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Oz

Takim malzemesinin iglenebilirligi o malzemenin ¢aligma Omriine baglidir. Bu sebeple endiistride takim
Omriinii artirmak icin birgok iglem yapilmaktadir. Bunlardan en yaygin olan1 malzemenin yiizeyini sert filmle
kaplama islemidir. Kaplanan filmin takim ¢eliginin dmriinii artirabilmesi i¢in taban malzeme ve film arasindaki
adezyonun yiiksek olmasi gerekmektedir. Sigratma islemi ile yapilan ince film kaplamalar, asinma ve korozyon
direncindeki gelisme, yiizey kalitesinin arttirilmasi, fonksiyonel 6zelliklerin zenginlestirilmesi ve kullanim
Omriiniin artmasi gibi istiin nitelikleri nedeniyle birgok endiistride yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu
calismada, D2 takim ¢eliginin ¢aligma omriinii artirmak i¢in kaplanan TiN filmin adezyon ve yorulma omrii
incelenmistir. TiN filmi 400°C taban malzeme sicakliginda D2 takim ¢eliginin {izerine sigratma teknigi ile
kaplanmistir. Yapilan testler sonucu D2 geligine kaplanan TiN filminin dmriiniin 1000 ¢evrimden daha fazla
oldugu belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: TiN, takim ¢eligi, adezyon, yorulma

Determination of Adhesion and Fatigue Properties of TiN Film Coated on D2 Tool Steel
Abstract

The machinability of the tool material depends on the working life. For this reason, many processes are
performed in the industry to increase tool life. The most common of these is the surface coating process on the
material with hard film. In order for the coated film to increase the life of the tool steel, the adhesion between
the substrate and the film must be high level. Sputtering are widely used in many industries due to their superior
qualities such as improved wear and corrosion resistance, improved surface quality, enhanced functional
properties, and increased service life. In this study, the adhesion and fatigue life of TiN film coated to increase
the working life of D2 tool steel was investigated. The TiN film was sputtered on tool steel D2 at 400 ° C
substrate temperature. As a result of the tests, the life of TiN film coated on D2 steel was determined to be more
than 1000 cycles.

Keywords: TiN, tool steel, adhesion, fatigue

1. Giris

Titanyum Nitriir (TiN) NaCl kaya tuzu kristal
yapist gosteren, diisiik yogunluga ve yliksek
erime noktasina sahip refrakter bir bilesiktir.
Takim celikleri i¢in bir kaplama olarak TiN
yaygin olarak kullanilmaktadir ve takim

*Sorumlu Yazar: aysenur.keles@atauni.edu.tr

endiistrisinde biiytik ilgi gormektedir (Zhang
& Zhu, 1993). Bunun en 6nemli sebepleri, iyi
adezyon, yiiksek kimyasal dayanim, yiiksek
sicakliklara direng, yliksek sertlik ve diisiik
sirtinme katsayisina () sahip olmasidir
(Durusoy, Duyar, Aydmnli, & Ay, 2003). TiN
filmler yaygin olarak fiziksel buhar biriktirme
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(FBB) yontemiyle, bu FBB yonteminden ise
en yaygin sigratma yontemiyle
kaplanmaktadir (Azadi, Sabour Rouhaghdam,
& Ahangaranic, 2016; Bhaduri, Ghosh,
Gangopadhyay, & Paul, 2010; Zhang & Zhu,
1993).

Herhangi bir film biriktirme isleminde en
onemli kaplama degiskenlerinden biri taban
sicakligidir.  Taban
sicakligin1 kontrol etme kabiliyeti, biriktirme
orani, mikroyapt ve iretilen kaplamanin
ozellikleri iizerinde biiyiikk etkiye sahip
olabilmektedir  (Ghobadi, Ganji, Luna,
Arman, & Ahmadpourian, 2015; Patsalas,
Charitidis, & Logothetidis, 2000). Taban
malzeme sicakligina gére en onemli nokta,
elde edilen sonugta ortaya ¢ikan mikroyapi ile
dogrudan korelasyon géstermesidir. Ornegin,
eger taban malzeme oda sicakligindaysa, elde
edilen mikroyap1 biriktirme i¢in kullanilan
taban malzeme ile uyumlu olacaktir. Thornton
tarafindan Onerilen Yapt Bolge Modeline

malzeme malzeme

(SZM) gore, yiizey atomlarmin hareketliligi
taban malzeme sicaklifinda artis oldugunda
artar, bu da Bolge T'nin (gegis bolgesi)
olusumuna yol acar. Biriktirme sirasindaki
sicakligin artmastyla, bolge 1, bolge T, bolge
2 ve bolge 3 gibi bolgelerin olusumuna yol
acar. Bu nedenle, genel olarak si¢gratma islemi
sirasinda, taban malzeme ylizeyindeki
kimyasal reaksiyon ve ylizey atomunun
hareketliligi taban malzeme sicakligindan
etkilenebilir. Ince film kaplama esnasinda
taban malzemeye yiiksek sicaklik
kullanmanin avantajlarindan biri, kaplamada
dretilen kalict i¢ gerilmenin minimuma
indirilmis olmasidir. Ayrica, taban malzeme
sicaklig, kaplama oranini 6nemli Olgiide
etkilemektedir (Ohring, 2001; Thornton,

1988).

Tanecik yapist, kii¢lik boyutlu tanecikler daha
yuvarlatilmig  hale  geldiginden, tane

boyutunda  gozlenen  yiiksek  sicaklik
nedeniyle biiyiik 6l¢iide modifiye edilir. ince
filmin yiiksek taban malzeme sicakligina
sahip piriizliligl, kullanilan tane boyutu
elemaninin yapisina bagli olarak artabilir veya
azalabilir. Kaya, S. ve arkadaslari, taban
malzeme sicakligr degistirildiginde, ylizey
puriizliliigii degeri, iletkenlik ve tane siniriin
degistigini aciklamiglardir (Kaya, Yilmaz,
Karacali, Cetinkaya, & Aktag, 2015). X.-Y. Li
ve ark., ince film biriktirme sirasinda ortaya
cikan kalic1 i¢ gerilmenin taban malzeme
sicakligindaki artis nedeniyle hizla azaldigini
one slirmektedir. Kaplanan tanelerin biiylime
hiz1 ve ad atom hareketliligi, taban malzeme
sicakligindaki artisa bagli olarak artar. Ad
atom hareketliligindeki bu artis, biriktirilmis
filmlerin yiizey piirtizliiliigii 6zelligini azaltir.
Genel olarak, sicratma isleminde daha iyi
kristal elde etmek icin, biriken atomlarin ¢ok
yiiksek enerjiye sahip olmalar1 beklenir, bu
onkosul, yliksek taban malzeme sicakliginin
kullanimi ile yerine getirilir (Li et al., 2009).
Sun ve arkadaglarina gore, taban malzeme
sicakligr arttikga, atom hareketliliginde artig
ve  yapisal  kusurlarda azalma ile
sonuglanacaktir (Sun et al., 2019). Ayrica,
sigratma isleminde taban malzeme sicakligi
arttikga, daha diisiik kusurlu ve daha yogun
filmler biriktirilir. Ince filmin direnci,
baslangicta taban malzeme sicakligi arttikca
diiser, ancak sicaklik daha da arttiginda,
direng Literatiir ~ calismalari
incelendiginde, = malzemelerin  adezyon
degerlerinin ise 400-500 °C taban malzeme
sicakligina kadar 6nemli oranda arttig1 fakat

arttirilir.

sonrasinda  azalma  meydana  geldigi
gbozlemlenmistir.
Bu sebeple  bu calismada  takim

malzemelerinin Omriinii artiran TiN film,
400°C taban malzeme sicakliginda manyetik
alanda sigratma yontemiyle D2 takim ¢eligi

tizerine  kaplandu. Kaplanan  filmin
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mikroyapisal 6zelligi ve film kalinlignt SEM
cihaz, kristalografik yonlenmesi XRD ile ve
adezyon ve yorulma ozellikleri ise sirasiyla
cizik ve ¢oklu cizik testi ile gerceklestirildi.

Materyal ve Metot

Takim malzemelerinin yorulma Omriinii
belirlemek i¢in taban malzeme olarak yiiksek
karbon ve krom igeren, 1s1l islem sirasinda ise
herhangi distorsiyona ugramayan ve takim
aletlerinde yaygin kullanilan D2 takim ¢eligi
secildi. D2 takim ¢eliginin  kimyasal
kompozisyonu Tablo 1’de verilmistir. Taban
malzemeye kaplama oncesi herhangi bir islem
yaptlmamistir. D2 takim ¢eliginin omriinii
artirmak icin kaplanan TiN film manyetik
alanda si¢cratma teknigi ile kaplandi. Kaplama
aninda bir adet Ti (%99,99 saflikta) hedef
kullanildi. Kaplamada iyonizasyonu saglamak
icin Ar gazi, nitriir faz1 elde edebilmek i¢inde
N2 gazi kullanildi. Kaplama &ncesi taban
malzeme ile film arasindaki
iyilestirmek ve kontaminasyonu azaltmak i¢in

adezyonu

taban malzemelere iyon temizleme yapildi.
Iyon temizleme -850V taban malzeme
gerilimde 0.26Pa calisma basinci altinda 30dk
stire ile yapildi. Kaplama parametreleri ise
literatiir arastirma sonucu belirlendi. Bu
sebeple, taban malzeme sicakligi 400°C, 70W
taban malzeme giicli altinda, proses basinci
0,3Pa ve kaplama siiresi 90dk olarak secildi.

Tablo 1. D2 takim g¢eliginin kimyasal
kompozisyonu

Elementler %wt
C 1,55
Cr 12,0
Mo 0,80
\V 0,90
Mn 0,35
Si 0,25
Fe Denge

TiN filmin yap1 bolge modelini ve film
kalinligimmi belirlemek i¢cin SEM cihaz1 (FEI
Quanta FEG-450 SEM-EDS) kullanildi. TiN
filmin kristalografik yonlenmesi XRD cihazi
Cu-Ka
belirlendi. Taban malzeme ile film arasindaki

radyasyon kaynagr kullanilarak
kritik yik (adezyon ozelligi) degerini
belirlemek i¢in ¢izik testi yapildi. Cizik testi,
Revetester CSM Instruments ¢izik test cihazi
kullanilarak Rockwell C elmas kalemi (120 °
koni, 200 mikron yaricapl kiiresel ug) ile
yapildi. Kritik kaplama yiiki, 10 mm /
dakikalik bir kayma hizi ve 100 N / dakikalik
bir yiikkleme hiz1 altinda belirlendi. Ayrica,
cizik testi sonrasi kritik yiik degerini ve hasar
tirlerini  belirlemek igin optik mikroskop
kullanildi.  Filmlerin
belirlemek i¢in ¢oklu c¢izik testi, Revetest
Scratch Tester ile kuru atmosfer kosullarinda

yorulma  Omriinii

gerceklesti.  Kaplamalart  ¢izmek  icin
Rockwell C ug kullanildi. Cizilme uzunlugu 3
mm ¢izik boyunda, yari kritik yiik degeri olan
25N altinda ve 500, 750 ve 1000 cycle
degerlerinde iki yonlii yiik (hem ileri hem geri
hareketi) kullanilarak uygulandi.

Bulgular

D2 takim ¢eligi iizerine kaplanan TiN filmin
SEM goriintiisii Sekil 1°de  verilmistir.
Kaplanan TiN filmin film kalinligi 450nm
olarak Ol¢llmiistiir. 400°C taban malzeme
sicakliginda kaplanan TiN filmi Yapr Bolge
Modeline (SZM) gore Bolge 3  yapist
(tamamen yogun) gostermektedir (Thornton,
1988).
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Sekil 1. TiN filmin SEM gériintiisii

D2 takim celigi iizerine kaplanan TiN filmin
XRD grafigi Sekil 2°de verilmistir. 20=35,
38°’de TiN (111) faz1, 26~40°’de TiN (200)
faz1, 20~64,8°°de TiN (220) faz1 ve
20~82°’de ise TiN (222) faz1 belirlenmistir
(Carbonari & Martinelli, 2001; Kim et al.,
2009). XRD pikleri, TiN filmin NaCl tipinde
kiibik yap1 sergileyen (111) ve (222) olmak
gicli faza sahip tercihli
oryantasyonunu gostermistir (Samani et al.,

2015).

uzere iki

*(111)

. TN
* D2 Takim geligi

Siddet (a.u.)

*{101)

*(111
« (200)
] * (200)
* (220)
| . (222)
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2 Teta (der.)

Sekil 2. TiN filmin XRD grafigi

TiN filmden ¢izik testi sonucu elde edilen
Normal yiik- stirtlinme grafigi Sekil 3’de
verilmistir. Yapilan ¢izik testi sonucu TiN
filmin  kritik yiik degeri 56 N olarak
belirlenmistir. Optik mikroskop ile c¢izik
iizerinden alinan goriintiilerde ayrica Sekil

3’de  goriilmektedir. Optik  mikroskop
gorintiileri incelendiginde 30 N'a kadar film

iizerinde herhangi bir hasar

| gbzlemlenmemistir. 30 N yiikten sonra film

iizerinde adeziv hasar meydana gelmistir.

Normal yiik ve surtinme

1200

1080 090 —

Sekil 3. TiN filmine ait ¢izik testi sonucu elde
edilen Normal yiik- siirtiinme grafigi

TiN filmin yorulma omriinii belirlemek i¢in
yapilan ¢oklu c¢izik testleri sonucu elde edilen
stirtiinme katsayis1 (p)-mesafe grafikleri Sekil
4-Sekil 6 arasinda verilmistir. Siirtiinme
katsayis1 (p)-mesafe grafikleri incelendiginde
artan ¢evrim sayisi ile yiizey piiriizliligiintin
azalmasindan dolay:r siirtinme katsayist (W)
degerlerinde 6nemli oranda azalma meydana
gelmistir. 500, 750 ve 1000 ¢evrimlik ¢oklu
cizik testi sonucu elde edilen ortalama
strtlinme katsayis1 () degerleri sirasiyla
0,43, 0,4 ve 0,38 olarak elde edilmistir.
Stirtiinme katsayis1 (n) degerleri her ¢evrimin
ilk gecisinde (pass) en yiksek degeri
sergilemistir. Bunun sebebi ilk gegiste
meydana gelen plastik deformasyondur
(Efeoglu & Arnell, 2000). Artan gegis
sayisiyla birlikte stirtinme katsayist ()
degerleri azalma gostermistir. Artan gecis
sayist ile film yiizeyinde meydana gelen
yiizey piiriizliiliiklerinin giderilmesi sonucu
stirtinme  katsayisinin (W diistiigii
belirtilmistir.
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—Tpass ——50pass 100 pass —— 150 pass —— 200 pass —— 250 pass
|——300 pass—— 350 pass——400 pass ——450 pass —— 500 pass

0,54

Surttinme Katsayisi (n)

Mesafe (mm)

Sekil 4. TiN filminin 500 ¢evrimlik ¢oklu
cizik testine ait siirtiinme katsayisi (p)-mesafe
grafigi

Tpass —— 50 pass 700 pass —— 150 pass —— 200 pass —— 250 pass —— 300 pass —— 350 pass)
400 pass —— 450 pass —— 500 pass —— 550 pass —— 600 pass —— 650 pass —— 700 pass—— 750 pass|

0,55

Surtinme Katsayisi (u)

Mesafe (mm)

Sekil 5. TiN filminin 750 c¢evrimlik ¢oklu
cizik testine ait siirtiinme katsayisi (p)-mesafe
grafigi

0.55 1 1pass —— 50 pass 100 p: 150 pz 200 p: 250 p: 300 pass
, 350 p 400 p: 450 p p 550 p: 500 p 650 pass
700 pass —— 740 pass ——B00 pass—— 850 p: 900 p: 950 p: 1000 pass

(1)

Sdrtinme Katsayisi

Mesafe (mm)

Sekil 6. TiN filminin 1000 ¢evrimlik ¢oklu
cizik testine ait siirtiinme katsayisi (p)-mesafe
grafigi

TiN filminin 500, 750 ve 1000 cevrimlik
coklu cizik testlerinin SEM goriintiileri Sekil
7’de verilmistir. Artan ¢evrim sayisi ile ¢izik

kenarlarindaki adeziv kirillma artmustir.

Ayrica artan ¢evrim ile ¢izik genisliginde artis
gbzlemlenmistir.

Sekil 7. TiN filminin 500, 750 ve 1000
cevrimlik ¢oklu ¢izik test goriintiileri

Coklu sonucu olusan ¢iziklerin
elementel oran1 Tablo 2’de verilmistir.
Cevrim sayis1 arttikca taban malzemenin
iceriginde olan Fe orani artmistir. Bununla
birlikte filmin igeriginde olan Ti ve N
elementlerinin  miktarinda ise  azalma
meydana gelmistir. Ayrica atmosfer altinda
yapilan deney sonucunda filmin ¢izilmesi ile
taban malzemeye yaklastikca Fe elementinin
oksijene karsi diisiik afinitesinden dolayr O
elementinin miktarinda artma meydana
gelmistir(Baran, Sukuroglu, Efeoglu, & Totik,
2016).

cizik

Tablo 2. Coklu ¢izik sonucu olusan ¢iziklerin
elementel orani

N Ti Cr Fe @)
500 75 1032106 |7508]|6,5
¢evrim
750 6,91 | 0,26 | 10,53 | 75,73 | 6,57
¢evrim
1000 6,35 | 0,23 | 10,27 | 77,44 | 5,7
gevrim
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Sonuc¢ ve Tartisma

400°C taban sicaklig1 altinda kaplanan TiN
filmi ile ilgili sonuglar agagidaki gibidir:

e TiN filmi SZM yap1 modeline Bolge 3
(tamamen yogun) yap1 gostermistir.

e TiN film NaCl tipinde kiibik yap1
sergileyen (111) ve (222) kristal
fazlar ile tercihli bliyiime
gostermistir.

e (izik testi sonucu TiN filmin 30N’a
kadar herhangi hasara ugramadig1 ve

56N’dan sonra filmin koptugu
gozlemlenmistir.

e Yapilan ¢oklu ¢izik testinden sonra
TiN  filmlerin  Omriinin 1000
cevrimden daha fazla oldugu
gozlemlenmigtir.  Ayrica  ¢izikler
sonucu  filmde sadece adeziv
hasarlarin meydana geldigi ve biiylik
hasarlarin meydana gelmedigi
gorilmistir.
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