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Oz

Bu ¢alismada XRD (X-Isinlar1 kirinimi) yontemiyle yiiksek karbonlu 6stenit faz hacim orani belirlenmesinde yiizey kosullarinin yiiksek karbonlu 6stenit
faz hacim orani {izerine etkisi arastirilmistir. Béylelikle XRD analizinde uygun yiizey kosulunun belirlenmesi hedeflenmistir. Bu amag¢ dogrultusunda,
alagiml kiiresel grafitli dokme demire 900°C’de 2 saat Ostenitleme ve 375°C’deki tuz banyosunda 2 saat dstemperleme ve ardindan oda sicakligina
havada sogutma islemi uygulanmustir.

Is1l islem sonrasi dort esit par¢aya ayrilarak farkl ylizey kosullarinda hazirlanan numuneler optik ve SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) ile
incelenmis, XRD analizleri yapilmis ve makro sertlik dlgtimleri ger¢eklestirilmistir.

XRD yontemiyle yiiksek karbonlu 6stenit faz hacim oram 6l¢iimlerinde farklh yiizey kosullarinin dstenit faz hacim orani 6l¢iimii izerinde oldukga etkili
oldugu gozlemlenmistir. XRD yéntemiyle faz hacim orani belirlenmesinde polisaj+daglama isleminin yiizey piiriizliligiinii azalttigi igin oldukea etkili
oldugu tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Ostemperlenmis Kiiresel Grafitli D6kme Demir (OKGDD), Yiiksek Karbonlu Ostenit Faz Hacim Oran, Yiizey Piiriizliiliigii, XRD
(X-Isinlart Kirinimi).

The Effect of Surface Conditions in Determination of High Carbon Austenite Phase Volume

Fraction by XRD Method in Austempered Ductile Iron
Abstract

In this study, the effect of surface preparation conditions on high carbon austenite phase volume fraction measurement in determination of high carbon
austenite phase volume fraction by XRD (X-Ray Diffraction) method was investigated. Thus, it was aimed to determine the appropriate surface condition
in XRD analysis. For this purpose, alloyed ductile iron was subjected to austenitization at 900 ° C for 2 hours, austempering at 375 ° C for 2 hours and
then air cooling to room temperature.

After heat treatment, the samples were divided into four equal parts and examined samples having different surface conditions by optical and SEM
(Scanning Electron Microscope), XRD analysis and macro hardness measurements were performed.

It was observed that different surface conditions were highly effective on austenite phase volume fraction measurement in high carbon austenite phase
volume fraction measurements by XRD method. It was determined that polishing+etching process is very effective in detecting the phase volume

fraction by XRD method because it reduces surface roughness.

Keywords: Austempered Ductile Iron (ADI), High Carbon Austenite Phase Volume Fraction, Surface Roughness, XRD.
1. Giris

Dokme demir tiirleri igerisinde kiiresel grafitli dokme demirler (KGDD) en iyi silineklik ve dayanim
kombinasyonunu saglamaktadirlar [1]. Bu avantajlar1 ve {iretim maliyetlerinin diisik olmasi nedeniyle imalat
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endiistrisinde pek ¢ok parca iiretiminde yaygin bir sekilde kullanilmaktadir [2-5]. Kiiresel grafitli dokme demirlerin
ostemperlenmesi sonrasi yiiksek mukavemet, siineklik, aginma direnci ve gelistirilmis yorulma dayanimlan g¢eliklerle
kiyaslanabilecek 6zellikler saglamaktadir [6-9]. Celikler ve dokme demir malzemelerde mikro yapiy1 olusturan fazlarin
hacim oranlar1 malzemenin mekanik 6zelliklerini belirlemede biiyiik énem tagimaktadir [6,10]. Ozellikle bu durum,
yapisinda Ostenit iceren diisiik alagimli yiiksek mukavemetli celikler [11], ¢ift fazli ¢elikler [12], TRIP ¢elikleri [13] ve
dstemperlenmis kiiresel grafitli dokme demirler (OKGDD) [14] gibi malzemeler i¢in biiyiik 6nem tasimaktadur.

KGDD’lerin 6stemperlenmesi sonucu ilk asamada mikro yapi beynitik ferrit(op) ve yiiksek karbonlu dstenitten (yyis)
olusmaktadir [15] .

Y —>0wHyyks

Ostemperlenme 151l islemi ikinci agamasinda yiiksek karbonlu 8stenit, (yy.) karbiir ve ferrite (o) dekompoze olmaktadir
[15].

Yykks—> a+Karbiir

Mikro yapidaki yiiksek karbonlu 6stenitin hacim oran1 mekanik 6zellikleri biiylik 6l¢iide etkilemektedir. Bu nedenle
yiiksek karbonlu Ostenitin faz hacim oranmi yapi-6zellik iliskisi a¢isindan oldukga biiyiikk 6nem arz etmektedir [16,17].
Daha 6nce yapilan bazi ¢alismalarda arastirmacilar [13,18-21,22] OKGDD’lerde yiiksek karbonlu dstenitin mekanik
olarak kararli olmadigin1 belirtirken diger arastirmacilar [23,24] tam tersi sekilde goriis sunmuslardir. Yiiksek karbonlu
Ostenitin kararlilig1 igerdigi karbon miktarina, morfolojisine ve gevreleyen fazlara baghdir [17, 25].

Mikro yapidaki faz hacim oranmi mekanik 6zellikleri ciddi bir sekilde etkiledigi i¢in dogru karakterize edilmesi
yapilan calisma icin bilyilk 6nem tasimaktadir. XRD analiz yontemi bu amagla en sik kullanilan yontemlerden bir
tanesidir. XRD analiz yontemleri sayesinde faz analizleri, kalinti gerilim analizleri ve tekstiir analizleri
gerceklestirilebilmektedir [26,27]. Uretilen X-isinlarinin numune yiizeyinden saginiminin dedektdr vasitasiyla tespit
edilmesi prensibine dayanan XRD yontemi c¢esitli 6l¢iim kosullarindan etkilenmektedir. Ayrica karakterizasyon igin
ylizey hazirlama islemlerinin faz doniisiimiine etki edebildigi bilinmektedir [28-30,32].

Bu sebeple XRD analizlerinden dnce farkli karakterizasyon yontemleriyle bu durumun kontrol edilmesinin daha
nitelikli XRD analizine katki saglayacag: diisliniilmektedir. Gergeklestirdigimiz ¢aligmada bu durum sertlik testiyle faz
doniisiimii arasindaki korelasyon incelerek saglanmistir. XRD analizi dncesi metalografi islemleri sirasinda olusabilecek
faz doniigtimleri incelemesi saglandiktan sonra bulk malzemelerde yiizey piiriizliiliik derecesinin etkisini net bir sekilde
ortaya koymak amaciyla, bu ¢calismada alagimli 6stemperlenmis kiiresel grafit dokme demirde yiiksek karbonlu dstenitin
faz hacim oraninin XRD yo6ntemiyle belirlenmesinde ylizey hazirliginin yiiksek karbonlu dstenit faz hacim orani tizerine
etkisi aragtirilmistir. Literatiire bulk malzemelerde yiizey kosullarinin ne dlgiide XRD analizini etkiledigine dair bu
calismanin kazandirilmasinin yapilan ¢alismalarin dogru yorumlanmasina destek olacag: diistintilmektedir.

2.  Materyal ve Metot
Deneysel ¢aligmalarda Tablo 1’de kimyasal kompozisyonu verilen alasimli kiiresel grafitli dékme demir

kullanilmistir. Dokiimler ISO 1083’e uygun Y-II tipi kum kaliplara dokiilerek elde edilmistir. Deneysel ¢aligmalarda Y

blogun alt bolgesinden kesilen 20x20x10 mm boyutlarindaki numuneler kullanilmistir.

Tablo 1. Deneysel ¢alismalarda kullanilan alasimli kiiresel grafitli dokme demirin kimyasal kompozisyonu (% agirlik)
C Si Mn P S Mg Cr Ni Mo Cu Al Ti Fe

3,52 3,195 0,403 0,02 0,014 0,042 0,032 1,341 0,222 0,6065 0,19 0,011 Kalan

Dokiilmiis kosullarda mikroyapr ferrit+perlit+grafitten olusmustur (Sekil 1).

53



Nevsehir Bilim ve Teknoloji Dergisi (2020), 9(1) 52-62

~

Sekil 1. Dokiilmiis kosullardaki mikroyap: (Daglama %2 nital)

Ostemperleme islemi Heraeus marka elektrik direnci ile ¢alisan en fazla 1150°C’ye kadar tavlamanin
yapilabildigi atmosfer kontrolii olmayan bir firnda KGDD numune firin sicakligi 900°C’de iken firina sevk edilmis 2
saat Ostenitlemenin ardindan 375°C’de tuz banyosunda 2 saat izotermal beklemeden sonra oda sicakligina havada

sogutma suretiyle gergeklestirilmistir. Uygulanan 1s1l islemlerin 6zeti Sekil 2°de verilmistir.

4  Ostenitleme

o
C

SICAKLIK

Ostemperleme

375 |4

v
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Sekil 2. Uygulanan 1s1] iglemlerin 6zeti

Bu kosullarda 2 saat 6stemperleme sonucunda mikroyapiy1 ostemperlenmis kiiresel grafitli dokme demirlerde
gozlenen en iyi mekanik 6zellikleri saglayan tipik beynitik ferrit, yiiksek karbonlu Ostenit ve grafitin olusturdugu

gozlemlenmistir (Sekil 3)
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R ; 3

b. ferrit + yiiksek karbonlu
Ostenit

grafit

Sekil 3. 900°C’de 2 saat Ostenitlenmis ardindan 375 C’de 2 saat dstemperlenmis ve oda sicakligina havada sogutulmus kiiresel grafitli dskme demir
mikro yapisi. Mikro yapi beynitik ferrit+yiiksek karbonlu 6stenit+grafitten olusmustur. (Daglama %2 nital)

Isil islem esnasinda yiizeyde olusabilecek dekarbiirize tabaka yiizeyden serit testere vasitasiyla kaldirilmigtir. XRD
yontemiyle yiiksek karbonlu 0stenit faz hacim orani dlgiimiinde yiizey hazirlik kosullarinin etkisini gormek amaciyla
dort farkli yiizey kosulu elde edilmeye ¢alisilmigtir. Bu amacla dort farkli kosula sahip yiizeyler, farkli grid numarilarina
sahip zimparalama, zimparalamatpolisaj ve zimparalama+polisaj+daglama yontemleriyle hazirlanmistir. Daglayici
olarak %2 nital ¢ozeltisi kullanilmistir [31].

Yiizey piriizliligi ol¢imleri Mitutoyo-Surftest-301 tasinabilir yilizey piiriizliilikk 6l¢iim cihazi ile yapilmistir. Her
numune {izerinden bes farkli bolgeden ol¢iim yapilmis ve Olglimlerin aritmetik ortalamasi alinmistir. Numunelere

uygulanan ylizey hazirlik islemlerinin 6zeti, numune adlari ve yiizey piiriizliiliikk 6l¢giim sonuglar1 Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 2. Numune adlari, uygulanan yiizey hazirlik iglemleri ve yiizey piiriizliilik 6l¢tim degerleri

Numune Adi Uygulanan Yiizey Hazirligt Islemi Yiizey piiriizlitliigii
(Ra, um)
#120 Zimpara (120#) 0,52+0,06
#1200 Zimpara (120#—320#—600£—>8004#—1200#) 0,36+0,04
Polisaj Zimpara (120#—320#—600#—800#—1200#)— Polisaj (6 pm—3 pm—1 pm) 0,13+0,02
Daglanmis Zimpara (120#—320#—>600#—>800#—1200#)— Polisaj (6 pm—3 pm—1 pm) — %2 0.11£0.01

nital ¢ozeltisiyle 10 sn daglama

Dért farkli yiizey kosuluna sahip numunelerin yiizeyleri Leica DFC 320 dijital kamera baglantili Leica DM 4000M
marka optik mikroskobunda ve JEOL JSM-6060LV marka elektron mikroskobunda incelenmistir. Yiiksek karbonlu
Ostenit faz hacim oranu Bruker D8 Advance XRD cihazi kullanilarak elde edilen XRD deseni iizerinden ile
hesaplanmistir. X-1511 kaynagi olarak monokromatik CuKa 1sin1 (A= 1.54056 A°) kullanilarak 40 kV ve 40mA'da XRD
desenleri elde edilmistir. Numuneler 26 40-100° araliginda 0,02 tarama hizinda taranmustir. Yiiksek karbonlu stenit faz
hacim oraninin belirlenmesinde (200), (220) ostenit ve (200), (211) ferrit piklerinin timlesik alanlar1 kullanilmigtir.
Kalint1 6stenit hesaplamalarda ASTM E975°te belirtilen denklem 1 kullanilmustir [32] .

0.5

Ry(200) Ry(220)

O.S[Ia(zoo) +1a(211)]+0.5
Ra(200) Ra(z11)

I I
yo0) y(zzo)]

Vy =

y@oo) | y(220
Ry(200) Ry(220)

(1)
|

Burada I; ilgili pikin altinda kalan alan1 ve R her pik i¢in ayr1 hesaplanan bir degerdir. Bu formiiliizasyon vasitasiyla Sekil
6 ve 7°deki veriler formiilde belirtildigi gibi pikin altinda kalan alan ve 26 agisina bagl olarak hesaplanmuistir.
Yiizey hazirlik kosullarinin numunelerin mikro yapisinda muhtemelen olusturabilecegi degisikligin sertlik

degerlerine yansimasini1 gérmek amaciyla numunelerin sertlik degerleri dlgiilmiistiir.
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Sertlik degerleri Emcotest Duravision 200 model {iniversal sertlik cihazi kullanilarak Vickers sertlik 6lgme yontemiyle
(136° elmas piramit ug, 30kgf yiikte 10 sn bekleme) belirlenmistir. Numunelerin sertlik degerleri, aynt numune iizerinde

en az 5 farkli bolgeden alinan sertlik degerlerinin ortalamasi olarak belirlenmistir.

3. Bulgular ve Tartisma

Numunelerin optik mikroskop ve tarama elektron mikroskoplariyla elde edilmis yiizey goriintiileri sirastyla Sekil 4

ve Sekil 5°te verilmistir.

Sekil 4. OKGDD’in farkl yiizey kosullarinda optik mikroskopta elde edilmis mikroyap1 gériintiileri; a) 120 grit b) 1200 grit c) Polisaj d) daglanmis
(%2 nital) (Biytitme: X200)

Optik mikroskop goriintiileri incelendiginde beklenildigi gibi en kaba yiizey 120#’lik zimpara ile hazirlanan
numunede gozlemlenirken (Sekil 4a ve Sekil Sa), 1200#°lik zimpara ile hazirlanan yiizeyde kilcal ¢izikler goriilmektedir

(Sekil 4b ve Sekil 5b). Yiizeyi polisaj yapilmis numunede herhangi bir ¢izik gézlemlenmemistir (Sekil 4c ve Sekil 5¢). %2

nital ile daglanan numunede tipik dsferritik yap1 (an+yykis) ortaya ¢ikmustir (Sekil 4d ve Sekil 5d).

GRZT MET
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Sekil 5. OKGDD’in farkh yiizey kosullarinda SEM’de elde edilmis mikrografileri; a)120 grit b)1200 grit c) polisaj d) daglanmig
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Dort farkli yiizey kosuluna sahip numunelerin XRD desenleri Sekil 6’da ve yiizey piriizliligi-yiiksek karbonlu

Ostenit faz hacim oranlar1 arasindaki iliski Sekil 7°de verilmistir.

Yiizey kosullarmin, XRD desenleri etkiledigi (Sekil 6) numunelerin yiiksek karbonlu Ostenit faz hacim

oranlarinda 6nemli farkliliklar olusturdugu (Sekil 7) goriilmektedir.

X-Ism siddeti (a.u)

y(111)

> 0.(200)

L y(220)

v (311
v(222)
0 (220)

> o (200)

> 720

daglanmis
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Sekil 6. Dort farkli yiizey kosuluna sahip numunelerin XRD desenleri

Yiiksek Karbonlu Ostenit

Miktari(%)
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Sekil 7. Dort farkli ylizey kosuluna sahip numunelerde dstenit faz hacim orani

Sekil 7°de dort farkli ylizey kosuluna sahip numunelerde yiizey piiriizliiliigii-ytiksek karbonlu dstenit faz hacim

oranlar arasindaki iligki gosterilmektedir.
Kaynak ve arkadaslar1 [33] tarafindan yapilan calismada talash imalat ile gerceklestirilen bitirme isleminin yiizey
plriizliiligiinii azalttigt ve bu durumun XRD desenlerini oldukg¢a etkiledigi ifade edilmistir. Pitschke ve arkadaslar
yaptiklart ¢alismada yiiksek yiizey piiriizliligiine sahip numunelerde X-Isin1 mikro absorbsiyonun X-Isini siddetini
azalttigini ifade etmislerdir [34].

Zhang ve arkadaslar1 [16] yiiksek karbonlu 6stenit faz hacim oraninin belirlenmesi {izerine yaptiklari ¢aligmada
XRD ile yapilan analizlerde numunenin yiizeyinin tam olarak diiz olmamasimin X-Isin1 siddetinde varyasyonlara sebep
oldugunu ifade etmiglerdir. Suortti [35] yaptig1 floresans Olglimii c¢alismasinda X-Isini siddetindeki azalmanin
numunedeki porozite ve piiriizliiliikten kaynaklandigini belirtmislerdir. Sekil 6, 7 ve Tablo 2 incelendiginde yukaridaki
literatiir caligmalariyla benzer sekilde ylizey piriizliliigiiniin X-151n1 siddetinde mikro absorpsiyonlara sebebiyet verdigi
ayni1 zamanda numuneden X-1s1n1 refleksiyonlarinda cesitli varyasyonlara sebebiyet vererek farkli XRD desenleri ortaya
cikardig degerlendirilmektedir.

Daglama islemi uygulanan numunenin polisaj islemi uygulanan numuneye gore yiizey piiriizliligiinde nispi azalma
gozlenmistir (Tablo 2).

Ayrica daglayicinin ylizey plriizliliigl iizerine etkisini mikro ve makro diizeyde gérmek amaciyla 1200 #
zimpara+daglanmis ve 1200 # zimpara (daglanmamus) islemi uygulanarak iki numune daha hazirlanmistir. Numunelerin
optik mikroskop ve stereo makroskopla goriintiileri alinmistir. Bu goriintiilerden anlasilacag tizere daglama uygulanan
numunede ylizey piiriizliligi azalmistir.

Bu sonug Tablo 2’de verilen daglanmis (polisaj+tdaglanmis) ve polisaj (daglanmamis) numunelerdeki ylizey piiriizliligi
Olgtimleri arasindaki farki agiklamaktadir. Bu durum literatiirdeki diger ¢alismalarla benzerlik gostermektedir [36-38].
Yiizey piriizliliigiindeki azalma daglayicinin tiirii ve uygulanma siiresiyle ilgilidir.

Bu calismada daglama islemi 10 sn siireyle %2 Nital ¢ozeltisi kullanilarak gerceklestirilmistir. Sekil 8a ve 9a’da rahatlikla
gozlenen cizikler sekil 8b ve 9b’de giicliikle goriilebilmektedir.

- .
. S

Sekil 8. 1200# zimpara ile hazirlanmig numunelerin optik mikroskopla elde edilmis goriintiileri a)1200 grit, b)1200 grit+daglama
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Sekil 9. 1200# zimpara ile hazirlanmig numunelerin stereo mikroskopla elde edilmis makrografileri a)1200 grit, b)1200 grit+daglama

Dort farkli yiizey kosuluna sahip numunelerin sertlik 6l¢iim sonuglart Tablo 3’te verilmistir.

Tablo 3. Sertlik Sonuglari

Numune Sertlik (HV30)
120 Zimpara 324+6
1200 Zimpara 318+5
Polisaj 304+ 10
Daglanmis 315+4

Tablo 3’teki sertlik sonuglari incelendiginde numunelerin sertlik degerleri arasinda ciddi fark gozlemlenmemistir. Bu

sonu¢ dort farkli yiizey kosulu olusturma islemlerinin OKGDD numunelerin mikro yapisinda énemli bir degisim

olusturmadiginin bir gdstergesi olarak diigiiniilebilir. Mikro yapida ciddi bir degisiklik olmamasma ragmen XRD

analizinde yiiksek karbonlu 6stenit faz hacim oraninin farkli olmasinin nedeninin yiizey piiriizliliigi oldugu netlesmistir.

4. Sonuc¢
Bu c¢alismada 6stemperlenmis kiiresel grafitli dokme demirde yiiksek karbonlu 6stenit faz hacim oraninin XRD

yontemiyle belirlenmesinde numunenin yiizey hazirligi ve yiizey kosullarinin etkisi arastirilmis, asagidaki sonuglar elde

edilmistir.

1- Ostemperlenmis kiiresel grafitli dokme demirlerde XRD ile yiiksek karbonlu ostenit faz hacim oranimni
belirlemede, yiizey piiriizliiliigi yiiksek karbonlu 6stenit faz hacim oranin1 6nemli dlgiide etkilemektedir.

2- Yiksek karbonlu o&stenit faz hacim oranlarindaki farkliligin sebebi olarak, pirizlilige bagh X-15m1
mikroapsorbsiyonlar1 ve reflekte olan 1sinlarin  diizensiz dagilimindan kaynaklanan hatalar oldugu
distiniilmektedir.

3- XRD yodntemiyle faz hacim orani belirlemede polisaj+daglama isleminin yiizey piiriizlilligiini azaltmada
oldukga etkili oldugu gozlemlenmistir.

4-  Sertlik sonuglar incelendiginde numunelerin sertlik degerleri arasinda ciddi fark gézlemlenmemistir. Bu durum

OKGDD’de yiizey hazirlama islemleri sirasinda ciddi bir faz doniisiimii olmadigini isaret etmektedir.

59



Nevsehir Bilim ve Teknoloji Dergisi (2020), 9(1) 52-62

5- Kullanilan daglayic1 ve uygulama siiresinin malzemeye gore farkliliklar gosterdigi bilinmektedir.
OKGDD’lerde %2 Nital daglayicinin 10 sn numune iizerine uygulanmasmin yiizey piiriizliiliigiinii azalttig1
gozlemlenmistir. Bu durumun nedeni olarak piiriizlii alanlarda yiizey alan1 daha fazla oldugu i¢in daglayicinin
bu bolgelere daha fazla etki ederek yiizey piiriizliiliigiinii azaltig, OKGDD’lerde daglayicinin birim zamanda

etkisinin aragtirmaya agik oldugu diisiiniilmektedir.

5. Tesekkiir
XRD ¢aligmalarinda yardimini esirgemeyen Dr. Meryem Polat Goniillii’ye ve ¢calismamizin gerceklestirilmesinde
kullanmis oldugumuz alt yap1 ve laboratuvar imkanlarinin kurulmasini saglayan Gazi Universitesi Bilimsel Arastirma

Projeleri birimine tesekkiir ederiz.
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