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Oz

Bu ¢alismada katodik ark buharlastirma yontemi kullanilarak iiretilen ZrN kaplamalarin morfolojik, yapisal, sertlik ve siirtiinme-aginma
ozellikleri incelenmistir. Kaplama islemi i¢in endiistride soguk is takim c¢eligi olarak siklikla kullanilan 1.2379 (AISI D2), taban
malzeme olarak secilmistir. Uretilen ZrN kaplamasinin yiizey 6zellikleri optik mikroskop ile tespit edilmistir. Kaplamada olusan fazlar
ve yonlenmeler X-Isin1 difraksiyonu kullanilarak analiz edilmistir. Hem taban hem de kaplanmig malzemenin sertlikleri Vickers tipi
mikrosertlik cihazi kullanilarak belirlenmistir. Asinma deneyleri ise bilye-disk tipi aginma test cihazinda 2 N sabit yiik altinda 2500 ve
5000 gevrimlerde Al,Os asindirict yiizey kullanilarak gergeklestirilmistir. Olugan aginma oranlari, asinma izlerinin optik profilometre
incelemeleri neticesinde belirlenmistir. Asinma mekanizmalari ise, olusan asinma izlerinin SEM’den elde edilen goriintiileri vasitasiyla
karakterize edilmistir. ZrN kaplamada, NaCl tipi kiibik kristal kafese sahip ZrN (111) fazinin baskin yogunlukta oldugu goériilmiistiir.
ZrN kaplamasinin sertligi yaklasik 1882 HVyo; degerinde oldugu ve taban malzemenin sertligi 448 HV,o degerinde oldugu
gOrilmiistiir. Bu durumda ZrN kaplanmis malzemenin sertlik degerinin taban malzemeye nazaran yaklasik %300 daha yiiksek oldugu
tespit edilmistir. Her iki ¢evrimde ZrN kaplamanin aginma performansi taban malzemeye gore daha yiiksek oldugu goriilmustiir.
Islemsiz malzemede baskin asinma mekanizmasi plastik deformasyon ve adezif asinma iken, ZrN kaplanmis malzemede pullanma
kaynakli soyulmalarin baskin mekanizma oldugu tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Katodik ark buharlastirma, 1.2379, ZrN, Sertlik, Asinma.

Investigation of the Effect of ZrN Thin Film Coating on the Wear
Properties of 1.2379 Cold Work Tool Steel

Abstract

In this study, the morphological, structural, hardness and friction-wear properties of ZrN coatings produced by the cathodic arc
evaporation method were investigated. 1.2379 (AISI D2), which is frequently used as a cold work tool steel in the industry, was chosen
as the substarate material for coating process. The surface properties of the ZrN coating were determined using optical microscope. The
phases and orientations of the coating were analyzed by X-Ray diffraction. The hardness of both the substrate and the coated material
was determined using a Vickers type microhardness tester. Wear tests were carried out using Al.O3 ceramic abrader at 2500 and 5000
cycles under 2 N constant load in ball-disc type tribometer. The wear rates of materials were determined as a result of optical
profilometer examinations of the wear tracks. The wear mechanisms were characterized by SEM images of the wear tracks. In the ZrN
coating, it was observed that the ZrN (111) phase with a NaCl type cubic crystal lattice was dominant. It was observed that the hardness
value of the ZrN coating was approximately 1882 HV( o and the hardness value of the substrate material was 448 HV 1. In this case,
it has been determined that the hardness value of the ZrN coated material is approximately 300% higher than the substrate material. It
was observed that the wear performance of ZrN coatings was higher than the untreated material in both cycles. While the dominant
wear mechanism in the untreated material was plastic deformation and adhesive wear, the flaking-induced peeling was the dominant
wear mechanism in the ZrN coating.

Keywords: Cathodic arc evaporation, 1.2379, ZrN, Hardness, Wear.
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1. Giris

Endistriyel uygulamalarda kullanilan kesici takimlar,
zimbalar, derin sivama ve soguk ekstriizyon kaliplart gibi
mekanik bilegenlerin is pargasi ile temas eden yiizeyleri, siirtiinme
nedeniyle siire¢ icerisinde aginmaya maruz kalmaktadir [1], [2].
Asinma mekanizmalarina ve asinmayi azaltmak amaciyla
almacak onlemlere ayrintili bir bakis agisi, temas halindeki
pargalarin servis Omriinii ve c¢ikti kalitesini artiracak, bunun
yaninda bakim maliyetlerini ise azaltacaktir. Literatiire
bakildiginda  ylizey  islemleri  malzemelerin  asmma
performanslarinin gelistirilmesi amaciyla uygulanan en basaril
yontem olarak dikkat ¢ekmektedir [3], [4]. S6z konusu ylizey
islemlerine 6rnek olarak nitriirleme, borlama ve 6zellikle vakum
teknolojisi ile uygulanan yiizey kaplamalar1 goze ¢arpmaktadir.
Literatiirde bu yiizey islemleriyle ilgili birgok ¢alisma olmasina
ragmen, yillar i¢erisinde vakum teknolojilerindeki gelismelerle
baglantili olarak Fiziksel Buhar Biriktirme (FBB) yontemi ile
olusturulan yiizey kaplamalar1 aginmaya karsi sergiledigi etkin
koruma sayesinde endiistriyel uygulamalardaki cazibesini
artirmistir [5] - [7]. FBB ylizey kaplamalari arasinda gegis metal
hedefleri kullanilarak olusturulan nitriir esasl kaplamalar oldukca
popiilerdir. Literatiirdeki ilgili ¢alismalara bakildiginda, diisiik
stirtiinme katsayisi, yiiksek plastik deformasyon direnci, basarilt
kimyasal stabilite ve altin1 andiran etkileyici rengi nedeniyle TiN
ikili ge¢is metal kaplamalar1 endiistride ¢esitli alanlarda
kullanilmaya baglanarak 6ncii olmustur [8] - [10]. TiN kaplamali
takimlarin siireg igerisindeki devam eden basarisiyla birlikte,
artan iiretim ihtiyaci ve piyasa rekabeti ve glinden giine gelisen
vakum teknolojisi, TiN kaplamalardan daha yiiksek stirtiinme ve
asinmaya karst koruyuculuk verimliligi sunan ikinci nesil FBB
kaplamalarin (CrN, ZrN, NbN) ticari olarak gelistirilmesine yol
acmuistir [11]. Bu kaplamalar arasinda ZrN, TiN kaplamalara
kiyasla daha yiiksek sertlik (%30 daha sert), disiik siirtiinme
katsayis1 ve yiiksek asinma performansi sayesinde cesitli
uygulamalar igin ilgiyi tlizerine c¢ekmistir. Bununla birlikte
literatlir ¢aligmalarina bakildiginda, ZrN kaplamasinin 6zellikle
kesici takim uygulamalarindaki performansinin arastirildigr ve
etkileyici sonucglar alindigt raporlanmistir. Jianxin ve galigsma
arkadaglarinin  gergeklestirdigi bir ¢aligmada, YG6 sementit
karbiir kesici takim malzemesi iizerine kaplanan ZrN tabakasinin
asinma performansi yliksek hizli blok bilezik (block on ring)
asinma test cihazi kullanilarak belirlenmistir [12]. Calisma
sonucunda ZrN kapli takimlarin, biiyiik sertlik artig1 ve yiiksek
asimnma direnci ile baglantili olan YG6 kaplamasiz takimlara
kiyasla ¢ok daha yiiksek kesme performansi gosterdigi rapor
edilmistir. Bu temel faktorler, kaplamali takimlar i¢in takim yan
asinma oranint engellemekte ve isleme sirasinda takim
asinmasinin  azaltilmasmna katkida bulunmaktadir. Bununla
birlikte ilgili calismada, ZrN kaplamalarda taban malzemeye
yapigsma kritik yiik degerinin ise 70 N oldugu tespit edilmistir. Bir
diger calismada, yine kesici takim malzemesi (YT15 sementit
karbiir) tizerine kaplanan ZrN kaplamalarin asinma performansi
taban malzemeyle karsilastirmali olarak incelenmistir. Elde edilen
bulgulara bakildiginda, ZrN kapli takimlarin YT15 taban
malzemesine gore daha yiiksek siyrilma ve yan asinma dayanimi
sergiledigi belirlenmistir [13]. ZrN kaplamalarda kii¢iik oranda
meydana gelen adezif aginmanin eslik ettigi abrazif aginmalarin
baskin aginma mekanizmasi oldugu vurgulanmustir. Yukaridaki
caligmalardan da goriilecegi iizere ZrN kaplamalarin uygulama
alani olarak kesici takimlar iizerinde yogunlastig1 goriilmektedir.
Endiistrideki diger uygulama alanlarinda (6zellikle soguk dovme
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veya ekstriizyon) s6z konusu kaplamanin uygulanabilirligi
tizerinde durulmasi gereken, literatiirdeki bir eksiklik olarak tespit
edilmistir. Bu eksikligi sistematik bir ¢aligmayla giderebilmek
icin endiistride soguk is takim ¢eligi olarak siklikla kullanilan
1.2379 (AISI D2) c¢elik malzemeler, katodik ark FBB yontemi
kullanarak ZrN tabakast ile kaplanmigtir. Olusturulan
kaplamanin, morfolojik ve yapisal oOzellikleri i¢in taramali
elektron mikroskobu (SEM) ve X-1sin1 difraktometresi (XRD)
kullanilmustir. Elde edilen kaplamanin sertlik degeri Vickers tipi
mikrosertlik test cihazi kullanilarak belirlenmistir. Son olarak
malzemelerin asinma performanslart AI203 seramik karsi
yiizeyler kullanilarak bilye disk esasli aginma test cihazi ile
belirlenmistir. Elde edilen asinma izleri ise SEM ile karakterize
edilerek olusan asinma mekanizmalari detaylandirilmistir.

2. Materyal ve Metot

Bu ¢alismada, 30 mm c¢apindaki AISI D2 (C ~ 1,5 -Mn ~ 0,6
-Si~0,6-Co~1,00-Cr~ 12,00 Mo ~ 1,00 - V ~ 1,1) gelik
malzemeleri katodik ark buharlastirma kaplama islemi i¢in taban
malzeme olarak kullanilmistir. Kaplama iglemi dncesinde taban
malzeme yiizeyleri 400, 800, 1500, 2000 numara SiC zimparalar
kullanilarak yiizeyindeki talagli imalattan kaynakli kesme izleri
ve istenmeyen kirlilikler giderilmistir. Sonrasinda malzemeler 1
um AlLOs solisyonu kullanilarak parlatma islemine tabi

tutulmustur. Metalografik islemlerden sonra taban malzemeler
etanol ile temizlenip kurutularak kaplama iglemine hazir hale
getirilmistir. ZrN kaplama tabakasi, Sekil 1°de goriilen ve
endiistriyel olarak kullanilan Platit n411 Plus (isvigre) katodik ark

endiistriyel
miidahale

olarak
edilmeden

buharlagtirma  diizenegi  kullanilarak,
uygulanan kaplama parametrelerine
kaplanmuistir.

Sekil 1. Katodik ark buharlastirma kaplama diizenegi

ZrN kaplamasmin yapisal, topografik ve kristalografik
analizleri sirasiyla optik mikroskop (Zeiss, Almanya), optik
profilometre (NANOFOCUS, pscan Custom, Almanya) ve XRD
(Panalytical ~ X'Pert3, Birlesik ~ Krallik) kullanilarak
gerceklestirilmigtir. Ayrica Vickers tipi Struers Duramin 3
(Danimarka) marka mikrosertlik test cihazinda 10 gr yiik ve 10
saniye batma siiresi uygulanarak malzemelerin sertlik degerleri
belirlenmistir. Malzemelerin aginma performanslart DUCOM
(TR-2001, Hindistan) marka bilye disk tipi asinma test diizenegi
kullanilarak belirlenmistir. Asinma testlerinde, karsi yiizey olarak
ise 6 mm capinda Al,O3; seramik bilye kullanilmigtir. Bununla
birlikte, asinma testleri 2 N sabit yiik altinda 2500 ve 5000 ¢evrim
olmak iizere 2 farkli gevrim sayisinda gergeklestirilmigtir. Asinma
testleri sonucunda, malzemelerin yiizeylerinde meydana gelen
asinma yollarinin, optik profilometre kullanilarak incelenmesiyle
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birlikte malzemelerde olusan asinma hacimleri tespit edilmistir.
Elde edilen asinma hacimleri ve aginma test parametreleri dikkate
almarak, asagida verilen Archard denklemi vasitasiyla aginma
oranlar1 belirlenmistir.

Archard Denklemi: W=V / (P*d) (1)

Bu denklemde, W: Asinma orani (mm3/N.m), V: Asinma
hacmi (mm?), P: uygulanan yiik (N) ve d: kayma mesafesi (m)
olarak ifade edilmektedir. Ayrica malzemelerde olusan asinma
yollarinin SEM incelemeleriyle birlikte, meydana gelen asinma
mekanizmalar1 karakterize edilmistir.

3. Arastirma Sonuclar ve Tartisma

AISI D2 ¢elik malzemeleri yiizeyine kaplanan ZrN
kaplamasinin yiizey morfolojisi Sekil 2’de goriilmektedir. Sekilde
goriildiigii iizere, katot noktalarindan yayilan mikro damlaciklar
olarak adlandirilan erimis Zr kiirecikleri, kaplama islemi sirasinda
ylizeyde olusmaktadir. Literatiire gore s6z konusu mikro
damlaciklarin olusumu, kaplama iglemi sirasinda ortamdaki azot
ile yeterince reaksiyona giremeyen Zr hedef malzemesinin
buharlasmast  ve  sonrasinda  yiizeye  birikmesinden
kaynaklanmaktadir [14]. Kaplama tabakasinin taban malzeme
ylizeyine biiylime mekanizmasi g6z oniine alindiginda, mikro
damlaciklar altlik ile ¢arpisip yiizeye tutunduklarinda, gélgeleme
adi verilen iyon akisinin etkisiyle damlaciklarin altinda delikler
veya ¢ukurlar olugsmustur. Kaplama yiizeyinde olusan bu
yapilarin, katodik ark buharlastirma tekniginin en Onemli
kusurlarindan biri oldugu literatiirce ortaya konulmustur [15].
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Sekil 2. ZrN kaplamasinin yiizey goriintimii

Uretilen ZrN kaplama tabakasmin XRD analizi sonuglar
Sekil 3’te goriilmektedir. Sekilde, ZrN kaplamada, 33° agisinda
elde edilen NaCl tipi kiibik kristal kafese sahip ZrN (111) fazinin
baskin yogunlukta oldugu goriilmektedir [16]. Yiksek
yogunluklu (111) kirmiminin varligi, ICDD 35-0753 standardina
denk gelmektedir (Ref 14). (111) oryantasyonunda goriilen fazin
yant sira 40° acisinda (200), 67° acisinda (311) ve 71° acisinda
(222) oryantasyonunda ZrN fazlar1 tespit edilmistir. Aynt ZrN
fazindaki (111) oryantasyon ile diger oryantasyonlar arasindaki
siddet farki, atom diizlemindeki paketlenen atom yogunlugundan
kaynaklandigi vurgulandig: literatiirce bilinmektedir [14]. Bu
¢aligmada, ZrN kaplamasinda, (111) oryantasyonu (200), (311) ve
(222) oryantasyonlara gore daha yogun atom konumuna sahip
oldugu goriilmektedir. Bununla birlikte, taban malzeme etkisiyle
olusan Fe faz1 ise 45° agisinda goriilmiistiir.
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Sekil 3. ZrN kaplama tabakasinin XRD grafigi

AISI D2 taban malzemesi ve ZrN kaplamasimnin yiizey
piriizliilik ve sertlik degerleri Sekil 4’te goriilmektedir. Sekilde
goriildiigii tizere kaplama iglemi Oncesinden taban malzemenin
yiizey piirtizliliik degeri 0,11 um iken, kaplama islemi sonrasinda
bu deger 0,22 pum seviyelerine yiikselmistir. Katodik ark
buharlastirma yontemi ile ge¢is metal nitriirlerinden iretilen
kaplama tabakalarinin tipik bir 6zelligi olan mikro partikiil
(damlacik) ve cukurlarin olusmast nedeniyle yiizey piiriizliiliik
degerinde gozle goriilir bir artis meydana gelmistir.
Malzemelerin  mikrosertlik degerlerine bakildiginda, ZrN
kaplama tabakasi sayesinde sertligin yaklasik %300 seviyelerinde
artis sergiledigi belirlenmistir.

0,25 2500

mEYiizey Piiriizliligii (um) 0,22
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Sekil 4. Taban malzeme ve ZrN kaplamasindan elde edilen yiizey
pririiziiliigii ve sertlik degerleri

Malzemelerin asimnma testleri sonucunda elde edilen
siirtiinme katsayis1 grafikleri Sekil 5°te verilmistir. Islemsiz ve
ZrN kaplamasinin aginma deneylerinin rodaj bolimii olarak
adlandirilan siirtiinen yiizeylerin birbirine aligma siiresine (250.
saniyesine) kadar siirtinme katsayisinda artis meydana geldigi,
yaklagik 500. saniyeden sonra ise egrilerin stabil davranisa gectigi
goriilmektedir. Bununla birlikte, kaplanmig malzemenin rodaj
boliimiinde siirtiinme katsayist degerlerinin islemsiz malzemeye
nazaran daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Bunun sebebi ise
kaplanmis malzemenin yiizeyindeki mikro damlaciklar ve
cukurlarin varligr sebebiyle ylizey piiriizliilik degerinin daha
yiiksek olmasidir. Deneyin ilk bdliimlerinde karsi yiizeyin,
kaplamanin sert karakterdeki piiriizlerini ezmesi sonucunda
sirtinme katsayis1 degeri islemsiz malzemeye kiyasla daha
yiiksek oldugu goriilmektedir. Ayrica grafik dalgalanmalari stabil
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bolgeye ulastiginda, islemsiz ve ZrN kaplamasinin 2500 ve 5000
¢evrim sayilarinda siirtiinme katsayisi degerlerinin yakin oldugu
goriilmektedir.
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Sekil 5. Numunelerden elde edilen siirtiinme katsayist grafigi

Asinma testleri sonucunda malzeme yiizeylerinde meydana
gelen aginma izlerinin optik profilometre gorselleri Sekil 6°da
verilmistir. Tlgili gorselde, ZrN kaplanmis malzemesinin 2500 ve
5000 ¢evrimdeki asinma izlerinin derinlik ve genislik farklar1 net
bir sekilde goriilmektedir. Islemsiz 1.2379 celiginin, ZrN
kaplanmig malzemeye kiyasla daha fazla asinmaya maruz kaldig
goriilmektedir. Ayrica, islemsiz malzemede meydana gelen
homojen ve daha yiiksek asinmanin varligi, siirtiinme katsayisi
grafigindeki farkliliklar1 ve dalgalanmalari agiklamaktadir. Sekil
6’da optik profilometre goriintiileri kullanilarak olusan asinma
oranlart hesaplamalarindan elde edilen grafik Sekil 7°de
verilmistir. ZrN kaplanmis malzemenin her iki ¢evrim sayisinda
islemsiz malzemeye kiyasla daha yiiksek asinma dayanimi
sergiledigi goriilmektedir. Bunun sebebi ise ZrN kaplamasi
sayesinde islemsiz malzemenin plastik deformasyona karsi
dayaniminin artirilmasina dayandirilmaktadir. Sertligi yiiksek
olan mekanik pargalarda asmma performanslarinin yiiksek
olmasi, literatiire Archard’in kazandirdigi asmma formiiliine
uymaktadir. Ayrica 5000 ¢evrimde meydana gelen asinma orani
degerleri ise 2500 c¢evrime gore daha yiiksek oldugu
belirlenmistir.

Sekil 6. Numunelerin asinma izlerinin optik profilometre
goriintiileri
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Sekil 7. Numunelerden elde edilen asinma orani degerleri

Malzemelerin aginma testleri sonucunda elde edilen aginma
izlerinin SEM gériintiileri Sekil 8’de goriilmektedir. Islemsiz
malzemenin iki ¢evrime gergeklestirilen aginma deneylerinden
elde edilen agmma izi gorintileri incelendiginde, baskin
mekanizmanin plastik deformasyon oldugu gériilmektedir. Bunun
yani sira, detay goriintiilerine bakildiginda adezif baglanmalarin
oldugu ve 5000 gevrimde ise mikro kaynak baglantilarinin
koptugu ve siirtiinen yiizeyler arasinda sikisarak yiizeyde plastik
deformasyon haricinde abrazif ¢iziklerin de meydana geldigi
goriilmektedir. Islemsiz malzeme yiizeyinde olusan asinma izleri
kaplanmis malzeme yiizeyinde olusan asinma izleriyle
kiyaslandiginda, islemsiz malzemede plastik deformasyon
dayaniminin daha diisiik olmasi sebebiyle diizgiinsiizliiklerin
oldugu gozlemlenmistir. ZrN kaplanmig malzemede ise yiiksek
sertlik nedeniyle asinma izinin islemsiz malzemeye gore daha
piiriizsiiz ve diizgiin oldugu goriilmektedir. Kaplanmis malzeme
yiizeyinde asinma iz genisliginin ise daha disiik oldugu tespit
edilmistir. 2500 ¢evrimde gerceklestirilen aginma testinde ZrN
kaplanmig malzeme yiizeyinde sert piiriizlerin ezildigi ve
strtinme 1sisiin da etkisiyle oksijenle reaksiyon sonucunda,
ZrO; pargaciklarinin aginma izi igerisine dagildig goriilmektedir.
5000 ¢evrimde gerceklestirilen asinma testinde ise oksit
parcaciklarin aginma izi kenarlarina tasindigi temas eden yiizeyler
arasina sikisan parcaciklarin ise ince abrazif c¢izgilere neden
oldugu goriilmektedir. Detay goriintiiler incelendiginde, mikro
kirtlmalarin neden oldugu pullanma sebepli soyulmalarin
olustugu tespit edilmistir.
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Sekil 8. Numunelerin asinma izlerinin SEM goriintiileri

4. Sonuc¢

Bu ¢aligmada, katodik ark buharlagtirma yontemi kullanilarak

1.2379 soguk is takim ¢eligi ylizeyine ZrN ince film tabakasi
kaplanmigtir. Kaplamanin yapisal, sertlik ve asinma 6zelliklerinin
incelemeleri neticesinde elde edilen sonuglar asagida verilmistir.

ZrN kaplamasinin yiizeyinde katodik ark PVD yonteminin
karakteristik 6zelligi olan mikro damlaciklar (droplet) ve
cukurlar gézlenmistir.

ZrN kaplamada, NaCl tipi kiibik kristal kafese sahip ZrN
(111) fazinin baskin yogunlukta oldugu tespit edilmistir.
Kaplanmig malzemenin yiizey piiriizliilliigii, yiizeylerindeki
damlaciklar ve c¢ukurlardan dolay1 iglemsiz malzemeye
nazaran daha yiiksektir.

Mikrosertlik degeri agisindan ZrN kaplanmis malzemenin
¢elik malzemesine nazaran yaklagik %300 oraninda artis
gosterdigi tespit edilmistir.

2500 ve 5000 cevrim sayilarinda gerceklestirilen asimnma
deneylerinde, ZrN kaplanmis malzemesinin aginma dayanimi
igslemsiz malzemeden daha yiiksek oldugu tespit edilmistir.
Islemsiz malzemede baskin asmnma mekanizmasi plastik
deformasyon iken, ZrN kaplamalarda kismi abrazif ¢iziklerle
birlikte pullanma kaynakli soyulmalar gézlenmistir.
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