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FBB TiN kaplamalarda taban malzemenin kalint1 gerilme {lizerine

etkisi

Ugur DEMIRLER , Yilmaz TAPTIK
ITU Kimya Metalurji Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Béliimii, 34469, Ayazaga, Istanbul

Ozet

Sert seramik kaplamalarin yiik altinda davranislarini etkileyen onemli ozelliklerinden biri icerdikleri kalinti
gerilmelerdir. Kalinti gerilmelerin niteligi ve biiyiikliigii kaplamanin taban malzemeye yapismasi ve sertligi
tizerinde ¢ok etkilidir. Kaplamalarin icerdigi kalinti gerilmeleri 6l¢meye yonelik degisik teknikler vardir.Bu
teknikler icerisinde en yaygin kullamlanlardan bir tanesi x-isinlart kirvmimidir (XRD). Bu ¢alisma
kapsaminda ark-fiziksel buhar biriktirme (ark-FBB) teknigi kullanilarak iki farkl taban malzeme (AISI 304
paslanmaz c¢elik ve AISI M4 yiiksek hiz takim celigi) iizerine kaplanmis olan titanyum nitriir (TiN)
kaplamalarin kalinti gerilmeleri klasik kitlesel teknik ve ince film teknigi olmak iizere iki farkli x-isinlar
karimum teknigi kullanilarak él¢iilmiis ve karsitlastirimigtir.

Anahtar Kelimeler: Kalinti gerilme dlgiimii, XRD, FBB kaplamalar.

Substrate effects on residual stress of PVD TiN coatings
Abstract

Residual stress is one of the most important characteristic of hard ceramic coatings that directly affects their
behavior under loading. The residual stresses in hard ceramic films consist of thermal stress resulted from
cooling after deposition due to differences in the thermal expansion coefficiency of the film and substrate,
and growth stress or intrinsic stress generated during deposition. The magnitude of measured residual stress
in the film depends on process parameters such as temperature, bias voltage, gas pressure, substrate,
deposition time, and film thickness. The magnitude and the type of residual stress govern the adhesion and
hardness properties of the coatings. Among several techniques utilized for residual stress measurements,
techniques based on XRD are widely used. X-ray diffraction technique is relies on the elastic deformations
within a polycrystalline material to measure residual stresses in a material. This study aims to analyze and
compare the residual stress on hard ceramic TiN coatings produced by Arc-PVD technique. For this
purpose two different XRD stress measurement techniques, namely classical bulk stress measurement, and
thin film stress measurement were used. Every coating group were coated by using two different coating
ticknesses (approximately 1um and 3um), two different bias voltages (150V and 250V) and two different
substrates (AISI 304 stainless steel and AISI M4 high speed steel).

Keywords: Residual stress measurement, XRD, PVD coatings.
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Giris

Fiziksel Buhar Biriktirme (FBB) teknigi ile
kaplama kat1 haldeki bir kaynagin vakum altin-
da buharlastirilmas1 veya atomal hale dontstii-
riilmesi ve taban malzemenin iizerine biriktiril-
mesi ile gergeklestirilir. FBB teknikleri kulani-
larak seramik nitelikli, asinmaya dayanikli sert
nitriirler (TiN, CrN, ZrN, MoN, Mo,N gibi),
karbonitriirler (TiCN gibi), oksitler (Al,O3 gibi),
bortirler (ZrB, TiB, gibi) ve karbiirler (TiC gibi)
tiretilebilmektedir (Noyan ve Kohen, 1987).

Ozellikle gecis elementlerinden {iretilmis metal
nitriirler FBB teknigi ile yogun olarak iiretil-
mektedir. Fiziksel buhar biriktirme yontemi ile
iretilmis kaplamalardan TiN kaplamalar ig¢in
yapilan kalinti gerilme Ol¢limleri, ince film
kaplamalarda kalinti gerilme Olgiimlerinin ilk
basladig1 giinlerden bu yana yapilan ¢aligmalar
arasinda yer almaktadir Bu durum Ti-N siste-
minde yapilan kaplamalarin Fiziksel buhar
biriktirme teknigi ile iretilen kaplamalar ara-
sinda yogun ticari kullanim bulmus olmasindan
kaynaklanir. Bu g¢alismanin amaci kaplamanin
yapildig1 taban malzemenin degismesi halinde
ortaya cikan kosullarin kalint1 gerilme {izerine
ne sekilde etki etiginin belirlenmesidir (Demirler
vd., 2002; Sarioglu vd., 2002; Kazmanlh vd.,
1999 ve Sanjinés vd., 1998).

Kalint1 gerilme 6l¢iim teknikleri tizerinde 1900°li
yillardan beri c¢alismalar yapilmis ve birgok
Ol¢lim yontemi gelistirilmistir. Bu yOntemlerin
en bilinenleri kor delik (delik agma) yontemi,
tabaka kaldirma yontemi, plaka egme yontemi,
Indentasyon yontemi, ultrasonik yontemler,
manyetik yontemler, synchrotron radyasyon
yontemi, ndtron kirinimi yontemi, mikro-Raman
spektroskopisi yontemi ve X-isinlari kirmimi
(XRD) yontemleridir (Noyan ve Kohen, 1987;
Kandil vd., 2001; Lord, 2000; Nolan vd., 2000;
Suresh ve Giannakopoulos, 1998; Gauthier vd.,
1998; Schoenig, 1995; Hognestad ve Hanne,
1998).

Bir kaplama igin sertlik, yapisma ve asinma
ozellikleri kalint1 gerilmelerden biiyiik oranda
etkilenir. Kalint1 gerilmeler kaplama tiretim pro-

sesinde etkili olan baz1 parametreler nedeniyle
olusur. Bu parametreler kaplama sicakligi, bias
voltaji, gaz basinci, birikme siiresi, film kalin-
1ig1, kaplama sonras1 soguma gibi proses para-
metreleri ve taban malzeme dzellikleridir. Ozel-
likle kaplama sonrasi soguma evresinde taban
malzeme ve kaplama malzemesinin 1s1l genlesme
katsayilarinin farkli olmasindan dolay1 olusan
1s11 gerilmeler kalinti gerilmelerin olusumunda
biiytik etki sahibidir (Demirler vd., 2002; Bendavid
vd.,1994; Oettel vd., 1995).

XRD ile kalint1 gerilme dl¢iimii

X-iginlart difraksiyonu ile ey sekil degisimi,
gerilimli ve gerilimsiz durumda “d” diizlemler
aras1 mesafeler arasindaki fark kullanilarak
hesaplanabilir. (¢py) dogrultusundaki sekil degi-
simi agagidaki esitlik ile ifade edilebilir. Burada
anilan dogrultu ve acilar Sekil 1°de verilmistir.

£, =22 (1)

Burada dg, gerilme igeren malzemede y dogrul-
tusuna dik kristal diizlemleri arasindaki mesa-
feyi{hkl} ifade eder. dy ise ayni diizlemler icin
gerilmesiz hali ifade eder. Kaplamanin izotropik
ve ylizeydeki gerilmenin tek eksenli oldugu
varsayilirsa temel gerilmeler o; ve o ile sekil
degisim (gerinme) iliskisi asagidaki gibi verile-
bilir.
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Burada S; ve S, x-151nlar1 elastik sabitleridir. oy
ise ojcos’d+orsin’d dir.

Elastik olarak izotropik olan bir katida:

v 1 1-v

S == ve —S§,=—— dir.
2 E

Burada E elastisite modili ve v ise Poisson
oranidir (Dolle, 1979; Noyan ve Kohen, 1987;
Novotna vd., 1999).
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Sl(Gll)

Sekil 1. Malzeme iizerinde dogrultu ve agilarin sematik gosterimi

Sin®y teknigi malzemelerde x-1sinlari difraksi-
yonu ile kalinti gerilme Sl¢iimii i¢in kullanilan
en yaygin tekniktir. Klasik teknikte malzemeler
icin d diizlemler arasi mesafe ile Sin®¥ egrisi
cizilir. X-1g1nlar1 difraksiyon analizi, segilen bir
{hkl}diizlemi igin yapilir. Ince filmler igin ise
diisiik ac1 ile x-1s1nlar1 gonderilmesi gerektigin-
den miimkiin olan biitiin {hkl} diizlemlerinden
difraksiyon alinarak a kafes sabitine karsilik
Sin®W egrisi gizilebilir.

Deneysel cahismalar

Deneysel calismalarda kullanilan TiN kapla-
malar iki farkli taban malzeme {izerine Ark FBB
yontemi kullanilarak, farkli bias voltajlari, farkli
kaplama siireleri ve buna bagl farkli kaplama
kalinliklar1 segilerek iiretilmistir. Uretilen kapla-
malarin kalinti gerilmeleri degerleri iki farkh
XRD kalint1 gerilme 6lgme yontemi kullanilarak
belirlenmistir. TiN kaplamalarin yapilacagi taban
malzemeler 304 kalite paslanmaz celik (AISI
304) ve yiiksek hiz takim celigi (AISI M4)
olarak se¢ilmistir. Taban malzemelerin bilesim-
leri ve baz1 mekanik ve 1s1l 6zellikleri Tablo 1°de
verilmistir.

Tablo 1. AISI 304 ve AISI M4 celiklerinin bazi
mekanik ve 1s1l ozellikleri

Elastisite . Isil Genlesme
Malzeme Modiilii S(Egl)k Katsay1s1
(Gpa) (um/m-°C)
AISI 304 200 225 0-500 °C i¢in 18.7
AISI M4 214 123 0-500 °C igin 12.1

TiN kaplamalar “Katodik Ark Fiziksel Buhar
Biriktirme” (KA-FBB) yontemi kullanilarak
Novatec-SIE (Model: NVT-12) fiziksel buhar
biriktirme cihazinda yapilmstir.

Kalint1 gerilmeler, karsilastirma amaciyla biitiin
malzemeler i¢in hem klasik kitlesel teknik ile
hem de ince film teknigi ile Philips PW 3710
difraktometre ile CuK, 1smimm kullanilarak
gerceklestirilmistir. Tiim analizler i¢in paralel
demet optikleri, grafit monokromator, kolimator
ve orantili dedektér kullanmilmustir. Ejiri ve
digerleri (1997) tarafindan TiN igin elastisite
modiili olarak 427 Gpa ve Poisson orani olarak
0.2 degerleri verilmistir. Difraktometrenin has-
sasiyetini belirlemek i¢in kalint1 gerilme i¢erme-
yen silikon numune kullanilarak kalibrasyon
yapilmis ve klasik yontem kullanilarak bulunan
kalint1 gerilme degeri =0.55 MPa gibi sifira
yakin bir deger ¢ikmustir. Sert seramik kapla-
malar iiretim kosullar1 geregi basma ydniinde
yiiksek sayilabilecek degerlerde ve GPa dlceginde
ifade edilen kalinti gerilme degerleri icermek-
tedirler. Silikon numuneye yapilan kalint1 geril-
me Olgiimiine ait d-sin®y grafigi Sekil 2’de
goriilmektedir.

Hesaplamalarin dogru sekilde yapilabilmesi igin
elde edilen X-iginlart kirmim verileri ham ola-
rak kullanilamaz. Yapilan hesaplama ile cihaz,
numune ve diger fiziksel kosullardan kaynak-
lanan olumsuz etkenler ortadan kaldirilip kiri-
nim pikinin gercekte olmasi gereken yer belirlenir.
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Sekil 2. Kalinti gerilme icermeyen silikon numune icin d-sin’ v grafigi

Bu islem i¢in “Philips PC-APD 3.6 bilgisayar
programi kullanilmistir.Kaplamalarin iiretimi
icin 150V ve 250V olmak tizere farkli iki bias
voltaj1 belirlenmistir. Kaplama siireleri ve birik-
me hizlar1 gézoniine alinarak her iki bias voltaji
icin iki farkli kalinlikta kaplama iiretilmesi
planlanmistir. Planlanan kaplama kalinliklar
yaklasik olarak lpum ve 3um dir. Tablo 2’de
kaplamalar i¢in bias voltaji, kaplama kalinligi,
ve hem ince film hem de kitlesel XRD
yontemleri ile Olgiilen kalinti gerilme analiz
sonuclar1 yeralmaktadir. 150V bias voltajinda
iiretilen 1.01 ve 3.35um kalinligindaki kaplama-
larda ince film yontemi ile yapilan kalinti
gerilme analizi a-sin®¥ diyagramlari Sekil 3’te
ornek olarak verilmistir. Grafiklerdeki dogrula-
rin egim farkliliklart hemen dikkati ¢cekmektedir

ve egimlerdeki bu farklilik kalinti gerilmelerin
farkli olmasindan kaynaklanmaktadir. Sekil 3’te
verilen a-sin®y diyagramlari hem AISI 304 hem
de AISI M4 celikleri iizerine yapilan kapla-
malar1 icermektedir. Elde edilen biitiin kalinti
gerilme degerleri basma gerilmesi yoniindedir.
FBB kaplamalarda kalinti gerilmenin basma
gerilmesi yoniinde olmasi genel bir karakteristik
olup kaplamanin taban malzemeye yapismasini
arttiran bir faktordiir (Gill ve Clayne, 1994).

Tablo 2 incelenirse her iki kaplama kalinlig1 i¢in
de 150V bias voltajinda AISI 304 celigine
yapilan kaplamalarin kalint1 gerilmeleri AISI
M4 iizerine yapilan kaplamalardan yaklasik
1Gpa fazladir.

Tablo 2. Farkli taban malzemeler iizerine tiretilen TiN kaplamalar i¢in farkli bias voltajlarinda ve
farkl kalinliklarda élgiilen ince film ve kitlesel XRD kalinti gerilme analizi sonuglari

Bias Taban Kalinti1 Gerilme (GPa)
. Kalinhk
Kaplama  Voltaji Malzeme i Fil Kitlosel
W) (malzeme kodu) (pm) nee frm .l.t ese
Yontemi Yontem
498hss-AISI M4 Lol -5.83 -6.33
150 498pc-AISI 304 ' -6.79 -6.73
496hss-AISI M4 335 -5.35 -5.27
TiN 496pc-AISI 304 ' -6.34 -6.24
499hss-AISI M4 0.96 -2.90 -2.62
250 499pc-AISI 304 ’ -5.10 -4.70
500hss-AISI M4 342 -3.16 -3.35
500pc-AISI 304 ' -6.17 -5.72
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Kaplama sonrasi soguma evresinde taban mal-
zeme ve kaplamanin 1s1l genlesme katsayilarinin
farkli olmasindan dolay1 olusan 1s1l gerilmelerin
kalint1 gerilmelerin olusumunda biyiik etki
sahibi olduklarindan daha 6nce bahsedilmisti.
Bu etkinin FBB-TiN kaplama sistemi i¢in ne
sekilde oldugu her iki taban malzeme igin bu
calismada yapilan kalinti gerilme analizlerinde
kendisini gostermektrdir. Sekil 3’te 6rnegi veri-
len 150V bias voltajinda tretilmis kaplamalar
gibi 250V bias voltajinda iiretilmis olan kapla-
malar da AISI 304 iizerine kaplandiklarinda
daha yiiksek kalinti gerilme icermektedirler.
250V bias voltajinda yapilan kaplamalarda
taban malzemelerin kalint1 gerilme tizerine etkisi
incelendiginde artislar neredeyse 2 kat olmustur.
0.99um kaliligindaki kaplamalarda fark 2.2GPa,
3.42um’lik  kaplamalarda ise 3.01GPa’dir.
Tablo 1’de taban malzemelerin 1s1l genlesme
katsayilar1 0-500°C araliginda AISI 304 igin

18.7um/m-°C, AISI M4 i¢in 12.1um/m-°C
olarak verilmistir. TiN 1s1] genlesme katsayisi
ise 0-20°C araliginda 9.4pm/m-°C olup, titan-
yum alasimlari 1s1l genlesme katsayisi ise 0-500°C
araliginda 10pm/m-°C’dir. Seramik malzemeler
icin yapilan literatiir arastirmasinda nitriirlerin
1s1l genlesme katsayilarinin metalik bilesenin-
kine yakin oldugu goriilmektedir. Yani TiN i¢in
0-20°C aralig1 i¢in verilen katsaymin 0-500°C
araligr i¢in de yaklasik olarak 9-10pum/m-°C
civarinda olacagi kabul edilebilir. Bu kabul kar-
stlastirma yapilirken her iki 1s1l genlesme katsa-
yisinin 0-500°C araligir dikkate alinarak deger-
lendirilmesi agisindan kolaylik saglayacaktir.

Taban malzeme farkliliginin kalinti gerilmeyi
nasil etkiledigi 1s1l genlesme katsayilar1 da goz
Online alinarak karsilagtirllirsa TiN ile AISI
M4’iin 1s11 genlesme katsayilariin birbirine
yakin degerler oldugu goriiliir.

|E|4.28
[J498hss
498
4.26 A 438pC
a 4.24
4,22
4.2 ‘ ‘ ‘ ‘ w w w ‘
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
sin2\|;
|E|4.28
[1496hss
496pc
4,26 A P
a 4.24 1
4,22
4.2 T T T
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
sin2\|;

Sekil 3. 150V bias voltajinda iiretilen TiN kaplamalar icin a-sin’ ¥ grafikleri
(a-3.35um, b-1.01pum)
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TiN ile AISI 304’{in 1s1l genlesme katsayilar1 ise
birbirinden neredeyse iki kat farklidir. Ayni
kaplama kalinligina sahip olan her iki taban
malzemenin kaplamasi da ayni sarjda ve ayni
anda yapilmis ve her iki kaplama ayni 1sinma ve
soguma kosullarina maruz kalmisglardir. Ayni
sarjda yapilan kaplamalarin taban malzeme
farklilagtiginda kalinti gerilme degerlerinin de-
gismesinin temel nedenlerinden biri su sekilde
ifade edilebilir. Kaplama malzemesi ile taban
malzemenin 1s1l genlesme katsayilarmin farkl-
11181 ve bu farkin soguma esnasinda etkin bir rol
oynamasi kalinti gerilmelerde de belirgin bir
farkliliga neden olmaktadir.

Tablo 2’den kitlesel yontem kalint1 gerilme
analizleri ile ince film kalinti gerilme analiz-
lerinin birbirlerine ¢ok yakin sonuglar verdigini
gormek miimkiindiir. Her taban malzeme, bias
voltaj1 ve kalinlik kombinasyonunda her iki
yontem birbirini destekler neticeler ortaya koy-
mustur. Kitlesel yontem ile elde edilen kalinti
gerilme degerlerinde taban malzemenin farkli-
lagmasi ile goriilen fark 150V bias voltajinda
yaklasik 1GPa, 250V bias voltajinda ise yakla-
stk 2-3GPa arasindadir. 150V bias voltajinda
hem AISI 304 hem de AISI M4 ¢elikleri iizerine
yapilan 1.01 ve 3.35um kalinhigindaki kapla-
malarin kitlesel yontem ile kalintt gerilme
analizi d-sin”¥ grafikleri Sekil 4’te verilmistir.

Bo.sn , 0498hss
A 498pc
d 0.866 1
0.861 A
0.856 ‘ ‘ , , , ‘ ‘ ,
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
sinzw
|30.871 . 0496hss
A496pc
d 0.866
0.861
A
0.856 , , ,
0 0.1 0.2 0.3 0.4 ) 0.5 0.6 0.7 0.8
sin“y

Sekil 4. 150V bias voltajinda iiretilen TiN kaplamalar icin d-sin’ ¥ grafikleri
(a-3.35um, b-1.01m)
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Sonuglar

Farkli kalinliklarda, farkli bias voltajlarinda
FBB teknigi ile tiretilen TiN kaplamalarin ince
film ve kitlesel XRD yontemleri ile yapilan
kalinti gerilme analizleri ¢alismasindan ¢ikari-
lan genel sonuglar agagida siralanmistir.

1. Analizler 6ncesi kalinti gerilme igermeyen
silikon numune ile yapilan klasik yontem
kalinti gerilme analizinde bulunan sifira
yakin deger analiz sonuglarinin dogrulugunu
kanitlamaktadir.

2. TiN kaplamalar i¢cin hem kitlesel, hem de
ince film yontemi kullanilarak belirlenen
kalintt gerilme degerleri birbirine oldukga
yakindir. Bu da her iki yontemin birbirini
dogrular nitelikte oldugunu ortaya koymak-
tadur.

3. FBB yontemi ile iiretilen kaplamalarda ka-
lint1 gerilmeler basma gerilmesi yoniindedir.
Gerilmenin bu yonde olmasi kaplamanin
taban malzemeye tutunmasi acisindan avan-
tajdir. Bu caligmada incelenen sistemlerde
de sonug ayn1 yonde ¢ikmustir.

4. Bu caligmada kaplamalarin kalint1 gerilme-
leri iizerinde en etkin parametre olarak taban
malzeme 6zellikleri kendini gostermektedir.

5. Her kosul i¢in AISI 304 celigi lizerine kap-
lanan kaplamalarin kalinti gerilmesi AISI
M4 celigi lizerine kaplananlarinkinden daha
yiiksek olmustur.

6. Kalint1 gerilme degerindeki taban malzeme-
den kaynaklanan artig lineer bir egilim gos-
termemektedir. Kimi kaplamada fazla kimi
kaplamada nispeten daha az olsa da Kap-
lama kalinlig1 ve bias voltaj1 farkliligir da bu
artis1 etkilemektedir.

7. Kaplama sonrasit soguma evresinde kalinti
gerilme olusumunda taban malzeme-kapla-
ma 1s1l genlesme katsayilariin etkin bir rol
oynadigini goriilmektedir.

8. Ayni bias voltajlar1 i¢in kaplama kalinlik-
larinin artmasi kalint1 gerilme degerlerinde

cok belirgin bir egilime neden olmamistir ve
“kalinlik-kalintt  gerilme” iligkisi “taban
malzeme-kalinti gerilme” iligkisi kadar net
degildir..

9. Bu g¢alismada kullanilan TiN kaplamalar i¢in
bias voltajinin degismesi kalint1 gerilme
degerlerinde belirgin bir degisime neden
olmamustir.
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