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ONSOZ

Malzemelerin yiizey 6zelliklerini gelistirmek amaciyla yapilan islemler, hem onlara yeni
mihendislik 6zellikler kazandirmakta, hem de malzeme israfin1 6nleyerek iilke ekonomisine
katkida bulunmaktadir. Yiizey islem teknolojileri 6zellikle 90’11 yillardan sonra 6nem kazanmig
olup, hem klasik hem de modern teknolojilere dayanan yiizey islemleri yaygin bir sekilde
kullanilmaya baglanmistir.

Bu calismada, aliiminyum alasimlarinin imalatinda kullanilan ekstriizyon kaliplarinin
asinma sorunlarina ¢oziim bulabilmek amacglanmistir. Aliminyum {riinlerini iiretmek icin
kullanilan en yaygin yontem ekstriizyon yontemidir. Sanayide ekstriizyon iglemlerinde
karsilasilan sorunlar incelendiginde, baslica sorunun kalip aginmasi oldugu goriilmektedir. Bu
sorunun ¢oziimiine yonelik, kalip olarak kullanilan malzeme yiizeyine 1sil islemler, sert ince
film tabaka kaplama islemleri uygulanmaktadir. Bu konuda yapilan literatiir arastirmalarinin
neticesinde kaliplarin kullanim 6miirlerini artirmak amaciyla darbeli DC kapali alan dengesiz
manyetik ortamda sigratma yontemiyle ¢elik malzeme yiizeyine kaplama islemi uygulanmasi
ve farkli parametreler kullanilarak bu kaplamanin gelistirilmesi amaglanmistir. Bu dogrultuda
gelistirilen kaplama malzemesinin yapisal, mekanik ve tribolojik 6zellikleri incelenmistir.

Yiiksek lisans tez calismam boyunca, her asamasina kadar ilgisi ve tecriibesiyle katkida
bulunan danisman hocam Sayin Dog. Dr. Tevfik KUCUKOMEROGLU na tesekkiirlerimi
sunarim. Kaplama islemlerinde ve kullanilan parametrelerin karakterizasyon g¢alismalarinda
yapmis oldugu yardimlardan 6tiirii Saym Prof. Dr. fhsan EFEOGLU’na ve Yrd. Dog. Dr.
Hikmet CICEK’e, deneysel calismalarimda hesaplama ve yorumlamalarindaki katkilarindan
dolayr Sayin Yrd. Dog¢. Dr. Levent KARA’ya ve iretilen kaplamalarin nanosertlik
Olctimlerindeki yardimlarindan dolayr Saym Dog. Dr. Sengiil DANISMAN’a tesekkiir ederim.

Tiim hayatim boyunca bugiine kadar bana verdikleri desteklerden dolay1 sevgili aileme

tesekkiir ederim.

Emre USTA
Trabzon 2016
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Yiiksek Lisans Tezi
OZET

SERTLESTIRILMIS H13 CELIGI YUZEYINE KAPLANAN TiAlZrN KAPLAMANIN
TRIBOLOJIK OZELLIKLERININ INCELENMESI

Emre USTA

Karadeniz Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstitlisti
Makine Miihendisligi Anabilim Dali
Danisman: Dog. Dr. Tevfik KUCUKOMEROGLU
2016, 120 Sayfa,

Bu tezde, darbeli DC kapali alan dengesiz manyetik ortamda sigratma yontemiyle,
aliminyum ekstriizyonu isleminde kalip malzemesi olarak yaygin bir kullanima sahip olan
AISI H13 (X40CrMoV5-1) sicak is takim geliginin asinma direncinin artirtlmasi amaciyla,
yiizeyine TiAlZrN kaplanmistir. Kaplama islemi sonucunda parametrelerin optimizasyonu
icin, Taguchi Ly (3%) yontemi kullamlmistir. Degisken parametreler olarak Zr akimi, bias
gerilimi ve calisma basinct belirlenmistir. Kaplama isleminin ardindan, {iretilen
kaplamalarin kalinliklar1 ve morfolojik o6zellikleri taramali elektron mikroskobu ile
incelenmistir. Kaplamalarin yapisindaki faz o6zellikleri X 1smm1 difraksiyonu, kimyasal
bilesimleri ise EDS analizi ile belirlenmistir. Kaplamalarin sertlikleri, mikrosertlik ve
nanosertlik cihazlariyla, adezyon direnciyse ¢izik testi ile belirlenmistir. Kaplamalarin
stirtlinme ve aginma deneyleri ball on disk tribometre cihazi ile yapilmistir.

Sonuglara bakildiginda TiAlZrN kaplamalarin kalinliklarina ve bu kaplamanin yapisal
yogunluguna etki eden en 6nemli parametre bias gerilimi oldugu goriilmektedir. Yapilan
ANOVA analizleri sonucunda; bias gerilimi ve Zr akimmin, kaplama kalinligi, sertligi,
adezyon dayanimi, siirtinme ve asinma iizerinde Onemli bir etkiye sahip oldugu
belirlenmistir. Deneyler sonucunda artan adezyon dayanimi kaplamanin aginma direncini
onemli derecede artirdigi belirlenmistir. Asinma mekanizmasinin da abrazif oldugu

goriilmiistir.

Anahtar Kelimeler: Taguchi, TIAIZrN, EDS, Asinma, Adezyon, Sigratma

Vil



Master Thesis
SUMMARY

INVESTIGATION OF TRIBOLOGICAL PROPERTIES OF TiAlZrN COATED ON
HARDENED H13 STEEL
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Karadeniz Technical University
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In this thesis in order to wear resistance, AISI H13 (X40CrMoV5-1) hot work tool
steel which is widely used in aluminium extrusion process as a mold material were coated
with TIAIZrN coating material using pulsed DC closed field unbalanced magnetron
sputtering method. Taguchi Lo (3%) experimental design method was used to optimize
depposition parametres. Zr target content, bias voltage and working pressure were selected
as variable parametres. Thickness and morphological properties of coatings were
investigated using scanning electron microscopy. The phase properties of coatings TiAIZrN
coatings were analyzed using X ray diffraction and chemical composition of coatings were
determined with EDS analysis. Hardness of coatings were measured using microhardness
and nanohardness tester. Adhesion strength of coatings were determined using scratch
resistance tester. The friction and were experiments of TiAIZrN coatings were performed
using ball on disc tribometer.

Results have showed TiAIZrN coated samples have higher hardness. As a result of
ANOVA analysis, it was found that bias voltage and Zr target content have considerable
effect of the thickness, hardness, adhesion strength of coatings. Further it was determined
that adhesion strength and hardness have significant influence on the wear resistance of

coatings at room tempreature.

Key Words: Taguchi, TiAIZrN, EDS, Wear, Adhesion, Sputtering
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1. GENEL BiLGILER
1.1. Giris

Stirekli gelisen teknoloji siirekli bir degisimi de beraberinde getirmektedir. Gelisen
teknolojiyle sanayi uygulamalarinda siirtinme ve asinmayi azaltmak i¢in miihendislik
malzemeleri tlizerine bir¢ok caligmalar yapilmaktadir. Gegmisten giliniimiize yapilan
caligmalarda, tasarim esasli aragtirmalar yapilip, tretim yoOntemlerinde bir takim
degisiklikler denenip, cesitli yaglama teknikleri gelistirilerek ¢oziim iiretilmeye ¢alisilmistir.
Bu durumla ilgili ilk ¢aglardaki insanlarin; gilinliikk yasantilarinin degisik alanlarinda
kargilasmig olduklar1 tribolojik problemler icin gelistirdikleri ¢oziim yollarin1 anlatan pek
cok kaynak giiniimiize ulagmistir. Tekerlegin icadi, Misir Piramitlerinin insasinda kullanilan
sistemler gibi 6rnekler ¢6ziim yontemleri arasinda gosterilmektedir.

Giliniimiizde bu konuda, imalat asamasinda baz1 degisiklikler yaparak ya da cesitli
yaglayicilar kullanarak ¢oziim iiretilmeye caligilmaktadir. Ancak cogu yaglayicilar asirt
kosullar altindaki bazi uygulamalarda yetersiz kalmaktadir. Ornegin ¢ok yiiksek ya da ¢ok
diisiik sicakliklarda, radyoaktif 1stmanin bulundugu ortamlarda veya temas basincinin ¢ok
yiiksek oldugu kosullarda, kirlenme ve yapisal bozulmalar nedeniyle yaglayicilar istenilen
kosullar1 karsilayamamaktadir.

Triboloji alaninda yapilan aragtirmalar genellikle malzemelerin siirtlinme katsayisinin
ve asinma mekanizmalarmin belirlenmesi, siirtinme ve asinmaya neden olan yiizeylerin
birbirleriyle temaslarii kesecek ince film malzemelerin veya endiistriyel yaglarin
bulunmas1 gibi birgok konuyu igerir. Fakat her zaman siirtiinmenin ve asinmanin azaltilmast
istenmeyebilir; fren balatalarinda siirtiinme katsayisinin yiiksek olmasi ve silgilerde
asinmanin ylksek tutulmasi buna 6rnektir [1].

Yukarida bahsedilen olaylara neden olan asinma; tribolojik reaksiyonlar sonucunda
temas halindeki malzeme yiizeylerinde olusan istenilmeyen malzeme kayiplar1 olarak
tanimlanmaktadir. Asinma malzeme kaybinin artmasina ve mekanik performansin
azalmasina sebep olan biiyiik bir etkendir. Siirtiinmeyse izafi hareket halindeki yiizeylerin
birbirlerinin hareketlerine karst olusturduklar1 direnctir. Siirtiinme; asinmanin ve enerji
kaybinin 6nemli bir sebebidir. Asinma ve siirtiinme miktarinin azaltilmasinda yapilacak
kiigiik bir iyilestirme dikkate deger bir enerji ve malzeme tasarrufu saglayabilir. Makinelerin
calisma Omiirlerinin artirilmasi ve daha verimli calisacak sekilde gelistirilmesi, malzeme

kaynaklariin korunmasi, harcanacak enerjideki tasarrufun ve giivenirliligin artirilmasi igin



endiistriyel alanlarda siirtliinme ve asinmanin kontrol edilmesi hususunda her gecen giin
artan bir ihtiya¢ s6z konusudur.

Son zamanlarda siirtinme ve asimnmaya dayanikli yeni malzemeler {iretme ve
gelistirme konusu bu alanda en popiiler ¢alisma konularindan biridir. Asinma ve siirtiinme
yiizeyde olmasindan dolayi, iiretilecek olan yiizey kaplamalari makine elemanlar1 ve
miihendislik malzemelerinin 6mriinii artirma ve ekonomik agidan en etkili yontem olarak
gbze carpmaktadir. Bugiiniin miihendislik malzemelerinin ihtiyaclarini karsilamak igin
seramikler, metal alagimlar1 ve kompozitler gibi sert kaplama malzemeleri gerekmektedir.

Yapilan arastirmalar, uygun kaplama tekniklerinin ve kaplama malzemelerinin
belirlenmesiyle birlikte, pek ¢ok uygulama alaninda kullanilan miihendislik malzemelerinin

Omiirlerinin dikkate deger Olciide artigin1 gostermektedir [1].

1.2. Endiistriyel Amach Sert Kaplamalar

Bilim diinyasinda ve sanayide, birbirleriyle es ¢alisan parga yiizeylerinin ince sert film
kaplama uygulamalariyla ilgili arastirma ve gelistirme c¢alismalart her gegcen giin
artmaktadir. Bu caligmalarda ana malzeme cok biiylik degisikliklere maruz birakilmadan
istenilen amaclara uygun olacak sekilde malzeme yiizeylerinin hazirlanmasi
amaclanmaktadir. Yumusak ve sert taban malzemeler {izerine kaplanmis ince sert filmler,
tribolojik olarak bircok avantaj saglamaktadir. Sanayide kullanilan ilk kaplamalar genelde
metal kesme ve metal sekil verme takimlarinda uygulanmistir. Bunun nedeni, o0 zamanlarda
kullanilan ylizey kaplama yontemlerinin islem sicakliginin yiliksek olmasindan dolay,
yiiksek sicakliktan etkilenmeyen taban malzeme kullanma zorunlulugudur. Ancak daha
sonra Fiziksel Buhar Kaplama yonteminin gelistirilmesiyle beraber bu kisitlama ortadan
kalkmis ve pek ¢ok farkli uygulama alanlarinda kaplamalarin kullanilmasinin 6nii agilmistir.
Literatiirdeki calismalar da incelendiginde yataklar, kesme takimlar1 ya da endiistriyel
kaliplar gibi bir¢ok uygulamada kullanilan malzemelerin yiizeylerine uygun koruyucu bir
kaplama uygulandiginda bu malzemelerin tribolojik émiirlerinin dikkate deger bir sekilde
artig1 gozlenmistir [2, 3]. Ayrica vakum teknolojisindeki gelismeler, daha yliksek adezyona
sahip kaplamalarin iiretilmesine ve kaplama esnasinda pek cok parametrenin kontrol
edilmesine olanak saglamaktadir.

Kesme takimlar1 ve kaliplar iizerine kaplanan seramik kaplamalar en basarili

uygulamalardir. Bu kaplamalar yiiksek sicakliklarda yiiksek sertlige ve diisiik i¢ gerilmelere



sahip olmalarindan dolay1 kaplamalarin yiizeye tutunma kabiliyetleri yiikselmekte ve bu
sayede asmmmaya karsi direngleri artmaktadir. Bu artis kaplanmis takimlarin kullanim
Omiirlerinin de 6nemli oranda artmasini saglamaktadir.

Malzeme ylizeyine biriktirilen sert kaplamalar, malzemenin aginma direncini artirma
veya slirtlinme katsayisini diigiirme amaciyla uygun kaplama parametreleri kullanilarak
tasarlanabilmektedir. Giinlimiize kadar yapilmis olan bir¢cok calismada ikili (TiN, AIN,
ZrN... vb), t¢lii (TiAIN, TiCrN... vb), dortlii ve tek-cok tabakali kaplama uygulamalari
gelistirilmistir.  Bu kaplama uygulamalarindan karakteristik olan bazilar1 asagida

belirtirmistir.

1.2.1. TiN Kaplamalar

Diinyada asmmmaya kars1 yapilan kaplamalarin basinda TiN (titanyum nitriir)
gelmektedir. Genel olarak TiN kaplamalar demir, gelik vb. metallerin islenmesinde,
aliminyum alagimlarinin islenmesinde ekstriizyon, enjeksiyon ve kesme kaliplar
islemlerinde kullanilmaktadir. Ayrica altin renginden dolay1 dekoratif amaclh kullanildig:
pek ¢ok alanda mevcuttur.

TiN kaplamalar yiiksek sertligi ve diisiik 1s1l gegirgenligi sayesinde 1s1 transferini
engeller, takimlarin 1sinarak sertliginin diismesini onler, krater olusumunu ve serbest yiizey
asinmasin1  azaltir. Performans yoniinden kaplanan parcalarin omriinii kaplanmamis
takimlara gore 3-30 kat artirmakta oldugu belirtirmistir [4, 5].

TiN kaplamalarin yapisal 6zellikleri iizerinde, azot akis orani, bias voltajinin etkileri,
birikme orani arastirildiginda, azot akis oranini artirdikga yiizey piiriizliiliigliniin ve sertligin
artigl gozlenmistir. Bias voltajinin artmast filmin daha yogun bir yapida olmasim
saglamistir. Birikme oranindaki artigin gerilme, sertlik ve yiizey piiriizliliiglini artirdigi
bulunmustur [6].

Wilson ve arkadaglarinin yapmis olduklar1 bir ¢alismada, kuru ortamda yapilan asinma
deneylerinde TiN kaplamalarin asinma miktarlarinin artan ytik ile birlikte artigr ve 100 N
yiikiin tizerinde keskin bir sekilde asir1 plastik deformasyona ugradig: ifade edilmistir [7].

TiN’ilin aginma 6zelliklerinin incelendigi, diisiik sicaklik ve diislik kayma hizlarinda
yapilan deneylerde, asinma miktarinin diisiik oldugu, ancak 450°C tizerindeki sicakliklarda
yapilan deneylerde, asinma direncinin azaldigi ve cabuk bir sekilde hasara ugradigi

belirtirmistir. Bunun nedeniyse TiN kaplamalarin yiiksek sicakliklarda oksitlenme



davraniglarinin iyi olmamasi seklinde aciklanabilmektedir. Bu nedenle bu kaplamalarin
yiikksek sicakliklarda asinma direnglerini artirmak igin c¢esitli elementler eklenerek

oksitlenme direnci artirilmaya ¢alisilmaktadir [8].

1.2.2. ZrN Kaplamalar

ZrN (zirkonyum nitriir) kaplamalar endiistriyel alanda yaygin uygulamasi olan diger
FBB kaplamalar ile kiyaslandiginda, iyi asinma direncine, yiiksek sertlik ve siineklige ayrica
diisiik siirtlinme katsayisina sahip ve bu Ozelliklerinden dolayr da endiistride kullanilan
olduk¢a iyi bir kaplamadir. Genel olarak demir dis1 yumusak metal ve alasimlari iyi
sogutmali ortamlarda kesme ve bu metal ve alasimlarin talaghh imalat islemlerinde
kullanilmaktadir. Yaygin uygulama alanina sahip olmamasinin sebebi, endiistride kullanilan
diger kaplama c¢esitlerine gore adezyon dayaniminin daha disiik olmasindan
kaynaklanmaktadir.

Genel olarak bakildiginda TiN’e benzer Ozelliklere sahiptir. ZrN kaplamalar son
derece ¢ekici ucuk altin sarist renktedir. Bu sebeple dekoratif amaghi uygulamalarda
kullanilmaktadir. Ayrica en 6nemli 6zelliklerinden biri de, insan viicuduna biyolojik olarak
en uygun kaplama ¢esididir. Bu sebepten dolayr oOzellikle tibbi implantlarda
kullanilmaktadir.

Incelenen diger bir calismada, Si altlik iizerine PVD ile kaplanan ZrN ve ZrC
kaplamalarin mikroyapilar1 ve asinma ozellikleri incelenmistir. Sonuglara bakildiginda,
nano sertlik sonuglar1 oldukea yiiksek degerlerde iken, incelemelerde kiitlesel halde kiiciik
oksijen yiginlar1 gézlenmistir. Ayrica iki kaplamanin da diisiik siirtiinme katsayisi ve aginma
hizlarinda oldugu fakat 6zellikle ZrN’iin daha i1yi degerlere sahip oldugu belirtirmistir[9].

Yapilan bir ¢aligmada, asinma deneylerinde ZrN kaplamanin diisiik kayma hizlarinda
abrazif asinmaya maruz kaldigi, yiiksek kayma hizlarinda ise adezif aginmaya rastlandigi
belirtilmektedir [10].

ZrN kaplamanin aginma 6zelliklerinin incelendigi bir calismada, kaplama AISI 1045
celigi iizerine dengesiz manyetik alanda sigratma yontemiyle kaplanmistir. 2N yiik ve 500
cevrim sartlarinda ve Al2O3 bilye ile yapilan pin on disk asinma deneyleri sonucunda, oda
sicakligindan itibaren artan sicakliklarda siirtiinme katsayisinda artig tespit edilmistir. Bunun
nedeni ise yiizeyde olusan metal oksitlerden dolay1 abrazif asinma olustugu ve bu nedenle

de siirtlinme katsayisinin artig1 seklinde ifade edilmistir. Ayni ¢alismada, ZrN kaplamalarin



oda sicakliginda yapilan deneylerde, kaplanmamis ylizeye gore asinma dayanimini %31

oraninda artirdig1 tespit edilmistir [11].

1.2.3. TiZrN Kaplamalar

En ¢ok kullanilan kaplamalardan olan TiN, yiiksek sertlik, yiiksek termal ve kimyasal
kararlilik, iyi aginma direnci gibi 6zelliklerinden dolayr endiistride kesme takimlart gibi
birgok alanda tercih edilmektedir. Ancak 450-500°C’nin iizerindeki sicakliklarda yapilan
mekanik islemlerde diisiik oksidasyon direncinden dolayi, kaplama hasara ugramaktadir.
Yapilan bir¢ok caligmada, TiN’e Zr ilavesiyle olusan TiZrN kaplamalar, ylizeyde olusan
oksit tabakasi sayesinde miikemmel asinma direnci gostermektedir. Ayrica sertligi de
dikkate deger bir sekilde artirdigi belirtirmistir [12].

TiZrN, dogru akim, radyo frekans reaktif si¢cratma, vakum ark kaplama gibi farkl
kaplama teknikleriyle kaplanabilmektedir. Kaplama yontemlerinin genelinde kaplama
tabakasinin yapisma kabiliyetini artirmak i¢in altligin isitilmasi gerekmektedir. Althigin
1sitilmast altlik malzemelerinin birgogunda istenilmeyen bir durum olup, kaplama igleminin
diisiik sicakliklarda gerceklesmesi ve althigin 1sitilmasina gerek kalmamasin nedeniyle
sigratma teknigi daha ¢ok tercih edilmektedir. Bu durum islem siiresince hem zamandan,
hem de enerjiden tasarruf edilmesini saglamaktadir.

Incelenen literatiir ¢alismalarinin birinde, vakum ark kaplama teknigi ile kaplanan
TiZrN filmlerde, elde edilen nano sertligin 40 GPa degerine ulastig1 rapor edilmistir [13].

Yapilan bir ¢alismada, silicon wafer numunelere, dogru akim dengesiz manyetik
alanda sigratma islemi ile TiZrN film kaplanmis ve 700, 800, 900, 1000°C’de vakum altinda
1s1l islem uygulanmistir. Deneyler sonucunda 1000°C’de 1s1l islem uygulanan numunelerde
ZrO2 faz1 goriilmiis ve bu nedenle meydana gelen hacim genislemesi yiiziinden basi kalinti
gerilmelerinde dikkate deger bir artis oldugu gozlenmistir. En diisiik oksidasyon orani da

1000°C’de 3 saat siiren 1s1l islem sonucunda kaplanan TiZrN filmlerde gériilmustiir [14].

1.2.4. TiCN Kaplamalar

TiCN kaplamalar karbon orani artirildigindan dolay: sertlikleri TiN kaplamalarina
kiyasla daha yiiksektir ve daha diisiik siirtiinme katsayisini sahiptir. Ancak TiN’lin

kullanildig1 her kullanim alani i¢in uygun olmamaktadir. Sadece yiiksek sertlik ve tokluk



gerektiren frezeler, raybalar, matkaplar, zimbalar, kesme kaliplar1 ve orta sicakliklardaki
asinma uygulamalarinda tavsiye edilmektedir.

Senna ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 bir ¢alismada M2 yiiksek hiz ¢eligi ve orta
karbonlu ¢elik iizerine reaktif manyetik alanda sigratma yontemiyle TiCN kaplanmistir [15].
Yapilan incelemelerde taban malzeme bias geriliminin artmasinin kaplamanin yapisini
yogun bir hale getirdigi, yiiksek karbon oraninin kaplamanin sertlik ve adezyon direncini
artirirken, korozyon direncini azalttig1 gézlenmistir [15].

Chen ve arkadaslarimin yapmis olduklar1 ¢alismada dogru akim reaktif manyetik
alanda sigratma yontemiyle TiCN kaplamasi nanokompozit olarak Si taban malzemesi
tizerine kaplanmistir. Yapilan incelemeler sonucunda, kaplama islemi esnasinda nitrojen
akisinin artirllmasi kaplamanin sertligini, asinma direncini ve tokluk degerini iyilestirdigi
ifade edilmistir [16].

Yapilan baska bir calismada, yiiksek karbon oraninin endiistriyel uygulamalarda

TiCN’lin 6mriinti 6nemli 6l¢iide artirdig: ifade edilmistir [17].

1.2.5. TiAIN Kaplamalar

TiAIN kaplamalar pek ¢cok uygulamalarda TiN kaplamalarin yerini almislardir. TIAIN
kaplama yapisindaki TiN fazi asinma direncini artirirken, yumusak olan AIN fazi ise
stirtinme katsayisinin diisiik olmasini saglamaktadir [18]. Kaplama tabakasinin yapisal
ozellikleri alliminyum miktarma gore degismektedir. TiAIN kaplamasinin rengi Ti/Al
oranina gore siyahtan bronza dogru degismektedir. TiAIN kaplamalar endiistride bir ¢cok
alanda basarili performans gostermektedir. Bu performansin sebebi kaplama yiizeyinde
olusan Al,Os tabakasidir. Bu tabaka sayesinde yiiksek sicakliklarda takim ve kaliplar igin
TiN ve TiCN kaplamalarindan daha iyi performans sergilemektedir.

TiAIN kaplamalarin 6nemli ozellikleri yiliksek sertlik, yliksek oksidasyon direnci,
yiiksek sicakliklarda sertlik ve diisiik termal iletkenlik olarak siralanmaktadir. Bu sayilan
ozellikler TiAIN’1 kuru talasli imalat, yliksek hizli isleme, sicak ekstriizyon ve basingli
dokiim uygulamalari i¢in 6n plana ¢ikarmaktadir. Yapilan bir calismada TiAIN kaplamalarin
750-800°C’ye kadar oksidasyon direnci oldugu, ayrica korozyon direnglerinin ise TiN ve

CrN kaplamalarindan daha yiiksek oldugu ifade edilmistir [19].



Yapilan bir ¢alismada degisik bias gerilimlerinin TiAIN kaplamalar1 tizerine etkisi
incelendiginde, bias gerilimi artik¢a sertlik ve adezyon direncinin azaldig1 ifade edilmektedir
[20].

Yine bias gerilimi etkilerinin arastirildig1 baska bir ¢alismada ise, diisiik bias gerilimi
ile elde edilen kaplamanin yogun ve kolonlu bir yapiya sahip oldugu vurgulanirken, bias
artikga amorf bir yapinin gozlendigi belirtirmistir [21].

Yapilan diger bir ¢alismada ise, azot gaz akisinin TiAIN kaplamalar tizerindeki etkisi
incelendiginde, azot akisinin giderek artmasiyla birlikte kaplamada kolonlu yapinin

kiictildigli ve daha yogun bir yapinin elde edildigi bildirilmektedir [19].

1.2.6 TIAICrN Kaplamalar

TiAICtN kesme takimlarinin performanslarini iyilestirilmesinde tek tabakali ve ¢cok
tabakali olarak kullanimi hizli bir sekilde artmaktadir. Bu artistaki sebep yliksek
sicakliklardaki korozyon direnci ve kimyasal kararliliginin TiN kaplamalariyla
karsilastirildiginda ¢ok daha iyi olmasidir.

Sullivan ve arkadaslar1 azot kismi basincinin TiAICrN kaplamalarinin sertlik ve
kimyasal bilesim {izerine etkisini incelemisler ve dl¢climler sonucunda sertlik ve indirgenmis
elastik modiiliin azot kismi basincinin artmasiyla artan bir davranig sergiledigini rapor
edilmistir [22].

Huang ve arkadaslarinin yapmis oldugu ¢alismada da azot kismi basincinin artmasiyla
TiAICrN kaplamasinin sertliginin art1g1 ifade etmislerdir [23].

Yapilan bagka bir ¢caligmada TiAICrN kaplamalar: katotik ark yontemiyle bilya uglu
frezeler ve gama TiAl intermetalik disk yiizeylerine kaplanarak oksitlenme kararlilig1 ve
yiiksek hizda kuru frezeleme sartlarinda asinma performansi TiAIN ile karsilastirilarak
incelenmistir. Elde edilen oOlgiimler sonucunda Ti0,10Cr0,20A10,70N kaplamasiin en
yiiksek takim omrii ve oksidasyon kararligini gostermistir [24]. Aliiminyum miktarinin
digerlerine gore yiiksek oldugu Ti0,10Cr0,20A10,70N kaplamasinin TiAIN kaplamasina
gore iki kat daha fazla asinma 6mrii sergiledigi vurgulanmistir. Asinma 6dmriindeki bu artisin
nedeni, alliminyum ve krom elementlerinden olusan oksit tabakasiyla iliskili oldugu

belirtilmistir [24].



1.3. Ince Film Kaplamalarin Biiyiime Mekanizmalar

Endiistriyel uygulamalarda karsilagilan cesitli teknolojik sorunlarin asilabilmesi
amaciyla ince kaplama teknigi yaygm bir sekilde kullanilmaktadir. Bu kaplamalar
yiizeylerin siirtlinme, asinma ve korozyon direncini artirmaktadir.

Ince filmlerin kaplanma islemlerinde yiizeye biriktirilmesi 6 sathadan olusmaktadir [25].

1. 1lk olarak yiizeye ulasan atom ve molekiiller yiizeye baglanmaktadir (Adsorpsiyon).

2. Kaplama malzemesi yiizeyde tabaka olusturmadan 6nce ana malzemede belli bir
derinlige yayinmaktadir (Difiizyon).

3. Yiizeye adsorbe olan atomlar birbirleriyle ve yiizeyle reaksiyona girerek yiizeyle ve
birbirleriyle bag olusturmaktadirlar.

4. Kaplama malzemesinin yiizeyle kaynasmasi ¢ekirdeklenme olarak tanimlanir.

5. Kaplama tabakasinin biiyiimesi meydana gelmektedir.

6. Kaplama tabakasi ile taban malzeme arasinda difiizyona bagli bir etkilesim
olusmaktadir. Bu etkilesim sayesinde kuvvetli bir yapigsma elde edilmektedir.

Ince film kaplamalarin 6zellikleri 4 etkene baghdir. ilk olarak, taban malzemenin
yiizey kosullar1, yiizey morfolojisi, yiizeydeki kilcal catlaklar sayilabilir. ikinci olarak ise
yiizey kaplama isleminin detaylar1 ve sistem geometrisidir (adatomlarin gelis a¢is1, kaplama
hizi, iyon bombardimani ve taban malzeme sicakligi). Ugiincii etken ise taban malzeme
yiizeyinde filmin biiyiime detaylaridir (adatomlarin yilizeydeki hareketliligi, ¢ekirdeklenme,
ara ylizey olusumu, ara ylizey ¢atlagi olusumu, iyon bombardimani ve film biiyiime yapisi).
En son etkende kaplama islemi sonrasinda meydana gelen reaksiyonlardir; ortamla film
yiizeyinin reaksiyonu, 1sil ve mekanik ¢evrimler, korozyon, ara yiizeyin bozulmasi ve
yumusak yiizeylerin deformasyonudur. Bu etkenler film biiyiimesini ve o6zelliklerini
etkilemektedirler [26].

Ince film kaplamada baslica ii¢ film biiyiime modeli bulunmaktadir. Bu modeller: ada
biiylimesi (Volver-Weber), tabaka biiyiimesi (Frank-Van Der Merwe) ve ilk iki biiyiimenin
kombinasyonu olan Stranski-Krastanow (S-K) modelleridir [27]. Bu modellerin sematik
gosterimleri Sekil 1’de verilmektedir.

Volmer-Weber biiylimesinde adatomlarin (absorbe olmus atom) birbirleriyle
baglanmalarinin taban malzemeyle baglanmasindan daha kuvvetli oldugu durumlarda
gerceklesmektedir. Frank-Van Der Merwe biiylimesi ise adatomlarin birbirleriyle

baglanmalarinin kuvveti taban malzemeyle baglanmalari i¢in gerekli kuvvete esit ya da daha



diisiik oldugu durumlarda olugmaktadir. Stranski ve Krastanow modelinde ise baslangigta 1
ya da 2 boyutlu tek tabakayla heterojen olarak biiyiiyen filmlerin daha sonra enerji
bakiminda daha aktif hale gelerek 3 boyutlu ada seklinde biiylimesiyle meydana
gelmektedir. Bu modelde 2 boyuttan 3 boyuta gecme elastik sekil degistirme enerjisi
tarafindan saglanmaktadir [28]. Gegis, eklenen tabakalarin meydana getirdigi toplam elastik
sekil degisim enerjisinin 3 boyutlu ada olusturmak i¢in gerekli yiizey enerjisinden daha

biiyiik oldugu durumlarda olusmaktadir [29, 30].

rmm Bihes, s

e —

VOLMER-WEBER MODELI (ADA BUYUMESD

SRE R
rmg_.._gmﬁ_* e

b) FRAINK VEIN DER MERWE MODELI (TABAK A BUYUMESD

-
—_— e

C) STRAINSKI-ERASTAINOV MODELI (TABARK A+ADA BUYUMESD

Sekil 1. Film biiytime modelleri a) Ada biiyiimesi (Volver-Weber) b) Tabaka biiylimesi
(Frank-Van Der Merwe) c¢) Stranski-Krastanow (S-K)

Kaplamalarin sahip oldugu o6zellikler kaplamalarin mikro yapilarina baghdir.
Kaplamalarin mikro yapilarinin kaplama parametreleriyle olan iligkilerini ortaya koymak
i¢in ge¢misten giiniimiize kadar pek ¢ok sayida ¢alisma yapilmistir. Bu amagla yapisal bolge
modelleri ilk olarak vakum ortaminda yapilan kaplamalar i¢cin 1969 yilinda Movchan-
Demchishin tarafindan gelistirilmistir [30]. Sekil 2°de goriildiigli gibi bu bolge modelinde
taban malzeme sicakliginin ve film kalinliginin film yapisina etkisi modellenmistir. Ayrica
farkli Ts/Tm oranlarinda (Ts: °K cinsinden kaplama islemi sirasindaki altligin sicakligi, Tm:
°K cinsinden filmin ergime sicakligidir.) olusan 3 farkli yapisal bolge gosterilmektedir.
Bolge 1 (Ts/Tm<0,25-0,3) lifli tanelerden olusan ve ¢ok sayida gézenekli tane sinir1 igeren
ince taneli bir yapidir. Kaplama sicakligmnin ¢ok diisiik olmasindan &tiirii adatomlarin
difiizyonu ihmal edilebilir seviyededir. Bu diisiikk adatom hareketliligine bagli olarak,
kaplama sirasinda tanelerin siirekli cekirdeklenmesi sonucu ince taneli kubbeli konik yapilar

olusmaktadir. Ayrica bolge 6zelliklerine ek olarak yapinin yogunlugunun diisiik olmasi ve
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arttk gerilme miktarimin yliksek olmasi da verilebilmektedir [30]. Bolge 2 (0,25-
0,3<Ts/Tm<0,45) homojen kolonsal tanelerden olusmakta ve tane boyutu Bolge 1’e gore
daha biiyiik olmaktadir. Yapisi diizgiin ama daha mat goriiniimliidiir. Bu bolge de ylizey
difiizyonu etkin hale gelmektedir. Bolge 3 (Ts/Tm>0,45) yapisinda kolonsal tanelerin
genisligi yeniden kristallesme ve kiitle difiizyonu ile birlikte artmaktadir. Bu kolonsal

tanelere es eksenli taneler de denilmektedir.

BOLGE 1 B

ALY iy &3
0.3 0.5
Taban Malzeme

Sicakhg (T/Tr)

Sekil 2. Movchan-Demchishin tarafindan gelistirilen yapisal bolge modeli [30]

Thornton, Movchan-Demchishin tarafindan gelistirilen bu yapisal bélge modelini

Sekil 3’deki gibi gelistirmistir.

Yogun Paketlenmis Kolonsal Taneler
Lifli Tanelerden olusan
Gecis Yapisi

Yeniden Kristallesmis
Tane Yapis1

Bosluklarla Ayrilmis
Konik kristallerd en
Olusan Porozlu Yap1

Basinci
(mTorr)

Sekil 3. Thornton tarafindan gelistirilen yapisal bolge modeli [30]
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Bu modelde Bolge 1 ve Bolge 2 arasina bir Bolge G yapis1 eklenmistir. Bolge G yapisi,
yogun diizende lifli tanelerden olugmakta ve bosluk miktar1 diger bolgelere gore daha az
olmaktadir. Ayrica daha yogun ve daha diizgiin bir yapiya sahip olmaktadir. Bolge G yapisi,
saf metallerin kaplanmasi sirasinda belirgin bir sekilde olusmamakta, kompleks alagimlarin
ve refrakter bilesiklerin kaplanmasi sirasinda net bir sekilde gézlenebilmektedir [30]. Bolge
3’lin yapisinda ise, hacimsel difiizyon son derece etkin hale gelmektedir. Bu bolge yapisinda
meydana gelen hacimsel difiizyon, yeniden kristallesme, tane biiylimesi ve yogunlasmaya
neden olmaktadir.

Messier, Bolge 1 ile Bolge G sinirinin lineer olmadigini ve uygulanan bias gerilimine
gore degisiklik gosterdigini tespit etmistir. [yon bombardiman enerjisinin artmastyla birlikte,
Bolge G’nin genisligi artmakta ve Bolge 1’in ise genisligi azalmaktadir. Tespit edilen bu

durumun sematik gosterimi Sekil 4’de verilmektedir.

Sekil 4. Iyon bombardimani ve sicakligin bdlge yapilarma etkisi [30]

Sekil 4’de, kaplama islemi sirasinda bias geriliminin artmasi1 Bolge 1 yapisinin olugsma
araligin1  dikkate deger bir oranda daraltmaktadir. Bu durumun sebebi gsOyle
aciklanabilmektedir; yiiksek bias gerilimi ile birlikte segilen kaplama yontemine gore
sigratilan ya da buharlastirilan atomlarin enerjilerinde Onemli Olgiide artis meydana
gelmektedir ve bu artis nedeniyle ylizeye biriken adatomlarin hareketliligi ve ¢ekirdeklenme

hiz1 da artmaktadir [30].
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1.4. Kaplamanin Uretiminde Kullanilan Yéntemler

Bir¢ok endiistriyel uygulamalarda kullanilan malzemelerin ana 6zellikleri
degistirilmeden sadece ylizey Ozellikleri arzu edilen sekilde degistirilmesine olanak
saglamasindan dolay1 kaplamalar yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Kaplamalarin taban
malzeme yiizeyine uygulanmasi isleminde pek cok yontem kullanilmaktadir. Bu

yontemlerin baginda buhar fazinda kaplama teknikleri gelmektedir.

1.4.1. Buhar Fazindan Kaplama Teknikleri

Buhar fazindan yapilan kaplamalar ¢ok hizli teknolojik ve bilimsel gelismelerin
saglandig1 kaplama tekniklerinin basinda gelmektedir. Bunun nedenlerinden biri seramik
kaplamalarin bu teknikler kullanilarak kolayca yapilabilmesidir. Sekil 5’de buhar fazinda

yapilan kaplama tekniklerinin siniflandirilmasi gosterilmistir.

ﬂ BEUHAR FAZINDA KAPLAMA TEKNIKLERL
| |
KIMVASAT. NITHAR FIZIKSFL BUHAR FIZIKSFL KIMYASAL
KAPLAMNMA {TVD) BUHARKAFLAMA (P-CVD)
Geleneksel CVD Flazmo destekli TV

Dbtk basengls O 0 Reakif darkeli VD
Lazcr dostokly €W L Kamyasal bubar polimer msyon
Elckiron destekli CW D

SICRATNA IYON KAPLAMA BUHARLASTIRMA
| Dogrudan
| | RaakniF
i ot . 2 H=lamdir binie; renkeil
IS LN vox Ivon bombardirmnans
BOSALMA desickli
DC/RF Divor Tek ivon bombardimani
| |
PARILTILL BUSALMA IVON BOMBARDIMANI
DC/RF divol Do Eradan ivon bombardimian
Adverinzni D [y oen Liopn bzl iz
I rievt Cluzter wyoen boambardoman
Ohvuk Katol bosalmas:
Blaitoadik ark

Sekil 5. Buhar fazindan kaplama teknikleri [31]
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Kaplama islemlerini vakum ortaminda ger¢eklestirmek hava ortamina gore pek ¢ok
avantajlara sahiptir. Bu avantajlar; kaplamanin istenilen kimyasal orana daha yakin olmasi,
atmosfer kosullarindaki nem ve tozdan arindirilmasi, kaplamanin daha diisiik sicakliklarda
gergeklestirilmesi 6rnek olarak verilebilmektedir.

Kimyasal buhar kaplama (CVD) tekniginde, sicak taban malzemesi yiizeyi iizerinde
atomistik olarak bir kaplama olusturmak icin, termal olarak ayrigabilen veya diger gaz ya da
buharlarla kimyasal olarak reaksiyona giren, buharlasabilen bir kaplama malzemesi
kullanilmaktadir. Yontem bir gaz fazindan kimyasal reaksiyonlar sonucu elde edilen yeni
fazin ylizeye biriktirilmesi esasina dayanmaktadir. Kimyasal reaksiyonlar, genellikle 1500-
2200 °C sicaklik araliginda ve yaklasik olarak 0,5 Torr’dan atmosfer basincina kadar
degisebilen bir basing araliginda olusur. Kimyasal buhar kaplamalar nispeten iyi yapisma
ozelligi gosterirler, fakat yiliksek taban malzemesi sicakliginin (1000-1200 °C) gerekmesi,
bu teknigin uygulamalarin1 yiiksek sicakliklara dayanabilen taban malzemeleri ile
sinirlandirmaktadir. Ayrica bu yiiksek sicakliklar, par¢anin ozellikleri ve yapisinda
degisimlere neden olabilmektedir.

Buhar fazinda biriktirme islemi asagidaki 5 kademelerde ger¢eklesmektedir [32].
1. Kaplanacak malzemenin hazir hale getirilmesi,
2. Kaplanacak malzemenin sivi veya kati1 fazdan buhar fazina gegirilmesi,
3. Bilesiklerin kaplanmasinda, buhar fazindaki kaplanacak malzemeye ilave olarak
ortama verilen reaktif gaz ve ikisi arasindaki reaksiyon geligimi,
4. Buhar fazinin, kaynaktan kaplanacak parca yiizeyine taginimi,
5. Buhar faziin yiizeyde biriktirilmesi, film ¢ekirdeklerinin olusumu ve gelisimi,
Bu calismada kullanilan kaplama yonteminden dolayr fiziksel buhar biriktirme

yontemleri lizerinde durulacaktir.

1.4.1.1 Fiziksel Buhar Kaplama

Fiziksel buhar kaplama yontemi, vakum altinda kaplayacak malzemenin
buharlastirilarak veya sigratilarak atomlarin malzeme ylizeyinden kopartilmas: ve
kaplanacak olan taban malzeme yiizeyinde (atomsal veya iyonik olarak) biriktirilmesi

esasina dayanir. Bu teknik yiiksek seviyeli vakum altinda atomik yapidaki buharin taban
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malzeme iizerine yogusturulmasi ile gergeklestirilir. Kaplama islem sicakligi genellikle
500°C’nin altinda uygulanir [33].

Fiziksel buhar kaplamalar (FBK) ilk olarak Michael Faraday tarafindan 1850 yilinda
tellerin buharlastirilmasi vasitasiyla yapilmistir. Bu yontemin gelistirildigi ilk yillarda elde
edilen kaplamalarin yapisma kabiliyeti ve aginma direngleri, kaplama islemi i¢in gerekli
vakum seviyesinin elde edilmesinde kullanilan donanimlarin yeterli olmamalarindan dolayz,
oldukca diisiik seviyede kalmistir. 1888 yilinda Kundt yaptig1 ¢alismalarda, FBK teknigi ile
tiretilmis ince filmlerin yansitma 6zellikleri kapsamaktaydi. Sonraki yillarda, bu ¢alismalar
gelistirilerek ince metal film tabakalarin kinetigi, gazlarin difiizyonu ve gaz-metal
reaksiyonlari {izerine akademik ¢alismalar yapilmustir [32]. flk sigratma kaplamalar1 Grove
tarafindan floresan tiipler ile alakali bir ¢calismada gergeklestirilmistir. Cogunlukla si¢cratma
yontemiyle imal edilen kaplamalar 1930°1u yillara kadar, yapigma kabiliyetlerinin ve aginma
direnglerinin yetersizligi nedeniyle, ancak ayna yapiminda kullanilmistir. 1920’11 yillarda
difiizyon pompasinin gelistirilmesi kaplama odasinin vakumla yeterince diisiik seviyelerdeki
basing degerlerine diisiiriilmesi kaplama teknolojisinin gelistirilmesinde onemli katkilar
saglamistir. Saglanan katkilar sonucunda ise, FBK teknigi endiistriyel olarak kullanilmaya
baslanmistir. FBK tekniginin avantajlar su sekilde 6zetlenebilir:

1. FBB teknolojisiyle teorik olarak her ¢esit metal, alasim, seramik ve polimer
kaplamalar1 elde etmek miimkiindiir. Hemen hemen her kaplama, her taban malzeme
lizerine biriktirilebilir.

2. FBK teknolojisi ile kaplamalarin yan sira; sag, folyo ve boru gibi ¢esitli geometriye
sahip parcalar tizerinde biriktirilebilir.

3. Biriktirme hiz aralig1 oldukga genistir ve yiiksek hizda tiretim yapilabilmektedir.

4. Kaplamalar miikemmel yapigma 6zelligine sahip olmaktadirlar.

5. Kaplama sonrasi elde edilen yiizey piriizliligl, taban malzemesi yiizey
puriizliliigiiyle hemen hemen ayni oldugundan, kaplama islemi sonrasinda
zimparalama ve parlatma gibi yiizey islemlerine gerek duyulmamaktadir.

6. Kontrolli vakum ortami, yiiksek saflikta kaplamalarin elde edilmesini
saglamaktadir.

7. FBK tekniklerinin higbiri, ¢evreye zararli zehirli atiklar iiretmezler.

8. Kaplama islemlerinin nispeten diisiik sicakliklarda yapilmasi, 1s1l iglem gormiis

takim ¢eliklerinin sertlik degerlerinde anlamli bir kayip olusturmamaktadir.
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FBK teknikleriyle tiretilen tribolojik kaplamalar endiistriyel kullanim amaglarina
bagli olarak dort grupta ifade edilebilirler [26, 34, 35].
1. Asmmaya direngli sert seramik kaplamalar (TiN, CrN, ZrN vb.)
2. Yumusak katli yaglayici kaplamalar (MoS, —Ti)
3. Cok katli ya da kompozit kaplamalar (TIAIZrN, TiCN, TiTaBN vb.)
4. Hibrit kaplamalar (Bor/Flor/Silisyum igeren hibrit kaplamalar)
Fiziksel buhar kaplama (FBK) islemleri kaplayacak malzemenin vakum ortaminda
buharlastirilma yontemine gore buharlastirma (evaporation) ve sigratma (sputtering) olarak

temel iki ana basliga ayrilmaktadir [39].

1.4.1.1.1. Buharlastirma (Evaporation)

Buharlagtirma, kati malzemeyi buhar akisina doniistiirmede kullanilan en eski, en
yaygin ve en kolay yontemlerden birisidir. Bu yontemle hedef malzemenin, diisiik basingl
ortamlarda buharlagma sicakliginin diismesi nedeniyle, 1sitilmast sonucunda sahip oldugu
buhar basincinin artirilmasina ve bu sayede kritik sicaklikta ortam basincini asarak hedeften
buhar olarak ayrilmasi elde edilir. Bu sayede olusturulan buhar fazi taban malzeme tizerinde
yogusturularak malzeme iizerinde biriktirilmesi esasina dayanmaktadir. Buharlagtirma
genelde vakum ortaminda yapilmaktadir. Bunun sebebi, yliksek 1s1 girisi olmadan makul
degerde kaplama akis1 saglayabilmek ve buharlasan atomlar kaplanacak parcaya dogru
enerjilerini kaybetmeden ilerleyebilmektedirler. Parca yiizeyine ulasan ataomlar parca
tizerinde once ¢ekirdek olusumu ve daha sonra ¢ekirdegin gelisimi seklinde birikmektedirler.
Buharlastirma sistemlerinde buharlastirilan malzemeler toz, tel veya cubuk seklinde
olabilmektedir.

Buharlastirmanin baglica avantaji diger biriktirme teknikleriyle kiyaslandiginda daha
basit ve ucuz olmasinin yaninda daha énemlisi yiiksek biriktirme hizlarina sahip olmasidir.
Buharlastirma teknigi dekoratif uygulamalardan yiiksek sicakliklardaki siiper iletken
filmlere kadar pek ¢ok alanda kullanilmaktadir.

Buharlastirma yontemi, buhar tiirlerinin diisiik kinetik enerjilerinden dolayi, genelde
diisiik kaplama yapismasi oraniyla sonuclanmaktadir. Ayrica yliksek taban malzemesi
sicakliklari, ince taban malzemelerinin yapisinin bozulmasina ve metalik taban
malzemelerine uygulanan 1s1l islemin degisiklige ugramasina neden olabilmektedir. Bu

nedenle diger buhar biriktirme tekniklerine gore, tribolojik uygulamalarda daha az tercih
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edilmektedir. Ancak basit olusu, diisiik maliyeti ve kaplama birikme hizinin dakikada
100pm degerlerine erigebilir olmasi bu yontemi diger yontemlerle yarisabilir bir konuma

getirmektedir.

1.4.1.1.2. Sigcratma (Sputtering)

Ik sigratma teknigi 1852 yilinda Grove tarafindan dogru akim gaz desarj tiiplerinde
kesfedilmistir. Grove, desarj tiliplerinin katot yiizeylerinin enerjili iyonlar tarafindan
sieratildigini ve katot malzemelerinin desarj tlipliniin i¢ duvarma biriktirdigini belirtmistir.
O yillarda, tiip igerisinde katot yiizeylerinin bozulmasina neden oldugundan istenmeyen bir
durum olarak kabul edilen sigratma islemi, giiniimiizde si¢ratma yiizey temizleme, ince film
kaplama, yilizey ve vyiizey katmanlar1 analizi gibi alanlarda yaygmn bir sekilde
kullanilmaktadir [36]. Sigratma iglemi baslarda aynalar1 kaplamak i¢in kullanilmistir. Daha
sonra, radyo frekans (RF) sigratmanin gelistirilmesi, yalitkanlarin direk kaplanmasinda
Kullanilmigtir. Manyetik alanda sigratmanin gelistirilmesinde taban malzemeye zarar
vermeksizin ¢ok daha yiiksek kaplama oranlar1 (buharlastirma yontemindeki oranlardan
daha disiiktiir) elde edilebilmektedir.

Sicratma islemi momentum transferini esas alan bir yontemdir. Si¢cratma yonteminde,
buhar fazinin elde edilecegi hedef malzeme pozitif gaz iyonlar1 ile bombardimana tutularak,
hedef malzeme yiizeyinden atom veya atom gruplar1 kopartilmaktadir. Hedef malzeme
yiizeyinden kopartilan bu atom veya atom gruplari, olusan plazma igerisinde buhar fazina
dontismektedir [32, 37]. Taban malzemeler, sigratilmis atomlarin akisini kesecek sekilde
konumlandirilmigtir. Buhar fazinin taban malzeme ylizeyi ilizerinde biriktirilmesiyle,
sigcratma ile buhar fazinin elde edildigi fiziksel buhar kaplama islemi gerceklesmis
olmaktadir. Yontemle, yiizeye bir parcacik ¢arptiginda ortaya cikan etki, ylizeye c¢arpan
parcacigin enerjisine, geldigi aciya, ylizey atomlarinin bag enerjisine ve carpisan
parcaciklarin kiitlesine baglidir. Buharlastirma isleminde malzemelerin kaplanmasi sirasinda
hedef malzemenin ergimesinden dolayr kaplamanin kimyasal oraninda kayip meydana
gelebilirken, bu durum, si¢ratma yonteminde kaplama malzemesinin momentum transferiyle
taban malzemeye kaplanmasindan dolay1 meydana gelmez. Bu durum sigratma yonteminin
cok yaygin bir sekilde kullanildigin1 gostermektedir [38]. Sigcratma isleminde, ortamdaki
diger malzemeler ile reaksiyona girmeyecek asal gaz iyonlar1 (argon gazi) kullanilmaktadir

[32]. Sigratma olay1, sematik olarak Sekil 6’de gosterilmektedir.
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Kinetik enerjiye sahip
iyon ya da atom

Atom, iyon

Yiizey

Sekil 6. Sigratma isleminin sematik gdsterimi

Sicratilmig atomlarin ortalama enerjileri, 10-40 eV arasindadir. Buharlagtirmadaysa,
buharlagsmis atomlarin 0,1-0,3 eV’luk enerjilere sahip oldugu goriiliir. Bu ylizden de si¢ratma
teknigi, buharlagtirma ve diger bir¢ok kaplama teknolojisiyle kiyaslandiginda daha yiiksek
enerjili bir tekniktir. Kaplama malzemesi, buhar fazina kimyasal veya termal bir islemden
farkli olarak mekaniksel bir islemle (momentum degisimi) gectiginden dolayi, hemen hemen
her malzeme bu teknikle kaplanabilmektedir [32].

Sicratma isleminin bazi avantajlar1 bulunmaktadir [38]. Bu avantajlar:
1. Taban ve film malzemelerinin sinirsiz olmast (6rnegin metaller, yar1 iletkenler,
yalitkanlar, alasimlar, bilesikler)
2. Filmlerin adezyonunun ¢ok yiiksek olmasi
3. Cok tabakali ve ¢ok bilesenli filmleri kolaylikla kaplayabilme
4. Filmlerin kalinliginin tiniform olmasi
5. Diistik sicakliklarda refrakter malzemelerin kaplanmasinin kolaylig1
6. Siirecin ¢evre dostu olmasi
Bununla birlikte sigratma islemi bazi dezavantajlara da sahiptir. Bu dezavantajlar:
1. Hedef (kaynak) malzemeler genellikle tabaka ya da tiip seklinde olmalidir.
2. Vakum ortami gerektirdiginden dolayr kurulum maliyetleri yliksektir
3. Kaplama hiz1 diistiktiir.
4. Enerji iletkenlikleri diistiktiir.
Sigratma teknigi, dogru akim diyot sigratma, dogru akim triyot sigratma, radyo frekans

sigratma ve manyetik alanda sigratma seklinde dort baslik altinda incelenebilmektedir.
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1.4.1.1.2.1. Dogru Akim Diyot Sigcratma

Dogru akim diyot en basit ve en eski sigratma islemidir. Kaplama isleminde
birbirinden 100-300 mm uzaklikta duran ve gaplar1 30-100 mm arasindaki iki elektrot (anot
ve katot) bulunmaktadir. iki elektrot genelde birbirlerine paralel olarak yerlestirilir. Katot
hem hedef malzemesinin sigratilmasi i¢in hem de kararli ve siirekli bir plazma elde etmek
i¢in iki iglevli olarak kullanilmaktadir. Diger elektrot altlik malzeme igin tutucu gorevini
istlenmektedir [36].

Bu yontem onemli dezavantajlara sahiptir. Bunlar, diisiik kaplama orani, yliksek
calisma basinct ve kullanilacak hedef malzemenin elektrigi iletme sartidir. Bu
dezavantajlarin1 ortadan kaldirmak ve performansini yiikseltmek icin zamanla yeni

yontemler gelistirilmistir.

1.4.1.1.2.2. Radyo Frekans Sicratma

Dogru akim diyot sigratma sisteminde yalitkan malzemelerin kaplanmasi islemi
sirasinda akkor bosalmasi saglanamaz. Bunun sebebi, yalitkan kaplama malzemesi
kaynaginin iizerinde pozitif yiikli iyonlarin birikmesidir. Bu gibi durumlarda dogru akim
gerilim gii¢ kaynagmin yerine radyo frekans giic kaynag1 kullanilmaktadir. Bu sistemlere
radyo frekans sigratma sistemleri denir. RF sicratma yontemi 1960’11 yillarda ozellikle
dielektrik filmlerin kaplanmasinda kullanilmaktaydi ancak giiniimiize bakildiginda kullanim
alanlar1 6nemi derecede artmistir [36].

Tipik bir Radyo frekans sigratma sistemleri genellikle 5 ile 30 MHZ’lik frekanslar
arasinda caligmaktadirlar. Ancak, plazma sistemleri icin Federal Communications
Commission’un lzerinde mutabik kaldigi 13.56 MHZ frekans degeri yaygin olarak
kullanilmaktadir [38]. Elektrot RF jeneratoriine baglandigi zaman, elektron ve iyonlarin
hareketliliklerindeki farkliliklar nedeniyle elektrotta negatif gerilim olusmaktadir [40]. RF
yonteminde si¢ratma orani diisiik olmasina ragmen elektrigi iletmeyen hedef malzemelerin
kaplanmasinda kullanilmaktadir. Elektrigi iletmeyen hedef malzemelerin RF yontemiyle
kaplanmasindaki en biiyiik dezavantajlarindan biri, cogu dielektrik malzemelerin 1s1 iletim
katsayilarinin diisiik olmasi, 1s1l genisleme katsayilarinin yiiksek olmasi ve ¢ogunlukla

gevrek malzemeler olmalaridir [26, 41].
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1.4.1.1.2.3. Dogru Akim Triyot Sicratma

Dogru akim diyot sigratma sisteminde 1sitilmig bir flaman bosalma i¢in ikincil bir
elektron kaynagi olarak kullanilir. Bu yontemde elektronlar1 hapsetmek ve izolasyon
olasiligimi artirmak i¢in digaridan miknatis yardimi da kullanilabilmektedir. Dogru akim

triyot sigratma sisteminin sematik gosterimi Sekil 7°de verilmistir.

Anot (+50-100 V)

Taban Malzemeler

/ 7 (Yiksek Negati f Voltaj)

wime] [ S e

Thermionic el
Yaqu 7 "~ Plazrma

r[

AR S
Vakurnl':'ccmpast

Sekil 7. Dogru akim triyot si¢cratma diizeneginin sematik resmi [34]

Bircok triyot sicratma tekniginde sisteme disaridan bir manyetik alan
uygulanmaktadir. Katottan serbest birakilan ve anoda dogru hareket eden elektronlarin
manyetik alanin etkisiyle carpisma olasiligi artacagindan iyonlasma verimi de yiiksek
olmaktadir. Boylece daha yliksek sigratma hizlarina ulagilmaktadir. Triyotlar diisiik basing
ve voltaj degerlerinde daha yliksek kaplama orani saglarlar. Triyotlarin dezavantajlar ise
eksen boyunca uniform olmayan plazma dagilimindan dolayr yiizeye uniform olmayan

bombardimana neden olmasidir [34].

1.4.1.1.2.4. Reaktif Sicratma

Reaktif sicratma yontemi hedef malzemenin kaplanmadan 6nce ortamdaki reaktif gaz
molekiilleri ile reaksiyona girmesi sonucunda malzemeye kaplanmasi islemidir. Reaktif

sigratma yonteminde temel problem, hedef malzeme yiizeyinde sigratma islemini engelleyen
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bir film olusmasidir. Bu duruma hedef zehirlenmesi denir. Hedef malzemenin zehirlenmesi

sigratma oranini ve verimliligini olumsuz yonde etkilemektedir [26].

1.4.1.1.2.5. Manyetik Alanda Sicratma

Buraya kadar ifade ettigimiz temel sicratma teknikleri yillardir bilinmesine ve pek ¢cok
malzemeler bu sicratma yontemleriyle basarili bir sekilde kaplanmasina ragmen, diisiik
kaplama orani, plazmada diisiik iyonizasyon verimliligi ve taban malzemesinin asir1 1sinmasi
gibi baz1 dezavantajlara sahip olmalar1 kullanim alanlarini  sinirlandirmigtir  [42].
Kullanilmaya baslandig1 ilk zamanlarda kaplama o6zellikleri istenildigi gibi olmasa da,
manyetik alanda sigratma tekniginde yapilan degisikliklerle gliniimiizde istenilen 6zellikte
kaplamalar yapmak miimkiin olmaktadir. [43].

Kullanimindaki ilk olumsuzluklar dengeli manyetik alanda sigratma ve daha sonralari
dengesiz manyetik alanda sigratma teknikleriyle asilmustir. iki yontem arasindaki temel
farklilik, plazmanin hedef malzeme ylizeyine hapsolma derecesidir. Geleneksel manyetik
sistemlerde, plazma hedef malzeme yilizeyinden 60mm alan icerisinde yogun bir sekildedir.
Ancak geleneksel diyot sistemlere, iyonlar hedef yiizeyinden daha uzakta
olusturulmaktadirlar. Bu nedenle iyonlarin kaplama {initesinin duvarlarina ¢arparak
enerjilerini kaybetme ihtimalleri yliksek olmaktadir [42].

Manyetik alanda kaplama isleminde, katot ylizeyinde paralel olarak uygulanan
manyetik alan elektron engelleri olusturmaktadir ve katoda yaklasan elektron hareketlerini
kisitlamaktadir. Manyetik alan ¢izgisinde yakalanan elektronlar manyetik alan sebebiyle
anoda yonelmektedir veya cogunlukla gaz atomlariyla ¢arpisma yaparak altliga dogru
yonelmektedir. Bu iyonlasma mekanizmasi yiiksek verim sebebiyle diisiik voltaj ve yiiksek
akim yogunlugunda ¢aligmaktadir. Sonug olarak yiiksek malzeme koparma hiz1 elde edilir
[44].

Giliniimiizde ince film kaplamada bir¢gok manyetik sicratma sistemleri
kullanilmaktadir. Bunlardan en onemlileri silindirik digeriyse diizlemsel sekilde olandir
[36].

Dogru akim diyot sistemlerde, katottan ¢ikartilan elektronlar hizli bir sekilde katottan
uzaklagir. Boylece plazma bosalmasini verimli bir sekilde besleyememekteydiler. Bu durum
uygun bir manyetik alan kullanilarak, elektronlar hedef yiizeyinde kalacak sekilde ilerlemesi

ve magnetlerin uygun diizenlenmeleri sayesinde elektronlarin hedef yiizeyinde daire
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cizmeleri saglanabilmektedir. Yiiksek elektron akisi yiiksek yogunlukta bir plazma
saglamaktadir [26, 40]. Dairesel diizenli manyetik alan sematigi Sekil 8’de verilmektedir.
Sekilde hareket yolunu ifade eden ExB degerinde, E elektrik alani, B ise manyetik alani ifade

etmektedir.

Manyetik alan

VotV a8

T Hedefmalzeme

Elektriksel alan

\ /

Kalicit miknatislar

ExB Hareket yolu

Sekil 8. Dairesel diizenli manyetik alan

Manyetik sigratma teknolojisi 1970’den bu yana asamali olarak endiistriyel
uygulamalarin kapsamina girmistir. Dekorasyon alaninda, yariiletken ve siiperiletken ince

film iiretiminde kullanimi hizla yayginlagmaktadir [45].

1.4.1.1.2.5.1. Dengesiz Manyetik Alanda Sicratma

Dengesiz manyetiklik kavrami ilk olarak Window ve Savvides (1986) tarafindan
degisik manyetik sistemlerin diger geleneksel manyetik sistemler {izerindeki etkilerini
incelemis olduklar1 ¢caligmalarda kullanilmistir. Bu yontemde miknatislarla taban malzeme
yiizeyleri arasindaki mesafeyi artirdigimizda taban malzeme yiizeyi tizerindeki iyon akimi
azalmaktadir. Bu azalmada ylizeyin bombardiman verimliligini azaltmaktadir. Bu
olumsuzlugu gidermek icin iki yontem kullanilmaktadir. Birincisinde ortama ilave iyon
gondermek, digerinde ise dengesiz miknatislarla plazmanin tutulmasidir.

Taban malzemeye yliksek iyon akimi gondermek ve enerjiyi degistirebilmek, dengesiz
manyetik alanda si¢cratma yontemini ¢cok yonlii kaplama sistemi haline getirmistir. Bu
yontemle kaplama parametreleri genis bir aralikta degistirilerek ¢ok kaliteli kaplamalar elde
edilebilmektedir [46].

Dengesiz manyetik sistem, bazi elektronlarin ortamdan kagmasina miisaade eden

manyetik konfigiirasyon sistemidir. Aslinda bir¢ok miknatis belli derecede dengesizlige
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sahiptir. Ancak dengelenmemis manyetik alan sistemlerde elektronlarin bilerek katot
yiizeyinden daha uzakta da plazma olusturabilmeleri i¢in elektronlarin kagmasina miisaade

edecek sekilde dizilirler. Manyetik alan olusturabilmek i¢in siirekli miknatis ya da elektro

miknatis kullanilabilmektedir [26].

1.4.1.1.2.5.2. Kapali-Alan Dengesiz Manyetik Alanda Sicratma

Dengesiz manyetik alanda sigratma yontemlerinin sagladiklar1 faydalara ragmen,
karmagik sekilli parc¢alarin uniform olarak kaplanmalarinda bir takim zorluklara sahiplerdir.
Bu nedenle bu teknolojiyi ticari olarak kullanmak i¢in ¢ok miknatish sistemler tiretilmistir.
Bu sistemlerde miknatislar 6zdes ya da karsit kutuplu sekilde diizenlenmektedirler. Ilk
durumda “aynali” daha sonraki durumda da “kapali alan” sistemler gelistirilmistir.

[k durumdaki aynali sistemlerde manyetik alan cizgileri kaplama odas1 duvarlarina
dogru gitmektedir. Ancak bu sistemde ¢izgileri takip eden ikincil elektronlarin plazmadan
ka¢masina neden olarak malzeme bolgesindeki plazma yogunlugu azalmaktadir.

Daha sonra gelisen kapali alan sistemlerde ise, manyetik alan ¢izgileri birbirleriyle
baglanmaktadirlar ve ikincil elektronlar i¢in kapali bir tuzak olusturmaktadirlar. Boylece
elektronlarin disari kagma ihtimali azalmasindan dolay1, taban malzeme bolgesinde yogun
bir plazma meydana gelmekte ve buda filmin ugrayacagi iyon bombardimanin
artirmaktadir. Geleneksel dengeli, dengesiz ve kapali alan dengesiz manyetik sigratma

sistemlerinin karsilagtirmas1 Sekil 9’da gosterilmistir.

Iyon Akim Yogunlugu: Iyon Akim Yogunlugu: Iyon Akim Yogunlugu:
<ImA/cm? 2-10 mA/em? 5-20 mA/cm?
S N s
| Hedef

Taban Malzeme

Taban Malzeme ‘

Hedef |
EROIRE

(c)

Sekil 9. Farkli manyetik alanda sigratma yontemleri kullanilarak olusturulan
plazma bolgeleri a) dengeli b) dengesiz c) kapali alan dengesiz sistem [47]
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Kapalr alan dengesiz manyetik sigratma sistemi Sekil 10°da verilmektedir [42].
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Sekil 10. Kapali alan dengesiz manyetik si¢cratma yontemlerinin sematik gosterimi [42]

Bu yontem, biiyilk ve karmasik sekilli taban malzemeler {izerine yliksek biiyiime
hizlarinda kaliteli metal ve alasim kaplamanin yani sira, oksit, nitriir ve karbiir gibi seramik
kaplamalarin yapilmasini da saglamaktadir. Ayrica kademeli kaplamalarin iiretilmesine de
olanak saglamaktadir. Bu durum, kaplama ile taban malzeme arasinda yiiksek adezyon

performansi elde edilmesine olanak saglamaktadir [47].

1.5. Takim Celikleri

Gliniimiizde sanayide kullanilan takim celikleri, talashh veya talagsiz imalatta
kullanilan, sicak veya soguk haldeki is parcalarini, kesme, dovme ve sikistirma
yontemlerinden biri veya birkagi ile sekillendirme isi yapabilen takimlarin imal edilmesi i¢in
kullanilan yiiksek nitelikli ¢eliklerdir. Uygulama alanlarina, kullanildiklari sicaklik araligina
ve icerdikleri alagim elementlerine bagli olarak 4 ana gruba ayrilir. Bu siniflandirma sicak is
takim celikleri, soguk is takim celikleri, yliksek hiz takim celikleri ve plastik kalip
celikleridir.

Soguk is takim celikleri yaygin olarak kesme, egme, form verme, biikkme kaliplarinda
ve 200°C’nin altinda ¢alisirlarken, Yiksek Hiz Takim Celikleri ise genellikle diger
takimlarin isleme ve talagh imalatinda, 400-600°C araliginda kullanilirlar. Digerlerine gore
daha kisa bir ge¢misi olan Plastik Kalip Celikleri ise korozyon direncleri ve parlatilabilme

ozelliklerine sahiptirler.
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Sicak is takim ¢elikleri sicak asinma direnci, 1s1l iletkenligi, menevis direnci ve yiiksek
toklugu sahip malzemelerdir. Sicak is takim geliklerinden {iiretilenlere 6rnek olarak metal
enjeksiyon kaliplari, dévme kaliplari, ekstriizyon profil kaliplar1 ve sicak dovme yoluyla
sekillendirilen pres takimlari verilebilir.

Bu calismanin konusu da ekstriizyon kalip asinma sorunlarinin ¢6ziimii oldugu igin,
ekstriizyon kalip malzemesi olarak kullanilan sicak is takim celiklerinin iizerinde durulmasi

gerekmektedir.

1.5.1. Sicak Is Takim Celikleri

Sicak ig takim gelikleri yiiksek sicaklik (200°C ve iizeri) uygulamalarda kullanilmakta
olup AISI siniflandirma sisteminde H (Hot Work) harfi ile simgelenen takim ¢eligi grubudur.
Sicak is takim celiklerinin kullanim alanlar1 geregi sahip olmasi gereken en temel 6zelligi
uygun kimyasal kompozisyonu sayesinde tekrarlanan sicak sekillendirme uygulamalarinda
yumusamaya karst yeterli dayanim gdstermesidir. Ayrica yiiksek sicaklikta mekanik
ozelliklerini korumalar1 gerekmektedir.

Sicak is takim ¢eliklerinin kullanim alanlari i¢inde en biiyiik kismi1 metal malzemelerin
sekillendirilmesi olusturmaktadir. Cam ve plastik esasli malzemelerin iiretiminde ve bazi
makine donanimlarinin imalinde ¢ok diisiik oranlarda da sicak is takim c¢eligi
kullanilmaktadir.

Sicak is takim ¢elikleri demir ve demir dis1 alasimlarin doviilerek sekillendirilmesinde,
sicak ekstriizyonunda ve plastik sekillendirilmesinde, hafif metallerin yliksek basingh kalip
dokiimiinde yaygin olarak kullanilmakta olan takim celikleridir. Sicak is takim ¢elikleri,
uygulama alanina bagl olarak 1s1l yorulma, plastik deformasyon, ytliksek sicaklikta aginma,
erozyon ve slirlinme gibi farkli zorlanmalara maruz kalmaktadirlar.

H11, H12, H13 celikleri; H10- H19 aras1 sicak is takim c¢elikleri en diisiik karbon
(%0,35-%0,40) ve en diisiikk toplam alasim elementlerini igermektedirler. Karbon oranin
diisiik olmasi bu ¢eliklere yiiksek tokluk kazandirmaktadir. Karbiir yapici elementlerin
varligindan dolay1 da ikincil sertlesme 6zelligi tasirlar. H11, H12 ve H13 en ¢ok kullanilan
sicak is takim celikleridir. Ozellikle basinghi dokiim kaliplari, sikma kaliplari, sicak
makaslar, dovme kaliplar1 uygulamalarinda en ¢ok kullanilanlardir. 540°C sicakliklarda
caligabildiklerinden beyaz metal ve alliminyumun basinglt dokiim sikma kaliplari igin

kullanilan en uygun ¢eliklerdir.
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Yukarida belirtilen durumlar sonucunda, bu calismaya ilham veren, endiistride
aliminyumun ekstriizyonunda kalip malzemesi olarak en yaygin kullanilan malzeme AISI

H13-TS X40CrMoV5-1 (1.2344) sicak 15 takim celigidir.

1.5.1.1. H13 ile Tlgili Yapilan Literatiir Calismasi

AIST H13 sicak is takim ¢eliginin oda sicakligindaki ve yiiksek sicakliklardaki asinma
davraniglar1 birgok arastirmaci tarafindan ayrintili bir sekilde incelenmistir. Yapilan
caligmalarin birinde, AIST H13 ¢elik yiizeyine biriktirilmis TiAICrN ve TiAIN kaplamalarin
karsilastirilmasi yapilmis ve TIAICrN tabakasi ile kaplanmis olan takimin émriinii iki kat
artirdi@n belirlenmistir [48].

Kim ve arkadaslarinin yapmis oldugu bir ¢alismada, CrZrN ince film kapali alan
dengesiz manyetik alanda sigratma yontemi uygulanmistir. Sonuglar incelendiginde artan Zr
miktar1 ile daha yogun ve kompak bir yap1 olustugu gozlenmektedir. Ayrica kaplamanin
sertligi 34 GPa degerinde oldugu ve asinma davraniginin CrN kaplama ile karsilastirildiginda
biiyilik oranda iyilesme goriildiigii ifade edilmektedir [49].

AISI H13 ¢elik numunenin {izerine radyo frekans manyetik sigratma yontemi ile
CrAIN ince film kaplanmistir. Sonuglara bakildiginda, bu kaplama tabakasi ylizeyin
korozyon dayanimini kayda deger bir sekilde artirdigi gozlenmistir. Ayrica Olglimler
sonuncunda, yiizey sertligi 30 GPa, kaplama tabakasinin scratch direncinin 59 N degerinde

oldugu rapor edilmektedir [50].

1.6. Calismanin Amaci Ve Kapsam

Giinlimiiz sanayisinde, iiretimde kullanilan yontemler arasinda en 6énemlilerinden biri
ekstriizyon yontemidir. Ekstriizyon yonteminde malzeme kovan igine yerlestirilmekte ve
lizerine bir zimba vasitasiyla baski uygulanarak kovanin diger tarafindan ¢ikmaya
zorlanmaktadir. Bu sayede malzeme, uygulanan kuvvetle kovanin g¢ikis tarafina
yerlestirilmis olan, istenilen geometrideki matris adi verilen, kalip igerisinden gegirilerek
kalip geometrisinde uzun {irtinlerin tretimi gergeklestirilmektedir. Bu iiretim yontemi
genellikle hafif metaller (Al, Cu, Mg, vs.) i¢in uygulanmaktadir. Ekstriizyon yonteminin

sematik gosterimi Sekil 11°de verilmistir.
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Sekil 11. Ekstriizyon yontemi sematik goriiniimii

Elde edilen parganin, istenilen geometrik 6zelliklerde olmasi ve bu geometrinin tiretim
siiresince daha Once belirlenen tolerans araliginda kalabilmesi, Oncelikli olarak kalip
malzemesinin aginma davranigina bagli olmaktadir. Genelde ekstriizyon yontemlerinde, imal
edilen kaliplar uygun 1s1l islemlere tabii tutularak hazirlanmakta ve isleme hazir hale
getirilmektedir. Kaliplarin kullanimi ile elde edilen friiniin iretim miktari, kalip
malzemesinin gosterecek oldugu mekanik ve tribolojik 6zelliklerle dogrudan baglantilidir.
Kullanim sirasinda kalip asinarak hasar gérmekte veya olusan asinma miktart kalip
tizerindeki imalat kanallarmmin aginmasina yol a¢maktadir. Boylece, kalibin kullanim
sinirlariin agilmasi, Uretilen iirliniin boyutlarinda degisiklige neden olmakta ve sonugta
kalip kullanilamaz hale gelerek degistirilmesi gerekmektedir. Bu durum, imalatta kalip ve
is¢ilik maliyetlerinin artmasina ve hatali iiriin olusmasina neden olmaktadir. Dolayisiyla,
kaliplarin asinma direnglerinin artirilmasi, kalibin kullanim 6mriiniin artmasina ve elde
edilecek iirliniin maliyetine olumlu yonde katki saglayacaktir.

Kalip 6mrii, kalip malzeme 6zelliklerine (islenebilirlik, 1s1] islem, tokluk, asinma ve
sicak yorulma direngleri), proses sartlarina (6n 1sitma, 1sitma- sogutma cevrimleri, pres
kuvveti, yaglayicilar, iglem siireleri) ve kalip yiizey 6zelliklerine baghdir.

Kaliplarin triboljik etkiye maruz kalan yiizeylerine yapilacak uygun ylizey islemleri
ile bu kaliplarin kullanim Omdirleri ve ¢alisma performanslar artirilabilmektedir. Gelisen
teknoloji ile beraber son yillarda, termomekanik islemler ve elektrokimyasal yontemlerle
elde edilen kaplamalara ek olarak takim malzemesi ylizeyini korumak, termal ¢atlaklarin
olusumunu ve yayilmasini 6nleyebilmek/geciktirebilmek amaciyla takimlarin yiizeylerine

asinmaya direngli sert seramik tabaka kaplamalarinin uygulanmasi giderek
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yayginlagmaktadir. FBK yoOntemiyle ile iiretilen sert seramik kaplamalarin ekstriizyon
kalibina sagladigi faydalar soyle siralanabilir;

e Kaliba daha az siklikta bakim uygulanmasi,

e Kaplamanin yaglayici ve ayirici gibi davranmasi,

e Kalip yaglayicilarinin daha az kullanilmasi,

e Kalibin termik ¢atlamaya kars1 direncini artirmak,

e Kalip 6mriinii artirmaktir.

Bahsi gecen ekstriizyon yontemi, ayni zamanda aliiminyum alasimlarindan imal edilen
cesitli profillerin liretiminde de en etkili yontemlerdendir. Ekstriizyon yonteminde en kritik
ve imalat siiresince belli bir zaman araliklarinda degistirilme gerekliliginden dolay1 iiriin
maliyetini etkileyen parga ekstriizyon kalibidir. Giiniimiizde ekstriizyon iglemlerinde kritik
Ooneme sahip olan bu kaliplar genellikle sicak is takim geliklerinden iiretilmektedirler. Bu
celikler pek c¢ok tistiin 6zelliklere sahip olmalarina ragmen, yiiksek sicaklikta mukavemeti
ve aginma direncini artirmak i¢in ¢aligmalar yogun bir sekilde siirmektedir.

Yukaridaki caligmalar 1s181inda, ekstriizyon kaliplarinda kullanilan H13 celigi
yiizeyine dogru akim kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma yontemi uygulanarak
TiAlZrN kaplanmasi planlanmistir. Daha sonra kaplamanin yapisal, kimyasal ve tribolojik

ozellikleri incelenecektir.



2. DENEYSEL CALISMALAR
2.1 Numunelerin Hazirlanmasi

Deney islemleri 6ncesinde taban malzeme olarak kullanilacak AISI H13 sicak is takim
celigi ticari olarak satin alinmistir. Alinan ¢elik istenilen boyutlara (30 mm ¢ap ve 4mm
kalinlik) getirilerek kaplama numunelerinin islem gormemis ilk hali elde edilmistir. Disk
haline getirilen malzemeler, literatiire uygun olarak, 650°C’de gerilme giderme tavlamasina
tabii tutulup daha sonra, 1030°C’den yagda sogutularak sertlestirilmistir. Ardindan sirayla
500 ve 575°C’de tekrarli olarak menevisleme islemine tabi tutularak ortalama 53 HRC
sertlik degeri elde dilmistir. Bu islemlerden sonra, numunelere 540°C sicaklik seviyesinde
tekrar gerilim giderme islemi uygulanmis ve bu islem sonucunda numunelerin sertlik
degerlerinde bir degisiklik meydana gelmemistir. Sertlestirilen ve menevislenip, gerilme
giderme islemine tabi tutulmus olan numunelerin yiizeylerine kaplama islemleri 6ncesinde
zimparalama ve parlatma iglemleri uygulanmstir.

Yapilan bu islemler sonunda numunelerin ylizey piiriizliiliik degerlerinin 0,83-2,01pm

seviyesinde oldugu 6l¢iilmiistiir.

2.2 Kaplama Islemlerinde Kullanilan Yéntem

Yapilan degerlendirme sonucuna goére belirlenen kaplama malzemesini, AISI H13
sicak is takim ¢eligi yiizeyine kaplamak i¢in, DC kapal1 alan dengesiz manyetik alanda
sigratma yontemi kullanilmistir. Bu yontemde dort tane miknatis kullanilarak kapali bir
manyetik alan olusturulmak {izere, plazmanin manyetik alan c¢izgileri icerisinde kalarak
numune ylizeyine daha iyl niifuz etmesi saglanmaktadir. Sistemin dengesiz olmasinin
nedeni, miknatislardan uzakta plazma olusumunu saglamak icindir. Kullanilan bu kaplama
isleminin en onemli avantajlarindan bir tanesi, numune yiizeylerinde yiik birikmesinden
kaynaklanan ark olusumunun miimkiin oldugunca az olmasidir. Ark olusumunun az olmasi,
kaplamalarin daha homojen ve kararli olmasini saglamistir. Bagka bir nemli etken ise, hedef

malzeme zehirlenmesi olumsuzlugunun da tipki ark olusumu gibi az olmasidir.
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2.3 Kaplama Islem Parametrelerinin Belirlenmesi

Kaplama isleminde incelenmek istenen yapisal ve tribolojik Ozelliklerin, islem
sirasinda olusan kaplama yapilar ile iliskili oldugu bilinmektedir. Ortaya ¢ikan bu yapilar,
kullanilan kaplama parametrelerine bagli olarak degiskenlik gosterebilmektedir. Bu
parametreler; bias gerilimi, calisma basinci, hedef malzeme akimi, taban malzeme sicakligi,
hedef ve taban malzemenin yerlestirilme sekli, yeri, gérev zamani, frekans, taban malzeme
ile hedef malzeme arasindaki mesafe seklinde siralanmaktadir. Bu parametreler kaplama
islemi boyunca stirekli birbirleriyle etkilesim halinde bulunmaktadir ve her bir parametrenin
kaplama 6zelliklerine kendine 6zgii bir etkisi olmaktadir [51].

Kaplama parametrelerinin, kaplama o6zelliklerine etkisini belirlemek amaciyla
parametrelerden biri veya birka¢ tanesinin degisken olarak secilip digerlerinin sabit
tutuldugu geleneksel yontem yaygin olarak kullanilmaktadir. Daha iyi kaplama 6zellikleri
elde edebilmek i¢in pek ¢ok parametrenin muhtemel biitliin varyasyonlarinin denenmis
olmast sonucu haliyle uzun ¢aligma zamani ve yiiksek maliyet gibi giligliik olusturacaktir.
Karsilasilacak bu giicliikleri asabilmek igin gelistirilen deney tasarim yontemleri, pek ¢ok
degisken parametrelerin farkli seviyeleri arasindan optimum kombinasyonu saptamastyla,
karmasik olan islemlerin optimize edilmesini saglayarak cesitli  sekillerde
uygulanabilmektedir [52]. Deney tasarimi yontemleri arasinda en yaygin uygulananlardan
biri Taguchi yontemidir. Bu yontemde, degisken parametreler kullanilarak yapilan
deneylerden elde edilen sonuglar Sinyal/Giiriiltii (S/N) oranlar1 istatistiksel olarak
hesaplanarak degerlendirilebilmektedir [53]. Burada sinyal degeri 6l¢iilmek istenen deger,
girtilti degeri ise Olc¢lilmiis olan deger icerisinde istenilmeyen faktorlerin etkinligini
gostermektedir. Hesaplanan S/N oranlarinin grafikleri c¢ikartilarak hangi degisken
parametrenin kaplama {izerinde etkin oldugunu ifade etmektedir. Parametrelerin etki
dereceleri S/N oranlarinin delta istatistigine gore hesaplanmaktadir. Delta istatistigi ayni
seviyenin S/N  ortalamalarmmin  en biyiigiiniin en kiigiiglinden ¢ikarilmasiyla
hesaplanabilmektedir. Taguchi deney tasarim yonteminde S/N oranlari, daha kii¢iik daha iyi,
daha yiiksek daha iyi ve nominal degerin daha iyi olarak degerlendirilmeye alindigi li¢ farkli

Olciite gore analiz edilmektedir.
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Bu deneysel ¢alisma i¢in Lg (3%) ortoganal dizin tasarimi kullanilmistir. S/N oranina
ek olarak kaplamalarin ozelliklerine etki eden parametrelerin 6nemlilik seviyelerinin
belirlenebilmesi icin ANOVA yontemi kullanilmistir.

Calismada, yapilmis olan literatiir incelemelerinin 1s18inda bias gerilimi, ¢alisma
basincit ve Zr hedef akimi olmak iizere 3 degisken parametre kullanilmistir. Literatiirde
yapilan pek ¢ok calismada bias geriliminin, kaplamanin ylizey morfolojisine, kalinligina ve
tribolojik 6zelliklerine 6nemli bir etkilerinin oldugu ifade edilmistir [54, 55]. Yiiksek enerjili
iyon ve atomlarin kaplama yiizeyine ¢arpmalari, ylizey morfoloji dzelliklerine birgok farkli
etkide bulunmaktadir. Yiikselen bias gerilimi sebebiyle enerjisi artan iyonlarin, taban
malzeme ylizeyinde atomlarla carpigsmasiyla birlikte sahip olduklar1 kinetik enerjiyi
yiizeydeki atomlara transfer etmektedirler. Bu transfer nedeniyle atomlar hareket ederek
daha diisiik enerjili yerlere yerlesmektedir ve bdylece kaplamanin daha kararli sekilde
biliylimesini saglamaktadir. Artan iyon bombardimani ylizeyde bulunan atomlari geriye ve
ileriye sigratma olmak tizere 2 farkl etkiye sahiptir. Bu etkiler sayesinde kaplama yapisinda
taneler arasinda olusabilecek bosluklar doldurulmus ve film yogunlugunun artmis oldugu
goriilmiistiir. Yiizeydeki atomlarin geri sicramasi nedeniyle kaplama hizi da disiis
goriilmektedir. Bias gerilimi ile kaplama kalinligina arasindaki iligskiye bakildiginda, artan
bias gerilimi ile birlikte kaplamanin maruz kaldig1 iyon bombardimaninin olusturdugu
cekicleme (ion peening efect) etkisiyle kaplama kalinliginin azaldig1 sonucuna ulasilmistir.

Deneyde kullanilacak olan elementler literatiir calismalar1 incelenerek sanayi
uygulamalarinda ihtiyaglar1 karsilamasi amaciyla secilmistir. Birgok ¢alismada Ti bazli
kaplamalara Al eklenerek siirtiinme katsayisinin diisiiriilmesi saglanmistir. Ayrica malzeme
yiizeyinde olusan Al>O3 yapisi sayesinde kaplamalarin oksitlenme sicakliklarinin ytikseldigi
rapor edilmistir [56]. Zr elementi ve ZrN bilesigine son yillarda ilgi giderek artmaktadir.
Bunun baslica nedenleri; yiiksek sertlik, yiiksek termal ve kimyasal kararlilik, iyi aginma
direnci, yiiksek elektrik iletkenligi seklinde siralanabilmektedir [12].

Bu arastirmalar sonucunda, bu ¢alismada hedef malzeme olarak Ti, Al, Zr, reaktif gaz
olarakta N kullanilmistir. Kaplamanin yapisinda Ti, Al, Zr elementlerinin azotlu bilesikleri
olusturularak ytiksek sertlik ve diisiik siirtiinme katsayis1 gibi 6zelliklere sahip bir kaplama
tabakasi elde edilmistir. Bunun yaninda yapida bulunan Zr elementinin yiiksek sicakliktaki
termal kararlilig1 sayesinde yiiksek sicaklik uygulamalarinda iistiin asinma direnci elde

edilmesi amaglanmuistir.
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2.4. Kaplama islemi

Deney 6ncesinde, kaplama sistemi ayrintili bir sekilde temizlenerek kaplama islemine
hazir hale getirilmistir. Kaplama i¢in belirlenen TiAlZrN dereceli (graded) filmlerin
tiretilebilmesi igin kullanilan kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma yonteminde
kullanilan kaplama parametreleri Tablo 1’den gosterilmektedir. Kaplamalarda incelenecek
olan degisken parametreler Zr hedef akimi, Bias gerilimi ve g¢alisma basinci olarak
belirlenmistir. Bu degisken parametreler optimum olarak Zr hedef akimi 3A, Bias gerilimi

75V ve ¢alisma basimci 2,5x1073 Torr degerlerinde belirlenmistir.

Tablo 1. TIAIZrN dereceli film kaplama parametreleri

Seviyeler
Degisken Parametreler 1 2 3
Zr Hedef Akim (A) 2 3 5
Taban Malzeme Gerilimi (-V) 50 75 90
Caliyma Basinci (Torr)| 2x10°° 2,5x10°° 3x107
Sabit Parametreler
Hedef Akimlary; Ti/ Al (A) 6/2
Ara Tabaka i¢cin Ti Hedef Akim (A) 6
Kaplama Siiresi (dak.) 60
Frekans (kH2) 100
Gorev Zamani (ns) 2,5
Numune | Zr Hedef Akimi | Bias Gerilimi | Calisma Basinci

Ad (A) (-V) (Torr)

R1 2 50 2x1073

R2 3 50 2,5x107

R3 5 50 3x10°7

R4 3 75 2x10°3

R5 5 75 2,5x10°2

R6 2 75 3x10°

R7 5 90 2x10°3

R8 2 90 2,5x10°°

R9 3 90 3x10°

Kaplama yapilmas: igin sistemde Al, Zr ve Ti olmak iizere 3 hedef malzeme
kullanilmigtir. Hedef malzemeler Al, Zr ve Ti Sekil 12’de gosterildigi gibi sisteme

yerlestirilmistir.
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Sekil 12. DC kapal1 alan dengesiz manyetik alanda si¢cratma cihazi ve Hedef malzemelerin
yerlestirilis bigimi

Kaplama igleminden 6nce taban malzemenin yiizeyinde olusabilecek kirlilikleri
temizlemek amaciyla 15 dakika siireyle iyon temizleme islemi gergeklestirilmistir. Iyon
temizleme i¢in Soygaz argon atmosferi kullanilmistir. Malzemeye uygulanan iyon temizleme
isleminden sonra kaplama ile taban malzeme arasindaki adezyonu artirmak, oksitlenme
direncini artirmak ve film taban malzeme ara yiiziinde olusabilecek artik gerilmeleri
azaltmak amaciyla 5 dakika siireyle Ti ara tabakas1 kaplama islemi gergeklestirilmistir [94].
Bu islemin sonrasinda yiiksek sicaklik nedeniyle biriken 1s1l gerilmeleri azaltmak amaciyla,
15 dakika boyunca TiN, 20 dakika boyunca TiAIN ve 20 dakika boyunca TiAlZrN tabakalar
numune yiizeyine kaplanmistir. Bu islemler sirasinda, yapisal deneylerde kullanilmak {izere
H13 numunelerle birlikte ayni ortama cam levha ve silisyum wafer altliklar1 yerlestirilmis

ve ayni kaplamanin 6zdes olarak bu altliklara da kaplanmasi saglanmastir.

2.5. Mikrosertlik Testleri

TiAlZrN dereceli kaplamanin ortalama mikrosertlik degerleri Sekil 13’te goriilen
Buehler marka mikrosertlik 6l¢iim cihazi kullanilarak, her bir numune i¢in 25 gr yiik altinda

10 saniyelik ¢aligsma siiresinde 5 adet 6l¢iim alinarak gerceklestirilmistir.
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Sekil 13. Mikrosertlik 6l¢tim cihazi

2.6. Yapisal incelemeler

Kaplanan malzemelerin yapisal 6zelliklerin incelenmesi amaciyla, silisyum wafer
altlik tizerine biriktirilmis kaplama numuneleri kullanilmigtir. Yapilan incelemeler,
2=1,5405 A dalga boyuna sahip CuK, radyasyon kaynakli X-ray Difraktometre cihazi
kullanilarak gerceklestirilmistir. Her bir numune, 20 = 5 - 100” tarama araliginda, 3 derece/dk
tarama hizinda ve 0,05 derece tarama adim degerlerinde incelenmis ve kaplamadan elde
edilen X-Ray grafikleri, literatiir ile karsilastirilarak degerlendirmeleri yapilmistir.
Kaplamalarin kimyasal bilesimleri, mikro yap1 ozellikleri, kalinliklari, asinma yiizeyi
fotograflar1 taramali elektron mikroskobu ve EDS yontemi kullanilarak karakterize

edilmistir.

2.7. Cizik Testi Deneyleri

AISI HI13 taban malzeme yiizeyine biriktirilen TiAlZrN dereceli kompozit
kaplamalarin taban malzeme ylizeyine yapisma dayanimlarini 6lgebilmek icin ¢izik deneyi
(scratch resistance) CSM firmasi tarafindan iiretilmis olan Revester model ¢izik deneyi test
cthazi kullanilmistir. Deneyler i¢cin u¢ ¢apt 200 um olan standart Rocwell C tipi ug
kullanilmistir. Deneylerde, 10 mm/dk’lik kayma hiz1 ve 100 N/dk’ya kadar artirilan yiikler
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kullanilmistir. Deney sonrasinda meydana gelen ¢izikler SEM yardimiyla goriintiilenerek

karakterize edilmistir.

2.8. Tribolojik Ozelliklerin Belirlenmesi

HI3 sicak is takim celigi tizerine kaplanan TiAlZrN kaplamalarin tribolojik
ozelliklerini belirlemek amaciyla Sekil 14 ve Sekil 15°te goriilen DUCOM firmasina ait
bilgisayar kontrollii ball-on disk test cihazi kullanilmistir. 60 mm/sn ¢evresel hizda, 2 farkl

yiik degerinde yapilan deneylerde kullanilan deney parametreleri Tablo 2°de verilmistir.

Sekil 14. Ball on disk esasli siirtinme ve asinma deney diizenegi

Sekil 15. Siirtiinme aginma deney diizeneginin ayrintili goriiniimii
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Tablo 2. Triboloji deney parametreleri

Sabit Parametreler

Asindirici Bilye Al2O3
Asindirict Bilye Cap1 6 mm
Deney Siiresi 1600 ¢evrim
Test Ortami1 Atmosfer
Ortam Sicakligt 20-24°C
Ortamin Bagil Nemi %50-58
Cevresel Hiz 60 mm/sn

Deney sonrasinda asinma hacimleri, optik profilmetre yardimiyla gériintiilenmistir.

Asinma hizi ise asagida verilen Archard asinma denklemiyle hesaplanmustir.
_ V. mm?
W= Pxd (N.m) (1)

Burada W asinma hizi, V asimma hacmi (mm?), P uygulanan yiik (N) ve d asinma

mesafesi (m).



3. BULGULAR VE TARTISMA
3.1. Kaplamalarin Yiizey Morfolojilerinin incelenmesi

Hazirlanan H13 c¢elik numunelerin yiizeyleri, DC kapali alan dengesiz manyetik
alanda sigratma yontemiyle, farkli kaplama parametreleri kullanilarak, amaglanan TiAlZrN
tabakasi ile kaplanmistir. Kaplama islemi gergeklestirilirken, ¢elik numunelerle birlikte ayni
ortama yerlestirilmis olan cam levha altliklar da kaplanarak, kaplama tabakasinin yiizey
morfolojileri taramali elektron mikroskobuyla (SEM) incelenmistir. Incelemeler sonucunda
elde edilen yiizey goriintiileri Sekil 16-24’de verilmistir. Uretilen kaplamalar metalik agik
sar1 bir renkte olup, parlak bir ylizey goriinlimiine sahiptir. Goriintiilere bakildiginda
TiAlZrN kaplamalarinin genel olarak gozenekli, yogun, kolonlu ve diizgiin bir yapiya sahip
oldugu goriilmektedir. Olusan bu yapilar, uygulanan manyetik sigratma yontemi isleminde
iiretilmeye calisilan TiAlZrN tabakasinin ergime sicakligina, erisilen numune sicakligi,
ortam basinci ve azot kismi basinci degerlerine bagli olarak film biiylime modellerine uygun
sekilde meydana gelmektedir [29, 30].

Uygulanan deney parametreleri agisindan incelediginde, her kaplama parametresinin
kaplama iizerinde farkli etkilere sahip oldugu bilinmektedir. Bu c¢aligmada degisken
parametrelerden olan bias gerilimi artirilmasiyla, kaplamalar1 olusturan atomlar daha ytiksek
enerjiye sahip olarak parga yiizeyine ¢arptiklarindan daha yogun bir yapinin olusmasini
saglamaktadirlar [58]. Kaplama tabakasinin biiylimesini etkileyen bir diger etken ise artan
bias geriliminin yiizeye ¢arpan iyonlarin enerjisini artirmakta ve bu iyonlarin yiiksek enerji
ile biliylimekte olan film yiizeyine ¢arpmalar1 sonucunda yiizeyden atomlarin geri
sigramalarina neden olmasidir. Bu etki de kaplamanin biiylime hizinin azalmasina yol
agmaktir.

Cam althlar {izerinde biriktirilmis olan kaplama tabakasinin incelenen yiizey SEM
goriintiileri izerinde yapilan tane boyutu hesaplamalarindan elde edilen degerler Tablo 3’te
verilmistir. Hesaplanan bu boyutlarin yaklagik 290 nm ile 440 nm araliklarinda olduklar

belirlenmistir.
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Tablo 3. Kaplamalardan elde edilen tane boyutu dlgiileri

Numune Adi Tane Boyutu (nm)
R1 355450
R2 380+50
R3 440+50
R4 325450
RS 385+50
R6 345+50
R7 290+50
R8 335+50
R9 320+50

Tane boyutu Olgiimleri, elde edilen mikroyap1 goriintiileri {izerinden, kesisim
(intercept) metodu kullanilarak hesaplanmistir. Hesaplanan tane boyutu degerleri ve R1, R4
ve R7 numunelerinin goriintiileri incelendiginde bias voltajin ve Zr akiminin artmasiyla
birlikte daha ince taneli ve daha kompakt yapiya sahip kaplamalarin elde edildigi
goriilmektedir. Yiiksek Zr akimi (5A) ve yiiksek bias gerilimi (-90V) ile taban malzeme
yilizeyine ulasan iyonlarin yogunlugunda artis olmaktadir. Malzeme yiizeyinde olusan bu
yogun iyon bombardimani etkisiyle daha fazla ¢ekirdeklenme bdlgeleri olusturarak yapinin
daha ince taneli yapmaktadir. R1 numunesindeki daha biiyiik tane yapisinin, adatomlarin
(absorbe olmus atomlar) hareketliliginin daha diisik olmasindan kaynaklandigi
ongoriilmektedir. Bias gerilimi arttik¢a kaplama tabakasi tanelerinin daha kiiciik bir hal
almasi, daha onceki calismalarla da uyumlu olmaktadir [59, 60]. Yapilan bir arastirmada
farkl1 bias gerilimleri kullanilarak iiretilen kaplama tabakalar1 incelendiginde bias
geriliminin artmasinin iyon hareketliligini artirdig1 vurgulanmaistir [59]. Yu ve arkadaslariin
yapmis olduklar1 bir diger caligmada ise bias geriliminin artmasi sonucunda adatom
hareketliliginin arttig1 ve bu sayede yiiksek enerjili adatomlarin taneler arasi bosluklara
girerek daha yogun bir yapinin olugmasini sagladigi goriilmistiir [60].

Deneylerde bias geriliminin -90V degerinde sabit tutuldugu R7, R8 ve R9
numunelerinin SEM goriintiileri Sekil 22-24’de verilmistir. En diisiik calisma basinci ve en

yiksek Zr akimi degerleri kullanilarak yapilan R7 numunesinin yiizey goriintiisii
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incelendiginde en ince tane boyutunun bu numunede oldugu goriilmiistiir. R7 numunesinin
en yiksek Zr akimi ve en diislik caligma basincina sahip olmasi nedeniyle biriktirilen
atomlarin taban malzeme ylizeyine hareketleri esnasinda carpisabilecekleri gaz atomlarinin
daha az miktarda olmasindan kaynaklandigi yorumuyla agiklanabilmektedir. Kaplama
islemi yapilmasi i¢in sagtirilan atomlar, daha yiiksek ¢alisma basingli ortamlara karsin daha
yiikksek enerjiye sahip olarak taban malzeme yiizeyine ¢arpmaktadirlar. Daha 6ncede
bahsedildigi iizere yiizeydeki adatom hareketliliginin artmasi ile birlikte daha ince tane
boyutlu ve kompakt bir yap1 elde edilmistir [61]. Bu durum R1, R2 ve R3 numunelerinin
yiizey gorlinlimleri tarafindan da dogrulanmaktadir. R1 numunesinde g¢alisma basinct
2x107 Torr degerinde iken R3 numunesinde 3x107 Torr degerine artiginda, daha iri taneli

bir yapinin elde edildigi goriilmektedir.

1 pm EHT=2000kV  Signal A=SE1 _ aaints et Uiy
WD = 95 mm Mag = 50.00 K X LErobe = 10004 Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 16. R1 numunesinin yiizeyinin SEM goriintiisii
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1 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE1

i Karadeniz Technical University
| Probe = 100 pA
WD=100mm  Mag= 50.00 K X B

Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 17. R2 numunesinin yiizeyinin SEM goriintiisii

1 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE1
WD =10.0 mm Mag = 50.00 KX

= Karadeniz Technical L Yy
| Probe = 100 pA Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 18. R3 numunesinin yiizeyinin SEM goriintiisii



40

21 EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 |Probe= 50pA  laradeniz Technical University
WD=115mm Mag = 50.00 K X P Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 19. R4 numunesinin ylizeyinin SEM goriintiisii

Z1m EHT=2000kV  SignalA=SE1 |, = .0 Karadeniz Technical University
WD =11.5mm Mag = 50.00 K X P Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 20. R5 numunesinin yiizeyinin SEM goriintiisii
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2 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 - Karadeniz Technical University
WD =10.0 mm Mag = 50.00 K X I'Erobss S50PA Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 21. R6 numunesinin ylizeyinin SEM goriintiisii

.
.

2 um EHT=1000kV Signal A= SE1

& Karadeniz Technical University
WD =13.0 mm Mag = 50.00 K X KEvobs Bph Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 22. R7 numunesinin ylizeyinin SEM goriintiisii
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d P = - LB N . _
EHT=1000kV  Signal A=SE1 o\ 7,4  Karadeniz Technical University
WD =13.0 mm Mag = 50.00 K X Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 23. R8 numunesinin yiizeyinin SEM goriintiisii

21 EHT =10.00 kv Signal A = SE1 | Probe= 101pA laradeniz Technical University
WD =13.0 mm Mag = 50.00 K X p Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 24. R9 numunesinin yiizeyinin SEM goriintiisii
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3.2. Kaplama Kesitlerinin incelenmesi

Kaplamalarin kalinliklari, cam altliklar iizerine kaplanmis olan filmlerin gevrek
kirilmasi ile radyal dogrultudaki kesitlerin SEM goriintiileri incelenerek belirlenmistir. Bu
cam altliklar, ¢elik numunelerle birlikte kaplanmistir ve kesitlerin SEM goriiniimlerinden
elde edilen oOlgiimler ise Sekil 25-33’te verilmistir. Kaplamalarin kesitinden aliman SEM
goriintiiler incelendiginde, kaplama tabakasinin kolonsal bir yapida ve kaplama diizlemine
dik dogrultuda biiylimiis olduklar1 goériilmektedir. Kesitlerin SEM goriintiileri kullanilarak

olusturulan kaplama kalinliklar1 toplu olarak Tablo 4’te verilmistir.

:& pressure mag BB WD I det | spot vac mode um
* 1 10.00kV | 490e-4Pa | 12500x | 89 mm | ETD | 3.0 | High vacuum \ } Erzincan University

Sekil 25. R1 numunesinde kaplama tabakasi kalinlik dl¢iimii
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HV pressure mag B WD det | spot ‘ vac mode | —4 m
10.00kV | 2.17e-3Pa | 12500x | 7.6 mm | ETD | 3.0 | High vacuum J& Erzincan University

Sekil 26. R2 numunesinde kaplama tabakasi kalinlik 6lg¢iimii

HV pressure mag B WD det | spot vac mode —_— 4 ym —
15.00kV | 2.44e-4Pa | 12500x | 8.3 mm | ETD | 2.5 | High vacuum O | Erzincan University

Sekil 27. R3 numunesinde kaplama tabakas1 kalinlik dl¢timii
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HV pressure mag wD det | spot vac mode ——4 um
5.00kV | 3.20e-4 Pa | 12500 x | 9.6 mm | ETD | 3.0 | High vacuum Erzincan University

Sekil 28. R4 numunesinde kaplama tabakasi kalinlik 6l¢iimt

ﬁﬂ HV pressure mag FH WD det | spot vac mode

(25

10.00kV | 3.92e-4Pa | 12500x | 9.0 mm | ETD | 2.5 | High vacuum Erzincan University

Sekil 29. R5 numunesinde kaplama tabakas1 kalinlik 6l¢timi
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mag H WD det | spot vac mode
15.00kV | 2.79e-4Pa | 12500 x | 9.5 mm | ETD | 2.5 | High vacuum Erzincan University

Sekil 30. R6 numunesinde kaplama tabakas1 kalinlik dl¢timii

HV pressure mag WD det | spot vac mode —4pym —
10.00kV | 7.87e-4Pa | 12500 x | 8.1 mm | ETD | 2.5 | High vacuu Erzincan University

B
9e

p)¢
&y

Sekil 31. R7 numunesinde kaplama tabakas1 kalinlik dl¢timii
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HV pressure mag WD det spot ‘ vac mode 4 pm ———
10.00 kV | 2.99e-4Pa | 12500x | 9.4 mm | ETD | 3.0 | High vacuum &Y Erzincan University

7 HV ) bressure mag 3 7 WD det v spot 7 7\/5( mode —4 um JE—
10.00kV | 6.01e-4Pa | 12500x | 9.2 mm | ETD | 2.5 | High vacuum Erzincan University

Sekil 33. R9 numunesinde kaplama tabakas1 kalinlik 6l¢timii
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Tablo 4. Elde edilen kaplamalarin 6lgiilen ortalama kalinliklari

Numune Adi Kalinlik (pm)
R1 2,6
R2 2,3
R3 2,7
R4 2,1
R5 2,3
R6 1,9
R7 2,5
R8 2,1
R9 2,4

SEM fotograflarindan elde edilen sonuglara gore en yiiksek kaplama kalinligi R3 (5A
Zr hedef akimi, 50 V bias gerilimi ve 3x107 Torr ¢alisma basinci) numunesinde 2,7 um
olarak elde edilmistir. En diisiik kaplama kalinlig1 ise R6 (2A Zr hedef akimi, 75 V bias
gerilimi ve 3x107 Torr ¢alisma basinci) numunesinde 1,9 um olarak 6l¢iilmiistiir.

Gergeklestirilmis olan bu ¢alismada, TiAlZrN kaplanmis numunelerin kesit
goriintlileri incelenerek kaplamalarin kalinliklarina kaplama parametrelerinin etkilerini
belirlemek amaciyla yapilan istatiksel ¢alismada elde edilen veri sinyalinin verilerdeki
giiriiltiiye (S/N) oran1 kaplama kalinligina etkiyen parametrelerin etki derecesini belirlemede
kullanilmistir. Kaplama kalinliklariin S/N oranlar1 daha yiiksek daha iyi kriterine gore (the
higher-the better) Minitap programi yardimiyla hesaplanmistir. Yapilan incelemeler
sonucunda elde edilen S/N grafigi Sekil 34’te verilmistir. Her bir degisken parametrenin her
bir seviyesi i¢in S/N oranlarinin ortalamalar1 Tablo 5’te verilmistir. Sekil 34 ve Tablo 5
incelendiginde kaplama kalinligina en fazla etki eden parametrenin bias gerilimi oldugu
gbzlemlenirken, Zr akimi ve ¢aligma basincinin birbirlerine gore neredeyse ayni etkiye sahip
olmalarmin yaninda az bir farkla sirasiyla ikinci ve figiincii etkiye sahip olduklar

belirlenmistir.
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Main Effects Plot for SN ratios

Zr alkami

3 5

Signal-to-noise: Larger is better

Data Means

50

Bias Gerilimi

IE]

Calisma basinci

20 0,0020 0,0025 0,0030

Sekil 34. Kaplama parametrelerinin kaplama kalinligina etkisi

Tablo 5. Kaplama kalinligina etki eden kaplama parametrelerinin her bir seviye i¢in S/N
oranlar1 ve delta istatistigi

Parametreler Kaplama Kalinlig Delta Etki Derecesi
i i : (Maks-Min)
Seviye | Seviye | Seviye
1 2 3
Zr Hedef Akimi 6,889 | 7,257 | 8,051 1,162 2
Bias Gerilimi 8,045 |6,635 | 7,518 1,410 1
Calisma Basinci 7,668 | 7,112 | 7,417 0,557 3

Yapilan ANOVA analizi sonucunda elde edilen degerler Tablo 6’da verilmistir.

ANOVA analiz sonuglarina gore en etkin parametre olan bias geriliminin kaplama

kalinhigina katkis1 %45 olarak bulunurken, Zr hedef akiminin kaplama kalinligina katkisi

%31,2 ve son olarak calisma basincinin kaplama kalinligina katkist % 6,87 olarak

bulunmustur.
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Tablo 6. Parametrelerin kaplama kalinliklarina etkisi icin ANOVA analiz sonuglari

Degiskenler | Sertbeslik | Kareler Ortalama | F Degeri | P Degeri Katk1
Derecesi Toplami1 Kareler Yiizdesi

Zr hedef 2 2,1175 1,0587 1,83 0,354 31,2
Akimi

Bias 2 3,0462 1,5231 2,63 0,276 45
Gerilimi
Calisma 2 0,4661 0,2331 0,40 0,713 6,87
Basinci
Residual 2 1,1584 0,5792

Error
Toplam 8 6,7883

R4, R5 ve R6 numuneleri incelendiginde R5 numunesinin kalinliginin en biiyiik
oldugu goriilmektedir. ANOVA tablosuna gore en etkin parametre olarak bias gerilimi
olarak kargsimiza ¢iksa da bu numune grubunda bias gerilimi -75 V degerinde sabit tutuldugu
icin ikinci 6nemli parametre olan Zr hedef akimi bakimindan incelenmistir. Incelenen
sonuglara bakildiginda Zr hedef akiminin artirilmasiyla birlikte kaplama kalinliginin arttig
goriilmektedir. Bu durumu da s0yle agiklariz; Zr hedef akim degeri arttik¢a hedeften yayilan
iyonlarin argon gazi igerisindeki ndtr atomlara carpmasiyla iyonlasma miktarinin
artmasindan kaynaklanmaktadir. Iyon miktarinin artmasiyla birlikte de hedef malzemeden
sigratilan atom sayisinin artmasi sayesinde kaplama filmi kalinliginda artis olusmaktadir. Bu
durum incelenen literatiir caligmalarinda da ayn1 yonde yorumlanmustir [62].

Bias geriliminin -90V olarak sabit tutuldugu R7, R8 ve R9 numuneleri incelendiginde
ise kaplama kalinliklarinin sirastyla 2,5 pum, 2,1um ve 2,4um seklinde Slgiilmistiir. Bu
malzemelerde bias gerilimi -90V degerinde sabit tutuldugu i¢in Zr hedef akim1 kullanilarak
yorumlanmis ve benzer sonug elde edilmistir. Yapilan incelemelerde en yiiksek Zr hedef
akim degerine sahip olan R7 numunesinin kaplama kalinligi diger numunelere oranla daha
kalin elde edilmistir.

Numunelerin kaplama kalinliklari, ANOVA tablosuna gore en etkin parametre olan

bias gerilimi agisindan incelendiginde, bias geriliminin artmasiyla kaplama kalinliklarinin
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azaldig1 goriilmektedir. ANOVA tablosuna gore bias gerilim degeri -50V olan R1
numunesinin kaplama kalinligi 2,6 pm, bias gerilim degeri -75V olan R5 numunesinin
kaplama kalinligi 2,3 um ve bias gerilim degeri -90 V olan R8 numunesinin kaplama
kalinlig1 2,1um olarak olgiilmiistiir. Bu durum, artan bias gerilimi ile birlikte kaplamanin
maruz kaldigi iyon bombardimaninin olusturdugu ¢eki¢leme (ion peening efect) etkisiyle
aciklanmaktadir. Raufi ve arkadaglar1 da buna yakin ¢alisma yaparak, bias geriliminin
artmasiyla kaplamalarin daha yiiksek iyon bombardimanina maruz kaldigin1 ve iyon

cekicleme etkisiyle de kaplama kalinliginin azaldigini rapor etmislerdir [63].

3.3. EDS Analizi Sonuclar:

AISI HI13 ¢eligi iizerine kaplanan TiAlZrN dereceli kompozit filmlerin kimyasal
bilesimleri EDS analizi kullanilarak yilizey bolgesinden elde edilmistir. Gergeklestirilen bu
calismada Taguchi deney diizenegine uygun olarak 9 farkli kaplama sartinda elde edilen
TiAlZrN kaplamalarin EDS analizi sonucunda elde edilen kimyasal bilesim degerleri Tablo
7 de gosterilmistir. Kaplama tabakalarinin tizerinde gerceklestirilen EDS analizinin ¢alisma
araligindaki sinir degere yaklasan azot elementinin belirlenmesindeki hata miktar1 diger
elementlere oranla daha yiiksek oldugundan, bu analizlerde ve yorumlarda yapidaki azot
miktar1 dikkate alinmamastir.

Elde edilen sonuglar incelendiginde, kaplamanin yapisinda en fazla Ti, ikinci sirada
Al ve liglincii sirada da Zr elementinin bulundugu tespit edilmistir. Kaplamalarin kimyasal
bilesimlerine etki eden en 6nemli unsurlardan biri de hedef malzemelerin sigratma verimidir
[51]. Sigratma verimi bir argon iyonunun hedef malzemeden koparabildigi atom miktari
olarak tanimlanir [51]. Hedef malzemelerin sigratma verimleri literatiirden bakildiginda, en
yiiksek verime Al elementinin sahip oldugu goriilmektedir [64]. Diger elementlerin sigratma

verimleri ise biiyiikten kiiclige dogru Zr, Al seklindedir.
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Tablo 7. EDS analiz sonuglari

Kaplama Zr Bias Calisma EDS Analiz Sonuglari (% Atomik)
Numarast | Akimi1 | Gerilimi | Basinci
(A) (-V) (Torr) Ti Al A N
R1 2 50 2x10°3 43,52 5,18 3,29 48,01
R2 3 50 2,5x10° | 46,94 5,98 4,98 42,10
R3 5 50 3x1073 49,92 8,05 11,02 31,01
R4 3 75 2x1073 44,95 5,90 3,03 46,12
R5 5 75 2,5x10° | 46,71 8,29 7,32 37,69
R6 2 75 3x107 42,92 7,52 1,97 47,59
R7 5 90 2x1073 45,00 6,10 7,37 41,53
R8 2 90 2,5x10° | 40,56 7,04 2,45 49,95
R9 3 90 3x1073 43,24 9,03 4,08 43,65

Bias geriliminin -50 V olarak sabit tutuldugu R1, R2 ve R3 numunelerinden elde edilen
sonuclar incelendiginde, kaplamalardaki azot oraninin Zr akimi ve ¢alisma basinci arttikga
azalmakta oldugu tespit edilmistir. Kaplama isleminde kullanilan elementler arasinda azotun
atom agirligr diger elementlere gore daha disiiktiir. Artan Zr Akimi ve calisma basinct
arttikca enerjisi artmis iyon akis1 dncelikli olarak daha hafif olan azot atomlarinin geri
sicramasina neden olacagindan, elde edilen kaplamalarda azot miktarinin azalmasini
aciklamaktadir [65]. Kong ve Liu’nun yaptiklart yorumlarda oldugu gibi, EDS analizinde
azot disindaki elementlere bakildiginda kaplama parametrelerine bagli olarak artan iyon
enerjisinin kaplamalarda ortaya cikan olan geri sicramayr olusturmak icin yetersiz
kalmasindan kaynaklandig: diistiniilmektedir [66].

Bias geriliminin -75 V degerinde sabit tutuldugu R4, R5 ve R6 numunelerinin EDS
analiz sonugclari incelendiginde Ti, Al ve Zr elementlerinin atomik olarak en fazla bulundugu
R5 numunesinin kaplama parametrelerine bakildiginda Zr hedef akiminin en yiiksek oldugu
goriilmektedir. Zr akimimin yliksek olmasindan dolay1, hedeften yayilan elektronlarin argon
soy gazi igerisindeki ndtr atomlara carpmasiyla birlikte iyonlasma miktar1 artmaktadir.
Calisma basmcinin ise optimum degerde oldugu anlasilan 2,5x10° Torr seviyesinde

olmasindan dolay1 hedeften sicratilan atomlar birbiriyle daha az ¢arpisarak taban malzemeye
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ulastiklarindan dolay1 kaplamalarda ileriye sigratmayla birlikte bu numunedeki elementlerin
kimyasal oranlar1 diger numunelerden daha fazla oldugu tespit edilmistir [67]. R4
numunesine incelendiginde, azot disindaki elementlerin atomik miktarlarinin RS
numunesinden daha diisiik seviyede olduklar1 goriilmektedir. Bunun nedeni ise Zr hedef
akimi degerinin diisiik olmasindan dolay1 olusan diisiik iyonlagsma miktart ile iligkili oldugu
distiniilmektedir.

Bias geriliminin -90 V degerinde sabit tutuldugu R7, R8 ve R9 numunelerinin EDS
analiz sonuglan incelendiginde Ti, Al, Zr atomik olarak element miktarinin, hedef akim
degeri en diisiik olan R8 numunesinde en az oldugu gorilmektedir. Bunun sebebinin Zr
hedef akiminin diisiik olmasindan kaynaklandig1 disiiniilmektedir. R7 numunesinde ise Zr
hedef akiminin yiiksek olmasi sebebiyle iyonlagsma seviyesi digerlerine oranla yliksek
olmakta, ileri sigratma mekanizmasi aktif durumda olup, dolayisiyla elementlerin toplam
miktar1 diger numunelere gore daha fazla olmaktadir. Genel olarak numunelerde artan Zr

hedef akimiyla birlikte kaplama yapisindaki Zr miktarinin arttig1 gézlemlenmistir.

3.4. XRD Sonuclar

Metalik altliklar ile ayni ortam ve sartlarda silisyum wafer malzemeler iizerine
kaplanan TiAlZrN filmlerin, yapilan X-1s1n1 difraksiyon analizi sonucunda elde edilen pikler
Sekil 35-43’te verilmektedir.
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Sekil 35. R1 numunesinin XRD piklerinin gortiniimii
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Sekil 36. R2 numunesinin XRD piklerinin gériiniimii
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Sekil 37. R3 numunesinin XRD piklerinin gériniimii
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Sekil 38. R4 numunesinin XRD piklerinin gériiniimii
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Sekil 39. RS numunesinin XRD piklerinin gérintimii
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Sekil 40. R6 numunesinin XRD piklerinin gériintimii
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Sekil 41. R7 numunesinin XRD piklerinin gériiniimii
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Sekil 42. R8 numunesinin XRD piklerinin gériiniimii
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Sekil 43. R9 numunesinin XRD piklerinin goriiniimii
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Bias geriliminin -50V degerinde sabit tutuldugu R1, R2 ve R3 numuneleri igin yapilan
XRD analizi sonucunda Sekil 35-37’de, YMK TiAIN (111), h-AIN (002), YMK AIN (101),
YMK TiN (200) ve YMK TiZrN (220) olmak iizere 5 ayr1 faz belirlenmistir [67,68]. Bu
fazlara ek olarak R3 numunesinde, YMK ZrN (200) faz1 goriilmiistiir. Artan Zr akimi ve
calisma basinct ile birlikte R2 ve R3 numunelerinde belirlenen XRD piklerinin R1’e ait pike
gore siddetlerinin azalmakta oldugu goriilmektedir. Bu durum ise artan Zr akimu ile birlikte
kaplamanin gii¢lii iyon bombardimaninin etkisinden kaynaklandigi diistiniilmektedir. Zeng
ve ¢alisma arkadaslar1 bias geriliminin artmasiyla birlikte, filmin biiyliimesi esnasinda iyon
bombardimaninin artmasi nedeniyle XRD piklerinin siddetlerinin azaldig1 ifade etmistir
[69]. Bu c¢alismada da, Zr akimimin artmasiyla benzer bir etkinin meydana geldigi
diistiniilmektedir.

Bias geriliminin -75V degerinde sabit tutuldugu R4, R5 ve R6 numunelerinin elde
edilen XRD piklerine bakildiginda, R1, R2 ve R3 numunelerinde belirlenen fazlara ek olarak
R5 numunesinde h-ZrN (100) fazi belirlenmistir. Bu durum artan bias gerilimi nedeniyle
taban malzeme sicakliginin artmasi ve artan sicaklikla birlikte adatom hareketliliginin
artmasi ile tabakalar arasinda olusan diflizyonla iliskili oldugu diistiniilmektedir [67,70].
Sekil 38-40°daki XRD piklerine bakildiginda en diisiik calisma basinci degerinde olan R4
numunesinin h-AIN (002) pikinin siddeti yiiksek iken, ¢alisma basinci en diisiik olan R6
numunesi h-AIN (002) pikinin siddetinin diisiik oldugu goriilmektedir. Bu durum ise yiiksek
bias gerilimine ragmen ¢aligma basincinin artmasindan dolay: taban malzeme sicakligindaki
diisiis ile iliskilendirilebilmektedir.

Bias geriliminin en yliksek deger olan -90V’ta tutuldugu R7, R8 ve R9 numunelerinin
XRD piklerine bakildiginda, en yiiksek Zr akimi ve en diisiik ¢alisma basincina sahip olan
R7 numunesinde, h-AIN (002), YMK TiAIN (111) ve YMK TiZrN (220) piklerinin
siddetinin R8 ve R9 numunelerinden elde edilen piklere goére daha siddetli oldugu
goriilmektedir. Karsilagilan bu duruma, diisiik ¢alisma basincinda, Zr akiminin daha yiiksek
olmasi nedeniyle taban malzeme sicakliginda meydana gelen artisin kaplama tabakasindaki
TiAIN ve TiZrN miktarlarini artirmis olmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Bu goriis,
Tablo 7’de goriilen kaplama tabakalarina ait EDS analizleri ile de Ortligmektedir.
Kaplamalardan elde edilen pikler, bias gerilimi degisimi agisindan incelendiginde, Zr akimi
2A ve 3A degerlerinde sabit tutulup, bias gerilimi sirasiyla -50V, -75V ve -90V olarak
artirilan R1, R6, R8 ve R2, R4, R9 numune gruplarmin XRD piklerine bakildiginda, bias
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geriliminin artmas1 TiAIN pik siddetinin azalmasma yol agmakta oldugu, literatiirdeki

benzer caligmalarda da ifade edilmektedir [70].

3.5. Mikrosertlik ve Nanosertlik Analiz Sonuglari

AISI H13 taban malzeme yilizeyine kaplanan TiAlZrN dereceli kaplamalarin
mikrosertlik ve nanosertlik ortalama degerleri Tablo 8’de verilmistir. Mikrosertlik
Ol¢timlerinde taban malzemenin etkisini ihmal etmek i¢in, 6l¢iim parametreleri kaplama
kalinlig1 dikkate alinarak se¢ilmistir. Bu kosullari saglayabilmek amaciyla, dlgtimler 25 gr

yiik kullanilarak yapilmstir.

Tablo 8. Kaplamalarin hesaplanan ortalama sertlik degerleri

R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7 R8 R9
Kaplama 26 | 23 | 27 | 21 | 23 | 19 | 25 | 21 | 24
Kalinlig1 (um)
Mikrosertlik
(VSDO0,025/10) 1405 | 1430 | 1310 | 1530 | 1540 | 1480 | 1425 | 1580 | 1535
Nanosertlik

3196 | 3728 | 3060 | 3264 | 4258 | 5000 | 4213 | 5680 | 4215
(VSDO0,015/10)

Tablo 8‘e gore en yiiksek sertlik degeri 1580VSD ile 2,1um’lik kaplama kalinligina
sahip olan R8 numunesinden elde edilirken, en diisiik sertlik degeri ise 1310VSD ile
2,7um’lik kaplama kalinligina sahip R3 numunesinden elde edilmistir. Mikrosertlik
degerleri i¢in yapilan istatistiki incelemeler sonucunda elde edilen S/N grafigi Sekil 44°te
verilmistir. Yapilan analiz sonucunda kaplamanin mikrosertlik degerlerine en etkili
parametre bias gerilimi, en az etkili olan parametre ise ¢aligma basinci olarak elde edilmistir.
Kaplamalarin mikrosertlik degerleri ANOVA analizi sonucunda elde edilen degerler Tablo
9 ve 10°da verilmistir. Yapilan ANOVA analizi sonucuna gore en etkin parametre olan bias
geriliminin kaplamanin sertlik degerlerine katkis1 %59,3 olarak belirlenmistir. Zr akimi

katkis1 %19,8 ve ¢alisma basincinin ise katkis1 %4,69 olarak belirlenmistir.
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Sekil 44. Kaplama parametrelerinin mikrosertlik degerlerine etkisi

Tablo 9. Mikrosertlik degerlerine etki eden kaplama parametrelerinin her bir seviye igin
S/N oranlar1 ve delta istatistigi

Parametreler MikroSertlik Delta Etki Derecesi
i : : (Maks-Min)
Seviye | Seviye | Seviye
1 2 3
Zr Hedef Akimi 63,24 | 63,59 | 63,05 0,54 2
Bias Gerilimi 62,76 | 63,64 | 63,48 0,89 1
Calisma Basinci 63,23 | 63,64 | 63,21 0,24 3




61

Tablo 10. Mikrosertlik degerleri igin ANOVA tablosu

Parametreler | Serbestlik | Kareler Ortalama | F Degeri | P Degeri Katki1
Derecesi | Toplami1 Kareler Yiizdesi

Zr Akimi 2 0,4479 0,2239 1,23 0,45 19,8

Bias 2 1,3391 0,6696 3,67 0,214 59,3

Gerilimi

Caligma 2 0,1061 0,05304 0,29 0,775 4,69

Basinci

Residual 2 0,3649 0,1825

Error

Toplam 8 2,2581

Mikrosertlik ortalama degerleri, ANOVA analizi kullanilarak incelenmesi sonucunda
en etkin parametre olarak belirlenen bias gerilimi acgisindan degerlendirilmesinde, bias
geriliminin artmasiyla mikrosertlik degerlerinde de artis oldugu belirlenmistir. Zr hedef
akimi 2A olarak sabit tutulup bias gerilimi sirasiyla -50V, -75V ve -90V olarak artirildiginda
R1, R6 ve R8 numunelerinde en yiiksek mikrosertlik degeri R8 numunesinin kaplama
parametreleriyle 1580V SD elde edilirken, en diislik mikrosertlik degeri ise R1 numunesinde
1405V SD olarak elde edilmistir. Yapilan bir¢ok literatiir arastirmalarinda elde edilen veriler,
bu sonuca benzer dogrultuda ¢ikmaktadir. Ornegin, Tillmann ve arkadaglarinin yapmis
olduklart calismada, TiAIVN kaplamalarin sertlik degerlerinin bias geriliminin
artirilmasiyla birlikte arttigi rapor edilmistir [43]. Yapilan diger calismada, farkli bias
gerilimlerinde iiretilen TiZrN kaplamalarin sertlikleri incelendiginde artan bias gerilimi ile
birlikte sertlik degerlerinin artig gosterdigi vurgulanmistir. Bu artisin nedeni bias geriliminin
artmasiyla birlikte film biiylirken uygulanan iyon bombardimaninin artmasimin etkin rol
oynadig1 yorumu yapilmistir [71]. Daha 6nce, kaplamalarin yiizey morfolojileri incelemesi
boliimiinden Sekil 16-24’e¢ bakildiginda bias geriliminin artmasiyla kaplamalarin
yogunlugunun da artmig oldugu goriilmiistii. Ayrica, Sekil 35-43’e bakildiginda XRD
piklerinin genis ve kisa boylu bir goriinlime sahip olmalar1 ince taneli yapiyr ifade ettigini

gostermektedir. XRD pikleri incelendiginde, R1 numunesinde pikler daha dar ve keskin bir
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goriiniime sahipken, R6 ve R8 numunelerinde piklerin siddeti giderek azalarak genislemistir.
Elde edilen bu sonug, kaplama yapisinda tanelerin kii¢lilmesi etkisiyle kaplama tabakasi
sertliginin artacagini belirten 6nemli bir veridir.

Zr hedef akimi 3A olarak sabit tutulup bias gerilimi sirasiyla -50V, -75V ve -90V

olarak artirilan R2, R4 ve R9 numuneleri incelendiginde, en yiiksek mikrosertlik degeri R9
numunesinin kaplama parametreleriyle 1535VSD elde edilirken, en diisiik mikrosertlik
degeri ise R2 numunesinde 1430V SD olarak elde edilmistir. Yapilan incelemeler sonucunda
Sekil 24 ve Tablo 3’e bakildiginda en diisiik tane boyut degeri R9 numunesinde oldugu
goriilmektedir. Bu sonuclar da literatiir c¢alismalarinda elde edilen verilerle tutarlilik
gostermektedir [2]. Sekil 36, 38, 43’deki XRD grafiklerine bakildiginda R2 numunesinde
elde edilen piklerin dar ve siddetli oldugu goriilmektedir. Bu da tanelerin daha iri oldugunu
gostermektedir. Sertlik degerlerinin R2’ye gore daha yiiksek oldugu R4 ve RO
numunelerinin XRD grafikleri incelendiginde piklerin daha disiik siddette ve genis oldugu
goriilmektedir. Bu durumda daha 6nceden ifade edildigi gibi kaplamalarin daha diisiik tane
boyutuna sahip olmasinin nedeni sertlikteki artigdir.
Zr hedef akimi1 5A olarak sabit tutulup bias gerilimi sirasiyla -50V, -75V ve -90V olarak
artirllan R3, RS ve R7 numuneleri incelendiginde, en yiiksek mikrosertlik degeri RS
numunesinin kaplama parametreleriyle 1540VSD elde edilirken, en diisiik mikrosertlik
degeri ise R3 numunesinde 1310VSD olarak elde edilmistir.

Hesaplanan nanosertlik degerleri icin yapilan istatistiki incelemeler sonucunda elde
edilen S/N grafigi Sekil 45’te verilmistir. Yapilan analiz sonucunda Tablo 11’den
kaplamanin nanosertlik degerlerine en etkili parametre bias gerilimi olarak elde edilirken,
etkisi en az olan parametre ¢alisma basinci olarak elde edilmistir. Nanosertlik degerleri i¢in
yapilan ANOVA analizi sonucunda elde degerler Tablo 12 de verilmistir. ANOVA analizi
sonucuna gore en etkin parametre olan bias geriliminin kaplamanin nanosertlik degerlerine
katkis1 %50, calisma basincinin ise katkis1 %24,6 ve Zr akiminin katkis1 ise %18,5 olarak

belirlenmistir.
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Tablo 11. Nanosertlik degerlerine etki eden kaplama parametrelerinin her bir seviye igin
S/N oranlar1 ve delta istatistigi

Parametreler Nanosertlik Delta Etki Derecesi
i : : (Maks-Min)
Seviye | Seviye | Seviye
1 2 3
Zr Hedef Akimi 73,05 | 71,40 | 71,60 1,65 3
Bias Gerilimi 70,41 | 72,28 | 73,36 2,95 1
Calisma Basinci 70,95 | 73,03 | 72,06 2,08 2
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Tablo 12. Nanosertlik degerleri igin ANOVA tablosu

Parametreler | Serbestlik | Kareler Ortalama | F Degeri | P Degeri Katk1
Derecesi | Toplami1 Kareler Yiizdesi

Zr Akimi 2 4,890 2,445 2,85 0,260 18,5

Bias 2 13,331 6,66 7,78 0,114 50

Gerilimi

Calisma 2 6,503 3,2514 3,79 0,209 24,6

Basinci

Residual 2 1,715 0,8573

Error

Toplam 8 26,439

3.6. Adezyon Testi Sonuclari

Adezyon (¢izik) testi ince sert kaplamalarin karakterizasyonu i¢in kullanilan en 6nemli
yontemlerdendir [72]. Kaplama parametrelerinin kaplamalarin adezyon dayanimina etkileri
cizik (scratch) testi ile dlciilmiistiir. Kaplamalarin adezyon dayanimlarinin belirlenmesinde,
kaplamalarda hasarin ilk olarak tespit edildigi kritik ylik kullanilarak karakterize
edilmektedirler. Kaplamada ilk ¢atlak belirtilerinin goriilmeye baslandig: yiik degeri Lca
kritik yiik olarak tanimlanmaktadir [72]. Kaplamanin taban malzemeden tamamen
soyulmaya basladig1 yiik ise Lc2 kritik yiik degeri olarak tanimlanmaktadir [72]. Cizik testi
sonucunda elde edilen Lcz kritik yiik degerleri Tablo 13’te verilmektedir. Literatiir
incelemelerinde, takimlarin yiizeyindeki kaplamalarin adezyon dayanimlart ile ilgili
yorumlar Lcz kritik yiik degeri baz alinarak yapilmistir [72]. Benzer olarak bu ¢alismada da
adezyon dayanimlan ile ilgili yorumlar Lc2 kritik yiik degeri kullanilarak yapilmigtir.
Uygulanan ¢izik testinden, kaplama parametrelerine gore elde edilen adezyon dayanim
degerlerinin S/N oran1 ve ANOVA analizi yapilarak, kaplama parametrelerinin kaplama
tabakasinin yapisma direncine etki oranlari belirlenmistir. Yapilan 6l¢timler sonucunda en
yiiksek Lco kritik yiikii 56 N ile R7 numunesinden elde edilirken, en diisiik Lc kritik yiikii

ise 15 N ile R6 numunesinden ol¢iilmiistiir.
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Tablo 13. Kaplamalarin adezyon testi sonuglari

Numune Adi Lc2 Adezyon
Dayanim Degeri (N)
R1 46
R2 53
R3 50
R4 55
RS 34
R6 15
R7 56
R8 51
R9 48

Adezyon dayanimlarinin S/N oranlari belirlenirken daha yiiksek daha iyi kriterine gore
hesaplanmistir. Elde edilen S/N grafigi Sekil 46°da verilmistir. Parametrelerin her bir
seviyesi i¢in S/N oranlarinin ortalama degerleri Tablo 14’te verilmistir. Elde edilen
sonuglara bakildiginda, kaplamalarin adezyon dayanimlarina etki eden en Onemli

parametrenin bias gerilimi en az etkisi olan parametrenin ise ¢alisma basinci oldugu

belirlenmistir.
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Tablo 14. Lc degerlerine etki eden kaplama parametrelerinin her seviye i¢in S/N oranlari
ve Delta istatistigi

Parametreler Lc Delta Etki
i i : (Maks-Min) | Derecesi
Seviyel | Seviye2 | Seviye 3
Zr Akimi 30,31 34,31 33,19 4 2
Bias Gerilimi 33,91 29,65 34,25 4,59 1
Calisma Basinci 34,24 33,46 30,38 3,97 3

Kaplamalarin Lca kritik ylik degerleri ig¢in yapilan ANOVA analizi sonucunda elde

edilen degerler Tablo 15’de verilmistir. ANOVA analizine gore en etkin parametre olan bias

geriliminin katkis1 %37 olarak hesaplanmistir. Zr akimmnin ve ¢aligma basinct etkisi bir

birlerine oldukg¢a yakin olarak, sirasiyla %23,5 ve %23,1 degerlerinde hesaplanmigtir. Bu

durum, kiigiik fark da olsa ikinci siradaki etkin parametrenin Zr akima, tiglincii siradaki etkin

parametrenin ise ¢alisma basinci oldugunu gostermektedir.

Tablo 15. Lcz degerleri igin ANOVA tablosu

Parametreler | Serbestlik | Kareler Ortalama | F Degeri | P Degeri | Katki
Derecesi | Toplami Kareler Yiizdesi
Zr Akimi 2 25,52 12,757 1,54 0,394 23,5
Bias Gerilimi 2 39,31 19,657 2,37 0,297 37
Calisma 2 24,67 12,334 1,49 0,402 23,1
Basinci
Residual Error 2 16,60 8,30
Toplam 8 106,10

Kaplamalarin biinyelerinde olusan i¢ gerilmeler, kaplama ile taban malzemenin 1s1l

genlesme katsayilar1 arasindaki farklardan, atomlar arasi bosluklardan (film), yeniden

kristallesmeden (film), mikroskobik bosluklar ve dislokasyon diizenleri (film ve ara yiizey)
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ile faz dontigiimleri (film) gibi sebeplerden dolayr kaginilmaz bir sekilde meydana
gelmektedir [73,74]. Bu nedenlerle, gerceklestirilen TiAlZrN kaplamalarin dereceli olarak
iiretilmesinin temel amaci, taban malzeme ile kaplama arasindaki bu farkliliklar1 azaltarak
daha 1yi ¢ekirdeklenmesine ve daha iyi biiylime elde edilmesine katki saglamaktadir.

Calisma basinc1 2x107 Torr degerinde sabit tutulup bias gerilimleri sirastyla -50V,
-75V ve -90V olarak artirildiginda R1, R4 ve R7 numune grubunun adezyon testi sonuglarina
gore, Lco kritik yiikleri sirasiyla 46N, 55N ve 56 N olarak elde edilmistir. Bias geriliminin
artttkca kaplama yapisinin yogunlugunun da artmakta oldugu Gautier tarafindan
belirtilmektedir [58]. Yogunluktaki bu artis adezyon direncini de artirmaktadir. Incelenen
literatiir caligmalarin birinde, bias geriliminin artmasiyla yiiksek enerjiye sahip iyonlarin
taban malzeme ylizeyine bombardiman edilmesiyle adezyonu artirabilecegi yorumu
yapilmistir [76]. Yapilan diger bir calismada, sicratilarak kuvvetli bir sekilde iyonize edilmis
atomlarin enerjisine bias geriliminin potansiyel farkindan kaynaklanan enerjinin eklenmesi
ile taban malzemenin yapisina girebilme Kkabiliyetini artirmast sonucunda kaplama
tabakasinin adezyon direncini artiracagi yorumu yapilmustir [77]. Senna ve arkadaslarinin
yapmis olduklar1 bir c¢aligmada, reaktif manyetik alanda sigratma yontemiyle TiCN
kaplamalar tiretilmis ve taban malzemede bias geriliminin artmasiyla kaplama yapisinin
daha yogun bir hal aldig1, bu sayede ise sertlik ve adezyon direncinin arttig1 vurgulanmistir
[75].

Yapilan adezyon testi sonucunda SEM goriintiilerinden elde edilen izler
incelendiginde R1, R4 ve R7 numunelerinin hepsinde burkulma catlaklari, toparlanma
pullanmas1 ve adezif hasarlar meydana geldigi Sekil 47, 50, 53’°te gosterilmistir. Malzeme
yiizeyindeki asinma izlerinin olusumu sirasinda meydana gelen elastik+plastik
deformasyonun yiikiin kalkmasiyla birlikte elastik deformasyonun geri gelmeye zorlanmasi
sonucu, kenar bolgelerde plastik deformasyonun oransal olarak azalmasi etkisiyle, kenar
bolgelerde toparlanma pullanmast ad1 verilen durum ortaya ¢ikmaktadir [78].

Zr akimi 2A degerinde sabit tutulup bias gerilimleri -50V, -75V ve -90V olarak artig
gosteren R1, R6 ve R8 numune grubunun adezyon testi sonuglaria gore, Lcz kritik yiikleri
sirastyla 46N, 15N ve 51 N olarak elde edilmistir. Burada da bias geriliminin artmasiyla
enerjisi yiiksek iyonlar ve iyonize edilmis atomlarin enerjisi birleserek taban malzeme
yapisina girmesi kaplamanin adezyon dayanimini artirmaktadir [58, 76]. R6 numunesinin
adezyonunun diigiik olmasi ¢aligma basicinin en yiiksek degerde olmasindan kaynaklandig

diisiiniilmektedir (3x107 Torr). Kaplamalardan &lgiilen sertlik degerleri ile kaplamalarin



68

adezyon dayanimlari birbirlerine paralellik gostermekte ve R8 numunesinin sertlik degeri ve
bias geriliminin en yliksek degerde olmasi nedeniyle R1 ve R6 numunelerinden daha yiiksek
olarak olctilmiistiir.

Yapilan adezyon testi sonucunda SEM goriintiilerinden elde edilen izler
incelendiginde R1, R6 ve R8 numunelerinin toparlanma pullanmasit ve ufalanmanin
meydana geldigi Sekil 47, 52, 54’ten goriilmektedir.

Adezyon testi sonucunda yapilan SEM gériintilerinden elde edilen izler
incelendiginde R3, R6 ve R9 numunelerinin hepsinde toparlanma pullanmasi
mekanizmasinin etkin oldugu Sekil 49, 52, 55’te goriilmektedir. Ayrica R3 ve R9
numunelerinde de ufalanma meydana gelmistir.

Genel olarak adezyon testinden elde edilen sonuglar incelendiginde, bias geriliminin
yiiksek oldugu numunelerde (R7, R8) kritik yiik degeri de yiiksek olarak elde edilmistir.
Singh tarafindan yapilan bir ¢aligmada, bias geriliminin kademeli olarak 0-75V’a kadar
artirilarak gerceklestirilen kaplamada Lc; kritik yiik degerlerinin de artig gosterdigi, fakat
bias geriliminin -125V gibi daha yiiksek bir degere ¢ikarildiginda Lc; kritik yiik degerinin
aniden diistiigii gozlemlenmistir. Bu diisiisiin sebebi, Singh tarafindan ¢ok fazla artan iyon
bombardiman enerjisinin, basi gerilmelerini asir1 oranda artirmis olmasi seklinde
yorumlamistir [79]. Bu ¢alismada da literatiirden yapilan incelemelerdeki gibi bias gerilim
degeri aniden artirllmamis, kademeli olarak (0-50; 0-75; 0-90 V) artirilarak en yiiksek

yapisma mukavemeti elde edilmeye galigilmistir.
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20 um EHT =20.00kV  Signal A = SE1
WD = 8.5 mm Mag = 800X Metallurgical and Materials Engineering

| Probe = 100 pA Karadeniz Technical University

Sekil 47. R1 numunesinin Lc; kritik yiik degerindeki scratch izi goriiniimi

s

20 pm EHT =20.00kV  Signal A= SE1 : 3 e g
| | | Probe = 100 pA Karadeniz Technical University ZEISS
WD = 85 mm Mag= 800X Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 48. R2 numunesinin Lcz kritik yiik degerindeki scratch izi goriiniimii
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|20 l‘Iml EHT =20.00 kv Signal A= SE1 | Probe= 100 pA Karadeniz Technical University
WD = 85 mm Mag= 800X Metallurgical and Materials Engineerin

Sekil 49. R3 numunesinin Lc; kritik yiik degerindeki scratch izi goriiniimii

Signal A = SE1
WD = 85 mm Mag= 800X

Metallurgical and Materials Engineering

| Probe = 100 pA Karadeniz Technical University

Sekil 50. R4 numunesinin Lcz kritik yiik degerindeki scratch izi goriiniimii
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EHT =20.00kvy  Signal A= SE1
WD = 85 mm Mag= 800X

| Probe= 100 pA Karadeniz Technical University
Metallurgical and Materials Engineering

EHT =20.00kV  Signal A= SE1
WD = 85 mm Mag= 800X

| Probe = 100 pA Karadeniz Technical University ZEISS
Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 52. R6 numunesinin Lcz kritik yiik degerindeki scratch izi goriinimii
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EHT =20.00kV  Signal A= SE1

= Karadeniz Technical University
WD=85mm  Mag= soox |Grope= 100pA

Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 53. R7 numunesinin Lc; kritik yiik degerindeki scratch izi goriiniimi

EHT =20.00kV  Signal A= SE1
WD = 85 mm Mag= 800X

| Probe = 100 pA Karadeniz Technical University
Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 54. R8 numunesinin Lcz kritik yiik degerindeki scratch izi goriinimii
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EHT =20.00kV  Signal A = SE1
WD = 85 mm Mag= 800X

| Probe = 100 pA Karadeniz Technical University ZEISS
Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 55. R9 numunesinin Lcz kritik yiik degerindeki scratch izi goriiniimii

3.7. Asinma Deneyi Sonuclar:

TiAlZrN kaplanmig numunelerinin siirtiinme ve aginma 6zellikleri, oda sicakliginda
kars1 yiizey olarak Al,Os bilye secilip, ball-on disk triboloji deney diizenegi kullanilarak
incelenmistir. Yapilan deneyler 60 mm/sn ¢evresel hizda, 2N ve 5N olmak tizere iki farkl
yiikte, 1600 yiik tekrarinda (¢cevrim sayisi-kars1 yilizeyin ayn1 noktadan gegis sayisi) olarak
gerceklestirilmistir. 2N i¢in siirtlinme katsayisi grafikleri Sekil 56-59°da verilmektedir. Elde
edilen siirtiinme katsayis1 degerleri 2N i¢in Tablo 16, SN i¢in Tablo 22°de verilmektedir. 60
mm/sn ¢evresel hiz ve 2N yiikte yapilan asinma deneylerinde elde edilen siirtiinme
katsayilarinin 0,56 ile 0,98 degerlerinde degistigi belirlenmistir. En yiiksek siirtiinme
katsayisi, R4 numunesinde 0,98 olarak elde edilirken, en diisiik siirtiinme katsayis1 ise R7
numunesinde 0,56 olarak elde edilmistir. Tablo 22’den ise, 5N yiikte yapilan asinma
deneylerinde elde edilen siirtiinme katsayillarinin 0,74 ile 1,08 degerlerinde degistigi
gbzlenmistir. En yiiksek siirtiinme katsayisi, R4 numunesinde 1,08 olarak elde edilirken, en

diisiik strtiinme katsayist R7 numunesinde 0,74 olarak elde edilmistir. Gergeklestirilen
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stirtlinme-asinma deneylerinden elde edilen numune ylizeylerindeki asinma yiizeylerinin
profilmetre ve SEM goriintiileri Sekil 62-79 ve Sekil 86-103’de verilmistir.

2N yiik etkisi altinda gergeklestirilen asinma deneylerinin siirtiinme katsay1 grafikleri;

1,2

Slrtinme Katsayisi

—0— R3

0,0 T T T T T K T T
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

Cevrim Sayisi

Sekil 56. R1, R2 ve R3 numunelerinin 2N yiikte elde edilen siirtiinme katsayisi
egrileri
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Sekil 57. R4, RS ve R6 numunelerinin 2N ylikte elde edilen siirtiinme katsayisi
egrileri
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Sirtinme Katsayisi
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Cevrim Katsayisi

Sekil 58. R7, R8 ve R9 numunelerinin 2N yiikte elde edilen siirtiinme katsayisi
egrileri
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Sekil 59. Biitlin numunelerin 2N yiikte elde edilen siirtlinme katsayis1 egrileri
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Sekil 56-59 incelendiginde, R8 numunesi yaklasik 700 ¢evrime kadar kararsiz bir
stirtinme katsayist degeri gosterdigi, diger numuneler ise yaklasik 360 ¢evrimden deney
sonlandirilincaya kadar kararli bir davranis gosterdigi goriilmektedir. R8 numunesindeki
siirtinme katsayisindaki dalgalanmanin numunenin kaplama ylizeyinin asir1 sert olmasi
nedeniyle abrazif etki sonucunda kirilarak olusan kiiclik asinma pargaciklarindan
kaynaklandigt ve rodaj evresinin uzun siirdiigli disiiniilmektedir [81]. Bu asama
miihendislik uygulamalarinda rodaj olarak tanimlanan bu durum aligsma devresi olarak ifade
edilmektedir. Bu duruma ek olarak, R1 ve R8 kaplamalarinda deneyin ilerleyen
boliimlerinde goriilen dalgalanmalara, deney esnasinda siirtiinen yiizeyler arasinda olusan
transfer filminin optimum kalinlikta olmamasi ve zaman zaman yirtilmasinin neden oldugu

diistiniilmektedir.

Tablo 16. 2N yiik etkisi altinda elde edilen siirtiinme katsayisi

Numune Adi Siirtiinme Katsayisi (i)
R1 0,76
R2 0,80
R3 0,89
R4 0,98
R5 0,94
R6 0,79
R7 0,56
R8 0,81
R9 0,77
Serlestirilmis H13 (Kaplamasiz) 0,65
Serlestirilmis H13 (Nitriirlii) 0,80

Tablo 16’ya gore bias geriliminin -50V olarak sabit tutuldugu R1, R2 ve R3
numunelerinden elde edilen siirtiinme katsay1 degerlerine bakildiginda, en diisiik siirtiinme
katsayr degerinin 0,76 ile R1 en biiyliik degerinin de 0,89 R3 numunesinde oldugu
goriilmektedir. Asinma deneyleri sonucunda elde edilen ortalama siirtiinme katsay1 degerleri
kullanilarak yapilan S/N analizi ve ANOVA analizi sonucunda en etkin parametre olan Zr

akimi agisindan sonuglar incelendiginde; artan Zr akimi ile birlikte siirtiinme katsayisi
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degerlerinin artis gosterdigi belirlenmistir. Bu artistaki sebep, artan Zr akimi ile birlikte
kaplamalarin yogunlugunun artmasi, tane boyutunun azalmasi etkisiyle i¢ gerilmelerin
artmasina neden oldugu seklinde agiklanabilmektedir. Literatiir ¢alismalarinda da elde
edilen sonuglar benzer sekilde ifade edilmektedir [61]. Ornegin, bir calismada artan kaplama
parametreleriyle birlikte kaplama yliksek iyon bombardimanina maruz kalmakta ve bu
sebeple kaplama yapisinda kalint1 gerilmeler meydana gelmektedir. Bu kalint1 gerilmeler
plastik deformasyona karsi direnci artirarak kaplamalarda siirtiinme katsayis1 degerlerini
artirdigr yorumu yapilmistir [76]. Pfeiler ve arkadaslar1 da caligmalarinda elde ettikleri
stirtinme katsayisindaki artigin bias gerilimindeki artisa bagl oldugunu ifade etmistir [80].
R1, R6 ve R8 numuneleri incelendiginde Zr akimimin 2A olarak sabit oldugu ve bias
geriliminin sirastyla -50V, -75V ve -90V olarak artirildigt ANOVA analizi sonucunda bias
geriliminin de kaplama yiizeyine iyon bombardimanimi artirdigi igin ayni mekanizmaya
katkida bulundugu diistiniilmektedir. Literatiirdeki bir¢ok ¢alismada elde edilen sonuglar bu
yorumu dogrular niteliktedir [43, 75]. Yapilan bir literatiir ¢aligmasinda farkli bias
gerilimleri kullanilarak {iretilen kaplama tabakalar1 incelendiginde, bias geriliminin
artmasinin iyon hareketliligini artirdig1 ve kaplama yapisini1 daha yogun bir hale getirerek,
yapida meydana gelen i¢c gerilmeleri artirdigi ifade edilmistir [75]. Tillmann ve
arkadaslarinin yapmis olduklar1 calismada da bias gerilimin artmasi, sertlik ve ic
gerilmelerinin artmasina neden olup kaplama i¢erisinde mikro ¢atlaklar olusturup siirtiinme
katsayisini arttig1 rapor edilmistir [43].

Elde edilen S/N grafigi Sekil 60’da verilmektedir. Kullanilan parametrelerin her bir
seviyesi i¢in elde edilen S/N oranlarinin ortalamalar1 Tablo 17°de verilmektedir. 2N yiik i¢in
elde edilen ortalama siirtlinme katsayisit degerleri i¢in yapilan ANOVA analizi sonuglari
Tablo 18’de verilmistir. ANOVA analizine gore en etkin parametre olan Zr akimmin oda
sicakliginda elde edilen ortalama siirtiinme katsayilarina etkisi %45,7 olarak hesaplanmustir.
Calisma basmcinin katkist %22,9 ve bias geriliminin ise %26,5 olarak hesaplanmustir.

2N yiikte gerceklestirilen asinma deneylerinin ANOVA hesaplamalart;
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Sekil 60. Kaplama parametrelerinin 2N ytikte elde edilen siirtiinme katsayisi
degerlerine etkisi

Tablo 17. 2N yiikte elde edilen siirtiinme katsay1 degerlerine etki eden kaplama
parametrelerinin her bir seviye i¢in S/N oranlar1 ve delta istatistigi

Oda sicaklig siirtlinme
katsayisi ] )
Parametreler Delta (Maks- Etki Derecesi
Seviyel | Seviye2 | Seviye3 Min)
Zr Akimi 1,118 1,169 3,223 2,106 1
Bias Gerilimi 1,193 1,433 2,884 1,691 3
Calisma Basinci 2,727 1,033 1,750 1,694 2
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Tablo 18. 2N yiikte elde edilen siirtiinme katsayist degerlerinin ANOVA tablosu

Parametreler | Serbestlik | Kareler | Ortalama | F Degeri | P degeri | Katki
Derecesi | Toplami | Kareler Yiizdesi
Zr Akimi 2 8,6566 4,3283 9,61 0,094 45,7
Bias Gerilimi 2 5,0198 2,5099 5,57 0,152 26,5
Calisma Basinci 2 4,3369 2,1684 4,82 0,172 22,9
Residual Error 2 0,9004 0,4502
Toplam 8 18,9137

2N yiik altinda yapilan asinma deneylerinden elde edilen asinma hizlarimin S/N

oranlar1 Minitab programi ile daha diisiik daha iyi kriterine gore hesaplanmistir. Elde edilen

S/N grafigi Sekil 61’de verilmektedir. Kullanilan parametrelerin her bir seviyesi i¢in elde

edilen S/N oranlarinin ortalamalar1 Tablo 19°da verilmektedir. Asinma hizlarina etki eden

en 6nemli parametre Zr akimi olarak belirlenmistir. Etkisi en az olan parametre ise bias

gerilimi olarak belirlenmistir.
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Sekil 61.Kaplama parametrelerinin hesaplanan aginma hizi degerlerine etkisi
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Tablo 19. Asinma hiz1 degerlerine etki eden kaplama parametrelerinin her seviye igin S/N
oranlar1 ve Delta istatistigi

Oda sicaklig siirtlinme
katsayisi ] .
Parametreler Delta (Maks- Etki Derecesi
Seviyel | Seviye2 | Seviye3 Min)
Zr Akimi 88,21 99,48 | 107,19 18,98 1
Bias Gerilimi 102,25 97,9 94,7 7,55 3
Calisma Basinci 103,98 | 100,07 90,83 13,15 2

Yapilan ANOVA analizi sonucunda elde edilen degerler Tablo 20°de verilmistir.
ANOVA analiz sonucuna gore en etkin parametre olarak belirlenen Zr akiminin, asinma

hizlarina katkisi %55,2 olarak hesaplanmigtir. Caligsma basinci ve bias geriliminin katkilari

sirasiyla %27,6 ve %8,6 olarak hesaplanmustir.

Tablo 20. Asinma hiz1 degerlerinin ANOVA tablosu

Parametreler | Serbestlik | Kareler | Ortalama | F Degeri | P degeri | Katki
Derecesi | Toplami | Kareler Yiizdesi
Zr Akimi 2 546,55 273,28 12,57 0,074 55,2
Bias Gerilimi 2 86,01 43 1,98 0,336 8,6
Calisma Basinci 2 273,38 136,69 6,29 0,137 27,6
Residual Error 2 43,48 21,74
Toplam 8 989,42
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0 5 10 mm

Sekil 62. R1 numunesinden 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi optik profilmetre
gorunimi

Sekil 63. R2 numunesinin 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi optik profilmetre goriiniimii
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Sekil 64. R3 numunesinin 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi optik profilmetre goriiniimii

Sekil 65. R4 numunesinin 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi optik profilmetre goriiniimii
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Sekil 67. R6 numunesinin 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi optik profilmetre goriintimii
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Sekil 68. R7 numunesinin 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi optik profilmetre goriiniimii

Sekil 69. R8 numunesinin 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi optik profilmetre goriintimii
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Sekil 70. R9 numunesinin 2N yiikte elde edilen aginma yiizeyi optik profilmetre goriinimii

TiAIZrN kaplamalara 2N yiik altinda uygulanan aginma deneylerinden elde edilen
asinma hizlarmin optik profilmetre yardimiyla 6lgiilen asinma miktarlart denklem 1

kullanilarak hesaplanmistir. Elde edilen sonuglar Tablo 21°de verilmistir.

Tablo 21. 2N yiik etkisi altinda elde edilen asinma hizi1 degerleri

Numune Adi Asinma Hizi
(mm?3/Nm)

R1 1,55E-05

R2 3,84E-06

R3 7,72E-06

R4 6,80E-06

RS 4,52E-06

R6 6,69E-05

R7 2,42E-06

R8 5,65E-05

R9 4,59E-05
Sertlestirilmis H13(Kaplamasiz) 4,44E-05
Sertlestirilmis H13 (Nitriirlii) 2,13E-04
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En diisiik asinma hiz1 en yiiksek adezyona sahip 5A Zr akimi,- 90V bias gerilimi ve
2x1073 Torr galisma basinci parametrelerinde iiretilen R7 numunesinden 2,42x10°® mm3/Nm
olarak elde edilmistir. Asinma hizi en diisik olan R7 numunesi ile kaplama islemi
uygulanmamis sadece sertlestirme islemi uygulanmis taban malzemenin asinma hizi
kiyaslandiginda, s6z konusu numuneye oranla yaklasik 20 kat daha yiiksek bir asinma hizina
sahip oldugu goriilmektedir. Ayrica R7 numunesi asinma direnci agisindan sertlestirilerek
nitriirlenmis durumdaki kaplamasiz H13 takim ¢eligi ile kiyaslandiginda yaklasik 80 kat
daha yiiksek bir asinma hizina sahip oldugu tespit edilmistir. Bu durum, H13 ¢eliginden imal
edilecek bir takimin, siirtiinmeli uygulamalarda kullanilmak istenildiginde, dmiir ve maliyet
dikkate alinarak ekonomik agidan degerlendirilmesinin gerekliligini ortaya koymaktadir.

Adezyon dayaniminin kaplamanin asinma direncglerine dikkate deger bir sekilde
etkiledigi pek cok calismada ifade edilmistir [80]. Numunelerin adezyon direnglerinin
verildigi Tablo 13 ve asinma hiz1 degerleri verildigi Tablo 21 beraber incelendiginde genel
olarak adezyon dayanimi yiliksek olan numunelerin asinma dayanimlarinin da yiiksek oldugu
goriilmektedir. Bu durum adezyon dayanimin degerinin aginma hiz1 iizerindeki etkisini bariz
olarak ortaya koymaktadir. Elde edilmis olan 56 N’luk en yiiksek adezyon degerine sahip
R7 numunesi en diisiik asinma hizina sahip olurken, en diisiik adezyon degerine sahip (15N)
sahip olan R6 numunesinde en yiiksek asinma hizi elde edilmisltir.

Zr akim1 5A degerinde sabit tutulup bias gerilimleri -50V, -75V ve -90V olarak artis
gosteren R3, R5 ve R7 numune grubunun asinma hizi sonuglari sirasiyla 7,72x10°,
4,52x10C ve 2,42x10% mm3/Nm olarak elde edilmistir. Burada da bias geriliminin artmasiyla
enerjisi yiiksek iyonlar ve iyonize edilmis atomlarin enerjisi birleserek taban malzeme
biinyesine girebilmesi sayesinde adezyon dayanmimi da artmakta ve asmnma hizim
azaltmaktadir. Bu bulgu literatiir ile de uyumludur [75].

Bias gerilimi -75V degerinde sabit tutulup Zr akimi 2A, 3A ve 5A olarak artis gosteren
R6, R4 ve RS numune grubunun asmma hizi sonuglar sirasiyla 6,69x10°, 6,80x10° ve
4,52x10% mmS3/Nm olarak elde edilmistir. Burada asinma oranlarinin sirasiyla azalmasinin
nedeni, artan Zr akimi ile birlikte kaplamalarin yogunlugunun artmasi, tane boyutunun
azalmasi ve bu artigla beraber kalint1 gerilmelerin artmasi seklinde agiklanabilmektedir [61].
Ayrica R6 numunesinin asimnma hizinin yiiksek olmasi galisma basincinm 3x107 Torr olarak
en yliksek degerde olmasindan kaynaklanmaktadir.

Bias gerilimi -90V degerinde sabit tutulup Zr akimi 2A, 3A ve 5A olarak artis gdsteren

R8, R9 ve R7 numune grubunun asinma hiz1 sonuglari sirasiyla 5,65x107°, 4,59x10° ve
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2,42x10° mm3/Nm olarak elde edilmistir. Bu numune grubunda elde edilen bulgular ve
yapilan yorumlarda biasin -75V oldugu numunelerle benzer sonuclar1 gostermektedir.
Stirtiinme-asinma deneylerinden elde edilen numune ylizeylerindeki asinma izlerinin
optik profilmetre kullanilarak elde edilen topografik goriintiileri Sekil 62-70, asinma
yiizeylerinin taramal1 elektron mikroskobu fotograflar1 ise Sekil 71-79 arasinda verilmistir.
Asinma ylizeylerinde optik profilmetre ve SEM ile yapilan yiizey incelemeleri sonucunda
R5 ve R6 numunelerinin taban malzemeden biiylik oranda soyulmus oldugu goriilmiistiir
(Sekil 75 ve 76). RS ve R6 numunelerindeki bu durum biiylik oranda kaplama biinyesinde
bulunan kalint1 gerilmelerin meydana getirdigi mikro catlaklarin olusumundan
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. R2, R3, R4, R5 ve R6 numunelerinin asinma izlerinin SEM
goriinlimlerine bakildiginda abrazif asinma mekanizmasinin etkin oldugu goriilmektedir
(Sekil 72-76). Luo ve arkadaslari, TiAICrN ve TiAIN/CrN kaplamalarin asinma
mekanizmalarini inceleyen ¢alismalarinda, bu kaplama tiirlinde karsilagilan aginma
mekanizmasinin agirlikli olarak pullanma aginmasi sekilde olustugunu rapor etmislerdir
[82]. Aymi sekilde R1 ve R9 numunelerinde de asinma pargalarinin pul (spall) seklinde
olustugu goriilmektedir (Sekil 71 ve 79). R9 (Sekil 79) numunesinde goriilen bu pullanma
belirtilerinin daha yogun miktarda biiylik pargalar halinde olusmakta oldugu gozlenirken,
R1 (Sekil 71) numunesinde asinma yolunun disina tagsmis daha kiigiik boyutlu pullanma
etkisi gozlenmistir. Sekil 77 ve 78’dan R7 ve R8 numunesinde asinma parcaciklarinin ¢ok
kiiclik boyutta olup asinma yolu igerisinde biriktigi ve bu aginma pargaciklarinin aginmay1

hizlandiran {i¢iincii cisim etkisinin olusumuna neden oldugu diisiiniilmektedir.
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WD = 85mm Mag= $S00X Metallurg cal and Naterials Eng

Sekil 71. R1 numunesinin 60mm/sn ¢evresel hiz ve 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi
SEM goriiniimii

20 pm EMT = 15.00 kV Slgnal A= SE1

| Probe = 200pA Karadeniz Technical University
WD = 8.5mm Mag= 500X R Metallurgical and Materials Engine

Sekil 72. R2 numunesinin 60 mm/sn ¢evresel hiz ve 2N yiikte elde edilen aginma yiizeyi
SEM gorlintimii
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20 P EHT =1500kV  Signal A= SE1 x e ;
— 9 | Probe = 200pA  Karadeniz Technical University
WD = 8.5 mm Mag= 500X Metallurgical and Materials Engin

Sekil 73. R3 numunesinin 60 mm/sn ¢evresel hiz ve 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi
SEM gorliniimii

20 um . EHT = 15.00 kV $ignaIA-E1 R
KIN
WD = 85mm Mag= 500X Metallurgical and Materials Engim-

Sekil 74. R4 numunesinin 60 mm/sn ¢evresel hiz ve 2N yiikte elde edilen aginma ylizeyi
SEM gortiniimii
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Sekil 75. R5 numunesinin 60 mm/sn ¢evresel hiz ve 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi
SEM gortiniimu

>

20 pm EHT =1500kV  Signal A = SE1

- Karadeniz Technical University
WO=8Smm  Megs 500X |Probe= 200pA

Metallurgical and Materials Engi

Sekil 76. R6 numunesinin 60 mm/sn ¢evresel hiz ve 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi
SEM goriintimii
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20 pm EHT =15.00kV  Signal A= SE1

| Probe = 200 Karadeniz Technical University Fere
WD = 8.5 mm Mag= 500X P Metallurgical and Materials Engine i

Sekil 77. R7 numunesinin 60 mm/sn ¢evresel hiz ve 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi
SEM gortiniimu

20 - ’ ; - . e
Hum EHT- 15.00kV  Signal A = SE1 | Probe= 200pa _Karadeniz Technical University
WD = 85mm Mag= 500X Metallurgical and Materials Engine

Sekil 78. R8 numunesinin 60 mm/sn ¢evresel hiz ve 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi
SEM gorlintimii
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20 um HT = 15.00 k i 1A= x ; 2 3
H E S.00kV  Signal A= SE1 IProbe= 200pA Karadeniz Technical University SRS
WD = 85mm Mag= 500X Metallurgical and Materials Engine ¢

Sekil 79. R9 numunesinin 60 mm/sn ¢evresel hiz ve 2N yiikte elde edilen asinma yiizeyi
SEM goriiniimii

60 mm/sn cevresel hiz ve 5N ylikte gerceklestirilen asinma deneylerinin siirtiinme
katsayisinin ¢evrim sayisina gore degisimini gosteren grafikler ve siirtiinme katsayilarinin

ANOVA hesaplamalari;
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Sekil 80. R1, R2 ve R3 numunelerinin 5N yiikte elde edilen siirtiinme katsayisi
egrileri
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Sekil 81. R4, R5 ve R6 numunelerinin 5N yiikte elde edilen slirtiinme katsayisi
egrileri
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Sekil 82. R7, R8 ve R9 numunelerinin 5N yiikte elde edilen siirtiinme katsayist
egrileri
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Sekil 83. Biitlin numunelerin 5N yiikte elde edilen siirtiinme katsayis1 egrileri

Tablo 22. 5N yiikleme degerinde elde edilen siirtiinme katsayisi

Numune Adi Siirtlinme
Katsayisi(p)

R1 0,77

R2 0,86

R3 0,88

R4 1,08

R5 0,80

R6 0,78

R7 0,74

R8 0,80

R9 0,85
Sertlestirirmis H13 (Kaplamasiz) 0,75
Serlestirilmis H13 (Nitriirlii) 0,73
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Tablo 22’de oda sicakliginda gergeklestirilen deneylerde bias gerilim degerinin -50V
olarak sabit tutuldugu RI1, R2 ve R3 numunelerinin siirtiinme katsayis1 degerlerine
bakildiginda, en diislik siirtinme katsayr degerinin 0,77 ile R1 numunesinde oldugu
goriilmektedir. Bu numune grubunda da bir 6nceki deneyde oldugu gibi siirtiinme katsay1
degerlerinin kaplama parametreleri artmasiyla artmaktadir. Siirtinme asinma deneyleri
sonucunda elde edilen ortalama siirtiinme katsay1 degerleri kullanilarak yapilan S/N analizi
ve ANOVA analizi sonucunda en etkin parametre olan Zr akimi ag¢isindan elde edilen
sonuglar incelendiginde; artan Zr akimi ile birlikte siirtinme katsayis1 degerlerinin artig
gosterdigi belirlenmistir. Bu artisin sebeplerinden biri, artan Zr akimi ile birlikte
kaplamalarin yogunlugunun artmasi, tane boyutunun azalmasi ve bu artisla beraber i¢
gerilmelerin artmasi seklinde, Wang ve arkadaslarinin yaptiklari ¢calisma ile uyumlu olarak,
aciklanabilmektedir [61]. Bir diger etki de Zr hedef akim degeri arttikca hedeften yayilan
iyonlarin argon gazi igerisindeki notr atomlara g¢arpmasiyla iyonlasma miktarinin
artmasindan kaynaklanmakta oldugu, Kara tarafindan yapilmis olan ¢alismada da benzer
sonuglar ifade edilmektedir. Iyon miktarinin artmasiyla birlikte de hedef malzemeden
sigratilan atom sayisinin artmasi sayesinde kaplama filmi kalinli§inda artis olusmaktadir. Bu
durumda asinma sonuglarini dogrudan etkilemektedir [62].

Asimma deneylerinde ana asinma mekanizmasinin abrazif asinma oldugunu ve daha
yiiksek sertlige sahip numunelerin abrazif asinmaya kars1 daha yiiksek direng gostermeleri
sayesinde daha az aginacaklar1 yorumu yapilmistir [83, 84].

Tablo 22°de bias gerilimi agisindan sonuglar incelendiginde, Zr akimi 2A degerinde
sabit tutulup bias gerilimi sirasiyla -50V, -75V ve -90V olarak artmasiyla R1, R6 ve R8
numunelerinin bias gerilimi arttik¢a siirtinme degerleri de artmaktadir. Elde edilen bu bulgu
da literatiirdeki calismalarla paralellik gostermektedir. Sekil 35, 40, 42°deki elde edilen XRD
pikleri de incelendiginde, kaplama yapisinin daha iri taneli ve nispeten diisiik sertlik degerine
sahip oldugunu gosteren, R1 numunesinin piklerinin bu numune grubundaki diger
numunelere gore daha siddetli ve keskin goriiniimde oldugu goriilmektedir.

5N yiik altinda gerceklestirilen asinma deneylerinden elde edilen siirtiinme katsayilari
S/N oranlar1 Minitab programiyla hesaplanmistir. Elde edilen S/N grafigi Sekil 84’de
verilmistir. Kullanilan parametrelerin her bir seviyesi i¢in elde edilen S/N oranlarinin
ortalamalari Tablo 23’te verilmektedir. Yapilan ANOVA analizi sonuglart Tablo 24’de

verilmistir. ANOVA analizine gore en etkin parametre olan Zr akimi oda sicaklifinda elde
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edilen ortalama siirtiinme katsayilarina etkisi %47 bias geriliminin ve ¢alisma basincinin ise

katkilar1 sirastyla %14 ve %2 olarak hesaplanmistir.
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Sekil 84.

Bias Gerilimi

75

degerlerinin S/N oranlarina etkisi

Calisma Basinci

/\

920 0,0020

0,0025
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Kaplama parametrelerinin SN yiikte elde edilen siirtiinme katsayi

Tablo 23. 5N yiikleme degerinde elde edilen siirtiinme katsayisi degerlerine etki eden
kaplama parametrelerinin her seviye i¢in S/N oranlar1 ve Delta istatistigi

Oda sicaklig siirtiinme

katsay1s1

Parametreler Delta (Maks- Etki Derecesi
Seviyel | Seviye2 | Seviye3 Min)
Zr Akimi 2,122 | 0,6844 | 1,888 1,438 1
Bias Gerilimi 1,563 | 1,443 | 1,988 0,846 2
Calisma Basinct | 1,4057 1,728 1,560 0,323 3
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Tablo 24. 5N yiikleme degerinde elde edilen siirtiinme katsayist degerlerinin ANOVA

tablosu
Parametreler Serbestlik | Kareler | Ortalama |F Degeri P Katki
Derecesi | Toplam1 | Kareler degeri | Yiizdesi
(%)
Zr Akimi 2 3,5706 1,785 1,32 0,432 47
Bias Gerilimi 2 1,073 0,536 0,40 0,717 14
Calisma Basinci 2 0,1567 0,079 0,06 0,945 2
Residual Error 2 2,714 1,357
Toplam 8 7,5145

60 mm/sn cevresel hiz ve 5N yiik altinda gerceklestirilen asinma deneylerinden elde
edilen asinma hizlarinin S/N oranlari Minitab programi ile daha diigiikk aginma miktar1 daha
iyi kriterine gore hesaplanmistir. Elde edilen S/N grafigi Sekil 85°da verilmistir. Kullanilan
parametrelerin her bir seviyesi i¢in elde edilen S/N oranlarinin ortalamalar1 Tablo 25°te
verilmektedir. Asimnma hizlarina etki eden en Onemli parametre Zr akimi olarak

belirlenmistir. Etkisi en az olan parametre ise bias gerilimi olarak belirlenmistir.

Main Effects Plot for SN ratios
Data Means

Zr Akimi Bias Gerilimi Calisma Basinci
84

82
80
78
76 ,//

74

Mean of SN ratios

72

70
2 g 5 50 75 20 0,0020 0,0025 0,0030

Signal-to-noise: Smaller is better

Sekil 85. Kaplama parametrelerinin asinma hizi1 degerlerine etkisi
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Tablo 25. Asinma hiz1 degerlerine etki eden kaplama parametrelerinin her seviye igin S/N
oranlar1 ve Delta istatistigi

Oda sicakligi siirtiinme katsayisi
Parametreler | Seviyel | Seviye2 | Seviye3 | Delta (Maks-Min) | Etki Derecesi
Zr Akimi 75,19 83,83 70,9 12,93 1
Bias Gerilimi 75,79 76,15 77,8 2,19 3
Calisma Basinci 81,29 74,32 74,32 6,97 2

Yapilan ANOVA analizi sonucunda elde edilen analiz degerleri Tablo 26 da
verilmistir. ANOVA analiz sonucuna gore en etkin parametre olarak belirlenen Zr akiminin,

asinma hizlarina katkis1 %53,2 olarak hesaplanmistir. Caligsma basinci ve bias geriliminin

katkilari ise sirastyla %20 ve %2 olarak belirlenmistir.

Tablo 26. Asinma hizt degerlerinin ANOVA tablosu

Parametreler | Serbestlik | Kareler | Ortalama | F Degeri | P degeri | Katki
Derecesi | Toplami | Kareler Yiizdesi
(%)
Zr Akimi 2 260,2 130,1 2,11 0,321 53,2
Bias Gerilimi 2 8,39 4,34 0,07 0,937 2
Calisma Basinci 2 97,27 48,634 0,79 0,559 20
Residual Error 2 123,325 61,662
Toplam 8 489,17
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Sekil 86. R1 numunesinin 5N yiikte elde edilen asinma yiizeyinin optik profilmetre
goruntusu

0 5 10 mm

Sekil 87. R2 numunesinin 5N yiikte elde edilen aginma yiizeyinin optik profilmetre
goruntisu
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Sekil 88. R3 numunesinin 5N yiikte elde edilen asinma yiizeyinin optik profilmetre
goruntust

Sekil 89. R4 numunesinin 5N yiikte elde edilen aginma yiizeyinin optik profilmetre
goruntust
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0 5 10 15 mm

Sekil 90. R5 numunesinin 5N yiikte elde edilen asinma yiizeyinin optik profilmetre
goruntusu

Sekil 91. R6 numunesinin 5N yiikte elde edilen aginma yiizeyinin optik profilmetre
goruntisi
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Sekil 92. R7 numunesinin 5N yiikte elde edilen asinma yiizeyinin optik profilmetre
goruntust

10 mm

Sekil 93. R8 numunesinin 5N yiikte elde edilen aginma yiizeyinin optik profilmetre
goruntisu
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Sekil 94. R9 numunesinin 5N yiikte elde edilen asinma yiizeyinin optik profilmetre
goruntust

Tablo 27. 5N yiikleme degerinde elde edilen asinma hiz1 degerleri

Numune Ad1 Asmma Hizi
(mm?3/Nm)

R1 2,02E-04

R2 7,78E-05

R3 2,72E-04

R4 2,64E-05

R5 7,09E-04

R6 2,02E-04

R7 1,20E-04

R8 1,29E-04

R9 1,30E-04
Sertlestirirmis H13 (Kaplamasiz) 2,06E-04
Sertlestirirmis H13(Nitriirlii) 3,95E-04

Uretilen TiAlZrN kaplamalara 60 mm/sn gevresel hiz ve 5N yiik altinda uygulanan
asinma deneylerinden elde edilen aginma hizlarinin optik profilmetre yardimiyla olgiilen

asinma miktarlart denklem 1 kullanilarak hesaplanmistir. Elde edilen sonuglar Tablo 27°de
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verilmistir. En diigiik asinma hiz1 en yliksek adezyon degerlerinden olan 3A Zr akimi, -75V
bias gerilimi ve 2x107 Torr calisma basinci parametrelerinde iiretilen R4 numunesinden
2,64x10° mm?*Nm olarak elde edilmistir. Asinma hiz1 en diisik olan R4 numunesi ile
kaplama islemi uygulanmamis taban malzeme kiyaslandiginda, R4 numunesinin yaklasik 10
kat daha yiiksek aginma hizina sahip olurken, sadece nitriirleme islemi yapilmis olan
kaplamasiz H13 taban malzemede elde edilen asinma hizi ile kiyaslandiginda 14 kat daha
yiiksek asinma hizina sahip oldugu belirlenmistir. Incelenen her bir numunede gézlemlenen
asinma hizlarinin, artan yiikleme degeri ile orantili olarak artmakta oldugu tespit edilmistir.
Karsilagilan bu durum, siirtiinmeli uygulamalar i¢in kullanilmak istenilen takimin, 6miir ve
maliyet degerleri dikkate alinarak, ekonomik a¢idan degerlendirilmesini gerekli kilmaktadir.

Siirtlinme-asinma deneylerinden elde edilen numune ylizeylerindeki asinma izlerinin
optik profilmetreyle elde edilen topografik goriiniimleri Sekil 86-94, asinma yiizeylerinin
taramali elektron mikroskobu fotograflar1 ise Sekil 95-103’de verilmistir. Aginma
yiizeylerinde optik profilmetre ve SEM ile yapilan yiizey incelemeleri sonucunda R1, R2,
R3, R5, R6 ve R9 numunelerinin aginma izlerinin SEM goriiniimlerine bakildiginda abrazif
asinma mekanizmasinin etkin oldugu goriilmektedir (Sekil 95, 96, 97, 99, 100 ve 103). R4
ve R7 numunelerinde asinma pargalarinin pul seklinde olustugu goriilmektedir (Sekil 98 ve
101). Luo ve arkadaslar1 ayn1 pullanma asinmalarini kendi ¢alismalarinda da ayn1 sekilde
rapor etmislerdir [82]. R2, R3, R6, R8 ve R9 (Sekil 96, 97, 100, 102 ve 103) numunelerinde
asinma Yollarinda ¢ok kii¢iikk boyutta sahip parcaciklarin olusup asinma yolu igerisinde
biriktigi ve bu asinma pargaciklarinin aginmay1 olumsuz etkileyen iigiincii cisim etkisini

meydana getirdigi diistiniilmektedir.
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20 pm EHT =1500kV  Signal A= SE1
H WD = 85mm Mag= 500X Metallurgical and Materials Engine

| Probe = 200 pA Karadeniz Technical University B

Sekil 95. R1 numunesinin 5N yiikte elde edilen aginma yiizeyinin SEM goriiniimii

20 = i = - . 5 .
H"m EHT = 15.00kV Slgnd A=SE1 | Probe = 200 pA Kmde'n‘z Technlcal'UnNel's'iy R
WD = 85mm Mag= 500X Metallurgical and Materials Engine ¢

Sekil 96. R2 numunesinin 5N yiikte elde edilen asinma yiizeyinin SEM goriiniimii
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Sekil 98. R4 numunesinin 5N yiikte elde edilen aginma yiizeyinin SEM goriiniimii
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20 ym EHT=1500KV  SignalA=SE1 = A Karadeniz Technical University S
WD = 85mm Mag= 500X Metallurgical and Materials Engine

Sekil 99. R5 numunesinin 5N yiikte elde edilen asinma yiizeyinin SEM goriiniimii
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Izilm EHT =1500kV  Signal A = SE1 | Probe = 200 pA Karadeniz Technical University [
WD = 85mm Mag= 500X Metallurgical and Materials Engine g

Sekil 100. R6 numunesinin 5N yiikte elde edilen asinma yiizeyinin SEM goriiniimii
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20 pm i - . - A
EHT =15.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 200pA Keradeniz Technical University [
I I WD = 85mm Mag= 500X Metallurgical and Materials Engil )

Sekil 101. R7 numunesinin 5N yiikte elde edilen aginma yiizeyinin SEM goriinimii

. 20pm EHT=15.00kV  Signal A= SE1

Karadeniz Technical University
H WD=85mm  Mag= 500X | oPe= 200PA  allurgical and Materials Engine

Sekil 102. R8 numunesinin 5N yiikte elde edilen aginma yiizeyinin SEM goriiniimii
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lﬂl " B TG I0 RY SignaI_A mpd | Probe = 200 pA Karadgniz Technical 'Univets'{ty
WD = 8.5 mm Mag= 500X Metallurgical and Materials Engine

Sekil 103. R9 numunesinin 5N yiikte elde edilen aginma yiizeyinin SEM goriiniimii

Genel olarak TiAlZrN kaplamalarin 2N yiik altinda siirtiinme katsayilar1 0,56 — 0,98
arasinda degisirken kaplamalarin 5 N yiik altinda siirtlinme katsayilar1 ise 0,74 — 1,08
arasinda degismekte oldugu goriilmektedir. Teorik olarak tribolojik etkilesimde bulunan
yiizeylerde olusan siirtlinme katsayist degeri yiikleme biiyiikliigiinden bagimsizdir. Ancak
diisiik kalinhiga sahip kaplama uygulamalarinda asir1 kosullarda gercgeklestirilen aginma
deneylerinde, kaplamanin daha kisa siirede asinarak asindiricinin altlik malzemeye erigsmesi
nedeniyle deney sirasinada Ol¢iilen siirtiinme kuvvetinin degiskenlik gostermesinden dolay1
hesaplanan siirtiinme katsayilar1 arasinda anlamli farklar ortaya ¢ikmaktadir. Uretilen
kaplamalarin 2N ve 5N yiik kullanilarak gerceklestirilen aginma deneylerinde her ikisinde
de en diisiik siirtiinme katsayist degeri Zr hedef akiminin SA, bias geriliminin -90V ve
calisma ortam1 basincinin 2x107 Torr kosullarina elde edilmistir. Hesaplanan asinma hizlar
degerlendirildiginde asinma direncinin, elde edilen kaplama tabakasi kalinligindan ¢ok
kaplama tabakasinin yiizeye yapisma direncine (Adezyon direnci-LC2) bagli oldugu tespit
edilmistir. Numunelerdeki asinmisg yiizeylere bakildiginda, kaplama tabakalarinda
karsilagilan ana asinma mekanizmasinin abrazif karakterli oldugu belirlenmistir. Artirilan

yiikleme sonucunda artan yiizey basinci ve artan asinma hizi kaplama tabakasinin daha kisa
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stirede asimmmasina, dolayisiyla erigilen althgmn yeterli yiikk tasima kabiliyetine sahip
olamamasi nedeniyle mevcut olan abrazif etkiyi artirici pargaciklarin yiizeyden koparak
olusmalar1 sonucunda, li¢ elemanli abrazif asinma mekanizmasinin meydana geldigi

gorilmistiir.



4. SONUCLAR

Bu calismada AISI H13 sicak is takim geligi yiizeyine TiAlZrN dereceli kompozit film
DC kapal1 alan dengesiz manyetik ortamda sigratma teknigi kullanilarak kaplanmistir. Ti ve
Al hedef malzeme akimlari, kaplama siiresi, frekans ve gérev zamani gibi parametreler sabit
tutulurken, Zr hedef akimi (2A, 3A, 5A), bias gerilimi (-50V, -75V, -90V) ve ¢alisma basinct
(2x1073, 2,5x103, 3x10° Torr) degisken parametreler olarak belirlenmistir. Deneylerin
tasariminda taguchi tasarim yontemi kullanilmistir. Yapilan morfolojik, yapisal, mekanik ve
tribolojik incelemelerin degerlendirilmesinden ¢ikartilan sonuglar asagida maddeler halinde
ifade edilmistir.

1. TiAlZrN dereceli kaplamalarin kalinliklarina ve bu kaplamanin yapisal
yogunluguna etki eden en 6nemli parametre bias gerilimidir. Bias gerilim degeri
arttik¢a kaplama kalinlig1 azalirken ve kaplama tabakasinin yapisal yogunlugu
artmaktadir.

2. Kaplama tabakasimnin sertlik degerini etkileyen en etkin parametre bias
gerilimidir. En yliksek mikrosertlik ve nanosertlik degerleri 2A Zr hedef akimu,
-90V bias gerilimi ve 2,5x107 Torr ¢alisma basinci kaplama parametrelerinde
elde edilir. En diisiik mikrosertlik ve nanosertlik degerleri ise SA Zr hedef akimu,
-50V bias gerilimi ve 3x10" Torr ¢aligma basinci kaplama parametrelerinde elde
edilir.

3. Kaplamalarin adezyon dayanimi {izerine en etkin parametre bias gerilimidir.
Etkisi en az olan parametre ise ¢alisma basincidir. Kaplama tabakalarinda en
yiiksek kritik yiik degeri SA Zr hedef akimi, -90V bias gerilimi ve 2x10 Torr
calisma basincinda elde edilir.

4. Dereceli kompozit yapida iiretilen TiAlZrN kaplamalarim 2N yiik altinda
stirtlinme katsayilar1 oda sicakliginda 0,56 — 0,98 arasinda degisir. Kaplamalarin
5 N yiik altinda siirtiinme katsayilar ise oda sicakliginda 0,74 — 1,08 arasinda
degisir.

5. TiAlZrN kaplamalarinin 2N yiikte en diisiik aginma hiz1 SA Zr hedef akima,
-90V bias gerilimi ve 2x10° Torr ¢aligma basinci kaplama parametrelerinde elde
edilir.

6. TiAIZrN kaplamalarinin 5N yiikte en diisiik asinma hizi 3A Zr hedef akimi,

-75V bias gerilimi ve 2x10°® Torr ¢alisma basinci kaplama parametrelerinde elde
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edilir. En yiiksek asinma hizi ise SA Zr hedef akimi, -75V bias gerilimi ve
2,5x107 Torr ¢alisma basinc1 kaplama parametrelerinde elde edilir.
Kaplamalarin asinma dayanimlari, kaplamanin adezyon dayanimina dogrudan
etkilidir. Yiiksek adezyon dayanimina sahip kaplamalar daha az asinirken, diistik
adezyon dayanimina sahip kaplamalar daha fazla asinir.

Dereceli kompozit yapida kaplanan TiAIZrN kaplamalarinin oda sicakligindaki
baskin asinma mekanizmasi abrazif aginmadir.

Sertlestirilmis durumdaki H13 sicak is takim celiginden imal edilen takimlarin,
stirtiinmeli ¢aligma kosullarinda, TiAlZrN tabakasi ile kaplanarak kullanilmast
durumunda, sadece nitriirlenmis durumdaki H13 ¢eligi takimlara goére daha

yiiksek aginma direncine sahip olurlar.



5. ONERILER

Kaplamalarin  olusum mekanizmalart ve yapisal Ozelliklerinin  daha 1iyi
anlasilabilmesi adina kaplama tabakalar1 transmisyon elektron mikroskobu
kullanilarak incelenebilir.

Kaplamalarin siirtinme ve asinma Ozellikleri farkli ¢alisma ortamlar1 altinda
incelenebilir.

Kaplamalarin siirtiinme ve aginma 6zellikleri farkli yiikleme kosullarinda, yiiksek ve
sifir alt1 sicakliklarda incelenebilir.

Yapilan bu ¢alismada sabit parametre olarak belirlenen Ti, Al hedef akimlari, azot
akisi, frekans, gorev zamani gibi parametrelerin degisken secilmesiyle birlikte bu
parametrelerin {iretilecek kaplamanin yapisal ve tribolojik oOzelliklerine etkisi

incelenebilir.
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