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Özet 
 
Zirkonyum Nitrür (ZrN) kaplamalar endüstriyel alanda yaygın uygulaması olan diğer fiziksel buhar 
biriktirme (FBB) kaplamalar ile kıyaslandığında, düşük yüzey sürtünme katsayısına, az sayıda me-
talik damlacık dağılımına ve düşük yüzey pürüzlülüğüne sahip olmasına rağmen, görece düşük sert-
liği ve kötü yapışma mukavemeti sebebiyle yaygın uygulama alanına sahip değildir. Genel kullanım 
alanı sadece demir dışı yumuşak metal ve alaşımların (alüminyum, bakır, pirinç vb.) talaşlı şekil-
lendirilmesi prosesleriyle kısıtlıdır. Bazı özel üretim proseslerinin kullanımıyla, ZrN’in sürtünme 
katsayısı arttırılmaksızın, kaplama sertliği ve yapışma mukavemeti arttırılabilirse, ZrN kaplamalara 
yeni kullanım alanları oluşturmak mümkün olabilecektir. Özetle, eğer hem yüksek sertliğe ve ya-
pışma mukavemetine, hem de düşük sürtünme katsayısına sahip bir kaplama üretilebilirse bu ideal 
bir kaplama olur ve endüstriyel uygulamada yaygın olarak kullanılabilir. Böyle bir kaplama geliş-
tirmek amacıyla FBB kaplama proses parametrelerinin etkilerinin incelendiği bu çalışmada, önce-
likle ZrN kaplamaların üretiminde azot kısmi basıncının optimizasyonu yapılmış, sonra belirlenen 
azot kısmi basıncı değerinde doğru akım bias, tek kutuplu değişken bias ve asimetrik çift kutuplu 
değişken bias voltajları uygulanarak elde edilen kaplamaların yapısı ve kalınlık, sertlik ve yapışma 
mukavemeti gibi mekanik özelliklerindeki değişimler incelenmiştir. Deneysel çalışmalar sonucunda, 
8 mtorr azot kısmi basıncında, -200 volt asimetrik çift kutuplu değişken bias voltajıyla üretilen FBB 
ZrN kaplamanın en iyi mekanik özelliklere sahip olduğu tespit edilmiştir. 
 
Anahtar Kelimeler: FBB kaplamalar, ZrN, doğru akım bias, tek kutuplu değişken, asimetrik çift 
kutuplu. 
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Effect of bias voltage modes on the 
mechanical properties of PVD ZrN 
coatings 
 
Extended abstract 
When compared to the other Physical Vapor Deposi-
tion (PVD) coatings which are extensively used in 
industrial applications, Zirconium Nitride (ZrN) 
coating does not have a wide application in industry 
because of its relatively low hardness and low adhe-
sion strength despite its low friction coefficient. Its 
common application field is restricted by machining 
soft and ductile non-ferrous metals and alloys like 
aluminium, copper, brass etc. under well-cooled 
machining conditions.  
 
Although surface friction coefficient of a material 
changes due to its surface roughness, ambient tem-
perature and lubrication regime; when all the simu-
lation conditions are fixed, it would be a physical 
material property that is variable characteristically 
for each material surface. The low friction coeffi-
cient of the polished surface of ZrN coating at room 
temperature and non-lubricated conditions enhances 
adhesive wear resistance of ZrN coated tools and 
considerably reduces the built-up edge formation 
and the material loss during machining and forming 
processes. Therefore ZrN coating has a significant 
effect to improve the wear resistance of the tools es-
pecially used in adhesive wear conditions. Further-
more, ZrN coating has lower surface roughness and 
less droplet (macroparticle) distribution than Tita-
nium Nitride (TiN) and Chromium Nitride (CrN) 
coatings which are widely used in the industry; and 
this is also an important effect on reducing friction. 
However, ZrN coating has some unfavorable prop-
erties such as relatively low hardness and low adhe-
sion strength. 
 
If the coating hardness and adhesion strength of ZrN 
coating could be improved without altering its fric-
tion properties by performing some special proc-
esses, it would be possible to extend its usage in the 
new applications. Briefly, if a coating which has 
both a high hardness and low friction coefficient and 
also a high adhesion strength can be produced; it 
would be an ideal coating which would have both 
adhesive and abrasive wear resistances and can be 
extensively used at all processes in industrial appli-
cations. ZrN might be an ideal coating for such a 
study because of its low friction coefficient and low 
droplet size and distribution. Furthermore, since 

zirconium metal has higher melting temperature and 
lower vapor pressure than the other cathode metals 
like titanium, aluminium and chromium; droplet 
transfer from the cathode to the coating would be at 
a minimum degree, so ZrN coatings contain much 
fewer and smaller droplets. In such a way, as a re-
sult of droplet decrease, the durability and ho-
mogenity of the coating increases and the surface 
roughness decreases. 
 
The aim of this study is to enhance the properties of 
ZrN coating through the optimization of PVD proc-
ess parameters and to expand its market usage. 
 
In the first step of the experimental studies, the reac-
tive gas (nitrogen) partial pressure used at the PVD 
ZrN coating was optimized. The basic mechanical 
properties such as coating hardness, coating thick-
ness and adhesion strength of ZrN films deposited in 
various nitrogen partial pressures were determined 
and compared. Coating hardnesses were measured 
by using a Micro Vickers test device, coating thick-
nesses were measured by using Calotest ball crater-
ing method and coating adhesion strengths were 
measured by using a scratch tester. Furthermore a 
standard Rockwell-C hardness measurement method 
was used for determining coating adhesions com-
paratively. As the result, the coating produced under 
8 mtorr nitrogen partial pressure exhibited the best 
mechanical properties. In the next step of the ex-
perimental studies, 8 mtorr was kept constant as the 
nitrogen partial pressure and a bias voltage scan 
was performed by applying various d.c., unipolar 
pulse and asymmetric bipolar pulse bias voltages. 
The pulse frequency was kept constant as 50 kHz for 
all the coatings deposited by pulse bias voltages. 
Related to the ion energy improvement in asymmet-
ric bipolar pulse bias mode, a grain orientation 
close to single crystal structure, dense film struc-
tures, enhancement in nitrogen content and im-
provement on the mechanical properties such as 
hardness, adhesion, thickness etc. compared to d.c. 
and unipolar pulse bias modes were achieved. As the 
result of experimental studies, the coating hardness 
equivalent to TiN coatings and friction and adhesion 
properties equivalent to CrN coatings were achieved 
in a single coating. The best results were achieved in 
ZrN coatings deposited by applying 8 mtorr nitrogen 
partial pressure and -200 volt asymmetric bipolar 
pulse bias voltage value. 
 
Keywords: PVD coatings, ZrN, d.c. bias, unipolar 
pulse, asymmetric bipolar.
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Giriş 
Fiziksel Buhar Biriktirme (FBB) yöntemleriyle 
üretilen sert seramik ince film kaplamaların kul-
lanımı, aşınmaya maruz kalan ortamlarda kulla-
nılan malzemelerin dayanıklılığını arttır-mak 
için etkili bir yöntemdir. Uygun kaplama yön-
temlerinin ve kaplama malzemelerinin seçilme-
siyle taban malzemenin kullanım ömrü ve ürü-
nün ticari değeri arttırılabilir (Huang vd., 2002). 
 
Kaplama malzemeleri arasında geçiş metalleri-
nin nitrürleri, özellikle titanyum nitrür (TiN) 
kaplamalar üzerine son on yılda oldukça geniş 
çaplı araştırmalar yapılmıştır. Son zamanlarda 
zirkonyum nitrür (ZrN) kaplamalar üzerinde de 
artan bir ilgi mevcuttur. ZrN filmlerin, TiN 
filmlere kıyasla daha düşük elektrik direncine 
ve daha yüksek korozyon direncine sahip olma-
sı, ayrıca bazı mekanik özelliklerinin TiN film-
lerden daha iyi olması, ZrN filmlerin cazibesi-
nin arttırmaktadır. Özellikle metal bazlı 
transistörlerde, üç boyutlu entegre devrelerde ve 
aşınmaya dayanıklı kaplama uygulamalarında 
ZrN filmler başarıyla uygulanabilmektedir 
(Huang vd., 2002). 
 
Bununla beraber zirkonyum metalinin yüksek 
ergime sıcaklığı, düşük buhar basıncı, yüksek 
atomik kütlesi, yüksek bağ entalpisi ve görece 
düşük iyon enerjisi sebebiyle ZrN filmleri birik-
tirmek, endüstriyel açıdan yaygın uygulama 
alanına sahip TiN ve krom nitrür (CrN) filmlere 
kıyasla daha zordur (Chou vd., 2002). Buna kar-
şılık ZrN filmlerin yapışma (adhezyon) muka-
vemeti TiN ve CrN kaplamalardan daha düşük 
olduğu için uygulama alanı daha kısıtlıdır ve 
ZrN üzerine diğer geçiş metal nitrürlerinden da-
ha az çalışma yapılmıştır (Huang vd., 2002; 
Glocker ve Shah, 1997). 
 
Sert kaplama uygulamalarında, kaplama mal-
zemelerinin taban malzeme üzerine yapışması 
en önemli parametrelerden biridir. ZrN kapla-
maların taban malzeme üzerinde zayıf yapışma-
ya sahip olmasının temel sebepleri, yüksek iç 
gerilmelere sahip olması ve taban malzemeyle 
zayıf fiziksel ve kimyasal bağlar oluşturmasıdır. 
FBB proseslerindeki düşük taban malzeme sı-
caklıkları ve yüksek oranda refrakter kaplama 

malzemeleri kullanımı sebebiyle yüksek iç ge-
rilmeler oluşmaktadır. Ayrıca FBB prosesindeki 
yüksek enerjili iyon bombardımanı da çoğun-
lukla iç gerilmeyi arttırıcı etkiye sahiptir. Bütün 
bu dezavantaj-larına rağmen, FBB prosesi 
refrakter malzeme-lerin biriktirilmesinde uygun 
ve endüstriyel bir kaplama yöntemidir (Kusano 
vd., 1998). 
 
ZrN kaplamalar endüstriyel alanda yaygın uygu-
laması olan diğer FBB kaplamalar ile kıyaslan-
dığında, düşük sürtünme katsayısına sahip ol-
makla birlikte, görece düşük sertliği ve kötü ya-
pışma mukavemeti sebebiyle yaygın uygulama 
alanına sahip değildir. Genel kullanım alanı sa-
dece demir dışı yumuşak metal ve alaşımların 
(alüminyum, bakır, bronz, prinç vb.) iyi soğut-
malı ortamlarda kesilmesi ve talaşlı şekillendi-
rilmesi prosesleriyle kısıtlıdır (Glocker ve Shah, 
1997; Gündüz, 2004). 
 
Sanayide, özellikle yaygın kullanım alanına sa-
hip 2 tür kaplamanın (CrN ve TiN) fiziksel ve 
mekanik özellikleri incelendiğinde, her ikisinin 
de yüksek yapışma mukavemetine sahip olma-
sına ek olarak, TiN kaplamada yüksek sertlik 
(3100 HV) ve yüksek sürtünme katsayısı (alü-
mina bilyaya karşı f=0.65), CrN kaplamada ise 
görece düşük sertlik (2400 HV) ve görece düşük 
sürtünme katsayısı (alümina bilyaya karşı 
f=0.40-0.45) gözlenmektedir. Düşük sürtünme 
katsayısı sebebiyle CrN kaplamalar sıvama-
derin çekme kalıpları, plastik ve metal enjeksi-
yon kalıpları, alüminyum ve paslanmaz çelik 
talaşlı işleme takımları gibi sıvanmalı (adhesif) 
aşınmanın temel aşınma mekanizması olduğu 
uygulamalarda yaygın olarak kullanılmaktadır. 
TiN kaplamalar ise yüksek sertliği sebebiyle 
kesme kalıpları ve zımbaları, dişli üretici çakı-
lar, torna plaketleri ve demir-çelik parça işleyen 
tüm talaşlı imalat kesici takımları gibi kazımalı 
(abrazif) aşınma mekanizmalarının etkin olduğu 
uygulamalarda kullanılmaktadır (Tokmanoğlu, 
1992). Ancak genel olarak bir takım veya kalıp 
yüzeyinin aşınması tek bir aşınma mekanizma-
sına bağlı gerçekleşmemektedir. Aşınma kom-
bine olarak gerçekleşen bir olaydır ve toplam 
aşınmada, tüm aşınma mekanizmalarının az ve-
ya çok katkısı mevcuttur. Dolayısıyla, bir şekil 
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verme kalıbı yüzeyine uygulanan CrN kaplama, 
düşük sertliği sebebiyle kazımalı aşınma etkile-
rine; bir talaş kaldırma kesici takımı yüzeyine 
uygulanan TiN kaplama da yüksek sürtünme 
katsayısı sebebiyle sıvanmalı aşınma etkilerine 
nispeten dayanıksızdır. 
 
Eğer hem yüksek sertliğe ve yapışma mukave-
metine, hem de düşük sürtünme katsayı-sına sa-
hip bir kaplama üretilebilirse; yani hem TiN 
hem de CrN kaplamanın tüm olumlu özellikleri 
tek bir kaplamada toplanabilirse; hem sıvanmalı 
hem de kazımalı aşınmaya karşı yüksek oranda 
dayanıklılığa sahip ideal bir kaplama elde edile-
bilir ve bu kaplamaya geniş kullanım alanı sağ-
lanabilir. 
 
ZrN, düşük sürtünme katsayısına sahip olması 
sebebiyle, böyle bir çalışma için ideal kaplama 
türüdür. Ayrıca zirkonyum metalinin ergime sı-
caklığının ve buhar basıncının diğer katot metal-
lerinden (Ti, Al, Cr) daha yüksek olması ZrN 
kaplama sırasında katot metalinden kaplama ya-
pısına damlacık (droplet) taşınımının en az se-
viyede olmasını sağlamaktadır. Bu nedenle ZrN 
kaplamalar çok daha az sayıda ve küçük boyutta 
damlacık içermektedir. Bunun anlamı, sertliği 
düşük olan metalik damlacıkların azalması so-
nucu kaplamanın homojenliğinin ve dayanıklılı-
ğının artması ve büyük boyutta damlacıkların 
oluşmaması sonucu kaplama yüzey pürüzlülü-
ğünün azalmasıdır. Bu çalışmada uygun sür-
tünme özelliklerine sahip ZrN kaplamaların me-
kanik özelliklerinin geliştirilmesi ve böylece 
kullanım alanının genişletilmesi amaçlanmıştır. 

Bias voltajının etkisi 
Normal d.a. (doğru akım) bias kullanımında, 
kaplama iyonları, kaplanacak taban malzeme 
üzerine sabit hızda ve sürekli olarak ulaşmakta-
dır. Özellikle düşük bias voltajlarında veya hiç 
bias voltajı uygulamadan yapılan kaplamalarda, 
kaplanacak taban malzemeye ulaşan düşük ener-
jili iyonlar yüzeyde gelişigüzel bir çekirdeklen-
me ve büyümeye maruz kalmaktadır. Düşük 
enerjili iyonlar taban malzeme yüzeyine çarptık-
larında enerjilerinin tümünü kaybetmiş oldukları 
için, film büyümesi de gelişigüzel doğrultularda 

gerçekleşmekte, enerjinin kaybedilmesinden do-
layı atom hareketliliği de azalmaktadır. Bu ne-
denle taneler arası yayınım (difüzyon) ve bağ 
oluşum enerjisi aşılamaz ve atomlar film yapı-
sındaki boşlukları doldurmadan gelişigüzel bü-
yürler. Bunun sonucunda yoğunluğu düşük, boş-
luklar içeren, karnıbahar görünümünde, zon-1 
yapısı adı verilen zayıf bir kaplama dokusu olu-
şur (Ohring, 2002; Bunshah, 2001). 
 
Daha yüksek d.a. bias voltajları uygulanması 
durumunda, kaplama iyonlarının enerjisi arttığı 
için taban malzeme yüzeyinde yayınım ve bağ 
oluşumu için gerekli eşik enerjisi aşılabilir ve 
bunun sonucunda filmin uygun düzlemlerde çe-
kirdeklenmesi ve boşlukları kapatarak yoğun bir 
biçimde büyümesi sağlanır (zon-T ve zon-2 ya-
pısı). Sonuçta kolonsal yapıya sahip, yoğun bir 
kaplama filmi elde edilir (Mattox, 1998; Ohring, 
2002). 
 
Çok yüksek bias voltajları uygulanması halinde 
ise kaplama sırasında aşırı yüksek enerjiye sahip 
kaplama iyonları, sürekli olarak sabit hızda ta-
ban malzeme yüzeyine çarparlar ve enerjilerini 
tüketemedikleri için geliş açısına göre ya geri 
saçılırlar (back scattering), ya taban malzeme 
yüzeyinin içine gömülürler (implan-tation) ya 
da aşırı iyon enerjisine sahip yani yüksek iç ge-
rilme içeren kararsız bir film yapısı oluştururlar 
(zon-3 yapısı). Ayrıca bu aşırı iyon enerjisi ta-
ban malzemenin de ısınmasına yol açmakta ve 
çelik gibi taban malzemelere kaplama yapıldı-
ğında, taban malzemede yumu-şamalar ve ısıl 
deformasyonlar meydana gelmektedir. Ek ola-
rak yüksek bias voltajlarının yol açtığı ısınma, 
kaplama tanelerinin de büyümesine sebep ol-
makta ve bunun sonucu kaplama sertliği azal-
maktadır (Smith, 1995; Zhang vd., 1999; 
Pilloud vd., 2003). 

Değişken bias voltajının özellikleri ve 
etkisi 
Değişken (pulse) bias voltajları, tek kutuplu 
(unipolar), çift kutuplu (simetrik bipolar) ve 
asimetrik çift kutuplu (asimetrik bipolar) olarak 
uygulanabilir. Çeşitli değişken bias voltaj 
modlarının uygulanma biçimi Şekil 1’de göste-
rilmiştir. 
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Taban malzemeye tek kutuplu değişken bias 
voltajı uygulandığında, bias voltajı periyodik 
olarak uygulanan negatif voltaj ve sıfır volt ara-
lığında belirli bir frekansta değişir. Asimetrik 
çift kutuplu değişken voltajı terimi ise, uygula-
nan pozitif ve negatif voltaj değerlerinin ayrı 
ayrı seçilebilmesi ve belirli bir frekansta farklı 
değerde pozitif ve negatif voltajların taban mal-
zemeye etkimesi anlamını taşır. Bunun sonu-
cunda kaplama sırasında kaplanacak iyonlaşma 
enerjisi artar. Ayrıca reaktif gazın iyonizas-
yonunda da bir artış beklenir. Uygulanan bias 
voltajı sabit ve sürekli olmadığı için, iyonların 
taban malzemeye yüksek enerjiyle darbeli ola-
rak ulaşması sağlanır. Böylelikle yüksek enerjili 
ve darbeli gelen iyonlar film yapısındaki boş-
lukları doldurur ve daha yoğun bir film yapısı 
elde edilir. Ayrıca periyodik olarak bias voltajı 
sıfırlandığı için bu yüksek enerjili iyonların, ay-
nı enerjiyle taban malzemeye ulaşması engel-
lenmekte bir başka deyişle frenleme yapılarak 
çarpma şiddeti azaltılmaktadır. Bunun sonucun-
da film yapısının düşük hata oranına sahip ol-
ması beklenmelidir (Scholl, 2001; Hsieh vd., 
2003; Olbrich ve Kampschulte, 1993). Asimet-
rik çift kutuplu değişken voltajı uygulanarak, 
FBB yöntemiyle elde edilen ince filmlerde, kap-
lanan taban malzeme üzerinde pozitif voltaj bi-
rikmelerinin boşalması, böylece ark oluşumu-
nun engellenmesi ve yüzeyde homojen elektrik-
sel güç dağılımı sağlanarak homojen kalınlıkta, 

yoğun yapıda ince filmler biriktirmek mümkün-
dür (Frach vd., 2000; Kelly vd., 2001). 
 
ZrN kaplama işleminde, plazmadaki zirkonyum 
iyonları sisteme verilen azot gazıyla reaksiyona 
girerek ZrN bileşiğini oluşturmaktadır. Azot sis-
teme gaz olarak verildiğinden, iyonlaşma oranı 
düşüktür ve ZrN bileşiğinin oluşması için gerek-
li olan reaksiyon enerjisi zirkonyum iyonları ta-
rafından taşınmaktadır. Değişken bias voltajı 
uygulandığında ise, plazmada bulunan ve değiş-
ken voltajının çekme ve itme etkileriyle düzen-
siz hareket eden iyonlar ve elektronlar ile azot 
gaz molekülleri arasındaki çarpışmaların sayısı 
artmaktadır. Bunun sonucunda, azot gaz mole-
küllerinin ve metal iyonlarının iyonlaşma ora-
nında ve iyon enerjisinde artış meydana gelmek-
tedir. Plazma bileşenlerinin taban malzeme tara-
fından periyodik olarak hem çekilip hem de 
itilmesi ile artan çarpışmalara bağlı olarak azot 
gazının iyonlaşma oranı artmaktadır. Pozitif 
voltaj periyodunda, taban malzeme tarafından 
çekilen elektronlar, yüzeye yakın bölgedeki azot 
atomlarıyla çarpışarak, taban malzeme yüzeyi-
nin hemen üzerinde bir azot iyon bulutu oluş-
turmaktadır. Böylelikle taban malzeme yüzeyine 
çekilen Zr+ iyonlarının yüzey üzerinde yüksüz 
azot gaz atomları yerine yüksek enerjili azot 
iyonları ile çarpışma ve reaksiyona girme olası-
lığı belirgin bir biçimde artmaktadır (Anders, 
2004; Ikehata vd., 2003). 
 

 

 
 

Şekil 1. Farklı bias voltaj modlarının simulasyonu
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Deneysel çalışmalar 
Deneysel çalışmalarda, DIN 1.3343 yüksek hız 
çeliği (M2) ve bor katkılı silisyum yaprak 
(wafer) numuneler üzerine farklı azot kısmi ba-
sınçlarında ve farklı bias voltaj modlarında 
manyetik odaklamalı katodik ark buharlaştırma 
fiziksel buhar biriktirme (Ark-FBB) tekniği ile 
çeşitli koşullarda ZrN biriktirilmiş ve kaplama-
ların karakterizasyonu yapılmıştır. 
 
Deneylerde katot metali olarak Almanya’da üre-
tilmiş Grade 702 saf zirkonyum katotlar kulla-
nılmıştır. Katot metalinin elementel bileşimi 
Tablo 1’de verilmiştir: 
 

Tablo 1. Katot metalinin elementel bileşimi 
 

Element Oran, % 

Zirkonyum 99.2 
Hafniyum 0.6 
Diğer(C, H, O, N, Cr, Fe ve Ni) 0.2 

 
Deneylerde reaktif gaz olarak yüksek saflıkta 
(>%99.999) azot kullanılmıştır. 
 
Tüm deneylerde, numuneler iyon bombardımanı 
ile 250-300 °C arası sıcaklığa ısıtıldıktan sonra 
kaplama işlemine geçilmiştir. 
 
Kaplama deneylerinin ilk aşamasında,  bias vol-
tajı sabit tutularak, farklı azot kısmi basınçların-
da kaplamalar üretilerek karakterize edilmiş ve 
ideal azot kısmi basıncının tespit edilmesi amaç-
lanmıştır. Kaplama deneylerinin ikinci aşamasın-
da ise belirlenen ideal azot kısmi basıncı sabit 
tutularak farklı bias voltaj modlarında ve farklı 
bias voltaj değerlerinde kaplamalar üretilerek, 
ideal bias voltaj modu ve değerinin belirlenmesi 
amaçlanmıştır. Tüm kaplama proseslerinde sabit 
tutulan parametreler Tablo 2’de gösterilmiştir. 
 

Tablo 2. Deneylerde kullanılan sabit kaplama 
parametreleri 

 
Ark akımı 
(Amper) 

Kaplama öncesi 
vakum değeri 

(torr) 

Taban 
malzeme 
sıcaklığı 

(°C) 

Azot 
akışı 

(cm3/dk)

Kaplama 
süresi 

(Dakika)

55  10-5 250-330  80-90  45  

Değişken parametreler, deneysel çalışmaların 
birinci bölümünde azot kısmi basıncı, ikinci bö-
lümünde ise bias voltaj modu ve değeridir. De-
neysel çalışmalarda kullanılan değişken para-
metre değerleri Tablo 3’te verilmiştir. Değişken 
bias modlarında yapılan kaplamaların tümünde 
negatif voltaj etkileme periyodu %80, pozitif 
voltaj etkileme periyodu ise %15 olarak sabit 
tutulmuştur. Kalan %5’lik süre kayıp zamandır. 
Ayrıca değişken bias modlarında üretilen tüm 
kaplamalarda değişken frekansı 50 kHz değe-
rinde sabit tutulmuştur. 
 
Tablo 3. İdeal azot gazı kısmi basıncını belirle-

mek amacıyla yapılan deneylerde kullanılan 
 değişken kaplama parametreleri 

 
Deney 

No. 
Azot Basıncı 

(mtorr) 
Bias 

Modu 
Bias Voltajı 

(-volt) 
N-1 2 d.a. 200  
N-2 4 d.a. 200  
N-3 6 d.a. 200  
N-4 8 d.a. 200  
N-5 10 d.a. 200  
N-6 14 d.a. 200  

 
Deneysel çalışmaların ilk aşamasında, tüm de-
neylerde standart olarak kullanılacak en uygun 
azot kısmi basıncı değerini tespit etmeye yöne-
lik deneyler yapılmıştır. Deneysel çalış-malar, 
bias voltaj modlarına ve bias voltaj değerlerine 
dayalı bir tarama niteliği taşıyacağı için, önce 
tüm deneylerde sabit tutulacak bir azot kısmi 
basıncı değeri belirlenmiştir. Bu amaçla, -200 
volt d.a. bias voltajı seçilerek, çeşitli azot kısmi 
basınçlarında numuneler yüzeyine ZrN kapla-
malar biriktirilmiştir. Bu deneyler sonucunda 
üretilen kaplamalar, kaplama kalınlığı, kaplama 
sertliği ve yapışma mukavemetini belirleyen çi-
zik deneyi ile kritik yük (Lc1 ve Lc2) tespitini 
içeren bir dizi karakterizasyon deneylerine tabi 
tutulmuşlardır. Elde edilen sonuçlar, Tablo 4’te 
ve Şekil 2, 3 ve 4’te gösterilmiştir. Yapılan kap-
lamaların sertlik ölçümleri “Fisher HP100 Ultra 
Mikrosertlik Ölçüm Cihazı”, kaplama kalınlık 
ölçümleri Wirtz Buehler Calotest bilya ile krater 
açma cihazı, yapışma değerleri çizik test cihazı 
ve standart Rockwell-C sertlik cihazı kullanıla-
rak yapılmıştır. 
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Tablo 4. Çeşitli azot kısmi basınçlarında 
 üretilen ZrN kaplamaların mekanik özellikleri 

 
Numune 

No. 
Azot 

Basıncı 
(mtorr) 

Sertlik 
(HV) 

Kalınlık 
(µm) 

Lc1 
(N) 

Lc2 
(N) 

N-1 2 1840 4.10 31 53 
N-2 4 1950 4.24 35 52 
N-3 6 2330 4.36 33 56 
N-4 8 2660 4.35 41 68 
N-5 10 2720 4.30 40 65 
N-6 14 2760 4.28 32 55 
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Şekil 2. Çeşitli azot kısmi basınçlarında üretilen 

ZrN kaplamaların kaplama sertliklerinin 
 değişimi 

 
Şekil 2’deki grafikten görüldüğü gibi, azot kıs-
mi basıncının artmasıyla, ZrN kaplamanın sert-
liği de artmaktadır. Bu artış, 8 mtorr azot kısmi 
basıncına kadar şiddetlidir. 8 mtorr üzeri azot 
kısmi basınçlarında ise bu artış oranında bir ya-
vaşlama göze çarpmaktadır. Yani, gaz basıncına 
bağlı kaplama sertliğinde, 8 mtorr basınç değe-
rinde bir doyma noktasına ulaşıldığı, daha yük-
sek basınç değerlerindeki küçük artışların ise iç 
gerilmedeki artışa bağlı olduğu düşünülebilir. 
Yüksek azot basınçlarının, ZrN yapısındaki azot 
oranını da arttırarak, ilave sertlik artışlarına yol 
açması beklenmektedir. Ancak yüksek azot ba-
sınçlarında, iyon enerjilerinin azalmasının ve 
bunun sonucunda istenmeyen Zon-1 yapısının 
oluşumunun baskın hale gelmesinin de burada 
etkili olduğu ve beklenen sertlik artışını engel-
lediği düşünülmektedir. 
 
Şekil 3 incelendiğinde, azot gazı kısmi basıncı-
nın kaplama kalınlığı üzerinde belirgin bir etki-
sinin olmadığı söylenebilir. Kalınlık, 6 mtorr 

gaz basıncına kadar artmakta, daha yüksek de-
ğerlerde yaklaşık sabit kalmaktadır. 
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Şekil 3. Çeşitli azot kısmi basınçlarında üretilen 

ZrN kaplamaların kaplama kalınlıklarının  
değişimi 
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Şekil 4. Çeşitli azot kısmi basınçlarında üretilen 

ZrN kaplamaların Lc1 ve Lc2 kritik yüklerinin 
değişimi 

 
Şekil 4 incelendiğinde, hem Lc1, hem de Lc2 
kritik yüklerinin 8 mtorr’un üzerindeki azot 
kısmi basınçlarında azalma eğilimine girdiği, 
yani kaplama yapışmasının kötüleştiği görül-
mektedir. Bu sonuç da, Şekil 2 ile ilgili yapılan 
açıklamada belirtilen kaplama zon yapısının bo-
zulmasıyla ilişkilendirilebilir. 
 
Sonuç olarak, bundan sonraki deneysel çalışma-
ların, görece yüksek sertliğin ve en yüksek ya-
pışma mukavemetinin elde edildiği 8 mtorr azot 
kısmi basıncında yapılmasında karar kılınmıştır. 
Kaplama deney parametreleri Tablo 5’te veril-
miştir. 

 Lc1 

 Lc2

4.5

4.3

4.1

3.9

3.7

3.5



M. C. Türküz, E. S. Kayalı 

 64

Tablo 5. Sabit azot kısmi basıncında yapılan 
deneylerdeki kaplama parametreleri 

 
Deney 

No. 
Gaz Basıncı 

(mtorr) Bias Modu Bias Voltajı 
(-volt) 

N-7 8 d.a.* 100  
N-4 8 d.a. 200 
N-8 8 d.a. 400  
N-9 8 t.d.** 100  

N-10 8 t.d. 200  
N-11 8 t.d. 400 
N-12 8 a.ç.d.*** 100  
N-13 8 a.ç.d. 200 
N-14 8 a.ç.d. 400  

*     : Doğru akım bias voltajı 
**   : Tek kutuplu değişken bias voltajı 
*** : Asimetrik çift kutuplu değişken bias voltajı 
 
Farklı bias voltaj modlarına bağlı sertlik değişim-
leri Şekil 5’te verilmiştir. Şekil 5 incelendiğinde,  
asimetrik çift kutuplu değişken modunda kap-
lamaların sertliğinin çok daha yüksek olduğu 
görülmektedir. -200 volt asimetrik çift kutuplu 
değişken bias voltajıyla üretilen ZrN kaplamala-
rın sertliğinin, -200 volt d.a. bias voltajıyla üre-
tilen kaplamadan %22 oranında daha yüksek 
olduğu belirlenmiştir. 
 
En düşük sertlik değerlerine ise d.a. bias voltaj 
modunda ulaşılmıştır. Ayrıca değişken bias 
modlarında kaplama sertliği -200 volt bias vol-
tajına kadar artmakta, daha yüksek bias voltajla-
rında azalma eğilimine girmektedir. Hem tek 
kutuplu hem de asimetrik çift kutuplu değişken 
bias modunda en yüksek kaplama sertliğine -
200 volt bias voltajında ulaşılmıştır. Diğer yan-
dan, d.a. kaplamalarda kaplama sertliği -200 
volt bias voltajına kadar hızla, daha yüksek bias 
voltajlarında daha yavaş artmaktadır. Asimetrik 
çift kutuplu değişken bias voltaj modunda, tüm 
bias voltaj değerlerinde elde edilen sertlikler, 
diğer bias voltaj modlarından çok daha yüksek-
tir. Bu veriler ışığında, değişken bias voltajı uy-
gulanması sonucu meydana gelen yüksek iyon 
enerjili kaplama işleminin, kaplama oluşum re-
aksiyonlarını kolaylaştırdığı ve daha kuvvetli 
bağ yapısına sahip ve daha yoğun filmlerin olu-
şumunu sağladığı söylenebilir. Öyle ki, d.a. bias 
voltaj modunda -400 volt gibi yüksek bir bias 
voltajında bile, iyon sıçramaları sonucu kaplama 
yapısındaki bozulmalara rağmen kaplama sertli-

ğinin artmaya devam etmesi bu olguyu kanıtla-
maktadır. Çünkü  -400 volt d.a. bias voltajında, 
-100 ve -200 volt d.a. bias voltajlarına göre daha 
yüksek iyon enerjili kaplama yapılabilmektedir 
ve yüksek enerjili iyonlar da film moleküllerinin 
bağ mukavemetini ve film yoğunluğunu arttıra-
rak kaplama yapısını modifiye etmektedir. 
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Şekil 5. Farklı bias voltaj modlarına bağlı sertlik 
değişimleri 

 
Şekil 6 ve 7’de, -200V ve -400V’ta farklı bias 
voltaj modlarında üretilen kaplamaların taramalı 
elektron mikroskobu (SEM) fotoğraflarında de-
ğişken modlarda, özellikle asimetrik çift kutuplu 
değişken modda, atomların uygun pozisyonlara 
yüzey yayınımı için gerekli enerjiye sahip olma-
sı ve buna bağlı atom hareketliliğindeki artış 
sonucu mikroyapının çok daha düzenli ve yoğun 
bir hal aldığı görülmektedir. Ancak bu etki de 
yüksek d.a. bias voltajlarında, iyonların yüzeye 
hızla çarparak sıçramaları sonucu oluşan kapla-
ma dokusundaki bozulmalar ve kaplama yapısı 
içerisinde yüksek oranda hataların oluşumuyla 
sınırlanmakta ve d.a. bias voltajlarında, değiş-
ken bias voltajları kadar yüksek sertlikler elde 
edilememektedir. Değişken bias voltaj modla-
rında ise, sistem enerjisi yüksek olduğundan, 
daha düşük bias voltajlarında da yüksek sertliğe 
sahip kaplamalar elde edilebilmektedir. 
 
Çeşitli bias modlarında üretilen kaplamaların 
çizik deneylerinin değerlendirilmesi sonucu elde 
edilen kaplamada ilk çatlamanın meydana gel-
diği Lc1 ve kaplamanın tamamen soyulduğu Lc2 
yükleri Şekil 8 ve 9’da gösterilmiştir. 
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Bias voltajı 
ve modu Kaplamanın kesit mikroyapısı 

-200V x40.000 Büyütme 

Doğru akım 

 

 
 

Tek kutuplu 
değişken 

 

 
 

Asimetrik 
çift kutuplu 

değişken 

 

 
 

 
Şekil 6. -200 voltta değişik bias voltaj 

modlarında üretilen kaplamaların kesit 
mikroyapılarının kırık yüzey SEM fotoğrafları 

 
En yüksek kritik yük değerlerine, yani en iyi ya-
pışma mukavemetlerine, asimetrik çift kutuplu 
değişken bias modunda ulaşılmıştır. -200 volt 
asimetrik çift kutuplu değişken bias voltajıyla 
üretilen ZrN kaplamanın Lc1 kritik yükü, -200 
volt d.a. bias voltajıyla üretilenden %43, Lc2 kri-
tik yükü ise %32 daha yüksek bulunmuştur. Tek 
kutuplu değişken bias voltajıyla üretilen ZrN 
kaplamanın da Lc1 ve Lc2 kritik yükleri, d.a. 
bias voltajıyla üretilen kaplamadan ortalama 
%12 daha yüksektir. Hem d.a. hem de tek ku-
tuplu değişken bias modunda yapılan kaplama-
larda, bias voltajı arttıkça kritik yükler de art-
maktadır. Bu iki bias voltaj modunda, -400 volt 
gibi yüksek bir bias voltaj değerinde, en iyi ya-
pışma değerlerine ulaşılmıştır. Bunun sebebinin 

Bias voltajı 
ve modu Kaplamanın kesit mikroyapısı 

-400 V x40.000 Büyütme 
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Şekil 7. -400 voltta değişik bias voltaj 

modlarında üretilen kaplamaların kesit 
mikroyapılarının kırık yüzey SEM fotoğrafları 

 
ZrN kaplamaların yüksek enerjiye ihtiyaç duy-
masından kaynaklandığı düşünülmektedir. Bu 
iki bias voltaj modunda, yüksek iyon enerjileri-
nin oluştuğu -400 volt bias voltajında görece iyi 
yapışma elde edilmesine rağmen, bu derece 
yüksek bias voltajında gerek kaplama yapısında 
hata oranının artması, gerek olası tane büyüme-
leri diğer mekanik özellikleri olumsuz etkileye-
bilmektedir. Ayrıca, bu denli yüksek bias voltaj-
larında kaplama sırasında sıcaklık kontrolünün 
zor olması taban malzeme üzerinde aşırı bölge-
sel ısınmaların meydana gelmesine yol açabilir. 
 
Kaplamaların taban malzemeye yapışmasının 
kalitatif bir değerlendirilmesi de Rockwell-C 
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sertlik deneyi ile yapılmıştır. Elde edilen 
Rockwell-C izlerinin optik mikroskop fotoğraf-
ları Şekil 10’da gösterilmiştir. İzlerin çevreleri 
incelendiğinde, d.a. bias voltajıyla üretilen kap-
lamada çatlamalar ve dökülmeler olduğu belir-
lenmiştir. En uygun patern yapısına sahip iz gö-
rünümü asimetrik çift kutuplu değişken bias 
voltajıyla üretilen kaplamada elde edilmiştir. 
Elde edilen bu sonuçların çizik deneyi sonuçla-
rıyla uyumlu olduğu görülmektedir. 
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Şekil 8. Lc1 kritik yük değerinin voltaj modlarına 
göre değişimi 
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Şekil 9. Lc2 kritik yük değerinin voltaj modlarına 
göre değişimi 

Sonuçlar 
Yapılan deneysel çalışmalarda, sabit azot kısmi 
basıncında farklı bias voltaj değerleri ve d.a., 
tek kutuplu değişken ve asimetrik çift kutuplu 
değişken bias modları uygulanarak üretilen FBB 
ZrN kaplamaların çeşitli fiziksel ve mekanik 

özellikleri incelenerek tribolojik uygulamalara 
uygunluğu değerlendirilmiştir. Elde edilen so-
nuçlar aşağıda özetlenmiştir: 
 
• Ark FBB tekniğiyle, farklı azot kısmi ba-

sınçları kullanılarak üretilen ZrN kaplamala-
rın karakterizasyon deneyleri yapılarak, ilk 
olarak gaz basıncı optimize edilmiştir. En iyi 
film mekanik özelliklerine, 8 mtorr azot 
kısmi basıncında üretilen kaplamalarda ula-
şılmıştır. Sonraki aşamalarda yapılan deney-
lerin tümünde 8 mtorr azot kısmi basıncı sa-
bit tutulmuştur. 
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Şekil 10. Kaplama yüzeylerindeki Rockwell-C 

izlerinin optik mikroskop fotoğrafları 
 

• Sertlik ölçüm deneylerinde, ZrN kaplamala-
rın sertliğinin bias voltaj değerine ve uygu-
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lanan bias voltaj moduna bağımlı olduğu be-
lirlenmiştir. En yüksek sertlik değerine -200 
volt asimetrik çift kutuplu değişken bias vol-
tajında ulaşılmıştır. -200 volt asimetrik çift 
kutuplu değişken bias voltajıyla üretilen ZrN 
kaplamaların sertliğinin, -200 volt d.a. bias 
voltajıyla üretilen kaplamadan %22 oranın-
da daha yüksek olduğu belirlenmiştir. 

 
• Rockwell C deneyi ve çizik deneyleri sonu-

cunda, değişken bias voltajıyla üretilen ZrN 
kaplamaların, d.a. bias voltajıyla üretilenler-
den daha yüksek yapışma mukavemetine sa-
hip oldukları belirlen-miştir. -200 volt asi-
metrik çift kutuplu değişken bias voltajıyla 
üretilen ZrN kaplamanın Lc1 kritik yükü, -
200 volt d.a. bias voltajıyla üretilenden %43, 
Lc2 kritik yükü ise %32 daha yüksek bu-
lunmuştur. Tek kutuplu değişken bias volta-
jıyla üretilen ZrN kaplamanın da Lc1 ve Lc2 
kritik yükleri, d.a. bias voltajıyla üretilen 
kaplamadan ortalama %12 daha yüksektir. 

 
• Asimetrik çift kutuplu değişken bias voltaj-

larıyla üretilen ZrN filmlerin en yüksek yo-
ğunluğa ve en düşük boşluk konsantrasyo-
nuna sahip kolonsal yapıda olduğu SEM in-
celemeleri ile tespit edilmiştir. 

 
• Deneysel çalışmalar sonucunda, 8 mtorr 

azot kısmi basıncında, -200 volt asimetrik 
çift kutuplu değişken bias voltajıyla üretilen 
FBB ZrN kaplamanın en iyi mekanik özel-
liklere sahip olduğu tespit edilmiştir. 
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