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ONSOZ

Ticari alliminyum alagimlar1 yogunluklarina gére dayanimlarinin yiiksek olmasi ayni
zamanda korozyon direnglerinin, ani darbelere karsi dayanikliliginin yiiksek olmasi,
islenebilirliginin yiiksek, 1siy1 ve elektrigi iy1 iletmesinden dolayr giliniimiizde pek cok
endiistri alaninda yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Aliiminyum {iriinii elde etmek i¢in
kullanilan yontemlerin basinda ekstriizyon yontemi gelmektedir. Aliiminyum {iriin elde
etmek icin kullanilan ekstriizyon islemlerinde karsilasilan sorunlarin basinda kalip
asinmas1 gelmektedir. Bu soruna kalip tasariminda yapilan iyilestirmeler, 1sil islem,
nitriirleme ve kaplama islemleriyle ¢6ziim bulunmaya ¢alisilmustir.

Bu ¢aligmada aliiminyum alagimlariin ekstriizyon yontemiyle imalatinda kullanilan
kaliplarda karsilasilan asinma sorunlarina ¢dziim iiretebilmek icin imalat¢1 firmalardan
alman hasarli kaliplar incelenmis ve yapilan literatlir ¢aligmalarinin ardindan kaliplarin
asinma Omiirlerini artirmaya yonelik bir yilizey kaplama malzemesinin gelistirilmesine
karar verilmistir. Bu dogrultuda, kalip Omriinii artirmaya doniik bir ¢oziim olarak
gelistirilen kaplama malzemesinin yapisal, mekanik ve tribolojik 6zellikleri aragtirilmistir.

Bu c¢aligmanin baslangicindan sonuna kadar her asamasinda ilgi ve
yonlendirmeleriyle  katkida ~ bulunan  danigman  hocam  Dog¢. Dr.  Tevfik
KUCUKOMEROGLU’na tesekkiirii bir bor¢ bilirim. Ayrica kaplama islemlerinde ve
karakterizasyon calismalarinda yapmis oldugu yardimlarindan dolay1 ikinci danigsmanim
Prof. Dr. Thsan EFEOGLU’a tesekkiir ederim. Deneysel ¢alismalarimdaki yardimlarindan
dolay1 Yrd. Dog. Dr. Ozlem BARANAa, Prof. Dr. Hiiseyin CIMENOGLUN’a ve Prof.
Dr. Ugur KOLEMEN e tesekkiir ederim.

Bu calisma, 12182 kod numarali proje cercevesinde KTU Arastirma Fonu tarafindan
desteklenmistir. Bu nedenle fon yetkililerine tesekkiir ederim.

Tez calismam siirecinde gosterdigi sabir ve desteginden dolay1r annem, babam,
kardeslerim ve esim Joanna KARAya ¢ok tesekkiir ederim

Levent Kara
Trabzon 2015
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Doktora Tezi

OZET

SICRATMA YONTEMIYLE KOMPOZIT TiAICrNbN KAPLI H13 CELIGININ
YAPISAL VE TRIBOLOJIK OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI

Levent KARA

Karadeniz Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Makine Mithendisligi Anabilim Dali
Danisman: Dog. Dr. Tevfik KUCUKOMEROGLU
Ikinci Danigman Prof. Dr. Ihsan EFEOGLU
2015, 139 Sayfa,

Bu tezde aliiminyum alagimlarinin ekstriizyon yontemiyle imalati isleminde yaygin
bir sekilde kullanilmakta olan AISI H13 (X40CrMoV5-1) sicak is takim g¢elik
malzemesinin aginma direncinin arttirilmasi igin yiizeyine TIAICrNbN malzemesi darbeli
DC kapali alan dengesiz manyetik ortamda si¢cratma yontemi kullanilarak kaplandi.
Kaplama parametrelerinin en uygun hale getirilmesi i¢in Taguchi L9(34) deney tasarim
yontemi kullanildi. Darbe frekansi, gérev zamani, bias gerilimi ve ¢aligma basinci degisken
parametre olarak sec¢ildi. Kaplamalarin kalinliklart ve morfolojik 6zellikleri taramali
elektron mikroskobu ile incelendi. Kaplamalarin kristolografik ozellikleri X 111
difraksiyonu ile kimyasal bilesimleri ise EDS analizi ile belirlendi. Kaplamalarin sertlik ve
elastik modiilleri nanosertlik cihazi ile 6lgiildii. Adezyon dayamimlar ise ¢izik testi ile
belirlendi. Kaplamalarin siirtiinme ve asinma deneyleri ball on disc tribometre cihaziyla
oda sicakliginda ve 450°C sicaklikta gergeklestirildi.

Sonuglar TIAICrNbN kaplama malzemesinin, taban malzeme olarak kullanilan AISI
H13 ¢eliginden daha yiiksek sertlige sahip oldugunu gosterdi. Yapilan istatistiki analizler
sonucunda; kaplama kalinligi, sertligi ve adezyon dayanimi {izerine ¢alisma basincinin
dikkate deger bir etkiye sahip oldugu belirlendi. Ayrica adezyon dayanimi, sertlik, elastik
modiil ve H¥/E? oraninin kaplamalarin oda sicakliginda ve yiiksek sicakliktaki asinma

dayanimin1 6nemli derecede etkiledigi belirlendi.

Anahtar Kelimeler: TiAICrNbN, Kaplama, Asinma, Adezyon, Fiziksel Buhar Biriktirme
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PhD. Thesis
SUMMARY

THE INVESTIGATION OF STRUCTURAL AND TRIBOLOGICAL PROPERTIES OF
COMPOSITE TiAICrNbN COATED H13 STEEL WITH SPUTTERING METHOD

Levent KARA

Karadeniz Technical University
The Graduate School of Natural and Applied Sciences
Mechanical Engineering Graduate Program
Supervisor: Assoc. Prof. Tevfik KUCUKOMEROGLU
Second supervisor: Prof. Dr. Thsan EFEOGLU
2015, 139 Pages,

In this thesis in order to increase wear resistance, the surface of heat treated AlSI
H13 (X40CrMoV5-1) hot work tool steel which is widely used in aluminum extrusion
process as a mold material were coated with TIAICrNbN coating material using pulsed DC
closed field unbalanced magnetron sputtering method. Taguchi Lo(3*) experimental design
method was used to obtain optimum deposition parameters. Pulsed frequency, duty time,
bias voltage and working pressure were selected as variable parameters. The thickness and
morphological properties of coatings were investigated using scanning electron
microscopy. Crystallographic properties of TiAICrNbN coatings were analyzed using X
ray diffraction and chemical composition of coatings were determined with EDS analysis.
Hardness and elastic modulus of coatings were measured using nanohardness tester.
Adhesion strength of coatings were determined using scratch resistance tester. The friction
and wear experiments of TIAICrNbN coatings were performed using ball on disc
tirbometer under the room and 450°C temperature conditions.

Results showed that TIAICrNbN coated samples have higher hardness than uncoated
samples. As a result of statistical analysis, it was found that working pressure have
considerable effect on the thickness, hardness, adhesion strength of coatings. Further it was
determined that the adhesion strength, hardness, elastic module and H*/E? ratio have

significant influence on the wear resistance of coatings at room and elevated temperature.

Key Words: TiAICrNbN, Coating, Wear, Adhesion, Physical Vapor Deposition
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1. GENEL BILGILER
1.1. Giris

Pek ¢ok endiistriyel uygulamada kullanilan makine elemanlarinin birbirleriyle temas
halinde ¢alisan yiizeyleri kimyasal ve mekanik zorlanmalar nedeniyle zamanla hasara
ugramaktadir. Bu durum makine elemanlarinin ¢alisma performanslarini olumsuz yonde
etkileyip, sistemin ¢alisma verimini azaltmakta ve bazen Onlenemez kazalara sebebiyet
verebilmektedir. Yapilan arastirmalarda, meydana gelen bu hasarlarin olusum nedenleri
arasinda siirtiinme ve asinmanin énemli bir rol oynadigi ifade edilmektedir [1, 2].

Siirtlinme tarih boyunca insanligin ¢ok 6nem verdigi bir kavramdir. Birbirine gore izafi
hareket halindeki yiizeylerdeki siirtiinmeyi azaltmak icin yaglayici olarak dnceleri su, daha
sonra dogal yaglar kullanilmistir [3]. Tarihin baslangicindan giliniimiize kadar, bu alanda pek
cok arastirmalar yapilmis olup her gegen yil bu alanlardaki arastirmalar artarak devam
etmektedir. Yapilan istatistiki caligmalarda, Diinya’da kullanilan enerji kaynaklarinin
yaklasik ticte birinin birbirleriyle etkilesim halindeki makine elemanlarinin arasinda olusan
stirtlinmeyi karsilamak ic¢in harcandigi tahmin edilmektedir [1]. Makine arizalar iizerinde
yapilan ¢esitli analizlerde, olugan hasar durumlarimin biiyiik ¢ogunlugu birbiriyle etkilesim
halinde bulunan, disli carklar, yataklar, kavramalar, hareketli sizdirmazlik elemanlari,
balatalar ve bunun gibi parcalarda meydana gelen tribolojik reaksiyonlardan olustugunu
gostermistir. Ifade edilen nedenlerden dolay, makinelerin ¢alisma dmiirlerinin artirilmasi ve
daha verimli ¢calisacak sekilde gelistirilmesi, malzeme kaynaklarinin korunmasi, harcanacak
enerjideki tasarrufun ve giivenirliligin artirilmasi igin endiistriyel alanlarda siirtiinme ve
asinmanin kontrol edilmesi hususunda her gecen giin artan bir ihtiya¢ s6z konusudur.

Gegmisten giliniimiize uygulama alanlarindaki siirtinme ve asimmmanin kontrol
edilebilmesi hususunda, tasarim esasl degisiklikler yapilip, yeni malzemeler gelistirilip,
tiretim yontemlerinde bir takim degisiklikler denenip, ¢esitli yaglama teknikleri gelistirilerek
¢Ozlim Tretilmeye calisilmistir. Bu durumla ilgili ilk caglardaki insanlarin; giinliik
yasantilarinin  degisik alanlarinda karsilasmis olduklar1 tribolojik problemler icin
gelistirdikleri ¢oziim yollarin1 anlatan pek ¢ok kaynak glinlimiize ulagmistir [2, 4, 5]. Bu
hususta tekerlegin icadi, Misir Piramitlerinin insasinda kullanilan sistemler, karakteristik

ornekler olarak verilebilir [2]. Bununla beraber triboloji alaninda yapilmakta olunan bilimsel



arastirmalara temel olan ¢aligmalarin ancak 15. ylizyilin sonlarina dogru Leonardo da Vinci
ve daha sonralart Amonton tarafindan yapildig1 diistiniilmektedir [1]. Ancak, siirtiinme ve
asinmanin anlagilmasi, yani bu kavramlarin altlarinda yatan temel mekanizmalarin
aciklanmasi hususu giliniimiizde hala gizemini korumaktadir. Bu kavramlar son zamanlarda
ileri diizeydeki inceleme cihazlarimin gelistirilmeleriyle daha iyi anlagilmaya baslanmistir.

Yukarida bahsedilen hasarlara neden olan asinma; tribolojik reaksiyonlar sonucunda
temas halindeki malzeme ylizeylerinde meydana gelen istenilmeyen malzeme kayiplari
olarak tanimlanmaktadir. Asinma malzeme kaybinin artmasina ve mekanik performansin
azalmasina neden olan biiyiik bir etkendir. Siirtiinme ise izafi hareket halindeki yiizeylerin
birbirlerinin hareketine karsi olusturduklari direngtir. Siirtlinme; asmmanin ve enerji
kaybinin 6nemli bir nedenidir. Asinma ve siirtiinme miktarinin azaltilmasinda yapilacak ¢cok
kiigiik bir iyilestirme dikkate deger bir enerji ve malzeme tasarrufu saglayabilir.

Izafi hareket halinde galisan makine elemanlarinda siirtinme ve asinmay1 azaltmak
icin s1v1 yaglayicilar kullanilmaktadir. Ancak sivi yaglayicilar baz1 kosullarda yetersiz
kalmaktadir. Ornegin cok yiiksek ya da cok diisiik sicakliklarda, vakum ortamlarinda,
radyoaktif 1s1manin bulundugu ortamlarda ya da temas basmncinin c¢ok yiiksek oldugu
kosullarda, kirlenme ve yapisal bozulma gibi nedenlerden dolay1 sivi yaglayicilar istenilen
kosullar1 saglayamamaktadir. Bu gibi durumlarda siirtinme ve asinmayi azaltmak igin,
malzemelerin yiizey Ozelliklerinin degistirilmesine olanak saglayan kaplamalarin
kullanilmasi alternatif bir yontem olarak karsimiza ¢ikmaktadir [3]. Yapilan ¢aligmalar
uygun kaplama yontemlerinin ve kaplama malzemelerinin belirlenmesiyle pek c¢ok
endiistriyel alanda kullanilan malzemelerin kullanim 6émiirleri dikkate deger sekilde arttigim

gostermistir [1, 6-9].

1.2. Ince Film Kaplamalar ve Kaplama Yapilan

Ince film kaplama, bir malzemenin baslica siirtiinme, asinma, korozyon, optik,
dekoratif, elektrik ve 1s1l 6zelliklerinin iyilestirilmesi i¢in malzemenin tamamina ya da belirli
bir bolgesine, uygun bir metot kullanilarak gergeklestirilen bir yiizey islemidir. ince film
kaplamalarin yapilar1 ¢ekirdeklenme mekanizmalariyla kontrol edilir. Kaplamalarin
cekirdeklenme mekanizmalarini; kaplama malzemeleri, biiyliyen film {izerine gelen
parcaciklarin (iyon, notron gibi) miktar1 ve bu parcaciklarin enerjileri, taban malzeme

sicakligi, taban malzeme cinsi, ylizeyin kristalografik yapis1 gibi pek cok faktorlerden



etkilenmektedir [10]. Ince film kaplamada baslica ii¢c film biiyiime modeli vardir. Bu
modeller: ada biiyiimesi (Volver-Weber), tabaka biiyiimesi (Frank-van der Merwe) ve ilk iki
bliylimenin kombinasyonu olan Stranski-Krastanow (S-K) modelleridir [ 10]. Volmer-Weber
bliylimesinde adatomlarin (absorbe olmus atom) birbirleriyle baglanmalarinin taban
malzemeyle baglanmasindan daha kuvvetli oldugu durumlarda meydana gelmektedir.
Frank-van der Merwe biiylimesi ise adatomlarin birbirleriyle baglanmalarinin kuvveti taban
malzemeyle baglanmalar1 i¢in gerekli kuvvete esit ya da daha diisiik oldugu durumlarda
gerceklesmektedir. Stranski ve Krastanow modelinde ise baglangigta 1 ya da 2 boyutlu tek
tabakayla heterojen olarak biiyiiyen filmlerin daha sonra enerji bakiminda daha aktif hale
gelerek 3 boyutlu ada seklinde biiylimesiyle olugsmaktadir. Bu modelde 2 boyuttan 3 boyuta
geeme elastik sekil degistirme enerjisi tarafindan saglanmaktadir [10]. Gegis, eklenen
tabakalarin meydana getirdigi toplam elastik sekil degisim enerjisinin 3 boyutlu ada
olusturmak icin gerekli yiizey enerjisinden daha biiyiik oldugu durumlarda olur [10].

Kaplamalarin sahip oldugu 6zellikler kaplamalarin baslica mikro yapilarina baglidir.
Kaplamalarin mikro yapilarinin kaplama parametreleriyle iliskilerini ortaya koymak i¢in
giintimiize kadar pek ¢ok sayida calisma yapilmistir. Bu amagla yapisal bolge modelleri
gelistirilmigtir. Filmlerin yapilarim1 agiklamak i¢in ilk model Movchan ve Demchishin
tarafindan gelistirilmistir [7, 11]. Sekil 1’de gosterildigi gibi bu modelde taban malzeme
sicakliginin ve film kalinligimmin filmin yapisia etkisi modellenmistir. Bu modele gore
kaplamalarin genel olarak yapisi taban malzeme sicakligina bagli olarak 3 bolge ile
aciklanmaktadir. Bolge 1 (Ts/Tm<0,25-0,3) sicaklikla genisligi artan kubbeli konik
kristallerden olusmaktadir. Bu bolgede kaplama sicakliginin ¢ok diisiik olmasindan dolay1
adatomlarin difiizyonu ithmal edilebilir mertebededir. Bolge 2 (0,25-0,3<Ts/Tm<0,45)
kolonlu tanelerden olusan diizgiin mat bir yiizeye sahiptir. Bu bolgede yiizey difiizyonu etkin
hale gelmektedir. Bolge 3 (Ts/Tm>0,45) es eksenli tanelerden olugmaktadir.



BOLGE 1 BOLGE2 BOLGE3

Taban Malzeme
Sicakhgi (Ty/Tw)

Sekil 1. Movchan ve Demchishin yapisal bolge modeli [7, 11].

Movchan ve Demchishin tarafindan 6nerilen model daha sonra Thornton tarafindan
Sekil 2°deki gibi gelistirilmistir [12]. Thornton’un gelistirdigi modelde Bolge 1 ve Bolge 2
arasina Bolge G yapisi eklemistir. Bolge G yapist yogun paketlenmis lifli tanelerden
olugmaktadir. Bolge 3’de hacimsel diflizyon 6nemli hale gelmektedir. Bu golgede hacimsel

difiizyon yeniden kristallesme, tane biiylimesi ve yogunlasmaya neden olur.

Yogun Paketlenmis Kolonsal Taneler
Lifli Tanelerden olusan
Gegis Yapist

Yeniden Kristallesmis
Tane Yaps1

Bosluklarla Ayrilmis
Konik kristallerd en
Olusan Porozlu Yap:

05 Taban Makeme
Sicakhg (TJ/Tr)

Basinc
(mTorr)

Sekil 2. Thornton tarafindan gelistirilen yapisal bolge modeli [12].



1.3. Endiistriyel Amach Ince Film - Sert Kaplamalardaki Gelismeler

Endiistriyel uygulamalarda karsilagilan ¢esitli teknolojik sorunlarin asilabilmesi amaci
ile ince kaplama teknigi etkin bir sekilde kullanilmaktadir. Bu kaplamalar yiizeylerin
siirtinme, aginma ve korozyon direncini arttirmak, optik ve dekoratif amacli olarak
kullanilmaktadir. Literatiirde yataklarin, kesme takimlarinin ya da kaliplarin yiizeylerine
uygun koruyucu bir kaplama uygulandiginda bu malzemelerin tribolojik émiirlerinin dikkate
deger bir sekilde arttig1 ifade edilmistir [13-15].

Kaplamalarin sertlik degerlerinin ve yiizeye tutunma kabiliyetlerinin yiiksek olmasi
icin diisiikk i¢ gerilmelere sahip olmalar istenir. Geleneksel olarak, sert kaplamalar iyi
tribolojik 6zelliklere sahip ve mekanik anlamda yiiksek sertlige sahip kaplamalar olarak
tanimlanir. Sanayide uygulanan ilk kaplamalar genelde metal kesme ve metal sekil verme
takimlarinda kullanilmistir. Bunun nedeni o zamanlarda kullanilan ydntemlerin proses
sicakliklarimin  yiiksek olmasindan kaynaklanmaktadir. Dolayisiyla bu  ydntemin
kullanilabilmesi i¢in yiiksek sicakliktan etkilenmeyen taban malzemelerin kullanilma
zorunlulugu vardi. Ancak bu durum daha sonra proses sicakligi daha diisiik yontemlerin
gelistirilmesiyle beraber biiylik Olclide asilmis ve pek cok farkli uygulama alaninda
kaplamalarin kullanilmasina olanak saglamigtir.

Genel olarak sert kaplamalar, siirtiinme ve asinma performansinin belirlenmesinde
taban malzemenin rol oynayabilecegi kalinlia sahip kaplamalar olarak ifade edilirler [7, 8].
Bu kabule gore kaplama kalinliklar1 genel olarak 0,01-10um arasinda degismektedirler.
Malzeme yiizeylerine uygulanan sert kaplamalar, uygun kaplama parametrelerinin se¢imiyle
beraber dnemli derecede asinma direncini artirmakta ve siirtinme katsayist da ¢ok diisiik
seviyelere diisiiriilebilmektedir. Bu dogrultuda, giiniimiize kadar pek ¢ok ikili (TiN, CrN...
vb), tgli (TiAIN, TiCrN... vb), tek tabakali, ¢ok tabakali kaplama uygulamalari
gelistirilmistir. Bu kapsamda 6zellikle gegis metallerin nitriirleri pek ¢ok alanda ticari olarak
yaygin bir sekilde kullanilmaktadirlar. Gegis metallerin nitriirleri kovalent, metalik ve iyonik
baglarinin karisimini igerir ve bu bag yapist yliksek sertlik ve aginma direnci, kimyasal
kararlilik, 1yi elektriksel iletkenlik ve siiper iletkenlik gibi 6zelliklerin gelismesine katkida
bulunur. Metal nitriirler, kesme takimlari izerinde aginmaya direngli kaplama olarak, mimari
cam lizerinde segici gecirgen kaplama olarak ve entegre devrelerinde difiizyon bariyeri
olarak kullanilmaktadirlar [16]. Sert kaplama olarak tarif edilen tabakalar oksit, karbiir,

nitriir, seramik ve elmas tipi yar1 kararlit malzemelerden olusan bilesiklerdir. Bu bilesiklerin



ozellikleri; kimyasal bilesim, mikro yap1, yapisal kusurlar ve kaplama esnasindaki tercihli

yonlenmeler tarafindan belirlenmektedir [7].

1.3.1. TiN Kaplamalar

Genel olarak TiN kaplamalar, paslanmaz c¢elikler, dokme demirler ve aliiminyum
alagimlarinin islenmesinde ekstriizyon, enjeksiyon ve kesme kaliplarda, sekil verme
takimlarinda kullanilmaktadirlar. Ayrica sahip oldugu altin renginden dolayr dekoratif
amagcl kullanildig1 pek ¢ok alan mevcuttur.

Kuru ortamda yapilan agsinma deneylerinde TiN kaplamalarin asinma miktarlarinin
artan yiik ile birlikte arttig1 rapor edilmistir [17].

Yiiksek sicaklik uygulamalarinda ise bu kaplamalarin genellikle oksitlenme
davraniglarinin iyi olmamasindan dolayr kullanilmalari yaygin degildir. Bu nedenle bu
kaplamalara ¢esitli elementler eklenerek oksitlenme direnci artirilmaya galigilmistir. Yapilan
bir ¢alismada TiN kaplamalarin diisiik sicakliklarda ve diisiik kayma hizlarinda asinma
miktarlariin diisiik oldugu, 450°C’in iizerindeki sicakliklarda ise ¢ok ¢abuk bir sekilde
hasara ugradigi ifade edilmistir [18].

TiN kaplamasinin kavitasyon erozyon direncinin incelendigi bir ¢alismada kaplama
uygulanmis numunelerin kaplama uygulanmamis numunelere gore kavitasyon direnglerinin

arttig1 rapor edilmistir [19].

1.3.2. TiCN Kaplamalar

TiCN kaplamasi TiN’den daha sert ve daha diisiik siirtiinme katsayisina sahip olmasina
ragmen, TiN’iin kullanildigi her uygulama i¢in kullanilamamaktadir. Sadece kesmede,
delgecte, orta sicakliklardaki asinma uygulamalarinda tavsiye edilmektedir. Basarili
uygulamalari; frezeler, raybalar, matkaplar ve musluklardir. Ayrica alasimli celikler,
paslanmaz celikler, zimbalar ve kesme kaliplar i¢inde kullanilabilmektedirler.

Yapilan bir ¢calismada WC disk yiizeyine kaplanan CrN, TiCN ve TiAIN kaplamalar
su igerisinde SiC bilyelere karsi agindirilmistir. Calisma sonucunda en diisiik siirtlinme
katsayis1 0,076 ile CrN/SiC cifti ile elde edilirken en diisiik asinma oran1 TiCN ile elde
edilmistir [20].



Baska bir ¢alismada yiizeyi nitriirlenmis ve TiCN kaplanmis AIST H13 ¢eliginin yiizey
mikro sertliginde ve asinma omriinde dikkate deger artis oldugu ifade edilmistir [21].
Yapilan bir diger ¢alismada yiiksek karbon oraninin TiCN’iin 6mriinii dikkate deger bir
sekilde artirdig1 ifade edilmistir [22]. TiCN sahip oldugu iyi asinma direnci, yliksek sertlik,
iyi 1s1l iletkenlik ve korozyon direnci nedeniyle biyomalzeme olarak kullanimu ile ilgili de
arastirmalar yogun olarak yapilmaktadir [23]. Dengesiz manyetik alanda si¢ratma yontemi
kullanilarak kaplanan TiCN’iin tribolojik 6zelliklerinin sicaklifa 6nemli derecede bagl
oldugu ifade edilerek, sicakligin artmasiyla beraber siirtiinme katsayisinin ve asinma
miktarinin arttig1 rapor edilmistir [24]. Yapilan bir ¢alismada TiCN kaplanmis M2 ¢eliginin
kaplanmamis haline gore daha diisiik abrazif asinma davranisi sergiledigi ifade edilmistir
[25]. Aym1 calismada genel olarak TiAIN, TiCN’den daha iyi tribolojik performans
sergiledigi ifade edilmistir [25].

Chen ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 bir ¢alismada dogru akim reaktif manyetik
alanda si¢ratma yontemiyle TiCN kaplamasi nanokompozit olarak Si (100) taban malzemesi
tizerine kaplanmistir. Yapilan incelemeler sonucunda, kaplama islemi esnasinda nitrojen
akiginin artiginin kaplamanin sertligini, asinma direncini ve tokluk degerini iyilestirdigi ifade
edilmistir [26].

Senna ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 ¢alismada TiCN kaplamasi yliksek hiz ¢eligi
olan M2 ve orta karbonlu celik lizerine reaktif manyetik alanda sigratma yoOntemiyle
kaplanmistir. Yapilan karakterizasyon islemleri sonucunda taban malzeme bias geriliminin
artmasinin kaplamanin kimyasal yapisini degistirdigi, yliksek karbon oraniin kaplamanin

sertlik ve adezyon direncini artirirken, korozyon direncini azalttig ifade edilmistir [27].

1.3.3. TiAIN Kaplamalar

TiAIN kaplamalar pek c¢ok uygulamada TiN kaplamalarin yerini almislardir. Bu
kaplamalarda yiiksek sertlik degerine sahip TiN fazi asinma direncini artirirken, yumusak
faz olan AIN siirtlinme katsayisinin diisiik olmasini saglar [28]. TiAIN kaplamasinin rengi
Ti:Al oranina bagh olarak siyahtan bronza dogru degigsmektedir. TIAIN kapli malzemeler
pek cok imalat uygulamalarinda yiiksek bir performans sergiler. Bu performans TiN yapisina
eklenen aliiminyuma bagli olarak olusan aliiminyum oksit tabakasiyla ilgilidir. TiAIN
kaplamalar hava ortaminda 1sitildiginda kaplamanin yilizeyinde amorf bir aliiminyum oksit

tabakas1 olusmakta, olusan oksit tabaka kaplamanin daha fazla oksitlenmesini



engellemektedir [29]. Pek ¢ok yiiksek hiz tornalama isleminde kullanilan takimlara
uygulanmis TiAIN kaplamalar, yiizeyde olusan amorf aliiminyum oksit tabakasi sayesinde
TiN ve TiCN kaplamalariyla karsilastirildiklarinda daha iyi performans sergilediginden
dolay1 bu alanlarda yaygin bir sekilde kullanilmaktadirlar.

Ramadoss ve arkadaglarinin yapmis olduklar1 bir ¢alismada TiAIN kaplamalarinin
degisik kars1 yiizeyler ile gergeklestirdikleri triboloji deneylerinden en yiiksek siirtlinme
katsayisim1 Al,O3 karsi ylizeyiyle yapilan deneylerden elde edilirken, en diisiik siirtiinme
katsayisinin SiC kars1 yiizeyiyle yapilan deneylerden elde edildigi rapor edilmistir [28].
Degisik bias voltajlarinin TiAIN kaplamalarina etkisinin incelendigi bir calismada, bias
voltajin artmastyla sertlik ve adezyon direncinin azaldig1 ifade edilmistir [30]. Yapilan bagka
bir calismada ise TiAIN kaplanmis matkap uclarinin kaplanmamis matkap uglarina gore
yiiksek asinma dayanimi sergiledikleri rapor edilmistir [31]. Horling ve arkadaslarinin
yapmis olduklar1 bir ¢aligmada TiAIN kaplanmig takimlarin TiN kaplanmig takimlara gore
calisma Omiirlerinin daha fazla oldugu ifade edilmistir [32]. Azot gaz akisinin TiAIN
kaplamalarina etkisinin incelendigi bir ¢alismada azot akisinin artmasiyla kolonlu yapinin
kiigiildiigii ve daha yogun bir yapinin elde edildigi rapor edilmistir [33].

Ahlgren ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 bir ¢alismada bias voltajinin artmasiyla
Ti1AIN kaplama icerisindeki basi gerilmelerinin arttig1 ifade edilmistir [34]. Ayni1 ¢alismada
diisiik bias gerilmelerinde yogun ve kolonlu bir yapi elde edilirken, yiiksek bias
gerilmelerinde amorf bir yapinin elde edildigi ifade edilmistir [34].

Pemmasani ve arkadaslart TiAIN filmlerinde Al oranimin artmasiyla sertligin 24
GPa’dan 31 GPa’a yiikseldigini rapor etmislerdir [35]. Sertlik artisinin nedenini ise Al
atomlarimin NaClI seklindeki TiN kafesinde Ti atomlarinin yerini alarak olusturduklar kati
cozelti, yap1 igerisinde stokiyometrik olmayan fazlarin ve kusurlarin artirdigi kalinti
gerilmeler ve yap1 icinde bulunan kiibik TiAIN ve TiN fazlar iliskilendirmistirler [35]. Ayni
caligmada yap1 igerisinde birden fazla fazin ayni anda olmasmin belirgin olan tane

kii¢iilmesinin nedeni oldugu ifade edilmistir [35].

1.3.4. TiAISIN Kaplamalar

Yiiksek hiz ve kuru ortamlarda yapilan talagh imalat islemlerine talep her gegen yil
artmaktadir. Bu talep kesme ve sekil verme islemlerinde kullanilan takimlara uygulanan

kaplamalar {izerine daha fazla aragtirma yapilmasina neden olmustur. Bu dogrultuda yapilan



calismalarda TiAIN kaplamalara Si eklenmesiyle sertlik, termal kararlilik, korozyon ve
asinma direnci gibi 6zelliklerde 6nemli sonuglar elde edilmistir [36-39].

Barshilia ve arkadaslarimin yapmis olduklar1 bir calismada, yiiksek hiz ¢eligi
matkaplara darbeli dogru akim dengesiz manyetik alanda sigratma yontemiyle TiAISiN
malzemesi kaplanarak, mekanik ve delme testleri gergeklestirilmistir [40]. Yapilan Slgtimler
sonucunda en yliksek sertlik degeri 38GPa olarak %6,9 Si igeren numunede elde edilmis
olup, kaplamalarda genel olarak 850°C’ye kadar herhangi bir faz doniisiimii gozlenmemistir
[40]. Matkapla SS 304 malzemesi iizerine yapilan delme testleri sonucunda %5,5 Si igceren
numuneyle en yiiksek delme performansinin elde edildigi rapor edilmistir [40]. Chang ve
Lai’nin yapmis oldugu calismada, TiAIN, CrAlSiN ve TiAISiN malzemeleri katotik ark
yontemiyle WC/Co taban malzemesi lizerine kaplanarak, sertlik ve kuru kesme testlerine
tabi tutulmustur [39]. Yapilan sertlik testleri sonucunda CrAlSiN ve TiAISiN kaplamalariyla
35-36 GPa sertlik degerleri elde edilirken, TiAIN kaplamalartyla 26 GPa sertlik degeri elde
edilmistir[39]. Ti-6Al-4V alagiminin yiiksek hizda islenmesinde, TiAlISiN kaplamasinin
takim asmnma Omriini TiAIN kaplamasina gore artirdigi ifade edilmistir [39]. Kim ve
arkadaglarinin yapmis oldugu calismada sertlik degerinin azot basincinin artmasiyla beraber
azaldigi, yap1 igerisinde Si oranmin artirilmasinin sertligi artirdigr ifade edilmistir [41].
Chang ve arkadaslarinin yapmis oldugu ¢alisma da ise TiAlISiN kaplamasiyla 40 GPa’lik bir
sertlik elde edilmis olup ve TiN ve TiSiN ile karsilastirildiginda en yiiksek asinma
dayanimina sahip oldugu rapor edilmistir [38]. Chen ve arkadaslar1 ise yapiya eklenen Si’un
tane kiigiilmesine neden oldugu ayrica Al ile birlikte oksidasyon direncini ve asinma dmriinii
artirdigini ifade etmislerdir [42]. Nakonechna ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 ¢alismada
ise TiAIN filmlere Si eklenmesinin kaplamanin mekanik o6zelliklerini iyilestirdigi rapor
etmislerdir [43]. Philippon ve arkadaglarinin yapmis oldugu ¢alismada da diger ¢caligsmalarla
uyumlu olarak yapiya Si eklenmesiyle tane kiiclilmesinin meydana geldigi, tane
kiiciilmesinin ise sertligi artirdig ifade edilmistir [44]. Ayni ¢alismada Si oraninin siirtiinme
katsayisi iizerine 6nemli bir etkisinin olmadig1 ifade edilirken, asinma oranini 6nemli derece
azalttig1 ifade edilmistir [44]. Fuentes ve arkadaslar1 TiAISiN kaplamasinin 200°C ve 400°C
sicakliklardaki tribolojik 6zelliklerinin Si icermeyen kaplamalara oranla 6nemli miktarda

tyilestigi ifade edilmistir [37].
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1.3.5. TIAIVN Kaplamalar

Ozellikle TiN kaplamalarina gore yiiksek sertlik, oksidasyon direnci ve asinma
direncine sahip TiAIN kaplamalar yiliksek hizlarda calisan talashi imalat takimlarinda
kullanilmaktadirlar. Ancak bu kaplamalarin 6nemli bir dezavantaji 0,8-1,1 degerlerinde
yiiksek siirtiinme katsayis1 degerlerine sahip olmasidir. Bu kaplamalarin siirtiinme
katsayisin1 azaltmak icin kaplama parametreleri ve farkli element katkilar1 yapilan pek ¢ok
iyilestirme calismalar1 gergeklestirilmistir [45-47]. Ozellikle vanadyum katkisinin bu
kaplamanin yiiksek sicakliklardaki siirtinme davranisina iyilestirici yonde onemli katki
yaptig1 rapor edilmistir [48-50].

Tillmann ve arkadaslarinin yapmis oldugu bir ¢alismada TiAIVN kaplamalar: yiiksek
hiz ¢eligi olan HS6-5-2C (DIN 1.3343) taban malzeme iizerine katotik ark yontemiyle
kaplanarak yiliksek sicaklik siirtinme ve asinma ozellikleri incelenmistir [49]. Yapilan
incelemeler sonucunda sertligin artan bias voltaji ile birlikte 43 GPa’a kadar arttig1, 500°C
sicakliginda ise 18 GPa’a diistiigiinii ifade etmislerdir [49]. Ayni calismada TiAIVN
kaplamasi igerisinde kalint1 gerilmelerin sicaklik ile birlikte azaldigi ve 650°C’de magneli
fazin gozlendigini ifade etmislerdir [49].

Tillmann ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 diger ¢calismada TiAIVN kaplamalarin
oda sicakliginda yiiksek sertlik ve asinma direnci davranisi sergiledigini ifade etmislerdir
[51]. Ay ¢alismada yiiksek sicakliklarda kaplama yiizeyinde V20Os kendinden yaglamali

bir tabakanin olusarak siirtiinme ve asinma davranisini iyilestirdigi rapor edilmistir [51].

1.3.6. TIAICrN Kaplamalar

TiAICrN’ilin kesme takimlarinin performanslarinin iyilestirilmesinde tek tabakali ve
cok tabakali olarak kullanimlari hizli bir sekilde artmaktadir. Bu artisin nedeni yiiksek
sicakliklardaki korozyon direnci ve kimyasal kararliligimin TiN kaplamalariyla
karsilastirildiginda ¢ok daha iyi olmasidir.

Sullivan ve arkadaslar1 azot kismi basincinin TiAICtN kaplamalarinin sertlik ve
kimyasal bilesim iizerine etkisini incelemislerdir [52]. Yapilan 6l¢limler sonucunda sertlik
ve indirgenmis elastik modiiliin azot kismi basincinin artmasiyla artan bir davranis

sergiledigini ifade etmislerdir [52].
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Huang ve arkadaslarinin yapmis oldugu ¢alismada da azot kismi basincinin artmasiyla
TiAICrN kaplamasinin sertliginin arttig1 rapor edilmistir [53].

Yapilan bagka bir calismada TiAICrN kaplamalar1 katotik ark yontemiyle bilya uglu
frezeler ve gama TiAl intermetalik disk yiizeylerine kaplanarak oksitlenme kararlilig1 ve
yiikksek hizda kuru frezeleme sartlarinda asinma performansi TiAIN ile karsilastirilarak
arastirilmistir [54]. Yapilan 6l¢iimler sonucunda Tio,10Cro20Alo,70N kaplamasinin en yiliksek
takim omrii ve oksidasyon kararligini gosterdigi ifade edilmistir [54]. Aliiminyum
miktarinin digerlerine gore yiiksek oldugu Tio,10Cro20Alo70N kaplamasinin  TiAIN
kaplamasina gore iki kat daha fazla asinma omrii sergiledigi ifade edilmistir [54]. Asinma
omriindeki bu artis, aliiminyum ve krom elementlerinden olusan oksit tabakasiyla iligkili

oldugu belirtilmistir [54].

1.3.7. TIAICrYN Kaplamalar

Talagli imalat islemlinde kullanilan kesme takimlarina uygulanan kaplamalarin yiiksek
oksidasyon direncine sahip olmalar1 beklenir. Bu amacla TiAIN ve TiAICrN gibi kaplamalar
gelistirilerek oksidasyon direnci 850°C’ye kadar ¢ikartilmistir. Son yillarda hem yiiksek
sicaklik oksidasyon direncini artirmak hem de sertlik ve aginma 6zelliklerini 1yilestirmek
icin TiAICrN kaplamalarina Y elementi eklenmistir [55, 56]. Barshilia ve arkadaslarinin
yapmis oldugu bir calismada TiAICrYN kaplamasi dort katot reaktif dengesiz darbeli dogru
akim manyetik alanda sigratma yontemiyle yiiksek hizli matkap ucuna, silikona ve orta
karbonlu taban malzemelere kaplanarak 6zellikleri incelenmistir [57]. Olusan kaplama Bl
NaCl yapida olup, nano sertlik degeri 25-30 GPa olarak OSlgiilmiistiir. Kaplama yapisi
kolonsal olup, 900° C ye kadar oksitlenme direnci gosterdigi ifade edilmistir. Nano ¢izik
testi sonucunda 539 mN’a kadar ulasabilen yiiksek adezif dayanim gdstermistir. Siirtiinme
katsayisinin 2N yiik altinda 0,70-0,75 arasinda oldugu ifade edilmistir. Yapilan matkapla
delme islemlerinde kaplanmamis takimla 50 delik acilirken, kaplanmis takimla 657 tane
delik ac¢ilmistir. Sonugta bu kaplamanin kesme islemi zor olan malzemelerde
kullanilabilecegi ortaya konulmustur [57].

Luo ve arkadaglarinin yapmis olduklar1 calismada TiAICrYN kaplamalar1 M2, H13,
P20 ve S106 gelikleri iizerine dengesiz manyetik alanda kaplanarak kuru siirtlinme ve aginma

ozellikleri incelenmistir [58]. Yapilan deneyler sonucunda elde edilen siirtiinme katsayisi
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degerlerinin 06,-0,8 araliginda asinma katsayis1 degerlerinin ise 107'6-10""5 m*N"'m!

arasinda degistigi rapor edilmistir [58].

1.4. Kaplama Uretiminde Kullanilan Yéntemler

Gliniimiizde pek ¢ok endiistriyel uygulamada kullanilan malzemelerin ana 6zellikleri
degistirilmeden sadece yiizey Ozelliklerinin 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 fiziksel buhar biriktirme (Physical Vapor Depositon) ve kimyasal buhar
biriktirme (Chemical Vapor Deposition) yontemleri gelmektedir. Ayrica her iki yontem
kendi igerisinde pek ¢ok alt dallara ayrilmaktadir. Kimyasal buhar biriktirme yontemi
yiiksek sicaklilarda gergeklestiginden dolayr pek ¢ok malzemeye uygulanamamaktadir.
Fiziksel buhar biriktirme yontemi ise daha diigiik sicakliklarda gergeklestiginden dolay1
yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Bu ¢alismada kullanilan kaplama yonteminden dolay1

fiziksel buhar biriktirme yontemleri lizerinde durulacaktir.

1.4.1. Fiziksel Buhar Biriktirme Yontemleri

Fiziksel Buhar Biriktirme (FBB) yontemi kat1 durumundaki malzemelerin, atom ya da
molekiiler halde buharlastirilarak diisiik basingli gaz ortamlarinda is pargasi {izerine
yogunlastirilmasini igeren kaplama yontemidir [8]. Bu yontemin amaci hedef malzemeden
kopartilan atomlarin kontrollii bir sekilde kaplamanin olustugu taban malzeme yiizeyine
taginmasidir [59].

En eski FBB kaplamalar Michael Faraday tarafindan on dokuzuncu yiizyilda kablonun
buharlastirilmasiyla tretilmistir. Fakat o donemdeki kaplamalarin kalitesi ¢ok diisiik
oldugundan ve vakum elde edebilmek i¢in kullanilan donanimlarin yeterli olmamalarindan
dolay1 bu konular bilimsel bir merak olarak kalmislardir. ilk sigratma kaplamalar (sputtering
coatings) on dokuzuncu ylizyilin ortalarinda Grove tarafindan floresan tiipler ile alakali bir
caligmada gergeklestirilmistir. Cogunlukla sigratma yontemiyle imal edilen kaplamalar
1930’1u yillara kadar ayna yapmak icin kullanilmistir. 1920’11 yillarda diflizyon pompasinin
gelistirilmesi kaplama odasinin buharlasmayr kontrol edebilmek igin yeterince diisiik

seviyelerdeki basing degerlerine diisliriilmesine olanak saglayarak kaplama teknolojisinin
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gelistirilmesinde 6nemli katkilar saglamistir. Gilinlimiizde hala basit vakum buharlastirma
yontemiyle kaplamalar tiretilmektedirler. FBB yontemleriyle iiretilen tribolojik kaplamalari
dort grupta toplanmistir [8, 60, 61]. Bunlar;

1. Asinmaya direncli sert seramik kaplamalar.

2. Yumusak kat1 yaglayict kaplamalar.

3. Cok katli ya da kompozit kaplamalar.

4. Hibrit kaplamalar.

Ayni kaplamalar farkli kaplama yontemleriyle veya birden fazla yontemin ayni anda
kullanildig1 durumlarda farkli 6zelliklere sahip olabilmektedirler. Ancak her durumda
kullanilan kaplama yontemlerinin istenen 6zellikleri saglayabilmeleri i¢in ve ayni sartlarda
tekrar iretilebilmelerini saglayabilmek i¢in optimize edilmeleri gerekmektedir. FBB
yontemlerinde kaplamalar atom 6l¢eginde kaplanirlar. Bu durumu gergeklestirmek i¢in dort
onemli kademe vardir [8]:

1. Fiziksel yontemlerle (buharlastirma ya da si¢ratma) buhar akisinin olusturulmasi.
2. Kaplama atomlarinin hedef malzemeden gaz fazina transferi.
3. Kaplama atomlariin taban malzeme iizerine biriktirilmesi.
4. Kaplama atomlarinin katmanlar halinde biiyiitiilmesi.
Temel olarak fiziksel buhar biriktirme (FBB) islemleri iki ana baslikta incelenir:

sigratma (sputtering) ve buharlastirma (evaporation).

1.4.1.1. Buharlastirma

Kati malzemenin buhar akisina doniistiirmede kullanilan en kolay yontemdir. Bu
yontemde hedef malzeme; 1sitilarak, sahip oldugu buhar basinci artirilip ve kritik sicaklikta
ortam basincini asarak hedeften buhar olarak ayrilip daha sonra taban malzeme iizerine
biriktirilmesiyle kaplama islemi gergeklestirilir. Kaplama isleminde yiiksek 1s1 girisi
olmadan makul degerde kaplama akisi saglayabilmek ic¢in buharlastirma prosesi genelde
vakum ortaminda yapilir. Buharlagtirma sistemlerinde pek cok sayida 1sitma yontemi
gelistirilmistir. Bunlardan 6nemli olanlarina; direngli 1sitma (resistive heating), elektron
1s1n1yla 1sitma, ark 1sitmasi ve plazma 1sitma 6rnek olarak verilebilir.

Buharlastirma yontemleri dekoratif uygulamalardan yiiksek sicakliklardaki siiper
iletken filmlere kadar pek ¢ok alanda kullanilmaktadir. Kaplanan malzemenin enerjili

pargaciklar tarafinda (iyon ve enerjili ndtronlar) bombardiman edilmesi ¢ok biiyiik bir 6neme
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sahiptir. Bu nedenle plazma iiretme yontemi kaplanan filmin 6zellikleri ve yapis1 igin ¢ok
biiyiikk 6neme sahiptir. Atomik olarak kaplanan filmlerin 6zellikleri kaplanan malzemeye,
taban malzemenin yiizey kimyasina ve morfolojisine, yiizey hazirlama islemlerine ve
kaplama yontemine ve kaplama parametrelerine ¢ok giiclii bir sekilde baghidir [8, 9]. Katodik
ark buharlastirma en yaygin kullanilan buharlastirma teknigidir. Bu yontem ¢ok yiiksek
oranlarda kaplama hizina sahiptir. Ancak ydntemin en biiylik dezavantaji hedef

malzemelerden olusan damlaciklarin (droplet) kaplamalarin yapilarin1 bozmalaridir.

1.4.1.2. Sigratma

Fiziksel buhar biriktirme yontemlerinden digeri olan sigratma (sputtering) ilk defa
1852 yilinda Grove tarafindan dogru akim gaz desarj tiiplerinde gézlenmistir. Burada Grove,
desarj tiiplerinin katot ylizeylerinin enerjili iyonlar tarafindan sigratildigini ve katot
malzemelerinin desarj tlipliniin i¢ duvarina kaplandigini1 gozlemlemistir. O zamanlarda, tiip
icerisinde katot yiizeylerinin bozulmasina neden oldugundan istenmeyen bir durum olarak
kabul edilen sigratma islemi, glinlimiizde sigratma yiizey temizleme, ince film kaplama,
ylizey ve ylizey katmanlar1 analizi gibi alanlarda yaygin bir sekilde kullanilmaktadir [9].

Sigratma ile kaplama yonteminde, kaplama isleminin meydana geldigi oda (vacuum
chamber) bir pompa vasitasiyla 10 Torr ya da daha diisiik basing seviyelerine getirilir [62].
Vakum odasi soy bir gaz ile doldurulur. Daha sonra plazma olusturulup hedef malzemeye
(kaplama i¢in kullanilan kaynak malzeme) negatif gerilim uygulanir. Temel olarak sigratma
(sputtering) momentum transferini esas alan bir yontemdir. Hedef malzeme yiizeyindeki
atomlar momentum transferiyle kopartilarak kaplanacak malzeme yiizeyine biriktirilir. Bu
yontemde yiizeye bir parcacik carptiginda ortaya ¢ikan etki, ylizeye carpan parcacigin
enerjisine, geldigi agiya, yiizey atomlarinin bag enerjisine ve ¢arpigan parcaciklarin kiitlesine
baglidir. Buharlastirma yontemi ile malzemelerin kaplanmasi igsleminde hedef malzemenin
ergimesinden dolay1 kaplamanin kimyasal oraninda kayip meydana gelebilirken, si¢cratma
yonteminde kaplama malzemesinin momentum transferiyle taban malzemeye
kaplanmasindan dolay1 bu durum meydana gelmez. Bu 6zellik sigratma yonteminin ¢ok
yaygin bir sekilde kullanilmasini saglayan nedenlerin basinda gelmektedir [59]. Sigratma
isleminde gelen parcaciklar genelde iyondur. Bunun nedeni iyonlarin uygulanan elektrik
potansiyeliyle daha fazla ivmelendirilebilmeleridir. Sigratma isleminin sematik gdsterimi

asagidaki Sekil 3’te verilmektedir.
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Sekil 3. Sigratma isleminin sematik gosterimi [60].

Sigcratma yontemi kaplama secgeneklerine bagli olarak ¢ok yonlii bir fiziksel buhar
biriktirme yontemidir. Bu yontem biitiin saf metaller ve alagimlar1 i¢in hatta daha karmasik
malzemeler i¢inde kullanilabilmektedir. Ayrica ¢ogu oksitler ve nitriirler iginde hassasiyetle
kullanilabilmektedir.

Sigratma yontemleri kendi igerisinde dogru akim diyot sigratma, dogru akim triyot
sigratma, radyo frekans sicratma ve manyetik alanda sigratma seklinde 4 ana guruba

ayrilmaktadir.

1.4.1.2.1. Dogru Akim Diyot Sicratma

Dogru akim diyot en basit ve en eski sigratma kaplama ydntemidir. iki elektrot genelde
birbirlerine paralel olarak yerlestirilir. Kaplama islemi argon gazi atmosferinde 1000 ile
3000 V gerilim altinda gergeklesir. Dogru akim diyot sistemi 6nemli dezavantajlara sahiptir.
Bunlardan 6nemli olan bazilari; diisiik kaplama orani, yiiksek ¢alisma basinci, kullanilacak
hedef malzeme elektrigi iletme zorunlulugu ve taban malzeme yiizeyinin plazma
elektronlartyla bombardiman edildiginden dolayr taban malzemenin asir1 1sinmasidir. Bu
nedenle sistemin bu dezavantajlarini ortadan kaldirmak ve sistemin performansini artirmaya

yonelik yeni yontemler gelistirilmistir.
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1.4.1.2.2. Dogru Akim Triyot Sicratma

Bu sistemde 1sitilmig bir flaman bosalma igin ikincil bir elektron kaynagi olarak
kullanilir. Bu yontemde elektronlart hapsetmek ve izolasyon olasiligini artirmak igin
disaridan miknatista kullanilabilmektedir. Dogru akim triyot sigratma sisteminin sematik

gosterimi Sekil 4’te verilmistir.

Anat (+50-100V)

Taban Malzemeler

N

4 / 7 > "~ (Vitksek Negatif Valtaj)
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Yano _ ~ Plazima
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Sekil 4. Triyot sigratma isleminin sematik gosterimi [60].

Triyotlar diisiik basinglarda ve voltaj degerlerinde daha yiiksek kaplama oram
saglarlar. Triyotlarin dezavantajlari ise eksen boyunca uniform olmayan plazma dagiliminin

olmasi ve bununda yilizeyin uniform olmayan bombardimanina neden olmasidir [60].

1.4.1.2.3. Radyo Frekans Sicratma

Dogru akim diyot sigratma sisteminde yalitkan malzemelerin kaplanmasi isleminde
akkor bosalmasi (glow discharge) saglanamaz. Bunun nedeni, yalitkan kaplama malzemesi
kaynaginin (target) lizerinde pozitif yiiklii iyonlarin birikmesidir. Bu gibi durumlarda akkor
bosalmanin saglanabilmesi i¢in dogru akim gerilim gii¢ kaynagi yerine radyo frekans gii¢

kaynagi kullanilir. Bu sistemlere radyo frekans sigratma sistemleri (rf sputtering system)
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denir. RF sigratma yontemi 1960’11 yillarda ozellikle dielektrik filmlerin kaplanmasinda
kullaniliyordu. Giiniimiizde ise kullanim alanlar1 dikkate deger bir sekilde artmistir [9].
Tipik olarak radyo frekans sigratma sistemleri 5 ile 30 MHz lik frekanslar arasinda
calisirlar. Ancak bununla beraber, plazma sistemler i¢in Federal Communications
Commission’un iizerinde mutabik kaldigr 13.56 MHz frekans degeri yaygin bir sekilde
kullanilmaktadir [59]. Elektrot RF jeneratoriine baglandigi zaman, elektron ve iyonlarin
hareketlerindeki farkliliklar nedeniyle elektrotta negatif bir gerilim olusur [7]. RF sigratma
yonteminde si¢gratma orani diisiik olmasina ragmen elektrigi iletmeyen hedef malzemelerin
kaplanmasinda kullanilmaktadir. Elektrigi iletmeyen hedef malzemelerin RF si¢ratma
yontemiyle kaplanmasindaki en biiyilkk dezavantajlarindan biri, c¢ogu dielektrik
malzemelerin 1s1 iletim katsayilarinin diisiik olmasi, 1s1l genisleme katsayilarinin yiiksek

olmasi ve ¢cogunlukla gevrek malzemeler olmalaridir [8, 63].

1.4.1.2.4. Manyetik Alanda Sicratma

Buraya kadar ifade ettigimiz temel sigratma teknikleri yillardir bilinmesine ve pek ¢cok
malzemeler bu si¢cratma yontemleriyle ¢cok basarili bir sekilde kaplanmasina ragmen, diisiik
kaplanma orani, plazmada diisiik iyonlagma verimsizligi ve taban malzemenin asir1 1IsStnmasi
gibi bazi dezavantajlara sahip olmalar1 kullanim alanlarini smirlamistir [64]. Bu
dezavantajlar dengeli manyetik alan (geleneksel) sigratma ve daha sonralari dengesiz
manyetik alan sigratma yontemleriyle asilmistir. Prensip olarak iki yontem arasindaki temel
farklilik plazmanmn hedef malzeme yiizeyine sinirlandirilma derecesidir. Geleneksel
manyetik sistemlerde plazma hedef malzeme ylizeyinden 60 mm alan igerisinde yogun bir
sekilde bulunur. Geleneksel diizlem diyot sistemlerde, iyonlar hedef yiizeyinden daha
uzakta olusturulurlar. Bu nedenle iyonlarin kaplama iinitesinin duvarlarina carparak
enerjilerini kaybetme ihtimalleri daha yiiksektir.

Manyetik alan sigratma yonteminin ince film kaplama teknolojisinde etkileyici bir
islem oldugu 1960’I1 yillarin baslarinda fark edildi. Giiniimiizde endiistride mikro
elektronikten otomobile, mimari camlara, sert kaplamalara kadar genis dlgekte kullanim
alanlarina sahiptir. Giiniimiizde ince film kaplamada pek ¢ok manyetik alanda si¢cratma
sistemleri kullanilmaktadir. Bunlardan en 6nemli olanlar silindirik tip, digeri ise diizlem

seklinde olan sistemlerdir [9].
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Yiizey miknatis plazma konfiglirasyonunda elektrik ve manyetik alanlar, elektron
akisinin katot yiizeyine yakin olmasini saglamak i¢in kullanilir. Elektron manyetik alana dik
dogrultuda olan hiz bileseni ile hareket eder. Dogru akim diyot sistemlerde, katottan
cikartilan elektronlar hizli bir sekilde katottan uzaklastiklarindan dolay1 plazma bosalmasini
verimli bir sekilde besleyememekteydiler. Bu durum, uygun bir manyetik alan uygulanarak,
elektronlar hedef yiizeyinde kalacak sekilde yonlendirilebilmesi ve miknatislarin uygun
diizenlenmeleri sayesinde elektronlar hedef yiizeyinde daire ¢izmeleri saglanabilir. Bu
yiiksek elektron akis1 yiiksek yogunlukta bir plazma saglar. En yaygin miknatis kaynagi

olarak diizlemsel miknatislar kullanilmaktadir [7, 8].

1.4.1.2.5. Dengesiz Manyetik Alanda Sicratma

Dengesiz manyetiklik kavrami ilk olarak Window ve Savvides tarafindan degisik
manyetik sistemlerin diger geleneksel manyetik sistemler lizerindeki etkilerini incelemis
olduklar1 ¢aligmalarda kullanilmistir [65]. Bu yontemde miknatislarla taban malzeme
yiizeyleri arasindaki mesafeyi artirdigimizda taban malzeme yiizeyi iizerindeki iyon akimi
asir1 derecede azalmaktadir. Bu da yiizeyin bombardiman verimliligini azaltmaktadir. Bu
olumsuzlugu giderebilmek i¢in iki yontem kullanilmaktadir. Birincisinde ortama ilave iyon
gondermek, digerinde ise dengesiz miknatislarla plazmanin hapsedilmesidir [60, 64].

Dengesiz manyetik alan, baz1 elektronlarin ortamdan ka¢gmasina miisaade edildigi
manyetik konfigilirasyon sistemleridir. Aslinda cogu miknatislar belli derecede dengesizlige
sahiplerdir, 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 [8].

1.4.1.2.6. Dengesiz Kapal Alanda Manyetik Sicratma

Dengesiz manyetik alanda sigratma yontemlerinin saglamis olduklar1 faydalara
ragmen, karmasik sekilli pargalarin uniform olarak kaplanmalarinda bir takim zorluklara
sahiplerdir. Bu nedenle bu tiir sistemlerin ticarilestirilmesi i¢in ¢ok miknatish sistemler

tretilmistir. Bu sistemlerde miknatislar 6zdes ya da karsit kutuplu sekilde
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diizenlenmektedirler. Ik durumda “aynali” daha sonraki durumda da “kapali alan” sistemler

gelistirilmistir. Bu sistemlerin karsilagtirilmasi asagidaki sekilde verilmektedir [64, 66, 67].
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Sekil 5. Kapali alan dengesiz manyetik si¢ratma sistemlerinin sematik resimleri;
a) Aynali, b) Kapali alan [64].

Aynali sistemlerde manyetik alan c¢izgileri kaplama odas1 duvarlarina dogru
gitmektedir. Bu nedenle bu sistemlerde ikincil elektronlar bu cizgileri takip ederek
kaybolurlar. Bu da taban malzeme bolgesinde diisiik plazma yogunluguna neden olur. Kapali
alan sistemlerde ise, manyetik alan ¢izgileri birbirleriyle baglanirlar ve bu tiir ikincil
elektronlarin duvara kagma oranini diisiiriirler. Dogal olarak taban malzeme bdlgesinde daha
yogun bir plazma olusur bu da kaplamanin kalitesini artirir.

Kapali alan sistemlerde, miknatislar arasindaki manyetik alan g¢izgileri, plazma
icerisinde elektronlar i¢in kapali bir tuzak olusturur. Bu nedenle ¢ok az sayida elektron
kaplama odasinin duvarlarina kagar ve taban malzeme bolgesinde yogun bir plazma elde
edilir. Bu da biiyliyen filmin yliksek seviyede iyon bombardimanina maruz kalmasina
onciiliik etmis olur. Geleneksel, dengesiz ve karsilikli kapali alan manyetik si¢ratma

sistemlerinin karsilagtirmali hali Sekil 6’da verilmistir.
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Sekil 6. Geleneksel, dengesiz ve karsilikli kapali alan manyetik alanda si¢ratmadaki
manyetik ¢izgilerin ve plazma goriinlimiiniin karsilastirilmasi [67].

Bu yontem saf metal ve alagimlarin kaplanmasinda kullanimina ek olarak pek cok
genis Olcekteki reaktif sigratmali kaplamalarda da basarili bir sekilde kullanilmaktadir. Tek
elementli nitriirler, 6zellikle titanyum nitriirleri bu yontemle yaygin bir sekilde
kaplanmaktadir. Kapali alan i¢erisinde dengesiz manyetik alanda sigratma ayrica kademeli
kaplamalarin iiretilmesine de olanak saglamaktadir. Bu durum, kaplama ile taban malzeme

arasinda yiiksek yapigsma performansinin elde edebilmesine olanak saglamaktadir [67].

1.4.1.2.7. Darbeli Manyetik Alanda Sicratma

Darbeli manyetik alanda sigratma metodu 6zellikle iletken olmayan malzemelerin
kaplama islemleri i¢in gelistirilmis bir si¢cratma yontemidir. Yalitkan malzemeler ve oksit
filmler RF sigratma ve kontrollii atmosfer ortaminda reaktif manyetik alanda sigratma
yontemiyle yiiksek kalitede kaplanabilmektedirler [67]. Ancak bu yontemler, kaplama
oraninin 0zellikle reaktif olarak ¢alistirildiginda ¢ok diisiik olmasi (genelde saatte 1 um), ark
olusumuyla alakali kaplama kusurlar1 ve ayrica sistemin karmasik olmasi nedeniyle ticari
uygulamalar i¢in ekonomik bazi problemlere sahiptir [64]. Ayrica reaktif manyetik alanda
sigratma yonteminde kaplama islemi devam ederken, hedef malzeme ylizeyleri ortamdaki
reaktif gazla tepkimeye girerek yiizeyde yalitkan bir tabaka olusturur. Bu yalitkan tabaka

hem kaplamanin kimyasal bilesimini (stokiyometri) hem de kaplamanin yapisini olumsuz
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yonde etkiler. Burada hedef malzeme ylizeyinde olusan yalitkan tabaka “hedef malzeme
zehirlenmesi” olarak isimlendirilir. Basit bir metalik sigratma isleminde hedef (ya da katot)
bir sigratma kaynagi ile giice, ortam basincina ve miknatis dizilimine dayanan bir dogru akim
gerilim ile tahrik edilmektedir. Bu gerilim ortamda bulunan argon iyonlarini yeterli kinetik
enerjisi ile hedef malzemeye dogru yonlendirilerek hedef malzemeden atomlarin
sigramasina neden olur. Serbest hale gelen hedef malzeme atomlar1 daha sonra istenilen
kaplamanin olusturulmasi i¢in taban malzeme yiizeyine yogunlastirilir. Serbest haldeki
atomlar ayrica kaplama odasinin duvarlarina ve tekrar hedef malzeme yiizeyine de
yogunlagmaktadirlar. Saf malzemelerin sigratma isleminde bu tekrar yogunlagsma islemi
herhangi bir problem olusturmaz. Ciinkii hedef malzeme ve yeniden yogunlasan malzemeler
ayni malzemelerdir. Ancak reaktif sicratma isleminde kaplanan filmler bilesiktir. Bu nedenle
hedef malzeme yiizeyine farkli malzeme kaplanmaktadir. Ornegin aliiminyum oksit metalik
aliminyumdan farkli 6zelliklere sahiptir. Bu gibi durumlarda olusan bu yalitkan tabaka
sorun teskil etmektedir. Bir hedef malzemenin yiizeyine bir yalitkan malzeme kaplandiginda
hedef bir iletken olarak davranir, plazma diger bir iletken olarak davranir. Yalitkan tabaka
ise elektrigi iletmeyen bir tabaka olarak davranir. Bu durumda DC akimi sistem boyunca
akamaz. Bu iki probleme neden olur. Birincisi akim iyon akimi oldugundan dolay1 hedefe
argon iyonlar1 carpamaz ve dolayisiyla hedef malzeme atomlar1 serbestlesmedigi icin
sigratma islemi gerceklesmez. Sonug olarak hedef malzemenin bu kismi1 zehirlenmis olarak
ifade edilir [68]. Ikinci olarak hedef malzeme yiizeyi diizensiz yalitkan oldugundan dolay1
uygulanan gerilimle biitlin yiizey yeterince yiiklenmez. Bu nedenle yalitkan tabakanin
bozulmasi ani olarak yiiklerin serbest kalmasina neden olarak ark olaymin olusmasina neden
olur [68].

Hedef malzeme zehirlenmesini azaltmak i¢in asagidaki yontemler kullanilmaktadir.
Birinci yontem gaz akis hizinin degistirilmesi, ikinci yontem hedef malzeme ile taban
malzeme arasindaki mesafenin degistirilmesi, iigiincli yontem hedef malzeme ile taban
malzeme arasinda bir perdenin konulmasi ve dordiincii yontem de gaz akisina darbe
uygulanmasidir [69].

Son zamanlarda gelistirilen darbeli manyetik alan sigratma yonteminin reaktif halde
calistirilmasi bu problemleri yukarida bahsedilen ¢oziimlerin haricinde oldukga azaltmstir.
Bu yontemde manyetik bosalmanin orta frekanslarda (10-200 kHz) darbelenmesi yalitkan
malzemelerin kaplanmasi isleminde ark olusumunu ve dogal olarak kaplamadaki bir¢ok

hatanin azalmasini sagladigi bulunmustur. Buna ek olarak darbeli reaktif sigratma
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yontemiyle saf metal filmlerin kaplanmasindaki kaplama oranlarina da yaklasilmistir.
Darbeli dogru akim manyetik sicratma yonteminde miknatis desarjlari tek kutuplu ya da ¢ift
kutuplu olarak darbelenebilmektedir. Her iki durumda da darbe uygulanmasi (pulsed on)
sinirlt oldugundan dolayr yalitkan tabakanin yiiklenmesi arkin olusacagi noktaya kadar
ulagsamaz ve olusan yiik ise darbe olmadig1 anda (pulsed off) plazmaya dogru dagitilir. Tek
kutuplu durumda hedef gerilimi normal negatif gerilim ile yer gerilimi arasinda degisir. Cift
kutuplu durumda ise hedef gerilimi darbe olmadigi durumda tersine ve pozitif olmaktadir.
Plazma igerisinde elektronlar iyonlardan daha hizli hareket ettiklerinden dolayr desarji
dagitmak i¢in tersine gerilimin, negatif gerilimin %10 ile %20’si arasinda bir degerde
bulunmasi yeterli olmaktadir. Alternatif olarak ayni1 darbe kaynagina iki tane miknatis
baglanabilir. Bu durumda hedef gerilimi tamamiyla tersine gerilim olup, her miknatis
kaynag1, doniisiimlii olarak desarjin anotu ve katotu olarak davranir. Periyodik olarak kutup
degisimi hedeflerde kendini temizleme saglayarak uzun siireli kaplama islemlerinde kararlt

bir kaplama islemi saglar. Her bir durumdaki hedef gerilimlerin dalga bigimleri Sekil 7°de

gosterilmektedir [67].
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Sekil 7. Hedef gerilimlerin dalga formlar

Bu yontemde uygun darbe frekansi, darbe zamani ve darbe yiikseklikleri kaplanacak
olan malzemelere baglidir. Ornegin iyi bir dielektrik malzeme olan Al,Os i¢in kaplama

isleminde, 50 kHz frekans degeri en uygun olurken, biraz iletken olan TiN gibi malzemelerin
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kaplanmasinda 150 kHz frekans degeri daha uygun oldugu ifade edilmistir [64]. Langmuir
algilayicisiyla yapilan incelemeler sonucunda kaplama isleminde kullanilan darbe
parametrelerinin (frekans, gérev zamani, tersine gerilim) sadece hedef zehirlenmesi ve ark
olusumunu azaltmanin yani sira, kaplamalarin yapilarin1 da énemli derecede degistirdigi
ortaya konulmustur [70-73]. Ornegin yapilan &lgiimlerde darbe uygulanmis kaplama
islemlerinde taban malzeme yakinlarinda plazma yogunlugunun ve elektron sicakliginin
artt1g1 6l¢lilmiistiir [ 74-76]. Yapilan bagka bir ¢alismada darbe uygulanmis TiN kaplamalarin
uygulanmamis kaplamalara gore daha yliksek adezyon degerleri gosterdigi ifade edilmistir
[70]. Lee ve arkadaglarinin yapmis olduklar1 ¢calismada darbe frekansinin 2 kHz den 20 kHz

artirtlmasiyla kaplama tane boyutunun azaldigini ifade etmislerdir [71].

1.4.1.2.8. Yiiksek Gii¢ Yogunluklu Darbeli Manyetik Alanda Sicratma

Manyetik alanda si¢ratma yontemleri metalik kaplamalardan bilesik kaplamalara
kadar pek cok uygulamada yaygin bir sekilde kullanilan fiziksel buhar biriktirme
yontemlerinden biridir. Cogu uygulamada kaplamalarin yogun, kusursuz ve bosluksuz
olmasi istenir. Bu gibi 6zellikleri elde etmek i¢in, taban malzemeye biriktirilen filmin diisiik
enerjili iyonlarla absorbe olmus atomlarin hareketliligini artirmak icin bombardiman
edilmesi gerekir. Dikkate deger bir bombardiman elde edilebilmesi i¢in yogusan aki
igerisindeki iyon nétron oraninin yeterli mertebede olmasi gerekir.

Dogru akim manyetik alanda sigratma yontemlerinde hedef malzemeye uygulanan gii¢
yogunlugu tipik olarak 50 W cm?’den daha diisiiktiir. Hedef malzemeye uygulanan giic
yogunlugunun diisiik olmasi plazma ile temas halindeki hedef malzemenin asir1 1sinmasini
onlemek icindir. Darbeli dogru akim manyetik alanda sigratma sistemlerinde 900 W cm™
hedef malzeme gii¢ yogunluguna ulasiimistir. Kouznetsov ve arkadaslar1 1999°da yapmis
olduklar1 calismada gelistirdikleri teknik ile 2,8 kW cm™?lik hedef malzeme gii¢
yogunluguna ulagsmislardir [77].

Bu yontemde giic kaynag1 diisiik giic seviyelerinde calisir ve her c¢evrimde kisa
siireligine yiiksek voltajlara darbelenir. Boylece yiiksek elektron yogunlugu (6x10'° m™
civarinda) elde edilerek sigratilmis malzemelerin iyonlasmasi artirilir [78]. Bu elektron
yogunlugu, dc manyetik alanda sigratma gibi geleneksel si¢ratma tekniklerinden yaklagik ti¢
kat daha yiiksek elektron yogunlugudur [79]. Yapilan caligmalarda yiiksek giic yogunluklu

darbeli manyetik alanda sicratma sistemlerinde geleneksel manyetik alanda sigratma
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sistemlerine gore iyonlasma derecesi daha yiiksek bir plazma yogunlugu sagladig: ifade
edilmistir [80]. YoOntemin genel avantajlari yiiksek kaplama hizi, optimum adezyon,
miikemmel kaplama homojenligi seklinde siralanabilir. Bu alanda yapilan arastirmalar her

gecen giin artarak devam etmektedir.

1.5. Calismanin Amaci ve Kapsam

Sanayide gerceklestirilen {iretimlerde kullanilan yontemler igerisinde en
onemlilerinden biri ekstriizyon yontemidir. Ekstriizyon yontemi, istenilen geometriye sahip
uzun parga elde etmek i¢in hazirlanan kalibin 6niine yerlestirilmis olan kiitiik (bilet, takoz)
malzemesinin arka kismindaki zzimbanin uyguladig1 kuvvetle bu kalibin i¢inden gecirilerek
istenilen profilin elde edilmesi olarak tanimlanabilir. Elde edilen iirliniin istenilen geometrik
ozelliklerde olmasi ve bu 6zelliklerin iirliniin imalat1 siiresince belirlenen tolerans araliklari
icerisinde kalmasi, kalip olarak kullanilan parcanin Oncelikli olarak asinma davranigina
baglidir. Klasik olarak gerceklestirilmekte olan iiretimlerde, imal edilen kaliplar genel olarak
konvansiyonel 1s1l islemlere tabi tutularak kullanilmaktadir. Klasik yontemlerle hazirlanan
kaliplarin  kullanim Omiirleri kalibin imalatinda kullanilan malzemenin sergileyecegi
mekanik ve tribolojik dayanim ozelliklerine baglidir. Bu dayanim degerleri, genellikle
kullanilan kaliptaki acikligin (iiriin geometrisinde sekillendirilmis kanal) belirlenen ticari
tolerans degerine erismesi ile ifade edilmektedir. Olusan bu asinma sonucunda, kalibin
iiretmekte oldugu iirlin boyutlar1 degiserek hatali iirlin elde edilmektedir. Kalipta ortaya
cikan bu degisim teknik olarak giderilmesi gii¢ hasarlar meydana getirmekte oldugundan,
kalibin degistirilmesi zorunlu olmaktadir. Bu durum, ortaya ¢ikan kalip maliyetinin yaninda
iiretimin durmasina ek olarak da hammadde ve is¢ilik maliyetlerinin de artmasina neden
olmaktadir.

Ekstriizyon islemlerinde kullanilmakta olan kaliplar genellikle sicak is takim
celiklerinden iiretilmektedirler. Bu ¢elikler yiiksek sicaklikta uzun siireli kullanima uygun
ve tekrarli ylikler altindaki uygulamalarda ylizeysel sertlik diisiislerine karsi direngli
malzemelerdir. Sicak is takim c¢eliklerinden iiretilen takim ve kaliplarin gostermis oldugu
performans, kullanilan sicak is takim celiginin kalitesine, uygulanan 1s1l isleme, 1s1l iglem
sonras1 uygulanan ylizey islemlerine, kalip ya da takim tasarimina, ekstriize edilen malzeme
cinsine ve kullanim sartlarina bagli olarak degisiklik gostermektir. Sicak is takim ¢eliklerinin

kullanim yerlerinde maruz kaldiklar1 ¢alisma kosullar1 Tablo 1’de verilmistir. Yiiksek



25

sicaklikta kullanilan takim ve kalip ¢eliklerinden baslica sahip olmalar1 istenilen 6zellikler;
calisma sicakliginda deformasyon dayaniminin, yiiksek sicakliktaki aginma direncinin, 1s1l
islemlerden kaynaklanacak deformasyonlara karsi direncinin ve gerilme catlak dayanimin
yiiksek olmasidir. Sanayide yiiksek sicaklik uygulamarinda en yaygin olarak H11, H12, H13
sicak is takim celikleri kullanilmaktadir. Bu ¢eliklerden 6zellikle aliiminyumun ekstriizyon
kaliplarinin imalatinda kalip malzemesi olarak kullanilan en yaygin celik AISI HI13-
X40CrMoV5-1 (1.2344) geligidir.

Tablo 1. Sicak ig takim ¢eliklerinin maruz kaldig1 zorlanmalar [81].

Zorlanma Tiirli Doévme Ekstriizyon Enjeksiyon
Maks.Y1iz. Sicaklig 870°C 570°C 600°C

Isil Yorulma R 4+ -+
Plastik Deformasyon -+ +++ ++

Sicak Asinma R ++++ A+
Erozyon ++ ++ bt
Siirtinme + -+ +

Darbe +A++ ++ et

+ etkinin derecesini ifade etmektedir.

Ekstriizyon imalatinda kullanilan kaliplar ¢aligma ortaminda termo-mekanik etki
altinda is gormektedirler [82]. Bu kosullar altinda kullanilmakta olan kaliplarda genel olarak,
termal yorulma catlagi, oksitlenme [83], erozyon, korozyon ve islenen alagimlarinin yerel
olarak yapismasindan [84] kaynaklanan hasarlar meydana gelmektedir. Bu nedenle daha
uzun bir dmiir i¢in bu tiir etkilere maruz kalan malzemelerin ylizey asinma dayanimlarini
arttirtlma yollar1 aranmaktadir [85-87]. Bu yollardan biri, AISI H13 sicak is ¢eliginin
yiizeyine nitriirleme islemi uygulanmasidir. Yapilan ¢alismalar sonrasinda farkli nitriirleme
stireleri ve sicakliklarinda kalip malzemesine uygulanan nitriirleme isleminin ¢eligin mikro
yapisini ve asinma davranisini iyilestirmekte oldugu ve bu ydntemle yiizeyi islenmis
kaliplarin ¢aligma Omiirlerinin 6nemli dl¢iide arttig1 belirlenmistir. S6z konusu iyilesmenin
ylizeyde olusturulan nitriir bilesim tabakasinin kalinligina bagli oldugu, nitriir tabakasi
kalinliginin artmasiyla birlikle asinma hizinin arttigini ve nitriirleme ortami gazindaki azot

bilesiminin azaltilmasiyla birlikte bilesim tabakasinin kontrol edilmesi kolaylasarak, fazla
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kalinlagsmasinin 6nlenmesi nedeniyle daha uygun tribolojik 6zelliklere sahip yiizeylerin elde
edilebildigi belirtilmigtir [88]. AISI H13 ¢eliklerinin mekanik ve tribolojik 6zelliklerinin
daha fazla iyilestirilmesi i¢in ¢esitli kaplamalar bu geliklerin yiizeylerine uygulanmustir. Ilk
zamanlar TiN kaplamalar fiziksel buhar biriktirme yontemleriyle AISI H13 kalip celiginin
yiizeyine uygulanmistir. Yapilan bir ¢calismada FBB yontemiyle kaplanmig AISI H13 kalip
celiginin nitriirleme uygulanmis numuneye gore daha fazla aginma direncine sahip oldugu
rapor edilmistir [89]. Yapilan baska bir calismada, yiizeye kimyasal buhar biriktirme
yontemi ile TiC ve TiN kaplanmig ve kaplamalarin nitriirlenmis yilizeye oranla ¢ok daha iyi
bir aginma davranigt sergilemekte oldugu belirtilmistir [90]. Ancak bu kaplamalarin
400°C’nin tizerinde oksitlenme dayanimlarinin diisiik olmasindan dolay1r TiN kaplamalara
cesitli alasim elementleri eklenerek baska kaplamalar gelistirilmistir. Bunlardan en yaygin
olant Al elementinin eklendigi TiAIN kaplamalardir. TiAIN kaplamalar yiiksek sicaklikta
yiizeylerinde olusan Al2O3 koruyucu oksit tabaka sayesinde pek c¢ok uygulamada
kullanilabilmektedirler. Ancak bu kaplamalarin en biiyiik dezavantaji AIN bilesiginin taban
malzemeye yapisma dayaniminin diisiik olmasidir. Bu nedenle gerek adezyon dayanimin
artirmak gerekse asinma direnglerinin daha fazla iyilestirmek i¢in yapiya Cr eklenmistir.
AIST HI3 ¢eligi ylizeyine kaplanmis olan TiAICtrN kaplamalarin, TiAIN ile
karsilastirildiginda iki kat daha fazla takim 6mrii davranisi sergiledigi ifade edilmistir [54].
Baska bir calismada TiAIN kaplamasina Cr eklenmesiyle sertlik ve asinma direncinin TiAIN
kaplamasindan daha yiiksek oldugu ifade edilmistir [91]. Yapilan bagka bir ¢aligmada, AISI
H13 ¢eligi tizerine CrAlN ince filmi radyo frekans manyetik sigratma yontemiyle kaplanmis
ve incelemeler sonucunda, kalip yiizeyinin korozyon dayaniminin énemli 6l¢iide artmakta
oldugu, yiizey sertliginin 30 GPa degerine kadar yiikselebildigi ve kaplama tabakasinin
adezyon direncinin 59N degerlerine yiikselmis oldugunu tespit edilmistir [92]. Yapilan
baska bir calismada ayni kalip malzemesi iizerine TiN, CrN, (Ti, AI)N ve TiB> gibi
malzemeler PVD yontemiyle kaplanarak o6zellikler incelenmistir. (Ti, AI)N ya da TiB»
kaplamalarin, kaplanmamis numuneye gore servis dmriinii artirdigi belirtilmistir [93]. Diger
bir ¢caligmada Cr1xZrxN ince filmi kapali alan dengesiz manyetik alanda si¢ratma yontemi
ile kaplanarak Zr elementinin miktarinin artmasiyla daha yogun ve kompakt bir yap1 elde
edildigi, yiizey sertliginin 34GPa degerine kadar yiikseldigi ve asinma davraniginin CrN
kaplama ile karsilastirildiginda biiyiik oranda iyilesmis oldugu ifade edilmistir [94]. Tespit
edilen bu iyilesmelerin kaplama igerisinde olusan kati ¢ozelti sertlesmesi etkisiyle bu

seviyelere erismis oldugu diisliniilmiistiir [94]. Baska bir ¢alismada kapali alan dengesiz
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manyetik alanda sicratma yontemiyle AlixCrxN kaplanarak elde edilen ylizeyin sertlik
degerinin kaplama tabakasindaki Cr oranina bagli olarak 31-41 GPa arasinda degismekte
oldugu belirtilmistir [95].

Yapilan literatiir incelemeleri sonucunda (Ti, Al, Cr)N elementlerinin ikili, ti¢li ve
dortlii bilesimlerini igeren kaplamalarin AISI H13 ¢eliginin yapisal 6zelliklerini ve mekanik
ozelliklerini belirli seviyeye kadar iyilestirdigi ancak yiiksek sicaklik aginma dayanimini
yeterince iyilestirmedigi goriilmiistiir. Bu nedenle bu ¢alismada ekstriizyon kaliplarinda
yaygin bir sekilde kullanilan AISI H13-X40CrMoV5-1 (1.2344) sicak is takim ¢eligi
yiizeyine yiiksek sicaklik ortamlarindaki hem termal kararliligini hem de asinma direncini
artirmak icin Nb elementi eklenerek AISI H13 kalip ¢eliginin servis dmriiniin artirilmasi
amaglanmistir. Bu c¢alismada ayrica kaplamalarin yapisina 6nemli derecede etki eden
kaplama parametrelerinden bias gerilimi, calisma basinci, gorev zamani ve darbe frekansi
gibi parametrelerin TiAICrNbN kaplamasinin yapisal, mekanik ve hem oda sicakliginda
hem de yiiksek sicaklikta ki siirtinme ve asinma davraniglarina etkileri Taguchi deney
tasarim1 yontemi ile incelenerek ekstriizyon iglemi sicakliginda ki uygulamalar i¢in en uygun

kaplama parametrelerinin belirlenmesi amaglanmistir.



2. DENEYSEL CALISMALAR

2.1. Kaplama Islemleri Oncesi Numunelerin Hazirlanmasi

Deney calismalarinda taban malzeme olarak kullanilacak AISI H13 sicak is takim
celigi ticari olarak satin alinmistir. Satin alinan ¢elik uygun boyutlara (35 mm cap ve 8 mm
kalinlik) getirilerek deney numunelerinin islem gérmemis hali elde edilmistir. Disk haline
getirilen malzemeler, literatiire [96] uygun olarak, 620°C de gerilme giderme tavina tabi
tutulduktan sonra 1034°C’de ostenitlestirilip sonrasinda yagda sogutularak sertlestirilmistir.
Ardindan sirasiyla 500 ve 600°C’de tekrarli olarak menevisleme islemine tabi tutulup,
550°C sicaklik seviyesinde tekrar gerilim giderme islemi uygulanmistir. Bu islemler
sonucunda hazirlanan numunelerin sertlikleri ortalama 53 RSD-C degerinde elde edilmistir.
Sertlestirilen, menevislenen ve gerilme giderme islemine tabi tutulmus olan numunelerin
yiizeyleri kaplama islemleri i¢in zimparalama ve parlatma islemlerine tabi tutulmustur.
Parlatma isleminde uygulanan yiik SON olup, 10 dakika siireyle gergeklestirilmistir. Daha
sonra numuneler ¢oziicli (Alkol+Aseton) igerisinde ultrasonik olarak 10 dakika siire ile
temizlenmistir. Yapilan bu islemler sonucunda hazirlanan numunelerin yilizeyinde ortalama

yiizey puriizliilik degeri 0,05um 40,002 olarak 6lgiilmiistiir.

2.2. Kaplama Islemlerinde Kullanilan Yéntem

Tezde 6n goriilen kaplama malzemesini AISI H13 celigi ylizeyine kaplamak ic¢in
darbeli DC kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma yontemi kullanilmistir. Bu
yontemde dort tane miknatisla kapali bir manyetik alan olusturulup plazmanin manyetik alan
cizgileri icerisinde kalarak numune yiizeyine daha iyi niifuz etmesi saglanmistir. Sistemin
dengesiz olmasi, miknatislardan uzakta plazma olusumunu saglamak i¢indir. Bu plazma
taban malzemesini daha yogun ve siki bir yapiya sahip olmasini saglayan iyon
bombardimani i¢in gerekli, reaktif kaplama isleminde ise reaktif gazlar aktif hale getiren
iyonlar1 saglar. Bu teknigin en Onemli avantajlarindan biri; numune yiizeylerine yiik
birikmesinden kaynaklanan ark olusumu az olmasidir. Boylece daha homojen ve kararli bir
kaplamanin olugmast saglanir. Ayrica hedef malzemenin zehirlenmesi denilen olumsuzlukta

bu yontemde daha az meydana gelir. Bu yontemde elementel hedef kullanilmasi daha fazla
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parametrenin kontroliine olanak saglar [97]. Diger avantajlar1 sdyledir; kaplama orani
yiikksek, plazmada hedef malzeme yiizeyine hapsolmasi daha yiiksek ve iyonlasma
verimliligi daha iyi, taban malzemenin 1sinmas1 daha diisiiktiir. Darbeli DC manyetik alanda
sigratma yonteminde 50-250 kHz gibi diisiik frekans degerlerinde kaplama islemi
gerceklestirilebilmektedir. Bu yontemde uygulanan desarj voltaji genellikle yiiksek negatif
voltaj ile diisiik pozitif voltaj dongiileri arasindadir. Dongiide negatif voltaj, katodu iyon
bombardimanina tutar yani sigratma islevini goriir. Diisiik pozitif voltaj ise elektronlar

cekerek sarj olugsmasini engeller.

2.3. Kaplama Islemleri I¢in Deney Tasarim

Gilinlimiizde kaplama Ozelliklerinin kaplama esnasinda olusan yapilar tarafindan
belirlendigi bilinmektedir. Kaplamalarda ortaya ¢ikan yapilar kaplama islemindeki pek ¢cok
parametreye bagli olarak gelismektedir. Bu parametrelerden en 6nemlileri; hedef malzeme
akimi, taban malzeme (bias) gerilimi, taban malzeme iyon akim yogunlugu, taban malzeme
sicakligi, taban malzeme ile hedef malzeme arasindaki mesafe, sigratma gazlarinin toplam
basinct, reaktif gazin kismi basinci, pompalama sisteminin bosaltma hizi, sigratma gazlarinin
sisteme giris yeri, hedef ve taban malzemelerinin yerlestirilme sekli ve yeri, calisma frekansi
ve gorev zamani seklinde sayilabilir. Kaplama isleminde etkin olan bu parametreler
birbirleriyle siirekli etkilesim halinde bulunurlar. Dolayisiyla bu parametrelerden
olusturulan her bir kombinasyon kendine 6zgii ayr1 bir mikro yap1 meydana getirir. Bu
nedenle pratik olarak bu parametrelerden herhangi birini digerlerinden bagimsiz olarak
diistinerek kaplamanin yapisi istenen sekle getirmek miimkiin olmamaktadir [98].

Kaplamalarin  6zelliklerine tesir eden kaplama parametrelerinin etkilerinin
arastirtlmasinda parametrelerden birinin degisken olarak segilip digerlerinin sabit tutuldugu
geleneksel yontem yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Ancak bu durum, daha iyi kaplama
elde edebilmek i¢in pek cok parametrenin muhtemel biitiin varyasyonlarinin denenmesi uzun
calisma zamani ve yiiksek maliyet gerektiren bir ¢alismay1 zorunlu kilmaktadir. Bu gibi
durumlarda gelistirilen deney tasarimi yontemleri (design of experiment method, DOE) pek
cok degiskenin ayni1 anda dikkate alinarak karmasik proseslerin optimize edilmesini
saglayan giiclii bir teknik olarak kullanilmaktadir [99]. Deney tasarim yontemleri arasinda
Taguchi yontemi, deneylerin tasariminda kullanilan en yaygin metotlardan birisidir. Bu

yontemde, birka¢ parametrenin ayn1 anda degistirilmesiyle gerceklestirilen deneylerden elde
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edilen sonuglar Sinyal/Giiriiltii (S/N) oranina dontistiiriilerek incelenmektedir. Burada sinyal
(S) olcililmek istenen gercek degeri, giiriiltii (N) ise Olgililen deger icerisinde istenilmeyen
faktorlerin etkinligini ifade etmektedir [100]. Elde edilen S/N grafiklerinden herhangi bir
parametrenin etkin olup olmadig1 gozlenebilir. Ayrica elde edilen S/N oranlar1 kullanilarak
delta istatistigine dayanan etki dereceleri hesaplanabilmektedir. Delta istatistigi ayni
seviyenin S/N ortalamalarinin en biiyiigliniin en kii¢iigiinden ¢ikartilmasiyla bulunmaktadir.
Etki derecesi delta degerleri kullanilarak belirlenmektedir. Bu kapsamda Taguchi
yonteminde S/N oranlar1 daha kiigiik deger daha iyi, daha biiyiik deger daha 1yi ve nominal
deger daha iyi olma iizere ii¢ ayr1 degerlendirme 6l¢iitii ile analiz edilmektedir.

Bu ¢alismada deney tasarimi igin Lo(3*) ortogonal dizin kullanilmistir. Ortogonal
dizindeki her deneydeki veriler S/N olarak adlandirilan istatistiki 6l¢limiin performansini
veren oranla analiz edilmistir. Kaplamalarin ozelliklerine etki eden parametrelerinin
onemlilik seviyesini belirlemek icin ANOVA (Analysis of Variance) analizi kullanilmigtir.

Calismada degisken dort parametre seg¢ilmistir. Bu parametreler taban malzemeye
uygulanan bias gerilimi, ¢alisma basinci, darbe frekansi ve gérev zamanidir. Yapilan pek
cok calismada taban malzemeye uygulanan bias gerilimi kaplamanin biiylimesi, mikro
yapisinin olusmasi ve diger 6zelliklerinde 6nemli rol oynadig: ifade dilmistir [71, 101-104].
Yiiksek enerjili iyon ve atomlarin biiyiiyen kaplama tizerine carpmalari film lizerinde bir¢ok
farkli etki olusturmaktadir. Burada yiiksek enerjili iyonlar taban malzeme iizerindeki
atomlarla ¢arpisarak sahip olduklar1 kinetik enerjiyi yilizeydeki atomlara transfer ederler.
Boylece ylizeydeki atomlar1 hareket ettirerek daha diisiik enerjili yerlere (daha kararl)
yerlesmelerini saglayarak kaplamanin daha kararli biiylimesini saglarlar. Artan iyon
bombardimani geri sigratma ve ileriye sicratma seklinde iki farkli etkiye neden olur. Bu
sekilde kaplamada kolonlu taneler arasinda olusabilecek bosluklar doldurularak film
yogunlugunun artmasi saglanir. Diger bir durum ise iyon bombardimani tane biiylimesini
sinirlandirarak cekirdek olusum boélgelerini artirip bdylece ince taneli kristal yapilarin
olusmasina olanak saglamasidir. Ileri sigratma mekanizmasi kaplama icerisinde ara yer
bolgelerinin olugmasina neden olarak kaplamanin basi kalinti gerilmelerinin artmasina
neden olur. Bu artig iki sonu¢ dogurur. Birinci olarak kaplamanin sertligini arttirir ikinci
olarak kaplama kalinligini arttirict etki meydana getirirken kaplamanin yiizeye tutunma
kabiliyetini azalmasina neden olur [101].

Yapilan ¢aligmalarda hedefe uygulanan darbe frekansi ve gérev zamani da iiretilen

kaplamanin pek ¢ok 6zelligi iizerine etkidigi ortaya konulmustur [101, 105-107]. Mandal ve
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arkadaglar1 hedef malzemeye uygulanan frekansin artmasiyla kaplama kalinliginin arttigini
rapor etmiglerdir [73]. Hsiao ve arkadaslarinin yapmis oldugu calismada sabit frekansta
gorev cevriminin azalmasiyla en iist glic yogunluguna ulasildigini ifade edilmistir [72].
Raoufi ve arkadaslarinin yapmis oldugu ¢alisma da goérev ¢cevriminin artmasiyla birlikte TiN
kaplamasinin sertliginin azaldig: ifade edilmistir [108].

Bu ¢aligmada literatiir incelemeleri ve laboratuvarda yapilan daha onceki ¢alismalar
dikkate alinarak kaplama parametreleri belirlenmistir. Yapilan pek ¢ok calismada Ti esasl
kaplamalara Al eklenerek yapisal ve mekanik 6zelliklerin gelistirilmis oldugu ayrica oksit
olusum baslama sicakligini arttirdigi ifade edilmistir [32, 109, 110]. Yapiya Cr eklenmesinin
hem korozyon direncini hem de siirtiinme ve asinma oOzelliklerini iyilestirdigi ortaya
konulmustur. Onceleri siiper iletken malzeme olarak daha c¢ok kullanilan ve 6zellikleri
arastirilan Nb elementi [111] ve NbN bilesiginin [112], son yillarda yapilan aragtirmalar
neticesinde dikkate deger mekanik ve tribolojik 6zelliklere, yiiksek ergime noktasina, 1sil
kararliliga ve yiiksek elektrik iletkenligine sahip oldugu ifade edilmistir [113-116]. Bu
nedenle bu caligmada Ti, Al, Cr, Nb gecis metalleri hedef malzeme olarak, N ise reaktif gaz
olarak se¢ilmistir. Boylelikle planlanan kaplama tabakasinda Ti, Al, Cr ve Nb elementlerinin
azotlu bilesiklerinin yiiksek sertliklerinin yaninda 6zellikle Nb’un ytiksek sicakliktaki termal
kararlilig: arttiric1 etkilerinden yararlanilmak amaciyla s6z konusu bilesim kombinasyonu

tasarlanmistir.

2.4. Kaplama Islemleri

Calisma i¢in belirlenen TiAICrNbN dereceli (graded) kompozit filmlerin iiretilmesi
icin kullanilacak kaplama parametreleri, Tablo 2’de gosterildigi gibi Taguchi Lo(3*) deney
tasarimi ile belirlenmistir. Kaplama islemlerinin gerceklestirildigi diizenek Sekil 8a’da
verilmistir. Kaplama islemlerinin yapilmasi i¢in Al, Nb, Cr ve Ti olmak {izere ayr1 ayr1 4
hedef malzeme kullanilmistir. Hedef malzemeler Sekil 8b’de gosterildigi gibi sisteme

yerlestirilmistir.
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Tablo 2. TIAICrNbN dereceli kompozit film kaplama parametreleri

Seviyeler
Degisken Parametreler 1 2 3

Darbe Frekansi (kHz) 100 150 200

Gorev zamam (ns) 0.5 1.5 2.5

Taban Malzeme Gerilimi (-V) 50 75 100

Cahisma Basinci (Torr) | 2x107 2,5x107 3x10°7

Sabit Parametreler

Hedef Akimlari; Ti/ Al/ Cr/ Nb (A) 6/2/5/5

Ara Tabaka I¢in Ti Hedef Akin1 ~ (A) 6

Kaplama Siiresi (dk.) 60

Kaplama Frekans Gorev zamam Bias Gerilimi | Calisma Basinci

Numarasi (kHz) (us) (-V) (Torr)
R1 100 0,5 50 2x1073
R2 100 1,5 75 2,5x1073
R3 100 2,5 100 3x1073
R4 150 0,5 75 3x107
R5 150 1,5 100 2x1073
R6 150 2,5 50 2,5x1073
R7 200 0,5 100 2,5x107
R8 200 1,5 50 3x1073
R9 200 2,5 75 2x107
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Sekil 8. a) Darbeli DC kapal1 alan manyetik alanda sigratma sisteminin fotografi,
b) Hedef malzemelerin yerlestirilis bicimi
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Kaplama islemi oncesi, taban malzeme yiizeyinde olusabilecek kirlilikleri gidermek
amaciyla 30 dakika siire ile iyon temizleme islemi gerceklestirilmistir. Iyon temizleme icin
argon soy gaz atmosferi kullanilmistir. Calismada optimum o6zelliklere sahip kaplamanin
iiretilebilmesi icin ylizeyi metalografik islemlerle hazir hale getirilmis AISI H13 celigi
lizerine uygulanan iyon temizleme isleminden sonra kaplama ile taban malzeme arasindaki
adezyonu artirmak ve daha gii¢lii baglanmay1 saglamak, film-taban malzeme ara yiizeyinde
olusacak artik gerilmeleri azaltmak, yiik tasima kapasitesini ve oksitlenme direncini artirmak
amactyla 3 dakika siire ile Ti ara tabakasi kaplama islemi gerceklestirilmistir. Ardindan
yiiksek sicaklik nedeniyle biriken 1s1l kalint1 gerilmeleri azaltmak i¢in kimyasal bilesimi
stirekli olarak degisen yapida 10 dakika siireli adimlarla TiN, TiAICrN, TiCrNbN, TiAICrN,
TiCrNbN ve TiAICrNbN tabakalari numune yiizeyine Sekil 9’daki gibi kaplanmustir. S6z
konusu kaplamalarin gergeklestirilmeleri sirasinda yapisal incelemelerde kullanilmak tizere
¢elik numuneler ile ayni ortama cam levha altliklar yerlestirilmis ve bu altliklar iizerine de

ayn1 kaplamalarin biriktirilmesi saglanmistir.

TiAINbN
TiCrNbN Dereceli
TiAICKN Gecis

TiCrNbN

Tabakasi

TiAICrN

TiN Tabakasi

Ti Adezyon Tabakasi

H13 Sicak Is Takim Celigi

Sekil 9. TIAICrNbN kaplamasinin tasarim sekli
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2.5. Sertlik Ol¢iimii

TiAICTNDbN dereceli olarak iiretilen kompozit yapili kaplama filmlerinin sertlik
Ol¢iimleri elde edilen kaplamalarin 2-4 pm’lik kalinlik araligina sahip olmalarindan dolay:
taban malzemenin etkisini azaltmak i¢in nanosertlik test yontemi kullanilarak belirlenmistir.

Bu amag i¢in kullanilan nanosertlik cihazinin fotografi Sekil 10°da verilmistir.

Sekil 10. Nano sertlik 6l¢lim cihazi

2.6. Yapisal incelemeler

Kaplamalarin yapisal 0Ozelliklerinin incelenmesi i¢in cam levha altlik {izerine
kaplanmis numuneler kullanilmistir. Bu incelemeler, A=1,5405 A dalga boyuna sahip CuK,
radyasyon kaynakli X-ray Difraktometre cihazi kullanilarak gerceklestirilmistir. Her bir
numune, 20 = 5 - 110° tarama arahiginda, 3 derece/dakika tarama hizinda ve 0,05 derece
tarama adiminda incelenmeye tabi tutulmustur. Kaplamalardan elde edilen X-1g1n1 grafikleri,
JCPDS (Joint Committe on Powder Diffraction Standards) pik dosyalar1 ve literatiir ile
karsilastirilarak degerlendirilmistir.

Kaplamalarin mikro yapisal oOzellikleri, kalinliklari, kimyasal bilesim analizleri,
asinma ylizeyi fotograflar1 taramali elektron mikroskobu ve EDS yontemi kullanilarak

karakterize edilmistir.
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2.7. Adezyon Deneyleri

AISI H13 taban malzeme yiizeyine kaplanan TiAICrNbN dereceli kompozit
kaplamalarin adezyon dayanimlarini belirlemek i¢in ¢izik deneyi (scratch resistance) test
cihaz1 kullanilmistir. S6z konusu cihaz CSM firmasi tarafindan imal edilmis olan Revetester
model ¢izik deneyi dl¢iim cihazidir. Olgiimler i¢in ug ¢apt 200 um olan standart Rockwell
C tip batict ug¢ kullanilmistir. Deneylerin gergeklestirilmesinde 10 mm/dk kayma hizi ve
100N/dk’ya kadar arttirilan yiik degeri kullanilarak 6l¢iilmiistiir. Deney sonucunda elde

edilen cizikler SEM ile goriintiilenerek karakterize edilmistir.

2.8. Siirtiinme ve Asinma Deneyleri

Uretilen kaplamalarin tribolojik 6zelliklerinin belirlenmesinde endiistriyel uygulama
kosullar1 dikkate alinarak atmosfer ve yiiksek sicaklik ortamlari kullanilmistir. Atmosfer
ortamindaki tribolojik &zellikler Sekil 11°de verilen DUCOM firmasina ait ball-on-disk
deney diizenegi kullanilarak gerceklestirilmistir. Yiiksek sicaklik ortamindaki deneyler ise
CSM firmasina ait ball-on-disk deney diizenegi ile gergeklestirilmistir. Her iki deney
diizeneginin sonuglarinin birbirleri ile karsilastirilabilir 6zellikte olmasini saglamak i¢in ayni
kosullarda ve ayni parametreler kullanilip diizeneklerin uyumlu olduklar1 belirlenerek
tribolojik deneyler gergeklestirilmistir. S6z konusu siirtinme ve asinma deneylerinin

gerceklestirilmesinde kullanilan ¢calisma parametreleri Tablo 3°de verilmistir.
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Olii Agirhk Yuvasi

smma Sensorii
Yiik
Hiicresi

e

!
S e

Sekil 11. Triboloji deney diizenegi

Tablo 3. Tribolojik deney parametreleri

Parametreler
Taban Malzeme AISI H13
Kaplama cinsi TiAICrNbN

Asindirici Bilye AO3 (%99,5 Al,03) 1700VSD
Asindirict Bilye Cap1 6 mm

Uygulanan Bilye Yiikii (P) 2N

Numunenin Cevresel Hiz1 (V) 60 mm/s

Deney Stiresi 1600 ¢evrim

Test Ortam1 Atmosfer

Iz Cap 10 mm

Ortam Sicaklig1 20-24°C

Bagil Nem % 50-58

Deney sonrasinda aginma hacimleri, temassiz optik profilometre kullanilarak elde

edilmistir. Asinma orani ise Formiil 1’e gore hesaplanmustir.

_ Wy
- FNXS

)

N.m

Burada W aginma orani, Wy aginma hacmi, Fn uygulanan yiik ve S aginma mesafesi.

(1




3. BULGULAR VE TARTISMA
3.1. Kaplamalarin Yiizey Morfolojilerinin incelenmesi

AISTH13 geligi tizerine TiAICrNbN kaplanmis numunelerin yiizey 6zellikleri taramali
elektron mikroskobu ile incelenmistir. Yapilan incelemeler sonucunda elde edilen ylizey
goriiniimleri Sekil 12-19’da verilmistir. Genel olarak her kaplama parametresinin, biiyiitiilen
kaplama iizerine farkli etkiye sahip oldugu bilinmektedir [117]. Ornegin bias gerilimi
arttirlldiginda biiytitiilen filmin olusumunu saglayacak atomlar daha yiiksek enerjiye sahip
olarak parga yiizeyine carptirildiklarindan dolayr daha yogun bir yapinin olusmasini
saglarlar [117]. Artan bias gerilimin diger bir etkisi ise enerjisi artmis iyonlarin biiylimekte
olan film tabakasina carpmalar1 ile ylizeyde mevcut olarak bulunan atomlarin geri
sigcramalarina neden olarak kaplama hizinin azalmasina yol agmasidir [118]. Bu dogrultuda
elde edilen sonuglar iizerine kaplama parametrelerinin etkisi ayr1 ayr1 incelenecektir.

S6z konusu numunelerin kaplanmasinda, darbe frekansinin 100 kHz oldugu R1, R2 ve
R3 numunelerinin yiizeylerinden c¢ekilen SEM fotograflar1 Sekil 12-14’de verilmistir.
Ozellikle Sekil 12°deki R1 ve Sekil 14°deki R3 numunesinin fotograflari incelendiginde bias
voltaji, gérev zamani ve caligma basinci parametrelerinin 50 V, 0,5us ve 2x10° Torr
degerlerinden 100V, 2us ve 3x107 Torr degerlerine arttirilmasiyla daha ince taneli bir
yapiya sahip kaplamalarin elde edildigi gorilmiistiir. Bias gerilimi arttikga kaplama
tabakasinin tanelerinin kiigiilmesi daha once yapilmis olan degisik kaplama calismalariyla
da uyumlu olmaktadir. Yiiksek bias (100 V) ve gérev zamaniyla (2,5us) taban malzeme
yiizeyine ulagan iyonlarin yogunlugu artar. Malzeme yiizeyinde daha yogun iyon
bombardimaniyla daha fazla ¢ekirdeklenme bolgeleri olusarak daha ince taneli yapinin
meydana geldigi diisiiniilmiistiir. R1 numunesindeki daha biiyiik tane yapist olusmasi
adatomlarin (absorbe olmus atomlar) hareketliliginin daha diisiik olmasindan kaynaklanmis
olabilecegi diistiniilmektedir. Warcholiski ve arkadaslar farkli bias gerilimleri kullanarak
yapmis olduklar1 kaplama tabakalar1 iizerindeki incelemeleri sonucunda bias geriliminin
artmasinin iyon hareketliligini arttirdigini ifade etmislerdir [119]. Aymi calismada daha
yiiksek enerjili atomlarin yiizey bolgesindeki taneler arasi bosluklara yiiksek enerjili iyon
bombardimani ile diflizyon olarak daha yogun bir yapinin olusmasint ve tanelerin

kiiciilmesini saglayacaklarini ifade edilmistir [119]. Ayn1 sonu¢ Yu ve arkadaglarinin [120]
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yapmis oldugu calismada da yine bias gerilimin artmasiyla birlikte adatomlarin
hareketliliginin arttif1 ve bdylece yliksek hareketlilige sahip adatomlar taneler arasi
bosluklara girmesiyle daha yogun bir yapinin olusmasini sagladigi seklinde ifade edilmistir.
Gorev zamani acisindan sonuglar degerlendirildiginde; diisilk gérev zamanlarinda taban
malzeme yiizeyine daha diisiik enerjiye sahip iyonlar gelmekte iken, gérev zamaninin
artmasiyla taban malzeme yiizeyine daha yiiksek enerjiye sahip iyonlarin gelmesi sonucunda
daha diizgiin ve ince taneli bir yap1 elde edilmistir. Lugscheider ve arkadaslar1 da gorev
zamant artikca daha ince yapili yiizey elde edildigini ifade etmistir [107]. Calisma basinci
acisindan sekiller degerlendirildiginde; Artan ¢alisma basinci ile ortamda bulunan atomlarin
serbest yollar1 azalmis, daha fazla atomun ¢arpigmasi ile daha fazla iyona sahip bir plazma
elde edilmistir. Ozellikle Sekil 13 de verildigi gibi en yiiksek ¢alisma basincina sahip R3
numunesinde, yogun plazmaya uygulanan bias gerilimi ile birlikte daha fazla iyon
kaplamaya yonlendirilmis bdylece bosluksuz siki diizenli bir kaplama tabakasi elde
edilmistir.

Darbe frekansinin 150 kHz olarak sabit tutuldugu R4, RS ve R6 numunelerinin
yiizeylerinden cekilen SEM fotograflar1 Sekil 15-17’de verilmistir. En diisiik ¢alisma
basincina ve en yiiksek bias gerilimine sahip olarak tiretilen RS numunesinin Sekil 16’daki
yiizey goriiniimii incelendiginde; ince taneli bir morfolojiye sahip oldugu goriilmektedir. Bu
durum, RS numunesinin en yiiksek bias voltajina ve en diisiik ¢calisma basincina sahip olmast
nedeniyle biriktirilen atomlarin taban malzeme ylizeyine hareketleri sirasinda
carpisabilecekleri gaz atomlarinin daha az miktarda olmasiyla iliskili olabilecegi
diistiniilmiistiir [121]. Bu sayede buharlastirilan atomlar daha yiiksek basingli ortamlarindaki
atomlara oranla daha yliksek enerjiye sahip olarak taban malzeme ylizeyine erismektedirler.
Boylece yiizeydeki adatomlarin hareketliliginin artirilmas1 saglanarak daha fazla
cekirdeklenme bolgeleri bulunup daha ince tane boyutuna sahip olan bir yapi elde edilmistir.
75 V bias gerilimine sahip olan R4 ve 50 V bias gerilimine sahip olan R6 numunelerinin
yiizeylerine bakildiginda her iki yiizeyin tane yapisinin izafi olarak 100 V bias gerilimine
sahip olan R5 numunesinin yiizeyine gore daha iri yapida olduklar1 Sekil 15 ve 17°den
goriilmektedir. Bu durumun bu numunelerde azalan bias ile birlikte meydana gelen daha az
cekirdeklenme bolgelerinin olugmasi neticesinde meydana geldigi diistiniilmiistiir. Azalan
bias gerilimi ile birlikte ¢ekirdeklenme yogunlugunun azaldigi ifade eden pek ¢ok ¢alismayla
bu calismada elde edilen bulgular uyumludur [120, 122].
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Darbe frekans degerinin 200 kHz olarak sabit tutuldugu R7, R8 ve R9 numunelerinin
yiizey goriiniimleri Sekil 18-20°de verilmistir. Sekil 18 incelendiginde R7 numunesinin
yiizeyi diger numune ylizeylerine oranla daha ince taneli bir yapida oldugu goriilmektedir.
Kaplama parametrelerine bakildiginda bu numunenin en yiliksek negatif bias gerilimine
sahip oldugu goriilmektedir. Kelly ve arkadaslar1 bias gerilimin artmasiyla daha yogun
kaplama tabakasi elde ettiklerini rapor etmislerdir [123]. En diisiik bias gerilimine ve en
yiiksek calisma basincina sahip R8 numunesinin yiizey morfolojisine bakildiginda ise iri
taneli bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir. Bu durum diisiik bias voltaj1 ve yiiksek ¢calisma
basinciyla taban malzeme yiizeyine gelen iyonlarin daha diisiik enerjiye sahip olmasi ve daha
az sayida cekirdeklenme bdlgeleri olusturmasiyla ilgili oldugu diistiniilmektedir. Ayrica,
iyonlarin enerjisinin diisiik olmas1 adatomlarin hareketliliginin azalmasinin etkisiyle daha az
yogun bir yapiin elde edilerek daha iri taneli bir yapinin olusmasina katkida bulundugu
disiiniilmektedir. R9 kaplama sartlariyla iiretilen numunede ise ¢alisma basincinin diisiik
olmasi ve bias geriliminin R8 numunesine gore daha yiliksek olmasindan dolay1 nispeten

daha ince taneli bir yapiya sahip oldugu gortilmiistiir.

2 um EHT = 5.00 kV Signal A = SE1
_ | Probe = 250 p. 5 % 2 .
WD = 95mm Mag = 10.00 KX Metallurgical & Materials Engineering

Karadeniz Technical University

Sekil 12. R1 numunesinin SEM yiizey goriiniimii
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2 pm EHT = 15.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 300 pA Karadeniz Technical University
WD = 5.0 mm Mag = 10.00 KX Metallurgical & Materials Engineering

Sekil 13. R2 numunesinin SEM ylizey goriiniimii

EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 200 pA KTU - Metallurgical &
WD = 9.0 mm Mag= 10.00 KX Vacuum Mode = High Vacuum  Materials Engineering

Sekil 14. R3 numunesinin SEM yiizey gorliinimii
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2um EHT = 5.00 kV Signal A = SE1

= Karadeniz Technical University
WD=105mm  Mag= 1000Kx | 'ope= 100pA

Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 15. R4 numunesinin SEM ylizey gorliniimii

1 um EHT= 500kV  Signal A= SE1
H WD = 9.5mm Mag = 10.00 K X

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

Sekil 16. RS numunesinin SEM ylizey goriiniimii
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2 pm EHT = 5.00 kv Signal A = SE1 | Probe = 100 pA Karadeniz Technical University
WD = 9.0 mm Mag = 10.00 KX Metallurgical & Materials Engineering

Sekil 17. R6 numunesinin SEM ylizey goriiniimii

1 pm EHT = 5.00 kv Signal A = SE1 | Probe = 100 pA Karadeniz Technical University

WD =10.5 mm Mag = 10.00 KX Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 18. R7 numunesinin SEM yiizey gorliinimii
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2um EHT = 5.00 kV Signal A = SE1

= Karadeniz Technical University
be = 100 pA
WD=110mm  Mag= 1000KX ' '°P® R

Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 19. R8 numunesinin SEM ylizey goriiniimii

2 pm EHT = 5.00 kv Signal A = SE1 | Probe = 100 pA Karadeniz Technical University
WD =10.5 mm Mag = 10.00 KX Metallurgical & Materials Engineering

Sekil 20. R9 numunesinin SEM ylizey goriiniimii



45

3.2. Kaplama Kesitlerinin incelenmesi

Gergeklestirilen kaplamalarin kalinliklari, cam altliklar iizerinde kaplanmis olan
filmlerin gevrek kirilmasi ile radyal dogrultudaki kesitlerinden SEM analizi kullanilarak
belirlenmistir. S6z konusu numuneler, metal numuneler ile es kaplanarak elde edilmistir.

Elde edilen kaplama kalinliklar1 Tablo 4’te verilmistir.

Tablo 4. Kaplama kalinliklart Sonuglari

Kaplama | Darbe Frekansi1 | Gorev zamani Bias Gerilimi Calisma Basinci Kalinhk
Adi (kHz) (pns) -V) (Torr) (um)
R1 100 0,5 50 2x10°73 3,5+0,1
R2 100 1,5 75 2,5x1073 3,24+0,02
R3 100 2,5 100 3x1073 2,8+0,03
R4 150 0,5 75 3x1073 2,4+0,02
R5 150 1,5 100 2x10°73 3,7+0,1
R6 150 2,5 50 2,5x1073 3,6+0,1
R7 200 0,5 100 2,5x1073 3,3+0,02
R8 200 1,5 50 3x107 3.,2:0,04
R9 200 2,5 75 2x10°73 3,5+0,3

SEM fotograflarindan elde edilen goriintiilerden en yiiksek kaplama kalinligi RS (150
kHz, 1,5 ps, 100 V ve 2x10 Torr) numarali numunede 3,7 pm olarak elde edilmistir. Elde
edilen sonug orta frekans degerine sahip bu numunede diisiik ¢caligma basinci neticesinde
atomlarin ortalama serbest yollarinin artmasi ve daha az ¢arpisarak taban malzeme ylizeyine
ulagmasiyla ilgili oldugu diisiiniilmektedir. En diigiik kaplama kalinlig1 ise R4 (150 kHz, 0,5
us, 75 V ve 3x10° Torr) numarali numunede 2,4 pm olarak dl¢iilmiistiir. Bu durum ise bu
numunede ¢alisma basincinin orta frekansta en yiiksek olmasi neticesinde ortalama serbest
yolun azalmasindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir. Azalan ortalama serbest yol ile birlikte
atomlarin birbirleriyle ¢arpigsmasi artarak daha az miktarda atomun taban malzeme yiizeyine
ulagarak kaplama kalinliginin azalmasina neden oldugu diistiniilmiistiir.

Gergeklestirilmis olan bu ¢alismada tiretilen kaplanmis numunelerin yiizeylerinde elde
edilen kaplama kalinliklarina kaplama parametrelerinin etkilerini belirlemek amaciyla
yapilan istatiksel ¢alismada elde edilen veri sinyalinin verilerdeki giiriiltiiye (S/N) orani

kaplama kalinligina etkiyen parametrelerin etki derecesini belirlemede kullanilmigtir.
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Kaplama kalinliklarinin S/N oranlari daha kiigiik daha iyi 6lgiitiine gore Minitab 15 programi
ile hesaplanmistir. Yapilan istatistiki incelemeler sonucunda elde edilen S/N grafigi Sekil
21°de verilmistir. Her bir parametrenin her seviyesi i¢in S/N oranlarinin ortalamalar1 Tablo
5’te verilmistir. Bu bilgiler 1s18inda Sekil 21 ve Tablo 5’den kaplamalarin kalinligina en
fazla etki eden parametrenin g¢aligma basinci oldugu belirlenirken, en az etki eden

parametrenin ise darbe frekansi oldugu belirlenmistir.

Frekans Gdrev Zamani
-9.04
9,5
£
2 10,04 — . \
Z 10,51
£
o -11,04
£ 1 2 3 1 2 3
E Bias Gerilimi Calsrma Basing
E 3,01
E 9.5
“ 10,0

]
_1I:Ir5 i / /
11,01

1 2 3 1 2 3

Sekil 21. Kaplama parametrelerinin kaplama kalinligina etkisi

Tablo 5. Kaplama kalinlig1 degerlerine etki eden kaplama parametrelerinin her seviye i¢in
S/N oranlar1 ve Delta istatistigi

Kaplama Kaliligi (um) Delta Etki
Parametreler ) .
Seviye 1 | Seviye2 | Seviye3 |(Maks.-Min.) | Derecesi
Frekans (kHz) 9,976 10,031 10,452 0,476 4
Gorev Zamant (ps) 9,619 10,523 10,317 0,905 3
Bias Gerilimi (V) 10,703 9,530 10,226 1,174 2
Calisma Basinci (Torr) | 11,042 10,533 8,883 2,159 1
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Yapilan ANOVA analizi sonucunda elde edilen degerler Tablo 6’da verilmistir.
ANOVA teknigi, arastirilan 6zellige etki eden parametrelerin ne kadar etkin oldugunu
gosteren onemli bir analiz yontemidir [124]. ANOVA tekniginde parametrelerin etkisi F
degerlerinin karsilastirilmasiyla belirlenir. F degeri en yliksek olan parametre sonuca en
fazla etki eden parametredir. ANOVA tablosuna gore en etkin parametre olan calisma
basincinin kaplama kalinligina katk: yiizdesi %66,52 olarak elde edilirken, bias geriliminin
kaplama kalinligina katki yiizdesi %18,20 ve gorev zamaninin kaplama kalinligina katki
yiizdesi ise %11,74 olarak elde edilmistir. ANOVA analizi sonucunda elde edilen etken
parametrelerin kaplama kalinliklari tizerine etkileri sabit frekanslarda (100 kHz, 150 kHz ve

200 kHz) ayr1 ayr1 irdelenmistir.

Tablo 6. Kaplama kalinliklari i¢in parametrelerin ANOVA sonuglari

Katki

o Serbestlik | Kareler | Ortalama | F P _

Degisimin Kaynagi ) ) ) Yiizdesi
Derecesi | Toplami | Kareler Degeri Degeri %)
(1]

Gorev Zamani (us) 2 1,3487 0,6743 3,32 0,231 11,74
Bias Gerilimi (V) 2 2,0911 1,0456 5,15 0,163 18,20
Caligma Basinci (Torr) | 2 7,6409 | 3,8205 18,83 0,050 66,52
Kalint1 Hata 2 0,4059 0,2029
Toplam 8 11,4866

Kaplama tabakalarindan elde edilen radyal dogrultudaki SEM goriintimleri Sekil 23-
31’de verilmistir. Genel olarak kaplama tabakasinin gelisimi ve yapisi, gerceklestirilen
kaplamada kullanilan yontem, taban malzeme sicakligi, ortam ¢alisma basinci, uygulanan
bias gerilimi, gorev zamani, frekans ve hedef malzeme akimi gibi pek cok parametreden
etkilenmektedir. Kaplamalarin kesitinden alinan SEM fotograflar1 incelendiginde genel
olarak kaplama tabakalarinin kolonsal bir yapida biiylimiis olduklar1 goriilmektedir.

Frekansin 100 kHz olarak sabit tutuldugu R1, R2 ve R3 numuneleri dikkate
alindiginda, kaplama kalinliklarinin gérev zamani, bias gerilimi ve ¢alisma basincinin
artmasiyla azaldig1 goriilmiistiir (Tablo 4). ANOVA tablosuna gore en etkin parametre olan

calisma basinct acisindan bu durum, artan caligma basinciyla sigratilmig atomlarin taban
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malzeme ylizeyine giderken ortamdaki parcaciklarla carpisma olasilig1 artarak daha fazla
carpigmasi ve taban malzeme yilizeyinde daha az hedef malzemesinin birikmesine yol acarak
kaplama kalinligin1 azaltict yonde etki etmesiyle agiklanabilir (Sekil 22) [121]. Kaplama
kalinlig1 ile ilgili olarak belirlenen bu sonug, bias gerilimi ve gérev zamani bakimindan
degerlendirildiginde, artan bias gerilimi ve gorev zamani ile kaplamanin maruz kaldig1 iyon
cekicleme (ion peening effect) etkisi ile ilgili oldugu diisiiniilmektedir [30, 125]. Raoufi ve
arkadaslar1 da bu goriisii dogrulayan sekilde, gorev zamanin artmasiyla kaplamalarin daha
fazla iyon bombardimanina maruz kaldigini ifade ederek iyon cekicleme etkisinin elde
edilen kaplama kalinligin1 azalttigini ifade etmislerdir [108]. R1, R2 ve R3 numunelerinin
Sekil 23-25’den kesit fotograflart ve Sekil 12-14’den ylizey fotograflart beraber
incelendiginde yogun paketlenmis ve lif seklindeki tanelerden olusan Bolge G yapisina sahip
bir yapida biiyiidiigii diisiiniilmektedir [126]. Ozellikle R3 numunesinde sik1 paketlenmis bir
yapiin meydana geldigi goriilmiistiir. Bu yapinin yiiksek bias gerilimi ve gérev zamaniyla

elde edilen yiiksek enerjiye sahip iyon bombardimani neticesinde meydana geldigi

diistiniilmektedir.
4,5
B
2 ! RS R6
2 3,5 R1
£ ' I R =
N O R8
© 3
£ R2
°
o
S 2,5 R4
2x10-3 Torr 2,5x10-3 Torr 3x10-3 Torr
==@==100 kHz Frekans 3,5 3,2 2,8
==@==150 kHz Frekans 3,7 3,6 2,4
200 kHz Frekans 3,5 3,3 3,2

Calisma Basinci (Torr)

Sekil 22. Kaplama kalinliginin ¢alisma basincina gore degisimi

Frekansin 150 kHz olarak sabit tutuldugu R4, RS ve R6 numunelerine bakildiginda

kaplama kalinliklarinin 2,4 pm, 3,7 pm ve 3,6 um olarak degistigi goriilmektedir (Tablo 4).
Sekil 22°den goriildiigi gibi 150 kHz calisma darbe frekansinda ¢aligma basinct arttikga
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kaplama kalinlig1 da azalmaktadir. ANOVA tablosuna gore en etkin parametre olan ¢alisma
basincinin bu grupta da en diigiikk kaplama kalinligina sahip R4 numunesinde en yiiksek
oldugu goriilmektedir. Kaplama kalinhiginin diisiik olmasi g¢alisma basincinin yiiksek
olmastyla birlikte taban malzemeye giden hedef malzemelerinin daha az olmasiyla iliskilidir.
Calisma basinci arttik¢a ortalama serbest yol azalarak sigratilmig atomlar birbirleriyle daha
fazla garpisarak taban malzeme ylizeyine ulasma ihtimali azalmaktadir. En yiiksek kaplama
kalinligina sahip RS numunesinde ise ¢alisma basinci en diistiktiir. Bu numunedeki yiiksek
kaplama kalinhig1 diisiik calisma basinglarinda sicratilmis atomlarin ortalama serbest
yollariin daha uzun olmasi sonucunda taban malzeme yiizeyine daha fazla atom birikmesi
neticesinde elde edildigi diistiniilmiistiir. Kaplamalarin ylizey ve kesit sekilleri beraber
degerlendirildiginde R4 (Sekil 15 ve 26) ve R6 (Sekil 17 ve 28) numunelerinin tabakali bir
sekilde ve tabaka igerisinde ince kolonlardan olusan Bolge G yapisina benzer bir sekilde
biiyiidiikleri diigiiniilmektedir. RS numunesinin ise tabakasiz olarak ince kolonlu ve Bolge
G yapisina benzer bir sekilde biiylidiigii diistintilmektedir (Sekil 16 ve 27).

Frekansin 200 kHz olarak sabit tutuldugu R7, R8 ve R9 numuneleri incelendiginde ise
kaplama kalinliklarinin 3,3 pm, 3,2 um ve 3,5 um seklinde degistigi goriilmektedir (Tablo
4). Bu numunelerde de etkin parametre olan calisma basincinin etkisi Sekil 22’de
gorilmektedir. Calisma basinct arttikga kaplamalarin  kalinliklart azalmaktadir. Bu
numunelerde de en diisiik kaplama kalinlig1 en yiiksek ¢alisma basincina sahip olan RS
numarali numunede elde edilirken, en yiiksek kaplama kalinlig1 en diisiik ¢aligma basincina
sahip R9 kaplama sartlariyla biiyiitiilmiis numunede elde edildigi goriilmektedir (Tablo 4 ve
Sekil 22). Kaplamalarin yiizey ve kesit fotograflar1 beraber incelendiginde R7 (Sekil 18 ve
29), R8 (Sekil 19 ve 30) ve R9 (Sekil 20 ve 31) numunelerinin tabakali, kolonlu, yogun ve
Bolge G yapisina benzer bir sekilde biiytidiikleri goriilmektedir.
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1 pm EHT = 500 kV SowlA=SEl o e 100pa _ Karadeniz Technical University
WD = 10.5 mm Mag = 2000K X' Metallurgical & Materials Engineering

Sekil 23. R1 numunesinin kesit goriiniimii

1 pm EHT = 10.00kV  Signal A = SE1 " Karadeniz Technical University
WD=65mm  Mag= 2000k x' Probe= 100PA pieraiirgical & Material Engineering

Sekil 24. R2 numunesinin kesit goriiniimii
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1 pm EHT = 500kV Signal A = SE1 Karadeniz Technical University
e WD =10.5 mm Mag= 2000 K X' Probe = 250PA | urgical & Materials Engineering

Sekil 25. R3 numunesinin kesit goriiniimii

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 100 pA

WD = 8.0mm Mag= 2000 KX Vacuum Mode = High Vacuum  Metnals Engreenng

Sekil 26. R4 numunesinin kesit goriiniimii
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EHT = 15.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 100 pA KTU - Metalkurgical &
WD = 7.0mm Mag = 2000 KX Vacuum Mode = High Vacuum  Msterals Engnesnng

At 1K e aTy s Jduik

R ]

EHT = 500kV  Signal A= SE1
— WD=65mm  Mag= 20.00 KX

Karadeniz Technical University

IProbe = 100PA . ihwgical and Materials Engineering

Sekil 28. R6 numunesinin kesit goriinimii



53

EHT = 5.00kV Signal A = SE1 o Karadeniz Technical University
WD = 10.0 mm Mag = 20.00 K X IProbe= 100PA |, ioiiurgical and Materisis Engineering

Sekil 29. R7 numunesinin kesit goriiniimii

EHT = 15.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 200 pA KTU - Metastrgical &
WD = 10.5 mm Mag= 2000 KX Vacuum Mode = High Vacuum  Materials Enginesnng

Sekil 30. R8 numunesinin kesit goriiniimii
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EHT = 5.00 kV Signal A = SE1 I Probe = 100 pA Karadeniz Technical University

WD = 80mm Mag= 2000 K X Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 31. R9 numunesinin kesit goriiniimii

3.3. EDS Analizi incelemeleri

AISI H13 geligi tlizerine kaplanan TiAICrNbN dereceli kompozit filmlerin kimyasal
element analizleri EDS ile ZAF (Z: atom numarasi etkisi, A: absorpsiyon etkisi ve F: flerosan
uyarma etkisi) diizeltme metodu kullanilarak elde edilmistir.

Gergeklestirilen bu calismada dokuz farkli kaplama sartinda iiretilen TiAICrNbN
kaplamalarinin EDS analizi sonucunda elde edilen degerler Tablo 7°de verilmistir. Elde
edilen sonugclar incelendiginde, kaplama filminin genel yapisindaki element analizinde, en
fazla N, ikinci sirada Cr liglincli olarak Nb, dordiincii olarak Ti ve besinci olarak da Al
elementinin bulundugu tespit edilmistir. Kaplamalarin kimyasal bilesimi iizerine etki eden
en onemli parametrelerden biri hedef malzemelerin sigratma verimidir. Sigratma verimi bir
argon iyonunun hedef malzeme yiizeyinden kopardigi atom miktari olarak tanimlanir. Hedef
malzemeler elementlerine gore sigratma verimleri (sputtering yield) literatiirden
bakildiginda, en yiiksek verime Cr elementinin sahip oldugu goriilmektedir [4]. Diger
elementlerin sigratma verimleri ise blyiikten kiicige dogru Al, Nb ve Ti seklinde

siralanmaktadir [4].
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Tablo 7. EDS Analizi Sonuglari

Kaplama | prekans | GOrev Bias Calisma | EDS Analizi Sonuglar1 (% Atomik)

Numarast | (Hz) (Z:;l)lam V) ?;5;301 N Al | T Cr Nb
R1 100 0.5 50 | 2x10° |51,89 | 4,72 | 8,40 |26,51 | 8,47
R2 100 1.5 75 | 2.5x107° | 47,17 | 4,97 19,56 |30,02 | 8,67
R3 100 2.5 100 | 3x10° |43,56 | 5,03 | 9,62 |32,86 | 893
R4 150 0.5 75 3x10° | 36,77 | 5,56 | 13,92 | 34,57 | 9,16
RS 150 1.5 100 | 2x10° | 28,62 | 7,93 | 17,10 | 34,61 | 11,72
R6 150 2.5 50 | 2.5x107 | 40,25 | 6,05 | 10,48 | 34,49 | 8,72
R7 200 0.5 100 | 2.5x10° | 39,57 | 5,28 | 10,82 | 34,33 | 9,7
R8 200 1.5 50 | 3x107 | 4899|521 | 10,14 | 29,65 | 9,01
R9 200 2.5 75 | 2x10° | 44,15 | 5,26 | 10,45 | 30,37 | 9,19

Frekansin 100 kHz olarak sabit oldugu R1, R2 ve R3 numunelerinden elde edilen
sonuclar incelendiginde, kaplamalardaki azot oraninin bias gerilimi, gérev zamani ve
calisma basinci artikca azalmakta oldugu goriilmiistiir. EDS analizlerinde elde edilen
elementler icerisinde azot atomu aliiminyum, titanyum, krom ve niyobyum atomlarina gore
daha hafiftir. Bu nedenle 6zellikle bias gerilimi ve gérev zamanimnin artmasiyla enerjisi
artmis iyon akisi dncelikle daha hafif olan azot atomlarinin geri sigramasina neden olarak
azot miktarinin elde edilen kaplamalarda azalmasina yol actig1 diistiniilmektedir [125, 127].
Burada frekansin sabit 100 kHz oldugu R1, R2 ve R3 kaplama sartlar1 i¢in elde edilen
iyonlagsma seviyesi Al, Ti, Cr ve Nb elementlerinin kaplamalardan geri sigratilmaya
yetmedigi de sdylenebilir.

Frekansin 150 kHz sabit oldugu R4, RS ve R6 numunelerinin Tablo 7’°de verilen EDS
analizi sonuglarina bakildiginda N, Cr, Ti, Al ve Nb elementlerinin atomik olarak en fazla
bulundugu ve N elementinin en az bulundugu numune RS5 oldugu goriilmektedir. RS
kaplama parametrelerine bakildiginda ise en diisiik calisma basinci ve en yliksek bias
gerilime sahip oldugu goriilmektedir. Bias gerilimin yliksek olmasi taban malzemeye
yonlendirilen iyonlarin enerjilerinin ¢ok yiiksek oldugu anlamini tagimaktadir. Buna ek
olarak ¢alisma basincinin diistik olmasi nedeniyle hedeflerden sigratilan atomlar birbirleriyle
daha az carpisarak ve dolayisiyla daha az enerji kaybederek taban malzemeye biriktiginden
dolaytr bu numunede element miktarinin daha yiiksek oldugu diisliniilmektedir. Azot
miktariin diisiik olmas1 daha 6ncede ifade edildigi gibi geri si¢ratma mekanizmasindan
dolayr meydana geldigi disiliniilmektedir. Nitekim bias gerilimin en diisilk oldugu R6

numunesinde N miktar1 en fazladir. Bu durum R6 numunesinde geri sigramanin daha az
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oldugunu gdstermektedir. Bias gerilimin orta seviyede oldugu R4 numunesinde ise N miktari
azalmakta olup geri sigramanin izafi olarak arttigin1 gostermektedir. Ayni durum Ti, Cr ve
Nb elementlerinde de goriilmiistiir. Al elementinde ise bias voltaji 50 V’den (R6 numunesi)
75 V’a (R4 numunesi) arttigindan hafif bir diisiisiin meydana geldigi goriilmekte, bias voltaji
100 V’a (RS numunesi) arttirildiginda ise Al elementinin miktarinda bir artis meydana
geldigi goriilmiistiir.

Frekansin 200 kHz olarak sabit tutuldugu R7, R8 ve R9 numuneleri incelendiginde
elementlerin miktar bakimindan birbirlerine ¢ok yakin olduklar1 goriilmektedir. Bu
numunelerde de bias gerilimin artmasi sonucunda geri sigrama mekanizmastyla beraber N
miktarinin azaldig1 goriilmektedir. Bias voltajin en diisiik oldugu R8 numunesinde N miktar1
en yiiksek olurken, bias gerilimin en yiiksek oldugu R7 numunesinde N miktar1 en diisiik
olarak elde edilmistir. Al, Cr, Ti ve Nb elementlerine bakildiginda bias gerilimin 50 V’tan
(R8) 75 V’a (R9) ve 100 V’a (R7) artirildiginda bu elementlerin miktarlarinin da artigi
goriilmektedir. Buradan frekansin 200 kHz olarak sabit tutuldugu sartlarda bias geriliminin
artmasiyla elde edilen yiiksek enerjili iyonlarin bu elementlerin geri sigramasina neden

olmadig1 sonucuna varilmistir.

3.4. XRD Incelemeleri

Metalik altliklar ile ayn1 ortamda kaplama islemine tabi tutulan cam levhalar {lizerine
kaplanan TiAICrNbN numuneleri {izerinde yapilan X 1511 difraksiyon analizi sonucunda
elde edilen difraksiyon pikleri Sekil 32-40°da verilmistir. XRD grafiklerinden kaplamalarin

genel olarak yar1 amorf bir yapiya sahip oldugu sdylenebilir.
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Sekil 33. R2 numunesinin XRD sonucu
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Sekil 34. R3 numunesinin XRD sonucu
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Sekil 35. R4 numunesinin XRD sonucu
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Sekil 36. R5 numunesinin XRD sonucu
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Sekil 37. R6 numunesinin XRD sonucu
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Sekil 38. R7 numunesinin XRD sonucu
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Sekil 39. R8 numunesinin XRD sonucu
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Sekil 40. R9 numunesinin XRD sonucu

Darbe frekansinin 100 kHz olarak sabit tutuldugu R1, R2 ve R3 numunleri i¢in yapilan
XRD analizi sonucunda Sekil 32-34°de goriildiigti gibi YMK-TiCrAIN (200) [128, 129], H-
NbN (100) [130, 131] ve YMK-TiAIN (220) [28, 33, 35, 132] olmak {izere ii¢ ayr1 faz
belirlenmigtir. Artan gorev siiresi, bias gerilimi ve c¢alisma basinci ile birlikte R2 ve R3
kaplama sartlarinda biiyiitiilen filmlerden elde edilen piklerin siddetinin azaldigi ve
genisledigi goriilmiistiir. Zeng ve arkadaslar1 [133] artan bias gerilimiyle, biiyliyen filmin
giiclii iyon bombardimanina maruz birakilmis olmasindan dolayr XRD piklerinin
siddetlerinin azaldigini ifade etmistir. Bu ¢alismada da bias geriliminin ve gorev zamaninin
artmasiyla benzer etkinin meydana geldigi diisiiniilmektedir. Diger taraftan, elde edilen
piklerin ¢ok genis olmasi biiyliyen filmlerin kristalliginin zayif olmasinin ve tane
boyutlarinin kii¢lik oldugunu ifade etmektedir [134]. Lv ve arkadaslar1 ytliksek enerjili iyon
bombardimani biiyliyen filmde bircok hata olusturarak tercihli ¢ekirdeklenme bolgelerinin
sayilarinin artmasini saglayarak tane sinirlarmin hareketini engelleyip tane boyutunun
azalmasina neden oldugunu ifade etmistir [135].

Frekansin 150 kHz olarak sabit oldugu R4, R5 ve R6 numunelerinin Sekil 33-35’den
XRD yansimalar1 incelendiginde R1, R2 ve R3’te gozlemlenen piklere ek olarak YMK
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yapidaki TiAIN (111) ve CrN (200) [136] piklerinin olustugu goézlemlenmistir [31, 137]. Bu
durumun artan darbe frekansi ile birlikte taban malzemenin sicakliinin artmasi ve artan
sicaklikla birlikte adatomlarin hareketlerinin artmasiyla iligkili oldugu diisliniilmektedir
[75]. Piklere bakildiginda ¢alisma basincinin (en diisiik) ve bias gerilimin (en yiiksek)
beraber etkisiyle RS numunesinde YMK-TiAIN (111) ve CrN (200) piklerinin en siddetli
oldugu goriiliirken, calisma basincinin orta seviyede ve bias gerilimin en diisiik oldugu R6
numunesinde bu piklerinin siddeti en diistiktiir.

Frekansin 200 kHz oldugu R7, R8 ve R9 numunelerinin Sekil 36-38’den XRD
yansimalar1 incelendiginde elde edilen kaplamalarin H-NbN (100), YMK-TiCrAIN (200),
YMK-TIiAIN (111) ve YMK-CrN (200) piklerine sahip oldugu goriilmiistiir. Artan bias
gerilim ve azalan gorev siiresi ile birlikte R7 numunesinde H-NbN (100), YMK-TiCrAIN
(200), YMK-TiIAIN (111) ve YMK-TiAIN (220) piklerinin yogunlugunun 6nemli derecede
arttig1 gorilmistlir. R7 numunesinin kaplama parametrelerine bakildiginda en yiiksek bias
voltajina sahip oldugu goriilmektedir. Bu numunede de YMK-TiAIN (111) pikinin siddetli
olmasinin yiiksek frekans ve bias voltajin neden oldugu taban malzeme sicakligindaki artisla

iliskili oldugu diistintilmektedir.

3.5. Nanosertlik incelemeleri

Sertlestirilmis durumdaki AISI H13 taban malzeme ylizeyine kaplanmis TiAICrNbN
dereceli kompozit filmlerin yiizey sertlik degerleri Berkovic uca sahip olan nanosertlik
Olctim cihaz1 kullanilarak gergeklestirilmistir. Elde edilen nanosertlik grafiklerinden
kaplama tabakalarinin sertlik ve elastik modiilii degerleri Oliver ve Pharr yaklagimina gore
hesaplanmistir [138]. Taban malzemenin etkisini minimize etmek icin batma derinligi
kaplama kalinliginin %10’undan daha diisiik tutulmustur [139]. Yapilan hesaplamalar
sonucunda elde edilen nanosertlik ve elastik modiilii degerleri Tablo 8’de verilmistir.

Genel itibariyle sertlik malzemelerin aginma direnglerini etkileyen en Onemli
ozelliklerin basinda gelmektedir. Asinma direnci iizerine yapilan arastirmalar incelendiginde
malzemelerin elastik modiiliiniin ve toklugunun da asinma davranisi tizerinde 6nemli etkiye
sahip oldugu ifade edilmektedir [140]. Bu agidan pek ¢ok arastirmaci malzeme sertliginin
elastisite modiiliine oran1 (H/E) degerinin malzemenin asinma direncini yorumlamada etkin

bir parametre olarak tavsiye etmislerdir [5, 140, 141]. Tsui ve arkadaslari ise temas akma
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basinct ile toklugun, sertlik ve elastik modiil degerleri kullanilarak Formiil 2°deki gibi ifade

edilebilecegini ortaya koymustur [142].
2 (H°
P, = 07872 () 2

Burada, Py (Yield Pressure) akma basinci, r temas kiiresinin yarigapi, H sertlik ve E
elastiklik modiiliidiir. Bdylece kaplamanin plastik deformasyona direncini ifade eden H*/E?
orani tanimlanmistir. Kaplamalarin asinma davraniglarinin yorumlanmasinda kullanilacak

olan bu oran her bir 6rnek i¢in hesaplanarak Tablo 8’de verilmistir.

Tablo 8. Nanosertlik, indirgenmis elastik modiilii ve H*/E* oran1 degerleri

Numune | Frekans | Gorev Bias Calisma | Nano Elastik H3/E?
Adi (Hz) Zaman1 | Gerilimi | Basinct | Sertlik Modiili (GPa)
(us) V) (Torr) | (GPa) | (GPa)
R1 100 0,5 50 2x107 19,4+£2,9 | 231,3£15,8 | 0,14
R2 100 1,5 75 2,5x107 | 21,2+1,1 | 242,1+28,1 | 0,16
R3 100 2,5 100 3x1073 24,743,6 | 273,7£24,2 | 0,20
R4 150 0,5 75 3x1073 19,3£0,2 | 243,6+12,2 | 0,12
R5 150 1,5 100 2x1073 9,3+1,8 | 167,0£18,9 | 0,02
R6 150 2,5 50 2,5x107% | 17,4£2,3 | 225,6+13,8 | 0,10
R7 200 0,5 100 2,5x107% | 17,8+3,3 | 230,9+24,1 | 0,10
R8 200 1,5 50 3x107 17,9+1,4 | 228,7+16,3 | 0,11
R9 200 2,5 75 2x1073 16,8+3,8 | 187,7+£28,5 | 0,13

Tablo 8’e gore en yiiksek nanosertlik ve elastik modiilii degerleri 24,7 GPa ve 273,7
GPa ile R3 numarali numuneden elde edilirken, en diisiik nanosertlik ve elastik modiilii
degerleri 9,3 GPa ve 167,0 GPa ile R5 numarali numuneden elde edilmistir. Tablo 8’den
ayrica diisiik frekans degerinde (100 kHz) yiliksek nanosertlik degeri elde edildigi
goriiliirken, yliksek frekans degerinde (200 kHz) izafi olarak daha diisiik nanosertlik degeri
elde edildigi goriilmiistiir. Bu durumun yiiksek frekans degerinde yiiksek iyon
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bombardimani nedeniyle kaplamalarda meydana gelen i¢ gerilme rahatlamasindan
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir.

Nanosertlik degerleri i¢in yapilan istatistiki incelemeler sonucunda elde edilen S/N
grafikleri Sekil 41°de verilmistir. Yapilan istatistiki analiz sonucunda nanosertlik degeri i¢in
en etkin parametre ¢aligma basinct olarak elde edilirken, en az etkili parametre ise bias
gerilimi olarak elde edilmistir (Sekil 41 ve Tablo 9). Yu ve arkadaslar1 Taguchi deney
tasarim yontemini kullanarak yapmis olduklar1 ¢calismada da ¢alisma basincinin kaplamanin
sertligine en fazla etki eden parametre oldugunu ifade etmislerdir [99]. Nanosertlik degerleri
icin yapilan ANOVA analizi sonucunda elde edilen sonuglar Tablo 10’da verilmistir.
ANOVA analizi sonucuna gore nanosertlik degeri icin en etkin parametre olan c¢aligsma
basincinin katki yilizdesi %40,25 olarak hesaplanmistir. Frekans ve gdrev zamaninin

nanosertlik degerlerine katk: ytizdeleri ise %25,13 ve %21,12 olarak hesaplanmustir.
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Tablo 9. Nanosertlik degerlerine etki eden kaplama parametrelerinin her seviye i¢in S/N

Nanosertlik (GPa) Delta Etki
Parametreler Maks. -Mi D .
Seviye 1 | Seviye 2 | Seviye 3 (Maks.-Min.) | Derecesi
Frekans 26,71 23,89 24,86 2,82 2
Gorev Zamani 26,09 23,65 25,72 2,44 3
Bias Gerilimi 25,21 26,18 24,08 2,10 4
Calisma Basinci 23,21 25,45 26,80 3,59 1
Tablo 10. Nanosertlik degerleri icin ANOVA tablosu
Degisimin Kavnas Serbestlik | Kareler Ortalama | F P 51'aigidlesi
gl YR | Derecesi Toplam1 | Kareler | Degeri | Degeri (%)
(1]
Frekans (Hz) 2 12,327 6,164 1,86 0,349 | 25,13
Gorev Zamani (ps) 2 10,358 5,179 1,56 0,390 | 21,12
Galsma  Basmel 2 19,738 9869  |298 |0251 |4025
(Torr)
Kalint1 Hata 2 6,620 3,310
Toplam 8 49,043

Elastik modiil i¢in yapilan istatistiki incelemelerde de en etkin parametre galisma
basinci olarak elde edilirken, en az etkili parametre ise bias gerilimi olarak elde edilmistir
(Sekil 42 ve Tablo 11). Yapilan ANOVA analizine gore (Tablo 12) en etkin parametre olan
calisma basincinin elastik modiilii degerleri iizerine katki ylizdesi %61,36 olarak
hesaplanmistir. Frekansin ve gorev zamaninin katki ylizdeleri ise sirasiyla %20,55 ve
%16,07 olarak elde edilmistir. Tablo 8’den goriildiigii lizere ¢alisma basincinin en yiiksek
oldugu R3, R4 ve R8 numunelerinde en yiiksek elastik modiil degerleri elde edilmistir.
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Sekil 42. Kaplama parametrelerinin kaplamanin elastiklik modiiliine etkisi

Tablo 11. Kaplamanin elastik modiilii degerlerine etki eden kaplama parametrelerinin her
seviye i¢in S/N oranlar1 ve Delta istatistigi

Elastik Modiilii (GPa) Delta Etki
Parametreler ) .
Seviye 1 | Seviye2 | Seviye 3 | (Maks.-Min.) | Derecesi
Frekans (Hz) 47,90 46,69 46,64 1,26 3
Gorev Zamani (ps) 47,70 46,44 47,09 1,26 2
Bias Gerilimi (V) 47,18 47,24 46,82 0,41 4
Calisma Basinci (Torr) | 45,74 47,34 48,16 2,43 1
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Tablo 12. Elastik modiilii degerleri igcin ANOVA tablosu

] Katki

Serbestlik | Kareler Ortalama | F P
Degisimin Kaynagi ] Yiizdesi

Derecesi Toplami | Kareler | Degeri | Degeri

(%)

Frekans (Hz) 2 3,0605 1,5303 10,21 | 0,089 | 20,55
Gorev Zamani (pus) 2 2,3933 1,1967 7,98 0,111 | 16,07
Calisma Basinci (Torr) 2 9,1360 4,5680 30,47 | 0,032 |61,36
Kalint1 Hata 2 0,2998 0,1499
Toplam 8 14,8897

Uygulanan darbe frekans degerinin 100 kHz olarak sabit tutuldugu R1, R2 ve R3
kaplama parametreleriyle biyiitilmis numunelerin nanosertlik ve elastik modiilii
degerlerine bakildiginda en yiiksek nanosertlik ve elastik modiilii degerinin R3 numarali
kaplama parametreleriyle 24,7 GPa ve 273 GPa olarak elde edilirken en diisiik nanosertlik
degeri R1 parametreleriyle 19,4 GPa ve 231,3 GPa olarak elde edildigi goriilmektedir.
Tablo 8, Sekil 43 ve Sekil 44’den en etkin parametre olan ¢alisma basincinin artmasiyla
sertligin ve elastik modiiliin de arttigi goriilmektedir. Bu durum ¢alisma basincinin
artmasiyla birlikte plazmadaki iyon yogunlugunun artmasiyla iliskili oldugu
diistiniilmektedir. Plazmadaki iyon yogunlugu arttik¢a biiyliyen film daha fazla iyon ile
bombardiman edilip daha bosluksuz ve siki yapiya sahip bir kaplama elde edilerek sertligin

arttig1 diigtintilmiistiir.
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Sekil 44. Elastik modiilii degerinin ¢aligma basinci ve darbe frekansi degerlerine
gore degisimi

Wang ve arkadaglarinin yapmis olduklar1 ¢alismada ¢aligma basincinin artmasiyla
birlikte kaplama sertliginin de arttigin1 ifade edilmistir [121]. Calismada yliksek calisma
basinglarinda elde edilen yiiksek sertligin yapidaki faz kompozisyonuna bagli oldugu ifade
edilmistir [121]. Bu ¢alismada da Sekil 30-32 karsilagtirmali olarak incelendiginde calisma

basincinin artmasiyla birlikte bu numunelerdeki fazlarin siddetinin azaldig1 goriilmektedir.



69

Burada fazlarin siddetleri azalarak tane boyutunun artmasiyla sertligi artirici bir etki yaptig
sOylenebilir. XRD pikleri R1 (Sekil 32) numunesinde izafi olarak daha dar ve keskin
goriiniime sahip iken, R2 (Sekil 33) ve R3 (Sekil 34) numunesinde piklerin siddeti azalarak
genislemistir. Bu durum da, film yapisinda tanelerinin kii¢iilmesiyle sertligin arttigini
belirten 6nemli bir gostergedir. Diger kaplama parametrelerinin de diisiikte olsa sertligin
artmasinda artirict etkiye sahip oldugu diisiiniilmiistiir. Barchilia ve arkadaslar1 NbAIN
kaplamasi ile ilgili yaptiklar1 ¢alismada bias voltajinin artmasiyla sertligin artmasinda
biiyiitiilen film tabakasina uygulanan iyon bombardimaninin etkin oldugu ifade edilmistir
[110]. Iyon bombardimani arttik¢a siirekli yeniden cekirdeklenme etkisi nedeniyle tane
boyutunu arttirict bir etkide bulunmayip aksine inceltici etkide bulundugunu ifade
etmislerdir [110]. Zhang ve arkadaslar1 bias gerilimin artmasiyla plazmada bulunan
iyonlarin taban malzemeye yonelerek yiizeyde tercihli bolgeler olusturup basi gerilmelerini
artirarak kaplama tabakasinda sertligi artirdigini ifade etmislerdir [ 143]. Ayn1 ¢aligmada bias
gerilimin artmasinin yapida sigratilmis olan iyon ve elektronlarin kinetik enerjilerini arttiric
bir etki yapacagi ifade edilmektedir. Kinetik enerjileri artmis iyonlarin kaplamaya
yonelmesiyle kaplama yogunlugunun artmasina, bunun da sertligi artiric1 bir etkiye neden
oldugu ifade edilmistir [143]. Bu calismada da artan bias voltaji ve gorev zamaninin
kaplamanin yogunlugunu artirarak sertligi artirict bir etkiye neden oldugu diistiniilmektedir.

Uygulanan darbe frekansinin 150 kHz olarak sabit tutuldugu R4, RS ve R6
numunelerinin Tablo 8’den nanosertlik degerleri incelendiginde en yiiksek nanosertlik ve
elastik modiilii degerlerinin R4 kaplama parametreleriyle tiretilen numunede 23,7 GPa ve
267,8 GPa olarak elde edilirken, en diisiik nanosertlik ve elastik modiilii degerleri RS
kaplama parametreleriyle iiretilen numunede 9,3 GPa ve 167,8 GPa olarak elde edildigi
goriilmektedir. Bu numunelerde en yiiksek bias voltaj ve en diisiik ¢alisma basincina sahip
RS numunesinde en diisiik nanosertlik ve elastik modiilii degerleri elde edildigi goriilmiistiir.
Bu durum, RS numunesinin mikro yapisiyla ilgili olabilecegi diistiniilmektedir. Soyle ki;
Sekil 36’dan RS numunesinin XRD grafigi incelendiginde elde edilen piklerin ¢ok siddetli
ve genisliklerinin dar oldugu goriilmektedir. Bu da kaplamay1 olusturan tanelerin daha
biiyiik oldugunu gosterir. Tane biiyiikliigliniin artmas1 hall-patch esitligine gore sertligin
azalmasina neden olacagii gostermektedir. Sertligin R5’e gore yiiksek oldugu R4 ve R6
numunelerinin XRD yansimalaria bakildiginda (Sekil 35 ve Sekil 37) piklerin daha diisiik
siddette ve daha genis oldugu goriilmektedir. Bu durum daha 6nceden ifade edildigi gibi

kaplamalarin daha kiiciik tane boyutuna sahip olmasina neden olup sertligi artirmistir. Sekil
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43 ve 44’ten bu numunelerde de ¢alisma basinci arttikca kaplamalarin nanosertlik ve elastik
modiilii degerlerinin de arttig1 goriilmektedir.

Uygulanan darbe frekansi degerinin 200 kHz oldugu R7, R8 ve R9 numunelerinin
nanosertlik degerlerinin sirasiyla 17,8 GPa, 17,9 GPa, ve 16,8 GPa seklinde olup birbirlerine
olduke¢a yakin olarak elde edilmistir. Elastik modiilii degerlerinin ise 230,9, 228,7 ve 187,7
seklinde elde edilmistir. Sonuglar incelendiginde bu numunelerde elde edilen sertlik ve
elastik modilii degerlerine kaplama parametrelerinin etkisiyle ilgili kesin bir yargiya
ulagsmak miimkiin gériinmemektedir. Sadece yiiksek frekansta kaplanmis bu numunelerde
calisma basinci arttikga nanosertlik degerinde hafif bir artis goriilmektedir (Sekil 43). Elastik
modiil degerlerinde ise ¢alisma basinci 2x10° Torr degerinden 2,5x107 Torr degerine
artirlldiginda elastik modiil degerinin de arttig, 3x107 Torr degerine ¢ikildiginda ise hafif
bir sekilde azaldig1 goriilmistiir (Sekil 44).

H3/E? oran1 igin yapilan istatistiki incelemeler sonucunda elde edilen H/E? oran1 igin
en etkin parametrenin frekans oldugu ve en az etkili olan parametrenin ise gérev zamani
oldugu belirlenmistir (Sekil 45 ve Tablo 13). H*/E? oram i¢in yapilan ANOVA analizi
sonuglar1 Tablo 14’te verilmistir. En etkin parametre olan frekansin sonuglara katk: ytlizdesi
9%28,33 olarak hesaplanmistir. Bias gerilimi ve calisma basincinin katki yiizdeleri ise

sirastyla %22,53 ve %25,80 olarak elde edilmistir.
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Tablo 13. Kaplamanin H*/E? oranina etki eden kaplama parametrelerinin her seviye igin S/N
oranlar1 ve Delta istatistigi

H?3/E? (GPa) Delta Etki
Parametreler ) .
Seviye 1 | Seviye 2 | Seviye 3 | (Maks.-Min.) | Derecesi
Frekans (Hz) 15,66 22,96 18,96 7,30 1
Gorev Zamani (us) 17,32 23,02 17,23 5,79 4
Bias Gerilimi (V) 18,75 16,18 22,65 6,48 3
Calisma Basinci (Torr) 22,93 18,64 16,02 6,91 2
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Tablo 14. Kaplamanin H*/E? oran1 icin ANOVA tablosu

Katki
o Serbestlik | Kareler | Ortalama | F P .
Degisimin Kaynagi Yiizdesi
Derecesi | Toplami | Kareler | Degeri | Degeri %)
0

Frekans (Hz) 2 80,17 40,08 1,21 0,452 | 28,33
Bias Gerilimi (V) 2 63,78 31,89 0,97 0,509 |22,53
Calisma Basinci (Torr) 2 73,02 36,51 1,11 0,475 | 25,80
Kalint1 Hata 2 66,01 33,00

Toplam 8 282,97

Frekansin 100 kHz olarak sabit tutuldugu R1, R2 ve R3 numunelerine bakildiginda en
yiiksek H3/E? oranlari R3 numunesinde elde edilirken, en diisiik H*/E* oranlari R1
numunesinde elde edilmistir. Frekansin 150 kHz olarak sabit tutuldugu R4, RS ve R6
numunelerinde en yiiksek H*/E? degerleri R4 numunesinde elde edilirken, en diisiik H*/E>
degerleri R5 numunesinde elde edilmistir. Frekansin 200 kHz olarak sabit tutuldugu R7, R8
ve R9 numuneleri incelendiginde en diisik H?/E? oram1 R7 numarali numunede elde

edilirken, en yiiksek H¥/E? oranimin R9 numarali numuneden elde edildigi goriilmiistiir.

3.6. Adezyon Deneyleri incelemeleri

Malzemelerin yiizeylerine asinma direnglerini arttirmak amaciyla uygulanan
kaplamalarin adezyon dayanimini belirlemek i¢in kullanilabilecek en etkin yontemlerden
biri ¢izik testidir. Bu test sayesinde elde edilen kaplamalarin kendi mukavemet degerleri ve
uygulandiklar yiizeyden soyulma direngleri etkin bir sekilde belirlenebilmektedir.

Bir kaplamada hasara neden olan kritik yiik degerleri kaplamanin adezyon direncini
belirlemek i¢in kullanilmaktadir. Bu kritik yiiklerden kaplamanin ilk ¢atlama belirtisinin
ortaya ¢iktig1 yiik degeri L diistik kritik yiik degeri olarak kaplamanin kendi i¢indeki
kohezyon direncini gosteren yiik olarak tanimlanmistir [144]. Le2 yiiksek kritik yiikii ise
kaplamanin taban malzemeden soyulmaya basladig1 yiik degeri olarak ifade edilmektedir
[144]. Kaplamalarin adezyon degerlerine etkiyen pek cok i¢ ve dis faktorler s6z konusudur.
Buradaki etkin i¢ faktorler; yiikleme hizi, batici ug sekli iken, dis faktorler; taban malzeme

cinsi, kaplama tabakasinin mekanik 6zellikleri ve kaplama yiizeyinin sartlari, kaplama
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parametreleri, silirtiinme katsayist ve olgiimiin gergeklestirildigi ortam kosullaridir [145].
Adezyon testi sonuglar1 kaplamalarin asinma davranisini etkileyen en 6nemli 6zelliklerden
biridir.

Yapilan adezyon deneyleri sonucunda ilk pullanmanin meydana geldigi degeri
gosteren Lc1 ve soyulmanin bagladigi Le kritik yiik degerleri Tablo 15°te verilmistir. Bu
calismada kaplamalarin adezyon dayanimi, ¢ogu literatiirde de oldugu gibi, L, kritik yiikiine
karsilik gelen degerler iizerinden yorumlanmistir. Yapilan 6l¢iimler sonucunda en yiiksek
kritik Leo yiikii 68N ile en yliksek sertlige ve elastik modiil degerine sahip R3 kaplama
sartlarinda elde edilirken, en diisiik kritik Lc> yiikii 20 N ile en diisiik sertlige ve elastik modiil
degerine sahip R5 kaplama sartlarinda elde edilmistir (Tablo 15).

Tablo 15. Kaplamalarin ortalama adezyon testi sonuglari

Kaplama | Frekans Gorev Bias Caligma L1 Le
Adi (Hz) Zamani Gerilimi Basinci

(p1s) V) (Torr) (N) (N)
R1 100 0,5 50 2x1073 26+2,8 55+4.2
R2 100 1,5 75 2,5x107? 29+0,7 64+2,8
R3 100 2,5 100 3x1073 35+£1,4 68+1,4
R4 150 0,5 75 3x10° 39+2,1 56+4,2
R5 150 1,5 100 2x1073 5+£2,8 20+4,2
R6 150 2.5 50 2,5x10° | 30+7,1 47+2.8
R7 200 0,5 100 2,5x107° 16+2,8 62+8.4
R8 200 1,5 50 3x1073 2145,6 57+2.8
R9 200 2,5 75 2x1073 17+2,8 32+2.8

Adezyon dayaniminin S/N oranlar1 daha yiiksek daha 1yi 6lgiitiine gére hesaplanmustir.
Elde edilen S/N grafigi Sekil 46’da verilmistir. Her bir parametrenin S/N oranlarinin
ortalamalar1 Tablo 16’da verilmistir. Sekil 46 ve Tablo 16’dan kaplamalarinin adezyon
dayanimina etki eden en 6nemli parametrenin ¢alisma basinct oldugu belirlenmistir. En az

etkili parametrenin ise bias gerilimi oldugu belirlenmistir.
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Sekil 46. Kaplama parametrelerinin Lc, degerlerine etkisi

Tablo 16. Lcz degerlerine etki eden kaplama parametrelerinin her seviye i¢in S/N oranlari
ve Delta istatistigi

Le2 (N) Delta Etki
Parametreler ' '
Seviye | | Seviye2 | Seviye3 | (Maks.-Min.) | Derecesi
Frekans (Hz) 35.86 31,48 33,69 4,38 2
Gorev Zamani (us) 35,21 32,42 33,40 2,79 3
Bias Gerilimi (V) 34,46 33,73 32,84 1,62 4
Calisma Basinci (Torr) | 30,31 35,14 35,58 5,27 1

Kaplamalarin Lc kritik yiik degeri i¢in yapilan ANOVA analizi sonucunda elde edilen
degerler Tablo 17°de verilmistir. ANOVA tablosuna gore en etkin parametre olan ¢alisma
basincinin katki yiizdesi %53,38 olarak hesaplanmustir. Ikinci dereceden etkin parametre
olan frekansin katki ytlizdesi %30,05 ve gorev zamaninin katki yiizdesi ise %12,48 olarak

hesaplanmustir.
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Tablo 17. Lcz degerleri icin ANOVA tablosu

Katki
o Serbestlik | Kareler | Ortalama | F P .
Degisimin Kaynagi Yiizdesi
Derecesi | Toplami | Kareler | Degeri | Degeri %)
0

Frekans (Hz) 2 28,842 | 14,421 7,34 0,120 | 30,05
Gorev Zamani (ps) 2 11,985 | 5,992 3,05 0,247 |12,48
Calisma Basinci (Torr) 2 51,238 | 25,619 13,03 | 0,071 | 53,38
Kalint1 Hata 2 3,931 1,965

Toplam 8 95,996

Kaplamalarin biinyelerinde olusan kalint1 gerilmeler, taban malzemesi ile kaplama
malzemesi kafes parametrelerinin eslesmemeleri ve kaplama ile taban malzemenin 1s1l
genlesme katsayilar1 arasindaki farklardan dolayr kagmnilmaz bir sekilde meydana
gelmektedir [146]. Bu calismada taban malzeme ve kaplama arasindaki bu farkliliklari
azaltmak i¢in taban malzeme yiizeyine Ti kaplanip daha sonra geg¢is tabakasi ile devam edilip
ve en list bolgeye TiAICrNbN calisma tabakasi kaplanmistir.

Darbe frekansinin 100 kHz olarak sabit tutuldugu R1, R2 ve R3 numuneleri dikkate
alindiginda L., kritik yiikleri sirastyla 55N, 64N ve 68N olarak elde edilmistir. Caligma
basinci arttik¢a iyonizasyon artmaktadir [147]. Bias gerilimi ve gorev zamaninin artmasiyla
da kaplamanin yogunlugu artmistir. Yogunluktaki bu artisin adezyon direncinin artmasina
katkida bulundugu diistiniilmektedir. Adezyondaki bu artis bir yonden Lin ve arkadaslarinin
da ifade ettigi yliksek enerjiye sahip iyonlarin kaplama islemi esnasinda kaplamada kusurlar
olusturarak ya da taban malzeme igerisine niifuz ederek adezyonu artirabilecegi yorumuna
dayandirilmistir [101]. Diger yonden ise Lv ve arkadaglarinin ortaya koydugu goérev
zamaninin artmasiyla kaplamalarda kafes yapisinda rahatlama ve bununda kaplama
icerisindeki bas1 gerilmelerini azaltarak kaplamanin toklugunu artirict ve adezyon direncini
artiricr etki sagladigl yorumuna dayandirilmistir [135]. Ayrica morfolojik incelemelere ve
XRD sonuglarina bakildiginda tane boyutu, artan kaplama parametreleriyle birlikte
azalmistir. Bu durum daha 6nceden ifade edildigi gibi sertligi artirarak kaplamalarin plastik
deformasyona karsi1 direncglerini artirmistir. Elde edilen adezyon degerlerindeki artis plastik
deformasyona kars1 direncin artmasiyla artmistir. Sekil 45°te en etkin parametre olan ¢calisma

basincinin artmasiyla da kaplamalarin adezyon direnglerinin arttig1 goriilmektedir. Sertlik
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(Sekil 43), elastik modiil (Sekil 44) ve adezyon dayanimi (Sekil 45) grafikleri beraber
incelendiginde kaplamalarin sertlik ve elastik modiilleri ile adezyon dayanimi arasindaki
yakin iligki bariz bir sekilde goriilmektedir. Sekil 43 ve 44’den kaplamalarin artan calisma
basinciyla birlikte genel olarak sertlik ve elastik modiilii degerlerinin de arttig1 goriilmiistiir.
Bilindigi tlizere sertlik ve elastik modiil arttik¢a cizilmeye ve plastik deformasyona karsi
direncte artmaktadir. Sekil 47°den genel olarak yiiksek sertlik ve elastik modiil degerlerine
sahip numunelerin sertlik ve elastik modiilii grafikleriyle benzer bir sekilde adezyon

dayanimlarinin da yiiksek oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 47. Calisma basincina gore Lc degerinin degisimi

Kaplamalarin adezyon testi sonucunda elde edilen izlerin karakterize edilmesinde
ASTM standardir dikkate alinmistir [148]. Adezyon testi sonucunda elde edilen izler
incelendiginde R1, R2 ve R3 numunelerinin hepsinde kohezif ¢catlama (conformal cracking),
toparlanma pullanmas1 (recovery spallation, kaplamanin taban malzemedeki plastik
deformasyonuna bagl olarak batici ucun arkasinda elastik toparlanmayla ¢izigin bir ya da
her iki yanindan soyulmast), burkulma (buckling, kaplamanin batict ucun 6niinde diizensiz
yaylar olusturarak burkulmasi) ve adezif hasarlar meydana geldigi goriilmiistiir (Sekil 48-
50) [148].

Darbe frekans degerinin 150 kHz olarak sabit oldugu R4, R5 ve R6 numuneleri dikkate
alindiginda, Tablo 15°de verildigi gibi en yiiksek Lc2 kritik yiik degeri 56N olarak R4
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numarali numunede elde edilirken, en diisiik L kritik yiik degeri 20N olarak RS numarali
numuneden elde edilmistir. Numunelerin sertlik ve elastik modiilii degerlerine bakildiginda
yiiksek sertlige ve elastik modiile sahip numunelerde L. degerlerinin de yiiksek oldugu
gorilmistiir. Burada sertlik ve elastik modiilii degerleri arttikga malzemenin plastik
deformasyona kars1 direncinin de artmasindan dolay1 kaplamanin adezyon direnci de arttig1
diistiniilmektedir. Ayrica literatiirde yiiksek kaplama kalinligina sahip numunelerin yiiksek
kalint1 gerilmelere sahip olduklarindan dolay1 genel olarak daha diisiik kritik yiik degerleri
davranis1 gosterdikleri ifade edilmektedir [148]. Elde edilen kritik yiik degerlerine bu agidan
bakildiginda azalan kaplama kalinlig1 ile kritik yiik degerlerinin de arttig1 sonucu literatiirle
uyumludur. Sekil 45°e¢ bakildiginda 150 kHz frekanstaki numunelerde de istatistiki
analizlere gore en etkili parametre olan ¢alisma basincinin artmasiyla beraber Lc; degerinin
de arttig1 goriilmektedir.

ASTM standardina gore c¢izik izleri incelendiginde, R4 numunesinde Ozellikle
toparlanma pullanmas1 mekanizmasinin ve yanal ¢atlaklarin etkin oldugu goriilmektedir
(Sekil 51). R5 numunesinde ise ufalanma (chipping) ve yanal ¢atlak mekanizmasinin (Sekil
52) belirgin bir sekilde goriilmiistiir. Bu durum genel olarak kalinligi yiiksek olan
kaplamalarda artan gerilmelerden dolayr yaygin bir sekilde goriilmektedir [149]. R6
numunesinde ise yanal catlamalar (lateral cracks) ile ¢ekme etkisiyle olusan baliksirti
goriiniimlii catlama (forward chevron tensile crakcks) mekanizmalarinin etkin oldugu
goriilmiistiir (Sekil 53) [148].

Darbe frekans degerinin 200 kHz olarak sabit tutuldugu R7, R8 ve R9 numunelerine
bakildiginda en yiiksek L kritik yiik degeri 62N olarak R7 numunesinde elde edilirken en
diisiik 32N olarak R9 numunesinde elde edilmistir (Tablo15). Dikkat edildiginde en ytiksek
kritik yiik degeri elastik modiil degeri en yiiksek olan numunede elde edilmistir. Sertlik
degerleri bir birine yakin olan malzemelerde elastik modiil degeri biiyiik olan malzemenin
yiik tagima kabiliyeti de daha yiiksektir. Dolayisiyla bu numunenin Lo degeri de yiiksek
olarak Olciilmiistiir. Sekil 47°den calisma basincinin 2x107 Torr’dan 2,5x10° Torr’a
artirldiginda kaplamalarin L, degerinin de arttigi, 3x107 Torr’a ¢ikartildiginda ise azaldig
goriilmiistiir. Dikkat edildiginde kaplamalarin sertlik ve elastik modiilii degerlerinde de ayn1
davranigin sergilendigi goriilmektedir (Sekil 43 ve 44). Bu durum sertlik ve elastik modiil
degerlerinin birbiriyle iliskili oldugunu ortaya koymaktadir.

ASTM standardina gore adezyon mekanizmalarina bakildiginda Sekil 54’den R7

numunesinde yanal ¢atlaklarin ve toparlanma mekanizmasinin etkin oldugu goriilmektedir.
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Sekil 55’den R8 numunesinde ise toparlanma pullanmasinin etkin oldugu goriilmektedir. R9
numunesinde toparlanma pullanmasima ek olarak kaplamanin serit seklinde taban
malzemeden soyuldugu goriilmiistiir (Sekil 56).

Genel olarak biitiin numunelerin elde edilen ¢izik testi sonuglarina bakildiginda, sabit
darbe frekansi degerlerinde calisma basincinin yiiksek oldugu numunelerde (R3, R4) kritik
yiik degerleri de yiiksek olarak elde edilmistir. Kritik yiik degerinin diisiik olarak dl¢iildiigii
numunelerde (R1, R5 ve R9) ise calisma basincinin en diisiik seviyede oldugu goriilmiistiir.
Buna ek olarak adezyon dayaniminin yiiksek olan numunelerin kaplama kalinliklarmin
diisiik oldugu, adezyon dayanimi diisiik olan numunelerde ise kaplama kalinliklarinin
yiiksek oldugu goriilmiistiir. Bu durum pek ¢ok literatiir ile de uyumluluk gostermektedir
[148-151]. Ayrica genel olarak frekansin 100 kHz oldugu R1, R2 ve R3 kaplama
sartlarindaki numunelerin adezyon degerleri diger numunelerden daha yiiksek oldugu
goriilmiistiir. Bu durum disiik frekans degerlerinde kaplamalarin i¢ gerilmelerinin daha
diisiik olmasiyla iligkili oldugu diistiniilmektedir. Frekansin artmasiyla iyonlarin sahip
olduklar1 enerjinin artmasi kaplamalardaki basi gerilmelerini artirarak kritik yiiklerin

azalmasina neden oldugu diisiiniilmektedir.

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 120 pA KTU - Metallurgical &
WD = 9.0 mm Mag= 800 X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 48. R1 numunesinin Lc; kritik yiik degerindeki ¢izik izi gériiniimii
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EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 120 pA KTU - Metallurgical &
WD = 8.0 mm Mag= 800X  Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 49. R2 numunesinin Lc; kritik yiik degerindeki ¢izik izi goriinlimii

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 120 pA KTU - Metallurgical &
WD = 9.0 mm Mag= 800 X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 50. R3 numunesinin Lc; kritik yiik degerindeki ¢izik izi gériiniimii
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EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 120 pA KTU - Metallurgical &
WD =10.5 mm Mag= 800X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 51. R4 numunesinin Lc; kritik yiik degerindeki ¢izik izi goriinlimi

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 120 pA KTU - Metallurgical &
WD = 9.0 mm Mag= 800 X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 52. RS numunesinin Lc; kritik yiik degerindeki ¢izik izi gériiniimii
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EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 120 pA KTU - Metallurgical &
WD = 8.0 mm Mag= 800X  Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 53. R6 numunesinin Lc; kritik yiik degerindeki ¢izik izi goriiniimi

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 120 pA KTU - Metallurgical &
WD = 9.5 mm Mag= 800X  Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 54. R7 numunesinin Lc; kritik yiik degerindeki ¢izik izi gériiniimii
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EHT =10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 120 pA KTU - Metallurgical &
WD = 8.0 mm Mag = 800 X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 55. R8 numunesinin Lc; kritik yiik degerindeki ¢izik izi goriiniimi

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 120 pA KTU - Metallurgical &
WD = 8.5 mm Mag = 800 X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 56. R9 numunesinin Lc; kritik yiik degerindeki ¢izik izi gériiniimii
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3.7. Siirtiinme ve Asinma Deneyleri Incelemeleri

TiAICrNbN kaplamalarinin siirtiinme ve asinma 6zellikleri oda sicakliginda ve 450°C
ortam sicakliginda karsi yiizey olarak AlOs bilye secilerek, ball-on disk triboloji deney
cihazlart kullanilarak incelenmistir. Oda sicakliginda yapilan deneylerden elde edilen
stirtlinme katsayisi grafikleri Sekil 57-60’da, ortalama siirtlinme katsayis1 degerleri ise Tablo
18’de verilmistir. Sekil 60°tan oda sicakliginda gerceklestirilen asinma deneylerinde biitiin
kaplamalarin 380 ¢evrim (200 saniyeye, 12 metre yol) kadar kararsiz bir siirtiinme katsayisi
degeri gosterdigi 380 ¢evrimden deney bitimine kadar ise kararli bir davranis gosterdigi
goriilmektedir. Deney baslangicinda meydana gelen stirtiinme katsayisindaki dalgalanmanin
numuneler ile agindirici karsi ylizeyin piiriizlerinin birbirleriyle temasi sonucunda kirilarak
olusturduklart kiiciik asmma pargaciklarindan (rodaj asamasi) meydana geldigi
disiiniilmektedir [152]. R1, R3, R4 ve R7 numunelerinin siirtinme katsayis1 egrileri
incelendiginde dalgalanmanin meydana geldigi goriilmektedir (Sekil 57-60). Bu durum
deney esnasinda siirtiinen ylizeyler arasinda olusan transfer filminin (yaglayici oksit
tabakasimin etkisi) uygun kalinlikta istikrarli bir sekilde olusamamasi ve zaman zaman
yirtilmasindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

Tablo 18’den oda sicakliginda yapilan asinma deneylerinde elde edilen siirtiinme
katsayilarinin 0,7 ile 0,9 degerleri arasinda degistigi gozlenmistir. Oda sicaklifinda en
yiiksek siirtlinme katsayis1 degeri R8 kaplama parametreleriyle 0,89 olarak elde edilirken,
en dusiik stirtinme katsayist degerinin R1, R4 ve R7 kaplama parametreleriyle tretilen
numunelerden 0,70 olarak elde edilmistir. Oda sicakliinda elde edilen siirtiinme
katsayilarinin S/N oranlar1 daha diisiik daha 1yi dl¢iitiine gore belirlenmistir. Bu dlglite gore
elde edilen S/N grafigi Sekil 61°de verilmistir. Oda sicakligindaki siirtiinme katsayilari i¢in
her bir parametrenin S/N oranlarinin ortalamalar1 ve delta istatistigi Tablo 19°da verilmistir.
Sekil 61 ve Tablo 19’dan oda sicakliginda elde edilen siirtiinme katsayilarina en fazla etki
eden parametrenin gorev zamani oldugu belirlenmistir. En az etkili olan parametrenin ise

calisma basinct oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 57. Oda sicakliginda R1, R2 ve R3 numunelerinin siirtiinme katsayisi
egrileri
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Sekil 58. Oda sicakliginda R4, R5 ve R6 numunelerinin siirtiinme katsayisi
egrileri
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Tablo 18. Oda sicaklikta elde edilen ortalama siirtlinme katsayisi ve asinma orani degerleri

Kaplama | Frekans Gorev Bias Calisma Siirtinme | Asinma
Adi (Hz) Zamani Gerilimi Basinci Katsayis1 | orani
(1s) V) (Torr) (1) (mm*/Nm)
R1 100 0,5 50 2x107° 0,70 1,07
R2 100 1,5 75 2,5x107 0,80 1,08E%4
R3 100 2,5 100 3x107 0,83 7,05E%
R4 150 0,5 75 3x107° 0,70 1,10E™
R5 150 1,5 100 2x1073 0,81 7,49E%4
R6 150 2,5 50 2,5x10°% 0,87 5,36E™
R7 200 0,5 100 2,5x10° 0,70 9,49E %
RS 200 1,5 50 3x10°73 0,89 1,24E %
R9 200 2,5 75 2x1073 0,86 1,46E%4
H13 0,72 1,22E%
Frekans Gdrev Zamani
3,0
= 257
[1"]
T 20 .—H“‘*E
)
g 1,51 K
E 1 2 3 1 2 3
% Bias Gerilimi Calisma Basinci
S 3,0-
5
£ o5
(1]
2,0- /ﬁ. . . e
1,5-
1 2 3 1 2 3

Sekil 61. Kaplama parametrelerinin oda sicakliginda elde edilen siirtlinme katsayisi
degerlerinin S/N oranlarina etkisi
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Tablo 19. Oda sicaklifinda elde edilen siirtiinme katsayis1 degerlerine etki eden kaplama
parametrelerinin her seviye i¢in S/N oranlar1 ve Delta istatistigi

Oda Sicakligi Stirtiinme

Delta Etki
Parametreler Katsayis1 (1) ' '

(Maks.-Min.) | Derecesi

Seviye 1 Seviye 2 | Seviye 3

Frekans (Hz) 2,218 2,046 1,807 0,411 2
Gorev Zamani (ps) 3,098 1,594 1,379 1,719 1
Bias Gerilimi (V) 1,773 2,115 2,182 0,409 3
Calisma Basinci (Torr) 2,079 2,082 1,910 0,172 4

Oda sicakliginda elde edilen ortalama siirtlinme katsayis1 degerleri igin yapilan

ANOVA analizi sonuglart Tablo 20°de verilmistir. ANOVA analizine gore en etkin

parametre olan gorev zamanmin oda sicakliginda elde edilen ortalama siirtiinme

katsayilarina etki ylizdesi % 89,71 olarak hesaplanmistir. Bias gerilimi ve darbe frekansinin

katk1 ytlizdeleri sirastyla % 4,92 ve % 4,37 olarak hesaplanmistir.

Tablo 20. Oda sicakliginda elde edilen siirtiinme katsayis1 degerlerinin ANOVA tablosu

Katki
Serbestlik | Kareler | Ortalama | F P
Degisimin Kaynagi Yiizdesi
Derecesi | Toplami | Kareler | Degeri | Degeri
(o)
Frekans (Hz) 2 0,25620 | 0,12810 | 4,37 0,186 | 4,37
Gorev Zamani (us) 2 5,16318 | 2,63159 | 89,83 | 0,011 | 89,71
Bias Gerilimi (V) 2 0,28879 | 0,14439 | 4,93 0,169 |4,92
Kalint1 Hata 2 0,05859 | 0,02930
Toplam 8 5,86676

Oda sicakliginda yapilan aginma deneylerinde sabit darbe frekanslarinda diisiik gérev

zamanina sahip R1, R4 ve R7 kaplama sartlarinda biiyiitilen numunelerde elde edilen

sirtinme katsayilar1 diisiik olurken, yliksek gorev zamanina sahip R3 ve R6 kaplama
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sartlarinda biiyiitiilen numunelerde ise (R9 haric) yiiksek siirtiinme katsayis1 degerleri elde
edilmistir (Tablo 18).

Uygulanan darbe frekansinin 100 kHz olarak sabit tutuldugu R1, R2 ve R3
numunelerinde gérev zamaninin, bias geriliminin ve ¢alisma basincinin sirasiyla 0,5us, S0V
ve 2x1073Torr degerlerinden 2,5us, 100V ve3x10~Torr degerlerine artirilmasiyla siirtiinme
katsayist degerlerinin de arttigi goriilmiistiir. Elde edilen ortalama siirtiinme katsayilari
kullanilarak yapilan S/N analizi ve ANOVA analizi sonucunda en etkin parametre olarak
belirlenen gorev zamani agisindan elde edilen sonuglar s0yle degerlendirilebilir: Artan gérev
zamani sonucunda iyon ¢ekicleme etkisiyle birlikte kaplamalarin yogunlugunun artmasi ve
tane boyutunun azalmasi ve sertligin artmasiyla siirtinme katsayist da artmistir. Bu durum
Lin ve arkadaslarinin yapmis oldugu calismada da ayni sekilde ifade edilmistir [101]. Bias
gerilimi agisindan sonuglar degerlendirildiginde bias voltajindaki artisin ayn1t mekanizmayla
diisiikte olsa siirtiinme katsayisindaki artisa katkida bulundugu diigiiniilmektedir. Tillmann
ve arkadaslarinin [49] yapmis olduklari ¢alismada da bias gerilimin artmasi, sertlik ve kalinti
gerilmelerinin artmasina neden olup kaplama igerisinde mikro ¢atlaklar olusturup siirtiinme
katsayisini arttig1 rapor edilmistir. Pfeiler ve arkadaslari da [153] g¢aligmalarinda elde
ettikleri siirtinme katsayisindaki artisin bias gerilimindeki artisa bagli oldugunu ifade
etmistir. Darbe frekansin 150 kHz olarak sabit tutuldugu R4, RS ve R6 numunelerinde de
yukarida ifade edilen durumun aym sekilde etkin oldugu diisiiniilmiistiir. Istatistiki
incelemelere uygun olarak gdrev zamaninin artmasiyla siirtlinme katsayis1 da artmigtir.
Frekansin 200 kHz olarak sabit tutuldugu R7 ve R8 numunelerinde ise gérev zamanin 0,5
us’den 1,5 ps’ye arttiginda siirtiinme katsayisinin da arttigi gozlemlenirken gérev zamanin
2,5 ps’ye arttirlldigi R9 numunesinde siirtlinme katsayisinin hafif bir sekilde azaldig
gbozlemlenmistir. R9 numunesinin siirtinme katsayisindaki hafif diisiisiin nedeni olarak
yiiksek darbe frekansinda ve yiiksek gérev zamaninda kaplama tabakasinin ytiksek enerjili
iyonlarla bombardimani sonucunda kaplamada meydana gelebilecek bir gerilme
rahatlamasindan kaynaklandig1 diisiiniilebilir.

Kaplamalara uygulanan asindirma deneylerinden elde edilen asinma miktarlar1 optik
profilometre ile dlciilen aginma hacimleri yardimiyla Formiil 1 kullanilarak hesaplanmustir.
Elde edilen sonucglar Tablo 18’de verilmistir. Tablo 18’e bakildiginda en yiiksek asinma
orani en diistik sertlige, elastik modiile ve adezyon dayanimina sahip RS kaplama sartlariyla

iiretilen numuneden 7,49x10%* mm?/Nm olarak elde edildigi goriiliirken, en diisiik asinma
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orani ise en yiiksek sertlige, elastik modiile ve adezyon direncine sahip R3 kaplama
parametreleriyle iiretilen numunede 7,05x10°% mm?/Nm olarak belirlenmistir.

Oda sicakliginda yapilan asinma deneylerinden elde edilen asinma oranimmin S/N
oranlar1 daha diisiik daha iyi 6l¢iitiine gore hesaplanmistir. Elde edilen S/N grafigi Sekil
62’de verilmistir. Her bir parametrenin S/N oranlarinin ortalamalari Tablo 21°de verilmistir.
Sekil 62 ve Tablo 21°den kaplamalarin oda sicakliginda gdstermis olduklari asinma orani
performanslarina en fazla etki eden parametrenin frekans oldugu belirlenirken, en az etki

eden parametrenin ise bias gerilimi oldugu belirlenmistir.

Frekans Gorev Zamani

N\ RN

5 75,0

£

& 72,5 1

]

+= 70,0 1

5 T T T T T T
£ 1 2 3 1 2 3
s Bias Gerilimi Calsma Basina

5 80,0

g 77,5 1 /\ /
S~

)

75,0 = e /
72,5

70,0 -

Sekil 62. Kaplama parametrelerinin oda sicakliginda elde edilen asinma orani
degerlerine etkisi
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Tablo 21. Oda sicakliginda elde edilen asinma orani degerlerine etki eden kaplama
parametrelerinin her seviye i¢in S/N oranlar1 ve Delta istatistigi

Oda Sicakliginda Asinma orant
Delta Etki
Parametreler (mm*/Nm) ' '
(Maks.-Min.) | Derecesi
Seviye 1 Seviye 2 | Seviye 3
Frekans (Hz) 80,89 69,03 78,43 11,56 1
Gorev Zamant (ps) 79,68 73,32 75,06 6,36 3
Bias Gerilimi (V) 74,32 78,41 75,33 4,09 4
Calisma Basinci (Torr) 72,88 75,07 80,11 7,23 2

Yapilan ANOVA analizi sonucunda elde edilen degerler Tablo 22’de verilmistir.

ANOVA analizine gore en etkin parametre olan frekansin elde edilen ortalama asinma

oranina katkist %56,50 olarak hesaplanmistir. Caligma basinci ve gorev zamaninin katki

yiizdeleri ise sirastyla % 20,59 ve % 16,14 olarak elde edilmistir (Tablo 22).

Tablo 22. Oda sicakligindaki asinma oran1 degerlerinin ANOVA tablosu

Degisimin Kaynagt Serbestl@k Kareler | Ortalama | F o P o 5?1;1368i
Derecesi | Toplami | Kareler | Degeri | Degeri (%)

Frekans (Hz) 2 226,67 | 113,33 8,35 0,107 | 56,50

Gorev Zamani (ps) 2 64,77 32,38 2,39 0,295 | 16,14

Calisma Basinci (Torr) 2 82,59 41,30 3,04 0,247 | 20,59

Kalint1 Hata 2 27,15 13,58

Toplam 8 401,18

Adezyon dayaniminin kaplamalarin asinma direnglerine dikkate deger bir sekilde

etkidigi pek ¢ok ¢alismada rapor edilmistir [154-157]. Numunelerin adezyon direnglerini

gosteren Lo kritik yiik degerlerinin verildigi Tablo 15 ve asinma orani degerlerinin verildigi

Tablo 18 beraber incelendiginde genel olarak adezyon dayanimi yiiksek olan numunelerin

asinma dayanimlarmin da yiiksek oldugu goriilmektedir. Bu durum adezyon dayanimi
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degerinin kaplamalarin asinma orami iizerindeki bariz etkisini ortaya koymaktadir. En
yiiksek adezyon degerine (68 N) sahip olan R3 numunesi en diisiikk asinma oranina sahip
olurken, en diisiik adezyon degerine (20 N) sahip olan R5 numunesi en yiiksek asinma orani
davranig1 gostermistir. Ayrica malzemelerin plastik deformasyona kars1 direnglerini ifade
eden H*/E? oran, en yiiksek adezyon degerine sahip olan R3 numunesinde, en yiiksek (0,2)
degerde elde edilirken, en diisiik adezyon degerine sahip olan RS numunesinde H*/E* oran1
en diisiik (0,02) degerinde elde edilmistir.

Uygulanan darbe Frekansin 100 kHz olarak sabit tutuldugu R1, R2 ve R3
numunelerinde en diisiik asinma orant R3 kaplama sartlartyla iiretilen numunede elde
edilirken, en yiiksek asinma orant R2 numunesinde elde edilmistir. Artan bias voltaji ve
gbrev zamaniyla birlikte taban malzemeye yonelen sigratilmis atomlar daha yiiksek enerjiye
sahip olarak biiyiiyen filmin daha yogun ve kompakt bir yapiya sahip olmasini saglayarak
asinma dayanimini iyilestirdigi diisinlilmektedir. Ayrica en diisiik asinma orani elde edilen
R3 numunesinin en yiiksek adezyon, nanosertlik, elastik modiil ve H*/E* (0,20) degerine
sahip oldugu goriilmektedir.

Uygulanan darbe frekansinin 150 kHz oldugu R4, R5 ve R6 numunelerine
bakildiginda oda sicakhiginda en diisiik asinma oraninin 1,10x10%* mm?/Nm olarak en
yiiksek H*/E? (0,18) oranina sahip R4 numunesinde elde edildigi goriilmiistiir. En yiiksek
asinma orani ise 7,49x10°* mm?/Nm olarak en diisiik nanosertlik, elastik modiil, H/E>
(0,02) oran1 ve adezyon dayanimina sahip olan R5 numunesinde elde edilmistir. Bu
sonuglarda da adezyon, sertlik ve elastik modiil degerinin asinma dayanimina etkisi bariz bir
sekilde ortaya ¢cikmaktadir.

Uygulanan darbe frekansin 200 kHz oldugu R7, R8 ve R9 numuneleri incelendiginde
ozellikle R7 ve R8’in nanosertlik, elastik modiilii ve H*/E? degeri bir birine ¢ok yakin elde
edilmistir. Bu nedenle bu parametrelerin asinma sonucu iizerine 6nemli bir etkiye sahip
oldugu diistiniilmemektedir. Ancak bu numunelerde adezyon dayaniminin sonuglar {izerine
etkisi bariz bir sekilde goriilmiistiir. En diigiik asinma orani, en yiiksek adezyon dayanimina
sahip R7 numunesinde elde edilmistir. En yiiksek asinma orani ise en diisiik adezyon
dayanimina sahip R9 numunesinde elde edilmistir.

Kaplamalarin oda sicakliginda gergeklestirilen siirtlinme-asinma deneylerinden elde
edilen numune ylizeylerindeki aginma izlerinin optik profilometre kullanilarak elde edilen
topografik fotograflar1 Sekil 63-71, asinma yiizeylerinin taramali elektron mikroskobu

fotograflari ise Sekil 72-80 arasinda verilmistir.



92

Darbe frekansinin 100 kHz oldugu R1 numunesinin Sekil 63’deki optik profilometre
fotografin da goriildiigli lizere asinma mekanizmasinin abrazif ¢iziklerin baskin oldugu ve
ayni zamanda adezif kopmalarinda meydana geldigi goriilmiistiir. Ayn1 numunenin Sekil
72°de verilen SEM fotografinda kaplamanin kii¢iik pullar halinde taban malzemeden
soyuldugu goriilmiistiir. R2 numunesinin Sekil 64’te verilen optik profilometre fotografina
bakildiginda asinma mekanizmasinin abrazif oldugu goriilmiistiir. Sekil 73’ten aym
numunenin SEM fotografi incelendiginde asinma parcaciklarinin asinma yolu igerisinde
birikerek ii¢lincii cisim etkisine neden oldugu diisiiniilmiistiir. R3 numunesinin Sekil 65°te
verilen optik profilometre fotografina ve Sekil 74’te verilen SEM fotografina bakildiginda
abrazif asinma mekanizmasinin daha diisiik seviyede etkin oldugu, asinma izi yolunun
genisliginin daha diisiik oldugu goriilmiistiir. Bu davranis bu numunenin yiiksek sertlik,
elastik modiil ve adezyon dayanimina sahip olmasindan kaynaklandigi diistiniilmiistiir.

Darbe frekansinin 150 kHz oldugu R4 numunesinin Sekil 66’daki optik profilometre
ve Sekil 75’deki SEM fotograflart incelendiginde abrazif asinma mekanizmasinin etkin
oldugu goriilmiistlir. RS numunesinin $ekil 67°de verilen optik profilometre ve Sekil 76 da
verilen SEM fotograflari incelendiginde abrazif etkinin baskin oldugu ve kaplamanin biiyiik
oranda taban malzemeden soyuldugu goriilmiistiir. Bu durum RS numunesinin sertlik, elastik
modiil ve adezyon dayaniminin diisiik olmasiyla iliskilendirilmistir. R6 numunesinin Sekil
68’de verilen optik profilometre fotografina ve Sekil 77°de verilen SEM fotografina
bakildiginda yine abrazif asinma mekanizmasinin etkin oldugu goriilmiistiir.

Darbe frekansinin 200 kHz oldugu R7 numunesinin Sekil 69’daki optik profilometre
fotografi ve Sekil 78’deki SEM fotografi incelendiginde asinma mekanizmasinin abrazif
karakterde oldugu goriilmiistiir. R8 numunesinin Sekil 70°de verilen optik profilometre
fotografi ve Sekil 79’da verilen SEM fotografi incelendiginde abrazif etkinin arttig
goriilmiistiir. R9 numunesinin Sekil 71°de verilen optik profilometre fotografi ve Sekil 80°de
verilen SEM fotografi incelediginde abrazif ¢iziklerin belirgin oldugu goriilmiistiir.

Genel olarak numuneler degerlendirildiginde; diisiik darbe frekansina sahip R1, R2,
R3 numunelerinde abrazif asinma mekanizmasinin etkisinin diisiikk oldugu, orta darbe
frekansina sahip R4, R5 ve R6 numunelerinde ise abrazif etkinin ¢ok yiiksek oldugu
goriilmistiir. R1 ve R9 numunelerinde asginma pargalarinin pul (spall) seklinde olustugu
gorilmektedir (Sekil 72 ve 79). R9 (Sekil 79) numunesinde goriilen pullanma belirtileri
yogun miktarda bliylik pargalar halinde gozlenirken, R1 (Sekil 72) numunesinde daha az
miktarda pullanma ve daha kiiciik parcalar halinde goézlenmistir. TIAICrN ve TiAIN/CrN
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kaplamalarin asinma mekanizmalarinit inceleyen Luo ve arkadaslar1 ayni pullanma
asinmalarimi kendi ¢aligmalarinda rapor etmislerdir [158]. Sekil 73 ve 77°dan R2 ve R6
numunesinde asinma parcaciklarinin ¢ok kiiclik boyutta olup asinma yolu i¢erisinde biriktigi

ve bu aginma parcaciklariin iiciincii cisim etkisine neden oldugu diisiintiilmiistiir.

Sekil 64. R2 numunesinin oda sicakliginda elde edilen asinma yiizeyi OP goriiniimii
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Sekil 66. R4 numunesinin oda sicakliginda elde edilen aginma yiizeyi OP goriiniimii
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Sekil 67. RS numunesinin oda sicakliginda elde edilen aginma yilizeyi OP goriiniimii
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Sekil 68. R6 numunesinin oda sicakliginda elde edilen aginma yilizeyi OP goriiniimii
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Sekil 70. R8 numunesinin oda sicakliginda elde edilen aginma yiizeyi OP goriiniimii
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Signal A = SE1 | Probe = 100 pA KTU - Metallurgical &
Mag= 500 X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 72. R1 numunenin oda sicakliginda elde edilen asinma yiizeyi SEM fotografi
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EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 150 pA KTU - Metallurgical &
WD =10.0 mm Mag= 500X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 73. R2 numunenin oda sicakliginda elde edilen aginma yiizeyi SEM fotografi

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 150 pA KTU - Metallurgical &
WD =10.0 mm Mag= 500X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 74. R3 numunenin oda sicakliginda elde edilen aginma yiizeyi SEM fotografi
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EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 150 pA KTU - Metallurgical &
WD = 9.5 mm Mag= 500 X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 75. R4 numunenin oda sicakliginda elde edilen aginma yiizeyi SEM fotografi

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 350 pA KTU - Metallurgical &
WD = 9.5 mm Mag= 250X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 76. RS numunenin oda sicakliginda elde edilen aginma yiizeyi SEM fotografi
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EHT = 17.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 150 pA KTU - Metallurgical &
WD = 9.0 mm Mag= 500 X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 77. R6 numunenin oda sicakliginda elde edilen aginma yiizeyi SEM fotografi

20 pm EHT = 17.00 kV SignalA=SE1 | Probe= 100 pA KTU - Metallurgical &
i WD = 9.0 mm Mag= 500 X Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 78. R7 numunenin oda sicakliginda elde edilen aginma yiizeyi SEM fotografi
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20 pm EHT = 17.00 kV Signal A = SE1 | Probe = 100 pA KTU - Metallurgical &
H WD = 9.0mm Mag= 500X  Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 79. R8 numunenin oda sicakliginda elde edilen aginma yiizeyi SEM fotografi

20 pm EHT = 17.00 kV SignalA=SE1 | Probe= 100pA KTU - Metallurgical &
H WD = 9.0mm Mag= 500X  Vacuum Mode = High Vacuum Materials Engineering

Sekil 80. R9 numunenin oda sicakliginda elde edilen aginma yiizeyi SEM fotografi
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450°C sicaklikta yapilan siirtiinme ve asinma deneyleri sonucunda elde edilen
sirtinme katsayilarin1 gosteren grafikler Sekil 81-84’de, ortalama siirtinme katsayisi
degerleri ise toplu olarak Tablo 23’te verilmistir. Tablo 23’ten 450°C sicaklik ortaminda
gergeklestirilen deneylerden elde edilen ortalama siirtlinme katsayisi degerlerinin 0,60-0,98
arasinda degismekte oldugu goriilmektedir. 450°C sicaklikta yapilan deneylerde en yiiksek
stirtiinme katsayisi degeri R2 kaplama parametreleriyle iiretilen numuneden 0,98 olarak elde
edilirken, en diisiik siirtinme katsayis1 degeri RS kaplama parametreleriyle iiretilen
numuneden 0,66 olarak elde edilmistir. 450°C sicaklikta yapilan deneylerden elde edilen
ortalama sirtlinme katsayilarinin S/N oranlar1 daha diisiik daha iyi Olglitiine gore

hesaplanmistir. Elde edilen grafik Sekil 85°te verilmistir.
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Sekil 81. 450° C sicaklik ortaminda R1, R2 ve R3 numunelerinden elde edilen
stirtlinme katsayisi egrileri
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Sekil 82. 450° C sicaklik ortaminda R4, RS ve R6 numunelerinden elde edilen
stirtiinme katsayisi egrileri
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Sekil 83. 450° C sicaklik ortaminda R7, R8 ve R9 numunelerinden elde edilen
stirtlinme katsayist egrileri
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Sekil 84. Biitlin numunelerin 450°C gerceklestirilen siirtinme ve asinma
deneylerinden elde edilen stirtiinme katsayist grafigi

Tablo 23. 450°C ortam sicakliginda elde edilen siirtlinme katsayis1 ve aginma orani degerleri

Kaplama | Frekans Gorev Bias Calisma Siirtinme | Asinma
Adi (Hz) Zamani Gerilimi Basinci Katsayis1 | oram
(1s) V) (Torr) (1) (mm’/Nm)

R1 100 0,5 50 2x1073 0,94 1,46E%
R2 100 1,5 75 2,5x10° 10,98 2,36E%
R3 100 2,5 100 3x1073 0,81 1,63E%
R4 150 0,5 75 3x1073 0,87 1,21E%
R5 150 1,5 100 2x107 0,66 6,03E%
R6 150 2,5 50 2,5x1073 0,90 6,23E%
R7 200 0,5 100 2,5x107° 0,69 1,03E°%
RS 200 1,5 50 3x1073 0,87 1,53
R9 200 2,5 75 2x1073 0,82 9,41E%
H13 0,66 1,05E™
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Sekil 85. Kaplama parametrelerinin 450°C ortam sicakliginda elde edilen siirtiinme

katsayis1 degerlerine etkisi

Tablo 24. 450°C ortam sicakliginda elde edilen siirtiinme katsayis1 degerlerine etki eden
kaplama parametrelerinin her seviye i¢in S/N oranlar1 ve Delta istatistigi

450°C Ortam Sicakligi
Siirtiinme Katsayisi Delta Etki
Parametreler (D) (Maks.-Min.) | Derecesi
Seviye 1 Seviye 2 | Seviye 3
Frekans (Hz) 0,8477 1,9113 | 2,0521 1,2044 2
Gorev Zamant (pus) 1,6567 1,6647 1,1897 0,1750 4
Bias Gerilimi (V) 0,8874 1,0363 | 2,8875 2,0001 1
Calisma Basinci (Torr) 1,9568 1,4379 1,4165 0,5403 3

Sekil 85 ve Tablo 24’ten 450°C ortam sicakliginda elde edilen ortalama siirtiinme

katsayilarina en fazla etki eden parametrenin bias gerilimi oldugu belirlenirken, en az etkili

parametrenin ise gorev zamani oldugu belirlenmistir.

450°C sicaklik ortaminda elde edilen siirtlinme katsayilari i¢in yapilan ANOVA

analizleri sonucunda elde edilen degerler Tablo 25°te verilmistir.
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Tablo 25. 450°C ortam sicaklifinda elde edilen ortalama siirtiinme katsayis1 degerlerinin

ANOVA tablosu

Degisimin Kavnas: Serbestlik | Kareler | Ortalama | F P 5?12265i

gly ynag Derecesi | Toplami | Kareler | Degeri | Degeri (%)

0

Frekans (Hz) 2 2,6015 | 1,30075 | 44,41 0,022 | 24,38
Bias Gerilimi (V) 2 7,4494 | 3,72472 | 127,18 | 0,008 | 69,81
Calisma Basinci (Torr) 2 0,5616 | 0,28078 | 9,59 0,094 | 5,26
Kalint1 Hata 2 0,0586 | 0,02929
Toplam 8 10,6711

Tablo 25’e gore 450°C ortam sicaklifinda yapilan asinma deneylerinden elde edilen
ortalama siirtiinme katsayilarina en fazla etki eden bias geriliminin katki ylizdesi % 69,81
olarak elde edilmistir. Frekans ve ¢alisma basincinin katki yiizdeleri ise sirastyla % 24,38 ve
% 5,26 olarak hesaplanmistir.

Darbe frekansimin 100 kHz degerinde sabit oldugu R1, R2 ve R3 numune grubunda
bias geriliminin 50 V’dan 75 V’a artirildiginda siirtlinme katsayisinin ihmal edilebilir bir
seviyede artis kaydettigi goriilmiistiir. Ancak bias gerilimin 100 V oldugu R3 numunesinde
stirtlinme katsayisinin bariz bir sekilde azaldigi goriilmiistiir (Tablo 23 ve Sekil 86).
Tillmann vd. [49] 500°C sicaklikta yapmis olduklar1 ¢aligmada bias gerilimin artmasiyla
azalan siirtinme katsayist davranisi gozlemlendigi rapor etmislerdir. Uygulanan darbe
frekansinin 150 kHz oldugu R4, R5 ve R6 numunelerinde de bias geriliminin artmasiyla
stirtlinme katsayisinin azaldigi goriilmiistiir (Tablo 23 ve Sekil 86). Ayni sekilde kaplama
darbe frekansinin 200 kHz olarak sabit tutuldugu R7, R8 ve R9 numunelerinde de aym
sekilde bias geriliminin artmasiyla siirtinme katsayisinin azaldigi goriilmiistiir (Tablo 23 ve

Sekil 86).
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Sekil 86. 450°C ortam sicakliginda yapilan deneylerden elde edilen siirtiinme
katsayisinin bias gerilimine gore degisimi

Tablo 18 ve 23’ten 450°C ortam sicakliginda gergeklestirilen deneylerde R1, R2, R4
ve R6 numunelerinin siirtiinme katsayilarinin oda sicakliginda elde edilen siirtiinme katsayisi
degerlerinden daha yiliksek oldugu goriilmiistiir. R3, R5, R7, R8 ve R9 numunelerinin
stirtlinme katsayilar ise 450°C ortam sicakliginda yapilan deneylerde oda sicakliginda elde
edilen siirtlinme katsayilarina gore bir miktar diisiik oldugu gézlenmistir. Bu durumun
yiiksek sicaklikta kaplama tabakasi malzemesinde meydana gelen kimyasal reaksiyonlar
sonucunda olusan oksit tabakasinin yapisiyla iliskili oldugu diistiniilmektedir [159].

450°C ortam sicakliginda gerceklestirilen asinma deneylerinden elde edilen
numunelerin asinma yollarinin optik profilometre ile incelenerek hesaplanan asinma
miktarlar1 Tablo 23’te verilmistir. Tablo 23’e gore Olgiilen en yiiksek asinma orant RS
kaplama parametreleriyle iiretilen numunede elde edilirken, en diisiik asinma orani1 R1
kaplama parametreleriyle liretilen numunede 6l¢iilmiistiir.

450°C sicaklik ortaminda yapilan deneylerden elde edilen asinma miktarlarinin S/N
oranlar1 daha diisiik daha iyi Olciitiine gore belirlenmistir. Bu kritere gore elde edilen S/N
grafigi Sekil 87°de verilmistir. Her bir parametrenin asinma orani i¢in S/N oranlarinin
ortalamalar1 Tablo 26’da verilmistir. Sekil 87 ve Tablo 26’dan 450°C ortam sicakliginda
elde edilen asinma miktarlarina en fazla etki eden parametrenin darbe frekansi oldugu

belirlenmistir. En az etkili parametrenin ise ¢alisma basinci oldugu belirlenmistir.
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Sekil 87. Kaplama parametrelerinin 450°C’de yapilan deneylerden elde edilen aginma
orani degerlerine etkisi

Tablo 26. 450°C’de elde edilen asinma orani degerlerine etki eden kaplama parametrelerinin
her seviye i¢in S/N oranlar1 ve Delta istatistigi

450 Ortam Sicaklig1 Asinma

Parametreler 0r§1 N Delta Etki
(mm’/Nm) (Maks.-Min.) | Derecesi
Seviye 1 Seviye 2 | Seviye 3
Frekans (Hz) 95.0 75,62 78.86 19,39 1
Gorev Zamani (ps) 84,93 77,75 86,80 9,05 2
Bias Gerilimi (V) 85,71 83,80 79,9 5,75 3
Calisma Basinci (Torr) 80,54 85,47 83,47 4,92 4

Yapilan ANOVA analizi sonucunda elde edilen degerler Tablo 27°de verilmistir. Bu
tabloya gore 450°C sicaklik ortaminda yapilan deneylerde asinma oranina en fazla etki eden
parametre olan darbe frekansinin elde edilen degerlere katki yilizdesi % 74,18 olarak elde
edilirken. Gorev zamani ve bias gerilimin katk1 yiizdeleri sirastyla % 15,71 ve % 5,89 olarak

elde edilmistir.
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Tablo 27. 450°C ortam sicakligindaki asinma orani degerlerinin ANOVA tablosu

Desisimin Kavnat Serbestlik | Kareler | Ortalama | F P gﬁtzlidlesi
g yhag Derecesi | Toplam1 | Kareler | Degeri | Degeri ((; )
0

Frekans (Hz) 2 647,04 | 323,52 17,61 0,054 | 74,18
Gorev Zamani (ps) 2 137,04 | 68,52 3,73 0,211 | 15,71
Bias Gerilimi (V) 2 51,39 25,69 1,40 0,417 | 5,89
Kalint1 Hata 2 36,74 18,37

Toplam 8 872,21

Tablo 23’te 450°C ortam sicakliginda gerceklestirilen deneylerde R1, R2, R3, R6, R7
ve R9 numunelerinin aginma miktarlarinin kaplanmamis, sadece sertlestirilmis durumdaki
H13 taban malzemeye gore daha az oldugu goriilmiistiir. Tablo 23’ten ayrica TIAICrNbN
kaplanmis R1, R2, R3, RS, R6, R9 numunelerinin 450°C ortam sicakliginda gerceklestirilen
asinma deneylerinde elde edilen aginma miktarlarinin, oda sicakliginda gerceklestirilen
deneylerde elde edilen asinma miktarlarindan daha az oldugu gortilmiistiir.

Bu numunelerden, darbe frekansinin 100 kHz olarak sabit oldugu R1, R2 ve R3
numunelerine bakildiginda en yiiksek aginma orant R2 numunesinde elde edilirken en diisiik
asinma oraninin R1 kaplama parametreleriyle iiretilen numunede elde edilmistir.

Darbe frekansinin 150 kHz olarak sabit tutuldugu R4, R5 ve R6 numuneler
incelendiginde en yiiksek asinma oraninin R5 numunesinde elde edilirken, en diisiik asinma
oraninin R6 numunesinden elde edilmistir. RS numunesinin aginma oraninin ¢ok yliksek
olmast bu numunenin adezyon, sertlik ve elastik modiil degerlerinin ¢ok diisiik olmasiyla
ilgili oldugu diistiniilmektedir. R6 numunesinde elde edilen diisiik asinma oraninin 450°C’de
olusan oksit tabakasina ek olarak bu sicaklikta meydana gelen bir gerilme rahatlamasindan
kaynaklanabilecegi diisliniilmektedir [55].

Darbe frekansinin 200 kHz olarak sabit tutuldugu R7, R8 ve R9 numunelerine
bakildiginda, R8 kaplama parametreleriyle iiretilen numuneden en yiiksek aginma oranini
elde edilirken, en diisiik asinma oraninin R9 kaplama parametreleriyle iiretilen numuneden
elde edildigi goriilmiistiir. Bu numunelerde dikkat ¢eken durum R9 numunesinin adezyon
dayaniminin diisiik olmasma ragmen yliksek sicakliktaki aginma oranimnin R8 ve R7
numuneleriyle karsilastirildiginda diistik elde edilmesidir. Bu durum biiyiik bir ihtimalle bu

sicaklikta meydana gelebilecek gerilme rahatlanmasindan ve plastik deformasyona karsi
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direnci ifade eden H?/E? oraninin diger numunelere oranla bu numunede yiiksek (0,13) elde
edilmesiyle ilgili oldugu diistiniilmektedir.

450°C ortam sicakliginda yapilan deneylerdeki numunelerin aginma yiizeylerinden
optik profilometre ile elde edilen topografik fotograflar Sekil 88-96’te, SEM (Seconder
Electron ve Back Scatter Mode) fotograflar1 ise Sekil 97-105°te verilmistir. Yapilan
topografik ve SEM incelemeleri sonucunda genel olarak asinma mekanizmasinin abrazif ve
oksidatif karakterde oldugu goriilmiistiir. Darbe frekansinin 100 kHz oldugu R1, R2 ve R3
numunelerinin optik profilometre fotograflarina bakildiklarinda; Sekil 88’den R1
numunesinin aginma izinin ¢ok ince oldugu ve kismi olarak bazi bdlgelerinde ¢ukurcuklar
olustugu goriilmistiir. Sekil 89’da R2 numunesinde de ayni kismi aginma gukurcuklarinin
daha genis bir sekilde meydana geldigi ve aginma yolu izinin derinlestigi goriilmiistiir. Sekil
90’da R3 numunesinde ise asinma yolu izinin tekrar inceldigi goriilmiistiir. Bu davranisin
R3 numunesinin sahip oldugu mikro yapinin yogun olmasi, yiiksek nanosertlik ve adezyon
dayanimiyla ilgili oldugu diisiiniilmektedir. Aynit numunelerin aginma ytizeylerinin Sekil 97-
99 verilen SEM fotograflar1 incelendiginde; R2 ve R3 numunesinin R1’e gore daha az
oksidasyona ugramis oldugu goriilmektedir. Ayni sekillerde R1, R2 ve R3 numunelerinin
asinma izi i¢erisinde asinma izine dik dogrultuda mikro ¢atlaklarin ve ¢iziklerin meydana
geldigi goriilmiistiir. Sekil 98’dan R2 numunesinin asinma izi yolunda asinan parcaciklarin
asinma yolunun kenaria biriktigi gériilmektedir.

Darbe frekansinin 150 kHz oldugu R4, R5 ve R6 numunelerinin asinma yiizeylerinin
optik profilometre fotograflar1 incelendiginde; R4 numunesi i¢in Sekil 91°de cukurcuk
asinmasinin genis bir sekilde meydana geldigi goriilmiistiir. Ayni sekilde abrazif ¢iziklerinde
belirgin bir sekilde etkin oldugu goriilmiistiir. Sekil 100°’den SEM fotografina bakildiginda
R4 numunesinde aginma yoluna dik dogrultuda catlaklarin meydana geldigi gortilmustiir. RS
numunesinin Sekil 92’den optik profilometre fotografi incelendiginde ise asmmma yolu
tizerinde ¢ukurcuklarin ¢ok daha genis ve derin oldugu ve homojene yakin bir sekilde
dagilim gosterdigi gozlenmistir. RS numunesinde gozlenen bu durum bu numunenin sertlik,
elastik modiilii ve adezyon dayanimi degerlerinin oldukg¢a diisiik olmasindan kaynaklandigi
diisiiniilmiistiir. Ayn1 numunenin Sekil 101°den SEM fotografi incelendiginde asir1 derecede
oksidasyona ugramis oldugu bariz bir sekilde goriilmektedir. R6 numunesinin Sekil 93’ten
optik profilometre fotografina bakildiginda bu gruptaki diger numunelere nispeten daha ince
bir aginma izi elde edildigi goriilmiistiir. Sekil 102°de R6 numunesinde ise oksidasyon

haricinde kaplamanin adezif olarak birbirinden ayrildig1 goriilmustiir.
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Frekansin 200 kHz oldugu R7, R8 ve R9 numunelerinin asinma yiizeyleri
incelendiginde; R7 numunesinin Sekil 94’te verilen optik profilometre fotografda ve Sekil
103’te verilen SEM fotografinda abrazif ve oksitatif asinma mekanizmasinin etkin oldugu
gorilmistiir. R8 numunesinin Sekil 95°te verilen optik profilometre fotografi incelendiginde
derin cizikleri kazima seklinde meydana geldigi Sekil 103’te verilen SEM fotografi
incelendiginde ise asinma yoluna dik dogrultuda ¢atlaklarin meydana geldigi goriilmiistiir.
R9 numunesinin Sekil 96’da verilen optik profilometre fotografi incelendiginde yine abrazif
ciziklerin etkin oldugu ancak asinma yolu derinliginin daha az oldugu goriilmiistiir. Ayn
numunenin Sekil 105’ten SEM fotografi incelendiginde numunenin oksidasyona ugradigi
gorilmiustir.

Numuneler genel olarak degerlendirildiginde frekansin diisiik oldugu R1, R2 ve R3
numunelerinde hafif aginma izlerinin meydana geldigi gortilmistiir (Sekil 88-90). Orta ve
yiiksek frekans degerine sahip R4, RS, R6, R7, R8 ve R9 numunelerinin optik profilometre
ile ¢ekilen asinma izi goriintiilerine bakildiginda ise derin asinma ¢iziklerinin baskin bir
sekilde olustugu goriilmiistiir (Sekil 91-96). 450°C ortamda yapilan asinma deneylerinde
gozlenen bu durum; orta ve yiiksek frekans degerlerinde numunelerin asir1 miktarda yiiksek
enerjiye sahip iyonlarla bombardiman edilmesi sonucunda kaplama icerisinde olusabilecek

asirt miktarda kalint1 gerilmelerden kaynaklanmis olabilecegi diistiniilmiistiir.
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Sekil 89. R2 numunesinin 450°C’de elde edilen asinma yiizeyi OP goriiniimii
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Sekil 91. R4 numunesinin 450°C’de elde edilen asinma yiizeyi OP goriiniimii
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Sekil 93. R6 numunesinin 450°C’de elde edilen asinma yiizeyi OP goriiniimii
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Sekil 95. R8 numunesinin 450°C’de elde edilen asinma yiizeyi OP goriiniimii
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Sekil 96. R9 numunesinin 450°C’de elde edilen aginma yiizeyi OP goriiniimii

100 pm EHT =10.00 kv Signal A= CZ BSD | Probe = 250 pA Karadeniz Technical University

WD = 9.5 mm Mag= 250X Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 97. R1 numunesinin 450°C’de elde edilen asinma ylizeyi SEM goriintimii
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100 pm EHT =10.00 kV Signal A= CZ BSD | Probe = 250 pA Karadeniz Technical University

WD = 95 mm Mag= 250X Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 98. R2 numunesinin 450°C’de elde edilen asinma yiizeyi SEM goriiniimii

100 ym EHT =10.00 kV Signal A= CZ BSD
WD = 9.5 mm Mag= 250X

= Karadeniz Technical University
1.Probe 250 pA Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 99. R3 numunesinin 450°C’de elde edilen asinma yiizeyi SEM goriiniimii
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- Mikro Catlaklar

100 ym EHT =10.00 kV Signal A=CZ BSD

= Karadeniz Technical University
| Probe = 250 pA
WD = 9.5 mm Mag= 250X P

Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 100. R4 numunesinin 450°C’de elde edilen asinma yiizeyi SEM goriiniimii

EHT =10.00 kV Signal A=CZ BSD
WD = 95 mm Mag= 250X

= Karadeniz Technical University
LProbe 220.prx Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 101. RS numunesinin 450°C’de elde edilen asinma yiizeyi SEM goriiniimii
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100 um EHT = 10.00 kV Signal A=CZ BSD
WD =10.0mm Mag= 250X Metallurgical and Materials Engineering

| Probe = 250 pA Karadeniz Technical University

Sekil 102. R6 numunesinin 450°C’de elde edilen aginma ylizeyi SEM goriiniimii

~

EHT = 10.00 kV Signal A=CZ BSD

250 pA Karadeniz Technical University
WD = 9.5 mm Mag= 250X P Metallurgical and Materials Engineering

| Probe =

Sekil 103. R7 numunesinin 450°C’de elde edilen asinma yiizeyi SEM goriiniimii
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100 ym EHT = 10.00 kV Signal A=CZ BSD
WD = 9.5 mm Mag= 250X

= Karadeniz Technical University
LProbe 230.péx Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 104. R8 numunesinin 450°C’de elde edilen asinma yiizeyi SEM goriiniimii

3

100 ym EHT = 10.00 kV Signal A=CZ BSD

= Karadeniz Technical University
| Probe = 250 pA
WD = 9.5 mm Mag= 250X TeRg P

Metallurgical and Materials Engineering

Sekil 105. R9 numunesinin 450°C’de elde edilen asinma yiizeyi SEM goriiniimii
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Elde edilen siirtiinme ve aginma degerlerini literatiirle karsilastirdigimizda yine benzer
sonuclar elde edilmistir. Franz ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 ¢alismada katodik ark
buharlagtirma yontemiyle kaplanmis NbAIN kaplamalarinin oda sicakliginda, 500°C’de ve
700°C ortamlarda siirtiinme ve asinma davraniglarini incelemistir. Nbo,73Alo27N kaplanmis
numunelerin oda sicakliginda gerceklestirilen deneylerinde siirtiinme katsayisinin 0,9 olarak
elde edilmigken, ortam sicakliginin 500°C’ye ¢ikartilmasi durumunda siirtiinme katsayisinin
bir miktar azaldigi, ortam sicakliginin 700°C’a ¢ikarilmasi durumunda ise 0,6 degerine
distiigii rapor edilmistir. Ancak 700°C’lik test ortaminda kaplama tabakasinin taban
malzemeden biiyiik oranda soyulmus oldugu i¢in 0,6 degerine kadar azalmasinda ¢elik taban
malzemesinin 6nemli etkisi oldugu ifade edilmistir. Ayni ¢aligmada yiiksek Al miktarina
sahip Nbo29Alo71N numunesi i¢in oda sicakliginda siirtiinme katsayis1 0,8, sicakligin
artmasiyla birlikte siirtlinme katsayisinin da 1,0 degerine kadar arttigi rapor edilmistir.
Asinma oranmin ise ortam sicakligmin 500°C’ye c¢ikartildiginda Nb,Os3 bilesiginin
olugmasiyla ilgili olarak oda sicakliginda yapilan deneylere gore azaldigi, 700°C’de ise asiri
oksitlenme nedeniyle arttig1 rapor edilmistir [160].

Tio34Al0,66N kaplamasinin ortam sicakliginin 50°C ile 600°C araliginda tutuldugu
ortamlarda sergiledigi tribolojik Ozelliklerinin incelendigi c¢alismada, asinma oraninin
yiiksek ortam sicakliginda dikkate deger bir sekilde azaldigi ifade edilmistir. Asinma
direncinde meydana gelen iyilesmenin deney esnasinda kaplama ylizeyinde olusan Al>O3
koruyucu oksit tabakasiyla iligkili oldugunu ortaya konulmustur. Ayn1 ¢alismada yiiksek
sicakliklarda siirtiinme katsayisinda meydana gelen artisin (1 civarinda) ve asiri
dalgalanmanin, siirtiinen ylizeylerin yliksek sicakliktaki sertliklerinin azalmasiyla temas
alanlarinin artmasindan kaynaklandig ifade edilmistir [29].

Hsieh ve arkadaglarmin yaptigi ¢aligmada genel olarak Cr bakimindan zengin
kaplamalarin aginma oranlarmin Nb bakimindan zengin olan kaplamalara gore daha diisiik
oldugunu ifade etmislerdir. Cr bakimindan zengin olan kaplama tabakalarinda olusan Cr20O3
ve CrNbOg4 bilesiklerinin asinma oranini azaltict yonde etki ettikleri ifade edilmistir. Nb
oranin fazla oldugu numunelerde ise gozenekli yapida olan ve koruyucu olmayan
Nb20s.nH>0 yapisi olugarak kars: yiizey ile temasi sonucunda kazima tiirii aginmaya neden
oldugu ifade edilmistir [161].

Pheiler ve arkadaslarinin yapmis oldugu calismada TiAIVN kaplamasinin oda ve
yiiksek sicakliklardaki tribolojik Ozellikleri arastirilmigtir. Oda sicakliginda yapilan
deneylerde yiiksek asinma orani elde edilirken, yiiksek sicakliklarda yapilan deneylerde
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asinma oraninin azaldigr ifade edilmistir. Sonug olarak aginma oraninin fazla oldugu bu
durumlarda ortam neminin ve oksijen seviyesinin etkin oldugunu ifade etmislerdir. Ayni
calismada yiiksek sicakliklarda olusan koruyucu oksit tabakasinin ve artan sicaklikla birlikte
kaplamalarin toklugunun artmasinin aginma oranini azalttig1 ifade edilmistir [ 159].

Baracaldo ve arkadaslari TiAIN kaplanmis AISI H13 celiginin 600°C’lik sicaklik
ortaminda yapmis olduklan siirtinme ve asinma deneylerinde siirtiinme katsayisinin oda
sicakligina gore arttig1 asinma oraninin ise azaldigini rapor ederek, bu durumu yiiksek
sicaklikta asinma yolunda olusan Ti ve Al oksit tabakalarinin karisimina baglamiglardir [47].

Fuentes ve arkadaslarinin yapmis olduklart ¢alismada Tio;31Alo,1Si0,06Nos3 ve
Tio23Al0,12S10,00No55 kaplamalarinin  200°C ve 400°C ortamlarinda yapilan asinma
deneylerinden elde edilen asinma miktarlarinin oda sicakliginda yapilan deneylerden elde
edilen degerlere gore daha az oldugunu ifade etmislerdir [37].

Bu caligmada da 450°C’de TiAICrNbN kaplamalarin yapilan siirtinme ve asinma
deneylerinde olusan oksit bilesiklerin biiyiikk ¢ogunlugu koruyucu karakterde olup (Al.O3)
[54], yaglayic1 6zellik gosteren (Cr-O filmler) [54] ve yiikii dagitict (Nb-O) etkiye sahiptir
[162]. Bu oksitlerin olumlu bu &zelliklerinin bir araya gelmesi sayesinde, 450°C sicaklik
ortamlarindaki asinma deneylerinde benzer olarak R1, R2, R3, RS, R6 ve R9 numunelerinde
de diisiik asinma oran1 davranig1 géstermislerdir.

Literatiirden genel olarak (Ti, Al, Cr, Nb)N iceren kaplamalarin ikili, ticlii ve dortli
hallerinin yiiksek sicaklikta aginma direnglerinin oda sicakligina gore daha yiiksek oldugu
ifade edilmektedir. Bu ¢alismada da 450°C de ortamda yapilan yiiksek sicaklik deneyleri
sonucunda numunelerinin yiizeylerinden elde dilen SEM fotograflarinda oksidasyona
ugradiklar1 goriilmiistiir. Asinma oraninin diisilk olmasinin ana sebebinin, literatiir bilgileri
1s181inda, yliksek sicakliklarda olusan kimyasal reaksiyonlar sonucunda meydana gelen

koruyucu oksit tabakasindan kaynaklandig: diisiiniilmiistiir.



4. SONUCLAR

Bu calismada AISI H13 sicak is takim ¢eligi iizerine TiAICrNbN dereceli kompozit
film darbeli DC kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma teknigi kullanilarak
kaplanmistir. Hedef malzeme akimlari, gaz akis orani, kaplama siiresi sabit parametre olarak
secilirken, frekans (100, 150, 200 kHz), gorev zamani (0,5, 1,5, 2,5 pus), bias voltaji (50, 75,
100 V) ve calisma basmer (2x107, 2,5x103, 3x107 Torr) degisken parametre olarak
secilmistir. Deneylerin tasariminda Taguchi deney tasarim yontemi kullanilmistir. Yapilan
morfolojik, yapisal, mekanik incelemeler ve siirtinme ve asinma deneylerinden elde edilen
bulgularin irdelenmesinden asagidaki sonuglar ¢ikartilmistir.

1. TiAICTNDbN kaplamalarin kalinliklarinin iizerine etki eden en 6nemli parametre
caligma basincidir. Kaplamalarin kalinliklarinin iizerine en az etkili parametre ise
darbe frekansidir.

2. En diisiik kaplama kalinlig1 150 kHz frekans, 0,5 ps gérev zamani, 75 V bias voltaji
ve 3x10° Torr kaplama parametreleriyle iiretilir. En yiiksek kaplama kalmnlig1 150
kHz Frekans, 1,5 ps gérev zamani, 100 V bias voltaj1 ve 2x107 Torr ¢alisma basinci
parametreleriyle tiretilir.

3. R1, R2 ve R3 kaplama parametreleriyle liretilen numuneler H-NbN, YMK-TiAICtN
ve H-TiAIN yapida biiyiimiistiir. R4, R6, R7, R8 ve R9 kaplama parametreleriyle
tiretilen numuneler H-NbN, YMK-TIiAIN, YMK-TiAICtN ve H-TiAIN yapida
bliylimiistiir. R5 kaplama parametreleriyle iiretilen numune H-NbN, YMK-TiAIN,
YMK-CrN ve H-T1AIN yapida biiytimiistiir.

4. Tiim kaplama sartlarinda TiAICrNbN kaplanmis numunelerin yiizeysel sertligi taban
malzeme yiizey sertligine gore artar.

5. En yiiksek nanosertlik degeri 100 kHz frekans, 2,5 us goérev zamani, 100 V bias
voltaji ve 3x10° Torr calisma basinci kaplama parametreleriyle elde edilir. En
diisiik nanosertlik degeri ise 150 kHz frekans, 1,5 gorev zamani, 100 V bias voltaji
ve 2x107 Torr galisma basinc parametreleriyle elde edilir.

6. Nanosertlik degeri lizerine en etkin parametre ¢alisma basincidir. Nanosertlik degeri
izerine en az etkili parametre ise bias gerilimidir.

7. En yiiksek elastik modiilii 150 kHz frekans, 0,5 pus gérev zamani, 75 V bias gerilimi

ve 3x107 Torr kaplama parametreleriyle elde edilir. En diisiik elastik modiilii degeri
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ise 150 kHz frekans, 1,5 us gdrev zamani, 100 V bias gerilimi ve 2x107 Torr ¢alisma
basinci parametreleriyle elde edilir.

Elastik modiil lizerine en fazla etki eden parametre ¢alisma basincidir. Elastik modiil
lizerine en az etki eden parametre ise bias gerilimidir.

Cizik testi 6l¢timleri sonucunda en yiiksek kritik yiik degeri 100 kHz frekans, 2,5 ps
gorev zamani, 100 V bias gerilimi parametreleriyle elde edilirken, en diisiik kritik
yiik degeri 150 kHz frekans, 1,5 ps gérev zamani, 100 V bias gerilimi ve 2x10 Torr
parametreleriyle elde edilir.

Kaplamalarin adezyon dayanimi iizerine en etkin parametre ¢alisma basincidir.
Kaplamalar1 adezyon dayanimi {izerine en az etkiyen parametre ise bias gerilimidir.
Dereceli kompozit yapida kaplanan TiAICrNbN tabakasinin siirtiinme katsayilari;
oda sicakliginda 0,6-0,9 arasinda, 450°C sicaklikta ise 0,6-0,98 arasinda degisir.
Dereceli kompozit yapida kaplanan TiAICrNbN tabakasinin oda sicakliginda elde
edilen en diisiik asinma oran1 R3 kaplama sartlarinda elde edilirken, en yiiksek
asinma orani R5 kaplama sartlarinda elde edilir.

Kaplamalarin adezyon dayanimi kaplamalarin aginma oranimi dogrudan etkiler.
Yiiksek adezyon dayanimina sahip kaplamalar daha az asinir, diisik adezyon
dayanimina sahip kaplamalar daha fazla aginir.

Dereceli kompozit yapida kaplanan TiAICrNbN tabakasinin oda sicakligindaki
baskin asmmma mekanizmas1 abrazif olurken, 450°C sicaklikta adezyon ve

oksidasyon mekanizmasi daha baskindir.



5. ONERILER

Kaplamalarin olusum mekanizmalarinin ve yapisal oOzelliklerinin daha 1iyi
anlagilabilmesi i¢in kaplama tabakalar1 transmisyon elektron mikroskobu
kullanilarak incelenebilir.

Kaplama tabakalarinin korozyon dayanimlar1 farkli c¢alisma ortamlar1 igin
incelenebilir.

Kaplamalarin siirtiinme ve asinma 6zellikleri daha yliksek ve sifir alt1 sicakliklarda
incelenebilir.

Hedef akimlari, azot akis1 gibi kaplama parametrelerin kaplama tabakasinin yapigsma
kabiliyetine etkileri incelenmelidir.

Piyasaya doniik olarak belirlenen kaplamalarin nitriirleme islemine tabi tutulmus

altliklara uygulanarak tribolojik 6zellikleri incelenebilir.
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