Afyon Kocatepe Universitesi Fen ve Miithendislik Bilimleri Dergisi

Afyon Kocatepe University Journal of Science and Engineering

AKU FEMUBID 14 (2014) 025745 (297-302) AKU J. Sci. Eng. 14 (2014) 025745 (297-302)

Termo-Reaktif Difiizyon Teknigi ile Cr-Al-N Kaplanmig AISI D2 Celiginin
Asinma Davranisi

Biilent KILING', Ozkan CEGIL?, Ugur SEN?, Saduman SEN?

ISakarya Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Béliim,

ZSakarya Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Metal EGitimi Béliimii, Sakarya,

3Sakarya Universitesi Miihendislik Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Bél., 54187, Sakarya, E-posta:
e-posta: kilinc.bl@gmail.com, ozkancegil@yahoo.com, sdmnsen@sakarya.edu.tr, ugursen@sakarya.edu.tr

Gelis Tarihi: 24.10.2012; Kabul Tarihi: 11.11.2013

Ozet

Bu calismada, kaplanmamisg, nitrirlenmis ve krom aliiminyum nitrir (Cr-Al-N) kaplanmis AISI D2
celiklerinin silisyum nitrir bilyeye karsi 0.1 m/s, hizda ve 2.5 N, 5 N ve 10 N yikler altinda asinma testleri
gerceklestirilmistir. Celik numuneler ilk olarak azot ve amonyak atmosfer igerisinde 8 saat boyunca
Anahtar kelimeler 575°C’ de nitrlirlenmis; daha sonra krom aliminyum nitriir kaplama islemi ferro krom, aliminyum,
Asinma; termo-reaktif ~ 2monyum kloriir ve aliimina igeren toz karisimi iginde 1000°C’ de 2 saat sureyle termo-reaktif diflizyon
diftzyon; AISI D2 celigi, (TRD) teknigi ile gergeklestirilmistir. Celik Gzerine kaplanan krom aliiminyum nitrir tabakalarinin mikro
Cr-Al-N yapisal incelemesi, faz analizi ve agsinma testleri gergeklestirilmistir. AISI D2 celigi lizerinde olusan krom
aliminyum nitrir tabakasinin kalinhgr 11,8 + 1,3 pum tespit edilmistir. Kaplama tabakasinin ortalama
sertligi 2067+160HV o, olarak Olgllmustir. Silisyum nitrlr bilyeye karsi krom aliminyum nitrir
kaplanmis AISI D2 celiginin surtinme katsayisi 0.153 ile 0.446 arasinda ve kaplama tabakasinin
uygulanan yiike bagh olarak aginma hizi 1.59x10™ mma/m ve 6.07x10™ mm3/m arasinda degismektedir.

Celiklerin aginma hizlari krom aliminyum nitriir kaplama islemi ile 2-4 kat azalmistir.

Wear Behavior of Cr-Al-N Coated AISI D2 Steel by Thermo Reactive
Diffusion Technique

Abstract

In this work, the wear test of uncoated, nitrided, chromium aluminum nitride coated AlSI D2 cold work
tool steel against silicon nitride ball realized at 0.1 m/s sliding speeds 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
chromium aluminum nitride coating was performed thermo-reactive deposition technique (TRD) in a

Key words powder mixture consisting of ferro-chromium, aluminum, ammonium chloride, alumina and
Wear; thermo reactive  naphthalene at 1000°C for 2 h. Nitro-chromized samples were characterized by X-Ray diffraction
deposition; AISI D2 analysis (XRD), scanning electron microscopy (SEM), micro-hardness and ball on disk wear tests. The
steel; Cr-Al-N coating layer formed on the AlSI D2 steel was compact and homogeneous. The depth of the layer was

11,8+1,3[h. The average hardness of the layer was 2067160 HV ;. The coefficient of friction of nitro-
chromized layer of AISI D2 steel against silicon nitride ball was changing between 0.153 and 0.446, and
wear rate of the coating layer ranged from 1.59x10™ mma/m and 6.07x10’4mm3/m depending on
applied load and sliding speeds. Sliding speeds of steels with chromium aluminum nitride coating
process 2-4 times decreased.
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1. Giris kapsayan kati bir ylizeyde hasar olarak

Bircok sanayi ve mihendislik uygulamalan iki tanimlanabilir(Ding et al. 2008, Unal et al. 2005).

ylzeyin birbiri Gzerinde kaymasini gerektirir; bu Pratik durumlarda, genellikle asinma
nedenle iki ylzey arasinda sirtinme ve asinma mekanizmalarinin  bircok tlrl icerisine abrazif
olusur. Ornek olarak ekstriizyon, kesme, delme, asinma, adhezif asinma, kazimali asinma, yorulma
damgalama, dévme ve dokim vb. sayilabilir (Ding asinmasl, erozyon asinmasi, korozyon asinma,
et al. 2008). Asinma genel olarak temas eden difizyon asinma, oksidasyon asinmasi vb
yuzeyler arasinda bagll hareketi nedeniyle katilmaktadir (Ding et al. 2008). Abrazif asinma
malzemenin sirekli bir sekilde azalmasini da bitlin asinma bigimleri arasinda en 6nemlisidir;
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¢linkli asinma nedeniyle olusan toplam maliyette
yaklasik %63 oraninda payl bulunur (Ding et al.
2008, Unal et al. 2005, Mimaroglu, et al. 2005).

Krom nitriir; metal sekillendirme, takim émrini ve

verimliligini  arttirmak  icin  metal isleme
uygulamalari, yiksek sertlik, iyi asinma ve korozyon
direnci, dokiimde genis kullanimi ile tipik bir gecis
metal nitrir kaplamadir (Yu et al. 2009). Yaglanmis
temas yulzeylerinde (lubricated contacts) yapilan
deneysel arastirmalar iyi tribolojik sonuglar ortaya
koymustur (Bobzin et al. 2007). CrN’ in korozyon
ve asinma direnci, slrtlinme davranisi ve toklukta
TiN’ den Ustln oldugu bilinmektedir. Bu nedenle,
TiAIN ile karsilastinldiginda yiksek hizda mekanik
islemede CrAIN kaplamalarda daha iyi tribolojik
CrAIN

kaplamalarin TiAIN kaplamalardan daha yiiksek

ozellikler beklenebilir. Son zamanlarda,

oksidasyon direnci sergiledigi bile rapor edilmistir
(Ding and Zeng 2005).

Cri,AIN filmlerin, AIN igin CrN’
¢OzUnUrliglh nedeniyle ¢ok genis aralikta bilesimleri

an yiksek

elde edilebilir (Ding and Zeng 2005, Romero et al.
2006, Ding and Zeng 2005). Bu nedenle CrAIN
kaplamalar 06zellikle yiksek sicaklik oksidasyon-
direnci  uygulamalari  icin  geleneksel CrN
kaplamalara alternatif olarak iyi bir adaydir

(Romero et al. 2006, Yu et al. 2009, Lin et al.2008).

CrAIN kaplamalar farkli PVD teknikleri: magnetron
sigratma (Pulugurtha and Bhat 2006, Nouveau et al.
2007), ark iyon kaplama (Kimura et al. 2003,
Romero et al. 2006, Barshilia et al. 2006), katodik
ark buharlasma (Yu et al. 2009, Ding et al. 2008) ve
darbeli lazer ¢oktlirme (Romero et al. 2006) ile

yapilir.

Celik malzemelerin ylzey o6zelliklerini gelistirmek
amaciyla kullanilan yontemlerden birisi de Termo
Reaktif Diflizyon (TRD) yontemidir. Bu yontemde
elde edilen karbir, nitrir ve borir kaplamalar
yiksek sertlik ve yiksek yogunluklu olup altlik
malzemeye metalurjik olarak bagldir. TRD yontemi,
ylksek sicaklikta, etrafini kusatan ortamdan belirli
bir veya birka¢ elementin difizyonu ile malzemenin
ylizey bilesiminin degistirilmesi seklinde
tanimlanmaktadir (Cegil and Sen 2010).

Bu calismada, kaplanmamis, nitriirlenmis ve TRD
yontemiyle krom aliminyum nitriir kaplanmis AlSI
D2 celiklerinin asinma davranislari incelenmistir.

2. Materyal ve Metot
2.1. Numune hazirlama ve karakterizasyon

Deneysel galismalarda kimyasal bilesimi %1.56 C,
%0.27 Si, %0.30 Mn, %0.020 P, %0.001 S, %11.2 Cr,
%0.75Mo, %0.93 V olan AISI D2 celigi kullaniimistir.
20 mm c¢ap ve 5 mm kalinliginda disk seklinde celik
numunelerin  ylizeyleri  metalografik  olarak
hazirlanmistir. Nitrirleme islemi 560°C sicaklikta 8
saat sire ile gaz ortaminda gergeklestirilmistir. Cr-
Al-N kaplama islemi Termo Reaktif Difiizyon (TRD)
teknigi ile nitrirlenmis celiklere ferro krom tozu,
saf aliminyum tozu (agirlikga %5), aliimina ( inert
dolgu maddesi), amonyum klorir (aktivator) ve
naftalinden (karbon verici bilesik) olusan bir kati
ortamda pota icerisinde 1000°C’ de 2 saat siireyle

uygulanmustir.

Nitrirlenmis ve Cr-Al-N kaplanmis numunelerin
ylzeyleri metalografik olarak hazirlandiktan sonra
mikroyapi incelemeleri NIKON ECLIPSE L150 marka
Cr-Al-N
optik  mikroskop

optik mikroskop ile gerceklestirilmistir.
tabaka
blinyesinde

kaplama kalinhklari

cihazinin bulunan  mikrometre
yardimiyla élgtilmastir. Mikroyapi incelemeleri igin
JEOL JSM 6060 LV marka
mikroskobu kullaniimistir. Tabakada olusan fazlarin
tespit edilmesi amaciyla RIGAKU/D/MAX/2200/PC

difraktometresi

ayrica elektron

marka x -
karakteristik
olusturulan tabakanin sertlik o6lciimleri FUTURE
TECH FM 700 marka mikro sertlik cihazinda 10
gram ylik altinda gergeklestirilmistir.

Isinlari ve Cu K,

x-1sint kullanilmistir.  Yizeyde

2.2. Asinma testleri

Asinma deneyleri ASTM G-99 standardina uygun

olan tribometre cihazinda gerceklestirilmistir.
Deneyler Ball-On Disk metoduyla, 9.5 mm ¢apinda
(SisNy)
gerceklestirilmistir (Tablol). Asinma deneyleri 2,
5N, 5N ve 10N yikler altinda 320 m mesafede, 0.1

m/s hizda gerceklestirilmistir. Asinma deneyleri

silisyum  nitrir bilyeler  kullanilarak

sonrasinda asinma hacmi kaplanmamis,

nitrirlenmis ve krom aliminyum nitriir kaplanmis
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celiklerde olusan asinma izleri optik mikroskoba
bagh optik mikrometre ile Olclilerek Esitlik 1
yardimiyla hacim kayiplari hesaplanmistir. Asindirici
bilyelerin hacimsel asinma degeri, asinma izi capi ve
bilye ¢capinin dlgimiyle belirlenmistir (Martini et al.

2004).

Vp=mtxd*/(64xR) (1)
Vy = Asinma hacmi (mm°)

R = Bilye yarigapi (mm)

d = Asinma izi cap! (mm)

Esitlik 2 kullanilarak
(Benabdallah et al. 1999) hesaplanmistir. Burada s

spesifik asinma hizi (k)

kayma mesafesi (m) ve p uygulanan yuakini (N)
ifade etmektedir.

\"
sp

Tablo 1. Asinma test parametreleri

k = @)

Test parameteri Deger

Asinma numuneleri Kaplanmamisg,nitriirlenmis ve
Cr-Al-N kaplanmis gelik

Uygulanan yik (N) 2.5,5,10

Hiz (ms™) 0.1

Ortam Hava

Nem (%) 6515

Sicaklik (°C) 2143

Kayma mesafesi (m) 320

Test bilyesi SizN,

Test bilye ¢api (mm) 9,5

3. Bulgular ve Tartisma

AISI D2 celiginin yizeyinde olusan nitrir ve Cr-Al-N

tabakasinin  mikro  yapilarn  Sekil 1'° de
goritlmektedir. Mikroyapi incelemelerinde Cr-Al-N
kaplama tabakasinin yogun, homojen ve diizgiin
kaplama/matris ara yizeyine sahip laminer yapida
oldugu belirlenmistir. Ozdemir ve ark. (2007) TRD
teknigi ile Uretilen AISI 1010 celikleri Gzerinde
olusan CrN kaplama tabakalarinin matris ile
plirlizsiz  bir araylizey olusturdugunu ve
kahnliklarinin diizglin ve homojen bir morfoloji
belirtmislerdir. AlSI

ylzeyinde olusan Cr-Al-N tabaka kalinliginin 11,8 +

sergiledigini D2 celiklerin

1,3um oldugu tespit edilmistir. X 1sinlar analiz
calismalarinda AISI D2 celiginin ylizeyinde olusan
kaplama tabakasinin CrN, (Cr, Fe),N,, AIN and
Fe,N fazlarindan olustugu gorilmastir. Cr-Al-N

kaplama tabakasi 2067 + 160 HV,o degeri ile
nitrirlenmis tabakadan (920 * 20 HVgg) ve
kaplanmamis celikten (550 + 14 HV, o) daha yliksek
sertlik degerleri sergilemistir. Sertlik sonuglari Ding
ve ark. (2005)’a ait galismalarla uyumludur.

Sekil 1. AISI D2 celiginin yilzeyinde olusan Cr-Al-N
kaplanmis kaplama tabakasinin mikroyapisi

Silisyum nitrir (SizN,4) bilyeye karsi yapilan asinma
deneyleri neticesinde kaplanmamis, nitrirlenmis ve
Cr-Al-N kaplanmis AISI D2 celiklerinin 0.1 m/sn
hizda 2.5 N, 5 N ve 10 N yik altinda elde edilen
sirtinme katsayisi ve asinma hizi degerleri Tablo
2’de verilmektedir. 0,1 m/s hiz ve 2.5N, 5N ve 10N
ylkler altinda silisyum nitriir bilyeye karsi Cr-Al-N
kaplanmis AISI D2 cgeliginin sirtiinme katsayisi
degerleri kayma mesafesine bagh olarak Sekil 3’de
verilmektedir. Yike bagli olarak ol¢lilen slirtiinme
katsayisi degerleri AISI D2 celigi icin 0,125 — 0,417
arasinda, nitriirlenmis celik icin 0,11 — 0,41 arasinda
ve Cr-Al-N kaplanmis celik i¢in 0,153 — 0,446
arasinda degismektedir. Yapilan asinma deneyleri
neticesinde kaplanmamis, nitriirlenmis ve Cr-Al-N
kaplanmis AISI D2 celiklerinin siirtinme katsayisi
degerlerinin asinma yikinin artisina bagl olarak
arttigi belirlenmistir(Sekil 2a).

AISI D2, nitriirlenmis ve Cr-Al-N kaplanmis celiklerin
0.1 m/sn hizda 2.5 N, 5 N ve 10 N yiklerde yapilan
asinma deneylerinde asinma hizi degerleri sirasiyla
62,943x10°-87,997x10°, 31,215x10"° — 80,48x10™,

15,921x10°-60,663x10™° arasinda degisim
gostermektedir. Asinma deneyleri sonucunda
hesaplanan  asinma  hizlarindaki  degisimler

incelendiginde kaplanmamis, nitriirlenmis ve Cr-Al-
N kaplanmis celiklerin silisyum nitrir bilye ile
asindirilmasi sonucunda asinma hizlarinin
uygulanan yike bagl olarak arttigi gorilmektedir

(Sekil 2b).
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Tablo 2. Kaplanmamis, nitrirlenmis, Cr-Al-N kaplanmis AISI D2 geliklerin strtiinme katsayisi ve asinma hizi degerleri

. Surtiinme Asinma hizi
NUMUNELER Hiz (m/sn) Yiik (N) 3 5
katsayisi (mm>/m)x10
2,5 0,125+0,097 62,943
AISI D2 0,1 5 0,23310,112 85,21
10 0,417+0,116 87,997
2,5 0,1140,050 31,215
Nitriirlenmig AISI D2 0,1 5 0,214+0,051 52,034
10 0,41+0,090 80,48
2,5 0,153+0,014 15,921
Cr-Al-N Kaplanmig AlSI D2 0,1 5 0,265+0,110 45,297
10 0,446+0,090 60,663
0.6 120
—O— AT DL geli§ —o— AISID2 galigy
05 —a— 1t ermig AT T2 gelig —B—Nitrirlenmig AIF D2 celig
’ P — - —a— Cr-Al-N Kaplanmg AISI D2 celi
24 3
) £
: T
Lz 0,3 \% [
; v é 0
0,1 4
[ [
2,507 S 1007 5N SN 10N
ik, N Yiik, N

(a)

(b)

Sekil 2. Kaplanmamis, nitriirlenmis ve Cr-Al-N kaplanmis AISI D2 geliklerinin asinma yikine bagl olarak a) sirtiinme

katsayilarinin ve b) asinma hizlarinin degisimi

06

— 25N

— 10n

(=]
[

(=]
.

(=]
8]

Siirtiinme: Katsayisi, pm

(=]

o0

o
[
oL

Kayma mesafesi, m
Sekil 3. Cr-Al-N kaplanmis AISI D2 celiginin kayma
mesafesine bagli olarak strtiinme katsayisindaki degisim

Kaplanmamis, nitriirlenmis ve Cr-Al-N kaplanmis
AISI D2 celiklerinin silisyum nitriir bilye karsisinda
320 m mesafede, 2,5, 5 ve 10N yukler altinda,
0,1m/sn hizinda, gerceklestirilen asinma deneyleri
sonucunda celiklerde ve bilyelerde olusan asinma
izleri Sekil 4 de gosterilmektedir. Farkh yuklerde
yapilan asinma deneylerinde hem bilye hem de

kaplanmamis, nitrirlenmis ve Cr-Al-N kaplanmis
celiklerde olusan asinma izi kalinliklarinin artan
birlikte Ozellikle
kaplanmamis geliklerde ve asindirici bilyede olusan

yukle arttigl  gortlmektedir.
izlerin abrazif karakterde oldugu belirlenmistir. Bu
izlerin derinlikleri ytkin artisi ile artmaktadir. Buna
karsihk nitrirlenmis ve Cr-Al-N kaplanmis celiklerde
olusan izler bilyeden kopan partikillerin kaplanmis
adhezif

karakterde olup yik artisi ile yapisma artmaktadir.

celik Uzerine yapismasindan dolayi
Asinma deneyi sonuglarina gore en yiksek asinma
hizi degerleri kaplanmamis celiklerde; en dulsuk
degerler ise Cr-Al-N kaplanmis numunelerde tespit
edilmistir. Kaplanmamis celik numunelerde asinma
hizi nitrirlenmis numunelere gore 2 kat daha
yuksek iken Cr-Al-N kaplanmis numunelere gore ise
4 kat daha fazla gerceklesmistir. Asinma sirasinda
bilyede ise daha ¢ok asinma goézlenmis ve abrazif

karakterde oldugu belirlenmistir.

AKU FEMUBID 14 (2014) 0Z5745
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Malzeme

P

Kaplanmamis
AlSI D2 celigi

Nitrlirlenmis
AISI D2 geligi

Cr-Al-N
kaplanmis AlSI
D2 celigi

Sekil 4. 0,1m/s hizda 5Nyilk altinda gergeklestiren asinma deneyi sonucunda celiklerin ve Si;N, bilyenin
asinma izi mikroyapi goruntdileri

4. Sonuglar

e AISI D2 celiginin Cr-Al-N kaplanmasi basariyla
gerceklestirilmistir.

e Cr-Al-N kaplama tabakasinin yogun, homojen
ve dizgiin kaplama/matris ara ylizeyine sahip
laminer yapida oldugu belirlenmistir.

e Cr-Al-N tabaka kalinhginin 11,8 + 1,3um
oldugu tespit edilmistir.

e Kaplama tabakasinin CrN, (Cr,Fe),N.,, AIN and
Fe,N fazlarindan olustugu gorilmustar.

e Cr-Al-N kaplama tabakasi 2067 + 160 HV g
degeri ile nitrirlenmis tabakadan (920 + 20
HVyo:) ve kaplanmamis celikten (550 + 14
HVoo:) daha yiksek sertlik degerleri
sergilemistir.

e TUm malzemelerde uygulanan yikin artisina
bagl olarak sirtinme katsayisi ve asinma
hizinin arttigr gorilmastir.

e Cr-Al-N kaplanmis celiklerde nitriirlenmis ve
kaplanmamis celiklere gore sirasiyla 2-4 kat
daha az asinma hizi degerleri bulunmustur.

Disk malzemenin aginma izi

SizN, bilyenin aginma izi
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