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Bu ¢alismada ticari borlama karisimlarina alternatif olabilecek ve borik asit iceren bir borlama karigimi

kullanilarak DIN 1.2738 plastik kalip geligi 1123, 1173 ve 1223 K sicakliklarinda ve 3, 6 ve 9 saat
surelerinde borlanmistir. Borlama islemleri sonrasinda althk malzemelerin yiizeyinde olusan borir

tabakasinin morfolojisi ve kalinligi optik ve taramali elektron mikroskobu ile incelenmistir. Testere disi

Anahtar Kelimeler morfolojisinde, malzeme yiizeyine homojen dagiimis ve yaklasik olarak 33 ile 148 um araliginda degisen

Kutu Borlama; DIN kalinlik degerine sahip tabakalar elde edilmistir. X-isini kirinimi ve enerji dagiliml x-1sin1 spektroskopisi
1.2738; Borik Asit; analizleri ile boriir tabakasinin kimyasal analizi yapilmistir. Sadece Fe,B fazi iceren tek fazl bir borir
Difiizyon Kinetigi; tabakasi olusumu tim numunelerde tespit edilmistir. Borlanmis numunelere diflizyon kinetigi ile ilgili
Regresyon Analizi, hesaplamalar yapilarak biylime kinetigi parametreleri elde edilmistir. Bu parametreler kullanilarak bir
Rockwell C Adhezyon ampirik denklem elde edilmistir. Bu denklem ile borir tabaka kalinliginin farkl islem parametrelerine

Test bagl olarak tahmin edilebilirligi Uzerine c¢alismalar yapilmistir. Ayrica islem parametreleri

degerlendirilerek bir regresyon modeli olusturulmus ve borir tabaka kalinliginin tahmini igin alternatif
bir denklem daha elde edilmistir. Altlik malzeme igin aktivasyon enerjisinin degeri 204,07 kJ/mol olarak
tahmin edilmistir. Sicaklik ve zamanin bir fonksiyonu olarak borir tabakasinin kalinhgini tahmin etmek
icin kontur diyagramlari gizilmistir. Borilr tabakalarinin yapisma karakteristigi Daimler-Benz Rockwell-C
adhezyon testi ile incelenmistir. Sonug olarak altlik malzeme ile boriir tabakalari arasindaki ara ylizey
baginin saglam oldugu gorilmastar.

Investigation of Surface Properties and Boronizing Kinetics of Boronized
DIN 1.2738 Mold Steel

Abstract

In this study, DIN 1.2738 steel was boronized at temperatures of 1123, 1173 and 1223 K and for 3, 6
and 9 hours using a boronizing mixture containing boric acid, which can be an alternative to commercial

boronizing mixtures. The morphology and thickness of the boride layer formed on the surface of the
substrates after boronizing processes were investigated by OM and SEM. The boride layers with a saw-

Keywords tooth morphology, homogeneously distributed on the surface of the material and with thicknesses
Powder-Pack ranging from approximately 33 to 148 um were obtained. Chemical analysis of the layer was performed
Boronizing; DIN by XRD and EDS analyses. The formation of a single-phase layer containing only Fe,B phase was
1.2738; Boric Acid; detected in all samples. The growth kinetic parameters were obtained by making calculations about the
Difusion Kinetics; diffusion kinetics of the boronized samples. An empirical equation was obtained using these

Regression Analysis; parameters. With this equation, the studies were carried out on the predictability of layer thickness
Rockwell C Adhesion depending on different process parameters. In addition, a regression model was created by evaluating
Test the process parameters and another equation was obtained for the estimation of the layer thickness.
The value of activation energy for the substrate was estimated as 204.07 kJ/mol. Contour diagrams
were drawn to estimate the thickness of the layer as a function of temperature and time. The adhesion
characteristics of the layers were investigated by the Daimler-Benz Rockwell-C adhesion test. As a
result, it was determined that the interfacial bond between the substrate material and the layers was
strong.
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1. Giris

Kalipla Uretim, seri lretim yontemlerinden biri
olarak endistriyel alanda kabul goérmis
yontemlerden biridir. Kaliplar sayesinde cesitli
malzemelere sekiller verilerek ¢ok cesitli Grinler
Uretilebilmektedir. Dovme, dokiim, ekstrlizyon,
enjeksiyon kaliplarinin Gretiminde malzeme olarak
genellikle  takim  ¢gelikleri  kullanilmaktadir.
Teknolojideki gelisimin ve rekabetin her gegen giin
arttig ginimizde kaliplardan istenen 6zelliklerin
ve performans beklentilerinin artmasi kaliplarin
Uretiminde  kullanilan  gelik  malzemelerin
Ozelliklerindeki  beklenti ve istekleri de
artirmaktadir. Bu 06zellikler kaliplarin kullanim
amaglarina gore farkhlik goéstermekle birlikte
asinmaya ve korozyona karsi yiksek direng ile
isleme kabiliyetinin ylksek olmasi gibi 6zellikler
oncelikle en cok arzu edilen temel o6zelliklerdir.
Bunlar direkt olarak kalip malzemesinin kimyasal
kompozisyonu, isil islem ge¢cmisi, liretim yontemi
vb. gibi faktorlere baghdir. Plastik kalip gelikleri;
asinmaya, basmaya ve korozyona karsi iyi dayanim
gosteren, islenebilirlik kabiliyetleri ¢ok iyi olan ve
iceriginde C, Si, Mo, Mn, Cr, Ni ve V gibi gesitli
alasim elementlerinin bulundugu alasimh celik
malzemelerdir.  Yilzeysel sertlesebilen, 0n
sertlestirilmis, c¢ekirdege kadar sertlesebilen,
nitrasyon ve korozyona dayanimh celikler olmak
Uzere plastik kalip celikleri bes grupta ifade
edilmektedir. On sertlestirilmis plastik kalp
celiklerinden biri olan DIN 1.2738 (AISI P20+Ni)
celigi plastik enjeksiyon ve ekstriizyon kaliplarinda
siklikla tercih edilmektedir (Erdem 2021, Oztiirk
2021).

Demir esasl malzemelerde alasim elementlerinin
varligi ve bunlarin miktarindaki degisimlerle
istenilen ozellikler elde edilebilmektedir. Ancak
malzemenin ylizey performansinin énemli oldugu
durumlarda ve ylizey 0zelliklerinin (tribolojik
(asinma, sdrtinme), mekanik (sertlik, yorulma),
oksidasyon ve korozyon ozellikleri  gibi)
gelistirilmesi gereken durumlarda ylzey islemleri
on plana ¢ikmaktadir. Yizey islemleri genellikle
ylzey donlsim ve kaplama islemleri olarak ikiye
ayrilmaktadir ve borlama islemi ylizey donlisim
islemlerinden biri olarak tanimlanmaktadir.

Borlama islemi ile malzeme ylizeyinde olusturulan
borir tabakalari sayesinde yizey sertligi 6nemli
seviyede artirilirken, aginma ve korozyon dayanimi
da gelistirilebilmektedir. Bircok borlama yéntemi
(siv1, gaz, plazma borlama vb.) olmasina ragmen
gerek glvenli ve kolay bir sekilde uygulanabilmesi
gerek islem maliyetinin disiik olmasi nedeniyle
diger yontemlere gore kutu borlama yéntemi daha
¢ok tercih edilmektedir. Bu yontemde toz formda
borlama karisimlari kullanilirken islem yilksek
sicakliklara dayanikh kutularda genellikle 700-
1050°C sicakliklarinda ve 1-12 saat islem
surelerinde gergeklestiriimektedir. Cogunlukla
patentlenmis ticari borlama karisimlari (EKabor
vb.) borlama islemlerinde tercih edilirken daha
disik  maliyetli  alternatif karisimlar  da
gelistirilerek borlama islemlerinde
kullanilmaktadir. Turkmen, ticari bir borlama
karisimi olan ve siklikla kullanilan Ekabor 1l ile
gelistirdigi borik asit iceren alternatif borlama
karisiminin maliyetini karsilastirmis ve alternatif
karisimin maliyetinin ticari Grinin maliyetinin
yaklasik 1/3’G oldugunu tespit etmistir (Tirkmen
2018).

DIN 1.2738 celiginin kimyasal kompozisyonuna
yakin icerige sahip DIN 1.2842, DIN 1.4849, AlSI
P20, AISI H13 ve AISI D2 gibi geliklere uygulanan
borlama islemleri ve bunlarin sonuglari literatiirde
yer almaktadir (Uslu et al. 2007, Kabadayi 2013,
Kara et al. 2016, Topuz 2016, Keddam et al. 2017,
Kayali et al. 2018). Bu calismalarda genellikle ticari
borlama karisimlarinin kullanildigi, ¢alismalarin
genellikle 850-1050°C sicakliklarinda ve 2-8 saat
araliklarindaki islem siirelerinde gerceklestirildigi
gorilmektedir. Borlama sonrasi althk malzeme
ylzeyinde esas olarak demir boriir (FeB, Fe.B)
olusumlarinin gézlemlendigi ancak alasim icerigine
bagli olarak MnB ve CrB gibi fazlarin varlig da
tespit edildigi ifade edilmektedir. Keddam ve
arkadaslari ile Kara ve arkadaslari borlama islemi
ile AISI P20 celiginin tribolojik 6zelliklerinin
gelistigini ortaya koymuslardir (Kara et al. 2016,
Keddam et al. 2017). Kayali ve arkadaslari
yaptiklari testler sonucunda borlama uygulamasi
ile AISI P20 geliginin asinma ve korozyon direncinin
arttigini tespit etmislerdir (Kayali et al. 2018).
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Bu calismada borik asit iceren bir borlama karisimi
hazirlanip kullanilarak DIN 1.2738 celigi kutu
borlama yontemiyle borlanmistir. Borlama sonrasi
malzeme ylizeyi XRD ve EDS gibi genel kimyasal
karakterizasyon yontemleri ile incelenmis, OM
detaylica
incelenmigtir. ~ Borlr

(optik mikroskop) yardimiyla
mikroyapisal  agidan
tabakasinin biylme kinetigi incelenmis blylime
hizi sabiti ve aktivasyon enerjisi degerleri
belirlenmistir. Borlr tabaka kalinhginin tahmin
edilebilmesi icin ampirik ve regresyon denklemleri
elde edilmistir. Elde edilen boriir tabakalarinin
adezyon kalitesi (davranisi) Rockwell C adezyon

testleri ile incelenmistir.

2. Materyal ve Metot

Bu calismada, plastik enjeksiyon kaliplarinin
Uretiminde yaygin olarak kullanilan DIN 1.2738
celigi borlama isleminde althk malzeme olarak
kullanilmistir.

Cizelge 1. Borlama isleminde kullanilan altlk
malzemenin kimyasal kompozisyonu

Ma';em C Si Mn C Mo N Cu Fe

DIN 0,3 0,2 14 17 0,2 1,0 0,1 Kala
1.2738 6 6 4 1 3 2 0 n

Altlik malzemenin kimyasal kompozisyonu (Cizelge
1) optik emisyon spektrometresi yardimiyla tespit
edilmistir. Silindirik sekildeki malzeme @15x10
mm boyutlarinda kesilmis ve borlama islemlerinde
kullanilmistir. Borlama isleminden 6énce numune
ylzeyleri 400-2000 gritlik zimpara kagitlari
kullanilarak zimparalanmis ve sirasiyla saf su ve
etanol kullanilarak ultrasonik banyoda
temizlenmistir. Boylelikle borlama islemleri
Oncesinde tim numuneler igin standart bir ylizey
kalitesi elde edilmistir. Ayrica bor elementinin
difizyonuna engel olabilecek muhtemel kirlilikler

de temizlenmistir.

2.1. Borlama islemi

Celik numuneler 1123, 1173 ve 1223 K
sicakliklarinda ve 3, 6 ve 9 saat slirelerinde kutu
borlama yontemiyle borlanmistir.  Borlama
isleminde kullaniimak tizere ticari olmayan ve bor

kaynagi olarak borik asit iceren bir borlama
karisimi kullaniimistir.

Cizelge 2. Borlama karisiminin igerigi ve islem
parametreleri

Sicaklik  Siire Borlama Karisimi
K (Saat) (Ag. %)

A3 3

A6 1123
A9

B3

B6 1173
B9

C3

C6 1223
C9

Numuneler

%72,5 SiC + %22,5 H;BO; +
%5 KBF4

O OO WOWo WWOWo®

Borlama islemi parametreleri, borlama karisimini
olusturan tozlar ve bunlarin karisimdaki oranlari
Cizelge 2'de goriulmektedir. Borlama karisiminda
bor kaynagl olarak borik asit (HsBOs), aktivator
olarak potasyum tetrafloroborat (KBFi) ve
seyreltici olarak ise silisyum karbdir (SiC) tozlari yer
almaktadir. Bu tozlar belirtilen oranlarda bir araya
getirilmis ve homojen bir karisim saglanabilmesi
icin karistiricida yeterince karistiriimistir.

Hazirlanan numuneler silindirik ¢elik bir kutu
icerisinde borlama tozu karisimina gomulmustdr.
Her islemde 3 ¢elik numune borlanmistir. Kutu, kil
firini icerisine yerlestirilmis ve atmosferik kosullar
altinda Cizelge 2’'de ifade edilen sicaklik ve
surelerde borlama islemleri gergeklestirilmistir.
Proses tamamlandiginda kutu sogumasi (oda
sicakligina  gelmesi) icin  finrn icerisinde
bekletilmistir.

2.2. Karakterizasyon Teknikleri

Borlanmis numuneler disey kesitinden kesilip
sicak kaliplama ydntemiyle kaliplandiktan sonra
zimparalama ve parlatma islemlerine tabi
tutulmustur. Numuneler zimparalandiktan sonra 1
pm’luk alimina (Al,Os) stspansiyon kullanilarak
parlatilmistir. Son asamada numuneler
mikroyapisal inceleme o©ncesinde %3 ‘lik Nital
¢cozeltisi  kullanilarak daglanmistir. Hazirlanan
numuneler optik mikroskop (Nikon LV 100) ile
incelenmistir. Borlr tabakalarinin kalinhgr optik
mikroskop ile entegre calisan Clemex goriinti
analiz yazilimi kullanilarak o6l¢tlmistir. Borir
tabakasinin kimyasal yapisi XRD ve EDS analizleri

ile tespit edilmistir. Borlr tabakasinin faz yapisi
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XRD analizi (Panalytical Empyrean) ile tespit
edilmistir. Dalgaboyu A= 1.5405 A olan
CuKou isiniminin~ (radyasyonu)  kullanildigi  bu
analizde tarama araligi 20: 20°-90° secilmistir.
Analiz sonucunda elde edilen piklerin hangi fazlari
temsil ettigi X'Pert HighScore Plus programi
yardimiyla  belirlenmistir.  Secilen borlanmis
numunenin (B6) kesitindeki farkli bélgelerde EDS
yontemiyle alansal elementel analizler yapilarak
bor ve diger elementlerin varhg arastirilmistir.
Boriir tabakalarinin yapisma kalitesini belirlemek
Gizere VDI 3198 standardina (Vidakis et al. 2003)
uygun olarak Daimler-Benz Rockwell C adhezyon
testleri yapilmistir. Secilen numunelerin
ylzeylerine bu teknik ile vickers ug yardimiyla 150
kg’'hk yik uygulanarak tabaka Uzerinde 3 farkli
bolgede hasar olusturulmustur. Olusturulan bu
hasar izlerinden uygun olan secilerek SEM’de
detaylica goriintlilenmistir. Standartta belirtilen
adhezyon (yapisma) kalitesi kriterlerine gore
degerlendirmeler yapilarak tabakanin uygun olup
olmadigi tespit edilmistir.

2.3. Difiizyon Kinetigi

Borlama islemi difizyonal bir islemdir. Borlr
tabakasinin biyime kinetigi (boriir tabakasinin
kalinhgi) borlama ortaminin ve altlik malzemenin
kimyasal bilesimine ve 6zellikle borlama isleminin
gergeklestirildigi islem sicakligina ve siiresine bagli
oldugu bilinmektedir (Allaoui et al. 2006, Campos-
Silva et al. 2013). Borlanmis ¢elik malzemelerde
boriir tabakasinin biylime kinetigi genellikle bor
elementinin Fe,B ve/veya FeB fazlarina diflizyonu
ile kontrol edilmektedir. DIN 1.2738 celigi icin bor
aktivasyon enerijisinin tespiti i¢in asagida belirtilen
varsayimlar goz 6niine alinmistir:

- Blyume kinetigi, Fe,B tabakasindaki bor
diflizyonuyla kontrol edilmektedir.

- Fe,B fazinin gekirdeklenmesi igin gerekli kulucka
siresi ihmal edilmistir.

- Bor atomlarinin akisi numune ylizeyine diktir ve
boylece borir tabakasi biiyimektedir.

- Borlama islemi sirasinda bortir tabakasindaki bor
konsantrasyonu sabit kalmaktadir.

- Tabaka blyumesi parabolik kurala uymaktadir ve
borlanan numune kalinligiyla karsilastirildiginda
boriir tabakasi ¢ok incedir.

- Borlama islemi sirasinda, numunenin her
tarafinin ayni sicaklikta oldugu ve sicakligin sabit
oldugu varsayllmaktadir (Tirkmen et al. 2018).

Blylime  kinetigi  c¢alismasinda, borlanmis
numunelerin ylizeyinde olusan borr tabakalarinin
kalinhk degerleri, Il. Fick Kanunu’ndan tiretilen
parabolik blylime kanunu (denklem 1) ve
Arrhenius Denklemi (denklem 2) birlikte ele
alinarak aktivasyon enerijisi (Q), biyliime hizi sabiti
(K), blylme hizi sabiti faktorli (Ko) gibi bordr
tabakasi biyime kinetigi parametreleri elde
edilmistir. Ayrica farkli islem sicakhig ve
tabakasi

kalinliklarinin tahmin edilebilmesi i¢in de bir

surelerinde olusabilecek borir

ampirik denklem elde edilmistir.

islem sicakligi ve siiresine bagli olarak boriir
tabakasi kalinhginda meydana gelen artis islem
suresiyle parabolik olarak degismektedir (denklem
1) (Mathew et al. 2014). Boriir tabakasi kalinliginin
karesi zamanin bir fonksiyonu olarak su sekilde
ifade edilebilir:

x> =Kt (1)

K parametresi, difizyon katsayisi (D) ve
konsantrasyon gradyanini iceren blylime hizi
sabitidir. BlUyime hizi sabiti (K) diflizyon
katsayisina (D) baghdir. Blylime hizi sabiti ve
sicaklik arasindaki iliski Arrhenius denklemiyle
(denklem 2) ifade edilebilir (Boonplook et al.
2014):

K = Ko exp (—:—T) (2)

Ko: biylime hizi sabiti faktorl, Q: aktivasyon
enerjisi (J/mol), R: gaz sabiti (J/molK), T: sicaklik
(K). Denklem 2'nin her iki tarafinin dogal
logaritmasi alindiginda asagida belirtilen denklem
3 elde edilmektedir:
— _Q)\(1

K =Ko+ (-2)(3) @3)

ilk olarak farkli islem sicaklig ve siirelerinde elde
edilen borir tabakasi kalinhigl degerlerinin
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karesinin borlama siireleri ile degisim grafigi (x>-t)
cizilmistir. Burada elde edilen egriler dogrusaldir
ve egimi K degerlerini vermektedir. Sonrasinda
InK'nin 1/T ile degisim grafigi cizilmis ve elde
edilen egrinin yine bir dogru oldugu gorilmustar.
Bu dogrunun egimi -Q/R degerini vermektedir. Bu
degerden aktivasyon enerijisi (Q) hesaplanmistir.
Dogrunun InK eksenini kestigi nokta ise InKo
degerini vermektedir. Buradan da Ko degeri elde
edilmistir (Barut vd. 2014).

3. Bulgular ve Tartisma
3.1. Mikroyapisal incelemeler

Farkli islem parametrelerinde (Cizelge 2)
gerceklestirilen borlama islemleri sonucunda elde
edilen borlanmis numuneler optik mikroskop ile
gorintilenerek mikroyapisal agidan incelenmistir.
Sekil 1 incelendiginde, tim numunelerin
ylzeyinde borur tabakasi olusumu
gozlemlenmekle beraber genel olarak kesit
gorintilerine bakildiginda boriir tabakasi ve
matris bolgesi olmak Uzere iki farkli bolgenin
varligi gorilmektedir. Borir tabakalarinin tiim
ylzeyde homojen olarak yer aldig ve testere disi
morfolojisinde oldugu tespit edilmistir. Bunun
yaninda tim numunelerde tek fazli (Fe:B) bir

boriir tabakasi olusumu gozlemlenmistir.

Literatlirdeki benzer c¢alismalardaki mikroyapi
gorintileri incelendiginde borlanan alasimsiz ya
da diasuk alasimli celiklerin yiizeylerinde olusan
borir tabakasinda eger c¢ift fazli (Fe.B+FeB) bir
tabaka olusumu durumu var ise tabakalar arasinda
bir kontrast farki oldugu gortlmektedir. FeB
tabakasi Fe,B tabakasinin tizerinde yer almaktadir
ve daha koyu bir renktedir (Allaoui et al. 2006,
Turkmen and Yalamag 2022). Tabaka mikroyapisal
acidan bu sekilde incelendiginde kimyasal analiz
yapmadan da tabakanin tek ya da cift fazli oldugu
hakkinda yorum yapilabilmektedir. Bu calismada
da bu sonuglara gore tiim numunelerde tek fazli
bir tabaka olusumu goriilmektedir.

Testere disi morfolojisi 6zellikle borlanmis celik
malzemelerin ylizeyinde olusan borir tabakalari

icin  karakteristik bir sonug¢ olarak ifade
edilmektedir. Bor atom yogunlugu Fe;B’nin hacim
merkezli tetragonal kafes vyapisinda [001]
dogrultusu boyunca maksimumdur. Borun kafes
difiizyonunun bu dogrultu boyunca daha kolay
olmasi nedeniyle Fe,B kristalleri biylime yoni
olarak bu dogrultuyu tercih etmektedir. Borir
tabakalarinin blylimesi anizotropik bir yapiya
sahiptir ve diflizyon esasli bir islem olarak ifade
edilmektedir. Boylece daha yilksek islem
sicakhklari ve slreleri Fe,B kristallerinin bu
morfolojide kalmasi icin zorlamaktadir
(Palombarini and Carbucicchio 1987). Testere disi
morfolojisi; islem sicakhg ve siresi gibi 6zellikler
ile birlikte altlik malzemenin sahip oldugu alasim
elementlerine ve bunlarin miktarina da baglidir.
Boriir tabakasi ve altlik malzeme arasinda iyi bir
baglanti ve yapisma saglayan bu morfolojik yapi
genellikle alasimsiz ve distk alasimh celiklerin
borlanmasi  sonucunda elde edilmektedir
(Medvedovski 2016, Tiirkmen and Yalamag 2022).

Ortalama borir tabakasi kalinliklarinin tespiti icin
borlanmis numunelerin borlr tabaka kalinliklari
optik mikroskop yazilimi yardimiyla olgUlmustar.
Olgiim sonuglarinin yiiksek dogrulukta olmasi icin
tabakanin farkli bélgelerinden olmak kaydiyla cok
saylda Ol¢im alinarak sonuglar elde edilmistir.
Ol¢iim sonuglarinin dogrulugu icin tabakanin farkl
bolgelerinden 20’den fazla Olgim alinmasi
gerektigi belirtilmektedir (Kaouka et al. 2013).
Cizelge 5’de verilen, numunelere ait borir
tabakalarinin  ortalama  kalinlik  degerleri
incelendiginde, genel olarak islem sicakligl ve
suiresindeki  artisa  bagh  olarak  tabaka
kalinliklarinin arttig gorulmektedir. c9
numunesinin en kalin boriir tabakasina (148,19
um), A3 numunesinin ise kalinlik degeri en disiik
tabakaya (33,94 um) sahip oldugu tespit
edilmistir. islem sicakhg, islem siresi, altlik
malzemenin kimyasal icerigi ve borlama karisimi
gibi prosese ait etmenlerin borlama isleminde
borir tabaka kalinhgini etkileyen énemli faktorler
oldugu ifade edilmektedir (Ozbek et al. 2004,

Allaoui et al. 2006).
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Sekil 1. Farkli islem parametrelerinde borlanan numunelerin disey kesitlerinden alinan optik mikroskop
goruntileri (200X blyiltme)

3.2. Boriir Tabakasinin Kimyasal Analizi

Boriir tabakasindaki mevcut boriir fazlarinin
tespiti icin secilen borlanmis numunelere x isinlari
kirinimi (XRD) analizi yapilmistir. A3, B6 ve C9
numunelerine yapilan XRD analizi sonucuna iligskin
XRD paternleri Sekil 2’de verilmistir. Elde edilen
analiz sonucuna goére borlr tabakasinda sadece
tek bir fazin (Fe,B) varligi tespit edilmistir. Bu
sonu¢ mikroyapisal inceleme sonucunda ortaya
konan kaniyr dogrulamaktadir. B6 numunesinin
diisey kesit SEM gorlintlisii ve alansal EDS analiz
sonuglari Sekil 3’te gorilmektedir. EDS analizleri
ile 6zellikle boriir tabakasinda bulunan muhtemel
elementlerin  (Fe, B) wvarhg ve bunlarn
konsantrasyonlari incelenmek istenmistir.

Tabaka Uzerinden alinan 1 ve 2 nolu boélgelere
iliskin sonuglar incelendiginde B elementinin
varligi tespit edilmistir. Tabakada bulunmasi
beklenmeyen C, Si ve Al gibi elementlerin de
tabakada bulundugu gorilmektedir. Ancak
numune hazirhgi sirasinda zimparalama isleminde

kullanilan SiC asindirict  kagitlar ve parlatma
isleminde
sliispansiyondan kaynakli olarak meydana gelen

kullanilan alimina (Al,03)

muhtemel kirlenmeden dolayi bu sonucun ortaya
¢iktigr distinilmektedir. Fe,B fazinin teorik olarak
agirhk¢ca %8,83 oraninda bor elementi icerdigi
bilinmektedir (Kayali 2013). Tabakada tespit edilen
agirlikca B elementi miktarlari (%7,35 ve %6,03) bu
degere ¢ok yakindir ve tabakada Fe;B fazinin
varligint  dogrulamaktadir. Diflizyon olayinin
basladigl yluzeyden matrise dogru (1—4) borir
tabakasi  incelendiginde  bor  elementinin
miktarinda giderek bir azalma gorilmektedir.
Ayrica  matris  bodlgesinde  gergeklestirilen
analizlere bakildiginda ¢ok az miktarda bor
elementi varligi s6z konusudur. Tabakanin hemen
altindaki bolgede (3) borir tabakasindan bu
bolgeye disik miktarlarda da olsa B elementi
difiize olabilmektedir. Matris bolgesinde (4) tespit
edilen ¢ok az miktardaki B elementi varligi ise
mikroyapisal inceleme 6ncesinde gergeklestirilen
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numune hazirhg neticesinde yasanan kirlilik ve
bulasmalardan kaynakli oldugu distnilmektedir.
3 ve 4 nolu analizlerde elde edilen diger kantitatif

elementel analiz sonuglarinin althik malzemenin ig

yapisindaki elementel kompozisyon (Cizelge 1)

dagilimina yakin oldugu gorilmektedir.

*Fe,B
(ICCD No: 00-036-1332)
7 *
s 1 JJ r_ a9
s
2
@
c
2
£ Mt X B
_L___ll A A~ A A3
20 30 40 50 60 70 80 90
2 Theta (°)

Sekil 2. A3, B6 ve C9 numunelerine ait x 1sinlar

kirinimi analiz paternleri
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28.8K
280K B 292 11.00 B 1.14 4.50
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21.0K;
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Cr 233 182 14.4K Cr 2.36 1.93
1 SMn 13 01
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Sekil 3. B6 numunesine ait kesit SEM goriintiisi ve EDS analizi

3.3. Boriir Tabakasi Biiyiime Kinetigi
1123, 1173 ve 1223 K sicakliklarinda ve 3, 6 ve 9
saat slirelerinde borlanmis numunelerin deneysel

tabaka kalinhg

degerleri

(Cizelge 5) tespit

edildikten sonra bu degerlerin karesinin borlama
sureleri ile degisim grafigi cizilmistir (Sekil 4).
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Borlama Stresi (sn)
Sekil 4. Boriir tabaka kalinliklarinin karesinin
borlama siresiyle degisimi

-27,5

28,0

y =-24543,83x - 7,9072

-28,5

29,0

-29,5

Biiyiime Hizi Konsantrasyonu (In K) [m’s™]

-30,0 . . : ‘
0,00080  0,00082  0,00084 000086  0,00088  0,00090

UT K]
Sekil 5. Borlanmis numunelerin InK-1/T diyagrami

islem parametrelerine bagl olarak boriir tabakasi
kalinhiginda meydana gelen artisin islem siresiyle
yaklasik olarak parabolik bir degisim gosterdigi
Sekil 4 ‘te anlasiimaktadir. Sekil 4’teki grafik
incelendiginde elde edilen egrilerin dogrusal
oldugu ve egimi K degerlerini (bliyime hizi sabiti)
verdigi gorilmektedir. Cizelge 3’te bu diyagram ile
belirlenen K degerleri verilmistir. Borlama
sicakliginin artisi ile birlikte difizyon islemi
hizlanmakta buna bagh olarak borir tabakasi
kalinhig artmaktadir. Biylime hizi sabiti (K)
degerleri incelendiginde sicaklik artisina bagh
olarak bu degerin de artis gosterdigi
gorilmektedir.

Sekil 5’te InK’'nin 1/T ile degisim grafigi verilmistir.
Grafikte elde edilen egri bir dogrudur ve egimi -
Q/R degerini vermektedir. Bu degerden
aktivasyon enerjisi (Q) hesaplanabilmektedir.
Dogrunun InK eksenini kestigi nokta ise InKo

degerini vermektedir buradan blylime hizi sabiti
faktori (Ko) elde edilmektedir.

Cizelge 3’te DIN 1.2738 celigi icin K, Ko ve Q
degerleri birlikte verilmistir. Aktivasyon enerjisi
degeri 204,07 kl/mol olarak hesaplanmistir. Bor
difiizyonu icin aktivasyon enerjisi degerlerinin
farkh  celikler ve borlama metotlari igin
karsilastiriimasina iliskin veriler Cizelge 4’te yer
almaktadir. Bor aktivasyon enerjisi degerinin;
borlama yontemi, borlama karisimi ve althk
malzemenin kimyasal bilesimi gibi faktorlere bagli
oldugu ifade edilmektedir. Ayrica borir tabakasi
kalinhginin dogru olgilmesi de borir tabakasi
bliyime kinetigi degerlerinin  dogrulugunu
dogrudan etkilemektedir (Gomez-Vargas et al.
2017, Turkmen and Yalamag 2018). Hesaplanan
aktivasyon enerijisi degeri literatirdeki degerler ile
karsilastirildiginda  sonugclarin  birbirine yakin
oldugu goérulmektedir.

Cizelge 3. Borlanmis altlik malzemeye ait borir
tabakasi bliyime kinetigi degerleri

Biiylime Hizi (Orani) Aktivasyon
Malzeme Szab't' (K)_m [m?fs] Enerjisi
[m?/s] x 10 104
1123K _ 1173K__ 1223K [kd/mol]
DIN
1o733 L1306 33301 67228 36816 204,07

Cizelge 4. Farkh borlama metodu ve althk
malzemelere gore bor diflizyonu igin aktivasyon
enerjisi degerlerinin karsilastirilmasi

islem Borlama Aktivasyo
Malzem sem N Tabakadaki n Referansla
Sicaklig Yontem -
e LK) i Fazlar Enerjisi r
(kJ/mol)
AlSI 1073- (Usluet al.
P20 1223 Kutu FeB+Fe:B 200 2007)
AlSI 1123- (Kayal
P20 1923 Kutu FeB+Fe:B 256,485 2015)
(Ortiz
AlSI 1123- .
P20 1993 Kutu Fe:B 194,3 Dominguez
etal. 2017)
AISI 1123- (Zuno-Silva
1045 1273 Kutu FeB 180 etal. 2014)
(Turkmen
SAE 1123- and
1020 1223 Kutu FezB 1832 Yalamag
2018)
AlSI 1073- FeB+Fe:B+Cr (Taktak
H13 1223 S B 244,37 2006)
AISI 1193- (Campos et
1045 1273 Pasta FeaB 26,7 al. 2005)
DIN 1123-
10738 1923 Kutu Fe:B 204,07 Bu galisma

Kinetik difiizyon teorisi yardimiyla borir tabakasi
kalinhgini tahmin etmek igin bir ampirik denklem
elde edilebilmektedir. Ampirik denklem (denklem
4) denklem 1 ve 2'nin birlestiriimesiyle
olusturulmustur. Belirli bir borlama sicakhgl ve
slresi icin borlr tabakasi kalinhiginin tahmin
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edilebilmesi icin kullanilacak ampirik denklem
(denklem 5) Q ve Ko degerlerinin denklemde
yerine yazilmasiyla elde edilmistir.

x = VKo [texp (—i) 4)

RT

x = /3,682E* \/texp(W) (5)

[T: K, t: sn]

3.4. Bir Regresyon Modeli ile Boriir Tabakasi
Kalinhginin Tahmini

Boriir tabakasi blylime kinetigi calismalarinda
olusturulan ampirik denklemlerin yaninda tabaka
kalinliginin  tahmini ve islemin kontroli igin
zamanin ve sicakhgin kuadratik ve etkilesimli
terimlerine sahip ¢oklu bir lineer regresyon modeli
elde edilmekte ve kullanilmaktadir. Calismada,
zaman (t) ve sicaklk (T) faktorlerinin her biri Gg
seviyede olacak sekilde tam faktoriyel tasarim (32)
borir tabakasi kalinhgini (x) tahmin etmek igin
uygulanmistir. Regresyon modeli istatistiksel bir
yazilim programi (Minitab 17) kullanilarak elde
edilmistir. Regresyon denklemi denklem 6’da
verilmistir.

Xy = 127 — 0,543T — 48,06t + 0,05988Tt +
0,000497T2 + 0,1269t2  (6) [T: °C, t: saat]

Ampirik ve regresyon denklemleri ile elde edilen
tahmini boriir tabakasi kalinligi degerleri ile
deneysel sonuglar Cizelge 5’te birlikte verilmistir.
Ayrica 1198 K sicaklikta ve 4,5 saat sireyle
gerceklestirilen borlama islemi ile bir dogrulama
testi de gercgeklestirilmistir. Dogrulama testi
sonucu ile tahmini sonuclarin birbiriyle tutarh
oldugu gorilmektedir ve olusturulan denklemlerin
yiksek dogrulukta sonuglar verdigi tespit
edilmistir.

Cizelge 5. Ampirik ve regresyon denklemleriyle
tahmin edilen tabaka kalinligi degerleri ile
deneysel tabaka kalinligi sonuglari

Tabaka Kalinhgi (um)

Ampirik Regresyor.m
Denklemi
. . Denklem .
Islem  Islem Deneysel . ile
Test M L . ile
Sicakhgr Suresi Degerler . Elde
No Elde Edilen R
(K) (saat) . Edilen
Tahmini .
Degerler Tahmini
& Degerler
1 1123 3 33,94 35,80 34,19
2 1123 6 44,83 50,63 46,13
3 1123 9 59,95 62,01 60,35
4 1173 3 58,71 57,04 59,51
5 1173 6 79,61 80,66 80,43
6 1173 9 103,15 98,79 103,64
7 1223 3 86,25 87,48 87,31
8 1223 6 117,23 123,72 117,22
9 1223 9 148,19 151,53 149,41
Dogrulama 195 45 g366 86,90 85,52
Testi

Deneysel veriler ile ampirik denklem ve regresyon
denklemi ile yapilan tahminler karsilastirildiginda
R? determinasyon katsayisi degerleri sirasiyla
%99,2 ve %99,9 olarak hesaplanmistir. Yiiksek R?
ylzde degerleri tahmini ve deneysel sonuglarin
birbirine ¢cok yakin oldugunu géstermektedir.

Denklem 5 ve 6 ile Sekil 6 ve 7'deki kontur
diyagramlar ¢izilmistir. Kontur diyagramlari,
verilen cesitli islem sicakliklari ve sireleri igin
borir tabaka kalinligini tahmin etmek igin
kullanilabilmektedir. Endustriyel uygulamalarda
kullanmak Uzere bu diyagramlarin faydah bir
referans olabilecegi ifade edilmektedir (Tlrkmen
2018).

1000 % N y ~ = = <

g, oo e T M TUimmsL C mmm o S A98M
os0l ML T Sh TRy Sum, ey =~ < 480 um
\ S S g S TS ~<_te2um ~-~
t N M S b S ~‘~P~_
960 .. ~ i s s 2Ry .
toy \ S e ~ < Tee
2 oa0 \\\ s s ~128pm =
= N e Sig. ~ A08um -
S 5 goim S
S 920 ¥ i < 90um S i
a S LIS o
\ < -
900/ Vi A2 pm S
\ - -~ S
< 9. s
~ 54um Sl
880 s 5\\\ S
[ Sl 3épm Sans SR i
860 L4 S
\\ el
2 8

Siire (saat)

Sekil 6. Ampirik denklemle elde edilen kontur
diyagrami
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Sekil 7. Regresyon denklemi ile elde edilen kontur

diyagrami

DAY 100Wm  wp - 211 mm Signal A~ SE2 EHT - 15KV Mag-200X [

3.5. Rockwell-C Adezyon Testi

Borlama islemleri ile elde edilen borlr
tabakalarinin Uzerinde gelistigi althk malzeme ile
olup
olmadigl konusunda karar vermek adina 6nemli
bir kriterdir. Daimler-Benz Rockwell C adezyon
testi ile kalitatif olarak yapilan degerlendirmeler

bu konuda kabul edilebilir sonuglar vermektedir.

olan adezyonu vyizey isleminin basaril

Mag-500X G

O Soum WD -21.1mm Signal A - SE2 EHT - 15KV Pllgrfojlj;-;“

Sekil 8. A3, B6 ve C9 numunelerinin Rockwell C adhezyon testi sonrasi indentasyon izlerinin farkh
blyttmelerdeki SEM gorintileri a) 200 X, b) 500 X

Farkh islem sicakliklari ve siirelerinde borlanan A3,
B6 ve C9 nolu numunelere Rockwell C adezyon
testleri uygulandiktan sonra yiizeyde olusturulan
izlerden  uygun secilerek  SEM'’de
gorintilenmistir. Sekil 8de indentasyon izlerinin
farkli biytutmelerde SEM gorintileri verilmistir.
Genel olarak iz bolgeleri incelendiginde, sadece

olan

izlerin cevresinde iz kraterine dik dogrultuda
bulunan radyal gatlak olusumlari gorilmektedir.
Artan islem sicakhgl ve siresi ile radyal catlak
uzunlugunun arttig gozlemlenmektedir.
Deleminasyon ya da pullanma seklinde tabaka
ayrilmasi (deformasyonu) gibi durumlar higbir
Goruntuler

numunede s6z konusu degildir.

483



Borlanmis DIN 1.2738 Kalip Celiginin Yiizey Ozelliklerinin ve Borlama Kinetiginin incelenmesi, Tiirkmen

Daimler-Benz VDI 3198 standardina gore
degerlendirildiginde, altlik malzeme ile borir
tabakalari arasindaki ara yiizey baginin gliclii ve
standarda gore HF1-HF2 seviyesinde oldugu tespit
edilmistir. Tek fazli bir boriir tabakasi varliginin
tabaka ile ana malzeme arasindaki yapisma
kalitesinde  etkili oldugu dastnitlmektedir
(TGrkmen and Yalamag 2018).

4. Sonug

Bu calismada bor kaynagi olarak borik asit iceren
bir borlama karisimi kullanilarak DIN 1.2738 kalip
celigi kutu borlama yontemiyle basaril bir sekilde
borlanmistir. Borir tabakasi mikroyapisal ve
kimyasal acidan karakterize edilmis, biylime
kinetigi ve adezyon davranisi incelenmistir.
Yapilan test ve analizler neticesinde asagidaki
sonuglara varilmistir:

e Borlanmis numunelerde ylizeye homojen
dagiimis, testere disi morfolojisinde ve tek
fazli (Fe;B) borir tabakasi olusumlari
gozlemlenmistir. XRD ve EDS analizlerinde
boriir tabakasinin tek fazli bir yapiya sahip
oldugu dogrulanmustir.

e (9 (1223 K-9 saat) numunesi en kalin
borir tabakasina (148,19 um) sahipken,
A3 (1123 K-3 saat) numunesi ise kalinlik
degeri en dislik tabakaya (33,94 pm)
sahip oldugu tespit edilmistir. Artan islem
sicakligi ve siresi ile birlikte tabaka
kalnhigr artmistir.

e Fe,B tabakasinin  blyime  kinetigi
parabolik bilylme yasasina uymaktadir.
DIN 1.2738 kalip geligi icin bor aktivasyon
enerjisi degeri 204,07 kJ/mol olarak
hesaplanmistir.

e Borlr tabakasi kalinliginin tahmini igin
ampirik denklem ve regresyon denklemi
elde edilmistir. Deneysel veriler ile
denklemler yardimiyla yapilan tahminler
karsilastirildiginda degerler arasinda iyi bir
uyum oldugu tespit edilmistir.

e Rockwell-C yapisma testleri sonucunda
boriir tabakasinin adezyon kalitesi kabul
edilebilir bulunmustur. Tek fazh borur

tabakasi olusumu bu sonucun elde
edilmesinde etkili olmustur.
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