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(THE INVESTIGATION OF THE EFFECT OF GAS MIXTURES ON
ION NITRIDING)
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OZET/ABSTRACT

Bu calismada, AISI 8620 celigi farkli gaz karigimlarinda sertlestirilerek, optimum sertlik
degerleri, difiizyon tabakasi derinligi ve beyaz tabaka degisimleri incelenmistir. Karigim
gazlar olarak azot, hidrojen ve argon secilmistir. Belirli oranlarda ikili ve {i¢li karisim
olusturularak deneyler yapilmistir. Deneysel sonuglar X-Ray difraktometre, optik mikroskop
ve mikro sertlik cihazlari ile incelenmistir.

In this study, optimum hardness values, case depth, and change in the white layer
thickness were investigated by hardening AISI 8620 steel using different gas mixtures.
Nitrogen, hydrogen and argon were selected as mixture gases. Forming the double and
ternary mixtures at certain ratios, the tests were carried out. Experimental results were
examined by using X-Ray Diffraction, optical microscopy, and microhardness equipment.
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1. GIRiS

Malzemenin yiizey sertligini artirmak i¢in yapilan sertlestirme islemleri uzun yillardir
uygulanmaktadir. En yaygin olarak kullanilan nitriirasyon, sementasyon, borlama bunlardan
birkag tanesidir. Ancak 6zellikle sanayilesmis iilkelerde son yillarda iyon nitriirasyon (glow
discharge) metodu yaygin olarak kullanilmaya baslanmistir (Edenhofer, 1974). Bunun sebebi
bu yontemin bilinen tekniklere goére birgok avantajlara sahip olmasidir. Bunlar, islem
zamaninin kisa olmasi, ihmal edilebilir derecede distorsiyon, nitriirleme isleminden sonra ek
bir 1s1l islem gerektirmemesi, kirlilik probleminin olmamasi, diisiik elektrik ve gaz sarfiyati
olmamasidir (Chen vd., 1993; Metin vd., 1987). Ayrica islem sonrasi elde edilen tabakalarin
(beyaz tabaka ve difiizyon tabakasi) hassas olarak kontrol edilebilir olmas1 islem sonrasi sert,
asinmaya ve yorulmaya dayanikli yap1 elde edilmesi bu avantajlardandir (Karadeniz, 1990;
Chu vd., 1996; Celik vd., 1995).

Diisiik alasimli celikler, takim c¢elikleri, paslanmaz c¢elikler, demir gibi bircok metal ve
alagimlar1 bu yontem ile sertlestirilebilir. Bu malzemelerin iyon nitriirlenmesinde genellikle
azot ve hidrojen gaz karigimlart kullanilmaktadir. Ancak bu karisima alternatif teskil
edebilecek gaz atmosferleri olarak azot + argon azot + neon karigimlarinin degisik oranlardaki
kompozisyonlarinin islem iizerine etkileri hakkinda ¢alismalar yapilmistir (Hudis, 1972; Inal
vd.,1989; Muraleedharen vd., 1992; Fancey vd., 1995; Fancey vd., 1995).

Diisiik basinglarda anod-katod arasina uygulanan gerilim sonrasi olusan glow
discharge’de kullanilan gazin cinsine gore azot, hidrojen, argon gazlarinin iyonlari, notral
molekiilleri, elektronlar1 yer almaktadir (Hudis,1972). Ozellikle N* iyonlar: islemin ana
elemanidir. Ciinkii ylizeye azot emdirmek amac¢lanmaktadir. Ancak tek basina azot gazi
plazmasiyla yapilan nitriirleme isleminde gerekli iyilesmelerin saglanmadigi goriilmektedir
(Inal vd., 1989; Karakan, 1998). Bundan dolay1 azot, hidrojen, argon gazlarinin birlikte
olusturduklar1 karisimlardan faydalanma yoluna gidilmistir. Bu ¢alismada da ikili ve ti¢lii gaz
karisimlar1 olusturularak islem i¢in en iyi gaz karigimi arastirilmistir.

Iyon nitriirasyon isleminden sonra, numuneler incelendiginde iki farkli bdlgenin olustugu
goriilmektedir. En dis kissmda demir nitriirlerden Fe, s (€), FesN(y) olugsmus c¢ok ince bir
tabaka meydana gelmektedir. Bu tabaka, beyaz tabaka olarak adlandirilmaktadir. Beyaz
tabakanin altinda, azot atomlarinin demir atomlar1 arasinda arayer atomlar1 olarak ve ince bir
sekilde dagilmis alasim nitriirlerinden olusmus diflizyon tabakasi mevcuttur (Edenhofer,
1974).

2. MATERYAL VE YONTEM

Deneysel calismalar icin Cizelge 1’de kimyasal kompozisyonu verilen AISI 8620 celigi
kullanilmistir.

Cizelge 1. AISI 8620 ¢eliginin kimyasal kompozisyonu (%
C Mn Si Cr Ni Mo S Cu P Al

0.2 0.77 0.2 0.47 0.54 0.17 0.025 0.22 0.015 | 0.02

Numuneler 10 mm uzunlugunda 10 mm c¢apinda parcalar halinde kesilerek, torna
tezgahinda hazirlanmis ve 1200 numaral: silikon karbid kagidindan gecirilmistir. Ayrica islem
oncesi her bir numune asetonla temizlendikten sonra islem odasina yerlestirilmistir. Sekil
1’de sematik olarak verilen deney diizenegine numuneler konularak islem baslatilmistir.
Baslangicta islem odasinin basinci vakum pompasi yardimiyla 3x10” mbara getirilmistir.
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Daha sonra sisteme bagli olan azot, hidrojen ve argon tiiplerinden 6nceden saptanmis olan gaz
kompozisyonuna gore gazlar islem odasina verilmistir. Caligma basinct her gaz karisimina
gore 5 mbar olarak ayarlanmistir. Sicaklik dl¢limii alttan pargaya temas eden termokupul
vasitastyla yapilmistir. Biitin deneyler, 500 °C’ta sicaklk ve 1, 4, 8 saat siireyle
nitriirlenmistir. Stire bittiginde gii¢ kaynagi ve gazlarin kapatilmasi sonrasi malzeme vakum
ortaminda sogutulmustur. Her deneyde ayni sartlarda iki numune fanusa yerlestirilmis ve
islem sonrast bu numunelerden bir tanesi, X-Ray difraksiyon incelemelerinde, diger numune
ise mikrosertlik dlgtimleri ve optik mikroskop incelemeleri i¢in kullanilmistir. Mikrosertlik
Olctimler icin, yiizeyden baglayarak diflizyon tabakasinin bitimine kadar belirli araliklarla
sertlik taramasi yapilmistir ve ayn1 zamanda beyaz tabaka kalinlig1 da olgiilmiistiir. Ayni
numune daha sonra optik mikroskopta incelemeye tabi tutulmustur.
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Sekill. Iyon nitriirasyon cihazinin sematik gosterimi
3. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

Iyon nitriirleme uygulanan malzemelerin sertlikleri, olusan metalurjik i¢c yapi, beyaz
tabaka ve diflizyon tabakalarmin kalinliklari, XRD, mikrosertlik ve optik mikroskop
vasitasiyla analiz ve incelemelere tabi tutulmus, gaz karisim oranlarina goére yapilarda ve
sertlikte meydana gelen degisimler incelenmis ve iyon nitriirasyon islemi i¢in uygun gaz
karisim ve oranlarinin tespitine ¢alisilmistir.

3.1. Mikrosertlik Ol¢iim Degerleri
Islem sonras1 numune yiizeyinde olusan sertlik degerleri ve difiizyon tabakas1 derinligini

tespit etmek amaciyla, 6l¢iim oncesi parlatilmis olan her bir deney numunesi alinarak en dis
kisimdan 30 pm uzaktan baslamak ve her bir noktada birka¢ 6l¢iim almak {lizere 30 pum
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araliklarla merkeze dogru sertlik degerleri 50 gr yiik i¢in Vickers sertligi cinsinden 6lgiildii ve
elde edilen degerler bilgisayarda degerlendirilerek c¢izelge halinde sonuglarin irdelenmesi
yapildi.

Cizelge 2’de goriildiigii gibi 6zellikle hidrojen igeren gaz kompozisyonlarinda yiizey
sertliginin arttig1 gozlenmistir. Ancak argonun bulundugu ikili karisimlarda, argonun yiizeyde
sertlikte artisa sebep olurken sertligin yiizeyden uzaklastikca hizla diistiigi ve difiizyon
tabakasi derinliginin azlig1 dikkat ¢ekmektedir. Nitriirleme zamaninin artis1 ile difiizyon
tabakasi derinliginde artis gozlenmektedir. Ancak nitriirleme zamanimin artis1 biitiin gaz
karisimlarinda yapilan deneylerde ylizey sertliginin azalmasina sebep olmustur. 4 saat
nitriirlemede en yliksek sertlik elde edilmesine ragmen, bu siire 8 saate ¢ikarildiginda sertlik
azalmaktadir. Yiiksek nitriirleme zamanlari malzemede temperleme etkisi gosterdiginden
sertlik azalmaktadir (Robino vd.,1983).

3.2. X-Ray Difraksiyon Analizi

Iyon nitriirlenmis malzemelerde meydana gelen yapilar tespit etmek amactyla yapilmig
deney numunelerinin her biri, Cu Ko radyasyon kullanan X-Ray difraktometrede 35-105
derece 20 acis1 arasinda taratilarak asagida grafiklerde verilen yapilar tespit edilmistir. Her
kompozisyon i¢in X-Ray difraksiyon analizi yapilmasina ragmen burada tamaminin verilmesi
zor olacagindan, degisik gaz karisimlarina tipik ornek teskil eden asagidaki sekiller
verilmistir.
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Sekil 2.%20 N, +%80 H, gaz karisiminda, 1 saat nitriirlenen malzemenin X-Ray difraksiyonu

Sekil 2°de %20 N, + % 80 H, gaz karisiminda Isaat , Sekil 3’de %20 N, + %80 Ar gaz
karigiminda 1 saat ve Sekil 4’de ise % 60 N, +% 20 H, + % 20 Ar gaz karigiminda 1 saat
nitriirlenen malzemelere ait X-Ray difraksiyon grafikleri verilmistir. Sekiller incelendiginde
tic farkli gaz karisimi durumunda da Fe;N, FesN, FesN fazlarinin olustugu goriilmektedir.
Sekil 2 ve Sekil 3 karsilastirildiginda azot miktariin her iki durumda da ayni kaldigi, argon
ve hidrojen gazinin degistirildigi goriilmektedir. Gazlara bagl olarak yiizeyde meydana gelen
fazlarin orami farklihik gostermektedir. %80 H, verildiginde, Fe,N fazi, %80 argon gazi
verilmis duruma gore yariya diismiistlir. Ayn1 sekilde FesN fazi da azalmaktadir, ancak FesN
fazinda ise %80 argon verildiginde artis olmaktadir. Toplam fazlar incelendiginde %80
hidrojen gazi ile nitriirleme yapildiginda beyaz tabakada incelmenin oldugu goriilmektedir.
Uclii gaz durumunda ise nitriirleme icin verilen azot, hidrojen ve argon gazlari degisik
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yilizdelerde karisim olusturarak deneyler yapilmis ve Sekil 4’de %60 azot, %20 hidrojen ve
%20 argon gazi iceren karisima ait X-Ray difraksiyon grafigi verilmistir. Sekilden de
goriildiigii gibi biitiin demir nitriir fazlarinin oranlar1 artmigtir.

Cizelge 2. Gaz oranlarina gore sertlik, difiizyon tabakasi derinligi ve beyaz tabaka sonug

degerleri
Gaz karisimi (%) Zaman | Yiizey Sertligi | Diflizyon Taba. | Beyaz Tabaka
(saat) (HV) Derinligi (um) | Kalinligi (um)
80 N, + 20 H, 1 550-590 175-225 4-5
50 N, + 50 Hp 1 550-590 150-200 2-3
20 N, + 80 H, 1 660-700 175-225 -
80 N, + 20 Ar 1 530-570 125-175 4-5
50 N, +50 Ar 1 510-550 125-175 3-4
20 N, + 80 Ar 1 510-550 125-175 1-2
60 N, +20 H, +20 Ar 1 550-590 150-200 3-4
20 N, + 60 H, +20 Ar 1 660-700 175-225 2-3
20 N, + 20 H, +60 Ar 1 620-660 150-200 3-4
80 N, + 20 H, 4 700-740 325-375 3-4
50 N, + 50 H, 4 700-740 300-350 2-3
20 N, + 80 H, 4 740-780 375-425 -
80 N, + 20 Ar 4 620-660 125-175 5-6
50 N, +50 Ar 4 560-600 100-150 3-4
20 N, + 80 Ar 4 520-560 150-200 2-3
60 N, +20 H, +20 Ar 4 700-740 275-325 5-6
20 N, + 60 H, +20 Ar 4 660-700 275-325 1-2
20 N, + 20 H, +60 Ar 4 580-620 275-325 4-5
80 N, + 20 H, 8 600-640 375-425 6-7
50N, +50 Hp 8 600-640 425-475 2-3
20 N, + 80 H, 8 640-680 400-450 -
80 N, + 20 Ar 8 560-600 175-225 5-6
50 N, +50 Ar 8 520-560 200-250 3-4
20 N, + 80 Ar 8 540-580 200-250 2-3
60 N, + 20 H, +20 Ar 8 640-680 325-375 6-7
20 N, + 60 H, +20 Ar 8 700-740 400-450 2-3
20 N, +20 H, +60 Ar 8 640-680 325-375 3-4
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Sekil 3 %20 N, +%80 Ar gaz karisiminda, 1 saat nitriirlenen malzemenin X-Ray

difraksiyonu
L — —— e e——
I
NI i
Feals |
i |
—i o :\] |
f i
= L
Fey " -
an : Feyl
] i | FE"}N [‘th\
L el ] FegW 4 Y
[N, & & :
_E. 1 A ) CeN t'!:_m
L SN S . LI i g - E e’ e =Y iy
I’I m R B, 160,080

Mreta fieg.|

Sekil 4.%60 N, +%20 H, +%20 Ar gaz karigiminda, 1 saat nitriirlenen malzemenin X-
Ray difraksiyonu

3.3. Optik Mikroskop incelemeleri

Mikrosertlik Olgiimleri i¢in hazirlanan numuneler %35 nital ¢ozeltisi ile 20 saniye
daglandiktan sonra optik mikroskopta degisik biiyiitme oranlarinda (150, 300, 600)
incelenerek ylizeyde olusan beyaz tabaka ve takip eden difiizyon tabakasi incelenmistir. Sekil
5 ve Sekil 6°da goriildiigii gibi diger islem parametreleri sabitken artan hidrojen miktar1 beyaz
tabaka kalinligin1 6nemli derecede azaltmaktadir.
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4. SONUCLAR

5 mbar basing, 1, 4, 8 saat zaman, 500°C sicaklikta AISI 8620 celiginden imal edilen

numuneler iizerinde degisik azot, hidrojen
ve argon gaz karisimlarinda yapilan

deneylerden asagidaki sonuclar
cikarilabilir.
Gaz karisimlarinda hidrojen

miktarindaki artig ile birlikte malzemenin
yluzey sertligi ve difiizyon derinligi
artarken, beyaz tabaka kalinliginda azalma
olmaktadir.Azot-argon gaz karisim oranlari
incelendiginde, argonun sertlik artigina
sinirlt bir katkisi oldugu ve bu karisimda
beyaz tabaka kalinliginda da diisiis oldugu
goriilmiistiir. Bu diisiis hidrojen gazinin
etkisinden daha azdir. Difiizyon tabakasi,
nitriirleme zamaninin artisiyla  birlikte
kalinlagmaktadir. Argon gazi, azot gazi ile
karisim olarak kullanildiginda malzemenin
ylizey sertligine sebep olmaktadir.

Sekil 6. %80 N,+ %20 Ar gaz karisiminda, 1 saat
nitriirlenen malzemede beyaz tabakanin optik
mikroskopta goriiniisii (x300)

¥ =

L R

Sekil 5. %80 N, + %20 H, gaz karisiminda, 1
saat nitriirlenen malzemede beyaz tabakanin
optik mikroskopta goriiniisti (x300)

Ayrica istenmeyen beyaz tabakanin da
incelmesini saglamaktadir. Ancak sertlik
ve beyaz tabaka kalinligina etkisi hidrojen
gazi kadar degildir. Hidrojen gazinin elde
edilmesi, taginmasi ve maliyeti gézoniine
alindiginda, azot gazi ile birlikte argon
gazinin kullanilmasi uygun olabilir.
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