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KATODH(4ARK FBB YONTEMIi iLE Ti6Al4V ALTLIK MALZEMESI
UZERINE KAPLANMIS MAGNEZYUMUN MORFOLOJISINE BIAS
GERILIMININ ETKIiSi

OZET

Magnezyum alagimlarinin biyouyumlulugu, kemik olusumunu saglamasi, diisiik
korozyon dayanimi sebebiyle dokuda ¢oziinebilmesi ve cok diisiik toksik ozelligi
nedeniyle, gelecekteki ortopedik uygulamalarda kullanilabilecek biyomalzemeler
olmas1 beklenmektedir. Diger taraftan, Ti6Al4V alasimi yiiksek dayanim 6zelligi,
yiiksek yiik tasima kabiliyeti ve kemige yakin elastisite modiilii nedeniyle, halen
ortopedik uygulamalarda c¢ok tercih edilen bir biyomalzemedir. Bu sebeple, her iki
malzemenin en avantajli Ozelliklerinden yararlanilmasi amaciyla, titanyumun
magnezyum ile giydirilerek hibrid bir biyomalzeme olusturulmasi fikri cazip
goriinmektedir. Ancak, titanyum ve magnezyumun birbiri i¢inde ¢oziiniirliigiiniin
olmamasi ve intermetalik bilesik olusturmamalari, Dbirlestirilmeleri igin
kullanilabilecek yontemleri sinirlamaktadir.

Bu calismada katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemi kullanilarak Ti6Al4V
(6 ag.% Al-4 ag.% V) althk malzemesi {iizerine kaplanmig magnezyumun
morfolojisine bias geriliminin etkisi incelenmis ve gelecekteki biyomedikal
uygulamalar i¢in Ti6Al4V-Mg hibrid malzemelerin bu yontem ile olusturulabilme
olasilig1 degerlendirilmistir. Numunelerin bilylime morfolojilerinin kirik yiizeyler
tizerinden degerlendirilebilmesi igin ayrica silisyum yapraklar iizerine de kaplamalar
yapilmistir. Yapilan incelemeler sonucunda bias geriliminin, sicakligin ve calisma
basincinin kaplama morfolojisi tizerinde etkili oldugu goriilmektedir. -50 V DC bias
gerilimi uygulanarak elde edilen magnezyum kaplamanin kalinliginin fazla,
kaplamada bulunan gozenek miktarinin az olmasi nedeniyle implant malzemesi
olarak kullanilmasina daha uygun oldugu sdylenebilmektedir.
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EFFECTS OF BIAS VOLTAGE ON THE MORPHOLOGY OF MAGNESIUM
COATINGS DEPOSITED ON Ti6Al4V SUBSTRATES VIA CATHODIC ARC
PVD

SUMMARY

Magnesium alloys are expected to be the biomaterials of the future orthopedic
applications due to their biocompatibility, ability to promote bone formation,
resorbability by tissue due to low corrosion resistance, and very low toxicity.
Ti6Al4V alloy, on the other hand, is currently a very popular biomaterial in
orthopedic applications as it offers high strength, high load-bearing capacity and a
similar Young’s modulus to bone. Therefore, the idea of having a hybrid material by
dressing titanium with magnesium to utilize the most advantageous properties of
both materials seems attactive. However, titanium and magnesium do not have
solubility in each other nor do they form an intermetallic compound, leaving limited
solutions for joining.

In this study, the effects of bias voltage on the morphology of magnesium coatings
applied on titanium subtrates, and the possibility of forming hybrid Ti6Al4V-Mg
materials for biomedical applications were investigated. In order to observe the
growth morphology and cross sections of the samples, silicon wafer substrates were
also coated. From the results of this study, it can be observed that bias voltage,
working pressure and temperature have effects on the coating morphology. It may be
stated that, magnesium coating obtained by applying -50V DC bias voltage is more
adequate for implant materials, due to its high thickness and low amount of porosity
in the coating structure.
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1. GIRIS VE AMAC

Biyomalzemeler, insan viicudundaki canli dokularin islevlerini yerine getirmek ya da
desteklemek amaciyla kullanilan dogal ya da sentetik malzemeler olup, kendilerini
cevreleyen dokularin normal degisimlerine engel olmamalidir ve dokuda istenmeyen
tepkiler meydana getirmemelidir. Gliniimiizde biiyiik ilerlemelerin kaydedildigi bilim
dallarindan biri olan biyomalzeme biliminde, biyolojik sistemlerle etkilestiginde
uyum saglayabilecek yeni malzemelerin gelistirilmesi i¢in yogun ¢aba
harcanmaktadir. Biyomedikal malzemeleri metalik malzemeler, polimer malzemeler,

seramikler ve kompozit malzemeler olarak gruplandirmak miimkiindiir [1].

Metalik biyomalzemeler, hastalikli ya da hasar gormiis kemik dokusunun
tyilestirilmesi veya yenilenmesi gibi konularda 6nemli rollere sahiptir. Metaller sahip
olduklar1 yiiksek mekanik 6zellikleri ve kirilma tokluklari nedeniyle, yiik tasima
kabiliyeti gerektiren uygulamalara seramik ve polimerlerden daha uygundur.
Giiniimiizde en ¢ok kullanilan metalik biyomalzemeler titanyum, paslanmaz celik ve

kobalt-krom esasl1 alagimlardir [2].

Coziinebilir metal implantlarin kullanilabilirligi ise, biyomalzeme biliminin yeni
aragtirma  konular1 arasinda yer almaktadir. Magnezyum alagimlarinin
biyouyumlulugu, kemik olusumuna katki saglamasi, diisiik korozyon dayanimi
sebebiyle dokuda ¢oziinebilmesi ve ¢ok diistik toksik 6zelligi nedeniyle, gelecekteki
ortopedik uygulamalarda kullanilabilecek biyomalzemeler olmast

beklenmektedir [3-5].

Diger taraftan, titanyum alasimi Ti-6Al-4V (6 ag.% Al-4 ag.% V), yiiksek korozyon
direnci ve biyouyumlulugunun yani sira iyi mekanik Ozelliklere sahip olmasi
nedeniyle, d6zellikle yiik yasima kabiliyeti gerektiren yapay baglant1 ve yerlestirme
tedavilerinde halen en ¢ok tercih edilen biyomalzemedir. Buna ek olarak titanyumun,
kobalt-krom alagimi ve paslanmaz gelik gibi giinlimiizde kullanilan diger metal
biyomalzemelere kiyasla kemige daha yakin olan elastisite modiilii, gelen yiikiin
kemigin iyilesmesi amaciyla implant ile kemik arasinda paylasilmasini

saglamaktadir. Buna baglh olarak da, implant malzemesi olarak titanyum alagimlari



kullanildiginda geleneksel biyomalzemelere kiyasla daha az gerilme yogunlagmasi

goriilmektedir [4-6].

Hibrid yapidaki implantlar ise, malzemelerin olumlu 6zelliklerinin birlestirilerek
daha iyi oOzelliklere sahip implantlarin {retilebilmesi amaciyla kullanilmaktadir.
Magnezyumun ¢oziinerek kemik olusumunu saglamasi ve Ti6Al4V alagimimin
yiiksek mekanik 6zelliklere sahip olmasi nedeniyle magnezyumun titanyuma
giydirilerek yeni bir biyomalzeme olusturulmas: fikri cazip goériinmektedir. Fakat
titanyum ve magnezyumun intermetalik bilesik olusturmamalar1 ve birbirleri i¢inde
¢Oziiniirliiklerinin  olmamasi, birlestirilmeleri i¢in kullanilabilecek yoOntemleri
sinirlamaktadir. Bu problemi ortadan kaldirmak amaciyla bu calismada titanyum,
katodik ark fiziksel buhar biriktirme (FBB) yontemi kullanilarak magnezyum ile
kaplanmistir ve bias geriliminin kaplama morfolojisi iizerindeki etkileri

incelenmistir [4,7].



2. BIYOMALZEME OLARAK MAGNEZYUM

Kemik cerrahisinde yillardir ¢6ziinebilir implantlar kullanilmasina karsin,
¢cOziinebilir metal implantlarin  kullanilabilirligi  biyomalzeme biliminin yeni
aragtirma konular1 arasinda yer almaktadir. Coziinebilir metal biyomalzemelerin,
gelecekteki ortopedik implant uygulamalarinda plaka ve vida yapiminda potansiyel
implant malzemeler olarak kullanilmas1 6ngoriilmektedir. Bu amacla kemik/implant
etkilesimleri incelendiginde, magnezyum alasimlarinin ¢dzilinebilir implantlar i¢in

yeni adaylar arasinda yer aldig1 goriilmektedir [3,8,9].

2.1 implant Malzemesi Olarak Magnezyumun Sagladig1 Avantajlar

1774 yilinda Joseph Black tarafindan kesfedilen magnezyum, diinyada en ¢ok
bulunan altinct metal ve sekizinci elementtir. Magnezyumun yogunlugu
1.74 g/em™tiir (aliiminyumun yogunlugunun 2/3’{i, titanyumun yogunlugunun 1/3’i,
demir ve ¢eligin yogunlugunun 1/4'i) ve Sekil 2.1°de de gorildiigii gibi bu, yapisal

metaller arasinda en diistik degerdir [7].

Pb (g/cm3)

I Cu Pirin¢ elik
Zn
Ti
Al
Mg
13| [89] [85] |79 |71 |45] | 28] [1,74

Sekil 2.1: Baz1 Metallerin Ozkiitlelerinin Magnezyumun Ozkiitlesi ile Kiyaslanmasi

Magnezyum viicutta bulunan ve ihtiya¢ duyulan bir elementtir. 70 kg agirligindaki
bir yetigkinin viicudunda yaklasik olarak 21-28 g (yaklasitk 1 mol) magnezyum
bulunmaktadir ve viicuttaki toplam magnezyum miktarinin hemen hemen yarisi

kemik dokusunda depolanmaktadir [2,3,10].



Magnezyum, c¢ok diisiik toksik 6zelligi nedeniyle biyouyumlu bir metaldir. Bunun
yaninda magnezyumun viicuttaki reaksiyonu, hizli korozyona ugramasi nedeniyle
coziinme seklinde olup cevresindeki doku, magnezyum implantin yerini

almaktadir [2,3,8].

Elektrokimyasal standart potansiyeli E, = -2.375 V olan magnezyumun karakteristik
ozelligi, yapisal uygulamalarda kullanimini sinirlayan diisiik korozyon direncidir ve
magnezyumun bu o6zelligi ¢oziinebilir implant malzemesi olarak kullanilmasina

olanak saglamaktadir [8,11].

Buna ek olarak, magnezyumun biyomalzeme olarak belki de en c¢arpici ozelligi
kemik dokusundaki hidroksiapatit kristallerinde kalsiyumun yerine gegebilmesi ve

boylelikle kemik biiylimesine yardimci olmasidir [10,12].

Implant tasariminda dikkat edilmesi gereken en énemli noktalardan biri, kullanilan
malzemenin elastisite modiiliiniin kemiginkine gore ¢ok yiiksek olmamasidir. Bunun
nedeni, gelen yiikiin kemigin iyilesmesi amaciyla implant ile kemik arasinda
paylasilmasinin gerekli olmasidir. Implant malzemesi ile kemik arasindaki elastisite
modili farki yiiksek oldugunda, yeni kemik olusumunu geciktirerek kemik
dokusunun iyilesmesini engelleyen “gerilme yogunlasmasi” meydana gelmektedir.
Tablo 2.1’de magnezyumun elastisite modiiliiniin, giiniimiizde kullanilan metalik
biyomalzemelerle kiyaslandiginda kemigin elastisite modiiliine daha yakin oldugu

goriilmektedir [2].

Tablo 2.1: Cesitli Implant Malzemelerinin Fiziksel ve Mekanik Ozelliklerinin
Dogal Kemigin Ozellikleri ile Karsilastiriimasi [2]

Ozellikler | Kemik | Magnezyum Ti Paslanmaz Sentetik
alasim Celik Hidroksiapatit
Yogunluk | 1.8-2.1 1.74-20 | 44-45| 79-8.1 3.1
(g/em’)
Elastisite 3-20 41 -45 110-117 | 189 -205 73 -117
Modiilii
(GPa)
Kirilma 3-6 15-40 55-115 50-200 0.7
Toklugu




Geleneksel metalik biyomalzemelerden iiretilmis implantlar, doku iyilestikten sonra
ikinci bir cerrahi miidahale ile viicuttan alinmalidir. Tekrarlanan operasyonlar ise,
hastanin sagligini ve yasam kalitesini olumsuz yonde etkilemektedir. Magnezyumdan
tiretilmis implantlarin ise, kemigin iyilesme siireci tamamlandiginda viicuttan

cikarilmasi gerekmemektedir [2,11].

2.2 implant Malzemesi Olarak Magnezyumun Dezavantajlar

Magnezyum ve magnezyum alasimlarinin gelecekte hafif, ¢oziinebilir ve yiik tasima
kabiliyeti olan ortopedik implantlar olarak kullanilmasi Ongoriilmektedir. Fakat
implant malzemesi olarak magnezyum kullanildiginda karsilagilan birtakim
problemler de bulunmaktadir. Bunlar, saf magnezyumun fizyolojik pH (7.4-7.6)
seviyesinde ve fizyolojik sistemin yiiksek kloriir igeren ortaminda kemik dokusu

iyilesmeden korozyona ugramasi ve bu sirada hidrojen gazinin ortaya ¢ikmasidir [2].
Mg ) + 2H,0 — Mg(OH); o9+ Ha ()

Mg ) + 2C1 (aq) —» MgCls

Mg(OH), ¢ + 2CI" —» MgCl,

Bu problem nedeniyle, ge¢miste magnezyumun implant malzemesi olarak
kullanilmasina yonelik yapilan ¢alismalara ragmen, paslanmaz ¢eligin biyomalzeme
olarak kullanilmasiyla birlikte, magnezyum ile ilgili bu yaklasimdan vazge¢ilmistir.
Gilinlimiizde ise alasgim elementleri ve koruyucu kaplamalarla ilgili elde edilen
gelismeler nedeniyle, ¢oziinebilir metalik implantlarin kullanilabilmesine yonelik
yapilan calismalar artmaktadir. Ornegin, magnezyum alagimlarinin korozyonunun
temel olarak elementel bilesime ve korozif ortama bagli olmasi nedeniyle, nadir
toprak elementleri iceren yeni magnezyum alasimlari iretilerek korozyon hizi

azaltilmistir [2,3,13].

2.3 Magnezyumun Biyomalzeme Olarak Kullanilmasina Yonelik Caliymalar

Magnezyum esasli malzemelerden iiretilmis ¢6ziinebilir metalik implantlar gegen
ylizyilin ilk yarisinda travma ve ortopedi cerrahisine tanitilmistir. Magnezyumun ilk
olarak 1907 yilinda Lambotte tarafindan biyomalzeme olarak kullanilmis oldugu
bilinmektedir. Lambotte, altin kaplanmis c¢elik teller ile plaka halindeki

magnezyumu, bacakta bulunan bir kirigin tedavisinde kullanmistir. Fakat caligmasi,



saf magnezyumun viicut igerisinde ¢ok hizli korozyona ugrayarak ameliyattan 8 giin
sonra ¢Oziinmesi ve derinin altinda gaz olusumu meydana gelmesi nedeniyle

basarisizlik ile sonuglanmistir [2].

Magnezyum alasimlari, magnezyumun korozyon hizinin azaltilarak implantlarin
rijitliginin arttirilabilmesi amaciyla, viicut igerisinde (in vivo) yapilan ¢alismalar ile
incelenmektedir. 1944 yilinda Troitskii ve Tsitrin, diisiik miktarlarda kadmiyum ile
alasimlanmis plaka ve vida seklindeki magnezyumu, 34 kirik vakasinin tedavisinde
kullanmistir. Meydana gelen enfeksiyon ve alginin monte edilmesi sirasinda
karsilagilan zorluklar nedeniyle, sadece 9 kirigin tedavisinde basarili olabilmislerdir.
Implanta kars1 gerceklesen belirgin bir ates yapici (inflammatory) reaksiyon ile
karsilagilmadigin1 ve malzemenin, kallus (callous) olarak adlandirilan kirigin
etrafinda meydana gelen sert bolgenin olusumunu kolaylastirdigini gérmiislerdir.
Malzemenin korozyonu sirasinda hidrojen gazinin olustugu, fakat bir igne yardimiyla
deri altindan gazin alindig1r belirtilmistir. Troitskii ve Tsitrin’in ¢alismasinda
kullanilan implantlarin boyutlar1 verilmemektedir; fakat implantlarin ¢ogunun
rijitligini 6-8 hafta boyunca koruduklari ve ¢Oziinmenin 10-12 ay sonunda
tamamlandigi belirtilmektedir. Buna karsin, bazi implantlarin 3-5 hafta sonunda
¢Ozilindiigli goriilmiistiir ve bunun nedeni kirik bolgesindeki asitligin artmasina

baglanmistir [2].

Znamenski, 1945 yilinda, yaralanan iki kisinin tedavisi amaciyla ag.%10 aliiminyum
iceren magnezyum alasimi  kullandigi c¢aligmasinda, Troitskii ve Tsitrin’in
calismasindaki sonuclara benzer sonuglar elde etmistir. Her iki kisinin viicudunda da
6 hafta sonunda magnezyum plakalar, 4 hafta sonunda ise igneler ¢oziinmiistiir.
Gecmiste magnezyum esasli malzemeler kullanilarak yapilan bu calismalar,
magnezyumun toksik olmadigini ve kemik dokusunun iyilesmesini hizlandirici

etkisinin oldugunu gostermektedir [2].

Kemigin tam olarak iyilesmesi i¢in implantin en az 12 hafta ilk bastaki boyutlarini
korumas1 gerekmektedir. Fakat magnezyumun c¢ok hizli korozyona ugramasi
nedeniyle, implant malzemesi olarak saf magnezyum kullanildiginda kemigin

tyilesmesi icin gereken siire saglanamamaktadir [2].

Magnezyumun korozyon dayanimini arttirmak i¢in diisiik miktarlarda nadir toprak

elementleri (< %@4) igeren alagimlar gelistirilmistir. Stroganov ve arkadaglar



ag.% 0.4-4 nadir toprak elementleri, ag.% 0.05-1.2 kadmiyum, ag.% 0.05-1.0
kalsiyum veya aliiminyum ve eser miktarlarda (< %0.8) manganez, giimiis,
zitkonyum veya silisyum iceren magnezyum alagimlarindan dretilmis 3 mm
capindaki vidalarin 5 ay boyunca, 8 mm ¢apindaki vidalarin ise 11 ay boyunca viicut

igerisinde ilk giinkii sekillerini koruduklarin1 gérmiislerdir [2].

Witte ve arkadaslan ise, sadece aliiminyum ve c¢inko igeren iki alagimi ve cesitli
bilesimlerde nadir toprak elementleri igeren iki alasimi, magnezyum esash
alasimlarin ~ viicut igindeki ¢oziinme davraniglarini  incelemek amaciyla
kargilagtirmiglardir.  Caligmalarinda  kullandiklar1  aliiminyum-¢inko alagimlari
ag.%3 Al ve ag.%]1 Zn (AZ31) ve ag.%9 Al ve ag.%1 Zn (AZ91) icermektedir. Nadir
toprak elementleri bulunan ilk alasim ag.%4 itriyum ve agirlik¢a toplam %3 neodim,
seryum ve disprosyum igeren WE43 alasimidir. Nadir toprak elementleri bulunan
diger alagim ise, ag.%4 lityum, ag.%4 alliminyum ve agirlik¢a toplam %2 neodim,
seryum, lantan ve disprosyum iceren LAE442 alasimidir. 1.5 mm capindaki ve
20 mm boyundaki c¢ubuk seklindeki implantlar hayvanlarin femur kemigine
yerlestirilmistir. Ayni boyutlardaki polilaktit implant ise kontrol amaciyla
kullanilmistir. Hayvanlarin femur kemiklerinde 6 ve 18 hafta sonunda radyografik
incelemeler gergeklestirilmistir ve 18 hafta sonunda magnezyum implantlarin
tamamen ¢Oziindiigii goriilmiistiir. Magnezyum ve polimer implantlar kiyaslanarak,
yeni kemik olusumu incelenmistir. Implant malzemesi olarak magnezyum

kullanildiginda, kemik bolgesinin arttigi goriilmektedir (Sekil 2.2) [2,3].

Sekil 2.2: a) Coziinebilir Polimer Cubugun ve b) Magnezyum Cubugun
Fluoroskopik Kesit Goriintiileri, I = Kalan Implant, P = Periosteal Kemik Olusumu,
E = Endosteal Kemik Olusumu [3]



Hayvanlarin femur kemiklerine implantlarin yerlestirilmesinden 1 hafta sonra deri
altinda olusan hidrojen gazi, siringa yardimi ile alinmis ve 2-3 hafta sonunda gaz
olusumu goézlenmemistir. Witte ve arkadaglarinin ¢alismasinda LAE442 alasiminda
korozyonun en yavas gerceklestigi, AZ31, AZ91 ve WE43 alasimlarinin ise benzer
hizlarda ¢oziindiigii belirtilmistir [2,3].

TUBITAK’ta magnezyum alasimlarimin  implant olarak kullanilabilirliginin
incelenmesi konusunda yapilan calismada ise, magnezyum AZ31 alasgimindan
tiretilmis kortikal kemik vidalar1 kullanilmistir. Kiyaslama grubu malzemeleri olarak,
geleneksel implant malzemeler olan titanyum, hidroksiapatit kaplanmis titanyum ve
¢Oziinebilir o6zellikte polimerden imal edilmis vidalar kullanilmistir. Koyunlarin
kalca kemiklerine yerlestirilen vidalar, ameliyatlardan 3 ay sonra hayvanlardan

cikarilmistir [8,9,14].

Ameliyat sirasinda vidalarin  koyunlarin  kalga kemiklerine yerlestirilme
konfigiirasyonu Sekil 2.3a’da goriilmektedir. Yerlestirilen vidalar sagdan sola dogru
sirastyla magnezyum, titanyum, hidroksiapatit kaplanmig titanyum ve ¢o6ziinebilir
ozellikte polimerdir ve c¢ekilen rontgen filmindeki goriintiilerine (Sekil 2.3b)
bakildiginda, ¢oziinebilir polimerden iiretilmis vida disinda diger vidalarin orijinal

sekillerini koruduklar1 goriilmektedir [8,9,14].

Sekil 2.3: a) Vidalarin Koyunlarin Kalga Kemiklerine Yerlestirilme Konfigiirasyonu,
b) Yerlestirilen Vidalarin Rontgen Goriintiileri (soldan saga dogru: magnezyum,
titanyum, hidroksiapatit kaplanmis titanyum ve ¢6ziinebilir 6zellikte polimer) [9,10]

SEM fotograflar1 ameliyattan 3 ay sonra magnezyum vidanin biiyiik o6l¢iide
korozyona ugradigini gdstermistir. Vidanin c¢oziinerek orijinal keskin sinirlarini
kaybettigi Sekil 2.4’te goriilmektedir. Kontrast farkliligina bagli olarak kolaylikla
ayirt edilebilen korozyon tabakasi Sekil 2.4b’de goriilmektedir. Elementel harita

analizleri, kalsiyum ve fosfor elementlerinin tespitine dayanarak arayiizeyde kemik



olusumunun gergeklestigini gostermektedir. Magnezyum vida ¢oziindiikten sonra

yeni olusan kemik magnezyum vidanin yerini almaktadir [8,9,14].

Sekil 2.4: a) ve b) Magnezyum AZ31 Alasimi1 Vida / Kemik Arayiizeyinin Farkli
Biiyiitmelerde SEM Gériintiileri ve EDS ile Alinmis Element Dagilimi Haritalari:
¢) Magnezyum, d) Kalsiyum ve e) Fosfor [9,10]

Magnezyumun implant malzemesi olarak kullanilmasina yonelik gegcmisten
giiniimiize kadar yapilan caligmalar sonucunda, magnezyum alagimlarinin ileride

implant malzemeler olarak kullanilma potansiyellerinin yiiksek oldugunu belirtmek

miimkiindiir [9,10].



3.FiZIKSEL BUHAR BIRIKTIRME (FBB) YONTEMiI VE SISTEM
DONANIMLARI

Gilintimiizde stirekli gelisen teknoloji ile birlikte daha {stiin mekanik ozelliklere,
yiiksek korozyon ve aginma direncine sahip ileri teknoloji malzemelere olan ihtiyag
artmaktadir. Bu nedenle malzemelerin dekoratif ve miithendislik 6zelliklerinin, yiizey
karakteristiklerinin fiziksel ve/veya kimyasal olarak degistirilerek iyilestirilmesinde
kaplama yontemlerinden faydalanilmaktadir [15,16]. Sekil 3.1°’de ¢esitli ylizey

kaplama tekniklerinin siniflandirilmast verilmistir [17].

| YUZEY KAPLAMA YONTEMLERI |
|

| 1
| Gaz Halden Yapilan Kaplamalar | | Ciizeltiden Yapilan Kaplamalar | | Smv1 veva Yart Stvi Halden Yapilan Kaplamalar |
[ | | 1 | || 1 1
[ /55 |[ kss |[oos | [ xiwvesat |[ Brekwosimvasat | [ sotset | [ tazer | [ Temmatsorev | [ Kavnak |
I ] |
|
| Plazma Destekli Cesitleri | | 2 | Plazma Destekli Cesitlert |
Kimyasal Akimsiz Kimyasal
Reduksivon Kaplama Donugnm

Sekil 3.1: Cesitli Yiizey Kaplama Y ontemlerinin Genel Siniflandirilmasi [17]

FBB yontemi, vakum ortaminda kati veya sivi halde bulunan malzemelerin
buharlastirilarak veya sigratilarak atomlarinin yiizeyden koparilmasi ve kaplanacak
olan altlik malzemesi yiizeyine atomsal veya iyonik olarak biriktirilmesi esasina
dayanir. Faraday’in 1850 yilinda metalleri vakum altinda buharlastirarak iirettigi
kaplamalar, FBB yonteminin ilk uygulamasi olarak kabul edilebilir. 1888 yilinda
Kundt bu yontem ile {iretilmis ince filmlerin yansitma 6zellikleri iizerine bir takim
calismalar yapmistir. Bunu takip eden yillarda ince metal film tabakalarin kinetigi,
gazlarin difiizyonu ve gaz-metal reaksiyonlari {izerine bir takim akademik ¢alismalar
yapilmustir. II. Diinya Savagsi yillarinda vakum teknolojisinde elde edilen gelismeler

neticesinde FBB teknigi, endiistriyel uygulamalarda kullanilmaya baslanmistir [17].

Fiziksel Buhar Biriktirme (FBB) islemi vakum ortaminda kontrollii sekilde
gerceklestirilmesi nedeniyle yiiksek saflikta ve ¢ok i1yi yapisma 6zelliklerine sahip
kaplamalarin elde edilebilmesi, 10-100 A/s arasinda degisen biriktirme hizlar1 ile

birlikte tiretim hizinin yiiksek olmasi, 1s1l kararliligi ve vakuma dayanimi yiiksek her
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tiirli malzeme tizerine element, alasim ve bilesiklerin biriktirilebilmesi, kaplama
isleminden sonra ylizey islemi gerektirmemesi, genis sicaklik araliklarinda kaplama
yapilabilmesi ve c¢evre kirliligine yol acan zehirli atiklarin olusmamasi gibi
avantajlart nedeniyle yiizey kaplama yontemleri arasinda 6nemli bir yere sahiptir. Bu
nedenle, FBB islemi ile kaplanmis malzemelerin endiistriyel ve bilimsel

uygulamalardaki kullanim alanlar1 hizla artmaktadir [16,18].

FBB islemlerinde, sistem donanimlar1 ve film biriktirmek amaciyla kullanilan
malzemeler biiyiik 6nem tagimaktadir. FBB kaplama yonteminde kullanilan yiiksek
vakum pompalari, gaz iletim sistemleri ve kullanim alanina goére degisim gosteren
althk malzemesi tutuculari gibi ekipmanlar kaplamalarin yapisini, bilesimini ve

Ozelliklerini 6nemli 6l¢iide etkilemektedir [19].

3.1 Vakum Pompalan

FBB islemlerinde, biriktirme esnasinda olugan gaz empiiritelerinin miktarini ve althik
malzemesi ylizeyindeki gaz adsorpsiyon hizin1 en aza indirmek amaciyla,
kaplamanin gergeklestigi islem odalarnin yitksek vakum (10 — 10® Torr) veya ¢ok
yiiksek vakum (<10” Torr veya UHV) seviyelerinde bulunmasi gerekmektedir.

Sekil 3.2°de vakum sistemi sematik olarak gosterilmektedir [20].

Vakum
Odast

(Fanus)

Pompa
Girisi

Taban [ )
Levhas1
Soguk tuzak T(‘l'lllD]fll])]

_ Basmcilcer 2

@ Vakum Odas1

: Hava Deligi
Iyonlu =

Basmcilcer

Yiiksek
Vakum Valfi Kaba Vakum

Valfi

Suile
sogutulmug
151 degistirici

Termokupl
Basmcilcer 1

T vairt

Difiizyon
Pompasi

Mekanik Vakun
Pompasi

Sekil 3.2: Vakum Sisteminin Sematik Olarak Gosterilisi [20]
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Vakum pompalari, belirtilen vakum degerlerinin elde edilebilmesi amaciyla, kauguk
conta (yliksek vakum) veya metal conta (¢cok yiiksek vakum) kullanilan genellikle
cam veya celikten lretilmis vakum odalarina baghdir. Bu sekilde, vakum odas1
icerisinde buharlagmanin daha kolay gergeklesmesini saglayan diisilk basing

degerleri elde edilmektedir [19].

3.1.1 Mekanik pompalar

Mekanik pompalar, sistemi vakuma almak amaciyla yiiksek vakum pompalari ile
birlikte kullanilir. Mekanik pompalar, vakum odasi ve yiiksek vakum pompasi
arasindaki siirglilii valfin agilabilmesi i¢in, vakum odasit basincinin atmosfer
basincindan yaklasik olarak 107 Torr degerine (kaba vakum) getirilmesi ve gaz
molekiillerinin yakalandiktan sonra sikistirilarak sistemden uzaklastirilmasi amaciyla

kullanilmaktadir [19].

Mekanik pompalarda rotor, statoriin silindirik deligi, rotor ve deligin birlesme ¢izgisi
ile pervane kanatlar1 ii¢ boliim olusturmaktadir. Pompanin giris kismina bagli olan
birinci boliim genislemektedir. Vakum odasinda bulunan gazlar, pompanin giris
kismindan birinci boliime geger. Ikinci boliimde ise, vakum odasindan uzaklastirilan
ve sikistirilan gazlar bulunmaktadir. Pompanin ¢ikis boliimiine siirgiilii bir valf
aracihigi ile bagli olan iigiincii boliim de, sikistirilmis gazlar1 icermektedir. Ugiincii
boliimiin basinci, atmosferik basinca ulastiktan sonra, bu kisimda bulunan gazlar
valften pompa ¢ikisina gelir ve sistemden uzaklastirilir. Ugiincii béliimiin basing
degeri atmosferik basing degerinden diisiik oldugunda ise, siirgiilii valf atmosferden
bu boliime hava gegisini engellemektedir [20]. Sekil 3.3’te bir mekanik pompa
ornegi goriilmektedir [20,21].

Pompa Cikast  Pompa Girisi
11

irinci
Biliim

iki pervane
“*—Kkanadi

arasmdaki

dinme ekseni

Uciincii
Biliim

Pervane _ -
kanatlan

ikinci Béliim — Rotor

Sekil 3.3: Mekanik Pompa ve Calisma Prensibi [20,21]
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Pompalar ve vakum odasi arasindaki siirgiilii valflerin ag¢ilmasi ve kapanmasi mantiel
olarak yapilabilmektedir; fakat biitlin endiistriyel FBB sistemlerinde, vakum
sisteminin otomatik olarak calistirilabilmesi ve kontrol edilebilmesi amaciyla
vakummetreler bulunmaktadir. 1 mTorr’un {izerindeki basing degerleri termokupl
veya Pirani tipi manometre ile, 0.1 mTorr’un altindaki basing degerleri ise iyonlu

manometre ile 6lgiilmektedir [19].

3.1.2 Difiizyon pompalari

Diflizyon pompalarinda, vakum odasindan c¢arpisma mekanizmas: ile gaz
molekiillerinin uzaklastirilarak yiiksek vakum kosullarinin saglanabilmesi amaciyla,
yaklagik 200 - 250°C’ye kadar 1sitilan diisiik buhar basingh (yaklasik 500 mTorr)
0zel bir yag kullanilmaktadir. Yag buharinin piiskiirtiildiigli bolgelere gelen gaz
molekiilleri, pompanin ¢ikis kismina dogru yonlendirilir. Daha sonra, difiizyon
pompasinin yiiksek basingl ¢ikis bolimiinde bulunan tutulmus gazlari sistemden

uzaklastirmak amaciyla mekanik pompa kullanilir [19].

Istnmig diflizyon pompasindan gelen yag damlaciklarinin vakum odasina ge¢mesi
miimkiindiir. Bu nedenle, kirlilige sebep olan yag damlaciklarinin vakum odasina
gecisini engellemek amaciyla, diflizyon pompasi ile vakum odasi arasina sivi azot ile
doldurulmus c¢elik bir hazne (cold trap) yerlestirilir. Soguk tuzak (cold trap), sistem
icindeki yagin ve su buharmin kendi yilizeyinde yogunlagmasini saglar [19].

Sekil 3.4’te difiizyon pompas1 ve ¢alisma prensibi goriilmektedir [17,21].

Pompa girigi (Diigiik Basing)
= —— Yagmaditlei
Su ile sofgutmia hobinleri . e T L
T 2
Birinci silas Eaba Valum
bilgesi i
" T : ;:*" " - p r—-Pompa cilag
Tiinei silasnrma ; (Yiiksek Basing)
bilgesi :
Ui rd Tilge:
Buhar duvarlar
iizerinde
gunlaghlian
}Tll;uana ﬂiinm];ﬂirm Diirdiineii silaghrma
hilgesi
Kazan
Elelarikli Iszhica

Pompa Yagy

Sekil 3.4: Difilizyon Pompasi ve Caligsma Prensibi [17,21]
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3.1.3 Kriyojenik pompa

Kriyojenik pompanin ve soguk tuzagin calisma prensipleri aynidir. Pompaya
baglanmis kompresdrde sivi olarak yiliksek saflikta He kullanilir. Kriyojenik
pompanin i¢inde sogutucu kanatlar bulunur ve bunlarin bir dizisi genellikle yaklasik
65-75 K’ye kadar sogutulurken, bir dizisi ise yaklasik 10-20 K’ye kadar
sogutulur [19,20]. Sikistirilmis He kullanilarak sogutulan soguk kafa (cold head),
vakum odasi i¢indeki gaz molekiillerini sogutulmus yiizeyleri iizerinde donmasini
saglayarak tutan genis ylizey alanina sahip kanat dizileri ile birlikte kullanilir. Gaz
molekiillerinin yakalanarak sistemden uzaklastirilmasi vakum odasi i¢indeki basinci
diistirmektedir. Kriyojenik pompalarin, i¢inde hareket eden parga veya sivi olmadan
diisiik sicaklikta sogutma sistemi seklinde g¢alismasi nedeniyle istenilen yonde
yerlestirilmesi, sistem dizayninda biiylik Olclide serbestlik saglamaktadir [19].

Sekil 3.5’de kriyojenik pompa ve ¢aligsma prensibi goriilmektedir [17,21].

Vakum Odast
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B

Sekil 3.5: Kriyojenik Pompa ve Calisma Prensibi [17,21]

3.1.4 Turbomolekiiler pompa

Tirbomolekiiler pompalar, gaz molekiillerinin vakum odasindan siipiiriiliip
temizlenmesi esasina gore calisir. Yiiksek hizla donerek gaz molekiillerinin pompa
cikisina tasinmasii saglayan pervaneler, pompanin giris kisminda vakum
olusturmaktadir. Pompa ¢ikigina taginan gaz molekiilleri ise, mekanik pompa yardimi
ile sistemden uzaklagtirilmaktadir [19]. Sekil 3.6’da turbomolekiiler pompa ve

calisma prensibi goriilmektedir [17,21].
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Sekil 3.6: Tiirbomolekiiler Pompa ve Calisma Prensibi [17,21]

3.2 Vakum Odasi

Genellikle cam veya celikten iiretilen vakum odalar1 kaplanacak altlik malzemesini,
tagiyiciy1, buharlagtirilacak hedef malzemeyi i¢ine alabilecek biiylikliikte olmalidir.
Buna ek olarak vakum odalari, kullanilan FBB yontemine gore en fazla verimin ve
kaplama kalitesinin elde edilebilecegi geometride dizayn edilmelidir. Vakum
odasimin imal edildigi malzemenin manyetik 6zelliklerinin, iyonlarin hareketinde
etkili olmas1 nedeniyle malzeme se¢imine dikkat edilmelidir [22]. Sekil 3.7°de FBB

yonteminde kullanilan vakum odas1 6rnekleri goriilmektedir [21].

Sekil 3.7: Vakum Odalar1 [21]
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3.3 Hedef Malzemeler

FBB yonteminde kullanilan metal, seramik veya polimer hedef malzemelerde aranan
en Onemli Ozellik yiiksek saflikta olmalaridir. Mikroelektronik endiistrisinde
kullanilan metallerin safligt ¢ogu zaman  %99.9 saflik degerinden fazladir.
Endiistride kullanilan alasimlar ise istenilen fiziksel, elektrik ve/veya optik
ozelliklerin saglanabilmesi amaciyla dogru stokiyometriye sahip olmalidir. Hedef
malzemelerin sekil ve boyutlari, uygulanan FBB yontemine baglh olarak

degismektedir [19].

3.4 Gaz iletim Sistemleri

FBB islemlerinde kaplama Oncesinde sistemi temizlemek i¢in, numune koyup
c¢ikarirken vakum odasinin basing degerinin atmosferik basinca ulagmasini saglamak
amaciyla ve kaplama islemi sirasinda reaktif (N, veya O,) veya soy (Ar) gazlar
kullanilmaktadir. Kaplama esnasinda vakum odasina yapilan gaz iletiminin kontroli,
yuksek hassasiyetli maniiel gaz akis ayar valfi, kiitle akisi veya basing kontrol
aygitlart ile yapilmaktadir. Maniiel gaz akis ayar valfleri, gaz kaynagindan vakum
odasina gaz akis hizinin kontrollii bir sekilde ger¢ceklesmesini saglamaktadir. Kiitle
akis kontrol aygitlarnn yiiksek safliktaki gazin vakum odasmna akis hizim
ayarlamaktadir. Basing kontrol aygitlar1 ise, vakum odasindaki basincin 6l¢iilmesini
ve gaz akis hizinin mevcut basincin siirekliliginin saglanmasi amaciyla ayarlanmasini

saglamaktadir [19].

3.5 Gii¢ Kaynaklar:

Sigratma ve iyon kaplama gibi plazma olusumunun gerekli oldugu FBB
yontemlerinde, serare etkisinin (glow discharge) gerceklesmesi amaciyla RF veya
DC potansiyellerine sahip yiiksek veya diisik voltajli giic kaynaklari
kullanilmaktadir. Buharlagtirma isleminde ise, hedef malzemenin eritilmesini veya
siiblimlestirilmesini giic kaynaklar1 saglamaktadir. Buna ek olarak, giic kaynaklar
kaplama sirasinda meydana gelen iyon bombardimaninin arttirilmasini saglayan

negatif bias geriliminin uygulanmasi amaciyla da kullanilmaktadir [19].
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4. FIZIKSEL BUHAR BIRIKTiRME (FBB) TEKNIKLERI

Vakum ortaminda kat1 veya sivi halde bulunan malzemelerin buharlastirilarak veya
sigratilarak atomlarinin yiizeyden koparilmasi ve kaplanacak olan altlik malzemesi
ylizeyine atomsal veya iyonik olarak biriktirilmesi esasina dayanan FBB kaplama
yontemi “Buharlagtirma” ve “Sigratma” olmak iizere iki grupta incelenmektedir.

Sekil 4.1°de FBB teknikleri goriilmektedir [17].

FiZIKSEL BUHAR BIRIKTiRME (FBB)

BUHARLASTIRMA SICRATMA

e czistans e [anryetik (Magnetron)
b1 diibctaf

" ! ] )10
e, 1) ]

| 1170
pee - | ek tron Bombardimani
L e+ -0n. Demeti (Ion Beam)

| AZET

Sekil 4.1: Fiziksel Buhar Biriktirme Yontemleri [17]
Buharlastirma ve sigratma yontemleri araciligi ile elde edilen gaz fazinin, ortama
verilen reaktif gaz ile reaksiyona gecirilmesi durumunda, buharlastirma yontemi
“reaktif buharlagtirma”, sicratma yontemi ise “reaktif sigratma” adim

almaktadir [23].

Buharlasan hedef malzemenin, altlik malzemesi iizerine uygulanan yiiksek negatif
potansiyel (2-5 kV) ve vakum odasina verilen gaz neticesinde olusan serare etkisine
(glow discharge) maruz kalarak iyonize olmasi ve bu iyonlarin altlik malzemesi
tizerine biriktirilmesi sonucunda elde edilen kaplamaya ise iyon kaplama adi

verilmektedir [23].
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4.1 Buharlastirma Yontemi

Buharlastirma yontemi kullanilan FBB isleminde, belli bir sicakliga 1sitilan hedef
malzemeden buharlastirilan atomlar, kaplanacak altlik malzemesi tizerine biriktirilir.
Sekil 4.2°’de buharlastirma yontemi kullanilan FBB sisteminin sematik yapisi

goriilmektedir [19].

vakum odasi / althk tutucu

Ruharlagtirilan ¢ I

hedef malzeme
vakum pompasi

Sekil 4.2: Buharlastirma Yonteminin Sematik Gosterilisi [19]

Buharlagtirma islemi kullanilarak elde edilen FBB kaplamalar ark, rezistans,
indiiksiyon, elektron bombardiman1 ve lazer ile buharlastirma olarak

gruplandirilmaktadir [17].

4.1.1 Katodik ark FBB yontemi

Kaplama elde etmek amaciyla vakum arkin kullanilmasi ilk olarak, ark plazma
kaplamalar konusunda 1892 yilinda patent sahibi olan Thomas Edison tarafindan 6ne
stiriilmiistiir [24]. Vakum arkin gerceklestigi bolge, Sekil 4.3°te gosterilen desarjlarin
voltaj-akim grafiginde goriilmektedir. 10° A’nin altindaki akim degerlerlerinde,
“Townsend desarji” olarak adlandirilan diisiik akimli bosalimlar meydana
gelmektedir. Kritik akimin asilmasi veya uygulanan potansiyelin, gazin iyonize
olmasi i¢in yeterli olmasi durumunda ise, elektron ve iyonlarin olustugu “serare
etkisi” meydana gelmektedir. Akim yaklasik olarak 0.1 A degerine ulagincaya kadar
serare etkisi devam etmektedir. Daha yiiksek akim degerlerinde ise, normal serare
etkisinin yerini, katodun gaz iyonlar ile bombardiman edildigi ve katot ylizeyinin
sigratildigr (sputtered) anormal serare etkisi almaktadir. 1 A’nin {lizerindeki akim
degerlerinde ise, katottan elektronlarin yayildig1 “ark desarji” meydana gelmektedir.
Ark desarji, sistemde herhangi bir gaza ihtiya¢ duyulmadan kendi kendiliginden
devam edebilmektedir [25].
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Sekil 4.3: Desarjlarin Voltaj-Akim Ozellikleri [25]

Katodik ark FBB yonteminde hedef malzemenin buharlastirilmasi ve iyonize olmasi
amaciyla ark kullanilmaktadir. Katodik ark FBB isleminde vakum odasina,
buharlastirilacak olan hedef malzeme katot olarak, kaplanacak olan altlik malzemesi
ise anot olarak yerlestirilir. islemde, uygulanan diisiik voltaj (10-40 V) ve yiiksek
akim ile (30-300 A) katot ilizerinde “ark” meydana getirilir. Katot ylizeyinde arkin
meydana geldigi ark izi ya da katot izi olarak adlandirilan noktalarda, sicakligin ¢ok
yilksek degerlere (yaklasitk 2500°C) wulagmasi, bu noktalarda ergime ve
buharlagmalara neden olur [16,24,26]. Sekil 4.4’te sematik olarak ark izi ve plazma

olusumu goriilmektedir [27].

Plazina

2  Elektronlu

@ i_\'[-nl:lr
Niity

atomlar

Sekil 4.4: Ark izi ve Plazma Olusumunun Sematik Gosterilisi [27]
Arkin, katot lizerindeki ark izinin olusumundan 5-40 ns sonra bagka bir bolgede ark
izi olusturmasi, katot yiizeyinin homojen bir sekilde buharlagsmasini saglamaktadir.

Olusan buhar fazi, katodun oniindeki yiiksek elektron yogunluguna sahip plazmada
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iyonize olur ve altlik malzemesi {lizerine hizla tasmir. Sekil 4.5’te katodik ark FBB

sisteminin sematik goriiniimii verilmektedir. [27].
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Sekil 4.5: Katodik Ark FBB Sisteminin Sematik Gorliniimii [27]

Altlik malzemesi lizerine uygulanan negatif bias gerilimi ile pozitif yiklii iyonlarin
altlhik malzemesi iizerine dogru hizlandirilmasi, yapisabilirligi yiiksek {iniform

kaplamalarin elde edilmesini saglamaktadir [27].

Katodik ark FBB yonteminin avantajlari su sekilde siralanabilir [25,26] :
i. Iyonizasyon araci gerekmeden plazmanin kendiliginden olusmasi,

i1. Saf, bilesik ve alasim halde kaplamalarin elde edilmesi,

iii. Altlik malzemesi sicakliklarinin diisiik olmasi,

iv. Kat1 fazdan buhar fazina direkt olarak gegilebilmesi,

v. Iyonlarin ortalama kinetik enerjilerinin yiiksek olmasi (20-100 eV) nedeniyle

yiiksek iyonizasyon ve biriktirme hizlarinda kaplama yapilabilmesi,

vi. Kaplama islemi oOncesindeki yiizey temizleme isleminin ek iyona ihtiyag

duyulmadan, katot iyonlart ile yapilabilmesi,
vii. Altlik malzemesi ile kaplama arasindaki yapisabilirligin iyi olmast,

viii. Katodun uzun sure kullanilabilmesi.
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Katodik ark FBB yonteminin dezavantajlar1 ise, arkin etkisi ile katot ylizeyinde
meydana gelen asir1 1sinma nedeniyle olusan sivi halde bulunan kiitlelerin de, iyonlar
ile birlikte altlik malzemesi {izerine tasinmasi sonucunda, kaplama yiizeylerinde
droplet adi verilen 0.1-20 pm boyutlarindaki mikro ve makro partikiillerin meydana
gelmesi ve sadece iletken malzemelerin buharlastirilabilmesidir. Dropletler, kaplama
ylizeyinin homojenligini bozarak piiriizliiliiglin artmasina ve kaplama kalitesinin
diismesine neden olmaktadir. Fakat kaplamanin yiizey pirizliligi o6nemli
mertebelere ulasmadigi siirece, dropletlerin  kaplamanin mekanik 6zellikleri

tizerindeki olumsuz etkisi goz ardi edilebilmektedir [26].

Droplet olusumunu engellemek i¢in kullanilan yontemlerden en 6nemlisi, katotlarin
arkasina yerlestirilen miknatislar yardimiyla plazmanin filtre edilmesidir.
Miknatislarin olusturduklart manyetik alan, elektronlarin daha kii¢iik bir alanda
yogunlagsmasim1 saglar. lIyonlarin eksenleri etrafinda dénme yarigaplarinin
elektronlarinkinden biiyiik olmasi nedeniyle, iyonlar manyetik alandan etkilenmezler.
Fakat iyonlar ile elektronlar arasindaki elektrik alan sebebiyle, iyonlar da manyetik
alan cizgilerini takip ederler ve daha kiiciik alanda yogunlasirlar. Bu nedenle
plazmanin manyetik alan ¢izgileri boyunca tasinmasi, manyetik (elektron) ve
elektriksel (iyon) mekanizmalar ile gerceklesmektedir. Dropletler ise c¢ok az
yuklidiir; fakat kiitle/ylik oranlarimin, elektronlarinki ve iyonlarinki ile
karsilastirildiginda olduk¢a biiylik olmast nedeniyle diiz bir yoriingede hareket
ederler ve manyetik alandan etkilenmezler. Bu sekilde, dropletler plazmadan

uzaklastirilmis olur [24].

Katodik ark FBB sistemleri siirekli (DC) ve darbeli (pulsed) olmak {izere ikiye
ayrilmaktadir [23].

4.1.1.1 Siirekli (DC) katodik ark FBB

Giliniimiizde endiistriyel uygulamalarda ¢ogunlukla DC katodik ark kullanilmaktadir.
DC sistemleri ile yiiksek biriktirme hizlar1 elde edilmektedir [24]. Siirekli katodik ark

rasgele (random) veya yonlendirilmis (steered) ark olarak ikiye ayrilmaktadir.

Katot arkasinda olusturulan sabit manyetik alanlarin, arkin kontrolsiiz sekilde
katodun tiim yiizeyindeki hareketi ile {iniform sekilde erozyona ugramasini sagladigi
buharlastirma yoOntemine “rasgele ark” adi verilmektedir [27]. Rasgele ark

kaynaklarinin avantajlari, basit bir sistem olmasi ve katodun kenar kisimlar1 diginda

21



tim bolgelerinin arka maruz kalarak kullanilmasidir. Rasgele arkin en 6nemli
dezavantaji ise, bazi uygulamalardaki kullanimini sinirlayan droplet boyutu ve

yogunlugudur [23].

Yonlendirilmis ark yonteminde ise, ark meydana gelirken katodun arkasinda
olusturulan manyetik alan degistirilerek, katot iizerinde olusan ark izi ve katot
ylizeyinin erozyona ugramasi kontrol edilir. Bu yontem ile kaplamalardaki droplet
miktar1 ve ylizey pirlizliliigli en aza indirilmis olur. Sekil 4.6’da rasgele ve

yonlendirilmis ark hareketleri goriilmektedir [27].

Sekil 4.6: a) Ark Izinin Katot Uzerindeki Serbest Hareketi “Rasgele Ark” b) Ark
Izinin Katot Uzerindeki Kontrollii Hareketi “Y6nlendirilmis Ark” [27]

4.1.1.2 Darbeli (Pulsed) katodik ark FBB

Darbeli katodik ark yonteminde ark stirekli degildir ve kesikli olarak meydana gelir.
Bu nedenle, bu yontemde meydana gelen ark kesintileri sirasinda katodun sogumasi
sebebiyle sicaklikta ¢ok fazla artis gézlenmez. Darbeli katodik ark isleminin en

onemli dezavantaji ise, biriktirme hizlarinin yavas olmasidir [23,24].

4.1.2 Elektron demeti FBB yontemi

Elektron demeti ile buharlastirma yontemi, bir elektron kaynagi vasitasi ile saglanan
yiiksek enerjili elektronlarin, hedef malzemeye yonlendirilmesi sonucunda agiga
¢ikan enerjinin malzemeyi buharlastirmasi esasina dayanir. Yontemde elektronlar,
elektron tabancasi veya oyuk katot yontemi ile iiretilebilirler. Elektron tabancasi
yontemi, bir filaman tel {izerinden akim gegirilerek telin 1sinmasi ve elektron
yaymast esasina dayanir. Elde edilen elektronlar olusturulan manyetik alan
yardimiyla hizlandirilarak yonlendirilirler. Elektronlart hizlandirmak amaciyla

5-10 kV civarinda bir potansiyel kullanilir. Sekil 4.7’de buharlagtirmanin elektron
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tabancasi ile yapildigi FBB sistemi ve elektron demetinin kullanildig1 buharlastirma

kaynag1 sematik olarak gosterilmektedir [25,28].

Elektron demeti

Manyetik
mercek kutbu

Suile sogutulan  Filaman Moklan -10 KV

Miknatis biiliim

Sekil 4.7: Buharlastirmanin Elektron Tabancasi ile Yapildigt FBB Sistemi ve
Elektron Demetinin Kullanildig1 Buharlastirma Kaynagi [25,28]

Elektron demeti FBB yoOnteminin en onemli avantajlar yiiksek ergime sicakligina
sahip malzemelerin  buharlagtirilabilmesi ve  biriktirme hizinin  yiiksek

olmasidir [16,21].

4.1.3 Rezistans ile buharlastirma

Rezistans ile buharlastirma yonteminde, oksidasyona ve sicakliga karsi direnci
yuksek refrakter pota igerisine buharlastirilacak kaplama malzemesi yerlestirilir ve
pota etrafina sarilmis rezistans teller yardimiyla i1sitma gergeklestirilir [16,21].
Sekil 4.8’de buharlagtirmanin rezistans ile yapildigi FBB sistemi ve kullanilan ¢esitli

tel ve levha rezistans sekilleri sematik olarak gosterilmektedir [28].

Pota malzemesi olarak genellikle tungsten, tantal, molibden gibi refrakter metallerin
ve BN/TiB; seramik kompozitin kullanildigi bu yontemden aliiminyum, magnezyum,
giimiig, bakir gibi diisiik ergime sicakligina sahip malzemelerin buharlastirilmasinda
yararlanilir. Rezistans ile buharlagtirma islemi, yiliksek akim ve diigsiik potansiyel
(<10 V) veren enerji sistemleri kullanilan, maliyeti diisiik ve hizli bir FBB

islemidir [16,21].
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Sekil 4.8: Buharlagtirmanin Rezistans ile Yapildigt FBB Sistemi ve Cesitli
Tel-Levha Rezistans Sekilleri: a) Tel Biikiimlii Rezistans, b) Helis Biikiimli
Rezistans c¢) Sepet Sarilmis Rezistans d) Cukurlastirilmis Levha e) Al,O; Kaph
Cukurlastirilmig Levha f) Kano Tipi Levha [23,28]

Rezistans ile buharlastirma yonteminde iyonlasmanin ¢ok az olmasi nedeniyle
kaplamanin yiizeye baglanabilirligi diisiik, gdzenekliligi ise yliksektir. Elde edilen
kaplamalar daha ¢ok optik ve dekoratif amachh uygulamalar ig¢in

kullanilmaktadir [16,21]

4.1.4 Endiiktif buharlastirma

Endiiktif buharlastirma, cevresi bakir tellerle sarilmig BN/TiB, refrakter pota
igerisine yerlestirilen hedef malzemenin, RF akimi uygulanan bakir teller yardimiyla
1sitilarak buharlastirilmasi ve altlik malzeme {izerine biriktirilmesi esasina dayanan
bir FBB yontemidir [16,21]. Sekil 4.9°da endiiktif buharlastirma sematik olarak
goriilmektedir [23].

metal

[ ) ~ J=Destek

Sekil 4.9: Endiiktif Buharlastirma [23]
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4.1.5 Lazer ile buharlastirma

Lazer ile buharlastirma yonteminde, kaplanacak hedef malzeme vakum odasinda
lazer kaynagi kullanilarak buharlagtirilir ve Sekil 4.10°da goriildiigii gibi altlik
malzemesi tlizerine biriktirilir. Buharlagtirilacak malzemenin 1s1mnim absorbsiyon
karakteristigi, kullanilacak lazerin dalga boyunu belirlemektedir. Bu yontem ile lazer
1sinin1 - absorblayabilen  yiiksek  ergime  sicakligina  sahip  metaller
buharlastirilabilmektedir. Lazer ile buharlastirma yonteminin en énemli dezavantaji
ise droplet olusumudur [23,25].

Kuartz pencere Lazer 1ismua (Dalga boyu: 248 un
~. Darbe genisligi: 30 ns)
1

Althk
tasIyicl

Vakumn Odas1

Sekil 4.10: Lazer ile Buharlastirma Ydntemi [25]

4.2 Sigratma (Sputtering) Yontemi

Sigratma yontemi, hedef malzeme ylizeyinin, genellikle plazma veya iyon tabancasi
araciligr ile hizlandirilmis atomik boyuttaki yiiksek enerjili gaz iyonlariyla
bombardiman edilerek, atomlarin ylizeyden sigratilmast ve hedef malzeme
ylizeyinden koparilan atomlarin buhar fazina gegerek altlik malzemesi {izerine
biriktirilmesi esasina dayanir [16,18,]. Sigratma isleminde, genellikle pozitif ytklii
argon gazi iyonlar1 kullanilmaktadir. Sekil 4.11°de si¢ratma ydntemi ve sigratma
mekanizmas1 sematik olarak gosterilmektedir. Sicratma yontemi, 1s1 kullanilmadan
momentum transferi araciligi ile buharlagmanin gerceklestigi bir FBB kaplama

teknigidir [16,29].

Sigratma yontemi kaplama yiizeyini bozan dropletlerin olusmamasi, hedef malzeme
ile ayn1 6zellikte kaplamalarin elde edilebilmesi, sisteme sigratma amaciyla verilen
soygazlar haricinde reaktif gazlar verilerek bilesik kaplamalarin elde edilebilmesi

gibi avantajlara sahiptir [18].
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Sekil 4.11: Sicratma Yontemi ve Sigratma Mekanizmasinin = Sematik
Gosterilisi [16,29]

Sigratma yontemi diyot, triyot, iyon demeti ve manyetik alanda sigratma olmak tizere
dort grupta incelenmektedir [18]. Plazma i¢indeki iyonlasma etkisinin ve biriktirme
hizinin diisiik olmasi, islem sirasinda altlik malzemesinin 1sinarak yiiksek sicaklik
degerlerine ¢ikmasi, sigratma prosesinin kullanim alanlarimi  1970°li  yillarin
ortalarina kadar smirlamistir. Manyetik alanda sigratma yonteminin kullanilmaya

baslanmasi ile ise, bu olumsuzluklar biiyiik 6l¢iide ortadan kalkmistir [16,30,31].

Manyetik alanda si¢ratma yonteminde kalict miknatislar ve elektrik enerjisi etkisi ile
hedef malzeme Oniinde plazma olusturulur. Kalici miknatislar aracilig1 ile olusan
manyetik alan, hedef malzeme yiizeyine yakin elektronlarin toplanmasini, bu sekilde
iyonlagsma ve sigratma hizinda artis gergeklesmesini saglamaktadir. Plazma iginde
hizlandirilan iyonlar, hedef malzeme yiizeyinden atom ve molekiillerin sigratilmasini
ve daha sonra altlik malzemesi iizerine birikmesini saglamaktadir [18,30,32].

Manyetik alanda sigratma yonteminin prensibi Sekil 4.12°de goriilmektedir.

Stpratilmig Elektrik alan

atomlar Manyetik alan

Argoniyonlan 2

Hedef (target)

Manyetik sigratma katodu

Sekil 4.12: Manyetik Alanda Sigratma Yontemi [16]
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5. KAPLAMA OLUSUM KADEMELERI

Filmlerin ¢ekirdeklenme ve biiyiime kademeleri, filmlerin mikroyapilarini, fiziksel
ozelliklerini ve dolayisiyla kaplamalarin kullanim alanlarini belirlemektedir [19].

Filmlerde kaplama islemi alti kademede ger¢eklesmektedir [33]:
i. Plazmadan gelen atom ve molekiillerin altlik malzemesi yiizeyine adsorbe olmasi,

ii. Yiizeye adsorbe olan atomlarin sahip olduklar1 enerjilere bagl olarak belirli bir

mesafede difiizyona ugramalari,

iii. Kaplamaya adsorbe olan ve difiizyona ugrayarak birbirleriyle etkilesme
mesafesine gelen atomlarin, baglar1 olusturmak amaciyla birbirleriyle ve yiizeyle

olan reaksiyonlari,
iv. Film biiylimesinin baslangic1 olan ¢ekirdeklenme kademesi,

v. Kaplama kalinlig1 arttik¢a, topografyayr (piiriizliillik) ve kristalografiyi igeren

kaplama yapisinin ortaya ¢ikmasi,

vi. Kaplama ile althk malzemesi arasinda difiizyon etkilesimlerinin meydana

gelmesi [33].

5.1 Adsorpsiyon

Altlik malzemesine yaklasan gaz fazindaki molekiil Sekil 5.1°de goriildigi gibi,
ylizeye birka¢ atomik mesafede bulundugunda yiizey atomlar ile etkilesim igerisine
girer. Bu etkilesim sirasinda ylizeye yeterli momentumun yayilmasi durumunda,
molekiiliin yilizeye zayif bir sekilde tutundugu “fiziksel adsorpsiyon” meydana gelir.
Yiizeyde hareket halinde bulunan fiziksel adsorpsiyona ugramis molekiil, yilizey
atomlar1 ile kimyasal baglar kurabilir (kimyasal adsorpsiyon) ya da yeterli enerjiye
sahip oldugunda yiizeyden ayrilip (desorpsiyon) gaz fazina gecebilir.
Her iki adsorpsiyonun olusmasi durumunda ise, fiziksel adsorpsiyon durumu
“adatom durumu” olarak adlandirilir. Sekil 5.1°de kaplama isleminin adsorpsiyon

kademesi sematik olarak gosterilmektedir [33].

27



Buhar

meolekiilii Desorpsiyon

Yansuna N

.
N\
Vet V0

S O ol Yo la an)
el | "

4

| L |

| - |- _— *
Fiziksel Kimyasal Birlesme
adsorpsiyon adsorpsiyon

Sekil 5.1: Kaplama Isleminin Adsorpsiyon Kademesi [33]
5.2 Yiizey Difiizyonu

Molekiil ve atomlarin adsorpsiyonundan sonra, kaplama yapisim1 belirleyen en
onemli kaplama olusum kademelerinden biri olan yilizey difiizyonu meydana
gelmektedir. Yiizey diflizyonunda, molekiill ve atomlar birbirleriyle bulusup
etkilesime ugrayarak aralarinda film katmanlarimi meydana getirmek iizere bag

olustururlar ve epitaksiyal konumlara gelirler [33].

5.3 Cekirdeklenme ve Biiyiime

Atom ve molekiillerin yiizeye diflizyonundan sonra ise, film biiylimesinin baglangici
olan cekirdeklenme meydana gelir. Atomik yapi, kimyasal kompozisyon, altlik
malzemesindeki hata yogunlugu ve altlik malzemesi yiizeyinin homojenligi

cekirdeklenmeyi kontrol eden parametrelerdir [34].

Altlik malzemesinin yiizey enerjisi, hedef malzemenin altlik malzemesi iizerine
biriktirilmesi sirasindaki c¢ekirdeklenme ve biiyiime davranisini biiyiik o6lcilide
etkilemektedir. Buna gore, Sekil 5.2°de sematik olarak gosterildigi gibi Frank-Van
der Merwe, Volmer-Weber ve Stranski-Krastanov olmak tizere ii¢ farkli film biiylime

modeli bulunmaktadir [33]:
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Sekil 5.2: Film Biylime Modelleri a) Frank-Van der Merwe (tabaka)
b) Volmer-Weber (adacik) ¢) Stranski-Krastanov [33]

Film biiylimesi sirasinda toplam yiizey enerjisi, kaplanmamis altlik malzemesinin
ylizey enerjisinden diisiik ise diizgiin, iki boyutlu ve katmanli Frank-Van der Merwe
biiyiime modeli etkin olmaktadir. v : Film ylizey enerjisi, y;: Araylizey enerjisi,

vs: Altlik malzemesi yiizey enerjisidir [33].

et v < s (5.1)

Frank-Van der Merwe biiylime modelinin gergeklesebilmesi icin, film ile altlik
malzemesi arasinda kuvvetli bir bagin olmasi gerekmektedir. Bu sekilde araylizey

enerjisi diiserek toplam ylizey enerjisini de diisiirmektedir [33].

Film ile altlhik malzemesi arasinda kuvvetli bir bagin olmamasit durumunda ise,
araylizey enerjisi ile birlikte toplam ylizey enerjisinin de arttigi Volmer-Weber

biiylime modeli etkin olmaktadir [33].

Vet ¥s = Vi (5.2)

Hatalarin ve porozitelerin meydana geldigi Volmer-Weber biiylime modelinde, iki
boyutlu katmanli biiyiimenin yerine ii¢ boyutlu adaciklar seklinde biiyiime

goriilmektedir [33].

Stranski-Krastanov modelinde ise, epitaksiyal ¢ekirdeklenme ile altlik malzemesi
izerinde bir ya da iki katmanin olusumunun ardindan, birbirini izleyen bu katmanlar
arasindaki ylizey enerjisi degisimi nedeniyle biiyime, katmanli yapidan adacik

seklinde biiyiimeye doniismektedir [33].
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5.4 Kaplama Yapisinin Olusumu ve Zone Modelleri

Cekirdeklerin siirekli bir film olusturmak amaciyla birlesmesinden sonra, kaplama
yapist olugmaya baglamaktadir. Morfoloji (kristal boyut ve sekilleri) ve tekstiir
(tercihli kristal yonlenmeleri) filmlerin yapilarin1 tanimlayan en Onemli

ozelliklerdir [33].

Kaplama yapisi, film biiyiimesi sirasinda meydana gelen ve althik malzemesi
sicakliginin, kaplamanin ergime sicakligina orani (T¢/Ty,) ile ifade edilen 1s1l hareket
ile 6nemli dl¢lide degismektedir. Altlik malzemesinin sicakliginin fonksiyonu olarak
meydana gelen golgeleme etkisi, yiizey difiizyonu, hacim difiizyonu ve desorpsiyon
da kaplamanin yapisini belirlemektedir [35]. Movchan ve Denchishin, buharlastirma
yontemi ile elde edilen kaplamalarda morfolojinin Ty/T, oranina gore degisimini

gosteren Sekil 5.3°teki modeli gelistirmistir [19].

Ts/ Tm

Sekil 5.3: Ty/T,, Oranina Bagli Olarak Kaplama Morfolojisinin Degisimi (Movchan
Denchishin Modeli) [19]

Movchan ve Denchishin modeli buharlastirma yonteminin kullanildig1 kaplamalarda
Z1, 72 ve Z3 olmak iizere {li¢ yapisal bdlgenin (zone) olustugunu gostermektedir.
Thornton ise sigratma yontemi ile elde edilen kaplamalarda morfolojinin, Ty/Tn,
oranina ve gaz (Ar) basincina gore degisimini gosterdigi Sekil 5.4’teki modeli
gelistirmistir ve bu modelde Z1 ile Z2 bolgeleri arasinda ZT olarak adlandirilan bir

gecis bolgesinin bulundugunu belirtmistir [19,23,33].

30



30

Argon < 0.2
basmel 1

Sekil 5.4: Ty/T,, Oranina ve Gaz Basincina Bagli Olarak Kaplama Morfolojisinin
Degisimi (Thornton Modeli) [19]

Diistik sicakliklarda (Ty/T,<0.3) altlik malzemesi iizerindeki atom hareketlerinin ve
ylzey diflizyonunun ¢ok az olmasi, c¢ekirdeklerin konik kolonsal yapilar seklinde
biliylimesine neden olmaktadir. Kolonsal yapilar arasinda bosluklarin bulunmasi
sebebiyle yogunlugu diisiik olan bu yap1 “Zone 1 (Z1)” olarak adlandirilmaktadir ve
Sekil 5.5’te Z1 yapisi goriilmektedir. Yiizey diflizyonunun ihmal edilebilir diizeyde
olmas1 nedeniyle, bosluklu kaplama yapisinin olusmasina sebep olan golgeleme
etkileri meydana gelmektedir. Golgeleme etkisi, yogunlasmanin yiizey piiriizliiliikleri
ve c¢ekirdekler iizerinde gergeklesmesi sonucunda olusmaktadir [23,33,36]. Z1

dislokasyon yogunlugunun fazla oldugu bir yapidir [36].

ZONET: ZONET ZONEI : ZONEIII

TsTm

Sekil 5.5: Dort Temel Zone Yapist [36]

“Zone T”’de de (ZT), Z1’de oldugu gibi hatali kolonsal yap1 olugmaktadir; fakat
Z1’de bulunan kolonlar arasindaki bosluklar bulunmamaktadir [33]. Zone T’de
sicakligin artmasi nedeniyle (Ty/Tn, ~ 0.4) yiizey difiizyonu meydana gelmektedir.

Zone T’de yapi, kaplama kalinligt boyunca homojen degildir. Altlik malzemesi
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ylzeyinde kristallenme iyidir ve V seklindeki taneler, film kalinlig1 arttikca

kaplamanin {ist kisimlarina dogru kolonsal yapiya doniisiirler [36].

“Zone 2” ise, ylizey diflizyonunun biiyiik Olgiide gerceklestigi 0.3<Ty/T,<0.5
durumunda olugmaktadir ve diizgiin kolonsal yapilardan meydana gelmektedir. Z2
yapisinda kolonlar, Z1 ve ZT yapilarina gore daha az hatali kristal yapisina sahiptir.
Zone 2’de, kaplama kalinli§i boyunca yapi homojendir ve tane sinirlar1 kaplama

diizlemine diktir [33,36].

Sicakligin yiiksek oldugu (Ty/T,>0.5) durumda olusan “Zone 3”de ise, birikme
sirasinda meydana gelen hacim difiizyonu ve yeniden kristallesme sebebiyle kolonsal
yapilarin genisligi artmaktadir. Es eksenli taneler olusmaktadir [23,33]. Z3,
dislokasyon yogunlugunun az oldugu bir yapidir ve yiizeyi parlaktir [35].

Messier, altlik malzemesi {lizerine uygulanan bias geriliminin kaplama morfolojisi

tizerindeki etkisini gosterdigi Sekil 5.6’ daki modeli gelistirmistir [23].

Sekil 5.6: T/T,, Oranina ve Bias Gerilimine Bagli Olarak Kaplama Morfolojisinin
Degisimi (Messier Modeli) [23]

Messier modeline gore, kaplama islemi sirasinda bias geriliminin uygulanmasi
durumunda Zone 1 yapisinin olugsma aralifi biiyiik ol¢iide daralmakta, Zone T
bolgesinin  olusma araligi ise artmaktadir. Bunun nedeni bias gerilimi
uygulandiginda, buharlasan atomlarin kinetik enerjilerinde artis meydana gelmesi ve
iyon bombardimant sonucunda yiizeye biriken atomlarin hareketliliginin

artmasidir [23].
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6. FiZIKSEL BUHAR BIiRIKTiRME YONTEMIi iLE ELDE EDILEN
KAPLAMALARIN MORFOLOJISINE SISTEM PARAMETRELERININ
ETKIiSi

Fiziksel buhar biriktirme yontemindeki kaplama parametreleri olan gaz basinci, altlik
malzemesi sicaklii ve bias gerilimi kaplamanin morfolojisini ve o6zelliklerini

degistirmektedir.

Lee ve arkadaglar1 ¢alismalarinda, bias gerilimi ve argon gazi basincinin manyetik
alanda sicratma FBB yontemi ile celik altllk malzemesi {izerine kaplanmig
magnezyum filmlerin morfolojisi iizerindeki etkilerini incelemislerdir. Kaplama
islemleri sirasinda uygulanan argon basinclar 1.0x10~, 5.0x10~ ve 1x107 Torr, bias
gerilimleri ise 0, -150 ve -300 V’dir. Sekil 6.1’deki SEM goriintiilerinde, bias
gerilimi uygulanmadan farkli argon gazi basinglarinda kaplanan magnezyum
filmlerin morfolojisinin, argon basinci arttikca kolonsal yapidan gdzeneklerin ve
hatalarin bulundugu grantiler yapiya doniistiigii goriilmektedir [37]. -150 V bias
gerilimi uygulanan kaplama isleminde ise film morfolojisi, argon basinci arttikca
hatalarin ve gozeneklerin olmadigi graniiler yapiya doniismektedir. -300 V bias
gerilimi ile diisiik argon basinci kullanilarak biriktirilen magnezyum filmlerdeki
kolonsal yap1 genisligi, bias gerilimi uygulanmadan ve -150 V bias gerilimi
uygulanarak elde edilen kaplamalarda bulunan kolonsal yapilarin genisliginden daha
fazladir. Sekil 6.1°de bias gerilimi artisinin ya da uygulanan argon gazi basincinin
azaltilmasinin magnezyum film morfolojisi iizerinde benzer etkilere neden oldugu

goriilmektedir [37].
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Sekil 6.1: Manyetik Alanda Sigratma FBB Yontemi ile Elde Edilen Mg Filmlerin
SEM Gériintiileri [37]

FBB yonteminde uygulanan bias gerilimi, kaplamanin olusumu sirasinda ¢cok énemli

yap1 degisimlerine sebep olmaktadir. Bias gerilimi uygulandiginda, kolonsal

yapidaki kaplamanin sivri bolgeleri iyon bombardimani sayesinde sigratilarak, sivri

bolgelerin sebep oldugu perdeleme etkisi olusmamaktadir. Bu nedenle, bias gerilimi

uygulandiginda daha yogun bir kaplama yapisi elde edilmektedir. Buna ek olarak,
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Sekil 6.2°de de goriildiigii gibi, bias gerilimi arttiginda kaplamada piiriizliiliige sebep
olan ve kaplamanin Ozelliklerini olumsuz etkileyen droplet miktar1 da

azalmaktadir [22,38,39].

30
25 1

20 +

Makropartikiil sayis: (x10° partiki) / mm?)

1] 100 200 300 400
Bias vollaji (-V)

Sekil 6.2: Bias Geriliminin Droplet Miktar1 Uzerindeki Etkisi [38,39]

PalDey ve Deevi ise ¢alismalarinda, bias geriliminin katodik ark FBB yontemi ile
celik althik malzemesi iizerine kaplanmig FeAl filmlerin morfolojisi iizerindeki
etkilerini incelemislerdir. Sekil 6.3, bias geriliminin 1.33 Pa argon basicinda

kaplanmis FeAl kaplamalarin gézenekliligi tizerindeki etkisini gostermektedir [40].

-75 V bias gerilimi uygulanarak elde edilen kaplamanin yapisinda yiiksek miktarda
gbzeneklilik bulundugu ve uygulanan bias gerilimi arttikca gozeneklilik miktarinin

azaldig1 goriilmektedir [40].

Kaplama sicakligi, biriktirme islemi sirasinda uygulanan bias gerilimine baghdir ve
bias gerilimi arttikga sicaklik da artmaktadir. Sekil 6.3’te gorildiigii gibi, diisiik
sicakliklarda biriktirilen FeAl kaplamalarda, altlik malzeme iizerine gelen atomlarin
hareketliliginin daha az olmasi nedeniyle, gozenekliligi yiiksek kubbe bigimli yapilar

elde edilmektedir [40].

35



20 KV _X3000 0614 10.0U PM-M2

20 KV X5000 0616 1.0U PM-M2

20KV X5000 0612 1.0U_PM-M2
(©

Sekil 6.3: Bias Geriliminin FeAl Kaplamalarin Morfolojisi Uzerindeki Etkisi
a) -75 V Bias Gerilimi, 1.33 Pa Argon Basinci, 213 °C Sicaklik b) -100 V Bias
Gerilimi, 1.33 Pa Argon Basinci, 288 °C Sicaklik ¢) -150 V Bias Gerilimi, 1.33 Pa
Argon Basinci, 371 °C Sicaklik [38]

Diisiik kaplama sicakliklarinda film az yogunlukta olusan ¢ekirdeklerin incelerek
biliytimesi seklinde olmaktadir ve olusan c¢ekirdekler olusacak diger cekirdeklere
perdeleme etkisi yapmaktadir. Bu nedenle, diisiik sicakliklarda gozenekli ve yiiksek
dislokasyon yogunluguna sahip kaplamalar meydana gelmektedir. Sicakligin artmasi
ile yiiksek enerjili atomlarin perdeleme etkisini yenmesi sonucunda, gozeneklilik
icermeyen yogun bir kolonsal yapi olugsmaktadir. Daha yiiksek sicakliklarda ise,
yeniden kristallesme sonucunda biiylik kolonsal ya da eseksenli kristal yapisinda

kaplamalar elde edilmektedir [22].
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7. DENEYSEL CALISMALAR

Bu c¢alismada katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemi kullanilarak Ti6Al4V
(6 ag.% Al-4 ag.% V) althk malzemesi {izerine kaplanmis magnezyumun
morfolojisine bias geriliminin etkisi incelenmis ve gelecekteki biyomedikal
uygulamalar i¢in Ti6Al4V-Mg hibrid malzemelerin bu yontem ile olusturulabilme
olasiligr degerlendirilmistir. Numunelerin biiylime morfolojilerinin kirik yiizeyler
tizerinden degerlendirilebilmesi i¢in ayrica silisyum yapraklar tizerine de kaplamalar

yapilmigtir.

7.1 Numune Hazirlama islemi

25 mm capindaki ve 6 mm kalinhigindaki Ti6Al4V althik malzemelerin yiizeyleri
standart metalografik metotlar kullanilarak hazirlanmistir. Ti6Al4V ve silisyum
yaprak (wafer) numunelere kaplama islemi oncesinde 90°C’de 15 dakika boyunca
ultrasonik temizleme islemi uygulanmistir. Altlik malzemeler, ultrasonik temizleme

isleminden sonra vakum odasina yerlestirilmistir.

7.2 Kaplama Islemi

Kaplamalar Sekil 7.1°de goriilen Cin mali TG4D4EP2 Model FBB sisteminde (ITU
Kimya Metalurji Fakiiltesi, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii Yiizey

Teknolojileri Laboratuari) yapilmistir.

Sekil 7.1: istanbul Teknik Universitesi Yiizey Teknolojileri Laboratuar1 FBB Sistemi
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Kaplamalarda, dokiim yontemi ile iiretilmis ticari saflikta magnezyum Kkatot

malzemesi kullanilmustir.

Altlik malzemelere, numuneler katot Oniinde degilken 1 dak. boyunca -500 V,
numuneler katot oniindeyken ise 30 s. -1000 V negatif bias gerilimi uygulanmustir.
Bu sekilde altlik malzeme yiizeylerinin, ek iyona ihtiya¢ duyulmadan katot iyonlari

ile sigratilarak temizlenmesi saglanmistir.

Kaplama islemleri esnasinda numunelerin magnezyum katoda olan uzakligi

21-23 cm arasindadir ve biriktirme islemleri numuneler dondiiriilmeden yapilmistir.

Kaplama islemleri bias gerilimi uygulanmadan 30 dak. ve 1 saat siire ile, -50 V (DC
ve simetrik darbeli) bias gerilimi ve -100 V (DC ve simetrik darbeli) bias gerilimi

uygulanarak ise 1’er saat siire ile gergeklestirilmistir.

Biriktirme islemi sirasinda uygulanan proses parametreleri Tablo 7.1°de

verilmektedir.

Tablo 7.1: Kaplama Parametreleri

KAPLAMA PARAMETRELERI

Kaplama Basinci (Pa) 1.9x 107 Pa

Katot Akimi (A) 50 A

Bias gerilimi uygulanmadan,
Bias Gerilimi (V)
-50 V ve -100 V (DC ve simetrik darbeli)

Kaplama Sicakhg (°C) 200 -300°C

30 dak. ve 1 saat (bias uygulanmadan)
Kaplama Siiresi
1 saat (DC ve simetrik darbeli bias gerilimi)

Duty Cycle % (simetrik
S50V /+45V
darbeli bias gerilimi)

Frekans 10 kHz
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Kaplama basinci olan 107 Pa basingta magnezyumun buhar basinci — sicaklik grafigi
Sekil 7.2°de goriilmektedir. Grafikte belirtildigi gibi, magnezyumun 107 Pa basincta
buharlastig1 sicaklik yaklasik olarak 320°C’dir. Magnezyumun vakum ortamindaki
buharlagma sicakliginin diisiik olmasi1 nedeniyle, magnezyumun altlik malzemeler
lizerine Dbiriktirilebilmesi amaciyla kaplama sicakligt  200-300°C arasinda

tutulmustur. Kaplama sicakliklari optik pirometre ile dl¢iilmiistiir.
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Sekil 7.2: 10 Pa Basingta Magnezyumun Buhar Basinci - Sicaklik Grafigi

Katodik ark FBB yontemi ile farkli bias gerilimi kosullarinda magnezyum kaplanmis
Ti6Al14V numunelerin fotograflar1 Sekil 7.3 te goriilmektedir.

12.5 mm 12.5 mm

12.5 mm

Sekil 7.3: Katodik Ark FBB Yontemi ile a) Bias Gerilimi Uygulanmadan 30 dak.,
b) -50 V DC Bias Gerilimi Uygulanarak, c) -100 V DC Bias Gerilimi Uygulanarak,
d) Bias Gerilimi Uygulanmadan, e) -50 V Simetrik Darbeli Bias Gerilimi
Uygulanarak, f) -100 V Simetrik Darbeli Bias Gerilimi Uygulanarak 1’er saat Mg
Kaplanmis Ti6A14V Altlik Malzemelerinin Fotograflar
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7.3 Kaplamalarin Karakterizasyonu

Kaplamalarin karakterizasyonu TUBITAK Elektron Mikroskobu ve X-Isinlari
Laboratuarlari’nda  ve ITU Biyomalzeme Arastirma ve Karakterizasyon

Laboratuari’nda yapilmistir.

7.3.1 Taramal elektron mikroskobu (SEM) incelemeleri

Katodik ark FBB yontemi ile farkli bias gerilimi kosullarinda magnezyum kaplanmis
Ti6Al4V numunelerin taramali elektron mikroskobu (SEM) yiizey goriintiileri
Sekil 7.4’te goriilmektedir. Numuneler, Oxford EDS Sistemi ve Inca yazilimi

donanimli JEOL-JSM-6335 FEG Taramali Elektron Mikroskobu’nda incelenmistir.

Sekil 7.4: Katodik Ark FBB Yontemi ile a) Bias Gerilimi Uygulanmadan 30 dak.,
b) -50 V DC Bias Gerilimi Uygulanarak, c) -100 V DC Bias Gerilimi Uygulanarak,
d) Bias Gerilimi Uygulanmadan, e) -50 V Simetrik Darbeli Bias Gerilimi
Uygulanarak, f) -100 V Simetrik Darbeli Bias Gerilimi Uygulanarak 1’er saat Mg
Kaplanmis Ti6Al4V Numunelerin X200 Biiylitmedeki SEM Yiizey Goriintiileri
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Magnezyum kaplanmis Ti6Al4V altlik malzemelerin X500 biiyilitmedeki taramali
elektron mikroskobu yiizey goriintiileri Sekil 7.5’te goriilmektedir.

Sekil 7.5: Katodik Ark FBB Yontemi ile a) Bias Gerilimi Uygulanmadan 30 dak.,
b) -50 V DC Bias Gerilimi Uygulanarak 1 saat, c) -100 V DC Bias Gerilimi
Uygulanarak 1 saat, d) Bias Gerilimi Uygulanmadan 1 saat, €) -50 V Simetrik
Darbeli Bias Gerilimi Uygulanarak 1 saat, f) -100 V Simetrik Darbeli Bias Gerilimi
Uygulanarak 1 saat Mg Kaplanmis Ti6Al4V Numunelerin X500 Biiyiitmedeki SEM
Yiizey Gortintiileri

Magnezyum kaplanmis Ti6Al4V numunelerin taramali elektron mikroskobu
goriintiileri -100 V. DC bias gerilimi uygulanan numunenin yiizeyinde bulunan
droplet miktariin en az oldugunu, bias gerilimi uygulanmadan 1 saat siire ile yapilan

kaplamadaki droplet miktarinin ise en fazla oldugunu gostermektedir.

Sekil 7.6’da magnezyum kaplanmis silisyum yaprak (wafer) altlik malzemelerin
X2500 biiyiitmedeki taramal1 elektron mikroskobu kesit goriintiileri goriilmektedir.
Numuneler, Oxford EDS Sistemi ve Inca yazilimi donanimli JEOL-JSM-7000F

Taramali Elektron Mikroskobu’nda incelenmistir.

41



Sekil 7.6: Katodik Ark FBB Yontemi ile a) Bias Gerilimi Uygulanmadan 30 dak.,
b) -50 V DC Bias Gerilimi Uygulanarak 1 saat, ¢c) -100 V DC Bias Gerilimi
Uygulanarak 1 saat, d) Bias Gerilimi Uygulanmadan 1 saat e) -50 V Simetrik Darbeli
Bias Gerilimi Uygulanarak 1 saat, f) -100 V Simetrik Darbeli Bias Gerilimi
Uygulanarak 1 saat Mg Kaplanmis Silisyum Yaprak Numunelerin X2500
Biiytitmedeki SEM Kesit Goriintiileri

Magnezyum kaplanmis silisyum yaprak numunelerin taramali elektron mikroskobu
kesit goriintiileri, altlik malzemeler {izerine uygulanan DC ve simetrik darbeli bias
gerilimi arttikga yiizeydeki droplet miktarinin ve pirizliligiin - azaldiginm

gostermektedir.

Katodik ark FBB yontemi ile magnezyum kaplanmig silisyum yaprak numunelerin
X10000 biiyiitmedeki taramali elektron mikroskobu kesit goriintiileri Sekil 7.7°de
goriilmektedir. Silisyum yaprak numunelerin taramali elektron mikroskobu
goriintiileri, en kalin kaplamanin -50 V DC bias gerilimi uygulanan numunede

bulundugunu gostermektedir.
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Magnezyum kaplama kalinliklar1 asagidaki sekildedir:
e Bias gerilimi uygulanmadan 30 dak. : ~2.7 pm
e -50 V DC bias gerilimi uygulanarak 1 saat: ~7 ym
e -100 V DC bias gerilimi uygulanarak 1 saat: ~5.7 ym
e Bias gerilimi uygulanmadan 1 saat: ~3 pm
e -50 V simetrik darbeli bias gerilimi uygulanarak 1 saat: ~5.7 um

e -100 V simetrik darbeli bias gerilimi uygulanarak 1 saat: ~5.6 pm

Sekil 7.7: Katodik Ark FBB Yontemi ile a) Bias Gerilimi Uygulanmadan 30 dak.,
b) -50 V DC Bias Gerilimi Uygulanarak 1 saat c¢) -100 V DC Bias Gerilimi
Uygulanarak 1 saat, d) Bias Gerilimi Uygulanmadan 1 saat e) -50 V Simetrik Darbeli
Bias Gerilimi Uygulanarak 1 saat, f) -100 V Simetrik Darbeli Bias Gerilimi
Uygulanarak 1 saat Mg Kaplanmis Silisyum Yaprak Numunelerin X10000
Biiytitmedeki SEM Kesit Goriintiileri
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Sekil 7.8’deki magnezyum kaplanmis silisyum yaprak numunelerin X25000
bliylitmedeki taramali elektron mikroskobu kesit goriintillerinde kaplama

morfolojisinin kolonsal yapida oldugu goriilmektedir.

Sekil 7.8: Katodik Ark FBB Yontemi ile a) Bias Gerilimi Uygulanmadan 30 dak.,
b) -50 V DC Bias Gerilimi Uygulanarak 1 saat c) -100 V DC Bias Gerilimi
Uygulanarak 1 saat, d) Bias Gerilimi Uygulanmadan 1 saat e) -50 V Simetrik Darbeli
Bias Gerilimi Uygulanarak 1 saat, f) -100 V Simetrik Darbeli Bias Gerilimi
Uygulanarak 1 saat Mg Kaplanmis Silisyum Yaprak Numunelerin X25000
Biiytitmedeki SEM Kesit Goriintiileri

Sekil 7.8a ve 7.8d’deki bias uygulanmadan 30 dak. ve 1 saat siire ile biriktirilen
magnezyum kaplama morfolojisinin, gézenek miktarinin ve hata yogunlugunun fazla

oldugu Zone 1 kolonsal yapisinda oldugu goriilmektedir.

Sekil 7.8b,c,e,f *deki DC ve simetrik darbeli bias gerilimi uygulanarak elde edilen
magnezyum kaplamalarin morfolojisinin ise, hata yogunlugunun az oldugu

gbzeneksiz Zone 2 kolonsal yapisinda oldugu goriilmektedir. Buna ek olarak, bias
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gerilimi uygulanarak biriktirilen magnezyum kaplamalardaki kolonlarin genisliginin

daha fazla oldugu Sekil 7.8’de goriilmektedir.

7.3.2 X-1s1nlar analizleri

Altlik malzemeler {izerine biriktirilen magnezyum kaplamalarin X-1ginlar

difraksiyon paternleri Cu Ka 1s1masi, 0.02° adim agis1 (step size), 2s bekleme siiresi

(dwell time) kullanilarak 20-100 26 degerleri arasinda ¢ekilmistir. Kullanilan cihaz
XRD-6000 Shimadzu markadir (TUBITAK X-Isinlar1 Laboratuarr).

Sekil 7.9°da  Ti6Al4V

kaplamalarin X-Isinlar1 paternleri verilmektedir.
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Sekil 7.9: a) Bias Gerilimi Uygulanmadan 1 saat, b) -50 V DC Bias Gerilimi
Uygulanarak 1 saat Mg Kaplanmis Ti6Al4V Numunelerin X-Isinlar1 Paternleri
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Sekil 7.9 (devamm): ¢) -100 V DC Bias Gerilimi Uygulanarak 1 saat, d) -50 V
Simetrik Darbeli Bias Gerilimi Uygulanarak 1 saat Mg Kaplanmis Ti6Al4V
Numunelerin X-Iginlar1 Paternleri

Magnezyumun JCPDS 35-0821 numarali standart X-i1sinlar1 data kartindaki 100
siddetindeki pik, 36,651 260 degerine ve (101) diizlemine karsilik gelmektedir.

Sekil 7.9’daki farkli bias gerilimi kosullarinda kaplanmis yiizeylerden alinan

X-Isinlar1 paternlerinde bazi pik siddetlerinde farkliliklar oldugu goriilmektedir. Pik

siddetlerindeki bu degisim hem farkli yiizeyler birbirleri ile kiyaslandiginda, hem de

magnezyum standart X-Isinlar1 data kartindaki veriler ile kiyaslandiginda tespit

edilmistir. Bazi magnezyum pikleri droplet miktarinin ¢ok oldugu kaplamalarda

ortaya ¢cikmaktadir.
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7.4 Yapisabilirlik Testi

Kaplamalarin yapisabilirlik testleri Zwick Z250 Model Cekme Cihazi (TUBITAK
Mekanik Testler Laboratuari) kullanilarak yapilmistir.

25 mm ¢apindaki ve 6 mm kalinligindaki magnezyum kaplanmis Ti6Al4V butonlara
cekme testi uygulanmigtir. Cekme testi 6ncesinde magnezyum kaplanmis Ti6Al4V
numunelerin  kaplama olmayan yiizeylerine epoksinin daha iyi yapisabilmesi
amaciyla AlbO; kullanilarak kumlama yapilmistir. Kumlama isleminden sonra
butonlar, 6zel olarak hazirlanmis ¢ekme kafalaria Sekil 7.10°da goriildiigli gibi her
iki ylizeyinden epoksi ile yapistirilmistir. Kaplama tarafinda yapisma tiim buton
ylizeyi iizerinden yapilmamistir. Bunun nedeni, numunelerin kaplama islemi
oncesinde altlik tutucuya yerlestirilmesinde kullanilan vidalarin maskeleme etkisi
yapmasi nedeniyle kaplamanin her yerde homojen olmamasidir. Bu nedenle,
kaplamanin homojen oldugu yilizeyde, boyutlar1 bilinen bir alan1 kapsayacak
(12 x 12 mm®) epoksi parcalar uygulanarak yapisma saglanmistir. Hazirlanan
numuneler 210°C’de 2 saat 45 dak. pisirilmistir (curing). Sekil 7.10°da gorildiigii
sekilde epoksiler kesilerek kaplamanin en homojen oldugu bélgelere yerlestirilmistir.
Numuneler etiivden cikarilip sogutulduktan sonra, kaplamalarin yapisabilirligini

belirlemek amaciyla numunelere ¢ekme testi uygulanmustir.

Sekil 7.10: Numunelerin Cekme Testi I¢in Hazirlanmasi

Cekme testi uygulanan magnezyum kaplamalarin stereo mikroskop goriintiileri

Sekil 7.11°de verilmistir.
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5 mm

Sekil 7.11: Cekme Testi Uygulanan Magnezyum Kaplamalarin Stereo Mikroskop
Gortintiileri. Sekil a ve b’nin sol tarafindaki goriintiiler kaplamanmn bulundugu
ylizeyleri gostermektedir.

Sekil 7.11°de beyaz goriilen bolgelerin hepsi epoksidir. Bunun disindaki gri test alani
bolgelerinin bir kismi kaplama - altlik malzemesi araylizey ayrilmasini, bir kismi ise
epoksi - kaplama araylizey ayrilmasini gostermektedir. Stereo mikroskop goriintiileri,

kopmanin ¢ogunlukla epoksiden gerceklestigini gdstermektedir.
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8. SONUCLAR VE IRDELEMELER

1) Katodik ark FBB yontemi kullanilarak magnezyum kaplanmis Ti6Al4V
numunelerin taramali elektron mikroskobu (SEM) yiizey goriintiileri, bias gerilimi
uygulanmadan 1 saat siire ile yapilan kaplamadaki droplet miktarinin en fazla
oldugunu, -100 V DC bias gerilimi uygulanan numunenin yiizeyinde bulunan droplet
miktarinin ise en az oldugunu gostermektedir. Bunun sonucunda, bias gerilimi
arttikca kaplamada bulunan droplet miktarinin ve piriizliligin azaldig

goriilmektedir.

2) Katodik ark FBB yontemi ile magnezyum kaplanmig silisyum yaprak (wafer)
numunelerin taramali elektron mikroskobu (SEM) kesit goriintiileri, kaplama
morfolojisinin kolonsal yapida oldugunu, bias gerilimi uygulanarak biriktirilen
magnezyum kaplamalardaki kolonlarin genisliginin daha fazla oldugunu ve en kalin
kaplamanin -50 V DC bias gerilimi uygulanan numunede bulundugunu

gostermektedir.

3) Silisyum yaprak numunelerin taramali elektron mikroskobu (SEM) kesit
goriintiilerinde bias uygulanmadan 30 dak. ve 1 saat siire ile biriktirilen magnezyum
kaplama morfolojisinin, gozenek miktariin ve hata yogunlugunun fazla oldugu
Zone 1 kolonsal yapisinda oldugu, DC ve simetrik darbeli bias gerilimi uygulanarak
elde edilen magnezyum kaplamalarin morfolojisinin ise, hata yogunlugunun az
oldugu gozeneksiz Zone 2 kolonsal yapisinda oldugu goriilmektedir. Bunun
sonucunda bias gerilimi uygulandiginda elde edilen magnezyum kaplamalarin daha
yogun olmasi, gézenek miktarinin daha az olmasi ve dolayisiyla korozyon hizinin
daha diisiik olmas1 nedeniyle implant malzemesi olarak kullanilmasina daha uygun

oldugu sdylenebilmektedir.

4) -100V DC bias gerilimi uygulanarak 1 saat magnezyum biriktirilen silisyum
yaprak althik malzemesi iizerindeki kaplama kalinliginin yaklagik olarak 5.7 pm
oldugu bilinmektedir. Ayn1 ortamda -100V DC bias gerilimi uygulanarak 1 saat

magnezyum kaplanmis Ti6Al4V altlik malzemesinin elementel analiz sonuglarina
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bakildiginda ise, magnezyum miktarinin ve magnezyum piki yiiksekliginin ¢ok
diisiik oldugu goriilmektedir. Bu da, Ti6Al4V altlik malzemesi {lizerindeki kaplama
kalinliginin silisyum yaprak altlik malzemesi lizerindeki kaplama kalinligindan daha
az oldugunu gostermektedir. Ayni ortamda ve aymi kosullarda magnezyum
biriktirilen Ti6Al4V ve silisyum yaprak numuneleri arasindaki kaplama kalinligi
farkinin, Ti6Al14V altlik malzemesinin kalinliginin daha fazla olmasi1 nedeniyle daha
ge¢ sogumasindan ve numune soguyana kadar biriktirilen magnezyumun bir

kisminin altlik malzemesi ylizeyinden buharlagsmasindan kaynaklandigi sdylenebilir.

5) Farkli bias gerilimi kosullarinda kaplanmis yiizeylerden alinan X-Isinlari
paternlerinde bazi pik siddetlerinde farkliliklar oldugu goriilmektedir. Pik
siddetlerindeki bu degisim hem farkli yiizeyler birbirleri ile kiyaslandiginda, hem de
magnezyum standart X-Isinlar1 data kartindaki veriler ile kiyaslandiginda tespit
edilmistir. Bazi magnezyum pikleri droplet miktarinin ¢ok oldugu kaplamalarda
ortaya c¢ikmaktadir. Tiim bu farkliliklar, kaplama yiizeyindeki droplet miktarinin
kaplama kosullarina bagli olarak degisimi ile iliskilendirilmektedir. Droplet miktar
fazla olan ylizeylerde, droplet miktarinin az oldugu yiizeylere kiyasla fazladan
goriilen pikler (6rnegin Sekil 7.9a’daki 72.4670 26 degerine ve (004) diizlemine
karsilik gelen Mg piki) dropletlerde biiylimenin her yonde olmasi ve X-Isinlarinin bu
diizlemlerde kirmmima ugramasi olaymna baglanmistir. Buna ek olarak, pik
yiiksekliklerinin magnezyum standart X-Isinlar1 kartindaki verilerden farkli olmasi

da ayni1 olay ile baglantili olarak agiklanabilir.

6) Kaplamalarin ylizeylerinde bulunan dropletler nedeniyle, kaplamalardaki

yonlenmeden (tekstiir) bahsetmek zordur.

7) Kaplamalarin karakterizasyonu sonucunda, magnezyumun vakum ortamindaki
buharlagsma sicakliginin diisilk olmasi sebebiyle sicakligin ve ¢alisma basincinin

onemli proses parametreleri oldugu goriilmektedir.

8) Kaplama karakterizasyonlari sonucunda bias geriliminin kaplama morfolojisi
tizerinde etkili oldugu, -50 V DC bias gerilimi uygulanarak elde edilen magnezyum
kaplamanin kalinligmin fazla, kaplamada bulunan gézenek miktarinin az olmasi
nedeniyle implant malzemesi olarak kullanilmasina daha uygun oldugu

sOylenebilmektedir.
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9) Farkli bias gerilimi kosullarinda kaplanan numunelere uygulanan ¢ekme testleri
sonucunda elde edilen ortalama mukavemet degeri (Ry) 59 N/mm?®dir. Bu deger
epoksinin beklenen teorik mukavemetidir. Elde edilen sonuglar neticesinde,
incelenen kaplamalarin yapisma mukavemetinin en az bu seviyede oldugu
sOylenebilir. Aksi taktirde kopma, cogunlukla epoksiden degil, epoksi - kaplama ya
da kaplama - altllk malzemesi araylizeyinden gerceklesirdi. Stereo mikroskop
goriintiileri, kopmanin ¢ogunlukla epoksiden gerceklestigini gostermektedir. Bu
sonuglardan anlasilacag: lizere, kaplamalarin minimum bag mukavemeti ¢ekme

testlerinde elde edilen mukavemet degerlerine denk gelmektedir.
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