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v
OZET

TEZIN BASLIGI : Refrakter Tantalyum Metalinin Kat: Ortamda Borlanmasi
YAZAR ADI : Orkun KILIC

Bu calismada, borlanmis tantalyumun mekanik ve kinetik 6zellikleri incelendi.
Borlama islemi ekabor tozlarindan meydana gelen kati bir ortamda 1040 °C, 1090
°C ve 1140 °C’lerde 2, 4, 8, 12 ve 16 saat siireyle uygulandi. X-1simnlar1 analizleri,
tantalyum metali iizerinde olusan boriir tabakasinin, ¢ogunlukla TaB, oldugunu
gostermektedir. Ancak, bazi1 sicaklik ve siirelerde TaB fazini da gérmek miimkiindiir.
Metalografik calismalar tantalyum ylizeyi iizerindeki neredeyse biitiintiyle disli ve
poroz yapidaki boriir tabakasint aciga cikardi. Deneysel sonuglar borlama siiresi ve
sicaklig1 ne kadar yiiksek olursa o kadar kalin boriir tabakasi olusturdugunu gosterdi.
Bu c¢alismada  borlama tabakasinin sicaklikla ve siireyle beraber degistigi
goriilebiliyor. Boriir tabakasi kalinlig1 baz1 degiskenlerle birlikte 8.63 ile 47.74 um
araliginda degisiyor. Borlanmis numunelerin ylizeyden itibaren igeriye dogru
sertlikleri mesafeyle beraber diismektedir. Altlik malzemenin iizerindeki boriiriin
ortalama sertligi 3410 ile 5937 Hv araliginda degisirken, altlik malzemenin sertligi
107 ile 138 Hv araliginda degismektedir. X-1sinlar1 analizleri incelenerek TaB, fazi

goziikmektedir, TaB fazi1 da bazi sicaklik ve siirelerde goziikmektedir.



SUMMARY

TITLE OF THE THESIS : Boronizing of refractory Tantalum Metal in a Solid
Environment

AUTHOR : Orkun KILIC

In this study, mechanical and kinetics properties of borided Ta were
investigated. Boronizing was carried out in a solid medium consisting of Ekabor
powders at 1040 °C, 1090 °C and 1140 °C for 2, 4 , 8, 12 and 16 hours. X-ray
analysis showed that the boride layer formed on the tantalum was generally TaB..
However it was possible to observe the TaB phase at some temperatures and times.
Metallographic studies revealed an almost sawtooth and porous boride layer on the
surface of the tantalum. Experimental results showed that longer boronizing time,
and the higher temperature resulted in thicker boride layers. It can be seen that the
thickness of boride layers change with the time and temperature.The thickness of
boride layer ranged from 8.63 to 47.74 um with some scatters. The hardness of
borided specimens decreased with the distance from the surface to the interior of the
test material. The average hardness of the boride on the substrate ranged from 3410
to 5937 HV while the hardness of the substrate varied from 107 to 138 HV.
Examining X-Ray analyses, TaB, phase was observed and TaB phase was detected at

some temperatures and times.
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1. GIRIS

1. 1 Tantalyum

Tantalyum periyodik tablonun 73 numarali elementidir. Ergime sicakligi
2996 °C ve yogunlugu 16.654 gm/cm>dir. Tantalyum en iyi refrakter
malzemelerden biridir ve sahip oldugu fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin bilesimi

tantalyumu 6nemli bir malzeme yapmaktadir.

Tantalyum ve alagimlarinin yogunluklar1 ve ergime sicakliklar1 deger olarak
tungsten ve molibdenin yogunlugunun ve ergime sicakligmmin arasinda bir

degerdedir. Tantalyum ile oda sicakliginda ¢ok kolayca ¢aligilabilir.

Termal iletkenligi molibdeninkinin dortte biri kadar ve termal genlesme
katsayisi ii¢ kat daha iyidir. Yiksek sicaklik dayanimi tungsten ve molibdene goére

dustiktiir.

Tantalyumun korozyon direnci bir¢ok ticari asit bilesimine karsi oldukca

iyidir. Saf tantalyum yaklagik olarak 1204 °C’de rekristalize olur.

Tantalyumun baz1 6zellikleri kendine hastir ve bazi uygulamalar ig¢in
gereklidir. Bu 6zellikleri degerli ve yiiksek maliyetli bir malzeme olmasina sebep

olur. Bir ¢ok aside ve asindiriciya kars1 yaklasik cam kadar karsi koyabilmektedir.

Ek olarak metal liretiminde deneyimi olmus herkes biilkme, hadde ve kaynak
ile tantalyumun fabrikasyonunda kolayca calisabilir. Tantalyum siinekliligi ve
yogunlugu ile ordularda zirhli techizat icin en cok tercih edilen malzemedir.
Yogunlugu ve niikleer kararligi sayesinde radyoaktif elementlerin konteynerleri igin

¢ok kullanish bir malzemedir. [Forest, 2002]



1.2. Tantalyumun Fiziksel Ozellikleri

Tantalyum 1802 yilinda isveg’li kimyaci Ekeberg tarafindan kesfedilmistir ve
niyobyum ile yakin 6zellikler gosteren bir metaldir. Tantalyum sekillendirmede bakir
ile ayn1 uygulamalardan geger. Tane yoniinde ve tane yOniiniin tersinde soguk
sekillendirilebilir. Tantalyum tornalanabilir ve ¢ekilebilir. Bakir gibi, sertlesebilir ve
bu meydana geldiginde ileriki islemlerden 6nce vakum kaynagi gerekmektedir.
Dikkatli yapilmas: gerekiyorsa Tungsten Inert Gaz (TIG) kaynagi da yapilabilir.
Kaynaklar kuvvetli olur ve gerilim vakum kaynag ile giderilebilir. Kaynak yapilmis

tantalyum ileride sekillendirilebilir hatta ¢ekilebilir.

Tablo 1.1. Tantalyum’un Fiziksel Ozellikleri [Forest, 2002]

OZELLIK

Atomik Agirlik 180.95

Yogunluk 16.6 g/cm3

Ergime Noktasi 3290 K, 3017 °C, 5462°F
Kaynama Noktas1 5731 K, 5458 °C, 9856 °F

Termal Genlesme Kaysayisi (20°C) 6.5x 10°/°C

Elektriksel Ozdireng (20°C) 13.5 mikrohms-cm
Elektriksel Iletkenlik 13% IACS

Spesifik Sicaklik 0.036 kal/g/°C
Termal Iletkenlik 0.13 kal/em*/cm°C/sn

Tantalyum miikemmel bir gaz gidericidir. Bu 6zelligi vakum tiiplerinde
tiriinleri absorblayarak tiip bilesenlerinin {izerinde 1sitilmasini saglar. Isil islem
operasyonlar1 sirasinda meydana gelen Kkirliliklerin giderilmesinde de tantalyum,
titanyum ve niyobyum ve alagimlar1 kadar iyi 6zellikler sergiler. Tantalyum vakum
firnlarinda ¢ok yiiksek sicakligin gerektigi yerlerde kullanilmaktadir ve devir

sirasinda artik oksijen ve hidrojen goriilmez.



Tantalyum 1yi termal iletkenlik saglar ve bu 6zelligi korozyon ozelligi ile
birlikte asit iiretim cihazlar1 icin 1s1 degistiricilerde en ideal secimdir. Her iki

kategoride de nikel esasli alagimlardan tstiindiir.

Tantalyum elektronik endiistriyel uygulamalar i¢in kullanigl kararli bir oksit

tabakasi gelistirir. [Forest, 2002]

1.3. Tantalyum Uygulamalari

Tantalyum elektronik pargalar, kimyasal cihazlar, fiize teknolojisi ve niikleer
reaktorler i¢in ¢ok genis bir kullanim alanina sahiptir. Elektronik endiistrisi kapasitor

tiretiminde tantalyumdan en ¢ok faydalanan sektordiir.

Basta kimyasal islemler endiistrisi olmak {izere diger endiistriler
tantalyumunun korozyon direnci ile ilgilenmektedir ve tantalyumun bu pazarda

ylizdesi gittikge artmaktadir.

Tantalyum korozif sivilar i¢in valflerin iiretiminde ,asitlerin 1siticilarinin
yapiminda ve roket motorlarinda 1s1 bagligi olarak kullanilmaktadir. Yar1 iletkenlerin
tiretiminde iyon implanterler de kullanilmaktadir. Ayrica tantalyum radyasyon

baslig1 olarak kullanilmaktadir. [Forest, 2002]

Tantalyumun kullanisl diger 6zelliklerinin uygulamalar1 asagidadir:

1.3.1. Korozyon Direncine Bagh Uygulama Alanlan

Tantalyum asitlere ve sivi metallere karsi oldukca dayaniklidir. Asitlere karsi
direnci caminkine esittir ve sivi metallere kars1 899 °C ‘a kadar dayaniklidir. Sadece
baz1 maddeler hidroflorik asit, siilfiirik asit buhar1 ve giicli alkaliler tantalyumun
korozyon direncini kirabilirler. Bu o6zelligi ile kimyasal iireticileri tarafindan
kimyasal cihazlarda, 1sitict elementlerde, cerrahi implantlarin {iretiminde

kullanilmaktadir. [Forest, 2002]



1.3.2. Yiiksek Termal iletkenlige Bagh Uygulama Alanlar

Tantalyum nikel alasimlarindan, dokme demirlerden, paslanmaz ve yiiksek
sicakliga dayanikli ¢eliklerden 1s1y1 daha iyi iletmektedir. Bununla birlikte tantalyum
ozellikle asidik ve korozif ortamlarda verimli bir 1s1 transfer ylizeyi olusturmaktadir.

[Forest, 2002]

1.3.3. Yiiksek Ergime Noktasina (2996°C) Bagh Uygulama Alanlan

Refrakter malzemeler iginde sadece iki tanesinin ergime noktast daha
fazladir. Bunlar Tungsten (3017 °C) ve Renyum (3167 °C). Tantalyumun yiiksek
sicaklik direnci islenebilirligi ile birlesince yiiksek kalitede 1s1 basliklari, 1sitma
elementlerinde, elektrotlarda ve diger yiiksek sicaklik parcalarinda kullanma avantaji

saglar. [Forest, 2002]

1.3.4. Yiiksek Gaz Tutuculugu Karakteristigine Bagh Uygulama

Alanlar
Tantalyum yiiksek sicaklikta ¢evredeki gaz ve buharlar1 oldukea iyi absorblar.

Elektronik tiip iireticileri tliplerin i¢inde vakum ortamini saglamak icin tantalyumu

tercih etmektedir. [Forest, 2002]
1.3.5. Yiiksek Valf Aksiyonuna Bagh Uygulama Alanlar

Tantalyum yiiksek kararlikta anodik bir film olusturur. Tantalyumun aside
direncine dayanikliligi ile bu 6zelligi birlesince kapasitorlerde, 151k kesicilerde,optik

lenslerde kullanimi i¢in diger malzemelere gore avantaj sagliyor. [Forest, 2002]
1.3.6. Sert ve Siinek Olmasina Bagh Uygulama Alanlar:

Tantalyum diger refrakter metallerden siinekliligi, islenebilirligi, kaynak

yapilabilirligi ile diger metallerden daha iistiindiir. Ornek olarak tantalyum



haddelenebilir, kaliplanabilir, ¢ekilebilir ve soguk islenebilir. Cekmede, kaliplamada
ve biikmede ¢elik gibi davranir. Doviilmede veya tavlamada tantalyum geri kagmaz.

Tantalyuma yaslandirma sertlestirmesi yapilamaz. [Forest, 2002]

1.4. Tantalyum Alasimlan

Tantalyum’un iki alagimi baz1 uygulamalar i¢in ¢ok iyidir.

1.4.1. %97,5 Tantalyum; %2,5 Tungsten

Bu alagim diisiik sicaklik mukavemetinin 6nemli oldugu ve yiiksek korozyon
direnci ve iyi sekillenebilirligin gerektigi yerlerde kullanilmaktadir. Bu alasim saf
tantalyumdan fabrikasyon islemleri sonucunda daha fazla mukavemet sagladigi i¢in
kullanilmaktadir. Bu alasim saf tantalyum gibi aym1 boyut sekil ve Olciilerde

karsilastirilabilir bir maliyetle kullanilabilir. [Forest, 2002]

1.4.2. %90 Tantalyum; %10 Tungsten

Sicaklik 2482 °C civarlarina ¢iktifinda ve korozif sartlara karsi yiiksek
mukavemet gerektiginde bu alagimi diisiinmek gerekir. Bu alagimin ¢ekme
mukavemeti saf tantalyumun iki kati ve ayn1 zamanda saf tantalyumun korozyon
direncine ve tantalyumun dokiilebilirliginin bir parcasina sahiptir. Hem tantalyum
hem de bu alasim her sekillendirmede kullanilamaz. Mesela ince yanakl tiiplerde.

Maliyeti de yukarida belirtilen alasimdan fazladir. [Forest, 2002]
1.5. Korozyon Direnci

Tantalyum ¢ok agikca korozyona en direngli metallerden biridir. Tantalyuma
sadece flior, hidroflorik asit, siilfiir ti¢ oksit (siilfiirik asitin buhari), konsantre

kuvvetli alkaliler, kesin erimis tuzlar etkileyebilir.

Tantalyum’un korozyon direnci camla karsilastirilabilir. Bununla birlikte
tantalyum yiiksek sicakliga dayanabilir ve bir metalin gergek fabrikasyon

avantajlarina sahiptir.



Tablo 1.2 Tantalyumun Korozyon Direnci [Forest, 2002]

Ortam Konsantrasyon | Sicaklik Tantalyum
Asetik Asit 50% Kaynama  Hasar yok
Brom Kuru 93 °C Hasar yok
Klor Islak 93 °C Hasar yok
Kromik Asit 50% Kaynama  Hasar yok
Hidroklorik Asit 5% 93 °C Hasar yok
30% 93 °C Hasar yok
Nitrik Asit 65% Kaynama |%?2 Hasar
Sodyum Hidroksit 10% Oda *
Siilfiirik Asit 40% Kaynama  Hasar yok
98% Kaynama |%?2 Hasar

* Malzeme hidrojen atagi sirasinda kirilgan olabilir.

Tantalyum kararli, pasif bir oksit tabakasi gelistirir bununla birlikte birgok
korozyon probleminin tek ¢dziimiidiir. Bununla birlikte tantalyum havada 300 °C’yi

gecen sicakliklarda kullanilamaz. [Forest, 2002]

1.6. Calisma Karakteristikleri

Tantalyum son derece islenebilen bir metaldir. Standart cihazlarla soguk
islenebilir. HMK (hacim merkezli kiibik) kristal yapisindan dolay1 ¢ok dokiilebilir bir
metaldir. %95 hatasizlik orantyla olarak soguk bir sekilde sekillendirilebilir.

Tantalyum haddelenebilir, doviilebilir ve g¢ekilebilir. Uygun sogutucular
kullanildiginda yiiksek hiz ve karbiirlii uglarla tornalanabilir. Tantalyum kaynakla,
elektron 1511 veya tungsten inert gaz kaynagi ile kaynaklandiginda, lehimlendiginde,
percinlendiginde daha da mukavemetlendirilebilir. Tantalyum islenirken c¢ubuk
sekline gelme egilimindedir. Bundan ka¢inmak icin bazi yaglayici ve kaliplar yiiksek

basingli sekillendirme uygulamalarinda 6nerilmektedir.



Bircok {iretici tantalyumu geleneksel yontemlerle iiretiyorlar ve zorluklarla

karsilagmiyorlar. Bununla birlikte tantalyumun iki énemli karakteristigi hep akilda

tutulmalidir.

- Tavlanmis tantalyum, bakir, kursun, paslanmaz ¢elik ve baz1 diger metaller

gibi tam katilasamaz. Bundan dolay1 sicak yirtilma (ylizeyin altindaki sivi

metalin ylizeyden digariya akmasi) meydana gelebilir..

- Biitiin sekillendirme, biikme, derin daldirma

islemleri soguk olarak

uygulanmaktadir. Agir kesitlerde dovme i¢in yaklasik 427 °C’a 1sitilmaktadir.

Uretim islemleri az hurda i¢in nceden planlanmalidir. [Forest, 2002]

1.7. Tantalyumun Mekanik Ozellikleri

Tantalyum endiistride kullanim acgisindan ¢ok iistiin Ozellikler sahiptir.

Yiiksek sertlik ozelligine ragmen sekillendirebilme 6zelligi ile diger malzemelere

kars1 avantaj saglar. Yiiksek sicakliktaki sertlik dayanimi bu Ozelligin gerektigi

yerlerde tantalyumu ¢ok 6nemli olmasini saglamaktadir. [Forest, 2002]

Tablo 1.3 Tantalyumun Mekanik Ozellikleri [Forest, 2002]

Tavlanmig Esas Cekme Mukavemeti

Akma Mukavemeti

% Uzama
% Rediiksiyon
Soguk Islem Esas Cekme Mukavemeti
% Uzama
Sertlik Tavlanmis
Soguk Islenmis
Poisson Orani
Genlesme Sertlesme
Katsayisi
Elastik Modiil Gerilim
Stinek Kirillganlik

Gegis Sicakligr *

Rekristalizasyon
Sicakligi

285 M Pa (41 ksi)
170 M Pa (25 ksi)
30%+

80%+

650 M Pa (95 ksi)
5%

90 HV

210 HV

0.35

0.24
186 G Pa (27 x 10°psi)

<75°K

900 — 1200°C



1.8. Borlama Islemi

Endiistride, makine elemanlarinin kullanim dis1 kalmasiin baslica sebepleri ;
asinma, yorulma ve korozyondur. Endiistrilesmis toplumlarda siirtinme ve
asinmanin kontrol altinda tutulmasi veya azaltilmasi gittikce artan bir ihtiyag
olmustur. Ciinkii, makinenin servis dmriinii uzatmak, ¢evre kirliligine yol agmamalk,
daha etkili makine ve aletler yapmak, gittikce azalan malzeme kaynaklarin
muhafaza etmek, enerjiden tasarruf etmek ve daha emniyetli alet ve makineler
gelistirmek, biiyiik 6lciide siirtinme ve asmmanin &nlenmesine baghidir. Onceleri
sadece sivi ve kati yaglayict kullanmakla onlemeye c¢alisilan bu probleme
tribolojistlerin yaklagimi, yiizey islemleri ve kaplamalarin kullanilarak asimmmanin

onlenmesi yoniindedir [Holmberg 1994].

Malzeme ylizeyine uygulanan klasik ve modern kaplama yontemleri diinyada
ve lilkemizde hizla geliserek yayginlasmaktadir. Cilinkii sanayilesmis {ilkelerde
asinma sebebiyle G.S.M.H.’nin %7’sine esdeger bir harcamanin yapildigr tahmin

edilmektedir. [Metals Handbook, 1975].

Yirminci ylizyilin baglarindan itibaren calisilmaya baglanan borlama ile ¢ok
sert ve diisiik siirtlinme katsayisina sahip yliksek sicaklik mukavemeti fazla olan ve
korozyon direncli malzeme yiizeyleri elde edilmesi miimkiin olmaktadir. Bir
termokimyasal yiizey sertlestirme yontemi olan borlamada, bor atomlart metal
ylizeyine termokimyasal olarak yayinarak sert bor tabakasi olustururlar. Bu yontem,
yaklasik 900-1100 °C sicaklikta, degisik ortamlarda (kati, sivi, gaz veya plazma)
alasimsiz ve alagimli ¢eliklere, dokme demirlere, demir dis1 metal ve alagimlarina
(Ni, Co, Mo, Ti), bu alasimlarin toz metalurjisi yontemiyle iiretilen tozlarna bazi
siiper alasimlar ile sermetler gibi birgcok malzeme grubuna uygulanabilirler [Celik,

2002].

Diinyada bor rezervi agisindan rakipsiz (%63’line sahip) bir konumda olan
iilkemiz [Oguz, 1994], bu avantajin1 mutlaka teknolojiye yansitmak durumundadir.
Bor cevherinden kat1 ve gaz ortam borlamasinda kullanilan bor bilesiklerinin {iretimi,

endiistriyel ¢apta gerceklestirilmelidir. Batt Avrupa’da 6zellikle Almanya’da, Dogu



Avrupa’da ve Rusya’da 1970’11 yillardan beri borlama konusunda olduk¢a yogun
arastirmalar ve uygulamalar yapilmaktadir. Yurdumuzda da son yillarda ¢esitli demir
esasli alagimlar {lizerine bor kaplama konusunda akademik caligmalar yapilmistir.
[Bozkurt, 1984], [Bindal, 1991], [Ozsoy, 1991], Soydan, 1996], [S.Sen, 1998],
[U.Sen 1997].
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Sekil 1.1 Tantalyum-bor denge diyagrami [www.asminternational.org]

Bor atomlar1 kiiciik tane boyutuna ve yiiksek hareketlilige sahiptir. Tantalyum
icinde kolayca difiize olup Ta,B, Ta;B,, TaB, Ta3;B4 ve TaB; oksit olmayan bortirleri

olustururlar

Sekil 1.1°de goziiktiigii gibi, tantalyum-bor denge diyagraminda agirlik¢a %2.3
- %2.6 bor oraninda Ta,B, agirlikca %3.7 - %4 bor oraninda Ta;B;, %5 - %6 bor
oraninda TaB, agirlik¢ca %7.1 - %7.6 bor oraninda Ta;B4 %9 - %14.5 oraninda TaB,
arabilesikleri meydana gelmektedir. Agirlik¢a %2.9 bor oraninda ergime sicakligi

2380 °C olan 6tektik faz olusmaktadir. [www.asminternational.org]
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1.8.1. Kati1 (Paket) Borlama Yontemi

Borlama ortami olarak kati maddelerin kullanildig1 yontemdir. B4C, KBF,4 ve
SiC igeren toz veya graniilden olusan bir karisim ile malzemenin etrafi sarilir. Bu
islem koruyucu atmosfer altinda veya siki kapatilmis kutularda yapilir. Burada amag
borlama ortamina digaridan oksijen akisin1 kesmektir. Boylece rediiksiyon ortami
korunmus olur. Islem sirasinda 1stya dayanikli malzemeden yapilmis kutular
kullanilir. Borlama 1000 - 1200 °C sicaklik araliginda ve 2 - 16 saat siireyle inert bir
atmosferde yapilir [Sahin, 2004].

En yaygin olarak kullanilmakta olan bu yontem, taban malzemesi iizerine bor
veya boronkarbid bilesiminde aktivatorlerle paketlenmesiyle yapilan borlamadir.
Metot yalnmizca kiiciik boyutlu pargalara uygulanabilmektedir. Demir disi
alagimlardan Ti, Ni esash alasimlarda bu yontemle borlanabilmekte ve bunlarin
boriirleri 3200 HV sertlige kadar ulasilabilmektedir. Bu yontemin islem
parametrelerinin kontrol yetenegi ¢ok kotii olmasi, otomasyonun miimkiin olmayip
elle galisma mecburiyeti ve atik iirlinlerinin ¢evreye verdigi zarar gibi dezavantajlar

mevcuttur [Celik, 2002].

Kutu olarak, alasimsiz ¢elik, paslanmaz c¢elik veya aliimina kutular
kullanilabilmektedir. Homojen bir 1s1 dagilimi i¢in borlanacak parcgalarin sekli firma

uygun olmal1 ve yerlestirme bu durum g6z dniine alinarak yapilmalidir.

Borlanacak parganin etrafi yeterli miktarda yaklasik 10-20 mm borlama tozuyla
kaplanarak st kisma SiC gibi bir dolgu malzemesi doldurulur ve kapak, hava
girisini miimkiin mertebe engelleyecek sekilde kapatilir. Kutu borlamada ¢ok farkli
bor bilesenleri kullanilabilmektedir. Kutu borlamada kullanilan toz karigimlarini
meydana getiren bilesenler; kat1 bor kaynagi akiskanlar ve aktivatorlerdir. Ticari
uygulamalarda genellikle bu toz karisimlar1 kullanilarak yapilan kutu borlama tercih
edilmektedir. Sementasyona benzeyen bu yontem; islem kolayligi toz bilesiminin
kolayca degistirilebilmesi, faz bilesenlerinin fazla degisiklige ugramamasi, gerekli
cihaz ve donanimin basitligi ve ekonomik yonden de ucuz olmasi gibi faktorler
dolay1s1 ile genis bir uygulama alanina sahiptir [Bozkurt, 1984], [Ozsoy, 1991],
[Singhal, 1977], [Matuschka, 1980], [Knotek, 1977].
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Kat1 borlama yonteminde kullanilan bor bilesikleri; borkarbiir, ferrobor,
elementer bordur. Bunlardan en c¢ok kullanilani, borkarbiirdiir. Aktivator olarak
sodyum bor floriir, potasyum bor floriir, baryum floriir, sodyum karbonat, amonyum
kloriir ve rediikleyici olarak silisyum karbiir, grafit ve sodyum kloriir gibi maddeler
kullanilir [Sahin, 2004]. Kati1 ortam borlamasinda kullanilan bazi bor kaynaklari
Tablol.1°de verilmistir. Tablo 1.1’de goriilen bor kaynaklari i¢inde endiistriyel
uygulamalar ic¢inde sadece borkarbiir kullanilmakta olup hem fiyati daha ucuzdur

hem de kalitesinde diisme yoktur [Fichtl, 1988].

Tablo 1.4. Kati1 ortamda borlama isleminde kullanilan bazi bor kaynaklari

[Ozbek, 1999].

Malzeme Formiilii | Molekiil agirligt | Teorik Bor | Ergime
Oran1(%) sicakligi1(°C)
Amorf Bor B 10,82*(Atom 95-97 2050
agirligl) 17-19 -
Ferro Bor Fe-B - 77,28 2450
Borkarbiir B4C 55,29

Tipik borlama toz karisimlarinin bilesimleri (% agirlikga )[Ozbek, 1999].

o %S5 B4C, %90 SiC, %5 KBF4

o %50 B4C, %45 SiC, % 5 KBF4

o %385 B4C, %15 Na2COs3

o %95 BaC, % 5 Na2B40O7

e %84 B4C, %16 Na2B4O7

e Amorf bor (%95-97)

o %(40-80) B4C + %(20-60) Fe203

o %060 B4C + %5 B203 + %5SNAF + %30 Demir oksit
e %50 Amorf bor + %1 NH4F.HF + %49A1203
e 9% 100 B4C

o %20 B4C + %5KBF4 + %75 Grafit

e %95 Amorf bor, %5 KBF
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Borlama maddesinin tane boyutu kiiciildiikce temas yiizeyi artar. Temas
ylizeyinin artmasi yayilimi kolaylastirir, dolayisiyla bortir tabakasinin kalinlig1 artar .
Borlama, kaynakli birlestirmelerde bagar1 ile uygulanabilir. AISI 1040 ve AISI 8620
celiklerinde kaynak birlestirmelerde uygulanan katt borlama yontemi ile kaynak

bolgesinde de yeterli miktarda boriir tabakasi elde edilmistir [Sahin, 2004]

Borlama islemi uygun bir toz karisimi ile yapilabilecegi gibi degisik ticaret toz
karigimlar ile de yapilabilir. Kullanim alanlarina ve kaplamadan istenen 6zelliklere

gore cesitli ticari toz karigimlar1 Tablo .1.5’de goziikmektedir.

Tablo.1.5. EKabor borlama iiriinleri [Ozbek, 1999]

Tip Tane Boyutu Yogunluk Ozellik
(um) Kompakt,gr/cm?

EKaborl <150 1,80 Yiizey kalitesi en yiiksek
tabaka icin;parca ylizeyine
yapismaya egimli

EKabor2 <850 1,50 Miikemmel ylizey kalitesi ;
islem  sonrast  parcadan
kolaylikla ayrilma

EKabor <1,400 0,95 Cok iyi ylizey kalitesi, islem
sonrasindaki toz akicilig1
hala iyidir

EKaborHM <150 0,95-1,50 Cok 1yi ylizey kalitesi; sert
metal, kiiclik delik ve kalin
tabakalar icin

EKabor B 220-350 0,95 Oksijensiz gaz atmosferde,
akigkan yatakta borlama i¢in

EKaborpasta - 1,90 Daldirma firga ile siirme ve
plskiirtmeyle uygulanabilir,
inert gaz altinda calisilmali

EKrit <420 1,55 Ortii malzemesi, borlama
siiresince toz borlama
iiriinlerine oksijen sizmasini
Onler
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1.8.2. Borlama isleminin Avantajlar

e Borlama isleminin en O©nemli karakteristik ozelligi, elde edilen boriir
tabakasinin ¢ok sert (1450-5000HV) ve yiiksek ergime sicakligma sahip
olmasidir. Sade karbonlu c¢elikler {izerinde olusturulan boriir tabakalarinin
sertligi, diger geleneksel sertlestirme yoOntemleri olan sementasyon ve
nitriirasyona gore ¢ok daha yiiksektir. Hatta bu sertlik, sertlestirilmis takim
celiklerinin ve sert krom kaplamanin sertliklerinden daha yiiksek, tungsten
karbiiriinkine ise esdegerdir. Bor kaplanmis celiklerin ve diger sert metallerin
yiizey  sertlikleri ~ Tablo. 1.3’de  verilmektedir.  [Sinha,  1991],
[www.ceramics.com], [Bindal 1997], [Singhal, 1997]

o Boriir tabakalarimin yiiksek yiizey sertligine ve diisiik siirtlinme katsayisina
sahip olmalar1; adhezif, tribo-oksidasyon (kimyasal), yiizey yorulmasi ve
abrazif aginma gibi temel asinma mekanizmalarinin olusumunu 6nlemede ¢ok
onemli fayda saglar. Bu sayede kalip iireticilerinin, pahali ve zor islenen takim
celikleri yerine, {iistelik orijinal malzemeninkinden daha {istliin 6zelliklere ve
asinma direncine sahip olan kolay islenen ¢elikleri kullanabilmeleri miimkiin
olmustur. Bu ise takim ve kalip dmriinii artirdig1 gibi yaglayict kullanimini da
azaltir.

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

. Isil islem uygulanabilen malzemeler performanslarini optimize etmek igin
borlama sonrasi tamamen sertlestirilebilirler.

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

. Soguk yapisma kaynagima egilimi azalmaktadir.

. Borlama islemi, demir esasli malzemelerin oksitleyici olmayan seyreltik
asitlere karst korozyon direncini ve bu malzemelerin erozyon direnglerini
artirmaktadir. Bu Ozellikleri sebebiyle de endiistride yaygin olarak
kullanilmaktadir. Borlama islemi ile, diisiik alasimli ¢eliklerin, H2SO4, H3POa4
ve HCI gibi asitlere karsi direncini artirmak miimkiindiir.

e  Borlanmus yiizeyler ¢ok yiiksek sicakliklarda (850 °C) orta seviyede oksidasyon
direncine sahiptir.

e  Oksitleyici ve korozif ortamlarda par¢anin yorulma dmriinii artirir.
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. Borlama yiizeyi, ¢ok hassas bir sekilde parlatilabilir . [Kartal, 2005].

1.8.3. Borlama isleminin Dezavantajlar

° Bu proses ¢ok hassas bir islem ve iscilik gerektirmektedir. Bu nedenle borlama,
gaz karbiirleme ve plazma nitriirleme gibi termokimyasal yilizey sertlestirme
islemlerine oranla daha pahalidir.

e Borlama sonucunda, taban malzemesinin komposizyonuna bagli olarak
borlanmig tabaka kalinliginin % 5-25° i oraninda boyutsal artis gergeklesir.

e  Yiizeyin geleneksel yollarla iglenmesi kaplama tabakasinda kirilmalara neden

olmaktadir. [Sinha, 1991].

1.8.4. Boriir Tabakas1 Ve Ozellikleri

Boriir tabakas1 malzemenin en dis yiizeyi ile ylizeyin altindaki parmaks1 (disli)
kisim arasma verilen addir. Bu bélgeye difiizyon bolgesi de denmektedir. Boriir
tabakasinin kalinligi malzemenin kimyasal bilesiminin yani sira islem sicakligi,

islem yontemi ve siiresine baglidir [Oian, 1995].

Borlama islemi sirasinda uygulanan yontem, kullanilan borlama maddesi,
borlanan malzemenin cinsi ve islem parametreleri olusan boriir tabakasinin sekline

ve Ozelliklerine etki eden faktorlerdir.

Borlama siiresi ne kadar uzun olursa, boriir tabakasi o kadar kalin olur. Bunla
beraber, boron atomlar1 boriir tabakasi i¢cinden matrise dogru difiize oldugundan
dolay1 boron difiizyonu gittikge zorlagsmaktadir ve boron konsantrasyonu yiizeyde

artmaktadir. [Ozbek, 2002]

Boriir  tabakalarmmin  i¢indeki  sertlik  farkliliklar1  yapisal hatalarin

mevcudiyetinden ve farkli boriir tiplerinden kaynaklanmaktadir [Ozbek, 2002].

Gegis bolgesi, boriir tabakasi ile ana yapi1 (matris) arasinda kalan bolgeye
verilen addir. Bu bolgede bulunan bor, boriir olusturamayacak miktardadir. Bunun

nedeniyle de gec¢is bolgesinin meydana geldigi bilinmektedir. Gegis bdlgesi,
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mikroyap1 bakimindan esas malzeme ve boriir tabakasindan farklidir. Bu boélgenin
kalinlig1, boriir tabakasinin 10-15 katidir. Bor tane irilesmesine sebep oldugundan
gecis bolgesinde malzemenin taneleri irilesmekte ve sertligi de artmaktadir

[Delikanli 2003].
1.8.5. Borlanabilen Malzemeler

Endiistriyel olarak borlama islemi, ¢cok genis bir yelpazedeki demir esash
alasimlarin hemen hepsine ve bazi demir dis1 alasimlara uygulanmaktadir. Sade
karbonlu, paslanmaz ve takim celikleri gibi yapisal ¢eliklere, dokiim c¢eliklere,
Armco demire (ticari saflikta), gri ve kiiresel grafitli dokme demirlere, sinterlenmis
demir ve celiklere uygulanabilmektedir. Buna ilaveten, nikel, kobalt, molibden,
titanyum, krom, mangan ve tantalyum gibi demir digi metal alasimlarina, bazi
seramiklere de uygulanmaktadir. Altlik malzemenin uygunluguna gore borlama
islemi 800-1050 °C sicaklik araliginda yapilabilir. Fakat gri dokme demir ve sert
metallerde bu kadar yliksek sicakliklara ¢ikilamaz. Gri dokme demirlerin borlanmasi
850-880 °C sicaklik araliginda gerceklestirilir. Ciinkii steadit Gtektigi iceren gri
dokme demir, 950 °C’de ergimeye baglayacak ve bunun sonucunda ise ig par¢asinin
ylizeyi deforme olacaktir. Sert metaller i¢in tavsiye edilen sicaklik ise en fazla 900°C
civarindadir. Daha yiiksek sicakliklarda altlik malzemenin borlanmasinin yaninda
wolfram karbiir partikiillerinin veya mevcut diger sert karbiirlerin de pargalanip

boriirlere doniismesi miimkiindiir [Ozbek, 1999] .

Genellikle tim metaller boriir olustururken, sadece ¢ok az metal, boriir
olusturmaz. Bunlar altin, bizmut, kadmiyum, bakir, kursun, antimon, telliir ve
cinkodur. Bu metallerden sadece bakir ve altinin ergime sicakligi 700 °C nin

tizerindedir [Kartal, 2005].

Aliiminyum, ¢inko ve magnezyum alasimlar1 diisiik ergime sicakliklarindan

dolay1 borlanamayan alasimlardir [Ozbek, 1999].

Nikel iizerindeki bor tabakalarin yiiksek sertlige ve miikemmel asinma
dayanimina sahip oldugu bildirilmektedir ve titanyum borlarin yiiksek sertlikte ve
mikkemmel korozyon asimmma ve oksidasyon dayanimina sahip oldugu iyi

bilinmektedir [ Anthymidis, 2002].
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Saf Tungsten’in {izerinde olusturulan boriir tabakasinin yogun ve disli bir

morfolojiye sahiptir. Mikroyapisal ¢aligmalar ii¢ farkli bolge gostermektedir.

1) WB’den olusan yiizey tabakasi 2) Boriir kati ¢ozeltiden olusan gecis
bolgesi., bu bolge ana metalden daha yiiksek sertlik degerine sahiptir. 3) Borondan
etkilenmeyen ana metal.Boriir tabakanin sertligi 2500 HV iken ana metalin sertligi

445 HV dir. [Usta, 2005].

Saf Niobium’un iizerinde olusturulan boriir tabakasinin yogun ve disli bir
morfolojiye sahiptir. Mikroyapisal ¢aligmalar ti¢ farkli bolge gdstermektedir . 1)
NbB2’den olusan yiizey tabakasi 2) Boriir kati ¢ozeltiden olusan gecis bolgesi, bu
bolge ana metalden daha yiiksek sertlik degerine sahiptir. 3) Borondan etkilenmeyen
ana metal. Boriir tabakanin sertligi 2500 HV iken ana metalin sertligi 110 HV dir.
[Usta, 2005]

Aliiminyum igeren celiklerin (mesela nitriirleme ¢eligi 34CrAINi7, malzeme
n0:1.8550) borlanmas: tavsiye edilmemektedir. igerisinde ~%1°den fazla silisyum
bulunan ¢elikler kalin boriir tabakasi i¢in uygun olmayan malzemelerdir. Bu
malzemelerdeki aliiminyum ve silisyum, bor atomlarinin diflizyonu sirasinda
yilizeyden igerilere dogru itilirler. Difiizyon bolgesinde Fe:B fazinin altinda ferritik
bir bdlgenin olusumuna yol agarlar. Bunun sonucu olarak son derece sert boriir
tabakasinin altinda orijinal altlik malzemeden daha yumusak bir tabaka yer alacaktir.
Eger is pargasi, olduk¢a yliksek gerilmelere maruz kalirsa, sert bortir tabakasi bunu
yumusak ferrit bolgesine itilecek ve boriir tabakasinin pargcalanmasina (yumurta

kabugu etkisi) yol agacaktir [Ozbek, 1999].

1.8.6. Borlayic1 Ortamin Bilesimi Ve Konsantrasyonunun Tabaka

Kalinhgina Etkisi

Bor kaynaklarinin ortamda yeterince bulunmasi bortir tabaka kalinligini artirir.
Ancak ortamda yeterince bor kaynagi yoksa yani borlama islemi sirasinda bor
kaynaginda bor kalmaz ise tabaka olusumu durur. Boylece ince bir boriir tabakasi
olusur. B4C den B'nin yalniz birakilmas: i¢in ortamda rediiksiyonu saglayacak bir
madde (rediiktan) bulunmalidir. Boylece rediiktan bir madde olan SiC ile B4C

bilesiminden B (elementsel bor) elde edilir. Serbest kalan B'nin oksijene olan
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afinitesi cok yiiksektir ve hemen oksijenle B,;Os olusturur. Bunu 6nlemek igin

ortamda yeterince SiC bulunmalidir [Sahin, 2004]

1.8.7. islem Sicakhg ve Siiresinin Tabaka Kalinhgma Etkisi

Bor oksitten Bor elementinin serbest kalmasi i¢in belirli bir sicaklik gerekir.
Metal ve bor oksidin birlikte rediiksiyonu (korediiksiyonu) bor bilesiklerinin
olusumundan dolay1 tek tek rediiksiyonundan daha hizhidir. islem devam ettikce
metal yiizeyine bor yayilmasi devam edecektir. Boylece boriir tabaka kalinligi
artacaktir. Ancak islem sirasinda rediiksiyon islemi de devam etmelidir. Rediiksiyon
islemi icin borlama sicakligi gereklidir. Borlama siiresi, borlama sicakliginda

bekleme siiresidir [Sahin, 2004].

Borlama siiresinin artmas ile tabaka kalinlig artar. Islem sicakligini smirlayan
erimedir. Uygulamada otektik sicakligin tizerinde ¢ikilirsa malzeme tizerinde lokal
erimeler meydana gelerek malzeme ylizeyi bozulabilir. Sicaklik artmasi tabaka
kalinligin1 artirmasi1 yaninda poroziteyi de artirmaktadir. Porozitenin artmasi ise

tabakanin gevreklesmesine yol agmaktadir [Sahin, 2004]

1.8.8. Borlu Tabakanin Tribolojik Ozellikleri

Asinma direnci i¢in, malzemenin asindiricidan daha sert ve slirtiinme
katsayisinin  diisilk olmasi gerekir. Borlama ile bu 06zellikler genis Olciide

saglanabilmektedir [Bozkurt 1984].

Borlanmis ¢elikler yiiksek sertliklerinden dolay1 abrasif asinmaya karsi ¢ok 1yi
direng gosterirler. Bu nitriirlenen ya da karbiirlenen celiklerle kiyaslandiginda
miilkemmel derecede fazladir. Abrasif aginmanin meydana geldigi ve borlama ile
onemli Olclide digtrtldiigi sistemlere; pnomatik transport sistemleri, plastik isleme
makineleri, haddeleme elemanlari, pompalar, valflar vs. 6rnek olarak verilebilir

[Celik, 2002].

Adhezif asinma mukavemeti bakimindan diger yontemlerden oldukga {istiin
oldugu goriilmektedir. Burada, yliksek sicakliklardaki mukavemeti 6zellikle 6n plana

cikmakta olup, borlu tabakalarin iyi asinma 6zelligi gostermesi sebebi ile ¢cok az ya
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da hi¢ yaglayicit kullanmasizin ¢evreyi korumak i¢in gelecekte onemli bir etken

olacaktir [Celik, 2002].

Borlanan c¢eligin eroziv asinmaya karsi gosterdigi direng sertlikten ziyade
olusan bor tabaksinin derinligiyle alakalidir. Bu sebeple isletme sartlarinda yiiksek
tabaka kalinlig1 olusturmaya yonelik parametrelerin belirlenmesi gerekir [Nair,

2003].

Bor’un oksijene afinetesi fazla oldugundan yiizeyde koruyucu ince bir oksit
filmi olusturmakta, bu oksit filmi yiizeyde yaglayic1 vazifesi gorerek, siirtiinmeli
asinma esnasinda stirtlinme katsayisini diigiiriirken, ylizeylerin birbirine kaynamasini
da Onler. Kaymali siirtiinmelerde agiga cikan 1s1, semente edilmis tabakanin

yumusamasina neden olurken borlu tabakaya etki etmez [Bozkurt, 1984].

Adhezif asinma mukavemetleri demirbor tabakalarinda Cr ve Mo ilavesiyle
tyilestirilebilir. Abrasif aginma Cr, Mo, V veya bunlarin hepsi lizerine vanadyum
karbidlerin soliisyonlariyla diisiiriiliir. Yiizey yorulmasina karsi diisikk mukavemet
Mo ve V’la yiikseltilir. Tribooksidatif aginma alagim elementleriyle ¢ok az
etkilenir.Demir dis1 metallerin borlanmasinda 6zellikler Ti, Ta ve Ni metallerinin
abrasif aginma Ozelliklerinde cok biiyiik iyilesme gozlenmektedir. Ti ve Ta’ n

asinma mukavemetine olumlu yonde etki ettigi saptanmistir [Celik, 2002].

Borlanmis ylizeylerin aginma acisindan diger bir istiinliigii, gerek calisma
ortamindan kaynaklanan, gerekse kayma siirtiinmesi sonucunda ortaya ¢ikan 1sinin,
borlu tabakanin sertliklerinde ve asinma dayanimlarinda biiylik bir diisiise neden

olmamasidir [Ozbek, 1999].

Bor tabakanin 1000 °C’ e kadar 1s1ya kars1 iy1 bir dayanim1 vardir ve 650 °C’
den sonra borlanmis ylizeyin Ustiindeki oksidasyondan dolayr asinma dayanimlari
milkemmeldir. Oksidasyondan filmi metal-metal temasini korur ve siirtiinme

katsayisini diistiriir [Kuzucu 2000].

Borlanmus, karbiirlenmis ve bu iki islemede maruz kalmis numunelerin asinma

mukavemetleri arastirildi. Beklendigi gibi en biiyiik asinma kaybini islem gérmemis
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numunelerde goriiyoruz. Yine beklendigi gibi borlanmis AISI 1020 ¢eligi en yiiksek
sertlife ve en az aginma kaybina sahiptir. Hafif yiiklerdeki kaymali sartlar altindaki
islemlerde, borlanmis diisiik karbonlu celikler karbiirlenmis alagimin yerine

kullanilabilecegi anlasiliyor [Kuzucu, 2000].

Daha onceki ¢alismalar gdsteriyor ki en yliksek asinma dayanimi bor tabakasi
tek fazli Fe,B den meydana geliyorsa yani FeB fazi olusmamigssa elde ediliyor. FeB
tercih edilmiyor c¢linkii daha yiiksek i¢ gerilime sahiptir. Ancak FeB difiizyon
tavlamasiyla engellenebiliyor [Merig, 2002]

Fe,B ve FeB fazlarinin termal genlesme farkliliklar1 Fe;,B ve FeB fazlarinin
araylizeyinde catlaklara yol acar. Bu sebepten dolay1 sadece Fe,B fazindan olusan
bor tabakasiin asinma mukavemeti ¢ift fazli olan tabakalardan ¢ok daha yiiksektir.
FeB faz1 Fe,B fazindan daha gevrek yapida oldugundan dolay: arzu edilmez [Uslu,
2005]

Kaplamalarin asinma hizi kayma ve abrasif sartlar altinda, baslangicta hizlidir
¢linkii yiizeyde ince ve gevrek olan diizensiz kristal tabaka vardir. Daha sonra aginma
hiz1 azalir ¢iinkii diizenli yapidaki FeB ve Fe2B yapilar1 asinmaya kars1 dayaniklidir.
Fe2B fazinda asinma minimuma iner ¢linkii, Fe2B diizenli kristallerinden olusan

kompak bir tabaka asinma hizini1 azaltir [Prandstraller, 2004]

1.8.9. Borlama Kinetigi

Bor tabakasinin biiylimesi numune yiizeyine dik olarak boron difiizyonunun bir

sonucu olarak meydana gelmektedir. Bor tabakasinin biiyiimesi parabolik kanuna

uymaktadir [Uslu ,2005].

K sabiti, difiize olan elemente ve diflizyon katsayisi ile iliskili bir bagmtidir.

[Melendez, 1997].

X?=Kt esitlik  [1]

t = proses siiresi
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K = Biiyiime hiz sabiti
X= Borlir tabakasi1 kalinlig1
[Melendez, 1997]

“K”, x* nin islem siiresine karsilik gelen grafigin egrisinden hesaplanmaktadir.
Hiz sabiti “K” ile sicaklik arasindaki baginti Arrhenius esitligi ile agiklanabiliyor

[Uslu, 2005].

Biiylime hiz sabiti ile sicaklik arasindaki baginti (Arrhenius esitligi) [Bouayad,
2003]

K=Ko.e'¥RT esitlik  [2]

Biiytime hiz sabiti ile sicaklik bagintisinin logaritmasini alirsak

InK=InK,-(Q/RT) esitlik  [3]
Ko = Frekans faktorii

Q = Aktivasyon enerjisi (j/mol)

T = Mutlak sicaklik (K°)

R = Gazsabiti (8.32 j/mol K)

Sonug olarak bor tabakasi i¢indeki bor difiizyonunun aktivasyon enerjisi InK’
nin 1/T ile grafikteki olan egiminden elde ediliyor. Aktivasyon enerjisi ve Ko 1/T=0

da elde edilen diiz ¢izginin egiminden bulunuyor [Sen, 2005]
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2. CALISMANIN AMACI

Tantalyum’un borlanmasi sirasinda olusan reaksiyonlarin kinetikleri hakkinda
hi¢cbir caligma literatiirde bulunmamaktadir. Bu ¢alismanin yapilmasinin amaci

tantalyum’un (Ta) borlanmast ile ilgili 6nemli bilgiler elde etmektir.

Bu ¢alismanin yapilmasiyla hakkinda bilgi edinmek istedigimiz baslica konular

asagidaki gibidir;

e Tantalyum’un borlanmasi sonucu boriir tabakasinin kalinligi, sertligi ve
borlama reaksiyon kinetikleri hangi degerlerde olur?
e Tantalyum (Ta) malzemenin borlanmasi ile sadece yliksek sertlikteki TaB,

fazindan olusan boriir tabakas1 elde edilebilir mi?



22

3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Deneylerde Kullanilan Numuneler

Deneylerde Tantalyum (Ta) althk malzeme olarak %99.95 saf tantalyum

malzeme kullanilmistir [Alfaser Katalogu].

3.2. Borlama Islemi

Borlama islemi kati-toz ortaminda gerceklestirilmistir. Bor kaynagi olarak
EKabor® 1 ve deoksidan olarak EKrit® toz karisimlari kullanilmis (Bkz Tablo1.2)
olup, her iki malzeme de Salihli/Manisa’da bulunan Vezneli A.S.’den temin

edilmistir.

Borlama islemi 1040 °C, 1090 °C ve 1140 °C sicakliklarda 2, 4, 8, 12, 16 saat
stirelerle atmosferik sartlarda yapilmistir. Ta numuneler kesici disk ile sulu ortamda
7mm x 2mm silindirik ebatlarinda kesilmislerdir. Borlama tozu ile doldurulmus olan
pota icerisine Ta numuneler, yiizeyleri 500 no’lu zimparayla parlatilarak gomiilmiis,
potanin en istiine de en az 15 mm kalinliginda deoksidan toz serilerek potanin
kapagi kapatilmistir. Her bir borlama islemi i¢in yeni toz karigimlart kullanilmistir.
Numune ile pota kenarlar1 arasinda en az 12 mm borlama tozu olacak sekilde
yerlestirme yapilmis ve islem sicakligina c¢ikartilmis olan elektrik diren¢ firinina
yerlestirilmistir ve bu sicaklikla belirtilen siirelerde tutulmustur. Borlama sonrasi
firrndan ¢ikartilan numuneler oda sicakligina kadar pota igerisinde havada
sogutulmuglardir. Potadan ¢ikarildiktan sonra numunelerin yilizeyi metanol

kullanilarak ultrasonik temizleme yontemi ile temizlenmistir.

3.3. X- Isinlan Difraksiyon Analizi

Numunelerin yilizeyinde olusan boriir fazlarinin tespiti i¢in Rigaku X-ray
difraktometresi kullanilmistir. Analizde 1.504 A® dalga boyunda 26’ s1 20° - 90°
arasinda olan Cu K, 151n demetleri  kullanilmig ve hangi fazlarin olustugu

bulunmustur.
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3.4. Metalografik Incelemeler

Borlama igleminden sonra numuneler bakalite alinip 180, 500, 800 ve 1200
nolu zimparalama kademelerinden gegirilmistir. Parlatma islemi ise 3 um’lik elmas

pasta ile gergeklestirilmistir.

Tabaka kalinlig1 Ol¢iimleri Anton Paar mikrosertlik cihaziyla Olgiilmiistiir.

Tabakanin 10 ayr1 noktasindan tabaka kalinlig1 degerleri alinmstir.
3.5. Sertlik Ol¢iimleri

Tantalyum (Ta) yilizeyinin iizerinde olusan boriirlerin ve borlanan Ta
malzemenin mikrosertligi Anton Paar mikrosertlik cihazi ile 6lciilmiistiir. Borlama
isleminden sonra numunelerin mikrosertlikleri malzemenin yiizeyinden igerilere
dogru farkli mesafelerde Ol¢lilmiistiir. Her numunede tabakanin sertlik degeri en az

bes ayr1 noktadan alinan sertlik degerinin ortalamasidir.

3.6. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Incelemesi

Boriir tabaka yapisinin morfolojisinin incelenmesinde, Philips marka taramali
elektron mikroskobu (SEM) kullanilmistir. Farkli borlama sicakligi ve siiresi igin
borlama islemine maruz kalan numunelerin elektron mikroskobu (SEM) resmi

cekilmistir.
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4. SONUCLAR VE IRDELENMESI

4.1. X- Isinlar1 Difraksiyon Analizi

1040 °C, 1090 °C ve 1140 °C sicakliklarda 2, 4, 8, 12, 16 saat siireyle
borlanmis Ta numunelerin yiizeyinde olusan boriir tabakasindaki mevcut fazlarin
tayini i¢in x-1s1nlar1 difraksiyon analizi kullanilmistir. Analizler yapilirken, Rigaku

X-ray difraktometresi kullanilmistir.

Sekil 4.1°’den sekil 4.5 kadar ki sekiller borlanmig tantalyumlarin x-1ginlari
difraksiyon paternlerini gosteriyorlar. X-1s1mm1 calismalar1 TaB, fazinin hakim faz

oldugunu gosteriyor. Her sicaklikta ve siirede.

Sekil 4.1°de 1040 °C, 1090 °C ve 1140 °C sicakliklarda 2 saat siireyle yapilan
borlama islemlerinin x-1g1nlar1 sonuglar1 goziikiiyor. 1040 °C’de yapilan 2 saatlik
borlamada TaB,, Ta ve TaB faz1 goziikiiyor. 1090 °C’de yapilan 2 saatlik borlamada
TaB, faziyla birlikte TaC olustugu gozikiiyor. 1140 °C’de yapilan 2 saatlik
borlamada ise TaB, fazinin yaninda Ta ve

TaB fazlarinin olustugu goziikiiyor.

Sekil 4.1 (a)’da TaB ve TaB; piklerinin varlig1 bize kaplamanin oldugunu Ta
pikinin goriilmesi ise bazi1 bolgelerinde kaplamanin tam olarak olmadigin1 veya Ta

metalinden geldigini gostermektedir.

Sekil 4.1 (b)’de sicaklik arttik¢a TaB; pikinin siddeti ¢ok degismemekle birlikte
piklerin sayis1 artmakta ve Ta piki belirmemektedir. Bu artan sicaklikla birlikte
kaplamanin homojen olarak dagildigin1 gdstermektedir. Artan sicakligin bir diger
etkisi olarak TaC faz1 belirmektedir. Sekil 4.6’dan TaC olusumunu C-Ta denge

diyagramindan da anlayabiliyoruz.

Sekil 4.1° (¢)’de TaB, piklerinin sayis1 ve siddeti degismemekte artan sicaklikla
birlikte TaB pikinin varligi kaplamanin yogunlastigin1 fakat Ta piki belirmesi sebebi

ile kaplamanin homojen olarak dagilmadigini goérmekteyiz.
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Sonug olarak 2 saatlik degisken sicakliklarda kaplamanin varligi olmakla

birlikte homojen bir kaplamadan s6z edemeyiz.

Sekil 4.2°de 1040 °C, 1090 °C ve 1140 °C sicakliklarda 4 saat siireyle yapilan
borlama islemlerinin x-1s1nlar1 sonuglar goziikiiyor. 1040 °C’de yapilan 4 saatlik
borlamada TaB,, Ta ve TaB faz1 goziikiiyor. 1090 °C’de yapilan 4 saatlik borlamada
TaB, ve Ta ile birlikte TaC faz1 olustugu goziikiiyor. 1140 °C’de yapilan 4 saatlik

borlamada ise TaB, fazinin yaninda TaC fazi olustugu goziikiiyor.

Sekil 4.2 (a)’da TaB ve TaB, piklerinin varlig1 bize kaplamanin oldugunu Ta
pikinin goriilmesi ise baz1 bolgelerinde kaplamanin tam olarak olmadigini veya Ta

metalinden geldigini gdstermektedir.

Sekil 4.2 (b)’de TaB, pikinin siddeti ve sayis1 artmakta bununla birlikte artan
sicaklikla TaC piki belirmekte az siddette ve miktardaki Ta piki kaplamanin

biitiiniiyle bir homojenlik saglamadigin1 géstermektedir.

Sekil 4.2 (c)’de TaB, piki belirirken Ta pikinin olmamasi1 kaplamanin bir
homojenisazyon sagladigin1 gostermektedir. Artan sicaklik TaC piki varhigini

korumaktadir.

Sonug olarak artan sicaklik ve zamanla kaplamada artan bir homojen dagilimin

saglandig1 goriilmektedir ama yeterli degildir.

Sekil 4.3°de 1040 °C, 1090 °C ve 1140 °C sicakliklarda 8 saat siireyle yapilan
borlama islemlerinin x-1sinlar1 sonuglar goziikiiyor. 1040 °C’de yapilan 8 saatlik
borlamada sadece TaB, faz1 goziikiiyor. 1090 °C’de yapilan 8 saatlik borlamada
TaB, faziyla birlikte Ta ve TaC fazlarinin olustugu goziikiiyor. 1140 °C’de yapilan 8

saatlik borlamada ise TaB; fazinin yaninda TaC fazinin olustugu goéziikiiyor.

Sekil 4.3 (a)’da TaB, pikinin siddeti artmaktadir ve tek fazdir. Bu kaplamanin
homojen bir sekilde dagildigini gostermektedir.



26

Sekil 4.3 (b) ‘de TaB, piki varligin1 korumakta siddeti artmaktadir. Artan
sicaklikla birlikte TaC fazi belirmektedir. Siddeti diisiik ve az sayidaki Ta piki baz1

bolgelerde kaplamanin azaldigini gostermektedir.

Sekil 4.3 (c¢)’de TaB, piki ¢cok degisiklik gostermemekle birlikte TaC pikinin
siddeti ve varlig1 artmaktadir. Ta pikine rastlanmamasi kaplamada homojen bir

dagilimin oldugunu gostermektedir.

Sonug olarak artan sicaklik ve siire ile kaplamada TaB, varligini ve siddeti
arttirmakta ayrica kaplamanin malzeme ylizeyinde Ta pikinin azligindan dolay1

homojen bir sekilde dagildigini sdyleyebiliriz.
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Sekil 4.1 Cesitli sicakliklarda 2 saat siireyle tantalyumun x-1g1nlart difraksiyon

paternleri: (a) 1040 °C, (b) 1090 °C, (c) 1140 °C
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Sekil 4.2 Cesitli sicakliklarda 4 saat siireyle borlanmis tantalyumun x-1sinlari

difraksiyon paternleri: (a) 1040 °C, (b) 1090 °C, (c¢) 1140 °C
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Sekil 4.3 Cesitli sicakliklarda 8 saat siireyle tantalyumun x-1s1nlar1 difraksiyon

paternleri: (a) 1040 °C, (b) 1090 °C, (c) 1140 °C
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Sekil 4.4 Cesitli sicakliklarda 12 saat siireyle tantalyumun x-1ginlar

difraksiyon paternleri: (a) 1040 °C, (b) 1090 °C, (c) 1140 °C
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Sekil 4.5 Cesitli sicakliklarda 16 saat siireyle tantalyumun x-11nlar1 difraksiyon
paternleri: (a) 1040 °C, (b) 1090 °C, (c¢) 1140 °C
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Sekil 4.4’de 1040 °C, 1090 °C ve 1140 °C sicakliklarda 12 saat siireyle yapilan
borlama islemlerinin x-1smnlar1 sonuglar1 goériinmektedir.. 1040 °C’de yapilan 12
saatlik borlamada yine sadece TaB, faz1 goriiniiyor. 1090 °C’de yapilan 12 saatlik
borlamada TaB, faziyla birlikte TaC fazlarmin olustugu goriiniiyor. 1140 °C’de
yapilan 12 saatlik borlamada tekrar TaB, fazinin yaninda TaC fazinin olustugu

goruntyor.

Sekil 4.4 (a)‘da tek faz TaB,’dir. Bu bize kaplamanin ¢ok homojen oldugunu

gostermektedir.

Sekil 4.4 (b)’de TaB, faz1 varligin1 ve siddetini korumaktadir. Artan sicaklikla

birlikte TaC olustugunu piklerinden anlayabiliyoruz.

Sekil 4.4 (c)’de TaB, faz1 varligini ve siddetini korumaktadir. Artan sicaklikla
birlikte TaC piklerinin siddeti artmaktadir.

Sonug olarak borlama siiresinin artmasi borlama tabakasinin daha siki ve

homojen bir yapiya sahip olmasinda etken oldugunu gostermektedir.

Sekil 4.5°de 1040 °C, 1090 °C ve 1140 °C sicakliklarda 16 saat siireyle yapilan
borlama iglemlerinin x-1g1nlar1 sonuglar1 goriiniiyor. 1040 °C’de yapilan 16 saatlik
borlamada TaB, fazi ile birlikte TaC, Ta ve TaB fazlar1 da goriilmektedir. Biitiin
fazlar tek bu sicaklik ve siirede goriilmiistir. 1090 °C’de yapilan 16 saatlik
borlamada TaB, faziyla birlikte TaC fazinin olustugu goriilmektedir. 1140 °C’de
yapilan 16 saatlik borlamada tekrar TaB, fazinin yaninda TaC fazinin olustugu

goriilmektedir..

Sekil 4.5 (a)’da TaB ve TaB; piklerinin varlig1 bize kaplamanin oldugunu Ta
pikinin goriilmesi ise bazi bolgelerinde kaplamanin tam olarak olmadigini veya Ta

metalinden geldigini gostermektedir.

Sekil 4.1°den sekil 4.5’e kadar ki sekiller ayni siirede farkli sicakliklarda
borlanmig tantalyum numunelerde sicakligin yiikselmesi ile meydana gelen veya

¢Oziinen fazlar1 gézlemlemek miimkiindiir. Borlama isleminin sicaklig1 arttig1 zaman,
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degisik sicakliklarda TaB, ile beraber TaB, TaC, ve Ta gibi ¢esitli fazlarin olustugu,
yapilan x-1ginlar1 analizlerinin sonucunda ortaya ¢ikiyor. Sicakliin artmasi, borlama
isleminde olusan fazlar tlizerinde etkili oldugu goézlenmektedir. Bununla birlikte
sicakliktan daha ¢ok kompozisyon etkili olmustur. Faz diyagramindan da

anlasilacagi gibi once TaB; sonra TaB fazinin olustugu goriilmektedir.

TaC faz1 borlama tozu iginde bulunan SiC’de ki karbiir ile Ta’nin yiiksek

sicaklikta reaksiyona girmesi sonucu olusmustur. [www.asminternational.org]

TaC’nin x-151nlarinda yiliksek olarak c¢ikmasinin sebebi yiizeyde meydana

gelmis olmasindan kaynaklidir. Bununla ilgili bilgi GDOF sonuclara gore ylizey

analizleri bolimiinde anlatilacaktir.
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Sekil 4.6 Tantalyum — Karbon Denge Diyagrami [www.asminternational.org]
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4.2. Sertlik Olciimleri

Borlanan numunelerin kesit yiizeyinden itibaren belirli bir derinlige kadar,
tabaka kalinligima bagli olarak 20 gr yiik altinda sertlik Slgiimleri yapilarak boriir
tabakasi, ge¢is zonu ve matris bolgelerinin sertlikleri tespit edilmistir. Hem numune
kesit ylizeyinden matrise dogru yapilan sira sertlik dl¢limleri, hem de yiizeye dik

dogrultudaki yiizey sertlik dl¢timleri gergeklestirildi.

Sekil.4.7 ile 4.21 arasindaki resimler borlanmig tantalyum numunelerde
ylizeyden igerilerine dogru sertlik deneyinin optik mikroskop ve SEM goriintiilerini
gostermektedir. Olgiilen sertlik degerlerine bakildiginda seramik karaktere sahip olan
boriir fazlarindan olusan kaplama tabakasinda en yiiksek degere ulastigi, daha sonra
gecis zonunda bir diisiise gectigi ve matris bolgesinde en diisiik degerine ulastigini
goriiyoruz. Malzeme yiizeyinden uzaklastikca sertlik diismektedir. Bor tabakasindaki
yiiksek sertlik tabakayi olusturan yliksek sertlige sahip TaB ve TaB, fazlarindan
kaynaklanmaktadir. Borlir tabakasi ile matris bolgesi arasinda bulunan gecis
bolgesinin sertligi matris bolgesinin sertliginden daha yiiksektir. Gegis bolgesinin
sertligi, bor ile tantalyum arasindaki kat1 ¢ozelti sertlesmesinden kaynaklandigi

diistiniilmektedir. Matris bolgesi ise borun etkilemedigi bolgedir.

Borlanmis Ta’nin ylizeyinde olusan boriiriin sertligi sert TaB, fazinin
mevcudiyetinden dolay1 altlik malzemeden ¢ok daha yiiksektir. Gegis bolgesinde kati
cOzelti sertlesmesi meydana geldiginden dolayr bu bdlgenin sertligi matris
bolgesinden yani bordan etkilenmeyen ana malzeme bolgesinden daha yiiksektir.
Altlik malzemenin iizerinde olusan boriir tabakasinin sertlik degerlerinin 3410 Hv ile
5937 Hv araliginda degistigi gdzlenmektedir. Gegis bolgesi sertlikleri 352 Hv ile 479
Hv sertlikleri arasinda degisirken altlik malzemenin sertligi 107 ile 138 Hv araliginda

degismektedir.
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138 HY 20,041/5

AccV SpotMagn WD F——— 20um
150 kv 3.0 2000x 81 1040-1

(b)
Sekil 4.7 2 saat siireyle 1040 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de c¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik dlgtimleri ve degisimleri.



36

& T

et o "‘:’"i
m. a

=t

Acc V. _ -Spot Magn Wb E0 im
150 kY 3.0 1000x 70 -1040-2

(b)
Sekil 4.8 4 saat siireyle 1040 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik dlglimleri ve degisimleri.
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(b)
Sekil 4.9 8 saat siireyle 1040 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik

mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik 6l¢timleri ve degisimleri.
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AccV  Spot Magn B o e e L B (03085
150kV 30 500x 90 10405 :

(b)

Sekil 4.10 12 saat siireyle 1040 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik 6l¢timleri ve degisimleri.
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AccV - Spot Mag
150kv 30 1

(b)
Sekil 4.11 16 saat siireyle 1040 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik dlgtimleri ve degigimleri.
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AccV Spot Magn WD |—mm
150kv 3.0 1000x 7.3 10901

(b)

Sekil 4.12 2 saat siireyle 1090 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik dlgtimleri ve degisimleri.



AccV SpotMagn WD ———— Z0pm
150 kY 3.0 1500x 69 1090-2

(b)
Sekil 4.13 4 saat siireyle 1090 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik 6l¢timleri ve degisimleri.
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AccV Spot Magn WD b—m
150kV 30 1000x 6.7 10903

(b)
Sekil 4.14 8 saat siireyle 1090 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik dlgtimleri ve degigimleri.
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(b)
Sekil 4.15 12 saat siireyle 1090 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik

mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik dl¢timleri ve degisimleri.
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AccV Spol Magn wn ——
150kv 30 1000x 6.1 10905

(b)

Sekil 4.16 16 saat siireyle 1090 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik dlgtimleri ve degisimleri.
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AccV Spot Magn WD pb——
150kvV 30 1000x 638 1140-2

(b)
Sekil 4.17 2 saat siireyle 1140 %C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik 6l¢timleri ve degisimleri.
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(b)
Sekil 4.18 4 saat siireyle 1140 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik dl¢timleri ve degisimleri.
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(b)
Sekil 4.19 8 saat siireyle 1140 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik dlglimleri ve degisimleri.
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AccyY  Spot Magn B e e |
150 kv 3.0 1000x 65 1140-4

(b)

Sekil 4.20 12 saat siireyle 1140 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de c¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik dlglimleri ve degisimleri.
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(b)
Sekil 4.21 16 saat siireyle 1040 °C’de borlanan tantalyumun ( a ) optik
mikroskopta ( b ) SEM’de ¢ekilmis goriintiilerinde bor kaplamadan matrise dogru

sertlik 6l¢timleri ve degisimleri.
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Tablo 4.1. Borlanmis tantalyum numuneler iizerinde olusan boriir tabakalarin

borlama siirelerine gére ortalama tabaka sertlikleri

Sicaklik ( °C) Zaman ( saat )

2 saat 4 saat 8 saat 12 saat 16 saat
1040°C 3410 Hv 4037 Hv 4013 Hv 4135 Hv 4246 Hv
1090°C 4175 Hv 4901 Hv 4433 Hv 4312 Hv 4369 Hv
1140°C 5218 Hv 4678 Hv 5937 Hv 4778 Hv 5477 Hv

Tablo 4.1 de, yapilan sertlik deneylerinin sonuglar1 gériinmektedir. 1040 °C de

yapilan borlama isleminde borlama siiresi arttikga borlama tabakasinin sertligi

artmaktadir. 1090 °C de yapilan borlama igleminde borlama siiresi arttik¢a borlama

tabakasinin sertligi 4 saatlik numune disinda ¢ok degismemektedir.. 1140 °C de

yapilan borlama isleminde de 8 saatlik numune disinda borlama siiresi arttik¢a

borlama tabakasinin sertligi birbirine yakin degerlerdedir. Genel olarak bakildiginda

ise artan sicaklik ve siire ile borlama tabakasinin sertligi artmaktadir. Tablo 4.1 de

goriilen degerler, boriir tabakalarinin en az 5 adet yerinden alinan sertlik degerlerinin

ortalamalaridir.




51

5000

4000 -
>
=
~ 3000 4 ——1140 C 2 saat
T —=—1090 C 2 saat
é 2000 A —— 1040 C 2 saat
=

1000 -

O T T = .\ T
0 20 40 60 80 100
Numunenin yiizeyden itibaren mesafesi (um)

Sekil 4.22 2 saat siireyle 1040 °C ,1090 °C, 1140 °C sicakliklarda borlanmig

numunenin yiizeyden itibaren mesafeye bagl sertlik degisimi
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Numunenin ylizeyden itibaren mesafesi (um)

Sekil 4.23 4 saat siireyle 1040 °C ,1090 °C, 1140 °C sicakliklarda borlanmis

numunenin yiizeyden itibaren mesafeye bagl sertlik degisimi
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Sekil 4.24 8 saat siireyle 1040 °C ,1090 °C, 1140 °C sicakliklarda borlanmis

numunenin yiizeyden itibaren mesafeye bagl sertlik degisimi
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Numunenin yizeyden itibaren mesafesi (um)

Sekil 4.25 12 saat siireyle 1040 °C ,1090 °C, 1140 °C sicakliklarda borlanmis

numunenin yiizeyden itibaren mesafeye bagh sertlik degisimi
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Sekil 4.26 16 saat siireyle 1040 °C ,1090 °C, 1140 °C sicakliklarda borlanmis

numunenin yiizeyden itibaren mesafeye bagl sertlik degisimi

Sekil 4.22 ile 4.26 arasindaki sekiller, borlanmis tantalyumun yiizeyden
igerilerine dogru sertlik degerlerindeki degisimi gosteriyor. Malzeme yiizeyinden
uzaklastikga sertlik diismektedir. Malzeme ylizeyinden uzaklastikga sertligin
diismesinin sebebi malzemenin yiizeyinden uzaklagtik¢a boronun konsantrasyonun
azalmasindan kaynaklanmaktadir. Once B igeriginin en yiiksek oldugu en yiiksek
sertlige sahip TaB, faz1i gozikkmektedir mesafe daha da arttigi zaman B
konsantrasyonu daha az olan gecis bolgesi vardir ve mesafe yeterince arttigi zaman

borondan etkilenmeyen ana metal bolgesi olan matris bolgesi mevcuttur.

4.3. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) incelemesi

Sekil 4.27 ile 4.29 arasindaki resimlerde SEM yatay kesit incelemelerinin
resimleri gosterilmektedir. SEM yatay kesit incelemelerinde, borlanmig tantalyum
tizerinde olusan boriir tabakasinin homojen ve siki bir yapida oldugu goéziikiiyor.

Borlanmis tantalyumun yatay kesit incelemesinde 3 farkli bolge oldugu goziikiiyor.
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(1) boriirden olusan (TaB/TaB,) yiizey tabakasi, (2) bortirlii kat1 ¢6zeltiden meydana

gelen gecis bolgesi, (3) borondan etkilenmeyen ana malzeme.

Metalografik incelemeler sonucunda, tantalyum numunelerin 1040 °C, 1090
°C, 1140 °C sicakliklarda 2, 4, 8, 12 ve 16 saat siirelerle borlanmasindan sonra
kaplama/matris arayiizey morfolojisinin diiz bir yapiya sahip oldugu acikca
goziikmektedir. Borlama islemine tabi tutulan numunelerde elde edilen boriir
tabakalarin kalinlig1 bazi bolgelerde farkliliklar gostermekle birlikte yogun ve siki

bir yapiya sahiptir.

Sekil 4.26 ile 4.28 arasindaki resimlerden goriildiigii gibi borlama siiresi
artttkca her sicaklikta bor tabakasinin daha kalin oldugu agik¢a gozlenmektedir.
Borlama isleminin siiresi ve sicakligi arttikca bor tabakasmmin kalinligi da
artmaktadir. Bu c¢aligmada en ince bor tabakasi 1040 °C’ de 2 saat siireyle yapilan
deneyde elde edildi, en kalin bor tabakasi ise 1140 °C’ de 16 saat siireyle yapilan
deneyde elde edildi. Deney sonuglar1 da bize borlama siiresi ve sicakligi arttik¢a bor
tabakas1 kalinligini artirdigin1 gdosteriyor. Tablo 4.2 yapilan calismada bulunan

ortalama boriir tabakas1 kalinliklarini gdsteriyor.

Sicaklik artmasi tabaka kalinligin1 artirmasi yaninda poroziteyi de
artirmaktadir. Porozitenin artmasi ise tabakanin gevreklesmesine yol agmaktadir.
Borlanan tantalyum numuneler incelendigi zaman, borlama siiresi ve sicaklig

arttikca borlanmis numunedeki porozitenin arttig1 gézlenmektedir.

Tablo 4.2. Borlanmis tantalyum numuneler iizerinde olusan bortir tabakalarin

borlama siirelerine gore ortalama tabaka kalinliklari

Sicaklik( °C) Zaman ( saat )
2 4 8 12 16
1040 °C 8,63 um £1,85 | 12,46 um 5,17 | 19,00 um +7,83 | 23,25 um+9,12 | 26,58 um+12,93
1090 °C 19,75 yum £1,84 | 21,6 um +2,5 | 28,67 um £6,71 |32,89um=+14,01 |35,72um+9,52
1140 °C | 22,28 um +4,05 | 33,17 pum £9,61 | 38,77 um £11,15 |{40,34um+13,35|47,74pm=+15,23
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AccV' SpotMagn: WD H——— 20m
- 150kV 3.0 1600x 9.0 1040-5 :

(d)

¢V SpotMagn WD — 20um
0kV 30 2000x 74 1040-3

Sekil 4.27 1040 °C’de (a) 2 saat (b) 4 saat (¢) 8 saat (d) 12 saat (e) 16 saat
borlanmig Ta’larin (1) bor tabakalarini (2) gecis bolgelerini ve (3) ana metal

malzemelerini gosteren SEM resimleri.
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AccY Spot Magn WD F———— 20pm
16.0kV 8.0 2000x 6.7 1090-3

(d)

AccV SpotMagn WD H— 20um
150kv 30 2000x 62 10905

(e)

Sekil 4.28 1090 °C’de (a) 2 saat (b) 4 saat (¢) 8 saat (d) 12 saat (e) 16 saat
borlanmig Ta’larin (1) bor tabakalarmi (2) gecis bolgelerini ve (3) ana metal

malzemelerini gosteren SEM resimleri.



AccY Spot Magn
15.0 kY 3.0 2000x

AccV  Spot Magn
15.0kV 3.0 2000x

AccV  Spot Magn'
16.0 kv 3.0 2000x

WH P on i
6.8 1140-2

WD — 20um
64 11405

(b)

59



60

AccY SpotMagn WD H——— Boum

16.0kv 3.0 1000x 65 1140-4

AccV SpotMagn WD FH——1 20um
15.0kV 3.0 2000x 73 1140-1

Sekil 4.29 1140 °C’de (a) 2 saat (b) 4 saat (¢) 8 saat (d) 12 saat (e) 16 saat
borlanmig Ta’larin (1) bor tabakalarini (2) gecis bolgelerini ve (3) ana metal

malzemelerini gosteren SEM resimleri.

4.4. Yizey Analizi

Sekil 4.30.” da borlanmis Ta’nin yiizey analizini goriiyoruz. GDOF sonuglari
Ta, B ve C kompozisyonunun yiizeyden malzemenin igerilerine dogru olan
degisimini gdsteriyor. Ta atomlarinin bor tabakasindan matrise dogru yeniden
dagilimmin o6l¢iimii Ta miktarmin yiizeyde disiik oldugunu ve yiizeyden
uzaklastik¢a arttigin1 gostermektedir. Bor miktar1 yiizey bolgesinde yiiksektir ancak
ylizeyden uzaklastikca azalmaktadir.



61

Borlama isleminin siiresinin artmasinin bor elementinin konsantrasyonunun
ylizeyden uzaklastikca diisme hizinda 6nemli bir etkisi vardir. Borlama isleminin
stiresinin artmasi bor konsantrasyonun mesafeyle birlikte azalma hizinda 6nemli bir
azalma oldugu gozlenmektedir. 1140 °C’de 2 saat borlanmig Ta numunenin bor
konsantrasyonu ~6 pm’de diismeye baslamaktadir. Bu mesafede bir ara yiizey

olusturmaktadirlar ve ana malzeme Ta’nin konsantrasyonu artmaya baslamaktadir.

Yiizey analizinden de goriilecegi iizere, C'nin sadece yiizeyde olustugu ve bu
ylizden de X-isinlarinda TaC gorildiigl ortaya ¢ikmaktadir. Fakat, GDOF
sonuglarina gore olusan tabakanin Ta ile B arasindaki reaksiyon sonucu ortaya ¢iktigi
bellidir. Soyle ki, Sekil 4.30’da da goriildigli iizere malzeme ylizeyinden
uzaklastikca C goriilmemistir buna nazaran B belli bir seviyeye kadar goriilmiis,
B'nin azaldig1 noktada ise Ta seviyesi artarak sabit bir deger almistir. Kisaca,
arayiizeyde B seviyesi diismiis, Ta seviyesi artmistir. Bu da Tamin borlanmasi
sonucu olusan TaC'nin sadece ylizeyde olustugunu i¢ seviyelerde ise sadece B'nin

difiizyonu ile tantalyum boriirlerin olustugunu kanitlamaktadir.
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Sekil 4.30. 1140 °C’de 2 saat borlanmis Ta malzemenin yiizey analizi.

4.5. Kinetik

Fick kanunlar1 TaB ve TaB, i¢indeki boron konsantrasyonunu belirler. Bu
kanunlar tantalyum iizerindeki doniisiimiin diflizyon katsayisini hesaba katar.
Diflizyon katsayis1 proses sicakligina ve ylizeyin lizerindeki difiize olan boron

konsantrasyonuna baglidir. Zamanin TaB ve TaB, tabakalarmin kalinligina olan
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etkisi, X’=Kt formiilinde veriliyor. “X” boriir tabakasmin kalinligi, “t” borlama
isleminin siiresini “K” ise bilyiime hiz sabitini temsil etmektedir. X*=Kt formiilii
sekil boriir tabakas1 kalinliginin karesinin zamanla degisimini gosteren grafigin elde
edilmesini saglamaktadir. Sekil 4.31°de bulunan dogrularin egimi bize o sicaklikta

borlama igleminin biiylime hiz sabitini vermektedir.
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° *
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Borlama Siiresi (sn)

Sekil 4.31 Bor tabaka kalinliginin karesinin borlama siiresiyle degisimini

gosteren grafik

Sekil 4.31°de 1040 °C, 1090 °C ve 1140 °C de borlanmis Ta numunelerin
tizerinde olusan boriir tabakalarinin karelerinin borlama siiresiyle olan degisimini
gostermektedir. Sekil 4.30°dan goriindiigii gibi tabaka kalinliginin karesinin zamanla
beraber dogrusal olarak degismektedir. Dis degeri hesaplanmis ¢izgi orijinden
gecmez. Bu olayin sebebi Celikyiirek ve arkadaslarinin yaptiklari arastirmalara gore

bor tabakasinin olusmasi i¢in gerekli olan kulugka zamanindan kaynaklanmaktadir.

Sekil 4.31° de gorildiigii gibi, boriir tabakalarinin kalinliklarinin karelerinin
zamana goOre degisimleri ¢izilmis ve lineer bir dogru elde edilmistir. Boriir

tabakalarinin kalinliklarinin karelerinin zamana gore degisimi lineer bir dogru
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cizmesi bu olayin diflizyon kontrollii bir islem oldugunu gostermektedir. Boriir

tabakasinin bilyiime hizi boronun difiizyonu ile kontrol edilmektedir.

Sekil 4.31 biiylime hiz sabitinin sicaklikla olan degisimini elde etmemizi
sagliyor. Her sicaklik i¢in borlama isleminin sahip oldugu biiyiime hiz sabitini sekil

4.30° daki dogrusal ¢izgilerin egiminden hesapliyoruz.

Sekil 4.31 bor tabakasinin borlama zamani ve sicakliginin bir fonksiyonu
olarak derinligini isaret ediyor. Sekil 4.31° dan goriildiigii gibi, ne kadar yiiksek
borlama sicaklig1 ve borlama siiresi olursa o oranda kalin kaplama tabakasina yol
acar. Bor tabakasinin sicaklik arttikga artmasinin sebebi sicaklik arttikga borun

hareketliliginin artmasindan kaynaklanmaktadir.

-35

-35.2 1
-35.4
-35.6 -
-35.8 -

LnK, m?/s

-36 -
-36.2 -
-36.4

-36.6
0.0007 0.00071 0.00072 0.00073 0.00074 0.00075 0.00076 0.00077

1T, K

Sekil 4.32 Tantalyumun biiylime hiz sabitinin sicaklikla degisimi .

Aktivasyon enerjisini sekil 4.32° de grafikteki diiz c¢izginin egiminden
hesaplanir. Sekil 4.31° de bulunan diiz ¢izginin e8imi bize —Q/R’i vermektedir.
Cizginin egiminin negatif halini R sabitiyle carpinca aktivasyon enerjisini bulmus

oluruz.
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Tablo 4.3. 1040 °C ,1090 °C ,ve 1140 °C de borlanmis Ta’nin aktivasyon

enerjisi ve bilyiime hiz sabitleri

Biiylime hiz Aktivasyon enerjisi
Sabiti (K ) (m%/s) (J/mol )
1040 °C 1090 °C 1140 °C
1,65 x107'° 2,38x107' 4,09x107"° 140473,4775

Biiylime hiz sabitinin sicaklikla beraber arttig1 yapilan deneylerde elde edilen
sonuglarda acik sekilde goziikmektedir. Tablo 4.3’de 1040 °C ,1090 °C ve 1140 °C
de borlanmis Ta numunelerin aktivasyon enerjisi ve biliylime hiz sabitleri
gosterilmektedir. Ta numunenin borlama isleminin aktivasyon enerjisi 140473,4775
J/mol bulunmustur. 1040 °C’ de Ta numunedeki borun K sabiti 1,65 x107'% m%s |
1090 °C’ de borun K sabiti 2,38x10™° m?/s ve 1140 °C’ de borun K sabiti 4,09x10

16 m?/s bulunmustur.
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5. SONUCLAR

1040 °C, 1090 °C ve 1140 °C sicakliklarda 2 saat, 4 saat, 8 saat, 12 saat ve 16
saat Ta numuneler borlama islemine tabi tutuldular. Borlanmis numunelerin kinetik

ve mekanik 6zelikleri incelendi ve asagidaki sonuclar elde edildi.

(1) Tantalyum iizerinde olusan boriir tabakasi yogun, siki ve kismen
homojen bir morfolojiye sahiptir. Borlama isleminin siiresi ve sicakligi arttik¢a
malzemenin boriir tabakasinin kalitesi diismektedir. Borlama siiresi ve sicakliginin

artmasi ile boriir tabakasi daha poroz yapiya sahip olmaktadir.

(2) TaB,, TaB, Ta ve TaC gibi ¢gesitli fazlarin olustugu x-1sinlar1 analizleri
sonucunda ortaya ¢ikiyor. Hakim fazin TaB, oldugu XRD analizi ile dogrulandi.

Bir¢ok sicaklik ve siirelerde TaB’ye rastlanmustir.

3) Mikroyap1 c¢alismalari ii¢ farkli bolge gdsterdi (1) boriirden olusan
(TaB, ve TaB) yiizey tabakasi, (2) boriirlii kat1 ¢ozeltiden meydana gelen gecis

bolgesi ve (3) borondan etkilenmeyen ana malzeme.

(4) Borlama isleminin sicakligina ve siiresine gore, borlanan althik
tantalyum malzemenin {izerinde olusan boriir tabakanin kalinlig1 8.63 ile 47.74 pm
araliginda degismektedir. Borlama isleminin siiresi ve sicaklig1 arttig1 zaman boriir

tabakasinin kalinlig1 artmaktadir.

(5) Altlik malzemenin {izerindeki boriiriin sertligi ortalama 3410 ile 5937
Hv araliginda degisir. Gegis bolgesi sertlikleri 352 Hv ile 479 Hyv sertlikleri arasinda
degisir. Altlik malzemenin sertligi 107 ile 138 Hv araliinda degismektedir.
Yiizeyden uzaklastikca sertlik degerleri azalmaktadir.

(6) Borlanmig Ta numunenin GDOF yiizey analizi sonuglarina gore.
Borlama isleminde Ta miktarinin yiizeyde diisiik oldugunu ancak mesafeyle birlikte
Ta miktarinda artis oldugu goézlenmektedir. Bor miktarinin ise ylizeyde yiiksek olan
konsantrasyonun mesafeyle birlikte azaldig1 gozlenmektedir. TaC yiizeyde olustugu
ve giderek azalarak kayboldugu GDOF sonuglar ile belirlenmistir. X-1sinlarinda
goriilen TaC pikleri yilizeyden elde edilen piklerdir.
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(7 Aktivasyon enerjisinin 140473,4775 j/mol, 1040 °C’ de Ta
numunedeki borun K sabiti 1,65 x10716 mz/s, 1090 °C’ de borun K sabiti 2,38)(10'16

m?/s ve 1140 °C’ de borun K sabiti 4,09x10™'® m?*/s oldugu sonucuna varilmustir.
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