma saglar.

Boylelikle dista sert, icte ise daha yumusak bir yap1 elde edilmis olur.

2.5.3.4 Iyon Nitriirlemenin Avantajlar

Son yillarda diinyada endiistriyel olarak kullanimi yayginlasan ve iilkemizde de
yeni yeni uygulama alan1 bulan nitriirleme sistemleri endiistriyel agidan bircok

avantaja sahiptir. Bu avantajlan 6zetleyecek olursak,

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

yaratacak etmenlere sahip degildir.

2) Geleneksel metodlarla karsilastirildiginda, iyonize olan gazin sacilma

davranisindan yararlamldigindan islem zamam daha kisadir. islem zamani iyon
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nitriirlemede 15-20 dk’dan 48 saate kadar degisirken, gaz nitriirleme de 80 ila 100

saat arasinda degismektedir

3) Parlak bosalma ile is parcasi direkt isitildigindan, is parcasini isitmak ve
sicakligin1 korumak icin ilave ekipmanlara gereksinim yoktur. Elektrikli 1siticilarin

kullanim ile kiyaslandiginda ekipmanin enerji tikketiminin yaris1 korunmaktadir.

4) Islem diisik gaz basinclarinda gerceklestirildiginden gaz sarfiyat1 diisiik
olmaktadir. Gaz tiiketiminin diisiik olmast nedeniyle isletme maliyeti oldukca

diistiktiir.

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

sicakliklarda islem yapilabilmektedir.

6) Islem vakum bir alan icerisinde yapildigindan, yiizeyde oksitlenme olmaz ve
yiizey piiriizliliigii ¢cok azdir. Boylece nitriirleme sonrasi ilave bir islem gerektirmez.
Ayrica boyutsal sekil degisimi hemen hemen hi¢ yoktur ve metalurjik fazin

olusumuna daha fazla kontrol olanag: saglar.

7) Gaz oraninin ayarlanmasi ile beyaz tabakanin kompozisyonunu ayarlamak

miimkiindiir. Boylece uygulama i¢in uygun mekanik karakteristikler elde edilebilir.

8) Degisik sekillere sahip parcalar nitriirleme islemine uygun olup, bu pargalarin

her yerinde homojen nitriir tabakasi elde etmek miimkiindiir.

9) Yiizey sertlestirme islemi istenmeyen yerleri maskeleme kolayligi vardir.

10) Otomasyona uygundur.

Iyonitrasyon yontemi diger nitriifleme yontemlerine gore hemen hemen her

konuda iistiinliitk saglamaktadir. Ancak sistemin kurulmasi asamasinda bazi maddi
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zorluklarla karsilasilmasina ragmen isletmede ekonomiklik acisindan higbir problem

yaratmamaktadir.

2.5.4 Iyon Implantasyonu

Iyon asilama bir elementin iyonize edilmis atomlarinin, diger malzemenin
yiizeysel bolgelerinin i¢ine sokulmasi olup, malzemenin en dis tabakalarinin bilesimi
ve oOzelliklerini degistirmek amaciyla uygulanan bir yontemdir. Iyon asilama,
secilmis atomlarin iyonize olmus partikiillerinin iyon 1511 seklinde katilarin yiizey
tabakasina girmesi ile yakin-ylizey bolgelerinin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin

degistirilmesi esasina dayanir.

Cesitli amagclara yonelik, cesitli iyon implantasyon yontemleri mevcuttur.Bunlar
icerisinde yiizey 1slahinda pratik degeri olan ve uygulama alani bulan tek yontem
Isikli Bosalma Bolgesinin anormal (instabil) bosalma boliimii i¢inde olusan plazma

ortaminda yapilan iyon implantasyonudur.

Tez iceriginde ‘iyon asilama’ kavrami, ‘geleneksel iyon isinlari ile asilama’

(traditional ion beam implantation) islemini ifade etmek amaciyla kullanilmistir.

[k ticari iyon implantasyonu uygulamasi, yari iletken endiistrisinde 1970’li
yillarda gerceklesmistir. Bu tarihten sonra yar iletken endiistrisinde iyon
implantasyonu uygulamasi transistorlerin, metal oksit yar iletkenlerin, diodlarin ve
kapasitorlerin imalinden bugiiniin mikroprosesor cihazlarinin tiretimine kadar yaygin
sekilde uygulanmaktadir. Gectigimiz 20-30 yil icersinde, iyon implantasyonu
malzeme miihendisligi uygulamalarina da yonlendirilmistir. Giiniimiizde, iyon
implantasyonu malzemelerin mekanik ve kimyasal 6zelliklerinin iyilestirilmesinde
giiclii bir metot olarak tanimlanmaktadir. Bir veya birden fazla elementin atomlart
iyon haline (pozitif yiiklii atomlar) getirilerek vakumda (havasi alinmis, ¢ok diisiik
basinch ortamda) yiiksek gerilim altinda (10.000 ile 150.000 Volt) hizlandirilarak bir
malzeme yiizeyine biiyiik enerjilerle bombardiman edilerek yiizeyden iceri dogru
(0.1- 3 mikron) derinlige 1sinlanarak niifuz ettirilir. Iyon implantasyonu olmus

bolgenin derinligi 0.1-3 mikron (Imikron 1 mm’nin binde biridir) olmakla beraber,
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iyon implantasyonu ile yapisal degisiklige ugramis bolgenin derinligi, 50-100
mikrondur (0.05-0.1 mm) dir.

Pratikte cesitli iyon implantasyon yontemleri mevcut olup, bunlarin hepsinde
atomlara disardan enerji vererek, onlar1 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. Carpan iyon 1sininin
meydana getirdigi atomik yer degisim, kafes hasarina yol acar. Iyon implantasyonu
basma gerilimleri olusturur. Bu gerilimler var olan catlaklar1 kapatir ve yeni catlak
olusumunu engeller. Iyon implantasyonunin temel karakteristikleri Tablo 2.4’te

verilmistir.

Gelen iyonun malzemede olusturacagi yeni yiizey, islem sirasinda iyon isiniyla
gelen enerjinin miktarina biiyiik oranda baglidir. Her bir etki, farkli enerji araliginda
olusur. Niifuz eden iyonlar yiizey malzemesiyle etkileserek, yakin yiizey bolgesinin
bilesim ve yapisinin degisimine neden olur. Gelen iyonlarca olusturulan carpisma
selalesi, atomlarin kafes konumlarinin degismesine neden olurlar. Iyon implantasyon
islemi kaplama isleminden farklidir, meydana getirilen tabaka malzemenin i¢
kisimlarinda difiizyonla tabaka olusturma esasina dayanmaktadir. Olusturulan ¢ok
yiiksek vakum ortaminda 5.10” mbar (0,5 Pa) iyonlarin hizlandirlarak malzemeye
difiize olmas1 sonucu, difiizyon tabakasi elde edilir. Implantasyon enerji seviye
araligt 10-500 keV arasindadir ve buna bagli olarak difiizyon derinligi elde
edilmektedir. Azotun demir veya celik icerisine 10" ile 10" iyon/cm?2 araliginda
implantasyonunun gergeklesmesi icin 10-50 kV’ luk elektriki gerilim gereklidir. Bu
metodun uygulandigi malzemeler; metaller (Fe, Cu, Al, Ti, Be, Mo, celikler, fosfor,

bronz), metal olmayan malzemeler, Cermetler (Co-Wc), seramikler, polimerlerdir.

Tablo 2.4 Iyon Implantasyonunun Genel Karakteristikleri

Uygulandigi Malzemeler Tiim malzemeler, seramikler, camlar, pek cok
plastik tiirli, kompozitler ve bazi organik malzemeler

Uygulama Alam Asinma direnci, sertlik, siirtiinme azaltilmasi,
korozyon ve oksidasyon direnci, optik 6zellikler,
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yorulma dayanimi

On Islemler

Temizleme ve parlatma

Islem Ortami

13,3.10° mbar(13,3 - 10™ Pa) basing, 150°C’ nin
altinda iglem sicakligi

Son Islem

Gerektirmez

Cevresel Etkiler

Cevreye herhangi bir zararh etkisi yok

Maliyet

[k yatirrm maliyeti yiiksek, islem maliyeti diisiik

2.5.4.1 Iyon Asilamanmin Metalurjik Etkileri

Sekil 2.8’de sematik olarak goriildiigii gibi, bir elementin iyonu ayni1 cinsten veya

farkli 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 atomlarmin kendi aralarinda carpisarak yiizeyden disari

bir atom firlamasina neden olabilir (iyon piiskiirtme (iyon sag¢ilmasi — ion sputtering),

Iyon numune igine girebilir (iyon asilama — ion implantation),

Iyon carpmasi numunenin yapisal diizenlenmelerine neden olabilir. Bunlar; bosluk

olusumu, atomlarin yerinden oynamasi ve kafes kusurlari olusumu seklinde

siralanabilir.

gelen iyon \

yiizey

yansiyan iyon

ikincil elektroniar
yiizeyden plskiirtdien
atomlar (sputtering)

agtlanmis yon

/

Sekil 2.8 Metal yiizeye carpan yiiksek enerjili iyonun davranigi (Saklakoglu, 1.E., 2004)



37

Implante edilmis malzemedeki degismeler;

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

Yiizeye yakin bolgeye zorla enjekte edilen atomlar kalict basma gerilmeleri
olusturur. Bu da, yiizey ¢atlaklarinin asinma kosullarinda acilma egilimini azaltir,

Islem esnasinda azot iyonlarmin 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 tegvik eder, seklinde siralanabilir.

2.5.4.2 Iyon Implantasyonunun Diger Yontemlerden Farklar

Iyon implantasyonu ile alasim olusumunu, nitriirasyon ve geleneksel
termokimyasal islemlerden ayiran cesitli ozelliklere sahiptir. Bu ozellikler soyle
siralanabilir;

1)  Yiiksek enerjiye sahip ( > 10 keV ) iyon implantasyonu bilesiminde
termodinamik bir simmirlama olmadan yiizeye yakin bir bolgede 6zel bir atomik
karisim olusturur.

2) Elde edilen derinlik ve yogunluk profilleri, iyon akis1 ve kinetik enerjinin
optimize edilmesi ile kontrol edilebilir.

3) Carpan iyon 151ininin neden oldugu atomik yer degisimi, atomik taginimi tesvik
eden biiyiik kafes hasarlarina yol agabilir.

4) Islem, kafes yapis1 icinden 6nemli derecede atom ¢ikarma islemidir.

5) Iyon implantasyonu atermal bir prosestir.

6) Iyon implantasyon isleminin en 6nemli 6zelligi malzeme simrlamasi olmamasdir,

tiim metalik malzemelere uygulanabilir.
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Sekil 2.9 Enerjilerine gore iyon bombardimam etkileri (Saklakoglu, 1.E., 2004)
2.5.4.3 Iyon Implantasyonunun Avantaj ve Dezavantajlar:

Iyon asilama isleminin avantajlarini su sekilde belirtmek miimkiindiir;
Hemen hemen her elementin malzeme icerisine asilanmasi miimkiindiir. Malzeme
sinirlamas1 yoktur, tiim metalik malzemelere uygundur. Herhangi bir termodinamik
sinirlama olmadigindan, difiizyon icin yliksek sicakliklara ve kimyasal reaksiyonlara
ihtiyac yoktur. Islem sicakligr diisiik oldugundan (150 °C’ nin altinda) malzemede
herhangi bir carpilma ve kirilganlik meydana gelmez. Son yapilan islemdir,
yiizeylerin parlakligi iglem sirasinda bozulmadigindan tekrar parlatma gerektirmez.

Iyon asilama bir kaplama yontemi olmadigindan yapisma, siyrilma, dokiilme gibi
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problemleri yoktur. Malzeme boyutlarinda herhangi bir degisiklik meydana
getirmediginden, hassas toleranslara sahip parcalara uygulanabilir. Malzeme
boyutunda biiyiime ve yiizey bitirme islemleri yoktur. Islem vakum altinda
uygulandigindan, malzemenin oksitlenme tehlikesi yoktur. Temiz vakum islemidir,
zehirli degildir. Bunlarin disinda, bu yontemle kati1 ¢oziilebilirlik sinirt asilabilir.
Difiizyon tabakasi yiizeyi ve iyon tiirlerine gore degiskendir. Alasimlama difiizyon
sabitinden bagimsizdir. Keskin ara yilizey olmamasi nedeniyle adhezyon sorunu
yoktur. Otomasyona elverisli oldugundan yiiksek kontrol ozelligi vardir. Isletme

maliyeti diigiiktiir.

Iyon asilama isleminin dezavantajlarini su sekilde belirtmek miimkiindiir;
Yontem bir vakum sistemi gerektirir. Iyon asilama sisteminin ilk kurulum maliyeti
oldukca yiiksektir. Iyon asilama oldukga s1g bir bolgede gerceklesir. Islem 151k hatt:
boyunca gerceklestiginden karmasik geometrili pargalarin asilanmast miimkiin
degildir. Bu nedenle sadece goriinen yiizeyler islem gorebilir ayrica islem derinligi
azdir. Bu problemin giderilmesine yonelik ¢alismalar plazma ortaminda iyon agilama

(PIII) tekniginin gelismesini saglamistir.
2.5.4.4 Iyon Implantasyonu Ekipmanlar:

Geleneksel iyon implantasyonu ekipmaninin ana parcgalar1 basit olarak, katilar
sivilar1 ya da gazlar iyonize eden iyon kaynagi, iyonlar1 yiiksek kinetik enerjili hale
getiren hizlandirict sistem (ivmelendirici), yonlendirme diizenegi, iyonlar kiitlelerine
gore aywran analiz sistemi (kiitle ayiric1), islenecek yilizeye iyonlar1 homojen sekilde
dagitan tarama sistemi ve implantasyonu edilecek parcalarin bulundugu hedef
hiicreden olugur. Sekil 2.10°da tipik bir iyon implanteri goriilmektedir. Bu cihaz
herhangi bir elementin diisiik yogunluklu iyon 1sinlarimi iireten bir iyon kaynagi,
kaynaktan iyonlart cikaran ve hizlandirma siitunu boyunca hizlandiran yiiksek
potansiyel elektrodlari, cesitli iyonlari ayiran iyon analiz magnetleri ve numune
odasina dogru iyon 1sinlarin1 odaklayan elektrostatik tarama plakalar1 icermektedir.
Flamanin (katod) 1sitilmasi suretiyle ¢ikarilan elektronlar ortamdaki gaz atomlarini
iyonize ederler. Pozitif yiiklii iyonlar magnetik alan tarafindan yonetilen bir yariktan

gecirilir. Miknatisa verilen akim, delikten hangi enerji seviyesinde iyonlarin
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gececegini belirler. Boylece ayni enerji seviyesine sahip iyonlar gonderilmis olur.
Dagilmis olan iyonlar magnetik alan ile yonlendirilerek iyon hizlandirma {iinitesine
gonderilir. Iyon hizlandirma iinitesinde yiiksek enerji ile ivmelendirilen iyonlar
saptirma boliimiinde malzemenin durumuna bagli olarak istenen bolgeye
yonlendirilir. Bu islemin en onemli 6zelligi 1s1min ¢ok dar bir alana etkileyebilmesi
ve malzeme sinirlamasi olmamasidir, tiim metalik malzemelere uygulanabilir. Sekil
2.10°da da goriildiigii gibi iyonlar, implantasyon yapilacak parca yiizeyine dogrusal

bir yol izleyerek ulagirlar. Yontem 1s1k-hatti adin1 da buradan almaktadir.
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Sekil 2.10 Iyon implantasyonu tinitesinin (iyon implanteri) sematik sekli

Onceki boliimlerde de anlatildigi iizere, olduk¢a hizlandirilmis iyonlarla bir
yiizeyin bombardiman edilmesi ve bu iyonlarin yiizeye yakin bolgenin kafes yapisina

yerlesmeleri, iyon implantasyonu isleminin esasim1 olusturmaktadir. Ancak
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geleneksel iyon implantasyonu yonteminde bunun gerceklestirilebilmesi igin
implantasyon yapilacak yiizeyin basit geometrili ve iyonlarin izledigi dogrultuya dik
olmas1 gerekir. Cok yiizlii parcalara bu yontemle implantasyon uygulandiginda,
implantasyon yapilacak yiizey yonlendirilmis iyonlarin goriis hattina alinmalidir. Bu
da sisteme, parcayr dondiirecek bir donanim eklenmesini gerektirir ki ilk yatirim

maliyeti yiiksek olan diizenegin kurulum bedelini daha da artirmis olur.

2.5.4.4.1 Iyon Implantasyonunda Kullamlan Iyon Kaynaklar:

Iyon kaynaklari, implante edilecek elementin iyonizasyonunu gerceklestirerek
iyonlarin olusumunu saglayan bir iiretectir. Bir iyon kaynag icin en Onemli
parametreler; servis Omrii, gilivenirligi ve yiiksek akim iiretebilme kabiliyetidir.
Konstriitksiyonun detaylar1 ¢cok degisken olmakla birlikte; giivenli, yiiksek akim
liretimine izin veren degiskenleri genelde aynidir. iyon implantasyonunda kullanilan
iyon kaynaklarinin ¢ogu pozitif iyon kaynaklandir ve ark desarjiyla ya da diger

yollarla iiretilen plazmadan ¢ikarilir.

Boyle kaynaklarin ¢aligmasi implante edilecek elementi iceren plazma iiretimine
bagldir. iyon Implantasyonunda kullanilan iyon kaynaklar1 sunlardir;
e PIG iyon Kaynag
¢ Freeman Kaynagi
e Bernas Kaynagi
¢ Mikrodalga iyon Kaynag
e Metal Buhar Vakum Ark Kaynagi (MEVVA)

Bu tez calismasinda kullanilan Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu sisteminde

Mikrodalga Iyon Kaynag1 mevcuttur.

2.5.4.4.2 Mikrodalga Iyon Kaynag

Mikrodalga iyon kaynaklari, sik tiiketilen bir bilesen olan ‘filament’e sahip

olmamalar1 nedeniyle, giderek daha fazla ilgi toplamaktadir. Yakin bir gelecekte
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mikrodalga iyon kaynaklarinin sicak filament iyon kaynaklarmin yerini almasi
beklenmektedir. Ancak, bu kaynaklarin tam olarak avantajlarin1 gosteren calismalar
heniiz tamamlanmamistir. Hitachi firmasinda, Freeman kaynagimin geometrisine
benzer bir mikrodalga iyon kaynagimi bir siiredir kullanmaktadir. Burada, Freeman
kaynagina benzer akim yogunluklaria ulasildig1 ve daha uzun servis omrii getirdigi

ifade edilmistir. Bu iyon kaynag1 Sekil 2.11’°de verilmistir.

Sekil 2.11 Mikrodalga Kaynag:
2.5.5 Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu (Plazma Daldwrma Iyon Asilama)

Plazma ortaminda yiizey iyilestirme teknikleri bir cok ad veya igerik altinda
bilinir. Plazma Ortaminda Iyon Asilama, Plazma Iyon Asilama, Plazma Iyon
Kaplama, Plazma Iyon Asilama ve Biriktirme (PIIID), Metal Plazma iyon Asilama
ve Biriktirme (MePIIID), vb. Bu yontemlerin tamami plazma ortaminda
gerceklestirilen ylizey iyilestirme teknikleridir. Farkli alanlarda plazma daldirilan
Iyon Implantasyonu igin; Plazma Kaynakli Iyon Implantasyonu (PSII), Plazma
Daldirma iyon implantasyonu (PIII veya PI’), Plazma Esash Iyon implantasyonu
(PBII), Plazma iyon implanyasyonu (PII veya PI?), Plazma Daldirma implantasyonu
(PII) ve Plazma Implantasyou (PI veya n-teknigi) gibi literatiirde farkli adlandirmalar

bulunabilir.

Plazma daldirma iyon implantasyonu (PIII veya PI’) yontemi, yiiksek enerjiye

sahip iyonlarin yiizeye bombardimani ile iyi bir yiizey modifikasyonu saglar. PIII
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yiiksek enerjili iyon destekli birikimde de (deposition) kullanilmaktadir. PI’ yontemi
ile malzeme yiizeyine diisiik islem sicakliklarinda yiiksek iyon enerjili nitriirleme
yapmanin yani sira, konvansiyonel iyon 1sm1 teknikleriyle nitriirlenmesi miimkiin
olmayan {ii¢ boyutlu (karmasik geometrili parcalarin) yiizey modifikasyonu
yapilabilir. PI’ teknigi iizerine c¢alismalar ilk olarak metal yiizeylerin paslanma ve
asinmaya karsi dayanikliliklarinin artmasi ve ileticilerin elektriksel iletkenliklerinin

arttirilmasi ile baglamistir.

PIII ile metal yiizeylerin 1slahinda azot, karbon ve bor gibi elementlerin iyonlar1
metal ylizeylerine enjekte edilmektedir. PIII isleminde vakum ortaminda bir darbeli
dogru akim kaynagi n (-) kutbu (katot) islem gorecek parcaya baglanir ve bir
plazma iireteci araciligiyla plazma olusturulur. Plazmanin olustugu islem odasina
azot gazi gibi implante edilecek gaz verilir ve azot molekiilleri iyonize olurlar.
Kullanilan gaz genellikle N, (azot) dir. Bu gazin yaninda bazen malzemeye C
emdirme amaciyla CHy gaz1 ya da plazma yogunlugunu arttirmak amaciyla Ar
gazlar gibi cesitli gazlar belirli oranlarda kullanilabilirler. Plazma igine giren N;
molekiilleri plazma igindeki hareketli pargaciklara (6rnegin elektron ve iyonlara)
carparak disose olup atomlarina ve akabinde de iyonize olup iyon ve elektronlarina
ayrilmaktadirlar. Olusan gaz iyonlar1 (N*') tatbik edilen gerilim (U) sonucu olusan

E=— _ _
elektrik alani I etkisinde kalarak ¥ =9-E kuvveti ile katoda (is pargasina)
yonelip, sonugta belirli bir hiz ve kinetik enerji ile is parcasina (katoda)
carpmaktadirlar. Porzitif iyonlar negatif kutup olan is pargasina carparak parca
yiizeyinden igeriye dogru difiize olurken, bir kisim enerji 1s1 enerjisine doniisiir ve is
parcasini 1sitir. Bu plazma igindeki + yiiklii iyonlar (6rnegin azot iyonlar ) elektrod
ve is parcas1 arasina tatbik edilen gerilimin olusturdugu elektrik alan etkisiyle eksi
kutba baglanan is pargcasina dogru yonlendirilip, hizlandirilarak, is pargasina
bombardiman edilir. Bu sayede azot iyonlann kati is parcast icine girip

implantasyon gerceklesir.

Plazma daldirmali iyon implantasyon (PIII) metodu karmasik geometrili nesneler,

geleneksel 1sik-hatti  yontemi ile iyon implantasyonu yapilamadigi ig¢in
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gelistirilmistir. Geleneksel yontemde, iiretecten c¢ikan iyonlar bir 1s1k hatti boyunca,
goriis hatt1 da denilen dogrusal bir yol izleyerek implantasyonu yapilacak parcaya
ulagirlar. Bu durumda arzu edilen implantasyonun gergeklestirilebilmesi icin parca
ve iyon 1sin1 uygun sekilde yonlendirilmeye calisilir. Parca yiizeyi diiz degil de
girintili ¢ikintili bir geometriye sahip ise iyonlar dogrusal yol izledikleri igin
yonlendirmeler yeterli olmaz ve yiizeyin biitin ayrintilan istenildigi gibi
implantasyon yapilamaz. Oysa iyon implantasyonu yapilacak parca ne kadar
karmagik bir geometride olursa olsun, plazma halindeki iyon bulutu igerisine

daldirildiginda tiim yiizey istenildigi gibi implantasyon edilebilir.

Sekil 2.12'de PIII icin en Onemli cihaz elemanlarinin semasi1 gosterilmektedir.
Burada vakum odasi, gaz besleme cihazi ve vakum pompalama sistemi, plazma
tireteci, elektriki izoleli numune tutucu ve yiiksek voltajli darbe (sok gonderme)

generatoril vardir.
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Sekil 2.12 Plazma Daldirmali Iyon Implantasyonu icin cihazlarin gosterim semasi

(Ensinger, W.,1998)
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Vakum odasi; Vakum odasi Olgiileri , plazmayi, plazma kilifini, parcayir ve
baglama eleman1 Olciilerini icerecek sekilde dizayn edilir. Vakum odasi geometrisi
silindir, dikdotgen , kare veya zil formunda olabilir ve yere diisey veya yatay olarak
yerlestirilerek dizayn edilir. Vakum odasi paslanmaz celik, karbonlu celik ve

Aliiminyum malzemesinden yapilmaktadir.

Vakum gemberd duvart

4 AT 7 ity
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Sekil 2.13 Vakum odasi dl¢iilerinin sematik gosterimi

Pompalama sistemi kullanilan gaz atmosferi basincimi diisiirmeyi saglar, 10° —
107 mbar (10°-10" Pa) degerlere kadar. Gaz besleme sistemi ise, iyonizasyonu

saglanacak gazi vakum odasina vermeye yarar.

Yiiksek voltajli darbe (sok gonderme) generatorii; Is parcasina, birkag kilovolttan
100kV’a kadar degisen negatif yilksek voltajli darbe Ongerilimi uygulanir.
Uygulanan eksi voltaj elektronlar is parcasindan uzaklastirirken, arti iyonlari
plazmadan is parcasma dogru hizlandirir. Literatiirde darbe siiresi birka¢ saniyeden
150ps'ye kadar verilmistir. Bu darbe tekrarlama oranlarn birka¢ Hertz'den 3kHz' e
kadar siralanmaktadir. Plazmadan iyonlar bu enerjiyle hizlandirlirlar ve numuneye
implantasyon edilirler. Bu proses alamin her tarafina aym zamanda yapilir. Is
parcasinin yalnizca numune tertibatina temas eden kismi korunmus olur. Sekil 2.14°
te yiiksek voltaj darbeleri esnasindaki islem gosterilmistir. Darbe esnasinda meydana
gelen elektriksel alanda, iyonlardan daha hizli hareket eden elektronlar negatif

biyasla (gerilim diisiimii) kutuplanmis numuneden uzaga hizlandirilmaktadir.
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Sekil 2.14 Plazma kilifi gelistirmenin (Yiksek gerilim atimi sirasindaki siire¢) gosterim semast;
yiiksek voltaj darbeleri numuneye uygulanmustir; elektronlar geri piiskiirtiilmiistiir; iyonlar numuneye
dogru hizlandirilmislardir; plazma kilift genisler.

(Ensinger, W.,1998)

Plazma iireteci; Plazma birkac teknik ile elde edilmektedir. En 6nemlileri biyas
ince telle d.c. glow discharge, mikrodalga uygulama, c¢ogunlukla elektron atom
savurucu rezonans bicimi ve kapasiteli veya indiiktiveli baglantili radyo frekansidir.
En basit ve pahali olmayan metot d.c. glow discharge metodudur. Biyas ince telle
d.c. glow discharge’li yontem, ilk PSII deneyleri i¢in kullanilmistir. Tipik olarak
oldukga diisiik iyon yogunlugu saglar. ince tel plazma icerisinde metal kirlenmesi
olusturabilir. Bu tez calismasinda kullanilan PIII sistemi bir mikrodalga iiretece

sahiptir.

Iyon implantasyon tekniklerinin tipik o6zellikleri temel olarak diisiik islem
sicaklikli teknikler olmasidir. Bununla birlikte, islenmis bolge ¢ok derin degildir. PIII
araciligiyla iyon implantasyonu cok diisiik sicaklikta iyi sekilde gerceklestirilebilir,
fakat bu durumda iyon enerjisi, iyon akim yogunlugu ve giic girisi diisiik
tutulmalidir. Ayirict miknatish 1sin-hatti iyon implantasyonuyla kiyasla PIII ’nin
tipik 6zelligi, iyon kiitle ayriminin olmamasidir. PIII temel olarak, goriintisii dogrusal
olmayan bir tekniktir. Kompleks sekilli is pargalar1 islenebilir. U¢ boyutlu numune
isleme, iyon 15in demeti kullanma, ayirict miknatish isin-hatti gerektirmez. PIII
ekipmani geleneksel iyon implantasyon ekipmanindan bdylece daha basittir ve daha
ucuzdur. Biiyiik ve agir nesneleri kontrol altinda tutmak olduk¢a kolaydir. Sadece is

parcasi tablasi iizerine yerlestirilmeleri zorunludur.
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Isik-hatt1 iyon implantasyonunun aksine PIII islem zamani, par¢anin boyut ve
yiizey alanindan ¢ok biiyiikk oranda bagimsizdir. PIII, ¢ok yiiksek doz oranlarina
(10'° iyon/cm?) izin vermektedir. Mevcut iyon enerjileri 1 keV’un altindan 100keV’a
kadar degismektedir. Bu, teknik olarak ©nemli 1sin-hattt iyon implantasyonu
araligina benzemektedir. PIII’de enerji girisinin onemli bir miktarin tiiketerek
verimliligin diismesine neden olan ikincil elektronlarm(iyonun carpmas: ile

numuneden elektron firlayabilir) olusumu, problemler meydana getirmektedir.

Bir PP sistemi, is parcast fazi, plazma iireteci ve yliksek voltaj puls modiilatoriine
sahip bir vakum odasindan olusur. PI’ isleminde is parcasi plazma ortamindadir ve
plazma potansiyeline gore yiiksek eksi voltajda sok (puls) edilir. Uygulanan eksi
voltaj elektronlar is parcasindan uzaklastirirken, art1 iyonlar1 plazmadan is pargasina
dogru hizlandirir. Sekil 2.15 'te plazma ortaminda iyon agilama yontemi sematik

olarak gosterilmistir.

'hhm-}hmnm
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Yiksek wolta]
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(a) ()

Sekil 2.15 (‘a) PIII sisteminin sematik gosterimi, (b ) plazma ortaminda islem goren parca.

(Saklakoglu, 1.E.,2004)

Yar iletkenler i¢in diigiik gerilim degerleri kullanilirken, metaliirjik uygulamalar
icin yiiksek degerler kullanilir. Fiziksel acidan bakildiginda is parcasina uygulanan
gerilimin bir alt simir1 olmamakla birlikte, ark olusumu gibi nedenlerle {ist siniri
vardir. Voltajin puls seklinde uygulanmasinin temel sebebi, yiizeydeki ark

olusumunun 6nlenmesidir. Bu nedenle puls siiresi, ark olusumu i¢in gerekenden kisa
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olmalidir. Diger bir sebep ise plazmanin yeniden toparlanmasina izin vermek yani is
parcasi etrafindaki plazma kilifin1 taze iyonlarla doldurarak, iglemin siirekliligini
saglamaktir. Sekil 2.16’da plazma kilif1 i¢indeki iyon ve elektronlarin zamana bagh

davraniglar sematik olarak gosterilmistir.
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Sekil 2.16 Plazma kilif1 i¢indeki iyon ve elektronlarin zamana

bagli davraniglari (Ensinger,W.,1998)

Sekil 2.16 (a)’da homojen bir plazmaya daldirilmis is parcasi gosterilmektedir.
PIII isleminde, is parcasi plazmaya daldirilir ve plazma potansiyeline gore daha
yiiksek negatif voltaja puls edilir. Uygulanan yiiksek negatif voltaj elektronlar is
parcasindan uzaklastirirken, pozitif iyonlar1 plazma {iireticisinden is parcasina dogru
yonlendirir, bu sayede is parcasi etrafinda plazma kilifi olusturularak implantasyon
gergeklestirilir (Sekil 2.16 b). Zaman gectikge Sekil 2.16(c) ve Sekil 2.16 (d)’de
goriildiigli gibi iyonlar implantasyon edilir ve plazma homojenligini yitirir.
Plazmanin yeniden homojen hale gelmesi, gerilimin kesilip tekrar yiiklenmesi (puls

edilmesi) ile miimkiindiir ve PIII islemi bu sekilde devam eder.

~ 2.5.5.1 Geleneksel Iyon Implantasyonu ile Plazma Daldirma Iyon
Implantasyonunin Karsilastirilmasi

Geleneksel iyon implantasyonu yontemi, plazmadaki iyonlarin hizlandirma

1zgaralarindan gegirilerek hizlandirilmasi ve iyon 1s1m1 demeti halinde bir 151k hatti
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boyunca is parcasi 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 parcasinin implantasyonu sirasinda
parca geometrisine uygun olarak dondiiriilmesi gerekir. Bu da yonteme karmasiklik
katar ve islem maliyetini yiikseltir (Sekil 2.17 a). Plazma daldirma iyon
implantasyonu, geleneksel iyon implantasyonu teknolojisinden farkli bir sistemdir.
PI’ yontemi, geleneksel iyon 1sim implantasyonu yonteminde bulunan goriis hatti
kisitlamasin1 giderir. P’ tekniginde, yiizeyi implantasyon edilecek olan is parcasi
plazma ortamina yerlestirilir (daldirilir). Pargaya darbeler (puls) halinde uygulanan
yiikksek eksi voltaj, art1 yiiklii iyonlann hizla kendisine cektiginden implantasyon

gercgeklestirilir. (Sekil 2.17 b)

Isin gikarma izgaralan
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(a) Geleneksel iyon asilama sisteminin sematik gsterimi

(b) Plazma ortaminda iyon asilama sisteminin semalik gésterimi

Sekil 2.17 Geleneksel iyon implantasyonu ve PIII sistemlerinin sematik

olarak karsilagtirtlmasi. ( Saklakoglu v.d., Miithendis ve Makine)
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Geleneksel iyon Implantasyonunda gelen iyon 1s1m yiizeye dik carptign zaman
implantasyon en iyi seviyede gerceklesir. Iyon 1s1min gelme acisinin normal yiizeye
gore en fazla 20° ile 30°lik sapma yapmasina izin verilebilir ve bunun ig¢in is
parcasinda maskeleme kullamilmalidir. Geleneksel iyon implantasyonunda,
yiizeydeki iyon dozunun homojenligini saglamak i¢in maskeleme yapmak gerekir
(Sekil 2.18 a). Aksi halde implantasyon sirasinda implantasyondan ziyade yiizeyden
sacilma meydana gelir. Is parcas1 maske kullanimi icin yeterince simetrik bir yapiya
sahip olsa bile, maskeleme islemi sistem performansini diisiiriir, ¢iinkii maskenin
istlinden siyrilan 151n parcasi iiretim veriminde bir kayip olusturur. Bunun yaninda,
maskenin malzemesi is parcasi malzemesinin aynisindan yapilmadigl siirece
maskenin sacilmasi is parcasin kirletebilir. PIII sisteminde iyonlar, yiizeye dik gelir.
Dolayisiyla PIII sistemi, geleneksel 11k hatt1 sisteminin 151k hatt1 sorununu giderdigi

gibi doz sorununu da ¢6zmiis olur (Sekil 2.18 b ).

Dénen Is pargasi O N 1 I /
Maske \\”“

a. iyon agitlama b. PHI

Sekil 2.18 Iyon implantasyonu ve PIII *nin sematik olarak karsilagtirilmasi. (Anders, A.,2000)

2.5.5.2 Plazma Nitriirleme ile Plazma Daldirma Iyon Implantasyonunun

Karsilastirilmasi

Plazma daldirma iyon implantasyonu, ilk olarak biiyiik parcalarin azot iyon
implantasyonu icin gelistirilmistir. ilk bakista bir azot PIII sistemi, metal parcalarin

yiizey sertlestirilmesinde yaygin olarak kullanilan plazma nitriirleme sisteminden
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farksiznus gibi goriinebilir. 1ki yontem arasindaki fark, is parcasi yiizeyine gelen
voltaj ve ortalama giic yogunlugudur. Plazma nitriirleme (DC) nispeten diisiik voltaj
ve cok yiiksek akim giicii kullanmir. Bu durum, is pargasi iizerinde oldukga biiyiik bir
ortalama gii¢ yogunlugu olusturarak is parcasinmi 500°C ’tan daha yiiksek sicakliklara
ulagtinir. Bu yiiksek sicaklik, azotun is pargas1 yiizeyinden iceriye birkac
milimetreden daha fazla difiize olmasina neden olur. PIII ’da ¢ok yiiksek bir voltaj
tireteci kullanilir, tepe akimi yeterince biiyiik olmasina ragmen puls monitoriiniin DC
(Dogru Akim) sarj iinitesi zaman ortalamali akimi sinirlandirir ve bdylece is parcasi
tizerindeki ortalama giic yogunlugunu azaltir. Nitriirleme yontemiyle yiizey
sertlestirmenin getirileri tartisgtimazdir. Islem teorik olarak 400-600 °C sicakliklarda
gerceklestirilen, elektriksel olarak iletken malzeme yiizeyine azot arayer atomunun

yayinma iglemidir.

Nitriirleme islemi kisaca;
* azotun metalik yiizeye difiizyon yoluyla girdigi bir islemdir,
* yakin yiizeyde nitriirlii bilesikler olusur,
* azot genis bir difiizyon tabakasi icerisinde kat1 ¢ozeltide bulunur

seklinde Gzetlenebilir.

Azotun bilegik (Beyaz tabaka, FeyN veya Feg 3N)
olusturdugu tabaka o
0 N icerigi
5
ana malzeme
200
mikron

Sekil 2.19 Nitriirlemenin Sematik Tanimi (Saklakoglu, N. , Saklakoglu,
I.E. ,2004)

PI’ yontemi, plazma nitriirlemeye gore daha diisiik sicakliklarda gerceklestirilir.
Bu ise ana malzemenin yapisini degistirmeden ve hemen hemen hi¢ c¢arpilma

gerceklesmeden islemin tamamlanmasi anlamina gelir. Yani, son islem olarak



52

uygulanabilir. PI’ yonteminde genellikle saf azot kullamlir ve islem plazma
nitriirlemeden yaklagik 3 kat daha diisiik basincta gerceklestirilir. Iyonlar yiiksek
voltaj darbeleri ve diisitk basing ortaminda is pargasi yiizeyine hizla carparak
yiizeyden iceriye girerler. Sekil 2.20 a' da iyon enerjileri ve islem sicakligi acisindan
plazma nitriirleme, geleneksel iyon implantasyonu ve pr’ yontemi karsilagtirmali

olarak gosterilmektedir.

sicakdik - >

plazma nitriirfeme P’ 3

Plazma Ortammda
fyon Asiama

fyor asHama

fyon enarjisi

Sicakifik

PP

Plazma Ortanunda
Iyon Asilama

Yiizey Kalitesi

Sekil 2.20 PIII sicakligina gore (a) iyon enerjisi ve (b) yiizey kalitesinin
Karsilagtirilmasi (Saklakoglu, N. , Saklakoglu, L.E. ,2004)

Sekil 2.20 b' de PI’ ' de islem sicakhiina 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 avantajim  olusturmaktadir. Plazma nitriirlemenin, geleneksel iyon

implantasyonunun ve PI’ ' iin dikkat ceken ozellikleri Tablo 2.5°te karsilastirilmustir.
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Tablo 2.5 Plazma nitriirlemenin, geleneksel iyon implantasyonunun ve PI” iin islem Degiskenleri

(Saklakoglu, N., Saklakoglu, 1.E., 2004)

PROSES VOLTAJ (kV) |[AKIM BASINC [SICAKLIK
YOGUNLUGU (mbar) ’C)
(mA/cm?)

Plazma nitriirleme 0,3-1,0 0,5-3,0 0,13-13 350-600

Geleneksel iyon 10-400 0,001-0,03 1,3.10° - 100

implantasyonu 1,3.107

PI’ 40-50 (puls)  [1-4 1,3.10” 150-500

PIII ile malzemelerin yilizey modifikasyonunda yiiksek sertlige sahip yiizeyler,
azotla giiclendirilmis bir difiizyon bolgesiyle elde edilir ve bu implantasyon yapilmis
bolgenin yiiklenme kapasitesini artirir. Yontem, geleneksel nitriirlemede kullanilan
sicakliklardan (500°C tan yiiksek) daha diisik sicaklik degerlerinde de yapilir.
Malzemeye bagh olarak yiiksek sicakliklarda nitriirlenemeyen alagimlara 200-450°C

araligindaki sicakliklarda da uygulamak miimkiindiir.

Son on yildir yumusak celikler, az alasimli ve mikro alagimli ¢elikler, takim
celikleri ve paslanmaz celikler iizerine arastirma yapilmaktadir. Ayrica son birkac
yildir da demir dis1 metallerden molibden, titanyum, ve aliiminyum alagimlarinin

yiizey modifikasyonu arastirilmaktadir.
2.5.5.3 Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu’nun Avantajlar

Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu’nun avantajlari su sekilde siralanabilir ;
*Diisiik sicaklikta uygulanabildiginden malzemenin sekil degisikligi (deformasyonu)
s6z konusu degildir. Thmal edilebilir diizeyde distorsiyona sebep olur.

*Vakumda uygulandig1 icin malzemenin oksitlenme tehlikesi yoktur. Islemden sonra
malzemenin korozyon direnci yiikselir.

sIslem sicakliklar1 ayarlanabilir ve kontrol edilebilir.

*150 — 500 °C arasinda islem gerceklestirilebilir.

*Bu bir katmanlama ve kaplama yontemi degildir. Katmanlama ve kaplama
yontemlerindeki yapisma sorunu ve kullanim sirasinda kaplanan malzemenin
dokiilmesi problemi implantasyon tekniginde yasanmaz. Ciinkii Plazma Daldirma

Iyon Implantasyonu’'nda yapisma so6z konusu degildir. Iyon implantasyonunda

53
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yiizeyde meydana gelen yapisal degisiklik ile, implante edilen malzeme ana

malzemenin bir par¢asi durumunu alir. (Sekil 2.21)

KAPLAMA / KATMANLAMA { PVYD.PAVD.CVD..}

}
T i
.“ - h _ klalimeme kalinh$ | - .
3 Kaplama kalnhgi ( 1 - 100 pmbp
*". Interface (vapismanin cldugu bilge)

OM ISINI ASILAMASI ! 1IOH BEAM IMPLANTATION

[ | |

Ilalzeme
Kahnhg:

X011 -Z2pm

" hyon azlanmz Bolge wonlarn malzems yizeyinden iceriye nufuz
ettidi bolges. )

Z: Degisime ugramiz bolge [ S0pm}

Sekil 2.21 Ana malzeme ve implantasyon edilmis bolgenin biitiinliigii

* Cilalanmig yiizeylerin parlaklign bozulmaz, islemden sonra tekrar parlatmak
gerekmez.

* Malzeme boyutlarinda hicbir sekilde degisiklige neden olmadigi i¢in c¢ok siki
toleranslara sahip hassas aletlere, makine parcalarina da uygulanabilir. Son islem
olarak uygulanabilir.

« Implante edilen malzemelerin ¢aligma dmiirleri fevkalade artar (Ortalama olarak 6-
20 kat artar).

*Temiz ve cevreci bir islemdir, siyaniirlii kimyasallar ve amonyak gazi kullanilmaz.

2.5.5.4 Plazma Daldirma Iyon Implantasyonunun Dezavantajlari

Plazma Daldirma Iyon implantasyonu’nun dezavantajlari ise sunlardr ;
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*Termomekanik islemlerde degisime ugramis bolgenin derinliginin 20-3000 pm
oldugu diisiiniiliirse, Plazma Daldirma Iyon implantasyonu’nda degisime ugramis
bolgenin derinligi ¢ok sigdir (0.1-2 pum).

* Yiiksek sermaye maliyeti spesifik yiizeyin son derece ©¢nemli yada yiiksek
giivenilirlik gerektiren parcalara uygulanabilirligi ile sinirhidir.

*Geleneksel iyon asilamada yari iletken uygulamalarda kullanilan kiitle ayirici sistem
PII’de yoktur.

*Pratik uygulamalarda voltaj belirli sinirlar icerisinde uygulanabilmektedir.

*Asilanan iyon dozunun islem sirasinda tam olarak tespiti zordur.
2.5.5.5 PP Yénteminin Uygulama Alanlart

Tiim diinyada ileri arastirma laboratuvarlarinda plazma daldirma iyon
implantasyonu teknigi iizerinde arastirmalar siirdiiriilmektedir. ~Giiniimiizde, iyon
asilama malzemelerin mekanik ve kimyasal 6zelliklerinin iyilestirilmesinde giiclii bir
metot olarak tanimlanmaktadir. Yar iletken endiistrisinde iyon asilama uygulamasi
transistorlerin, metal oksit yarn iletkenlerin, diyodlarin ve kapasitorlerin imalinden
bugiiniin mikroiglemci cihazlarinin iiretimine kadar yaygin sekilde uygulanmaktadir.
Yeni agilama tekniklerinin gelistirilmesi ile iyon asilamanin kullanim maliyetleri

daha ekonomik hale getirilmis ve endiistriyel uygulamalari artmistir.

Asinma dayanimi, sertlik, siirtinme, yorulma omrii, kirilma gevrekligi,
oksidasyon (korozyon) dayanimi, hidrojen kirilganligina karst1 dayamim ve optik
ozellik gibi baz1 ylizey karakteristiklerinin iyilestirilmesi icin basta metal malzemeler
olmak iizere daha ¢ok celik, seramik, plastik, karbiir, titanyum ve cam malzemelere

uygulanan PI’ yontemi oldukga iyi yilizey 6zellikleri saglamigtir.

PI’ yontemi, ticari alanda varhigini siirdiirebilir uygulamalarin basinda gelen bir
yontemdir. PI’ sistemiyle 6zellikle mekanik uygulamalarda genis dl¢ekli boyutlarda
ve karmasik yapilarda yiiksek verim elde edilebilmektedir. Yani biiyiik, agir, genis
ve karmasik is parcalarmin yiizey Ozelliklerinin iyilestirilmesinde PI’ yontemi

geleneksel iyon 1s1m1 implantasyonu yontemine nazaran daha avantajlidir. Aymi
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zamanda mikro elektronik uygulamalarda da istege gore diisiik iyon bombardiman

enerjileri ile yiiksek verim elde edilebilmektedir.

Aragtirmalar ve yapilan calismalar, PI’ yonteminin endiistriyel uygulamalarda
oldukg¢a basarili sonuglar verdigini gostermektedir. Heniiz yeni bir teknik olan PI’
yontemi, kisa siirede biiyiik ilerleme kaydetmistir ve her gecen giin daha cok ilgi
ceken ve aragtirilan bir konu halini almigtir. Bugiin i¢in en genis PI’ sistemi A.B.D.
Los Alamos Laboratuvarindadir. Buradaki PI’ sistemi 8 m™liikk bir islem odasina
(uzunluk yaklasik 4,5 m., cap yaklasik 1,5 m.) sahiptir. PI’ sistemi tarafindan
implantasyon yapilmis , yani yiizey islemi goren en agir is parcasi, agirhigi yaklagsik
bir ton civarinda olan General Motors'a ait bir kalip blogudur. Yine PI’ sistemi ile
topluca islem goren en biiyiikk sayida is pargasi General Motors i¢in 1000 adet

pistonun ayni anda iyilestirilebilmesidir.

Yapilan maliyet calismalar;, P’ sisteminin simdiki diisiik akimli geleneksel iyon
1s1m1 implantasyonundan daha ekonomik olabilecegini gostermektedir. Ik patenti
takip eden on yil icinde, diinya genelinde 30'dan fazla enstitiide, kiiciik arastirma
cihazlarindan genis 6lcekli makinalara kadar 45'den fazla PI’ cihazi yapilmustir.
Diinyann ilk ticari PI® cihaz1 bir ticari krom kaplama tesisinde kurulmustur. Tablo
2.6'da PI’ teknolojisinin ticari gelistiricileri ve bu kuruluslarin ¢alisma alanlaria

ornekler verilmistir.

Tablo 2.6 PI3 Teknolojisinin Ticari Gelistiricileri ve Uygulama Alanlar1 (Anders, A.,2000)

Sirket Uygulama Alani

'Varian, Palo Alto, Cal. A.B.D. Mikroelektronik

Silicon Genesis, Campbell, Cal. . .

ABD. Mikroelektronik
Panasonic, Osaka, Japonya Mikroelektronik, Triboloji

lonex, Traverse City, Michigan,

A.B.D. Otomotiv Sanayi

Uzay San., Mikroelektronik,

PVI, Oxnard, Cal. A.B.D. Optik Kaplama

Empire Hard Chrome, Chicago Otomotiv, Dokiim Endiistrisi
A.B.D.
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ANSTO, Sydney, Avustralya Triboloji
Diversified Technologies, Boston Genel
A.B.D.

North Star Research Corp., New

Mexico A.B.D. (Genel
Ha{well (AEA Spinoff Company), Genel
Ingiltere

* Medikal alanda; kalca, diz protezlerinde, total eklem implantlarinda (bilek, omuz,
parmak) 316L paslanmaz celikten yapilan kirik, kalca 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 {iiriinlerin kesilmesinde kullanilan kesicilerde
Omiirleri 5 ila 10 kat artar

* Tekstil sanayinde kullanilan kilavuz ve kesici bicaklarda, omiirleri 3 ila 6 kat artar.
* Hassas rulman ve rulman yataklarinda, dislilerde (helikopter, ucak, roket)omiirleri
10 kat artar.

* Cerrahi bicaklarda, protezlerde; bu malzemelere implantasyonlarin yapilmasiyla
verimleri, bio uyumlart artar ve dokularin enfeksiyon kapma riski azalir.
*Elektronikte kullanmlan cesitli metallerden elde edilen tellerin tungsten karbiirden
yapilmis tel cekme kaliplar1 implantasyon yapilarak Omiirlerinde 4-5 kat iyilesme

saglanabilir.

Kaplama teknikleri ile PIII’iin kombinasyonu bugiinkii endiistriyel uygulamalarda
kullanilmaktadir. Son zamanlarda, bir krom kaplama sirketi gercek bir uygulamada
nitrojen-PIII" i gelistirmistir. Kalin elektrot kaplanmis sert kromun omrii yeteri kadar
cok arttirlabilir. Su anda degerlendiriliyor olan diger basarili 6rnek, otomotiv
endiistrisinde aliiminyum alasimli motor parcalarinin sert karbon filmlerinin
kimyasal buhar prosesi ile PIII’iin kombinasyonu olan islemdir. PVD ve CVD

teknikleri ile kombinasyonunda PIII icin beklenilebilir en iyi olanaktir.

PIII ile malzemenin i¢ kismma difiizyon belli bir yere kadar ulasir. Kaplama
teknikleri ile PIII’tin kombinasyonunda hem implantasyon, hem de metal

buharlagsmayla film olusturma islemleri beraber kulllanilir. Kaplama teknikleri ile
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ince bir tabakanin islenmis bir yiizey {izerinde

ic karigimini

bombardimanina maruz birakilmasi islemi gerceklestirilir.

saglamak amaciyla

iyon

Tablo 2.7 malzeme tipi, uygulama gerilimi ve ozellikler iizerine etkisini, yazar ve sene bilgilerini

igeren,

degistirilmesinin 6rneklerini gosteren listeyi icermektedir.

(Ensinger, W.,Surface and Coatings Technology 100-101 (1998) 341-352)

azot PIII ile metallerin ve alasimlarin mekanik ve kimyasal ylizey 06zelliklerinin

Malzeme Volta | Etki Yapanlar | Yapim
] Yil

5160 celigi 40 1.25x lik faktorle sertlik artar Conrad 1987
kV vd.

Invar (Ni-Fe alasimi) |40 0.3x lik faktorle aginma azalir Conrad 1987

%36 nikelli alasim | kV vd.

AS1443-1973 Diisiik | 20 0.-0.02x lik aginma azalir Tendys 1988

C'lu celik kV vd.

M2 punches ¢eligi |40 70-80x lik asinma Omrii artar Conrad 1988
kV vd.

K500 monel alagimi | 50 1.2-1.6x lik sertlik artar Madapura | 1989

(Ni-Cu alasimi) kV vd.

Incoloy 908, 909 50 2-3x lik sertlik artar, 0.4x lik asinma | Sridharan | 1990

(Fe-Ni) kV azalir vd.

AIST 410 40 2.8x lik sertlik artar, 0.5-0.2x lik Worzala | 1990
kV asinma azalir vd.

TiAl6V4 50 Siirtiinme azalir, 0.4x lik aginma Qiu vd. 1990
kV azalir

AISI 304 paslanmaz |28 1.4x lik sertlik artar Collins 1991

celik kV vd.

AISI ST takim celigi |40 0.5-0.1x lik aginma azalir Somandi | 1992
kV vd.

WC/Co 100 |2-3x lik aginma 6mrii artar Matossian | 1992
kV

AISI 316 paslanmaz |45 5x lik sertlik artar, <0.01x lik asinma | Samandi | 1993

celik kV  |azalir vd.

Al1712T.3 35 1.2x lik sertlik artar Giinzel 1994
kV vd.

AISI 304 paslanmaz |50 2x lik sertik artar Franklyn |1994

celik kV vd.

TiAl6V4 50 Korozyon asinmalar1 azalir Shamim | 1994
kV vd.

AISI 314L 20 Cukur korozyonu azalir Smith vd. | 1994

paslanmaz celik kV

Aliiminyum 50 Yaygin korozyonlar azalir Walter 1994
kV vd.
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AISI 52100 yatak 40 1-0.1x lik asinma azalir Blawert | 1995

bilyasi ¢eligi kV vd.

TiAl6V4 50 Asinma azalir Johns vd. | 1996
kV

Cr12MoV celigi 40 0.1x lik siirtiinme azalir, 0.5x lik Shang vd. | 1996
kV asinma azalir

TiAl6V4 40 Sertlik artar, 0.4x lik asinma azalir Shang vd. | 1996
kV

AISI 304 paslanmaz |45 <0.01x lik aginma azalir Weivd. |1996

celik kV

AISI 318, 321 40 Asinma azalir Blawert 1996

paslanmaz celik kV vd.

TiAl6V4 60 1.3x lik sertlik artar Han vd. |1996
kV

TiAl6V4 45 4x lik sertlik artar, 0.01x lik aginma Walter 1997
kV azalir vd.

M2 yiiksek hiz takim | 45 0.5x lik aginma azalir Woods 1997

celikleri kV vd.

9%99.5 'lik 40 Asinma azalir, 0.3x lik siirtiinme Balwert | 1997

Aliiminyum kV azalir, korozyon azalir vd.

TiAl6V4 45 Asinma omrii uzar Alonso 1997
kV vd.

EN 8, EN 240 celigi |25 Sertlik artar Mukherje | 1997
kV e vd.

TiAl6V4 35 1.7x lik sertlik artar, 0.6-0.03x lik Wang vd. | 1997
kV asinma azalir

AISI 316Ti 40 4x lik sertlik artar, asinma azalir Mandl vd. | 1997

paslanmaz celik kV

AISI 304 paslanmaz |45 Sertlik artar, <0.01x lik asinma azalir | Ensinger | 1997

celik kV vd.

%99.9 'Tuk 50 1.3x lik sertlik artar Ensinger | 1997

Tantaniyum kV vd.

Tablo 2.8 PIII ile modifiye edilen bazi malzemelere ait ¢aligmalar ve elde edilen sonuglar.

(Saklakoglu, L.E. ,2004)

Uygulama :

Elde edilen sonuglar :

Yapanlar :

X5CrNil89 paslanmaz celige
PIII ile azot ve karbon agilama

Azot asilama ile 4 kat sertlik
artis1, karbon agilama ile 3
kat sertlik artis1

I. Yamada vd.

X5CrNiMo17.12.2 paslanmaz

2 kat asinma direnci, 4 kat

E. Richter vd.

celige PIII ile azot agilama

sertlik artis1

AlMg4,5Mg,AlMgSil
malzemeye PIII ile azot agilama

2 kat asinma direnci, sertlik

artisi

E. Richter vd.

52100 ¢eligine PIII ile azot
asilama

4 kat sertlik artig1

K. Ram Mohan
Roa vd.
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2014, 2024 Al alasimina PIIl ile | Azalan siirtiinme katsayisi, Zaiji Zhan vd.
azot agilama artan aginma direnci

Al-7Si alasimina PIII ile azot Yiizey piiriizliiliigiinde %50 | Y. Hara vd.
asilama azalma

AISI 304 paslanmaz ¢eligine PIII | 2 kat sertlik artisi, siirtinme | X.B. Tian vd.
ile azot asilama katsayisinda 8 kat azalma

Orta karbonlu ¢elige PIII ile azot | Siirtiinme katsayisinda 2 kat | X.B. Tian vd.
asilama azalma

AISI-M2 takim celiginden imal 80 kat asinma Omrii artis1 D.J. Rej vd.
zimbalara PIII uygulamalari

Kutu imalinde kullanilan AISI %65 asinma omrii artisi D.J. Rej vd.
A2 ¢eligine PIII uygulamalari

AISI 316 paslanmaz gelik 100 kat aginma omrii artist D.J. Rej vd.
A2 kalip ¢eligine PIII azot Adherzif asinmada 1,8 kat N.W. Cheung
asilama azalma vd.

TiN kapli matkaplara PIII ile
karbon agilama

1,8 kat omiir artisi

K. Sridharan vd.

Agac islemede kullanilan Takim omriinde 4 kat artis R.J.Adler vd.
kesiciler

Boeing 747’ de kullanilan digliler | 3 kat 6miir artig1 R.J.Adler vd.
AISI D2 basma kalib1 5 kat Omiir artis1 R.J.Adler vd.
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BOLUM UC
DENEYSEL CALISMALAR
3.1 Cahsmada Kullanilan Malzeme Ozellikleri

Bu deneysel calisma sirasinda deney numunesi olarak DIN 42CrMo4 ( AISI 4140 )

celigi kullanilmistir. Numunenin kimyasal bilesimi ve 6zellikleri asagidaki gibidir.
3.1.1 Genel Ozellikleri
Kategori :Celik

Siifi : AIST 4100 serisi ¢eligi, Diisiik alasimli yapi ¢elikleri, Dovme kalite celikler,
Orta karbonlu ¢elik, Alagimli ¢elik

Tipi : Standard
Yaygin adi  : Krom- molibden Celigi

41XX alagim serisini olusturmak icin kiiciik miktarda (% 0,15 — 0,20) molibden
yanisira % 0,5 - 0,95 civarinda krom ilave edilir. Krom ilavesi ayn1 karbon miktarina
sahip sade karbonlu c¢eliklerin sertlesebilirlik, dayanim ve asinma direncini de artirir.
Buna karsin diisiik alagimli yap1 ¢eliklerine kromun ilave edilmesi bu celiklerin ayni

sartlar altinda temper kirilganligina hassasiyet egilimini artirir .

3.1.2 Kimyasal bilesimi (%A girlik)

Tablo 3.1 : AISI 4140 celigi kimyasal bilesimi

Element % Agirhk
C 0,38 - 0,43
Mn 0,75 - 1,00
Fe Geri kalan %
P 0,035 (max)
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S 0,040 (max)
Si 0,15 - 0,30
Cr 0,80 - 1,10
Mo 0,15 - 0,25
Ni --

\Y __

3.1.3 Ulke Standartlarinda Yaklasik Karsiliklar

Tablo 3.2 Ulke Standartlarinda Karsiliklar
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Fransa : AFNOR [ 40CD4 / 42CD4
Almanya | DIN : 42CrMo 4
: W.-Nr 1.7225
italya : UNI 38CrMo4KB / 40CrMo4 / G40CrMo 4
Japonya [ JIS SCM4 / SCM4H / SNCM 440
Isvec SS 1 2244
Ingiltere || B.S. : 708 A42 / 708 M40 / T09M 40
USA : AMS : 6378 / 6379 / 6381 B /6382 /6382 G/6390/ 6395
: ASTM | A322 / A331 / A505/ AS519/ A547 / A 646
SAE 2 J404 / J412 / JT770
: UNS 1 G41400
Uluslararasi: 1SO : 683/I Type 3
Rusya : GOST 38Ch M

3.1.4 Sicak Sekillendirme ve Isil Islem

Tablo 3.3 : Sicak sekillendirme ve 1s1l islem sicakliklari

Sicak

sekillendirme

(dovme sicakligr)

sicaklig1050 °C ( Baslangi¢ ) max.

850 °C ( Bitis )

Normalizasyon tavlama

(normalizasyon)

sicakligi
840 — 880 °C (Havada Sogutma)

'Yumusak tavlama sicakligi

720 °C ye sitihir ve bunu takiben 680°C ye ani

sogutularak 8 saat beklenir

'Yumusak tavlama (Perlitik yap1

845 °C ye 1sitilir ve bunu takiben 755 °C ye ani
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icin) sogutulur.
Sertlestirme ortami ve soguma Suda : 820 -850 °C
sicakligi Yagda: 830 - 860 °C
Temperleme (Menevisleme) 540 — 680 °C

Gerilim Giderme 120 -200 °C

3.1.5 Kullamldig Yerler

Kullanim alanlari; otomobil ve ugak yapiminda, krank mili, aks mili ve kovant,
yivli mil ve benzeri siinekligi yiiksek parcalar, ayrica disli ¢ark ve bandaj vb.

parcalar.

Ayrica, soguk ¢ekme mil ve cubuklari, makine celikleri, yaylar, tiirbin motorlari,
turbo jeneratorlerin fren halka ve kollari, gemi zincir ve demirleri yapiminda, demir
yol tekerlekleri ve millerinde, starter dislilerinde , gibi bircok yerde

kullanilmaktadirlar .

3.1.6 Fiziksel Ozellikleri

Tablo 3.4 : AISI 4140 celiginin fiziksel 6zellikleri

Kosullar
Ozellikleri Degeri Temper |,
T (°C) Islem
sicakhig1
Yogunlugu (x 1000
s s £ 7.7- 8.03
kg/m’)
Poisson Oran1 0.27- 0.30 25
197 25 815 °C de tavlanmus
302 870 ° C normalize edilmis
510 205 Yagda
Sertlik, HB (192 - 212) .
445 315 Serlestirme,
HV (192 -212)
370 425 ince taneli ,
285 540 temperlenmis
230 650




3.1.7 Mekanik Ozellikleri

Tablo 3.5 : AISI 4140 ¢eliginin mekanik 6zellikleri

Kosullar
Ozellikleri Degeri Temper |
T (°C) Islem
sicaklig1
Elastik Modiilii, Gpa |190-210
Darbe Mukavemeti ,
. 54.5 25 815 °C de tavlanms
Izod (J)
655 815 °C de tavlanmus
10204 870 ° C normalize edilmis
1772 205
Max. Cekme 'Yagda
1551 25 315
Mukavemeti, MPa Serlestirme,
1248 425
ince taneli ,
951 540 )
temperlenmis
758 650
417,1 815 °C de tavlanmus
655 870 ° C normalize edilmis
1641 205
Akma Mukavemeti, 'Yagda
1434 25 315
Mpa Serlestirme,
1138 425 A )
ince taneli ,
834 540 )
temperlenmis
655 650
25,7 25 815 °C de tavlanmus
17,7 870 ° C normalize edilmis
3 205
'Yagda
Uzama % 9 315
Serlestirme,
13 425 i )
ince taneli ,
18 540 )
temperlenmis
22 650




56,9 815 °C de tavlanmus
46,8 870 ° C normalize edilmis
38 205
) 'Yagda
Kesit Daralmas: % 43 25 315
Serlestirme,
49 425 i )
ince taneli ,
58 540 )
temperlenmis
63 650
3.1.8 Termal Ozellikleri

Tablo 3.6 : AISI 4140 ¢eliginin termal 6zellikleri

e Kosullar
Ozellikleri Degeri _
T(°C) [slem
12,3 20-100
Termal biiyiime
12,7 20-200 Yagda sertlestirme,
katsayisi ,
o 13,7 20-400 600 °C de tavlanmis
(10°/°C)
14,5 20-600
42,7 100
Termal fletkenlik 42,3 200
(W/m-K) 37,7 400
33,1 600
473 150-200
Ozgiil Isis1 (J/kg-K) 519 350-400
561 550-600
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3.1.9 Elektriksel Ozellikleri

Tablo 3.7 : AISI 4140 celiginin elektriksel 6zellikleri

. Kosullar
Ozellikleri Deger _
T(°C) Islem
222 20
263 100
Elektrik Direnci
9 326 200
(107 V-m)

475 400
646 600

3.1.10 AISI 4140 Celiginin Yaklasik Kritik Sicakliklar

Tablo 3.8 : AISI 4140 celiginin yaklasik kritik sicakliklar:

28°C/h (50°F/h) de Kritik Isttma

Sicakliklar:
°C 730
AC1
°F 1350
°C 805
AC3
°F 1480

28°C/h (50°F/h) de Kritik Soguma

Sicakliklar:
°C 745
AI'3
°F 1370
°C 680
Ar,
°F 1255
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3.2 Numunelerin hazirlanmasi

AISI 4140 malzemesi @ 20 mm ¢apinda birer metrelik silindirik ¢ekme ¢ubuklar
seklinde alinmistir. Daha sonra testere tezgahinda bor yagi sogutmasiyla yaklagik 12
— 13 mm uzunlugunda kesilerek numune boyutuna indirgenmislerdir. Kesilen bu
numuneler CNC torna tezgahinda iizerlerinden 1 mm’lik talas kaldirilmak suretiyle
numune {izerinde olusmus olabilecek herhangi bir korozyon tabakasindan
temizlenmislerdir. Ayrica numunelerin diizlem yiizeyleri CNC torna ile yaklasik 1
mm talag alinarak diizlestirilmistir. Son olarak numunelerin tiim yiizeyleri polisajdan
gecirilerek tamamen piiriizsiiz numune yiizeyleri elde edilmistir. Sonucta yaklagik @
18 — 19 mm c¢apinda ve yaklasik 12 mm uzunlugunda silindirik piiriizsiiz numuneler

elde edilmis ve deneye hazir hale getirilmistir.

3.3 Calisma Parametreleri

Yapilmis olan deneyler numaralandirilmistir ve asagida Tablo 3.9°da verilmis

olan parametrelerde gergeklestirilmistir:

Tablo 3.9 Deney Parametreleri

Frekans Zaman
Deneyler | Voltaj (kV) (Hz) Periyot (us) | Akim (mA) (saat) Gaz
1 8 150 10 3-2 2 Azot
2 8 600 25 17-8 2 Azot
3 8 1500 55 57-25 2 Azot
4 12 150 10 4-3 2 Azot
5 12 600 25 24-14 2 Azot
6 12 1500 55 80-44 2 Azot
7 15 150 10 5-4 2 Azot
8 15 600 25 33-20 2 Azot
9 15 1500 55 100-72 30 dk Azot
10 20 150 10 5-4 2 Azot
11 20 600 25 40-24 2 Azot
13 30 150 10 5-3 2 Azot
14 30 600 25 12-10 2 Azot
16 40 150 10 5-3 2 Azot




Vakum basinci : 5,5.10"5 mbar

Calisma basinci (Islem basincr) : 3,0. 10 mbar

Yukarida Tablo 3.9’da verilmis olan deneyler esnasinda sicaklik parametresinin

degisimleri asagida grafikler halinde, maksimum sicaklik degerleri ise bir tablo

halinde verilmistir. Bu grafikler PIII sisteminin piirometre cihazina bagli bir

bilgisayar araciligryla MICRON / IMPAC programi kullanilrak elde edilmistir.

Piirometre cihaz1 vakum ¢emberi icerisindeki numune tutucu iizerinden sicaklik

Olciimii yapmastir.

T i A A el i A B - i]

20 : :
15:30:29 16:15:13 17:00:29 17:45:

C:ADocuments and Settings\FatihAInfraWin\test1.i12

Sekil 3.1 Deney 1 i¢in sicaklik — zaman degisim grafigi
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Start:  30.09.2008
15:30:29
Stop:  30.09.2009
17:45:10
values: 7458
rDevice # 1

min: 25.9
max:  §1.2

I

Zoom

10 Print

Close
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Start:  01.10.2009

10:14:29
Stop:  01.10.2009
12:29:10
values: 3278
rDevice # 1
min: 24.8
max:  81.2

10:14:29

1u:5:9:23 11:4;4:1? 12:29:11 %
Close
C:ADocuments and
Sekil 3.2 Deney 2 i¢in sicaklik — zaman degisim grafigi

mpac

Starit:  01.10.2009
15:01:32

Stop:  01.10.2009
17:10:50

values: 8516

r Device # 1
min: 294
max: 2183

=

: Zoom

20 i
15:01:32 15:44:38

16:27.44 171051 (!
LClose

C:\Documents and Settings\F atihAInfrawinktest3.i12

Sekil 3.3 Deney 3 icin sicaklik — zaman degisim grafigi
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B AN, S S T
mi IPU\.
Stait 05.10.2009
13:42.23
Stop:  05.10.2009
15:48:29
valuss: BE43
rDevice #1—————
min. 261
max. 538
Zaom
20 : i ]
134723 1474725 15.06.27 30 Print
C:\Documents and Settings\Fatih\Infrawin\test4 i12 Close
Sekil 3.4 Deney 4 i¢in sicaklik — zaman degisim grafigi
150 (W
mi IPU\.
Start 02102008
e 10:00:02
Stop: 02102009
12:08:02
values: 8536
r Device # 1
el min: 259
max 1493
105]
90
75
60
45
-Ii'
30| Zoom
20 H i
10:00:02 10:42:42 11:25:22

C:\Documents and Settings\Fatih\Infrawin\test5.i12

Sekil 3.5 Deney 5 icin sicaklik — zaman degisim grafigi

12:08:03 Exint
Close



300]

14:31:05
Stop:  02.10.2009
16:42:13
values: 8899
rDevice # 1
min: 33.0
max: 278.3

Stari:  02.10.2009

Zoom

164714 Print
Close

30 H
14:31:05 15:14:48

15:58:31

C:AD and Settings\Fatil i 2

Sekil 3.6 Deney 6 i¢in sicaklik - zaman degisim grafigi

a ifr ipac
Start:  05.10.2009
16:51:11
Stop:  05.10.2009
18:57:33
wvalues: 89568
rDevice # 1
min: 336
max: 66,7

Zoom

18:15.26 185734 o

intest7.i12 oo |
Sekil 3.7 Deney 7 i¢in sicaklik — zaman degisim grafigi

i
16:51:11 173318

C:AD: and Settings\Fatih\




[T o aTaY ¥ o
mi IPU\.
Start:  06.10.2009
15:09:04
Stop:  06.10.2009
17:14:51
values: 8364

r Device # 1
min: 283
max: 2236

[5a]
Zaom

16:32°56 1714:52 ot
C:\Documents and Settings\F atib\Infrawfin\test8.il 2

Close
Sekil 3.8 Deney 8 i¢in sicaklik — zaman degisim grafigi

2l]|
15:09:04

15:51:00

L N A T
mi lPU\n
Stat 05102008

20:34:39
Stop:  05.10.2009

21:07:28
values: 2187

rDevice #1
min: 299
max:  329.2

Zoom
20 i )
70:34:39 20:45:35 20°56:32 21-07:29 i
C:AD and Settings\Fati i

in! Li12

Close
Sekil 3.9 Deney 9 i¢in sicaklik — zaman degisim grafigi
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impac’
Start:  06.10.2009
10:37:01
Stop:  06.10.2009
12:35:24
values: 7892
Device #1——
min: 301
max: 955

Zoom

30 i i -
10:37:01 11:16:29 11:66:57 12:35:25 Erint
C-\Documents and Settings\Fatib\InfraWin\testl 0 i12 Close
Sekil 3.10 Deney 10 i¢in sicaklik — zaman degisim grafigi
300 I A . A T
mi IPU\.
Start:07.10.2009
G 14:38:10
Stop:  07.10.2009
16:44:30
250} --- values: 86965
rDevice # 1 ——————
i 28.3
225 max. 2758

200

175

150

125

100

75

50,

20 B H
14:38:10 15:20:17 16:02:24 16:44:31

C:AD:

ing: il in\test11.i12

Sekil 3.11 Deney 11 igin sicaklik — zaman degisim grafigi

and S

Print
Close
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08 10:48:19

11:31:30 12:14:01
C:ADocuments and

Sekil 3.12 Dene}}- 1-‘3migin sicaklik — zaman degisim grafigi

74

b A S S D
mi IPU\.

Start:  07.10.2009
10:05:08

Stop:  07.10.2009
12:14:40

values: 8698

rDevice # 1
min: 259
max: 52.8

Zoom

Erint
Close

20
14:35:54

15:18:36

16:01:19 16:44:02

C:\Documents and 5 ettings\Fatih\InfraWin\lest14.i12

Sekil 3.13 Deney 14 i¢in sicaklik — zaman degisim grafigi

impac’
Start:  08.10.2009
14:35:54
Stop:  08.10.2009
16:44:01
values: 8591
rDevice #1
min: 26.7
max: 1395

E]

Print
Close
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60 Y Y V. V¥ L
mi IPU\.
Start:  08.10.2009
3 10:40:07
e Stop:  08.10.2009
12-:45:59
values: 8566
r Device # 1
min: 244
max: 520
11:20:27  36.0°C]
@
Zoom
15:?10:07 11:2:2:04 12:0:4:02 12:46:00 LT
C:5Documents and Settings\F atihAInfrawin\test16.i12 Llose
Sekil 3.14 Deney 16 i¢in sicaklik — zaman degisim grafigi
Tablo 3.10 Her bir deney i¢in ulagilan maksimum sicaklik degerleri
Deney | Deney | Deney | Deney | Deney | Deney | Deney
1 2 3 4 5 6 7
Maksimum | 51,2 81,2 218,3 53,8 149,3 278,3 66,7
Sicakhk Deney | Deney | Deney | Deney | Deney | Deney | Deney
Q) 8 9 10 11 13 14 16
223,6 329,2 85,5 275,8 52,8 139,5 52

3.4 Plazma Daldirma Iyon implantasyon isleminin Uygulams:

Asagida Sekil 3.15’te deneylerin yapilmig oldugu PIII sistemi genel hatlariyla

gosterilmistir:
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I

-

Mikrodalga
L Plazma
|4 - M
I" - Ureteci
I
Vakum
Cemberi

PLC
kumanda

kontrol

A nitesi

Gaz, Su ve
Hava
Tesisatlan

Sekil 3.15 Genel Hatlariyla Plazma Daldirma fyon Implantasyon Sistemi

Tablo 3.9°da belirtilmis olan deneylerin her biri kullanim kilavuzuna uygun
olarak, belirlenmis  parametreleri ~ PIII  sistemi  iizerinde  ayarlanarak
gerceklestirilmistir. Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu islemi asagida belirtilen

sirayla gerceklestirilmistir:

1) Iyon implantasyonu yapilacak numuneler alkol ile temizlenip vakum ¢emberi
icerisindeki numune tutucu iizerine yerlestirilir. Pndmetrenin konumu kontrol

edilir. Vakum ¢cemberinin kapagi kapatilir. Sisteme bagl olan bilgisayar agilir



2)

3)

4)

5)

6)

7

8)

9)
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ve vakum ¢emberi i¢indeki pnometre araciligiyla sicakligr 6lcen MICRON /
IMPAC programi hazir hale getirilir.

Gaz, su ve hava tesisatlar kontrol edildikten sonra gaz tiipleri (bu ¢alisma i¢in
Ar ve Ny), su vanasi ve kompresor acilir.

PLC kontrol {initesi iizerinde bulunan ana elektrik salteri acilir. Bu durumda
PLC kontrol iinitesi iizerindeki ekranlar aktif ve caligir durumdadir.

Kontrol iinitesi iizerindeki birincil pompa diigmesine basilarak calistirilir ve
vakum ¢emberindeki basing 1,3*10° mbar seviyesine ulagincaya dek beklenir
(yaklasik 15 dk).

Daha sonra turbo pompa aktif hale getirilir ve vakum ¢emberindeki basing
5,5%10” mbar mertebesine ulasincaya kadar beklenir (yaklasik 30 dk).

Vakum ortamu saglaminca Islem Gazi diigmesine basilarak vakum cemberi
icerisine islem gazi gonderilmeye baslanir. icerideki basing 3,0¥107 mbar
seviyesine ulasincaya dek gaz akig ayar1 yapilir. Basing istenen degere
ulaginca gaz akis seviyesi o konumda birakilir ve implantasyon islemine
gecilir.

Vakum ¢emberinde ilk plazmanin olusturulmasi i¢in Mikrodalga gii¢ kaynag
diigmesine basilir ve plazma ateslenir. Olusan ilk plazma vakum cemberi
arkasindaki gozetleme penceresinden kontrol edilerek stabil hale gelinceye
kadar Mikrodalga kaynaginin giici artirilir.

Sonrasinda Yiiksek Gerilim Darbe Jeneratorii’niin salteri acilir. Gerilim,
frekans ve peryot ayarlari deney parametrelerine gore ayarlanir. Filament
diigmelerine basilarak yiiksek gerilim aktif hale getirilir. Numune yiizeyinde
olusmus olabilecek oksit tabakalarini temizlemek amaciyla 5 dk siire ile diisiik
bir gerilim degerinde beklenilmesi ve daha sonra asil gerilim parametresine
gecilmesi uygundur. MICRON / IMPAC programi deney baslatildigi anda
bilgisayar iizerinde aktif hale getirilerek sicaklik-zaman grafiginin elde
edilmesi saglanir.

Bu sekilde belirlenmis deney siiresi tamamlanana dek beklenir.

10) Deney tamamlandiktan sonra yukarida anlatilan siranin tam tersi uygulanmak

suretiyle cihaz kapatilir ve iyon implantasyonuna maruz kalmis numuneler

alinir. Islem sonunda tahliye gaz1 olarak Argon (Ar) soygazi kullanilmustir.
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3.5 Parlatma ve Daglama islemleri

Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu isleminden gecmis numune yiizeyinin
yapisal degisimlerinin arastirilmasi i¢in implantasyon isleminden sonra yaklasik @ 18
x 12 mm boyutlarindaki AISI 4140 silindirik numuneler hem yan yiizeylerindeki
hem de {ist yiizeylerindeki degisikliklerin arastirilmast ve karsilastirilmasi
maksadiyla CNC frezede sogutma sivisi uygulanarak dikine yarim silindir seklinde
kesilmislerdir. Daha sonra metalografik numune hazirlama metodlar ile
hazirlanmiglardir. Numuneler sirasiyla 600, 800, 1200 ve 2000 kum SiC su
zimparada zimparalanmis ve daha sonra 0,25-1 mikronluk parlaticilar (elmas
siispansiyon diger ismiyle Aliimiina tozu veya Al,O;) ile kullanilan (parlatma
kumasi) kece yardimiyla parlatma islemleri gerceklestirilmistir. Numune
yiizeylerinin (hem {ist hem de yan yiizey) daha hassas duruma gelmesi i¢in 0.05 pm
partikiil boyutlu alumina pasta ile parlatilmistir, hemen sonrasinda parlatma
isleminden ¢ikan numune yiizeylerinde leke olusmamasi i¢in etil alkol ile numune
yikanmis ve kurutma makinesinde yiizeyler kurutulmustur. Sonrasinda mikroyapinin
incelenmesi icin numunenin 6zel bir soliisyonla daglanmasi islemi
gerceklestirilmistir. Parlatilan numuneler %1- 2 nitrik asit (HNO3), geri kalan oranin
tamamu etil alkol ¢ozeltisinde daglanmistir. Daglama icin yaklasik 25 saniye zaman

araligi yeterli olmaktadir.

3.6 XRD (X - Isimt Kirmmimm) Calismasi

Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu uygulanmis numune yiizeylerindeki
tabaka yapilarii ve fazlarim tespit etmek amaciyla XRD calismast yapilmistir. X-
Isinlant Difraksiyon Analizi, RIGAKU D/MAX-2200 marka X-Isinlar1 Difraksiyon
Analizi cihazinda yapilmistir. Faz analizleri x-1smlart difraktometresinde CuK-
ALPHAL1/ 40 kV/ 20 mA (X-Isin1) radyasyonu kullanilarak yapilmistir. Plazma
Daldirma Iyon Implantasyonu uygulanmis numunelerin tabaka yapilar1 x-1sinlart

difraksiyon analizleri ile incelenmistir.
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3.7 SEM (Taralpall Elektron Mikroskobu) ile inceleme ve Tabaka
Kalinliklarimin Ol¢iimii

Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu uygulanmis numuneler iizerinde olusmus
tabaka yapilar1 taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir ve numune
yiizeyi lizerinde olusan tabaka kalinliklar1 SEM incelemelerine bagl olarak ¢ekilmis
i¢ yap1 fotograflan iizerinden oOl¢iilmiistiir. SEM incelemeleri JEOL JSM-6060LGS
+ EDS cihaziyla 500X biiyiitme altinda yapilmistir.

3.8 Mikrosertlik Olciimii

Numunelerin kesit yiizeylerinde olusan tabakalarin sertliklerinin hassas bir sekilde
ol¢iimiinde mikrosertlik 6l¢iim yontemi kullanilmustir. Olgiimler Beuhler MicroMet
5100 Series Microindentation Hardness Tester cihazinda yapilmistir. Olgiimlerde
tepe acist 130° ve 173° 30’ olan piramit sekilli elmas u¢ (Knopp ucu) kullanilmistir.
Knopp sertliginde bir boyutu digerinin yaklagik olarak 7 kati1 olan bir iz olusur ve
sertlik degeri bu iz ol¢iilerek bulunur. Knopp deneyi gevrek malzemelerin sertliginin

Olctilmesi i¢in uygundur.

Sekil 3.16 Knopp serlik 6l¢iimiinde izin goriiniimii ve 6l¢ii oranlari



80

Olciimlerde Knopp sertlik 6l¢iim yontemi tercih edilmistir ¢iinkii Vickers sertlik
Olcme yontemine gore daha diisiik kuvvetler uygulanir boylece numuneler iizerinde
olusmus olan ince ve sert tabakalarin olgiimii yapilabilmistir. Olciimlenmis olan
serlik degerleri daha sonra Vickers sertligine doniistiiriilmiis ve kiyaslamalar1 bu
sekilde verilmistir. Sertlik oOlgtimleri 10 gr yiik 15 sn boyunca uygulanarak

gergeklestirilmistir.



BOLUM DORT

DENEY SONUCLARI VE DEGERLENDIRME

4.1 XRD (X - Isim Kirmmimi) Analizi

Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu islemine tabi tutulmus AISI 4140 geliginin
yiizeyinde olusan nitriir ve difiizyon tabakalarim tespit etmek amaciyla numunelerin
ist diizlemsel yiizeyleri CuKa radyasyon kullanan X-Ray difraktometrede 10-90
derece 20 agis1 arasinda taratilarak, X-Ray Ol¢iimleri gergeklestirilmistir. Bu
Olctimler 15181nda tiim numunelere ait Yogunluk(Keskinlik, Siddet)-Ac1 verileri elde
edilmistir. Bu veriler Matlab 6.5 programi kullanilarak grafik haline getirilip
cizdirilmistir. Grafikler literatiir bilgilerinden yararlanilarak incelenmis ve asagidaki

sonuglara ulasilmistir:
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Sekil 4.1 Islem gérmemis AISI 4140 celigine ait X-Isin1 Difraksiyon Analizi
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Sekil 4.2 Numune 1 i¢in X-Isin1 Difraksiyon Analizi
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Sekil 4.3 Numune 2 i¢in X-Isin1 Difraksiyon Analizi
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Sekil 4.5 Numune 4 i¢in X-Isin1 Difraksiyon Analizi
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Sekil 4.6 Numune 5 i¢in X-Isin1 Difraksiyon Analizi
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Sekil 4.7 Numune 6 i¢in X-Isin1 Difraksiyon Analizi
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Sekil 4.8 Numune 7 i¢in X-Isin1 Difraksiyon Analizi
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Sekil 4.9 Numune 8 i¢in X-Isin1 Difraksiyon Analizi
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Sekil 4.10 Numune 9 icin X-Isin1 Difraksiyon Analizi
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Sekil 4.11 Numune 10 i¢in X-Isin1 Difraksiyon Analizi
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Sekil 14 Numune 14 i¢in X-Isimn1 Difraksiyon Analizi
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Sekil 4.15 Numune 16 igin X-Isin1 Difraksiyon Analizi

XRD analiz sonuglarina gore tiim islem goérmiis numuneler i¢in farkli sicaklik
noktalarina ulagilmasina ragmen elde edilen tabakalarin ayni1 faz kompozisyonlarina
sahip oldugu ve benzer kirmmim acisi degerlerinde tespit edildigi grafiklerden

goriilmektedir. Grafikler tizerinde olusmus olan her pik bir faz1 tespit etmektedir.
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Iyon Implantasyonuna maruz kalmis numunelerde ii¢ farkli faza rastlanmistir.
Bunlar; a-Fe, e-Fe, 3N ve y-FesN fazlaridir. a-Fe fazi HMK kafes yapisina sahip
ferritik celik fazidir. Bu faz igerisinde ayrica azotun yiiksek enerji ile difiizyonu
sonucunda olugan sert nitriir fazlar1 bulunmaktadir. Bu sert nitriirleri barindiran bolge
difiizyon tabakasi olarak adlandirilir ve beyaz tabakanin hemen altinda yer
almaktadir. a-Fe fazi XRD analizleri incelendiginde yaklasik olarak 45 260, 65 26 ve
82,5 20 kirimim agilarinda ortaya c¢ikmistir. Difiizyon tabakasinin varligt SEM
(Taramal1 Elektron Mikroskobu) incelemeleri tarafindan desteklenmektedir. &-Fe, 3N
ve y-FesN fazlar ise ylizeyin en iist bolgesinde olusan ve beyaz tabaka veya bilesik
tabaka olarak adlandirilan faz yapilaridir. XRD analizlerine gore e-Fe; 3N fazinin
yaklagik 37 26, 44 20, 57.5 20 ve 77 20 kinnnim agilarinda ve y-FesN fazinin ise
yaklagik 41 26, 47.5 260, 70 260, 84 260 kirinim acilarinda tespit edildigi goriilmektedir.
Bu iki faz birbiri icerisinde birlikte bilesik bir faz seklinde olusmuslar ve yiizeyin en
tistiindeki beyaz tabakay1 ya da diger adiyla bilesik tabakay1 olugturmuslardir. Bilesik
tabakanin varligt SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) incelemeleri tarafindan

desteklenmektedir.

Malzeme nitriirlendiginde olusan nitriirler nedeniyle yap1 igerisinde yiiksek i¢
gerilimler olugacaktir. Nitriirlenmis tabakada cok yiiksek i¢ gerilmelerin olugsmasina
neden olan bu nitriirler XRD analizlerinde olusan nitriir fazlarinin yiikselmesi
(diklesmesi) ile kendilerini gosterirler. Fakat nitriir olusumuna bagh olarak yapi
icerisinde yiiksek gerilim olustugu diisiiniildiigiinde ana yapinin piklerinin de artan i¢
gerilmeler nedeniyle yiikselmesi gerekir ve deneyden deneye farlilik gostermekle
birlikte yaklasik olarak a-Fe piklerinin Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu
sonucunda olusmus &-Fe, 3N ve y-FesN pikleri ile birlikte ufak degisimler gosterdigi
(yogunluk degerlerinin degistigi) grafikler incelendiginde goriilecektir. Dolayisiyla
nitriir olusumuna bir diger kanit olarak bu ana yap1 piklerini de gosterebiliriz.
Piklerin grafikler iizerinde gozlenmesi fazlarin yani tabakalarin olusumuna bir kanit
olmasina ragmen farkli parametrelerde ve farkli maksimum sicaklik degerlerinde
islem gormiis numunelerin faz yogunluk (siddet, keskinlik) degerlerinde biiyiik
degisimlerin gozlemlenmedigi yani biiyilk pik farkliliklarimin olmadigi grafikler

incelendiginde goriilmektedir. Buna gore olusmus olan faz yani tabaka yogunluklar
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(siddet, keskinlik) tiim islem gormiis numuneler icin yaklagik olarak benzerdir ve

kayda deger biiyiik farkliliklar gozlenmemistir.

Tiim deneyler icerisinde en yiiksek pik degerleri (yogunluk degerleri) 10 numarali
20 kV, 150 Hz, 10 ps, 85,5°C maksimum sicaklik parametrelerine sahip numune ile
11 numaral 20 kV, 600 Hz, 25 ps, 275,8°C maksimum sicaklik parametrelerine
sahip numunelerde gozlenmistir. Buna gore yogun tabakalar (siddeti yiiksek,
keskinligi fazla) elde etmek amaciyla 20 kV darbeli dogru akim geriliminde, 600 Hz
frekans ve 25 ps peryot degerlerini agsmayan parametre Olciilerinin en ideal Sl¢iiler
oldugu soylenebilir. Eger diisiik yogunluklu tabakalar (siddeti diisiik, keskinligi az)
elde etmek istenirse, 3 numarali 8 kV, 1500 Hz, 55 ps, 218,3°C maksimum sicaklik
parametrelerine sahip numune en diisiik pik degerlerine (yogunluk degerleri) sahip

oldugundan, bu parametre degerlerinin ideal degerler oldugu soylenebilir.

4.2 Mikroyapi ve SEM (Taramal Elektron Mikroskobu) Analizi

Farkli maksimum sicaklik degerlerine ulasmis, sabit 2 saat siireyle N, gazi
esliginde Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu islemine tabi tutulmus AISI 4140
celiginin nitriirlenmesi sonucunda, farkli islem parametrelerine baglh olarak farkli
tabaka kalinliklar1 fakat benzer mikroyapilar goriilmiistiir. Implantasyon deneyleri
esnasinda darbeli dogru akimin gerilim, frekans ve peryot degerleri degistirilmis ve
buna bagh degisimler gézlemlenmistir. PIII islemi sonucunda numune yiizeylerinde
meydana gelmis tabaka yapilar1 ve mikroyapisal degisimler asagidaki 500X biiyiitme

ile cekilmis SEM resimlerinde verilmistir:

Sekil 4.16 AISI 4140 celigine ait mikroyap1 resimleri
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(b)
Sekil 4.17 Numune 1 i¢cin mikroyapi ve tabaka resimleri (a) Ust diizlem yiizey (b) Yan silindirik
yiizey, (B) Bilesik tabaka veya Beyaz tabaka (D) Difiizyon tabakasi

(@ (b)

Sekil 4.19 Numune 3 i¢in mikroyap: ve tabaka resimleri (a) Ust diizlem yiizey (b) Yan silindirik
ylizey
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(2) (b)

(a) (b)

Sekil 4.22 Numune 6 icin mikroyap1 ve tabaka resimleri (a) Ust diizlem yiizey (b) Yan silindirik

ylizey
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(b)

Sekil 4.25 Numune 9 icin mikroyap1 ve tabaka resimleri (a) Ust diizlem yiizey (b) Yan silindirik
ylizey
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Sekil 4.27 Numune 11 icin mikroyap1 ve tabaka resimleri (a) Ust diizlem yiizey (b) Yan silindirik
ylizey

(a) (b)
Sekil 4.28 Numune 13 icin mikroyap1 ve tabaka resimleri (a) Ust diizlem yiizey (b) Yan silindirik

ylizey



95

(b)
Sekil 4.29 Numune 14 icin mikroyap1 ve tabaka resimleri (a) Ust diizlem yiizey (b) Yan silindirik

ylizey

(a) (b)
Sekil 4.30 Numune 16 icin mikroyap1 ve tabaka resimleri (a) Ust diizlem yiizey (b) Yan silindirik

ylizey

Silindirik tiim numunelerin Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu islemi
sonrasinda ¢ap iizerinden talag alinmak suretiyle yarim silindirik numuneler sekline
getirildigini ve zimparalama, parlatma ve daglama islemlerinden gecip incelemeye
hazir hale getirildigini sdylemistik. Boylece yukaridaki resimlerden de anlasilacagi
tizere tiim numuneler geometrik olarak hem iist diizlemsel yiizeylerinden hem de yan

silindirik yiizeylerinden incelenme imkanina kavusmustur.

Implantasyon islemi sonucunda AISI 4140 celiginin biitiin yiizeylerinde tiim

deneyler ve numuneler i¢in daha once aciklamis oldugumuz ve XRD sonuglariyla
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destekledigimiz bilesik tabaka ya da diger ismiyle beyaz tabaka (e-Fe, 3N ve y-Fe4N)
ve difiizyon tabakalarmin (a-Fe ve sert nitriirler) varligt SEM (Taramali Elektron
Mikroskobu) incelemeleri sonucunda da goriildiigii tizere desteklenmektedir. Sadece

16 numarali numune i¢in yan silindirik yiizeyde bilesik tabaka olugsmamustir.

Ustte gelismis olan tabaka bilesik tabakadir ve e-Fe, ;N ve y-Fe,N fazlarinin
karistmini icermektedir. Onun hemen altindaki tabaka ise pozitif yiikli azot
iyonlarinin yiiksek bir enerji ile difiize olarak celigin i¢ yapisina girdigi ve burada a-
Fe ferritik celigiyle birleserek sert nitriirleri olusturdugu difiizyon tabakasidir.
Difiizyon tabakas1 a-Fe ve sert nitriir yapilarinin karisgimini ihtiva eder. Difiizyon
tabakasindan daha derinlere indigimizde ise sadece a-Fe yapisindan olusan ferritik

AISI 4140 ¢eliginin yapisiyla karsilagsmaktay1z.

Yukaridaki resimlerde gordiigiimiiz tabaka kalinliklart SEM fotograflarindan
yararlanilarak Olciilmiistiir. Biitiin numuneler i¢in Ol¢iimler numulerin hem {ist
diizlemsel yiizeylerinden hem de yan silindirik yiizeylerinden gerceklestirilmistir.
Olciimler her tabaka igin ii¢ farkli noktadan yapilmis ve ortalamalari alinarak asagida

bir tablo halinde verilmistir.

Tablo 4.1 Bilesik tabaka ve Difiizyon tabakasi Kalinliklar

Bilesik Tabaka Difiizyon Tabakasi
DENEY NO (Beyaz Tabaka)(pm) (nm)
(NUMUNE NO) Ust Yan Ust Yan
Diizlemsel Silindirik Diizlemsel Silindirik
Yiizey Yiizey Yiizey Yiizey
1 6,25 5 32,9 35,32
2 12,9 6,16 23,75 60
3 5,62 5 34,16 10,83
4 5,58 3 28,33 17
5 5,41 8 18,75 27
6 6,6 2,33 22 36
7 291 4,66 18,3 12
8 12,91 4,33 22,5 31,328
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9 3,75 5 27,5 34
10 5,21 2,33 48,3 20,66
11 5 6,33 30 18,33
13 12,08 3 70,83 60
14 5,83 3,66 58,3 14
16 4,16 YOK 54,16 55,32

Her bir numunenin geometrik agidan diizlemsel yiizeyi ile silindirik yiizeyi

arasinda olusan tabaka kalinlik farklar1 asagida karsilagtirmali grafikler seklinde

verilmistir;
14
12 i
10
-
£ 8
= -
] @ Ust Diizlemsel Yiizey Bilesik Tabaka Kalinliklary)
E B Yan Silindirik Ytizey Bilesik Tabaka Kalinliklar
5 5 (]
w4
4 I

1 2 3 4 S| 6 7 8 9 10 11 13 14 16

Numune No

Sekil 4.31 Tiim numuneler igin Bilesik tabaka Kalinliklarinin Ust diizlemsel yiizey ile Yan

silindirik yiizey arasinda geometrik acidan karsilagtiriimasi
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@ Ust Duzlemsel Yiizey Difiizyon Tabakas! Kalinliklary)|
B Yan Silindirik Yiizey Diflizyon Tabakasi Kalinhklari

Kahinhk (pm)

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 13 14 16
Numune No

Sekil 4.32 Tiim numuneler icin Difiizyon tabakasi Kalinliklarinin Ust diizlemsel yiizey ile

Yan silindirik yiizey arasinda geometrik acidan karsilastiriimas:

Her bir numune icin iist diizlemsel ylizeylerinde ve yan silindirik yiizeylerinde

olusan tabakalarin kalinlik kiyaslamasi asagida grafikler seklinde verilmistir:

O (Bilesik tabaka (Beyaz tabaka)|
W Difiizyon tabakasi

Kalinlik (pm)

Numune No

Sekil 4.33 Tiim numuneler i¢in Ust diizlemsel yiizeyde olusan tabakalarin kalinlik

kiyaslamalari
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70

60

50

40

O Bilesik tabaka (Beyaz tabaka)|
m Diftizyon tabakasi

Kalinhk (um)

30 +

20 ~

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 13 14 16
Numune No

Sekil 4.34 Tiim numuneler i¢in Yan silindirik yiizeyde olusan tabakalarin kalinlik

kiyaslamalar1

PIIT isleminde, bu ¢alismada yapilan deney parametreleri incelendiginde, darbeli
dogru akim icin gerilim degerinin yiikselmesi ile ulasilan maksimum sicaklik
arasinda herhangi bir baglantinin bulunmadig1 goriilmektedir (Tablo 3.9 ve Tablo
3.10). Buna nazaran darbeli dogru akim i¢in frekans ve peryot degerlerinin
arttirllmas1 ulagilan maksimum sicaklik degerlerinde ¢ok etkili olmakta ve paralel
olarak yiikselmesini saglamaktadir. Ciinkii frekans ve peryot arttikca birim zamanda
malzeme ylizeyine ¢arpan azot iyonu miktart artmakta, bdylece malzemeye aktarilan
enerji miktar1 artmakta bu da sicakligin yiikselmesine neden olmaktadir. Islem
sirasinda akim degerleri siirekli diisiis gostermistir. Bunun nedeni de sicakligin
yiikseldikge numunenin elektriksel direncinin artmasi ve sabit gerilim degeri igin

akimin diismesi olarak aciklanabilir.

Yukarida verdigimiz tabaka kalinliklan ile ilgili kiyaslamalar incelediginde, daha
once bahsedilmis olan calisma parametrelerine gore, tiim deney numunelerinde
difiizyon tabakas1 kalinliklarinin bilesik tabaka kalinliklarina nazaran oldukga fazla

oldugu goriilmektedir. Geometrik agidan hem {ist diizlemsel ylizeydeki hem de yan
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silindirik yiizeydeki difiizyon tabakasi kalinliklar bilesik tabaka kalinliklarindan
fazladir (Sekil 4.33 ve 4.34).

Iyonitriirasyon ve Plazma Daldirma Iyon Implantasyonu islemlerinde iist yiizeyde
olusan Beyaz tabaka veya Bilesik tabaka kalinliginin miimkiin oldugunca minimum
seviyede olmasi istenmektedir. Ayrica tek fazh (sadece e-Fe, 3N) yapidan olusmus
bir beyaz tabaka her zaman daha iyi mekanik sonuglar vermektedir. Ciinkii iki fazin
birlikte (e-Fe,3N ve y-FesN) ve kalin bir katman halinde olustugu durumlarda ic
gerilmeler artarak gevrek kirilmaya olan egilim artmaktadir. Bu ¢aligmada iki fazl
bir bilesik tabakanin olustugu belirtilmistir. Difiizyon tabakasinda ise ufak ve sik
dagilmis sert nitriirler vardir. Azot atomlar1 daha yiiksek enerjili bolgeler olan tane
sinirlarindan difiize olurlar ve buralarda bulunan karbiir fazlan ile birleserek ¢ok
gevrek olan karbonitriirleri olustururlar. Boylece difiizyon tabakasinin gerilmelere
olan hassasiyeti artmig olur. Halbuki islem sirasinda karbon icermeyen bir gaz
kullanarak yiizeye yakin yerlerdeki karbonitriirleri daha derinlere itmek miimkiindiir.
Boylece difiizyon tabakasinin kalinlasmasi saglanmakta ve asinma, yorulma gibi

mekanik 6zellikler yiikseltilmektedir.

Sekil 4.33’ten numunelerin {ist diizlem yiizeylerindeki tabakalar, yukarida
bahsedilen agiklama 1s181nda, calisma parametrelerine dayanarak kiyaslandiginda; 8
kV caligsma parametresi degeri i¢in en uygun tabaka kalinliklarinin 3 numarali (1500
Hz, 55 ps, 218,3 °C ulagilan maksimum sicaklik) numunede oldugu, 12 kV calisma
parametresi degeri icin en uygun tabaka kalinliklariin 4 numarali (150 Hz, 10 ps,
53,8 °C ulasilan maksimum sicaklik) numunede oldugu, 15 kV calisma parametresi
degeri icin en uygun tabaka kalinliklarinin 9 numaral (1500 Hz, 55 ps, 329,2 °C
ulagilan maksimum sicaklik) numunede oldugu, 20 kV calisma parametresi degeri
icin en uygun tabaka kalinliklarinin 10 numaral (150 Hz, 10 ps, 85,5 °C ulasilan
maksimum sicaklik) numunede oldugu ve 30 kV c¢alisma parametresi degeri i¢in en
uygun tabaka kalinliklarinin 14 numarali (600 Hz, 25 ps, 139,5 °C ulasilan
maksimum sicaklik) numunede oldugu soylenebilir. Gerilim degerindeki artigin
beyaz tabaka kalinligindaki degisimle dogrusal bir iliskisi olmadigi goriilmektedir.

Fakat difiizyon tabakasi kalinliklarinin yiiksek gerilim degerlerinde oldukga arttigi,
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12 kV - 15 kV gerilim degeri civarlarinda ise diistiigii goriilebilir. Biraz Once
bahsettigimiz numunelerin frekans, peryot ve ulasilan maksimum sicaklik
degerlerine baktigimizda farkliliklar gozlemekteyiz. Bu nedenle frekans, peryot ve
ulagilan maksimum sicaklik degerlerindeki artisin da tabaka kalinliklarindaki

degisimle dogrusal bir iligkisinin olmadig1 sdylenebilir.

Sekil 4.34’ten numunelerin yan silindirik yiizeylerindeki tabakalar, yine yukarida
bahsedilen agiklama 1s181nda, calisma parametrelerine dayanarak kiyaslandiginda; 8
kV calisma parametresi degeri icin en uygun tabaka kalinliklarinin 2 numarali (600
Hz, 25 ps, 81,2 °C ulagilan maksimum sicaklik) numunede oldugu, 12 kV calisma
parametresi degeri icin en uygun tabaka kalinliklarinin 6 numarali (1500 Hz, 55 ps,
278,3 °C ulagilan maksimum sicaklik) numunede oldugu, 15 kV caligsma parametresi
degeri icin en uygun tabaka kalinliklarinin 9 numarali (1500 Hz, 55 ps, 329,2 °C
ulagilan maksimum sicaklik) numunede oldugu, 20 kV calisma parametresi degeri
icin en uygun tabaka kalinliklarinin 10 numarali (150 Hz, 10 ps, 85,5 °C ulasilan
maksimum sicaklik) numunede oldugu ve 30 kV c¢alisma parametresi degeri i¢in en
uygun tabaka kalinliklarmin 13 numarali (150 Hz, 10 ps, 52,8 °C ulasilan maksimum
sicaklik) numunede oldugu soylenebilir. Gerilimin diisiikk oldugu 8 kV ve yiiksek
oldugu 30 kV — 40 kV degerlerde difiizyon tabakasinin kalinlastigi gézlenmektedir
fakat gerilim degerindeki artisin beyaz tabaka kalinligindaki degisimle dogrusal bir
iliskisi olmadig1 yine asikardir. Yukarida verdigimiz optimum numune 6rneklerinin
frekans, peryot ve ulasilan maksimum sicaklik degerlerine baktigimizda farkliliklar
gozlemekteyiz. Bu yiizden frekans, peryot ve ulasilan maksimum sicaklik
degerlerindeki artisin da yine tabaka kalinliklarindaki degisimle dogrusal bir

iliskisinin olmadig1 sylenebilir.

Buna gore bu calismada en diisiik bilesik tabaka kalinliginda olan ve en fazla
difiizyon tabakasi kalinligina sahip olan numunenin ¢alisma parametreleri, mekanik
ozellikleri iyilestirmek acisindan en uygun optimum parametreler olarak verilebilir.
O halde 16 numarali numune mekanik Ozelliklerin iyilestirme acisindan uygun
parametrelerde islem gormiis diyebiliriz. Ciinkii ist diizlemsel yiizeyinde sadece 4,16

pum’lik bilesik tabaka kalinligi ve 54,16 pm’lik oldukca iyi difiizyon tabakasi
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kalinligi, yan silidirik yiizeyinde ise bilesik tabaka olusmamig ve 55,32 pum gibi iyi
bir difiizyon tabakasi kalinligina sahip bir yapist bulunmaktadir. 16 numarali deneyin
calisma parametreleri darbeli dogru akim igin 40 kV gerilim, 150 Hz frekans, 10 ps
peryot ve 52°C ulasilan maksimum sicaklik, azot islem gazi, 2 saat islem siiresidir ve

yiizeyin mekanik 6zelliklerini iyilestirme agisindan uygun parametrelerdir.

Geometrik ac¢idan numunelerin iist diizlemsel yiizeyleri ile yan silindirik
yiizeylerinde olusan bilesik tabaka kalinliklar1 ve difiizyon tabakasi kalinliklart
arasinda deney parametrelerine (maksimum sicaklik, gerilim, frekans, peryot) baglh
bir baglantinin olmadigr kiyaslama grafiklerinde goriilmektedir. Farkli sicaklik,
gerilim, frekans, peryot degerlerinde bazi deney parametrelerinde iist diizlemsel
yiizeydeki bilesik tabaka kalinlig1 yan silindirik yiizeye gore 6ne cikarken, farkli bir
calisgma parametresinde yan silindirik yiizeydeki bilesik tabaka kalinligi (st
diizlemsel yiizeye gore artis gostermektedir. Ayn1 durum difiizyon tabakalari icin de
gecerlidir. Ornegin bilesik tabaka kalinliklar1 agisindan bakildiginda; 5, 7, 9 ve 11
numarali numunelerin {iist diizlemsel yiizeylerinde kalinlik diisiikken, yan silindirik
yiizeylerinde kalinlik fazladir. Geri kalan deneylerde yani 1, 2, 3, 4, 6, 8, 10,13, 14,
16 numarali numunelerde tam tersi olarak iist diizlemsel yiizeylerinde kalinlik
fazlayken, yan silindirik yiizeylerinde kalinlik degeri daha diisiiktiir (Sekil 4.31).
Difiizyon tabakasi kalinliklar1 acisindan bakildiginda; 1, 2, 5, 6, 8, 9, 16 numaral
numunelerin iist diizlemsel yiizeylerinde kalinlik diisiikken, yan silindirik
yiizeylerinde kalinlik fazladir. Diger deneylerde yani 3, 4, 7, 10, 11, 13, 14 numaral
numunelerde tersine iist diizlemsel yiizeylerinde kalinlik fazlayken, yan silindirik
yiizeylerinde kalinlik degeri daha diisiiktiir (Sekil 4.32). Deney parametreleri ile bu
durum karsilagtirilmaya calisildiginda parametrelerin yiikselmesi veya azalmasi ile
birlikte kalinliklarda paralel bir degisim gozlenmemektedir ve bir baglanti
bulunmadigi anlagilmaktadir. Geometrinin Plazma Daldirma Iyon
Implantasyonu’nda tabaka kalinliklaria etkisi konusunun bagka bir ¢alismada daha

ayrintili ve meseleye yonelik sekilde arastirilmasi uygun olacaktir.



103

4.3 Mikrosertlik Analizi

AISI 4140 celiginin sertlik degeri gordiigii isleme bagh olarak degisiklik
gostermektedir ve bu degerler Tablo 3.4 te verilmistir. islem gormemis AISI 4140
celiginin sertlik degeri ise 192 HV ile 212 HV arasinda degismektedir. Malzeme
yiizeyinde olusmus olan e-Fe, 3N, y-FesN, a-Fe, sert nitriirler gibi yeni fazlarin
olusumu ve azot konsantrasyonunun artiginin sebep oldugu iyon implantasyonundan

sonra yiizey sertliginde artis goriiliir.

Deney numunelerinin sertliginin 6l¢iilmesinde 15 sn boyunca 10 gr yiik ile Knopp
mikrosertlik 06lgme yontemi (HKgp;) kullanmlmistir. Bdoylece birka¢ mikron
mertebesindeki tabakalar bile olgiilebilmistir. Olgiimler yan silindirik yiizeyin
sabitleyici bir aparat iizerine oturtulmast ile numunelerin iist diizlemsel
yiizeylerinden yapilmis, yan silindirik yiizeylerden oOl¢iim yapilamamistir. Bilesik
tabaka, difiizyon tabakasi ve normal celik yapilarimin bulundugu bolgeler ii¢ farkli
noktadan Olciilmiis ve ortalamalar1 alinarak asagida hem Konpp degerleri hem de
Vicker karsiliklar ile bir tablo halinde verilmistir. Knopp sertlik degerleri Vickers
sertlik degerlerine donustiriilitken ASTM E 140-97 normu kullanilmistir.
Degerlendirmenin Vickers degerleri {izerinden yapilmasinin nedeni literatiir

bilgileriyle kolayca kiyaslamaya gecilebilmesi amaghdir.

Tablo 4.2 Numunelere ait sertlik degerleri

Deney No Bilesik Tabaka Difiizyon Islemsiz
(Numune No) HV (HK) Tabakasi AISI 4140
HV (HK) (DIN 42CrMo4)

HV (HK)

1 330 (340) 300 (310) 208 (220)

2 415 (430) 359 (370) 208 (220)

3 368 (380) 359 (370) 208 (220)

4 339 (350) 290 (300) 208 (220)

5 424 (440) 406 (420) 208 (220)

6 406 (420) 378 (390) 208 (220)
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7 339 (350) 310 (320) 208 (220)
8 469 (490) 424 (440) 208 (220)
9 496 (520) 433 (450) 208 (220)
10 290 (300) 270 (280) 208 (220)
11 349 (360) 310 (320) 208 (220)
13 406 (420) 368 (380) 208 (220)
14 368 (330) 330 (340) 208 (220)
16 406 (420) 368 (380) 208 (220)

Bilesik tabakaya ve Difiizyon tabakasma ait sertliklerin Vickers normundaki

degerleri asagida kiyaslamali grafikler halinde verilmistir:
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Sekil 4.37 Tiim numunelere ait Bilesik tabaka, Difiizyon tabakas1 ve Islemsiz AIST 4140
celiginin serlik degerleri

Grafikler incelendiginde, tiim numuneler icin bilesik tabaka sertliklerinin
difiizyon tabakasi sertliklerine gore yiiksek degerlerde oldugu, difiizyon tabakasi
sertliklerinin ise islem gormemis AISI 4140 c¢eliginin sertligine gore yiiksek

degerlerde oldugu goriilmektedir (Sekil 4.37).
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Sekil 4.35’deki bilesik tabaka sertlikleri incelendiginde, 8 kV caligma parametresi
degerine sahip 1, 2, 3 numarali numuneler icerisinde 1 numarali numunenin (150 Hz,
10 ps, 51,2 °C ulasilan maksimum sicaklik) en diisiik bilesik tabaka sertligine, 2
numarali numunenin (600 Hz, 25 ps, 81,2 °C ulasilan maksimum sicaklik) en yiiksek
bilesik tabaka sertligine sahip oldugu goriilmektedir. Benzer durum 12 kV c¢alisma
parametresi degerine sahip 4, 5, 6 numarali numuneler i¢in de gecerlidir. 15 kV
calisma parametresi degerine sahip 7, 8, 9 numarali numunelere ve 20 kV calisma
parametresi degerine sahip 10, 11 numarali numunelere bakildiginda, maksimum
sicaklik, frekans ve peryot degerlerinin arttikca sertlik degerlerinin de arttig
gozlenmektedir. 30 kV calisma parametresi degerine sahip 13, 14 numaral
numunelerde ise tam tersine maksimum sicaklik, frekans ve peryot degerlerinin
arttikca sertlik degerlerinin azaldig1r gozlenmektedir. En yumusak bilesik tabaka 10
numarali numunede (20 kV, 150 Hz, 10 ps, 52,8°C maksimum sicaklik), en sert
bilesik tabaka ise 9 numarali numunede (15 kV, 1500 Hz, 55 ps, 329,2°C maksimum
sicaklik) elde edilmistir. Buna gore 12 kV darbeli dogru akim degerine kadar olan
parametrelerde calisildiginda, ¢ok yiiksek veya cok diisiik sicaklik, frekans ve peryot
degerlerinin sert tabakalar elde etmekte faydali olmadigi, optimum degerlerin uygun
oldugu soylenebilir. 15 kV — 20 kV araliginda yiiksek sicaklik, frekans ve peryot
degerlerinin sert tabakalar elde etmekte yararli oldugu, 30 kV ve iistii darbeli dogru
akim gerilimlerinde ise diisiik sicaklik, frekans ve peryot degerlerinin sert tabakalar

elde etmekte faydali oldugu sdylenebilir.

Sekil 4.36’daki difiizyon tabakasi sertlikleri incelendiginde, 8 kV calisma
parametresi degerine sahip 1, 2, 3 numarali numuneler igerisinde 1 numarali
numunenin (150 Hz, 10 ps, 51,2 °C ulasilan maksimum sicaklik) diisiik difiizyon
tabakast sertligine, 2 numarali numunenin (600 Hz, 25 ps, 81,2 °C ulasilan
maksimum sicaklik) ve 3 numarali (1500 Hz, 55 ps, 218,3 °C ulagilan maksimum
sicaklik) numunenin yiiksek difiizyon tabakasi sertligine sahip oldugu goriiliir. 12 kV
calisma parametresi degerine sahip 4, 5, 6 numarali numuneler icerisinde 5 numarali
numunenin (600 Hz, 25 ps, 149,3 °C ulasilan maksimum sicaklik) en yiiksek serlik

degerine, 4 numarali numunenin (150 Hz, 10 ps, 53,8 °C ulagilan maksimum
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sicaklik) en diisiik sertlik degerine sahip oldugu goriiliir. 15 kV calisma parametresi
degerine sahip 7, 8, 9 numarali numunelerde ve 20 kV calisma parametresi degerine
sahip 10, 11 numarali numunelerde, ulasilan maksimum sicaklik, frekans ve peryot
parametreleri arttikca difiizyon tabakasi sertliginin arttigi goriilmektedir. 30 kV
calisma parametresi degerine sahip 13, 14 numarali numunelerde ise tam tersine
ulagilan maksimum sicaklik, frekans ve peryot parametreleri arttikca difiizyon
tabakas1 sertliginin azaldigi goriilmektedir. En yumusak difiizyon tabakasi 10
numarali numunede (20 kV, 150 Hz, 10 ps, 52,8°C maksimum sicaklik), en sert
difiizyon tabakasi ise 9 numarali numunede (15 kV, 1500 Hz, 55 ps, 329,2°C
maksimum sicaklik) elde edilmistir. Boylece 12 kV darbeli dogru akim degerine
kadar olan parametrelerde calisildiginda, cok yiiksek veya c¢ok diisiikk sicaklik,
frekans ve peryot degerlerinin sert tabakalar elde etmekte faydali olmadigi, bir
optimum sicakligin uygun oldugu soylenebilir. 15 kV — 20 kV araliginda yiiksek
sicaklik, frekans ve peryot degerlerinin sert tabakalar elde etmekte yararli oldugu, 30
kV ve iistii darbeli dogru akim gerilimlerinde ise diisiik sicaklik, frekans ve peryot
degerlerinin sert tabakalar elde etmekte faydali oldugu soylenebilir. Buna gore,
bilesik tabaka ve difiizyon tabakasi sertliklerinin ¢aligma parametrelerine bagl olarak

birbirine paralel sekilde degistigi artig1 ya da azaldigi goriilmektedir.

Bu tez calismasina gore, en uygun calisma parametreleri olarak; eger yiizeyde ¢ok
sert tabakalar elde edilmek isteniyorsa 15 kV, 1500 Hz, 55 ps parametreleri, eger cok
sert tabakalar elde edilmek istenmiyorsa 20 kV, 150 Hz, 10 ps parametreleri
verilebilir. Bu parametrelere gore elde edilmis en yiiksek tabaka sertlik degerleri 9
numarali numuneye (15 kV, 1500 Hz, 55 ps, 329.2 °C ulasilan maksimum sicaklik )
aittir. Bu numunenin bilesik tabaka sertligi 496 HV, difiizyon tabakas1 sertligi 433
HV degerindedir ve islem gormemis AISI 4140 celigine (208 HV) gore bilesik
tabaka sertligi % 238 yani yaklasik 2,5 kat, difiizyon tabakasi sertligi % 208 yani
yaklasik 2 kat artmistir.



BOLUM BES

SONUCLAR

5.1 Sonuclar

Bu calismada, AISI 4140 (DIN 42CrMo4) celik numuneleri, degistirilmis
implantasyon parametreleri altinda Plazma Daldirma Iyon implantasyonu islemine
tabi tutulduktan sonra numunelerin degisen Ozellikleri incelenmis ve
degerlendirilmistir. Boylece plazma daldirma iyon implantasyonu sonrasinda degisen
ozellikler {iizerinde implantasyon parametrelerinin etkisi arastirilmistir. Plazma
Daldirma Iyon Implantasyonu islemi sonucunda numunelerin yiizeyinde gelisen
tabakalarin mikroyapilari, kalinliklari, mikrosertlikleri, X-ray difraksiyon analizi ve

SEM fotograflar incelenmis ve asagidaki sonuclar elde edilmistir:

e Bu calismada AISI 4140 (DIN 42CrMo4) celigine Plazma Daldirma Iyon
Implantasyonu islemi 2 saat sabit siire ile N, gazi ortaminda 8 kV — 40 kV
darbeli dogru akim gerilimi, 150 Hz — 1500 Hz frekans ve 10 ps — 55 us
peryot araliklarinda gerceklestirilmistir. Numuneler ¢18 x 12 mm
boyutlarinda yarim silindir seklindedir. Farkli islem parametrelerinin

degisik acilardan avantaj veya dezavantajlarinin oldugu goriilmiistiir.

e XRD caligmalarinda &-Fe, 3N, y-Fe4N ve sert nitriirler iceren a-Fe olmak
iizere tiim deney numunelerinde ii¢ farkl faz tespit edilmis, parametrelerin
degisimi ile fazlarin piklerinde ufak degisimler gozlenmistir. En yiiksek
faz pikleri (tabaka yogunluklari) 20 kV, 150 Hz, 10 ps, 85,5°C maksimum
sicaklik parametreleri ile 20 kV, 600 Hz, 25 ps, 275,8°C maksimum
sicaklik parametrelerinde, en diisiik faz pikleri (tabaka yogunluklar) ise 8
kV, 1500 Hz, 55 ps, 218,3°C maksimum sicaklik parametrelerinde

gbzlenmistir.

e SEM incelemelerinde numunelere ait i¢yapi ve tabaka yapilarinin

fotograflari 500X biiyiitme altinda gekilmis ve Plazma Daldirma Iyon
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Implantasyonuna maruz birakilmis AISI 4140 celiginin yiizeyinde e-Fe,.
3N ve y-Fe4N bilesik tabakasinin olusmus oldugu, bu tabakanin altinda ise
sert nitriirler iceren o-Fe difiizyon tabakasinin olusmus oldugu
gozlenmigtir. Olugmus olan tabakalarin kalinliklart Olgiilmiis  ve
kiyaslanmistir. Tabaka kalinliklar1 acisindan en uygun calisma
parametreleri 40 kV gerilim, 150 Hz frekans, 10 ps peryot ve 52°C
ulagilan maksimum sicaklik, azot islem gazi, 2 saat islem siiresi olarak
belirlenmistir. Mekanik o6zellikleri iyilestime ag¢isindan ulasilan en iyi
tabaka kalinlik degerleri iist diizlemsel yiizey i¢in 4,16 pm’lik bilesik
tabaka kalinlig1 ve 54,16 pm’lik difiizyon tabakasi kalinligi, yan silidirik
yiizey i¢in olugsmamis bilesik tabaka ve 55,32 pm’lik difiizyon tabakasi

kalinlig1 olarak belirlenmistir.

Mikrosertlik incelemeleri sonucunda islem gérmiis tiim numunelerde AISI
4140 celigine nazaran belirgin sertlik artislar1 gézlenmistir. Hem bilesik
tabaka hem de difiizyon tabakasi agisindan en sert tabakalarin olustugu
parametreler 15 kV, 1500 Hz, 55 ps, 329.2 °C ulasilan maksimum sicaklik
olarak belirlenmistir. Bu parametre degerlerinde bilesik tabaka sertligi 496
HV, difiizyon tabakasi sertligi 433 HV degerindedir. Isleme tabi
tutulmamis AISI 4140 celigine gore bilesik tabaka sertligi % 238 yani
yaklagik 2,5 kat, difiizyon tabakasi sertligi % 208 yani yaklasik 2 kat

artmistir.
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