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Oz: Bu calismada AISI 4140 celiginin yiizeyi ferro-titanyum (FeTi) tozuyla kaplannustir. Kaplamalar, ii¢ farkls sicaklikta (900
°C, 1000 °C ve 1100 °C) ve ii¢ farkli siirede (1 saat, 2 saat ve 3) paket sementasyon yontemiyle bir termo-reaktif difiizyon
(TRD) islemi kullanilarak gergeklestirmistir. Kaplamalarin yapisal ve mekanik 6zellikleri karsilagtirilmistir. Bu amagla, olusan
fazlarin tipleri, mikroyapilari , mikro sertlikleri incelenmistir. XRD analizi sonucunda kaplama tabakalarinda a-Fe ve TiC
fazlar tespit edildi. . Kaplamalarin kalinligi 3.04—11.70 pm ve sertlik 1089-2335 HV degerleri elde edildi. Kaplamalarin Ti
iceren faz bilesenleri, artan kaplama sicakliklari ile artti.

Anahtar kelimeler: Kaplama, mikroyapi, termoreaktif difiizyon, sertlik.

Investigation of microstrucutural properties of TiC coating obtained by termoreactive diffusion
process on AlS14140 steel

Abstract: In the current study, the surface of AISI 4140 steel was coated with ferro-titanium (FeTi) powder. The coatings were
performed using a thermo-reactive diffusion (TRD) treatment by the pack cementation method at three different temperatures
(900 °C, 1000 °C, and 1100 °C) and three different durations (1 h, 2 h, and 3 h). The structural and mechanical characteristics
of the coatings were compared between the treatment groups. For this purpose, the types, microstructures and microhardness
of the phases were investigated. XRD analysis revealed a-Fe and TiC phases in the coating layers. Thickness of the coatings
were 3.04 - 11.70 um and hardness, 1089 - 2335 HV values were obtained. The phase components containing Ti of the coatings
increased with increasing coating temperatures.
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1. Giris

Titanyum karbiir (TiC), yiiksek erime noktasi, sertligi, mukavemeti ve miikemmel aginma direncinin yani sira
olaganiistii kimyasal kararlilig1 nedeniyle, yiizey ozelliklerini gelistirmek icin bir kaplama malzemesi olarak
yaygin bir sekilde kullanilmaktadir [1-3]. TiC kaplama genel olarak, fiziksel buhar biriktirme (PVD) ve kimyasal
buhar biriktirme (CVD) yontemleriyle iiretilerek kullanima sunulmustur. Son yillarda, termoreaktif difiizyon
islemi (TRD), uygulama kolayligi, asgari ekipman gereklilikleri ve maliyet verimliligi bakimindan, hem PVD hem
de CVD islemlerine gore daha ¢ok tercih edilen bir ydontem olmustur [4-7].

TRD kaplama yontemi aslinda bir termokimyasal islemdir. Ancak geleneksel termokimyasal islemlerden
biraz farklidir. Kaplama yonteminde gelik altliktaki karbon ve azot yiiksek sicaklikta (800-1250 °C) yiizeye difiize
olarak titanyum, vanadyum, niobyum, tantalyum, krom, molibden ya da tungsten gibi kuvvetli karbiir ve nitriir
yapici refrakter gecis metalleri ile birleserek ¢elik yiizeyinde yogun, gézeneksiz ve ana metale siki bir sekilde
baglanmis kaplama tabakasi olusturur. Geleneksel metotlarin aksine olusan kaplama tabakasi altlik yiizeyinde
gelisir. Altlik malzeme ile kaplama tabakasi arasinda belirgin bir sinir vardir. Ancak, islem yiiksek sicaklikta
gerceklestirildigi i¢in karbiir olusturucu elementlerin ana metal i¢ine difiizyonu s6z konusudur. Bu da metalurjik
olarak bagli bir yap1 olusturmaktadir [8].Yalniz termoreaktif difiizyon igleminin olabilmesi i¢in ¢elik esasli
malzemenin C igeriginin en az %0,3 veya daha biiyiik olmas1 6nemlidir [9].

Bu nedenle calismanin amaci, diger endistriyel uygulamalarda kullanimlarmi genisletmek ve olasi
uygulamalarin daha iyi anlagilmasini saglamak amaciyla, TRD yontemiyle AISI 4140 ¢elik alt tabaka tizerinde bir
titanyum karbiir tabakasi olusturarak, mikroyapisal ve mekanik 6zelliklerini belirlemektir.

* Sorumlu yazar: sbuytoz@gmail.com. Yazarlarin ORCID Numarasi: * 0000-0003-1509-8648


mailto:sbuytoz@gmail.com

AISI 4140 Celik Yiizeyinde Termoreaktif Difiizyon Yontemiyle Elde Edilen TiC Kaplamasimin Mikroyap1 Ozelliklerinin incelenmesi

2. Deneysel Calisma

Bu calismada, AISI 4140 malzeme yiizeyi termoreaktif difiizyon (TRD) teknigi kullanilarak Ferro titanyum
(FeTi) ile kaplandi. Alt tabaka malzemesinin kimyasal bilesimi agirlikga %0.394C, %0.279Si, %1.021Cr,
%0.74Mn ve %96.793Fe¢ olmakla birlikte, kaplamada kullanilan tozun kimyasal bilesimi agirlik¢a %54.92Fe ve
%45.08Ti’ dur. FeTi tozunun SEM goriintiisii ve EDX difragtoramu Sekil 1° de verilmistir. Kaplama isleminden
once 10x10x10 mm3 ebatlarinda kesilen numunelerin tiim yiizeyleri oksit ve yag kalintilarindan arindirmak i¢in
ultrasonik olarak aseton ve etanol banyosunda temizlendikten sonra, SiC zimpara kagitlariyla parlatildi ve nihai
parlatma islemiyle cilalandi. Kaplama islemi i¢in hazirlanan numuneler, Sekil 2” de goriilen AISI 304 paslanmaz
celik pota iginde, %45 FeTi, %45 AlOs ve %10 NH4CI ortamima gémiildii. Karsim tozlarinin birbirleriyle
sinterlenmesini énlemek icin inert dolgu malzemesi ve aktivatdr kullanild. Inert malzeme olarak A1203, aktivator
malzeme olarak ise NH4Cl malzemesi kullanildi. Kaplama islemi parametreleri 900 °C, 1000 °C ve 1100°C’lik
sicakliklarda 1,2 ve 3 saat secildi. islem sonrasi firindan ¢ikarilan sicak potalar suda hizli sogutuldu. Son olarak,
potanin agzi acgilarak numuneler ¢ikarilip yine hizli bir sekilde suda sogutulma islemine tabi tutuldu. Numuneler
¢ikarilarak, kaynar suda temizlendikten sonra etanol banyosunda ultrasonik olarak temizlendi.
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Sekil 2. AISI304 paslanmaz celik potanin makrofotografi ve deney numunesinin sematigi

Termo Reaktif Difiizyon yontemi ile kaplanan numuneler standart metalografik islemlerden gegirilerek 240-
2500 mesh SiC kagitlarla zimparalama ve 3 ve 1 um elmas siispansiyonlar parlatma islemi yapildi. Parlatilan
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numunelerin optik ve SEM incelemeleri igin, % 5’lik nital ¢6zeltisinde kimyasal daldirma yontemiyle daglama
islemine tabi tutuldu. Optik incelemelerde, Clemex goriintii analiz sistemi ve Nikon EclipseMA-200 optik metal
mikroskobu kullanildi. Kaplama yiizeyi ve kesit morfolojisi taramali elektron mikroskobu (SEM JEOL JSM-5600)
ile incelendi. Elementel dagilim, X-151m1 spektroskopisi (EDS) ile karakterize edildi. Kaplamada olusan fazlar,
yiiksek ¢oziiniirliikli Bruker AXS D8 Advance model X-15m1 kirmimi (XRD) analizi kullanilarak belirlendi. X
1511 tiipi, 40 kV ve 40 mA'da calistirild1 ve difrakgramlar, 20 °- 80 ° arasi (20) araliginda yapildi. Kaplanan
malzemenin mikrosertlik degerleri Durascan20 struers marka mikrosertlik cihaziyla, 50 gr yiik altinda 10 saniye
yiik uygulayarak, kaplamanin farkli bolgelerinden en az 5 deger 6l¢iim alinip aritmetik ortalamasi kaydedildi.

3.Sonugclar ve Tartisma

TRD yontemiyle 900 °C’de 1,2 ve 3 saat siireyle yapilan kaplanmis numunenin yan kesit ylizey morfolojisinin
SEM ve EDS gorselleri Sekil 3 ve Sekil 4’ de verilmistir. Sekil 3(a)” da, 1 saat siireyle termoreaktif isleme tabi
tutulan numunenin yan kesit yilizey morfolojisi ve EDS analizi giydirilmis bir durumda goriilmektedir. Sekil 3°den,
kaplama tabakas1 AISI4140 malzemesinin yiizeyinde bir katman seklinde %85.18 ag. Ti ve %13.55 ag. Fe agirlik
oranlarinda, sis bulutuna benzer bir goriiniimle katman olugturdugu tespit edilmistir. Sekil 3(b)’ de ayn1 numunenin
EDS haritalamasi verilmistir. Yesil renkle goriilen Ti elementinin iist katman boyunca homojen ve yogun bir
dagilim sergiledigi anlasilmaktadir.
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Sekil 3. 900 °C 'de 1 saatte iiretilen kaplama malzemesinin (a) SEM ve EDS analizi, (b) EDS haritalamas1
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Kaplama siiresinin artmastyla kaplama tabakasinda Ti miktarinin ¢ok az arttigi ve Fe oranimin bunun
paralelinde azaldig1 Sekil 4(a) ve Sekil 4(b)’ de gosterilmistir. Artan siire, diflizyon mekanizmasinin etkinligini
arttirtp kaplama tozlar1 igindeki Ti atomlarinin numune ylizeyine artarak difiize olmasina olanak saglamistir. Ti
esaslt kaplama disa dogru bir bliylime gergeklestirmistir. Bunun sonucunda kaplama/alt tabaka ara yiizii diiz bir
hat sergilemigtir [10,11]. 900 °C sicaklikta {iretilen numuneler igin, termoreaktif difiizyon kaplama islem siiresinin
1 saatten 2 ve 3 saate degismesi, kaplama tabakasinin ara yiizey diizgilinligiinii daha da belirginlestirdigi Sekil 4’
den de goriilebilir.
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Sekil 4. 900 °C igin (a) 2 saat ve (b) 3 saat islem siirelerinde tiretilen kaplama malzemelerinin SEM ve EDS
analizleri

Termoreaktif difiizyon islemiyle 1000 °C ve 1100 °C’ de ii¢ farkli siireyle yapilan kaplama iglemi sonucu
elde edilen SEM mikroyapilart Sekil 5° de verilmistir. Sekil 5° den de goriildiigii iizere, kaplama tabakalar1 Sekil
3 ve Sekil 4’ de verilen numunenin mikroyapilarina gore daha diizgiin ve kaplama alt tabaka arayiiz bolgesi daha
yumusak ve homojen bir gecis olmustur. Ayrica sicakligin arttirillmasiyla kaplama tabakasinda % Ti element
miktarinin da arttign EDS sonuglarindan tespit edilmigtir (Tablo 1). En iyi yan kesit yiizey morfolojisi sicakligin
1100 °C’ ye cikarilarak 3 saat sonrasi elde edilen numunede kaydedilmistir. Gegig/ alt tabaka yiizey diizgiinliigii,
tiim numune ve iglem parametreleri i¢in en ideal sart olarak goriilmektedir.

Sicaklik ve iglem siiresi arttifinda yiizeye gecen element miktari, difiizyon igin gerekli siireyi yeterince
buldugundan daha ¢ok ge¢is sagladi. Bunun sonucunda yiizey tabakasi daha diizgilin ve gecis/ alt tabaka arayiizii,
diger kaplama yontemlerine gore daha homojen bir goriiniim sergiledi [12,13]. Tablo 1’ e gére, 1000 °C igin 1
saat islemle yapilan kaplama yonteminde, kaplama tabakasinda %92.83 agirlik oraninda Ti ve %5.91 ag. Fe
elementi ihtiva ederken, ayni sicaklik ve 3 saat siireyle elde edilen katmanda bu oran %97.37 ag. Ti, %2.63 ag. Fe
elementi kaydedildi. 1100 °C sicaklik i¢in EDS spektrumundan alinan elementel agirlik oranlari, %96.63 ag. Ti,

476



Soner BUYTOZ, Burhan YILMAZ

%2.81 ag. Fe elementleri 1 saat kaplama siiresinde kaydedilirken, bu deger 3 saat siireye arttirilip elde edilen
kaplama tabakasinda %97.70 ag. Ti ve % 2.30 ag. Fe 6l¢timleri alindi.

FeTi kaplamalartyla elde edilen katmanlarin XRD analizleri Sekil 6’da verilmistir. Numuneler iizerinde
yapilan XRD incelemesine gore numuneler {izerinde hegzagonal yapida TiC baskin faz (PDF No 06-0696) olarak
belirlenmistir. Ikincil faz olarak kiibik a-Fe faz1 (PDF No 72-2496) olusmakla birlikte, prosesin islem sicaklig1 ve
stirelerinin artmasina gore o-Fe fazinda azalma, fakat TiC fazinin kararliginda ise artma goriilmiistiir. Kiibik a-Fe
faz1 a=2,8664, b=2,86640 ve c=2,86640 kafes parametreleriyle olusum gosterirken, hegzagonal TiC fazi;
a=6,11500, b=6,11500 ve c=14,90000 kafes parametrelerinde meydana gelmistir. Reaksiyon bilesimi Fe-Ti denge
faz diyagramina gore ikincil fazlar Fe veya Fe2Ti fazlarinin meydana gelebilme olasiligidir [14]. Ancak Ti
elementi, o-Fe deki kati ¢oziiniirliigiinii azaltan TiC olusturma ihtimali oldukca yiiksektir [15]. incelenen
numunelerin XRD degerlerinden, en diigiik TiC faz1 kararliligi 900 °C 'de 1 saatte iiretilen numunede en yiiksek
kararlilik ise 1100 °C' de 3 saatte {iretilen numunede goriilmiistiir.

- —
Vage $OOKX

Sekil 5. 1000 °C ve 1100 °C i¢in TRD yontemiyle kaplanan numunelerin yankesit SEM goriiniisleri
477



AISI 4140 Celik Yiizeyinde Termoreaktif Difiizyon Yéntemiyle Elde Edilen TiC Kaplamasinin Mikroyap1 Ozelliklerinin Incelenmesi

Tablo 1. 1000 °C ve 1100 °C i¢in EDS analiz sonuglar1

Numune Element (% agirlik)
Ti Fe
1000 °C igin 1 saat siireli numune 92.83 6.91
1000 °C igin 2 saat siireli numune 94.48 4.96
1000 °C igin 3 saat siireli numune 97.37 2.63
1100 °C igin 1 saat siireli numune 96.63 2.81
1100 °C i¢in 2 saat siireli numune 97.14 2.46
1100 °C i¢in 3 saat siireli numune 97.70 2.30

Sekil 7° de termoreaktif difiizyonda sicaklik ve siire degisiminin kaplama tabakasinin sertlik ve kaplama
kalinligina etkisi grafiksel olarak verilmistir. Sekil 7° e gore, 900 °C sicaklik ve 1 saat kaplama siiresinde elde
edilen katman kalinligi ortalama 3,04 pm Olgiiliirken siirenin sirayla 2 ve 3 saate yiikseltilmesiyle kaplama
kalinliginda da sirayla 3.66 ve 4,42 um degerleri belirlenmistir. Sicaklik 1000 °C’ ye yiikseltildiginde elde edilen
kaplama kalinligi 900 °C’ ye gore iki kattan daha fazla degerler elde edilmistir. Ti elementinin termoreaktif
difiizyon islemiyle alt tabaka yiizeyinde katman seklinde birikip kaplama olusturmasi igin yeterli sicakliga
ulastiginin sonucu ¢ikarilabilir [16,17]. Kaplama kalinliklar1 7,16 pm ile 11,70 pm arasinda tespit edilmistir.
Sicaklik 1100 °C’ deki kaplama kalinliklar1 1000 °C’ de {iiretilen kaplamalara oldukca yakin kaydedilmistir.
Kaplama kalinliginin iglem siiresine oldukga bagli oldugu literatiirde bildirilmistir [18].
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Sekil 6. (a) 900 °C ve (b) 1000 °C ve (¢) 1100 °C’ de 1, 2 ve 3 saat siireyle kaplanan numunelerin XRD
analizleri

Kaplanan numunelerin islem sicaklik ve siiresine bagli olarak sertlik degisimleri ayn1 zamanda Sekil 7’ de
verilmistir. Sertlik degerleri kaplama ve alt tabaka malzemesinin farkli bélgelerinden 5 adet 6lgiim alinarak, bu
Olciimlerin aritmetik ortalamalari alinmigtir. AISI4140 alt tabaka malzemesinin sertlik degeri 250 HV iken,
termoreaktif diflizyon yontemiyle yapilan kaplamalarin sertlik degerleri en az 4 kat daha yiliksek kaydedilmistir.
Bu oran iglem siiresi ve sicakligi arttik¢a, artmistir. 900 °C’ de 1,2 ve 3 saat iiretim parametrelerinde elde edilen
sertlik degerleri sirasiyla 1089 HV, 1130 HV ve 1392 HV iken, sicaklik 1000 °C’ ye ¢ikarildiginda mikrosertlik
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degerleri de 900 °C’ de elde edilen numuneye goére oldukga bir artis gostermistir. 1000 °C’* de elde edilen
numuneler icin sertlik degerleri 1168 HV, 1345 HV ve 1750 HV”’ dir. En yiliksek mikrosertlik degerleri 1100 °C
sicaklikta tiretilen kaplama tabakalarindan alinmigtir. Sertlik 1 saat, 2 saat ve 3 saat siirelerle elde edilen 1100 °C’
deki numuneler i¢in 1541 HV, 1716 HV ve 2335 HV’ dir. Hem sicaklik, hem de islem siireleri bakimindan
kiyaslandiginda, artan sicaklik ve artan siirelerde kaplama tabakalarinin mikrosertlik degerleri de arttig1 tespit
edilmistir [19,20].
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Sekil 7. Numunelerin sicaklik ve siireye bagli olarak kaplama kalinlig1 ve mikrosertliklerinin degisimi

4. Genel Sonuglar

Calismada AISI 4140 gelik malzeme, 900 °C, 1000 °C ve 1100 °C sicaklik ve 1 saat, 2 saat ve 3 saat
stirelerinde termoreaktif difiizyon yontemiyle FeTi tozlar1 basarili bir sekilde kaplanmistir. Kaplama tabakalarinda
birincil faz olarak hegzagonal yapili TiC baskin fazlarla birlikte, ikincil faz kiibik yapili a-Fe faz1 belirlenmistir.
Sicaklik ve siirenin artmasina bagl olarak, birincil TiC miktarinin arttig1, tam tersi a-Fe azaldig: tespit edilmistir.
Tim tretim parametrelerinde 3.04 pm ile 11.70 pm arasinda bir Ti esasli kaplama tabakasi elde edilmistir.
Kaplama tabakasinin mikrosertlik degerleri alt tabakasina gore oldukga yiiksek degerler kaydedilmistir. Sicaklik
ve siirenin artisina paralel olarak, sertlik degerleri de artmustir. En yiiksek sertlik degeri 2335 HV olarak
Ol¢iilmiistiir.
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