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Ozet

Bu ¢alismada, kaplanmamis ve titanyum nitrir (TiN) kaplanmig AISI D2 soguk is takim geliginin silisyum
nitriir bilyeye karsi 0.3 m/s hizda, 2.5N, 5N ve 10N yukler altindaki asinma davranisi test edilmistir. Celik
numuneler oncelikli olarak 575°C'de 8 saat siire ile nitrirlenmistir. Nitriirlenmis numunelerin
ylzeyinde, 1000°C'de 2 saat slreyle, ferro-titanyum, amonyum kloriir ve aliminadan olusan toz
karigimi igerisinde kutu difizyon kaplama yontemi ile TiN tabakasi olusturulmustur. Nitro-
titanyumlanmis numuneler, X-isinlar difraksiyon analizi (XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM),
mikro sertlik ve ball-on-disk asinma testleri ile karakterize edilmistir. X-isinlari ¢alismalari gelik yizeyi
Uzerinde olusturulmus kaplamanin TiN ve TigsCrosN fazlarini igerdigini gostermektedir. Tabakanin
ortalama sertlik degeri 1450430 HV, o5 olarak olgulmistir. TiN kaplamanin asinma testlerinde elde
edilen surtiinme katsayisi degerleri 0.136 — 0.203 araligindadir. Kaplanmig yizeyin spesifik aginma hizi
0.982x10° mm3/Nm olarak tespit edilmistir.

Anahtar kelimeler
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Wear Properties of TiN Coating Formed on AISI D2 Surface

Abstract

In this work, the wear test of uncoated and titanium nitride coated AISI D2 cold work tool steel against
silicon nitride ball was realized at 0.3 m/s sliding speed and under the loads of 2.5N, 5N and 10N. Steel
samples were nitrided at 575°C for 8 h in the first step of the coating process, and then titanium nitride
coating was performed by pack diffusion coating in a powder mixture consisting of ferro-titanium,
ammonium chloride and alumina at 1000°C for 2h. Nitro-titanized samples were characterized by X-ray
diffraction analysis (XRD), scanning electron microscopy (SEM), micro-hardness and ball on disk wear
tests. X-ray studies showed that the phases formed on the coated steel surfaces are TiN and Tig5CrgsN.
The average hardness of the layer is 1450430 HV o o05. The friction coefficient value of TiN layer is ranging
between 0.136-0.203. The specific wear rate of coated steel is 0.982x10° mm3/Nm.
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1. Giris Nitriir kaplamalar gibi sert malzeme kaplamalar

S .. - enellikle Ti, Cr ve Al esaslidir ve malzemelerin
Takim celiklerinin kullanim sdrelerinin uzatilmasi g !

korozyon ve asinma direnglerinin gelistiriimesinde
amaciyla kullanilan temel uygulamalarin basinda

genis bir kullanim alani bulmaktadirlar (Souto and
Alanyali 2000, Aghaie-Khafri and Fazlalipour 1999).

Bircok endustriyel uygulamada kullanimi devam

gecis metal nitrirleri gibi sert nitrir kaplamalar

kullanilarak  malzemelerin  yiizey 6zelliklerinin

gelistirilmesi ~ gelmektedir.  Yiizey  yapisinin

degistiriimesiyle, kullanim fonksiyonlarina uygun eden nitrirleme islemi 1900°IG yillarin baslarinda

gelistirilmistir.  Nitrirleme, hava tasitlarinda,

Ozelliklere sahip ylzeyler elde edilir. Yiiksek sertlik,
. . o e el otomobil pargalarinda, tekstil makinelerinde ve mil
kimyasal inertlik, disik strtlinme katsayisi, termal

ilaveten yataklarinda yaygin olarak kullaniimaktadir (Pye,

korozyon direncine
2003).

kararhhk ve iyi
gelistirilmis oksidasyon direnci elde edilen énemli

ozelliklerdir (Yoo et al. 2008, Jallad and Amotz
2002).

Gegis metal nitrirleri, sert ylizey kaplamalari olarak
kullanilirlar. Son yillarda TiN, ZrN, TiAIN, NbN, TaN
ve VN gibi nitrirler sahip olduklari yiiksek asinma
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direnci, ylksek sertlik ve distk strtiinme katsayisi
ozelliklerinden dolayl bircok alanda koruyucu
kaplamalar olarak kullaniimaktadirlar (Reidel 2000,
Li et al. 2003, Savaskan at al. 2004, Gaitan at al.

2007).

ince film kaplamalarda Titanyum Nitriir (TiN) sert

ve asinmaya direngli  kaplamalar  olarak
kullanilmakla birlikte altin sarisi renginden dolayi,
saatlerde oldugu gibi dekoratif gorinimi icin de
tercih edilmektedir. Tablo 1’de TiN ile birlikte baz
gecis metal nitrirlere ait 6zellikler verilmektedir.

(Riedel, 2000).

Tablo 1. Onemli gecis metal nitriirlerinin 6zellikleri

Yogunluk | Mikro Young
Faz 3 sertlik moduli

(gr/cm?) (GPa) (GPa)
TiN 5,39 17 420
ZrN 7,32 15 460
HfN 13,83 18 380
VN 6,04 5,7 380
NbN 8,16 11 360
TaN 15,9 32 -
TaN 14,3 11 -
CrN 6,4 13 450

AISI D2 celiginin slinekligi ve basinca dayanimi

ylksektir. Isil islemlerde mikemmel boyutsal

ylzey
islemlerine uygun olan bu celik; sivama ve derin

kararliliga  sahiptir.  Nitrirleme gibi
cekme kaliplarinda, her tirli kesme ve bikme

kahplarinda, soguk ekstrizyon takimlarinda,
markalama takimlarinda, vida ve civata ovalama
taraklari, agac frezeleri, percin ve civata baslarinin
sisirme islerinde kullanilmaktadir (Int Kyn. 1,2).
Yiksek sertlik ve asinma direnci elde etmek
amaciyla, bu tir celiklerin ylzeyinde farkli kaplama
tabakalar

teknikleri  kullanilarak  ince  film

olusturulabilir.  Bu ¢alismada, kutu diflizyon
kaplama yontemiyle ylizeyinde Titanyum nitrir
(TiN) olusturulmus AISI D2 soguk is takim geliginin

asinma davranisi incelenmistir.
2. Materyal ve Metot
2.1. Numune hazirlama

Titanyum  nitrir  (TiN) kaplama tabakasinin
ylzeyinde olusturuldugu AISI D2 celiginin kimyasal
bilesimi %1.54 C, %0.28 Si, %0.29 Mn, %0.023 P,

%0.005 S, %11.3 Cr, %0.74Mo, %0.77 Ni, %0.74 V

ve Fe (kalan) seklindedir. Kaplama islemi 6ncesinde
20 mm c¢ap ve 5 mm kalinliginda kesilen
numunelerin ylizeylerine zimparalama ve parlatma
islemleri sonrasinda 575°C'de 8 saat siireyle gaz
nitrirleme Nitrirlenmis

islemi  uygulanmistir.

ylzeylerde TiN tabakasi olusturulmasi 1000°C'de 2

saat  slreyle  kutu  diflzyon  yontemiyle
gercgeklestirilmistir.  Kutu diflizyon yonteminin
uygulama ortami  ve sartlari Tablo 2'de

verilmektedir.

Tablo 2. Kutu diflizyon yénteminin uygulama sartlari

Difiizyon Parametreleri Deger
Nitrirleme sicakhgi (°C) 575
Nitrirleme suresi (saat) 8
Nitriirleme ortami Azot ve amonyak
Kutu diftizyon sicakhg (°C) 1000
Kutu diflizyon siiresi (saat) 2
Kaplama banyosu igerigi Ferro-titanyum,
NH,Cl, Al,0;
Sogutma suresi (dk.) 60
Cap: 20mm

Numune olgileri Kalnlik: Smm

AlSI D2 ¢eliginin ylzeyinde olusturulan TiN kaplama
tabakasinin mikroyapi incelemeleri Nickon Eclipse
L150 marka optik mikroskopla, tabaka kalinlig
olclimleri ise ayni mikroskoba monte edilmis optik
Mikrosertlik
Olgimleri Future-Tech FM 700 marka cihaz ile

mikrometre ile gerceklestirilmistir.

Vickers sertlik ucu kullanilarak 5 gr yik altinda
belirlenmistir. TiN tabakasini olusturan fazlarin

tespitinde  Rigaku  D/Max/2200/PC  x-isinlari
diffraktometresi kullaniimistir.

2.2. Asinma testleri

Kaplanmamis ve TiN kaplanmis ylizeylerin

sirtinme ve asinma Ozelliklerinin tespitinde ball-
on-disk yontemi kullanilmistir. Tablo 3’de asinma
testinde kullanilan parametreler verilmektedir.

Tablo 3. Asinma testlerinde kullanilan parametreler

Test parametreleri Deger
Uygulanan yik (N) 2.5,5,10
Hiz (ms'l) 0.3
Ortam Acik hava
Nem (%) 6515
Sicakhk (°C) 21+3
Kayma mesafesi (m) 200

Test bilyesi SizN,
Test bilye ¢api(mm) 10,5
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Asinma deneylerinde numune ylizeyinde olusan

izlerin optik mikroyapr gorintileri ve iz

genisliklerinin ~ Olcimi  optik  mikroskop ve

mikroskoba monte edilmis mikrometre ile

gerceklestirilmistir.  TiN  kaplamanin  yiizey

plrhzlGlGaginin  (Ra) tespit edilmesi amaciyla
kaplamanin vyiizey topografyasi Quesant marka

atomik kuvvet mikroskobu (AFM) kullaniimistir.

Asinma testleri sirasinda numune ylizeyi ile silisyum
nitrar (SizNg)
katsayisi ve numune vylzeyinde olusan

bilye arasinda olusan sirtinme
izlerin
Ol¢limlerine baglh olarak da asinma hacmi hesaplari
yapilmistir. Asinma testlerinde kullanilan
bilyelerdeki hacim kayiplari, bilye yarigapi ve olusan
asinma

izlerinin caplarina bagh olarak tespit

edilmistir.  Bilyelerdeki asinma hacminin (v)

hesaplanmasinda Esitlik 1 kullanilmistir (Martini at
al. 2004)
4

w.r

= 1
v iR (1)

Burada, r bilye lizerinde asinma sonucu olusan izin
¢apini (mm), R ise, bilyenin yaricapini (mm) ifade
Esitlik 2
(Benabdallah et al.
1999). Burada: S; kayma mesafesi (m) ve P;

etmektedir. Spesifik asinma hizi (k)

kullanilarak hesaplanmistir

uygulanan yiktdr (N).

-V
S.P
3. Bulgular ve Tartisma

k (2)

AISI D2 celigi ylizeyinde olusturulan TiN kaplama
tabakasinin enine kesit optik mikroyapi gorintisi
Sekil 1'de verilmektedir. TiN tabakasl nispeten
plirtizsiiz, gézenek icermeyen ve homojen olarak
¢elik numunenin tim ylzeyinde yer almaktadir.

._; row il e XA P
Sekil 1. AISI D2 celigi ylizeyinde olusturulan TiN kaplama
tabakasi

TiN kaplama tabakasinin kalinlik degeri 6,71+0,9
pm’dir. Kaplamanin sertlik degeri 1450+30 HV g5
olarak ol¢llmis olup, bu deger altlik malzeme
(550£20  HVgg0s) ¢ok
seviyededir. Faz analizi incelemelerinde tabakanin

sertliginden ylksek
TiN ve TigsCrosN fazlarindan olustugu tespit
edilmistir. AFM calismalari sonucu tespit edilen
ylzey purizIUGligu (Ra) degeri ise 0.746 um’dir. TiN
tabaka kalinhgl ve ylzey parizlGlGga kullanilan
kaplama yontemine gore degisiklik gostermekle
birlikte tespit edilen mikro sertlik degeri 1350-
2500Hv arahgindadir (Braic 2005, Ma 2005, Sen
2005, Kimura and et al. 1999, Hsu and et al. 2005).

Kaplanmamis ve TiN kaplanmis AISI D2 celik
numunelerin SisN, bilye ile asinma testlerinde
farkl yiklerde kayma mesafesine bagl olarak
degisim Sekil 2'de
Kaplanmamis vylzeyde, sirtiinme
farklilik

strtiinme

sirtinme katsayilarindaki
verilmektedir.
katsayisindaki degisim ylklere gore
gostermektedir. 2.5N yik
katsayisi ilk 40

gostermektedir. Mesafeye bagh olarak artis hizi

altinda
metrede hizlh  bir artis

yavaslamakla birlikte yaklasik olarak sonraki 50

metrede de sirtiinme katsayisinda yikselme
devam etmekle birlikte sonraki mesafelerde stabil
kaldigi Sekil 2-a’daki

gorilmektedir. Ayni

2.5N vyike ait egriden
ylzeyde 5N vyik altinda
sirtinme katsayisinin  mesafeye bagh olarak
degisimi incelendiginde; sirtiinme katsayisinin ilk
10 metreye kadar hizh bir sekilde yulkseldigi,
sonraki 60 metrede daha yavas bir sekilde devam
ettigi  gorllmektedir.
sirtiinme katsayisi degeri daha kararl bir gorinti
10N  yik

incelendiginde sirtinme katsayisi degerinin ilk 4

Sonraki mesafelerde

cizmektedir. altinda olusan  egri
metrede hizli bir yikselisle ulastig degeri sonraki

mesafelerde korudugu gorilmektedir.
Kaplanmamis AISI D2 yiizeyinde, yik artisina ile
surtiinme katsayisinin kararli hale gelis siresi
arasinda ters oranti bulunmaktadir. TiN kaplanmis
ylzeyde kayma mesafesine ve yiiklere bagh olarak
sirtiinme katsayisindaki degisimleri gdsteren Sekil
2-b’de yer alan egriler incelendiginde; slrtlinme
katsayisinin  ylkselerek  kararh  hale  gelis
bolgelerinin kaplanmamis ylizeye goére c¢ok kisa

kayma mesafelerinde gerceklestigi gorilmektedir.
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TiN kaph yuzeyde 2.5N yik altinda olusan egride
sirtinme katsayisinin hizh yukselisi yaklasik 2
Ardindan
yaklasik 70 metreye kadar devam eden 0.03 gibi

metrelik mesafede tamamlanmistir.
ihmal edilebilecek seviyede bir katsayl distsi

gerceklesmistir. 5N yik altinda sirtinme
katsayisinin hizli yiikselisi yaklasik olarak ilk bir
ilk 50

metredeki 0.06 seviyesindeki kii¢lik bir ylikselme ile

metrede tamamlanmis ve ardindan
kararli hale gelmistir. 10N yiik ile gergeklestirilen
asinma testinde ise slrtiinme katsayisindaki hizl
artis ilk metrede tamamlanmis ve ilk 10 metredeki
0.02 degerindeki artistan sonra kararli bir sekilde
devam etmistir. Bejarano ve ark.(2008) tarafindan
yapilan calismada da ifade edildigi gibi; strtinme
katsayisi degerinin degisken oldugu ilk asamalar

alistirma dénemleri olarak diistindlebilir.

1,0

0,8

0,6

0,4

Siirtlinme katsayisi, jL

— 2,5N
0,2 SN
—— 10N

0,0 L L L L L
0 50 100 150 200 250

Kayma mesafesi, m

(a)

1,0
— 25N
5N
08 —— 10N
06|

0,4

Siirtinme katsayisi, |L

pre—————
0,2

0 50 100 150 200 250

0,0

Kayma mesafesi, m
(b)
Sekil 2. Kaplanmamis (a) ve TiN kaplanmis (b) yiizeylerin
farkli asinma yiklerinde kayma mesafesine bagl olarak
surtiinme katsayilari

Kaplanmamis yilzeyin 2.5N, 5N ve 10N vykler
altindaki slrtinme katsayisi degerleri sirasiyla
0.862, 0.92 ve 0.867’dir. TiN kaplanmis ylizey igin

bu degerler 0.203, 0.132 ve 0.136’dir. Kaplanmamis
celikte yik 2.5N olarak uygulandiginda olusan
srtiinme katsayisi 5N ve 10N’a oranla daha dusuk
degerde gerceklesmistir. TiN kaplanmis ylizeyde ise
2.5N yik degerinde elde edilen siirtinme katsayisi
5N ve 10N vyuk uygulamalarina oranla daha
dusliktir. Bu durum Cho ve Lee (2003) tarafindan
yapilan ¢alismada da ifade edildigi gibi; strtiinme
kaynakli 1s1 ylkselisine bagh olarak, demir esasli
ylzeylerde olusan oksitler (demir oksit) strtinme
katsayisinin artisina sebep olurken seramik esasli
tabaka
ylzeyden ayrilmadigi siirece, stirtinme katsayisinin

ylzeylerde olusan oksitler, bozularak

azalmasina sebep olabilmektedir.

(a) (b)

Sekil 3. (a) Kaplanmamig AISI D2 ve (b) Silisyum nitriir

bilye ylizeyinde olusan asinma izleri

Kaplanmamis ve TiN kaplanmis AISI D2 celik
numunelerin vylzeylerinde olusan asinma izleri
3 ve Sekil

Kaplanmamis ylizeydeki asinma izlerinin genisligi

sirastyla  Sekil 4’te verilmektedir.

asinma yulkinlin artisina paralel olarak artis
Yik degerinin 2.5N’dan 5N’a
¢ikarilmasi ile ylizeydeki iz genisligi %29 seviyesinde

gostermektedir.
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artis gostermistir. 10N asinma yikiinde ise numune
ylzeyinde olusan iz genisliginde 2.5N yik altinda
olusan ize gore %123 seviyesinde artis olusmustur.
TiN kaph yizeyde asinma yiikiiniin 2.5N’dan 5N’a
yukseltilmesi ile asinma izinin genisligindeki artis
%16 olurken, 10N yik altinda yapilan asinma
testinde baslangic degerine gbre %24 seviyesinde
artisa sahip asinma izi olusmustur. iki malzeme
arasindaki temas ylzeyi asinma yukinln artisina
bagh olarak yiikselmektedir. Bunun sonucu olarak
da adhesiv asinma daha kolay ve yiiksek miktarda
2003). TiN kapli
numunedeki temas ylzeyinin ylk artisina ragmen

olusmaktadir (Cho ve Lee,

kaplanmamis vylizeye nispeten disiik oranda

kalmasi asinma miktarinin ylikselmesini

engellemistir.

10N
(a) (b)
Sekil 4. (a) TiN kaplanmis AISI D2 ve (b) Silisyum nitriir
bilye ylizeyinde olusan asinma izleri
Tablo 4'te ve TiN
numunelere ait strtiinme katsayisi ve asinma hizi

kaplanmamis kaplanmis

degerleri verilmektedir. TiN kapli ylizeyde olusan

asinma hizi degerlerinin kaplanmamis ylzeye gore

cok distk olmasi TiN kaplamanin asinma direncinin
ylksek oldugunu gostermektedir. Bu durum, TiN
kaplama tabakasinin daha yliksek sertlige sahip
olmasindan kaynaklanabilir, ¢linki asinma hizi artisi
malzemelerin sertlik degerleri ile ters orantihdir
(Liu and Li, 2001). Buna ilaveten, Rigney (1997)
asinma davranisi ile sertlik arasinda daha cesitli ve
karmasik bir iliski oldugunu ifade etmistir.

Tablo 4. Kaplanmamis ve TiN kaplanmis ylzeylerde
asinma testleri sonucu elde edilen degerler

i Siirtiinme Asinma Spesifik
Numune Yk katsayisi hlz!s a§|nm§5h|2|
(N) x10 x10
(1) (mm®*/m) | (mm?/Nm)
Kaplanmamis 2.5 0.862 21.318
AlSI D2 5 0.920 47.179 30.533
10 0.867 240.224
TiN 2.5 0.203 8.451
Kaplanmig 5 0.132 13.724 0.982
AISI D2 10 0.136 16.386

Ayrica, kaplanmamis ylizeyde, asinma vyukinln

artisina  bagh olarak asinma hizinin  yiksek
degerlere ulastigi gérilmektedir. TiN kaph ylizeyde
ise, ylk artisinin asinma hizinin artmasindaki etkisi
nispeten disiik seviyelerde kalmistir. Yiik artisinin
degisimine etkisinin ifade edildigi

ile ilgili grafik Sekil 5te

asinma hizi
spesifik asinma hizi
verilmektedir.

30 r

25

20

15 +

10

Spesifik asinma hia, (xlU'E' mma/Nm]

0

Kaplanmamig TiN kaplanmig
Sekil 5. Kaplanmamis ve TiN kaplanmis ylzeylere ait

spesifik asinma hizi degerleri

4. Sonuglar
Bu calismadan elde edilen sonuglar, diflizyon
kontrollii olarak c¢elik ylizeyinde olusturulan

Titanyum Nitrlr (TiN) kaplamanin gelik ylzeyinin
tribolojik davranislarinda olumlu etkiler yaptigini
gostermektedir. Calismadan elde edilen genel

sonuglar;
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1. TiN tabakasi nispeten plriizsiiz, gozenek
icermeyen ve homojen olan bir yapi sergileyerek
¢elik numunenin tim ylzeyinde yer almaktadir.

2. TiN kaplama tabakasinin kalinlik degeri
6,71£0,9 um, mikro sertlik degeri 1450+30 HV g5
ve ylizey plirtizIUlGgU (Ra) degeri ise 0.746 pum’dir.

3. Tabaka
olusmaktadir.

4. Si3N, bilyeye karsi 0.3 m/s hizda 2.5N, 5N
ve 10N yikler altinda yapilan asinma deneylerinde

TiN ve TigsCrosN fazlarindan

kaplanmamis AlSI D2 gelik ylzeyi icin tespit edilen
sirtlinme katsayisi degerleri 0.862-0.92 araliginda,
TiN kaplanmis ylizeye ait slrtinme katsayisi
degerleriise 0.132-0.203 araligindadir.

5. Bitlin ylzeylerde asinma ylkinin artisiyla
birlikte asinma hizinda da artis olmustur.

6. En ylksek asinma hizi, 10N yik altinda
kaplanmamis AlSI D2 ylizeyinde tespit edilmistir.

7. TiN 0.982
hesaplanan kaplanmamis
numuneye ait degerden (30.533) yaklasik 30 kat
daha dustktar.

kapli  ylzey igin olarak

spesifik asinma hiz
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