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TiN INCE FILMLERDE BiAS VOLTAJINA BAGLI OLARAK KALINTI
GERILMESI DEGISIMININ INCELENMESI

OZET

Endiistriyel uygulamalarda kullanilacak {irtinlerde siklikla TiN kaplamalar
kullanilmaktadir. Parcalarin asinma direnglerini gelistirerek pargalarin daha uzun
siire kullanilmalarinda énemli rol oynarlar. Iyi 6zellikleri (yiiksek sertlik, yiiksek
asinma dayanimi, kimyasal kararlilik, korozyon direnci, biyolojik uygunluk,
kaplandigi malzemenin dmriinii uzatma) sayesinde bir¢ok alanda kullanilmaktadir.
Bu oOzelliklerini etkileyen Onemli parametrelerden biri kaplamadaki kalinti
gerilmesidir.

Malzemelerde kalint1 gerilmeleri malzemeye etki eden 6nemli problemlerden biridir.
Kalint1 gerilmeleri termal genlesme, plastik deformasyon ve faz transferi neticesinde
olugsmaktadir. Bu etkiler malzemeye bolgesel etki etmektedir. Bunlarin sonucunda
malzemede olusan hacimsel farkli biiyiikliik degisimleri neticesinde malzemede
kalint1 gerilmesi olusmaktadir.

Kalint1 gerilmesinin tespiti ve belirlenmesi malzeme omrii ve servis sartlari igin
gereklidir. Ozellikle de nitriirlii filmlerde kalint1 gerilmesi sertlik ve agmnma direnci
tizerinde onemli bir etkene sahiptir. Kalint1 gerilme analiz yontemleri genel olarak
tahribatli ve tahribatsiz yontemler olarak iki temel bashiga ayrilmaktadir. Ince film
yilizey hassasiyetleri neticesinde bu tiir malzemelerde en ¢ok tahribatsiz muayene
yontemlerinden XRD ile kalint1 gerilmesi analizi yapilmaktadir. Bu tez ¢aligmasinda
en ¢ok tercih edilen Williamson-Hall teknigi ile FIM metodu tercih edilmistir.

Tez caligmasi sirasinda kaplama altligi olarak yiiksek hiz celigi altlik se¢ilmistir.
Altliklar kaplama Oncesinde ylizey temizleme islemleri ile temizlenmis daha
sonrasinda da vakum filtreli ark plazma teknigi ile 3 farkli bias (150V, 500V ve
1300V) voltaji uygulanarak TiN ile kaplanmistir.

TiN kaplamalara ilk olarak XRD ile kalinti gerilmesi ve tane boyutu analizi
yapilmistir. Ardindan kaplamalarm  mikro sertlikleri incelenmistir. Uretilen
kaplamalara son olarak yapilan karakterizasyon c¢aligmalarinda da; taramali elektron
mikroskobuyla kaplama tabakasinin ylizey ve kesit morfolojisi incelenmis, EDS
analizi ile kaplamalarin kimyasal bilesimleri belirlenmistir.

XRD analizleri sonucunda kaplama yiizey yapinin ¢ok biiyiik bir bolimiiniin TiN
oldugu gozlemlenmistir. Kaplama yapisi igerisinde az miktarda TioN olusmaya
basladig1 ve altlik malzemesinden de demir geldigi tespit edilmistir. XRD analiz
sonuglarindan ¢ikan bir diger sonug da yapida yonlenmelerin oldugudur.

Williamson-Hall teknigi kullanilarak ¢ikan sonuglardan artan bias voltajina bagh
olarak kalint1 gerilmesinin 6nce azaldig1 daha sonra artan bias voltajina bagl olarak
tekrar artig1 belirlenmistir. Tane boyutun da ise artan bias voltajiyla beraber ortalama
tane boyutunun da azaldig: tespit edilmistir.
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Artan bias voltajina bagli olarak kalinti gerilmesinin 6nce azaldigi daha sonra da
arttig1 anlagilmaktadir. Kalint1 gerilmesinin bu davranisi bias voltajina bagl olarak
yapisal ve mekaniksel 6zelliklerdeki degismeler neticesi olugsmaktadir.

Kalint1 gerilmesi degisimine benzer olarak artan bias voltajina bagli olarak sertligin
once diistiigii daha sonra da arttig1 belirlenmektedir.

Artan bias voltajina bagl olarak TiN’de yonlenmelerin gergeklestigi ¢ikarilmaktadir.
Bu yonlenmeler belli bir bias voltajina kadar kalinti gerilmesi ve sertligi gibi
mekanik Ozelliklerde azalma etkisi olustururken belli bir bias voltajindan sonra
mekanik 6zellikleri artiran etki gdsterdigi ¢ikarilmistir.

Willimson-Hall metodu ve FIM yonteminin birbirlerini  destekledikleri
belirlenmektedir, ancak Willimson-Hall metodu ile elde edilen kalinti gerilmesi
sonucunun FIM yontemiyle kalinti gerilmesi sonu¢ degerlerinden nispeten daha
diisiik degerler verdigi tespit edilmektedir.
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THE RESIDUAL STRESS ANALYSIS OF TiN THIN FILMS DEPENDING
ON CHANGING BIAS VOLTAGE

SUMMARY

TiN coatings are commonly used in products to be used in industrial applications.
Improving the wear resistance of the parts have a significant impact their use of parts
for a longer time. Used in many areas with good features (high hardness, high wear
resistance, chemical stability, corrosion resistance, biological stability, lengthening
the life of the material covered). This is one of the most important parameters
affecting the properties of the residual stretching of the coating. The main reason for
the formation of residual stresses in coatings coating is due to the difference in
thermal expansion coefficient between the substrate. While coating covering the
residual stress is unavoidable. Residual stress is one of the most important
parameters affecting the properties of the coating.

One of the major problems in materials that the residual stresses. Need to pay
attention to the residual stresses on the materials. The reasons of residual stresses are
thermal expansion, plastic deformation and phase transformation. It affects local
action on the material. This effects have a stratified and / or regional impacted on
materials. As a result of different volumetric changes in the size of the material is
occurred the residual stress. Almost every manufactured product, there is a process
that changes the shape of the material properties and residual stress consists of a
slight. These stresses are formed; processing, installation, service of process is
unlikely to be easy to guess. When combined with the loads acting on the workpiece
material, these stresses can cause cracking or distortion. The effect of residual stress
is different for the performance of the material. Sometimes it may be useful to stress
the material can sometimes negative for the material.

TiN coatings as well as coatings, residual stress in the formation of the most
fundamental reason is the difference in thermal expansion between coating and
substrate. Although the term is widely used in measuring the residual stress is a
feature that cannot be measured directly. Some of the features, such as the
measurement of stress and strain measurement techniques for stress requires an
estimation of the compound. The calculation of the normal stresses in the calculation
of residual stresses is more difficult. Residual stress measurements can not be
performed using conventional stress analysis procedures. Because the sensors are
only used to measure the change in tension caused by the applied load. These sensors
cannot work directly with residual stresses.

A load without the application of residual stress in the material from the outside, can
exist in equilibrium with its environment, such as fixed in a material can be described
as the tensile. Residual stress may occur in almost every process step of the material.
Mechanical, thermal and / or chemical origin of the residual stresses can be classified
as a component. Materials produced by mechanical manufacturing processes are
often non-uniform residual stresses are caused by plastic deformation. This tension,
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during the application process or may occur naturally or as a component for raising
the profile of a particular strain can be introduced intentionally.

Materials, methods of measuring residual voltage in general, can be grouped under
two headings, the first of these destructive methods, and the second non-destructive
methods.

Mechanical methods of non-destructive methods other name. In these methods, the
removal of part or layer of the hole or channel chip parts such as the abolition of the
opening and then the piece is based on the measurement of residual stress based on a
snapshot of the balance.

The difference between the non-destructive methods of non-destructive methods of
physical and crystallographic properties of the material connection with the
establishment of relations between the residual stresses are using. However, there is
also a situation like this, non-destructive methods, only information from the surface
Is received, the data will be received at the same time, the depths of the portion of the
material or material needs to be completely destroyed. In such cases, the surface of
the track and the track surface residual stress under the different measurement
methods used in the calculation. Methods in similar situations, the type of material,
the type of residual stress, the problems of measuring, measuring the number of
receive, track geometry, laboratory conditions, considering the method of
measurement accuracy and cost-selected options such as.

Another important parameter in the coating method of coatings. Traditional methods
of PVD consists of unwanted droplet. This droplet negative effect on the mechanical
properties of the coating. Ti droplet phase occurs in nature due to the soft-hard
changes in the mechanical properties of the dispersed structure of TiN. To resolve
this problem by using a newly developed coating are vacuum filtered arc plasma
source.

Residual stress detection and identification required for working life and service
conditions of materials. Especially, residual stress is significant factors for hardness
and wear resistance in the nitride films. In general residual stress analysis is divided
into two basic categorize as a non-destructive and destructive methods. As a
consequence of the surface sensitivity of this type of thin film materials, non-
destructive methods of XRD residual stress analysis is commonly used. In this thesis,
the most preferred technique FIM Williamson-Hall method is preferred.

High-speed steel substrate has been selected as a base during the coating of this
thesis. The substrates are before coating with surface cleaning processes and then
coated TiN with filtered vacuum arc plasma technique by three different bias (150V,
500V and 1300V) applying voltage.

Primarily it was first made by XRD analysis of the residual stress and grain size to
TiN coating. Then, micro-hardness of coatings were examined. Finally,
characterization studies to produced coatings; the coating layer surface and cross
section morphology were examined by scanning electron microscope, the chemical
composition of the coatings were determined by EDS analysis.
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XRD analysis of experimental studies conducted in the first step. The first studies
were carried out by XRD analysis methods gonio mode. From 20 to 140 degrees in
experimental studies examined gonio mode. As a result of XRD analysis a very large
part of surface structure of the coating was observed TiN. TiN small quantities
began to occur in the coating structure and also iron was determined on the substrate
material. Another result of the XRD analysis results is that the orientations of the
structure.

Using Williamson-Hall technique, the grain size of the samples as well as possible to
obtain information about the residual stresses. The results of using the technique of
Williamson-Hall; depending on increasing bias voltage, first determined residual
stress decreased and then again increased. Particle size is also the average particle
size decreased with increasing bias voltage has been detected.

It is understood that increasing the bias voltage depending on the residual stress is
before decreased and then increased. The behavior of the residual stress is composed
as a result of changes in the structural and mechanical properties depending on the
bias voltage. Filtered vacuum arc plasma source avoid droplet coated with a coating
as a result of increased mechanical properties and residual stress is observed to
decrease.

Similarly, increased residual stress change in the bias voltage is determined
depending on the hardness first increased and then decreased.

Depending on increasing bias voltage the orientation takes place TIN removed. It is
understood that orientation comes true in TiN. Orientations up to a certain bias
voltage of this residual stress and the effect of reduction in mechanical properties
such as hardness after creating a certain bias voltages may further increase the
mechanical properties were shown.

It is determined Williamson-Hall method and FIM method support each other,
however, the residual stress obtained by the method of Hall Willimson method,
residual stress resulting values FIM outcome given the relatively low values is
determined.
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1. GIRIS

TiN kaplamalar endiistriyel uygulamalarda kullanilacak {iriinlerde siklikla
kullanilmaktadir. Ozellikle de pargalarin asmnma direnglerini gelistirerek parcalarin
daha uzun siire kullanilmalarinda énemli rol oynarlar (Carrasco, Vergara, Benavente
G., Mingolo, & Rios, 2002). Kalint1 gerilmesi TiN kaplamalarin sertlik, yapisma ve
asinma Ozellikleri lizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir. TiN kaplamasinin {iretim
prosesindeki parametreleri kalint1 gerilmesi tizerinde etkilidir. Kaplama sicakligi,
kaplama siiresi, kaplama kalinligi, bias voltaji, gaz basinci ve taban malzeme gibi

parametreler bunlardan bir kagidir (Demirler & Taptik, 2005).

Malzeme i¢inde bulunan kalint1 gerilmeleri, dis etkenlere maruz kalinan gerilmeler
ve parca igerisindeki hata ve bozukluklar malzemenin Omriinii etkileyen
parametrelerdir. Kalinti gerilmeleri termal genlesme, plastik deformasyon ve faz
transferi nedeniyle olusmaktadir. Bu etkiler malzemede tabakali ve/veya bolgesel
etki etmektedir. Bunlarin sonucunda malzemede olusan hacimsel farkli biiyiikliik
degisimleri neticesinde malzemede kalinti gerilimi olusmaktadir (Kampfe, 2000).
Neredeyse her iiretilen iiriinde malzemenin 6zelliklerini ve seklini degistiren bir
islem varsa az da olsa bir kalint1 gerilimi olusmaktadir. Bu olusan gerilmeler; islem,
montaj, servis siire¢lerde nedeniyle kolayca tahmin edilmesi pek miimkiin degildir.
Malzemeye etki eden yiikler ile bu gerilmeler birlestigZi zaman malzemede
kirilmalara ya da bozulmalara neden olabilmektedir (National Physical Laboratory,
2007). Malzeme her zaman en kararli hale gelmeye calisacagi igin kalinti
gerilmesindeki degisikler sonucunda malzeme tekrar denge durumuna gelmek igin
seklinde degismeler meydana gelir. Ayrica kalinti gerilmeleri malzemedeki
mukavemeti etkiledigi i¢in dogrudan malzemenin akma mukavemetini de

degistirmektedir.

Kalinti gerilmesi malzeme performansina etkisi farkli olmaktadir. Bazen bu
gerilmeler malzeme i¢in yararli olabilirken bazen de malzeme i¢in olumsuz
olabilmektedir. Bunlara 6rnek olarak; kasitli olarak olusturulan basma yoniinde

kalinti gerilme iceren piiskiirtmeli sertlestirme islemi ve {iiretim sirasinda ¢ekme



yoniinde olusmus kalinti gerilimler gosterilebilir. Kumlamali sertlestirme islemi
sonrast olusan basma yoniinde kalinti gerilmesi malzemede catlak baslamasini ve
ilerlemesini engellemesinden dolayr malzemenin Omriinii uzatmaktadir. Ancak
iiretim sirasinda olusan ¢ekme yoOniindeki kalint1 gerilmesi ise malzemede mekanik
Ozelliklerde diisiise neden olmaktadir ve bunun neticesinde malzemeden beklenilen
performans ve omiir tam anlamiyla gerceklesmemektedir ve ayrica kalinti gerilmeler
yiiziinden malzemede ¢atlamalar, kirilmalar, biiziilmeler, asinmalar, beklenmedik ani

hatalara neden olabilmektedir.

Gerilme 6lgme terimi yaygin olarak kullanilmasina ragmen gerilme direkt olarak
Ol¢iilemeyen bir 6zelliktir. Gerilme 6lgme yontemlerinin tamami gerinme gibi bazi
ozelliklerin 6lglilmesini ve bilesik gerilmenin hesaplanmasini gerektirmektedir. Bir
par¢anin tasariminda uygulanan gerilmelerin hesabinda kalint1 gerilmeleri tahmin
etmek ve gilivenli sekilde Olgmek zordur. Dolayisiyla kalinti  gerilmelerin
hesaplanmas1 normal gerilmelerin hesaplanmasindan daha zordur. Kalinti gerilme
Olctimleri geleneksel gerilme analiz igslemleri kullanilarak gerceklestirilemez. Ciinkii
kullanilan sensorler yalnizca uygulanan yiikiin neden oldugu gerilmedeki degisimi
Olgmektedirler. Bu sensorler kalinti gerilmeleri dogrudan olgemezler. Malzeme
performansini en uygun hale getirme ve parca agirligin1 azaltma g¢abalari, kalintt
gerilmenin roliinii daha iyi anlamayr saglamaktadir. Kalint1 gerilmelerin daha iyi
belirlenebilmesi i¢in 6lgme yontemlerinin gelistirilmesine ve mevcut yontemlerden
daha giivenilir sonuglar elde edilmesine ihtiya¢ vardir. Giiniimiizde uzay, niikleer ve
diger miihendislik endiistrilerindeki tasarimlarda kalinti gerilmelerin belirlenmesine

biiylik 6nem verilmektedir.

Tez g¢alismasindaki temel motivasyon kaynagi ilk defa vakum filtreli ark plazma
kaynagi biriktirme yontemi ile TiN kaplama yapilmis numunelerin kalinti
gerilmeleri, tane boyutlar1 ve sertlikleri arasinda degisen bias voltajina bagli olarak
kalint1 gerilmesi, tane boyutu ve sertlik degisimleri incelenerek aralarindaki iligki

analiz edilmeye calisilmustir.



2. TIN KAPLAMALAR

TiN kaplamalar en eski inci film kaplamalardan bir tanesidir. Giiniimiizde hala en
yaygin olarak kullanilan genel amach kaplamadir. lyi &zellikleri (yiiksek sertlik,
yiiksek aginma dayanimi, kimyasal kararlilik, korozyon direnci, biyolojik uygunluk,
kaplandigr malzemenin 6mriinii uzatma) neticesinde birgok alanda kullanilmaktadir
(Demirler & Taptik, 2005). Bu 6zelliklerini etkileyen énemli parametrelerden biri de
kaplamadaki kalint1 gerilmesidir. Kaplamalarda kalint1 gerilmesi olugsmasinin temel
nedeni kaplama ile altlik arasindaki 1s1l genlesme katsayisi farki yiiziindendir.
Kaplamanin 1s1l islem sonucunda daha fazla ya da az genlesme farki nedeniyle
altlikla arasinda gerilme olugmaktadir. Bu 1s1l islem kaplama sirasinda olacagi gibi
kaplama sonrasinda da olusabilir. Kisacas1 bir kaplama yaparken kaplamada kalinti
gerilmesi olusmasi kaginilmazdir. Cizelge 2.1°de literatiirdeki TiN kaplamalarin

kalint1 gerilmelerin kiyaslanmasi yapilmistir.

Cizelge 2.1 : Literatiirdeki bazi ¢caligmalardaki TiN kaplamalarin kaplama yontemi,
kalint1 gerilmesi, 6l¢gme yonteminin karsilagtirmasi ve varsa bias
voltajlarinin karsilastirmas.

Kaplama Ka_llntl _ Kalint1 Gerilesi Bias
Calisma Yontemi Gerilmesi Ol¢cme Yontemi Voltaji
(GPa) () )
2000Kamminga
(J.-I:_). Magnetron 6 Sin2y 750
Kamminga, sicratma
2000)
2000Fortuna
(Fortuna,
Sharkeev, .
perry,  Kmyasaibunar g g Halka cekirdek
X iriktirme
Matossian, &
Shulepov,
2000)
2002Takago .
(Shigeki ﬁgglgﬁ;‘ 6--3 Sin?y 80
Takago, 2002)
2002Chou Oyuk katot
(Wen-Jun desarj iyon -6--3 Sin?y 250
Chou, 2002) kaplama



Cizelge 2.1 (devam): Literatiirdeki baz1 ¢calismalardaki TiN kaplamalarin kaplama
yontemi, kalint1 gerilmesi, 6lgme yonteminin karsilagtirmasi
ve varsa bias voltajlarinin karsilastirmasi.

2002Vaz Magnetron

in2
(F.Vaz, 2002) sigratma 9 Sin¥ 50
2003Carvalho
(N.J.M. Triyod iyon 10— -4 Sin2yp 1000
Carvalho, kaplama
2003)
2003Paldey (S. Katodik ark 5
PalDey, 2003) biriktirme
2006 Savaloni
(Savaloni,
Gholipour- Williamson—Hall
Shahraki, &
Player, 2006)
2006Ma (C.-H. Iyon demeti -
Ma, 2006) kaplama A1 Sin¥
2006Mayrhofer
(Paul H. Ark biriktirme
Mayrhofer, kaplama ! 50-100
2006)

(*) Kalint1 gerilim 6lgme yontemleri ileriki sayfalarda anlatilmistir.

Genel olarak TiN kaplamalarindaki kalinti gerilmesi basma yoniinde 1 — 10 GPa
mertebelerinde degismektedir ve uygulama kolaylig1 nedeniyle de Sin?¥ metodu
tercih edilmektedir. Kaplama yontemi ve bias voltajina bagli olarak kalint1 gerilmesi
degismektedir. Kalint1 gerilmesi degerindeki negatif (-) isaret kaplamanin basma

yoniinde oldugunu gdstermektedir.

Kaplamalarin oldugu gibi TiN kaplamalarin da en temel kalint1 gerilmesi olusma
nedeni kaplama ve altlik arasindaki genlesme farkidir. Sekil 2.1°deki gibi kaplama
sonrasinda kaplama ylizeyinde ve alt tabakasinda farkli kalinti gerilmeler
olusabilmektedir. Daha Onceden belirtigi gibi bunun nedeni kaplama ve altlik
arasindaki genlesme farkidir. Bu genlesme farki malzemenin ylizeyinde ¢ekme
yoniinde kalint1 gerilmesi olustururken alt tabakasinda c¢ekme yoniinde kalinti
gerilme olusturmaktadir ya da bunun tam tersidir. Bunu belirleyen 6zellik genlesme
katsayisidir. Eger kaplamanin genlesme katsayis1 daha biyiikse yiizeyde basma, alt
tabakada ¢ekme; kaplamanin genlesme katsayis1 daha kiigiikse de yiizeyde ¢ekme,

alt tabakada basma kalint1 gerilmesi olugsmaktadir.
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Sekil 2.1 : Biikiilme sonrasi plastik deformasyonun neden oldugu kalint1 gerilme: (a)
elastik siirinin altina yiikleme; (b) elastik sinirin iistiinde yiikleme; (c)
yiikii bosaltilmis. Golgeli bolge plastik deformasyonun oldugu bolgedir.

Kaplama sirasinda 6nemli parametrelerden biri de bias voltajidir. TiN kaplamalarda
degisen bias voltajina bagl olarak tanelerin biiyiime oranlar1 degismekte, bunun
sonucunda da tanelerdeki yonlenmeler de farklilagmaktadir. lvan Petrov ve
arkadaslarmin yapmis oldugu ¢alismalarda da disiik biaslarda goziiken (111) piki
artan biasa bagl olarak (001) piklerine yonlenmektedir (Sekil 2.2). Ayrica yiiksek
bias voltaji kullanilmasi sonucunda tane smirlarinin yogunlastirilmasi neticesinde
ortalama tane boyutunda kiigiilme gozlenmektedir (Petrov, Hultman, Sundgren, &
Greene, 1992), (Gall, Kodambaka, Wall, Petrov, & Greene, 2003).
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Sekil 2.2 : SiO; iizerine TiN kaplamasinin degisen akim yogunluguna bagli olarak
yonlenmenin olusmasi ve XRD analiz sonuglarinda bunun gozlemlenmesi
(H&man, Sundgren, Greene, Bergstrom, & Petrov, 1995).

Sekil 2.2°den artan bias voltajina bagl olarak (111) pikin siddeti giderek diiserken

(002) pikinin siddeti artmaktadir. Diger bir degisle kaplamadaki taneler (111)

diizlemlerinden (002) diizlemlerine dogru yonlenme egilimindedirler.

Kaplamalardaki diger dnemli parametre ise kaplama yontemidir. Geleneksel PVD

yontemlerinde istenilmeyen dropletler olusmaktadir. Bu dropletler kaplamanin

mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde degistirmektedir. TiN kaplamalarinda en ¢ok

uygulanan yontem PVD yontemi oldugu i¢in droplet olusumu kaplama i¢in biiyiik

sikintidir. Dropletler yapist itibariyle yumusak Ti fazlarindan olustugundan dolay1

sert TiN’lin i¢inde dagilip yapmin mekanik 6zelliklerini degistirmektedir. Bu sorunu



gidermek icin yeni gelistirilen vakum filtreli ark plazma kaynagi kullanilarak
kaplama yapilmaktadir. Bu kaynakla yapilan kaplamalarda istenmeyen makro
partikiil (droplet) ve notr atom olusumu gerceklesmemekte ve bu sayede de
istenmeyen mekanik ozelliklerdeki diisme ger¢ceklesmemektedir. Bu teknigin diger
bir avantaji da ¢ok yiiksek bias voltajlarina ¢ikmaya elverisli olmasidir. Geleneksel
PVD tekniklerinde 1000V’un iizeri igin elverisli degildirler. Yiksek voltaja
cikildigin zaman kaplama althiga yapismamakta ve kaplama gergeklesmemektedir.
Bu yiiksek voltajlara ¢ikildiginda kaplanacak malzeme altlik ylizeyini dovmekte ve
yiizeyi 1sitmaktadir, ancak kaplama ger¢eklesmemektedir. Vakum filtreli ark plazma
kaynag1 tekniginde ise 20 ila 3000V’lar arasinda calisilmakta ve yiiksek bias
voltajlarina kadar ¢ikildigi halde yine de kaplama ger¢eklesmektedir (Martin, 2008).
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Sekil 2.3 : T-sekilli vakum filtreli ark plazma kaynaginin sematik gosterimi
(Aksenov, Strel’nitskij, Vasilyev, & Zaleskij, 2003).

Bu teknik ¢ok yeni bir teknik oldugu i¢in giiniimiizde pek yaygin kullanilmaktadir,
ancak yakin bir gelecekte ¢ok daha popiiler ve ¢cok daha fazla kullanilacak bir teknik
olacag disiiniilmektedir. Sekil 2.3’de filtreli ark plazma kaynaginin sematik

gosterimi verilmistir. Bu teknik PVD kaplama ailesine ait bir tekniktir. Geleneksel



PVD tekniklerinde oldugu gibi fiziksel olarak vakum ortaminda buharlastirilan
kaplanacak malzeme altlik yiizeyine yonlendirilip altlik {izerinde biriktirilmesiyle

kaplanmaktadir.

Literatiirde daha once ¢alisiilmamis vakum filtreli ark plazma kaynagi teknigi
kullanarak TiN kaplanarak, kaplamanin kalinti gerilmesi, tane boyutu ve sertlik
davraniglart incelenmistir. Bu teknik kullanilarak kaplama gergeklestirilip

incelenmesi tez ¢alismasinin 6zgiinliigiinii olusturmaktadir.



3. KALINTI GERILMESI

Kalint1 gerilmesi disaridan yiik uygulamasi olmadan bir malzeme iginde var
olabildigi gibi bir malzeme i¢inde sabit ve ¢evresi ile denge durumunda olan gerilme

olarak da tarif edilebilir (Anderoglu, 2004).

3.1 Kalint1 Gerilmesinin Nedeni

Kalinti gerilmeleri hemen hemen her islem asamasinda malzemede ortaya
cikabilmektedir. Mekanik, termal ve/veya kimyasal bir bilesen kalinti gerilmelerin
kokeni olarak siniflandirilabilir. Mekanik tiretim siiregleri ile tiretilen malzemelerde
kalint1 gerilmeleri genellikle diizgiin olmayan plastik deformasyon ile olugmaktadir.
Bu gerilme, islem veya uygulama sirasinda dogal olarak ortaya cikabilir ya da bir

bilesen olarak belirli bir gerilme profilini gelistirmek i¢in kasitli sokulabilmektedir.

3.2 Kalint1 Gerilme Karakterizasyon Teknikleri

Malzemelerde kalinti gerilim 6lgme yontemlerini genel olarak iki baglik altinda
toplayabiliriz; bunlardan birincisi tahribath yontemler, ikincisi de tahribatsiz
yontemlerdir (Ekmeke¢i, 2004).

Cizelge 3.1 : Kalint1 gerilme test yontemleri.

Tahribath Yontemler Tahribatsiz Yontemler
Tabaka Kaldirma Ultrasonik Yontemler
Delik Delme Manyetik Yontemler
Halka Cekirdek Termoelastik Yontemler
Kanal A¢gma Fotoelastik Yontemler
Kesit Profili Ol¢iimii X-Ismi Kirinimi
Tiip Yarma

Ince Kesitlere Ayirma




Tahribatli yontemlerin diger bir adi da mekanik yontemlerdir. Bu ydntemlerde
par¢aya delik veya kanal acilmasi ve parcadan talas kaldirilmasi veya tabaka
kaldirilmasi gibi islemlerden sonra, pargadaki denge durumunun belirlenmesine gore

kalint1 gerilme Olgiilmesine dayanmaktadir.

Tahribatsiz yontemlerle tahribathi yontemler arasindaki fark malzemenin fiziksel ve
kristalografik 6zellikleri kullanilarak kalinti gerilmeler arasindaki iliskiler baglanti
kurulmasiyla yapilmaktadir. Fakat sdyle bir durum da vardir; tahribatsiz yontemlerde
sadece yiizeyden bilgi alinmaz, ayn1 zamanda malzemenin derinliklerinde de veri
alinacagindan malzemenin bir kismi veya tamamen tahrip edilmesi gerekmektedir.
Boyle durumlarda parcadaki kalinti gerilmesi hesaplanirken yiizeyinde ve parganin
yiizeyinin altindan farkli 6lgme yontemler kullanilmalidir. Benzer durumlarda
yontemler; malzemenin tiiriine, kalint1 gerilmenin tipine, 6l¢gme problemlerine, 6l¢iim
alma sayisina, parca geometrisine, laboratuvar sartlarina, dl¢iim hassasiyetine ve
maliyete gibi secenekler distiniilerek yontem secilmektedir (Osman, Murat, &
Selcuk, 2008).

3.2.1 Tahribath Ol¢cme Yontemleri

Diger bir adi mekanik kalinti gerilme Olgme yontemleri olan tahribatli Olgme
yontemlerinde, bilingli olarak olusturulan malzeme uzaklastirilarak gerilme
gevsemesine miisaade etmek amaciyla gerilme sirasinda veya sonrasinda pargada
meydana gelen sekil degistirmenin 6lgiilmesi sonucunda hesaplanmaktadir (Withers
& Bhadeshia, 2001). Bu tahribathi yontemlerde oncelikle, analiz edilen pargadan
bilingli olarak malzeme kaldirilarak yeni bir gerilme durumu olusturulur, ardindan
yer degistirmeler Olgiilerek gerilmedeki bolgesel degisimi belirlenir ve son olarak da
elastisit teorisi kullanilarak kalint1 gerilmeler hesaplanmaktadir (Ekmekgi, 2004). En
¢ok kullanilan yontemler; tabaka kaldirma, delik delme, halka ¢ekirdek, kanal agma

ve Kesit profili 6lgme yontemi olarak verilebilir.

3.2.1.1 Tabaka kaldirma

Elektrokimyasal veya kimyasal islemler kullanilarak, malzeme iist yiizeyinden kalinti
gerilmeler bulunan ince tabakalar derece derece kaldirildigi zaman momentlerin ve i¢
gerilmelerin dengelenmesine tabaka kaldirma yontemi denilmektedir. Bu yeniden
dengelemeden dolayr olusan gerinme veya sekil degistirmeler, kaldirilan tabakadaki

gerilmelerle iliskilendirilebilmektedir (Ekmekgi, 2004).
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3.2.1.2 Delik delme

Sekil 3.1'de goriildiigli gibi bu yontemde numuneye 6zel olarak tasarlanmis rozet tipi
gerinim Olger yapistirilir. Ardindan geometrik merkezde, genel olarak 0,4 - 2 mm
derinliginde, s1§ bir delik delinir. Delik igerisindeki gerilmeli tabakanin
uzaklastirilmasi, malzeme ¢evresindeki gerilmeleri yeniden diizene sokmakta ve

rozetteki gerinim 6lgerleri gerilme gevsemelerini hesaplamaktadir (Schajer, 2001).

Uzama teli rozeti

Delik

Sekil 3.1 : Delik delme yontemi (Osman, Murat, & Selguk, 2008).
3.2.1.3 Halka cekirdek

Delik delme yonteminin bir bagka bigimi de halka ¢ekirdek yontemidir. Bu analiz
yonteminde delik delme metodundaki gibi rozet igerisinde bir delik delinecegine
rozetin dis kenari civarinda gevresel bir kanal agilmaktadir (Sekil 3.2). Bu yontem
genel anlamda 0,1 - 6 mm derinlikteki kalinti gerilmeleri o6lg¢ebilmektedir
(Dronavalli, 2004).

Uzama teli rozeti

b
e
T

=L

Halka gibek

Sekil 3.2 : Halka ¢ekirdek yontemi (Osman, Murat, & Selguk, 2008).
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3.2.1.4 Kanal agcma

Bu yontemde kalint1 gerilmeleri belirlemek i¢in numune yiizeyinde kiiciik bir kanal
delinmektedir. Kanalin agilmasi ile baglantili olarak kanala dik kalint1 gerilmeleri
gevsetmektedir. Bunun neticesinde numune igerisindeki gerilmeler yeniden diizene
girmekte ve kanal ¢evresinde olusan kanala dik gerinme gevsemeleri gerinim &lgeri

kullanilarak hesaplanmaktadir (Sekil 3.3) (Schajer, 2001).

Uzama teli —

Sekil 3.3 : Kanal agma yontemi (Osman, Murat, & Selguk, 2008).
3.2.1.5 Kesit profili 6l¢iimii

Malzemedeki kalinti gerilmeleri hesaplamak maksadiyla numune kesilerek ikiye
boliniir (Sekil 3.4). Parcada kalint1 gerilme bulunuyorsa yiizey kesit profili kesme
diizleminden ayrilacaktir. Kesme iglemi neticesinde ortaya ¢ikan kesit profili kalinti
gerilmelerle bagdastirilmaktadir. Yontem tahribatli olmasma karsin kullanimi
kolaydir ve tiim kesit diizlemi boyunca kalint1 gerilmeleri ucuz ve hizli bir sekilde
hesaplanmaktadir. Fakat bu yontemin en eksik yonii yalniz kesme diizlemine dik

kalint1 gerilmeler 6l¢iilebilmesidir (Zhang Y., 2005).
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Sekil 3.4 : Kesit profili 6lgme yontemi (Osman, Murat, & Selguk,
2008).

3.2.1.6 Tiip yarma

Bu yontemde Sekil 3.5’te goriildiigii gibi oncelikli olarak tiip numunesinin ilk dis
cap1 Olciilmektedir. Ardindan tiip boydan boya kesilerek yarik agilmaktadir. Bu
kesme neticesinde g¢evresel gerilmeler gevsemektedir. Kalintt gerilmesinin basma
ve/veya ¢ekme kuvveti olmasina gore tiipiin dis ¢ap1 degiserek tiipiin agilmasina veya

kapanmasina sebep olmaktadir (Schajer, 2001).
Do | D I

Sekil 3.5 : Tiip yarma yontemi (Osman, Murat, & Selguk, 2008).
3.2.1.7 ince kesitlere ayirma

Bu yontemde numune igerisindeki kalinti gerilmeleri hesaplama dogrultusunda
numuneden pargalar kaldirilarak 6l¢iim yapilmaktadir. Bu maksatla numune degisik
boyutlarda sirali bir sekilde kesilmektedir (Sekil 3.6). Ayirma, yarma ve tabaka
kaldirma proses evrelerinin birlestirilmesi, incelenen bdlge boyunca kalinti
gerilmelerin ayrintilarin1 belirlemede biiyiikk bir avantaj saglamaktadir. Tabaka
kaldirma adimi bu gerilmeleri agiga g¢ikarmaktadir. Gerinim oOlgerler yardimiyla

meydana ¢ikan gerinmeler ol¢iilmektedir (Ekmekei, 2004).
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Uzama telleri
(Ic ve dis kenarda)

Uzama telleri
(Ust ve altta)

%" Uzama telleri
(altta)

Sekil 3.6 : Ince kesitlere ayirma ydntemi (Osman, Murat, & Selguk,
2008).

3.2.2 Tahribatsiz Ol¢me Yontemleri

Tahribatsiz 6lgme yontemleri yontemler neticesinde numune {izerinde tahribat
meydana gelmemektedir. Malzemenin ¢esitli fiziksel 6zelliklerinden faydalanilarak
kalint1 gerilmeler hesaplanabilmektedir. Kalinti gerilmeleri 6lgmek i¢in en ¢ok
kullanilan tahribatsiz yontemler; X-1g1n1 yontemleri, ultrasonik yontemler, manyetik
yontemler, termoelastik yontemler, fotoelastik yontemler olarak verilebilmektedir

(Ekmekgi, 2004).

3.2.2.1 Ultrasonik yontemler

Ultrasonik yontemlerde kati boyunca hareket eden ses Otesi (ultrason) dalga
hizlarmin kati igerisinde bulunan gerilme seviyelerine duyarliligindan istifade
edilerek kalinti gerilme hesaplanabilmektedirler. Parcadaki hali hazirda bulunan
kalint1 gerilmelerin bilyiiklikleri ve dogrultulart malzeme igerisindeki ses Gtesi dalga
hizlarinin degisimine dogrudan tesir etmektedir. Kisaca sdylenecek olursa bir
malzemenin kalint1 gerilmeli ve gerilmesiz durumlarda ilettigi ses Otesi dalga hizi
degisiklik gostermektedir. Malzeme elastik davranig sergiledigi siire boyunca, dalga

hiz1 malzemedeki kalint1 gerilme durumuna iliskilidir.
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3.2.2.2 Manyetik yontemler

Celiklerin ve diger manyetik malzemelerin manyetik 6zellikleri, miknatissal biiziilme
ve manyetoelastik tesirleri nedeniyle malzemede bulunan i¢ gerilme mevcudiyetine
bagl hassaslik gostermektedirler. Bu uygulanan yontem i¢ gerilme ve manyetizasyon
arasindaki karsilikli iliskiye dayanmaktadir. Elektromanyetik 6zellikler malzemedeki
kalintt gerilmesine bagli olarak degisiklik arz etmektedir. Malzemedeki kalinti
gerilmesi mevcudiyeti elektromanyetik 6zelliklerin degisiminin Olgiilmesi ile

hesaplanabilmektedir (National Physical Laboratory, 2007).

3.2.2.3 Termoelastik yontemler

Sicakligin degismesine bagh olarak malzemedeki elastik deformasyonlarinda kiigiik
degisimler olusmaktadir. Celikte 1 m°K’lik degisim 1 MPa’lik elastik deformasyon
degisimine neden olmaktadir. Sicakliktaki bu degisim dogruca ylizey gerilmelerinin
toplam degisimi ile paralellik gostermektedir. Boylelikle parca igerisindeki mevcut
kalint1 gerilmeler belirlenebilmektedir. Bu uygulama yontemi ¢ogunlukla yorulma
caligmalarinda tercih edilmektedir. Kullanimi basit, hizli ve 6l¢tim araligi bu

yontemde genis ¢aplidir (Andrew L. Gyekenyesi, 1999).

3.2.2.4 Fotoelastik yontemler

Gerilme saydam malzemelerdeki 118 kirilmasimi etkilemektedir. Gerilme mevcut
oldugu zaman, malzeme igerisindeki 15181 hiz1 anizotropik olarak degisme yatkinlig
sergileyecektir. Bu yatkinlik fotoelastik etki olarak isimlendirilmektedir. Beyaz veya
tek renkli 151k altinda gerilmeli saydam cisimler fotoelastik etki neticesinde 15181

farkli kirarak kalint1 gerilmesinin mevcudiyetini gostermektedir (Anderoglu, 2004).

3.2.2.5 X-151n1 Yontemi

Kalint1 gerilmesi hesaplama yontemleri arasinda en ¢ok X-1s1mn1 kirmimi (XRD)
yontemi kullanilmaktadir. XRD yontemi yardimiyla kafes diizlemleri arasinda
gerceklesen mesafe degisimleri hesaplanabilmektedir (Dronavalli, 2004). Sekil
3.7’de gosterildigi sekilde, incelenecek malzeme ftizerinde belirlenen bir alan X-
isinlan ile tekrarli bir sekilde taranmaktadir. Bragg Kanunu'na gére malzemeye
gelen X-iginlar1 kirtlmaktadir. Bu neticede kirillan X-1sininin agisal degeri Bragg
Kanunu kullanilarak paralel atom diizlemleri arasindaki mesafeyi belirlemek igin

kullanilmaktadir.
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Dedektir

X-isim tiipii

Olciim dairesi

Sekil 3.7 : Geleneksel XRD yontemi (Cullity, 1956).

XRD ile kalinti
gerilmesi
tayin
yontemleri .

/ Williamson-
Hall | FIM

Metodu Metodu

Sekil 3.8 : XRD ile kalint1 gerilmesi tayin yontemleri
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3.2.2.5.1 Williamson-Hall metodu

Bu teknikte malzemenin diisiik giris agilariyla (1 - 5 derece) XRD analizi yapilir ve
biitiin pikler i¢in degisik numune dondiirme agilarinda (¥ = tilt — Sekil 3.9)
diizlemler arasindaki mesafe degisimi kullanilarak kalinti gerilimi hesaplanir

(Sarioglu, Demirler, Kazmanli, & Urgen, 2005).

?3 [hkl]

Yansiyan demet

Yansima

diizlemi
e Sabitlenmis gelen demet

yd

PSE

Sekil 3.9 : Williamson-Hall metodu kullanilan X-1sinlari — numune yiizeyindeki
acilarin sematik gosterimi. (X = X-1ginlart demeti, Lz = difraksiyon
vektorii, Sz = yiizey normali, ¥ = numune dondiirme agis1 ve 0 =
difraksiyon agis1) (Sarioglu, Demirler, Kazmanli, & Urgen, 2005).

Williamson-Hall tekniginin diger adi modifiye Scherrer formiiliidiir ve bu teknigin

temelini Scherrer formiilii olugturmaktadir.

S __Ka
~ Bcos@ (3.1)

Ancak bu bagintida pik genislemesinin nedeninin yalnmizca ortalama tane
boyutundaki degismeler oldugu kabul edilmektedir. Bununla beraber miihendislik
malzemelerin ¢ogunda kristal icerisinde homojen olmayan kafes deformasyonlar1 da
bulunabilmektedir. Bu deformasyonlar difraksiyon piklerinin kalintt gerilme
kaynakli olarak da genislemesine neden olmaktadir (Sekil 3.9). Tane boyutu ve kafes

deformasyonunun pik genislemesine olan ortak etkisinin ayirt edilmesinde Scherrer
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formiilii yetersiz kalmaktadir. Bu amagcla literatiirde cesitli ¢aligmalar yapilmig ve
Williamson-Hall (modifiye Scherrer formiilii) bagintisi gelistirilmistir. Temel olarak
Williamson-Hall yonteminin kullanilmasiyla, kafes igerisindeki deformasyonlar
hesaplanabilmektedir. Bu deformasyon degerlerinden hareketle tane igerisindeki
kalint1 gerilmelerin hesaplanmasi miimkiin olabilmektedir.

L d

-

Gerilmesiz

Makrogerilme
uniform gerilme  <—

Pik pozisyonu

1
1
| kaymis
distorse latis i . >
( ) Uniform gerilme ' (latis sabiti
I degismis)
1
1
Mikrogerilme l l ! _ o
uniform olmayan gerilme — Pik 9§n|§llg|
(distorse latis) 1‘ FWHM degismis

Uniform olmayan gerilme

Sekil 3.10 : Gerilme sonucu piklerdeki degisim.

Kalint1 gerilme i¢ermeyen bir 6rnek numunede diizlemler aras1 mesafenin basma ve
cekme yoniindeki gerilme ile degisimi Sekil 3.9°da verilmistir. Malzemedeki
deformasyona bagli olarak kafes parametresinde kiiciilme veya biiyiime

gorilmektedir.

X-1smlar1 difraksiyon analiz sonuglarindaki piklere ait noktalardan gecen en uygun
fonksiyonun (Gaussian ve/veya Lorenzian fonksiyonlari) bulunmasi Williamson-Hall

yonteminin basarisinda ¢ok énemli bir kriterdir.

Kalint1 gerilmenin sonucunda pik genislemesinin matematiksel olarak hesaplanmast;

Be = Cetanf (3.2)

formiilu ile bulunmaktadir.

Tane boyutu kaynakli pik genislemesi ise;
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_ KA
" Dcos 8

Bo (3.3)

formiilii kullanilarak hesaplanmaktadir.

Pik genislemesindeki tane boyutunun, kalinti gerilmelerinin ve cihazin ortak
etkisinin hesaplanmasi s, Po ve Pcihaz degerlerinin asagida verildigi gibi

toplanmastyla miimkiindiir.

ﬁél;um = Be + Bp + Beinaz (3.4)

ﬁ(‘jlqﬁm — Beiraz = B + Bp (3.5)

Btot = B + B (3.6)

BtOt:ﬁ£+BD:C8tan9+DCOSB (3.7)
) KA

Btot cos @ = 4esin 6 + o (3.8)

Cizelge 3.2 : Sembol tablosu.

Semboller Aciklamalari

Botgiim Deney sonucu bulunan pik genislemesi (FWHM)
Be Kalint1 gerilme kaynakli pik genislemesi

$15) Tane boyutu kaynakli pik genislemesi

Bcihaz Cihaz kaynakli pik genislemesi

Kalint1 gerilme

Tane boyutu

Bragg acis1

Dalga boyu (= 1,5418 A)
Scherrer sabiti (= 1)
Stokes-Wilson sabiti (= 4)

O X &2 @ g @

Bu formiil kullanilarak x-ekseni sin6, y-ekseni de B*cosO olacak sekilde ¢izilen
grafigin egimi 4*c degerini, y-eksenini kestigi nokta ise (K*A)/D degerini

vermektedir.
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B*coso
+
LM
+ =
+. <

sin@
Sekil 3.11 : Sin6 - B*cos0 grafigi.
3.2.2.5.2 Warren-Averbach teknigi

Diger bir adi da Fourier analizi olan bu yontemde ¢ok kiiciik taneli (nanometre
mertebelerinde) malzemelerde tane boyutu ve kalinti gerilmesi analizi
hesaplamalarda kullanilmaktadir. Bu teknik tane boyutu ¢ok kiiclik, dislokasyon ve
hata yogunlugunu tespit etmek i¢in kullanildigindan ¢ok fazla kullanilmayan bir

tekniktir (Speakman, 2008).

3.2.2.5.3 Sin?¥ (Rocking) teknigi

Kalint1 gerilme hesaplamalarinda Williamson-Hall teknigine ek olarak, Sin?¥
yontemi de kullanilmaktadir. Bu teknikte malzemeye ait XRD analiz sonucunun
yiiksek agilardaki uygun siddete sahip bir piki segilir ve bu pik icin degisik numune
dondiirme agilarinda (W = tilt — Sekil 3.11) diizlemler arasindaki mesafe degisimi

kullanilarak kalint1 gerilimi hesaplanmaktadir.
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wah

Yansima
diizlemi a Gelen demet
0 .S,
hkl
{hk) L
S,

Sekil 3.12 : Sin?¥ ydnteminde kullanilan X-1gmlar1 — numune
yiizeyindeki agilarin sematik gosterimi. (X = X-1sinlar1 demeti, L3 =
difraksiyon vektorii, Sz = ylizey normali, ¥ = numune dondiirme acis1 ve
0 = difraksiyon agis1) (Sarioglu, Demirler, Kazmanli, & Urgen, 2005).

3.2.2.5.4 FIM metodu

Bu metotta Williamson-Hall metodunda oldugu gibi ince film XRD teknigi
kullanilmaktadir. incelenecek numunenin XRD analiz yapilip sin® - Ad grafigi

cizilmektedir. Bunun i¢in asagidaki baglantilar kullanilmaktadir;

S3 [k
Yansryan demet
! L.\-1
Yansmma diirlemi ] , //l

3 Sabitlenmis gelen demet

TESL .

L q_:“u:“ — 0 g=r

[hk.l:l *-q._:-.- I

Sekil 3.13 : FIM yonteminde kullanilan X-1s1nlar1 — numune
yiizeyindeki agilarin sematik gosterimi. (X = X-1sinlar1 demeti, L3 =
difraksiyon vektorii, Sz = ylizey normali, ¥ = numune dondiirme agis1 ve
0 = difraksiyon agis1) (Sarioglu, Demirler, Kazmanli, & Urgen, 2005).

dey — d 1+v v
_ Yoy 0 _ :
E(I)l/) = do = £ O'¢Sln21/) — E (0'11 + 022) (39)
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y_dw—do
do
1+v
a = E O'¢
x = sin?y
1,[1=9b—a

%
b=— +
E (011 + 022)

Cizelge 3.3 : Sembol tablosu.

(3.10)

(3.11)

(3.12)

(3.13)

(3.14)

(3.15)

Semboller Aciklamalari

Edy Sekil degisikligi

doy Gerilmeli numunede diizlemler aras1 mesafe
do Gerilmesiz numunede diizlemler aras1 mesafe
v Poisson orani

E Young modiilii

Go Kalint1 gerilmesi

U Giris agis1

Ob Gelen ve yanstyan diizlemler arasindaki ac1

o Egim
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Sekil 3.14 : sin?P - Ad grafigi.

axFE
0¢_1+v

Grafikten belirlenen egim yukaridaki

formiuldeki

yerine konuldugu

malzemedeki kalint1 gerilmesi hesaplanmaktadir.
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4. KARAKTERIZASYON TEKNIiKLERIi

4.1 X-1smlar1 Difraktometresi

Elektromanyetik radyasyon elektrik yiikii hizlandirilldigi veya yavaslatildigi her
zaman olusturulur. Elektrik (E) ve manyetik (H) vektorler birbirlerine ve dalganin
yayilma vektoriine (k) dik enine dalgalar olusmaktadir. Sekil 4.1°de gosterildigi gibi
X-1s1inlari; y-radyasyon ve ultraviyole 1sinlar1 arasinda bulunan ~0,1 - ~100 A dalga
boyuna sahiptir. X-isinlarinin frekansi goriiniir 1518in frekansindan ortalama 1000
defa daha biiyiiktiir ve X-1s1n1 fotonu goriilen 1518in fotonundan daha yiiksek enerjiye
sahiptir. X-isinlarinin karakteristik Ozellikleri kisa dalga boyuna sahip ve yiiksek
enerjiye sahip olmalaridir. Bu X-isinlarn  kolayca hemen her arastirma

laboratuvarinda tiretilebilmektedir (Pecharsky & Zavalij, 2009).

e w o
g 8 g 8
= = = =
3 3 3 ®
el J,LLJ,l — . | NEERS NN N Ll
. ‘
&% = L% £
- “wmn iy
n\- =
\ d
AN 5 o
\ s
oz I 23 ../. G @ @ @ @ e M sy ik
Q = 2 R/ e = =l = e e = =l o © Frekans (Hz)
| | 1 S b | 1° 1 I: e [ R e | AOweemanym)
c 2 =z = Qo = = )
= a = N =3 =] & )
- - o o= a
3 < S & g o4 3 ®
o e o c @ = e
o & @ s 2 @
] 2 = *’:l‘" 2
T T T T T T T 7 1 T T |
- § - - - ar? _é § 2 (,.L \g\\ a o 613 o Dalgaboyu
3 Q = /_:"‘ 2 T e -
8 § 3 g 3 38 £ 3738 ;N\ § 3> >
3 s 3 =5 3 \ E
3 / 3 N
-~ e
g 3 g 8
> 3 2 2
3 3 : 3

Sekil 4.1 : Elektromanyetik spektrum (Keiner, 2007).
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Sekil 4.2 : X-1sinlarinin olusumu (Center for Materials Science and Engineering,
2008).

X-1sinlart tiipleri iki elektrottan olusurlar. Birincisi anottur (hedef malzeme) ve
cogunlukla da sifir potansiyele sahiptir. Ikinci elektrot da katottur, yiiksek negatif
potansiyellerde tutulur ve normal difraksiyon ¢alismalarinda 30-50 kV potansiyele
sahiptir. X-isinlar1 tiipleri elektron olusumuna goére ikiye ayrilabilirler; sicak
filamanlardan elektron iireten filaman tiip ve digeri de kii¢iik miktarda iyonize olmus
gazlardan elektron lireten gaz filamanlardir. Gaz filamanli X-1s1nlar tiiplerinde tiip
yiiksek vakumda havasi bosaltilmis cam bir fanustan olugsmustur. X-1sinlar tiipiinde
bir ucunda pozitif elektrot olan anot, diger ucunda da negatif elektrot katot
bulunmaktadir. Bunlar lehim kullanilarak birbirlerine sikica miihiirlenmistir.
Tungstenden yapilmis katot 1sitildigir zaman elektron yaymaktadir. Anot ise kalin bir
cubuk ve hedeften metalden olugmaktadir (Cullity, 1956).
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Gelen elektronlar
M kabugu

L kabugu g Karakteristik

K kabugu__ X-1smlan

Sekil 4.3 : Elektron kopmasiyla x-1sinlarinin olusumu (JEOL Ltd., 2012).

Katot ve anot arasina yiiksek potansiyel fark uygulandiginda katot flamandan
elektron kopup, yayilmaya baslamaktadir. Kopan bu elektronlar yiiksek potansiyel
fark altinda anoda malzemesine dogru hizlandirilirlar. Bu elektronlar hedef anota
carpmadan Once yiliksek hizlara ulagmaktadirlar. Yiksek hizli elektronlar metal
hedefe ¢arptiklarinda enerjilerini aktararak farkli enerji kabuklarindan elektron
koparmaktadirlar. Sekil 4.3’de de goriildiigii gibi K-kabugundan kopan elektron
boslugunu L-kabugunda bulunan elektron doldurmaktadir. Elektronlarin kabuk
degistirmeleri sirasinda karakteristik bir foton yayilmaktadir. Her malzeme icin
yayilan fotonun enerjisi yani dalga boyu farkli oldugundan dolay: karakteristik foton
diye ifade edilmektedir. Bu fotona X-isinlar1 denilmektedir (JEOL Ltd., 2012).

s\e./ =7
~ =

Sekil 4.4 : X-1sinlarinin atomik diizlemlerden difraksiyonu (Center for Materials
Science and Engineering, 2008).
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Bragg yasasi asagidaki formiildeki gibidir:

2dsin@ = ni 4.1)

Bragg yasasini kullanarak paralel diizlemlerdeki diizlemler aras1 mesafe hesaplanir.
X-1smlarinda kullanilan dalga boyu sabittir. Dalga boyunu belirleyen kullanilan
anotun tiiriidiir. Cogunlukla kullanilan anot tiirii bakir, krom, molibden, tungsten ve
kobalt anottur. Formiilde degisken olan diizlemler arasi ve yansima agisidir. Ayni
diizlem ailesine ait diizlemlerden ayn1 agidan x-1s1nlar1 yansimaktadir. Olusan pikin
siddetini yansima diizlemleri belirlemektedir. Ayni diizleme sahip ne kadar ¢ok
diizlem varsa pik o kadar yiiksek olmaktadir (Center for Materials Science and

Engineering, 2008).

Sekil 4.5 : Philips PW-3710 model XRD cihazi.

X-1sinlar1 deneysel ¢aligmalar1 Sekil 4.5’te gosterilen Philips PW-3710 model diisiik
acili  X-igmlar1  difraktometre cihazi  kullanilarak gerceklestirilmistir.  Altlik
malzemesinden gelebilecek difraksiyon piklerini engellemek icin X-isinlar1 demeti
sabit 1° a¢1 ile numuneye gonderilmis ve Y4 lik slit kullanilmistir. Deneylerde X-1sin1
radyasyonu olarak Cu-Ka kullanilmis ve sonuglarin degerlendirilmesi JCPDS (Joint
Committee on Powder Diffraction Standards) standartlar1 ile karsilastirilarak

yapilmistir. Deneyler sirasinda 40kV potansiyel fark ve 40 mA akim uygulanmistir.
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4.2 Pik Yerlestirme

Kalint1 gerilmesi, ortalama tane boyutu hesaplamalar1 gibi uygulamalarda XRD
analizi yapmak kadar XRD analiz sonuglarini degerlendirmek c¢ok biiylik bir 6neme
sahiptir. Bu maksatla gelistirilen birgok bilgisayar programi giiniimiizde mevcuttur.
Bu program ve uygulamalar sayesinde XRD analizleri sonuglar1 en ince ayrintisina
kadar incelemek miimkiin olmaktadir. Bu tarz uygulamalar yapan programlar
matematiksel formiiller ve modeller kullanmaktadirlar. Bu matematiksel modeller
0zel incelenecek Ozellige gore secilecegi gibi deneme yanilma seklinde de
se¢ilmektedirler. En ¢ok kullanilan matematiksel modeller; Gaussian, Lorentzian,
PseudoVoigt (Gaussian ve Lorentzian lineer kombinasyonu) ve Pearson VII
(Gaussian ve Lorentzian eksponansiyel kombinasyonu) modelleridir.

Cizelge 4.1 : Kalint1 gerilme hesaplamalarinda pik yerlestirme islemi sirasinda en
cok kullanilan matematiksel fonksiyonlar.

Fonksiyon Ad1 Fonksiyonun matematiksel formiilii
. X — a;\?
Gaussian y = agexp —1n(2)( ” )
2
Qo
. y=——-
Lorentzian X — a;\?
1+ ( a, )

y = ao|(1 — az)exp (—ln(Z) (" . “1)2)

2

PseudoVoigt

as

(R

+

Qg

3

Pearson VII x—an2( L “
1+ 1) (28 —1

5 (1)

Bu modelleri kullanarak gelistirilen programlar i¢inde en kullanisli ve en ¢ok tercih

edilen program FitYK isimli programdir. Bu program sayesinde bir¢ok matematiksel
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model kullanarak ¢ok hizli bir sekilde XRD analiz sonuglart ayrintili olarak
incelenebilmektedir.

-400
-300
-200

-100

I S S T

40 45 50 55 60 65 70 75 80

Sekil 4.6 : Ornek numunenin FitYK isimli programin kullanilmasiyla gizilen 40 — 80
dereceler aras1 XRD analiz sonucu.

Ornek bir numune alarak XRD analizi sonucunu FitYK programini kullanarak
incelendiginde Sekil 4.6’daki gibi goriintii elde edilmektedir (Kirmizi g¢izgiler
PseudoVoigt fonksiyonu kullanilarak yerlestirilen piklerdir). Analizi daha yakindan

incelemek istenildigi zaman tarama aralig1 kiiciiltiilmektedir.

-400

-300

-200

-100

46 46.25 46.5 46.75 47 47.25 475 4775 48

Sekil 4.7 : Ornek numunenin FitYK isimli programin kullanilmasiyla ¢izilen 46 — 48
dereceler aras1 XRD analiz sonucu..

Daha ayrintili incelenen XRD analizinin pik yerlestirme goriintiisii Sekil 4.7°deki

gibi olmaktadir. Bu yerlestirilen pikin verileri incelenerek analizini yapmak istenilen
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numunenin verilerini elde edilmesini saglamaktadir. Bu verilerden numunenin tam
olarak pik derecelerini, bu pik derecelerin FWHM degerleri dogru bir sekilde

bulunabilmektedir.

4.3 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Taramali Elektron Mikroskobunda (SEM) goriintiisii elde edilmesinde oncelikle
yiiksek voltaj ile hizlandirilmig elektron demetinin numune yiizeyinde belirlenen
belirli bir noktaya odaklanmasi ile baslamaktadir. Gelen bu elektron demetinin
numune yiizeyinde kontrollii taratilmasi siiresinde numune ve elektron atomlari
aralarinda olusan bir takim girisimler meydana gelmektedir. Olusan etkilerin uygun
dedektorlerde toplanmasi ve sinyal gii¢lendiricilerinden transfer edildikten sonra bir
katot 1sinlart tiipliniin ekranina nakledilmesiyle elde edilmektedir. Giliniimiiz
sistemlerde bu dedektorlerden gelen sinyaller dijital sinyallere dontstiiriliip
bilgisayar monitoriine aktarilmaktadir. Coziiniirliikk (resolution), netlik derinligi
(depth of focus), goriintli ve analizi birlestirebilme 6zelligi gibi gerekgelerden oGtiirti
taramali elektron mikroskobunun kullanim alanimi genisletmektedir (Selguk

Universitesi ileri Teknoloji Arastirma ve Gelistirme Merkezi, 2010).

Elektron tabancas:

Yogunlastirict mercek

Tarama bobini

Goriinti initesi

Objektif mercek

— e
Z
=

ikincil jelektron

algilayxcis: g

-
e

Sekil 4.8 : SEM’in sematik yapis1 (JEOL Ltd., 2012).
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Mercek diizenekleri elektromanyetik alan ile elektron demetini seyreklestirmekte
veya numune yiizeyine odaklamaktadir. izleme sisteminde, elektron demeti ile
numune girisimi neticesinde meydana gelen ¢esitli elektron ve i1simalar1 biriktiren
dedektorler, bunlarin sinyal ¢ogalticilari ve numune ylizeyinde elektron demetini
izleme ekraniyla es zamanli tarayan manyetik bobinler bulunmaktadir (Selguk

Universitesi ileri Teknoloji Arastirma ve Gelistirme Merkezi, 2010).

Sekil 4.9°da yiiksek voltaj altinda hizlandirilmis elektron demetinin malzeme
etkilesimi sematik olarak gosterilmektedir. Bu elektron demeti ile numune etkilesimi
sonucu olusan girisimin hacmi su damlacigi seklinde ifade edilmektedir. Bu enerjisi
yiiksek elektron demeti numune atomlarina ¢arptiklari zaman dig yoriingelerinde
bulunan elektronlarla girisim olusturmaktadirlar. Bu elastik olmayan girisimin
enerjisi disiiktiir ve Auger elektronlart meydana gelmektedir. Auger elektronlar
incelenerek numunenin yiizeyi hakkinda bilgi edinilebilmektedir. Bu bilgiler Auger
Spektroskopisinde  kullanilarak  tanimlanmaktadir. Benzer sekilde yoriinge
elektronlar ile girisimler sonucunda yoriingeden atilan ya da enerjisi azalan elektron
demet elektronlar1 vardir. Bu demet elektronlar numunenin yiizeyine dogru yonelirler
ve numune yiizeyinde toplanirlar ve ikincil elektron (seconder electrons) olarak ifade
edilmektedirler. (Selguk Universitesi ileri Teknoloji Arastirma ve Gelistirme
Merkezi, 2010).

Gelen elektron demeti
T

X-asmlan _— Geri sacilmis
elektronlar

Auger
elektronu

Katodoluminesans

Ikincil
elektronlar

Sogurulmus
elektronlar

Numune

77

Gecen elektronlar

Sekil 4.9 : Elektron Demeti Numune Etkilesimi (JEOL Ltd., 2012).
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Sekil 4.10 : JEOL JSM-7000F marka tarama elektron mikroskobu (SEM).

Kaplamalarin yilizey goriintiilerinde, kesit goriintiilerinde ve elemental analizinde
JEOL JSM-7000F marka alan emisyonlu taramali elektron mikroskobu (Field
Emission SEM: FE-SEM) kullanilmigtir. Elemental analizlerde mikroskoba bagli
bulunan Oxford Instruments 7557 model enerji dagilim spektrometre dedektorii
(EDS) ve Inca Analizer analiz yazilimi kullanilmigtir. Filaman voltaj1 15 kV olarak
belirlenmistir. Ayrica kaplamalarin kesit goriintiileri i¢cin 10 kV filaman voltaji,
yiizey goriintiileri igin ise 5 kV ve 10 kV filaman voltaj1 kullanilmistir. Numunelerin

kesitlerinden kaplama kalinliklar: tespit edilmistir.

4.4 Mikro Sertlik

Malzemenin g¢izilmeye kars1 gosterdigi dirence sertlik denilmektedir. Sertlik 6lgtim
islemi numune ylizeyinde olusturulan kalici izlerin Olgililiip degerlendirilmesiyle
hesaplanmaktadir. Sertlik deneylerini su sekilde gruplara ayirabiliriz: Rockwell
sertlik deneyi, brinell sertlik deneyi, vickers sertlik deneyi ve mikro sertlik deneyidir
(Kayali, Ensari, & Dikeg, 1990). ince filmlerde sertlik 6l¢iimii mikro sertlikle
yapildig1 i¢in sertlik deneylerini mikro sertlikle yapilmastir.

Mikro sertlik deneyi genellikle boyutlar1 ¢ok kii¢iik olan numunelere ve ince saglara
sertliklerini hesaplamada siklikla kullanilan bir yontemdir. Ancak Karbiirize,
dekarbiirize ve azotla sertlestirilmis yiizeyler ve elektrolitik olarak kaplanmig
yiizeylerin sertlikleri de mikro sertlik deneyiyle hesaplanabilmektedir. Bunlardan
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baska, metalik alagimlarda fazlarin sertliklerinin tespitinde, segregasyonlarin ve cam,
porselen, metalik karbiirler gibi ¢ok sert ve kirilgan malzemelerin sertliklerini tayin
etmede de tercih edilebilmektedir. Bu sertlik deneylerinde uygulanan yiik ¢ok
onemlidir. Malzemeye gore secilecek yiik malzemeye 1um’den daha fazla derinlige

girmemektedir (Askeland & Ceviri: Erdogan, 1997).

Mikro sertlik cihazinin kullanimi otomatiktir. Bunun nedeni uygulanan yik ve
derinlik ¢ok duyarli oldugu i¢in kontrol sistemi otomatik olarak yapilmaktadir. Mikro
sertlik aletinin kendine 6zgii yan1 aletin tamamen metal mikroskobunu igermesidir
(Askeland & Ceviri: Erdogan, 1997).

F )
h.w L v e
att=t, T T att=t,
t=t t=t
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<
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Centik derinhgi, h

Sekil 4.11 : Mikro sertlik deneyinin yapilis1 (Fischer Instrumentation (GB) Ltd,
2007).

Mikro sertlik deneyi kisaca su sekilde yapilmaktadir; ilk olarak numune
mikroskobun tablasina yerlestirilir ve ekranda net goriintii elde edilmektedir.
Ardindan mikroskop tablas1 otomatik olarak sertlik cihazinin altina getirilmekte ve
yik uygulanacak ucun altinda bekletilmektedir. Bilgisayar sisteminden program
baslatilarak sertlik 6lgen ucun hareketi saglamaktadir. Ug, otomatik olarak kademeli
bir sekilde numuneye batmakta ve 40 - 60 saniye sonra yine otomatik olarak geriye

donmektedir. Bu sekilde numunenin yiizeyinde bir iz elde edilmektedir. Izin
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boyutlarint incelemek igin mikroskobun tablasi otomatik olarak goriintileme
sisteminin altina getirilmekte ve okiilerden iz gézlenmektedir. Okiiler iizerindeki 6zel
cihazla ile izin boyutlari hesaplanmaktadir. Bu izin boyutlarini hesaplama isini
otomatik hesaplayan bilgisayar programlari da giiniimiizde mevcuttur (Fischer

Instrumentation (GB) Ltd, 2007).

Sekil 4.12 : Fischer HP100 X-Y Prog model ultra mikro sertlik cihazi.

Kaplamalarin mikro sertlik dl¢timleri Fischer HP100 X-Y Prog model ultra mikro
sertlik cihazi kullanilarak gergeklesmistir. Sertlik deneysel ¢aligmalar1 sirasinda 20
mN yiik kademeli olarak 40 adimda birer saniye araliklarla numuneye batirilmistir.
Sertlik dl¢limii ayn1 parametrelerle 25 nokta i¢in uygulanarak, her bir kaplama i¢in

ortalama bir sertlik degeri hesaplanmaya ¢aligilmistir.
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5. DENEYSEL CALISMALAR ve SONUCLAR

Kaplama althig1 olarak ¢elik altlik secilmistir. Altliklar kaplama Oncesinde ylizey
temizleme islemleri ile temizlenmis daha sonrasinda da vakum filtreli ark plazma
teknigi ile 3 farkli bias voltaji uygulanarak TiN ile kaplanmistir. Kaplama
parametreleri Cizelge 5.1’de gosterilmistir.

Cizelge 5.1 : Kaplama parametreleri.

Numune Bias, V Kaplama Siiresi, dk
DC150 150 21
Pulse0500 500 30
Pulse1300 1300 30

Kaplamalara ilk olarak XRD ile kalint1 gerilmesi ve tane boyutu analizi yapilmstir.
Daha sonrasinda kaplamalarin sertlikleri incelenmistir. Uretilen kaplamalara son
olarak yapilan karakterizasyon calismalarinda da; taramali elektron mikroskobuyla
kaplama tabakasinin ylizey ve kesit morfolojisi incelenmis, EDS analizi ile

kaplamalarin kimyasal bilesimleri bulunmustur.

5.1 XRD Analizleri

Deneysel analiz calismalarin ilk adiminda XRD analizleri yapilmistir. XRD analiz
metotlarindan gonio modu ile ilk ¢aligmalar gerceklestirilmistir. Gonio modu ile

deneysel caligmalarda 20-140 dereceler arasi incelenmistir.

Sekil 5.1’de Gonio modu ile yapilan XRD analizleri sonucunda TiN piklerinin
siddetinin olduk¢a diisik ve uygun (yakimin baska bir pik olmayan) pik
bulunmadigindan dolayr gonio modu teknigi birakilmistir. Gelecek XRD

analizlerinde gonio modu teknigi birakilarak yerine ince film teknige gegilmistir.
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Sekil 5.1 : DC150, Pulse0500 ve Pulse1300 numunelerin Gonio mod kullanilarak
XRD analiz sonuglari.

Daha sonraki XRD calismalarinda 5° giris agili ince film teknigi ile XRD analizleri

30-140 dereceler arasinda yapilmistir.
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Sekil 5.2 : DC150, Pulse0500 ve Pulse1300 numunelerin 5° giris acilt ince film
teknigi ile XRD analiz sonuglari.

Gonio modu ile yapilan XRD analizleri sonuglarinda da oldugu gibi TiN piklerinin
siddetinin olduk¢a diisiik ¢ikmustir. Diisiik siddetli piklerin FWHM (B — pikin yar
yiiksekligindeki genislik) degerlerini hesaplamalarda hassasiyeti artirdigindan dolay1
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hata paymi artin1 artiracagindan giris agisin1 5 dereceden 1 dereceye indirilmis ve

gelecek XRD analizleri 1 derece ile yapilmistir.

5.1.1 Williamson-Hall teknigi kullanarak kalint1 gerilmesi analizi

Bu teknigi kullanarak numunelerin hem tane boyutu hem de kalint1 gerilmeleri

hakkinda bilgi sahibi olunabilmektedir.
Uygun sartlarda kaplanan 3 farkli numunenin ilk olarak XRD analizleri yapilmstir.
Analiz islemi 1° giris acisiyla ince film teknigi ile gerceklestirilmistir. 3 farkl

numunenin XRD analiz sonuglar1 Sekil 5.3’ de gosterilmistir.
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Sekil 5.3 : DC150, Pulse0500 ve Pulse1300 numunelerin 1° giris agil1 ince film
teknigi ile XRD analiz sonuglari.

XRD filmlerinin ¢ekimi sonucunda yapinin ¢ok biiyiik bir bdliimiiniin TiN oldugu
gozlemlenmistir. Yapisi igerisinde az miktarda Ti2N olusmaya basladig1 ve altlik
malzemesinde de demir geldigi tespit edilmistir. XRD analiz sonuglarina bakarak
artan bias voltajina bagli olarak kaplamanin ortalama tane boyutunun azaldigim
sOylenebilir. Bunun nedeni; DC150 kaplamasinin XRD analiz sonuglarinin
“background”u (arka zemin) nispeten diizglinken, Pulse0500 ve Pulsel300
kaplamalarinin “background”lar1 olduk¢a giiriiltiilii ve baslangic noktasi yiiksek

dereceden baglamaktadir.
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XRD analiz sonuglarindan ¢ikan bir diger sonu¢ da yapida yonlenmelerin oldugudur.
Ivan Petrov ve arkadaslarin yapmis oldugu ( (Petrov, Hultman, Sundgren, & Greene,
1992), (Gall, Kodambaka, Wall, Petrov, & Greene, 2003)) calismalardan da tespit
ettigi sonuglar gibi artan bias voltajina bagli olarak TiN’de yonlenmelerin
gerceklestigi gozlemlenmistir. DC150 kaplamasinda goziiken (220) diizlemi artan
bias voltajia bagli olarak Pulse0500 kaplamasinda siddeti azalmis, Pulse1300
kaplamasinda da tamamen kaybolmaktadir. Bir diger yonlenme de DCI150
kaplamasinda goziikmeyen (222) diizlemi artan bias voltajina bagli olarak Pulse0500
kaplamasinda olusmaya baslamakta, Pulse1300 kaplamasinda da giderek siddeti
artmaktadir. Ivan Petrov ve arkadaslarin yaptig1 calismalarda da (Petrov, Hultman,
Sundgren, & Greene, 1992), (Gall, Kodambaka, Wall, Petrov, & Greene, 2003)
gozlemledigi sonug¢ artan bias voltajina bagl yonlenme yapilan c¢alismalarla

ortismektedir.

5.1.1.1 DC150 numunesi

FitYK programi kullanilarak numenenin XRD analiz sonucu igin ayr1 ayri pikler
yerlestirilmistir. Pik yerlestirmede PseudoVoigt fonksiyonu kullanilmistir. Deneysel
calismalar boyunca Lorentzian, Gaussian, Pearson7, SplitVoigt ve PseudoVoigt
fonksiyonlar1 denenmistir. Bu denenen fonksiyonlar icinde XRD analiz sonuglarina

en yakin olan PseudoVoigt fonksiyonu ile pik yerlestirme ¢aligsmalar1 yapilmstir.

Sekil 5.4 : DC150 numunesine ait XRD analiz sonucuna uygun pikin yerlestirilmesi.

Fityk programi kullanilarak numunelerin FWHM (B) degerleri hesaplanmistir. Bu
degerler asagidaki tabloda gosterilmistir.
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Cizelge 5.2 : DC150 numunesinin Fityk degerleri (mavi kutular Fityk programindan
bulunan sonuglar, turuncu kutular grafik ¢izimi i¢in hesaplanan

degerler).

20 (Olgiilen) | sin® | d (A) | p (derece) | P total (derece) | P (radyan) | P*cos0
36.581 0.314|2.456| 0.512 0.412 0.007 0.007
42.552 0.363|2.125| 0.645 0.545 0.010 0.009
61.731 0.513|1.503| 0.701 0.601 0.010 0.009
73.949 0.601|1.282| 0.825 0.725 0.013 0.010
104.948 0.793|0.972 1.534 1.434 0.025 0.015
126.601 0.893|0.863| 2.214 2114 0.037 0.017

Cizelge 5.2°de hesaplanan noktalar1 kullanarak sinf - B*cos0 grafigi ¢izilmektedir;

*cosO
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Sekil 5.5 : DC150 numunesinin sinf - B*cos0 ¢izimi.

Not: R? (egilim - regresyon) degeri 1 degerine ne kadar yakinsa, noktalardan gecen

dogru o derece diizgiin ve salinim o derece az oldugunu belirtmektedir. Yapilan

caligmalarda R? degerinin 1 degerine yakin olmasina 6zen gosterilmektedir.

Grafigin egimi malzemenin kalint1 gerilmesini hesaplanmada kullanilmaktadir. Bu

egim degeri “4*¢” degerine esittir. Ayni sekilde y-eksenini kestigi nokta da

numunenin tane boyutunu hesaplamada kullanilmaktadir. Y-eksenini kestigi deger

numuneye ait “(K*A)/D” degerini vermektedir (A-dalga boyu, K-sabit=1, D-tane

boyutu). Bu veriler 15181nda kalint1 gerilmesi ve tane boyutu hesaplanmistir.

Cizelge 5.3 : DC150 numunesinin kalint1 gerilmesi ve tane boyutu hesabu.

4*¢

Kalinti Gerilmesi (GPa)

0.0163

2.445

41

(K*))/D

Tane Boyutu (nm)

0.0017

90.7




Kaplamadaki kalinti gerilmesi basma yoniinde 2,445 GPa ve ortalama tane boyutu

90,7 nm olarak hesaplanmuistir.

5.1.1.2 Pulse0500 numunesi

Fityk programi kullanilarak numunenin XRD analiz sonucu i¢in PseudoVoigt

fonksiyonu kullanilarak pik yerlestirilmistir.
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Sekil 5.6 : Pulse0500 numunesine ait XRD analiz sonucuna uygun pikin
yerlestirilmesi.

Fityk programi kullanilarak numunelerin FWHM (B) degerleri bulunmustur. Bu

degerler agsagidaki tabloda gosterilmistir.

Cizelge 5.4 : Pulse0500 numunesinin Fityk degerleri (mavi kutular Fityk
programindan bulunan sonuglar, turuncu kutular grafik ¢izimi i¢in
hesaplanan degerler).

20 (Olgiilen) | sin® |d (A) | P (derece) | P total (derece) | P (radyan) | p*cos®
36.500 0.313]2.462| 0.711 0.611 0.011 0.010
61.815 0.5141.501| 0.951 0.851 0.015 0.013
74.094 0.602 | 1.280 1.056 0.956 0.017 0.013
77.941 0.629 | 1.226 1.171 1.071 0.019 0.015
93.369 0.728 | 1.060 1.392 1.292 0.023 0.015
108.906 0.814|0.947 1.762 1.662 0.029 0.017

Cizelge 5.4’de hesaplanan noktalar kullanilarak sinf - B*cos0 grafigi ¢izilmektedir;
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Sekil 5.7 : Pulse0500 numunesinin sin6 - B*cosO ¢izimi.

Grafigin egimi malzemenin kalinti gerilmesini hesaplanmada kullanilmaktadir. Bu
egim degeri “4*g” degerine esittir. Ayni sekilde y-eksenini kestigi nokta da
numunenin tane boyutunu hesaplamada kullanilmaktadir. Y-eksenini kestigi deger
numuneye ait “(K*\)/D” degerini vermektedir (A-dalga boyu, K-sabit=1, D-tane

boyutu). Bu veriler 1s181nda kalint1 gerilmesi ve tane boyutu hesaplanmaistir.

Cizelge 5.5 : Pulse0500 numunesinin kalint1 gerilmesi ve tane boyutu hesabi.

4*¢ |Kalint1 Gerilmesi (GPa) (K*)\)/D | Tane Boyutu (nm)

0.014 2.100 0.0054 28.5

Kaplamadaki kalint1 gerilmesi basma yoniinde 2,100 GPa ve ortalama tane boyutu
28,5 nm olarak hesaplanmistir.
5.1.1.3 Pulse1300 numunesi

Fityk programi kullanilarak numunenin XRD analiz sonucu i¢in PseudoVoigt

fonksiyonu kullanilarak pik yerlestirilmistir.

Sekil 5.8’de Fityk programi kullanilarak numunelerin FWHM (B) degerleri

bulunmaktadir. Bu degerler asagidaki tabloda gosterilmistir.
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Sekil 5.8 : Pulse1300 numunesine ait XRD analiz sonucuna uygun pikin
yerlestirilmesi.

Cizelge 5.6 : Pulse1300 numunesinin Fityk degerleri (mavi kutular Fityk
programindan bulunan sonuglar, turuncu kutular grafik ¢izimi i¢in
hesaplanan degerler).

20 (Olgiilen) | sin® |d (A) | p (derece) | P total (derece) | P (radyan) | p*cos®
73.824 0.601|1.284 1.491 1.391 0.024 0.019
74.120 0.603|1.279 1.348 1.248 0.022 0.017
77.966 0.629|1.225 1.496 1.396 0.024 0.019
93.450 0.728 | 1.059 1.729 1.629 0.028 0.019
104.942 0.793|0.972 1.993 1.893 0.033 0.020
108.969 0.8140.947 2.184 2.084 0.036 0.021
126.468 0.893|0.863 3.001 2.901 0.051 0.023

Cizelge 5.6’de hesaplanan noktalar kullanilarak sinf - B*cos0 grafigi ¢izilmektedir;

y =0,0159x + 0,0081
R?=0,9192

0,000 0,200 0,400 0,600 0,800 1,000
sin@

Sekil 5.9 : Pulse1300 numunesinin sin - B*cos0 ¢izimi.
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Grafigin egimi malzemenin kalinti gerilmesini hesaplanmada kullanilmaktadir. Bu
egim degeri “4*¢” degerine esittir. Aymi sekilde y-eksenini kestigi nokta da
numunenin tane boyutunu hesaplamada kullanilmaktadir. Y-eksenini kestigi deger
numuneye ait “(K*A)/D” degerini vermektedir (A-dalga boyu, K-sabit=1, D-tane

boyutu). Bu veriler 1s181inda kalint1 gerilmesi ve tane boyutu hesaplanmistir.

Cizelge 5.7 : Pulse1300 numunesinin kalint1 gerilmesi ve tane boyutu hesabi.

4*¢ |Kahnt1 Gerilmesi (GPa) (K*A)/D | Tane Boyutu (nm)
0.0159 2.385 0.0081 19.0

Kaplamadaki kalinti gerilmesi basma yoniinde 2,385 GPa ve ortalama tane boyutu

~19 nm olarak hesaplanmuistir.

Williamson-Hall teknigi kullanilarak ¢ikan sonuglardan artan bias voltajina bagl
olarak kalint1 gerilmesinin 6nce azaldig1 daha sonra artan bias voltajina bagl olarak
tekrar artig1 belirlenmistir. Tane boyutun da ise artan bias voltajiyla beraber ortalama

tane boyutunun da azaldig tespit edilmistir.

5.1.2 FIM metodu kullanarak kalinti gerilmesi analizi

Bu metotta da Williamson-Hall teknigi ile benzer sekilde numunenin XRD verileri
bastan sona ¢ekilmektedir;

5.1.2.1 DC150 numunesi

Uygun sartlarda kaplanan numunenin ilk olarak XRD analizi yapilmistir. Analiz
islemi 1° giris agisiyla ince film teknigi ile gergeklestirilmistir. Numunenin XRD

analiz sonucu Sekil 5.10’da verilmektedir.
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Sekil 5.10 : DC150°nin 1° giris a¢il1 ince film XRD ¢ekimi.
Cizelge 5.8 : DC150 numunesinin XRD degerleri.
No.[h|k| 1| d[A] 20 [derece] 20 (Olgiilen) | sin®¥ |d(A) | Ad
1 |1(1]1| 2449 36.663 36.581 0.088 | 2.456 | 0.003
2 12|00 2121 42.597 42.552 0.120 | 2.125 | 0.002
3 (2|2]|0] 1.500 61.814 61.731 0.248 | 1.503 | 0.002
4 (3|1(1]| 1.279 74.07 73.949 0.345 | 1.282 | 0.002
7 |3(3|1]| 0.973 104.677 104.948 0.612 | 0.972 | -0.001
9 |4]2|2| 0.866 125.678 126.601 0.784 | 0.863 | -0.003

Kart No: 00-038-1420 (TiN) (Kiibik)

Cizelge 5.8’de hesaplanan noktalar kullanilarak sin®¥ - Ad grafigi ¢izilmektedir;

0,0
0,0
0,0
0,0
0,0
0,0
0,0

Ad

-0,0010,0

06
05
04
03
02
01
00

-0,002
-0,003
-0,004

y =-0,0082x + 0,0038

R?=0,8944

sin2@

Sekil 5.11 : DC150 numunesinin sin2¥ - Ad ¢izimi.




Grafigin egimi bize malzemenin kalinti gerilmesini hesaplanmada kullanilir. Bu

egim degeri “[(1+V)/E]*g¢” degerine esittir. Bu veriler 1s1ginda kalinti gerilmesi

hesaplanmustir.

Cizelge 5.9 : DC150 numunesinin kalint1 gerilmesi.

[(1+v)/E] * a¢

Kalint1 Gerilmesi (GPa)

-0.0082

-3.936

Kaplamadaki kalint1 gerilmesi basma yoniinde 3,936 olarak hesaplanmaistir.

5.1.2.2 Pulse0500 numunesi

Uygun sartlarda kaplanan numunenin ilk olarak XRD analizi yapilmistir. Analiz

islemi 1° giris acgistyla ince film teknigi ile gergeklestirilmistir. Numunenin XRD

analiz sonucu Sekil 5.12de verilmektedir.
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Sekil 5.12 : Pulse0500’nin 1° giris a¢il1 ince film XRD ¢ekimi.

Cizelge 5.10 : Pulse0500 numunesinin XRD degerleri.

No. |h|k|I]| d[A] 20 [derece] |20 (Olgiilen) | sin®¥ | d(A) | Ad
3 [2|2]0| 1.500 61.814 61.815 0.249 | 1.501 | 0.001
4 |3]1]1| 1.279 74.07 74.094 0.346 | 1.280 | 0.000
5 [2]2(2] 1.224 77.964 77.941 0.379 | 1.226 | 0.001
6 [4/0[0| 1.060 93.173 93.369 0.512 | 1.060 |-0.001
8 [4]2]0| 0.948 108.611 108.906 0.645 | 0.947 |-0.001

Kart No: 00-038-1420 (TiN) (Kiibik)

Cizelge 5.10°de hesaplanan noktalar kullanilarak sin®¥ - Ad grafigi cizilmektedir;
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Sekil 5.13 : Pulse0500 numunesinin sin2¥ - Ad ¢izimi.

Grafigin egimi bize malzemenin kalinti gerilmesini hesaplanmada kullanilir. Bu
egim degeri “[(1+V)/E]*g¢” degerine esittir. Bu veriler 1s1ginda kalint1 gerilmesi

hesaplanmustir.

Cizelge 5.11 : Pulse0500 numunesinin kalint1 gerilmesi.

[(1+V)/E] * a¢ Kalinti Gerilmesi (GPa)

-0.0055 -2.640

Kaplamadaki kalint1 gerilmesi basma yoniinde 2,640 olarak hesaplanmustir.

5.1.2.3 Pulse1300 numunesi

Uygun sartlarda kaplanan numunenin ilk olarak XRD analizi yapilmistir. Analiz
islemi 1° giris acisiyla ince film teknigi ile gergeklestirilmistir. Numunenin XRD

analiz sonucu Sekil 5.14’de verilmektedir.
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Sekil 5.14 : Pulse1300’nin 1° giris a¢il1 ince film XRD ¢ekimi.

Cizelge 5.12 : Pulse1300 numunesinin XRD degerleri.

No. |h|k|Il]| d[A] 20 [derece] |20 (Olgiilen) | sin®¥ | d(A) | Ad
4 [3|1]1] 1.279 74.07 74.120 0.346 | 1.279 | 0.000
5 [2|2]2] 1.224 77.964 77.966 0.379 | 1.225 | 0.001
6 |4/0|0| 1.060 93.173 93.450 0.513 | 1.059 [-0.002
7 |13[3|1| 0.973 104.677 104.942 0.612 | 0.972 |-0.001
8 |4]2|0| 0.949 108.611 108.969 0.646 | 0.947 |-0.001
9 |4]2|2| 0.866 125.678 126.468 0.783 | 0.863 |-0.003
Kart No: 00-038-1420 (TiN) (Kiibik)

Cizelge 5.12’de hesaplanan noktalar kullanilarak sin®¥ - Ad grafigi ¢izilmektedir;

0,003

y =-0,007x + 0,0029
0,002 Rz =0,8505

0,001
\{
0,000

Ad

0,800

0,900

0,000 0,100 0,200 0,300 0,4M 0,600 0,700
-0,001 ¢
‘ \
-0,002

-0,003

S

-0,004

sin2y

Sekil 5.15 : Pulse1300 numunesinin sin2¥ - Ad ¢izimi.
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Grafigin egimi bize malzemenin kalinti gerilmesini hesaplanmada kullanilir. Bu
egim degeri “[(1+V)/E]*g¢” degerine esittir. Bu veriler 1s18inda kalinti gerilmesi

hesaplanmustir.

Cizelge 5.13 : Pulse1300 numunesinin kalint1 gerilmesi.

[(A+V)/E] * a9 Kalint1 Gerilmesi (GPa)
-0.007 -3.360

Kaplamadaki kalint1 gerilmesi basma yoniinde 3,360 olarak hesaplanmaistir.

Uygulanan FIM metodu sonucunda da Williamson-Hall tekniginde oldugu gibi artan
bias voltajina bagh olarak kalinti gerilmesinde 6nce azalma daha sonra da artma

gozlemlenmistir.

Literatiirdeki ¢alismalarla (Cizelge 2.1) kiyaslama yaptiginda vakum filtreli ark
plazma kaynagi ile kaplanan kaplamalar literatlir ¢aligmalarinda diisiik kalinti
gerilmesi olarak belirtilen skala degerlerinde icerisinde kaldig: tespit edilmektedir.
Buradan da anlagilacagi gibi vakum filtreli ark plazma kaynagi ile kaplanan
kaplamalarda droplet olusmamasi neticesinde mekanik ozellikler yiikselmis ve

kalint1 gerilmesi degerlerinde diisme gozlemlenmektedir.

5.2 Sertlik Sonuclari

Kaplama yiizeylerinin 25 noktasindan 20 mN yiikler uygulanarak mikro sertlik

sonuclar1 alinmig ve ortalama degerleri tabloya yazilmistir.

Cizelge 5.14 : Numunelerin sertlik sonuglari.

Numune Sertlik Degeri (GPa)

DC150 26.88 = 1.08
Pulse0500 23.19+0.48
Pulse1300 24.03 £0.52

Sertlik sonucunda artan bias voltajina baglh olarak sertlikte 6nce azalma daha sonra
da artma tespit edilmistir. Bu davranig kalinti gerilmesinde hesaplanan davranisa
benzemektedir. Literatiir ¢alismalarinda da ¢ikan sonuglarda kalinti gerilmesinin

davranisiyla sertlik davranisinin paralel davranis sergiledigi ve artan kalinti
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gerilmesiyle sertligin artacagi belirtilmis. Yapmis oldugumuz g¢alismada da aym

egilim vardir.

Literatiirdeki ¢caligmalarda kiyaslama yapildiginda vakum filtreli ark plazma kaynagi
ile kaplanan kaplamalarda droplet olusmamasi neticesinde mekanik ozellikler

artmasi sayesinde yiiksek sertlik degerleri bulunmaktadir.

2003 yilinda S. PalDey ve arkadaslarinin yapmis oldugu ¢alismada (S. PalDey, 2003)
cikan sonuclarla yaptigimiz caligmalar benzerlik gostererek kalinti  gerilmesi

degerleriyle ve sertlik degerleri paralel davranis gostermektedir.

5.3 SEM Goriintiileri

5.3.1 Yiizey goriintiileri

Sekil 5.16 : DC150 numunesinin 2000x, 5000x ve 20000x biiyiitmeli yliizey SEM
goriintiileri.

Numune yiizeyinde droplet bulunmadigi goriilmektedir. Yiizey yapisinin pordz

oldugu tespit edilmekte, bu porozitenin nedenin kesit goriintiisii ¢ekilerek tespit

edilmeye calisilmaktadir.

Sekil 5.17 : Pulse0500 numunesinin 2000x, 5000x ve 20000x biiyiitmeli yiizey SEM
goriintiileri.

DCI150 kaplamasinda oldugu gibi kaplamanin dropletsiz oldugu ve yiizeyinin por6z

oldugu gozlemlenmistir. Ayrica ortalama tane boyutunun DC150 kaplamasina gore

daha diisiik oldugu ¢ikarilmistir.
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Sekil 5.18 : Pulse1300 numunesinin 2000x, 5000x ve 20000x biiyiitmeli yiizey SEM
goriintiileri.

Diger kaplamalar gibi Pulse1300 kaplamasi da dropletsiz oldugu ve yiizeyinin poroz
oldugu gozlemlenmistir. Ortalama tane boyutunun diger kaplamalara oranla en diisiik
oldugu ¢ikarilmis ve bu ¢ikarim ve Williamson-Hall tekniginde hesaplanan ortalama

tane boyutunun birbiriyle ortlistiigii belirlenmistir.

Yiizey SEM goriintiiler sonucunda vakum filtreli ark plazma teknigi ile kaplanmis
kaplama yiizeylerinde droplet olusmadigi ve ortalama tane boyutunun kiigiik oldugu
tespit edilmistir.

5.3.2 Kesit goriintiileri

Sekil 5.19 : DC150 numunesinin SEM goriintiisii.

Kaplama yapisi kolonsal yapitadir ve kaplama kalinligi 4,7 um mertebelerindedir.
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Sekil 5.20 : Pulse0500 numunesinin SEM goriintiisii.

Kaplama yapist DC150 oldugu gibi kolonsaldir, ayrica kolonsal yapt DC150’ye

oranla daha belirgindir. Kaplama kalinlig1 da 6,8 um mertebelerindedir.

Sekil 5.21 : Pulse1300 numunesinin SEM goriintiisii.

Diger iki kaplamaya oranla kolonsal yap1 daha belirgin ve daha biiyiiktiir. Kaplama

kalinligr da 2,9 pm mertebelerindedir.

Yiizey goriintiilerinde yiizey yapisinin poréz goziikmesinin nedeni bu goriintiilerle
anlasilmistir. Kesit yiizeyin SEM goriintiisiinden kaplamalarin kolonsal bir yapida
oldugu belirlenmistir ve bu kolonsal yapilarin i¢ kisimlar1 nedeniyle ylizeyden
yapisinin pordz oldugu anlagilmistir. Ayrica kaplamada ara bir tabaka oldugu da
tespit edilmistir. Bu aradaki tabakanin hangi yapida oldugunu belirlemek amaciyla
nkaplamalara EDS analizi yapilmistir. Bu analiz ve sonucu ileriki boliimlerde

aciklanmustir.

5.3.3 Rockwell C yapisma testi

Kaplamalarin altlik malzemesine yapisma 6zelligi incelenmesi amaciyla, iretilen

kaplamalara ikiser kez TS EN ISO 6508-1 standartt1 ¢er¢evesinde elmas konik ug
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kullanilarak 150 kg (1471 N)’lik normal yiik kullanilarak standart Rockwell C sertlik
izi testi uygulanmistir. Rockwell C testi once sertlik cihazinda yapilmistir ve daha
sonra da taramali elektron mikroskobuyla izlerin incelemesi yapilmistir. Boylece iz
etrafinda olusan c¢atlaklarin miktarlar1 ve biytkliikleri, kaplamanin altlik
malzemesinden ayrilip ayrilmadi incelenmistir. Standart ¢atlak analiz sonuglar ile

karsilastirilarak yapismalarin kabul edilebilir seviyede olup olmadigi belirlenmistir.

Sekil 5.22 : DC150 numunesinin Rockwell C sonrasi SEM goriintiisii.

Pualse0500

Sekil 5.24 : Pulse1300 numunesinin Rockwell C sonrast SEM goriintiisii.
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Cikan SEM goriintiilerden kaplamalarin yiizeye ¢ok iyi tutundugu ve herhangi bir

kaplamanin atmasi goziikmedigi tespit edilmistir.

5.4 Kimyasal Kompozisyon Analiz Sonug¢lari

Kaplamalarin elementel analizlerini yapmak amaciyla her bir numunenin EDS

analizi yapilmistir.

5.4.1 DC150 numunesi

Sekil 5.25 : DC150 numunesinin kesit goriintiisti.
Kaplama iki tabakadan olustugu i¢in iki tabakadan ve bir de altlik altliktan olmak

tizere 3 bolgeden EDS analizi alinmisgtir.

Cizelge 5.15 : DC150 numunesinin elementel analiz sonucu.

1. Bolge 21.88 78.12

Agirhikea (%) 2. Bolge 100.00
3. Bolge 130 4.54 88.02 2.16 1.78

1. Bolge 48.93 51.07

Atomik (%) 2. Bolge 100.00
3. Bolge 135 = 4.58 82.85 1.19 052

Birinci bolge; TiN, ikinci bolge Ti ve althigin da celik oldugu tespit edilmistir.
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5.4.2 Pulse0500 numunesi

Sekil 5.26 : Pulse0500 numunesinin kesit goriintisii.

Kaplama iki tabakadan olustugu i¢in iki tabakadan ve bir de altlik altliktan olmak

tizere 3 bolgeden EDS analizi alinmstir.

Cizelge 5.16 : Pulse0500 numunesinin elementel analiz sonucu.

1. Bolge 21.02
2. Bolge 6.95
3. Bolge
1. Bolge 47.64
2. Bolge 20.35
3. Bolge

Agirhikea (%)

Atomik (%)

78.98
93.05
2.47 4.88 81.96 6.15
52.36
79.65
2.49 4.83 75.37 1.72

Birinci bolge; TiN, ikinci bolge Ti ve altlifin da celik oldugu tespit edilmistir.

5.4.3 Pulse1300 numunesi

Sekil 5.27 : Pulse1300 numunesinin kesit goriintisii.



Kaplama iki tabakadan olustugu i¢in iki tabakadan ve bir de altlik altliktan olmak

tizere 3 bolgeden EDS analizi alinmstir.

Cizelge 5.17 : Pulse1300 numunesinin elementel analiz sonucu.

1. Bolge 15.95 84.07

Agirhikea (%) 2. Bolge 19.11 80.89
3. Bolge 0.90 5.54 85.80 1.65

1. Bolge 39.35 60.65

Atomik (%0) 2. Bolge 44.68 55.32
3. Bolge 0.81 4.94 71.39 0.42

Birinci bolge; TiN, ikinci bolge de TiN ve altligin da g¢elik oldugu tespit edilmistir.

Bu kaplama da ara tabaka (T1) kullanilmamistir.

Yapilan biitiin ¢aligmalar1 toplu halde eger ele alinirsa;

Cizelge 5.18 : Deneyler sonunda elde edilen biitiin sonuglar.

Williamson Hall FIM Metot ile Williamson Hall
Numune Metodu ile Kalinti  Kalint1 Gerilmesi Sertlik (GPa) Metodu ile Tane
Gerilmesi (MPa) (MPa) Boyutu (nm)
DC150 - 2445 - 3936 26.88 £1.08 90.7
Pulse0500 - 2100 -2640 23.19+0.48 28.6
Pulse1300 - 2385 -3360 24.03 +£0.52 19.0

Bu tablodan artan bias voltajina bagli olarak kalinti gerilmesinin ve sertligin once
diistligli daha sonra da artan bias voltajiyla beraber artigi, tane boyutunun ise artan
bias voltajiyla beraber siirekli azaldig1 ¢ikmaktadir. Bu yaptigimiz ¢alisma Yanhui
Zhao ve arkadaglarin yapmis oldugu c¢alismalar benzerlik gostermektedir (Zhao,
Wang, Xiao, Yu, & Li, 2011).

Kaplamanin ortalama tane boyutu, yapisi ve mekanik Ozellikleri bias voltajina

baghdir. En yiiksek kalint1 gerilmesi, sertlik ve ortalama tane boyutu degerleri 150V
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bias voltajinda elde edilmektedir. 150V bias voltajinda kaplanan kaplamada goziiken
(220) diizlemi artan bias voltajina bagli olarak 500V bias voltajinda kaplanan
kaplamada siddeti azalmig, 1300V bias voltajinda kaplanan kaplamada da tamamen
kaybolmaktadir. Bir diger yonlenme de 150V bias voltajinda kaplanan kaplamada
gozlemlenmeyen (222) diizlemi artan bias voltajina bagli olarak 500V bias voltajinda
kaplanan kaplamada olusmaya baslamis, 1300V bias voltajinda kaplanan kaplamada
da giderek siddeti artmaktadir.

Kaplamalarin kalinti gerilmeleri artan bias voltajina bagli olarak Williamson-Hall
metodunda 2,5 GPa’dan 2,1 GPa degerine diismiis, ancak artan bias voltajiyla tekrar
2,4 GPa degerine yiikselmektedir. Ayni sekilde buna paralel olarak FIM metodu ile
hesaplanan kalintt gerilme degerlerinde de ayni egilim mevcuttur. 150V bias
voltajinda 3,9 GPa kalinti gerilmesi degeri artan biasla 2,6 GPa degerine diismiis
daha sonra da 3,3 GPa degerine yiikselmektedir.

58



6. GENEL SONUCLAR VE YORUMLAR

Cikan deney sonuglarindan;

Artan bias voltajina bagli olarak kalint1 gerilmesinin dnce azaldigi daha sonra
da arttig1 anlagilmaktadir. Kalinti gerilmesindeki once azalip daha sonra
artisin nedenini Zhao ve arkadaslarimin 2011 yilinda yapmis oldugu
caligmalarda da belirttikleri gibi bias voltajina bagl olarak yap1 ve mekanik
ozelliklerdeki degismeler neticesi olusmaktadir.

Kalint1 gerilmesi sonucuna paralel olarak artan bias voltajina bagl olarak
sertligin 6nce diistiigii daha sonra da arttig1 belirlenmektedir.

Artan bias voltajina bagli olarak TiN’de yoOnlenmelerin gerceklestigi
cikarilmaktadir. Bu yonlenmeler belli bir bias voltajina kadar kalinti
gerilmesi ve sertligi gibi mekanik 6zelliklerde azalma etkisi olustururken belli
bir bias voltajindan sonra mekanik Ozellikleri artiran etki gosterdigi
cikartlmistir.

Kalint1 gerilmesi ve sertligin paralel hareket ettigi gozlemlenmektedir.
Willimson-Hall metodu ve FIM yonteminin birbirlerini destekledikleri
belirlenmektedir, ancak Willimson-Hall metodu ile elde edilen kalinti
gerilmesi sonucunun FIM yoOntemiyle kalinti gerilmesi sonu¢ degerlerinden

daha diisiik degerler verdigi tespit edilmektedir.
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