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OZET

Borlama islemi, termokimyasal kaplamalar arasinda yliksek yiizey sertligi, diisiik siirtiinme
katsayisi, yliksek korozyon ve oksidasyon direnci gibi {istiin 6zelliklere sahip olmasi ve
bircok metalik malzemeye uygulanabilmesi sebebiyle 6n plana ¢ikmaktadir. Borlama islemi
icin yeni bir borlama teknigi gelistirilmistir. Kaplama igsleminde, bor kaynagi olarak ferrobor
alyaji tozu kullanilip ferrobor ve sodyum silikat karistirilarak jel haline getirildi. Ferrobor
tozu ile sodyum silikat karisimi mekanik alagimlamada kullanilan hizli 6giitiici (mekanik
alagimlama cihazi) vasitasiyla ogitiildiiler. Borlama karisimi Spex tipi ogiitliiciide (1200
dev/dak) 1, 2 ve 4 saatlik dgiitmelere tabi tutuldu. Ogiitiilen tozlarin DTA’s1 alainarak tozlarin
yiizey enerjilerindeki degisim belirlendi. Islem AISI 4140 ¢eliginin yiizeyine tatbik edildi.
Borlama parametreleri olarak; sicaklik 750-950 °C ve siire 2-8 saat araliklarinda segildi.
Borlama islemi sonrasi, demir boriir tabakasi ile kaplanan numunelerin mikroyaplar1 ve
asimnma karakteristikleri incelendi. Mikro yap1 calismalar1 esnasinda numunelerin optik ve
SEM ile mikroyap1 goriintiileri alinarak tabaka kalinliklar1 ve tabaka morfolijisi tespit edildi.
XRD islemi ile yiizeydeki bortirlerin tipleri belirlendi. DTA (diferansiyel termik analiz) ile
boriir tabakasindaki fazlarin entalpileri ve bu fazlarin doniisiim sicakliklar1 tespit edildi.
Mikro sertlik yontemi ile kaplanmis tabaklarin sertlikleri belirlendi. Yiizeydeki sertlik
dagilimi, kaplama kalinligi, mikro yap1 gibi sonuglar sicakligin, siirenin ve atritdrde 6giitme
stiresinin fonksiyonu olarak belirlendi. Kaplama kalinligi kinetigi incelendi. GODES ile
numunelerin yiizeyinden iceriye dogru bor konsantrasyonu degisimi belirlendi. Kaplamada
mekanik alasimlamanin aktivasyon enerjisi lizerindeki etkisi, ylizey enerjisi iizerindeki etkisi
ve tabakalagsmada faz dontisiimii iizerindeki etkileri belirlenmeye ¢alisildi. Borlamada sodyum
silikat disinda Na,SO4, NaF, NH;Cl, Na,B407, NaCl gibi baglayicilar kullanilarak sodyum
silikatli sonuglar ile karsilastirildi. Asinma testleri i¢in “pin-on-disc” konfiglirasyonu
kullanild. Islem kuru ve atmosfere acik ortamda, 0.8 ms’! hizlarinda, 40 ve 60 N yiikleri
altinda gergeklestirildi. 8 saatlik borlama siiresi ve 900-950 °C sicaklikta borlanmis
numunelerde, asinma yilizeyde deformasyon olusumu sathasina kadar oksit olusumu ile
gerceklesirken, 4-6 saatlik borlama siiresi ve 800-850 °C sicaklik sartlarinda borlanmis
numunelerde, asinmis yiizeylerde oksitli aginma belirlenirken ylizeydeki bor tabakasinda

asinma sonrasi ¢atlama olugsmadig goriildii.

Anahtar kelimeler: Demir bortirler, Borlama, Mekanik alagimlama.



SUMMARY

The Effect of FeB Particle Size on Boronizing Parameters of AlISI 4140

Boronising, has a spectacular place in thermochemical claddings because of higher
surface hardness, lower friction coefficient, high corrosion and oxidation resistance and
applicability to many metallic materials. A new boronising technique was developed for
designing boronising coatings. Ferroboron was chosen as boron source for the coating
process. Ferroboron powders were mixed with sodium silicate and the obtained jell was
applied on the surface of AISI 4140 steel. The jell was mechanically alloyed before
boronizing. The ferroboron and sodium silicate mixture was mechanically alloyed in a Spex
type high energy atritor (1200 rev/min) for 1, 2 and 4 hours. The surface energy of the
powders were determined by DTA analysis. Boronising parameters were chosen as 750-950
°C temperatures and 2-8 hour intervals. The microstructure and wear properties of the samples
coated by iron boride plates were investigated. Optical microscobe, SEM and XRD were used
for determination of the borides. Microhardness was used for determination of the hardness of
the borides. It was aimed to decrease the temperature and time of the boronizing. The
distribution of the hardness on the coated surface, coating thickness, and the change of the
microstructure were investigated as the parameters of the boronizing temperature, boronizing
time and the mechanicall alloying time. The kinetic of the diffusion was investigated by using
GDOES analysis. Na,SO4, NaF, NH;Cl, Na,B4O7, NaCl were used as binder material, and the
coating thickness were compared. Finally, the effect of the mechanical alloying on the
activation energy, surface energy of the powders and the thickness of the boride plates were
determined. Wear tests were performed by means of a tribometer in pin-on-disc configuration,
without lubricant and in air, by using 20, 40 and 60 N coupling loads and 0.8 ms™ sliding
speeds. On samples coated for 8 hour and 900-950 °C conditions, wear is essentially oxidative
until the failure of the coating, the fragments of which caused a third body abrasion. On the 4-
6 hour and 800-850 °C coated samples the wear mechanism is mainly oxidative and the

coating totally wears out without any cracks.

Keywords: Iron boride; Iron borides, Boronising, Mechanical alloying.
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1. GIRIS

Kullanim esnasinda malzemelerin performansi, genel olarak kiitle ve yiizey
Ozelliklerine baglh oldugundan, yiizey miihendisligi ve yiizey islem teknolojilerinde son
yillarda ¢ok 6nemli gelismeler kaydedilmistir. Malzemenin kullanimi sirasinda gevre ile
olan etkilesimi oncelikle malzemenin yiizeyinde gerceklesmektedir. Yiizey islemleri ile
malzemenin sertlik, siineklik ve yorulma gibi mekanik 6zellikleri, siirtiinme ve aginma gibi
tribolojik ozellikleri ile oksidasyon 6zellikleri ve korozyon Ozellikleri gelistirilmektedir
(2,3). Bu o6zellikler arasindan, tribolojik 6zelliklerin gelistirilmesi 6nem acisindan ilk siray1
teskil etmektedir(4). Ylzey islemleri daha ucuz ve daha kolay firetilebilen altlik
malzemesinin yiizeyini ¢esitli islemlerle degistirerek istenilen 6zellikte malzeme elde
edilmesini ve bunu ¢ok amagli kullanarak ekonomik fayda kazanilmasini saglamaktadir.
Bu islemlerin en 6nemli avantaji ucuz bir altlik malzeme yiizeyine yapilacak islemlerle
yiizey ortam etkilesimine dayanan optik, manyetik, elektrik, termal, kimyasal, korozyon,
gibi  mihendislik  6zelliklerinin  istenilen  sekilde

oksidasyon ve triboloji

degistirilebilmesidir. Sekil 1.1°de dort sinifa ayrilan bu ylizey islemleri belirtilmistir.

Sekil 1.1. Yiizey Miithendisligi islemlerinin siniflandirilmasi [5].

YUZEY KAPLAMA METODLARI
' - |
GAZ HAL COZELTI HALI ERGIMIS/YARI KATI HAL
i ' ERGIMI$ HAL PROSESLER{
PROSESLERI PROSFSLERI
l ! i ER
- ELEKTRO KIMYASAL tazir| | TERMAL| |KAYNAK
o] E‘ﬂ |BD | KIMYASAL | | COZELTH - SPREY
| I KAPLAMA | | KAPLAMA l[
\'m&%&m l PLAZMA
R ] | KiMyasar | |KIMYASAL VARYASYONLARI
[EExrRoLz] | KA | | DONTsOn




Gaz hali proseslerinin en Onemlileri fiziksel buhar biriktirme (PVD), kimyasal
buhar biriktirme (CVD), iyon 1sin destekli biriktirme (IBAD (ION BEAM ASISTED
DEPOSITION)) ve bunlarin plazma versiyonlaridir. Cozelti hali prosesleri ise kimyasal
¢Ozelti biriktirme, elktrokimyasal biriktirme sol-jel prosesidir. Ergimis veya yar1 ergimis
hal prosesleri; lazer, termal sprey ve kaynak prosesleri ile bunlarin plazma
varyasyonlaridir. Kat1 hal prosesleri ise onceki proseslere gore daha kalin kaplamalarin
gergeklestirildigi diflizyon esasli uygulamalardir(5). Makinalarda ortaya ¢ikan arizalarin ve
konstriiksiyon elemanlarinin kullanim dis1 kalmasinin en biiylik sebeplerinden birisi belki
de en Onemlisi asinmadir. Sirtlinme nasil bir enerji kayb1 nedeni ise asinma da tekrar
geriye kazanilamayan bir madde kaybi sebebidir. Bu yiizden, diinyada her yil &nemli
Olciide ekonomik kayiplar meydana gelmekte, buna paralel olarak kayiplarin 6nlenebilmesi
icin cesitli tedbirler gelistirilmeye ¢alisilmaktadir. Endiistride asinmadan dolayr meydana

gelen hasarlarin asinma tiplerine yaklagik orani tablo. 1.1 de verilmistir(6).

Tablo 1.1. Aginma hasar tipleri yaklagik orani

Abraziv Adhesiv Erozif Kimyasal Korozif Yorulma ve diger
Asinma Asinma Asinma Asinma Asinma asinmalar
%50 %15 %8 %8 %5 %14

Malzemede hasar olusturan sebeplerden olan asinmaya karsi alinan Onlemlerin en
basinda seramik kaplamalar gelmektedir. Mekanik malzemelere asinmaya karsi cesitli
prosesler ile oOzellikle karbiir, nitriir ve boriir gibi sert kaplama da denilen seramik
kaplamalar yapilarak basarili sonuglar alinmaktadir. Ayrica bu kaplamalar metallerin
korozyon direnglerinin artirilmasi yaninda yiiksek sicaklik uygulamasi, enerji tasarrufu gibi
amaglarla da tatbik edilmektedir. Fakat bu proseslerin ¢ogunun uygulanabilirligi i¢in
yiiksek teknolojiler ve yiiksek maliyetler gerekmektedir. Buna karsilik malzeme yiizeyinde
pratik ve ekonomik bir sekilde termokimyasal islemlerle oksit olmayan seramiklerden olan
boriir tabakasinin olusturulmasi avantaj saglayacaktir. Termo-kimyasal bir yiizey islemi
olan borlama neticesinde metalik malzemelerin; yiizey sertligi, asinma, oksidasyon ve

korozyon direnci oldukca yliksek seviyelere ¢ikarilabilmektedir.

Diinya bor rezervi agisindan avantajli bir konumda olan iilkemiz bunu teknolojiye
yansitmak durumundadir. Bor cevherinden kati ve gaz ortaminda kullanilan bor

bilesiklerinin iiretimi endiistriyel capta gerceklestirilmelidir. Bati Avrupa da o6zellikle
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Almanya’da borlama konusunda olduk¢a yogun arastirmalar yapilmakta iken ililkemizde
son yillarda ¢esitli demir alagimlari iizerine bor kaplama konusunda akademik ¢alismalar

yapilmaktadir (9,13,19).

Bor elementi ¢ok genis bir kullanim alanina sahiptir. Bor ve bor bilesikleri; plastik,
elyaf, lastik, kagit, cam, niikleer enerji, ilag, kimya, kozmetik, fotografcilik, boya, deri,
¢imento, emaye ve c¢elik gibi endiistrilerde kullanilmaktadir(8). Borun titanyum,
zitkonyum, molibden, tungsten, krom ve demir gibi elementler ile yaptig1 bilesiklerin
olduk¢a yiiksek ergime sicakligi ve sertlik ile yiiksek korozyon ve asinma direnglerine
sahip oldugu bilinmektedir. Bor kaplama sonrasinda ¢ok yiiksek olan siirtiinme katsayisini
(0.65 seviyesinden(, 0.05 seviyelerine indiren, ylizeyde bor oksidin olusturulmasi ve
havanin nemi ile de bunun borik aside doniismesi sayesinde kendinden yaglamali
kaplamali liretim gercgeklestirilerek asinmayi ¢ok kiigiik seviyelere indirgemek miimkiindiir

(14).

Endiistrilesmis toplumlarda siirtiinme ve asinmanin kontrol altinda tutulmasi veya
azaltilmasi bir ihtiyag olarak ortaya ¢ikmaktadir. Makinenin servis dmriinii uzatmak, daha
etkili makine ve aletler yapmak, gittikce azalan malzeme kaynaklarin1i muhafaza etmek,
enerjiden tasarruf etmek ve daha emniyetli malzeme ve makinalar gelistirmek biiyiik
o6l¢iide siirtinme ve aginmanin onlenmesine baglidir. Stvi veya kati yaglayici kullanmakla
onlenmeye c¢alisilan bu problemlerin ¢6ziimii i¢in tribolojistler yiizey islemleri ve
kaplamalarinin kullanilmasin1 6nermektedir. Malzeme yiizeylerine uygulanan klasik ve
modern kaplama yontemleri lilkemizde ve diinyada hizla geliserek yayginlasmaktadir.
Parc¢a yiizeyi sadece mekanik ve kimyasal 6zellikleri degil, elektronik, manyetik ve optik
ozellikleri de belirlemektedir. Rekabet sartlarinin ¢ok agirlagtig1 giiniimiizde bilim adamlar:
ve arastirmacilar daha yiiksek performans sergileyen parcalar iiretmek icin yogun bir ¢caba
gostermektedir. Yiizey islemleri sayesinde malzemenin sahip olmasi istenilen 6zelliklerinin

cogu elde edilebilmektedir.

Gilinlimiizde tasarimcilar ve kullanicilar icin olduk¢a zengin bir yelpazeye sahip olan

yiizey islemleri i¢in altlik malzemelerin 6zellikleri ii¢ sekilde degistirilebilir:

1. Malzeme ylizeyine degisik metal veya bilesikleri kaplayarak (PVD, CVD, Seramik

ve organik kaplamalar)



2. Yiizeyin kimyasal bilesimini degistirerek yani farkli bir elementin difiizyonu ile altlik

malzeme yiizeyinde bilesik olusturmak (borlama, nitriirleme, karbiirleme vb)

3. Altlik malzemesinin kendisinden kaynaklanan oksit tabakasini kalinlagtirarak, baska
maddeler ile reaksiyona sokarak veya yiizeyin mikro yapisinm1 degistirerek

(aliminyum anodizasyonu, kromatlama, indiiksiyon ile sertlestirme vb) (17).

Yiizeyin kimyasal bilesimini degistirerek gerceklestirilen yiizey sertlestirme islemleri;
kati, siv1 veya gaz fazindaki elementlerin yiiksek sicakliklar yardimi ile malzeme yiizeyine
yayindirilmasi esasina dayanir. Degisik elementlerin farkli prosesler ile metalik yiizeylere

yayindirildigi difiizyon islemleri endiistride genis bir kullanim alanina sahiptir.



2. MEKANIiK ALASIMLAMA/OGUTME

Mekanik alasimlama (MA) 1s1l veya kimyasal islemlere bagvurmaksizin metallerin alasimlanmasi
islemidir. Bu islem asal bir atmosfer ortaminda yogun bir 6giitme islemi ile siirekli olarak plastik
deformasyon, kirilma, soguk kaynak ve yeniden kirilma ve kaynaklanma ile ¢ok ince ve son derece
homojen mikroyapilar tiretilmesi islemidir [13].

Homojen bilesimli tozlarin o6giitiilmesi genellikle saf metal, metallerarast bilesikler veya
alasgimlanmis tozlar gibi malzemeler i¢in homojenizasyona ihtiya¢ duyulmadigindan 6giitme terimi
kullanilmaktadir. Bir amorf fazi veya metallerarasi bilesik karigimi tiretmek i¢in, metallerarasi bilesik
malzemeleri uzun siireli deforme etme islemi mekanik karistirma olarak adlandirilir. Mekanik
oglitmenin yada mekanik karistirmanin mekanik alasimlamaya gore avantaji ise mekanik olarak
ihtiya¢ duyulan diger doniisiimlere veya sadece partikiil boyutundaki azalma, alasimlamada ihtiyag
duyulan iglem siiresinin kisa olusudur [14].

MA hemen hemen her kompozisyonda toz iiretiminde kullanilir. MA 1960' lardan beri, oksit
dagilimiyla mukavemetlendirilmis (ODS) siiper alagimlarda yiiksek sicaklikta siirlinme dayanimini
iyilestirmek i¢in kullanilmaktadir. Bu yontem tek alasim kompozisyonunda, tek kalite ve arzu
edildiginde yeni alagimlarin gelistirilmesinde ¢ok kullaniglidir [15].

MA islemi ile yakin ortam sicakliklarinda ¢ok homojen tozlar iiretilebilir. MA yonteminde bir
tozun ortalama boyutu, boyut dagilimi, sekli ve diger nitelikleri islem sirasinda kontrol edilebilir. MA
islemi dogrudan kimyasal sentez yoluyla veya homojen bir dagilim (karistirma) olmayan ingot
metalurjisi yoluyla veya c¢ok aktif elementlerinin alagimlarinin {iretimi i¢in bir avantaj saglamaktadir.
MA ile elde edilen ¢ok ince tane mikroyapilar sebebiyle olagandist 6zellikler ve bunlarin tipik
sonuglari iiretilebilir oldugu goriilmiistiir. MA kii¢iik miktarlarda veya hizli prototip igin standart dist
bilesimler veya standart bilesimin hizli bir sekilde iiretilmesine miisaade eder [13]. MA ile iiretilen
malzemelerde matris igerisindeki parcaciklar arasi mesafenin azalmasi sonucu malzemenin
mukavemetinin arttig1 gézlenmistir [16].

MA ile iiretilen malzemelerin diger iiretim teknikleri ile iiretilen malzemelere gore iistiinliiklerini
ise sOyle Ozetleyebiliriz; normal iiretim teknikleri (dokiim, ergitme) ile iiretilmesi zor olan pargalarin
uiretilebilmesi, siiper korozyon direngli alagimlari iiretilebilmesi, oldukga farkli ergitme noktalarina
sahip malzemelerden metallerarasi1 bilesikler olusturulabilmesi, MA ile iiretilen tozlarin yapisinda
tamamen homojenlik elde edilmesi, karmasik sekilli, hassas toleranslar dahilinde parga ve ergitme
derecesine yakin sicakliklarda galisabilen malzemeler iiretilebilmesi bu yontemin avantajlari olarak
Ozetlenebilir [16].

MA isleminin avantajlarmin yami sira yiliksek maliyet, asir1 uzun karistirma siiresi ve ozellikle
oksijen igeren yabanci maddeler baslica problemler olarak sOylenebilir. Burada yabanci madde

problemini asal atmosfer kullanarak ve diger takim malzemelerini dikkatlice segerek veya karistiriciy
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ogiitillecek ayni malzeme ile kaplamayla giderilebilir. Uzun karigtrma siiresi maalesef biitlin
karigtirmalarin bir karakteristik ozelligidir. Tipik bilyali karistirmalarda her sarj (karistirilan toz
miktar1) i¢in 10-50 saattir. Baz1 durumlarda karigtirma siiresi birkag yiiz saatten fazla olabilir [13]. MA
ile iiretilen malzemelerin kullanim &zellikleri goz oniine alindiginda maliyetinin de diger alasimlara
nazaran ¢ok yiiksek olmadigi goriilmektedir [17].

MA igin literatiirde bazi bagka terimlerde kullanilmaktadir. Bunlar; reaksiyon O6gilitme, sifirin
altinda 6giitme, ¢ubuk 6gilitme, mekanik aktiviteli tavlama islemi, ikili mekanik alasimlama, mekanik
aktiviteli kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi 6gtlitmedir.

Reaksiyon ogiitme: Bu islem kat1 hal reaksiyonu olarak MA'ya eslik eden ifadedir. Bu yontemde
DISPAL adi verilen Al matris ve alasimlarinda AloQg ve Al,C; dagilimi igeren malzeme elde
edilmistir [18]. Reaktif kati-sivi-gazlarin bulundugu metal tozlarin o6gitiilmesi, metal oksitleri,
nitriirleri ve karbiirleri sentezlemek igin diizenli bir uygulamadir. Bu yontemle TiN, WC, TiB. gibi
bilesikler tretilebilir [19].

Sifirin altinda (asir sogukta) ogiitme: Bu iiretim yontemi her gegen giin artarak yayginlagmaktadir.
Bu 6giitme uygulamasinda ¢ok diisiik sicakliklarda veya sivi azot gibi asir1 soguk madde kullanilarak
yapilir. Boylece Al ve Al alasimlart 1-10 nm boyutunda Al-Nitrit veya Oksi-Nitrit partikiilleriyle
mukavemetlendirilmis Al matris tozlar 6giitiiliir [20].

Cubuk ogiitme: Cubuk 6giitme oOzellikle islem sirasinda toz kirlenmesini azaltmak amaciyla
Japonya'da gelistirilmistir. Klasik bilyali 6glitmede, 6glitme malzemelerinin yilizeyi darbe etkisiyle
asinmakta ve buradan dokiilen parcaciklar alasimi kirletmektedir. Buradaki kirlenmeyi azaltmak icin
bilyalar ¢ubuk 6glitmede uzun ¢ubuklarla yer degistirilmistir. Ciinkii malzemede kesme kuvveti daha
cok silindirik kapta uzun ¢ubuklarin donmesiyle saglanir. Bu yontem sonucunda tozlarin kirlenmesinin
bilyali 6giitmeden ¢ok daha az oldugu goriilmiistiir [21].

Mekanik aktiviteli taviama islemi: Mekanik aktiviteli tavlama islemi kisa siireli MA ile diistk
sicaklikta izotermal tavlamanin birlesmesinden olusan bir islemdir. Bu iki asamanin birlesmesinin
silikatlar gibi {iretimi zor olan refrakterler icin verimli (etkili) oldugu tespit edilmistir. Ornegin Mo ve
silika tozlarim1 1-2 saat bilyali degirmende mekanik alagimlamasini takiben, 2-24 saat 800°C'de
tavlanmasi sonucu MoSi, fazi olusur [22].

Ikili mekanik alasimlama: Bu yontemde iki asama vardir. Birinci asamada, bilesigi meydana
getiren element toz boyutlari inceltilir ve karisimda homojen bir dagilim olusur. Bu karigimda yiiksek
sicaklikta yapilan tavlama 1s1l islemine bagli olarak metallerarasi bilesikler olugur. Bu metallerarasi
bilesiklerin arasindaki mesafe <1 pm-birka¢ um dur. Ikinci asama sirasinda, metalleraras bilesikleri
inceltmek ve matrisin tane boyutunu azaltmak igin 1sil islem gérmiis tozlar tekrar ogiitiiliir. Gaz
¢ikarma igleminden sonra tozlar hacim sekli icin birlestirilir. Bu yontem ince metallerarasi bilesikler

iiretmek i¢in kullanigh bir yontemdir [23].



Mekanik aktiviteli kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi yontemi: Bu yontem kendi

kendine olusan yiiksek sicaklik sentezi ve mekanik alasgimlamanin bilesimiyle meydana gelmistir. Bu

yontemde toz karisimi firinda bir paket ve yanma i¢inde tozun preslenmesiyle baglatilan nanokristal

yapt ve sonra kendi kendine yiiksek sicaklik sentezlemesi reaksiyonu iiretmek ig¢in mekanik olarak

alasgimlanmigtir. Bazi aliiminat ve Niyobyum-Aliiminat gibi metalleraras1 bilesik bu metotla

sentezlenebilir [24].

2.1. Mekanik Alasimlamanin Avantajlari

Mekanik alagimlama yontemi, deneysel ve iiretim siiregleri olarak tiim ikili, ticlii ve ¢oklu

sistemlere kolaylikla uygulanabilmektedir. Bu yiizden MA teknigi iiretim ve ticari anlamda

cesitli avantajlar sunmaktadir [2]. Bu avantajlar su sekilde siralanabilir.

MA iglemi, bir kati hal islemi olmasindan dolayi, normal ergitme teknikleriyle
tiretilmesi zor ve/veya olanaksiz olan elementlerin (WC-Co gibi) liretilebilmesi,

Birbiri icinde sivi fazda (Cu-Pb) veya kati fazda (Fe-Cu) ¢oziinmeyen elementlerin
alagimlanmasi,

Oldukga farkli ergime sicakligina sahip malzemelerden intermetaliklerin {iretilebilmesi,
Kati-sivi-gaz seklinde alasimlama sirasinda oksit, nitriir ve karbiirlerin takviye
edilebilmesi,

Termodinamik olarak, alasimlamada kompozisyon sinirlamasi yoktur. Boylece ¢ok
genis ve sira dis1 alasimlarin elde edilmesi miimkiindiir,

Matris i¢indeki homojen dagilmis partikiiller sayesinde dislokasyon hareketleri
engelleyen bariyerlerin olusturulmast,

Partikiiller sayesinde, toparlanmayir ve yeniden kristallesmeyi engellenmesi veya
yavaglatilmasi, boylece malzemelerin yiiksek sicaklik kararliliginin artirilmast,

MA ile elde edilen tozlarin yapisinda tamamen homojenlik saglanabilir. Bdylece
segregasyon problemi minimuma indirilebilir.

Korozyon ve asinma direnci yiiksek, termal kararliligi gelismis uygun malzeme
iretilebilmesi,

Bir seferde oldukc¢a fazla miktarda tozun iiretilebilmesi ve alagimlanmasi,

Depolanma ve fabrikasyon kolayligi,

Sinterleme ile birlikte kritik sicakliklarda 1s1l islem imkana,

Nano kristalli malzemelerin iiretimine elverislilik,

Istenilen reaksiyonlar1 olusturmasi veya hizlandirmasi,

Presleme ve sinterleme islemleriyle %100 yakin yogunlukta parca iiretilmesi.
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2.2. Mekanik Alasimlama/Ogiitme (MA/QO) islem Mekanizmasi

Cogunlukla kati hal alasimlamasi olarak isimlendirilen mekanik alagimlama/6glitme yontemi,
kontrollii mikroyapiya sahip ve tane boyutu olduk¢a ince tozlardan olusan kompozit metal alagim
tozlar iiretiminde kullanilan kuru ve yiiksek enerjili bir 6glitme islemidir [25]. Mekanik olarak
alagimlanacak baslangic tozlar1 Sekil 2.1'de sematik olarak gosterilmektedir. Yiiksek enerjili 6glitme
sirasinda, toz pargaciklar hizla yassilasir, soguk kaynaklanir, kirilir ve tekrar kaynaklanir. Iki gelik
bilya carpistiginda bir miktar toz aralarinda sikisir. Tipik olarak, toplam yaklasik 0.2 mg agirliginda
yaklagik 1000 pargacik her bir carpismada sikisir (Sekil 2.2). Carpma kuvveti toz pargaciklarim plastik
deformasyona ugratir ve bu da deformasyon sertlesmesi ve kirilmaya sebep olur. Olusan yeni ylizeyler
parcaciklarin birlikte kaynaklanmasini saglar ve bu parcacik boyutunda artisa neden olur. Ogiitmenin
baslangi¢c asamasinda pargaciklar yumusak oldugu igin ( siinek-siinek ya da siinek-kirilgan malzeme
kombinasyonu kullanilirsa), parcaciklarin birlikte kaynaklanmasi ve biiyiik pargaciklar olusturmasi
egilimi yiiksektir. Cok genis bir grup parcacik boyutlari olusur ve bazilar1 baslangi¢ pargaciklarindan
ic kat biiyik olabilirr Bu asamada kompozit pargaciklar baslangic igeriklerinin ¢esitli
kombinasyonlarini igeren bir karakteristik katmanli yapiya sahiptir. Devam eden deformasyonla
parcaciklar deformasyon sertlesmesine ugrar ve bir yorulma mekanizmasiyla ve/veya kirilgan
katmanlarin ayrilmasiyla kirilir. Bu mekanizma ile olusan parcaciklar birlestirici kuvvetler olmadig
zaman boyut olarak kiiclilmeye devam eder. Bu asamada kirilmaya olan egilim soguk
kaynaklanmadan fazladir. Ornegin bilyalarin devam eden darbelerinden dolay: pargaciklarin yapisi
stirekli olarak inceltilir, fakat pargacik boyutu ayni kalmaya devam eder. Sonug olarak katmanlar arasi

mesafe azalir ve parcacik i¢indeki katmanlarin sayisi artar [2].

Bilva-Toz-Bilyva
Carpismasi
Metal A () —_—

Metal B @ — T
Metalleraras: %‘*
— 2,
Bilesik O 2

Dagilms
Parcaciklar

J LJ
20 pm 0.5 pm 20 pm 0.5 pm
Tipik Baslangic Tozlann Tek Carpismadan Sonra

Sekil 2.1. Mekanik alasimlamada kullanilan element baslangi¢ tozlarinin ve deformasyon karakteristiklerinin
gosterimi.



Sekil 2.2. Mekanik alagimlama sirasinda bilya-toz-bilya carpismasi.

Bununla birlikte, hatirlanmalidir ki geleneksel bilya degirmende pargacik boyut azalma kabiliyeti
¢ok azdir, yaklasik %0.1°dir. Bu verim yiiksek enerjili bilya 6giitme islemlerinde biraz yiiksek
olabilir, fakat hala %]1'den azdir. Kalan enerji cogunlukla 1s1 olarak kaybedilir, fakat az bir miktar toz
parcaciklarinin elastik ve plastik deformasyonunda kullanilir.

Belli bir 6glitme zamanindan sonra, ortalama parcacik boyutunu artiran kaynaklanma hizi ve
ortalama kompozit parcacik boyutunu azaltan kirilma hizi arasinda bir denge yakalandiginda sabit
durum, denge elde edilir. Kii¢ciik parcaciklar kirilmadan deformasyona dayanabilirler ve biiyiik
pargaciklara kaynaklanma egilimindedirler, burada ¢ok ince ve ¢ok biiyiik parcaciklar1 ortalama bir
boyuta yaklastiran genel bir egilim vardir [26]. Bu asamada her bir pargacik baslangi¢ igeriklerinin
hepsini birlikte karistirildig1 oranda bilesik igerir ve pargaciklar deformasyon enerjisinin birikiminden
dolay1r doyma sertligine ulasirlar. Bu asamada parcacik boyut dagilimi dardir. Ciinkii ortalamadan
biiyiik parcaciklarin boyutu ortalamadan kiigiik parcaciklarin topaklanarak biiyiime hiziyla ayni oranda
kiigiiliir [27].

Yukarida sozii edilenlerden agikga goriildiigii gibi MA esnasinda, pargaciklar asiri deformasyona
maruz kalir. Bu, dislokasyonlar, bosluklar, istifleme hatalar1 ve artan tane sinir1 sayisi gibi ¢esitli
kristal hatalarinin varligiyla goriiliir. Bu hata yapisinin varligi ¢6zen elementlerin matris igerisine
dagilma kabiliyetlerini artirir. Ayrica, inceltilmis yapisal dzellikler difiizyon mesafelerini azaltir. Ek
olarak, 6giitme esnasindaki sicakliktaki az miktarda artis difiizyon davranisina daha fazla yardim eder
ve sonug olarak igerik elementleri arasinda dogru alagimlama olur. Bu alagimlama nominal olarak oda
sicakliginda olurken, bazen alasgimlamanin yapilabilmesi i¢in mekanik alagimlanmis tozun yiiksek
sicaklikta tavlanmasi gerekebilir. Bu o0zellikle metallerarasi bilesiklerin olusumu istendiginde

dogrudur.



Herhangi bir sistemde muayyen bir yap1 gelistirmek igin gerekli 6zel zaman baslangi¢c parcacik
boyutunun ve igeriklerin (karisimin) karakteristiklerinin ve MA operasyonu yapmak i¢in dzel ekipman
ve bu ekipmanin ¢aligma parametrelerinin bir fonksiyonu olabilir. Fakat ¢ogu durumda, i¢yapimin
inceltme hiz1 (parcacik boyutu, tane boyutu, lameller bosluk vb.) isleme hiziyla kabaca logaritmiktir
ve bu ylizden baslangi¢ tozlarin boyutu nispeten Onemsizdir. Birka¢ dakikadan bir saate, lameller
mesafe ¢ogunlukla kiigiiliir ve tane boyutu nanometre boyutlarina inceltilir. Nanoyapili malzemelerin
elde edilebilme kolayligi ni¢in MA'nin nanokristal malzeme iiretmek igin yayginca kullanildiginin bir
sebebidir [28, 29].

Yukarida bahsedildigi gibi, metallerin ve alagimlarinin ii¢ farkli kombinasyonlarinin; stinek-siinek,
stinek-kirilgan ve kirilgan-kirilgan mekanik alasimlamasini yapmak miimkiindiir. Bu yiizden, MA

mekanizmasini bu kategorilerin altinda incelemek uygundur.

2.2.1. Siinek-Siinek Alasimlama

Bu MA igin ideal malzemelerin kombinasyonudur. Benjamin alagimlamay1 basarabilmek i¢in en
azindan %15 silinek olmasi gerektigini onermistir [1]. Ciinkii dogru alasimlama, toz pargalarinin tekrar
eden soguk kaynaklanmasi ve kirilmast ile olur; parcaciklar siinek degilse soguk kaynaklanma olmaz.

Benjamin ve Volin ilk olarak alagimlamanin mekanizmasmin tanimini; iki farkli stinek eleman
iceren bir sistemde yapmistir [30]. MA' nin ilk asamalarinda siinek elemanlarin bir mikro dévme
islemiyle yassilasarak yassikek seklini aldigini gostermistir. Az miktarda toz, ¢ogunlukla bir veya iki
pargacik kalinliginda da bilya yiizeylerine kaynaklanir. Ogiitme elemani iizerinde bu tozun kaplamasi
ogilitme elemaninin asirt aginmasini engelledigi i¢in faydalidir; ayrica 6glitme elemaninin aginmasi
tozu kirletmez. Ancak, &giitme elemam iizerindeki toz katmaninin kalinligi heterojen {iriin
olugsumundan kaginmak i¢in minimum seviyeye indirilmelidir [31]. Bir sonraki asamada yassilagmig
parcaciklar birbiri ile soguk kaynaklanir ve icerik metallerin bir lamel (levha) kompozit yapisim
olusturur. Parcacik boyutundaki artista bu asamada gozlemlenir. Artan MA zamani ile kompozit toz
parcaciklar deformasyon sertlesmesine maruz kalirlar, sertlik ve dolayisiyla kirillganlik artar ve
parcaciklar pargalara ayrilarak daha diizgiin es boyutta pargaciklar olusur. Daha fazla Ggiitme ile
kaynaklanmis tozlar dogrusal olmaktan ziyade dentiritik olur. Bu kaynaklandiklari ydnlenmeye
herhangi bir 6zel tercih olmadan esit boyutlu toz parcaciklarinin rastgele kaynaklanmasindan
dolayidir. Alasimlama azalan diflizyon mesafeleri (lameller aras1 mesafe), artan kafes hata yogunlugu
ve 0glitme islemi esnasida olan herhangi bir 1sitmanin kombinasyonundan dolay1 bu asamada olmaya
bagslar. Sertlik ve pargacik boyutu bu agsamada bir doyum degerine ulasma egilimindedir, sabit durum
isleme agamasi olarak isimlendirilir. Daha fazla 6giitme ile kat1 ¢ozeltiler, metallerarasi bilesikler veya
hatta amorf fazlarin olusumuna sebep olan dogru alasimlama atomik seviyede olur. Katman araliklari

bu asamada Gyle ince veya goziikmez olur ki optik mikroskop altinda goziikmez.
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MA igleminin tamamlandiginin ve tozda homojen yapinin elde edildiginin bir gdstergesi 6giitme
elemanlarindan tozun ayrilabilme kolayligidir. Benjamin element tozlardan baslayarak dogru Ni-Cr
alagimi tiretmenin miimkiin oldugunu ve mekanik olarak alagimlanmis tozun manyetik davraniginin
ergiterek ve caligarak tiretilmis homojen Ni-Cr alagimininkine benzer oldugunu gostermistir.

Ozellikle MA baslangig asamalarinda gok cesitli yap1 oldugu igin yapisal inceltme istatistigi bir
islem olsa bile, yapisal inceltme hizi isleme giren mekanik enerji hizina ve islenen malzemenin

peklesmesine (deformasyon sertlesmesi) bagli bulunmustur [32].

2.2.2. Siinek-Kirilgan Alasimlama

Geleneksel ODS alasimlar1 (Oksitle giliglendirilmis) bu kategoriye girer ¢ilinkii kirilgan oksit
parcaciklar1 siinek bir matris igerisine dagitilmistir. Bu tiir sistemde mikroyapisal gelisim
(mikroyapinin olusumu) Benjamin ve digerleri tarafindan da tanimlanmistir. Ogiitmenin ilk
asamalarinda, stinek metal pargaciklar1 bilya-toz-bilya ¢arpismalariyla yassilasirken kirilgan oksit veya
metallerarast bilesik parcaciklar pargalanir. Bu parcalanan kirilgan parcaciklar siinek elemanlar
tarafindan engellenir ve bu siinek elemanlarin arasinda kalirlar. Kirilgan igerik lameller arasi bogluklar
boyunca sikica yerlesirler (Sekil 2.3a). Daha fazla ogiitme ile siinek toz parcaciklar deformasyon
sertlesmesine maruz kalir, lamel kivrimlagir ve inceltilir (sekil 2.3b). Her bir pargacigin kompozisyonu
baslangi¢ toz karigiminin kompozisyonuna dogru yaklasir. Devam eden 6gilitme ile lamel daha fazla
incelir, lameller aras1 bosluk azalir ve eger kirilgan parcaciklar ¢coziinebilir degilse, mesela bir ODS
alasiminda oldugu gibi (Sekil 2.3c¢), slinek matris igerisinde diizgiince dagilirlar. Diger yandan, eger
kirilgan faz ¢oziinebilir ise siinek ve kirilgan elemanlar arasinda alagimlama da olur ve kimyasal
homojenlik elde edilir. Saf Zr (siinek) ve NiZr. metalleraras: bilesik (kirilgan) toz pargaciklarmin
karigiminin 6giitiilmesi tizerine amorf bir faz olugumu bu tiir sistemin tipik bir 6rnegidir [33]. Siinek-
kirilgan bir sistemde alagimlamanin olup olmayacagi da siinek matris icerisinde kirilgan elemanin kati
¢oziinebilirligine baghdir. Eger bir eleman ihmal edilebilir kat1 ¢oziinebilirlige sahipse alagimlamanin
olmas1 muhtemel degildir, mesela demir iginde bor gibi. Bu yiizden, MA esnasinda siinek-kirilgan
elemanlarin alasimlamasi kisa mesafeli difiizyona imkan saglamasi i¢in sadece kirilgan pargaciklarin
parcalanmasini gerektirmez ayni zamanda siinek matris elemani i¢cinde makul kat1 ¢oziinebilirligi de

gerektirir.
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Sekil 2.3. Tozlarin siinek-kirilgan kombinasyonunun ogiitilme esnasinda mikroyapisal gelisiminin sematik
gosterimi. Bu tipik bir oksit dagilimiyla dayanimin artirildigi durumdur [1].

2.2.3. Kirilgan-Kirilgan Alasimlama

Sezgisel bir bakis a¢isindan iki veya daha fazla kirilgan bilesenlerden olusan bir sistemde
alagimlamanin olmasi muhtemel goziikmeyebilir. Ciinkii siinek bilesenin olmamasi herhangi bir
kaynaklanmay1 engeller ve bunun olmadigi durumda da alagimlamanin olmast beklenmez. Bununla
birlikte, alagimlamanin Si-Ge ve Mn-Bi gibi kirilgan-kirilgan bilesen sistemlerinde oldugu rapor
edilmistir [34]. Kirillgan metallerarast bilesiklerin karisimlarinin  6giitilmesi de amorf fazlar
olusturmustur [35].

Yukarida bahsedildigi gibi, kirilgan bilesenler &giitme esnasinda parcalanir ve parcaciklarinin
boyutlart siirekli kiigiiliir. Bununla birlikte, ¢cok kiigiik parcacik boyutlarinda toz parcaciklar siinek
bicimde davranirlar ve boyuttaki daha fazla kiigiilme miimkiin degildir; bu kiigiilme sinir1 olarak
adlandirilir [36].

Kirillgan bilesenlerin 6giitiilmesi esnasinda malzeme gegisine (transferine) katkida bulunan
muhtemel mekanizmalar a) sicaklik artigini, b) kusursuz hacimlerde mikro deformasyonu, c) yiizey
deformasyonuyla, ve/veya d) 6giitme esnasinda tozlarda hidrostatik gerilim durumuyla olusabilen

plastik deformasyonu igerir [37].
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Sekil 2.4. Tozlarmm birlesme siireglerinin sematik gosterimi.

2.3. Mekanik Alasimlamanin Kinetikleri

Belirli bir mekanizmanin anlasilmasinda ¢ok onemli olan bir diger hususta mekanizmanin
Kinetikleridir. Mekanik alasimlamanin istenilen Ozelliklerde ger¢eklesmesi ve uygun oranlarda
ilerleyebilmesi i¢in genellikle yiliksek sicakliklar gerektiren kati hal reaksiyonlarinin, nasil olup da oda
sicakliginda gergeklestigi tizerinde durulmasi gereken bir konudur.

Tiim kat1 hal reaksiyonlari, isleme giren elemanlar arasinda bir veya daha fazla iiriin safhasinin
olusumunu gerektirir. Islemde reaksiyon hacmi, reaksiyona girenler ayrildikca kademe kademe

diistirtiliir.
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2.3.1. Carpisma Siirecleri

Carpisan bilyalarin nispi hizi1 MA isleminin mekanigini tanimlamada ¢ok 6nemlidir. MA
isleminde bu hizlar kullanilan 6glitme cihazi geometrisi ve isleme karakteristikleri bazinda
yaklasik olarak deneysel bir sekilde belirlenebilir. On ¢arpisma hiz araliklarmmn atritdr igin
saniyede metrenin ondaliginda, spex ve yatay degirmenler i¢in ise saniyede metreye ulagtigi
belirlenmistir.

Tozlu carpigsmalarda ise topaklanan toz parcaciklarinin aralarinda sikismalar Ogiitiicti
bilyalara gore ¢ok kiiciiktiir. Bu nedenle g¢arpisan cisimleri yiizeylerinin toza gore sonsuz
egrilikte olduklarin1 kabul etmek oldukca gecerli bir yaklasimdir. Tozlu c¢arpismalar bu
nedenle iki paralel tabaka arasinda 6zel bir mini dovme iglemi olarak diisiiniilebilir. Atritorde
serbest bilya hareketi nedeniyle carpismalar ¢ok farkli tiirde gerceklesir buna bagl olarak
tozlara farkli mekanik kuvvetler etki eder. Birbirine yakin tozlarda kesme kuvveti etkinken,
bilyalar arasindaki tozlara darbe kuvveti etki eder. Ayni etkiler kollar ve bilyalar arasinda da
gerceklesir. Carpismadan ve donme yoniinden kaynaklanan farklilik, sistem icerisinde gelisi
giizel yonlenmeler dogurur. Atritorlerde diger sistemlere gore temel farklilik kollar ile bilyalar
arasinda olusan bu etkidir. Kol-bilya-toz-kazan ¢arpismalar1 seklinde gergeklesen bu
kombinasyonlar temelde atritériin birim alanda harcanan kuvvetin maksimum enerjiye
doniistimiinii saglar. Bu da minimum enerji ile maksimum 06giitme anlamma gelir. Bu

carpisma siireglerinin etkin olabilmesinde BTO ve 6giitme hiz1 en etkin parametrelerdir.

2.3.2. Difiizyon

Mekanik alasimlamada reaksiyon oranlari, ilk kontak bolgeleri ve iiretim kademeleri
stiresince reaksiyona giren elemanlarin birbirleri igerisindeki difiizyonu ile degisir [60]. Pek
cok kati-hal reaksiyonlari i¢in parcaciklarin ilk temas alani sabittir ve buna bagli olarak
diflizyon da smirlidir. Bundan dolay:r kat1 hal islemleri sicakliga asir1 derecede baghdir ve
reaksiyonlar 1s1l olarak gerceklesir. Mekanik olarak gelistirilmis reaksiyonlar i¢in, reaksiyon
oranlar1 (belli sartlar altinda) ve sicakliktaki diisme, faz degismesi ile artar. Kati-hal
reaksiyonlarinin oda sicakliginda olusmasini engelleyen olumsuzluklar, ¢ok sayida sartin bir
arada bulunmasi ve mekanik alasimlama ile ortadan kaldirilabilir [63, 64]. Difiizyonun
gerceklesmesinde diger bir etken de tozlarin reaktiflik derecesidir. Yiizeyde olusabilecek oksit
ve/veya benzeri tabakalar diflizyonu etkiler. Bu etki sinterlemede oldugu gibi, film seklinde

bir engelleyici seklindedir. Bu ylizden kullanilan atmosfer ¢ok énemlidir.
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Alagimlamanin tiiriine bagl olarak difiizyon siirecini hizlandirici etkisinden dolayr 6giitme
sirasinda 1sinin ogiitiiciide yiikselmesine (belli degerlere kadar) izin verilebilir. Ancak bunun

olumsuz etkileri g6z 6niinde bulundurulmalidir (tozun kirlenmesi, asinma olaylar1 gibi).

2.3.3. Kontak Alanlar1 Boyutu

Reaksiyon ara ylizey alam1 sadece ilk kontak alanlarina bagli degildir. Ayni zamanda, 6giitme
islemi sirasinda parcacik biiyiikligii azaldikca ara yiizey alam da artar. Boylece kimyasal reaktivite
Oglitme sirasinda siirekli artar [64]. Dahas1 bu artirilmis reaksiyon ara yiizeyi, dinamik olarak kirilma
olaylar ve tekrar kaynaklasma sirasinda tozlar siirekli kirildikga siirekli olusur.

Reaksiyon oranimi arttirict tiglineii etki de, mekanik alagimlanmug tozlar iginde mevcut bulunan
artan difiizyon oranidir. Bunun sebebi de difiizyonun oda sicakliginda olmasini saglayan plastik
deformasyon yoluyla ¢ok sayida kristal bozulmasinin ortaya ¢ikmasidir [64]. Aslinda M.A. devaminca

reaksiyon orani 0 kadar artar Ki 6giitme sirasinda kendini siirdiiren yanma olaylari bile olabilir.

2.3.4. Reaksiyon ve Kimyasal Kinetikler

Mekanik alasimlama sirasindaki reaksiyon kinetikleri ve bunun sonucu ortaya g¢ikan kimyasal
Kinetikleri arasindaki iliski; 6giitme parametrelerinden yiik orani ile dgiitme siiresi arasinda ters oranti
oldugunu gosterilmistir [64]. Bunun bilya/toz ¢arpismalarinin sayisi olmadigini, ama 6giitme zamanini
kontrol eden bir ¢arpigsma sirasinda her bir parg¢acigin absorbe ettigi enerji oldugunu belirtmektedir.

Ancak M.A kinetikleri, hem bilya etkili ¢carpigmalarin sayisal toplamina hem de ¢arpigsma enerjisine
baglidir. Sonug olarak mekanik alasimlamanin kimyasal kinetiklerini etkileyen faktorlerin anlasilmasi

suretiyle, mekanik alagimlama igin relatif igleme siireleri optimum hale getirilebilecektir.
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2.4. MA/O Ekipman ve islem Parametreleri

- Kullanilan tozun hammaddesi ve boyutlari
- Ogiitiicliniin tipi

- Ogiitiicii kap

- Ogiitiicii hiz1

- Ogiitme zaman1

- Opgiitiicii kollar

- Opgiitiicii bilyalar

- Toz-bilya orani

- Kabin doluluk orani

- Degirmenin atmosferi

- Degirmenin sicaklig1

2.4.1. MA/O isleminde Kullanilan Hammadde ve Boyutlar

Mekanik alagimlama i¢in kullanilan baslangic malzemeleri 1-200 pum o6lgiilerinde ¢ok miktarda
bulunan ticari saf tozlardir. Fakat 6giitme bilyasiin olgiilerinden kiigiik olmak kaydiyla parcacik toz
boyutu ¢ok kritik degildir. Ciinkii parcacik toz boyutu zamanla iistel olarak azalir ve sadece birkag
dakika dgiitmeden sonra birka¢ mikron boyutuna diiser. Baslangic tozlar1 saf metaller, esas alasimlar,
on alagimlanmis tozlar ve refrakter bilesikler grubuna ayrilir. Dagilimla dayanimi artirilmig
malzemeler genellikle karbiir, nitriir ve oksit katkisini igerirler. Oksitler en genel olanidir ve bu
alagimlar oksit dagilimiyla dayanimi artirilmis malzemeler olarak bilinir. Mekanik alagimlamanin ilk
zamanlarinda, degirmene doldurulan tozlarin en azindan hacimce %15' tutucu olarak gbrev yapmasi
igin sikistirilarak deforme edilebilir siinek metal tozlardan olusmaktaydi. Bununla birlikte, son
yillarda, basarili bir sekilde alasim olusturan tamamen kirilgan malzemelerin karisiminin 6giitiilmesi
gergeklestirilmistir [38]. Dolayisiyla, 6glitme esnasinda siinek bir malzemenin gerekliligi kalmamugtir.
Stinek-siinek, stinek-kirilgan ve kirilgan-kirilgan toz karigimlar yeni alagimlar liretmek i¢in 6giitiiliir.

Kat1 toz pargaciklar ve sivilarin karigimi da son zamanlarda 6giitiilmiistiir [39].
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2.4.2. Ogiitiicii Degirmenin Tipi

MA isleminde; tane boyutunu azaltma, karistirma veya harmanlama ve tane seklinin degismesi gibi
asamalar 0giitme isleminin 6nemli asamalaridir. Bu asamalarda kullanilan 6giitiiciilerin cinsi de ¢ok
onemlidir. MA isleminde ¢ok ¢esitli dgiitiiciiler (degirmenler) kullanilmaktadir. MA isleminde, islem
hiz1, 6giitmenin degisik sicakliklarda kontrol yetenekleri, tozun kirillma zamaninin en aza indirgeme,
tozun tipi, tozun niceligi, istenilen en son olusum gibi 6zellikler degirmenin tipine baglidir. MA islemi

icin genellikle titresimli, yatay bilyali ve atritor tipi 6giitiiciiler kullanilmaktadir.

2.4.2.1. Titresimli Bilyalh Degirmen

Bir defasinda yaklasik 10-20 gr toz Ogiitebilen SPEX degirmenler gibi karistiricilar genellikle
laboratuar arastirmalart i¢in kullanilirlar. Bu degirmenler SPEX CertPrep Metuchen, NJ tarafindan
diretilir (Sekil 2.5a). Bu degirmenlerin genel olan1 bir hazneye sahiptir. Dakikada ileri ve geri birkag
bin defa salinim hareketi yaptirilir. Geri ve ileri salinim hareketi hazne bitiminin yanal hareketiyle
birlestirilir ve bu yiizden hazne sekiz hareketi yapar olarak goziikiir. Haznenin her bir salimmiyla
bilyalar tozlara ¢arpar ve haznenin sonu tozu hem &giitiir hem de karigtirir. Baglama hareketinin
genligi (yaklastk 5 cm) ve hizindan dolayr (1200 dev/dak), bilya hizlarn yiiksektir (5 m/s
biiyiikliiglinde) ve sonug olarak bilyalarin vurus kuvveti anormal olarak biiyiiktiir. Bu yiizden, bu
degirmenler yiiksek enerjili tiir olarak bilinir.

En son tasarlanan degirmenler 6giitiilen miktart artirmak igin tozu eszamanli olarak iki haznede
Oglitme imk&nina sahiptir. Bu makine 6glitme zamanimi uzatmak igin basinghi sogutma imkania
sahiptir. Hazne malzemelerinin ¢esitleri SPEX degirmenler igin mevcuttur. Bu malzemeler
sertlestirilmis ¢elik, aliiminyum oksit, tungsten karbiir, zirkonyum dioksit, paslanmaz celik, silis
nitridi, hamatit, plastik ve metaktrilik gibi malzemelerdir. SPEX degirmenler i¢in tipik bir paslanmaz
celik hazne ve Oglitme bilyalar1 6rmegi Sekil 2.5b'de gosterilmektedir. MA' nin temel ydnleri

iizerindeki arastirmalarin ¢ogu bu SPEX degirmenlerinin bazi gesitleri kullanilarak yapilmaktadir.
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2.4.2.2. Yatay Bilyal1 Deg@irmen

MA deneylerini yapmak i¢in diger popiiler degirmen yatay bilyali degirmendir. Bu degirmende
birkag yiliz gram toz bir defada ogiitiilebilir. Bunlar Almanya'daki Fritsch GmbH tarafindan
iiretmektedir. Bu degirmenler haznelerinin gezegen gibi hareket etmesinden dolay1 'planeter' ismini
alirlar. Bunlar donen bir destek diski iizerine yerlestirilirler ve kendi eksenleri etrafindaki hareketlerini
0zel bir mekanizmadan alirlar. Kendi eksenleri etrafinda donen hazneler tarafindan olusan merkezkac
kuvvet ve donen destek diski tarafindan olusan kuvvetin her ikisi de hazne i¢inde dgiitlilen malzeme
ve Ogiitme bilyalarina etki ederler. Hazne ve destek diski zit yonlerde dondigi icin merkezkag
kuvvetler sira ile benzer ve zit yonlerde etki yapar. Bu 6giitme bilyalarinin haznenin i¢ duvarlarindan
asagiya dogru kaymasina sebep olur ve siirtiinme etkisi yapar, Ogiitillen malzeme ve 0Ogiitme
bilyalariin serbest kalip hazne igerisinde serbest dolasip ve karsi duvara garpmasiyla darbe etkisi

yapar MA islemi bu sekilde gergeklesir (Sekil 2.6).

C;

Yatay Kesit
Destek Diskinin
Yoni

Merkezkac
Kuvveti

Ogiitme Kabimn Déniis Yéni

Sekil 2.6. (a) Yatay bilyali degirmen, (b) degirmen igerisindeki bilyalarin hareketinin sematik gosterimi [2].

Ogiitme hazneleri ve bilyalar hamatit, silis nitridi, sinterlenmis korundum, zirkonyum dioksit,
kromlu ¢elik, Cr-Ni ¢elik, tungsten karbiir ve plastik polyemitten yapilmaktadir. Bu tiir degirmendeki
bilyalarin dogrusal hizi SPEX degirmenlerinkinden daha fazla olsa bile, vurus frekanst SPEX
degirmenlerde ¢ok daha fazladir [2].

2.4.2.3. Atritor Degirmeni

Atritor 6glitme degirmeni, kiiclik ¢elik bilyalarla yarisi doldurulmus dénen bir yatay tamburdan
ibarettir (Sekil 2.6b). Tamburun dénmesiyle metal tozlarin bulundugu zemin iizerine gelik bilyalarin
donmesiyle olusur. Yiiksek hizdaki donmelerde 6gilitme orani da artar. Bununla beraber celik bilyalar
iizerindeki merkez ka¢ kuvveti etkisi, yercekimi giicii etkisini gecer ve bilyalar tambur duvarina
carparak kuvvetten diiger. Bu noktada 6giitme islemi durur. Bir atritér bir dikey tambur ile ig
kisimlarda karistirict kollardan olusan bir milden olusur. Kap igerisine alagimlanmak i¢in konan tozlar
da; karistirict kollar, karistirict mil, bilyalar arasinda ve bilya-kap arasindaki darbelerin etkisinden
dolay1 bilyalarin karistiric1 kollardan sarj ettigi enerji neticesinde toz boyutlari kiigiillir ve alagimlama

islemi gerceklesir. Sekil 2.7a'da laboratuar 6l¢ekli bir atritér degirmeni goriilmektedir.
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Sekil 2.7. (a) Laboratuar tipi atritér degirmeni, (b) degirmenin sematik gosterimi [2].

Boyut kiigiilmesi, bilyalarin kaymasiyla ve partikiiller arasi ¢arpma sonucunda olusur. Gii¢li bir
motorla donen karistirict kollar, tambur icerisindeki ¢elik bilyalarm donmesini saglar. Toz
biiyilikliigliniin miktar1 atritor degirmenlerde 6glitme zamanina baglidir.

MA isleminde kullanilan atritorlerin tipik 6zellikleri ise sunlardir:

- Farkli devir sayilar1 i¢in hiz degistirme siiriiciisii

- Takometre devir sayisi

- Kolay degistirilebilir tank ve tanka uygun kollar

- Tank yiiksekligini ayarlama mekanizmasi

- Ogiitiilen malzemenin hizl1 bosaltilma sistemi

- Sogutma tank1

- Su baglantisin1 kesme tertibati

- Gaz giris-cikis tertibati.

Atritor degirmeni ile MA islemi; uygun bir toz sarji1 (element veya 6n alasimlanmis) uygun 6giitiicii
bilyalarla birlikte yiiksek enerjili degirmene yerlestirilir ve toz sarji doner bir merkezi saft kolu ile
asindirilir. Darbe ve kesme kuvvetlerinin tane boyutu azaltma ve tank duvarlar iizerine kiiciik bir etki
ile beraber homojen bir tane dagilimi yapar. Etkili bir ince 6gilitme i¢in, hem darbe etkisi hem de
kesme kuvveti bir arada olmalidir. Atritorde 6giitme bilyalarin rastgele hareketleri nedeniyle degisik
yoriingelere sigrarlar, bu ylizden birbirine yakin tozlara kesme kuvveti uygulamir ve bilyalarin
carpmasiyla bu darbe etkisi olusur [38]. Bu darbe ve kesme kuvvetlerinin etkisi Sekil 2.8' de

gosterilmisgtir.
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(a) (b)

Sekil 2.8. Atritor degirmeninde 6glitme esnasinda olusan hareketler, (a) darbe, (b) kesme.

Atritérde mevcut olan asindirict kollar vasitast ile dgiitiicii bilyalarin diizensiz hareketi sayesinde
darbe etkileri olugur. Kesme etkisi ile gelisigiizel hareket eden bilyalarin farkli donme hareketlerine
yayllmastyla olusur. Atritoriin etkili olmasinin sebebi ise birkag yatay kola sahip merkezi doner bir kol
sayesinde Ogiitiici bilyalarla toz sarjimin beraber hareketinin bozulmasi ve bdylece tank hacmi

boyunca diizensiz hareketlerin ve ¢arpigmalarin artmasindan kaynaklanmaktadir (Sekil 2.9).

(a) (b)

Sekil 2.9. Atritorde toz sarj1 ile bilyalarin hareketi, (a) diizensiz hareket, (b) grup hareketi.

Atritér degirmenini, titresimli veya yatay bilyali degirmenden ayiran en Onemli &zellik MA
isleminin saft kolu yardimu ile gergeklestirilmesidir. Bu sayede, bilya-toz-bilya veya bilya-toz-saft
kolu gibi carpigma sayilarinin artmasiyla daha kisa siirede ve daha etkili bir sekilde MA islemi
gerceklesir. Bu sekilde de atritér diger degirmenlere nazaran giren enerji bilya sarjina ilave olarak
kabin hareketi i¢in kullanilmadigindan daha az enerji ile 6gilitme islemi yapilir.

Atritdrde asindirici kuvvetlerin dagilimi, tank etrafinda sabit bir hareket kuvveti ile sonuglanir.
Bilya asindirmasimin en ¢ok oldugu alan Sekil 2.10'de gosterilen merkezi saftin 2/3'i kadar yer
kaplayan alandir. Asinmanin tank duvarinda yer almamasi tank duvarinda ¢ok az asinmaya neden olur.
Bu yiizden tank duvarinin kalin yapilmasi gibi fazladan maliyete gerek yoktur, bu nedenle daha uzun
kullanim &mriine sahip olmakla beraber 1s1 transferi ve biiyiik 1s1 kontrolii de saglamaktadir. Atritdrde
kullanilan kollar paslanmaz ¢elik, teflon kaplama, aliimina, seramik, silika nitriir ve zirkonyum oksit

gibi malzemelerden farkli boyutlarda yapilmaktadir [41].
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Sekil 2.10. Atritérde alasimlama esnasinda meydana gelen en biiyiik asinma alani.

Ogiitme siiresi ile ortalama toz boyutu arasinda ters orant1 vardir. Ogiitme siiresi arttik¢a ortalama
toz boyutu azalmaktadir. Sekil 2.11' e bakildiginda bilyali degirmende 6giitiilen tozlar baslangigta hizl
bir boyut kiigiilmesi gostermis ancak artan ¢giitme siiresi ile bu hiz azalmistir. Atritérde ise bu 6giitme
hiz1 daha yiiksektir ve zamanla da artmaktadir. Ayrica atritérde artan saft hiziyla da tane boyutundaki
azalma artmaktadir [42].

o Ball mill, 80 rpm

o Attrition mill, 200 rpm
A Attrition mill, 550 rpm
¢ Attrition mill, 900 rpm

(=]

-

Ortalama Tane Boyutu(pum)

no

| | |

. 40 80 120 160 200 240 280
Ogiitme Siiresi(Dakika)

Sekil 2.11. Ogiitme siiresiyle ortalama tane boyutunun azalmasi [25].

2.4.3. Ogiitiicii Kap

Ogiitiicii kap icin kullanilan malzeme ©6nemlidir; ¢iinkii 6giitme kazanmnin i¢ duvarlarina
carpmasindan dolay1 bir kisim malzeme kopup tozun igerisine karisarak tozu kirletebilir veya

kimyasini degistirebilir. Eger 6glitme haznesinin malzemesi tozun malzemesinden farkli ise toz hazne
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malzemesiyle kirlenebilir. Diger taraftan, eger iki malzeme ayni ise, tozun kimyasi toz i¢ine karisacak
ek elementi hesaba katacak dogru onlemler alinmadik¢a degisir. Sertlestirilmis ¢elik, takim celigi,
sertlestirilmis kromlu ¢elik, temperlenmis c¢elik, paslanmaz ¢elik, WC-Co ve rulman ¢eligi 6giitme
haznesi yapiminda en ¢ok kullanilan malzeme tiirleridir. Ozel amaglar igin kullanilan bazi 6zel
malzemeler de sunlardir: bakir, titanyum, sinterlenmis korundum, yitriyum oksit-stabilize edilmis
zirkon (YSZ), kismen dengelenmis zirkon + yitriyum oksit, safir, hamatit, sert porselen, Si3N4 ve Cu-
Be.

2.4.4. Ogiitme Hiz1

Degirmen daha hizli dondiikge toza verilen enerjinin daha ¢ok olacagini anlamak kolaydir. Fakat
degirmen tasarimina bagl olarak kullanilabilecek maksimum hiza belirli sinirlamalar vardir. Ornegin,
gelencksel bilya degirmenlerde artan donme hizi bilyalarin hareket ettigi hizi artirir. Kritik hizin
izerinde, bilyalar haznenin i¢ duvarlarina yapisir ve darbe kuvveti olusturmak i¢in asagi diismezler.
Bu yiizden, maksimum hiz kritik hizdan biraz az olmalidir ki bilyalar maksimum c¢arpigma enerjisi
olusturmak i¢in maksimum yiikseklikten asagiya diigsiinler.

Maksimum hiza diger bir sinirlama da yiiksek hizlarda (veya 6glitme yogunluklarinda) haznenin
sicakligmin yiiksek degerlere ulagsmasidir. Bazi durumlarda, 6rnegin tozun homojenlestirilmesini ve
alagimlanmasii iyilestirmek igin difiizyonun gerektigi yerlerde, bu faydali olabilir. Fakat bazi
durumlarda, sicakliktaki bu artis doniistim iglemini hizlandirdig igin ve asiri doymus kat1 ¢ozeltilerin
veya 0giitme esnasinda olusan yar1 kararli fazlarin ayrigmasina sebep oldugu i¢in zararli olabilir [43].
Ayrica, olusan yiiksek sicaklik tozu da kirletebilir. Nanokristal olusum esnasinda ortalama kristal
boyutunun arttigi ve artan dinamik yeniden kristallesmeden dolay1 yiiksek 6giitme yogunluklarinda
dahili deformasyonun azaldig1 rapor edilmistir [43]. Farkli tiir degirmenlerde ulagilan maksimum

sicaklik farklidir ve degerler cok miktarda degisir.

2.4.5. Ogiitme Zamam

Ogiitme zamani1 en 6nemli parametredir. Normalde zaman toz pargaciklar1 arasinda kirilma ve
soguk kaynaklanma sabit durumunu yakalayacak sekilde segilir. Gerekli zaman kullanilan degirmen
tipine, 0giitme yogunluguna, bilya toz oranina ve §giitme sicakligina bagli olarak degisir. Bu zamanlar
yukaridaki parametrelerin her bir kombinasyonu i¢in ve 6zel toz sistemi i¢in belirlenmelidir. Fakat toz
gereginden fazla 6giitiiliirse kirlenmenin artacagi ve bazi istenmeyen fazlarin olusacagi bilinmelidir
[44]. Bu yiizden tozun sadece gerekli miktarda 6giitiilmesi ve gereginden fazla siirede 6gilitiilmemesi

istenir.
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Belli bir 6glitme zamanindan sonra, ortalama parcacik boyutunu artiran kaynaklanma hizi ile
birlikte artmaktadir. Yeterli deformasyon sertligine ulasan tozlar kirilma egilimine gireceklerdir.

Dolayisiyla ortalama tane boyutu da buna paralel olarak azalacaktir (Sekil 2.12).

1200 - |
1000 -

804 a

Parcacik Boyvutu (pum)

™ T T T T T T T

0.5 1
Ogiitme Siiresi (saat)

Sekil 2.12. Zamana gore toz boyutundaki degisim [2].

2.4.6. Ogiitiicii Kollar

Sertlestirilmis ¢elik, takim celikleri, sertlestirilmis kromlu celik, temperlenmis celik, paslanmaz
celik dgiitiicii kollar i¢in en dnemli malzeme tipleri olarak kullanilir. Bununla birlikte 6giitme kabinin
icinde titanyum, niobyum, zirkonyum, yitriyum oksit ile saglamlastirilan zirkonyum gibi 6zel
malzemelerde kullanilabilir [45]. Ogiitiicii kollarin yogunlugu yeteri kadar olmalidir. Ciinkii bilyalar
ile tozlarn yeterli carpigma kuvvetini meydana getirir.

Ogiitiicii kollarin se¢imini yaparken alasimlanacak olan malzemenin cinsinden ya da ona yakin bir
malzemeden se¢mek gerekir. Burada da ogiitiicii tanktaki gibi agmmma s6z konusu olabilir ve aginan

partikiiller alasimlanan toza karisarak kirlenmeye ve tozun kimyasini degistirmeye neden olabilir.
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Ogiitiicii kollarm 6lgiisiiniin de mekanik alasimlama iizerine etkisi vardir. Genellikle, dgiitiicii
kollarin Olgiisiiniin - biyiikligii ve yiiksek yogunlugunun kullanigliligi, bilyalarin daha genis

yiiksekliginden toz partikiillerinde daha ¢ok ¢arpigma enerjisi transfer olur.

2.4.7. MA/O Isleminde Kullanilan Bilyalar

Sertlestirilmis ¢elik, takim celigi, sertlestirilmis kromlu celik, temperlenmis ¢elik, paslanmaz ¢elik,
WC-Co ve rulman celigi en ¢ok kullanilan bilya malzemeleridir. Ogiitme malzemelerinin yogunlugu
bilyalarin toz iizerine yeterli vurus kuvveti olusturmasi i¢in yeterli biiyiikliikte olmalidir. Bununla
birlikte, 6glitme haznesinde oldugu gibi, bilya malzemesi olarak bazi 6zel malzemeler kullanilir ve
bunlar bakir, titanyum, niobiyum, zirkon (ZrO,), hamatit, yitriyum oksit stabilize zirkon, kismen
stabilize zirkon+ yitriyum oksit, safir, silis nitriri (SisNis) ve Cu-Be'dir. Miimkiin oldugu zaman
Ogitme haznesi ve Ogitme elemaninin ayni malzemeden yapilmig olmasi karisan tozun fazla
kirlenmesinden kaginmak i¢in daima istenilir [2].

Bilya boyutu da 6giitme verimliligi iizerinde bir etkiye sahiptir. Genelde, biiylik boyutlu (ve yiiksek
yogunluklu) bilya faydalidir. Ciinkii bilyalarin fazla agirligi toz pargaciklarma daha fazla vurma
enerjisi iletirler. Tozun son igeriginin kullanilan 6glitme elemaninin boyutuna bagli oldugu da rapor
edilmistir. Ornegin, 15 mm capli bilyalar element Ti-Al toz karisimini giitmek i¢in kullanildiginda,
titanyum igerisinde aliiminyum kati ¢ozeltisi olusturulmustur. Diger taraftan, 20 ve 25 mm caph
bilyalarin kullanilmasi ¢ok uzun zaman 6giitmelerden sonra bile sadece titanyum ve aliiminyum
fazlarindan olusan karisim olusturmustur [46].

Cogu arastirmacilar genelde sadece tek boyutlu 6giitme elemani kullansalar dahi, ayni arastirmada
farkli boyuttaki bilyalarin kullanildigi durumlar vardir. Eger farkli ¢apli bilyalar kullanilirsa en yiiksek
carpisma enerjisinin elde edilebilecegi tahmin edilmistir [47]. Ogiitmenin baslangic asamalarinda,
ogiitiilen toz Ogiitme elemanlarinin ylizeyine kaplanir ve de soguk kaynaklanir. Bu &giitme
elemanlarinin agir1 aginmasini engelledigi i¢in faydalidir ve dolayisiyla 6gilitme elemanlarinin aginmasi
engellendiginden toz kirlenmesi 6nlenir. Bununla birlikte bu kaplanan tabakanin kalinlig1 bir heterojen
son {riin olusumunu engellemek i¢in minimum olmalidir [32]. Fakat bu toz kaplamanin dezavantaji
ayrilmasimin zor olusu ve bu yiizden toz veriminin diisiik olmasidir. Ogiitme esnasinda kiiciik ve
biiyiik ¢apli bilyalarin kombinasyonunun 6giitme esnasinda soguk kaynaklanma miktarini ve bilyalarin
ylizeyine kaplanan toz miktarini azalttigi rapor edilmistir [48]. Bu sartlar altinda artan verim igin
higbir 6zel agiklama verilmemesine ragmen, farkli ¢aptaki bilyalarin yiizeyindeki tozun ayrilmasina

yardim edebilen kayma kuvveti olusturmasi miimkiindiir.
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2.4.8. Toz-Bilya Orani

Bilyalarm agirliginin toza orani, bazen doldurma orani olarak da isimlendirilir, 6glitme isleminde
onemli bir degiskendir. Bu birgok arastirmaci tarafindan 1:1 [5] gibi kii¢lik degerlerden 220:1 [49] gibi
biiyliik degerlerle dogrulanmistir. Genelde, 10:1 oran1t SPEX degirmen gibi kiigiik kapasiteli bir
degirmenle tozun ogiitiilmesinde en ¢ok kullanilandir. Fakat 6giitme biiyiik kapasiteli, bir atritor gibi,
bir degirmende gercgeklestirilirse, yliksek bir toz-bilya orani, 50:1'e kadar ya da daha yiiksek 100:1
kullanilir.

Toz bilya orami 6giitiilen tozda belli bir faz1 elde etmek icin gerekli zaman iizerinde 6nemli bir
etkiye sahiptir. Bilya-toz oran1 ne kadar yiiksek olursa gerekli zaman da o kadar kisa olur. Ornegin, bir
SPEX degirmende bir Ti-%33 Al toz karisiminda amorf fazin olusumu i¢in 10:1 bilya-toz oraninda 7
saat, 50:1 bilya-toz oraninda 2 saat, 100:1 bilya-toz oraninda da 1 saat 6giitme yapilmigtir. Yiiksek
bilya-toz oraninda, bilyalarin agirlik oranindaki artistan dolayi, birim zamandaki ¢arpisma sayisi artar
ve sonug olarak toz parcaciklara daha ¢ok enerji iletilir ve bu yiizden alagimlama daha hizli olur. Diger
arastirmacilar da benzer sonuglar1 rapor etmislerdir [50]. Yiiksek enerjiden dolay1 daha ¢ok 1simnin
iretilecegi ve bunun tozun igerigini degistirmesi de miimkiindiir. Olusan amorf faz sicaklik artisi

yeterli ise kristallestirilebilir.

2.4.9. Kabin Doluluk Oram

Toz parcaciklar1 arasindaki alagimlanma bu tozlarin iizerine etkiyen vurma kuvvetlerinden
kaynaklandigi i¢in, bilyalarin ve toz parcaciklarinin 6giitme kazani iginde serbestce hareket etmesi igin
yeterli miktarda yerin olmasi gereklidir. Bu yiizden, haznenin toz ve bilyalarla doldurulma miktari
onemlidir. Bilyalarin ve tozun miktar1 ¢ok az ise, iiretim hiz1 ¢ok yavas olur. Diger taraftan, miktar
fazla ise bilyalarin etrafta dolasmasi i¢in yeterli yer yoktur ve bu yiizden vurma enerjisi azdir.
Dolayisiyla, haznenin fazla doldurulmamasi igin 6nlem alinmalidir; genelde yaklagik haznenin % 50'

si bos birakilmalidir [2].

2.4.10. Degirmenin Atmosferi

Ogiitme atmosferi esas olarak tozun kirlenmesine etki eder. Bu yiizden, icinde tozlar dgiitiilen
kazanin ya havasi bosaltilmalidir ya da argon ve helyum gibi asal gazlarla doldurulmalidir (Azotun
metal tozlariyla etkilestigi ve sonug olarak dgiitme esnasinda kirlenmeyi engelleyemedigi goriilmiistiir,
fakat nitrikler tiretilmek istenirse kullanilabilir). Yiiksek safliktaki argon oksitlenmeyi ve/veya tozun
kirlenmesini engellemek i¢in en yaygin kullanilan gazdir.

Ozel amaglar icin 6giitme esnasinda farkli atmosferler kullanilmistir. Azot ve amonyak atmosferleri
nitriirleri tiretmek i¢in kullanilmistir [51]. Hidrojen atmosferi hidrid iiretmek i¢in kullanilmustir [52].

Haznenin i¢inde havanin bulunmasi toz igerisinde oksitleri ve nitriirleri olusturdugu goriilmiistiir. Bu
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durum oOzellikle tozlarm yapilan itibariyle reaktif olduklari durumda daha O6nemlidir. Bu ylizden
oglitme esnasinda asal bir atmosferin kullanilmasi i¢in 6nlem alinmalidir.

Atmosfer tipi son fazin niteligini etkiler olarak da goziikkmektedir. Ornegin, Cr-Fe toz karisim
farkl: tiirlerdeki atmosferde 6giitiildiiglinde olusan son tozun igeriginin farkli oldugu goriilmiistiir [53].
Toz argon atmosferinde o6giitiildiigiinde amorf faz olusmamistir ve Cr ¢ikintilar1 X-1s1nim1 kirinim
grafiklerinde kalmistir. Diger yandan, toz ya hava igeren argon ya da bir azot atmosferinde
ogitildiiginde tamamen amorf olmustur. Benzer olarak, oksijen Ni-Nb sisteminde amorflanma
kinetigini artirici olarak bulunmustur [54].

Nadiren, metal tozlar1 siv1 bir nesne ile 6gitiiliir ve bu 1slak 6gilitme olarak adlandirilir, eger higbir
stv1 kullanilmazsa bu da kuru 6giitme olarak adlandirilir. (Diisiik sicaklikta 6giitme de eger kullanilan
sivi diisiik sicaklikta kullanilirsa 1slak 6giitmedir). Ince ogiitiilmiis iiriinler elde etmek icin 1slak
oglitmenin kuru 6giitmeden daha iyi oldugu rapor edilmistir ¢iinkii ¢oziicii molekiiller parcaciklarin
yeni olusan ylizeylerine emilirler ve bu pargaciklarin yiizey enerjilerini azaltirlar. Islak durumda toz
parcaciklarin az topaklanmis durumu da faydali bir faktordiir. Amorflanma hizinin 1slak 6giitme
esnasinda kuru 6giitme esnasinda olandan daha fazla oldugu rapor edilmistir [55]. Islak 6glitmenin bir

dezavantaj1 artan toz kirlenmesidir. Bu yiizden ¢ogu MA/MO islemleri kuru olarak yapilmistir.

2.5. Sicakhgin Etkisi

Mekanik alasimlama isleminde sicaklik 6nemli bir etkendir. MA esnasinda tozlarin maruz kaldigi
sicaklik siiphesiz ki alasimlama, ara faz olusumu, amorf yap1 (cam) olusumu gibi iglemler iizerinde
cok biiylik etkiye sahiptir. Ayrica, bolgesel yiizey sicakliklarinin yapisma olaylarina etkisi de
onemlidir. MA sirasinda meydana gelen sicaklikla ilgili ¢aligsmalar yapilmis ve farkli sonuglar elde
edilmistir. Bazi aragtirmacilar 38°K, bazilar1 300°K ve bazilar1 da 600°K ¢iktigini hesaplamislardir.

MA islemi sirasindaki sicaklik artis1 ¢arpisma sirasinda kaynaklanma sirasinda meydana gelmektedir.

2.6. Tozlarin Karakterizasyonu

MA/O isleminden sonra elde edilen tozlarin dlgiileri, yiizey alanlari, faz igerikleri ve mikroyapisal
ozellikleri i¢in karakterize edilmelidir. Ek olarak, tavlamadan veya diger islemlerden sonra mekanik
olarak alasimlanmis tozlarin doniisim davranisi da karakterize edilebilir. Mekanik olarak
alasimlanmis tozlarda tane boyutunun ve kafes gerilmesinin 6l¢iilmesi ¢ok 6nemlidir. Ciinkii faz
bilesigi ve doniisiim karakteristikleri kritik olarak bunlara bagl goziikiir. Prensip olarak, geleneksel
tozlar karakterize etmek i¢in kullanilan geleneksel yontemler mekanik olarak alagimlanmis tozlar da
karakterize etmek i¢in kullanilabilir.

Toz parcaciklarinin boyutu ve sekli dogrudan 6lgme yontemi olan ya tarama elektron mikroskobu

(SEM) nispeten kaba tozlar i¢in veya transmisyon (gecirme) elektron mikroskobu (TEM) ince tozlar
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icin kullanilarak dogruca belirlenebilir. TEM’ de mikroyapisal 6zellikleri gézlemlemek i¢in mekanik
alagimlanmig tozlardan ince film numuneler hazirlamak i¢in 6zel metotlar da gelistirilmistir [56]. Eger
tozlar seklen kiiresel iseler, boyutlar1 parcacik gapi ile belirlenir. Fakat ¢cok nadiren, mekanik olarak
alasimlanmus parcaciklar mitkemmel bir kiiresel sekle sahiptirler. Ogiitmenin ilk asamalarinda (ve bazi
durumlarda son asamalarinda da) toz pul pul bir sekle sahip olabilir. Boyle durumlarda, esdeger
kiiresel cap hacimden, yilizey alaninda veya yansitilmig alandan veya ¢okme hizi ol¢limlerinden

belirlenebilir. Ornegin, dlgiilen hacim V ise, esdeger kiiresel cap Dy ile verilir;
Dy = (6V / m)'"
Alternatif olarak, 6lgiilen bir yiizey alani S i¢in, esdeger bir kiiresel cap Ds basitce;
Ds = (S / m)"?

Formiiliiyle hesaplanir. Pargacik boyut dagilimi geleneksel olarak eleme (elekleme, kalburlama)
teknigiyle elde edilir. Toz karisim sirasiyla incelen veya kalinlagan eleklerle elenir, bu elekler kare
kesite sahiptir. Bu elekler ¢ogunlukla i1zgara Olgiileriyle isimlendirilirler, belirli birim uzunluktaki
tellerin sayistyla belirlenir. Ac¢iklik 6l¢iisii 1zgara boyutuyla ters orantili olarak degisir; bilyiik 1zgara
boyutlar kiigiik agiklik dlgiisiine ve kiigiik 1zgara boyutlart da biiyiik agiklik 6lgiisiine tekabiil ederler.
Ornegin, eger tozlar 325 1zgaradan gegerse, bu tozlar 325 1zgara boyutuna sahip olarak bilinirler veya
pargacik boyutu 45 um'den kiigiiktiir. Bu yiizden pargacik boyutlarmi dlgerek veya her bir parcacik
boyutunun agirlik yilizdesini hesaplayarak agirlik yiizdesini ve pargacik boyutunu iliskilendiren bir
histogram elde edilir, mekanik alagimlanmig tozlarda parcacik dagilimi genelde Gaussian dagilimini
belirtmek faydalidir, yani frekans dogrusal lgekte pargacik boyutunun logaritmasina karsin gizilirse
bir ¢an egrisi elde edilir.

Toz parcaciklarinin ¢cogunlukla topaklandigini hatirlamak 6nemlidir ve bu yiizden dogru parcacik
boyutunun belirlenmesinde buna dikkat edilmelidir. Bir toz parcacigi birkag¢ ferdi pargaciktan
olusabilir. Ayrica, tek bir pargacik yapisik kirinim alani olarak tanimlanan birkag tane igerebilir.
Mikroskobik inceleme normalde parcacik boyutunu verirken (veya hatta ¢oziiniirlik yeterli ise tane
boyutunu verir) kirinim teknikleri (yani, X 1sinlari) tane boyutunu verir.

Toz pargaciklarindaki tane boyutu veya kafes gerilmesi X 1sin1 ¢ikintt genisletme teknikleri
kullanilarak belirlenebilir. X 1s1n kirmim ¢ikintilar1 a) enstriiman etkilerinden, b) kiiclik pargacik
boyutundan ve c¢) malzemedeki kafes gerilmesinden dolayr genisletilir. Bu etkilerin toplam
genisletmeye ferdi katkisi standart teknikler kullamilarak ayrilabilir ve bunlar bazi kaynaklarda
bulunabilir [57, 58]. Bunlar bu tekniklerin ayrintilart ve sinirlamalari i¢in basvurulabilir. Cogunlukla,
tane boyutu yari maksimum yogunlukta Bragg cikinti genisligi Olgiilerek ve Scherrer formiilii

kullanilarak belirlenir. Scherrer formiili;
D =(0.94) / (Bcosb)
olarak verilir.
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Burada D tane boyutu, A kullanilan X 1s1m1 radyasyonunun dalga boyu, B yari maksimum
yogunlukta c¢ikinti genisligi ve 0' da Bragg acisidir. Bu metot eger enstriimental ve gerilme
genislemesi i¢in dogru diizeltmeler yapilirsa dogru degerler verir. Bununla birlikte, sadece 0giitme
sartlari ile tane boyut degisiminin egilimi takip edilmek isteniyorsa, bu basit teknik kabul edilebilir.

X g1 cikintt genisletme kiigiik tane boyutundan dolay1r cos®' ya ters orantili iken kafes
gerilmesinden dolayr tan@' ya dogru orantilidir. Bu yiizden, bu iki esitligi birlestirerek toplam

genisleme icin bir esitlik elde edilir (enstriimental genisletme ¢ikartildiktan sonra);

B =(0.92) / (dcosB) + ntand
burada n gerilmedir ve diizenlemeden sonra, yukaridaki esitlik;
BcosO = (0.94) / (d) + ntanf

seklini alir. Bu yiizden, B ve 0 sinf' ya kars1 ¢izildiginde egimi n ve 0.9A/d' de keseni olan bir dogru
cizgi elde edilir. Buradan, tane boyutu d ve kafes gerilmesi n hesaplanabilir.

Dolayli X 1511 ¢ikint1 genigletme calismalariyla elde edilen tane boyutlar1 ve dogrudan elektron
mikroskobu teknikleri daima tamamen birbirine uymayabilir. Elektron mikroskop teknikleri hemen
hemen herhangi bir tane boyutunu 6lgmede kullanilsa da, 10-100 nm boyutlu taneler i¢in X 1s1n1
¢ikint1 genisletme metotlart en uygun olanidir.

MA ve MO' nin cesitli alagim sistemlerinde amorf fazlar olusturdugu bilinmektedir. Dogru amorf
yani bir sivida oldugu gibi uzay kafesinde simetrisiz ve mikro tanemsi yapi yani kaba bir tanemsi fazin
rastgele yonlenmis toplanmasi arasinda farklilik kirinim caligmalarina gore kolay olmamustir;
literatiirde 6nemli geligkiler vardir. Amorf bir yapinin bir kirinim deneyinde, dagilmis radyasyonun
fazi degil yogunluk olgiiliir. Bu verilerin Fourier inversiyonu sadece atomik konumlar1 essizce
tanimlayamayan yapinin radyal dagilim fonksiyonunu verir. Yapiy1 belirlemek i¢in, deneysel olarak
belirlenmis radyal dagilim fonksiyonu dikkate alinmig yapisal modellerden hesaplanan radyal dagilim
fonksiyonu ile karsilastirilmalidir [59].

Bir amorf fazin olugmasi genellikle X 1smn1 kirmim sekillerinde genis cikintilarin varligin
gozlemleyerek tahmin edilir. Bununla birlikte, bilinmelidir ki X 1s1n1 kirinim sekilleri sadece ortalama
bir goriiniim verir. Bu yiizden, sadece genis X 1511 ¢ikintilarin1 gozlemleyerek, a) dogru amorf, b)
asir1 ince taneli veya c) amorf bir matris igerisine ¢ok kii¢lik kristallerin gomiildiigii bir malzeme gibi
malzemeler arasindan hangisi oldugunu ayirt etmek miimkiin degildir. Bu nedenle, son yillarda, boyle
X 1sm1 amorf”’ yani tamimlamanin sadece X 1smm1 kirimimi metotlart ile yapildigim ima eden
gozlemlemeleri kabul etmek yapilan uygulamadir. Sadece X 151m1 kirtnimm ¢alismalarina gore tretilen
bir fazin “’amorf” olarak gézlemlenmesinin ¢esitli drnekleri vardir; fakat nétron kirinimi ve gegirme
elektron mikroskobu ile ek arastirmalara bagl olarak, tiretilen fazin dogru amorf olmadigi siiphesizce

teyit edilebilmistir [60]. N6tron kirmim tekniklerinin avantaji agir atomlarin oldugunda hafif atomlarin
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secilebilmesidir. Ek olarak, ndtron kirmnim teknigi periyodik tabloda komsu elementler arasinda ayirt
edebilme kabiliyetine sahiptir [60]. X 1simnim1 kirinimi teknikleri bunun i¢in uygun degildir ¢linkii
komsu elementler birbirine ¢ok yakin atomik dagilma faktorlerine sahiptirler ve bu yiizden bunlarin
farki makul miktarda dagilmay1 fark edebilmek i¢in ¢ok kiiciik olur. Bu ylizden, X 1s1n1 kirinim
gdzlemlerinin diger tekniklerle de dogrulanmasi istenir. Ornegin, gegirme elektron mikroskobu
caligmalari tam bir amorf fazin fotograflarinda kontrast eksikligini dogrulayabilir. Diferansiyel termal
(1s1l) analiz (DTA) calismalar1 esnasinda cam gegis sicakliginin goriiniimii bir amorf fazin varliginin
acik ve siliphesiz gostergesidir. Fakat bir cam gecisi kristallesme baslangici ile engellenebilir (giinkii
cam gecis ve kristallesme sicakligl bir¢ok metalik sistemlerde birbirine ¢ok yakindir) ve bu ylizden
cogu durumlarda gozlemlenmeyebilir. Bununla birlikte, DTA calismalar1 amorf fazin kristallestigini
gdsteren numuneyi 1sitmadan sonra bir ekzotermik ¢ikintinin varligini gosterebilir. Eger malzeme asir
ince taneli ise (nanokristalli, amorf degil), sadece bu alagimlarda tane biiylimesi, tane sinir1 serbest
enerjisindeki azalmayla, bu tanelerin yiiksek sicakliklara 1sitilmasiyla olabilir. Tane biiyiimesinin diger
gostergeleri tarama ¢ikintilaridir. Bunlar yiiksek sicakliklarda diisiik ve genistirler; ayrica, bu ¢ikintilar
on tavlamadan sonra yiiksek sicakliklara donerler [61]. Bu yiizden mikroskopi, kirmnim ve termal
analiz gibi tekniklerin bir kombinasyonu kullanilarak MA teknikleriyle iiretilen numunelerin amorf ve

kiigiik tane oldugu ayirt edilebilmelidir.
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3. BORLAMA iSLEMI

3.1. Borlama

Makine 6mriinii etkileyen en 6nemli faktorler; asinma, yorulma ve korozyondur. Diinyada
stirtlinme ve asinmanin kontrol altinda tutulmasi veya azaltilmasi gittik¢e artan bir ihtiyag
olmustur. Makinenin servis Omriinii uzatmak, ¢evre kirliligine yol agmamak, daha etkili
makine ve aletler yapmak, gittikce azalan malzeme kaynaklarini muhafaza etmek, enerjiden
tasarruf etmek ve daha emniyetli alet ve makineler gelistirmek, biiyiik olgiide siirtiinme ve
asinmanin Onlenmesine baghdir. Asinma direngli ylizeylerin olusturulmasi olgusu oncesi,
sadece sivi veya kati1 yaglayict kullanmakla Onlenmeye calisilan aginmaya artik yiizey
islemleri ve kaplamalarin kullanilarak asinmanin 6nlenmesi olgusu yerlesmistir [5]. Parca
yiizeyi, sadece mekanik ve kimyasal 6zellikleri degil, elektronik, manyetik ve optik 6zellikleri
de belirleyen unsurdur. Rekabet sartlarinin ¢ok agirlastigi giinlimiizde, bilim adamlar1 ve
arastirmacilar, daha yiiksek performans sergileyen parcalar tiretmek i¢in ¢ok yogun bir gayret
sarf etmektedirler. Yiizey islemleri sayesinde, malzemenin sahip olmasi istenen 6zelliklerinin
hemen hemen ¢ogu elde edilebilmektedir. Yiiksek mukavemet ve tokluga sahip olacak sekilde
tasarlanan bir malzemeye uygulanan kaplama islemi ile par¢anin; aginmaya, termal yiiklere ve
korozyona da direncli hale gelmesi saglanmaktadir [5].

Gilinlimiizde tasarimcilar ve kullanicilar i¢in olduk¢a zengin bir yelpazeye sahip olan yiizey
islemleri, uygulanan yiizey islemlerine bagl olarak, althik malzemenin 6zellikleri {i¢ sekilde
degistirilebilir. Bunlar:

1. Malzeme ylizeyine degisik metal veya bilesikleri kaplayarak ( PVD, CVD plazma

pliskiirtme gibi yontemlerle metalik, seramik ve organik kaplamalar gerceklestirmek),

2. Yiizeyin kimyasal bilesimini degistirerek yani farkli bir elementin difiizyonu yoluyla
althk malzeme yilizeyinde bilesik olusturarak (borlama, nitriirleme, karbiirleme,
borsilisyumlama ve karbonitriirleme islemleri gibi),

3. Althk malzemesinin kendisinden kaynaklanan oksit tabakasim1 kalinlastirarak
(aliminyum ve titanyumun anodizasyonu gibi), baska maddelerle reaksiyona sokarak
(kromatlama ve fosfatlama gibi) [16] veya yiizeyin mikroyapisint (indiiksiyonla
Sertlestirme, Alevle Sertlestirme vb.) degistirerek [17] gerceklestirilmektedir.

Yiizeyin kimyasal bilesimini degistirerek gerceklestirilen yiizey sertlestirme islemleri, kati,

stv1 veya gaz fazindaki elementlerin yiiksek sicakliklar yardimiyla malzeme yiizeyine difiize

edilmesi esasmna dayanir. Degisik elementlerin, farkli proseslerle metalik ylizeylere
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yayindirildig1 diflizyon islemleri, endiistride genis bir kullanim alanina sahiptir. Yiizey
islemlerinin en genis uygulama alani1 buldugu demir esasli alasimlarda, ylizey modifikasyonu
icin kullanilan diflizyon esasli metotlarin sertlik derinligi ve islem sicakligina bagli olarak

kiyaslanmasidir.
3.2. Borlama isleminin Uygulams

Tirkiyede yiiksek kalitede Bor rezervi, bor cevheri piyasasinda rakipsiz konumdadir [8].
Oksit olmayan seramiklerden olan bortirler, iistiin 6zelliklere sahip olduklarindan bor ve bor
bilesikleri ile ¢ok sayida calismalar yapilmaktadir. Demir esasli alasimlar iizerine
termokimyasal yontemle bor kaplamalar ilgi odagi olmustur. Boylece kaplanan malzemenin
matris Ozellikleri yaninda, yiizeyinde olusacak bor bilesiklerinin 6zelliklerine bagli olarak
yiiksek asinma, oksidasyon ve korozyon direnci ile listlin mekanik 6zellikler elde edilmesi
miimkiin olmaktadir.

Bor elementi, periyodik sistemde 3A grubunda yer almakta olup, atom agirligi 10,81 gram
ve atom numarasi 5'tir. Yogunlugu 2,33 g/cm’ olan borun, ergime noktasi 2092°C iken
kaynama noktas1 2550°C, atom yarigapt 0,46A° ve iyon yarigapt da 0,23A° olup valansi
"3'tiir. Bor elementi genellikle hem tetragonal ve hegzagonal kristal yapida, hem de amorf
yapida olabilir [10-21]. Amorf yapidaki yogunlugu 2,34 g/cm’ olan bor elementinin sertligi
ise 9,3 Mohs'dur [8].

Borlama, Alman Endiistri Standardi DEM 17014'e gbre 'termokimyasal islem yoluyla is
parcasinin yiizeyinin bor atomlariyla zenginlestirilmesi olarak tarif edilen termo-difiizyonal
yiizey islemidir. Yani, borlama, termal enerji yoluyla bor atomlarimin is parcasinin
yiizeyindeki metal latisin i¢erisine yayimnmasi ve orada ana malzemenin atomlari ile boriirlerin
olusturulmasidir [22-31].

Borlama islemi; yiizey sertlestirilmis ¢elikler, temperlenmis celikler, takim ¢elikleri,
paslanmaz ¢elikler gibi yapisal c¢eliklerle, dokiim ¢eliklere, Armco demirine, gri ve sfero
dokme demirlere; sinterlenmis metal tozlarma, c¢eliklere ve karbiirlere; nikel, kobalt,
molibden ve titanyum gibi demirdis1 alagimlara uygulanabilmektedir [22,31]. Genellikle
borlama islemi, 700-1050°C sicaklik araliginda ve 1-12 saat siirelerde ¢esitli borlama
ortamlarinda gergeklestirilmektedir. Borlama ortami kati, sivi veya gaz olup bor kaynagi
(FeB, B, B4C, Na;B407;, H;Bg), aktivator (KBF,), dolgu malzemesi ve deoksidanlardan
meydana gelmektedir. Burada aktivatorler tabakanin diizenli bliylimesini saglarken, dolgu ve

deoksidan malzemeler islem sicakliginda oksijeni tutarak rediikleyici bir ortam olusturmakta
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ve ayrica ortamdaki malzemelerin ana malzemeye yapismasini onlemektedirler. Plazma ve
akiskan yatakta borlama islemleri, gaz ortamda borlama teknikleri igerisinde yer alirlar.

Giintimiizdeki egilim ¢ok bilesenli borlamanin kullanimina dogrudur [21,22].

3.2.1. Borlama isleminin Avantajlar

* Borlama isleminin en 6nemli karakteristik 6zelligi, elde edilen boriir tabakasinin ¢ok
yiiksek sertlik (1450-2500 HV) ve ergime sicakligina sahip olmasidir. Sade karbonlu
celikler iizerinde olusturulan boriir tabakalarinin sertligi, diger geleneksel sertlestirme
yontemleri olan sementasyon ve nitriirasyona gore ¢ok daha yiksektir. Hatta bu
sertlik, sertlestirilmis takim geliklerinin ve sert krom kaplamanin sertliklerinden daha
yiiksek, tungsten karbiiriinkine ise esdegerdir. Bor kaplanmis celiklerin ve diger sert
metallerin yiizey sertlikleri Tablo 3.1'de verilmektedir [22-25].

* Borir tabakalarinin yiiksek ylizey sertligine ve diisiik siirtiinme katsayisina sahip
olmalari; adhezif, tribo-oksidasyon (kimyasal), yiizey yorulmasi ve abrazif aginma gibi
temel asinma mekanizmalarinin olusumunu 6nlemede ¢ok Onemli fayda saglar. Bu
sayede kalip tireticilerinin, pahali ve zor islenen takim c¢elikleri yerine, iistelik orijinal
malzemeninkinden daha iistiin 6zelliklere ve asinma direncine sahip olan kolay islenen
celikleri kullanabilmeleri miimkiin olmustur. Bu ise takim ve kalip émriinii artirdigi
gibi yaglayici kullanimim da azaltir.

*  Boriir tabakasi, 550-660°C sicakliklarda bile sertligini korumaktadir.

* Isil islem uygulanabilen malzemeler performanslarim optimize etmek i¢in borlama
sonrasi tamamen sertlestirilebilirler.

* Borlama, bir is parcasinin sertlestirilmesi istenen se¢ilmis bolgelerine, diizensiz
karmasik sekillere iiniform bir sekilde uygulanabilir.

*  Soguk yapigsma kaynagina egilimi azaltmaktadir.

* Borlama islemi, demir esasli malzemelerin oksitleyici olmayan seyreltik asitlere karsi
korozyon direncini ve bu malzemelerin erozyon direnglerini artirmaktadir. Bu
ozellikleri sebebiyle de endiistride yaygin olarak kullanilmaktadir. Borlama islemi ile,
diisiik alasimli geliklerin, H,SO4, H3PO4 ve HC1 gibi asitlere karsi direncini artirmak
miimkiindiir.

e Borlanmis ylizeyler ¢ok yiiksek sicakliklarda (850°C) orta seviyede oksidasyon
direncine ve oldukg¢a yiiksek ergimis metal korozyon direncine sahiptir.

*  Oksitleyici ve korozif ortamlarda par¢anin yorulma dmriinii artirir.

*  Borlama ylizeyi, ¢ok hassas bir sekilde parlatilabilir [22,23].
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Tablo 3.1. Borlanmus ¢eliklerin sertlik degerlerinin diger islemlerle ve sert malzemelerle karsilastirilmasi [22].

Malzeme Mikrosertlik (Kg/mm?®veyaHV)
Borlanmis yumusak g¢elik 1600
Borlanmis AISI H13 kalip ¢eligi 1800
Borlanmis AISI A2 ¢eligi 1900

Su verilmis gelik 900

Su verilmis ve temperlenmis H13 ¢eligi 540-600

Su verilmis ve temperlenmis A2 celigi 630-700
Yiiksek hiz ¢eligi BM 42 900-910
Nitriirlenmis ¢elik 650-1700
Sementasyonlu diisiik alasgimli gelik 650-950
Sert krom kaplama 1000-1200
Sementit karbiirler, WC+Co 1160-1820(30kg)
AlL,O3+ZrO, seramikler 1483(30kQ)
Al,O3+TiC+ZrO, seramikler 1730(30kQ)
Sialon seramikler 1768(30kQ)
TiN 2000

TiC 3500

SiC 4000

B,C 5000
Elmas 10000

3.2.2. Borlama isleminin Dezavantajlar

Borlama igleminin bu avantajlariin yan sira bazi sinirlamalar1 da mevcuttur:

Borlama teknikleri esnek degildirler. Gaz ortaminda sementasyon ve plazma
nitriirasyonu gibi diger termokimyasal ylizey sertlestirme islemlerine gore iscilik ve
isletim maliyeti daha yiiksektir. Daha esnek olan gaz karbiirizasyonu ve plazma
nitriirasyonu islemlerinin kisa silirede ve daha kolay gerceklesmesi borlamaya gore
avantajlar saglamaktadir. Buna ragmen; yiiksek sertlik ve kalic1 yiiksek asinma ve
korozyon direncinin arzu edildigi durumlarda borlama islemi tercih edilmektedir.
Ucuz is glicii temin edilebilen yerlerde de borlama tercih edilen bir islemdir.
Borlamaya tabi tutulan malzemelerde bor tabaka kalinhiginin %5-20'si oraninda
boyutsal olarak artis gdzlenmektedir. Ornegin, 25 pm'lik bir tabaka kalinlgi, 1,25 -
6,25 um'lik bir biiylimeye neden olmaktadir. Bu kalinlik artig1 borlanan malzemenin
cinsine ve borlama sartlarina baglidir. Cok hassas toleranslarla olduklarindan bor ve
bor bilesikleri {izerine ¢ok sayida ¢aligmalar yapilmaktadir.

Calismak gerektigi zaman, kaplamanin islenmesi elmas takimlarla miimkiin

olmaktadir. Ciinkii yilizeyin geleneksel tekniklerle islenmesi sirasinda kaplama
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tabakasinda kirilmalar meydana gelmektedir. Bu da kaplama kalitesinde bozulmalara
ve catlamalara yol agmaktadir.

*  Genelde borlanmis alasimli ¢elik pargalarin doner temasli yorulma 6zellikleri yiiksek
basingh yiizeylerde (2000 N) karbiirizasyon ve nitrasyonla kiyaslandigi zaman, ¢ok
zayiftir. Borlamanin bu 06zelligi sebebiyle, disli iiretiminde bir sinirlama soz
konusudur.

* Borlama sonrasi 1s1l islem gorecek olan ¢eliklerde boriir tabakasinin 6zelliklerinin

korunmasi i¢in inert atmosfer veya vakum gerekmektedir [22].

3.3. Borlama Yontemleri

Borlama islemleri, termokimyasal ve termokimyasal olmayan yontemler olarak iki ana
gruba ayrilmaktadir. Bu yontemlerden en ¢ok kullanilan1 termokimyasal yontemlerdir.
Termokimyasal bor kaplama yontemleri sicaklik ve zamanin bir fonksiyonu olarak bor
atomunun metale difiizyonu prensibine dayanmaktadir. Bu yontemler; kutu borlama, sivi
borlama, pasta borlama ve gaz ortamda borlama seklinde siralanabilir. Termokimyasal
olmayan fiziksel buhar biriktirme (PVD), kimyasal buhar biriktirme (CVD), plazma sprey ve
iyon biriktirme gibi yontemler ile de borlama islemi gerceklestirilebilmektedir [20-22].

3.3.1. Kutu Borlama

Kutu borlama, borlanacak malzemenin bor verici ortam olan bir toz karisimi igerisinde
belirli sicaklik ve siirelerde bekletilmesiyle gerceklestirilmektedir. Borlanacak parcanin etrafi
yeterli miktarda (yaklasik 10-20mm) borlama tozuyla kaplanarak iist kisma SiC gibi bir dolgu
malzemesi doldurulur ve kapak, hava girisini miimkiin mertebe engelleyecek sekilde kapatilir.
Kutu borlamada ¢ok farkli bor bilesenleri kullanilabilmektedir. Kutu borlamada kullanilan toz
karigimlarin1 meydana getiren bilesenler; kati bor kaynagi, akiskanlar ve aktivatorlerdir
[21,31]. Ticari uygulamalarda genellikle bu toz karisimlar yontem; islem kolaylhigi, toz
bilesiminin kolayca degistirilebilmesi, faz bilesenlerinin fazla degisiklige ugramamasi, gerekli
cihaz ve donanimin basitligi ve ekonomik yonden de ucuz olmasi gibi faktorler dolayist ile
genis bir uygulama alanina sahiptir. Pota veya kutunun, yiliksek i¢ gerilmeler, catlaklar ve
kalkmalara sebebiyet vermemesi ve yeniden toz ilavesiyle (%20-50) borlamaya devam
edilebilmesi agisindan firin hacminin %60'1n1 gegmemesi tavsiye edilmektedir. Kutu olarak,
alasimsiz ¢elik, paslanmaz celik veya aliimina kutular kullanilabilmektedir. Homojen bir 1s1

dagilimi i¢in borlanacak parcalarin sekli firma uygun olmali ve yerlestirme bu durum goz
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Oniine alinarak yapilmalidir [31]. Kat1 ortam borlamasinda kullanilan bazi bor kaynaklar
Tablo 3.2'de, literatiirde rastlanan kati ortamda borlama bilesiklerine ait 6rnekler ise asagida

verilmistir [9,11,25,31-34]:

Bazi borlama toz karisimlarinin bilesimleri (% agirlikca);

» %5 B4C, %90 SiC, %5 KBF4

» %50 B4C,%45 SiC, %5 KBF,4

> %85B4C,%15Na,C0s5

» %95 B4C, %5 Na;B40;

» %84B4C,%16Na,;B40;

» Amorf bor (%95-97)

» %(40-80) B4C +%(20-60)Fe,0;

> %60 B4C+%5 B>03+%5NaF+%30 Demir oksit
> %50 Amorf bor+%INH4F.HF+%49A1,05
> %100B4C

» %20 B4C +%5KBF4+%75 Grafit

> %95 Amorf bor, %5 KBF4

Tablo 3.2. Kat1 ortamda borlama isleminde kullanilan bazi bor kaynaklari [31].

Malzeme Bilesim Molekiil Agirhgr  Teorik Bor Orani(%) Ergime Sicakhg, ‘c)
Amorf Bor B 10.82 95-97 2050
Ferro Bor FeB - 17-19 1500
Bor Karbiir B,C 55.29 77.28 2450

En yaygin olarak kullanilan bor kaynaklari; bor karbiir (B4C), ferrobor ve amorf bordur.
Ferrobor ve amorf bor ¢ok i1yi bor kaynaklari olup boriir tabakasi olusumunda beklenen
sonuglar1 vermede yayginca kullanim alani bulmusllardir. Akigkan olarak SiC ve A1,0s,
aktivator olarak NaBF,, KBF4, (NH4);BFs, NH4Cl, Na,C0;, BaF, ve Na,;B40;
kullanilmaktadir. Amorf bor oldukg¢a pahali olup yaklasik fiat1 350 $/kg'dir. Ferro borun fiati
ise 5 $/kg dir. Endistriyel uygulamalar i¢in iretilen bor karbiir fiyatt (40 $/kg). Borlama
islemi, uygun bir toz karisim ile yapilabilecegi gibi degisik ticari toz karisimlar: (Tablo 3.3)
ile de yapilabilmektedir [21,22-39].
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Tablo 3.3. EKabor borlama tiriinleri [21].

Tip Tane Yogunluk
Boyutu Kompal3<t, Ozellik
(um) gricm

EKabor 1 <150 1.80 Yiizey kalitesi en yliksek tabaka icin; parca ylizeyine
yapismaya egilimli

EKabor 2 <850 1.50 Miikemmel yiizey kalitesi; islem sonrasi parcadan
kolaylikla ayrilma

EKabor 3 <140 0.95 Cok iyi ylizey kalitesi, islem sonrasindaki toz akiciligi
hala iyidir

EKabor HM <150 0.95-1.50 Cok iyi yiizey kalitesi; sert metal, kiiglik delik ve kalin
tabakalar i¢in

EKabor WB  220-350 0.95 kaijensiz gaz atmosferde, akiskan yatakta borlama
icin

EKabor - 1.90 Daldirma, firga ile siirme ve piiskiirtme ile

Pacta uygulanabilir, inert gaz altinda ¢aligilmali

EKrit <420 1.55 Ortii malzemesi, borlama suresince toz borlama

iiriinlerine oksijen sizmasini dnler

Kutu borlamada kullanilan pota, borlama igslemi boyunca bor kaynaginin kaybini énlemek
icin kaplanarak tiim malzemeler doldurulduktan sonra agiz kismi demir ciirufu veya
oksitlenmeyi onleyecek bir madde ile kapatilmaktadir. Hazirlanan kutular, islem sicakligina
getirilmis firma yerlestirilir. Islem sicaklig1 borlanacak malzemeye bagli olarak 840-1050°C
arasinda, borlama siiresi ise 1-8 saat arasinda secilmektedir. Islem siireleri; sicakligin yaninda,
kullanilan borlama ortaminin ne kadar reaktif olduguna da baghdir.

Baz1 ¢aligmalarda, 6zel bir borlama islemi gelistirilmis ve aktivator olarak KBF,4 yerine
BF; ve SiC'lin kullanilmasi oOnerilmistir[35]. Bdylece tek fazli Fe,B tabakasinin elde
edilmesinin kolaylastig1 iddia edilmistir. Cift fazli boriir tabakasi catlamaya ve dagilmaya
oldukca egilimlidir. Bunun sebebi ise bu iki boriir fazinin i¢ gerilmelerindeki farkliliktir. Fe,B
fazinda basma gerilmesi, FeB fazinda ise ¢ekme gerilmesi hakimdir. Ticari borlama tozlarinin
kullanimiyla %100 tek fazli boriir tabakasi elde edilmesinin, 6zellikle yiliksek alasimli ¢elikler
icin miimkiin olmadig1 belirtilmistir [31]. Fakat Fichtl [39], diisiik denilebilecek sicakliklarda
(~800°C) ve kisa islem siirelerinde (max.2-3 saat), FeB fazi igermeyen yaklasik 40um
kalinliga kadar tek fazli boriir tabakas1 meydana getirilebildigini, daha kalin tabakalarda ise
tabakanin %50'den fazlasinin FeB fazindan meydana gelmesinin kaginilmaz oldugunu ifade

etmektedir.
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Altlik malzemenin borlanmasindaki borlama sicakligi ve siiresi ile 1sitma hizi 6nemli rol
oynar. Ozellikle 700-800°C arasindaki bolge ¢ok Onemlidir. Ciinkii alasimsiz ve diisiik
alagimli geliklerde bile bor atomlarinin difiizyon hizi 800°C'nin yukarisindaki sicakliklarda
teknik olarak kullanilabilecek boriir tabakasinin iiretimi i¢in yeterli bir biiyiikliige ancak erisir.
Diger taraftan, 700°C'nin {izerinde termokimyasal reaksiyonlar tarafindan iiretilen aktif borun
konsantrasyonu siirekli bir sekilde artmaktadir. Bu nedenle, hizli 1sitma ile bu sicaklik
araliginin yukarisina hizli bir sekilde gecilmedikge, bor atomlar1 parga yiizeyinde birikecek ve
FeB fazinm olusumunu saglayacaktir. Ince tabakalarda bazi problemler olusturan bu FeB fazi
ise borlamanin daha ileri sathalarinda giderilemeyecektir. Termal iletkenliginin kotii
olmasindan dolay1, gerekenden daha fazla miktarda toz kullanimi bu sebeple tavsiye
edilmemektedir [39]. Tablo 3.4'de toz karistmindaki B4C igeriginin farkli yapidaki g¢eliklerde
bortir tabakasinin olusumuna etkisi goriilmektedir. B4C miktart % 2,5'e diisiiriilerek FeB fazi
ihtiva etmeyen boriir tabakasi elde edilebilir. Bu yontem, yiiksek alagimli celiklerde ayni

Olclide basarili sonuglar vermemektedir [36].
3.3.1.1. Akiskan Yatakta Borlama

Kati1 ortamda borlamanin bir diger uygulama alani akiskan yatakta borlama yonteminde,
akic1 ortam olarak 6zel borlama tozu (EKabor v.b. gibi) kullanilir. Bu toz, oksijensiz gaz

(N2/H; karigimi) ile akict hale gelmektedir. Bu prosesin sahip oldugu bazi avantajlar sunlardir:

+ Islem sicakligma hizli 1sitma ve daha kisa siireli islem gorecek pargalar1 dogrudan
disartya alabilme miimkiindiir.

* Borlanan parca ve hareketli partikiiller arasindaki ¢ok yiiksek 1s1 transfer hizi
sebebiyle miikemmel termal kararliliga sahiptir.

»  Siirekli ve otomatik ¢aligma imkani vardir. Borlanacak pargalar aralikli bir sekilde sarj
edilebilir ve firindan disar1 alinabilir.

*  Borlama sonrasinda pargaya dogrudan su verilebilir. Bu ise borlama ve su verme
islemlerini tek bir isleme indirgeme demektir.

* Kitlesel tiretilmis pargalarin islemlerinde zaman ve enerji tasarrufu saglar.

3.3.1.2. Cok Bilesenli Borlama

Cok bilesenli borlama, bor elementi yaninda, aliiminyum, krom, silisyum, vanadyum ve

titanyum gibi metalik elementlerden bir veya birkaginin, ¢elik ylizeyine ayni anda veya birbiri
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ardina yayimdirilmasi esasina dayanan termokimyasal bir islemdir. Kat1 ortamda yapilabildigi
gibi siv1 boraks ortaminda da yapilabilmektedir. Cok bilesenli borlama, genellikle iki
kademeli bir islem olarak, 850-1050°C sicaklik araliginda gerceklestirilmektedir. Ik asamada
borlama islemi, geleneksel yontemlerden biriyle yapilmaktadir ve daha ¢ok kutu borlama
tercih edilmektedir. FeB fazimnin olusumu iyi sonuglar vermekte ve 30um civarindaki
kaplamalar yeterli olmaktadir, ikinci asamada, elementin tabakaya difilizyonu
gerceklestirilmektedir. Kutu borlama sirasinda olusan sinterlesmeyi onlemek icin ortamdan
Ar veya H, gaz1 gecirilmektedir. Cok bilesenli borlama; bor-aliiminyumlama, bor-
silisyumlama,  bor-  kromlama,  bor-krom-titanyumlama,  bor-krom-vanadyumlama
veborvanadyumlama seklinde alti gruba ayrilmaktadir [22,26]. Bor ile silisin birlikte
kullanim1 sonucu pargalarin yorulmali korozyon direnglerinde artis saglanirken, bor ile
alliminyumun borlamada birlikte kullanimi1 sonrasi rutubetli ortamlarda daha iyi korozyon ve
asinma direncine sahip pargalar elde edilmektedir. Bor-kromlama islemi ile bor-aliiminyumla
islemindekinden daha yiiksek oksidasyon direncine ve geleneksel borlamadakinden daha iyi
korozyon ve yorulmali korozyon direncine ulasilmaktadir. Bor-kromlanmis parcalarin 1sil
islemleri, bu sebepten dolayr kontrollii atmosfer gerektirmeksizin yapilabilmektedir. Bor-
krom-titanyumlama islemi sonrasinda parca yiizeyinde 5000 kg/mm? sertlik degerine sahip
titanyum borlir tabakasi olugsmakta, bu da ¢ok yiiksek abrazif asinma ve korozyon direnci
saglamaktadir. Bor-vanadyumlama ve bor-krom-vanadyumlama isleminde sertligi 3000
kg/mm? olmasima ragmen oldukca siinek tabakalar elde edildiginden, bu islem, darbeli

yiiklemelere maruz kalacak olan pargalara uygulanabilmektedir [26].
3.3.2. Pasta Borlama

Pasta borlama, kutu borlamanin zor ve daha pahali oldugu veya fazla zaman kaybinin
oldugu durumlarda kullanilan bir yontemdir. Pastalarla yapilan kismi borlama islemleri, son
zamanlarda yayginlasmaktadir [21,36]. Karmasik sekilli veya kitlesel iiretilmis parcalarin
tamamen veya kismen seri bir sekilde borlanmasi, borlama pastasi ile yapilabilir. Bu proseste
%45 B4C (200-400 mesh aras1) ve %55 kriyolit (NayAlF4, fluks ilaveli [37]) veya geleneksel
borlama toz karisimi B4C + SiC + KBF, iyi bir baglayici ajan ile (Biitil asetatta ¢oziinmiis
nitroseliiloz, metil seliilozun sulu ¢ozeltisi veya hidrolize edilmis etil silikat) uygulanmaktadir.
Hazirlanan borlayict karigim yani pasta, malzemenin yilizeyine piiskiirtilerek 1-2 mm
civarinda tabaka olusturulmakta ve kurutulmaktadir. Islem, demir esasli malzemelere

geleneksel firimlarda 800-1000°C sicaklik araliginda 5 saat siireyle uygulanmaktadir. Bu
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islemde koruyucu atmosfer olarak Argon, NHj3, veya N, kullanilmaktadir. Borlayic {iriiniin
davranisi, gaz Ozellikleri tarafindan biiyiik oranda etkilenir. Argon en i1yi sonucu verse de NH;
de kullanilabilir. Endotermik veya CO ihtiva eden gazlar kullanilamazlar. Pasta borlama
isleminde 1000°C'de 20 dakika siire sonunda 50um kaplama kalinligi elde edilebilmektedir.

Biiyiik pargalarin veya secilmis alanlarin borlanmasi i¢in oldukca elverislidir [22].

3.3.3. Sivi Borlama

Bu yontemde borlama banyosu sivi haldedir. Borlama islemi 670-1000°C sicaklik
araliginda gerceklestirilmektedir. Sivi ortamda borlama, elektrolitik sivi borlama ve
elektrolizle stvi borlama olarak iki ana grupta toplanmaktadir. Bu proses bir ¢ok dezavantaja
sahiptir. Bunlar:

*  Borlama sonrasinda parga yiizeyinde tuz kalintilar1 ve reaksiyona girmeyen bor vardir.

Bunlarin giderilmesi zaman ve para kaybina yol agar.

* Borlamanin basarili olabilmesi, borlama sirasinda banyo viskozitesininartmamasina

baglidir. Bu sebeple s1vi banyoya tuz ilavesi yapilmaktadir ki bu da maliyeti yiikseltir.

*  Korozif ortamlara dayanikli firinlara ihtiyag vardir.

Demir esasli malzemelerin elektrolitik sivi borlama islemi, 900-950°C sicaklik araliginda
gerceklestirilmektedir. Borlama islemi ayn1 zamanda, %55 boraks, %40-50 ferro-bor ve %4-5
ferro-aliminyum ilavesiyle de yapilmaktadir. Nikelalagimlarinin borlanmasinda, KBF4:KF
tuz banyosu, 670°C 'nin altindaki uygulamalarda 75:25 oranminda kullanilarak istenen
kalinlikta bor tabakasi elde edilebilmektedir [22]. Ayn1 zamanda daha yiiksek sicakliklarda
demir esasli malzemeler icin de iyi sonuclar saglanmaktadir. %55 boraks, %45 B4C karigimi
ve 1:1 oraninda NaCl ve BaCl, kullanilarak ¢ok yiiksek tabaka kalinliklar1 elde edilmektedir.
Siv1 borlama ayrica, boraks, ferro-silis, borik asit ve sodyum siilfat (Na,SO4) esash tuz

banyolarinda da gergeklestirilmektedir [9,22,28,29].
Tuz banyosunda elektrolizle borlama isleminde, katot olarak borlanacak demir esash

malzeme, anot olarak grafit elektrot ve elektrolit olarak ise boraks (Na;B4O7)
kullanilmaktadir. Borlama islemi, 900-950°C sicaklik araliginda 4-6 saat siire ile 0,15-0,20
A/em? akim altinda gergeklestirilmektedir [22,28,29]. Parganin her tarafinda homojen bir
kaplama tabaka kalinligi elde edebilmek i¢in elektroliz sirasinda par¢a dondiiriilmektedir.
Diisiik alasimli celiklerde ¢ok ince kaplamalarin elde edilmesinde, yiiksek akim yogunlugu
kullanilarak ¢ok kisa siirelerde borlama yeterli olmaktadir. Alagimli ¢eliklerde ise kalin

kaplama tabakalarinin elde edilmesi i¢in diisiik akim yogunlugu ve uzun siirelerde borlama
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islemi gerekmektedir [22]. Yapilan arastirmalarda boriir tabaka kalinliginin borlama siiresi,
borlama sicakligi ve akim yogunlugundaki artigsa bagli olarak arttigi gozlenmistir. Ancak,
tabakanin yapisal karakteri bu durumdan etkilenmemektedir [28]. Elektrolizle sivi borlama
islemi sirasinda, ergimis haldeki tetraborat, borik asit ve elementel oksijene doniismektedir
(Esitlik 3.5). Elektroliz banyosunda su reaksiyonlar cereyan etmektedir:
B,0,+2e” —»2B,0,+ %0, 3.1
6Na+B,0, — 3Na,0+2B 3.2)
Bu durumda katoda yakin bolgede bol miktarda bor olusturulmaktadir. Benzer sekilde iyi
sonugclar veren elektrolit bilesikleri asagida verilmektedir [31,32]:
* KBF,-LiF-NaF-KF karisimi1 600-900°C arasinda,
20KF-30NaF-50LiF-0.7BF,, 800-900°C arasinda (% mol) 90N,-10H; ortaminda,
* 9:1 (KF-LiF) - KBF, karisimi argon atmosferinde,
* KBF4-NaCl karisimi 650°C'de
* 90 (30LiF + 70KF) - 10KBF4 karisim1 700-850°C'de,
*  80Na;B407 - 20NaCl, 800-900°C'de.

3.3.4. Gaz Borlama

Gaz borlama isleminde kullanilan bor tasiyabilen gazlar, bor halojenler veya bor
hidriirlerdir. Gaz borlamada en ¢ok kullanilan ortamlar asagida verilmektedir:

*  Diborane (B,Hg)-H; karigimai,

*  Bor halid-H,/veya (75:25 N,-H,) gaz karisima,

* (CHs3);3B ve (C,Hs);B gibi organik bor bilesikleri

Gaz fazinda borlama islemi kompleks ekipmanlar gerektirmektedir. Halbuki proses kendi
igerisinde oldukca basittir. Fakat dezavantajli oldugu iki durum vardir [22]:

1. Son derece tehlikeli olan hidrojen siyaniiriin (priisik asit) zehirlilik sinin 10 ppm iken

diboranin zehirlilik sinir1 0,1 ppm'den diisiiktiir.

2. Hidrojen ile seyreltilse bile diboran olduk¢a pahalidir.

(BoHes)-Hy karisimi, zehirli ve patlayici olma Ozellikleri sebebiyle ticari olarak
kullanilmamaktadir. Organik malzemeler kullanildigi takdirde boriir ve karbiir bilesikleri
birlikte olugmaktadir. BBr3;, ¢ok pahali ve suyla olan kuvvetli reaksiyonu ayrica yiiksek
sicaklikta kararliliginin ayarlanmasi i¢in BFs'e ihtiyag duyulmasi sebebiyle kullanim
acisindan tercih edilmemektedir. Gaz borlama islemi i¢in en ¢ok BCl; tercih edilmektedir.

Parca gaz borlamaya tabi tutulacagi zaman 1:15 BCl3+H; gaz karisiminda 700-950°C arasinda
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ve 67 KPa basing altinda (0.67 bar) borlanmaktadir. Son ¢alismalar, H, yerine 75:25 oraninda
N»:H; kullanilmasiyla FeB fazinin azaldigin1 ve daha iyi kalitede tabakalarin elde edildigini

gostermistir. Bu islem titanyum ve alagimlarina da uygulanabilmektedir [22,38].

3.4. Borlanabilen Malzemeler Ve Boriirlerin Genel Ozellikleri

Borlama islemi, demir esasli alasimlanin hemen hepsine ve bazi demir dis1 alagimlara
uygulanmaktadir. Sade karbonlu, paslanmaz ve takim c¢elikleri gibi yapisal ¢eliklere, dokiim
celiklere, gri ve kiiresel grafiti dokme demirlere, sinterlenmis demir ve celiklere
uygulanabilmektedir. Buna ilaveten, nikel, kobalt, molibden, titanyum, krom, mangan ve
tantalyum gibi demir dis1 metal ve alagimlarina, bazi seramiklere de uygulanmaktadir [22,31].
Altlik malzemenin uygunluguna gore borlama islemi 800-1050 °C sicaklik araliginda
yapilabilir. Fakat gri dokme demir ve sert metallerde bu kadar yiiksek sicakliklara ¢ikilamaz.
Gri dokme demirlerin borlanmasi1 850-880°C sicaklik araliginda gergeklestirilir. Ciinkii steadit
otektigi iceren gri dokme demir, 950°C'de ergimeye baslayacak ve bunun sonucunda ise is
parcasinin yiizeyi deforme olacaktir [21]. Sert metaller i¢in tavsiye edilen sicaklik ise en fazla
900°C civarindadir. Daha yiiksek sicakliklarda altlik malzemenin borlanmasinin yaninda
wolfram karbiir partikiillerinin veya mevcut diger sert karbiirlerin de pargalanip boriirlere
dontigmesi miimkiindiir [21]. Aliiminyum, ¢inko ve magnezyum alasimlar1 diisiik ergime
sicakliklarindan dolayr borlanamayan alasimlardir [31]. Borlama isleminin ostenit fazinda
gerceklesmesi sebebiyle havada sertlesen celikler, borlama sonrasinda aninda sertlik
kazanirlar. Suda sertlesen pargalar boriir tabakasinin termal soka maruz kalmasi sebebiyle su
verilmesi gerekli oldugu durumlarda borlanmazlar. Benzer sekilde kiikiirtlii ve kursunlu
celikler yiizeyde catlak olusturma egilimleri, nitriirlenmis celikler ise catlak hassasiyetleri
sebebiyle borlama islemine tabi tutulmamaktadir [22,23,31]. Tablo 3.5'de toz ortamda
borlanan bazi malzemelerin borlama sicakliklar1 ve elde edilebilecek optimum tabaka
kalinliklar1 verilmistir [27]. Aliiminyum iceren ¢eliklerin borlanmasi tavsiye edilmemektedir.
Icerisinde agirlikca ~%l'den fazla silisyum bulunan gelikler kalin boriir tabakasi igin uygun
olmayan malzemelerdir. Bu malzemelerdeki aliiminyum ve silisyum, bor atomlarinin
diflizyonu sirasinda ylizeyden igerilere dogru itilirler. Diflizyon bolgesinde Fe;B fazinin
altinda ferritikbir bolgenin olusumuna yol agarlar. Bunun sonucu olarak son derece sert boriir
tabakasinin altinda orijinal altlik malzemeden daha yumusak bir tabaka yer alacaktir. Eger is
parcasi, oldukga yiiksek gerilmelere maruz kalirsa, sert boriir tabakast bunu yumusak ferrit

bolgesine iletecek ve boriir tabakasinin pargalanmasina (yumurta kabugu etkisi) yol agacaktir
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[22,39]. Titanyum ve alasimlarinin borlanmasi, 1000-1200°C sicaklik aralifinda, kutu
borlama yéntemi ile yiiksek vakumda (0,0013 Pa veya 10 torr) ve yiiksek saflikta argon
kullanilarak oksijensiz amorf bor ortaminda; gaz borlama yonteminde ise H,-BCIl3-Ar gaz
karisiminda yapilmaktadir. Titanyumun borlanmasi sonucunda, asinmaya karsi oldukca
dayanikli, %18 bor agirlik yilizdesi ile TiB, %30-31 bor agirlik yiizdesi ile TiB, ve TizBy4
olugmaktadir [36,41].Kobalt ve nikel gibi metaller ve alasimlari ile bu elementleri ihtiva eden
sert metaller borlanabilen malzemelerdir. Kobalt ve nikel esasli WC ve TiC gibi karbiirler ¢ok
sert ve ylksek ergime sicakligina sahip olmalarina karsilik, nemli atmosferik sartlarda,
oksidasyon dayanimlari diisiiktiir. Bunu 6nlemek i¢in borlama uygulanabilir. Nikel ve kobalt
gibi yumusak metallerin borlanmasi ile sinterlenmis karbiirlerin asinma direngleri
yiikseltilebilir [22,23]. Ancak, tatmin edici bir sonug¢ alabilmek icin kobalt veya nikel orani,
hacimce %6'dan yliksek olmalidir [36,39].Bakir atomlari, bor atomlarinin difiizyonuna engel
oldugu icin bakir veya bakir alagimlar1 borlanmaya uygun degildirler. Fakat bolgesel borlama
isleminde borlanmayacak kisimlarin maskelenmesinde kendinden yapisan ince film veya sac
olarak kullanilirlar. Islem sicaklig1 950°C'nin iizerine ¢ikarsa, EKabor bilesimindeki bilesikler
ile bakir arasinda Otektik reaksiyonu sonucu ergime meydana gelir. Batar ile korunan
parcalarin borlanmasinda bu yiizden 930°C'nin yukarisina ¢ikilmamalidir. Tablo 3.6'da gesitli
altlik malzemelerin borlanmasi sirasinda olusan bortirlerin ergime sicakliktan ve mikrosertlik

degerleri verilmektedir [22,39].

Alagim elementleri boriir tabakasi igerisinde kati eriyik bortirleri olusturdugu i¢in boriir
tabakasinin sertligini arttirir [22]. Titanyum, nikel ve kobalt gibi alagim elementlerinin ilavesi,
boriir tabakasimin biiylimesini yavaslatip, yiiksek bor konsantrasyonuna sahip boriirlerin
olusumuna sebebiyet vererek c¢ok fazli, daha kaliteli boriir tabakalari meydana getirirler
(Mesela, titanyumda TiB; fazinin meydana gelmesi gibi). Kobalt ve titanyumun
borlanmasinda meydana gelen boriir tabakasi kolonsal degil oldukca iiniform diiz bir

yapidadir [22-42].
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Tablo 3.4. Toz ortamda borlanan bazi malzemelerin borlama sicakliklar1 ve elde edilebilecek optimum tabaka
kalinliklart [27].

Malzeme DIN Borlama Sicakhgy, (°C)| Tabaka Kalinhgi, (um)
Gerec¢ No

1.0037 St 37-2 900 -1000 50-500
1.0050 St 50-2 900-1000 50-500
1.1141 CklI5 900-1000 50-500
1.1191 Ck45 900 - 950 40-200
1.7131 16MnCr5 880 - 950 40-200
1.8159 50CrvV 4 880 - 900 15-150
1.8519 31CrMoV7 880 - 900 15-150
1.4541 X10 CrNiTi 18 10 880-980 20-60
1.4571 X10 CrNiMoTi 18 10 880 - 980 20-60
1.2080 X210Crl2 940 - 980 40-80
1.2162 21MnCr5 880 - 950 40-200
1.2312 40 CrMnMoS 8 6 880 40 -120
1.2316 X 35CrMo 17 1010-1030 40-100
1.2379 X155 CrVMo 12 1 1020 - 1050 40-80
1.2436 X210 CrW 12 940-980 40-80
1.2764 X19NiCrMo4 880 - 920 40-150
1.2787 X22CrNil7 950 20-60
1.2842 90 MnCrV 8 880 - 900 40 -150

GGL 25 850 40-200 40-200

GGG 60 850

Sert Metal GL20 Max. 880 10-30
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Tablo 3.5. Cesitli althik malzemelerinin borlanmasi sirasinda olugan farkli boriir fazlarinin ergime noktalar1 ve
mikrosertlik degerleri [22].

Althk Malzeme Siirekli Faz Tabaka Sertllglz(HVveya Ergime Sicakhg, °C
Kg/mm®)
Fe FeB 1900-2100 1390
Fe,B 1800-2000
Co CoB 1850
Co,B 1500-1600
Co,B 700-800
CoB 2200 (100gr)
Co-27.5Cr Co,B 1550 (100gr)
Co,B(?) 700-800
Ni,B, 1600
Ni Ni,B 1500
Ni;B 900
Inco 100 1700 (200gr)
Mo,B 1660 2000
Mo MoB, 2330 2100
Mo,Bs 2400-2700 2100
W W,B; 2600 2300
TiB 2500 1900
Ti TiB, 3370 2980
Ti-6A1-4V TiB 3000 (100gr)
Nb NbB, 2200 3050
NbB,
Ta Ta,B 3200-3500
TaB, 2500 3200
Hf HfB, 2900 3250
Zr ZrB, 2250 3040

3.4.1. Boriirlerin Ozellikleri

Bor, periyodik tabloda bir¢ok elementle bilesik olusturmaktadir. Boriir bilesiklerinin ¢ogu
kuvvetli kovalent bag yapisina sahip olduklarindan ergime sicaklik dereceleri, elastisite
modiilleri ve sertlikleri oldukca yliksektir. Boriirlerin olusumu, biiyiik dlciide bilesik yaptig
atomla arasindaki atomik boyut faktoriine ve elektrokimyasal etkiye baglidir. Diger seramik
bilesiklere gore boriirlerin termal genlesme katsayilar1 orta seviyelerde, 1s1 iletkenlik
katsayilar1 ve termal sok direngleri ise oldukg¢a yiiksek seviyelerdedir. Boriirlerin ¢ogunun
elektriksel direncleri, 5-80 pQ-cm araliginda olup, diger seramik bilesiklere gore iyi
elektriksel iletkenlige sahiptirler. Kristal yapilan ve latis parametreleri benzer olan boriirler
kat1 eriyik olusturabilirler. Boriirlerin kimyasal direngleri, birgok seramige nazaran oldukca

yiiksektir. Tablo 3.7'de bazi metal boriirlerin 6zellikleri verilmektedir [42].
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Tablo 3.6. Cesitli metal bortirlerin baz1 6zellikleri [42].

Boriir Kristal Teorik Ergime Termal Termal Sertlik Elastik Elektrik Direnci
Yapi Yogunluk Sicakhigi (°C)  Genlesme iletkenlik (GPa) Modiil (10°Q.cm)
(gricm®) (10%/K) (W/m.K) (GPa)
CosB  Ortog. 8,13 1110 17 11,3 28
Co,B  Tetra. 8,05 1260 14 11.3 33
CoB  Ortog. 7,32 17 11,3 76
Cr,B  Ortog. 6,58 1870 14,2(27- 10,9 (20"C) 13,2 107
1027°C)
CrB  Tetra. 6,14 . 12,3 (27- 20,1 (20°C) 11,8 46
1027°C)
Fe,B  Tetra. 7,34 1410 8.9 (20- 17,4 13,1-17,7 284 38
800°C)
FeB  Ortor. 6,73 1650 ~12(400- 12 (20°C) 16,2-18,6 343 80
1000°C)
Mn,B  Tetra. 7,18 1580 6,6 17,7 40
MnB  Ortog. 6,36 1890 7,7 20,1 57
Mo,B  Tetra. 9,23 2280 5 (25-500 24,5 40
°C)
MoB, Hegz 7,99 2375 7,7 (300- 11,8 45
900°C)
Mo;Bs Ortog. 745 2140 8,6 (27- ~50 (20°C) 23 672 26
1027°C)
NbB  Ortog. 7,57 2917 12,9(27- 15,6 (27°C) 21,5 40
1027°C)
NbB, Hegz. 7,00 3036 8(27- 23,5 (1027°C) 255 637 26
1027°C)
Niz  Ortog. 8,20 1175 41,8 11,7 21
B
Ni,B  Tetra. 8,05 1225 54,8 14 14
NiB  Ortog. 7,17 1590 21,9 14 14
TiB  Ortog. 4,56 2190 22,7 40
Ti B, Hegz. 4,52 3225 64,4 (27°C) 33-25,5 551 9
VB  Ortog. 5,60 2570 35
VB, Hegz. 5,07 2742 7,6 (27- 42,3 (27°C) 20,6-27,5 268 23
1027°C)
W,B  Tetra. 17,09 2670 6,7 23,7
WB  Ortog. . 2665 ~6,9 (20- 36,3
2205°C)
W,Bs Ortog. 13,17 2365 7.8 (27- ~52(20°C) 26,1 775 22
1027°C)
ZrB, Hegz. 6,10 3245 55,9 (27- 57,9 (27°C) 22,1-17,9 343-500 10
1027°C)

Ortog.: Ortogonal, Hegz.: Hegzagonal, Tetra.: Tetragonal, Ortor.: Ortorombik
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3.4.2. Fe-B ikili Faz Diyagram

Periyodik tablonun IIIA grubunda yer alan bor elementinin atom numarasi 5 ve atom
agirhgl 10.81 gram'dir. Borun atom yaricapl, 0.46A° ve ergime sicaklign 2092°C'dir. Bor
elementinin valans1 +3, iyon yarigap1 0.23A°'dur. Bor elementi, rombohedral kristal yapisina
sahip olup latis parametreleri sirasiyla a=1.093 nm ve ¢=2.381 nm 'dir [43]. Bor, amorf yapida
da olabilmektedir [19,20]. Bir alasimda kat1 eriyik olusum sartlan arasinda en 6nemli olani,
atomik boyut faktoriidiir [44]. Bor elementi a-Fe'de atom ¢apina bagl olarak hem arayer hem
de yeralan konumunda bulunabilmektedir. Fe-B sisteminde B’un atom yaricapininFe’ nin
atom yaricapindan 2,69 katdaha kiigiikk olmasi, bu elementle kati eriyik yapma imkani
saglamaktadir (Sekil 3.4). Bor difiizyonu igin gerekli aktivasyon enerjisi 62 kcal/mol olarak
tespit edilmistir [45-49]. Fe-B ikili denge diyagraminin a-Fe fazina yakin bolgesi, son yillarda
bircok kez degisiklige ugramis, fakat yapilan son ¢alismalarda, borun a-Fe ve y-Fe fazlan
icerisinde agirlik¢a %0.5B kadar ¢oziindiigii tespit edilmis, 6-Fe faz1 igerisindeki ¢oziiniirligi
ise tam olarak tespit edilememistir [46]. Denge diyagramindan demir ile bor arasinda Fe,B
(agirhik¢a %8.83 B) ve FeB (agirlikca % 16.23 B) bilesikleri olusmaktadir. Otektik reaksiyon
bor iyon difuzyonunun hakim oldugu y-Fe tane sinirlarinda ve/veya Fe,B, Fe;(C,B)'de
baslamaktadir. Otektigin yapis1 ve 6zellikleri, bilesimin yaninda siv1 tabakaninsoguma hizina
da baghdir. Yiiksek soguma hizinda ince mikroyapi, yliksek sertlik ve tokluk elde
edilmektedir. Cesitli arastirmacilar tarafindan, Fe,B fazinin ergime sicakliginin 1389-1410°C
arasinda ve FeB fazmin ise 1550-1657°C arasinda oldugu belirtilmektedir [46].
Kubaschewski ise Fe,B'nin, peritektik reaksiyon sonucu 1407°C'de meydana geldigini ifade

etmektedir [48].
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Sekil 3.1. Fe-B faz diyagrami [45-47].
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3.4.3. Boriir Tabakasimnin Yapisi, Bilesimi Ve Kalinhig1

Boriir tabakasinin Ozellikleri; borlanacak malzemenin bilesimine, borlama metoduna,
borlama ortamina ve borlama sicaklig1 ve stiresi gibi islem sartlarina bagh olarak, ya diiz bir
formda veya disli/kolonsal formda olabilir. Borlama islemi sonucunda celiklerde baslica iki
tabaka meydana gelmektedir. Bunlar; boriir tabakasi ve gecis bolgesidir (Sekil 3.1). Boriir
tabakalarimin sekli ile ilgili olarak kaplama tabakalarinin bilesim ve belirleyici goriintisleri
esas alinarak gelistirilmis bir siniflandirma sistemi Sekil 3.2'de goriilmektedir [31].

Borlanmig bir numunenin metalografik olarak hazirlanmasi sonucunda, boriir tabakasinin
kalinlig1, yapisi (kolonsal veya diiz), porozite icerip icermedigi tesbit edilebilir. Bu tabaka
tirlerinin goriintislerinden, kaplama yapisinin o6zelliklerini belirlemek miimkiin degildir.
Olusturulan bu siniflandirma sistemi boriir tabakasinin goriiniisiinii karakterize etmek ve
borlama isleminin uygun olup olmadigma karar vermek icin imkan saglamaktadir [31]. Bu
boriir tabaka tiirlerinden E ve F grubu boriirler yani tek fazli (Fe,B) tabakalar endiistriyel

uygulamalarda tercih edilmektedir. Bu tip tabakalar her zaman elde edilmeyebilir.

Sekil 3.2. Boriir tabakasinin gematik olarak gosterilisi [13].

Ozellikle kalin tabakalarda daha ¢ok D tipi boriir tabakasi elde edilmektedir. Yiiksek
silisyum  veya aliiminyum ihtiva eden c¢eliklerde, bu elementlerin kaplama-matris
araylizeyinde birikerek yumusak ferrit faz1 olusturmalar1 sebebiyle, borlama islemi tercih

edilmemektedir (Sekil 3.2 G tipi).
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Sekil 3.3. Boriir tabakalarinin tiirleri, a-FeB; b-Fe,B; c-Gegis bolgesi [13,31].

Borlama islemi sonucunda elde edilen tek fazli (Fe,B) boriir tabakasinin bazi
avantajlar1 vardir. Bunlar; Fe;B fazinin, FeB fazina gore daha az kirilgan olmasi, borlama
sonrast 1s1l isleme veya islemlere uygun olmasi ve kaplamanin Ozellikleridir. Diflizyon
yoniine bagl olarak, kolonsal yap1 sergileyen tek fazli Fe,B fazi, ¢ift fazli Fe,B+FeB fazlarina
gore daha ¢ok tercih edilmektedir. Gergekte FeB ve Fe,B fazlan birbirlerine basma ve ¢ekme
gerilmeleri uygulamakta ve ¢ogu zaman bu gerilmeler sebebiyle, iki faz arasinda yiizeye
paralel veya dik ilerleyen catlaklar olusmaktadir. Fe,B basma, FeB fazi c¢ekme etkisi
yapmaktadir. Genellikle FeB/Fe,B arayiizeyinde, FeB fazinin ¢ekme gerilmelerine Fe,B
fazinin ise basma gerilmelerine maruz kaldigi ileri stirtilmektedir. Bu yiizden termal sok veya
mekanik etkiler altinda ayrilmalar ve tabaka halinde kalkmalar meydana gelmektedir. Bu
sebeple, minimum FeB igerigine sahip kaplama tabakalar1 elde edilmeye c¢alisiimaktadir
[22,31]. Cift fazli boriir tabakalarinda yiizeyin hemen altinda porozite olusumu goriiliir. Bor
kaplamalarda, boriir tabakasinin ince olmasi durumunda, porozite olusumu ve tabakanin
kalkma riskinin diisiik oldugu diistiniilmektedir. Eger ¢ift fazli Fe,B+FeB boriir tabakasi,
vakum veya tuz banyosunda 800°C sicaklik civarinda uzun siire 1s1l isleme tabi tutulursa, tek
fazli Fe;B fazi elde etmek miimkiin olmaktadir [39]. Borlama islemi esnasinda g¢elik
bilesiminde bulunan elementler yeniden dagilirlar. Bu arada FeB ve Fe,;B tabakalarinin,
karbon ve silisyum ¢o6ziindlirme kabiliyeti olmamasindan dolayi, bor yaymimi esnasinda
karbon ve silisyum boriir tabakasindan igeriye dogru itilirler. Bunun sonucu olarak boriir
tabakas1 ile borlanan metal matris arasinda 'gecis bolgesi' olarak adlandirilan bir yap1
meydana gelir [50]. Gecis bolgesindeki mikroyapi, matrisin mikroyapisindan farkli bir
goriinlime sahiptir ve boriir tabakasina gore daha kalindir [9].Boriir tabakasi tarafindan
karbonun igeriye dogru itilmesi sonucunda gecis bolgesinde, esas malzemeye gore daha fazla
perlit bulunacagi, ¢esitli arastiricilar tarafindan ileri siiriilmektedir. Bu bolgedeki bor
dagiliminin otoradyografi yontemi ile incelenmesi sonucu, gecis bolgesi kalinliginin, normal

metalografik yontemle belirlenene gore daha yiliksek oldugu tesbit edilmistir [51]. Ayni
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yontemi kullanan Bozkurt [9], gecis bolgesinin, boriir tabakasindan 10-15 kat kadar fazla bir
kalinliga sahip oldugunu bulmustur. 950°C sicaklikta bor atomlarinin difiizyon katsayis1 bor
tabakasi icin 1.82x10""® cm?/sn, gecis bolgesi igin 1,53x10"7 cm?/sn dir. Bu ise, gecis bolgesi
kalinliginin, boriir tabakasi kalinligindan yaklasik 7 kat daha fazla olmasi demektir [22].
Genel olarak, gecis bolgesindeki tane boyutu, ana malzeme tane boyutuna gore daha biiyiik
oldugu halde, sinterlenmis Fe-C alasimlarinda bu bolgede tane biiylimesine rastlanmadig ileri
stiriilmektedir [25]. Boriir tabakasinin kalinligi, borlanan parcanin kullanim sartlarina gore;
borlanan malzemenin cinsi, borlayicit ortamin bilesimi, islem siiresi ve borlama sicakligina
bagli olarak belirli sinirlar dahilinde istenilen kalinlikta ayarlanabilir. Optimum boriir tabaka
kalinlig1 miimkiin olan en kaim tabaka demek degildir. Tabaka kalinlig1, daima amaca uygun
olmalidir. Erozif aginma i¢in (seramik endiistrisinde kullanilan pres takimlarinda oldugu gibi)
kaim tabakalar uygundur. Mesela, termoplastik ve termoset malzemelerin ekstriizyonunda
malzeme hamurunda cam ve asbest fiberler, aga¢ talasi veya TiO, gibi pigment olarak
kullanilan ve oldukg¢a agindirict olan dolgu maddeleri vardir. Adhezif aginma igin ise (zzimba
takimlarinda oldugu gibi) ince tabakalar gereklidir. Teorik olarak boriir tabakasinin kalinlig1
yaklasik olarak Sum olmasi adhezif asinmadan korunmak i¢in yeterli olacaktir. Bununla
beraber Fe,B kristallerinin birbirine kenetlenen digli bir yapiya sahip olmalar1 sebebiyle
alasimsiz veya az alasimli geliklerde bu kalinlikta homojen bir tabaka iiretmek miimkiin
degildir. Metallerin talagsiz sekillendirilmesinde kullanilan yiiksek alagimli takim ¢eliklerinde
bu amag i¢in en iyi sonu¢ 15-20 pum tabaka kalinliginda elde edilmistir [20,39]. Baz1
celiklerde, boriir tabakasi kalinliginin borlama siiresi ile degisimi Sekil 3.4'de verilmektedir
[21]. Tabaka kalinlig1 arttikca tabakanin gevrekligi de artacagi i¢in, ozellikle c¢ift fazh
(Fe,B+FeB) tabakalarda, tabakanin c¢ok kalin olmamasina dikkat edilmelidir. Alasim
elementlerinin oran1 arttik¢a ¢elik igerisine bor yayimimi daha zorlasacak, olusan boriir disleri

daha yogun, daha tiniform ve kapali olacaktir [21].
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Sekil 3.4. Bazi ¢eliklerde, boriir tabakasi kalinliginin borlama siiresi ile degisimi [21].
3.4.4. Boriirlerin Biiyiime Mekanizmalar1 ve Ozellikleri

Borlama siireci iki asamada meydana gelmektedir. Birinci asamada, borlama bilesenleri
arasinda cismin yiizeyinde reaksiyonlar meydana gelir. Parcalanan bilesenler, yiizeyde ¢ok
hizl1 bir sekilde, siki ve ince bir boriir tabakasi olustururlar. Bu olusumun siiresi, sicakliga
baglidir ve 900°C'de 10 dakika civarindadir. Bu asama, toplam borlama siiresine oranla ¢ok
kisa bir zaman aldigindan ihmal edilebilir. ince ve saglam olan birinci tabakanin olusumundan
hemen sonra ikinci adim baglar. Bu adim yaymnma kontrolliidiir. Olusacak borlu tabakalarin
kalinlig1, yayinma kanunlarina uygun sekilde, borlama siiresi ve sicakligina bagli olarak
parabolik bir artis gostermektedir [36]. Boriir fazlarinin olusumu, borlama ortaminin aktif bor
konsantrasyonuna bagli olarak, tane smirlan ve dislokasyonlar gibi mikro hatalarin, ylizey
purtizlillikleri ve cizikleri gibi makro hatalarin bulundugu daha reaktif noktalarda
baslamaktadir. Yiiksek safliktaki demirde oldugu gibi, demir-bor reaktifliginin ¢ok diisiik
oldugu sartlarda, bu noktalardan sadece bir kag¢i reaksiyona girer ve rastgele dagilmis
reaksiyon {iriinii adaciklar meydana gelir. Ortamin bor potansiyelinin daha yiiksek oldugu
durumlarda, metal ylizeyindeki daha az reaktif olan noktalar da devreye girerek siirekli bir
tabaka olusur. Bu durum, daha diisiik bor potansiyelli ortam ile daha reaktif metal sartlarinda
da saglanabilmektedir [50-57]. Bor atomlarinin yayinma mesafesi, boriir tabakasindan daha
uzundur. Fakat boriir tabakasinda bor yogunlugu c¢ok daha yiiksektir [58,59]. Bir ¢ok
aragtirmada, hacim merkezli tetragonal yapiya sahip Fe,B fazinda, ¢ogu zaman yiizeye dik
olan [001] yOniinde, borun en kolay sekilde yayindig1 belirtilmektedir [52,53,60,61]. Diger
taraftan kuvvetli bir kolonsal biiyiimenin, (002) diizleminde ortaya ¢iktig1 agiklanmaktadir

[52,57,62]. Yapilan arastirmalarda, ilk olusan boriir fazinin FeB oldugu ancak en dis yiizeyde
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ise FeB .« (x >1) fazinin ve Fe,B fazi lizerinde FeB fazinin olustugu Mdssbauer spektroskobu
ilebelirlenmistir [57]. Bor atomlarinin yayinmasi, Fe,B ile matris ve FeB ile Fe,B arasinda
gerceklesmektedir. Kaplama yiizeyinden i¢ kisimlara dogru gidildik¢e Fe,B fazinin varligi
artmaktadir. Bu durum, yiizeyden belirli oranlarda tabakalar kaldirilarak yapilan x-1ginlan
analizleri ile ispatlanmaktadir [35,57]. Amulevicius ve arkadaslarinin [63], Fe-B sisteminde
yapmis oldugu caligmalarda, Fe;B, Fe,B ve FeB fazlarinin varligi lazer radyasyon teknigi ile
belirlenmistir.

Fe,B tabakasinin biiylimesi konusunda iki mekanizma ileri siiriilmektedir:

1. Difuzyon kanali biiylime mekanizmasi; ortogonal prizma, bor atomlarinin yaymnmasini
kolaylastiracak en biiyiik ara kesite sahiptir ve Fe,B kristalinde, [001] dogrultusunda, bor
atomlart i¢in bir yayinma kanali olusturur. Bor tabakasindan metal matris ara ylizeyine siirekli
olarak yayinan bor atomlari, boriir tabakasi yiizeyine dik dogrultuda Fe,B kristalleri olusturur
ve bu kristaller kolonsal bir sekilde iceriye dogru biiyiir [57]. Difiizyon kanali biiyiime
mekanizmasina gore, Fe,B fazinin kuvvetli bir tercihli yonlenmeye sahip olmasi
gerekmektedir. Ancak, Fe,B/matris arayiizeyinde diisik veya ihmal edilebilir bir
kolonsallagma gostererek biiylimesini veya kristallografik bir tekstiiriin olmadig1 durumda ara
yiizeydeki kolonlagsmay1 agiklamakta yetersiz kalmaktadir [52,57]. Bu konuda, ugtan biiyiime
mekanizmasinin daha gecerli oldugu ileri siiriilmektedir.

2.Ugtan biiylime mekanizmasi; ana malzemenin bilesimine ve islem sartlarina bagl olarak
baslangicta olusan Fe,B ¢ekirdegi ignesel bir sekilde biiylimekte ve bor gradyan1 boyunca
ilerlemektedir. Bu durumda Fe,B ¢ekirdeginin ucu civarinda olusan bélgesel yliksek gerilme
alanlar ve kafes distorsiyonlar1 tabakanin kolonsal olarak biiylimesini saglamaktadir [63,64].
Uctan biliylime mekanizmasinda, Sekil 3.5'da goriildiigii gibi demir-bor reaktivitesinden
kaynaklanan, tabaka ile matris arayiizeyinde, 2 noktasindaki kolonsallik, 1 noktasina gore

daha ytiksektir [52].

FeB Tabakasi

Fe:B Tabakasi

Vel

1 \
Matris

2

Sekil 3.5. FeB ve Fe,B tabakalarinda, demir-bor reaktivitesinden kaynaklanan kolonsal biiylimenin sematik
gosterimi [52].
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FeB fazinin biiylime mekanizmasi Fe,B fazi ile benzerlik gostermektedir. FeB/Fe,B ara
yiizeyindeki kolonsallik Fe,B/matris ara yiizeyindekine nazaran daha azdir. FeB/Fe,B ara
yiizeyindeki kolonsalligin az olmasinin nedeni, Palombarini ve arkadaslarinin [52] yaptiklari
arastirmalarda, fazlarin mekanik 6zelliklerindeki farkliliklar ile ilgili olabilecegi belirtilmistir.
Fe,B fazinin nispeten siinek olan bir malzeme {lizerinde biiyiiyen bir faz iken; FeB fazi, daha
sert bir tabaka {lizerinde yani Fe,B faz1 lizerinde biiylimektedir. Boylece daha sert bir FeB fazi
elde edilmektedir [65]. Demir karbon diyagraminda A1 sicakliginin altinda yeni bir fazin
olusabildigi belirtilmektedir. Bu faz FeBy olarak belirtilmektedir (x>0) [68]. Buna sebebin B
atomlarmin difizyonunun diisiik olmasi gosterilmektedir. Fe,B fazi celik yiizeyine yakin
bolgede olusurken FeByx ve FeB boriirleri boriir katmaninin dis yilizeyinde geliseceklerdir.
Boriirlerin dagilimlar1 yiizeyden numune i¢ine dogru FeBy—FeB—Fe,B seklinde dagilirlar
[68]. 800°C nin altindaki sicakliklarda yapilan borlama islemi Al sicakiginin altinda
sayilabilir. Bunun anlami sudur; malzeme dokusu ferrit+sementit faz karigimidir. Bu sicakikta
celikteki Si ferrit fazi igine yayinirken Cr ve karbon atomlari sementit fazina yayinirlar. Bu
elementler boriir i¢inde ¢oziiniirliige sahip degillerdir. Si atomlarinin boriir icinde ¢oziiniirliige
sahip olmamasi sebebiyle boriir tabakas1 oniinde Si atomlarinca zengin bir bdlge olusur [69].
Si difizyon orani diisiik sicakliklarda boriirlerin biiyiime oranindan daha diisiiktiir. Bu sebeple
diistik sicakiklarda yapilan borlama islemlerinde Si atomlarinca zengin bolgeler ignemsi bortir
tanelerince sarmalanirlar. Deformasyna ugramis bir par¢anin borlanmasi s6z konusu
oldugunda ise Si atomlar1 ferrit faz1 i¢inde rahatlikla difiize olabilirler. Cr ve C atomlarinin
sementit fazi i¢indeki difizyonlar1 da 780 °C nin altinda diisiiktiir, bu durum 800 °C sicakligin
altindaki borlama islemlerinde kaplama kalinliginin ince olmasmi acikga gdstermektedir.
Deneysel caligmalar neticesinde Fe,B fazi1 ilk olusur ve FeB fazi olusmadan once Fe,B fazi
uzun bir siire¢ i¢inde biiyiimesine devam eder. FeB fazi ise borlama isleminin sonlarina dogru

olusur.

3.4.5. Boriir Tabakasinin Termodinamigi ve Biiyiime Kinetigi

Sen ve arkadaglarinin calismalarinda borlama sicakli§i ve siiresine bagl olarak boriir
tabakas1 kalinlig1 AIST 5140, AISI 4340 ve AISI D2 celikleri i¢in sirastyla 45 - 238, 36 - 213
ve 21 - 173 um aralignda tespit edilmistir. Boriir tabaks1 kalinliginin ¢eligin kompozisyonuna
bagli olarak degisim egrileri ¢izildiginde proses sicakigina bagli olarak borlama siiresi artigi
ile birlikte kalinligin arttigr asikardir. Boriir tabakasi kalinliginin kullanilmasiyla borun

biiylime sabiti her bir sicaklik i¢in d*=Kt esitliginin kullanimi ile bulunabilir [70]. Bu esitlikte
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t borlama siiresini, K biliylime oran1 sabitini gostermektedir. Bu ifade borun difizyon sabitine
baglidir. Borlamanin kinetigi diisiiniildiigiinde zamana bagli olarak boriir tabakasinin
kalinliginin karesinin lineer degistigi goriilmiistiir [70]. Difizyon sabiti (Biiyiime orani sabiti:
K (m’s™), aktivasyon enerjisi O (j mol ") ve proses sicakligi (Kelvin, T) Arrhenius esitligi

olarak [71]:
K =Kye ®D 3.3)
Seklinde ifade edilebilir. Burada K, frekans faktorii (eksponansiyel sabit), R (j mol 'K )
gaz sabitini gostermektedir. Bu esitligin logaritmasit alindiginda [Q/RT]InK=K, esitligi
yazilabilir. LnK degerinin 1/T ye gore diyagrami ¢izildiginde ortaya ¢ikan egim bor
difizyonunda aktivasyon enerjisi degeri olacaktir. K, degeri ise 1/T degeri 0 oldugunda
egrinin InK degerini kestigi nokta olacaktir. Boriir tabakasi kalnligini tespit etmek icin Tablo
3.7 de verilen esitlikler genellikle kullanilmakla birlite en ¢ok kullanilan esilik genellikle
kinetik esitligidir.

Tablo 3.7. Boriir tabakasi kalimnligini tespit etmekte kullamlabilecek esitlikler

Parabolik d =Yo + at + bt + ct? + dt?
Gaussian ] ]

_os|(t=Xe) 4 (T=X0 ]
Lorentzian

_ a
- 1+(t—_xo)2+1+(mf

b c

Kinetik

_Q
d = a+/te RT

Borlama islemi sonrasi elde edilecek kaplama kalinlig1 belirleme islemi i¢in Tablo 3.7 de

verilen esitlikler denendiginde en yakin sonucun kinetik esitligi sayesinde elde edildigi
belirlenmistir [70]. Alasim elementlerinin bor atomlarinin difizyonunu etkiledigi ve kaplama-
celik araylizeyi morfolojisini degitirdigi goriilmiistiir [72]. Arica alasim elementi atomlarinin
mesela kromun artisi ile birlikte kaplama kalinlig1 da azalmaktadir. Boriir tabakasinin biiyiime
orant bor atomlarinin FeB ve Fe,B tabakalarindaki difizyonu ile kontrol edilir. Bor
tabakasinin biiylimesi is e bor atomlarinin yiizeye dik olarak difizyonu sonucunda gerceklesir.
Fick kuralina gore FeB ve Fe,B tabakalarindaki konsantrasyonlarin dikkkate alinmasi sonrasi
boriirlerin c¢elik icindeki biiyiime hizlart K difizyon sabitinin kullanilmast sonrasi

belirlenebimektedir. K difizyon sabiti prosesin sicakligina, yiizeydeki bor atomlarinin
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konsantrasyonuna ve ¢eklik i¢indeki alasim elementlerinin miktarina baghdir [73, 74].
Biiylime orani sabitinin sicakiga bagli olarak degisim egrisinden her bir malzeme igin
aktivasyon enerjisi belirlenmektedir [75]. Literatiirde belirtilen difizyon katsayilar1 ve
aktivasyon enerjisi verileri arasinda biiyiik farkliliklar mevcuttur. Bu sonuglardan bor tabakasi
biiylime oranini kesin olarak tahmin etme zorlagsmaktadir. Literatiir de bu kinetik farkliliklarin
celik icindeki alasim elementleri (6zellikle krom ve nikelden) kaynaklanabilecegi ifade
edilmektedir [70].

Borlama sirasinda meydana gelen reaksiyonlarin termodinamik analizi Esitlik 3.4 'de

verilen Gibbs serbest enerjisi denklemi yardimiyla yapilmaktadir [76].

AGOT = AH0298 — TAsozgg (3.4)

Burada, AG’;, serbest enerji degisimini; AH’, entalpi degisimini; AS’, entropi degisimini
ve T ise mutlak sicakhigi ifade etmektedir. AG’; = 0 ise reaksiyon denge halinde olup
ilerlemeyecektir. AG’>0 oldugunda da reaksiyonun belirtilen yonde ilerlemesi miimkiin
olmayip ters yonde cereyan edecektir. AG’;<0 olmasi durumunda ise reaksiyon termodinamik

olarak kendiliginden ger¢eklesmektedir [77].

Borlama islemi sirasinda boriirlerin olusum reaksiyonlarinin, Pertek [78] su sekilde

meydana geldigini belirtmektedir:

Fe + Bo>FeB AG"= - 79610 +10.5T (J/mol) (3.5)
2Fe + B — Fe,B AG’; = - 87990 +18.4T (J/mol) (3.6)
FeB + Fe — Fe,B AG’; = - 8300 + 7.9T (J/mol) (3.7)

Knocke [79] ve Barin'in [80] yapmis oldugu calismalarda belirttikleri FeB ve Fe,B

fazlarinin olusumuna ait termodinamik reaksiyonlar ise asagida verilmektedir:

Fego + FeBgy—Fe By AG’=- 7099 + 1.590T (cal/mol) (3.8)
FGQB(k) + B(k)—) FeB(k) AGOT: -10301 + 1.097T (cal/mol) (3.9)
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Tablo 3.8. Fe,B ve FeB fazlarimin tipik 6zellikleri [22,42,46].

Ozellik Fe,B FeB
Kristal Yap1 Hacim Merkezli Tetragonal Ortorombik
Latis Parametresi (A°) [46] a=5.099, c=4.240 a=4.053, b=5.495, ¢=2.946
Bor igerigi (%oAgiriikca) 8.83 16.23
Yogunluk (gr/cm®) 7.43 6.75
Elastisite Modiilii (GPa) [42] 284 343
Mikrosertlik (GPa) 18-20 19-21
Olusuru Entalpisi (AH) -71.13 (298 °K) -77.82 -71.13 (298 °K) -72.96
(kJ/mol) [42] (1000 °K) (1000 °K)
Gibbs Serbest Enerjisi -71.75 (298 °K) -68.19 (1000  -69.47 (298 °K) -68.05
(kJ/mol) [42] °K) (1000 °K)
Ergime Sicakligi (°C) 1389-1410 1540-1657
Termal Genlesme Katsayisi 7.65 (200-600°C) 9.20 (100- 23 (200-600°C)
(10MK) 800°C)
Termal iletkenlik (W/mK) [42] 30.1 (20°C) 12.0 (20°C)
Elektriksel Direng (10"® Q.cm) [42] 38 80

Bahsi edilen reaksiyonlarina gore, serbest enerji degerlerinin belirlenmesi sonucunda, FeB
fazinin AG? degerinin, Fe,;B fazina gore daha diisiik oldugu goriilecektir. Daha kiigiik negatif
serbest enerji degisim degerine sahip olan FeB fazinin Fe,B fazina kiyasla termodinamik
kararliliginin daha yiiksek oldugu s6ylenmektedir. Pertek'e [78] gore, borlama esnasinda FeB
fazindan Fe,B fazi olusum reaksiyonunun gerceklesmesi, serbest enerji degerinin daha pozitif
¢tkmasindan dolayr miimkiin olmamaktadir. FeB fazi, daha 6nceden olusmus ise Fe;B fazinin
ortamdaki bor ile reaksiyona girmesi sonucunda olusmasi muhtemeldir. Esitlik 3.7'deki
reaksiyonun gerceklesmesi, 3.8’deki reaksiyonun AG’; degerinin daha biiyiik olmasi
sebebiyle miimkiin oldugu goriilmektedir [79,80]. Ancak Formanek [76] ve Pertek'in [78]
yapmis oldugu c¢alismalara gore, FeB fazi daha yiiksek negatif serbest enerji degisimi
degerine sahiptir. Hatta sicakliga bagli olarak, termodinamik potansiyel diyagraminda Fe,B
fazinin olusumuna ait egri, FeB fazina ait egrinin lizerinde yer almaktadir (Sekil 3.6) [76].
Difiizyon kontrollii kaplama isleminin gergeklesebilmesinde aktivasyon enerjisi, hem ana
metalin yapisina hem de kaplama tabakasinin yapisina bagli olup kaplama kinetiginin
temelini teskil etmektedir. Dislokasyonlar, tane sinirlari, yiizeyler ve ara ylizeyler gibi yiiksek

enerjili olan baglica malzeme yapi1 hatalarn ile difiizyon olayr arasinda yakin bir iliski
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mevcuttur. Matris malzemede, diizenli bir yap1 sergileyen tane igine gore tane sinirlari,
dislokasyonlar gibi hatali bolgeler boyunca kiitle taginimi daha hizlidir. Ciinkii bu bolgeler,

atom yayimimi i¢in gerekli aktivasyon enerjisinin miktarini diisiiriirler [81].
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Sekil. 3.6. B-BF;-Fe ve B-BF;-H,-Fe sisteminde sicakliga bagli olarak termodinamik potansiyel diyagram [68].

Demir esaslt malzemelerin borlanmasi sirasinda, 6ncelikle malzeme ylizeyi {izerinde boriir
faz1 ¢gekirdeklenmektedir. Genellikle bu islem sirasinda elde edilen kaplama tabakasi iki alt
boriir tabakasindan meydana gelir. Fe,B faz1 kuvvetli olarak tercihli yonlenerek oOncelikli
olarak olugmaktadir. Sistemdeki aktif bor atomlar1 ile bu Fe,B fazi reaksiyona girerek FeB
fazin1 olustururlar. Boylece kaplama, en dis yiizeyde (Fe,M)B ve daha i¢ kisimda yani
matrisin hemen tlizerinde (Fe,M),B fazlarini ihtiva eden iki farkli bortiir tabakasindan meydana
gelmektedir. Difiizyon islemi, bor atomlarinin FeB ve Fe,;B fazlarinin igerisinde yayinimi
yoluyla kontrollii olarak gerceklesmektedir [82]. Celiklerde yayinma mekanizmasini etkileyen
en Onemli faktor, yayimanin gergeklestirildigi sicakliktir. Borlama sicakligina bagli olarak
boriir tabakasinin biiyiime kinetigi Esitlik 3.12'de verilen baginti yardimiyla incelenerek
yaklagik tabaka kalinligi belirlenebilmektedir. Esitlik 3.12'de D, yayinma katsayisini; Do,
yayinan atomlarin yayinma sabitini (cmz/sn); Q aktivasyon enerjisini (cal/mol); R, gaz sabitini
(1.987cal/mol. K) ve T, mutlak sicakligi (K) ifade etmektedir [81].

Crep degerinin  sicakliga bagli degisimi Dgpg ve Drep difizyon sabitlerinden
kaynaklanmaktadir. Borlir tabakasinin biiyiimesi FeB ve Fe;B fazlarinda bor atomlarinin
difiizyon hizi tarafindan kontrol edildigi ve bor atomlarinin numune yiizeyine dik

dogrultudayayinmalar1 sonrasinda tabakanin biiylime gosterdigi kabul edilmektedir. Bazi
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calismalarda [82] gelistirilen kinetik modelde borlama islemi sirasinda bor

konsantrasyonlarinin ylizey ve arayiizey boyunca degismedigi kabul edilerek su bagintilar

gelistirilmistir.
Cs-C, ve d=Dj e @*T (3.10)
CFeB_ DFeB (Cs - Ca) (3.11)
Cre2=Dre2n (Cy - Co) 3.12)

Burada C, C,, Cy, ve Cckonsantrasyon olup C,=0 ve Cyp-C.=0 olarak kabul edilmektedir.
Konsantrasyonun yiizeyden itibaren mesafeye bagli olarak degisimi Sekil 3.13'de

verilmektedir [82]. Crep ve C, sicakliga 6nemli dlciide bagl degildir. Bundan dolayz;

Cren = Kren €xp(-Qren/RT) (3.13)
Cre2 = Kre2p €xp (Qre2n/RT) (3.14)

seklinde yazilabilir. Esitlik 3.11 ve 3.12'deki Kgep ve Kgeop sabit degerlerdir. Her iki tabaka
birbirine baglh olarak biiylimektedir. Bu ylizden, Fe,B ve FeB fazlarinin biiylimesi ile ilgili
kinetik parametrelerin belirlenmesinde her iki tabaka i¢in verilerin bulunmasi gerekmektedir.
InCgeg ve InCgep ile sicaklik (I/T) arasinda ¢izilen egriler yardimiyla ordinati kesim
noktasindan K sabiti ve egiminden bor difiizyonu i¢in gerekli olan Q aktivasyon enerjisi
bulunabilmektedir [82]. Brakman ve arkadaslar1 [82] tarafindan FeB ve Fe,B fazi igerisinde
bor diflizyonuigin gerekli aktivasyon enerjisinin ayni1 degere sahip olacagi ileri siiriilmektedir.
FeB ve Fe;B fazi igerisinde bor difuzyonu i¢in gerekli aktivasyon enerjileri arasinda cok az
bir fark vardir (Tablo 3.9). Celik igerisindeki alasim elementlerinin orani arttik¢a aktivasyon
enerjileri arasindaki fark da artmaktadir. Bu fark, BileFe atomlariarasindaki baglanma
farkliligindan kaynaklanmaktadir. Fe-B arasindaki en kisa mesafe FeB fazinda Fe;B fazina
nazaran biraz daha kiigiik oldugundan (0.215nm'ye karsilik 0.218nm), Fe-B bagimin
kovalentlik derecesi ve dolayisiyla mukavemeti, FeB fazi i¢cin daha biiylik olabilir. Ayrica FeB
faz1 icerisinde en kisa B-B mesafesi B atomunun kovalent yarigapmin yaklasik iki katidir.
Buna karsilik ayni deger Fe,B fazi icerisinde belirgin olarak daha biiyiiktiir (0.180 nm'ye
karsilik 0.212 nm). Ayrica, bor atomlarinin en yakin komsu bor atomlar1 ile arasindaki bagin
kopmasi1 FeB fazi igerisinde Fe,B fazina nazaran daha zor oldugu belirtilmektedir (Sekil 3.7)

[82].
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Sekil 3.7 (a) FeB ve (b) Fe,B igerisinde bor atomu etrafindaki demir atomu konfigiirasyonu (O: Fe atomlari)

Tablo 3.9. Cesitli malzemelerde FeB ve Fe,B fazlari igerisinde bor difiizyonu igin gerekli olan aktivasyon
enerjileri [82].

Qres (KJ/mol) Qrezs KImol  Qres/Qres

Fe 175 157 1.11
Fe-0.8C 176 154 1.14
Fe-0.5Cr 177 155 1.14
Fe-4Cr 289 210 1.38
Fe-4Ni 311 178 1.75
Fe-l10Ni 286 157 1.82

3.4.6. Boriir Tabakasi ve Arayiizey Morfolojisine Alasim Elementlerinin EtKkisi

Demir esasli alasimlarin termokimyasal yontemlerle borlanmasinda; boriir tabakasi ve
gecis bolgesinin morfolojisine, tabakadaki fazlarin cinsine, tabaka ve gecis bolgesi kalinligina
alasim elementlerinin degisik sekillerde etkileri goriiliir. Boriir tabakasi igerisindeki alagim
elementlerinin cins ve miktarina bagl olarak mekanik 6zelliklerde onemli 6l¢iide degisiklik
goriliir [83]. Alasim elementleri, althk malzemedeki ana elementin bor'a karsi olan
aktivitesine, yani borun yaymmasina ve reaktifligine tesir ederek, genellikle tabaka kalinligim
azaltict yonde etki gosterirler. Alasim elementleri, boriir tabakasi igerisinde ¢o6ziinebilme
durumuna gore de iki gruba ayrilirlar. Bunlardan birincisi, boriir tabakasi igerisinde az veya
oldukca kararlt bortiir olusturarak ¢oziinebilenler (Cr, Ni, Mn, V, Mo gibi), ikincisi ise boriir
tabakasinda ¢oziiniirliigli olmayan (C, Si, Al, Cu gibi) elementlerdir [41]. Demir esash
malzemelerin borlanmasi sonucunda, esas olarak (Fe,M)B ve (Fe,M),B, (M=Cr,Mn,Ni)
bilesikleri elde edilir. Olusan bu boriirlere alasim elementlerinin etkileri farkliliklar
arzetmektedir [84]. Borlanan malzemede alasim elementleri, atom numaralarina ve ¢aplarina
bagli olarak reaktiflik gdsterirler. Atom numaralar1 demirin atom numarasindan kiiclik olan
krom ve mangan, ana malzemenin i¢inden yiizeye dogru yaymnirken, nikel ve karbon

yiizeyden igeriye dogru yayiirlar [56].

58



Karbon ¢eliklerinin borlanmasi sonucu, genellikle yiizeyde kolonsal yapida biiytiyen iki tiir
boriir faz1 olusmaktadir. Olusan boriir tabakasinda, en dis yiizeyde FeB fazi, matrise dogru
Fe,B fazi ve bu fazin altinda gecis bolgesi yer almaktadir. FeB fazi ile Fe,B ve Fe;B ile matris
arayiizeyindeki yapi da kolonsal tarzdadir. Ancak, yiiksek alasimli celiklerde alasim
elementlerinin borlir tabakasi ve biiyiime mekanizmasina etkisinden dolayi, arayiizey
yapisinin kolonsal yerine diiz ve kompakt oldugu belirtilmektedir [29,32,41,52-54]. Alagim
elementlerinin matris ve boriir tabakasi igerisindeki ¢oziiniirliikklerine bagli olarak, matrisin
yakininda olusturduktan bilesiklerin borlama mekanizmasini etkilemesinden dolay1 boriir
tabakasinin yapis1 degismektedir [55,56].

Karbon: Boriir tabakasinda Onemli bir ¢oziliniirliigi olmayan karbon atomlari, boriir
tabakas1 boyuncada diflizyona ugrayamaz ve borlama siiresince yiizeyden matrise dogru
stiriiklenirler ve borla birlikte borosementit Fe;(B,C) seklinde Fe,B-matris arayiizeyinde yer
alir [22]. Karbon hem bortir tabaka yapisina, hemde tabaka/matris arayiizey morfolojisine etki
etmektedir [59,85]. Az ve orta karbonlu celiklerde boriir tabakasi kolonsal bir yapiya sahip
olurken, yliksek karbonlu celiklerde boriir tabakasi/matris arayiizeyinin diiz bir yapiya sahip
oldugu goriilmektedir. Nispeten diiz bir boriir tabakasi elde edilen %2 C ihtiva eden
celiklerde, borilir tabakasi/matris araylizeyinde (002) diizleminde, Fe,B fazi biiylime
gostermektedir. Yani celikteki karbon miktar1 arttikga, boriir tabakasindaki Fe,B fazinin
kararlilig1 artmaktadir [53,56]. Karbon elementi kaplama tabakasi icerisinde ¢oziinmeyip,
matrise dogru diflize olmakta [54,55,84] ve kaplama tabakasinin hemen altindaki gecis
bolgesinde Fe;C, Cry;3Cq, FesCs gibi karbiirlerin olusumuna sebep olarak [11,86], boriir
tabakasinin hemen altinda tamamen perlitik bir yap1 olusturmaktadir [55]. Karbon, ge¢is
bolgesi denilen bu bdlgenin yapisini etkilemekte ve daha diizenli ve sert bir yap1 olugsmasina
neden olmaktadir [55]. Karbon konsantrasyonundan bu artig, daha dengeli su vermeyi ve ¢ok
sert boriir tabakasindan, yumusak olan matrise dogru daha dengeli bir gegisi saglamaktadir
[59]. Celiklerde, boriir tabakasinda olusan FeB, Fe;B fazlarinin sertlikleri karbon yiizdesinin
artisina bagl olarak artmaktadir (Sekil 3.16). Bu artis %0.4C'a kadar devam etmekte, bu
degerin lizerinde ise hemen hemen sabit kalmaktadir. Bu durum, FeB, Fe;B veya diger
boriirlerde daha ¢ok karbon ¢oziiniirliigiiniin miimkiin olmamasindan kaynaklanmaktadir [55].
Karbon miktarinin artisina bagli olarak, tabaka kalinliginda bir azalmanin oldugu ve bu

azalmaya, FeB fazinin kararliliginin azalmasinin neden oldugu belirtilmektedir [87].
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Krom: Kromun, atom numarasi demirin atom numarasindan diisiik oldugundan, altlik
malzemeden ziyade borlir tabakasinda, yani (Fe,Cr)B ve (Fe,Cr),B' de daha fazla ¢6ziiniir ve
ylizeye dogru yaymir. Krom da, karbon gibi boriir tabakasinin hem morfolojisine hem de
kalinligima etki etmektedir. %4 Cr igeren celiklerde kolonsal yapida 65-95um kalinliginda,
%12 Cr ihtiva edende ise diizlemsel yapida 65um kalinliginda; %26 Cr iceren c¢eliklerde de
diizlemsel yapida ve kalinligi Sum'yi gegcmeyen boriir tabakalar1 elde edilmistir. Fakat az
sayidaki ignesel boriir kristalleri, matrise dogru 50um igerilere kadar yayilmistir [59].
Matristeki krom miktar1 arttikga, boriir tabakasi/matris arayiizeyinin kolonsal yapidan diiz
hale gelmesi, alasim elementinin boriir tabakasi igerisinde demir atomlariin yerini almasi
sebebiyledir [53,59,88]. Krom 1000°C'de FeB fazinda agirlik¢a %40 oraninda demirin yerini
alabilmektedir ve burada (Feps Cro4)B ve (Cro7s5Feo2s)B bilesikleri bulunmaktadir. Ayni
sekilde, Fe,B fazi icerisinde agirlikca %17 oraninda Cr ¢oziinebilmektedir ve (Fe,Cr),B ve y-
(Cr,Fe),B fazlan seklinde yer almaktadir [55,89]. Demir esasli malzemelerde krom, boriir
tabakasinin kalinligin1 azaltmaktadir [31,10]. Bu azalma karbon icerigine bagli olarak
farkliliklar gostermektedir. Carbucicchio vearkadaslart [64] ise, krom artigina bagli olarak
toplam tabaka kalinliginin degismedigini, buna karsilik FeB'nin arttigini, Fe,B'nin ise
azaldigim ileri siirmiiglerdir. Bir takim c¢alismalarda ise kromun, ya demir boriir tabakasi
icerisinde kati eriyik yaptig1 veya gecis bolgesinde konsantre oldugu, ayrica %26 gibi ¢ok
yiiksek krom igeriklerinde CrB fazinin ancak olustugu belirtilmektedir [59]. Bindal [10],
diisiik krom yiizdelerinde dahi, krom bortirler tespit ettigini, ¢cok fazla olmasa bile, kirilma
toklugunu diisiirdiigiinii belirtmektedir. Goueriot ve arkadaslar1 [59], boriir tabakas1 boyunca
krom konsantrasyonunun nisbeten sabit kaldigini, yalnizca, %12 Cr igeren gelik yiizeyindeki
FeB bolgesinde az miktarda kromca fakirlesme gozlediklerini belirtmislerdir. Kromun,
(FeCr),B olusturmak i¢in Fe,B bolgesinegirdigini, fakat FeB tarafindan kabul edilmedigini
gosteren bu davranig, Cr,B ve Fe,Bnin ayni, oysa FeB ve CrB'min farkli kristal yapida
olmalarindan kaynaklanmaktadir. Krom, tabaka boyunca hemen hemen homojen bir dagilim
gosterir ve kromlu celiklerde olduk¢a diizgiin bir gegis bolgesi olusur. Krom iceren boriir
tabakasinin sertligi, krom miktari ile dogru orantili olarak artar [55,59]. Celik mikroyapisinda
krom konsantrasyonu arttikca FeB fazi tabaka kalinligi Fe,B fazina gore daha da
kalinlagmaktadir. Ayni zamanda FeB/FeBx oran1 da artmaktadir. Bu sonug¢ boriir
tabakasinindis kisminin i¢ kismaina gére yogunlugunun daha da diisiik olmasina sebep olur

[22,28].
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Nikel: Nikel, hem boriir tabaka kalinligt hem de tabaka morfolojisi tlizerinde olumsuz
etkiye sahiptir. Altlik malzemede agirlikca %9'a kadar nikel bulunmasi tabaka geometrisini
olumsuz olarak etkilememektedir [31]. Boriir tabakasinda nikel miktarinin artmasi,
kaplama/matris ara yiizeyinde kolonsal yapinin diizlemsel yapiya doniismesine ve porozitenin
artmasma neden olurken, kaplama tabakasmnin sertligini de diistirmektedir [41,59,87,88].
Nikel igeren ¢eliklerin ylizeyindeki boriir tabakasi, belirli bir yonlenme olmaksizin FeB ve
Fe,B fazlarindan olusmustur. Bor tabakasindaki nikel dagilimi ise Fe,B tabakasinin altindan
bor tabakasi yiizeyine dogru artis egilimindedir. Bu yilizden Fe,B fazindaki nikel
konsantrasyonu, FeB fazindan daha diisiik olmaktadir. Borlayict ortamin bor konsantrasyonu
ve sicaklik arttikca, yiizeyde oldukga yiiksek nikel konsantrasyonunum sahip olan bdlgenin
kalinliginda artig goriliir. Nikelce zengin olan yiizey bdlgesi bu parametrelere bagli olarak
3um'den 8um'ye kadar artar. Ostenitik paslanmaz c¢eliklerin borlanmasiyla yiizeyde elde
edilen boriir tabakasinda FeB ile birlikte muhtemelen ¢oziinmesi zor olan Ni3B fazi
bulunmaktadir [41,89]. Celiklerde nikel konsantrasyonunun artmasi, (Fe,Ni);B fazinin
sertligini azaltirken (Fe,Ni)B fazinin sertliginde herhangi bir azalmaya sebep olmamaktadir

[55,90].

Mangan: Mangan, boriir tabakasinda krom atomlarmin etkisine benzer bir davranis
sergiler. Borlir tabakasi icerisinde ¢Oziinebilen mangan, ylizeye dogru yaymir ve boriir
tabakasiin kalinligin1 azaltici yonde etki yapar. Ancak, bazi1 [12] aragtirmacilar manganezin
kaplamanin yiizeye yalan kisminda yer alan FeB fazinda daha fazla ¢6ziindiigiinii sdylerken,
bazi arastirmacilar [91,92] ise c¢oziinmenin i¢ kisimdaki Fe,B fazinda oldugunu iddia
etmektedirler. Diger bir gurup arastirmaci [59] ise manganezin Fe,B fazi i¢erisinde matristen
daha fazla ¢6ziindiigiinii belirtmislerdir. Artan manganez oranina bagli olarak, tabaka
morfolojisindeki degisim hakkinda da farkli ifadeler mevcuttur. Carbucicchio ve arkadaslari
[93], manganez orani arttik¢a kaplama/matris arayiizey morfolojisinde kolonsalligin arttiini,
Ozsoy [11] ise diizlestigini belirtmektedirler. Yine Carbucicchio ve arkadaslar1 [93], manganli
celiklerin borlanmas1 sonucunda, tabakada mangan boriirlere raslanmadigin1 sdylerken,
Bindal [10], diisiik manganli ¢eliklerde, borlama siiresine bagli olarak mangan boriirler (MnB,
Mn;B) tesbit ettigini belirtmektedir.

Silisyum: Karbon elementi gibi silisyumun da boriir tabakasi igerisinde ¢Oziiniirligii

olmadigindan borlama islemi sirasinda ¢eligin i¢ kisimlarina dogru itilerek boriir tabakasi ile
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metal arayiizeyinde yogunlasir ve burada ferrit faz1 meydana gelir. Bu bolgede meydana gelen
FeSiy4Bo ¢ ve FesSiB, bilesikleri ise mekanik 6zelliklerin olumsuz yonde etkilenmesine neden
olmaktadir [59], Bu, ¢ok yumusak bir faz oldugu icin tabakada catlamalara, dokiilmelere ve
¢okmelere neden olabilir. Aliiminyumun davranisi da silisyuma benzer sekildedir [21,22].
Belirtilen bu alasim elementlerinin disinda tungsten, molibden, vanadyum, titanyum ve
kobalt, boriir tabakasinin kalinligin1 azaltarak diizlemsel yapida boriir tabakasi olusumunu
tesvik ederler. Co/Fe;,B ¢iftinde sistemin ¢ok karisik oldugu. (Co,Fe),B ve (Co,Fe);B seklinde
boriir bilesikleri olustugu belirtilmektedir [88,91]. Berzina ve arkadaslar1 [94] kobalt esash
sert metallerin %70 B4C ve kriyolit ortaminda 900°C'de borlamalari sonucunda kaplama
tabakasinin ii¢ bolgeden olustugunu (boriir, ge¢is bolgesi ve matris) belirtmislerdir. Borlama
sicakligr 1050°C oldugunda ise kaplama tabakasi dort bolgeden meydana gelmistir. Bunlar, I)
boriir tabakasi, II) kobalt matris igerisinde ¢ok yiiksek konsantrasyona sahip W,C bolgesi, I1I)
W,C esasli alasim gegis bolgesi ve V) matris. Kobalt borlirden olusan birinci bolgede
tungsten ve titanyum goriilmezken; ikinci bolgede kobalt orani azalmig, tungsten ve titanyum
orani ise artmustir. Ugiincii bolgede ise kobalt oram1 daha da azalmistir. Yapmis olduklar:
calismalarda; titanyumun, boriir tabaka kalinligin1 azalttigini, kobaltin ters difiizyona
ugradigini, borlama sirasinda tungsten ve titanyumun yeniden dagilim sergilediklerini
belirtmislerdir. Boriir faz1 olarak ise tungsten ve titanyum boriirlerin varligindan so6z
etmemislerdir.

Knotek ve arkadaslar1 [34], agirlikca % 60Co, 27.5Cr, 5.5Mo, 2.5M, 2Fe ihtiva eden
asinmaya direncgli dokiim alagiminin borlanmasi sonucunda ii¢ bolgeden olusan bortir tabakasi
elde etmislerdir. Birinci bolgenin CoB kati eriyigi (MeB) ve Co,;B'den olustugunu
belirlemislerdir. %15Co-WC ihtiva eden sert metalin borlanmasi sonucu ise 1000°C'nin
tizerinde WC gozlemlemislerdir. Ancak kobalt-bor 6tektigi (Co-CosB, 1110°C'de [49]) sonucu
yiizeyde ergimeler meydana gelmistir. Sicaklik 1400°C'a ¢iktiginda ise WB ve W;,Bs meydana
geldigini tesbit etmislerdir. 900°C'de 8 saat borlama ile ~35um kalinliginda boriir tabakasi
olusmustur. Borlanmis sert metalden ¢ekme kalibinin aginma testi sonunda servis dmriiniin 3

kat arttig1 belirlenmistir [34].
3.5. Borlama isleminin Endiistriyel Uygulamalar

Bor kaplanmis malzemeler, gostermis olduklar1 {istiin 6zellikler sebebiyle otomotiv,

makine, kimya, tekstil ve gida endiistrileri basta olmak tizere c¢ok genis bir endiistriyel
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kullanim alanmna sahiptir. Ozellikle adhezif ve abrazif asinma sartlarinda birgokkullanim alani
mevcuttur. Asinmanin biiyiikk bir problem teskil ettigi alanlarda borlama islemi pargalarin
kullanim 6mriiniin artmasinmi saglayarak biiyiik ekonomik katkilar saglamaktadir. Borlamanin
baz1 endiistriyel uygulamalar1 sunlardir [21 -23,39]:

e Tiitiin yapraklarin1 delip serit halinde kesen %17 Cr'lu paslanmaz ¢elik parca, tiitiin
yapraklar1 tizerindeki mineral pargaciklar1 sebebiyle siddetli bir erezyona ugrar. Her 4
haftada bir degistirilmek zorunda kalan bu parca 850°C'de 5 saat siireyle borlanmasi
sonucunda servis émrii 2 yila kadar ¢ikmig yani 25 kat artmistir.

e Seramik pota iiretimi i¢in %0.9C, %2Mn CrV (DIN 1.2842) ¢eliginden yapilan alt ve
ist kaliplarin servis omrii, 900°C'de 5 saat borlamakla 3 kat artmustir.

e (Cok biiyik kimya fabrikalarinda kullanilan ve 18/10 CrNiMoTi (DIN no: 1.4571)
celiginden yapilan dort delikli su besleme regiilatorii valfinde, erozyon nedeniyle 2.000
saatlik bir calisma siiresi sonunda yarik olusmustur. Stellite kapli parga ise yaklasik
8.000 saat calisma sonrasinda kullanilamaz hale gelmistir. Fakat %13Cr'lu ¢elikten
(DIN no: 1.4006) yapilan bu valfin 900°C'de 6 saat borlanip uygun bir 1s1l iglemden
gecirildikten sonra 18.000 saat calisma siiresi sonunda bile hala kullanilabilecek
durumda oldugu tespit edilmistir.

e Daha onceleri 90° agili ve 100 mm ¢apindaki boru dirsegi ve bunun slirgiisii ostenitik
CrNi ¢eliginden yapiliyor ve servis dmrii en fazla 6 hafta oluyordu. Bu dirsek St.37
celiginden yapilip 1000°C'de 6 saat borlanmis ve servis omrii 4-6 kat artmistir.

e Japonya'da 1972'den beri genis ¢apta ve basardi bir sekilde dovme kaliplar
borlanmaktadir. Bu kaliplar %0,4C, %5Cr, %1M0,%1V (SKD 61) ¢eliginden yapilmis
olup 900°C'de 3 saat EKabor 1 ile borlanmistir. Kaliplar havada sertlestirilip
temperlenmis ve servis Omiirleri 2-3 ila 10 kat arasinda artmustir.

e Ticari kahve kavurma fabrikalart i¢in %0,45C"h1 celikten (DIN no: 1.0503) yapilip
850°C'de 4 saat siireyle borlanmis kahve oOgiitme diskleri, borlanmamis olanlarina
nazaran 5 kat daha uzun 6miirlii olmustur.

e Endiistriyel yakit yakma initeleri ve kimya endiistrisinde sivi kimyasal atiklarin
depolandig1 yerlerde, yakma noziilleri, pervane gibi donen pargalar ve enjektor baslari
basari ile senelerden beri borlanmaktadir. Bu endiistrilerde yanan yakit, buhar ve atiklar
noziile 8 barlik bir basingla gelirler. Cogunlukla diisiik P ve S'li %0,45 C'lu (DIN no:
1.1191, Ck 45) ¢elikten yapilan bu pargalar, 900°C'de 6 saat
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EKabor 2 ile borlama sonucunda servis omrii yaklagik 2-3 kat artmistir. Stv1 atiklarin
pikrik asit icermesi durumunda ise (DIN no: 1.4571) AISI 316 Ti ¢eliginden yapilan bu
parcalar, 850 °C'de 6 saat EKabor 2 ile borlanmasi sonucunda servis dmrii yine yaklagik
2-3 kat artmustir.

Agirlign yaklagitk 500 kg olan daralan dirsegin (¢apt 400/250 mm) i¢ ylizeyi
borlamapastasi ile 950°C'de 10 saat siire ile ve argon gazi altinda borlanmistir. Pasta ile
borlama maliyeti 1500 $ olurken, borlama tozu ile yapilanda ise 2500 $ olmustur. Yani
maliyet %40 azalmistir.

Demiryolu tasiyict bujilerin silispansiyon pargalart %3Ni, %ICr, %0,5Mo (DIN
n0:1.6746) celiginden yapilmaktadir. Cok pahali olan bu parcalar, 100.000km.de bir
degistirilirken, 900°C'de 4 saat borlama sonrasinda 200.000 km'den sonra bile hala
kullanilabilir 6zelliklerde oldugu tespit edilmistir.

Boru klipi yapiminda kullanilan kaliplar %0,9C, %2Mo CrV (DIN no: 1.2842)
celiginden yapilip sert krom kaplanmaktadir. Bu kaliplardan 10.000 parca ancak
iretilebilirken, 900°C'de 6 saat EKabor 1 tozu ile borlanip 1s1l islem gérmiis olan
kaliplardan 17.000 parga iiretildikten sonra bile temiz ylizeyli ve gerekli boyut
toleransina sahip parcalar iiretilebilmistir.

Geri doniigsiiz valfler %1CrMo ¢eliginden yapilirlar. Nitriirlenmis olan bu valflersilikon
iceren elastomerlerin iglenmesinde kullanildiginda 5 ila 8 giin igerisinde Omriinii
tamamlamaktadir. Bu valfin, 950°C'de 5 saat siireyle EKabor 2 ile borlandiktan sonra
vakum altinda uygulanan 1s1l iglem ile ¢ekirdek sertliginin de arttirilmasi sonucunda,
servis Omrii ortalama 8 kat artmistir.

Kayalar1 delmekte kullanilan kesici ug, SAE EX 30 CrNi c¢eliginden yapilmaktadir.
Yiizeyden iceriye dogru homojen bir sertlik dagilimi saglamak i¢in dnce karbiirizasyon
yapilan ve sonra 900-920°C'de 10 saat siireyle EKabor ile borlanan bu par¢anin émrii 3
kat artmis, %15 daha fazla yiik uygulamak ve de donme hizim1 daha da arttirmak
miimkiin hale gelmistir.

Kesici takimlarda genellikle iki farkli tipde asinma meydana gelir. Bunlar, islenenmetal
ise soguk kaynak (adhezif asinma), plastik gibi metalik olmayan bir malzeme ise erozif
asinmadir. Kesici takimlarin borlanmasi sonucunda her iki asinma tiirii de biiyiik oranda
ortadan kalkmaktadir. Mekanik test cihazlari tutucu ¢enelerinin borlanmasi durumunda
tutucu dislerin dahafazla yiike dayandigi gbzlenmistir. Bu ise, tutucu g¢enelerin orijinal

testere digli profil yerine trapezoidal bir profilde yapilabilmesine imkan saglar ve
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bdoylece {iretimi daha kolay olur. Borlama islemi ile iiretim maliyetlerinin
azaltilmasindan baska, malzeme maliyetleri de distiriiliir. Bu tutucu g¢enelerde yiiksek
alagimli takim celikleri (%2,1C, %]12Cr'lu celik gibi) yerine, 1s1l islem gérmiis daha
ucuz celikler (%ICrMo'li veya %ICrV'lu celikler gibi) kullanilabilir. Bu celiklerin
borlanmasi 900°C'de 4-5 saat siire ile ger¢eklestirilir. Borlanmis tutucu g¢eneler, yiiksek
basma gerilmelerinde boriir tabakasinin althik malzemeden ayrilmasini onlemek ve
yeterli ¢ekirdek sertligine ulagsmasini saglamak igin; ostenitleme notral tuz banyosunda

(siyaniirsiiz), su verme ise yagda gerceklestirilir.

e PVC direten bir fabrikada vinil kloriir tasiyan %18 Cr, %9 NiTi ile 18/10 CrNiMoTi
(1.4571) ¢eliklerinden yapilan borularin servis 6mrii 6 ay kadar iken, 850°C'de 4 saat
siireyle EKabor 2 ile borlama sonrasi ise boriir tabakasi kalinligi 15pm olmasina
ragmen, 2 yilin iizerine ¢ikmistir.

e Rotorlar ve darbe ile kesici parcalardan %18 Cr, %9 NiTi ¢eliginden yapilanlarin,
850°C'de 6 saat borlanmak suretiyle kullanim 6miirleri 3 kat artmistir.

e Bazi otomobillerin dizel motorlarinin DIN 42CrMo4 ¢eliginden yapilan yag pompasi
dislilerinin, 920 °C'de 1,5 saat EKabor 1 ortaminda borlandiktan sonra su verme 1sil
islemi ile sertligi 52-55 Rc'ye getirilmis ve bdylece adhezif aginmaya karst direng

saglanarak servis 0miirleri artirilabilmistir.

3.6. Borlama Sonrasi Isil islemler ve Termal Cevrimli Borlama

Borlama sonrasi 6zelliklerin gelistirilmesi; bortir tabakasi, gegis bolgesi ve matris malzeme
ozelliklerinin birlikte diisiiniilmesiyle saglanabilir. Yiiksek yilizey basinglarima maruz kalan
borlanmis makine elemanlari, borlama sonrasinda boriir tabakasmin kalitesini ve asinma
direncini diisiirmeden, ¢ekirdek sertliklerini artirmak, dolayisiyla tabaka ¢okmesi ve
dokiilmesini onlemek i¢in sertlestirilip temperlenirler. Uygun islem yapildiginda 120-150
um'ye kadar kalinliga sahip boriir tabakasinin temperlenmesi, tabakada catlak olusumuna yol
acmamaktadir. Dikey catlaklar, genellikle ana malzemenin hacimsel degisiminin uygun
olmamasindan kaynaklanmaktadir. Tek fazli Fe,B tabakasinin 1s1l genlesme katsayisi, demir
esaslt malzemelerin ortalama 1s1l genlesme katsayilarma yakin oldugundan, bu o6zelliklere

sahip pargalara hasar vermeden, borlama sonrasi iyilestirici 1s1l islemler uygulanabilir (Sekil
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3.8) [11,21]. Otektik déniisiim sicakligi 1174°C oldugundan, dstenitleme sicakligi bu kritik
sicakligin iizerinde olmamalidir [46]. Borlama sonrasi 1sil islemlerde sertlestirme ve
temperleme noétr atmosferde, koruyucu gaz, vakum veya notr tuz banyolarinda yapilmalidir.
700°C civarindaki sicakliklarda, oksijen igeren ortamlarda borlu tabakalarda oksitlenme
meydana gelir. Sertlestirme ortami olarak sicak yag uygundur. Bunun yaninda, malzemenin
sertlesebilme kabiliyetine gore, sicak tuz banyolarinda veya havada sertlestirme, yiizey
gerilmelerini en aza indirir [11]. Sicaklik 600°C civarinda iken demir-bor'dan énce demir-
nitriir'e doniisiim olacagindan, amonyakli ortamdan kagmilmalidir. FeB, 400°C sicakliga;
Fe,B, 352 °C sicakliga kadar amonyak igeren atmosfere karsi dayaniklidir [31]. Boriir
tabakasinin gevrekligi ve bunun sonucu olarak da servis Ozellikleri, boriir tabakasindaki

kalint1 gerilmelerin dagilimi ile dogrudan ilgilidir.

T EBorlama
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T Borlama \ Tempetleme
§ Temizleme
* i 5,
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T Botlama Oztenitlams
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B b
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Sekil 3.8 Borlama sonrasi uygulanabilen 1s1l islemler [21].
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Bu dagilim, bitisik fazlarin 1s1l genlesme katsayilar1 arasindaki farka bagli oldugu kadar,
tabaka ile matris malzemenin 6zgiil hacimleri arasindaki farka da baglidir. Dolayisiyla, boriir
tabakasimnin Ozellikleri, borlama sonrasi uygun 1sil islemler uygulanarak tabaka ile matris
malzeme 6zgiil hacimleri arasindaki farkin azaltilmasiyla gelistirilebilir [11]. Liliental [51],
borlamadan  sonra, 'normalizasyon+tsertlestirme+temperleme' (200°C'da)  isleminin
uygulandig1 numunelerde, ana malzeme ile Fe,B tabakas1 6zgiil hacimleri arasindaki farkin en
diisiik seviyede oldugunu (Tablo 3.10), bunun sonucu olarak; borilir tabakasinda kalinti
gerilmeler ve gevrekligin en diislik, asinma direncinin ise en yiiksek degerde oldugunu ileri
siirmektedir. Boriir tabakalarinin 6zelliklerini iyilestirmek ve yaymmmayi1 hizlandirmak ig¢in
termal ¢evrimli borlama islemleri uygulanmaktadir. Termal cevrim; malzemeye, sicaklik
farkina, sicakligin degisim hizina ve ¢evrim sayisina bagli olarak malzemenin mikroyap1 ve
ozelliklerini iyilestirmek i¢in is parcasinin belirli sicakliklar arasinda isitilip-sogutulmasi
isleminin bir¢ok kez tekrarlanmasidir. Termal ¢evrim sonucunda yayinma hizinin arttigi,
ostenit tane boyutunun kii¢iildiigli ve liniform bir yap1 olustugu ve dolayisiyla da fiziksel,
kimyasal ve mekanik Ozelliklerin 1iyilestigi belirtilmektedir. Pratikte termal c¢evrimle
yaymmmanin hizlandirilmasi; ya yayinma isleminden once bir 6n 1sil islemle veya islem
esnasinda termal c¢evrimin uygulanmasiyla saglanmaktadir [11]. Celik, genellikle Acl
sicakliginin 30-50°C {izerine 1sitilir ve Arl sicakliginin 50-199°C altina sogutulur. Cevrim
sayist 100'e kadar cikabilir. Krishtal ve Kenis [11], klasik yontemlere gore, 60 dakikalik
karbiirleme sonucunda yaymma katsayisinin 2,5-3 kat arttigin1 ve tabakanin sertlik, darbe ve
asmma direnci gibi 6zelliklerinin iyilestigini iddia etmislerdir. Yayinma katsayisindaki artisi;
tane incelmesi, yeniden kristallesme, i¢ gerilmeler ile bosluk yogunlugundaki artisa
baglamislardir. Sabit sicaklikta borlama isleminde islem siiresi arttik¢a tane boyutu da artar ve
bazi taneler digerlerini yok edebilir.

Tablo 3.10. %0.45 C’lu gelikte, borlama sonrasi uygulanan 1s1l islemlerle matris malzemesinin 6zgiil hacminin
degisimi [51].

Ozgiil hacim (cm?/g)
Borlama sonrasi uygulanan isil islemler Matris Fe,B
Yok 0.1276
Normallestirme, 900 °C/h 0.1278
Normallestirme+Sertlestirme+Temperleme, 200 °C 0.1289 0.1367
Normallestiime+Serrtlestirme+Temperleme, 450 °C 0.1286
Normallestirme+Sertlestirme+Temperleme, 650 °C 0.1280
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Ozsoy [11], sabit sicaklikta 125-200um'ye ¢ikan tane boyutunun, termal g¢evrimli
borlamada 30-40um oldugunu ve gecis bolgesi/boriir tabakast oraninin azaldigini
belirtmektedir. Demir boriirde, borun demire goére daha hizli yayimimi dolayisiyla tabakada
porozite olugsmaktadir [95]. Uygun termal ¢evrimli borlama sonucu, daha tiniform ve daha az
poroziteli boriir tabakalarmin elde edilmesinin yaninda, bolgeler arasindaki 6zgiil hacim
farklar1 azalmakta, tabakanin asinma gibi servis Ozellikleri iyi yonde etkilenmekte ve
gevreklik azalmaktadir [11]. Sabit sicaklikta ve termal c¢evrimli sartlarda borlanan
numunelerin ylizey sertlikleri arasinda bir fark olmadigi, ancak boriir igneleri yoniinde artig
oldugu belirtilmektedir [9,11]. Karbiirize edilmis olan diisiik alasimli ¢eliklerin borlama
sonrast yeniden 1sil islemle sertlestirilebildigi, borlanmis olan havada sertlestirilen takim
celiklerinin ise cekirdek ozelliklerini optimize edecek sekilde tamamen sertlestirilebildigi
belirtilmektedir [23]. Borlama isleminde istenen tabaka kalinligina bagh olarak 15 dakika ile
30 saat arasinda degisim gosteren islem siiresi, normal islemlerde 1-8 saat arasindadir. Fakat
yiikksek sicakliklarda kisa siireli iglemler, diisiik sicakliklarda uzun siireli islemlere tercih
edilirse, parca iizerinde asir1 gerilmelerden kaginilmis olur [39]. Boriir tabakasinin termal
genlesme katsayisi, borlama sonrasi tuz banyosunda, yagda veya havada su verilip
temperleme yoluyla ¢ekirdegine kadar setlestirilebilen ticari demir alagimlart veya ¢eliklerin
1s1l islemleri i¢in uygundur. Borlama iglemi hassas bir sekilde gergeklestirilirse, boriir tabakasi
150 um kalinlig1 asmadiktan sonra su verme ve temperleme islemlerinin ¢atlak olusumuna
sebep olmayacagi ifade edilmektedir. Ostenitlemeyi ve temperlemeyi nétr bir ortamda,
tercihen koruyucu atmosfer veya notr bir tuz banyosunda veya vakum altinda ger¢eklestirmek
gerekir. Is parcasi hemen hemen ayni islem siiresi gerektiren boyutlarda ise borlama ve
ostenitleme iglemleri ayni anda da gerceklestirilebilir [39]. Ayn1 anda hem erozif hem de
korozif aginma gibi 6zel amagclar i¢in kimya endiistrisinde 20um'den daha kaim ve yiizeye ¢ok
1yl yapismis boriir tabakasina sahip olan yiiksek alasimli gelikler gereklidir. Bu problem ise
bir seri 1s1l islem ile giderilebilmekte ve FeB fazi, Fe,B fazina doniistiiriilerek problem
¢oziilmektedir. Bu amacla; DIN 1.4572 nolu c¢elikde, dnce nisbeten daha kaim (30pum'den
daha kaim) iki fazli boriir tabakasi iiretimi 900°C'de 6 saat EKabor 1 tozu ile
gerceklestirilmis, sonra ise 1000°C'de 2 saat argon atmosferinde difiizyona tabi tutulmustur.
Orijinal ¢ift fazli boriir tabakasi (20um FeB+10um Fe;B), bu 1s1l islem yoluyla yaklasik 36um
kalinliginda tek fazli (Fe,;B) boriir tabakasina doniismiistiir. Boylece daha homojen olan bu
tabakanin ¢atlama ve pul pul kalkma egilimi azaltilmig ve tabaka kalinliginda da %20 artis
saglanmistir. Pratikte, orijinal FeB fazinda olugmus olan porlarin zararli bir etkiye sahip

olmadig1 belirtilmektedir [39].
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3.7. Asinma

Asmmma; kullanilan malzemelerin bagka malzemelerle (kati, sivi veya gaz) temasi
neticesinde, mekanik etkenler ile ylizeyden kiigiik parcaciklarin ayrilmasi sonucu istenmeyen
yiizey bozulmasinin meydana gelmesi seklinde tanimlanmaktadir [96-99]. Bir asinma
sisteminde temel unsurlar olarak; (i) ana malzeme (asinan), (ii) karst malzeme (asindiran),
(ii1) ara malzeme, (iv) yiik ve (v) hareket mevcuttur. Biitiin bu unsurlarin olusturdugu sistem,
teknikte tribolojik sistem olarak adlandirilmaktadir [100-101]. Holmberg [5], tipik asinma
mekanizmalarini, adhezif asinma, abrazif aginma, yorulma asinmasi ve kimyasal asinma
olmak tizere dort gruba ayirmistir. Birbiri ile siirtiinme halinde olan yiizeyler arasinda degisik
tirde asinma mekanizmalar1 olusur ve bunlar1 kesin hatlarla birbirinden ayirmak miimkiin
degildir. Adhezif asinma: Temas halindeki iki yilizey arasinda, adhezyon ve kohezyon baginin
olusumu, biiyiik dl¢iide yiizeylerin tekstiir yapilarina ve bunlarin temas halindeki olas1 degme
geometrilerine baghdir. Isleme kusurlari nedeniyle, ¢ok iyi parlatilmig yiizeylerde dahi
malzeme ¢iftlerinin gergek temas alanlari, geometrik temas alanindan ¢ok daha disiiktiir.
Temas yiizeylerine normal bir kuvvetin etki etmesi durumunda, gercek temas alani ¢ok kiigiik
oldugundan, bu noktalardaki yerel basinglar ¢ok yiiksek seviyelere gikar. Ozellikle akma sinir1
asildiginda, kiigiik kaynak baglar tesekkiil eder (soguk kaynama). Yiizeyler arasinda izafi
hareket baslayinca, yani kayma halinde, yiiksek yerel basinglara ilaveten, temas noktalarinda
ayrica asirt sicaklik Yiikselmelerinin de bulunmasi, kaynak baglarmin olusumunu (sicak
kaynama) kolaylastirir. Bu durumda, yumusak olan malzeme yiizeyinden siirekli olarak
kopmalar meydana gelecektir. Hatta araylizey iiriinii (olugan kaynak bag1), cok sert ve kirilgan
ise belirli bir kayma mesafesinden sonra kopup ayrilir ve yiizeyler arasinda ayrica abraziv
asinmaya da neden olur. Bu olusumda yiizeylerin karsilikli fiziksel ve kimyasal etkilesimleri
onemli Olc¢lide rol oynar. Olusan bag, fonksiyon yiizeyleri ne kadar temiz ise, o oranda
kuvvetli olmaktadir. Rutubet, absorbe gazlar, oksitler ve yaglayict maddelerin mevcudiyeti
bag kuvvetini dolayisiyla asinmay1 azaltir [102-104]. Abrazif asinma, birbiri lizerinde kayan
ylizeyler arasinda asindirici sert partikiillerinbulunmasi ile meydana gelmektedir. Sert
partikiiller ya disaridan sisteme girer veya adhezif asinma {riinleri olarak sistem iginde
meydana gelir. Yiizeylere yapigmus, piiriizlii ¢ok sert bir partikiiliin veya yiizeylerde bulunan
sert bir piiriiziin kars1 yilizeyde meydana getirdigi asindirma sekli de abrazif asinma olarak
tanimlanabilir. Bu tanima gore abrazif asinma, iki elemanl veya ii¢ elemanli olarak meydana
gelmektedir. Abrazif asinma mekanizmasinda; sertlik, asindirici tane veya piiriiziin boyut ve
sekli, atak agisi, uygulanan normal yiik, kayma hizi, malzemelerin kirilma toklugu 6nemli

faktorlerdir. Abrazif asmma, sert partikiilin yumusak malzemenin yiizeyinden parca
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kopartarak uzaklastirmasiyla olur ve bu kopma sirasinda yapisma olmaz. Yiizeyden malzeme
kaybinin ¢ok hizli gelistigi ve yumugsak malzemenin iizerinde belirgin ¢izikler seklinde ortaya
cikan bir aginma mekanizmasidir. Abrazif asinma, ¢ok yiiksek asinma hizina sahip olup
sistemin hasarina sebep olacak sekilde etkisini aninda gdsteren bir asinma tiiriidiir [5,104].
Asimmma sebebiyle endiistride meydana gelen hasarlarin i¢inde, abraziv aginmanin orani ¢ok
yiiksektir [6]. Bu sebeple asinmanin onlenmesi i¢in g¢esitli yontemler gelistirilmistir. Bunlar,
alasimlama ile daha sert malzeme olusturmak, 1s1l islem yapmak ve malzeme ylizeyinde sert
bir yiizey tabakasi olusturmak esasina dayanir. Malzemelere uygulanan yiizey islemlerinin

cogu asinmay1 kontrol altina almak i¢in yapilmaktadir [104].

Yorulma asinmasi, metal yiizeyinin yorulmasi sonucu ortaya ¢ikan bir hasardir. Oldukca
diisiik gerilmeler ve yiiksek hiz altinda yapilan uygulamalarda metal ylizeyinde oyuklara
benzer bir¢ok bosluk meydana gelmektedir. Yorulma asinmasi, malzeme yiizeyinde 0.5mm
boyutuna varan biiyiiklilklerde oyuklanmalarin olusmasina ve yiizeyin hizla hasara
ugramasina neden olmaktadir [104].

Kimyasal asinmada, birbirine temas eden ylizeyler hava ile reaksiyona girerek, asinmanin
siddetini azaltan oksit ve diger tabakalari meydana getirmektedirler. Bununla beraber,
kimyasal maddelerin mevcut oldugu ortamlarda kullanilan makine parcalarinin yiizeyleri, bu
maddelerle reaksiyona girerek ince fakat sert tabakalar olusturmaktadir. Degisken yiik altinda
bu sert tabakalar kirilmakta ve olusan sert parcaciklar asinmaya neden olmaktadir.
Oksitlenmemis metal yiizeylerinde ise reaksiyon sonucu siirekli olarak sert tabakalar
olusmakta ve bunlarin kirilmasiyla asmmma siireklilik kazanmaktadir. Diger bir kimyasal
asimnma da yiiksek hizlarda birbirlerine siirtiinen parcalarin yiizeyinde meydana gelen yiiksek
sicakliklarda, bu parcalarin kimyasal kararliliklarini kaybetmeleri sebebiyle meydana
gelmektedir [5].

Yaglama mekanizmalar1 baslica iki ana gruba ayrilmaktadir. Bunlar; basingli sivi
yaglamasi ve yiizey film yaglamasidir. Basincli sivi yaglamasi, temas sirasinda yaglayicida
olusan akma hareketi sayesinde yiizeylerin birbirinden ayrilmasi esasina dayanmaktadir.
Basingli sivi yaglamasi akigkan dinami8i ve reoloji ile tanimlanmaktadir. Yiizey film
yaglama, is ylizeyine depolanan koruyucu film ile yiizeylerin birbirinden kismen ayrildig: bir
yaglama seklidir. Bu tiir filmler, ylizeyde fiziksel veya kimyasal olarak olusturulabilir. Olusan
baglar ise fiziksel veya kimyasal baglar seklindedir. Bu tiir yaglama kimya ve malzeme bilimi

ile incelenmektedir [5].
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Seramik malzemelerde yaglama; mekanik, kimyasal ve 1s1l 6zelliklerin bir kombinasyonu
sebebiyle c¢alisma ortamlarinda sergileyecekleri tribolojik problemlerin ¢oziimii agisindan
onemlidir. Ancak seramiklerin siirtiinme katsayilarinin teknolojik uygulamalar i¢in oldukca
yiiksek ve asinma performanslarimin zayif oldugu belirtilmektedir. Bu arzu edilmeyen
karakteristikler, seramiklerin 6nemli Ozelliklerini golgelemektedir. Siirtinme ve asinma
hizlarinin diisiiriilmesi, seramiklerin gelecekte kullanilabilirligini saglayacak yegane etkendir.

Seramiklerde siirtlinme ve asinmay1 azaltmanin 6nemli bir yolu temas yiizeylerinin kayma
gerilmesini azaltict ince film uygulamasidir. Bazi seramikler bulunduktan ortamlarda,
yiizeylerinde siirtiinme ve asinmay1 azaltici bir yapi sergilemektedir. Ornegin, Si;Ny'iin kayma
yiizeyleri bir¢ok ortamda diisiik silirtiinme ve asinma saglamakta ve kolay kayma kabiliyeti
olan ince silisyum oksit filmini olusturdugu goriilmektedir. AL,O; seramikler, kayma
yiizeylerinde yumusak aliiminyum oksit filmi ve suda test edildigi zaman aliminyum
hidroksit olugmakta, bunun sonucu olarak siirtiinme katsayisin1 diistirmektedir [105].
Yaglayici filmlerin meydana gelmesi sebebiyle, seramik ara ylizeylerin, metalik ara yilizeylere
gore ¢ok daha diisiik siirtiinme katsayisina ulagacagi muhtemeldir.

Yiiksek sertlik ve elastik modiile sahip olan seramikler, normal yiiklemeler altinda
metallere gore ¢ok daha diisiik temas alan1 sergilediklerinden, yaglayici bir film uygulandigi
zaman daha disiik siirtlinme katsayisina sahip olurlar. Seramik yiizeylerde siirekli olarak
diisiik siirtlinme katsayisina sahip ince film olusturmak ic¢in kullanilan ii¢ farkli yaglama
yontemi vardir. Bunlar buhar, siv1 ve kat1 faz yaglamadir.

Pratik uygulamalarda daha ziyade sivi yaglayicilar kullanilmaktadir. Ancak, bu
yaglayicilarin geleneksel yaglayicilarla seramik esasli tribo-sistemlerde uygulanmasi bazi
problemler ortaya ¢ikarmaktadir. Geleneksel sivi yaglayicilar, seramiklerin ¢aligma
sartlarindaki sicakliklarda pek etkili olamamaktadir. Sentetik sivi yaglarin yaglayici olarak
gorev yapabilmeleri i¢in termal ayrigma ve buharlagsma sicakliklarr olan 371°C'nin altindaki
sicakliklarda calisilmasi bir mecburiyettir [98]. Bu yiizden geleneksel sivi yaglayicilarin
performanslari, 300°C’nin iizerinde diismektedir. Bu problemi ¢ézmek icin yeni ilaveler
ihtiva eden yiiksek performansh sivi yaglayicilar gelistirilmis ve siirekli olarak seramik
yiizeylerde test edilmistir.

Buhar faz1 yaglayicilart diisiik kayma gerilmesine sahip olan ylizey filmlerini elde etmede
kullanilan diger bir yontemdir. Prensip olarak, sicaklik karsisinda olusan reaksiyon {iriinii ince

bir film olusturmaktadir. Bu yontem, yiiksek sicaklik sartlarinda gergeklesen cesitli tribolojik
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uygulamalar i¢in pratik ve uygun goriilmektedir. Karbon igeren gazlar ve seramik ylizeyler
arasinda katalitik reaksiyonlar sonucunda olusan ince karbon filmlerinin yiiksek sicakliklarda,
diisiik siirtlinme katsayilarina sebep olduktan belirtilmektedir.

Kat1 yaglayicilar, kontrollii asinma ve siirtiinme istenen sert tribolojik sartlar1 ihtiva eden
uygulamalar i¢in (6rnegin, yiiksek sicaklik, korozif ortam, vakum sartlan, yiiksek hiz ve yiik)
uygun olan tek yontemdir. Kati yaglayicilar, tribolojik yiizeye ince bir film olarak
uygulanabilir ya da yag veya gresle karistirilabilir. Kati1 yaglayicilarin kalici olarak
uygulanmasi diger yaglayicilara gore biraz daha zordur. Metalik bir yiizeye kuvvetli yapisma,
birgok kaplama metodu ile gerceklestirilebilir. Ancak seramik yiizeylere yapisik, kati
yaglayici filmlerin kaplamasi geleneksel (Ornegin, Sputtering, iyon biriktirme, CVD gibi)
biriktirme yontemleri ile olduk¢a zordur [105-109].

Sputtering metodu ile SiC altllk malzeme iizerinde MoS, filmlerini olusturulmaya
calisilmig, islem Oncesinde MoS, filmlerinin yapigsmasini artirmak icin malzeme ylizeyi
kimyasal olarak daglanmasina ragmen basari elde edilememistir. Olugan MoS, filmlerin
Omriiniin ayni metotla ¢elik malzemeler iizerinde olusturulan filmlere nazaran daha kisa
oldugu goriilmiistiir. Diger bir ¢alismada, kaynak gaz olarak metan vebiitanin kullanildig
plazma destekli kimyasal buhar biriktirme (PACVD) yontemiyle Si3N4 altlik malzeme
tizerinde olusturulan hidrojenlenmis amorf karbon filmlerinin siirtinme ve asinma
davraniglar1 arastirilmistir. Bu filmlerin yapismalarinin olduk¢a kuvvetli oldugu, vakum ve N,
ortamlarinda oldukga diisiik siirtlinme ve kayma sergilediklerini rapor edilmistir [107-108].

Erdemir ve arkadaglari [14,109], vakumda buharlastirma teknigi ile Al,Os {izerinde
boroksit (B,0;) filmleri olusturarak bunlarin tribolojik ozelliklerini arastirmislardir. B,O;
tabakasinin yiizeyinde atmosferik sartlarda son derece iyi yaglama 6zelligi olan ve stirekli

kendini yenileyen borik asit filmi olustugunu tespit etmislerdir.
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4. ASINMA

Temas eden yiizeylerden mekanik etkilerle malzeme kaybina asinma denir. Baska bir
deyisle kullanilan malzemelerin baska malzemelerle (kati-sivi-gaz) temasi neticesinde
mekanik etkenlerle yiizeyden kiiciik parcaciklarin ayrilmasi sonucu meydana gelen ve
istenilmeyen ylizey bozulmasi seklinde tarif edilir.

Birbiriyle temas eden ylizeylerde siirtiinme kuvvetleri giic kaybina, asinma ise isleme
toleranslarinin kotiilesmesine neden oldugundan asinma ¢ok dnemli bir parametredir [69]. Bir
asinma sisteminde;

a) Ana malzeme (asinan)

b) Kars1t malzeme (asindiran)

c) Aramalzeme

d) Yik

e) Hareket,

asinmanin temel unsurlaridir.

4.1. Asinma Mekanizmalari

4.1.1. Adhezif Asinma (Yapisma Asinmasi)

Yapisma asinmasi olarak da adlandirilan Adhezif asinma, en sik rastlanilan aginma tiirii
olmasina ragmen, genellikle hasarlar1 hizlandirict etkide bulunmaz. Adhezif asinma en genel
olarak, karsilikli etkilesim igerisinde birbirlerine gore goreceli olarak hareket eden iki ylizeyin
birisinden bir pargacigin koparak diger yiizeye yapismast sonucunda, bir yiizeyden diger

yiizeye olan malzeme taginimi olarak tanimlanabilir [69].

R O ~
Metal
—-— |jatal -

e ©
Metal

Sekil 4.1. Adhezif aginma drnekleri.
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a)lki glantinn bulugmast ve bag olugurmu,

b)Bagin koparak bir yizeyden digerine malzeme
transferinin olugumu.

c)Uzamig olan gtantinm diger yizeydeki giantiyla
=S etkilesitni sonucuda da yiizeyde kirntt olugumu.

Sekil 4.2. Adhezif asinmanin meydana gelisinin sematik olarak gosterimi.

Adhezif Asinmanim Onlenmesi:

1. Yaglama: Iyi bir yaglamayla siirtiinme azalr, 1s1 uzaklastirilir. Sonugta mikro kaynak
bolgeleri dnlenir.

2. Birbirleri icerisinde ¢6ziinmeyen metaller kullanmak: Birbiri igerisinde ¢éziinmeyen
iki metal bir arada kullanilirsa mikro kaynaklanma engellenir. Ama pratikte kullanimi1 ¢ok
sturhidir.

3. Diiz yiizeyler kullanmak: Eger temas eden yiizeylerde cikintilar yoksa asinma
meydana gelmez.

4. Metal-metal temasim1 Onlemek: Bu asmmayr meydana getiren metal-metal

yiizeylerinde kimyasal filmler olusturursak (fosfat kaplama gibi) aginmay1 engellemis oluruz.

4.1.2. Abrazif Asinma

Yirtilma veya ¢izilme asinmasi olarak adlandirilir. Genel olarak malzeme ylizeylerinin
kendisinden daha sert olan partikiillerle basing altinda etkilesip sert partikiilin malzeme
yiizeyinden parca koparmasina abrazif asinma denir. iki elemanl ve {i¢ elemanli olmak iizere

ikiye ayrilir [69].
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B B
allki elemanh abrazif agnma. BT elemanh abrazif agmma

Sekil 4.3. ki elemanli ve ii¢ elemanl abrazif asinma.

METAL

PLASTIC PLASTIC TRASPED

Sekil 4.4. Abrazif aginma 6rnegi.

Abrazif Asinmanin Onlenmesi:

1. Yiizey Sertligini Arttirmak: Abrazif asinmanin engellenmesinde en etkili yoldur fakat
bu durumda malzemenin gevrek olarak kirilma riski artacaktir.

2. Abrazif Parcaciklar1 Uzaklastirmak: Sert partikiillerin sistemden uzaklastirilmasiyla
abrazif aginma engellenir. Kullanilan hava su ve yaglarda kullanilan partikiiller filtre edilerek
sistemden uzaklastirilirlar.

3. Asinmus Parcalarn Degistirmek: Abrazif asinmaya ugrayacak parcanin kolay bir

sekilde degistirilmesine imkan verecek tasarimlarin yapilmasiyla asinma ortadan kaldirilir.

4.1.3. Yorulma Asinmasi

Degisken tekrarli yiliklemeler sonucunda maksimum kayma gerilmelerinin bulundugu
yerlerde plastik deformasyon ve dislokasyona bagli olarak ¢ok kiiciik bosluklar meydana
gelir, bu bosluklar zamanla ylizeye dogru ilerler, biiylirler yiizeyde kiiclik ¢ukurlarin ortaya
¢ikmasina sebep olurlar, buna yorulma asinmasi denir. Bu aginmalar disli ¢arklarda rulmanl

yataklarda ve yuvarlanma hareketi yapan mekanizmalarin yiizeyinde goriiliir.

75



4.1.4. Erozif Asinma

Erozif asinma, bir sivi veya tasiyict igerisindeki sert partikiillerin malzeme yilizeyinden
yiiksek hizlarda kaymasi ve yuvarlanmasi esnasinda ¢ok sayida parga koparmasi sonucunda
meydana gelir. En cok pompalarda, pervanelerde, fanlarda, nozullarda, boru ve tiiplerin

dirseklerinde goriiliir [69].

Metal e

Steel Pipe e

.

Liquid

N

Erogon

Sekil 4.5. Erozif asinma 6rnekleri.
4.1.5. Ogiitmeli Asinma

Yiiksek basing altindaki partikiillerin metal yilizeyi ile diisiik hizlarda karsilagmalar
sonucunda metal yiizeyinden parcaciklarin kesilip ¢ok sayida ufak c¢izikler agilarak
kopartilmasi sonucu meydana gelir. En ¢ok buldozer ve kepge kesici ug yiizeylerinde aginma

sonucu korlesme olusur. Bilyali degirmenlerde goriiliir.

Sekil 4.6. Ogiitmeli asinma drnegi.
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4.1.6. Oymali Asinma

Bu asinma tipi malzeme yiizeyinin ¢ok yiiksek gerilmelerdeki carpma durumlarinda
yiizeyden bir parganin kesilerek veya oyularak kopmasi sonucu meydana gelir. En cok

hafriyat, madencilik ve petrol kuyularinin delme islemi yapan parcalarda goriiliir [69].

Sekil 4.7. Oymali aginma 6rnekleri.

4.1.7. Kazinmah Asinma

Bu aginma tipi mikro kaynasmanin meydana geldigi adhezif asinmaya benzer, farki ise
adhezif aginma birbiri iizerinde kayan ylizeylerde olurken kazimali asinmada birbirine goére
hareket etmeyen yiizeylerde goziikiir. Titresimli ortamda ¢alisan somun, pergin gibi baglanti

elemanlar1 ve otomobil saftlarinin birlesme noktalarinda ve yataklarinda ¢ok rastlanilan bir

hasar tipidir [69].

®

e

Metal

Sekil 4.8. Kazinmali aginmanin meydana gelisinin sematik olarak gdsterimi.
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4.1.8. Korozif Asinma

Bu aginma tipinde ¢aligma ortamiyla par¢a yiizeyleri arasindaki etkilesim 6nemli rol oynar.
Korozif asinma iki kademede gergeklesir:

a) Temas halindeki yiizeyler ortamla reaksiyona girer yiizeyde bir tabaka olusur.

b) Daha sonra temas noktasinda gatlak olusur veya abrazif etkiden dolay1 olusan tabaka
hasara ugrar.

Burada en 6nemli faktor pastir. Bu ise okside neden olur. Oksitten korunmak i¢in kaplama

yapmak, reaksiyona girmeyecek alasim elemanlar1 se¢gmek gerekir.

Metal i—t— Oxidation

@

. .o. .-0‘ ,3. e

Sekil 4.9. Korozif asinmanin meydana gelisinin sematik olarak gosterimi.

4.2. Celiklerdeki Borlamanin Asinma Ozellikleri
4.2.1. Borlanms Celiklerde Asinma Esnasinda Bor Oksit Olusumu

Bor kaplamalarin sertlikleri ¢ok yiiksek oldugundan yiliksek asinma direncine ihtiyag
duyulan yerlerde tercih edilmektedir. Bu amacla en ¢ok kullanilan bor kaplamalar, demir
boriir ve titanyum diboriir kaplamalardir. Demir boriir kaplamalar, ¢cok diisiik asinma ve
yiiksek siirtlinme katsayisint (u=0.38-0.63) bir arada bulunduran ilging tribolojik 6zellige
sahip malzemeler olmalar1 sebebiyle fren sistemlerinde kullanilabilmektedirler [5].

Son yillarda Sliney ve Peterson [14], borik asidin yaglayic1 ozellikleri iizerine dnemli
calismalar yapmislardir. Peterson, camsi borik asidin cam gegis sicakliginin iizerindeki bir
sicaklikta (450°C) viskozitesinin hizli bir sekilde azaldigini ve borik asitle yaglanan
yiizeylerde siirtlinme katsayisinda 6nemli bir diisiis meydana geldigini gézlemlemislerdir.

Takeuchi ve arkadaslar1 [110], FeB ve Fe,B tabakalarinda, koruyucu oksit tabakasinin degisik
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reaksiyon mekanizmalar1 sonucunda olustugunu belirtmislerdir. FeB tabakasinda FeB'nin
bileseni olan bor, ortamdaki oksijenle tercihli olarak reaksiyona girerek yiizeyde B,03;-Fe,B
tabakalar1 olusturur. Bunun sonucunda Fe;B tabakasinin kalinlifinda artis meydana gelir.
Fe,B tabakasinda ise FeB'nin bileseni olan bor, oksijenle birleserek B,Os; ve o demirini

meydana getirir.
8FeB+30,—4 Fe,B +2B,03 4.14)

4Fe,B+30,—8(a-Fe)+2B,03 4.15)

Bunun yaninda Erdemir ve Bindal da [33], bor kaplanmis ¢elik yiizeylerinde spontanebir
reaksiyonla borik asidin olusturulabildigini gdstermislerdir. Oncelikle Erdemir, Al,O; iizerine
kaplanan (B,0s3) filmlerin %50 oraninda nem igeren atmosferik sartlarda 0.02-0.05 siirtiinme
katsayisina sahip oldugunu tespit etmistir. Daha sonra Erdemir ve arkadaslari [109] B,Cs
kaplamanin yiizeyinde kendiliginden meydana gelen bir kimyasal reaksiyon sonucunda borik
asit (H;BOs) film tabakasi olusturarak diisiik siirtiinme katsayisi elde etmislerdir. Burada,
reaksiyon hizinin artirilmasina gerek duyulmadigi ve dogal olarak gergeklestigi dnemli bir
aciklama olarak belirtilmektedir. Olusturulan bor oksit (B,0O3) filminin her yerinde ince bir
borik asit (H3BO;3) tabakasinin yer aldigi ve triklinik bir kristal yapiya sahip oldugu
goriilmektedir. Her bir tabakada yer alan bor, oksijen ve hidrojen atomlari, sik1 paket yapida
olup birbirlerine kovalent, iyonik ve hidrojen baglar ile kuvvetli bir sekilde baglanmislardir.
Birbirlerine paralel dizilmis olan atom tabakalan arasinda 3.18 A uzaklik olup zayif Van der
Waals kuvvetleri ile birbirlerine baglanmistir. Buna gore borik asidin yaglayict 6zelligi biiyiik
bir ihtimalle kristal yapisindan kaynaklanmaktadir. Kayma gerilmesi altinda kristal tabakalan
kendi aralarinda relatif hareketin yoniine paralel olarak dizilerek birbirleri tizerinde kolaylikla

kayabildigi i¢in diisiik siirtiinme katsayis1 elde edilmektedir.
Borik asit tabakasmnin kristal yapist MoS, grafit ve hegzagonal BN ile benzerlik

gostermektedir. MoS, ve grafit gibi kuru yaglayicilarin malzeme yiizeyine adaptasyonunun
hem masrafli hem de bir¢ok gii¢liigli beraberinde getirmesi bdyle bir sistemin 6nemini ortaya
cikarmaktadir. Burada borik asit filmi kendi kendine olusmaktadir. Borik asit, B,O; fazinin
ortamin relatif nem ile reaksiyona girmesi sonucunda olugmaktadir [14,33,105,109,110-115].
Bor kaplanmis celiklerin yiizeyinde B,0O; tabakasi olusturmak yiiksek sicaklik islemi
gerektirmektedir. Kisa stireli 1s1l islem sirasinda, boriir tabakasindaki serbest veya fazla bor

atomlariin aktivasyon enerjileri 6nemli bir 6l¢iide artmaktadir. Sonug olarak, hizli bir sekilde
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hareket ederler ve bdylece biiylikk mesafelerde difiize olabilirler (750°C 'de boriir
tabakasindaki borun difiizyon katsayist 3.74x10''°cm?/s) [33]. Bor atomlarindan bazilari
yiizeye dogru hareket ederler ve bor oksit tabakasi olugturmak i¢in bulundugu yerdeki oksijen
ile reaksiyona girerler. Bu sirada demir gibi diger atomlar da yiizeye hareket ederler ve FeO
olustururlar. Ancak demir atomlarmin ¢ogunun FeB veya Fe;B seklinde bor tarafindan
baglandigina inanilmaktadir. Keza 750°C 'de demir atomlar1 ¢ok biiyiik boyutlarindan dolay1
bor atomlarindan daha az hareket ederler. Ayrica demir oksitlerin olusumu igin standart
reaksiyon 1silart (FeO, AHjps= -265.8 kl.mol™; Fe;04, AH,03=-1092 kJ.mol"; Fe,0,
AH1023=-806.7 kJ.mol'l) bor oksitten daha yiiksektir (B,03, AHjp3= -1218 kJ.mol'l) [14,33].
Kisa 1s1l islem periyodundan dolayi, Fe atomlari, hem kompleks oksitleri, hem de demir
oksidi olusturmak i¢in gerekli zaman1 bulamazlar. Ancak, uzun siireli yada yiiksek sicaklikta
(>750°C) tavlama islemi yapilirsa demir oksit yada kompleks oksitler olugsmaktadir. Sonug
olarak yiizeyde yaglayici filmler olugmaz. Isil islem sirasinda malzeme sogutulurken
atmosferin nemi ile reaksiyona girmesi sonucunda yiizeyde borik asit tabakasi olusmaktadir

(Sekil 4.10). Olusan kimyasal reaksiyonlar asagida verilmektedir [14,33,105,112-115]:

2B+3/20, B,0; AH;gp5= -1218 kJ.mol! (4.16)

1/2 B,O5+3/2 Hy0 ~ H3BO; AHa9=-45.1 Umol’* 4.17)
Son derece iyi kimyasal biitiinliigii sebebi ile B,O; filmlerin, iyon daglamali seramik

yiizeylere olduke¢a iyi yapistigi goriilmektedir. Yiiksek sicaklik uygulamalarinda seramikler
i¢in borik asidin kullanimi, 170°C'nin iizerinde H3BOj3 pargalanarak B,Os'e doniisiip yaglayici
ozelligini kaybetmesi ve 450°C'nin iizerindeki sicakliklarda B,0Oj5’tinoldukca sivi bir hal alip
seramik altlilk malzeme ile reaksiyona girerek yiiksek korozif asmmmaya neden olmasi
sebebiyle tavsiye edilmemektedir. Metaller i¢in bu kimyasal reaksiyon, ithmal edilebilir ve

diisiik siirtlinme viskoz akis yaglama ile etkisini devam ettirmektedir [105].

Borik asit

Bor oksit filmi
Bor kaplama
Celik

Sekil 4.10. Bor kaplanmis ¢elik yiizeyinde olusturulan bor oksit ve borik asit tabakasinin gsematik gosterilisi
[113,115].

Erdemir ve Bindal [33], bor kaplanmis ve kisa siireli 1s1l islem uygulanmis ¢eliklerin
siirtinme katsayis1 ve asinma hizlarim1 son derece diisiik degerlere tasiyan, bor kaplanmis
celik yiizeyindeki borik oksit ve borik asit tabakalarinin varliini mikro-lazer Raman

spektroskopisi ile ispatlamiglardir.
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4.2.2. Borlanmis Celiklerin Asinma Ozellikleri

Makine elemanlarinin asinma dayanimlarii artirmanin énemli yontemlerinden birisi de,
bor yaymimi ile yiizeylerinde oldukg¢a sert boriir tabakalarmin olusturulmasidir. Metalik
malzemelerin abrazif asinma direnci ile sertlikleri arasinda dogrusal bir iliski vardir, ancak
malzeme mikroyapisinin, asinma dayanimina etkisi, sertlifine olan etkisinden ¢ok daha
fazladir [59]. Borlama islemi sonucunda ise, malzemenin yliizey sertli§inde muazzam bir artis
meydana gelmektedir. Bu ise borlanan parg¢anin abrazif asimma dayanimini artirmaktadir
(sekil 4.11). Cesitli yayinma islemlerinin; islem sicakligi, tabaka kalinligi ve sertliklerinin

karsilastirilmasi Tablo 4.1'de verilmektedir [116].

Tablo 4.1. Yayinma islemlerine ait baz1 6zellikler [116].

Yiizey Islemi Malzeme Islem Sicakhgi (°C)  Sertlik (HV) Tabaka Kahn.(um)
Karbiirleme AlS14620 800/900 700 225
Nitriirleme 17-4 paslanmaz 500/600 800 200
Karbonitriirleme AIlSI4620 700/900 700 500
Borlama (Bl ve B2) AlSI14620 900/1100 1500 50
Titanyum Karbiir (TiC) AISI440C 900/1100 3000 75
Vanadyum Karbiir (VC) AISID2 900/1100 2500 75
Ferritik Nitrokarb. AIlSI4620 500/600 700 10
(FNC)
Referans Kaplamalar
Krom Kaplama (Cr) AISI 4620 Oda Sicaklig1 900 75
Elektroliz Ni/P(Ni) AIlSI4620 20°C./ 100 °C 700 30
105 £
§ 107 F
© E
E I
< 108k
10° I R T

2 6 10 14 18 22
Normal yiik, (g)

Sekil 4.11. Cesitli difiizyonal kaplama islemleri uygulanmis bir ¢eligin asinma davraniglari [109].
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Eyre [117], karbiirleme ve borlama islemi uygulanmis AISI 1100 serisi geliklerinin
asinma davraniglan karsilastirdiginda; borlamanin karbiirlemeye gore 6zellikle gegis bolgesi
tizerindeki yiiklemelerde adhezif asinma direnci agisindan ¢ok daha iyi sonuclar verdigini ve
bu ozelligi yiiksek sicakliklarda dahi muhafaza ettigini belirtmektedir. Sertlikle adhezif
asinma arasinda dogrudan bir iligki kurulamayacagini belirten Eyre [117], adhezif asinmanin
yiizeyler arasindaki kimyasal uyusmazlikla ilgili oldugunu iddia etmektedir. Borlanmis
numunelerde slrtlinme katsayisinda meydana gelen degisimleri inceleyen ¢esitli
arastirmacilarin hepsi borlamanin siirtiinme katsayisim1 diislirdligii sonucuna varmislardir.
Borlanmig yiizeylerin asinma acgisindan diger bir Ustiinligli, gerek calisma ortamindan
kaynaklanan, gerekse kayma siirtlinmesi sonucunda ortaya ¢ikan 1sinin, borlu tabakalarin

sertliklerinde ve aginma dayanimlarinda biiyiik bir diisiise neden olmamasidir [21,117].

Tablo 4.2. Borlanmis ve borlanmamis bazi malzemelerin statik siirtiinme katsayilar: [11].

Malzeme Islem Yiizey Statik siirtiinme

(pm) Katsayisi

01-01 Takim c¢eligi Borlanmis 0.076 0.07-0.09

Borlanmamis 0.076 0.22-0.24

1018-1018 Karbon celigi |Borlanmis 0.076 0.14-0.15

Borlanmamis 0.076 0.19-0.24

302-302 Paslanmaz celik |Borlanmis 4,572 0.16-0.18

Borlanmamis 0.076 0.19-0.22

Tungsten-Tungsten Borlanmis 0.076 0.12-0.14
Borlanmamis 0.076 0.45

Molibden-Molibden Borlanms 6.858 0.16-0.17
Borlanmamis 0.076 0.38

Nikel-Nikel Borlanms 0.076 0.13-0.14
Borlanmamis 0.076 0.42

Borlanmig ¢elik yiizeylerin asinma davraniglarini inceleyen aragtirmacilarin ¢ogunlugu, tek
fazl1 (Fe,B) tabakalarinin, ¢ift fazli (FeB+Fe,B) tabakalarindan daha iistiin asinma direncine
sahip oldugu konusunda goriis birligi icerisindedirler [11]. Takeuchi [110], FeB ve Fe,B
tabakalarinin asinma ozellikleri ile ilgili olarak, maksimum asinmanin metalik ve oksidatif
asimmma ile birlikte etkidigi durumda meydana geldigini, hafif asinma veya yiiksek kayma
hizlarindaki asinma kayiplarinin ise esas olarak oksidatif aginmadan kaynaklandigini ve
borlanmis ¢eliklerin aginma davranislarini etkileyen en 6nemli faktoriin, yiizeyde olusan
koruyucu oksit filmleri oldugunu ileri siirmektedir. Arayiizeylerde yiiksek sicakliklar
olustugunda, o&zellikle ylizeye yakin bolgelerde deboronizasyon olustugu ve ylizey
tabakalarinin oksitlenmesi sonucunda aginma firiinlerinin analizinde a-Fe,O3, Fe;04 ve HBO,

bilesenlerinin ortaya ¢iktig1 belirtilmektedir.
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Boriir tabakalarmin abrazif asinma dayanimlari, yiiksek sertliklerinden dolayr oldukca
iyidir. Borlir tabakasinin abrazif asinma ag¢isindan Ustilinliigii agik bir sekilde goriilmektedir
[41]. Borlamadan sonra uygulanan 1sil islemler de asinma dayanimim etkilemektedir.
Borlama+normallestirme+sertlestirme ve 200°C'de temperleme islemi uygulanmis numuneler,
borlamadan sonra her hangi bir 1s1l iglem uygulanmamis numunelere gére daha iyi aginma
dayanimi gostermektedir [51]. Bazi arastirmacilar ise borlama sonrasi 1s1l islemlerin, tek fazl
boriir tabakalarinin asinma dayanimim pek fazla degistirmedigini, buna karsilik ¢ift fazl
tabakalarin asinma direncini ise 6nemli Ol¢iide artirdigini, bunun da biiyiik 6l¢iide iki fazl

tabakalardaki kalint1 gerilmelerden kaynaklandigim ileri stirmektedirler [11].
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5. DENEYSEL CALISMALAR

10x10x10mm ¢apli AISI 4140 ¢elik deney numunesi olarak kullanildi. Tablo 5.1°de
borlamada kullanilan malzemelerin kimyasal bilesimleri, Tablo 5.2 de kullanilan AISI 4140
celiginin analizi ve Tablo 5.3°te mekanik alagimlama sonrasi yapilan borlama islemleri deney
sartlar1 verilmistir. Calismanin ilk kisminda borlama Ferrobor (150 pum)+silikat karisimi ile
gerceklestirilmistir. Ferrobor ¢eneli kiricida kirihip 6giitiiliip ebatlandirlmis ve Sodyum silikat
(Na,SiO,(OH), — 60 bome ) ferrobor tozlarina agirlikca %2 olarak ilave edilip karigtirildiktan
sonra numue yiizeyine jel olarak yaklasik 5 mm kalinliginda uygulanmistir. Calismanin ikinci
kisminda ise borlama karisimi (ferrobor+sodyum silikat) mekanik alagimlanmistir. Mekanik
alasimlamada Spex tipi yiliksek enerjili 6giitiicti kullanilip, 6giitiicli iginde bilye ¢ap1t 10 mm
olarak, bilye/ toz orani=10/1 olarak ve mekanik alasimlama siiresi 1,2 ve 4 saat olarak tatbik
edildi.

Tablo 5.1. Calismada kullanilan borlama tozlarinin kimyasal kompozisyonu (%).

Fe B Al Ti Si %S Na,O SiO, %P

FeB 18 4 75 0.5 0.03 0.03

Na,O-SiO, 9 28

Tablo 5.2. Caligmada kullanilan AIST 4140 ¢eliginin kimyasal kompozisyonu (%).

Alagim elementi (% agirlik)
Cr Si C Mo Mn Fe

AlSI 4140 0.915 0.211 0.391 0.184 0.938 96.89

Mikroyap1 goriintiileri i¢in kaplama numuneleri % 2 nital ¢ozeltisi ile daglandi. Daglanan
yiizeylerin Olympus marka optik mikroskopta optik fotograflar1 ve yiizeylerin SEM ve EDS
goriintiileri JEOL JSM-7001F marka elektron mikroskobunda alinarak mikroyapidaki
elementel konsantrasyon degisimleri tespit edilmistir ve mikroyapida olusan faz ve bilesikleri
tespit etmek amaciyla Bruker D8 Advance marka XRD cihazinda incelemeleri yapilmistir.
Numunelerin ylizeyinden merkezine dogru GODES cihazi ile bor konsantrasyon degisimi
belirlendi. Anton Paar marka mikrosertlik cihazi ile numunelerin yiizeyindeki mikrosertlik
degisimi belirlendi. DTA ile mekanik alasimlanmis tozlarin yilizey enerjilerindeki degisim

belirlendi.
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Asinma testlerine tabi tutulacak numuneler 10x10x10 mm kesitinde hazirlandilar ve mikro
sertlikleri alinmistir. Asinma numuneleri pin-on-disk yontemi ile elmas bir agindirici iizerinde
asindirildilar. Asinma orani olarak W= gr><N/cm2 birimi kullanilmistir. Asinma testleri
boyunca yiikler 20, 40 ve 60 N olarak degistirilmisti. Agirlik kayiplari 107 gr

hassasiyetindeki tartimlarla yapilmastir.

Tablo 5.3. Mekanik alagimli numuneler ve ¢alisma parametreleri

Num. No Siilikat Ogiitme siiresi Sicakhik, °C Siire, Saat

N1.1 - 1 750 4

N1.2 800

N2.1 Na;B40; 800

N3.1 Na,CO3 800

N4.1 Na,SO4 800

N4.2 NaCl 800

N4.3 NH,CI 1073

N5.1 Nag+SiO2(OH), 550

N5.2 600

N5.3 “ 650

N5.4 “ 700

N5.5 « «

N5.6 “

N5.7 “

N5.8 “

N5.9 “

N5.10 “

N5.11 “

N5.12 “

N5.13 “

N5.14 “

N5.15 “

N5.16 “

N5.17 “

N5.18 “

N5.19 “

N5.20 “

N6.1 “

NG6.2 “

N6.3 “

N6.4 “

N6.5 “

NG6.6 “

N6.7 “

N6.8 “

N6.9 “

N6.10 “

N6.11 “

N6.12 “

N6.13 “

N6.14 “

N6.15 “

N6.16 “

N7.1 “

N7.2 “

N7.3 “

N7.4 “

N7.5 “

N7.6 “

N7.7 “

N7.8 “

N7.9 “

N7.10 “

N7.11 “

N7.12 “

N7.13 “

N7.14 “

N7.15 “
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Kirilma toklugu 6l¢iimleri Anton Paar tipi mikrosertlik cihazinda Vickers u¢ kullanilarak
cihazin maksimum kapasitesi olan 400 gr yiik altinda gergeklestirildi. Amag¢ vickers ug
kullanilarak izler olusturmak ve bu izlerin kdsegenleri boyunca meydana gelen radyal
catlaklarin boylarinin 6lgiilmesi neticesinde kirilma toklugu ile ¢atlak ebadi arasindaki esitligi
kullanarak kirilma toklugu hesaplandi. Bu 6l¢timlerin gerceklestirilmesi ise yeterli tabaka kalinhigim
ancak sagladigindan dolayr 800, 850 ve 900 °C'de 6 ve 8 saat borlanan numunelerde miimkiin
olabilmistir. Sekil 5.1'de gosterildigi iizere, Vickers ug ile olusturulan izler [115] ve bu izlerin kdsegenleri
boyunca meydana gelen radyal catlaklarin boylar Slgtilerek esitlik 5.1 yardimiyla kirilma toklugu
degerleri (Kc) tespit edilmisti. Bu teknik ile kirlma toklugu belirleme Olglimleri, ¢ok kiigiik
numunelerin kullamlmasi ve bu numunelerin kolaylikla hazirlanabilmesi, islemin hizhh ve ekonomik
olmas1 gibi avantajlarmdan dolayr Ozellikle cam seramiklere ve diger gevrek malzemelere
uygulanmaktadir. Ancak 6l¢iim sirasinda olusturulan iz kdsegeni ve catlak boyunun Slgtim hassasiyetine
bagli olarak tokluk degerinde degismelerin olabilmesi, olusan catlagin ideal gatlak olarak kabul edilmesi,
kirilma toklugunun 6l¢iimii i¢in gelistirilen formiillerin farkhiliklar arzetmesi, ayn1 malzeme igin farkl
literatiirlerde farkli kirilma toklugu degerleri tesbit edilmesi indentasyon tekniginin zayif yonleridir.
indentasyon tekniginde, malzemenin kirilma toklugu, uygulanan yiike, catlak boyuna ve numunenin
geometrisine baghdir [47, 83, 116-119].

Kc = 0.028(E/Hv)"A(P/C*?) (5.1)
Burada; E, kaplama tabakasinin elastisite modiilii (kg/mmz); H,, kaplama tabakasinin sertligi
(kg/mm?); P, uygulanan yiik (kg) ve c, catlak yar1 boyudur (m).

Sekil 5.1. Vickers ug ile olusturulan sertlik izinin ve catlagin sematik gdsterimi [119].
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6. DENEY SONUCLARI

6.1. Mikroyapi incelemeleri

Mekanik alasimlama sonrasi iretilen tozlarin kullanimi ile elde edilen numunelerin
optik mikroyap1 goriintiileri Ek 1°de ve SEM goriintiileri Ek 2°de ve EDS analizleri EK 3’de
verilmistir. Mekanik alasimlama sonrasi ferrobor taneciklerinin tane ebadi diismiistir
(Ek.2.6). Tane ebadi diisiisii ile birlikte tanelerin yilizey enerjisinde artis oldugu goriilmiistir
(Ek.5). Yiizey enerjisindeki bu artisin bor atomlarinin gelik igine difizyonunda aktivasyon
enerjisini  etkileyebilecegi, borlama sicakligint ve borlama siiresini diisiirebilecegi
diisiincesiyle mekanik alagimlama ferrobor+silikat karigimina uygulanmistir. Uygulama i¢in
mekanik alasimlama siiresi 1, 2 ve 4 saat olarak secilmistir. Numunelerin boriir tabakasi

kalinliklar1 ise Tablo 6.1°de verilmistir.

Tablo 6.1. Borlama sonrasi numune yiizeyindeki tabaka kalinliklari

Num. No Siilikat tipi Ogiitme siiresi  Sicaklik, °C  Siire, Saat  Boriir kahnhig, pm

N1.1 Silikatsiz 1 750 4 12
N1.2 Silikats1z 2 800 4 18
N2.1 Na,B,O; 2 800 4 25
N3.1 Na,CO, 2 800 4 72
N4.1 Na,SO, 2 800 4

N4.2 NaCl 2 800 4

N4.3 NH,CI 2 800 4

N5.1 Naz*SiO2(OH). 1 550 8 0
N5.2 “ 1 600 8 2
N5.3 a 1 650 8 5
N5.4 “ 1 700 2 16
N5.5 a 1 700 4 36
N5.6 i 1 700 6 50
N5.7 “ 1 7000 8 59
N5.8 “ 1 750 2 25
N5.9 “ 1 750 4 44
N5.10 “ 1 750 6 68
N5.11 “ 1 750 8 85
N5.12 “ 1 800 2 30
N5.13 i 1 800 4 56
N5.14 « 1 800 6 82
N5.15 « 1 800 8 105
N5.16 i 1 850 2 34
N5.17 « 1 850 4 80
N5.18 ¢ 1 850 6 120
N5.19 ¢ 1 850 8 137
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N5.20 g 1 900 2 60
N6.1 g 2 700 2 25
N6.2 B 2 700 4 40
N6.3 « 2 700 6 54
N6.4 Na,+Si02(0H), 2 700 8 64
N6.5 « 2 750 2 35
N6.6 « 2 750 4 51
NG6.7 « 2 750 6 68
N6.8 « 2 750 8 81
N6.9 « 2 800 2 42
N6.10 « 2 800 4 66
N6.11 B 2 800 6 80
NG6.12 B 2 800 8 98
N6.13 « 2 850 2 51
NG6.14 B 2 850 4 79
N6.15 « 2 850 6 103
NG6.16 « 2 850 8 124
N7.1 « 4 700 2 11
N7.2 « 4 700 4 21
N7.3 « 4 700 6 30
N7.4 « 4 700 8 39
N7.5 « 4 750 2 13
N7.6 “ 4 750 4 22
N7.7 « 4 750 6 37
N7.8 g 4 750 8 45
N7.9 g 4 800 2 15
N7.10 g 4 800 4 30
N7.11 g 4 800 6 47
N7.12 « 4 800 8 57
N7.13 « 4 850 2 23
N7.14 « 4 850 4 43
N7.15 « 4 850 6 56
N7.16 « 4 850 8 72

Numunelerin optik goriintiilerinden (Ek 1.1.2-1.1.6), SEM goriintiileri (Ek 2.1-2.6)ve
tabakalardan alinan EDS analizleri (Ek 3) ile elde edilen sonuglara gore yap1 i¢inde tesekkiil
eden boriirlerin asikiiler tip boriir olduklar1 goriilmektedir. Bu c¢alismada, mekanik
alagimlama uygulamadigi taktirde FeB, fazinin yiiksek borlama siirelerinde ve 800 °C
borlama sicakliginin altinda goriilemedigi tespit edilmistir (Ek 1.1.1). Bu durumun sebebi,
borlama sicakliginin A; sicakliginin altinda olmasi ve dolayisiyla bor atomlarinin atomik
difizyonunun diisiik olmasina baglanmistir. Ancak, 1 saatlik mekanik alagimlama sonras1 (Ek
1.1.2) 650 °C sicaklikta 6 saatlik borlama sonrasi boriir tabakasinin olustugu belirlenmistir. Bu
sicakligin altinda boriir tabasina rastlanilamamustir. bir saatlik mekanik alagimlanmis, 700 °C
sicaklik ve 2 saatlik borlamada tabakalagmanin oldugu gorilmiistiir. Sicaklik 800 °C’ye
cikarildiginda ve siire 6 saat olarak uygulandiginda ise cift katli boriir tabakasi goriilmeye

baglanmustir. Sicaklik 850 °C olarak uygulandiginda, ¢ift kathi tabakalagsmanin 2 saatlik
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borlama siiresinden itibaren olustugu belirlenmistir (Ek 1.1.2). Fe,B celik ylizeyine yakin
bolgede olusurken, daha yiiksek oranda bor atomu iceren FeB ve Fe,B fazlar1 bor tabakasinin
yiizeyinde tesekkiil etmislerdir (Ek 4). Boriir tabasi i¢inde bortirlerin dagilimi, dis yiizeyden
numunenin i¢ine dogru FeBy—FeB—Fe,B seklinde siralanabilir. Bor atomlarinin goreceli
olarak diisiik difizyon orani sebebiyle FeBy fazinin olusumunu sagladig: diisiintilmektedir.

800 °C borlama sicakhigmin altindaki 650, 700 ve 750 °C sicakliklarinda mekanik
alasimlama uygulanmasi halinde, borlamalarda etkin sonuglar alindig1 goriilmiistiir. Mekanik
alagimsiz olarak yapilan klasik borlama uygulamalarinda tercih edilmeyen bu sicakliklarda
belirlenen borlama kalinliklar1 dikkat ¢ekici Olgiilerdedir. Bahsi edilen sicaklik araligi Al
sicakliginin altindadir. Bu sicaklik sinmirinin altinda borlama esnasinda ¢elik mikroyapisi
apetsementit faz karisimindan olusmaktadir. Bu sicaklikta silis atomlari oge iginde ¢Oziiniir,
ancak Cr ve C ise sementit yapisi i¢inde kalir. Bu elementler boriir i¢inde ¢oziiniirliige sahip
degillerdir. Si atomlar1 gergekte boriir i¢inde ¢oziiniirliige sahip degildir. Bu sebeple Si
atomlar1 igeriye dogru difiize olur ve Si atomlarinca zengin bdlgeleri boriir tabakalar1 6niinde
olustururlar [157]. Calismada 6zellikle 800 °C sicakligin altindaki uygulamalarda Ek 1’de
verilen mikroyap1 goriintiilerinden de goriildiigii gibi numunenin igine dogru dallantili
bicimde uzanan asikiiler bortirlerin arasinda bu fazlarin yogunluklarinin arttigi goriilmektedir.
Bu durumun sebebinin borlama sicakligimin diisiik olmasi, Si difizyon oraninin borlama
bliylime oranindan diisiik olmasina baglanmaktadir. Sonu¢ olarak Si atomlarinca zengin
bolgeler asikiiler boriirlerce sarmalanmaktadir.

Borlama sirasinda boriirler [001] dogrultusunda biiyiirler [158]. Borlama esnasinda
oncelikle boriir ¢ekirdekleri 6nce yiizeyde tesekkiil eder ve daha sonra numune i¢ine dogru
bliyiir. Boriir ¢ekirdeklerinin oriyantasyonu ilk basta rastgeledir. Biliyliyen boriirlerin
oriyantasyonu FeB ve Fe,B bortirleri i¢cin [001] dogrultusundadir, ¢iinkii bor atomlar1 bu
dogrultuda daha hizli difiize olurlar [159]. Bu sebeple [001] dogrultusuna sahip ve numune
yiizeyine dik boriir taneleri daha hizli bir bigimde biiyiirler. Diger yonlenme dogrultularina
sahip boriir tanelerinin biiylimesi yavastir ve biiyiimeleri ana dogrultudaki tanelerin
bliylimeleri ile ¢akistigindan durur. Si a-Fe i¢inde difiize olabildiginden ve boriirlerin difizyon
oranindan daha kiiciik bir difizyona sahip oldugundan Si’ca zengin a-Fe boriirlerce ¢evrelenir.
Bu sebeplerden dolayidir ki boriir tabakasi asikiiler bir morfolojiye sahiptir. FeB fazinin
bliylime egilimi Fe,B fazina gore daha zayiftir. Deney sonuclarina gore de ilk olusan fazin
Fe,B oldugu ve FeB fazi olusumu 6ncesi uzun bir siire biiylimeye devam ettigi goriilmektedir.
FeB fazinin borlama isleminin sonlarina dogru tesekkiil etmesi sebebiyle FeB faz1 Fe,B fazina

gore biliylimek i¢in daha az zamana sahip olur.
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Mekanik alagimlama siiresi artirilip 2 saat olarak uygulandiginda boriir tabakasi ilk olarak
700 °C sicaklikta goriiliirken 750 °C sicaklikta 2 saat borlamada bile boriir tabakasinin
olustugu goriilmiistiir (Ek 1.1.3). Sicakligin 800 °C ve siirenin 4 saate ¢ikarilmasi sonrasi ¢ift
katli boriir tabakasi goriilmeye baslanmistir. Benzer sonuclar 4 saatlik mekanik alagimlama
sonrast da gorilmistir (Ek 1.1.4). Ancak, tabaka kalinliklari ag¢isindan durum
degerlendirildiginde mekanik alagimlamanin 1 saatin iizerine ¢ikarilmasinin verimli sonuglar
vermedigi belirlenmistir.

Diinyada kutu borlama islemi i¢in en revagta olan iiriin EKABOR olarak adlandirilan
trindiir. Bu iriin ile 800 °C de 4 saatlik borlama islemi sonrasi boriir tabakasina
rastlanilmamistir (Ek 1.1.5). Bu tozun atritorde 6giitiilmesi sonrasi da bir sonug elde edilemez
iken bu tozun sodyum silikat ile mekanik alasimlanmasi sonrasi boriir tabakasinin olustugu
goriilmustiir. Ticari olarak kullanilan bu toz ile yapilan ¢alismalar neticesinde boriir tabakasi
kalinlig1 agisindan bu ¢alismanin sonuglart ile rekabet edemedigi belirlenmistir.

Ferrobor ile sodyum silikat karisimina Ferrotitanyum, ferrokrom, nikel gibi alasim tozlar
katilarak yapilan caligmalar neticesinde boriir tabakasina rastlanilmamistir (Ek 1.1.5).
Sodyum silikat yerine NaCl, NH4Cl, Na,;B404 ve NaSQOy, tuzlarinin kullanilmas1 halinde boriir
tabakasinin olustugu belirlenmistir (Ek 1.1.5). Sodyum silikat yerine sodyum karbonatin
kullanilmasi halinde mekanik alagimlama sonrasit 800 °C sicaklikta yapilan borlamalarda 2
saatlik islem siiresi sonras1 boriir tabakasinin olustugu belirlenmistir. Bu tuzlarin kullanimi ile
ilgili detayli caligmalarin yapilmast gerektigi kanaatine varilmistir. Sodyum silikatin
kullanilmasiin sonucu Ek 1.1.6 da verilen optik goriintiilerden goriilecegi gibi boriir tabakasi
ancak 800 °C sicaklikta 4 saat sonra goriilebilmistir. Sodyum silikat ferrobor taneciklerinin
arasindaki bosluklar1 doldurarak ve ferrobor taneciklerini sarmalayarak bor atomlarinin
difizyonunu kolaylastirmistir.

Optik ve SEM kesit incelemeleri neticesinde olusan boriir tabakasinin dendritik bir
morfolojiye benzedigini gormekteyiz (Ek 2). Ayrica FeB/Fe,B arayiizeyinde kolonsu doku
olusumu orani Fe,B/¢elik araylizeyine gore daha az orandadir. Kaplama bdlgesinde goriintiisel
incelemeleri neticesinde 3 farkli bolgeden bahsedilebilir. Bu bolgeler:

i) Boriir tabakasi: Esas itibar1 ile FeB ve Fe,B fazlarindan olusmaktadir.

i) Gegis bolgesi: Bor atomlarinca zengin gegis zonudur.

Iii) Matris: Bor atomlariin difizyonundan etkilenmeyen bolgedir.

90



Gerek optik ve gerek ise SEM incelemeleri neticesinde boriir tbakasi iginde iki farkli
katman mevcuttur. Dis yiizeyin FeB tabakasi oldugu ve bor atomlarinin dis yiizeyden i¢
ylizeye gore konsantrasyonunun daha yiiksek oldugu GDOES analizinden de (Ek 6)
gorilmektedir. XRD analizleri de yapidaki bolgeleri gostermemesine ragmen farkliligi
gostermektedir. Aynt zamanda Ek 4’de verilen EDS analizlerinden de bu durum agikca
goriilmektedir. GDOES ve EDS analizleri neticesinde boriir tabakasindaki Fe
konsantrasyonunun dis yiizeydeki degerinin i¢ yilizeye gore daha diisik oldugu da
belirlenmistir. En yiiksek Fe konsantrasyonu matriste iken en yiiksek B konsantrasyonu da dis
yiizeyde goriilmiistiir. Bu sonuglarin literatiir ile uyumlu oldugu da goriilmektedir [160-162].
Literatiir incelemeleri neticesinde karbonun FeB ve Fe,B fazlar icinde ¢ozlinmedigi
goriilmiistiir [163]. Oysa diistik karbonlu ¢eliklerin ylizey borlamalar1 neticesinde borlanmig
tabaka icinde Cr’un FeB fazi i¢inde CrB boriiriinii olusturdugu ifade edilmektedir [163]. Dis
katmandaki FeB fazi alt katmandaki Fe,B fazina gore daha serttir. Bu degisim GDOES
analizlerindeki degisim ile ortlismektedir. FeB fazindaki Fe oram1 Fe,B fazindaki orana gore
daha diistiktiir. Ortamdaki bor potansiyelinin yiiksek olmasi halinde siirekli kaplama yani tek
fazli Fe;B yapisinin olugmasi miimkiin olur. Kaplama kalinligin1 FeB/Fe,B fazlar1 arasindaki
difizyon kontrol eder. Yiizey ile boriir tabakasi arasindaki girintili yapinin temel sebebi
difizyon prosesinin anizotropik dogasindan kaynaklanir.

Bor atomlar1 demir esasli yapinin yiizeyinden igeriye dogru difiize olduklarinda bir bilesik
katman1 tesekkiil eder. Bu katmanda Fe,B faz1 veya (FeB+Fe,B) fazlar1 birlikte tesekkiil
edebilir [164-168]. Duplex faz olusumu kaplama sonras1 istenmeyen bir durumdur. ikiz faz
arasinda termal genlesme sabiti farki ¢ok yiiksektir. Islem sicaklig1 sonrasi soguyan yiizeyde
FeB fazi pullanma yapar. Bu sebeple borlama isleminde hedef tek fazli (Fe,B) bir katman elde
etmektir. Bu fazin sertliginin daha diisiik olmasma ragmen kararliligi borlama isleminde
istenen doku olusumu i¢in beklenen bir durumdur. FeB fazi ile Fe,B fazlar birlikteligi 800 °C
sicakliga ¢ikilana kadar goriilmemistir. 800 °C sicakliga ¢ikilip siire 8 saati buldugunda FeB

faz1 tesekkiiliine rastlanilmistir.
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(e
Sekil 6.1. 1 saatlik mekanik alagimlamaya maruz birakilmis borlama tozu kullanilarak a) 700, b)750, ¢)800 d)
850 °C sicaklik ile 8 saatlik borlama €) 800 °C sicaklik ve 4 saatlik, borlama sonrasi elde edilen
mikroyap1 goriintiileri.

SEM incelemeleri neticesinde yiizeydeki fazlarin fiziksel goriiniimleri sicaklik ve siireye
bagli olarak morfolojik degisimler gostermistir. Kaplama tabakasinin dis yiizeyi daha koyu bir
renk arz ederken tabakanin i¢ yilizeylerine dogru boriir tabakasi rengi kismen agik bir tona
biirlinmiistiir. Diistik sicaklik (800 °C’nin alt1) ve islem siirelerinde (4 saatin alt1) FeB fazi
tesekkiil etmez iken sicaklik ve siirenin artisi ile birlikte FeB fazi da goériilmeye baslanmistir.

Mekanik alagimlanmis tozlar ile gerceklestirilen borlama neticesinde tiim islemler igin
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kolonsal bir morfolojiye rastlanilmistir. Islem parametrelerinin degisimi kolonsal tabaka
gecisini engellememistir. Borlama isleminde sicakligin artis1 ile birlikte Fes;(B,C) ve Fes(SiB)
fazlarina da rastlanilmistir. Bu fazlar literatiir arastirmalari sonrasi bazi arastirmacilar
tarafindan da gozlenmistir [168].

EDS analizlerinin bor kimyasal konsantrasyon dagiliminin tespitinde verimli ve kesin
sonuglar vermedigi bilinmektedir. Ancak fikir vermesi amaciyla bu analizler yapilmistir.
Kesin sonuglar i¢in ise GDOES analizleri alinmis (Ek.6) ve mekanik alasimlanmis tozlar ile
yapilan sonuglar kisminda verilmistir. EDS analizleri kaplama tabakasi yiizeyinden matrise
dogru bir ¢izgi boyunca alindilar. Yiizeyden matrise dogru bor konsantrasyonunda azalma
oldugu goriilmiistiir. Ayrica, karbon ve silsin de yiizeyden matrise dogru difiize oldugu
goriilmektedir. Ote taraftan krom konsantrasyonunun tabaka iginde homojen oldugu
goriilmiistii. GDOES analizleri incelendiginde B atomlarinin at.% olarak dagilim egrilerinin
3 farkli bolge gosterdikleri goriilecektir. Egrilerin pik noktalarina kadar B kompozisyonun
yaklagik bir lineer egim gosterdikten sonra bir kirtlma noktas1 gosterdigi ve ardindan ikinci bir
kirilma noktasina kadar yine yaklasik olarak lineer degisim gosterdigi goriilmektedir (Ek.6,
sekil 10). GDOES analizleri sonras1 borlama siiresi ve sicakliginin Fe,B tabakasi kalinligi
lizerinde etkin oldugu goriilmiistiir. Ozellikle 750 °C sicakligim iizerinde ve 4 saatlik borlama

sonrasi FeB fazini oraninin arttig1 goriilmiistiir.

6.2. XRD Sonug¢lar

XRD sonuglar1 Ek 4’de detayli verilmistir. XRD analizlerine gore borlanmis bolgede FeB
ve Fe,B fazlar1t mevcuttur. Bu fazlarin oranlar1 borlama sicakligr borlama oncesi mekanik
alasimlama siiresi ve borlama siiresine bagl olarak degisim gostermistir. 700 °C ve bu
sicakligin  altindaki borlamalarda yiizeyde Fe,B fazina rastlanilirken FeB fazina
rastlanilmamustir. Borlama siiresinin artirilmasi sonras1 FeB fazi 8 saatlik borlamalarda bile
goriilmemistir. Borlama sicakliginin 800 °C sicaklia ¢ikarilmasi ve siirenin 6 saate gikmasi
sonrast FeB fazina rastlanilmigtir (Ek 4). 850 °C sicaklikta yapilan borlamalarda siireye bagli
olarak yapilan incelemeler Sekil 6.2°de 1 saatlik mekanik alasimlanmis tozlarla 2,4,6 ve 8
saatlik borlamalar i¢in verilmistir. FeB fazi 6 saatlik borlama sonrasi ortaya ¢ikmaya
baslamis ve 8 saate ¢ikarilan borlama siiresi ile 6 saatlik borlama karsilastirildiginda borlama
siiresinin 8 saate ¢ikarilmasi ile birlikte FeB fazi oraninin piklerin intensite oranlarindan da
gorildiigli gibi artmistir. Literatiir arastirmalarinda FeB fazinin 2 saate kadar artis gosterip bu

siireden sonra oraninin azaldig1 belirtilmistir [167, 168]. Ancak, bu calismada 6 saate kadar
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FeB faz1 tesekkiil etmeyip 6 saat sonra etkinligini artirdi1 ve 8 saatlik borlamaya kadar
yapilan incelemelerde FeB oranin azalmayip artisina devam ettigi goriilmiistiir. Literatiir ile
bu calismadaki fark, mekanik alasimlama islemi sonrasi tozlarin aktifliklerinin artmasindan

kaynaklaniyor olabilir.
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Sekil 6.2. 1 saatlik mekanik alasimlanmus tozlarla a) 850 °C sicaklikta 2 saatlik borlamalar b) 850 °C sicaklikta 4
saatlik borlama, c) 850 °C sicaklikta 6 saatlik borlama, d) 850 °C sicaklikta 8 saatlik borlama
neticesinde olusan boriirlerin XRD sonuglari

Sekil 6.1 de 700, 750 ve 800 °C sicakliklarda farkl siireler i¢gin SEM mikroyapilari
goriilmektedir. 2 saatlik borlama siireleri sonrasi ince FeB tabakasi olusumu goriilmektedir.

Siirenin 8 saate ¢ikmasi sonrasi yiizeyde kalin FeB tabakasi olugsmustur. Sicakligin 850 °C ye

cikmasi sonrasinda ise yapida FeB fazi oraninin arttig1 belirlenmistir. Sekil 6.1 incelendiginde

boriir tabakasinin FeB ve Fe;B fazlarindan olustugu goriilmektedir. Diisiik siirelerde FeB fazi
olugmasina ragmen tabaka incedir. FeB ve Fe,B fazlar1 ardisik olarak XRD sonuglarinda
goriilmektedir. Stirenin de 4 saate ulagsmasi sonrasi boriir tabakasinda FeB tesekkiil etmeye
baslamakta ve Fe,B fazin1 maskelemektedir. Siire 8 saate ciktiginda yiizey FeB fazinin

dominant oldugu bir yapiya biirlinmektedir. Boriirlerin girift bir gecise sahip olmalari, daha
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dogrusu boriirlerin dallantili bir biiylime karakterinde olmalar1 FeB (tetragonal) ve Fe,B
(orthorombik) fazlarimin anizotropik kristalografik dogalarindan kaynaklanmaktadir. [001]
dogrultusu bor atomlarinin difizyonunda en uygun dogrultudur. XRD sonuglarma gore
boriirleme islemi {i¢ asamaya boliinebilir.

e Birinci asamada; absorbe olan bor atomlar1 konsantrasyonlar1 (etkin bor
konsantrasyonu) C2 ., FeB olusumu icin yeterli bir seviyeye ulastiginda FeB ve Fe,B
fazlariin ikisi de olusur ve biiylimeye baslarlar.

e ikinci asamada; absorbe olmus bor konsantrasyonu, C2,,, numune yuiizeyinde bahsi
edilen aralik degerinde oldugunda CE€?P < CB . < CEEP burada (Cie2") degeri Fe;B
fazi1 ig¢inde list sinir konsasntrasyon degeridir} FeB faz1 yok olur. Anacak bortir katmant
biliylimeye devam eder. Bu biiylime mekanizmas1 FeB fazi tamamen yok oluncaya dek
devam eder veya bir baska deyisle C2 ., < CF£?® olunca. Bu iki secenegin hangisi dnce
olursa olsun bunlardan biri gergeklestiginde boriir tabakasindaki biiylime durur.

e Uciincii samada; FeB fazi tamamen tiiketilmis olur ve eninde sonunda tiim boriir

tabakasindaki biiyliime sona erer.

6.3. Mikrosertlik Sonuclar:

Kaplama yiizeyinde mikrosertlik degerleri borlama sicakligi, borlama siiresi ve
mekanik alagimlama siiresine bagli olarak degisim gosterirken bu degisimler sekil 6.3’de
verilmistir. Yiizeyde tesekkiil eden boriirlerin mikrosertik 6l¢timleri numunelerin kesitinden
yani ylizeyden numune igine dogru Vickers mikrosertlik test cihazi ile Olclilmiistiir.

Mikrosertlik degerleri kaplama mesafesi boyunca parabolik bir degisim gdstermistir.
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Sekil 6.3. a)700, b)750, ¢)800, d)850 °C sicakliklarda 1 saatlik mekanik alasimlanmus tozlarla yapilan borlama

numunelerinin mesafeye gére mikrosertlik dagilimlari.
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Sekil 6.4. 1 saatlik mekanik alasimlanmis tozlarin 8 saatlik borlama sonrasi mesafeye gore mikrosertlik
dagilimlari
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Sekil 6.5. a) 800 °C de 2 saat, b) 800 °C de 4 saat, c) 800 °C de 8 saat borlanan numunelerde mekanik
alasimlama siiresinin mesafe ve sertlik dagilimina etkisi
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Sekil 6.7. Bir saatlik mekanik alasimlanmis tozlarla yapilan borlama islemi sonrasi a) 2 saatlik borlama, b) 4
saatlik borlama, c) 6 saatlik borlama, d) 8 saatlik borlama sonrasi borlama ortam sicakliginin
mikrosertlik dagilimi tizerindeki etkisi.

Boriirlii yiizeylerin krom kaplama, nitriilasyon ve karbonitriiasyon veya sementasyon
islemlerine gore oldukca sert yiizeyler olusturduklar1 gériilmiistiir. Boriir tabakasini olusturan
FeB ve Fe,B fazlari, oksit olmayan seramik bilesiklerdir. Bu fazlar, oldukg¢a yiiksek sertlige ve
kirilgan bir yapiya sahiptirler. Seramik ve gevrek malzemelerin kirilma toklugu tayininde
indentasyon tekniginden yararlanilmaktadir. Bu teknik, belirli yiikler altinda meydana
getirilen radyal gatlak boylarmin belirlenmesi esasina dayanmaktadir. Indentasyon teknigi ile
kirllma toklugu Olglimleri icin gerekli elastisite modiilii literatliir ¢alismalarindan
alinmistir[42]. Yapilan calismalarda, 850°C'de 6 ve 8 saat siireyle borlanan numunelerdeki
boriir tabakalarinin kirilma tokluklar1 dlgiilebilmistir. islem sicakligi ve bilesime bagli olarak
elde edilen kirilma toklugu degerleri ve standart sapmalar1 Tablo 6.2'de verilmistir. Ek 'de ise
kimyasal bilesime ve siireye bagli olarak kirilma toklugundaki degisim goriilmektedir.
Kirilma toklugu degerleri en az ii¢ Ol¢limiin ortalamasidir. Olusturulan catlaklarin hepside

boriir tabakasi boyunca ilerlemistir.

Borlama siiresi arttik¢a kirilma toklugu degerlerinde diisiis gézlenmistir. Borlama siiresinin
6 saatten 8 saate ¢ikmasiyla kirilma toklugu degerlerinde meydana gelen diisiislin sebebi;
borlama siiresi artttkca daha sert ve gevrek olan FeB fazi olusumunun artmasi, borir

tabakasinda porozitenin artmasi ve tabakay:r olusturan fazlar arasindaki gerilmeler sebebiyle
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catlaklarin meydana gelmesidir. Yapilan ¢alismalarin sonucuna gore, 1073-1173 °K sicaklik
araliginda ve 6-8 saat siire ler i¢in borlanan numunelerde krilma toklugu 5.50 ve 3.57
MPa.m'? araliginda tespit edilmistir.

Bu calismada elde edilen boriir tabakalarmin kirilma toklugu degerleri, geleneksel
seramiklerin kirilma tokluktan degerlerinden (0.5-3.0 MPa-m'"?) daha yiiksektir [121]. Bazi
calismalarda, 940°C'de 5 ila 10 saat siireyle borlanmis sade karbonlu ve az alasimli ¢elikler
tizerinde yapilmig ¢alismalarda, boriir tabakalarinin kirilma toklugu 2.5-6.5 MPa.m'? arasinda
tesbit edilmistir [10,13]. Kiiresel grafitli dokme demir (DDK 80) {izerinde olusturulan boriir
tabakalarinin kirtlma toklugu degerleri ise 2.19-4.54 MPa.m"? arasinda 6l¢iilmiistiir [19]. Bu
calismada elde edilen boriir tabakalarinin kirilma toklugu degerleri literatiirde rastlanan

degerlerle uyum igerisindedir.

Tablo 6.2. 1073, 1123 ve 1173 °K'de 6 ve 8 saat siireyle borlanan ¢eliklerde boriir tabakalarinin
kinlma toklugu degerleri ve standart sapmalari

Siire, saat Kirlma Toklugu, MPa.m"?
1073 K 1123 K 1173 K
6 5.50 +0.48 4.89+1.33 4.21 +1.18
8 4.15+0.43 3.51+1.12 3.57+1.22

6.4. Boriir Tabakasi Biiyiime Kinetigi

Ticari olarak uygulanan borlama prosesi, yiiksek sicaklik (950-1050 °C) ve uzun borlama
stiresi (6-16 saat) gereksinimi nedeni ile uygulama alanini genigletememistir [169, 170]. Bu
sebeple son yillarda bu olumsuzluklarin bertarafi i¢in iyon implantasyonu, plazma destekli
borlama ve kivilebmli plazma sinteri teknikleri gelistirilmistir[171-174]. Ancak bu
uygulamalarin da pahali olmalar1 uygulama alaninin beklenen seviyede genislemesine engel
olusturmustur. Mekanik alasimlanmig ferrobor-sodyum silikat karisimli tozlarla yapilan
calismalar neticesinde demir bortirlerin (FeB ve Fe;B) B atomlarin parca i¢ine difizyonu
sonrasinda olustuklart ve olusan plakanin kalinliginin islem siiresi ve islem sicakligina baglh
olarak degistigi goriilmistiir. Literatiir arasgtirmalart neticesinde boriir tabakasi biiylime
kinetiginin genis bir bigimde ¢alisildig1 belirlenmistir [175-187]. Uygulamalarda Fe,B fazinin
tek basma olusumunun FeB fazi olusumuna tercih edildigi goriilmiistiir. Bu genel beklenti

icin iglem parametrelerinin kontrol edilmesi, borlama ortamindaki bor konsantrasyonun

diistiriilmesi ile ylizeyde sadece Fe,B fazinin olusumunun saglanabildigi goriilmiistiir[175-
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176]. Bor potansiyelinin diisiiriilmesinin bir diger dezavantaji1 ise bor potansiyelindeki diisiis
ile birlikte gerekli olan borlama siiresinin de diismesi olarak ortaya ¢ikmistir. Yiizeyde
istenmeyen FeB fazinin Fe;B fazina doniistiiriilmesi i¢in uygulanacak ikinci bir 1s1l iglemin
basarili oldugu belirlenmistir [186]. Bu islemin {ireticiye ek maliyetler getirdigi de asikardir.
Borlama sicakligi, siiresi ve mekanik alasimlama siiresine bagli olarak boriir tabakasi
kalinlig1 10 ile 200 um araliginda degisti. Literatiir aragtirmalar1 neticesinde diisiik karbonlu
celiklerin borlanmalar1 sonrasi yiizeyde iki boriiriin FeB ve Fe;B olustugunu ve mekanik
alagimlama Oncesi borlama kalinlig1 iizerinde borlama siiresi ve borlama sicaklifinin etkin
oldugunu gormekteyiz[183-186]. Literatiir arastirmasi neticesinde boriir tabakasi kalinlig
tizerinde ayni zamanda celigin kimyasal kompozisyonunun da etkili oldugu goriilmektedir
[182]. Bu g¢alismada borlama i¢in kullanilan tozlar mekanik alasimlandilar ve o&zellikle
mekanik alagimlama siiresinin borlama sicakligi ve siiresi iizerindeki etkisi belirlenmeye
calisildi. Mekanik alagimlama ogiitiiclisiinde 1 saatlik 6giitme sonrasi elde edilen tozlar
vasitasiyla yapilan borlama sonrasi borlama siiresi ve borlama sicakliginin boriir tabakasi
kalinlig1 iizerindeki etkisi Sekil 6.8’de verildi. Tabaka kalinliginin borlama siiresine gore
parabolik olarak degistigi goriilmiistiir. Stire ve sicaklifa gore borlama tabakasi kalinligi
grafikleri proses parametrelerinin borlama tabakasi kalinlig1 iizerindeki etkisini belirlemek
icin kullanilmaktadir. Boriir tabakas1 kalinliginin, biiyiime oraninin bor atomlarinin FeB ve
Fe,B katmanlarindaki difizyonu ile kontrol edildigini ve boriir tabakasinin biiylime oraninin,
numunenin yiizeyinden numune merkezine dik bicimde bor atomlarinin difizyonunun sonucu
oldugu varsayimlari neticesinde [169,175,186] boriir tabakas1 biliylime oranin parabolik bir
fonksiyon oldugu ve siireye bagli oldugu literatiirce belirtilmektedir. Bu degisim [183] de her

bir sicaklik i¢in agsagida verilen esitlik yardimiyla hesaplanabilir.

d"=Kt (6.1)
d: boriir tabakas1 kalinlig1 (um), t:islem siiresi (dakika) ve K: Borlir tabakasi biiyiime orani
sabiti. Bu sabit difizyon elementlerine (bu islemde bor’a) ve difizyon sabitine bagli olarak
degisir. Sekil 6.9’da grafiksel gosterim borama sicakligi ve siirenin artis1 ile birlikte boriir
tabakasinin kalinlig1 artmaktadir. Ayrica, literatiir arastirmalar1 neticesinde biiylime orani (K),
aktivasyon enerjisi (Q) ve proses sicakligi (T) arasindaki iligki Arhenius esitligi ile

belirlendigi goriilmiistiir.

K=Koexp(-Q/RT) (6.2)
InK=InK,+(-Q/RT) (6.3)
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Burada K frekans faktorii, R gaz sabitidir. 6.1 ve 6.2 Esitliklerin logaritmasinin alinmasi
sonrasi esitlik 6.2 yazilabilir. InK teriminin 1/T terimine gore Sekil 6.10 da gorildiigii gibi
oranlanarak grafiginin ¢ikarilmasi sonrasinda islemin aktivasyon enerjisi ortaya ¢ikan lineer
degisimden bulunmustur. Sonuclara gore “K” islem sicakligina bagl olarak artmaktadir.
Aktivasyon enerjisi 1 saatlik mekanik alasimlama sonrasmnda 105.99 kJmol' olarak
bulunmustur. Biiylime orani sabiti “K” ve “K, “degerleri gibi tabaka kalinliklar1 da borlama
stiresine bagli olarak degisim gdstermistir. Bu degisimler Ky degeri Sekil 6.10°da egrinin
1/T=0 degeri i¢in y eksenindeki InK degerine esittir. Literatiirde [188-191] bor atomlarinin
boriir tabakasi icindeki 1023 K sicaklikta aktivasyon enerjisi 218.4 kJmol™ ve biiyiime orani

sabiti ise 3x10” ecm?s™ olarak verilmektedir.
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Borlama siiresi, saat

Sekil 6.8. 1 saatlik mekanik alagimlanmis tozlarla yapilan borlamada ¢elik yilizeyinde olusturulan boriir tabakasi
kalinliginin iglem siiresi ve sicakligina gore degisimi.
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Sekil 6.9. 1 saatlik mekanik alagimlanmuis tozlarla yapilan borlamada ¢elik ylizeyinde olusturulan boriir tabakasi
kalinliginin karesinin islem siiresi ve sicakligina gore degisimi.

Tablo 6.3. Borlama siiresine bagl olarak biiylime oran1 ve tabaka kalinlig1 degisimi (1 saat MA)

Siire(t) Biiyiime oram Biiyiime oram (K) Tabaka kalinhgi [d(nm)]
sabiti (K,)
2 saat 1.79x10% K=(1.79x10")*exp(-12754/T) 4 \/t X 179 x 1021 x exp (_ 12;54)
4 saat 6.70x10% K=(6.70x10"*?)*exp(-12754/T) 4 \/t X 670 x 10-22 x exp (_ 12;54)
6 saat 1.33x107 K=(1.33x10*)*exp(-12754/T) 4 \/t X 133 x 10-23 x exp (_ 12;54)
8 saat 2.46x107% K=(2.46x10%%)*exp(-12754/T) 4 \/t X 446 X 10-22 X oxp (_ 12;54)

Bu calismadaki veriler ile literatiirdeki veriler karsilastirildiginda bor atomlarinin boriir
tabakas1 i¢in biiylime oranlarinin benzerlik teskil etttigi ancak aktivasyon enerjisinin
engelinin diistiigli goriilmiistiir. Demir icinde bor atomlarinin ¢éziinimii ¢ok diisiiktlir ve
¢Oziiniim orani yapi i¢indeki kristal hata oranlarina baglidir. Bu sebepledir ki yiizeyde bor

konsantrasyonu yeterli bir degere ulastiginda Fe,B kristali ¢cekirdeklesmeye baslar.
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Sekil 6.10. 1 saatlik mekanik alasimlanmis tozlarla yapilan borlamada ¢elik yiizeyinde olusturulan boriir tabakasi
nin InK ile 1/T degisiminin borlama siiresine gore degisimi.

Spex tipi yiiksek enerjili degirmende dgiitme siiresi ikinci etapta 2 saate ¢ikarilmistir. 2 saat
boyunca mekanik alagimlanmis tozlar birinci etaptaki borlama parametreleri olarak uygulanan
2-8 saatlik borlama siiresi ve 973-1123 K lik borlama sicakliklarina tabi tutulduklarinda
yiizeyde olusan bor tabakasi kalinligi Sekil 6.11 de, boriir tabakasi kalinliginin karesinin
stireye ve sicakliga bagli degisimi ise sekil 6.12 de ve biiylime orani sabitinin (InK) sicakliga

gore (1/T) degisimi de Sekil 6.13 de verilmistir.
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Borlama siiresi, saat

Sekil 6.11. 1 saatlik mekanik alagimlanmis tozlarla yapilan borlamada ¢elik yiizeyinde olusturulan boriir tabakasi
kalinliginin islem siiresi ve sicakligina gore degisimi
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Sekil 6.12. 1 saatlik mekanik alagimlanmis tozlarla yapilan borlamada ¢elik yiizeyinde olusturulan boriir tabakasi
kalinliginin karesinin islem siiresi ve sicakligina gore degisimi
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Sekil 6.13. ki saatlik mekanik alasimlanmus tozlarla yapilan borlamada celik yiizeyinde olusturulan boriir
tabakasinin InK ile 1/T degisimi.

Mekanik alagimlama siiresinin 2 saate ¢ikarilmasiyla borlama potansiyelinin degisimi
incelendiginde, biiyiime sabitinin Tablo 6.3’de gorildiigii gibi degistigi ve dolayisiyla Q

aktivasyon enerjisi 78 kJ mol™ olarak tespit edilmistir.
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Tablo 6.4. Borlama siiresine bagli olarak biiylime orani ve tabaka kalinligi degisimi (2 saat MA)

Siire(t) Bi;zgﬁlie((lz:)lm Biiyiime oram (K) Tabaka kalinhgi [d(um)]
2 saat 2.06x107% K=(2.06x10%)*exp(-9407/T) 4 \/t X 2.06 % 10-70 x exp (_ @)
4 saat 3.49x10%° K=(3.49x10°)*exp(-9407/T) 4 \/t X 349 x 10-20 x oxp (_ @)
6 saat 4.66x10™" K=(4.66x10"°)*exp(-9407T) 4 \/t X 4,66 X 10-1° X oxp (_ @)
8 saat 2.00x10™° K=(2.00x10™®)*exp(-9407/T) 4 \/t X 2.00 X 1019 x exp (_ @)

Mekanik alagimlama islemi igin siire tigiincii etapta 4 saate ¢ikarilmistir. Tabaka kalinligi-
borlama siiresi iliskisi 973-1123 K sicaklik araligi i¢in sekil 6.14 de verilirken, tabaka
kalinligimin borlama siiresine bagl degisimi sekil 6.15 de verilmis ve InK-(1/T) degisimi ise

sekil 6.16 da verilmistir.
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Sekil 6.14. 4 saatlik mekanik alagimlanmis tozlarla yapilan borlamada ¢elik yiizeyinde olusturulan boriir tabakasi
kalinliginin islem siiresi ve sicakligina gore degisimi
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Sekil 6.15. 4 saatlik mekanik alagimlanmis tozlarla yapilan borlamada ¢elik yiizeyinde olusturulan boriir tabakasi
kalinliginin karesinin islem siiresi ve sicakligina gore degisimi

-15,5
-15,7 - In(K) =-9230,8(1/T) - 7,5189
-15,9 - R?=0,9979
-16,1 -
-16,3 -
-16,5 -
-16,7 -
-16,9 -
-17,1 -
-17,3 -

-17,5
0,00085 0,0009 0,00095 0,001 0,00105
UT, K1

InK, cm?/s

Sekil 6.16. 4 saatlik mekanik alagimlanmis tozlarla yapilan borlamada ¢elik yiizeyinde olusturulan boriir
tabakasinin InK ile 1/T degisimi.

Mekanik alagimlama siiresinin 4 saate ¢ikarilmasiyla borlama potansiyelinin degisimi
incelendiginde biiylime sabitinin Tablo 6.5°de goriildiigii gibi degistigi ve dolayisiyla “Q”

aktivasyon enerjisi 86,76 kJ mol olarak tespit edilmistir.
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Tablo 6.5. Borlama siiresine bagli olarak biiylime orani ve tabaka kalinlig1 degisimi (4 saat MA)

Siire(t) Biiyi;T.e((l)(r&)ml Biiyiime oram (K) Tabaka kalinhg: [d(pm)]
sabiti (K,

2 saat 2.42x10° K=(2.42x10°)*exp(-9045/T

( yexp( ) d=Jt X 242 x 10719 x exp (- 22)
4 saat 1.90x10% K=(1.90x10")*exp(-9045/T

( yrexp( ) d=Jt X 1.90 x 10721 x exp (- 222
6 saat 1.15x107" K=(1.15x10")*exp(-9407T

( yexp( ) d=Jt X 115 x 10719 x exp (- 22)
8 saat 2.41x10™° K=(2.41x10™°)*exp(-9407/T

( )rexp( ) d:\/t X 241 x 10719 x exp (- 22)

Mekanik alagimlama ile elde edilen tozlarin borlamada kullaniminin borlama kinetigi
tizerindeki etkisi incelendiginde mekanik alagimlama siiresine bagli olarak aktivasyon
enerjisinin diistiigh goriilmektedir. Sekil 6.17 de 800 °C sicaklikta yapilan borlama islemleri
karsilastirilmistir. Bu karsilastirmada borlama siiresine bagli olarak borlama tabakasindaki
degisim mekanik alagimlama siiresine gore incelenmistir. Mekanik alasimlama siiresini sabit
sicaklik ve sabit siire i¢in degerlendirdigimizde 2 saatlik siire sonrasinda uygulanan 4 saatlik
mekanik alagimlama siiresinin kaplama kalinligina olumlu etkisinin olmadigi, aksine kaplama
kalinligmin distigli goriilmektedir. Bu durum Sekil 6.18 de farkli sicakliklar i¢in de
incelendiginde mekanik alagimlama siiresinin belirli bir siireye (2 saat) kadar etkin oldugu ve
bu siire sonrasinda tozlarda topaklasama ve yanma olmasi sebebiyle toz ebadinin dgiitiiciiden

cikar ¢ikmaz degismesi sonucu borlama prosesi i¢in faydali olmadigr goriildii.
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Sekil 6.17. 800 °C sicaklikta yapilan borlama isleminde borlama siiresi ve mekanik alasimlama siiresinin boriir
tabakas1 kalinlig1 iizerindeki etkisi

112



180

160 -
140 -
120 -
100 -

Borlama tabakasi kalinhigi, mm
00
S

60 -

40 +

20 - +8500C ®8000C

0 T T T T
0 1 2 3 4 5
Mekanik alasimlama siiresi, saat
(a)

180

160 -
£
g 140 -
2 120 -
g
S 100 -
@
s 80 -
< + 850 oC 8 saat
S 60 -
[}
§ 40 - = 850 oC, 6 saat
E 20 |  48500C, 4 saat

0 T T T T
0 1 2 3 4 5

Mekanik alasimlama siiresi, saat

(b)

Sekil 6.18. a) 800 ve 850 °C sicakliklarda 8 saatlik borlama islemi sonras1 mekanik alasimlama siiresinin boriir
tabakas1 kalinhig {izerindeki etkisi, b) 850 °C sicaklikta 4,6 ve 8 saatlik borlama siirelerinde mekanik
alasimlama siiresinin boriir tabakasi kalinlig1 tizerindeki etkisi

6.5. Borlama Isleminin Termodinamigi

Tozlarin Sem goriintiileri Ek 2.6’da verilmistir. Goriildiigii gibi 6glitme siiresi arttik¢a toz
ebad1 diismiis ancak 4 saatlik mekanik alasimlama sonrasi topaklasma olmustur. Mekanik
alagimlama sonrasi tozlarin 1, 2 ve 4 saatlik Ogiitiilmiis hallerinin elektron mikroskobu

gorintiileri sekil 6.19 da verilmistir.
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(c)

Sekil 6.19. a) Atritérde 1 saatlik 6giitmeli FeB+Sodyum silikat karisimu tozlar, b) atritérde 2 saatlik 6giitmeli
FeB+Sodyum silikat karisimu, c) atritdrde 4 saatlik 6giitmeli FeB+Sodyum silikat karigimi.

Numunelerin DTA analizleri Sekil 6.20-24 de verilmistir. DTA analizleri incelendiginde
tozlarm 100 °C sicaklikta egzotermik bir reaksiyon gegirdikleri ve bu doniisiim reaksiyonunun
entalpi degerlerinin 6glitme siiresine bagl olarak arttigi ancak 4 saatlik 6gilitmede diistiigii
goriilmiistiir. Tozlarin mekanik alasimlama sebebiyle sahip olduklar yiizey enerjisi ve gerilim
enerjilerinin Oglitme siiresine bagli olarak arttifi ancak 4 saatlik G6gilitmede tozlardaki
aktiflesme derecesinin artmasinin, tozlarin topaklasmasi sebebiyle diistiigii tespit edilmistir.

Mekanik alasimlama sonrasi tozlarin entalpilerindeki ve serbest enerjilerindeki degisim Tablo 6.6 da

verilmistir.
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Sekil 6.20. Atritdrde dgiitiilmemis ve Silikat ilavesiz 150um ebatli FeB tozlarinin sonuglari.

SETSYS - 1750

Figure: Experiment: OsmanYilmazN2_4Temmuz2011
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Sekil 6.21. Atritdrde dgiitiilmemis, Sodyum Silikat ilaveli 150 um ebatli FeB tozlarinin sonuglari.
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Figure:  Experiment; OsmanYilmazN3T_20Temmuz2011 Crucible:Al 100 pl AtmosphereN2
SETSYS - 1750 20/07/2011 Procedure: N (Zone 2) Mass (mg): 50.9
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Sekil 6.22. FeB+Sodyum silikat karigiminin atritérde 1 saatlik 6giitme sonrasi sonuglari

Figure: Experiment: OsmanYilmazN4_20Temmuz2011 Crucible:Al 100 pl AtmosphereN2
SETSYS - 1750 20/07/2011 Procedure: N (Zone 2) Mass (mg): 54.28
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Sekil 6.23. FeB+Sodyum silikat karigiminin atritérde 2 saatlik 6giitme sonrasi sonuglari
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Crucible: Al 100 pl AtmosphereN2

Mass (mg): 54.28

Figure: Experiment: OsmanYilmazN4_20Temmuz2011
SETSYS - 1750 20/07/2011 Procedure: N (Zone 2)

T
#Heat Flow/mW #TGI%

| 5o B 00 |

25
| 00
| -25

-5.0

-25 |
|-75
-30]
-35 |

-4.0 |

-45 |

0 1 200 300 400 500 600 700 Sample temperature/°C
1 1 1 1 1 1 1 1

Sekil 6.24. FeB+Sodyum silikat karigiminin atritdrde 4 saatlik 6giitme sonrasi sonuglari

Tablo 6.6. Mekanik alasimlama sonrasi tozlarin 100 °C sicaklikta entalpi ve serbest enerji degisimleri

AH AGgy73
Toz karisim tipi (Cal/mol) (Cal/mol)
Mekanik alagimsiz, Silikat ilavesiz 150 um ebath FeB tozu -34 -60,3
Mekanik alagimsiz, Silikat ilaveli 150 um ebatli FeB tozu -146 -254
1 saat mekanik alagimlanmis FeB+ silikat toz karisimi -283 -489
2 saat mekanik alagimlanmig FeB+ silikat toz karigimi -438 =757
4 saat mekanik alasimlanmis FeB+ silikat toz karigimi -314 -543

Endiistriyel borlama, genellikle ¢eliklere ve demir esasl alasimlara uygulanmakla birlikte,
otomatik kontroliin s6z konusu oldugu proseslerde ise proses kontrolii i¢in borlamanin kinetik
parametrelerinin bilgisi elzemdir [192]. Literatiirde boralama ile ilgili yapilan ¢aligmalarin

15181nda borlama prosesinde 6 fiziko kimyasal prosesin olusabilecegi belirtilmistir.

1. Bserbest —>B absorbe oan (6.4)
2. Babsorbe oantFe—FeB egerCh, corpe > 0.5 6.5)
B absorbe oant2Fe—FesB eger0.33 < CB .. > 0.5 (6.6)

3. B atomlann FeB ve Fe,B kafesleri i¢inden yiliksek kimyasal potansiyelden diisiik

kimyasal potansiyele difiize olurlar.

4. Fe;B+B—>2FeB  FeB/Fe,B arayiizeyinde (6.7)
5.2Fet+tB—Fe;,B  Fe,B/Fe arayiizeyinde (6.8)
6. 2FeB—Fe,B+B faz doniisiimiinde (6.9)
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Bu 6 temel boriirleme agamasi 1518inda bortiir tabakasi olusumu esnasinda tabaka biiyiime
mekanizmasini belirleyen agsama bu asamalardan herhangi biri olabilir. Yiiksek sicakliklarda
boriir tabakasi biiylime mekanizmasinin parabolik bir degisim gosterdigi bilinmektedir. Bu
durum borun difizyon kabiliyetine baglanmaktadir. Mesela 3. asamanin degisim karakteri
gibi. Ama deneysel ¢aligmalarda iki farkli biiyiime mekanizmasinin varlg: belirlenmistir.

e FeB tabakasinin uzun siire sonrasi tamamen yok olmasi

e Toplam boriirleme biiylime mekanizmasinin (FeB+Fe,B) 8 saatlik borlama sonrasi

parabolik biiyiime mekanizmasini takip etmemesidir.

Bu iki mekanizma bir¢ok calismada goriilmemis veya bahsedilmemistir [175-177].
Deneysel ¢alismalar neticesinde B atomlarinin B/FeB ve B/Fe,B arayiizeylerindeki difizyonu
bortir tabakasinin kalinliginin belirlenmesinde ve kimyasal kompozisyon dagiliminda énemli
bir rol oynamuigtir.

Borlama prosesinin baslangicinda bor atomlarinin potansiyellerinin FeB fazinin olusumu
icin yeterince yliksek olmasi durumunda bu faz tesekkiil etmektedir. Yiizeyi kaplayacak
stirekli ve ince bir FeB fazi tesekkiil etmesi sonrast FeB fazinin biiyiimeye devam edebilmesi
icin B atomlarmin FeB fazi i¢inden gecerek FeB/Fe araylizeyine difiize olmalar1 gerekir. Bu
difizyonun gergeklesmesi sonrasinda ise araylizeyde Fe,B fazi tesekkiil eder. FeB fazinda B
konsantrasyonu en diisiik B konsantrasyonundan fazla olur olmaz bu faz tesekkiil etmeye
baslar. Borlama prosesi devam ettik¢e borlamada kullanilan tozlardaki bor konsantrasyonu
diismeye baglar. Belirli bir noktadan sonra bu karisim icindeki bor konsantrasynu FeB
fazindaki en diisiik degere ulasir. Bu durumda FeB fazi biiytimeyi durdurur, ama Fe,;B fazi
bor atomlarim1 FeB fazindan tiiketerek biiylimeye devam eder. Bu noktadan sonra boriir
tabakas1 biiylimeye devam ederken FeB fazi kiiciiliir ve yok olur. En sonunda Fe,;B fazi da
FeB fazinin yok olmasi sonrasi biiylimeyi durdurur ve etkin B konsatrasyonu Fe;B fazinin
olusumu i¢in gerekli B konsantrasyonunun altindadir artik. Borlama prosesinin simiilasyonu
ile mekanik alasimlamanin etkinliginin belirlenmesi miimkiindiir. Bu program i¢in

I. B atomlarmin difizyonu yeterince hizli oldugundan tabaka kalinliginin biiylime
mekanizmasini kontrol eden faktoér B atomlarini difizyonudur.

Il. FeB ve Fe,B fazlan kii¢liik homojenlik degerlerine sahiplerdir (%1 at.). Celik i¢inde
B konsantrasynu ihmal edilebilir.

I1l.  Difizyon katmanlari arasindaki difizyon sabitleri sabittir.
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Simiilasynu basitlestirmek i¢in faz doniistimleri esnasindaki hacimsel degisim dikkate
alinmamistir. Bu sebeple difizyon sistemi {i¢ faza boliinebilir: FeB fazi, Fe,B faz1 ve Fe fazi.

Bu fazlardaki bor difizyonu sirasiyla asagida belirtilen esitlikler ile ifade edilebilir.

3¢ _ 1) 92C 1 0exen icin ve 2 ioin uex< 610
Pyl iaxz(l_ uigin ve i=2 igin u<x<v ) (6.10)

Burada D; ve D, FeB ve Fe,B fazlarindaki difizyon sabitleridir. u ve v FeB/ Fe;B ve
Fe,B/Fe arayiizeylerinin pozisyonlarin1 gostermektedir. Boriirleme dncesi sadece Fe faz1 var
oldugundan ilk durum i¢in x=0 ve t>0 sartlar1 igin Cpep=0, Cpp=0 yazilabilir. Sekil 6.25

numune yiizeyinden numune i¢ine dogru bor konsantrasyon dagilimini gostermektedir.

Fe;B Fe;B . .
CEEE, CLEP, Ci 2" ve C, 12" bor konsantrasyonunun FeB ve Fe,B fazlarindaki alt ve iist bor

konsantrasyon sinirlari olsun. Bu durumda sinir sartlari sdyle belirtilebilir:

Capsorve > 0.5 icin C = CiP (6.11)
CE corpe > 0.5 ve FeB faziicin C = CEEE (6.12)
CE corpe < 0.5 ve FeB fazi olmamast hali igin C = CfSeZB (6.13)
CE corpe < 0.33 ve FeB fazi olmamast hali ve x = 0 igin C = C;{‘?B (6.14)
x =u — 0 halinde C = CFEP (6.15)
x =u+ 0 halinde C = CL" (6.16)
. FezB
x =v—0halinde C = C,; (6.17)
x =v+ 0 halindec =0 (6.18)
C ot

%‘ F:B

5 st

M rm

% zlt

g

~4 _F: B ' T

m Gy m - | u |du! II & |yiizey

FzqE 8
At F% ¥
: ﬁ' urdu viizey
x yiizeyden igeri mesafe ; vHdv

Sekil 6.25. Bor konsantrasyon profil kesiti.
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FeB ve Fe,B katmanlarinin d¢t zaman diliminde biiyiime oranlar1 Fe,B ve Fe fazlarinin
FeB/Fe,B ve Fe,B/Fe araylizeylerindeki azalma oranlarina baglidir. Bu sebeple B arayilizeyde

muhafaza olmalidir. Bu muhafaza denge esitlikleri ile gosterilebilir.
FeB F e;B
(CEeB — cFeePygy = [ D, ( ) D ( )M] dt (6.19)

(Che®Ydv = [-D, (% ) ]dt (6.20)

Eger FeB ortamda mevcut ise bu kiitle denge esitlikleri tiim t degerleri i¢in gegerlidir. Aksi
durumda sadece (6.19) esitlik ve sinir sartlari i¢in (6.13), (6.16) ve (6.17) esitlikler difizyon
esitliklerinin ¢6zlimii i¢in gerekli olacaktir. Etkin bor konsantrasyonu (absorbe olan bor

konsantrasyonu), C5, ... Knudsen Buharlagma Esitligi’ne gére degisim gosterir [178].

f(®)p(t) Eq
Cabsorbe = VZmmkT exp (_ E) (6.21)

Bu esitlikte “E,” absorbsiyon ig¢in aktivasyon enerjisi, “f(e)” absorbe olan cisimlerin
yiizeyi kaplama fonksiyonlari, P(t) zaman ile degisen ve boriir ortamindaki bor atomlarinin

kismi basinglari, “m” bor atomlarinin kiitlesi, “T” ortam sicakligi, “k” boltzman sabiti, “R”

f(6)
V2mmkT €x

bt

gaz sabitidir. K(T) = p (— 5—;) sabit sicaklik icin sabittir degismez. Bu sebeple bor

atomlarinin P(t) = a™°" esitligi ile uyum iginde oldugunu farz edersek absorbe olan bor

atomlariin konsantrasyon degisimlerini (6.21) esitlik ile gdsterebiliriz.

Capsorve = aK (T)e™"t (6.22)
Deneysel calismalar neticesinde FeB fazinin biiylimesinin zamana bagimli oldugu goriildii.

Mekanik alagimlama yapilmis numunelerde (1 saatlik 6giitme) incelemeler neticesinde FeB,

Fe,B fazlar1 kalinliklar1 Tablo 6.7 de verilmistir.

Tablo 6.7. 1 saatlik mekanik alagimlama sonrasi borlanmig numunelerde tabaka kalinligi dagilimi

Borlama sicakhgi, °K Borlama siiresi, saat FeB kalinhgi, pm FeB, kalinhg1, pm
2 10
4 40 45
1073
6 60 48
8 70
2 40
4 75 20
1123
6 90 30
8 105 40
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Literatiirde FeB fazi borlama sicakligina bagli olarak belirli bir siire sonrasinda tekrar
kiiciilmektedir. Ancak bu calismada bu duruma rastlanilmamstir. 1123 °K sicakliktaki
borlamada 6 saat sonra FeB fazi tesekkiilii goriilmiistiir. Bu sartlarin 6.21 Esitlikte kullanimi
sonrast bu esitlikteki sabitler bulunabilir. Ayrica bu bilgiler 1s18inda simiilasyon
gerceklestirilerek teorik tabaka kalinliklarinin borlama siiresine bagli olarak degisimi de
belirlenebilir. Literatiir calismalarinda bu tiir simiilasyon ¢alismalarina rastlanilmig ancak bu
calismada simiilasyon programi sartlar1 belirlenmesiyle beraber, bu tiir bir program bu rapora
dahil edilmemistir. Ama Bor asbsorbe olan bolgede, FeB ve Fe,B tabakalarinda 6.19 ve 6.20.
esitliklerin kullanimi ile difizyon sabitleri tespit edilmistir. D,psorbe=1. 15x10'”, DFeB=1.1xlO'10
ve Drep=4.2x10" cm?/saniye olarak tespit edilmistir Bu sonuglara gore; mekanik
alasimlamanin difizyon sabitlerini degistirmedigi, C5,,,p. degerini etkiledigi belirlenmistir.
(6.21) esitlikte belirtildigi gibi absorbe olan B atomlar1 konsantrasyon degeri borlama siiresini

logaritmik olarak etkilerken borlama sicakligini ise dogrusal olarak etkilemektedir.

6.6. Asinma Sonuclari

Sekil 6.26- Sekil 6.35 arasindaki grafiklerden elde edilen bilgi 1s181nda, islem gérmemis
ve islem gormiis (kaplanmamis ve kaplanmis) numunelerin mesafeye ve yiike baglh olan
grafikleri incelendiginde mesafe ve yiikle, agirlik kaybi arasinda dogru oranti oldugu

gorilmiistiir. Yani mesafe ve asinma yiikii arttik¢a agirlik kaybinda da artis goriilmiistiir.
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Sekil 6.26. Islem gérmemis numunenin mesafeye bagh agirlik kaybi
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Sekil 6.27. 1 saat 6giitmede 850 °C de 4 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin mesafeye bagh agirhik

kayb1
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Sekil 6.28. 1 saat 6giitmede 800 °C de 8 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin mesafeye bagli agirlik
kaybi1
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Sekil 6.29. 1 saat 6giitmede 700 °C de 8 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin mesafeye bagli agirlik
kayb1
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Sekil 6.30. 1 saat 6giitmede 850 °C de 8 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin mesafeye bagli agirlik
kaybi1
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Sekil 6.31. 1 saat 6giitmede 850 °C de 6 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin mesafeye bagh agirlik

kayb1
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Sekil 6.32. 1 saat 6giitmede 850 °C de 2 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin mesafeye bagli agirlik
kaybi1
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Sekil 6.33. 1 saat 6giitmede 750 °C de 8 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin mesafeye bagli agirlik
kayb1
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Sekil 6.34. 4 saat 6giitmede 850 °C de 8 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin mesafeye bagli agirlik
kaybi1
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Agirhk Kaybi (grX10000)
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Sekil 6.35. 2 saat 6giitmede 850 °C de 8 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin mesafeye bagli agirlik
kayb1

Sekil: 6,36.grafikte 850 °C’de 8 saat sinterlenmis numunenin agirlik kaybi ile yiik iliskisi
verilmistir. Bu grafik incelendiginde, mekanik aktivasyon siiresi, yiik ve agirlik kayb1 arasinda
dogru orant1 oldugu goriilmektedir. Yani yiik ve mekanik alasimlama siiresi arttikga agirlik

kaybi da artis gostermistir.
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Sekil 6.36. 850 °C de 8 saat borlanmis numunede yiik ve agirlik kaybr iliskisinde dgiitme siiresinin etkisi
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Sekil 6.37. 1 saat 6gilitmede 8 saat borlanmis numunede yiik ve agirlik kaybi iliskisinde sicakligin etkisi
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Sekil 6.38. 1 saat 6giitiilmiis 850 °C de borlannms numunede yiik ve agirlik kayb iliskisinde borlama siiresinin
etkisi

127



100

Agirlik Kaybi (grX10000)

0 T T T T T T T T T
0 600 1200 1800 2400 3000 3600 4200 4800 5400

Maesafe (m)

Sekil 6.39. 20 N’luk yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis 8 saat borlanmig numunede yiik ve mesafe iliskisinde borlama
sicakliginin etkisi
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Sekil 6.40. 20 N’luk yiik altinda 1 saat dgiitiilmiis 850 °C’de borlanmis numunede yiik ve mesafe iliskisinde
borlama siiresinin etkisi
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Sekil 6.41. 20 N’luk yiik altinda 850 °C’de 8 saat borlanmis numunede yiik ve mesafe iliskisinde 6giitme
stiresinin etkisi
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Sekil 6.42. 40 N’luk yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis 8 saat borlanmig numunede yiik ve mesafe iliskisinde borlama
sicakliginin etkisi

129



400

360 - —e—2saat —w—4saat

320 —&— 6 saat —w— 8 saat
280 -

240 - s ———— e e e,
200 -
160 -
120 -

Agirhik Kaybi (grX10000)

B (o]
o o
1 1

o

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
Mesafe (m)

Sekil 6.43. 40 N’luk yiik altinda 1 saat dgiitiilmiis 850 °C’de borlanmis numunede yiik ve mesafe iliskisinde
borlama siiresinin etkisi

90

—e—1 saat —=a— 2 saat —a—4 saat

Agirhk Kaybi (grX10000)

0 1000 2000 3000 4000 5000
Mesafe (m)

Sekil 6.44. 40 N’luk yiik altinda 850 °C’de 8 saat borlanmis numunede yiik ve mesafe iliskisinde 6giitme
stiresinin etkisi
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Sekil 6.45. 60 N’luk yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis 8 saat borlanmig numunede yiik ve mesafe iliskisinde borlama
sicakliginin etkisi
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Sekil 6.46. 60 N’luk yiik altinda 1 saat dgiitiilmiis 850 °C’de borlanmis numunede yiik ve mesafe iliskisinde
borlama siiresinin etkisi
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Sekil 6.47. 60 N’luk yiik altinda 850 °C’de 8 saat borlanmis numunede yiik ve mesafe iliskisinde 6giitme
stiresinin etkisi
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Sekil 6.48. 40 N’luk yiik altinda 8 saat borlanmis numunelerde 6giitme siiresi ve agirlik kaybi iligskisinde
borlama sicakliginin etkisi
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Sekil 6.49. 40 N’luk yiik altinda 8 saat borlanmis numunelerde &giitme siiresi ve agirlik kaybi iliskisinde
borlama siiresinin etkisi
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Sekil 6.50. 1 saat ¢giitiilmiis 8 saat borlanmis numunelerde sicaklik ve agirlik kaybi iliskisinde aginma yiikiiniin
etkisi
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Sekil 6.51. 20 N yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis, 850 °C’de borlannms numunelerde borlama siiresine bagli olarak
sertlik ve agirlik kaybi iligkisi
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Sekil 6.52. 20 N yiik altinda 1 saat 6gitiilmiis, 8 saat borlanmis numunelerde borlama sicakligina bagli olarak
sertlik ve agirlik kayb iliskisi
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Sekil 6.53. 20 N vyiik altinda 850 °C’de 8 saat borlanmis numunelerde giitme siiresine bagl olarak sertlik ve

agirlik kaybr iliskisi
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Sekil 6.54. 40 N yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis, 850 °C’de borlannms numunelerde borlama siiresine bagl olarak
sertlik ve agirlik kayb iliskisi
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Sekil 6.55. 40 N yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis, 8 saat borlanmis numunelerde borlama sicakligina bagli olarak
sertlik ve agirlik kaybi iligkisi
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Ogiitme Siiresi (saat)

Sekil 6.56. 40 N yiik altinda 850 °C’de 8 saat borlanmuis numunelerde 6giitme siiresine bagli olarak sertlik ve
agirlik kaybr iligkisi
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Sekil 6.57. 60 N yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis, 850 °C’de borlanmmgs numunelerde borlama siiresine bagl olarak
sertlik ve agirlik kayb iliskisi
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Sekil 6.58. 60 N yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis, 8 saat borlanmis numunelerde borlama sicakligina bagl olarak
sertlik ve agirlik kayb iliskisi
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Ogiitme Siiresi (saat)

Sekil 6.59. 60 N yiik altinda 850 °C’de 8 saat borlanmus numunelerde 6giitme siiresine bagli olarak sertlik ve
agirlik kaybu iligkisi
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Sekil 6.60. 20 N yiik altinda 850 °C’de 2 ve 8 saat borlanmus 1 saat 6giitiilmiis numuneler ile islem gérmemis
olan numunenin mesafeye bagl olarak agirlik kaybi iliskisi
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Sekil 6.61. 40 N yiik altinda 850 °C’de 2 ve 8 saat borlanmus 1 saat 6giitiilmiis numuneler ile islem gérmemis
olan numunenin mesafeye bagl olarak agirlik kaybr iliskisi
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Sekil 6.62. 60 N yiik altinda 850 °C’de 2 ve 8 saat borlanmus 1 saat 6giitiilmiis numuneler ile islem gérmemis
olan numunenin mesafeye bagl olarak agirlik kaybi iliskisi
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Sekil 6.63. 850 °C’de 2 ve 8 saat borlanmig 1 saat giitiilmiis numuneler ile islem gérmemis olan numunenin
asinma yiikiine bagli olarak agirlik kaybr iliskisi

Numunelerin kuru kaymali asinma testleri sonucu, kiitle kaybi, asinma mesafesinin bir
fonksiyonu olarak belirlenmistir (Sekil 6.31-6.40). Sekillerden de gozlendigi gibi, 8 saat
siireyle borlanan numunelerdeki kiitle kayb1 daha diisiik siirelerdeki borlama numunelerine
gore nispeten daha diisiik gdzlemlenmistir. Bu sonug, ayni sicaklikta daha kalin kaplama elde
edilmesine baglanabilir. Sicaklik ve zamana bagli olarak olusan bor tabaka kalinliklari
artisinin muhtemelen kiitle kaybini azalttigi disiiniilmektedir (Sekil 6.31-6.40). Asima
sonuglarindan goriildiigii gibi, asinma mesafesi-kiitle kayb1 degisimi acisindan en iyi numune
850 °C de 8 saat borlanan numuneyken, en kotii numune ise 850 °C de 2 saat borlama
uygulanan numunedir. Bu farklilik, FeB tabakasinin kalinlik farkiyla agiklanabilir. 2 saat
borlanan numunede yiizeyden kopmalarin oldugu goriilmektedir. Bor tabakasinin varligi,
asinma esnasinda etkin olmus ve 2 saat borlanan numune borlanmamis numuneden daha az

agirlik kaybr gostermistir (Sekil 6.65-Sekil 6.68).

Sekil 6.31-6.40 arasindaki grafikler incelendiginde, 20 ve 40 N’luk asinma yiiklerinde
kararli asinma bolgesine gegis 500-1000 m arasinda goriilmiisken, 60 N luk yiik altindaki
asinma sonrasi kararli asinma genellikle 1000 m den sonra goriilmektedir. Bu olay, 60 N
yiikiin kaplanmis numunelerde, 1000 m den sonra oksit tabakasinin olusabilmesi ile
agiklanabilir. 2 saat Ogiitiilmiis tozlarla, 850 °C ve 8 saat te borlanmis numune ile islem
gdormemis numune, 1 saat ogiitiilmiis 850 °C 4 saat borlanmig, 1 saat dgiitiilmiis 800 °C 8 saat

borlanmig ve 1 saat ogiitiilmiis 850 °C 8 saat borlanmis numunelerde yiizey alti ¢atlaklar ve
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yiizeyden kopmalardan dolay:1 kararli asinma bdolgeleri (oksit tabaklari) asinmada etkin rol

oynayamadig1 digiiniilmektedir (Sekil 6.69- Sekil 6.77).

Sekil 6.41- Sekil 6.44 incelendiginde, yilike bagli olarak incelemeler yapilmis ve borlama
sicaklig1 ve siiresindeki artisin agirhik kaybini azalttigi goriilmiistiir. Bu etkinin sebebinin,
sicaklik ve siirenin difiizyon tizerindeki olumlu etkisi sonucu, tabaka kalinliklar1 arasindaki
olusan fark ile FeB tabakasinin kalinlig1 goriilebilir. Ogiitme siiresinin etkisi incelendiginde; 1
ve 2 saat arasinda c¢ok biiyiikk farkliliklar olmamasina ragmen, Ogilitme siiresinin 4 saate
cikarilmasi ile asinmada agirlik kaybr artmistir. Ogiitme siiresi 4 saate ¢ikarildiginda, tozlarin
aktivasyon enerjilerindeki diisiis, 0giitme siiresine bagli olarak diismemistir. 1 ve 2 saat
ogltiilmiis tozlarin aktivasyon enerjilerindeki diislis 4 saatlik tozlarin aktivasyon enerjilerine
gore daha fazladir. Bunun sonucu olarak; 1 saatlik ogiitme ile 4 saatlik 0glitme
karsilastirildiginda olusan bor tabakasindaki kalinlik 1 saatlik 6giitmede daha yiiksektir.
Dolayisiyla asinma esnasinda uygulana yiik tabaka kalinlig: ile iliskili olarak asinmada kiitle

kaybinda etkili olmustur.

Sekil 6.53 — Sekil 6.54’te ogiitme sliresinin borlama sicakligi ve siiresi iistiinde etkisi
verilmigtir. Burada, borlama sicakligi ile beraber siiresinin difiizyon iizerine etkisi sonucu,
degisen tabaka kalinliginin agirlik kaybi tizerinde etkili oldugu disiiniilebilir (Sekil 6.56 —
Sekil 6.64). Boriir tabakasinin sertligi ile kiitle kayiplar1 karsilastirilmistir. Boriir tabakasinin
sertliginin islem parametreleri ile degistigi belirlenmistir. Sertlik degerleri ile asinma
miktarlar1 arasinda bir ters orant1 oldugu saptanmistir. Sertlik arttik¢a agirlik kaybi diismiistiir.
Bortir tabakasinda FeB ve Fe,;B tabakalar1 katman olarak olugmaktadir. Asinma esnasinda
FeB tabakasinin varligi ve kalinligi aginmada kiitle kaybini artirmaktadir. Yiiksek Kkiitle

kayiplar1 ise Fe,B tabakasinin aginma esnasina asindirici ile temasi 6ncesi gozlemlenmistir.

Kullanilan biitiin test sartlarinda, Fe,B tabakasi aranan bilesiktir ve oraninin maksimum
olmasi istenir. Bu tabaka ile birlikte FeB olusumu iiretim parametrelerine baghdir. Asinma
esnasinda pullanarak asmmma FeB tabakasinin varligindan kaynaklanabilecegi gibi birgok
faktore baglanabilir. Kaplama yiizeyi ile altlik malzeme arasinda deleminasyon teorisine gore
gerceklesen tabaka kalkmasi da asinma esnasinda gdzlemlenmistir. Ozellikle disli olmayan
kaplama yiizeylerinde altlik malzeme ve kaplama arasinda araylizeyde kalinti gerilmeler
asinma esnasinda olusmaktadir. Tabakalar aras1 diisiik yapisma, tabaka altinda
dislokasyonlarin yogunlagmasi sonucu kaplama ile matris biribirinden ayrilmakta, kaplamanin

parcalanmasina ve catlamasina sebep olmaktadir. Bir diger asinma sorunu olarak yiizeyden
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kalkan asinmis parcgaciklarin agindirict yiizeyine ve ardindan bortir yiizeyine yapisarak abrasiv
asinmaya sebep olmasidir. Bu durum o6zellikle yliksek 6n yiliklemeli asinma yiizeylerinde

gozlemlenmistir.

Kararli asinmanin ardindan asinma oraninda atisin oldugu sonuglara rastlanilmistir.
Ozellikle ince tabaka kalnlikli numunelerde belirli bir asmmma mesfesinden sonra agirlik
kaybr artmistir. Yiizeydeki asinmaya ve darbeye karsi dayanghi olan Fe,B tabakasinin
ylizeyden kopmasi neticesinde, ylizey iizerinde daha yumusak o(Fe) tabakalarinin aginmaya

baslamasi ile kiitle kaybinin arttig1 diistiniilmektedir.

Numunelerde asinmanin baslangicinda kiitle kaybi yiiksek iken belirli bir mesafe sonrasi
agirlik kaybi azalmis ve agirlik kaybi mesafe artisina bagli olarak sabit oranda degismistir.
Yiizeyde boriir tabakasit {izerinde oksitlerin varliginin bu sonuca sebep oldugu
diistiniilmektedir [12]. Oksidasyonun baglamast ve bu yiizeyin kroyuculugu asimmma
parametrelerine bagli olarak degisirken, tabakanin 6zelliklerine gore de degismistir. Asinma
esnasinda uygulanan yiik oksit tabakasinin koruma orani iizerinde en etkin rolii oynamistir.
Toplam kiitle kaybinin degeri {iizerinde, asindirici diskin yiizeyindeki asmmmanin ve
kaplamadan kopan sert FeB taneciklerin abrasiv asinmayi olusturarak neden oldugu

muhtemeledir.

Asinma testi esnasinda kayma hizinin yilikselmesi ve ardindan uygulanan yiikiin etkisi ile
birbiri lizerinde kayan iki yiizey arasindaki temas ylizeylerinin 1silarinin artmast sonucu
olarak, gerilimlerin dislokasyonlar1 olusturdugu ve dislokasyonlarin hareketi neticesinde
tabaka ve tabaka alti bolgesinde c¢atlaklarin olusmasi neticesinde kiitle kaybinin arttig
diisiiniilmektedir. Ayn1 zamanda asinma esnasinda olusan sicakligin bir diger etkisinin ytk ile
birlike, yiizeyde oksitlenmeye sebep oldugu ve oksitlerin sicakligin etkisi ile arttig
diistiniilmektedir. Oksit plakalari asinma esnasinda ylizeyden kalkmakta ve ardisik olarak
tekrar olugsmaktadirlar. 1 saat 6giitiilmiis 850 °C de 8 saat borlanmis numunede, boriir tabakasi
ve althk malzemesi arasinda baglantiy1 sert Fe,B—a(Fe) yapisiin iyilestirdigi
diisiiniilmektedir. Kaplamanin disli (grift) fiziksel seklinden dolayr kaplama ve altlik
malzemesi arasindaki ara yiizeydeki artik gerilmeleri diislirmeye izin verdigi

diistiniilmektedir.
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7. SONUCLARIN DEGERLENDIRILMESi

Projede borlama i¢in kullanilan tozlar mekanik alasimlama siirecine tabi tutulmus,
mekanik alagimlama siiresi 1, 2 ve 4 saat olarak degistirilmistir. Mekanik alagimlama
esnasinda Ogiitme devri, bilye/toz orani, bilye ¢ap1 gibi parametreler sabit tutulmustur.
Mekanik alasimlama sonrasi borlama sicakligi 600-950 °C sicakliginda 2-8 saat siirelerde
uygulanmustir. Esas itibari ile ferrobor+silikat karigimi denenmistir. Mekanik alagimlamayla
borlama islemi sonrasi mekanik alagimlamanin borlama sicaklig1 ve borlama siiresi tizerindeki
etkileri incelenmistir. Borlama sonrasi olusturulan ylizey Ozelliklerinin ve iglem
parametrelerinin belirlenmesi islemin teknolojik bakimdan Onemini ortaya koymaktadir.
Borlanmig yiizeylerin 6zelligi optik ve taramali elektron mikroskobu, x-1sinlar difraksiyonu

analizi, sertlik dl¢imleri yardimiyla incelenmistir.

Metalografik incelemeler neticesinde malzeme yiizeyinde biribirnden farkli li¢ bolge
belirlenmistir. Kaplama tabakasi ile matris arayiizeyinin biribirinden ayrildig1 gozlemlenirken
boriir tabakasinin homojen ve kolonsal bir fiziksel goriiniise sahip oldugu belirlenmistir. Bu

bolgeler

¢ Bilesiminde boriirler bulunduran seramik bolge,

e Kaplama/matris ara yiizeyinden baglayip matrise dogru uzanana borca zengin bolge,

e Matris bolgesi.

Ik iki bolge homojen bir yap: sergilerken, kolonsal doku borlama parametrelerine bagli
olarak degisim gostermistir. Borlama sicakligindaki artisa bagli olarak kolonlar daha genis ve
daha uzun bir yap1 gostermistir. Mikroyap1 incelemeleri neticesinde boriir tabakasinin hemen
altinda yer alan bir ge¢is zonunun oldugu goriilmektedir. Bu bodlgede karbon ve silis
atomlarimin difizyonu sonrasi perlit fazinin yogunlugunun arttig1 gériilmektedir. Bu tabakanin
kalinlig1 iizerinde yapilan arastirmalarda bolgenin boriir tabakasinin 7-15 kat kalinliginda
oldugu ifadelerine rastlanilmistir. Ancak bu ¢alismada numunelerde gecis zonunun
kalinliginin yaklagik olarak birkag¢ kat oldugu diislincesi olusmustur. Bu durumun uygulanan
sicakligin diisiik seviyelerde tutulmast ve yapida Fes;(B,C) fazinin olugmasi ile ilgili

olabilecegi kanaatine varilmistir.
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Borlama siiresi ve sicakligina bagli olarak boriir tabakasinin kalinlig1 degismistir. Borlama
sicaklig1 ve siiresinin artmasiyla birlikte tabaka kalinliginin artmasi hadisenin difiizyonal bir
proses olmasi miinasebetiyle beklenen bir sonugtur. Mevcut caligmada boriir tabakasi ile
matris arasinda kolonsal bir arayiizeyin olmasi borlama prosesinde aranan bir Ozelliktir.
Difiizyon dolayisiyla kolonlar arasinda kolon boylar1 farklilik gosterir. Kolonlarin meydana
getirdigi girinti ve ¢ikintilar kaplama ile matris arasindaki arayilizey oranini artirir. Bu sonug
parcanin ¢alismasi esnasinda Ozellikle asinmaya karsi tabaka alti catlaklarin olusumunu
engellemede 6nemli bir olumlu katki saglar. Boriir tabakasinin matrise yapismasinda kaplama
matris arasindaki arayiizeyin girift bir sekilde olusumu ayrica arada mekanik bir kilitlenmeye
de imkan saglayarak yapigsma mukavemetinin artmasina vesile olur. Boriir tabaka kalinligi,
borlama stiresi ve sicakligi gibi mekanik alasimlamayla birlikte bir artis gdstermistir. Borlama
sicaklig1 ve siiresi sonrasi belirli bir deger sonrasi tabaka kalinliginda artis miktar1 kararli bir
degere dogru giderken mekanik alasimlamada 2 saatlik alagimlama sonrasi topaklasma
sebebiyle olumlu etki kaybolmaya baslamistir. Tabaka kalinliginin iiretim parametrelerine
bagli olarak degisimi sonuglar kisminda sekillerde verilmistir. Yiizeyde borlama siiresi ve
sicakligina bagli olarak belirli bir siire sonunda c¢ift fazli (FeB-Fe,B) boriir tabakalari

olusmustur.

Borlamada farkli mikroyap1 denenmemistir. Matris sabit tutulmustur. Bu sebeple kirilma
toklugu proje kapsamina alinmamisti. Ancak iretilen kaplamanin kirilma toklugu
incelenmeye ¢alisilmis ve mikrosertlik cihazinin maksimum (400 gr) 6n ylikleme yapabilmesi
catlak olusturma igin yeterli olamamustir. Uretilen borlama yiizeylerinde tabakalar arasi
(FeB/Fe;B) catlaklarin meydana gelmedigi goriilmiistiir. Benzer calismalarda her iki faz
arasinda kalint1 gerilimlerin olmasi sebebiyle ¢atlaklarin olustugu ifade edilirken bu ¢alismada

boriir tabakasinda yiizeye paralel ¢atlaklara rastlanmamaistir.

Borlama sicakligi ve siiresindeki artig ile beraber boriir tabakasinin yilizeye yakin
bolgelerinde yogunluklu olarak yani matrise dogru azalan oranda porozite olusumu
gbzlenmistir. Bu durumun Kirkendal etkisi ile olusabilecegi kanaatine varilmistir. Literatiir
arastirmalarinda  farkli izahatlar verilmektedir. Bor konsantrasyonunda azalmadan
bahsedilirken bir baska calismada ise boriir tabakasinda bor atomlarimin FeB ve Fe,B
fazlarinda demir atomlarindan daha hizli yaymmanin poroz olusumuna sebebiyet verebilecegi
ileri siiriilmektedir. Literatiir ¢alismalarinda dzellikler 1050 °C sicakikta yapilan ¢aligmalarda
bu menfi durum agikca ortaya ¢ikmaktadir. Aslinda bu tezin yiiriitiilmesindeki asil gaye de bu

menfi durumun bertarafi i¢in sicaklifin asagi ¢ekilmesini saglamakti. Mevcut calismada ise
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porozif dokunun ozellikle 950 °C sicaklikta kendisini gOstermeye basladigi miisahede

edilmistir.

X-1sinlart difraksiyonu analizlerine gore yiizeyde FeB ve Fe;B fazlarina rastlanilmigtir.
Fes;(C,B,Si) faz1 ise FeB ve Fe;B fazlar arasinda cokeltiler seklinde kendini gostermistir.
Borlama sicakligi ve siiresine bagli olarak boriir tabaka kalinliginin x-isinlar1 niifuz
derinliginden daha yiiksek olmasi durumunda cift fazli yapida olmasi gereken Fe,B fazi tespit
edilememistir. Ostenit faz1 tespit edilememistir. Mikroyapr sonuglarmn literatiir ile uyumlu
oldugu ve literatiirde elde edilen tabaka kalinligi i¢in uygulanan sicakligin bu c¢alismada

belirtilen mekanik alagimlama prosesi ile diistiriilebildigi goriilmiistiir.

Taramal1 elektron mikroskobu (SEM) ile alunan mikroyap:r goriintiilerinde kaplama
yizeyinde FeB fazi1 ve daha i¢ kisimda ise Fe,B fazi tespit edilmistir. EDS analizleri
neticesinde Yiizeyden igeriye dogru B konsantrasyonunun azaldigi, demir konsantrasyonunun
arttigl distintilebilir. Ayn1 zamanda SEM goriintiileri neticesinde tabaka kalinliklar1 da
belirlenebilmistir. Diisiik sicaklikta ve kisa siirelerde FeB fazinin olmadigi ve az oranda
bulundugu, ama sicaklik ve siiredeki artis ile birlikte FeB fazinin zuhur ettigi ve oraninin da
ayn1 zamanda arttig1 goriilmiistiir. FeB faz1 800 °C sicaklik ve 4 saatlik siire sonrasi olusmaya
baslamistir. Literatiirde FeB oranindaki artig sonrasi yatay catlaklardan bahsedilmektedir.
Fakat bu projedeki ¢alisma sartlarinda ¢atlaklar goriilmemistir. Karbon ve silis elementlerinin
konsantrasyonu, boriir tabakasinin bitiminden itibaren matrise dogru gidildik¢e artis

gostermektedir. Krom ise karbonun tersine boriir tabakasi i¢inde konsantrasyonu artmaistir.

Numunelerin kesitleri boyunca sertlik degerinin dis ylizeyden merkeze dogru once
yiikselme ve ardindan arayiizeyde parabolik bir fonksiyon seklinde diistiigli goriilmiistiir.
Malzeme ylizeyinde dik dogrultudan alinan sertliklerin kesit boyunca odlciilen degerlerden
daha yiiksek ¢ikmasi kolonsal yapida biiyiliyen boriir kristallerinin oryantasyon farkliligindan
kaynaklanmaktadir. Borlamada sicaklik ve siire artigi ile birlikte FeB fazi hacim oranindaki
artis sertlikte artisa sebep olmustur. Calismada numunelerin kaplama ylizeylerindeki bor
tabakas1 mikrosertlik degerlerinde farkliliklar goriilmiistii. Bu farkliliklarin  sebepleri
boriirlerin farkli elastik-plastik davranig gdstermesine, oryantasyon farkliliklarina, tabakadaki

porozite yogunluguna ve dagilimina bagl oldugu kanaatine varilmistir.

Mekanik alagimlama siiresinin borlama esnasindaki aktivasyon enerjisi lizerindeki etkisi
kinetik olarak incelendi. Borlama siiresine bagli olarak tabaka biiylime oranlar1 belirlendi

Biiyiime orani ile sicaklik arasindaki iliskiden borlamada aktivasyon enerjisindeki degisim
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belirlendi. Ayrica teorik olarak tabaka kalinligi-borlama siiresi-borlama sicakligi arasinda
esitlikler tiretildi. Mekanik alagimlama siiresi ile birlikte aktivasyon enerjisinin diistiigii
anacak bu diisiisiin 4 saatlik mekanik alasimlamada devam etmedigi belirlendi. Dort saatlik
mekanik alagimlama sonrasi tozlarda topaklasmalar ve yanmalarin oldugu goriildii. Mekanik
alasimlama siiresinin devam ettirilebilmesi i¢in vakum ortam kullanildi. Alagimlama kabi
kapagi vakum ortamda acildiginda oksitlenmenin Oniine gecilmesine ragmen topaklagma
problemi asilamadi ve 2 saatlik mekanik alagimlamanin topaklagsma problemi ¢dziilememesi

halinde bu projede uygulanabilecek maksimum alasimlama siiresi oldugu kabul edildi.

Mekanik alagimlama ile 1 saatlik alasimlamanin tabaka kalinligin1 850 °C sicaklikta ve 8
saatlik borlama siiresi sonrast 35 um den 140 pm’ye c¢ikmasina vesile oldugu goriildii.
Alagimlamanin devam ettirilmesi halinde 2 saatlik mekanik alagimlama sonrasi tabaka
kalinligimin 160 pm ‘ye ¢iktig1 anacak mekanik alasimlamanin 4 saat uygulamasi halinde ise

tabaka kalinligin1 80 um ‘ye diistiigli goriilmiistiir.

DTA analizleri sonrasi mekanik alasimlanmis tozlarin yiizeylerindeki kirik bag sayisinin
yilizey enerjisini artirdigi bu artisin mekanik alagimlama oncesi 60 cal/mol degerinden 2

saatlik mekanik alagimlama sonras1 757 cal/mol’e ¢iktig1 goriilmiistiir.

Mekanik alagimlama ile difiizyon iligkisi arastirildiginda mekanik alagimlamanin difiizyon
sabitlerini etkilemedigi ancak yiizeydeki bor konsantrasyonunu artirdigi goriilmiistiir.
Yiizeydeki bor konsantrasyonundaki artisin bor tabakalarinin kalinliklarin artmasma ve
literatiirde belirlenmis olan 1000 °C sicakliklarda ticari olarak kullanilan ekabor tozu ile elde
edilen tabaka kalinliginin bu projede kullanilan tozlarin mekanik alagimlanmasiyla 800 °C
sicaklikta elde edilmesine yol agtigr goriildi. Bu sonu¢ bu projenin diinyada kendisin
kanitlamis ve alternatifsiz olan ticari tozlara ciddi olarak rakip oldugunu gdstermektedir.
Borlama esnasinda sicakligi 750 °C uygulanmasi ile istenen kalinliklarda tabakalarin FeB
olusumu olmadan elde ediliyor olabilmesi projenin sonuglarinin 6nemini ciddi manada

artirmaktadir.

Bir¢ok farkli silikat tiiri ve kompozisyonu denemistir. Ayrica ¢alisma siirecinde silikat
orant lizerinde de durulmustur. Calisma esnasinda ticari olarak kullanilan Ekabor tozlari ile de
borlama yapilmistir. Sonuglar karsilagtirildiginda en uygun silikatin sodyum silikat oldugu,
sodyum silikat ile birlikte literatiirde kullanilan bazi1 aktivatorlerin  olumlu katki
saglamadiklar1 ve Ekabor ile yapilan calisma sonucunun projede one cikan jel ile rekabet

edemedigi goriilmiistiir.
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Caligmada maliyet hesabi yapildiginda 1 cm? lik alamin borlanmasi igin 30 gr ferrobora
ihtiya¢ duyuldugu goriilmiistiir. Ferroborun fiyati 5 TL/kg dir. Ancak kullanilan bu toz 4
ardisik proseste kullanilabilmektedir. Sodyum silikatin maliyetinin ilave edilmesi ve bunun
yaninda kirma 6giitme islemleri i¢in maliyetlerin ilavesi sonrasi bu tiir bir borlama icin 1 cm?

alanin borlanmasinda toplam maliyet 1 TL/ cm? olarak ifade edilebilir.

7.1. Oneriler

Bu calismada sadece AISI 4140 celigi kullanilmistir. Borlama sonrasi altlik malzeme
mikroyap1 degisimi iizerinde durulmamustir, ¢linkii ama¢ mekanik alagimlamanin borlama

sicakigt ve siiresi lizerindeki etkilerini belirlemekti.

Tek tip mekanik alasgimlama cihazi kullanilmistir. Kullanilan mekanik alasimlama

cihazinda ise ¢alisma parametreleri sabit tutulmustur. Bu ¢ergeve genisletilebilir;

e Mekanik alasimlamanin farkli mikroyapiya sahip celikler iizerindeki etkileri
arastirilabilir.

e Farkli tip ve ticari tip atritorlerle calisma yapilabilir.

e Mekanik alasimlama parametrelerinin degistirilmesi bu tip calismalarda anlamh
bilgilerin olusmasini saglayabilir.

e Sodyum silikat yerine Na,COs, Na,B40O;, NaSO4, NH;3Cl, NaF, NaCl gibi tozlarla
detaylica aragtirmalarin yapilmasi faydali sonuglar verebilir. Sonuglarin sodyum silikat
ile karsilastirilmas1 uygulama maliyeti agisindan da verimli olacaktir.

Borlama islemi icin indiiksiyon ile 1sitma ve kil firin1 gibi iki alternatif denenmistir.

Indiiksiyonla 1sitmanin gok hizli bir bicimde istenen sicakliga ¢ikmasi sebebiyle toplam
borlama siiresinin diigiirilmesinde 6nemli etkisi oldugu goriilmiistiir. Uygulayict firmalarin

1sitma islemi i¢in indiiksiyonlu 1sitma sistemleri kullanmalar1 6nerilmektedir.

Borlama islemi esnasinda oksijenin ortamdan uzaklastirilmast Oonemlidir. Deneylerde
sodyum silikat kullanilmasi oksijenin olumsuz etkisini azaltmistir. Ancak uygulayicilarin ek

olarak oksijensiz ortamlarda borlama yapmalar1 6nerilmektedir.
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EKLER

EK 1.1. 60 Dakika Mekanik Alasimlanmis Tozlarla Yapilan Borlama Sem Goriintiileri

oS GEg  WD=103am
o 120612008 Mig= 00X

AeadstuUssvesity  EHT = 100017 5 : / : AsdoluUsvesty  ERT= 10004 10
MueidS 08ng  WD=104nm H s Bl 1ncusciemme  woeiamm
Daie 13002011 Mage 100KX |- i e o PSR | D 1200301 Mag= LOKX

Anidots Ussvessty  EHT = 100017 104 AnadolsUssversity BN « 100017 104
MuesdSe g WD<I04nm Muecd3ei 8B WD<W0dmm
Date 120002011 Mag= 10KX D 12000001 Migs 10K

Sekil 1. FeB+ Na,SiO,(OH), karisiminin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 700 °C sicaklikta 2 saatlik
borlama SEM goriintiileri
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EHT = 100047 EET - 100089
WD ID4mn

s tng X : M WO 100mm
Date 120012011 Mag= 200KX T - & Dt 12 0ct 2011 Mag= 100KX

1z0am Mag= 1IOKX

o 104
WO 29

Dats 12002001 Mag= J0KX

AnudcluUssverity N« 100047
Meid3ci 8Eng WD = 104mn
Date 1200811 Mag= 100KX

Aoy Unsveesty  EHT = 100017
Misidde 85ng  WD=105mm
Daie 120642011 Mag= J0KX

104

Sekil 2. FeB+ Na,SiO,(OH), karisimimin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 700 °C sicaklikta 4 saatlik
borlama SEM goériintiileri
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EET - 100089
WD 100mm

Assdsha Ussvissity
Mig= 102KX

b tetenasei @ ng
-

PR AcioisUsvesty  ERT= 100017
Muend3ei@8ng  WD=100mm
Dat 120e1 2001

Mag= 100KX

ety 5 0047
f4348505 WD MOmm
Date 12001 20011 Mag= J00KX

Akl
BT - 100047
WD 1005 —

Mag= 101KX

AnsdsiaUsiveesity  EHT = 100017
Muecd3e @By WD H02mm
Do 120001 Mag= 200K

EHT = 100047 10
WD=102mm
Mag= 100KX

Sekil 3. FeB+ Na,SiO,(OH); karisiminin 1 saatlik dgiitiilmesi sonras1 700 °C sicaklikta 6 saatlik

borlama SEM goriintiileri
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%

\ o AR - 5
10pm FUEMLAB 10/11/2011 10pm FUEMLAB 10/11/2011
20.0kV SEI SEM WD 11.4mm 4:22:58 X 4 A SEM WD 11.3mm 4:26:44

Sekil 4. FeB+ Na,SiO,(OH), karisiminin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 700 °C sicaklikta 8 saatlik
borlama SEM goriintiileri
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AnagouUsvesity  EHT= 10007 A Aasdou Ussvity  ERT = 100049
PO \uca oty VD= 37mm " . S| MacraseigEny  WO<33mm
e Dy 20t Mag= 100KX - ¢ - 3 el D 12021010 Mag= 200K

BT = 100047 0 2 : AnadoUnsverty  EHT » 100047 10
aEag  WD=37mm : > 4 Meid3e @Eag  WD=89am
q s 120820m Mag= IOKX ’ Daie 120001 Mag= LOOKX

AndotaUsversdy  ERT = (00047 10
Musid3e @Eng  WD= 330m
Biia 120ct 2011 Mag= 20KX

Sekil 5. FeB+ Na,SiO,(OH), karigiminin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 750 °C sicaklikta 2 saatlik
borlama SEM goriintiileri
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AmsdoiuUssvessty  EHT = 100017 10 m 2. Asdo Ussvesity  EET=100049 104
Materid3e @Eng  WD=131mm B | Materid3ei @Bng WD = 130mm
Date 12061 011 Mag= LOOKX g 1 . f 5 M Dus 1200200 Mag= 20KX

AasdtuUssversity  ERT = 100017 104
Mutecd36 8 Eng  WD<130mm
D 3200101 Mags 2IKX

Sekil 6. FeB+ Na,SiO,(OH), karisimimin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 750 °C sicaklikta 4 saatlik
borlama SEM goriintiileri
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AnidsiaUssvessty  ENT = 100017 AdsdshaUssvesity  ERT = 100019 104
MuendSei @ng  WD=1llmm Murd3ei @B WD=1llmm
Date 120012001 Mag= 10KK Dae 12001 2001 Mig= 10K

sty EHT= 100047 0 B, | AossciuUosvesity AT 100007
MacidSei 8Eng  WO=1L1mm ! 1 Mieid3e 8 Eag  WD=111mm
Daie 120612011 Mag= 120KX 7 ll o 120020 Mag= 10KX

Sekil 7. FeB+ Na,SiO,(OH), karisimimin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 750 °C sicaklikta 6 saatlik

borlama SEM goriintiileri
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10pm / 11 B FUEMLAB 10/11/2011
20.0kV SEI SEM x okv v WD 10.5mm 4:34:03

10pm FUEMLAB 10/11/2011
SEM WD 10.9mm 4:37:34

Sekil 8. FeB+ Na,SiO,(OH), karisimimin 1 saatlik égiitiilmesi sonras1 750 °C sicaklikta 8 saatlik

borlama SEM goriintiileri
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AnadolaUssvessty  ERT = 100017 104m AusdsiaUssvessity  ERT = 100017 104
MuerdSel0fng  WD=1lénm Mund3ei @ fng  WD=1ldmm
Date 120012001 Mag= 10KX Date 12001 2001 Migs 103KX

AasdotaUsivety  EHT = 100047
Mitecd3a 8 Eng  WD=13mn
D ORI Mage LHEKX

Sekil 9. FeB+ Na,SiO,(OH), karisimimin 1 saatlik égiitiilmesi sonras1 800 °C sicaklikta 2 saatlik
borlama SEM goriintiileri
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AnidoiaUssvessty  ENT = 100017 104 AusdsisUssvesity BT = 100017 104
Muend3ei 08 WD=102nm Muerd3ei @By WD=I0lmm
Dat 120002001 Mag= 10KX Dae 12001 011 Mig= %01

Aoudlsvessty  EHT = 100047 0 \ T 100015 104
MacidSe 8Eng  WD=102nm » . e WD =103 mm
Daia 120012001 Mag= JWKX Daie 120001 Mag= 100KX

Sekil 10. FeB+ Na,SiO,(OH), karisimimnin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 800 °C sicaklikta 4 saatlik
borlama SEM goriintiileri
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AeadoiuUnsvesity  EHT = 100017 i B Aesdsuvevessy T 000 10
M3 @y WD=27mm - ; Mool @Eny  WD= 99nm
Date 12012001 Mag= 100K X 7 oy _ Date 12 0es 2001 Mag= 100KX

AnsdtaUssversity  ENT = 100017 104
Muid3e 8 Eng  WD= 99 nm
D 120002001 Mag= 130KX

Sekil 11. FeB+ Na,SiO,(OH), karisimimnin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 800 °C sicaklikta 6 saatlik
borlama SEM goriintiileri

100pm FUEMLAB
SEM WD 11.6mm 10

Sekil 12. FeB+ Na,SiO,(OH), karisimimin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 800 °C sicaklikta 8 saatlik
borlama SEM goriintiileri
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. s 2 1
100pm FUEMLAB 100pm FUEMLAB 10/11/2011
SEM WD 10 X v SEM WD 10.3mm 2:16:50

Sekil 13. FeB+ Na,SiO,(OH), karisiminin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 850 °C sicaklikta 2 saatlik
borlama SEM goriintiileri

(4
»®

~

T < ok
¥ . ”“6"-"‘: ';.(’4“\ ‘“l‘

®

f i 5
10pm FUEMLAB 10/11/2011
SEM WD 10.6mm 2:54:47

Sekil 14. FeB+ Na,SiO,(OH), karigiminin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 850 °C sicaklikta 4 saatlik
borlama SEM goriintiileri

100pm FUEMLAB / 0 - 10pm FUEMLAB
20.0kV SEI SEM : X 20.0kV SEI SEM WD 10.S5mm 2:

Sekil 15. FeB+ Na,SiO,(OH), karisiminin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 850 °C sicaklikta 6 saatlik
borlama SEM gorintiileri
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= 10pm  FUEMLAB 10/7/2011 ) 10pm FUEMLAB 10/7/2011
20.0kV SEI SEM WD 11.9mm 11:16:56 x s SEM WD 11.8mm 11:24:37

Sekil 16. FeB+ Na,SiO,(OH), karisiminin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 850 °C sicaklikta 8 saatlik
borlama SEM goriintiileri

EK 1.2. 120 Dakika Mekanik Alasimlanmis Tozlarla Yapilan Borlama Sem Goriintiileri

“ & . '
- 10pm FUEMLAB 10/7/2011
20.0kV SEI SEM WD 10.2mm 10:30:32

Sekil 1. FeB+ Na,SiO,(OH), karigiminin 1 saatlik dgiitiilmesi sonrasi 800 °C sicaklikta 8 saatlik
borlama SEM goriintiileri

R e

10/7/2011 - i} ) 10pm FUEMLAB 10/7/2011
WD 10.8mm 11:46:29 20.0kv SEI  SEM WD 10.8mm 11:50:35

Sekil 1. FeB+ Na,SiO,(OH), karisiminin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 850 °C sicaklikta 8 saatlik
borlama SEM goriintiileri
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EK 1.3. 240 Dakika Mekanik Alasimlanmis Tozlarla Yapilan Borlama Sem Goriintiileri

o ;
" — el
10pm FUEMLAB 10/7/2011 10pm FUEMLAB /7/201
SEM WD 10.1mm 10:03:38 20.0kV SEI SEM WD 10.1mm 10:15:52

Sekil 1. FeB+ Na,SiO,(OH), karisiminin 4 saatlik 6giitiilmesi sonras1 800 °C sicaklikta 8 saatlik
borlama SEM goriintiileri

— 10pm FUEMLAB 10/7/2011 S ] — 10pm FUEMLAB 10/7/2011
20.0kV SEI SEM WD 10.2mm 11:30:44 20.0kV SEI SEM WD 10.6mm 11:34:39

Sekil 1. FeB+ Na,SiO,(OH), karistminin 4 saatlik giitiilmesi sonras1 850 °C sicaklikta 8 saatlik
borlama SEM goriintiileri
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EK 1.4. Muhtelif Karisimlarla Yapilan Borlama Sem Goriintiileri

P ———— 7 [
Mussseiging  WOsi2em | MusaSd By WD= 101z
Due10ami  Mage IDEX W ouionm: e 2mKx

Sekil 1. FeB+ Na2B407 karigiminin 1 saatlik 6giitiilmesi sonras1 800 °C sicaklikta 4 saatlik borlama
SEM goriintiileri

_— 10pm FUEMLAB 10/11/2011
20.0kV SEI SEM WD 9.5mm 4:18:20

Sekil 2 EKABOR tozunun 1 saatlik dgiitiilmesi sonras1 800 °C sicaklikta 4 saatlik borlama SEM
goriintiileri

7 A -
10/11/2011

— 10um FUEMLAB 10/ 10pm FUEMLAB
20.0kV SEI SEM WD 9.7mm 3:43: X 20.0KV SEI SEM WD 9.7mm 3:48:04

Sekil 3. FeB+ Na2CO3 karigiminin 1 saatlik dgiitiilmesi sonrasi 800 °C sicaklikta 4 saatlik borlama
SEM goriintiileri
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Ek 1.5. Silikats1z Yapilan Borlama Sem Goriintiileri

— 10pm FUEMLAB 10/11/2011 e — l10pm FUEMLAB 10/11/2011
.0kV SEI SEM WD 10.4mm 3:26:00 X 20.0kV SEI SEM WD 10.2mm 3:31:27

10pm FUEMLAB '10/1 2011
20.0kV SEI SEM WD 10.2mm 3:35:07

Sekil 1. FeB+ silikatsiz karisiminin 1 saatlik dgiitiilmesi sonras1 800 °C sicaklikta 4 saatlik borlama
SEM goriintiileri

— 10pm FUEMLAB 10/11/2011 - 10pm FUEMLAB 10/11/2011
20.0kV SEI SEM WD 9.lmm 3:54:24 X 20.0KkV SEI SEM WD 9.4mm 4:00:17

Sekil 2. FeB+ silikatsi1z karisimmin mekanik alasimlamasiz 800 °C sicaklikta 4 saatlik borlama SEM
goriintiileri
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EK 1.6. Mekanik Alasimlanmis Toz Karisiminin Sem Goriintiileri

] Anadolu University EHT = 10.00 k¥
Material Sci. & Eng. WD = 89 mm
Date 23 Nov 2011 Mag= 500X
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3 h‘: Anadolu University  EHT = 10.00 &V
Material 3ci. & Eng. WD =119 mm
Date :23 Nov 2011 Mag= 316KX

Anadolu University EHT = 10.00 k¥
Material Sci. & Eng. WD =119 mm
Date :23 Nov 2011 Mag= 1000KX
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Anadolu University EHT = 10.00 k¥
Material 3ci. & Eng. WD = 89 mm
Date :23 Nov 2011 Mag= 3000KX

8| Anadolu University EHT = 10.00 k¥
Material Sci. & Eng. WD = 89 mm
| Date 23 Nov 2011 Mag= 500X
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gl Anadolu University EHT = 10.00 k¥
| Material Sci. & Eng. WD = 9.1
Date 23 Nov 2011 Mag= 300KX

Anadolu University EHT = 10.00 k¥ 1 pm
Material 3ci. & Eng. WD = 9.1mm
Date :23 Nov 2011 Mag= 1000KX
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Anadolu University EHT = 10.00 k¥
Material Sci. & Eng. WD = 9.1 mm
Date :23 Nov 2011 Mag= 3000KX

Anadolu University EHT = 10.00 k¥
Material Sci. & Eng. WD = 7.7 mm
Date 23 Nov 2011 Mag= 500X
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Anadolu University
Material Sci. & Eng.
23 Nov 2011

Anadolu University EHT = 10.00 k¥ 1 pm
Matetial Sci. & Eng.
Date :23 Nov 2011 Mag= 1000KX




Anadolu University EHT = 10.00 k¥
Material Sci. & Eng. WD = 7.7 mm
Date :23 Nov 2011 Mag= 3000KX

Anadolu University EHT = 10.00 k¥
Material Sci. & Eng. WD = 8.1 mm
Date :23 Nov 2011 Mag= 500X




|2_|um

10,00 k¥

8.1 mm

EHT

Anadolu University
Material Sci. & Eng.
Date :23 Nov 2011

WD

300KX

Mag

10,00 k¥

8.1 mm

EHT

Anadolu University
Matetial Sci. & Eng.
Date :23 Nov 2011

WD

= 1000KX

Mag
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Anadolu University EHT = 10.00 k¥
Material Sci. & Eng. WD = 8.1 mm
Date :23 Nov 2011

R

Anadolu University EHT = 10.00 k¥
Material Sci. & Eng. WD = 93 mm
Dat Nov 2011 Mag= 500X




Whdd
Anadolu University EHT = 10.00 k¥ 2pm
Material Sci. & Eng. WD = 93 mm
Date :23 Nov 2011 Mag= 300KX

Anadolu University EHT = 10.00 k¥
Matetial Sci. & Eng. WD = 9.3 mm
Date :23 Nov 2011 Mag= 1000KX
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&F 2
&

: ‘ Anadoty University  EHT = 1000 kV

‘d L0 Material Sci. &Eng, WD = 93mm

7
’ Ly 7 . ' Date 23 Nov 2011 Mag= 000K X

Sekil 5. 240 dakika mekanik alasimlanmig FeB+ Na,SiO,(OH), karisimi SEM goriintiisii

EK 2. Mekanik Alasimlama Sonras1 EDS Sonuglar:

Al. 60 dakika mekanik alasimlanmis FeB+ Na,SiO,(OH), karisimi ile 800 °C sicaklk ve 8 saatte
yapilan borlama sonrasi goriintiiler ve goriintiilerde belirtilen noktalardan alinan EDX sonuglari

All
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300um

' Electron Image 1

o
SDDD:
?DDD:
EDDD:
SDDD:
4DDD:
SDDD:
2000:
1DDD:

0

Fe

Loy

Cr

Fe

0

1

2

Full Scale 3004 cts Cursor: 9536 (25 cts)

ket

Element | App Intensity Weight% Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma

B K 1.39 0.1325 6.26 3.44 20.43
CK 5.52 0.3733 8.80 0.66 25.87
CrK 0.51 1.2278 0.24 0.06 0.17
Fe K 136.95 0.9621 84.69 3.16 53.53
Totals 100.00

Al2
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! 300um ' Electron Image 1
-DUUU- 2
G000+ Fe
o004
BDUD:
5000 Fe
4000
3000
20004
1000 = Fe
1 c
a T T T
0 1 2 3 5 7
Full Scale 9004 cts Cursor: 9536 (45 cts) (=
Element | App Intensity  Weight%  Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma
CK 2.61 0.3987 3.85 0.39 15.25
Si K 3.64 0.6370 3.36 0.09 5.69
Fe K 155.34 0.9831 92.79 0.38 79.06
Totals 100.00
Al3
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300um

' Electron Image 1

[=lu niu) ] 3
000 Fe
7000
BDUD:
SDUD:
] Fz
4000+
30004
2000+
g Fe
1E|DE|: c
B
a T T T T T T T T
0 1 2 3 5 & 7
Full Scale 9004 cts Cursor: 9536 (38 cts) (=
Element | App Intensity  Weight%  Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma
B K 1.18 0.1275 5.47 3.15 20.90
CK 2.10 0.3689 3.37 0.49 11.60
FeK 150.67 0.9791 91.17 3.07 67.50
Totals 100.00
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A2. 60 dakika mekanik alasimlanmis FeB+ Na,SiO,(OH), karisim ile 850 °C sicaklk ve 2 saatte
yapilan borlama sonrasi goriintiiler ve goriintiilerde belirtilen noktalardan alinan EDX sonuglari

A2.1

; 300um ' Electron Image 1
o ] 1
8000
70004 Si
BO00+ o]
000

] Ma
40004
3000
20004
10004

1 Cf lFe j_B\_ Fe

i T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 B 5 7 g 9
Full Scale 9004 cts Cursor: 3536 (21 ct=s) ke'v|

Element | App Intensity  Weight% Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma

CK 2.86 0.2970 5.40 0.44 8.47

OK 105.83 1.1411 52.07 0.35 61.29

Na K 27.38  0.8488 18.11 0.19 14.84

SiK 31.10 0.8121 21.50 0.19 14.42

Fe K 4.27 0.8231 291 0.10 0.98

Totals 100.00
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' Electron Image 1
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Weight%
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! 300um

' Electron Image 1
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Totals 100.00
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' Electron Image 1

BDDD:
?DDD:
BDDD:
SDDD:
4DDD:
SDDD:
QDDD:

1000+

]

Fe

=

Fe

0

1 2

Full Scale 9004 cts Cursor: 9536 (37 cts)

=

Element

CK
OK
SiK
Fe K

Totals

App Intensity
Conc. Corrn.

5.98 0.4405
26.12  1.2326
2.83 0.6656

117.23  0.9438

Weight%  Weight%

Sigma
8.31 0.42
12.98 0.27
2.60 0.08
76.10 0.43

100.00

Atomic%

23.39
27.43
3.13

46.05
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A3. 60 dakika mekanik alasimlanmis FeB+ Na,SiO,(OH), karisimi ile 850 °C sicaklk ve 4 saatte
yapilan borlama sonrasi goriintiiler ve goriintiilerde belirtilen noktalardan alinan EDX sonuglari

A3.1

! 100um * Electron Image 1

o
] Fe
8000+
?DDD:
BDDD:
SDDD: Fe
4000:
SDDD:
QDDD:

1 . Fe
1000 3i

i} T T T T T T T T T T T T T T T T . T
0 1 2 3 4 B 5 7 g 9
Full Scale 9004 cts Cursor: 9536 (36 cts) (=

Element | App Intensity  Weight% Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma

CK 2.38 0.3996 3.37 0.36 13.60

Si K 3.46 0.6350 3.09 0.09 5.32

Fe K 162.60 0.9849 93.54 0.36 81.07

Totals 100.00
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A3.2.

K 100um ) Electron Image 1

Fe

Full Scale 9004 cts Cursor: 9536 (46 cts) ke

Element | App Intensity Weight% Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma

B K 0.10 0.1253 0.42 3.35 1.56

CK 4.85 0.4361 6.08 0.50 20.23

oK 1455  1.2870 6.18 0.29 15.44

SiK 0.43 0.6424 0.36 0.06 0.52

Fe K 153.90 0.9675 86.96 2.96 62.25

Totals 100.00
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A3.3

" 100um ; Electron Image 1

[=lu niu)
8000+ Fe
7O00+
E000
5000+
] Fe
4000+
3000+

2000+

10004

D T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 S 5 7 g 9
Full Scale 9004 cts Cursor: 9.536 (42 cts) ke

Element | App Intensity Weight% Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma

CK 3.21 0.4287 4.71 0.39 18.67

Fe K 149.62 0.9868 95.29 0.39 81.33

Totals 100.00
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A4. 60 dakika mekanik alasimlanmis FeB+ Na,SiO,(OH), karisimi ile 850 °C sicaklk ve 6 saatte
yapilan borlama sonrasi goriintiiler ve goriintiilerde belirtilen noktalardan alinan EDX sonuglart.

r 100pm ? Electron Image 1
o ] 1
8000 Fe
70004
BO00+
] Fe
000
40004
3000
20004
b Fe
1DDDt o
B
i T T T T T T T T T T T i T T T T T T T
0 1 2 3 4 B 5 7 g 9
Full Scale 9004 cts Cursor: 3536 (39 cts) ke'v|

Element | App Intensity  Weight% Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma

B K 1.40 0.1290 6.40 321 23.16

CK 2.72 0.3625 441 0.54 14.36

Fe K 147.65 0.9743 89.19 3.09 62.48

Totals 100.00
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! 100pm g Electron Image 1
[=lu niu) ] 2
50004
] Fe
7000
BDUD:
SDUD:
g Fe
4000+
30004
2000+
1000 si Fe
1 ¢
a T T T T T T
0 1 2 3 5 & 7
Full Scale 9004 cts Cursor: 9536 (42 cts) (=
Element | App Intensity  Weight% Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma
CK 3.02 0.4012 4.68 0.40 18.09
Si K 3.40 0.6389 3.31 0.09 5.47
Fe K 14498 0.9808 92.01 0.40 76.44
Totals 100.00
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A5. 60 dakika mekanik alasimlanmis FeB+ Na,SiO,(OH), karisim ile 850 °C sicaklk ve 8 saatte
yapilan borlama sonrasi goriintiiler ve goriintiilerde belirtilen noktalardan alinan EDX sonuglari

A51

: 100pm : Electron Image 1

=T
S000+

Fe
7000+

eo00] Fe
5000
ann ]
3000

20004

1000+ k]

D T T T T T T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 B 5 7 g 9
Full Scale 9004 cts Cursor: 9536 (41 cts) ke

Element | App Intensity  Weight% Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma

CK 2.14 0.4047 3.37 0.46 13.67

Si K 241 0.6327 2.44 0.09 4.22

Fe K 145.49 0.9860 94.19 0.46 82.11

Totals 100.00
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AS5.2

K 100pm ; Electron Image 1
CIUUU- 2
50004
] Fe
7000
BDUD:
] Fe
50004
4000:
30004
2000+
1000 Fe
18
a T T T T T T
0 1 2 3 5 & 7
Full Scale 9004 cts Cursor: 9536 (35 cts) (=
Element | App Intensity  Weight% Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma
B K 0.83 0.1242 4.37 3.45 19.09
Fe K 145.18 0.9907 95.63 3.45 80.91
Totals 100.00
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B. 120 dakika mekanik alasimlanmis FeB+ Na,SiO,(OH); karisimu ile 800 °C sicaklk ve 8 saatte
yapilan borlama sonrasi goriintiiler ve goriintiilerde belirtilen noktalardan alinan EDX sonuglari

’ 100pm 2 Electron Image 1

0004 1

7000 Fe

6000
] Fe

5000

4000

3000

2000+ CH

10004 Fe

D T T T T T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 B 5 7 g 9
Full Scale 53357 cts Cursor: 9536 (31 cts) ke

Element | App Intensity  Weight% Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma

B K 2.79 0.1409 10.12 3.03 27.45

CK 9.00 0.3478 13.22 0.75 32.27

CrK 2.15 1.1921 0.92 0.07 0.52

Fe K 139.70  0.9415 75.74 2.61 39.76

Totals 100.00

B2.

200



100pm )

Electron Image 1

BDDD:
?DDD:
EDDD:
SDDD:
4000:
SDDD:
QDDD:

1000+

]

Fe

S

Fe

0

1 2 3 4

Full Scale 8685 cts Cursor: 9.536 (90 cts)

ke

Element
CK
Si K
Fe K

Totals

App Intensity  Weight%  Weight%

Conc.  Corrn. Sigma
1.48 0.4088 2.10 0.37
1.60 0.6265 1.49 0.08

164.62 0.9913 96.41 0.37

100.00

Atomic%

8.96
2.71
88.33
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100pm

Electron Image 1

=T
BDDD:
?DDU:
BDDD:
SDDD:
4DDD:
SDDD:
2000:

1000+

]

Fe

Fz

0

1 2

Full Scale 9004 cts Cursar: 9.536 (31 cts)

ke

Element
Fe K

Totals

App
Conc.
154.09

Intensity  Weight%

Corrn.
1.0000

100.00

100.00

Weight%
Sigma
0.00
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100.00
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C. 120 dakika mekanik alasimlanmis FeB+ Na,SiO,(OH); karisimu ile 800 °C sicaklk ve 8 saatte
yapilan borlama sonrasi goriintiiler ve goriintiilerde belirtilen noktalardan alinan EDX sonuglari

" 100pm : Electron Image 1
0T ]
E Fe
6000
50004
40003
E Fe
30004
3 ]
2000 Mg
10004 Fe
C
B
D T T T T T T T T T T T T T
] 1 2 3 4 5 & 7 g 9
Full Scale 70B1 cts Cursor: 3536 (36 cts) ke'v|
Element | App Intensity Weight% Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma
B K 1.20 0.1144 5.09 3.12 13.66
CK 3.54 0.3653 4.70 0.47 11.37
oK 4405  1.2654 16.90 0.61 30.68
Mg K 8.51 0.4528 9.12 0.33 10.90
Fe K 122.28 0.9247 64.19 2.15 33.39
Totals 100.00
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100um

Electron Image 1

3000 2
] Fe
7000
000
5000
4000
3000
2000
] Fe
100
1B e
0 1 2 3 5 & 7
Full Scale 5332 cts Cursor: 9536 (42 cts) (=
Element | App Intensity  Weight%  Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma
B K 1.96 0.1343 7.23 2.99 21.46
CK 6.47 0.3700 8.69 0.60 23.21
oK 11.06 1.1228 4.89 0.28 9.81
Fe K 151.65 0.9503 79.20 2.60 4552
Totals 100.00
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; 100um : Electron Image 1
TOO00 3
Fe
5000
E000
Fz
40004
2000
Fe
C
D T T T T T T T T T T
1] 1 2 3 3 G 7 g 9
Full Scale 101357 cts Cursor: 9.536 (44 ci=) ke
Element | App Intensity Weight% Weight%  Atomic%
Conc.  Corrn. Sigma
CK 1.97 0.4225 2.63 0.35 11.16
Fe K 171.18 0.9926 97.37 0.35 88.84
Totals 100.00
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EK 3. XRD Sonuglar

A. Mekanik alasimlamasiz numuneler

intensity

B
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60 f £
404 | |
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Sekil 1. a) N2.1, b) N2.2, ¢) N2.3, d)N2.4 numunelerinin XRD grafigi
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Sekil 2. a) N3.1, b) N3.2, ¢) N3.3, d)N3.4 numunelerinin XRD grafigi
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Sekil 3. a) N4.1, b) N4.2, ¢) N4.3, d)N4.4 numunelerinin XRD grafigi
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Sekil 4. a) N5.1, b) N5.2, ¢) N5.3, d)N5.4 numunelerinin XRD grafigi
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Sekil 5. a) N6.1, b) N6.2, ¢) N6.3, d)N6.4 numunelerinin XRD grafigi
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B. Mekanik alasimlama sonrasi

300

250 -

200 -

150 -

Intensity
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o CIF:E
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21 A Fa.B

D T T 1 T T T T T 1T1 T T T T1T1 ' T T T T1T1
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50 B0 70 80 a0
20

Sekil 1. 1 saat mekanik alasimlanmis 700-C sicaklikta 6giitiilmiis tOzlarla 8 saatlik borlama
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Sekil 2. 1 saat mekanik alasimlanmig 750-C sicaklikta 6giitiilmiis tOzlarla 8 saatlik borlama
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Sekil 3. 1 saat mekanik alasimlanmis 800-C sicaklikta 6giitiilmiis tOzlarla 8 saatlik borlama
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Sekil 4. 1 saat mekanik alasimlanmig 850-C sicaklikta 6giitiilmiis t0zlarla 2 saatlik borlama
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Sekil 5. 1 saat mekanik alasimlanmis 850-C sicaklikta 6giitiilmiis tOzlarla 4 saatlik borlama
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Sekil 6. 1 saat mekanik alagimlanmig 850-C sicaklikta 6giitiilmis tOzlarla 6 saatlik borlama
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Sekil 7. 1 saat mekanik alasimlanmis 850-C sicaklikta 6giitiilmiis tOzlarla 8 saatlik borlama
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Sekil 8. 2 saat mekanik alasimlanmis 850-C sicaklikta 6giitiilmiis tOzlarla 2 saatlik borlama
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Sekil 9. 4 saat mekanik alasimlanmis 850-C sicaklikta 6giitiilmiis tOzlarla 4 saatlik borlama
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EK 4. DTA ve TGA sonuclari

Figure: E xperiment Osman™ilmazN 1tekrar_ST emmuz2011 Crucible: &1 100 pl Atmospheref 2
SETSYS -1750 05.07.2011 Procedure: N (Zone 2) Mass (mo) 521
T T T T T T T T T T
#Heat FlowmW #TG /%
Exo
8 ?
- 1.2 |
| 6
1.0 |
| 4
0.8 |
| 2
0.6 |
| 0
04 |
|-2
0.2 |
| -4
E 0.0 |
0 Sample temperature/*C
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

Sekil 1. Atritorde 6giitiilmemis ve Silikat ilavesiz 150um ebatli FeB tozlarmin sonuglari.

Figure: Experiment: OsmanYilmazN2_4Temmuz2011 Crucible: Al 100 pl AtmosphereN2
SETSYS - 1750 04.07.2011 Procedure: N (Zone 2) Mass (mg): 49,43
T T T T T T T T T T
#Heat Flow/mw #TGI%
Exo 0.0
e .
-0.5 |
2
-1.0|
0
-15 |
-2
~ -2.0 |
| -4 -2.5 |
-3.0
— -G N
-3.5 |
| -8
-4.0 |
| -10
-4.5 |
-12
~ -5.0 |
0 00 200 300 400 500 600 700 Sample temperature/°C
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

Sekil 2. Atritdrde ogiitiilmemis ancak Sodyum Silikat ilaveli 150 pm ebatli FeB tozlarinin sonuglari.
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SETSYS - 1750

Figure:
20/07/2011 Procedure: N (Zone 2)

Experiment: OsmanYilmazN3T_20Temmuz2011

Crucible: Al 100 pl AtmosphereN2

Mass (mg): 50.9

T
#Heat Flow/mW

24\Exo

100

T T T

200 300 400

500 600

#TG/%

0.0 |
-05 |
-1.0 |
-15 |
20|
-25 |
-3.0/|
-35 |

-4.0 |

700 800 Sampletemperature/°C
1 1

Sekil 3. FeB+Sodyum silikat karigiminin atritorde 1 saatlik 6gilitme sonrasi sonuglari

SETSYS - 1750

Figure:
20/07/2011 Procedure: N (Zone 2)

Experiment: OsmanYilmazN4_20Temmuz2011

Crucible: Al 100 pl AtmosphereN2

Mass (mg): 54.28

T
#Heat Flow/mW

50 4\ Exo

25
00
-25
-5.0
-75
-10.0
|-125

|-15.0

T T T

1 200 300

400

500
1
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-1.0/|

-15 |

-2.0 |

-25 |

-3.0/|

-35 |

-4.0 |

-45 |

600 700

Sample temperature/°C
1 1 1 1

Sekil 4. FeB+Sodyum silikat karisimimin atritorde 2 saatlik 6giitme sonrasi sonuglar
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Figure: Experiment: OsmanYilmazN4_20Temmuz2011 Crucible:Al 100 pl AtmosphereN2

SETSYS - 1750 20/07/2011 Procedure: N (Zone 2) Mass (mg): 54.28
T T T T T T T T T T
#Heat Flow/mW #TG/%
Exo
| 50 /) Ex 0.0 |
-0.5
| 25 N
-1.0 |
| 00
-15 |
| -25
-2.0 |
| -50
-25 |
| -75
-3.0 |
-10.0
-35 |
-125
- -4.0 |
1-15.0 -4.5 ]
0 1 200 300 400 500 600 700 Sample temperature/°C

1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

Sekil 5. FeB+Sodyum silikat karigiminin atritérde 4 saatlik 6gilitme sonrasi sonuglari
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EK 5. GDOES Analiz Sonuclar

Sekil 1. 1 saat mekanik alagimlanmis 700-C sicaklikta 6gltliImus tOzlarla 8 saatlik borlama
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Sekil 2. 1 saat mekanik alagimlanmis 750-C sicaklikta 6gltulmus tOzlarla 8 saatlik borlama
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Sekil 3. 1 saat mekanik alagimlanmis 800-C sicaklikta 6gltulmus tOzlarla 8 saatlik borlama
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Sekil 4. 1 saat mekanik alagimlanmis 850-C sicaklikta 6gltulmus tOzlarla 2 saatlik borlama
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Sekil 5. 1 saat mekanik alagimlanmis 850-C sicaklikta 6gltulmus tOzlarla 4 saatlik borlama
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Sekil 6. 1 saat mekanik alagimlanmis 850-C sicaklikta 6gltulmus tOzlarla 6 saatlik borlama
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Sekil 7. 1 saat mekanik alagimlanmis 850-C sicaklikta 6gltulmus tOzlarla 8 saatlik borlama
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Sekil 8. 2 saat mekanik alagimlanmis 850-C sicaklikta 6gltulmus tOzlarla 2 saatlik borlama
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Sekil 9. 4 saat mekanik alagimlanmis 850-C sicaklikta 6gltulmus tOzlarla 4 saatlik borlama
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EK 5. Optik Mikrpyap1 Goriintiileri

MIKROYAPI GORUNTULERI

(©)
Sekil 1. 700 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
20X15, C)50X15.
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(C) eludh > MM (d) :
Sekil 2. 700 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap1 goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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Sekil 3. 700 °C sicaklik ve 6 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyapi goriintiisii a)5X15,

b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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@ (b)

(c) (d)
Sekil 4. 700 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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© o (A
Sekil 5. 750 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyapi goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.

232



(©) (d)
Sekil 6. 750 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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() (d)
Sekil 7. 750 °C sicaklik ve 6 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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© o )
Sekil 8. 750 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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Sekil 9. 800 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyapi goriintiisii a)5X15,

b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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@ N ©

-

© )
Sekil 10. 800 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonras: elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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Sekil 11. 800 °C sicaklik ve 6 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii

a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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© )
Sekil 12. 800 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonras: elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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Sekil 13. 850 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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© " )
Sekil 14. 850 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonras: elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(d)

Sekil 15. 850 °C sicaklik ve 6 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii

a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.

(©)
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© (@)
Sekil 16. 850 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonras: elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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MIKROYAPI GORUNTULERI

B. 2 saat mekanik alasimlanmis FeB+Sodyum silikat karigimli tozlarin
sonuglari.

(© (d)
Sekil 1. 700 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X135,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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© )
Sekil 2. 700 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(©) (d)
Sekil 3. 700 °C sicaklik ve 6 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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©) | (@)
Sekil 4. 700 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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© (@)
Sekil 4. 750 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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© )
Sekil 5. 750 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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Sekil 6. 750 °C sicaklik ve 6 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, c)20X15,.
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© )
Sekil 7. 750 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(©) (d)
Sekil 8. 800 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(©) (d)
Sekil 9. 800 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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©) (@)
Sekil 10. 800 °C sicaklik ve 6 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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© (@)
Sekil 11. 800 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(c) (d)
Sekil 11. 850 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonras: elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.

256



(©) (d)
Sekil 12. 850 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonras1 elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(a) (b)

(c) (d)
Sekil 13. 850 °C sicaklik ve 6 saatlik borlama sonras elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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@ | (b)

(c) (d)
Sekil 14. 850 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonras: elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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MIKROYAPI GORUNTULERI

C. 4 saat mekanik alasimlanmis FeB+Sodyum silikat karisimli tozlarin

sonuglari.

Sekil 1. 700 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(©) (d)
Sekil 2. 700 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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© - (@)
Sekil 3. 700 °C sicaklik ve 6 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(a) (b)

(c) (d)
Sekil 4. 700 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(c) (d)
Sekil 5. 750 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyapi goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(a) (b)

(c) (d)
Sekil 6. 750 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(c) (d)
Sekil 7. 750 °C sicaklik ve 6 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap1 goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.

266



(c) (d)
Sekil 8. 750 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyapi goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(a) (b)

(c) (d)
Sekil 9. 800 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(©) (d)
Sekil 10. 800 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonras: elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(a) (b)

(©) (d)
Sekil 11. 800 °C sicaklik ve 6 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(©) (d)
Sekil 12. 800 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(©) (d)
Sekil 13. 850 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(a) (b)

(©) (d)
Sekil 14. 850 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonras: elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(a) (b)

(©) (d)
Sekil 14. 850 °C sicaklik ve 6 saatlik borlama sonras elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(©) (d)
Sekil 15. 850 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii
a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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MIKROYAPI GORUNTULERI

G. Alagimlanmamis FeB+Sodyum silikat karigimli tozlarin sonuglart.

(c) (d)
Sekil 1. 800 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X135,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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MIKROYAPI GORUNTULERI

H. 1 saat ogiitiilmiis FeB+Na,B,0;, Na2COs3, Na,SO4, NH4Cl silikat karisimli tozlarin
borlama mikroyap1 sonuglari.

(© (d)
Sekil 1. Na2B407 silikat1 ile 800 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen
mikroyap1 goriintiisii a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(c) (d)
Sekil 2. Na2CO3 silikat1 ile 800 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen
mikroyap1 goriintiisii a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)5S0X15.
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Na2S04 silikati ile 800 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap1

goriintilisti 2)5X15

Sekil 3

b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.

b
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(©) (d)
Sekil 4. NaCl tuzu ile 800 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyapi
goriintlisti a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(c) (d)
Sekil 4. NH4CI tuzu ile 800 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyapi
gorlintiisti a)5X15, b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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MIKROYAPI GORUNTULERI

D. 1 saat mekanik alasimlanmis FeB+Sodyum silikat karisimli tozlarin diistik
sicakliklarda borlama mikroyap1 sonuglari.

(© (d)
Sekil 1. 550 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X135,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.

282



(c) (d)
Sekil 2. 600 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(c) (d)
Sekil 3. 650 °C sicaklik ve 8 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyapi goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(c) (d)
Sekil 4. 900 °C sicaklik ve 2 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X15,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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MIKROYAPI GORUNTULERI

E. 1 saat mekanik alasimlanmis saf FeB tozlarla borlama mikroyap1 sonucu.

(© (d)
Sekil 1. 750 °C sicaklik ve 4 saatlik borlama sonrasi elde edilen mikroyap: goriintiisii a)5X135,
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.
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(©)

Sekil 2. 800 °C sicaklik ve 4 saatl
b)10x15, ¢)20X15, d)50X15.

)5X15,

usi a

orunt

kroyap1 g

len mi

i

ik borlama sonrasi elde ed

287



Ek 7 Asinma Sonuclari
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Sekil 7.31: Islem gérmemis numunenin mesafeye bagh agirlik kaybi
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Sekil 7.32: 1 saat ogiitmede 850 °C de 4 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin

mesafeye bagli agirlik kaybi
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Sekil 7.33: 1 saat 6giitmede 800 °C de 8 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin

mesafeye bagli agirlik kaybi
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Sekil 7.34: 1 saat dgiitmede 700 °C de 8 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin

mesafeye bagli agirlik kaybi
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Sekil 7.35: 1 saat 6giitmede 850 °C de 8 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin

mesafeye bagli agirlik kaybi
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Sekil 7.36: 1 saat dgiitmede 850 °C de 6 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin
mesafeye bagli agirlik kaybi
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Sekil 7.37: 1 saat 6giitmede 850 °C de 2 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin

mesafeye bagli agirlik kaybi
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Sekil 7.38: 1 saat dgiitmede 750 °C de 8 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin

mesafeye bagli agirlik kaybi
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Sekil 7.39: 4 saat 6giitmede 850 °C de 8 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin

mesafeye bagli agirlik kaybi

25

20

15

10

Agirhk Kaybi (grX10000)

0 T T T T T
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000

Mesafe (m)

Sekil 7.40: 2 saat ogiitmede 850 °C de 8 saat siireyle borlanarak kaplanmis numunenin

mesafeye bagl agirlik kaybi
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Sekil. 7.41: 850 °C de 8 saat borlanmis numunede yiik ve agirhik kaybi iliskisinde 6giitme

suresinin etkisi
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Sekil. 7.43 1 saat ¢giitmede 8 saat borlanmis numunede yiikk ve agirlik kaybi iligskisinde

sicakligin etkisi
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Sekil. 7.44: 1 saat dgiitiilmiis 850 °C de borlanmis numunede yiik ve agirlik kaybn iliskisinde

borlama stiresinin etkisi.
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Sekil. 7.45: 20 N’luk yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis 8 saat borlanmis numunede yiik ve mesafe

iliskisinde borlama sicakliginin etkisi
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Sekil. 7.46: 20 N’luk yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis 850 °C’de borlanmis numunede yiik ve

mesafe iliskisinde borlama siiresinin etkisi
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Sekil. 7.47: 20 N’luk yiik altinda 850 °C’de 8 saat borlanmis numunede yiik ve mesafe

iliskisinde 6giitme siiresinin etkisi
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Sekil. 7.48. 40 N’luk yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis 8 saat borlanmis numunede yiik ve mesafe

iligkisinde borlama sicakliginin etkisi
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Sekil. 7.49. 40 N’luk yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis 850 °C’de borlanmis numunede yiik ve
yu g yu

mesafe iliskisinde borlama siiresinin etkisi
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Sekil. 7.50. 40 N’luk yiik altinda 850 °C’de 8 saat borlanmis numunede yiik ve mesafe

iliskisinde 6giitme siiresinin etkisi
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Sekil. 7.51. 60 N’luk yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis 8 saatborlanmis numunede yiik ve mesafe

iliskisinde borlama sicakliginin etkisi
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Sekil. 7.52. 60 N’luk yiik altinda 1 saat giitiilmiis 850 °C’de borlanmis numunede yiik ve

mesafe iliskisinde borlama siiresinin etkisi
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Sekil. 7.53: 60 N’luk yiik altinda 850 °C’de 8 saat borlanmis numunede yiik ve mesafe

iligkisinde 6giitme siiresinin etkisi
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Sekil. 7.53: 40 N’luk yiik altinda 8 saat borlanmis numunelerde 6gilitme siiresi ve agirlik kaybi

iligkisinde borlama sicakliginin etkisi
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Sekil. 7.54: 40 N’luk yiik altinda 8 saat borlanmis numunelerde 6gilitme siiresi ve agirlik kaybi

iliskisinde borlama siiresinin etkisi
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Sekil 7.55: 1 saat ogiitiilmiis 8 saat borlanmis numunelerde sicaklik ve agirlik kaybi

iliskisinde aginma yiikiiniin etkisi
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Borlama Siiresi (saat)

Sekil 7.56: 20 N yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis, 850 °C’de borlanmis numunelerde borlama

stiresine bagli olarak sertlik ve agirlik kaybi iliskisi
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Sekil 7.57 : 20 N yiik altinda 1 saat giitiilmiis, 8 saat borlanmis numunelerde borlama
sicakligina bagl olarak sertlik ve agirlik kaybi iligkisi
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Oglitme Siiresi (saat)

Sekil 7.58 : 20 N yiik altinda 850 °C’de 8 saat borlanmis numunelerde 6giitme siiresine bagli
olarak sertlik ve agirlik kayb1 iliskisi
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Borlama Siiresi (saat)

Sekil 7.59 : 40 N yiik altinda 1 saat 6giitiilmiis, 850 °C’de borlanmis numunelerde borlama

stiresine bagl olarak sertlik ve agirlik kaybr iliskisi
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Sekil 7.60: 40 N yiik altinda 1 saat 6gltiilmiis, 8 saat borlanmis numunelerde borlama
sicakligina bagli olarak sertlik ve agirlik kaybr iliskisi

302



12 2500

- 10 1 - 2000
(=]
S g
x —_—
= - 1500 2
2 6 - =
S T
o - 1000 @
£ 4
’5" & agirlik kaybi
5 . - 500
7 m sertlik
0 T T T T O
0 1 2 3 4 5

Ogiitme Siiresi (saat)

Sekil 7.61 : 40 N yiik alinda 850 °C’de 8 saat borlanmis numunelerde 6giitme siiresine
bagli olarak sertlik ve agirlik kaybi iliskisi
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Sekil 7.62 : 60 N yiik altinda 1 saat giitiilmiis, 850 °C’de borlanmis numunelerde borlama

stiresine bagli olarak sertlik ve agirlik kaybi iliskisi
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Sekil 7.63 : 60 N yiik altinda 1 saat 6giitiilmiig, 8 saat borlanmis numunelerde borlama

sicakligina bagl olarak sertlik ve agirlik kaybi iligkisi
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Sekil 7.64 : 60 N yiik altinda 850 °C’de 8 saat borlanmis numunelerde 6giitme siiresine
bagli olarak sertlik ve agirlik kaybi iliskisi
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Sekil 7.65: 20 N yiik altinda 850 °C’de 2 ve 8 saat borlanmis 1 saat 6giitiilmiis numuneler ile

islem gérmemis olan numunenin mesafeye bagli olarak agirlik kaybn iligkisi
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Sekil 7.66: 40 N yiik altinda 850 °C’de 2 ve 8 saat borlanmis 1 saat 6giitiilmiis numuneler ile

islem gormemis olan numunenin mesafeye bagl olarak agirlik kaybi iliskisi
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Sekil 7.67: 60 N yiik altinda 850 °C’de 2 ve 8 saat borlanmis 1 saat 6giitiilmiis numuneler ile

islem gérmemis olan numunenin mesafeye bagli olarak agirlik kaybn iligkisi
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Sekil 7.68: 850 °C’de 2 ve 8 saat borlanmus, 1 saat dgiitiilmiis numuneler ile islem gérmemis

olan numunenin aginma yiikiine bagl olarak agirlik kaybi iligkisi
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Ek 8 Asinma Sonras1 Mikroyapi Goriintiileri
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20x15

Sekil.7.69 Orijinal islem gérmemis (kaplanmamis) numune asinma goriintiileri.
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Sekil.7.70 FeB + Silikat ilavesi ile 1 saat ogiitiilen 700 °C de8 saat borlanan numune
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20x15

Sekil.7.71 FeB + Silikat ilavesi ile 1 saat dgiitiilen 750 °C de 8 saat borlanan numune
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Sekil.7.72 FeB + Silikat ilavesi ile 1 saat dgiitiilen 800 °C de 8 saat borlanan numune
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Sekil.7.73 FeB + Silikat ilavesi ile 1 saat ogiitiilen 850 °C de 2 saat borlanan numune
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Sekil.7.74 FeB + Silikat ilavesi ile 1 saat 6giitiilen 850 °C de 4 saat borlanan numune
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°C de 6 saat borlanan numune

Sekil.7.75 FeB + Silikat ilavesi ile 1 saat dgiitiilen 850
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20x15

Sekil.7.75 FeB + Silikat ilavesi ile 1 saat ogiitiilen 850 °C de 8 saat borlanan numune
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Sekil.7.76 FeB + Silikat ilavesi ile 2 saat 6giitiilen 850 °C de 8 saat borlanan numune
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20x15

Sekil.7.77 FeB + Silikat ilavesi ile 4 saat 6gitiilen 850 °C de 8 saat borlanan numune
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