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OZET

“Termokimyasal Yontemle Krom Oksit Esash Yiiksek Yogunluklu Kaplama Uretim
Proseslerinin Gelistirilmesi”
Marmara Universitesi Miihendislik Fakiiltesi
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Bolimii

Prof. Dr. I. Ersan KALAFATOGLU .
Ars. Gor. Ozgiir CINAR ve Ars. Gor. Burcu Nilgiin CETINER

Istanbul, Haziran 2015

Kimyasal olarak yogunlastirilmis kaplamalar; diinyada TOCALO Co. Ltd. firmas1 ve Japon
Atom Enerjisi Arastirma Enstitlisii arastirmacilari tarafindan gelistirilen ve bu kurumlar basta olmak
lizere az sayida firma tarafindan uygulanabilen kaplamalardir. Temelinde altlik malzemenin iizerine
daldirma yontemi ile uygulanan farkli bilesimli kimyasal ¢ozelti ve ¢amurlarin firin ortaminda —1s1
etkisinde- belirli stirelerde dongiisel olarak kiirlenmesi ile elde edilen ve boylelikle altlik yiizeyinde
kimyasal bag olusturan kaplamalardir. Literatiir ¢alismalarina bakildiginda, bu yontemle elde edilen
numunelerin silika esasli ¢camurlar ile hazirlandig, tiibiiler ve silindirik sistemlerin kaplanmasinda
kullanildig1 goriilmektedir. Altlik olarak farkli paslanmaz celik tiirleri ve diisiik karbonlu celikler
kullanilmis hedef olarak trityum ve doteryum gegirgenliklerine ile korozyon direncine bakilmistir.

Bu projede, ilgi alan1 ve hedef bu kaplamalarin sanayiye adaptasyonunun arastirilmasi, silikanin
alimina ile ikamesinin getirecegi sonuglarin gézlemlenmesi yaninda, optimizasyon agisindan ¢ok
katmanli bu kaplama yonteminin bazi katmanlarinin ihmal edilmesinin sonuglarinin gézlemlenmesi
olmustur. Kalemler aras1 degisiklik ve ardindan yapilan temin ¢aligmalari nedeniyle siire konusunda
projemiz bir miktar sekteye ugramistir. Termal sprey kaplama prosesleri ve yiizey kaplamalar
gergeklestirilmis, karakterizasyonlari tamamlanmadigindan bu raporda yer verilmemistir, Su anda
yapilan ¢aligmalardan elde edilen sonuglar ile bir bildiri (yayinlanmis) ve hazirlanmis makale (heniiz
gonderimi yapilmamus) yer almaktadir. Gelecek ay sonuna kadar bagvurusu yapilmasi planlanmaktadir.
Termal sprey kaplama flizerine yapilacak ¢ok tabakali kaplamanin sonuglari ise paylagsmaya deger
bulunursa makale olarak yaymlanmasi i¢in bagvuruda bulunulacak, geri doniisler ve sonuglar BAPKO
ile paylasilacaktir.

Yapilan ¢aligmalar neticesinde, altliklara gore kaplamalarin sahip oldugu yiiksek sertliklerin
yaninda, paslanmaz celiklere uygulanabilmesi ile nitrasyon, sementasyon ve borlama gibi difiizyon
esasli kaplama islemlerine bir alternatif olmasi, imalat ¢eliklerinde de iistiin 6zellikler gostermesi ve
diisiik ilk kurulum maliyetleri nedeni ile Tiirkiye’de sanayide uygulanmasimmin miimkiin oldugu
diisiiniilmektedir. Burada dikkat edilmesi gereken husus, krom oksit asidik ¢ozeltilerinin korrozif ve
toksik etkilerine kars1 gerekli donammin saglanmasi, is¢iye ilgili egitimin verilmesi, mutlaka isletme
konusunda deneyimli ve bilgili bir kimya veya metaliirji mithendisinin istihdam edilmis olmasi1 ve is
giivenligi kurallarina kesinlikle uyulmasidir. Caligsmalarda otomatik sistemler ile siire bagimli ¢alisilir
ise, kaplamanin daha homojen dagilimli olacag1 disiiniilmektedir. Konu ile ilgili ¢alisilirken dikkati
¢eken bir diger husus, kaplama “seramik” esasli oldugundan, darbe direnci diisiik ve gevrektir, kesimi
esnasinda da kirllma ve kopmalar meydana gelmistir. Parcalarin proses sonrasinda tasimmasi,
depolanmasi hususuna Ozen gosterilmesi gerekliligi ortaya ¢ikmustir. Kaplanacak malzemelerde
silindirik sekiller 6ne ¢ikmaktadir. Koseli is pargalarinda —silindirik bile olsa- eger uglara pah ya da
radyus verilmez ise kaplama camur ve soliisyonlar1 ug ylizeyleri iyi 1slatamamakta, o bolgelerde hatali
ylizeyler olusturmaktadir. Maliyet ve performans agisindan ise, konvansiyonel difiizyonlu
kaplamalardan ziyade, uygulanan kaplama daldirma ve tekrar sayisima bagli olarak, solid karbiir veya
seramik parcalara siki gecmeli metalik yapilar veya 10 mikrona kadar termoreaktif difiizyonlu ince
kaplamalar ile karsilastirilmasinin daha dogru olacag: diisiiniilmektedir. Konu ile detayl bilgi ileride
gerceklestirilecek yayinlar ile verilecektir.

Anahtar kelimeler: Termokimyasal yontem ve kimyasal olarak yogunlastirilmis krom oksit esasl
kaplamalar, AISI 1040, 4140, 420 ve 316 ¢elikleri.



ABSTRACT

“The Development of Production Processes of Chrome Oxide Based High Density
Coating by Thermochemical Method”
University of Marmara, Faculty of Engineering
Department of Metallurgical and Materials Engineering

Prof. Dr. I. Ersan KALAFATOGLU
Res. Ass. Ozgiir CINAR and Res. Ass. Burcu Nilgiin CETINER

June 2015, Istanbul

Chemically densified coatings developed by the researchers of TOCALO Co. Ltd and Japan
Atomic Energy Research Institute are applied by few companies including the former ones in the world.
Basically they are coatings applied by immersion into the chemical solutions or slurries with different
compositions, then cured for specific time and repeated in cycle, thus the chemically bonded coatings
are obtained on the substrate surface. In literature survey, during this process these specimens are
prepared using slurries containing silica and the process is used for coatings of tubular or cylindrical
shaped parts. In previous studies, different kinds of stainless steels and low carbon steels were used and
their aim was prerogatively the investigation of the deuterium or tritium permeability and the corrosion
resistance of these coatings.

In this project, the area of interest and the aim were the adaptation of this coating to the industry,

the observation of alumina substitution to the silica, beside the investigation of some coating layers’
negligence for the optimization aspect. Our project came to a halt due to the delay of the final supplement
and the interchange between payment sections procedures, nevertheless, the thermal spray coating
processes and multilayer surface coatings were carried out, as their characterization testing was not fully
finished, it was not given in this report. But using the results of the characterization testing, there are
one article published in a symposium proceeding and another article prepared but not yet sent to any
journal, it is planned to publish it till the end of the next month. If the results of the multilayer coating
practiced on the thermal spray processed parts are worth publishing, the application to some journal is
going to be made, feed back and outcome are going to be shared with Marmara University, Scientific
Research Research Projects Committee.
As a result of the studies carried out, beside the higher hardness values of coatings to the substrates, it
is considered that their application in the Turkish production and reparation industry is possible —
feasible- as it has lower first investment cost, shows superior features in its application on the structural
steels and as it is an alternative to conventional diffusion based coating treatments such as nitriding,
cementation and boronizing in the case of stainless steels. Herein, the subject of the interest is to supply
necessary equipment against the aggressive effects of chrome oxide based acidic solutions, to educate
the worker, to employ a chemical or metallurgical engineer experienced and well informed about the
operation, to obey the rules of work safety and security. If the robotic arms are used time dependently
in these works, it is supposed to have a more homogeneous distributed coating. Another subject worth
to our attention is that as the coating is ceramic, the impact resistance is low and it is brittle, during
cutting process, some breakage and rupture happened. Thus it is necessary to handle the parts after the
process and to be carefully stored. The majority of the parts to be coated is in the cylindrical shape, so
if there isn’t any chamfer nor radius at the edges, the wettability of coating slurries and solution on the
edges is low, the faulty surface in these areas occur. It is thought for these coating that it is better to
compare with thermoreactive diffusion based coatings —till 10 microns- or metallic parts close fitted
with solid carbide or ceramic parts. The further and detailed information related to the matter is going
to be given with the publication to be made in the future.

Key Words: Thermochemical method, chemically densified chrome oxide based coatings,
AISI 1040, 4140, 420 and 316 steels.
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1.GIRIS

1.1.Kimyasal Olarak Yogunlastirilmis Kaplamalar ile Tlgili Literatiir Ozeti

Diinyada son 50 yil icerisinde malzemelerin yiizeylerinde modifikasyonlara —1s1l islemler
gibi- gidilerek kullanim alanlarina uygun hale getirilmesi, farkli kimyasallar ile yiizeylerinde
tabakalar olusturarak ylizeylerinin siirtiinme katsayisinin azaltilarak enerji kaybinin minimize
edilmesi —bor oksit igeren yaglar- ya da yiizeyde altlk malzemenin mukavemet
gosterebileceginden daha yiiksek sertlik ve dayanimlara sahip kaplamalar —tungsten karbiir
kaplama, farkli alagimli 6zli tellerin kullanildig1 ark sprey kaplama prosesleri, farkli nitrasyon
prosesleri, borlama gibi- veya korozyon direncini arttirmak i¢in uygulanan galvaniz, akimli veya
akimsiz nikel, sert eloksal ve sert krom kimyasal banyolu kaplamalarin uygulanmasi “yiizey
miithendisligi” dalinin ve bunun beraberinde triboloji biliminin de ilerlemesine imkan tanimistir [1-

9.

Bu calismada odaklanilan konu ise, “kimyasal olarak yogunlastirilmis kaplamalar’’dir.
Kaplamanin kimyasal daldirma ve ardindan isitilip kiirlenmesini igeren bu yontem diinyada
TOCALO Co.Ltd. firmasindan Takema TERATANI ve Japon Atom Enerjisi Arastirma
Enstitiisii’nden Masaru NAKAMICHI ve Hiroshi KAWAMURA’nin basinmi1 ¢ektigi gruplar,
termokimyasal kaplama olarak bilinen bu yontemlerle -kimyasal ¢ozeltilere (bazi durumlarda
camur) daldirilan pargalarin yiizeyde 1s1 ile proseslenerek kaplanmasi- ¢alismaktadirlar. Yapilan
bu ortak bilimsel ¢aligmalar ile beraber TOCALO Co. Ltd. firmasi; CDC-ZAC kaplama prosesini
“krom oksit esash kaplamalar” i¢in gelistirmistir. Bu proje raporunda ise, kaplama c¢aligmasinin
proses detaylar1 “Deneysel Yontem” kisminda anlatilmistir. Kaplamanin gdzenek miktar bir dizi
cok tabakali kaplama —multilayer kaplama- yontemi ile azaltilmakta, sertligi arttirilmakta,
yogunlugu bu yontemle “kimyasal olarak” uygulanan kaplama prosesleri ile gozeneklerin
doldurulmas: ile arttirilmakta ve esasinda kimyasal temelli kaplamanin yapigma direnci mekanik
yapismasi olan termal sprey kaplama yontemlerinden ¢ok daha yiiksek olmaktadir. Yapilan
arastirmalarda SiO2 takviyeli kaplamalarin bu yontemle {iretildigi ama farkli takviye malzemeleri
icin literatiirde bu yontemle yapilan uygulamalarda bir bosluk yer aldigi goriilmektedir. Diger

taraftan bu ¢aligmanin son etabinda yer alan krom fosfat kaplamanin dogrudan toz kimyasal krom



fosfatin ¢6ziinmesi sonucunda elde edilen ¢ozeltiye daldirilarak kaplanmasini igeren son asamaya
alternatif maliyeti daha diisiik oldugu i¢in tercih edilebilecek kromik asite fosforik asit ilavesi ile
gerceklestirilecek bir yer degistirme reaksiyonu ile eldesi de yontemsel olarak bir farklilik meydana
getirmektedir. Ote yandan yine bu ¢alisma hali hazirda kaplanmis olan ama yiizeyinde gdzenek yer
alan termal sprey kaplama ile seramik uygulanmis parcalarin gozenek giderilmesi igin
uygulanmadigi i¢in yine farkli bir uygulama alani géstermesi agisindan da bir yenilik getirmektedir

[10-16].

Diger taraftan, alev sprey sistemi ile uygulanan kaplamalarin gozenek miktari, plazma
sprey kaplama gibi daha kompleks sistemler ile uygulananlardan fazla oldugundan parlatma ve
lepleme sonrasinda bile yiizeyin piiriizlilligli plazma sprey kaplanmis parcalardan daha yiiksek
olmakta, kaplama yogunlugu ve sertligi daha diisiik kalmaktadir [17]. Sonucta, kaplamalarin
yogunlugunun ilave bir sistem ile fonksiyonel olarak artirilmasi ayn1 zamanda ticari bir
gerekliliktir. Mevcut durumda, uygulanan termal kaplamalarin ilave 1s1l islemler ile beraber —
tavlama gibi- homojenlestirilmesi literatiirde rastlanmak ile beraber alev sprey kaplamalarin
kaplama sonrasinda termokimyasal yontemle yogunluk arttirilmasina rastlanmamistir. Sekil 1.1°de
uygulama sonrasinda elde etmeyi planladigimiz potansiyel kaplama yapisi sematize edilmistir.
Boylelikle kimyasal olarak kolay bir sekilde hazirlanip, diisiik sicaklikta kiirlenebilecek ve ticari
bir uygulama potansiyeli olan ekonomik bir kaplama veya kaplama sonrasi ilave homojenizasyon
ve yogunluk arttirma islemi nasil gergeklestirilir sorusunun cevabinin da bu ¢alismada verilecektir.

Bu bakis acis1 ile ¢aligma patent alabilecek 6zgiinliikte yeni bir yontem onerisinde bulunmaktadir.

o Saramik Eute maemes]
2 —Krom fosfat + krom cksit kaplama

—Seramik kaplama Termal
—Astar kaplama SPrEy
kaplama

Sekil 1.1. Kimyasal yogunlastirma uygulamasi sonrasinda elde etmeyi planladigimiz potansiyel

kaplama yapisinin sematize edilmis hali.



Konu ile ilgili olarak, projeye baslanmadan 6nce, kaplanmamus altlik {izerine 6n galigmalar

yapilmistir. Sonuclarin verileri, Sekil 1.3 ve Tablo 1.1°de verilmektedir.

atfva

Sekil 1.2. AISI 1040 celiginin {izerine kimyasal yogunlastirma uygulamasi sonrasinda elde edilen
yapimin SEM goriintiisii (x500 biiyiitme).

Tablo 1.1. Yapinin EDS analizi (Proses se¢imi: Biitiin elementler normalize edilmistir ve sonuglar

agirlikca ytizdedir.

Spektra C O Si P Fe Cr Toplam
Spektrum “1” 8.30 39.43 2.87 5.66 - 43.74 100.00
Spektrum 27 - 57.43 42.57 - - - 100.00
Spektrum “3” | 75.38 24.62 - - - - 100.00
Spektrum “4” - - - - 100.00 - 100.00

Bu eldeki verilere gore “1” ile gosterilen yap1 krom oksit esasli kaplama, “2” ile gosterilen yap1
silisyum oksit takviye malzemesi, “3” ile gosterilen yap1 parlatma esnasinda sivanan bakalit ve “4”

ile gosterilen yapi, altlik demir esasli alagim malzemesidir.



2. DENEYSEL YONTEM

2.1. Arastirma Materyali ve Yontem

2.1.1. Arastirma Materyali
Hammadde:

o CrO3

o Kromik asit (H20. CrO3)

0 Fosforik asit

0 Hidrojen peroksit

0 Fosforik asit

0 CrPOg4

o SiO2

0 Al2O3

o AISI 1040 tipi ¢elik

o AISI 316 tipi ¢elik

o AISI 420 tipi celik

o AISI 420 tipi gelik

o NaCl

0 3M Scotch- Weld TM DP190 Epoksi yapistirici
0 Alumina bazl agindirict kum (Kahverengi)
o Etil alkol

O Aseton

Deneyde Kullanilacak Cihazlar:

O Alev sprey sistemi

o Ceker ocak

0 Manyetik karistirici

o Tart1

0 Nabertherm marka 1s1l iglem firin

o SEM/ Jeol 5900 LV

o Sertlik testi cihazi (Instron Universal)

O Instron Universal Testing cihazi

o Distile su cithazi

0 Kumlama cihazi (Firma tarafindan saglanacak)
O Portatif yiizey piiriizliiliigi 6l¢tim cihazi
O Portatif kaplama kalinlig1 6l¢iim cihazi
O Portatif yiizey sertligi 6l¢cltim cihazi

o WEIS Salt Spray Cabinet

o Olympus ve Nikon optik mikroskopla

O Zimparalama ve parlatma diskleri



2.1.2. Arastirma Yontemi (Termokimyasal Yontem)

2.1.2.1. Numunelerin Hazirlanmasi

1. Bu asamada oncelikle altlik olarak segilen parcalarin (altliklarin) iizerindeki yag ve kir
tabakas1 etil alkol ve aseton ile temizlenip giderildi, Al2Oz (212-300 mikron arasi;
kahverengi) parcalar kumlanacak boylelikle yiizey aktif hale getiridi.

2. Daha sonra CrOgz, SiO, (ayrica yenilik unsuru olarak, Al203) basarili olunan makaleler
baz alinarak hassas tartida tartilip, farkli oranlarda ¢eker ocagin igerisinde —asit ¢ikisi
olacagindan- manyetik karigtirici ile karistirilarak bir camur (slurry) (S1) hazirlandi. S1
¢amurunun kompozisyonu mol orani 46:10:80 (krom oksit, alumina ve saf su) olarak
belirlendi.

3. CrOs ve HO’dan meydana gelen ¢ozelti —ayn1 zamanda ¢aligmada degisiklige gidilerek
kromik asit de bu agsamada denendi- literatiir arastirmasi baz alinarak ama konsanstrasyonu
deneme ile tam olarak hesaplanarak hassas tartida tartilip, farkli oranlarda ¢eker ocagin
icerisinde —asit ¢ikisi olacagindan- manyetik karistirici ile karistirilarak ikinci camur (S2)
hazirlandi. S2 ¢amurunun kompozisyonu mol orani 15:56 (krom oksit ve saf su) olarak
belirlendi. Kromik asit ile yapilan ¢alismalarda susuz ise hesaplamalar yine bu stokiyometri
iizerinden belirlendi.

4. CrPO4 ve H20’dan meydana gelen ¢ozelti —ayn1 zamanda ¢aligmada degisiklige gidilerek
kromik asit ile hidrojen peroksit karistirilip fosforik asit ilave edilerek de bu asamada
denendi- literatiir arastirmasi baz alinarak ama konsanstrasyonu deneme ile tam olarak
hesaplanarak hassas tartida tartilip, farkli oranlarda c¢eker ocagin icerisinde —asit ¢ikisi
olacagindan- manyetik karistirict ile karistirilarak tiglincii camur (S3) hazirlandi. S2
camurunun kompozisyonu mol orant 19:28 (krom fosfat ve saf su) olarak belirlendi.
Kromik asit, fosforik asit ve hidrojen peroksit ile yapilan galismalarda hesaplamalar yine

bu stokiyometri lizerinden belirlendi.

5. Kumlanan ve yiizey aktif hale getirilen, kompozisyonlar1 ve mekanik 6zellikleri sirasi ile
Tablo 2.1 ve 2.2” de verilen pargalar (AISI 1040, 4140, 420 ve 316) ilk olarak hazirlanan
S1 kodlu ¢amura daldirildi, ardindan, firina yerlestirildi firm 450 °C’ye kadar 500 °C/sa
hizla ¢ikacak, 1 sa bekledi, ardindan 200 °C/sa hiz ile sogudu. Tek kat olarak uygulandi.



6.

10.

11.

Ardindan ikinci ¢camura (S2) daldirild1 ve 1sitma dongiisii tekrarlandi. Bu sekilde S2’ye
daldirma ve 1sitma iglemleri optimum kaplama kalinlig1 her bir bilesim i¢in bulunana kadar
devam edildi. 6 defa uygulandi.

Ardindan ti¢lincii gamura (S3) daldirilacak ve 1sitma dongiisii tekrarlandi. Bu sekilde S3’ye
daldirma ve 1sitma islemleri optimum kaplama kalinlig1 her bir bilesim i¢in bulunana kadar
devam edildi. Prosesin anlagilmasinin kolaylastirilmast i¢in akis semalart Sekil 2.1, 2.2, 2.3
ve 2.4°te verilmektedir. Tekrar sayisi1 4 olarak alindi.

Silika esasli AISI 1040 geligin altlik ile yapilan kaplamalarda literatiirde verilmediginden
her bir asamadan diger asamaya ge¢islerde sahit numune alinarak, analiz i¢in saklandi. Her
bir asamada bir onceki asamadan kalan gozeneklerin de kimyasal ve 1s1l yontem ile
doldurulmasi da saglandi. Silikali numunelerde ayrica farkli gelik AISI 4140, 420 ve 316
celiklerinde biitlin S3 ¢ozeltisi ile kaplamalarin tamamlanmasi sonunda nihai numuneler
alinarak analizleri yapildi. Aluminali numunelerde AISI 1040, 4140, 420 ve 316
celiklerinde benzer sekilde biitlin S3 ¢ozeltisi ile kaplamalarin tamamlanmasi sonunda nihai
numuneler alinarak analizleri yapildi. Her bir basarili ¢alismanin ardindan farkli bir ¢elik
althiga gegildi.

Calismanin ikinci asamasinda, Oncelikle altlik olarak sec¢ilen pargalarin (altliklarin)
tizerindeki yag ve kir tabakasi etil alkol ve aseton ile temizlenip giderildi, Al2O3 (212-300
mikron arasi; kahverengi) pargalar kumlanacak boylelikle yiizey aktif hale getirildi.

Alev sprey sistemi ile ilgili 6zel termal sprey kaplama tozlarindan oncelikle adhezyonu
artttrmak icin Once astar tozlar1 ardindan diger seramik bazli kaplama tozlar ile (saf
kromoksit, Cro03- TiO,, farkli kompozisyondaki Al>O3-TiO2) kaplama uygulamasi
parametrelere uygun olarak gerceklestirildi. Numuneler kaba bir sekilde kaplatildigi gibi
birakildi. Ardindan 2-8 arasindaki maddeler ayn1 sekilde uygulandi.

Ardindan numunelerin karakterizasyonuna ge¢ildi.



2.1.2.2.Numunelerin Karakterizasyonu

1.Malzemelerin karakterizasyonunda anlik hizli data girdisi saglamak i¢in tabakalar (S1-S2 ve S3
camurlarindan birinden digerine gecisler) arasindaki gecislerde Olgiimiin hizli olabilmesi i¢in
portatif sertlik 6l¢iim cihazi ile sertlik degerleri, portatif ylizey kalinlig1 6l¢iim cihazi kaplama

kalinliklar1 alind.

2. Numuneler metalografik olarak hazirlik igin, bakalite alindi 120 grid’den 1000 grid’ kadar SiC
zimpara kagidi ile zimparalandiktan sonra, elmas parlatma tozlar1 (4, 2, 1 mikron) parlatildi.
Ardindan AISI 1040 altlikta 6nce ferritik yapisi oldugu icin pikral daglaci hazirlandi, daglama ¢ok
belirgin olmayinca nital daglacinda karar kirildi. Ardindan kapli olan biitiin numunelerde AISI
1040 celigi i¢in nital daglaci (40 s) kullanildi, AISI 4140 i¢in (40 s) nital daglaci ile yine dagland.
AISI 420 ve AISI 316 i¢in kral suyu (“aqua regia” ; 3 mol HCl ve 1 mol HNO3) hazirlandi. AISI
420, 2 dakika siire ve AISI 316, 5 dakika siire ile daglandi. Optik mikroskopta yiizey goriintiileri

alindi.

3.Biitiin deney numunelerinin mikrosertlikleri HV cinsinden (En yiiksek sertlik ve kalinlik)
pargalarin sertlikleri “FM-ARS 7000 (Future Tech Corp Tokyo, Japan) Full-Automatic

MicrohardnessTesting System” cihazi ile analitik olarak 6l¢iildii.

4. Termal sprey ile kaplanmis numuneler Teknoloji Fakiiltesi’nde ¢ekme cihazi ile ASTM C633
standardina uygun adhezyon direnci testi gergeklestirildi.

5.Her kaplama asamas1 bitiminde, kaplamalarin yilizey piiriizliiliikleri dl¢lilmeye calisildi ama
kaplamanin ylizey topografisinin, laboratuvar ortaminda el mahareti ile yeteri kadar homojen

iretilememesi nedeni ile bu ¢aligmaya uygun olmadigi ortay cikti.

6.Kaplamanin homojenligi, farkli kaplama tabakalar1 arasindaki gecisler, kompozit kaplama
tabakasindaki fazlar ve her bir kaplama tabakasinin —ki temelinde yapilan kaplama multilayer —¢ok

tabakali- kaplamadir- kalinligit SEM ve EDS analizleri ile belirlendi.

7.Kaplamalarin korozyon davranisi laboratuar ortaminda WEIS Salt Spray Cabinet cihazi
kullanilarak biitiin test numunelerinde ASTM B117-03 (7.2 pH, 35 °C ortam sicaklig1 ve nemi)

standardina uygun olarak gerceklestirildi.



Althgin kaplamaya
hazirlamak lizere
on iglemi

4

ilkk gamur S1
hazirlanmasi ve
althgin kaplanmasi

U

ikinci gamur S2
hazirlanmasi ve
althgin kaplanmasi

U

Ugiincii gamur S3
hazirlanmasi ve
althgin kaplanmasi

|:> Yag alma

Al>;03
ylizey aktiflestirme

ile kumlama ve

CrOz + Ikincil seramik tozu (SiO: )
gamuru

450 °C/sa Numune
umu
Isitma ::> alhimi
Oda
sicakhgi
500 °C/sa 200 °C/sa
: CrOsz+ su esaslh
camur Tekrar ve
numune
alimi
450 °Clsa
: Isitma Oda
sicakh l_....
500 “Clsa 200 *Cisa Numune
alimi
|::> CrPO, + su esasli
¢camur
450 °Clsa
Oda Tekrar ve
sicakh numune
::> Isitma » alimi
500 “Clsa 200 *Cisa
|::> Numune
alimi

Sekil 2.1. Silika esaslt S1 kullanildig1 durumda kaplama tabakalarinin etkisinin belirlenmesi i¢in numune

liretim prosesinin akis semast.



Althgin kaplamaya
hazirlamak lizere
on iglemi

4

ilkk gamur S1
hazirlanmasi ve
althgin kaplanmasi

U

ikinci gamur S2
hazirlanmasi ve
althgin kaplanmasi

U

Ugiincii gamur S3
hazirlanmasi ve
althgin kaplanmasi

|:> Yag alma

Al>;03
ylizey aktiflestirme

ile kumlama ve

CrOz + Ikincil seramik tozu (SiO; veya

Al;03 ) gamuru
450 °C/sa
Isitma
Oda / \
sicakhgi
500 °C/sa 200 °C/sa
: CrOsz+ su esaslh
camur Tekrar ve
numune
alimi
450 °Clsa
: Isitma Oda
sicakh l_....
K00 °Clsa 200 °Clsa Numune
alimi
|::> CrPO, + su esasli
¢camur
450 °Clsa
Oda Tekrar ve
sicakh numune
|::> Isitma » alimi
K00 °Clsa 200 °Clsa

=

Numune
alimi

Sekil 2.2 . Silika veya alumina esasli S1 kullanildig1 durumda nihai iiriinde farkli kompoziyonlarin etkisinin
belirlenmesi i¢in numune iiretim prosesinin akis semasi.



Althgin kaplamaya
hazirlamak lizere
on iglemi

\

Termal sprey (alev
sprey) kaplama
yontemi ile

kaplamanin yiizeye
uygulanmasi

4

ilk gamur S1
hazirlanmasi ve
althgin kaplanmasi

U

hazirlanmasi ve
althgin kaplanmasi

U

Ugilincii gamur S3
hazirlanmasi ve
althgin kaplanmasi

Sekil 2.3. Termal sprey kaplama sonrasi

hazirlama akis semasi.

—

|:> Yag alma

Al,Os; ile kumlama ve
ylizey aktiflestirme

::> Astar (NiAl veya NiCr) kaplamanm::>

uygulanmasi

CrOsz + Ikincil seramik tozu (SiO2, Al,Os
veya TiOz vs) gamuru

ikinci gamur S2 }

10

Numune
alimi

Esas kaplama (Al203-TiO2, Cr,03 esash diger
kaplamalar gibi) uygulamasinin gergeklestirilmesi

450 °C/sa Numune
umu
Isitma ::> alhimi
Oda
sicakhgi
500 °C/sa 200 °C/sa
CrO3z+ su esaslh
¢camur Tekrar ve
numune
alimi
450 “Clsa
Isitma Oda
sicakh l_....
500 “Clsa 200 *Cisa Numune
alimi
CrPO4 + su esasli
¢camur
450 “Clsa
Oda Tekrar ve
sicakh numune
Isitma » alimi
500 “Clsa 200 *Cisa
.. . Numune
silika esasli kademeli kaplamalarin numune almi




Althgin kaplamaya
hazirlamak lizere
on iglemi

Al203

|:> Yag alma

ile kumlama ve

ylizey aktiflestirme

\

Termal sprey (alev
sprey) kaplama
yontemi ile
kaplamanin yiizeye
uygulanmasi

4

—_—
—

|

Astar (NiAl veya NiCr) kaplamanm::>
uygulanmasi

Esas kaplama (Al203-TiO2, Cr,03 esash diger
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Numune
alimi

kaplamalar gibi) uygulamasinin gergeklestirilmesi

ilk gamur S1

CrOsz + Ikincil seramik tozu (SiO2, Al,Os
veya TiOz vs) gamuru

hazirlanmasi ve
althgin kaplanmasi

450 °C/sa

Isitma

U

ikinci gamur S2
hazirlanmasi ve
althgin kaplanmasi

U

Oda
sicakhgi

-

Ugilincii gamur S3

hazirlanmasi ve
althgin kaplanmasi

I
|
|

Sekil 2.4. Termal sprey kaplama sonrasi si
nihai iirlin akis semasi.

500 °C/sa 200 °C/sa
CrO3z+ su esaslh
camur
450 “Clsa
Isitma iL‘—\
sicakh l_....
500 “Clsa 200 *Cisa
CrPO4 + su esasli
camur
450 “Clsa
Oda
sicakhg
Isitma g ’
500 “Clsa 200 *Cisa

lika ve alumina kaplamalarin

Tekrar ve
numune
alimi

Tekrar ve

numune
alimi

=

Numune
alimi




Tablo 2.1. AISI 1040, 420, 4140, 316 celiklerinin bilesimleri [1, 2, 3].
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Steel C P Mn S Si Cr Mo Ni N
AlSI 0,37- | 0,040 | 0,60- | 0,050 - - - - -
1040 0,44 | (maks.) | 0,90 | (maks.)

AlSI 0,15 0,040 1,0 0,030 1,0 12,00- - - -
420 (min.) 14,00

AlSI 0,38- | 0,035 | 0,75- | 0,040 0,20- 0,80- 0,15- - -
4140 0,43 | (maks.) 1,0 (maks.) | 0,35 1,10 0,25

AlSI 0,08 0,045 2,0 0,030 1,0 16,00- | 2,0-3,0 | 10,00- 0,10
316 18,00 14,00

Tablo 2.2. AISI 1040, 420, 4140, 316 ¢eliklerinin mekanik mukavemeti ve sertlikleri [1, 2, 3].

Celik Cekme Dayanimi (MPa) Sertlik (HB)
AISI 1040 525 149
AISI 420 655 195
AISI 4140 1020 302
AISI 316 550 149
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3. BULGULAR
3.1. Deney Sonuclar1 ve Degerlendirme

3.1.1. Kaplamalarin Nihai Sertlik ve Kalinhiklari

Numunelerin kaplama sertlikleri ve kaplama kalinliklar1 Tablo 3.1.’de verilmektedir.

Tablo 3.1. Proses sonucu elde edilen ortalama sertlik ve kalinlik degerleri.

. Ortalama Sertlik Ortalama Kalinhk
Numune Grubu Celikler (HRV) (m)
Kaplama Tabakalarinin AlSI 1040 14037 104.8
Tamaminin Uygulandlgl AISI 4140 1372,4 142.25
Durum (Silika Disperse AISI 420 947.4 193.56
Camur) Cahsmalan AISI 316 1404.1 *
Kaplama Tabakalarinin
Kademeli Uygulandig:
Durum Deneysel Verileri AISI 1040 1127.9 44.6
(Sadece “S1” ¢camurunun
uygulandigi durum)
Kaplama Tabakalarinin
Kademeli Uygulandig:
Durum Deneysel Verileri
(Sadece “S1,82” AISI 1040 1136.3 114.2
cozeltilerinin uygulandigi
durum)
Kaplama Tabakalarinin
Kademeli Uygulandig
Durum Deneysel Verileri ( AISI 1040 1138.9 122.06
“S1,S2,S3” ¢ozeltilerinin
uygulandigi durum)
AISI 1040 1390.8 103.375
Kaplama Tabakalarinin
Tamamimn Uygulandigt AISI 4140 1375.7 144.031
Durum (Alumina Disperse AISI 420 946.8 191.47
Camur) Calismalar
AISI 316 1402.8 *




3.1.2. Kaplamalarin Metalografik incelenmesi

3.1.2.1.Kaplama Tabakalarinin Tamamimin Uygulandig1 Durum (Silika Disperse

Camur) Calismalar

Numunelerin metalografik goriintiileri Sekil 3.1-3.4’te verilmektedir.

Cr203 matriks
(acik gri)

SiO2 taneleri
(koyu gri)

CrPO4
kaplama
tabakasi
(yesilimtirak)

Sekil 3.1. AISI 1040 diisiik karbonlu ¢eliginin tizerindeki silika disperse ¢ok katmanli kaplama
tabakalar1 (x50 biiyiitme).

CrPO4
kaplama
tabakasi
(yesilimtirak)

Cr203 matriks
(agik gri)

SiO2 taneleri
(koyu gri)

Sekil 3.2. AISI 4140 diisiik karbonlu ¢eliginin tizerindeki silika disperse ¢ok katmanli kaplama
tabakalar1 (x50 biiyiitme).



Sekil 3.3. AISI 420 diisiik karbonlu ¢eliginin iizerindeki silika disperse ¢ok katmanli kaplama

tabakalar1 (x50 biiyiitme).
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Cr203 matriks
(acik gri)

SiO2 taneleri
(koyu gri)

CrPO4
kaplama
tabakasi
(yesilimtirak)

Cr203 matriks
(acik gri)

SiO2 taneleri
(koyu gri)

CrPO4
kaplama
tabakasi

(yesilimtirak)

Sekil 3.4. AISI 316 paslanmaz geliginin tizerindeki silika disperse ¢ok katmanli kaplama

tabakalar1 (x50 biiyiitme).



16

3.1.2.2. Kaplama Tabakalarinin Kademeli Uygulandigi Durum

Numunelerin metalografik goriintiileri Sekil 3.5-3.7’de verilmektedir.

Sekil 3.5. AISI 1040 altlik tizerine silika ilaveli camur ile birinci asama kalamam malograﬁk

goriintlisii [ Biiylitme x 200 (sag), x 100 (orta) ve x 50(sol)].

Sekil 3.6. AISI 1040 altlik {izerine silika ilaveli ¢amur ile ikinci asama sonundaki kaplamanin

metalografik goriintiisii [ Biiylitme x 100 (sag) ve x 50 (sol)].

Sekil 3.7. AISI 1040 altlik iizerine silika ilaveli camur ile li¢lincli asama sonundaki kaplamanin

metalografik goriintiisii [ Bliylitme x 100 (sag) ve x 50 (sol)].
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3.1.2.3. Kaplama Tabakalarinin Tamaminin Uygulandigli Durum (Alumina Disperse
Camur) Calismalari

Numunelerin metalografik goriintiileri Sekil 3.8-3.11°de verilmektedir.

Sekil 3.8. AISI 1040 altlik tizerine alumina ilaveli camur ile kaplamanin metalografik goriintiisii

[ Biiyiitme x 100 (sag), x 50 (orta) ve x 100 (sol)].

Sekil 3.9. AISI 4140 altlik lizerine alumina ilaveli camur ile kaplamanin metalografik goriintiisii [

Biiytitme x 100 (sag), x ve x 50 (sol)].
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Sekil 3.10. AISI 420 altlik tizerine alumina ilaveli camur ile kaplamanin metalografik goriintiisii

[ Biiyilitme x 50 (sag) ve x 100 (sol)].

Sekil 3.11. AISI 316 altlik iizerine alumina ilaveli camur ile kaplamanin metalografik goriintiisii

[Biiyiitme x 200 (sag), x 100 (orta) ve x 100 (sol)].
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3.1.3. Kaplama Elektron Mikroskop Goriintiileri ve EDS Analizleri

3.1.3.1.Kaplama Tabakalarinin Tamaminmin Uygulandig1 Durum (Silika Disperse

Camur) Calismalar

Numunelerin SEM ve EDS goriintiileri Sekil 3.12-3.19°da verilmektedir.

JSM-SS1BLU

Sekil 3.12. AISI 316 ¢elik altlik {lizerine uygulanan kaplamalarin toplam kaplama kalinligim
gosteren SEM goriintiisii (geri sagilmis elektron modu, x750 biiyiitme).

Sekil 3.12°de de gosterildigi tizere, AISI 316 ¢elik altlikta, 90 mikrondan fazla toplam kaplama

kalinlig1 elde edilmistir.
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Sekil 3.13. AISI 316 paslanmaz c¢elik altlik {izerine uygulanan kaplamanin EDS alinan bolgelerinin
SEM goriintiisii (geri sagilmis elektron modu, x1300 biiyiitme).

Tablo 3.2. Sekil 3.13deki yapmin EDS analizi (% ag., normalize edilmis).

Spektrum O Cr Si Fe P Ni Toplam
Bolge “1” 33.39 26.98 - - 39.63 - 100.00
Bolge “2” 34.15 62.54 - - 3.31 - 100.00
Bolge “3” 49.69 6.63 43.69 - - - 100.00
Bolge “4” 37.66 50.53 - 11.81 - - 100.00
Bolge “5” - 18.23 - 73.21 - 8.56 100.00
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X458  SBMm -J'SM—IS'BIELU,

Sekil 3.14. AISI 420 ¢elik altlik {izerine uygulanan kaplamalarin toplam kaplama kalinliginm
gosteren SEM goriintiisii (geri sagilmis elektron modu, x450 biiyiitme).

Sekil 3.14’te de gosterildigi iizere, AISI 420 celik altlikta, 160 mikrondan fazla toplam kaplama

kalinlig1 elde edilmistir.

Sekil 3.15. AISI 420 paslanmaz celik altlik {izerine uygulanan kaplamanin EDS alinan bdlgelerinin
SEM goriintiisii (geri sagilmis elektron modu, x450 biiyiitme).
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Tablo 3.3. Sekil 3.15’deki yapinin EDS analizi (% ag., normalize edilmis).

Spektrum O Cr Si Fe P Toplam
Bolge “1” 55.18 14.00 - - 30.82 100.00
Bolge “2” 38.42 58.26 - - 3.32 100.00
Bolge “3” 53.83 - 46.17 - - 100.00
Bolge “4” 33.15 38.84 - 28.01 - 100.00
Bolge “5” 2.27 - - 97.73 - 100.00

JSM-5318LU.

Sekil 3.16. AISI 1040 celik altlik iizerine uygulanan kaplamalarin toplam kaplama kalinligini
gosteren SEM goriintiisii (geri sagilmis elektron modu, x800 biiyiitme).

Sekil 3.16’te da gosterildigi iizere, AISI 1040 ¢elik altlikta, 80 mikrondan fazla toplam kaplama
kalinlig1 elde edilmistir.
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Sekil 3.17. AISI 1040 paslanmaz celik altlik {izerine uygulanan kaplamanin EDS alinan
bolgelerinin SEM goriintiisti (geri sagilmis elektron modu, x1500 biiyiitme).

Tablo 3.4. Sekil 3.17°deki yapinin EDS analizi (% ag., normalize edilmis).

Spektrum O Cr Si Fe P Toplam
Bolge “1” 46.36 14.64 - 1.68 37.31 100.00
Bolge “2” 36.06 62.60 - - 1.34 100.00
Bolge “3” 52.56 2.03 45.40 - - 100.00
Bolge “4” 32.35 25.97 - 41.68 - 100.00
Bolge “5” - 1.15 - 98.85 - 100.00
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X458 S8mm JSM-591BLU

Sekil 3.18. AISI 4140 celik altlik tizerine uygulanan kaplamalarin toplam kaplama kalinligini

gosteren SEM goriintiisii (geri sagilmis elektron modu, x450 biiyiitme).

Sekil 3.18°de da gosterildigi tizere, AISI 4140 celik altlikta, 140 mikrondan fazla toplam kaplama

kalinlig1 elde edilmistir.

e

=458 SEKm JEM-Z318LL

Sekil 3.19. AISI 4140 paslanmaz celik althk {izerine uygulanan kaplamanin EDS alinan
bolgelerinin SEM goriintiisii (geri sagilmig elektron modu, x450 biiyiitme).
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Tablo 3.5. Sekil 3.19’daki yapinin EDS analizi (% ag., normalize edilmis).

Spektrum O Cr Si Fe P Toplam
Bolge “1” 52.39 11.25 - - 32.53 100.00
Bolge “2” 34.19 65.81 - - 3.32 100.00
Bolge “3” 52.32 - 47.68 - - 100.00
Bolge “4” 28.30 60.89 - 10.81 - 100.00
Bolge “5” - 13.75 - 86.25 - 100.00

3.1.3.2. Kaplama Tabakalarinin Kademeli Uygulandigi Durum

SEM ve EDS analiz sonuglar1 Sekil 3.20-3.25°de verilmektedir.

ZEkKY ‘ HASEES 1T JsM-5318LU

Sekil 3.20. Sadece “S1” kaplama uygulanmis AISI 1040 ¢elik althigin toplam kaplama kalinligini
gosteren SEM goriintiisti (geri sagilmis elektron modu, x1000 biiyiitme).

Sekil 3.20°de de gosterildigi tlizere, AISI 1040 celik altlikta, yaklasil 80 mikronluk kaplama

kalinlig1 sadece ilk kaplamanin —“S1”- uygulanmasi ile elde edilmistir.



ZBkU
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Sekil 3.21. AISI 1040 paslanmaz gelik altlik iizerine uygulanan “S1” kaplamasinin EDS alinan

bolgelerinin SEM goriintiisti (geri sagilmis elektron modu, x1000 biiyiitme).

Tablo 3.6. Sekil 3.21°deki yapinin EDS analizi (% ag., normalize edilmis)

Spektrum O Cr Si Fe Toplam
Bolge “1” 28.63 71.37 - - 100.00
Bolge “2” 51.67 - 48.33 - 100.00
Bolge “3” 36.24 29.95 - 33.82 100.00
Bolge “4” 8.29 - - 91.71 100.00
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Sekil 3.22. Sadece “S1” ve ardindan “S2” kaplamalar1 uygulanmig AISI 1040 ¢elik altligin toplam

kaplama kalinligin1 gosteren SEM goriintiisii (geri sacilmig elektron modu, x850 biiylitme).

Sekil 3.22°de de gosterildigi tizere, AISI 1040 ¢elik altlikta, yaklasik 100 mikronluk kaplama

kalinligr sadece ilk iki kaplamanin —“S1” ve “S2”- uygulanmasi ile elde edilmistir.

JEM-59 18L4

Sekil 3.23. AISI 1040 paslanmaz ¢elik altlik iizerine uygulanan “S1 ve S2” kaplamalarmin EDS

alian bolgelerinin SEM goriintiisii (geri sagilmis elektron modu, x850 biiylitme).
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Tablo 3.7. Sekil 3.23’deki yapinin EDS analizi (% ag., normalize edilmis).

Spektrum O Cr Si Fe Toplam
Bolge “1” 28.58 70.57 0.85 - 100.00
Bolge “2” 49.67 3.49 46.84 - 100.00
Bolge “3” 23.59 33.14 - 43.27 100.00
Bolge “4” - - - 100.00 100.00

Sekil 3.24. Kaplama tabakalarinin tiimiiniin uygulandigi AIST 1040 ¢elik altligin toplam kaplama
kalinligini gosteren SEM goriintiisii (geri sacilmis elektron modu, x750 biiyiitme).

Sekil 3.24°de de gosterildigi tizere, AISI 1040 ¢elik altlikta, yaklagik 100 mikronluk kaplama

kalinlig1 sadece ilk iki kaplamanin —“S1” ve “S2”- uygulanmasi ile elde edilmistir.
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Sekil 3.25. AISI 1040 paslanmaz celik altlik iizerine uygulanan kaplamalarinin EDS alinan
bolgelerinin SEM goriintiisii (geri sa¢ilmis elektron modu, x750 biiyiitme).

Tablo 3.8. Sekil 3.25’teki yapinin EDS analizi (% ag., normalize edilmis).

Spektrum 0] Cr Si Fe P Toplam
Bolge “1” 47.65 21.43 - - 30.92 100.00
Bolge “2” 28.78 71.22 - - - 100.00
Bolge “3” 51.50 2.33 46.16 - - 100.00
Bolge “4” 22.50 30.88 46.62 - - 100.00
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3.1.3.3. Kaplama Tabakalarinin Tamaminin Uygulandigi Durum (Alumina
Disperse Camur) Calismalar

SEM ve EDS analiz sonuglart Sekil 3.26-3.33"de verilmektedir.

ZEKL  ¥1,888 10mm JSM=-53 1LY

Sekil 3.26. AISI 316 gelik altlik tizerine uygulanan alumina disperse kaplamalarin toplam kaplama

kalinligin1 gosteren SEM goriintiisii (geri sagilmis elektron modu, x1000 biiyiitme).

Sekil 3.26’da da gosterildigi tizere, AISI 316 ¢elik altlikta, 70 mikron civarinda toplam kaplama

kalinlig1 elde edilmistir.
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ZBkY 1,288  1Bmm  JSM-S5318LU

Sekil 3.27. AISI 316 paslanmaz gelik altlik iizerine uygulanan alumina disperse kaplamanin EDS

alinan bolgelerinin SEM goriintiisii (geri sacilmis elektron modu, x1000 biiyiitme).

Tablo 3.9. Sekil 3.27°deki yapinin EDS analizi (% ag., normalize edilmis).

Spektrum O Cr Al Mn Fe Ni P Toplam
Bolge “1” | 45.69 17.73 - - - - 36.58 | 100.00
Bolge “2” 28.21 69.15 - - - - 2.65 100.00
Bolge “3” 47.03 - 52.97 - - - - 100.00
Bolge “4” | 26.31 68.00 - - 5.70 - - 100.00
Bolge “5” - 18.46 - 2.05 70.91 8.58 - 100.00
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©ozBkU  X1.888  1Bem  JSM-S318LU

Sekil 3.28. AISI 420 ¢elik altlik iizerine uygulanan alumina disperse kaplamalarin toplam kaplama

kalinligin1 gosteren SEM goriintiisii (geri sagilmis elektron modu, x1000 biiyiitme).

Sekil 3.28’de de gosterildigi tizere, AISI 420 ¢elik altlikta, 40 mikron civarinda toplam kaplama

kalinlig1 elde edilmistir.

o5

©ozekU  X1.888  1Bem  JSM-S318LU

Sekil 3.29. AISI 420 paslanmaz gelik altlik iizerine uygulanan alumina disperse kaplamanin EDS

alian bolgelerinin SEM goriintiisii (geri sagilmis elektron modu, x1000 biiyiitme).
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Tablo 3.10. Sekil 3.29°daki yapinin EDS analizi (% ag., normalize edilmis).

Spektrum @] Cr Al Fe P Toplam
Bolge “1” 52.03 14.29 - - 33.67 100.00
Bolge “2” 34.52 62.00 - - 3.48 100.00
Bolge “3” 45.32 2.21 52.47 - - 100.00
Bolge “4” 27.49 38.86 - 33.65 - 100.00
Bolge “5” - 1.97 - 98.03 - 100.00

JSH-5918L0

Sekil 3.30. AISI 1040 celik altlik {izerine uygulanan alumina disperse kaplamalarin toplam

kaplama kalinligin1 gosteren SEM goriintiisii (geri sagilmis elektron modu, x 600 biiyiitme).

Sekil 3.30°da da gosterildigi lizere, AISI 1040 ¢elik altlikta, 100-120 mikron civarinda toplam
kaplama kalinlig1 elde edilmistir.
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o5

cZBKU - X1,888  IBmm JSM-SS1BLU

Sekil 3.31.AISI 1040 paslanmaz celik altlik iizerine uygulanan alumina disperse kaplamanin EDS

alinan bolgelerinin SEM goriintiisii (geri sacilmis elektron modu, x1800 biiyiitme).

Tablo 3.11. Sekil 3.31°deki yapmnin EDS analizi (% ag., normalize edilmis).

Spektrum O Cr Al Fe P Toplam
Bolge “1” 51.72 16.63 - - 31.65 100.00
Bolge “2” 39.54 55.43 - - 5.03 100.00
Bolge “3” 46.08 4.15 49.77 - - 100.00
Bolge “4” | 30.96 40.27 - 28.77 - 100.00
Bolge “5” - - - 100.00 - 100.00
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ZB kU ¥l 788  1B8mm JsM-5318LL

Sekil 3.32. AISI 1040 celik althik iizerine uygulanan alumina disperse kaplamalarin toplam

kaplama kalinligini gosteren SEM goriintiisii (geri sacilmis elektron modu, x1700 biiyiitme).

Sekil 3.32°de de gosterildigi iizere, AISI 4140 celik altlikta, 40 mikron civarinda toplam kaplama

kalinlig1 elde edilmistir.

4-+ i

Z0kL L HKE. BEB 1B mm JsM-539 18U

Sekil 3.33.AISI 4140 paslanmaz celik altlik iizerine uygulanan alumina disperse kaplamanin EDS

alian bolgelerinin SEM goriintiisii (geri sagilmis elektron modu, x2000 biiyiitme).



Tablo 3.12. Sekil 3.33” deki yapinin EDS analizi (% ag., normalize edilmis).

Spektrum O Cr Al Fe P Toplam
Bolge “1” 38.84 31.98 - 4.22 24.96 100.00
Bolge “2” 34.60 60.01 - 3.21 2.18 100.00
Bolge “3” 39.71 8.71 51.58 - - 100.00
Bolge “4” 23.26 40.99 - 35.75 - 100.00
Bolge “5” - 13.77 - 86.23 - 100.00

36
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4. TARTISMA VE SONUC

Deneysel ¢alismalar siirdiiriirken numune hazirlama esnasinda sahit oldugumuz, ardindan sertlik
Ol¢iimlerinde belirledigimiz altlik yilizeyindeki yiiksek sertlik ve gevreklik bu kaplama prosesinin
hem dstiinliigli hem de zayiflig1 gibi goriinmektedir. Bu yiiksek sertlik degerleri nitrasyon,
sementasyon ve borlama gibi geleneksel difiizyonlu kaplamalardan ziyade TRD (Termoreaktif
difiizyonlu) kaplamalar ile karsilastirilabilecek seviyedeyken, proses sicakligi ise ortalama TRD
uygulama sicakliginin yarist olarak ekonomik iistiinlilk gostermektedir. Diger taraftan, yine
deneysel caligsmalarda oncelikle ilk asamada, metalografik numune hazirlama sirasinda elmas
diskin kirilmasi ile farkin vardigimiz sertligi ve asinmaya direnci bu prosesin uygulanmasi
sonrasinda kesilmesi ve parlatilmasindaki zorluklari, Tiirkiye sanayisine kazandirilirken {izerinden
gecilmesi gereken bir konudur.

Metalografik numune hazirlanmasi esnasinda abrasif kesmede sanayiden yardim aldigimiz ve
sanayi tipi hasin kesiciler ile ¢alistigimiz icin yiizey tabakasinda kirilmalar olmakla beraber
goriinen o ki tabakalar arasinda da SEM ve EDS goriintii ve verilerinde saptanan gegis bolgeleri
oldugundan biiyiik oranda saglam kalmistir. Optik mikroskop goriintiilerinde silika veya alumina
disperse olmus krom oksit matriks tabakasi —ikincil krom oksit kaplamanin sinirlar1 ¢ok belirgin
degildir- ve krom fosfat tabakasi goriiniirken, SEM ve EDS boélgelerinde farkli gecis alanlarina da
rastlanmigtir.

AISI 316 ¢eliginin silika veya alumina disperse camur ile kaplanmasi ardindan ilave krom oksit ve
krom fosfat ¢ok katmanli kaplamalari ile kimyasal olarak yogunlastirilmasi sonucunda elde edilen
kaplamalarin, AISI 316 amanyetik oldugundan belirlenemeyen kalinliklar1 SEM goriintiileri (geri
sacilmig elektron modu) sonucu kaplama kalinliklarini dogru olarak vermektedir. SEM
goriintlilerinde geri sagilmig elektron modunda koyu renkler atom kiitlesi daha hafif elementleri
gosterirken daha acgik renkler daha yiliksek agirliklart belirtmektedir. Gorilintiilerin  EDS
analizlerinde 5 nokta alinmis, bu noktalar sirasi ile, krom fosfat kaplama tabakasi (S3), krom oksit
kaplama tabakasi (S2), krom oksit matriks i¢inde dagilmis (disperse olmus) silika tanelerin yer
aldig1 camur esasli kaplama tabakasi (S1) —burada silika taneler detekte edilmistir-, kromun celige
diffiize olmasi sonucu kaplama ile altlik arasinda olugan ara kaplama tabakasi ve altlik malzemeleri
belirtmektedir. Ara kaplama tabakasinin bu goriintii ve analizlerde ortaya ¢ikmasi, kaplamanin

adhezyon direncinin de bir gostergesidir, bu durum tabakanin metaliirjik yapisma ile degil daha
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ziyade 1s1l dongiiler esnasinda kafes yapisinin genislemesi ile kromun yer alan atom olarak yapiya
katilmast ile de olustugunu gostermektedir. Yer alan atomu seklinde diflizyon tabakasinin olusmasi
ara ylizeydeki bu bolgenin sert ve gevrek olmaktan ziyade tok bir yapiya dogru gittiginin de
gostergesidir. Diger taraftan AISI 316 ¢eliklerinde nitrasyon gibi yontemlerde ara yer atomlarinin
difiize olmasi bu celigin korozyona karst dayanim Ozelliklerini olumsuz yonde etkilerken,
sementasyon ve borlama bu c¢eliklerde ¢ok basarili sonuglar ortaya koyamamaktadir, krom
difiizyonunda ise bu sorunlar ortaya ¢cikmamaktadir. Ciinkii krom ¢eligin dayanim 6zelligini artiran
fakat buna karsilik, esnekligini ¢ok az bir dereceye kadar eksi yonde etkileyen bir alasim
elementidir. Krom, celigin sicaga dayanimini artirir. Kabuk-tufal- yapmayi onler. Iginde yiiksek
oranda krom bulunmasi; celigin paslanmaya karst dayanimini artirir. Krom, dengesi ¢abuk
bozulmayan karbiirii meydana getirir. Yani, AISI 1040 ¢eliginde meydana gelen bu ara yiizeyin
altlik metalin kendisinden korozyon dayanimi ve dayaniminin daha yiiksek olmasi beklenebilir.
Ara yilizeyde alasim elementlerinin ¢ogu (Cr, Ni, Si, Mn, Mo, Ti, W gibi) demir kafesinde
karbondan daha yavas yayindigi i¢in diisiik alasimli ¢eliklerin es sicaklik egrileri saga kaymasini
da bekleriz. Genel olarak bu verilerden yapilacak c¢ikarim, AISI 316 tipi ostenitik paslanmaz
celiklerde bu yontemin diflizyonlu kaplamalara gore {stiinliikleri 6ne c¢ikarken, AISI 420
martenzitik paslanmaz celiklerde diisiik sicaklikta bu dongiiler ile altlik metalin sertliginde diisiis
beklerken ara ylizeyde, Cr elementinin etkisi ile es sicaklik egrileri TTT diyagraminda saga
kayacagindan dolayr bir ¢ok alasimli geliklerde oda sicakligina nispeten yavas sogutma ile
doniisiim egrisinin yanda burnundan gegcmeden martenzit yapinin olusma ihtimali vardir. Plastik
sekil degistirme sonucu kristal ve tane yapist bozulmus, i¢c gerilmeler olusmus bir metal
malzemede, yeni tanelerin olusmasini ve bu arada gerilme giderilmesini de saglayan 1s1l islem,
yeniden kristallenme 1s1l islemidir. Bu sekilde par¢a hem, sekil degisimi Oncesi Ozelliklerini
kazanirken, hem de ince taneli bir yap1 elde edilir. Celikler i¢in bu sicaklik, 450-700 °C arasidir.
Yeniden kristallesme sicakliginin iizerinde yapilan sekillendirme islemleri sicak, altinda yapilan
islemler soguk sekil verme olarak adlandirilirken, bu kaplama prosesi ile AISI 420 martenzitik
paslanmaz ¢elik altliklarda bu islem sonrasinda sertliginde azalma beklenebilir. AIST 4140 ve AISI
1040 geliklerinde en yiiksek mekanik 6zellikleri gostermesinin kaplama ara bdlgesi ile uyuma sahip
ferritik yapist da olabilir. Diger taraftan ara yiizeyde olusan tabakanin EDS analizlerinden kabaca
genel olarak Cr-Fe (~50-50 veya 60/40-40/60) oranlarinda ikili fazi oldugu sOylenebilir. Bu

calismadan sonra, yapilan makale ¢alismalar1 ve bildiriler ilgilenen kisilere bir fikir ya da bilgi
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verirse, proje grubundan veya disindan aragtirmacilarin, prosesin ve olusan Cr-Fe fazinin 1sil
bagimliliginin kinetik parametrelerinin ayarlanmasi ile kalinliginin ve diizenliliginin degisimi
lizerine ¢alismalar {izerine yogunlagsmalarii bir adim ileriye gotiiriilmesi i¢in 6neririz. Projenin
siiresi bitse bile makale calismalar1 ve termal sprey kaplamalarin yogunlugunun gelistirilmesi
kisminin deneysel karakterizasyonu devam edecek, yapilan bilimsel ¢aligmalar makale olarak
BAPKO ile paylasilacaktir, fakat prosesin termal kinetik hesaplarmma proje Onerisinde de
verilmedigi i¢in girilmeyecektir. Yapilan ¢alismalar neticesinde, altliklara gére kaplamalarin sahip
oldugu yiiksek sertliklerin yaninda, paslanmaz c¢eliklere uygulanabilmesi ile nitrasyon,
sementasyon ve borlama gibi difiizyon esasli kaplama islemlerine bir alternatif olmasi, imalat
celiklerinde de iistiin 6zellikler gostermesi ve diisiik ilk kurulum maliyetleri nedeni ile Tiirkiye’de
sanayide uygulanmasinin miimkiin oldugu diisliniilmektedir. Burada dikkat edilmesi gereken
husus, krom oksit asidik ¢ozeltilerinin korozif ve toksik etkilerine karsi gerekli donanimin
saglanmasi, is¢iye ilgili egitimin verilmesi, mutlaka isletme konusunda deneyimli ve bilgili bir
kimya veya metaliirji miithendisinin istihdam edilmis olmas1 ve is giivenligi kurallarina kesinlikle
uyulmasidir. Caligmalarda otomatik sistemler ile siire bagimli ¢alisilir ise, kaplamanin daha
homojen dagilimli olacag: diisliniilmektedir. Konu ile ilgili ¢alisilirken dikkati ¢ceken bir diger
husus, kaplama “seramik™ esasli oldugundan, darbe direnci diisiik ve gevrektir, kesimi esnasinda
da kirilma ve kopmalar meydana gelmistir. Parcalarin proses sonrasinda taginmasi, depolanmasi
hususuna 6zen gosterilmesi gerekliligi ortaya c¢ikmistir. Kaplanacak malzemelerde silindirik
sekiller 6ne ¢ikmaktadir. Koseli is pargalarinda —silindirik bile olsa- eger uglara pah ya da radyus
verilmez ise kaplama ¢camur ve soliisyonlar1 ug¢ yiizeyleri iyi 1slatamamakta, o bolgelerde hatali
yiizeyler olusturmaktadir. Maliyet ve performans agisindan ise, konvansiyonel difiizyonlu
kaplamalardan ziyade, uygulanan kaplama daldirma ve tekrar sayisina baglh olarak, solid karbiir
veya seramik pargalara siki1 gegmeli metalik yapilar veya 10 mikrona kadar termoreaktif difiizyonlu
ince kaplamalar ile karsilastirilmasinin daha dogru olacag diistiniilmektedir. Konu ile detayli bilgi

ileride gergeklestirilecek yayinlar ile verilecektir.
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