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MANYETIK SICRATMA TEKNIiGi ILE URETILMIi$S Mo,;N VE
NANOKOMPOZIT Mo-N-Cu KAPLAMALARIN KAZIMALI ASINMA
DAVRANISLARININ KARSILASTIRILMASI

OZET

Sert kaplamalar malzemelerin asinma ve siirtiinme 6zelliklerinin gelistirilmesi amaci
ile yaygin olarak kullanilmaktadir. Gilinlimiizde uygulanan seramik kaplamalarin
%50’den fazla bir kismi buhar fazindan iiretilen Sert kaplamalardir. Gegis
elemetlerinin nitriirleri (TiN, CrN, ZrN) ¢ok yaygin kullanim alanina sahip ince film
kaplamalardir. Gelisen teknolojiye paralel olarak, teknolojinin daha sert kaplamalara
ihtiya¢ duymasi daha agir kosullarda c¢alisabilen (TiAl)N, Ti(CN) gibi ¢ok bilesenli
kaplamalar ve TIiC/TiB, gibi ¢ok katli kaplamalar gelismesine yol agmustir.
Gilintimiizde kullanilan seramik kaplamalarin 6zelliklerin gelistirilmesi yoniinde
caligmalar biiyiik bir hizla devam etmektedir.

Gilinlimiizdeki en son yaklasim kaplamalarin tane boyutlarinin ¢ok diisiik seviyelere
indirildigi nanokompozit kaplama teknolojisidir. Nanokompozit kaplamalar ile ¢ok
sert kaplamalar olarak smiflandirilan sertligi 40Gpa’nin {izerinde kaplamalar
uretilebilmektedir. Nanokompozit liretiminde iki temel yaklasim sz konusudur.
Bunlar; birbiri i¢inde ¢Oziiniirliigii bulunmayan iki fazdan olusan nanokompozit
kaplamalar (nc-TiN/a-SisN4/a-TiSi,-nc-TiSi, ) ve birbiri igince ¢ozlintirligi
bulunmayan sert ve yumusak fazdan olusan nanokompozit kaplamalar (ZrN-Cu,
CrN-Cu, TiN-Cu ve AIN-Cu) olarak simniflandirilabilir.

Mo-N sistemi, triboloji alanin kullanilmaya baglanan yeni bir kaplama sistemidir.
Molibden  nitriir ~ kaplamalar ~ yumusaktan  serte  farkli  bilesimlerde
tiretilebilmektedirler. Asinma ve siirtiinme 6zellikleri de oldukga iyidir.

Bu c¢alismada ama¢ manyetik alanda sigratma teknigi ile tiretilmis MoN-Cu
nanokompozit ve y-Mo;N kaplamalarin aginma davraniglarinin karsilastirmasi ve
asinma mekanizmalarimin belirlenmesidir. Ayrica bagil nemin asmmma davranist
tizerindeki etkisi de incelenmistir.

Taban malzemesi olarak yiikksek hiz c¢eligi kullanilmistir. Taban malzemeleri
Ra=0.09 um ylizey piiriizliilligii elde edilene kadar parlatilmistir. Taban malzemeler
parlatmanin ardindan sicak alkali temizleme banyosunda ultrasonik olarak
temizlenmis ve ardindan trikloretilen icerisinde kurutulmustur. Daha sonra kaplama
islemine gecilmistir.

Kaplamalar elde edildikten sonra ©n karakterizasyon c¢alismalar1 yapilmistir.
Kaplamalarin 6n karakterizasyonunda; sertlik, kalinlik ve piiriizlilik o6l¢iimleri
yapilmis, ince film atagmanli XRD (Glancing Angle XRD) analizi ile kaplamalarin

XV



faz yapilar tespit edilmis ve elde edilen X-Isinlar1 paternlerinden, Schrerrer formiilii
kullanilarak kaplamalarin tane boyutlar1 hesaplanmistir. Taramali elektron
mikroskobu ve yiiksek ¢Oziiniirlikklii taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
kaplamalarin kirik ve iist ylizey gorintiileri alinmistir. Ayrica Mo-N-Cu sistemi
nanokompozit kaplamada bulunan bakir i¢erigi taramali elektron mikroskobuna bagl
bulunan EDS (Eneji Dagilim spektrometresi) dedektorii ve Voyager analiz sistemi
kullanilarak tespit edilmistir.

Yapilan XRD incelemelerinin sonucunda, bakir icermeyen kaplamalarda olusan
yapmin kiibik y-Mo,N fazi oldugu belirlenmistir.  MoN-Cu nanokompozit
kaplamalarda ise bakirin yapiya girmesi ile birlikte kiibik y-Mo;N fazina ait olan
siddeti yliksek piklerin siddetlerinde azalma ve genisleme goriilmiistiir. Daha sonra
yapilan tane boyutu incelemesinde ise y-Mo;N kaplamalarin tane boyutunun 10,06
nanometre ve MoN-Cu kaplamalarinda ise 8,34 nanometre oldugu bulunmustur. Elde
edilen sonuglar gore bakirin yapiya girmesiyle tane boyutunun diistigi tespit
edilmistir.

Kaplama sertlikleri sirasiyla y-Mo,N ve MoN-Cu kaplamalar i¢in 2990 kg/mm2 ve
2920 kg/mm2 olarak bulunmustur. Yapilan EDS analizinde ise MoN-Cu
kaplamalarda %21.15 atomik bakirin yapiya girdigi belirlenmistir. Elde edilen bu
sonuglar iligkilendirildiginde ortaya ¢ikan en Onemli sonug; kaplamaya %21,15
Atomik Cu gimesine ragmen sertligin degismemesidir.

Yapilan ylizey piirlizliiliigii calismalarinda elde edilen ortalama ylizey piiriizliiliik
degerleri MoN ve MoN-Cu kaplama igin sirasiyla 0,32 ve 0,40 pum olarak
bulunmustur. Elde edilen sonuglara bakildiginda her iki kaplamanin yiizey
plirtizliiliigiin ¢ok yakin oldugu sdylenebilir.

Yiiksek c¢oziiniirliiklii taramali elektron mikroskobu ile yapilan kirik yiizey
incelemelerinde, bakir icermeyen y-MopN kaplamarin ZONE II  yapisina uyan
kolonsal yapida oldugu gézlenmistir. MoN-Cu kaplamada, bakirin yapiya girmesiyle
olusan yiizey morfolojisi degismis ve yapr daha yogun hale gelerek kolonsal yapinin
yok oldugu yeni bir kirik yiizey morfolojisi belirlenmistir.

Bu 06n karakterizasyon isleminden sonra kaplamalarin asmmma davranislarin
karsilastirmak amaci ile kazimali asinma deneyleri yapilmistir.. Bagil nemin
kaplamalarin asinma davranisina etkisini belirlemek amaciyla kazimali asinma
deneyleri biribirinden farkli 3 bagil nem (%32, %50, %85) ortaminda yapilmistir.
Kazimali asinma deneylerinde kullanilan parametreler Tablo 1°de verilmistir.

Tablo 1. Kazimal1 aginma deney parametreleri

Frekans (Hz) 10 £0,02 Yiik (N) 2
Genlik (um) 100 +2 Nem %32, %50, %85
Siire (dk) 30 Sicaklik (°C) 16, 17,17

Asinma deney sonuglarinin sistematik bir sekilde incelenebilmesi i¢in degisik nem
oranlarinda bilya ve disklerde meydana gelen asinma izlerini taramali elektron
mikroskobu fotograflari incelenerek kaplamalarin aginma mekanizmalar1 belirlenmis.
Son olarakta bilya ve diskte meydana gelen asinma derinliginin belirlenmesi
amaciyla yapilmis phase shift verileri degerlendirilmistir.
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Kaplamalar kendi aralarinda karsilastirildiginda elde edilen sonuglara gore,

Nem arttikca MoN-Cu kaplamalarin siirtiinme katsayilar1 diigmiis ve aginma
derinliklerinde azalma olmustur.

MoN kaplamalarda ise en diislik siirtlinme katsayis1 en diisiik nem oraninda
elde edilirken, normal ortam deneyinde en yiiksek siirtiinme katsayisi ve
nemli ortamda ise iki degerin arasinda kalan siirtinme katsayilar1 elde
edilmistir. Asmnma derinliklerine bakildiginda ise her ii¢ ortamda da
kaplamalarda ¢ok az asindigi goriilmiis ve artan nem miktarinin asinma
derinligine etkisi olmadig1 sonucuna varilmistir.

Kazimali aginma deneylerinin sonucunda elde edilen genel sonuglar asagidaki gibi
Ozetlenebilir.

Tablo

Her ii¢ ortam i¢in, MoN-Cu kaplamanin siirtinme katsayist MoN kaplamanin
stirtiinme katsayisindan daha diistiktiir.

Her ii¢ ortam i¢in, MoN-Cu kaplamanin aginma derinligi MoN kaplamaya
gore daha yiiksektir.

I’de verilen kazimali asinma deney parametrelerine yapilan gore asinma

deney sonuglarma gore, y-Mo,N kaplamanin asinma davranisinin  MoN-Cu
nanokompozit kaplamalara gore daha iyi oldugu sOylenebilir.
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COMPARISON OF FRETTING BEHAVIOR OF Mo;N AND
NANOCOMPOSITE Mo-N-Cu COATINGS PRODUCED BY MAGNETRON
SPUTTERING TECHNIQUE

SUMMARY

Hard ceramic coatings are widely utilized for improving the tribological behaviour of
materials. Nowadays more than % 50 of ceramic coatings is produced with vapor
phase based coating techniques. As hard ceramic coatings, nitrides of transition
elements (TiN, CrN, ZrN) have wide application areas. The needs for coatings able
to function under severe conditions lead to the development of multicomponent (such
as (TiADN, Ti(CN)) and multilayer(such as TiC/TiB,) coatings.

There are some new approaches for producing superhard and tough coatings. At
present time the most popular approach is to reduce the grain sizes of coatings by
means of nanocomposite coating technology. Coating hardness over than 40 GPa
can be achieved by using this technology. There are mainly two approaches for the
production of nanocomposite coatings. These coatings composed of; two hard
immiscible phases (nc-TiN/a-SisN4/a-TiSi,-nc-TiSi; ) and one hard and one soft
immiscible phases (Zr-Cu-N, Cr-N-Cu, Ti-Cu-N and Al-Cu-N).

Mo-N system is a relatively new subject in the coating technology. It is possible to
produce Mo-N coatings with different compositions and different hardness
properties. Mo-N coatings show good tribological properties when compored to TiN
and TiAIN coatings.

The aim of this study was to compare the wear behavior and to determine the wear
mechanisms of MoN-Cu nanocomposite and MoN coatings produced by magnetron
sputtering technique. In addition to this comparison, the effect of relative humidity
on the wear mechanisms was investigated.

High-speed steel was used as a substrate material. Substrates were subjected to a
polishing procedure until Ra=0.09 um surface roughness is achieved. After polishing
step, substrates were cleaned in alkaline bath ultrasonically and dried immediately.
Then the coating was introduced to the coating chamber.

The hardness, thickness and roughness of the coatings were characterized. Phases in
the coatings were identified by using glancing angle XRD analyses and also grain
sizes of the coatings were calculated from the XRD patterns by Scherrer formula.
Surfaces and cross sectional images of the samples were taken by using scanning
electron microscopy (SEM) and field emission gun (SEM). The copper content in the
nanocomposite MoN-Cu coatings was determined by EDS attached to SEM.

XViii



The XRD investigations revealed that, the phase found in the MoN coatings was
gamma-Mo;N. On the other hand, in nanocomposite MoN-Cu coatings; by the
introduction of copper, sharp and narrow XRD peaks in Mo,N coatings were
broadened and their intensity decreased. According to Scherrer formula the grain
sizes for MoN and MoN-Cu was calculated as 10.08 nm and 8.34 nm, respectively.
These results were showed that participation of copper in the coating caused a
decrease in the grain size of the coatings.

Coating hardness was found as 2990 kg/mm? and 2920 kg/mm? for MoN and MoN-
Cu coatings, respectively. %21.15 atomic Cu was determined in the MoN-Cu
nanocomposite coatings by EDS analysis. The hardness of the coating did not show
any decrease with the introduction of a high copper into the coating.

Average surface roughness of the MoN and MoN-Cu coatings was 0.32um and
0.42um, respectively. These results revealed that surface roughness values for both
coatings were almost the same.

Typical ZONE Il columnar structure was observed by examining the cross sections
of Mo;N coatings. In the MoN-Cu coatings presence of copper has resulted in a
dense featureless fracture cross section.

Fretting experiments were conducted to compare the wear properties of the coatings.
Three different relative humidity test conditions were selected (%32, %50, %85) for
fretting experiments in order to investigate the effect of relative humidity on the wear
properties of the coatings. The fretting wear test parameters were given in Table 1.

Table 1. Fretting wear test parameters.

Frequency (Hz) 10+0,02 Load (N) 2
Stroke (um) 100 +2 R.H %32, %50, %85
Duration (min) 30 Temperature (°C) 16, 17,17

The wear tracks of the ball and flat samples were investigated by scanning electron
microscopy to determine the wear modes for each experiment. The phase shift
images and data were analysed to calculate for the wear depth of each track.

According to the results obtained from the fretting wear experiments:

e Increasing the relative humidity decreased the friction coefficient and the
wear depth of MoN-Cu coatings.

e The lowest friction coefficient value was observed at lowest relative humidity
level in Mo,N coatings while the highest friction coefficient value was
observed at middle range relative humidity. At the highest relative humidity,
the friction coefficient of the Mo,N coating was between these two values
mentioned above. Wear depth profiles of the Mo,N coating after the tests
were significantly low for all of the three experiments and it was concluded
that the relative humidity has no effect on wear depth profile of the coatings.
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General results for fretting wear experiments are summarized below,

e For each of the three environmental conditions, the coefficient of friction of
MoN-Cu (0,4-0,5)coatings was found to be lower than that of Mo,N (0,4-0,6)
coatings.

e For each of the three environmental conditions, wear depth MoN-Cu coating
was found to be higher than that of Mo,N coatings.

Under the experimental conditions used in this study indicated that although MoN-
Cu coating has a lower coefficient of friction, the wear behavior of Mo,N is better
than Mo,N-Cu coating due to the lower wear depth of Mo,N coatings.
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1. GIRIS

Gelisen teknoloji ile insanoglu daha iistiin Ozelliklere sahip malzemelere ihtiyag
duymaktadir. Insanlar eski ¢aglardan bu yana kullandiklari malzemeleri gelistirip
amaclarina uygun hale getirmeye ¢alismiglardir. Gelisen teknolojiyle beraber
insanlarin kullandiklar1 malzemelerden beklentileri daha da c¢esitlenmektedir. Bu
amagla gelistirilen uygulamalarin ekonomikligi de kazandirilan ozellikler kadar
onemlidir. Malzemelerin kitlesel 0Ozelliklerinin yerine yiizey 06zelliklerinin
degistirilmesi teknolojik acidan ekonomik olan kaplama teknolojisinin gelismesinde
itici giic olmaktadir. Malzemeler, fiziksel ve mekanik oOzelliklerini gelistirmek,
korozyon dayanimini arttirmak, dekoratif goriinlim kazandirmak amaglarindan biri

veya birden fazlasi i¢in metalik veya seramik kaplamalar ile kaplanir. [1-5]

Seramik kaplamalar kimyasal ve fiziksel yontemlerle iretilmektedirler. Bunlar
arasinda fiziksel buhar biriktirme yontemiyle iiretilen seramik ince film kaplamalar,
altlhik metale kazandirdiklar1 iistiin mekanik, tribolojik ve kimyasal 6zelliklerden
dolayr ¢ok biiyiikk bir kullanim alani bulmustur. Malzemelerin yiizeylerine PVD
yontemiyle sert ve asimmmaya direngli bir kaplama yapilmasi durumunda, bu
kaplamalarin istiin tribolojik oOzellikleri sayesinde malzemelerin agmmaya karsi
direngleri 6nemli Olclide artmaktadir. Bu giin asinmaya karsi direncli malzemeler
gelistirmek amaciyla malzeme yiizeylerine TiN, (Ti,Al)N, T(C,N), ve CrN
kaplamalar yapilmaktadir. Giiniimiizde kullanilan seramik kaplamalarin daha da

iyilestirilmesi yoniinde ¢aligmalar biiyiik bir hizla devam etmektedir. [ 31-33]

Giliniimiizdeki en son yaklagim kaplamalarin tane boyutlarinin ¢ok diisiik seviyelere
indirildigi nanokompozit kaplama teknolojisidir. Klasik yontemlerde itiretilen
kaplamalarda sertlikler maksimum 32 Gpa seviyelerinde kalmakta iken, literatiirde
yer alan g¢alismalarda nanokompozit kaplama iiretimi ile kaplama sertliklerinin 55

Gpa seviyelerine ¢iktig1 goriilmektedir. [18,19].



Molibden  nitriir ~ kaplamalar ~ yumusaktan  serte = farkli  bilesimlerde
tiretilebilmektedirler. Kazmanli c¢alismasinda Mo-N sistemi kaplamalarin {iretim
parametrelerini incelemis ve degisik basinglarda degisik yapida MoN kaplamalar
elde etmistir. [36] Karaday1 ise ¢alismasinda, katodik ark fiziksel buhar biriktirme
yontemiyle iiretilen MoN kaplamalarin kazimali asinma davranigini incelemis ve
kaplamalarin aginma davraniginin gliniimiizde yogun olarak kullanilan (TiN, CrN,
(Ti,Al)N) bir¢ok kaplamadan daha tstiin ozellikler gosterdigini soylemistir. [9].
Eryilmaz caligmasinda, katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemi kullanmis ve
Mo-N sistemi kaplamalara bakir ilavesi ile MoN-Cu nanokompozit kaplamalar elde

edilebilecegini gostermistir. [33]

Kazimali asinma en genel anlamda birbiri ile temas halinde bulunan malzemelerin
kendi aralarinda belli frekansta goreceli olarak yer degistirmeleri sonucunda
meydana gelen asimnma tiridir. Kazimali aginmanin en ¢ok gorildiigii yerler
birbiriyle temas halindeki mekanik pargalardir. Makinalarin hepsi titresimli bir
sekilde calistig1 i¢in mekanik parcalarda kazimali asinma en ¢ok goriilen asinma
tirtidir. [9,34,56-58] Asinma davraniglarinin diger kaplamalara gore daha iyi oldugu
literatlirde belirtilen Mo-N kaplamalarin ve MoN bazli nanokompozit kaplamalarin,
kazimali aginmanin goriildiigii yerlerde kullanimi bu bakimdan dogru bir se¢im

olabilir.

Bu c¢aligmada, manyetik sigratma yontemi ile {retilen gamma MooN ve
nanokompozit MoN-Cu kaplamalarin, yapisal olarak karakterize edilmesi ve aginma
davraniglarinin karsilastirilmast amaglanmistir. Ayrica bagil nemin kaplamalarin
kazimali asinma davranislarina etkiside karsilastirmali olarak incelenmistir. Kaplama
sertligi, bakir icerigi, kaplama kristal yapisi ve boyutlarinda meydana gelebilecek
degisimler ve mikroyapidaki degisiklikler birbirleri ile iliskilendirilmigtir. Ayrica
bakir i¢eriginin, kaplamanin asinma 6zelliklerinde meydana getirebilecegi degisimler

sistematik olarak incelenmistir.

Sonug olarak bu ¢alisma ile birlikte 6zellikle literatiirde daha once incelenmemis
olan Mo-N-Cu nanokompozit kaplama sisteminin kazimali asinma davranislari
incelenmis ve asmmma davraniglarinin MoN kaplama sistemi ile karsilastirmasi

yapilmistir.



2. YUZEY KAPLAMA TEKNIiKLERIi

Malzemelerin yiizey Ozelliklerini degistirerek yeni miihendislik 6zellikler
kazandirmak veya dekoratif agidan ¢ekici kilmak insanoglunun eski ¢aglardan beri
siiregelen amaglarindan biri  olmustur. Giliniimiizde, malzeme yiizeylerinin
degistirilmesine yonelik islemler, “yiizey ve taban malzemenin tasarimini bir arada
ele alan ve her ikisinin tek baglarina saglayamayacagi 6zellikleri ekonomik olarak
saglayabilen” islemler olarak tanimlanabilir. (1) Yizey islem teknolojileri, ylizey
miihendisligi, 6zellikle 90’11 yillardan sonra 6nemli hale gelmistir. Halen hem klasik
hem de modern teknolojilere dayanan yiizey islemlerinin 6nemi artmaya devam

etmektedir.

Yiizey islemleri, taban malzemeye kitlesel olarak sahip olmadigr nitelikler
kazandirmakta, daha ucuz ve daha kolay iiretilebilen bir malzemenin sadece ylizeyini

degistirerek istenilen amaca ulasabilmesini saglamaktadir.
Malzemelerin yiizey islemleri bir taban malzemenin 6zelligini;

e Kaplama yolu ile (metal-alasim-bilesik-seramik kaplama, organik kaplama,

boya vs., iorganik kaplama cam, beton, emaye gibi)

e Bir bagka maddenin yayindirilmasi ve taban malzeme ile bilesik

olusturmasi yolu ile ( nitriirleme, karbonitriirleme, borlama, karbiirleme)
e Taban malzemenin kendisinden kaynakli oksit katmanlarinin
» Kalinlastirilmasi ile ( aliiminyumun, titanyumun anodizasyonu)

» Baska maddelerle reaksiyona sokularak daha dayanikli kilinmasi

( kromlama, fosfatlama gibi )

yollart ile degistirilmesini kapsar. Yiizey islemlerinin en 6nemli avantaji goreceli
olarak ucuz bir taban malzemenin yiizeyine yapilacak islemlerle yiizey-ortam
etkilesimine dayanan miihendislik ozelliklerinin istenilen sekilde

degistirilebilmesidir.



Yiizey islemleri ile malzemelere;

» Optik amagh (yansitici, yansitict olmayan kaplamalar, girisim kaplamalar,
optik diskler gibi )
» Manyetik amaclh (manyetik diskler, hard diskler)

» Elektrik-elektronik amacglh (yaliticilar, iletkenler-metalizasyon, siiper yari

iletkenler, yar1 iletken devreleri piezoelektrik siiriiciiler )
» Termal amagli (1s1 engelleri, elektronik devre eleman sogutuculari )
» Kimyasal (yayinma engelleri, gaz-sivi sensorleri, katalizorler, adzorbanlar)

» Korozyon ve oksidasyondan koruma amacli (anodik-katodik kaplamalar,

yiiksek sicaklik korozyonunu engellemeye yonelik kaplamalar)

» Tribolojik (asinma-siirtinme) Ozelliklerinin ~ gelistirme amach (kesici
takimlara uygulanan kaplamalar, siirtinme katsayis1 disiik, siirtiinme
ozelligini gelistirmeye yonelik kaplamalar, yiiksek sicakliklarda siirtiinme

ozelligini gelistirmeye yonelik yaglayici kaplamalar)
yeni mithendislik 6zellikleri kazandirabildigi gibi dekoratif kaplamalar ile yiizeye
cekicilik de kazandirilabilir. [1]

2.1. Kaplama Yontemlerinin Siniflandirilmasi

Kaplama yontemlerinin siniflandirilmasinda kullanilabilecek yaklasimlardan bir

tanesi; kaplanacak maddenin bulundugu hale gore siniflandirmaktir.

Sekil 2.1°de gosterilen kaplama yontemlerinden buhar fazindan biriktirme

teknigi, ana hatlari ile iki gruba ayrilir [2].

1) Metal damlacik diizeyinde transfer ile gerceklestirilen biriktirme
teknikleri.  Ornegin; plazma sprey, ark sprey, tel patlatma spreyleme,

patlama tabancasi ile kaplama.

2) Atom diizeyinde transfer ile gergeklestirilen biriktirme teknikleri.
Ornegin, PVD (fiziksel buhar biriktirme) buharlastirma, sigratma, iyon

kaplama, CVD (kimyasal buhar biriktirme), elektrolitik kaplama (Tablo 2.1).
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Sekil 2.1.

Kaplanacak malzemenin bulundugu fiziksel

yontemlerinin siniflandirilmasi.

Tablo 2.1 Buhar fazindan kaplama yontemleri [1].

hale gore kaplama
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Buhar fazindan biriktirme islemi {i¢ ana kademede gerc¢eklesir [2].
1. Kaplanacak malzemenin hazir hale getirilmesi,

» Kaplanacak malzemenin sivi veya kati fazdan buhar

fazina geg¢irilmesi,

» Bilesiklerin kaplanmasinda, buhar fazindaki kaplanacak
malzemeye ilave olarak ortama verilen reaktif gaz ve

ikisi arasindaki reaksiyonun gelisimi,
2. Buhar fazinin, kaynaktan kaplanacak parca yilizeyine tasinimai,

3. Buhar fazinin yilizeyde yogusmasi; film c¢ekirdeklerinin

olusumu ve geligimi.

PVD yontemini CVD, elektrolitik kaplama gibi atom transferinin s6z konusu
oldugu yontemlerden ayiran en onemli fark, PVD yonteminde yukarida
bahsedilen ii¢ kademenin birbirinden bagimsiz olarak kontrol edilebilmesidir.
CVD ve elektrolitik kaplama yontemlerinde ise bu ii¢c kademe birbirine siki
sikiya baglidir ve bagimsiz olarak kontrol edilemezler [2]. PVD teknikleri

iic ana grup altinda incelenebilir [2,1,4]:
1) Buharlastirma
2) Sigratma
3) Iyon kaplama

Bu teknikleri birbirinden ayiran noktalar ise; buharlastirmanin ayri
yontemlerle yapilmasi veya iyon kaplamada oldugu gibi kaplanacak parcaya
vakum odasina gore negatif potansiyel uygulama (BIAS) ve plazma
kullanim1 gibi uygulamalardir. Farkli teknikler, kaplamanin yapisi,

ozellikleri ve birikme hiz1 gibi parametreleri yogun olarak etkilemektedir[2].

2.2. Buharlastirma Yontemi

Bu yontemde sivi veya kati fazdaki kaplanacak malzeme, 1s1ma, Eddy
akimlari, elektron bombardimani, lazer veya elektrik arki yolu ile
buharlastirilir. ~ Sistem vakum altinda oldugundan buharlasan atomlar

kaplanacak pargaya dogru enerjilerini kaybetmeden ilerleyebilirler ve parga



tizerinde Once c¢ekirdek olusumu daha sonra g¢ekirdegin gelisimi seklinde
birikirler.  Buhar fazindaki kaplanacak malzeme atomlart 0,2 ile 0,6 eV
araliginda diisiik enerjiye sahiptir, bu nedenle daha az yapisma ve yogunluk

gosteren film elde edilir[2,4].

Reaktif gaz veya gazlarin kullanimi ile ¢ok daha kompleks kaplama yapilari
elde etmek miimkiindiir. Kaplama baslangicinda kullanilan basing 107 torr
civarindadir. Ortama verilen gazlar yiiziinden kaplama sirasindaki basing

10° veya 10! Torr’a kadar ¢ikabilmektedir [2].

Buharlastirma yoluyla yapilan kaplama teknikleri; Direkt Buharlastirma,
Aktive Edilmis Buharlastirma, Reaktif Buharlastirma ve Aktive Edilmis

Reaktif Buharlastirma olarak siniflandirilabinir.

2.2.1. Direkt Buharlastirma Teknigi

Bu teknik en temel ve basit kaplama sistemidir. Buharlastirilacak malzeme
glic yogunlugu yiiksek bir isitict ile buharlastirilir.  Buharlagsan malzeme
atomlar1 kaplanacak malzeme iizerine birikirler.  Birikme hizi kullanilan
1sitic1 kaynaginin giiciine ve kaplanacak malzemenin buhar kaynagina olan
uzakligina gore degisir. Bu sistemde buhar fazindaki atomlarin enerjileri

0,2-0,6 eV gibi diisiik degerdedir [2].

2.2.2. Reaktif Buharlastirma Teknigi

Reaktif buharlastirma tekniginde ortamda reaktif gaz veya gazlarin
bulunmasi1 disinda Direkt Buharlastirma Teknigi ile aynidir.  Basing 107°
gibi ¢ok diisiik bir degerdedir. Bunun sonucu olarak atomlarin kaplanacak
parg¢a yiizeyine tasinim siireleri ¢ok kisadir ve reaktif gaz ile buhar fazindaki
kaplanacak malzeme atomlar1 arasindaki reaksiyon, malzeme ylizeyinde
gergeklesir.  Bu yontemin en biiylik dezavantaji birikme hizinin diisiik

olmasidir [2].

2.2.3. Aktive Edilmis Reaktif Buharlastirma Teknigi

Bu teknikte basing reaktif buharlastirma sistemine gore daha yiiksektir(Sekil
2.2) Pargaya yakin bolgeye konmus olan (+) veya A.C. potansiyelli elektrod



ile plazma olusumu saglanir. Bu yontemde reaktif gaz ile kaplanacak
malzeme atomlar1 arasindaki reaksiyon, par¢a yiizeyine ulagsmadan

gerceklesir [2].
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Sekil 2.2. Aktive edilmis reaktif buharlastirma teknigi [2].

2.2.4. Bias uygulanan, Aktive Edilmis Reaktif Buharlastirma Teknigi

Bu teknikte normal sisteme ilave olarak yiizeyi kaplanacak parcaya negatif
bir potansiyel uygulanmistir. Bu sayede plazmadaki pozitif yiiklii iyonlarin
parca yilizeyine dogru ilerlemeleri hizlandirilmistir. Bu yOntem daha sonra

reaktif iyon kaplama olarak anilmistir.

2.3 Sicratma Yontemi

Yontem, inert (reaksiyona girmeyen) gaz iyonlarinin hedef malzeme
ylizeyine carparak yiizeyden atom si¢ratmasi esasina dayanir. Hedeften
kopan atom, kaplanacak parga tlizerinde birikerek kaplamayir olusturur [2,3

4,5].



Inert gaz iyonlar1 hedef malzeme yiizeyine ¢arparak ilerler, bu arada sahip

olduklar1 enerjiyi de malzemeye verirler ve ylizeyden bir atom disar1 firlar.

Ortamda inert gaz olarak genellikle Ar® kullanilir. Sigratma amaci ile
kullanilan enerjinin sadece %1°1 sigratma isine yaramaktadir, geriye kalani
ise hedef malzeme iizerinde 1s1 olarak ag¢iga c¢ikmaktadir. Bu da kaplama
hizin1 ¢ok diisiirmektedir. Bu durumu Onlemenin yollarindan biri; hedef
malzeme yiizeyine ¢arpan inert gaz iyonlarinin hedef malzemeye 70 den
daha diisiik bir ag¢1 ile carpmasini saglayarak gaz atomunun derinlere
ilerlemesini engellemektir. Genellikle diisiik sigratma agist ile elde edilen
kaplamalar, basma gerilmelerine sahiptir. 45°den sonra bu i¢ gerilmeler
cekme gerilmesine donlismektedir. Gaz basincinin artirilmasi ile kristalize

olmus film olusumuna izin vererek bu i¢ gerilmeleri azaltmak miimkiindiir
[2].

Sigratma yoOnteminde, si¢gratma akimi, uygulanan voltaj, kaynak-hedef
uzakligi, basing, kullanilan gaz karisimi, hedef malzemenin sicakligi,

uygulanan bias voltaji ve ortamin temizligi kaplama hizina ve kaplamanin

ozelliklerine direkt etki eden dnemli parametrelerdir [1-6].
Sigratmaya etki eden parametreler kisaca 6zetlenecek olursa;

e Uygulanan Voltaj : Maksimum enerjiyi belirler. Atomlararasi bag enerjisini
diisiirerek malzemeden sigratilan patikiillerin enerjisini yiikseltir. Sicratilan
partikiillerin enerjileri ¢ok genis bir aralikta dagilim gosterir (1 eV — 10 eV ).
Uygulanan voltaj ayn1 zamanda sigratma verimini belirler. Sigratma verimi:

Gelen her iyon igin sigratilan partikiil sayisi olarak adlandirilir.

e Basing ( p) : (Kaplama haznesinin igerisindeki basing) Sigratilan malzemenin
ortalama serbest yolunu (mean free path (L)) belirler ki buda 1/p ile

orantilidir.

e Hedef numune mesafesi ile birlikte basing, hedef numune arasinda yol alan
partikiillerin ¢arpisma sayilarini kontrol eder ki bu da olusan filmlerin

porozitesini etkiler. Ayrica kristallografik yap1 ve tekstiir de bundan etkilenir.



e Gazkarisimi : Metalik hedeften sigtarilarak olusturulan filmin stikiyometrisini
kontrol eder. Argon akisinin (flow) ayarlanmasi ile toplam basing sabit

tutularak diger gazlar sisteme ileve edilir( g(O2) , q (N2) ...)

e Numune sicakligl : Numune iizerinde film biliylime davranisi lizerinde etkisi
cok biiyiiktiir buda kristallesme 6zelligini ve yogunlugu degistirir. Bu sicaklik

oda sicakligi ila 500°C arasinda ayarlanabilir.

e Bias (hizlandirma) voltaji : Hizlandirma voltaji numuneye + 100 V iizerinde
verilerek, numune iizerine gelen veya numuneden uzaklastirilmak amaci ile
elektronlar veya iyonlar hizlandirir. Bunlarin her ikisininde tabaka

biiylimesinde (layer growth) etkisi oldugu literatiirde belirtilmistir.

e Genelde numune ve target yilizeyleri biribirine paraleldir. Biriktirme agisi,
numuneyi ¢evirerek (a¢1 vererek) degistirilebilir. Bdylelikle tercihli
yonlenmeli bir film biliylimesi elde edilir ve yapi anizotropik hale

doniistiiriilebilir.

Sigratma yonteminde, buharlagtirma yontemine gore basing yiliksek olmasina
ragmen c¢ekirdeklesme ve c¢ekirdek gelisimi hemen hemen aynidir. Sigrayan
atomlar kaplanacak parga yiizeyine ulastiklarinda ortalama kinetik enerjileri
0,4-10 eV’tur [2]. Buharlastirma yonteminde ise bu, 0,3-1 eV civarindadir
[2,4].

Eger hedef malzeme uygun bilesimde yapilirsa sicratma ydntemi ile alagim
kaplamak  mimkiindiir[2]. Elde edilen kaplamalar, buharlastirma
yontemindeki kolonsal yapiya daha yakindir. Kaplama hiz1 reaktif gaz
kullaniminda hedef malzemesinin zehirlenmesi ile diiser. Bu yontemle ¢ok

katli kaplamalar yapmak miimkiindiir.

Sigratma teknikleri, Planar Diode si¢gratma, Triode Sigratma, Magnetron
Sigratma, Radyo Frekans: (RF) ile Sicratma, iyon Demeti ile Sicratma,

Reaktif Sigratma teknikleri olarak siralanabilir.
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2.3.1. Planar Diode Sigratma Teknigi

Bu teknikte kullanilan hedef diiz yiizeylidir ve hedef ile vakum odas1 arasina
1-5 kV’luk potansiyel uygulanmistir. Kaplama hiz1 diger yontemlere gore
diisiiktiir. Ince, kompleks kaplamalar ve kii¢iik boyutlu laboratuvar tipi
uygulamalar i¢in uygundur. Cok basit bir sistem olmas1 (Sekil 2.3) en biiyiik

avantajidir [2].
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Sekil 2.3. Planar diode sigratma teknigi [2].

2.3.2. Triode Sigratma Teknigi

Planar Diode Si¢ratma Teknigine ilave olarak 1sitic1 filaman ve (+)
potansiyelli (100 V) bir elektrod icermektedir. Isitic1 ve (+) potansiyelli
elektrot, gaz iyonizasyon derecesini artirarak sigratma verimini (Sekil 2.4)

artirmaktadir[2].
Hedef Malzeme
A5
Isitica
Flaman
- >
Kaplanacak Parc¢a

+100 V

Sekil 2.4. Triode sigratma teknigi [2].

11



2.3.3. Magnetron Sicratma Teknigi

Bu yontemde kullanilan elektrik ve manyetik alanlar hedeften g¢ikan
elektronlarin diiz olmayan bir yolda ilerlemelerini saglar, bu da daha fazla
Ar® iyonizasyonuna yol agar. Vakum odasinda yaratilan manyetik alanlar
sayesinde si¢crayan atomlar yonlendirilebilmektedir. Bu sayede biiyiik ylizey
alanina sahip parcalarin kaplanmasinda uniform bir kaplama kalinlig1 elde

edilebilir [2]. Tipik bir magnetron yapist Sekil 2.5’de verilmistir.

Magnetron Katod etki alam

JLEP NS S /Argon plazmasi
— @ @D
=t
~500V _—

ol

Sekil 2.5. Tipik bir magnetron yapisi [5]

Magnetronlarda, miknatislarin olusturdugu ¢apraz manyetik alan hedef iizerinde
birlesir. Bu nedenle, 1s1yan elektronlar orbitallerinde hapsolurlar. Bunun sonucu
olarak, elektronlar birbiri ile ¢arpisip anotta toplanana kadar gitme yollarin1 (path
lenght) ¢ok yiikselmis olurlar. Elektronlarin gidecegi yol, elektron boslugundan (gap)
¢ok daha fazla oldugundan plazmayi devam ettirmek igin gerekli olan en diisiik
basing; magnetronda planar diode teknigine gore cok daha diisiiktiir. Ornegin 3 Pa
(22.5 mTorr) yerine 0.1 Pa (0.75 mTorr). Sigratilan partikiiller kinetik enerjilerini
numuneye ulagana kadar kaybetmedikleri i¢in olusturulan film yapisina yararl
etkileri bulunmaktadir. Aynm1 zamanda birikme hizi artar ¢ilinkii sigratilan
parcaciklarin hedef lizerinde tekrar toplanmasi ve etrafa sacilmasi engellenir. Fakat
hala kayda deger miktarda tekrar birikme (redeposition) hedefte gozlenir. Son olarak
planar diode teknigi ile yiiksek voltajda elde edilen plazma yogunlugu magnetronda
diistik voltajla (500 V) elde edildigi i¢in elektron verimliligi saglanir.
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Magnetron ile kaplama yapilirken olusan en biiylik problem sigratma sonrasinda
veya sirasinda erozyona ugratilan yilizeyin homojen olarak asinmamasidir. ( sekil 2.6)
Bu hata, sabit numune lizerine kaplama yapilirken negatif iyonlarin film yapisim
etkilemesiyle ( negatif iyonlarin 1s1ma dogasi ) daha fazla belirginlesir. Birikim hizi
daha az heterojen yapida olur;¢iinkii sigratilan partikiiller notiirdiir. Radyo frekansi
kullanilarak normalde kaplama yapilamayan yalitkan katot malzemeleri ile de

kaplama yapilir.

Asiman Bolge

—» Target

Sekil 2.6. Magnetronla kaplama yaparken asinan target yiizeyi

Magnetronun bir¢ok tipi olmasina ragmen, en bilinen tipi planar magnetron tipidir
(Sekil 2.7). Sigratilacak malzemenin kalinlig1 3 ila 10 mm arasinda degisir. Malzeme
magnetron lizerinde bulunan bakir bir althiga oturtulur. Burada bakir kullanilmasinin
sebebi 1s1l iletkenliginin yiiksek olmasi ve hedef ile reaksiyona girmemesidir. Bakir
althgr sogutan magnetrondaki su sogutma sistemi sayesinde malzemenin fazla
1sinmasi engellenmis olur. Termal iletkenligin ¢ok iyi saglanmasi i¢in hedefin bakir
plakayla ¢ok iyi temas etmesi gerekir. Bunun saglanmasi igin Kullanabilecek
yontemler; hedef-bakir plakanin lehimlenmesi, bir iletken epoxy ile yapistirilmasi ve
sik1 gegmedir. Sogutma suyu olarak deiyonize su kullanilmalidir. Ciinkii, deiyonize

su kullanimi bakirin korozyonunu engeller.

Tim hedef yapisi seramik yalitkan bir ring vasitasiyla (Ki bu da {tizerinde
bulundurdugu o-ring’lerden dolay1 vakum duvarimin bir pargasi) elektriksel izolasyon
icin topraga baglanir. Sicratilacak malzemenin etrafini Kusatan topraklanmis
koruyucu tabaka hemen hemen hedefle temas halinde olmasina ragmen hedefe bitigik
olan topraga baglanmis olan metal vakum duvari anot gibi davranir. Anot hedefin
hemen yaninda oldugundan plazmanin olusumu ikisi arasinda olmaz. Yanyana
konmus 3 miknatis manyetik alani olusturur. Fakat bunlarin olusturdugu manyetik
alan devreyi tamamlamaz. Bu nedenle bu miknatislar demir plakaya baglanarak
manyetik alan devresi olusturulmus olur. Nd-Fe-B miknatislar1 konularak katot

tizerinde 1 kggaussa ulasan manyetik alan siddeti elde edilebilir.
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Plazma basladigi takdirde hedef iizerindeki elektiriksel alan ( E ) sayesinde hedeften
sacilan elektronlar plazma igerisinde hizlanirlar. Fakat manyetik alan ( B )
elektronlarin ayn1 zamanda Sekil 2.7°de goriilen orbital lizerinde dalgasal hareketi
yapmasini saglar. Bu orbitalinin yaricapt B’ye baghdir; ¢linkii elektron hizi B
manyetik alanina diktir (Esitlik 1.1).

Rc =M. V1 /qeB| (1-1)

Bu esitlikte r¢ orbital yarigapini, V1 manyetik alana dik hizi, M elektron kiitlesini

Ve Qe elektronun yiikiinii géstermektedir.

B’nin elektronlara etki etmesi i¢in , basing olabildigince az olmalidir; fakat elektron
ortalama serbest yolu orbital yarigapindan ¢ok kiigiik olmamalidir. Bu nedenle basing
birka¢ Pa’dan daha kiiciik olmalidir. Bu durumda plazma elektronlar

magnetiklenmis olarak adlandirilabilir fakat iyonlar magnetize olmazlar.

Magnetron ¢ok daha yiiksek basinglarda da bir sigratma kaynagi olarak kullanilabilir;
fakat bu durumda B (manyetik alan ) yerine gaz sagilimi elektron davranigini kontrol
eder. Diisiik basinglarda magnetron Sekil 2.7°deki gibi davramis gosterir. Hedef
yiizeyinden uygulanan voltaj ( E ) ile dikey olarak sagilan elektronlar manyetik alan
( B) ile yatay yonde oGtelenirler. Sonug olarak elektronlar aniden yonlerini degistirip
hedefe dogru yonelirler. Fakat elektronlar hedefe yaklastiginda E’nin etkisi ile tekrar
yoniinli degistirir; boylelikle kisir bir dongii olusur. Bu olay sonucunda olusan net
hareket hedef yilizeyinde saat yoniinde hareket eden bir ¢gember olusturur ki bu da E

ve B’nin vektorel toplamindan olusan yondiir. ( Sekil 2.8 )

Sekil 2.8. Elektron hareketinin elektriksel alan ve manyetik alan etkisiyle olusumu

Eger herhangi bir ¢arpisma yoksa ve E degismiyorsa, hedef yiizeyinde O kinetik
enerjiyle sahip olan elektronlar cembersel bir yol izlerler ki bu da tekerlek iizerindeki
bir noktanin yol boyunca hareket etmesi gibidir. ExB ‘nin kuvveti hizda degismeye

neden olur (Esitlik 1.2).
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[E|v /m)

Yo (m/s)= |B(tesla)

(1-2)

Aslinda elektronlarin ¢izdigi yoriinge daha karisiktir; ¢iinkii bu sirada elektronlar
arasinda carpigmalar meydana gelir ve Elektriksel alan (E) hedeften uzaklastik¢a
diiser. Bu nedenlerden dolay1 elektron yoriingesinde degismeler olur. Bununla
birlikte, magnetronlarda 6l¢iilen Uy tahmin edilenden (esitlik 1.2) ¢ok daha biiyiiktiir.
Ciinkii plazma dalgas: elektron hareketini engeller. lyi bir magnetron dizayninda
ExB, elektron dagilmasini 6nleyecek sekilde ayarlanmalidir. Sekil 2.9°da gosterilen
magnetron ¢esiti daha yeni bir magnetron tipi olup verimi daha yiiksektir. Ciinkii
hedef yilizeyinde homojen bir asinma olmaktadir. Ayrica, hedef etrafina konan
silindirik numune tutucusu kullanilarak bir ¢ok numunenin ayni1 anda homojen bir

sekilde kaplanmasina olanak saglamaktadir.

Numune
tutucusu

Katot
¢ubugu

Elektron
yoriingesi

Sekil 2.9. Silindirik geometrideki bir magnetronun sematik gosterimi [5]

Planar magnettonlarin en biiyiik handikap1 hedef malzemesinin ¢ukurlagmis erozyon
bolgesi gostermesidir. Bu cukurlagsmis dar bolge plazmanin merkezsel baskisi
nedeniyle olusur. Plazmanin merkezsel baskisi ise magnetik ayna etkisinden

kaynaklanir.( Sekil 2.10)
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Sekil 2.7. Planar magnetronun yapisi ve davranisi. Elektron — orbital yarigap: prensibin anlasilmasi i¢in normal boyutundan ¢ok daha

biiyiik gosterilmistir. [5]
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Sekil 2.10. Elektronlarin manyetik ayna (magnetic mirror) i¢indeki davranis [5]

Bu etki diger biitlin magnetik sigratma plazmalart i¢in gecerlidir. Bir elektron
diisiinelim ve buna A diyelim ve bu elektron V. hiziyla manyetik alan etkisiyle Z
eksenine dik bir sekilde yiizeyde bir orbital ¢izsin. Artan manyetik alan etkisiyle bu
elektronun hizi artar. Bu durum sekilde birlesen alan ¢izgileriyle gosterilmistir. Bu
durumda elektron iizerinde uygulanan kuvvet(F); VexB yoniinde olacaktir ve bu da
B’ye diktir. Orbital lizerinde olusan B kuvveti Z’ye paralel olmadigindan F kuvveti
F, ve F, olmak iizere ikiye ayrilir. F, kuvveti elektronu birlesme alanindan
uzaklastiran kuvvettir. Ama dikkat edilmelidir ki, bu durum ayn1 zamanda, bir alanin
ters polarizasyonunda veya yikiinde gegerlidir. F kuvveti V¢’ye her zaman dik
oldugundan elektronun kinetik enerjisi biitiin proses boyunca degismeden kalacaktir.

Bundan dolay1 eksensel ivmelenmeye (V;) V.,/’deki hiz diisiisii eslik etmelidir.

Ayni1 sekilde hizi Ve olan bir B elektronu diisiinelim. Bu V¢’nin de V, ve V,, olan 2
bilesini olsun. Bu elektron birlesme alanina dogru spiral ¢izerek hareket ederken
yonlendirilmis hiz V; diiser ve buna bagl olarak termal olan V, artar. Eger V,
maksimum alan siddeti olan Bn’ye gelmeden once sifiri gegerse manyetik ayna
sayesinde geri yansitilir ve geldigi yonde ivmelenerek geri doner. Bu geri donme
sirasinda Vy, da diiser(sogur). B elektronunun geri yansima ihtimali yaklagsma agist
olan 6’ya baghdir. 6 agis1 da manyetik alanin en diigiik oldugu B, noktasinda ve Z
pozisyonundaki agidir. B’deki kesirsel degisme orbitaller boyunca diisiik oluyorsa,
enerjinin doniisiimii ve momentum ¢ok basit bir formiille agiklanabilir. Bu formiil

asagida verilmistir.

sin“0 =|B,/B,| (1.3)
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Formiilden anlasildig1 gibi, 6 agisina baglh olarak manyetik alanin elektronu yansitip

yansitmayacagi belirlenebilir.

Sekil 2.7’ye doner ve manyetik ayna etkisini magnetron iglemiyle
iliskilendirdigimizde goriiriiz ki, plazma elektronlar1 kiigiik ve biiylik magnetron
yaricaplarindan uzaklagsmaya zorlanirken, manyetik alan bu elektronlarin manyetik
kutup baglarinda toplanmasini saglar. Plazma elektronlart bu aynalar tarafindan
sikistirilir ve bu da B’nin degismedigi bolgede ortalama bir yarigap olusturur. Iste bu
bolge iyon borbardimanin ve plazmanin en kuvvetli oldugu yerdir. Bu olumsuz etki
daha diizgiin yani degisim gostermeyen bir manyetik alan dizayniyla azaltilabilir.
Magnetronlarda plazma sikismasi sonucu meydana gelen film kalinligindaki

heterojenlik sigratma sirasinda numuneler ¢evrilerek engellenebilir.

Magnetronun ters manyetik alan1 sayesinde target iizerinde plazma yogunlasmasi,
planar diode (Sekil 2.11) kullanildiginda kaplanacak malzeme iizerinde ¢ok diisiik bir
plazma yogunlasmasina yol acar. Bu nedenlede kaplanacak malzeme iizerinde
gidecek iyon sayisinda diisiis goriiliir. Bu durum, sadece sigratilan nétiir partikiillerin
film yapisim1  optimize edecek kadar kinetik enerji tagimasi veya 1iyon
bombardimanindan dolay1 kaplanacak malzeme yiizeyinin 1sinmasini1 engellenmede
istenir. Bunun disindaki durumlarda kesinlikle istenmez. Diisiik basinglarda iyon
bombardimani arttirip kaplama yapilmasinin istendigi durumlarda dengelenmemis

magnetron kullanilabilir.

e
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Sekil 2.11. Planar diode sigratma tekniginin genel gésterimi [5]
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Dengelenmemis magnetronlarda, disarida bulunan miknatislardan ¢ikan manyetik
alan c¢izgilerini itemeyecek biiyiikliikte digerlerine gore daha kiicik bir ¢ubuk
miknatis merkeze yerlestirilir. Bu nedenle baz1 manyetik alan ¢izgileri direkt olarak
kaplanacak malzeme iizerine yonlenir. ( Sekil 2.12 ) Elektronlar manyetik alana
paralel olarak hareket ettiklerinden, manyetik alan elektron hareketini
etkilemeyecektir. Bu nedenle elektronlar, manyetik alan ¢izgilerini kullanarak
kaplanacak malzemeye dogru hareket edecektir. Elektronlar bu hareketi sirasinda art1
yiiklii iyonlarida itecekler yani numuye dogru yonlendireceklerdir buda numune
lizerine giden iyonlarin sayisini arttirarak iyon bombardimani giiclendirecektir.
Bombardiman enerjisi numuneye negatif hizlandirma voltaji uygulanarak daha da

arttirilabilir.

substrate

(NIRRT RRRARRARY

/ / \ \
/ / \ \

B!« )/
. \
Manyetik alan // \ \
cizgilerinin yonlenmesi /

Sekil 2.12. Dengelenmemis bir magnetronda plazmanin manyetik alan ¢izgileri

boyunca malzemeye gidisinin sematik gosterimi [5]

Iyon bombardimani giiglendirmenin bir baska yolu ise, nétral olarak sigratilan
partikiillerin kaplanacak malzemeye ulasana kadar iyonize edilmesidir. Bu olay sekil
2.13 te gosterilen sekilde gerceklestirilebilir. Sekilde goriildiigii gibi magnetron ve
kaplanacak malzeme arasina endiikleyici bir plazma bobini yerlestirilir ve bu bobine
rf gii¢ verilir. Bu sekilde magnetron plazmasina ilave kaplanacak malzemeye dogru
yonelmis ikinci bir plazma elde edilir. Sigratilan pargaciklarin kaplanacak malzeme
ylizeyine taginim siiresini arttirmak i¢in basincin 4 pascal civarina yiikseltilmesi ve 8-
10 cm biiytikliiglinde ikinci bir plazma kullanilmasiyla, sigratilan partikiillerin % 85’1
iyonize edilebilir. Elde edilen iyonizasyon degeri sadece argon iyonlarinn
kullanimiyla elde edilen degerden ¢ok daha yiiksektir ¢linkli metallerin iyonizasyon

potansiyeli ¢ok daha diisiiktiir. Iyonize edilmis metal daha sonra altliga negatif
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hizlandirma voltaji uygulanarak kaplanacak malzeme iizerine dogru hizlandirlir. Ar*
hizlandirmasina ilave olarak Metal-iyon hizlandirmasi kullanildiginda biriktirilen
metalin kaplanacak malzeme yiizeyine dik olarak gelmesini saglar boylelikle sadece
Ar" hizlandirmasinda meydana gelebilecek olan film olusum topografyasindaki
homojensizlikler 6nlenebilir. Katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemiylede bu
yiiksek iyonizasyon oranina ulagilir fakat bu yontemde makro partikiillerin yiizeye

yapismasi problemiyle karsilagilir.

=200V

Altlik

I'ndilksiyon
plazma
bobini

RF gii¢
kaynag

Magnetron
plazmast

®
Sekil 2.13. Sigratilan partikiillerin ikinci bigggmdiiktif plazma ile iyonlagtirilmasi [5]

2.3.4. Reaktif Sicratma Teknigi

Reaktif Si¢ratma Teknigi aslinda bir yontem degildir. Bilinen sigratma
yontemlerinde, eger kaplanacak malzeme bilesenlerinden en az biri ortama
gaz halinde verilirse (Ornegin TiN kaplamada ortama reaktif gaz olarak N

verilmesi) yontem Reaktif Sigratma olarak isimlendirilmektedir [2].

Ortama verilen reaktif gaz ile kaplanacak malzeme arasindaki reaksiyon
hedef malzeme yiizeyinde olusur ve daha sonra bu bilesik sigratilir.

Reaksiyon, ayn1 zamanda kaplanacak parca yiizeyinde de olusmaktadir [2].
Reaktif sigratma yontemi ile;

1) Kompleks bilesimli kaplamalar, kolaylikla ve ucuza firetilebilen
hedef malzemelerle yapilabilmektedir (TiN kaplama i¢in Ti hedef malzemesi

kullanilmasi),
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2) Yalitkan malzemelrin DC si¢ratmasi ile kaplanmasi miimkiin

olmaktadir (hedef malzeme iletken, olusan kaplama yalitkan),

3) Istenilen bilesimde kaplamalar elde etmek miimkiindiir.

2.4. Iyon Kaplama Yontemi

Bu teknik buharlastirma ydntemine benzetilebilir. Kaplanacak malzeme
buharlastirmaya benzer bir yontemle buharlastirilir, olusan buhar, gaz akis
(glow) desarj1 (akis desarji kaplanacak parcaya negatif potansiyelle bias
uygulayarak firetilir) boyunca taban malzemeye ulasirken buhar fazindaki
atomlarin enerjileri yiikseltilir ve iyonizasyon saglanir. Boylece kaplanacak
parcaya uygulanan negatif potansiyel (BIAS) sayesinde ortamdaki iyonlar
parcaya dogru yonlendirilir ve hizlandirilir [2,4,6]. Kaplama oncesi
uygulanan yiiksek BIAS wvoltaji ile hem kaplanacak parganin yilizeyi
temizlenir hem de par¢a 1sitilmis olur [1,2,4,5]. Tabii bu ydntemde

olusturulan plazma mekanizmas1 énemlidir.

Yalitkan parcalarin (cam, seramik) bu yontemle kaplanmasi sirasinda
ylizeydeki pozitif yiik birikmesi Onlenmelidir, aksi halde parca ylizeyi
kaplanacak malzeme iyonlarini iter. Bu olay, kaplanacak parganin arkasina
konacak metal bir tasiyiciya DC yerine RF BIAS uygulayarak ¢éziilebilir. Bu
sayede pozitif yar1 periyotlarda plazmadan gelecek elektronlar bu pozitif

yliklenmeyi 6nleyeceklerdir [7].

Iyon Kaplamada atomlarin enerjilerinin yiiksek olmasi sayesinde iyi bir
yapisma elde edilebilmesinin yanisira kaplama yapis1 da degismektedir
[2,3,7]. Iyon kaplamanin en biiyiik dezavantaji ise yiiksek gaz basinglarinda

caligsma gerekliligi ve maskelemenin zor olmasidir[7].

Diisiik sicakliklarda film az yogunlukta olusan c¢ekirdeklerin incelerek
biiyiimesi seklinde olmaktadir ve olusan ¢ekirdekler, olusacak diger
cekirdeklere perdeleme etkisi yapmaktadir. Bu nedenle meydana gelen
porozitenin diginda, kaplama, yiiksek dislokasyon yogunluklarina ve yiiksek
i¢ gerilmelere sahiptir. Yiiksek enerjili atomlarin perdelemeyi yenmesi

sonucunda bosluklar icermeyen yogun bir kolonsal yap1 elde edilmektedir.
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Daha yiiksek sicakliklarda tekrar kristallesme sonucu biiylik kolonsal ya da

eseksenli kristal yapilarina ulasilmaktadir.

Iyon kaplamada kullanilan BIAS voltaji, kaplamanin olusumu sirasinda c¢ok
onemli yap1 degisimlerine yol agmaktadir. Uygulanan BIAS voltaj1 sayesinde
gelisen kolonsal yapinin sivri bdlgeleri, iyon bombardimani sayesinde
sigratilmakta ve bu sivri bdlgelerin sebeb oldugu perdeleme etkisi yok

edilmektedir. Bu sayede daha yogun bir kaplama yapisi elde edilmektedir
[2,5,4,7].

2.4.1. Katodik Ark Yontemi

Bu yontemde ise buharlastirilacak malzeme (katot (-V)) ve vakum odas1 duvarlar
arasina diisiik voltaj yiiksek akim 6zelligine sahip bir potansiyel uygulanir(20 - 30 V,
100 - 200 A) (Sekil 2.14). Baslangi¢ tetiklemesi (kisa devre) sonrasinda anot katot
arasindaki akim gegcisi katot yiizeyinde ¢ok kiiciik alanlarda ark izinin (spot)
olusmasina yol agar. Ark izinin sicakligi 2500°C civarindadir. Bu sicaklikta kati
malzeme hemen buharlasacaktir. Ark izinin olusumundan 5 - 40 ns sonra bagka bir
bolgeye atlamasi ylizeyden homojen bir buharlasma saglar. Buharlasan atomlar
katodun Oniindeki yliksek elektron akisi sayesinde iyonize olurlar. Buharlagtirma
sirasinda katot malzemesinin iyi sogutulamamasi veya ark izinin etrafinin fazla
1sinmas1 droplet adin1 verdigimiz  biiyilk sivi kiitlelerinde yiizeyde olusup
kopmalarina sebep olmaktadir. Dropletler kaplanan malzeme {izerine yapisarak film

kalitesini olumsuz yonde etkilemektedirler.
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Sekil 2.14. Katodik Ark Fiziksel Biriktrime yonteminin sematik gosterimi

22



Genel olarak PVD tekniklerine bakildiginda, Buharlastirma tekniginde,
yliksek biriktirme hizlar1 ve ¢ok ekonomik proses olmasina ragmen taban
malzemeye oldukg¢a zayif yapisma goésteren filmler iiretilir. Sigratma yontemi
diisiik biriktirme hizlarinda c¢alismasina ragmen kaliteli kaplama iiretir.
Buharlagtirma yontemi ile alasimlarin ve refrakter malzemelerin
biriktirilmesi imkansiz olmasina ragmen sigratma yontemi ile verimli bir
sekilde biriktirilebilmektedir. Iyon kaplama teknigi yiiksek biriktirme hizlar
ve oldukca kaliteli kaplama sunmasina ragmen ¢ogu uygulamalar i¢in uygun

degildir[2-7].
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3. SERT VE COK SERT NANOKRISTALIN KAPLAMALAR

Sert seramik kaplamalar 1970°li yillardan beri siirtiinme ve asinmanin s6z konusu
oldugu parcalarda, calisma kosullarini gelistirmek ve parca dmriinii arttirmak amaci
ile kullanilmaktadir. Giiniimiize gelene kadar bu tiir kaplamalarin oksidasyon
direncleri, sertlikleri ve asinma Omiirleri kaplama teknikleri ile beraber gelisme
gostermis ve gelisme gostermeye devam etmektedir. Bu gelismeler sayesinde
kaplama sicakligi diisiiriilerek kaplanabilecek taban malzeme cesitliligi arttirilmas,
iiretilmekte olan kaplamalarda yapisal ve morfolojik gelismeler saglanmistir. Daha
diisiik sicakliklarda daha yogun kaplamalar elde etmek miimkiin olmustur. [8].
Yapismanin kotii oldugu kaplamalarda bir ara katman kullanarak yapigsma 6zellikleri
gelistirilmistir. Kapli pargalarin ¢alisma kosullar1 gbzoniine alinarak uygulama
kosullarima gore kaplama secimi ve kaplamalarin kimyasal ve fiziksel 6zellikleri

optimize edilmistir. [8,13]

Seramik kaplamalarin sertkillerini gozoniline aldigimizda kaplamalar1 iki gruba

ayirmak miimkiindiir:[ 8]
1. Sert Kaplamalar : Sertligi 40GPa’ dan diisiik kaplamalar.
2. Cok Sert Kaplamalar: Sertligi 40GPa’ dan yiiksek kaplamalar.

Gilinlimiizde {retilen seramik kaplamalara bakildiginda c¢ok sert kaplama sinifina
giren ¢cok az sayida kaplama oldugunu goriiliir. Kiibik bor nitriir, elmas benzeri
karbon kaplamalar, elmas kaplamalar ve amorf karbon nitriir, bu tip ¢ok sert

kaplamalara verilecek orneklerdir.

Klasik yontemlerle iiretilen malzemelerede tane boyutlart 100 nm ile birkag¢ yiiz
milimetre arasinda degismektedir. Taneyi olusturan atomlarin biiyiik bir kism1 tane
siirlar1 yerine tanenin iginde yer almaktadir ve dislokasyon hareketleri bu
malzemelerin plastik deformasyonunda etkili mekanizma olarak karsimiza
cikmaktadir. Bu tip konvansiyonel malzemelerin 6zellikleri, kompozisyon ve yapisal
optimizasyonlarla gelistirilebilir ama temel Ozelliklerinde ciddi degismeler soz

konusu olmaz.
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Malzemelerin tane boyutlar1 nanometre mertebesine gittikge (<10 nm) tamamen yeni
Ozellikler elde edilebilmektedir. Malzemelerin manyetik, elektriksel, kimyasal ve
mekanik 6zelliklerinde ciddi degismeler veya yeni 6zellikler kazanmak nanokristalin
yapilarla miimkiin olabilmektedir. Bu malzemelerin davranislarini tane simirlari
belirlemektedir. Klasik boyuttaki tanelere gére nanometre boyutundaki kristallerde
taneyi olusturan atomlarin ¢ok biiylik bir kismi tanenin sinirlarinda yer

almaktadir.[9,10].

Tanenin boyutunun c¢ok kiiciik oldugunu gozoéniine aldigimizda (~10 nm), tane
sinirlart  dislokasyonlarin ilerlemesini engellemekte ve tanenin smir bdolgesi
malzemenin deformasyonunda 6nemli rol oynamaktadir. Klasik malzemelerdeki ana
deformasyon mekanizmas1 olan dislokasyon hareketlerin yerini nanokristalin
malzemelerde tane siniri kaymasi almaktadir. Biitiin bu degisimler nanokristalin

malzemelerin benzersiz 6zellikler gdstermesine neden olmaktadir.

Nanokristalin malzemelerin iretimi, yiiksek c¢ekirdeklenme oranina sahip ve
¢ekirdeklerin biiylime hizinin diisiik oldugu yontem ve kosullar ile miimkiindiir.
Kaplama yontemlerinde kaplama parametrelerini  degistirerek bu  kosullar

olusturmak kiitlesel iiretim metodlarina gore daha kolaydir.

3.1. Nanokristalin Alasim Kaplamalar

Alagim filmlerin yapis1 alasim elementlerine ve miktarlarina gore degismektedir. iki
grup alasim filmden s6z etmek miimkiindiir. Birinci grupta, XRD patternlerinde dar
pikler veren (FWHM < 1°) (FWHM: pik yar yiikseligindeki genislik) filmler, ikinci
grupta X-isinlart difraksiyonunda ¢ok genis ve yiiksekligi diisiik pikler ile

tanimlanabilen nanokristal veya amorf yapidaki filmler bulunmaktadir.

Ana elemente ikinci bir elementin ilave edilmesinin malzemenin olusumunu
etkiledigi bilinmektedir. Bu sayede malzemenin yapisi ve tane boyutlar1 kontrol
edilebilir. Kaplama sirasinda ilave edilen elemente ve miktarina bagli olarak
kaplamanin O6zelikleri degisimler gostermektedir. Alasim filmlerin yapisi1 alasim
elementlerinin ana fazda ¢oziinebilirligi ile yakindan ilgilidir. Ilave edilen element
veya elementler, kat1 eriyik olusturabilirler veya intermetalik bilesikler yapabilirler

veya iki ayr1 faz olarak kompozit bir sekilde bulunabilirler.
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Ornegin sigratma metodu ile iiretilmis kat1 eriyik olusturan NiCr (%80/20 ag.)
filmlerde kaba taneli bir yap1 elde edilmistir. Bunun yaninda yine si¢ratma metodu
ile iretilmis birbirleri icinde c¢oziiniirliikleri bulunmayan ZrCu (% 70/30 ag.)
filmlerde ise bir¢ok intermetalik bilesikler olusmus ve nanokristalin bir yap1 elde

edilmistir[11].

Plazma temelli kaplama sistemlerindeki yogun enerji , yiiksek sicakliklarda olugmasi
beklenen fazlarin ¢ok diisiik sicakliklarda iiretilmesini miimkiin kilmaktadir.
Kaplama sirasinda uygulanan BIAS voltaji ve yiizeye uygulanan Ar' iyon
bombardimani biiyliyen filme yiliksek sicaklik fazlarinin olugmasi igin gerekli
enerjiyi verebilmektedir. Bu enerjinin atomik diizeyde olmasi c¢ok ¢abuk
tikenmesine ve olusan fazin ¢ok hizli olarak sofumasma yol agmaktadir. Iyon
bombardimani yiizeyi atomik diizeyde 1sittig1 igin buna ‘“atomik diizeyde 1sitma
(ADI)” adi1 da verilmektedir. Klasik 1sitmadan ¢ok farkli olan ADI’ da iyonlarin
kinetik enerjileri ylizeyde ¢ok kiigiik alanlara hemen transfer olmakta ve hemen
harcanmaktadir. Bu yiizeyde genis bir alanin ¢ok kisa bir siire ic¢in yiiksek
sicakliklara ¢ikmasi ve aniden sogumasi anlamina gelmektedir. Nitekim ADI’ da

soguma hizlari yaklasik 10** K/s[12] mertebelerindedir.

Musil [13] ve arkadaslarimi yaptigi calismalar, alasim kaplamalarin nitriirleri
tiretildiginde x-151nlar piklerine genisleme yani tane boyutlarda kiiciilme oldugunu
gostermektedir. Buna ilave olarak sicakliginin arttirilmasi yapiyr nanokristalinden

nanokompozite doniistiirmektedir.

3.2. Nanokompozit Kaplamalar

Nanokristalin alasim kaplamalarda sisteme azot ilavesi ile nanokompozit kaplamalar

uretmek mimkindiir.

Nanokristalin filmlerin yapis1 uygulanan bias voltaji, kaplama sicakligr ve kismi azot
basinci ile kontrol edilebilir. Misina ve arkadaslari[14] reaktif manyetik sigratma
yontemi ile iiretilmis TiN-Ni nanokompozit kaplamalarda uygulanan BIAS voltajinin
ve kaplama sicakligmin filmin yapisina olan etkisini incelemis ve su sonuglari

bulmuslardir:

Tim kaplama kosullar1 ayn1 iken bias voltaji 0 ile —200 V arasinda degistirilmis ve

yapilan x-1ginlar1 difraksiyonlarinda pik siddetlerinin artti§i ama tane boyutlarinda
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onemli bir degisme meydana gelmedigi gozlenmistir. BIAS voltajin yiikselmesi
filmin kristalinitesini gelistirmektedir.Tabii ki BIAS voltajinin yiikseltilmesi ile
kaplama sicakliginda bir artisin olmasi kaginilmazdir. Dolayisi ile BIAS’ in etkisini
incelerken meydana gelen bu sicaklik artisin1 da géz ardi etmemek gerekir. -300 V
BIAS voltajinda 270°C-430°C sicaklik araliginda yapilan kaplamalarda X-isinlari
difraksiyon paternlerine gore yapilan inceleme de, kaplama sicakligindaki artisin TiN

ve Ni kristallerinin biiyiimesine yol a¢tig1 gdzlenmistir.

Kaplama kosullarinda, eger enerjiler agisindan Ti-N baglarinin olusmasi Ti-Ni ve Ni-
N baglariin olusumundan daha elverisli ise, ortamdaki azot Ti baglarin1 doygunluga
ulastirabilir. Bu sayede serbest Nikelin (Titanyum ile bag yapmayan) segregasyonu
miimkiin olabilir ve film TiN ve Ni olarak iki ayr1 fazdan olusabilir. iki ayr1 fazin

olusmasi i¢in yeterli azot kismi basinci ve sicaklik gerekmektedir.

Yiiksek sertlige sahip nanokristalin kompozitler, ince amorf matriks icerisine
gomiilmiis nanokristallerden olusmaktadir. Bu yapi, bir fazin ikinci fazin tane
siirlarina segregasyonu ile olusmaktadir. Bu segregasyon tanelerin biiylimesini
engellemekte ve nanokristalin yapi olugsmaktadir.[8]. Bazen amorf matriks yerine
yine nanokaristalin faz s6z konusu olabilmektedir. Genellikle bu tip ¢ok fazl
malzemeler kompoziti olusturan her bir faza gore, daha yiiksek sertlige ve tokluga
sahiptir. Kristaller arasindaki amorf yapinin ¢atlak olusumunu ve yayilmasina kars1

giclii bir engel olusturmasina, yiiksek sertik degerlerinin sebep oldugu

diisiiniilmektedir[15].

Cok yiiksek sertlige sahip nanokompozit kaplamalar1 kompoziti olusturan iki fazin

sertliklerine gore ikiye ayirmak miimkiindiir:
1. nc-MeN/nitriir. (Orn. a-SisNy4, a-TiBy)(a:amorf)
2. nc-MeN/metal. (Or. Cu, Ni, Y, Ag, Co)

Iki grupta da sertlik, 10 GPa gibi diisiik degerlerden, 50-70 GPa gibi ¢ok yiiksek
degerlere kadar genis bir aralikta degisim gostermektedir. Nanokompozit

kaplamalarin sertlikleri tamamen mikroyapisal 6zelliklerine baglidir.

Yapisal olarak incelendiginde sert ve ¢ok sert nanokompozit kaplamalar arasinda

ciddi farklar oldugu gozlenmektedir. Sert nanokompozit kaplamalarda
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1. Kompoziti olusturan iki faz da kristalindir.
2. ki fazda da kristalografik olarak tercihli bir yonlenme yoktur.
Cok sert nanokompozit kaplamalarda ise;
1. Kompoziti olusturan iki fazdan biri kristalin digeri ise amorf yapidadir.
2. Kiristalin fazda kristalografik olarak giiglii bir yonlenme s6z konusudur.

Nanokompozit kaplamalar bir veya iki sert kristalin faza sahiptir. ikinci faz ise ya
amorf ya da kristalindir. Bazen ikinci fazin miktart nc-ZrN/Cu (1-2 %at Cu)
orneginde oldugu gibi ¢ok azdir. Bu gibi durumlarda ikinci fazin kristalin veya amorf
oldugunu x-iginlar1 difraksiyonu ile tespit etmek miimkiin degildir. Bu gibi
durumlarda ikinci fazin yapist ancak gecirimli elektron mikroskobisi ile tespit
edilebilir. Nanokompozit kaplamalari1 bu agidan siniflandirdigimizda, iki gruptan s6z

etmek miimkiindiir:
1. Kristalinfamorf nanokompozit kaplamalar.
2. Kristalin/kristalin nanokompozit kaplamalar.

Gilinlimiizde nanokompozit kaplamalar1 liretmek i¢in malzeme kombinasyonlarinin
secimi ile ilgili kesin metodlar yoktur. Bu tip filmler, birbiri i¢inde ¢Oziiniirliikleri
olmayan sert nitriir olusturabilecek alagimlarin nitriirlerinden (Orn. Cu-Cr, Zr-Y)
veya gecis elementlerinin nitriir/boriir veya nirtir/karbiir kombinasyonlarinda

uretilmektedir.

Intermetalikler de sert nanokompozit kaplama iiretimi i¢in uygundur (Orn. ZrCu-N).
Kati eriyik yapan alasimlarin nitriirlerinden de sert nanokompozit kaplamalar
uretilebilir ((")rn. Ti1xAlN). Alasim kompozisyonundaki x araliginda bu filmler

yari(quasi) amorftur.

Nanokompozit kaplamalarin iiretimi konusunda literatiir incelendiginde temel olarak
iki yaklagimdan s6z etmek miimkiindiir. Birincisi Veprek’ in[16,17]yaklasimi olan
iki fazin da sert oldugu nanokompozit kaplamalar, ikincisi ise Musil’ in[18,19]

yaklasimi olan sert ve yumusak fazlardan olusan nanokompozit kaplamalardir.

Veprek’ in[16,17] yaklasiminda kompozit kaplamada cok yiiksek sertlik degerleri
elde etmek i¢in tane sinirlarinda giiclii bagin yanisira iki fazin da sert olmasi ve

mutlaka bir fazin amorf karakterde olmasi gerektigi savunulmaktadir. Iki fazin da
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nanokristalin oldugu durumda ise yine yiiksek sertlikler elde edilmekte ama amorf
durumdaki sertlik degerlerine ulasilamamaktadir. Sertlik degerini arttiran diger faktor
ise tane boyutlarinin kiiclilmesidir. Tane boyutu kritik tane boyutuna kadar
kiigtildiik¢e sertlikte artis saglanmaktadir. Veprek nc-TiN/a-SisN4/ a- ve nc- TiSi;
nanokompozit kaplamalarla (Sekil) yaptig1 ¢alismada[17] sertlik artis1 ile ilgilili
bagka bir noktaya daha deginmektedir: Nanokristalin fazi1 cevreleyen faz ki bu
calismada nc-TiN fazim1 c¢evreleyen SisNg fazi, amorf olmasmin yanisira
nanokristalin fazin etrafinda miimkiin olan en ince kalinlikta tek katman ile
cevrildiginde yiiksek setlikler elde edilebilmektedir. Katman kalinligr arttikga sertlik
degeri diismektedir. Veprek bu goriisii su sekilde desteklemektedir. Daha once
yaptiklari (HR-TEM) yiiksek ¢oziliniirliikkli gecirimli elektron mikroskobu
calismalarinda TiN kristallerinin boyutlarinin uniform ve sekillerinin diizgiin
oldugunu gozlemislerdir. Yaptiklar1 kaplamalarda kiibik ve kiiresel sekillerde TiN ve
TiSi; nanokristallerin spesifik ylizey alanlarin1 ve bu kristallerin yiizeylerinin bir
mono katman a-Si3N, fazi ile kaplanmasi igin gerekli miktar1 da hesaplayarak Sekil
3’ deki grafigi olusturmuslardir. Bu grafikten de rahatca goriilecegi iizere
nanokompozitin sertligi tam 1 degerinde ki bunun anlami kristalin etrafinin 1
monolayer ile ¢evrelenmesidir, maksimum degere ulasmaktadir. SigN, tabakasinin

kalinlasmasi ise sertlikte ciddi bir diisiise neden olmaktadir.

Bu caligsmada[16,17] ortaya ¢ikan diger bir nokta ise tiglii sistemlerde sertligin daha
da arttigidir. Ornek vermek gerekirse ikili nc-TiN/a-SisN4 nanokompozitlerde elde
edilen sertlik 40-60 GPa arasinda iken iglii sitem olan nc-TiN/a-SisN4/a-TiSi;
sisteminde elde edilen sertlik 80 GPa’ dan yiiksektir. Hatta bu iglii sistemde, nc-
TiSi, fazinin ¢okelmesi ile elde edilen yar1 dortlii sistemde sertlik degerleri 100 GPa

degerlerine yaklagmaktadir.

Veprek nanokompozit kaplamalardaki sertlik artisin1  Grififth  teorisi ile
aciklamaktadir. Grififth teorisi gevrek malzemelere uygulanan bir teoridir ve bu
malzemelerde olusan catlaklarin davranislar1 ile tane boyutlar1 arasinda bir iliski
kurar. ilk olusan diiz catlaklar tane boyutunu gecemez dolayisi ile tane boyutu
kiiciildiikge ilk catlak boylar1 da kiiclik olacaktir. Olusan catlaklarin u¢ kisimlari
sivridir ve bu ylizden ¢atlak uglarinda gerilim konsantrasyonu yiiksektir. Halbuki
tane boyutlar1 3-6 nm olan nanokristalin malzemelerde s6z konusu olabilecek

catlaklarin boylar1 bu boyuttan diisiik olmak zorundadir.
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Musil’ in ise sert ve yumusak fazlari biraraya getirerek sert/cok sert nanokompozit
kaplamalar tiretmektedir. Bu yaklagimda sert/yumusak malzeme kombinasyonunun
cok fazla olmasi konuyu ilgi ¢ekici hale getirmektedir. Musil ve arkadaslar[18,19],
yaptiklar1  Zr-Cu-N kaplamalarda yapinin bakir oraninin degisimine gore
mikroyapidaki ve sertlikteki degisimi incelemislerdir. Bakir oraninin yiiksek oldugu
(%23 at.) kaplamalarda tane boyutlar1 10-15 nm civarinda ve tercihli bir yonlenme
bulunmazken, bakir oraninin azalmas: ile birlikte (%1-2 at.) ZrN (111) diizleminde
tercihli bir yonlenme ve tane boyutlarinda (19-38 nm) da bir artis gézlemislerdir. Bu
kaplamalarda elde edilen sertlik degerleri ise yiiksek bakir iceren kaplamalarda 23
GPa ve disiik bakir iceren kaplamalarda 55 GPa olarak belirlemiglerdir. Taramali
elektron mikroskobu ile yapilan kesit incelemelerinde yiiksek bakir igeren (sert
kaplama, 23 GPa) kaplamalarda kolonsal yapiin olmadigi, yogun bir yapi
gozlemislerdir. Arastirmacilar, bu kaplamalardaki yiiksek miktardaki bakirin, tim
tanelerin  biiylimelerini  daha tanelerin birlesme (coalescence) asamasinda
engelledigini, tanelerin bakir ile ¢evrelendigini ve yogun bir yapt meydana getirdigi
diistinmektedirler. Diisiik bakir igeren (¢ok sert kaplama, 55 GPa) kaplamalarda ise
yiizeyi diizglin, kolonsal yapimin goriildiigi yogun bir yapr gozlemislerdir. Bu
asamada ise arastimacilar, diisiik miktardaki bakirin sadece bazi tane diizlemlerinde

tanelerin biiylimesini engelledigi ve bu yiizden tercihli yonlenmenin gozlendigini

diistiinmektedirler.
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Sekil 3.1. nc-TiN kristallerinin SizN4 ile ¢evrelenmesi faktoriiniin sertlik ile
iliskisi.[16,17].
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Sekil 3.2. nc-TiN/a-Si3N4/a- ve nc-TiSi2 nanokompozit kaplamanin sematik
gosterimi, TiN kristal boyutlar1 3-6 mn mertebesindedir. [17]

Sonu¢ olarak {retilen nanokompozitteki bakir orani kritik bir degeri asinca
nanokompozit kaplamanin sertliginde diisme meydana gelmektedir. Bu sonucu
destekleyen diger bir calisma ise yine Musil ve arkadaslarinin [20] CrCu-N
nanokompozit kaplamalar iizerine yaptig1 calismada ortaya c¢ikmaktadir. Bu
calismada da en yiiksek sertlik degeri olan 35 GPa, %1 (at.) bakir i¢eriginde ve CrN
tane boyutu 70-90 nm arasinda iken elde edilmistir. Filmdeki bakir oran1 yiikseldikge
CrN tane boyutu kiiclilmekte ve sertlik degeri 15 GPa’ a kadar diismektedir. He [21]
ve arkadaglarinin yapigi Ti-Cu-N nanokompozit kaplama sisteminde de benzer
sonuclar elde edilmistir. Nanokompozit kaplamanin maksimum sertligi 30 GPa
degeri %?2 (at.) bakir igeriginde gézlenmistir. Bakir oraninin %2 (at.) den daha fazla
olmasi yine sertlik degerinin diismesine (10 GPa) yol a¢mustir. Ti-Cu-N
nanokompozit filminde de %2 (at.) bakir igeriginden daha fazla bakir TiN tane
boyutlarmin 25 nm den 5 nm ye diismesine yol a¢maktadir. Ortalama tane
boyutlarmin 20-70 nm olan nanokompozit kaplamalarda en yiiksek sertlik degerleri
kritik (% ~2 at.) bakir oraninda elde edilmektedir. Bakir iceren ve tane boyutu 10 nm
ve altinda olan nanokompozitlerle ilgili tek o6rnek AIl-Cu-N nanokompozit
kaplamadir. Musil ve arkadaslar1 [22] tane boyutu 10 nm civarinda olan AIN
kaplamaya bakir ilavesinin kaplamanin yapisal ve mekanik ozelliklere etkisini
incelemislerdir. Bu kaplama sisteminde en yiiksek sertlik degeri olan 47 GPa 9.5 nm

tane boyutunda ve % 8.1 (at) bakir oraninda elde edilmistir.
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Musil ve arkadaslari [23] nanokompozit kaplamalarda ¢ok yliksek sertlik degeri elde
edilmesinin, ikinci faz igerisinde sert nitriir tanelerinin gémiilii oldugu durumda
degil, sert nitrlir fazlarina ait tanelerin segregasyona ugramis ikinci faz tarafindan
ayrildigr veya c¢evrelendigi durumda miimkiin olabilecegi yorumunu yapmuislardir.
Tane boyutu 19-38 nm olan Zr-Cu-N kaplamasinda veya diger biiyiik taneli
nanokompozit kaplamalarda % 1-2 (at) bakir oraninda en yiiksek sertlik degeri elde
edilirken, tane boyutu 9.5 nm olan Al-Cu-N kaplamasinda en yiiksek sertlik
degerinin % 8.1 (at) bakir oraninda elde edilmesi bu yoruma aykir1 bir davranis

sergilememektedirler.

Giiniimiize kadar degisik tipte sert nanokompozit kaplamalar iiretilmistir. Uretilen

kaplamalar1 genel olarak siralandiracak olursak:[8].

1. nc-MeN/a-nitriir, 6rnegin : nc-MeN/a-SisN4 (Me=Ti, W, V), nc-TiN/a-
SigNy

2. nc-MeN/nc-nitriir, 6rnegin : nc-TiN/nc-BN.
3. nc-MeN/a-C, 6rnegin : nc-TiN/EBK(DLC).
4. nc-MeN/metal, 6rnegin : nc-ZrN/Cu, nc-(Ti,Al)/AIN, nc-CrN/Cu.

5. Nc-MeN/ veya MeC/a-bor bilesikleri, 6rnegin : nc-Ti(B,0)/quasi-a-(TiB,,
TiB, B,03, Ti-B-C.

6. Nc-WC+nc-WS,/EBK(DLC).
7. nc-MeC/a-C+a-nitriir, nc-Mo,C/a-C+Mo,N.

Yapilan baz1 ¢alismalar gostermektedir ki, bazi malzemelerde, tane boyutunun 10-20
nm’ nin altina diistiigi durumlarda tane boyutunun kiigiilmesi ile malzemenin
mukavemet ve sertligi diismeye baslamaktadir. Bu iliski negatif veya ters Hall-Petch
esitligi ile aciklanmaktadir. Arastirmacilar[24] mukavemet ve sertlikteki bu diisiise
tane smirt kaymasinin neden oldugunu diisiinmektedirler. Veprek ve arkadaslaria
[24] gore tane sinir1 kaymasinin nedeni tane siirina diizensiz yerlesmis malzemenin
elastik modiiliiniin diismesi ile iligskilidir. Bu ylizden ¢ok sert nanokompozit
malzemelerin liretimi ancak nanokristalin faz ile segregasyona ugramis faz arasinda

giiclii bir bagin kurulmasi ile miimkiin olabilmektedir.

Cok sert nanokompozit kaplama iiretimi i¢in diger olasilik ise sert nanokristalin

(£ 10 nm) bir faz ile giiglii bir arayilizey olusturabilecek yeterli yapisal esneklige
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sahip amorf bir fazin kombinasyonudur. Amorf malzemeler izotropik kompozitlerde,
cok kristalli malzemelerle ¢ok kolay latis uyumsuzlugu yaratabilirler. Kiiciik
kristallerde dislokasyon yigilmalarinin olusmasi zayif bir ihtimaldir. Eger
olustularsa, olusan yigilmalar amorf yapiy1 gecemezler. iki fazin da nanokristalin
oldugu durumlarda ise, eger iki fazin elastik modiilleri farkli ise daha once de
bahsedildigi gibi, dislokasyonlar tane sinirlarinda engellenirler. Ama bu tip bir

yapiya sahip nanokompozit malzeme kirilgan bir 6zellik gosterir.

Genellikle elastik modiil negatif (basma) ve pozitif (cekme) gerilmeler ile birlikte
artar veya azalir. Eger bu iliski basma gerilmelerinin etkili oldugu fazda ¢ekme
gerilmelerinin etkin oldugu faza gore daha etkin olarak karsimiza c¢ikiyorsa,
araylizeydeki uyumluluk gerilimi (coherency strains) malzemenin elastik modiil

degerini artirir[25].

Elastik 6zellikleri degisik olan iki malzemeden olusan nanokompozit bir malzemenin
sematik gosterimi Sekil ‘da verilmistir. Kompozit, nanokristalin A (nc-A) ve amorf
veya yart amorf B (a-B) fazlarindan olusmaktadir. Frank-.Read dislokasyon
kaynaklarmin kiiciik kristalli sistemlerde yeterli olmamasi nedeniyle plastik
deformasyonun limitli olacagi diisiiniilebilir. Schiotz ve arkadaglar1 [26]
nanokristalin metallerdeki deformasyonun ana etkeninin tane simirin1 olusturan
fazdaki kiiciik kaymalar oldugunu gostermisglerdir. Cok nadir olarak, tane sinirlarinda
cekirdeklenmis olan bazi dislokasyonlar tane istlinden hareket ederek yigin
hatalari(Stacking fault) olustururlar (Sekil.,, (b)). Eger bu hatalar baska bir
dislokasyon yigin1 tarafindan yok edilmezlerse biiyiik deformasyonlarda potansiyel

catlak merkezlerini olustururlar (Sekil., (c), durum 1).

Biiyiik deformasyonlar, tane sinirin1 olusturan siinek oldugunu varsaydigimiz amorf
fazda, bosluklarin birlesmesi ile porlarin olugmasina bunun sonucunda da catlak
olusumuna neden olabilirler(Sekil., (b)). Bir¢ok arastirmaci, ¢ok yiiksek kaplama
sertliklerinin nedeni (Ornegin nc-TiN/a-SisN;s [24,25] E(TiN) > E(SisNg4) elastik
modil farkliligi kurali) olarak olusan c¢atlaklarin nanokristaller arasina
hapsedilmesini gérmektedirler. Eger nc-A/a-B arayiizeyindeki yapigsma kuvveti lokal
cekme gerilmelerine karsi koyacak kadar yeterli degilse, kararsiz catlak olusumu,
yayilmasi ve nanokristallerin matriksten ayrilmasi s6z konusu olabilir(Sekil., (c),

durum 2).
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Nanokompozit kaplamalarin sertlik ve tokluk oOzellikleri her ne kadar tane
boyutundan etkileniyorsa da, arayiizeyi olusturan fazlar ve arayilizey mukavemetinin
bu oOzellikler {izerinde ¢ok Onemli rol oynadigi unutulmamalidir. Mitterer ve
arkadaslarina [27] gore gii¢lii tane sinirlar1 olusturabilmek icin birbirlerine kimyasal
affiniteleri yiliksek olan bilesiklerde optimumum o6zelliklerin yakalanabilecegi

distiniilmektedir.

4 4

Sekil 3.3. (a)Nanokompozit kaplamanin sematik gosterilisi. (nanokristalin

faz A (nc-A) ve amorf veya yar1 amorf faz B (a-B)). (b) Tane sinir1 kaymasi,
y1gin hatalarinin (stacking fault) olusmasina ve bu da dislokasyonlarin (ok )
kaymasina, bosluklarin olusmasina neden olablir. (¢) Y1gin hatalarinda ¢atlak

olusumu (1), catlak olusumu ve yayilmasi nanokristallerin ayrilmasi1(2).[27]

3.3. Yapi ve Zon Modelleri

Morfoloji (kristal boyut ve sekilleri) ve tekstiir (tercihli kristal yonlenmeleri) ince
filmlerin mikroyapilarini tanimlamada kullanilan en 6nemli iki 6zelliktir. Morfoloji,
kaplama sicakligi, kaplama hizi,ylizeye gelen atom veya iyonlarin enerjileri, gelis
acilart gibi kaplama parametrelerine dogrudan bagimlidir. Movchan - Demchishin ve
Thornton deneysel verileri kullanarak kaplama morfolojisinin sicakliga gore
degisimini gdsteren birer model gelistirmislerdir (Sekil 3.3). Fakat bu iki modelin de
daha cok kalin filmler (>25 pm) icin gelistirildigi ve ince filmlere tam olarak

uygulanamayacag bilinmelidir.
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zone 3

Sicaklhk —

(a) (b)
Sekil 3.4. Yapisal zon modelleri. a) Movchan and Demchishin. b) Thornton.[2,3,5]

Movchan ve Demchishin buharlastirarak elde edilen kaplamalarda morfolojinin
Ts/Tm oraninna gore degisimini gosteren bir model gelistirmislerdir. Ts(°K) kaplama
sicakligini Tm(°K) ise kaplanan malzemenin ergime sicakligini gostermektedir.
Thornton ise sigratilarak elde edilen filmler i¢in bu modeli gelistirmis ve
morfolojinin Ar® basmncma olan bagimliligm da dahil ettigi yeni bir model

gelistirmistir [5].

Mochan ve Demchishin modelinde 3 ayr1 zon bulunmaktadir. Z1° den Z2’ ye gegis
metaller i¢in 0.3 oksitler i¢in 0.22 - 0.26 Ts/Tm oranidir. Z2’ den Z3’ e gegis ise 0.45
- 0.5 Ts/Tm orainnda gerceklesmektedir. Thornton modelinde ise Z1 ile Z2 arasinda
ZT adi verilen bir ara ge¢is zonu bulunmaktadir. T zonuna sadece si¢cratma degil

iyon kaplama tekniklerinin hepsinde rastlanilmustir [5].

Bazi durumlarda anormal yapilar da olusabilir. Ornegin titanyum metalinde
gozlenilen sadece ylizeye dik yonde gelisen ¢ubuk seklindeki kristaller gibi (Sekil
3.4.(a)).

Z1 yapist ¢ok diisiik sicakliklarda olusmaktadir. Bu sicakliklarda yiizey diflizyonu
cok azdir. Fim gelisimi 3 boyutlu adaciklar modeline uygundur.ve biiyliyen film
yiizeyi pliriizlidiir. Birkag nm’ lik boslukllarla birbirlerinden ayrilan 10 - 100 nm
capinda kolonsal kristaller bulunmaktadir. Kolonlar hatali kristallerden olugsmustur.
Film kalinlastik¢a yiizey difiizyonu az oldugundan hatalar biiyiimekte ve kalic1 hale

gelmektedirler.
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Alt Metal Z1 73

Film

Sekil 3.5. Dort ana yapisal zonun karakteristikleri ve c¢ubuk seklinde kristal
gelisimi.[5]

ZT bolgesinde ZT gibi hatali kolon yapist bulunmaktadir. Fakat Z1’ de bulunan
kolonlar arasindaki bosluklar yoktur. Iyon kaplamalarda bu zona ¢ok
rastlanmaktadir. Aslinda sicaklik diisiik oldugu iyon kaplamalarda Z1 zonunun
gozlenmesi gerekirken iyon kaplamanin sahip oldugu kinetik enerji film gelisimini

ZT’ ye otelemektedir.

72’ de sicaklik yiizey difiizyonu mekanizmasinin ana faktdr olabilecegi kadar
yiiksektir. Z2, Birbirlerine siki sikiya yapismis tane sinirlari olan kolonlara sahiptir.
Kolon caplart Z1° e gore biytiktiir ve ¢cap Ts/Tm orani arttik¢a biiylimektedir.
Kolonlar Z1 ve ZT’ ye gore daha az hatali kristal yapisina sahiptir.

73’ bolgesinde sicakligin ¢ok yliksek olmasi yiiziinden kiitlesel difiizyon hakim
mekanizmadir. Yeniden kristallesmeler s6z konusudur. Kritaller biiyiiktiir ve rastgele

yonlenmistir. Film ylizeyi diiz ve parlaktir.

Modellerde belirtilen zonlar hakkinda asagida siralanmis noktalara dikkat

edilmelidir:

1) Tanimlanan 4 zonun hepsi kaplanan her malzeme i¢in gecerli olmayabilir.

Ornegin Z3’ e cogu malzemelerde rastlaniimaz.

2) Zonlar arasinda ge¢is kesin bir sicaklik oraninda olmayabilir. Gegis sicaklik
orani kaplama kosullarina ve malzemeye bagli olarak degisebilir. Gegis,
film kalinligin artmasi ile bazen Z3* den Z2’ ye ya da ZT’ den Z1’ e dogru
olabilir.

3) Zonlarin yiizey topograflar1 yiizey enerjisine ve atomlarin yiizeye gelis

acilarina bagl olarak degisebilir.
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4. MOLIBDEN VE Mo-N KAPLAMA SiSTEMi

4.1. MOLIiBDEN

Molibden periyodik tablonun VIb grubunda yer alan glimiissii gri renkli kimyasal
elementtir. Isvecli kimyaci Peter Jacob Hjelm’ de 1782'de molibdeni metal halinde
ayirdi ve Yunanca kursun anlamina gelen molybdos sozciigiinden esinlenerek

adlandirdi[28].

Molibden dogada serbest halde bulunmayan ve olduk¢a ender rastlanan bir element-
tir. Molibden kimyasal olarak tungstene benzer. Cogunlukla molibdenit minerali
iceren cevherlerden {iretilir. Mineralin zenginlestirildikten sonra bol hava bulunan
bir ortamda kavrulmasiyla molibden trioksit (Mo0Oz) elde edilir. Daha sonra
uygulanan islemler molibdenin son kullanim alanina gore degisir. Yiizde 50-75
molibden igeren ferromolibden, termit yontemiyle ya da elektrik firininda ergitme
yoluyla iiretilir. Molibden c¢elige firinda oksit ya da ferromolibden halinde katilir.
Molibden metali molibden trioksitin ya da amonyum molibdatin ((NH4),M00O,)
hidrojenle indirgenmesiyle toz halinde tretilir. Toz haldeki metal ise toz metalurjisi
yontemiyle kiitik metale doniistiiriilir ve buradan haddeleme veya dovme ile

sekillendirilir. Molibdenin fiziksel 6zellikleri tablo 4.1’de kiasaca 6zetlenmistir.

Molibden metali ve molibden temelli alasimlar, baska metallerin ve alasimlarin
cogunun ergime sicakliklariin istiindeki sicakliklarda kullanilabilir. Molibden
baslica demir alagimlar1 ve demirdis1 metal alagimlarinin iiretiminde kullanilir ve
malzemelerin 1siya ve korozyona karsi direncini artirir.  Demirin ve ¢eligin
sertlestirilebilme 6zelligini artiran en etkin elementlerden biri olmasinin yani sira, su
verilmis ve menevislenmis ¢eligin toklugunu da artirir. Ostenitik paslanmaz
celiklerde korozif asitlere ve denizel ortama karst korozyon direncini arttirir.
Molibden dokme demirlere mukavemeti ve 1siya karsi dayanci arttirmak amaciyla
katilir. Ayrica sade karbon ve nikel ve kromlu diisiik alasimli ¢eliklerde 300-500°C
‘de temperleme isleminde temper gevrekligi riskinide azaltir. Molibden metali
filaman pensleri, anotlar ve 1zgaralar gibi elektronik parcalarda da kullanilir. Cubuk

ve tel bigimindeki molibden ise 1700°C sicakliga kadar ¢ikan elektrik firinlarinda
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1sitma elemani olarak uygulanir[28,29].

Molibden c¢ok diisiik siirtiinme katsayisina sahiptir. Bu dovme ile molibdenin
sekillendirilmesinde sorun yaratsada molibdeni asinmaya karsi dayanikli kilar.
Molibden disiilfir (MoS;) grafite benzer ve kat1 yaglayici madde olarak ya da

greslerde ve yaglarda katki maddesi olarak kullanilir[28].

Tablo 4.1 Molibdenin Ozellikleri [29,30,31,32,33].

Atom Numarasi 42

Kristal Yapisi Kiibik Hacim Merkezli
Atom Yarigapi 1.39 °A

Atom Agirlig 95.95

Kafes Sabitesi 3.14°A

Y ogunluk 10.300 kg/mm?
Ergime Noktas1 2620°C, 2890 K
Kaynama Noktas1 5560 °C, 4200 K
Rengi Glimiigsii Gri
Spesifik Ist 0.65 Cal/ g°C 25°C’de
Is1l Iletkenlik 145 W/m °C
Lineer GenlegsmeKatsay1s1(20-100°C) 4.910°/°C
Buharlagsma Gizli Isisi 293 J/g

Ergime Gizli Isis1 5610 J/g
Elektrik Iletkenligi % 34 TACS (%100 bakir)
Spesifik Rezistans 517 mikroohm mm
Elektrik Rezistansinin Sicaklik Katsayisi 0.0039/°C
Manyetik Etki 0.93 x 10 cm/g
Elekrod Potansiyeli -0.2V
Sertlik(tavlanmis) 230 DPN, 147 HB
Young Modiilii 324 x 10° N/ m?
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4.2. Mo-N KAPLAMA SIiSTEMIi

Molibden kaplamalar elektro kimyasal biriktirme, 1s1l piiskiirtme, buharlastirma,
sigratma kimyasal buhar biriktirme, plazma yardimiyla kimyasal buhar biriktirme
yontemleriyle iiretilebilir. Biriktirme sirasinda nétral oksitlerin olugmasi nedeniyle

elektrolitik olarak molibden kaplama yapmak oldukga zordur. [34].

Molibden kaplamalar buharlagtirma, sigratma ve magnetron sigratma teknikleri ile
de tretilebilmektedir. Molibden kaplamalara N ve C asilanmasi sertligi 3-6 kat
arttirarak 2800 HV’ye kadar arttirabilmektedir. Ayni islem asinma dayancini da 2-3
kat arttirmaktadir[33]. Molibden nitriir fazlarinin kaplanma silirecinde yliksek
iyonizasyon derecelerine ve enerjili iyonlara ihtiya¢ duyulmasi nedeniyle reaktif
katodik ark FBB yonteminin kullanimi son zamanlarda 6nem kazanmistir. Bu
kaplamalarin asinma ve siirtinme oOzelliklerine iliskin az sayida literatiire
rastlanmistir[35,36,31] ve bu calismalar bu tez c¢alismasinin gergeklestirildigi

laboratuvarin trtinleridir.

VIB grubu elementlerin karbiir ve nitriirleri (Cr,Mo,W) 1sisal stabiliteleri ve mekanik
ozellikleri nedeni ile biiyiik ilgi ile incelenmektedir. Bu metaller icerisinde krom
nitriirler sert krom kaplamalara alternatif olarak genis uygulama alanlan
bulamaktadir. Ayn1 grubun iiyesi olan Molibdenin nitriirlerinden reaktif sigratma
yontemiyle iiretilen kaplamalarin sertlikleri 2800 HV’ye kadar artmaktadir. Bu
kaplamalarin asinma dayanclar1 ise elektrolitik olarak olusturulan sert krom

kaplamalara gore daha ytiksektir[35,37,38].

Molibden nitriir kaplamalar difiizyona karsi1 bariyer kaplamalar olarak da tretilirler.
Bu tir kaplamalar bakir metalizasyonunda difizyon bariyeri olarak

kullanilirlar[39,40].

Kaplama parametrelerine baglh olarak {iretilen Mo-N kaplamalar farkli faz

stokiyometrilerine sahip olabilmektedir. Ozellikle ayn1 ydntemle iiretilen TiN
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kaplamalar ile karsilastirildiginda Mo-N sisteminde olusan fazlar uygulanan bias

voltajina, azot basincina ve sicakliga ¢cok hassastir[36].

4.2.1. MoN KAPLAMA SiSTEMINE AIiT FAZLAR

Mo-N ikili denge diyagraminda o kat1 ¢ozeltisi [ ve y-nitriirler (MozNi: x) ve
nitriir (MoN) fazlart yer almaktadir. Mo-N denge diyagramlari Sekil 4.1°de

goriilmektedir.

2900

2623
2500 1

P > 1000 atm

2400 A S
2200 -
2000 -

1860°'C T . T
18001/1.08 19 27

1600 -

1400 - 2

Sicaklik C

1200

1000 - )
850C

800 A

600 -
400 {< (Mo)

200 4 BMo,N

Mo,N,
MoN
Mo,N,

0

0 10 20 30 40 50 60
Mo .
% Atomik Azot

Sekil 4.1. Mo-N sistemine ait ikili denge diyagrami[41].
H.M.K. molibden kristalleri yaklasik 1000°C' ye kadar oldukg¢a diisiik azot
¢Oziinlirliigline sahiptir. 1000°C' nin iizerinde, sicaklik artis1 ile birlikte molibden
icinde azot c¢oziiniirligli artmakta ve 1860°C' de %1.08 ile bir maksimuma
ulagsmaktadir. Bu nokta diyagramdaki otektik noktasidir[31]. Alt nitriir fazlari,
diizenli tetragonal yapidadir ve diisiik sicakliklarda kararlt olan B-MoyN fazi ve
yiiksek sicakliklarda kararli yetersiz azot igeren y-Mo0,N fazlar1 olarak
bulunmaktadir. Her iki faz da MoNy seklinde tablo 4.2‘de verilen oldukca genis bir
stokiyometriye sahiptirler. Yukarida belirtilen kararli fazlarin disinda, Mo-N

sisteminde kararsiz bazi fazlar da olusabilmektedir ki buda fiziksel buhar biriktirme
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ve sicratma yontemlerinin kullanimi ile miimkiin olmaktadir. Literatiirde hekzagonal
yapili, MoNp3s bilesiminde & fazi, yine hekzagonal yapidaki 6”-MoNx fazi
(1.17 <x < 1.22) ve NaCl BI kiibik yapisindaki £-MoN fazi olarak belirtilmektedir.
[42,43,44,45].

Tablo 4.2 MoNy seklinde verilen alt nitriirlerin azot stokiyometri (X)
limitleri[46].

Faz Azot Alt Limiti Azot Ust Limiti
B-MozN 0.63 0.66
0.40 0.54
y-MozN 0.38 0.43
0.40 0.54
tanimsiz 0.66
0.60 0.66
¢-MoN 0.85 1.25
1.00 1.80

4.2.2. Mo-Cu Sistemi

Bakir ve molibdenin kat1 halde birbirleri iginde ¢oziiniirlikleri bulunmamaktadir.
S1v1 bakirda molibdenin yaklasik 1083°C de %0.06 at. ¢oziiniirliigii bulunmaktadir
(Sekil 4.2). S1v1 bakirda maksimum molibden ¢oziintirligii ise 2585°C” de % 13 tiir.
Ikili faz diyagraminda gosterilmemesine ragmen yapilan literatiir incelemesinde
900°C de Molibdenin bakir iginde ¢ok az bir ¢dziiniirligliniin bulundugu ve 950°C
de bakirin molibden igerisinde %1.5 (ag.) ¢oziiniirliigliniin oldugu konusunda bilgiler

bulunmaktadir[47].

Magnetron sigratma metodu ile iiretilen Mo-Cu sistemi kaplamalar nanokristalin
yapida olmaktadir[48,49]. Bu oOzellik kaplamalarin mekanik 6zelliklerinin 1yi
olmasimi saglamaktadir ve bu sayede ugak ve uzay sanayiinde saf bakirin diigiik
mukavemetini yenmek i¢in kullanilmaktadir[49]. Xiao ve arkadaslari[48] manyetik
sigratma fiziksel buhar biriktirme yontemi ile metastabil Cui.xMox kat1 eriyigini
tretmisler ve x- 1sinlart difraksiyon ve gecirimli elektron mikroskobu ile degisik
oranlarda bakir igeren Cuj.xMoOy kat1 eriyiginin kristal yapisini tespit etmislerdir.
Kristal yapisi x’ in degisimine gore; 0< x < 0,2 araliginda ylizey merkezli kiibik, 0,2<
x 0,4 araliginda yiizey merkezli kiibik ve hacim merkezli kiibik, 0,4< x <1,0

araliginda ise hacim merkezli kiibik yapida olmaktadir.
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Sekil 4.2. Mo-Cu sistemine ait ikili denge diyagrami[31]

Molibden/Moliden nitriir ve bakirin birbirleri i¢in difuzyon bariyeri olarak
kullanimina iliskin ¢alismalar mevcuttur[47,50]. Luby ve arkadaslarinin[47] bu
konuda yaptiklar1 ¢aligmada Mo/Cu ¢oklu katmanlarin 600° ¢’ ye kadar kararliligin
korudugu, fakat 650°C ve st sicakliklarda tane sinir1 difiizyonu basladigim
belirtmektedirler. Yapilan 1s1] iglemlerde azotun katalitik bir etki yaratarak molibden
ve bakirin birbirleri icine difiize olmalarini hizlandirdigin1 ve sonucunda bakir ve

molibdenin oksitlerinin ve nitriirlerinin olusmasina yol ac¢tigini ifade etmektedirler.

Birbirleri i¢inde ¢oziiniirliikleri bulunmamasina ragmen, bakirin molibdeni 1slatma
ozelligi iyi oldugundan bahsedilmektedir. Ilgili literatiirde 1slatmada atmosferin ¢ok
onemli bir faktor oldugu ve en iyi sonucun hidrojen veya karbonmonoksit ortaminda
alindig1, azot ve argon ortaminda sonucun iyi olmadig1 séylenmektedir [47]. Fakat,

bu konuyu destekleyecek baska literatiire rastlanmamaistir.
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4.2.3. Cu-N Sistemi

Bakir i¢inde azotun ¢oziiniirligii yoktur. Ancak yiiksek enerjili sistemlerde (plazma
destekli vakum buhar biriktirme yontemleri) metastabil fazlarin s6z konusu olmasi
cok karsilasilan bir olaydir. Cu-N sisteminde en yaygin bilinen ve iizerinde
arastirmalar bulunan faz CusN fazidir[51-55]. CusN yaygin olarak radyo frekansi
manyetik sigratma FBB yontemi ile kaplama olarak iiretilmektedir. Uretilen
kaplamalarin mikroyapisi incelendiginde yapinin nanokristalin veya amorf oldugu
gozlenmistir[51]. CusN fazimmin  optik ve elektrik ozelliklerinin ~ kaplama
kosullarina(gaz kismi basinci, kaplama sicakligi, BIAS giicii) gore degisimi
konusunda yeni yapilan arastirmalar bulunmaktadir. ilk olarak 1970’ li yillarda x-
isinlart difraksiyonu ile CugN kristal yapist tanimlanmustir[51]. CusN kiibik anti
ReOs tipi (latis sabiti 3.815 A) kristal yapisina sahiptir. Kristal yapisinda birgok
bosluk bulunan CusN, bu bosluklara yerlesen baska atomlar sebebiyle elektrik ve
optik Ozelliklerinde biiylik degisimler meydana gelebilmektedir. Oda sicakliginda
kararl1 olan bu faz 300-350° C sicakliktan itibaren Cu ve N, ye bozunmaya baslar.
CusN fazi yar iletkendir ve goriiniir ve infrared dalga boylarinda optik reflektivitesi
saf bakira gore ¢ok kiigiiktiir. Bu 6zelligi sayesinde optik data kaydedicilerinde ve
yiiksek hizli biitlinlesik devrelerde biiyiik bir kullanim potansiyeline sahiptir. Sadece
bir defa yazilabilir disklerde, CusN kaplamasi iizerinde lazer ile lokal isitmalar
yapilarak metalik bakir noktalar1 olusturarak bu islem gergeklestirilir. Ayrica CusN,
biitiinlesik devrelerde kullanilan Si ince plaka (wafer) lizerine kaplanan bakir
yollarda daha yiiksek sinyal hizlar1 elde etmek i¢in aluminyum tampon kaplamanin

yerini almaktadir[52].
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5. TRIBOLOJIK SISTEM, SURTUNME VE ASINMA

5.1. Tribolojik Sistem

Bir katit madde ylizeyinden; goreceli olarak hareketli ve temas eden kati, sivi veya
gaz halindeki karsi madde tarafindan mekanik etki ile madde taginimina aginma
denir. [56-58] Asmma genel olarak; triboloji, siirtiinme ve yaglama terimleriyle
birlikte kullanilmaktadir. Triboloji; biitiin bu terimleri kapsayan bilim dali olarak
tanimlanmaktadir. [56-58]. Asinma olaymin sistematik olarak incelenebilmesi igin
tribolojik sistemden s6z etmek gerekir. Tribolojik sistemi olusturan karakteristik

bilesenler;
a) Malzeme,
b) Kars1 malzeme,
C) Arayiizey
d) Ortam

olarak tanimlanabilir.Sekil 5.1.°de bir tribolojik sistem sematik olarak gosterilmistir.

Sekil 5.1. Tribolojik sistemin sematik olark gosterilisi a) malzeme, b) kars1 malzeme,

c) arayiizey, d) ortam [59],
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5.2. Siirtiinme

ki malzeme birbirleriyle temas haline getirildiginde, malzemelerden birinin
digeri tlizerinde hareketine kars1 silrtlinme kuvvetleri direng gosterir.
Kaymay1 baslatan kuvvet (Fs) ile temas etki eden normal kuvvet (Fy)

arasinda su bagint1 mevcuttur:

Fo = uFy (5.2)
Burada s statik siirtinme katsayisidir. Kayma basladiktan sonra siirtiinme

kuvvetinde bir azalma olur ve bu durumda su bagint1 yazilabilir:

Fo = 1cFy (5.2)

Burada pk; kinetik strtiinme katsayist  olup degeri us'den daha
disiiktiir[60,61]. Bu durum Sekil 5.2'de gosterilmistir.

Fn Fn
Fs «— Fk «— “““
a b

Sekil 5.2 a) Statik b) Dinamik siirtinmenin sematik olark gdsterilisi [60].

Kinetik siirtlinme katsayist p’nin  diisiik degerde olmast su sekilde
aciklanabilir; yiizeyler birbiri iizerinde kaymaya basladigi zaman, ¢ikintilar
statik temasta oldugu gibi atom-atom bag kuracak zamani bulamazlar.
Oysa statik temas durumunda temas bolgelerinde olusan plastik
deformasyonlar piirliz uglarin1 birbirine ¢ok iyi bastirarak, temas alani
boyunca atom atoma baglar meydana getirir; yani sofguk basin¢ kaynagi
olusur. Statik siirtiinme durumunda olusan atom baglar1 sebebiyle birbiriyle
siirtlinen bu iki malzemenin kaymas1 i¢in malzemenin, kayma akma gerilmesi
seviyesinde bir gerilmeye ihtiyaci vardir. Bu nedenle kaymaya sebep olan

siirtiinme kuvveti (Fs): (3.1) bagintisiyla ifade edilebilir [61].

Fs — az-a (5.3)
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Yani temas alan1 (a) azaldiginda, kaymanin gerceklesmesi i¢in gerekli
kuvvet de azalacaktir. Kinetik temas durumunda, temas alaninin atomlar
arast baglar olusmadigi icin temas alani 6nemli Olgiide azalir; bunun
sonucunda silrtiinme kuvveti ve dolayisiyla da siirtlinme katsayist azalir.
Kayma durunca, atomlar arasi baglar olusur ve sonugcta siirtiinme katsayisi ps

degerine yiikselir[60].

5.3. Asinma

Asinma, bir yilizeyden diger ylizeye transferi veya asinma pargalarinin
olusumu neticesinde ortaya c¢ikan malzeme kaybi olarak tanimlanabilir.
Birbiriyle temas halinde olan malzeme yiizeyleri, oksit filmleri veya
yaglayicilar ile korunsa bile, mekanik yiikler altinda oksit tabakasinin veya
yaglamanin bozulmasi, iki yiizeyin birbiriyle dogrudan temasina sebebiyet
verebilir. Bu temas, malzemenin c¢alisma kosullarindaki omri ve
performansini sinirlayan asinmaya neden olur[61]. Malzeme geometrisi
malzeme sertligi ve asinmanin meydana geldigi ortam kosullari, asinma

orani lizerinde dnemli etkiye sahiptir[57,60].

Asmnma c¢ok degisik sekillerde smiflandirilmistir. Arastirmacilar  genellikle
mekanizmalari, olusum siddetleri ve sikliklarina, dolayisiyla 6nem derecelerini goz
online alarak siniflandirmiglardir. Eyre ve Rabinowicz farkli zamanlarda, asinma

mekanizmalarinin 6nemini incelemislerdir. [59]
Eyre ve Rabinowicz asinma mekanizmalrini 4 ana baslik altinda toplamistir. [59] :
1. Adhezif asinma,
2. Abrazif asinma,
3. Korozyonlu aginma,
4. Yorulmali asinma.

Waulpi asinmayi asinma I ve asinma II olarak;
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Asmma |

Abrazif Asinma

» Erozyonlu asinma
» Zimparaliyarak aginma

» Oyuk aginmast

Adhezif Asinma

Asinma II

» Kazimali asinma

Yorulma Asinmasi

» Yiizey alt1 yorulma aginmasi
» Yiizeyden gelisen yorulmali aginma

» Kavitasyonlu yorulma aginmasi

olacak sekilde siniflandirmistir[62].

Buradan da anlasildigi gibi asinma degisik bilmadamlar tarafindan degisik sekilde

siiflandirilmistir. Ortak amag, benzer mekanizmalarla gelisen asinma olaylarini bir

araya toplamak ve digerlerinden farklarini ortaya koyarak siniflandirma yapmak

olmustur.

Bu calismada aginma asagida goriilen sekilde siniflandirilmistir. [57]

a. Partikiiller veya akigkanla meydana gelen aginma

>

vV Vv VY YV V¥V

Abrazif asinma ,

Kati partikiillii erozyon,
Kavitasyon erozyonu,
Parlatarak asindirma,
Akiskan darbesiyle aginma,

Bulamag halindeki bir akiskanin asindirmasi

b. Yuvarlanma, darbe ve kayma hareketiyle meydana gelen asinma

>

Adhezif asinma,
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» Kazimali aginma,
» Yuvarlanan yiizeylerin aginmasi,
» Darbeli asinma

c. Kimyasal reaksiyonlarla ilgili asinma
» Korozyonlu aginma,
» Oksidasyon aginmasi.

Bunlarin disinda kalan yorulamali aginma bu siniflandirmaya dahil edilmelidir.

5.3.1 Abrazif asinma:

Yirtilma veya ¢izilme asinma olarak da isimlendirilen abrazif asinma,
sistemde hizli hasara neden olan 6nemli bir asinma tiiridiir. Abrazif asinma,
biri digerinden daha sert ve piiriizlii olan metal yilizeylerinin birbiriyle temas
halindeyken kaymasi  sirasinda meydana gelir.  Sekil 5.3'te sert bir
malzemenin, yumusak bir malzemeden c¢apak scklinde abrazif asinma

pargalar1 alig1 gosterilmistir.

ko << kg

k=Kayma mukavemeti

Sekil 5.3. Abrazif Asinma [34]

Sert parcalarin yumusak metale batmasi da abrazif asinmaya neden
olabilmektedir. Abrazif asinma hizi, malzeme yilizeyine etki eden yiik
azaltilarak diisiirtilebilir; bu durumda sert parcaciklar metal icine daha az
dalarlar boylece daha az malzeme kaybi1 meydana gelir. Malzeme agisindan
daha sert alasim kullanarak, sertlik arttirmak amaciyla 1s1l  islem
uygulayarak ve malzeme yiizeyini sert bir tabakayla kaplayarak, abrazif

asinma hizini azaltmak miimkiindiir[60].
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Abrazif asinma geometrik olarak ikiye ayrilamaktadir. Siirtiindiikleri malzemeye
gore daha sert olan partikiillerin ylizeyi ¢izmesi iki elemanli abrazif asinma; iki
malzeme ylizeyi arasinda serbest olarak hareket eden partikiillerin meydana getirdigi
hasara 3 elemanli abrazif asinma adi verilir. [34,60,61,63] Sekil 5.4’de iki ve ¢

elemanlt abrazif asinma sematik olarak gosterilmistir.

b -

—

L-’/l_f“\‘/;f /:’
e
al a2

Sekil 5.4 a) Iki elemanl abrazif asinma b) Ug elemanli abrazif asinma [63]

5.3.2. Adhesif Asinma

Yapisma asinmasi olarak da isimlendirilen adhesif asinma, bir metal
ylizeyinin bir baska metal yiizeyinde bagil hareketi sirasinda, birbirlerine
kaynaklanmis (veya yapismis) yiizeydeki piiriizlerin kirilmas: sonucu ortaya

cikar (Sekil 5.5).

Uygulamada adhesif asinma, 6zellikle metaller arasindaki kayma stirtlinmesi
nedeniyle meydana gelir ve asinma parcalar1 yumusak olan metalden kopar.
Eger iki metal ayni sertlikte ise, asinma her iki ylizeyde de olusur. Metaller
arasindaki yaglamanin miikemmel olmasi, meydana gelen tribosistemin agir1
1sinmasinin engellenmesi, temas eden malzeme yiizeylerinin parlak olmasi,
ylizeye etki eden yiikiin azaltilmasi ve malzemenin sertliginin arttirilmasi ile

adhesif asinma azaltilabilir[34,60,61,63].
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Sekil 5.5 Adhezif asinma [60,61,63]

5.3.3. Korozyonlu Asinma

Korozyonlu asinma; birbiri ile temas halindeki yilizeylerin kayma sirasinda
cevrelerindeki ortamla kimyasal olarak reaksiyona girmeleriyle asinmalar
olayidir. [34]. Korozif asinmanin modellenmis bir sekli asagida verilmistir
(Sekil 5.6). Korozyonlu asinmada ortamla temas halindeki yiizeyler arasinda

dinamik bir iliski mevcuttur. Bu iliski adimlara ayrilmis g¢evrimsel bir
islemdir [59].
i. Ilk adimda; temas halindeki yiizeyler ortamla reaksiyona girerler.

Reaksiyon iriinleri ylizeylerde meydana gelir.

ii. Ikinci adimda; temas alaninda reaksiyon iiriinleri ¢atlak olusumu veya

abrazif etkiye neden olur.

Korozyonlu asinmayir 6nlemek amaciyla, yiiksek sertlife ve korozyon direncine
sahip kaplama malzemeleriyle yiizeyi kaplamak, ortamin havayla temasini kesmek
ve pH’simi diisiirmek, kromat ve nitratlar gibi inhibitorlerin kullanimi, katodik

koruma kullinimi gibi yontemler kullanilabilir.
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Sekil 5.6 Korozyonlu asinma [34]

5.3.4. Yorulmah Asinma

Yorulmali aginma, birbirleriyle temas halinde bulunan yiizeylerde basma ve ¢ekme
gerilmelerinin etkisiyle yapida mikro catlaklarin olusmasi ve asinmalar1 olayidir.
Yorulmali aginmada ortamla temas halinde bulunan yiizeyler arasinda dinamik bir
iligki mevcuttur. Temas halindeki yilizeyler ortamla reaksiyona girer, liriinler yiizeyde
olusur ve daha sonra reaksiyon iiriinleri ¢atlak olusumu veya abrazif asinmaya sebep

olur [34].

Fr
YTTW%%%%%V
Lekme Basma
Gerimes/ Gerimess
/ Catlakiar

Sekil 5.7. Yiizeyde ve yiizey altinda olusan ¢atlaklardan kaynaklanan yorulmali

asinmanin sematik gosterimi [34].
5.3.5. Erozif Asinma

Erozif ortamlarda, sivi veya gazin igerisinde bulunan kii¢iikk damlalarin veya kati
partikiillerin yiizeye carpmasi ile malzemede veya bilesenlerinde meydana gelen

asinma ¢esidir. Kat1 partikiillerin hareket halindeki kesici takimlara, valf
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konstriikisyonlarina, boru baglanti noktalarina ve diger ylizeylere ¢arpmasi

malzemelerde ¢ok biiyiik erozyona neden olur.

Sekil 5.8’de erozif aginmanin temel mekanizmasi sematik olarak gosterilmistir. A
partikiiliiniin B ile gbsterilen malzemenin yiizeyine ¢arpmasi sonucu B malzemesinin
yiizeyinden bir par¢a kopmaktadir. Bu partikiil, bir atom veya bir gaz molekiilii
olabilir. Sigratma ile yapilan ince film kaplamalar atomik diizeyde aginmaya dayanr.
Ciinkii, sigratma proseslerinde kullanilan Ar" iyonlar1 ayn1 erozif asinmada oldugu

gibi hedef iizerine ¢arparak malzemeden parca kopartirlar. [34,63]

Miihendislik malzemelerinin kati partikiillerin ¢arpmasma verdikleri tepki
malzeninin sinifina, o anki haline (kati, s1v1, gaz), cevresel faktorlere baglidir. Tabi
bunun yaninda ¢arpma acisi, ¢arpma hizi, partikiil tip ve boyutu yine erozyonun

boyutunu etkiler. [34,63]

Malzermeni;

Tl I TTFITTE F7 7724 #

Sekil 5.8. Erozif asinmada meydana gelen tipik olaylar [34]

5.3.6. Kavitasyonlu Erozif Asinma

Bir kat1 ve bir siv1 birbirlerine gore goreceli hareket halindeyken, sivi igerisinde
olusan baloncuklar kararsiz hale gelir ve yiizeye ¢arpmaya baslarsa kavitasyonlu
erozif asinma olusur. Kavitasyon zarar1 genellikle gemi pervanelerinde, deniz
otobiilerinde, baraj kizaklarinda, kanal kapaklarinde ve diger suyla c¢alisan
tiirbinlerde goriiliir. Kavitasyon erozyonu sirasinda, malzeme ile temas halinde olan
s1vi gaz habbeciklerini yiizeye ¢ok yiiksek hizlarda getirir. Bu habbecikler malzeme

yiizeyine carparak patlarlar ve bu patlama yiizyede ¢ok dalgalar1 olusturur ve bunun

52



sonucu olarak malzemeden parca kopar (sekil 5.9). Kavitasyon erozyonu yiizeyi

daglamaya benzer sekilde piiriizlendirir. [34,60,61].

- \S o /
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Sekil 5.9. Sivi habbelerin c¢arpmasiyla olusan kavisyon erozyonunun sematik

gosterimi [34 ].
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6. KAZIMALI ASINMA

Birbiri ile temas halinde bulunan malzemelerin kendi aralarinda belli frekansta
goreceli olarak yer degistirmeleri sonucunda meydana gelen asinma tiirtidiir.
Kazimali korozyon, malzemelerin yiizeylerinde ortam sartlarinin da etkisiyle
etkileserek kimyasal bir reaksiyon meydana getirmesi ve bu reaksiyon sonucunda
meydana gelen iiriinlerle kazimali asinma sistemlerinin etkilenmesidir. Kazimali
yorulma ise aginma ve yorulmanin birlikte olustugu hasar olayidir. Kazimali asinma

korozyon ve yorulmadan bagimsiz kendi basina bir hasar ve aginma tiirtidiir [38].

Birbiri ile temas halinde bulunan malzemelerde hareket genellikle dis titresimin
sonucudur fakat bir ¢ok durumda temas noktasindaki elemanlardan birisi ¢evrimsel
gerilmeye (yorulma ) maruz kalmasi sonucu malzeme iizerine daha fazla yiik biner
ve yorulma catlak erkenden olusumu goézlenir. Bu durumda meydana gelen asinma
kazimali1 asinmadan daha zararli bir hal alir ve bu asinmaya kazimali yorulma veya
temas yorulmasi adi verilir. Yorulma catlaklar1 temas eden bdlgelere ¢ok yiliksek
normal yiik uygulandiginda veya bir ylizeyde durgun ¢ekme gerilmesi olugsmasiyla

baglar.

Kazimali aginma ve kazimali korozyon genelde tiim diinya literatiiriinde kabul
gormesine kargin Almancada ‘“reiboxydation” ve fransizcada “ corrosion de

trepidation” olarak kullanilmaktadir.

Kazimali aginma ilk defa Eden, Rose ve Cunnigham tarafindan 1911 yilinda,
yorulma cihazinda c¢elik tutucular ile celik arasinda kahverengi bir oksit filminin

olusmasiyla tespit edilmistir.

Kazimali asinma kesfedildikten sonra kazimali aginma deneylerinde {i¢ ayri rejim

ortaya ¢ikmistir. Bunlar ;
e Elastik yapisma (stick slip)
e Kismi-kayma (partial slip)

e Kayma (gross slip)
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Kazimali aginma kosullarina gore farkli evrelerde goriilen bu durumlar aginmanin

davranig bigimini ve mekanizmalarini izlenebilir kilar.(5)

Elastik yapisma kosullarinda dogrusal bir yer degistirme kaydedilirken kazimali
asinma i¢in enerji harcanmaz. Kismi kayma kosullarinda ise az da olsa kazimali
asinma i¢in enerji harcanmaktadir. Ama bu aginmanin mekanizmasini belirlemek i¢in
yetersizdir. Kayma kosullarinda ise dinamik siirtinme kuvveti — yer degistirme

egrisinden siirtlinme kuvveti hesaplanabilir ve asinmanin mekanizmasi belirlenebilir.

6.1. Kazimali Asinmanin Gorildiigi Yerler

Kazimali aginmanin en ¢ok goriildiigii yerler birbiriyle temas halindeki mekanik
parcalardir. Makinalarin hepsi titresimli bir sekilde calistig1 i¢cin mekanik parcalarda
kazimali asinma en c¢ok goriilen asmmma tiriidiir( tekerlek gobeklerinde, piston

yiizeylerinde, ara¢ gii¢ iletim pargalarinda vb. ).

Birbirine ekli pargalar kazimali asinmanin diger goriildiigii yerlerdir. Mitchell’e gore
ucaklarda titresim halinde olmayan higbir ek yeri yoktur. Ucak gdvdesinin bir ¢cok
yeri  aliminyum ve g¢elik malzemelerin per¢inlenmesiyle olustur. Perginle
birlestirilmis bir ek yerinde bile en azindan 3 bolgesinde kazimali aginma meydana

gelebilir( sekil 6.1 ).
I. Percin panelleri arasinda
Il. Percin baghiginin alt kismui ile panel arasinda

[1l. Peg¢inin orta noktasi ile per¢in deligi arasinda

Per¢in
14 Panel
—> 1l ‘
I
e

Sekil 6.1 Aliiminyum ve ¢eligin percinlenmesi sonucu olusabilecek kazimali

asinma noktalarinin sematik gdsterimi
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Gaz ve buhar tiirbinlerinde asagida belirtilen sekilde calisan pargarda da kazimali

asimma goriiliir. Bu yerler;
e Tiirbin diskinin hareketli safta siki gegmeyle birlestirildigi bolge,
e Keskin yiizeylerin diske kirlangig kuyrugu sekilde baglandigi bolgedir.

Elektrik jeneratorlerinin rotor yuvalarinin {izerinde sargilarin oldugu bolgeler vardir.
Bu bolgeler kamalarla ( wedge) ile sikistirllmistir. Rotorda yorulma catlaklarinin
gorildiigli sargi kanallarinin alt kesim bolgeleri ve kama arasinda kazimali asinma
goriiliir.

Buhar jeneratorleri ve 1s1 degistiricilerinde akigkanin neden oldugu titresim
sonucunda kazimali asinma olusur. Kazimali asinma, akigkanin gectigi tiipler ile

bunlara destek olan bolgeler arasinda gergeklesir.

Kazimali asinma 6zellikle birlestirme amacli kullanilan ortopedik pargalarda goriiliir.
Bu pargalar kirilmig kemikleri birlestirmek i¢in kullanilir. Korozyon dayaniminin
yiiksek olmasi i¢in kemige tutturulan parga ile vida aynt malzemeden yapilmalidir.
Kazimali aginma da vidanin kafa kisminin alt1 ile plaka arasinda meydana gelir.
Kazimal1 aginma sonucunda meydana gelen birikintinin kullanilan malzeme ile ayni

olmasi korozyon hizini azaltici bir rol oynar.

6.2. Kazimah asinmaya etki eden parametreler

Kazimali asinmada etkin parametreler ¢evrim sayisi, normal yiik, yer degistirme

miktari, frekans ve ortam sartlaridir [38]. Bu parametreler asagida 6zetlenmistir.

6.2.1. Yer Degistirme Miktari

Tomlinson’a gore kazimali aginmanin olusmasi i¢in malzemelerin birbirine gore
goreceli hareket yapmasi gereklidir. Ayrica bu hareketin ¢ok diisiik boyutta yani
nanometre seviyesinde bile olmasi kazimali asinma hasarinin olusmasi i¢in yeterlidir.
Elastik deformasyonla meydana gelen kayiplardan kaginmanin en tatmin edici yolu
kismi kayma sartlarinda ¢alismaktir. Kismi kayma sartlarinda ¢alismak i¢in en uygun

geometri top ve diiz yiizey kullanimiyla miimkiin olmaktadir ( Sekil 6.2 ).
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Diiz yiizeyli

/’ malzeme

Sekil 6.2. Top, diiz ylizey temasinin sematik gosterimi

Top ve diiz yiizey temasinin statik temastaki Hertzian ¢ozlimiine gore olusumu Sekil
6.3’te verilmistir. Tanjantsal kuvvet veya biikme kuvveti uygulandiginda, kayma;
temas ile olusan ¢emberin dis halka bigimindeki bdlgesinin iizerinde olusur. Eger
uygulanan kuvvet salinimli ise kayma bolgesinde kazimali asinma olusur. Bu

durumda, temas bolgesinin merkezi hareketsiz kalir.

Sekil 6.3. Tanjantsal bir yiik uygulandiginda top ve diiz tiizey arasindaki kaymanin
sematik gosterimi [38].
Genlik arttikga, zarar goren alan, gelikler i¢in kirmizimsi-kahverengi oksit ile

karakterize edilir. Bu durumda genislik artar fakat dis yarigap sabit kalir.

Yer degistirme miktarina gore kazimali asinma sekli degismektedir. Yer degistirme
miktarinin biiyiimesi ile birlikte karsilikli kayma ( karsilikli kazimali aginma )
durumu ortaya ¢ikar[4,38]. Yapilan aragtirmalar sonucunda, spesifik asinma hizinin,
yer degistirme miktarinin 100um’dan biiyiik oldugu durumlarda sabit kaldigi ve
bundan sonra karsiliklt kaymanin basladigi bulunmustur(Sekil 6.4).
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Sekil 6.4. Genlik degisiminin spesifik asinma hizina etkisi

Karsiliklt kazimali asinma ya da karsilikli kayma denilen bu aginma rejiminde
baslangigtaki temas mesafesi yer degistirme miktarindan daha fazla mesafe
kaydeder. Diger bir degisle kazimali asinma sirasinda malzeme hareket ettigi yonde
kendi boyundan daha fazla mesafe kaydediyorsa karslikli kazimali asinma durumu
sozkonusudur. Bu duruma en 1yi 6rnek icten yanmali motorlarda silindir bloguyla
piston segmani arasindaki iliskidir. Motordaki yanma sirasinda piston segmaniyla
silindir blogu arasindaki temas mesafesi, pistonun hareketi sirasindaki yer degistirme
miktarindan ¢ok kiigiiktiir [38]. Karsilikli kazimanin temel karakteristikleri olusan
triinlerin kontak icinde oksitlenmemis olmasi ve asinma katsayisinin kazimali

asinma kosullarindakine oranla daha biiyiik olmasidir [59].

6.2.2. Normal Yiik

Top ve diiz ylizey arasinda olusan temas bolgesinin u¢ kismi maksimum yiikiin
uygulandigr kisimdir. Bu nedenle malzemede plastik deformasyonun meydana
gelebilecegi en muhtemel noktadir. 6.1°deki esitlikte asil temas alanin hesaplanmasi

icin gerekli formiil verilmistir.

A= (6-1)

0o
Bu formiilde “A” asil temas alanini, “P” uygulanan yiikii ve Py’da akma basincinm

belirtmektedir ki buda yaklasik olarak malzemenin akma mukavemetinin 3 katidir.
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Kazimali asinma sadece temas eden bolgelerden olustugu igin, uygulanan yiik ile
asimnma miktar1 dogrusal olarak artacaktir. Bu durum yerdegistirme miktariin sabit

oldugu durumlarda gegerlidir. [59]

6.2.3. Cevrim Sayisi

Celikler iizerinde yapilan caligmalar sonucunda asinma hacmi ile ¢evrim sayisinin
dogru orantili oldugu ortaya konmustur. Pekcok calismada, aginmanin baslangi¢ hizi

yiiksektir; ancak, daha sonra hizlica azalir ve egri dogrusal kalir. [59]

6.2.4. Frekans

Frekansin aginma hacmi tizerine etkisi ilk olarak Feng ve Uhlig tararfindan ortaya
konmustur. Buna gore frekans arttik¢a kazimali asinma hasar1 azalmakta ve frekansin
belli bir degerinden sonra; yaklasik 20 Hertz, kazimali asinma miktar1 sabit
kalmaktadir. Diisiik frekanslarda asinmadaki artmanin sebebi ise oksit filmlerinin

olusumu ve bozunmasidir. [59]

6.2.5. Ortam Sartlarmin Etkisi

Kazimal1 aginmay1 en fazla etkileyen parametreler ortam sartlarint meydana getiren
sicaklik ve bagil nemdir. Sicaklik kazimali asinmada ilk farkedilen parametredir.
Yapilan ¢aligmalar sonucunda genel olarak sicaklik arttik¢a kazimali asinma azaldigi

sonucuna varilmistir. [59]

Bagil nem artisiyla ylizeyde kaymayr kolaylastirict bir filmin meydan gelmesi

nedeniyle kazimali asinma azalmaktadir. [59]

6.3. Seramik Malzemelerde Kazimah Asinma

Sert seramik kaplamalarin kazimali asinma mekanizmalarida diger asinma
mekanizmalarinda oldugu gibi arayiizeyde olusan asinma iiriinlerinin kontroliinde
gelismektedir. Dolayistyla arayiizey olusumuna etkide bulunan tiim faktorler asinma
davranisina da etki ederler. Bu faktorleri nem, sicaklik, malzemelerin bilesimi, ortam

ozellikleri ( pH ve yaglayici varlig ), yiizey piiriizliiliigli olarak siralanabilir.
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Bagil nem miktar1 kazimali asinmada asinmanin mekanizmasini belirlemek
anlaminda karsimiza ¢ikan ilk ve en Onemli faktordiir. Celis [65] bagil nem
miktarinin TiN-Al,O3 ¢iftinde dinamik siirtiinme kuvvetine etksini incelemis ve artan
nem miktar1 ile silirtiinme kuvvetinde dolayisiyla siirtiinme katsayisinda diisiis
gozlemistir. Bu diisiisiin sebebi nem miktarina bagli olarak ara ylizeyde olusan ve

kaymayi kolaylastiran Ti-OH filminin varliindan kaynaklanmaktadir.

Kazimali asinma deneylerinde asmmanin mekanizmasin1 olusan iriin tabakasi
belirlemektedir. Bu konuda TiN-Al,O3 ¢ifti lizerine yapilan kazimali asinma
deneylerinde [64] sekil 6.5°de gosterildigi gibi asinma siirecinin 5 ayr1 evreden

meydana geldigi belirlenmistir. Bu evreler;
1. Baslangi¢ periyodu

2. Olusan iriinlerin karakterinin amorf Ti-O yapisina donmesye baslamasi ve

bunun sonucunda dinamik siirtlinme kuvvetinin artis,
3. Amorf Ti-O yaps1 ve maksimum dinamik siirtinme kuvveti bolgesi,

4. Amorf Ti-O yapisinin bozunmaya baslamasi ve dinamik siirtiinme kuvvetinde

disiis,

5. Uriin tabakasinin nanokristalin yapiya donmesi ve siirtiinme katsayisinin

amorf yapinin tersine diisiik degerlerde sabit kalmasi.
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Sekil 6.5. Cevrim sayist siiriitnme katsay1 ve siirtiinme kuvvetine nemin etkisi

Sekilden de goriildiigii gibi diisiik %10 bagil nem miktarlarinda olusan iiriinler amorf
yapida yiiksek (%85 ) bagil nem miktarlarinda olusan iiriinler ise nanokristalin
yapiya sahiptirler ve olusan iirlinlerin nanokristalin yapiya donmesiyle birlikte

stirtiinme kuvveti diismektedir.
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Bagil nem miktarinin asinma mekanizmasina diger bir etkiside Huq ve Celis [66]
tarafindan (TiAl)/TiN ¢ok katl kaplamalar ve aliimina ¢ifti lizerinde arastirilmis ve
su sonuclar bulunmustur. Diisiik nem miktarlarinda asinma {iriinli olarak kopan ve
arayiizeyde olusan TiN-Al ve Al,O3 partikiilleri abrazif asinmaya neden olmakta
iken nem miktarinin artmasi ile birlikte bu partikiiller hidroksit filmi haline dontisiip
yaglayici etkide bulunmaktadirlar. Boylece siirtlinme katsayisi ve asinma miktari

azalmaktadir.

Kaplama ve karsi malzemenin birbirleri igerisindeki ¢oziintirliikleri asinma iirtinii
olusumuna dolayisiyla kaplamanin asinma miktarina etkide bulunmaktadir. Celis
[66] (Ti,AN tek katli ve (Ti,Al)N/TiN ¢ok katli kaplamalarmin Al,O3 bilyaya kars1
ayni sartlarda yaptig1 yaptig1 kazimali aginma deneylerinde Al iceren kaplamalarin
daha fazla asindigim1 gormiistiir. Birbirleri igerisindeki c¢oziiniirleri fazla olan
malzemelerin kazimali asinmaya tabi tutulmasi asmmma {rini miktarini
arttirmaktadir. Birbirleri igerisinde ¢oziinme orani diisiik olan malzemeler secildigi

zaman ise asinma miktar ve mekanizmasi diger faktorler tarafindan belirlenmektedir.

Yiizey piriizliiligli de asinma mekanizmasina etkide bulunmaktadir. Eger yiizey
purizliligi fazla ise asinma sirasinda yiizeyden kopan partikiiller abrazif aginmaya
sebep olabilecegi gibi yaglayici etkide de bulunabilirler. Bu kopan ve arayiizeye

gecen parcalarin karakterine bagli oldugu gibi ortam sartlarina da baghdir.

Celis [67] ve grubu tarafindan yapilan ¢aligmada ise TiN-Al;O3 ¢ifti lizerinde hava
( %50 nem ), su ve H3PO, soliisyonu ortamlarinda yapilan kazimali asinma
deneylerinde hava ve su ortamlarinda yapilan deneylerde elde edilen asinma
miktarlarmin birbirine ¢ok yakin oldugu goriilmiis. Fakat HsPO, soliisyonu iginde
yapilan deneylerdeki aginma digerlerine oranla oldukga diisiik ¢cikmis bunun sebebi
ise fosforik asit nedeniyle arayiizeyde yaglayici olarak davranan bir film olusumu ve

asinma miktarinin azalmasi seklinde belirtilmistir.

Vanhulsel [68] tarafindan elmas benzeri kaplamalarda (DLC) degisik sicakliklarda
(25-100-150-275-300 °C) yapilan deneylerde sicakligmin arttirilmast ile siirtiinme
katsayisinda diislis bununla beraber asinma hacminde genisleme ve derinlesme

gorilmiistiir.
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7. DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada Magnetron si¢ratma teknigiyle iiretilmis olan molibden nitriir sert
kaplamalar ile molibden nitriir bakir nanokompozit sert kaplamalarin degisik nem
oranlarinda kazimali asinma davranislar1 karsilastirilmistir. Taban malzeme olarak
yiikksek hiz celigi (YHC) kullanilmistir. Kaplamalarin igerdikleri fazlarin ve tane
boyutlarmin belirlenmesinde diisiik agili x-151m1 difaksiyon yontemi, bakir igerigini
tespit etmek ve morfoloji incelemesi i¢in taramali elektron mikroskobu ve enerji
dagilim spektrum (EDS) analizleri kullanilmistir. Belirlenen faz ve bakir
oranlarindaki kaplamalarin karakterizasyonunda, kalinlik 6l¢iimii i¢in top-krater
(calotest), yiizey pilriizliliigi Ol¢iimi icin profilometre, taban malzemeye
yapismasinin yeterli olup olmadigin1 gézlemek i¢in Rockwell C testi, sertlik dl¢timii
icin ultra mikrosertlik ve kazimali asinma i¢in disk {izerinde top asinma deney
yontemleri kullanilmistir. Asinma davranislarinin  incelenmesi i¢in  kazimali
asinmanin kayma rejimi temel alinmistir. Kazimali asinma deneyleri, Aliimina
(Al,03) bilya kullanilarak yapilmistir ve deneyler sonrasinda numunelerdeki aginma

izleri taramal1 elektron mikroskobu ve phase shift kullanilarak incelenmistir.

7.1. Numune Hazirlama

Taban malzemesi olarak % 4,5 Co ve % 2,6 V igeren yiiksek hiz ¢eliginin, yilizeyleri
Struers Rotoforce - 4 ve Rotopol 25 numune hazirlama ve parlatma unitesinde
oncelikle 300N yiik 256 rpm donme hiziyla Md plan asindirict zimpara ve 9p
asindiric1 elmas siispansiyonu kullanilarak 6n parlatma islemine tabi tutulmustur.
Daha sonra 150N yiik ve 156 rpm hizinda Dp plan asindirict zzimpara ve 1p asindirici
elmas silispansiyonu kullanilarak malzeme parlatilmis ve sonra asetonla

temizlenmistir.

Molibden nitriir ve molibden nitriir bakir kaplamalar, 1.T.U. Metalurji ve Malzeme
Bolimii, Yiizey Kaplama Laboratuvarinda magnetron sigratma teknigiyle
kaplanmistir. Kaplamaya ge¢meden Once numuneler, katodik ark fiziksel buhar

biriktirme metoduyla 2 dakika siireyle -1000 V’luk bias voltajiyla temizleme ve
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1sitma islemlerine tabi tutulmus hemen ardindan kaplamanin daha iyi yapigmasi i¢in -
150V bias voltaji ile 1 dakika Molibden altlik kaplama yapilmistir[6]. Bu islemlerden
sonra magnetron sigratma teknigi ile tablo 7.1 ve 7.2 de verilen parametreler ile

kaplama yapimustir.

Tablo 7.1. Molibden Nitriir kaplama iiretim parametreleri

Target Mo (saf)
Giig (Watt) 500 — pulse
Kaplama Basinci (torr) 7,5x10°°

Ny oran1 (%) 20
Kaplama Siiresi (dk) 15
Kaplama Sicaklig1 (°C) 250-300

Tablo 7.2. Molibden Nitriir bakir kaplama tiretim parametreleri

Target Mo-Cu (toz metalurjisi ile hazirlanmis)
Gl¢ (Watt) 500 — pulse

Kaplama Basinci (torr) 7,5x10°°

Ny oran1 (%) 20

Kaplama Siiresi (dk) 15

Kaplama Sicaklig1 (°C) 250-300

7.2. On Karakterizasyon Calismalar

On karakterizasyon c¢alismasiyla kaplamalarm temel oOzellikleri belirlenmistir.
Boylece yalniz aginma davranislarini degil, kaplamalarin diger 6zelliklerinin de

karsilastirilmas1 amaglanmustir.

7.2.1 Kaplama Kalinhg

Kaplama kalinliklarin1 6lgmek i¢in Eifeler Nord Coating marka Caloprep Kalinlik
Olgiim Cihaz1 kullanilmistir. Calotest kalinlik dlgme cihazinin calisma prensibi;
lizerine elmas pasta damlatilarak donen bilya ile kaplamanin asindirilmas: ve olusan

dairesel iz iizerinden geometrik hesapla kalinligin belirlenmesi seklindedir. (Sekil
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7.1). Calotest yontemi ile asindirilan malzemenin tipik bir optik mikroskop

goriintiisti (Sekil 7.1 b )’de verilmistir.

Calotest cihazinda her iki kaplama i¢in 10 mm ¢apl1 bilyalar ve 1 mikronluk elmas
pasta kullanilarak kaplama yiizeyleri asindirilmistir. Numunede olusan izler optik

mikroskopta Olgiilerek kaplama kalinliklar1 basit bir geometrik islem ile

hesaplanmustir.
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Sekil 7.1. a) Calotest calisma prensibi b)Calotest Asinma izinin tipik goriintiisii
7.2.2. Yiizey Piiriizliligii

Yiizey piirtizliliigiinii 6lgmek i¢in Perthen Perthometer S&P Profilometre cihazi,
Focodyn optik u¢ ile kullanilmistir. LT: 1,750pm, VB: 62,5 parametreleriyle 6l¢iim
yapilarak ortalama yiizey piiriizliiligi degerleri (Ra) alinmistir. Ortalama piirtizliiliik
degerini veren Ra; tiim pirizlilik profil alaninin aritmetik ortalamasi olarak
tanimlanmaktadir (DIN4762, DIN 4768 ve ISO 4287/1). Ra degeri, yiizey profilinin
sekli acisindan herhangi bir bilgi vermemesine ragmen ylizey priizliiliigliniin gergek

biiyiikliigiinii belirlemek i¢in en ¢ok kullanilan yiizey parametresidir

7.2.3. Sertlik Olciimleri

Kaplamalarin sertlikleri, Fischer H100 XYPROG dinamik ultra mikrosertlik cihazi

ile belirlenmistir.

Ultra mikrosertlik cihazlarinda uygulanan yiik, istenilen adim ve siirelerde kademeli
olarak arttirllip aym1 adimlarla azaltilabilmektedir. Homojen malzemelerde sertlik
degerinin, ucun batma derinliginden etkilenmeyerek sabit kalmasi gerekmektedir.
Bununla beraber sertlik ucunun ylizeyden itibaren malzeme igerisine girdigi her
kademede ug etrafinda enerji birikimi olmakta ve kiiresel bir yapay uc¢ ortaya

cikmaktadir[70]. Kaplama sistemlerinde sertlik ucunun yiizeyden itibaren kaplama
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kalinligimin 1/10 ile 1/7 ‘lik kismindan daha derine batmasi halinde bu kiiresel yapay
uc kaplama alt malzeme araylizeyine ulasacak ve alttaki malzemeye gercek bir ug
gibi baski yapacaktir[70]. Boylece sertlik Olclimlerine alt malzemenin de
deformasyonlar1 etki ederek kaplama sertliginin yanlis 6l¢iilmesine neden olacaktir.
Genellikle daha yumusak olan alt malzemeler, kaplama sertliginin, olmas1 gerektigi
degerden daha yumusak olarak Olgiilmesine neden olmaktadir. Bu nedenle
Olctimlerde, sertlik ucunun kaplama kalinliginin 1/10 ile 1/7°lik kismindan daha
derine batmamas1 dikkate alinmistir. Cok diisiik yiiklerde elde edilen sertlik degerleri
yiikke bagli olarak degisebilir[19]. Bu nedenle kaplama kalinliklarina bagli olarak
uygulanan yiik 20 mN olarak se¢ilmistir. Elmas u¢ kaplamaya 120 adimda 0,5'er
saniyelik stirelerle yiik uygulamistir. Yiikiin bosaltim1 da yine ayn1 sekildedir. Her iki
numune tizerinde de 15' er noktadan 6l¢iim alinmistir. Deney sonunda elde edilen
veriler yardimiyla kaplamalarin mikrosertligi ve elastisite modiilii “Fischer H1I00V-

HCU Version 1.6” bilgisayar programi kullanilarak hesaplanmigtir.
7.2.4. Kaplamadaki Bakir iceriginin Tespiti

Mo-N-Cu sistemindeki kaplamalardaki bakir oranlarimin tespiti igin “Jeol JSM-5410”
taramal1 elektron mikroskobuna bagli bulunan Freedom EDS dedektorii ve Voyager
analiz sistemi kullanilmistir. Capt 30 mm olan numunelerde yapilan c¢alismalarda
numune yilizeyinde bolgesel farkliliklarin olup olmadiginin gézlenmesi i¢in sag, sol,
iist, alt ve orta bolge olmak iizere toplam 5 ayr1 analiz alinmistir. Numune ylizeyi
hakkinda tam bilgi alabilmek igin ¢ok yiiksek biiyiitmelere ¢ikilmamig 1000X gibi

bliylitmelerde analiz yapilarak kaplamin genel bilesimi tespit edilmistir.
7.2.5. Mo-N Fazlarimin Tayini ve Ortalama Tane Boyutu Hesaplamalari

Kaplama parametrelerinin degisimi ile kaplama icerisinde hangi molibden nitriir
fazinin olustugunu anlamak i¢in ince film teknigi ile 1° sabit O giris agisinda ve 40
kV/40 mA (voltaj/akim) degerlerinde Cu-ko 1s1masi kullanilarak kaplamalarin x-
isinlart paternleri olusturulmustur. Elde edilen x-isilari paterni JCPDS (Joint
Committee on Powder Diffraction Standards) paternleriyle karsilastirilarak kaplama
igerisindeki fazlar tayin edilmistir. Bu amagla ince film atagmanli Philips PW 3710
X-1sinlart cihazi kullamilmistir. Kaplama parametresinin faz bileseni {izerindeki
etkisinin yaninda olugan fazlarin yonlenmesine ve tane boyutlarina olan etkileri de

incelenmistir.
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Kaplama parametrelerinin ortalama tane boyutlarina etkisi, Gauss fonksiyonuna (Ek
B1) uygun olacak sekilde FWHM (Full Width at Half Maximum: difraksiyon pikinin
yar1 yiiksekligindeki pik genisligi) iterasyon yontemleriyle[69] yonlenmenin oldugu
kristal diizlemlerindeki pik genislikleri bulunmus ve bu pik genislikleri kullanilarak

kaplamalarin tane boyutlar1 agsagida verilen Scherrer formiilii[71] ile hesaplanmustir.

. 0.94 (7.1)

Scherrer formiiliinde kullanilan t, tane boyutunu (nm); A, kullanilan x-iginlarinin
dalga boyunu (nm); 6, x-1s11 difraksiyon agisin1 ve B ise radyan olarak x-iginlari
pikinin siddetinin yarisindaki genisligini (FWHM) gostermektedir. Bu formiille
yapilan hesaplamalarda kaplama icerisindeki homojen olmayan gerilimler ihmal
edildiginden, tane boyutlar1 ¢cok hassas olarak hesaplanamamaktadir[72]. B degerinin
(FWHM) hesaplanmasi orjinal verilerin Gauss modeline (Ek B1) uygun iterasyon
yontemleri[72] kullanilarak modellenmesiyle miimkiin olabilmektedir. FWHM
degerlerinin (B) hesaplanmasi amaciyla Philips Profit Version 1.0c bilgisayar
programi kullanilmistir. Modelleme sonucunda ortaya ¢ikan pik ve bu pike ait “B”
degeri Sekil 7.2'de sematik olarak gosterilmistir. Scherrer formiilii ile yapilan
hesaplamalarda malzeme igerisindeki tanelerin ortalama boyutlar1 hesaplanirken elde

edilen sonuclarin hassasiyeti dl¢lilen FWHM degerlerinin hassasiyetine baghdir.

Siddet

Sekil 7.2 Tane boyutu hesaplamalarinda kullanilan bir x-1sinlar1 pikine ait B
(FWHM) degerinin sematik gosterilisi.
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7.2.6. Kaplama Biiyiime Morfolojisi Tayini

Mo-N ve Mo-N-Cu sistemi kaplamalarin biiyiime morfolojilerini belirlemek
amaciyla kaplamalarin  kirnik ylizeyleri “Jeol JSM-5410" taramali elektron
mikroskobu ve Field Emussion Gun kullanilarak incelenmistir. Kirik yiizey
incelemelerinde 1 mm kalinligindaki YHC numuneleri kullanilmistir. Bu inceleme
sayesinde kaplamanin biiyiime morfolojisinin yapiya bakir girmeden onceki hali ve
bakir girdikten sonraki hali arasindaki farklar gériilmiis ve kaplamalarin uydugu zone

modelleri tespit edilmistir.

7.2.7. Rockwell C Testi

Kaplamalarin alt malzemeye yapisma Ozelliginin incelenmesi icin kullanilan
yontemlerden birisi de kapli numunelere 100 N normal yiik kullanilarak standart
Rockwell C sertlik izi testi uygulanmasidir. Cok fazla plastik deformasyona sebep
olmamak i¢in YHC (yiiksek hiz ¢eligi) gibi sert taban malzemesine sahip numunelere
bu testi uygulamak degerlendirmenin saglikli olmasi agisindan onemlidir. iz
bolgesinde yapilan optik mikroskop incelemesinde taban malzemeden ¢ok biiyiik
ayrilmalar kaplamanin taban malzemeye 1yl yapismadiginin bir gostergesi olarak
degerlendirilir. Bu test sonucunda elde edilen izler etrafinda, optik mikroskop
incelemesi ile catlaklarin miktar1 ve kaplamanin taban malzemeden ayrilip
ayrilmadigr incelenerek kaplamalarin taban malzemeye yapigmalarinin kabul

edilebilir mertebelerde olup olmadig: degerlendirilmistir.

Bu incelemenin yanisira taramali elektron mikroskobu ile Rockwell C izleri ve
etrafindaki catlaklar ve kaplamada meydana gelen plastik deformasyon izleri

incelenmistir.

7.3. Kazimalh Asinma Deneyleri

Asmmma deneylerinde Plint & Partners TE 70 Micro Friction cihazi kullanilmstir.
Cihaz bilgisayar kontrolliidiir, deney oncesinde deney parametrelerinin deneyin
yiirlitiildigli programa girilmesi gerekmektedir. Deney sirasinda elde edilen dinamik

strtlinme kuvveti degerleri; cihaza bagl calisan ve okudugu kuvvet degerlerini
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elektriksel potansiyel degerlere doniistiiriip bu verileri bilgisayara gonderen bir cihaz

tarafindan saglanir.

Cihaz kayma rejimi saglayacak kazimali asmmma kosullarinda calistirilmistir.
Kaplamal1 diskler, bir tutucu lizerine yerlestirilmistir ve su terazisi ile denge konumu
sabitlenmistir. Ayrica, deney sirasinda numunenin hareketini engellemek i¢in tutucu
ve numune ¢ift tarafli bant ile sabitlenmistir.. Karsit malzeme olarak 10 mm caph
Al,O3 bilya kullanilmistir. Tutucu igerisine yerlerstirilen bilya tizerine yiik

uygulanmaktadir.

Bilya disk iizerinde gidip gelme hareketi yapmaktadir. Sekil 7.3 de bilyanin disk

tizerinde hareketi sematik olarak verilmistir.

Yiik

Sekil 7.3. Kazimali asinma hareketinin sematik gosterimi.

Asinma deneylerinde kullanilan parametreler Tablo 7.4' de verilmistir. Deney
parametreleri seramik(Al,O3)-metal kontaginin saglandigi kosullarin bulunmasi igin
on deneyler yapilarak belirlenmistir. Deney parametrelerinden, nem ve sicaklik

tizerinde degistirmeler yapilarak deneyler siirdiiriilmistiir.

Tablo 7.4 Kazimali asinma deney parametreleri

Frekans (Hz) | 10 £ 0,02

Genlik (um) | 100 £2

Siire (dk) 30

Yiik (N) 2

Nem %32, %50, %85

Sicakhk (C) | 16, 17,17
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Disk iizerinde kiire kontak geometresine bagli olarak, elastik (Hertzian) kontak -
gerilmeleri esitlik 7-3” de verilen formiile [64] gbre hesaplanmistir. Esitlik 7-2° de;
E*; kontaktaki malzemelerin kompozit elastisite modiiliinii (GPa), vi2; kontaktaki
malzemelerin poison oranlarini, E; »; kontaktaki malzemeler igin elastise modiillerini
(GPa) simgelemektedir. Esitlik 7-3’ de Sc; Hertzian kontak basincimi (GPa), Ly;
uygulanan normal yiikii (g), D; bilya ¢apin1 (mm) ve E*; kontaktaki malzemelerin

kompozit elastisite modiiliinii simgelemektedir.

E*z(l—vlsz{l—szJ 72
El E2

Deneylerde kullanilan yiikiin olugturdugu Hertzian kontak basinci (Sc) Tablo 7.5° de
verilmigtir.

Tablo 7.5 Kazimal1 asinma deneylerinde olusan kontak basinci

Yiik (N) Hertzian kontak basinci1 (MPa)

2 495

Her deney oncesinde ISO 12156-1 standardinda belirtilen laboratuvar kosullarinin
saglanip saglanmadiginin belirlenmesi i¢in ortam sicakligi ve nemi Sl¢iilmiistiir. Bu

Olctimlere gore kuru, standart ve nemli ortam kosullarinda deneyler yapilmistir.

Asinma deneyleri bitiminde numune ve aliimina bilya 6nce aseton daha sonra toluen
igerisinde ultrasonik temizleme cihazinda 15’er dakika siireyle temizlenmistir.
Temizleme isleminden sonra optik mikroskop altinda asinma izleri bulunmus ve
Olciilendirilmistir.  Optik mikroskopta izler belirlendikten sonra izlerin etrafi
isaretlenerek daha detayli inceleme yapilmasi ve resimlerinin ¢ekilmesi i¢in elektron
mikroskobu ¢aligsmalarina gecilmistir. Ayrica, izlerin orta, dis ve birikintilerin
toplandigi bolimden EDS analizi alinarak bilyadan numuneye veya numuneden
bilyaya bir stvanma olup olmadig1 yada asinmanin taban malzemeye inip inmedigi
belirlenmistir. Deneyde kullanilan aliimina bilyalarin asmma yiizeyleri karbon

kaplandiktan sonra taramal1 elektron mikroskobunda incelenmistir. .
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Asinma deneylerinin  degerlendirilmesinde ayrica Phase Shift kullanilarak
malzemelerin aginma izlerinin ilk olarak optik mikroskop goriintiileri alinmis ve daha
sonra ii¢ boyutlu modelleme ile bilya ve disklerde meydana gelen asinma
derinlikleri hesaplanmistir. Belirlenen asinma derinlikleri, taramali elektron
mikroskobu goriintiileri ve siirtinme katsayisi-mesafe degisimi  grafikleri
kargilastirmali olarak degerlendirilerek, meydana gelen asinmanin karakteri ve

mekanizmasi belirlenmistir.
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8. DENEY SONUCLARI VE IRDELEMELER

Deney sonuglari; kazimali asinma deneyleri Oncesinde yapilan karakterizasyon
caligmalarini ( kaplamalarin sertlik, kalinlik ve piiriizliilik, kaplamadaki bakir igeriginin
tespiti, kaplamalarin X-Isinlar1 spektrumlari, kaplamalarin tane boyutunun belirlenmesi,
kaplamanin yapigsma davranigsinin incelenmesi ), ve deney sonrasi yapilan asinma
bolgelerinin incelenmelerini ve elde edilen dinamik siirtiinme katsayisi-mesafe degisimi,
rejim indikatorii-cevrim sayisi, yiikk-¢evrim sayisi, dinamik siirtiinme kuvveti-gevrim
sayist grafiklerini kapsamaktadir. Kazimali aginma deneylerinin sonuglari, siirtiinme
katsayilari, asinma hacimleri, phase shift sonuclari, optik mikroskop goriintiileri, ve

taramal1 elektron mikroskobu goriintiileri kullanilarak degerlendirilmistir.

8.1. MoN-Cu Nanokompozit ve MoN Kaplamalara Uygulanan On Karakterizasyon

Sonuclan

Kaplamalarin aginma davranislarini incelemeye ge¢gmeden Once kaplamalarin temel
ozelliklerini belirlemek ve bu oOzelliklerini de kargilagtirabilmek amaciyla 6n

karakterizasyon ¢aligsmasi yapilmistir.

8.1.1. Kaplamalarin Sertlik Ol¢iimleri

Yapilan 6n karakterizasyon c¢alismalar1 sonucunda elde edilen Sertlik degerleri Tablo

8.1°de gosterilmistir.

Tablo 8.1. Molibden nitriir bakir nanokompozit ve molibden nitriir kaplamalarin sertlik
Olciimleri

NUMune Sertlik2
(kg/mm°?)

MoN 2990+30
MoNCu 2921429,7
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Kaplamalarin yiikten bagimsiz olarak sertliklerini belirlemek i¢in 6l¢iimler, 10-15-20 ve
25 mN maksimum yiiklerde Vickers u¢ kullanilarak yapilmistir. Maksimum yiik 120
kademede 0,5 saniye araliklarla uygulanmis ve aymi sekilde azaltilmistir. Ucun batma
derinlikleri kimi kaplama kalinliklar1 i¢in yiiksektir. Kaplama kalinliginin 1/7 sinden
daha fazla batma derinligine sahip Ol¢iimler degerlendirmeye alinmamistir. Kaplama
kalinliklar1 g6z oniine alindiginda segilebilecek maksimum yiik degerinin 20 mN oldugu

goriilmiis ve bu yiikte alinan 6l¢iimler degerlendirmeye alinmistir.

Bakir iceren nanokompozit kaplamalarda en yiiksek sertligin elde edildigi bakir
oranlarina bakildiginda en yiiksek sertlik degerlerinin ortalama %1-2 (at) bakir oraninda
elde edildigi gorilmektedir: Zr-Cu-N [19,33] nanokompozit kaplamalarda en yiiksek
sertlik degeri olan 49 Gpa, % 1-2 (at) bakir oraninda bulunmustur. Eryilmaz
caligmasinda, (Mo-N-Cu) katodik ark fiziksel buharlastirma teknigi kullanarak farkli
oranlarda bakir ilavesinin kaplamanin tane boyutuna ve sertligine olan etkisini
arastirmistir. Arastirmacinin elde ettigi sonuglar bahsedilen tiim ¢alismalarla uyumluluk
gostermis ve kaplamadaki bakir oraninin artis1 ile tane boyutu ve sertlik degerinin
diistiigiinii gézlemlemistir. Arastirmacinin %20,4 Atomik Cu i¢in katodik ark fiziksel
buhar biriktirme ile elde ettigi deger yaklasik 31 Gpa’dir. Bu ¢alismada ise manyetik
sigratma teknigi ile %21.15 Atomik Cu i¢in elde edilen deger arastirmacinin sonuglari

ile uyumluluk gostermis ve 29,2 Gpa olarak bulunmustur.

Arastirmacilar, en yiiksek sertligin elde edildigi diisiik bakir oranlarinda, bakirin sadece
bazi tane diizlemlerinde tanelerin biiylimesini engelledigi, yliksek miktardaki bakirin ise,
tim tanelerin biiylimelerini daha tanelerin birlesme (coalescence) asamasinda
engelledigini, tanelerin bakir ile ¢evrelendigi yoZun bir yapmin meydana geldigi

diisiinmektedirler.

Sonug¢ olarak kaplamaya %21.15 Atomik Cu girmesine ragmen sertlikte bir diisiis

goriilmemistir.
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8.1.2. Kaplamalarin Kalinlik Ol¢iimleri
Yapilan kalinlik 6lgtimleri sonucunda elde edilen kaplama kalinliklar1 Tablo 8.2°de

gosterilmistir.

Tablo 8.2. Molibden nitriir bakir nanokompozit ve molibden nitriir kaplamalarin kalinlik
Ol¢timleri

Kalinhk
Numune
(um)
MoN 6,1
MoNCu 2,4

Ayni sartlar altinda yapilan kaplamalarda elde edilen kaplama kalinliklar1 arasinda ciddi
bir farklilik goriilmektedir. Fakat bu sonuglar ile sertlik sonuglari iligkilendirildiginde,

kaplamamalarin kalinlik farkinin yiiksek olmasina ragmen sertlikte degisim olmamastir.

8.1.3. Kaplamalarin Piiriizliiliik Olciimleri

Yaklasik olarak Ra~0.09 um yiizey piiriizliiliigiine sahip numunelerin kaplanmasinin
ardindan kaplamalarin ylizey piiriizliligii degisimini gozlemek amaciyla Mo-N-Cu
sistemi kaplamalarin ve Mo-N kaplamalarin Ra piiriizliliikk degerleri 6l¢iilmiis ve

karsilastirilmistir. Elde edilen sonuclar tablo 8.3’te verilmistir.

Tablo 8.3. Molibden nitriir bakir nanokompozit ve molibden nitriir kaplamalarin
ptiriizliiliik 6lgtimleri

Puruzliiliik
Numune
(um)
MoN Ra= 0,32
MoNCu Ra= 0,40

Kaplamadan sonra yiizey piirtizliiliigiinde bir artis goriilmiistiir. Bunun en biiytlik sebebi
kaplama sirasinda, kaplanan malzeme yiizeyinde olusan bakir veya molibden sivi
damlaciklaridir. Bu damlaciklar, hedef malzemeden iyonize olmadan direkt olarak sivi
halde, kaplanan malzeme fiizerinde sivi halde birikmesi ve burada katilagmasi sonucu

olusurlar.

Kaplamalarin ortalama yiizey piiriizliliigii degerlerinin birbirine yakin olmasi aginma

davraniglarinin karsilagtirmasi agisindan uygundur.
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8.1.4. Kaplamalardaki Bakir Iceriginin Tespiti

Kaplamalardaki bakir iceriginin tespiti amaciyla Taramali Elektron Mikroskobuna bagl
enerji dagilim spektrometresi ile 30kV hizlandirma voltajinda yapilan analizlerde
kaplama igerisindeki Mo ve Cu oranlar1 tespit edilmistir. Kullanilan hizlandirma
voltajlarinda ve dedektoriin hafif elementlere kars1 olan zayiflig1 nedeniyle kaplamadaki

azot analizi yapilmamistir. Sadece Mo ve Cu oranlari tespit edilmistir.

MoN-Cu nanokompozit kaplamanin tipik bir ylizey goriintiisii ve buradan alinan EDS

sonucu Sekil 8.1°de gosterilmistir.

400 Mj
200l Cu o
Cu
L...._»...A.A Ax
4 4 16 1 20

KTF525 MoN-Cu 30kV x500
Elesent k-ratio  ZAF  Atom % Element Wt % Err.
(eale.) -
Cu-K  0.14553

FakU KFS5a 18rm B2B191 2 MU R

Sekil 8.1. MoN-Cu nanokompozit kaplamanin genel ylizey goriintlisii ve alinan EDS
analizi sonucu

Cekilen elektron mikroskobu fotografinda diisiik bir biiylitme (750x) kullanilmisitr.
Bunun kullanilmasindaki amag¢ genel yapinin gosterilmesidir. Ayrica, EDS analizi
sadece belirli bir bolgeden degil genel yapidan alinarak bakirdan kaynaklanabilecek

heterojen bolgeler minimize edilmistir.

Yapilan EDS analizinden de goriilecegi gibi yapiya %21,15 Atomik Cu seviyesinde
bakir girmistir. Burada asil ilgi ¢ekici nokta yapiya bu kadar yiiksek bakir girmesine
ragmen kaplama yapisinda sivi damlaciklarin (Sekil 8.1°de ki beyaz noktalar) ¢cok fazla
olugmadigidir. Bu sonugta, kaplamalardan elde edilen piiriizlik degerleri arasinda ¢ok

fazla bir fark olusmamasin1 agiklar niteliktedir.
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8.1.5. MoN Fazlarinin Tespiti

Fazlarin tayininde PC-PDF veritabanindan elde edilen standart difraksiyon kartlar1 Tablo
8.4 ve Tablo 8.5 kullanilmigtir. Numunelerin x-1s1m1 difraksiyon patternleri Sekil 8.2 ve
Sekil 8.3’de verilmistir. Numunelerin x-1s1n1 ile analizi sonucunda 1 Pa basingta bakirsiz
kaplamadan elde edilen x-1sin1 patterninin detayli incelemesinde kiibik yapidaki y-Mo,N

fazina ait 25-1366 nolu JSPDS kartindaki piklerle uyum iginde oldugu goriilmiistiir.

[111]
] Gamma Mo N | 100
7000 - [200] a 2
6000 - 180
1 [420]
5000 -
] 4 60
4000
£ ]
>
5" 3000 -
© ] W 4 40
2000
1000 120
0 -
T T T O
20 40

Sekil 8.2. 1 Pa basingta yapilan yapisinda bakir igermeyen kaplamanin X-Isinlar1 paterni

Tablo 8.4. Kiibik y-M0,N’¢ ait Cu-kaw 1sinimiyla elde edilmis standart x JCPDS-1ICDD
PDF-2 1s1n1 paterni verileri.

Kart No: 25-1366 20 Siddet | hkl
37.376 | 100 111
Y- MoN 43.450 | 48 200

Cu-ko (. = 1.54056 A) | 63.106 | 30 220
75.725 | 40 311

Kiibik 79708 | 12 | 222
107.525 5 331
111.659 69 420
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[111]

Gamma MozN
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Sekil 8.3. 1 Pa basingta yapilan yapisinda % 20.4 Atomik bakir i¢eren kaplamanin X-

Isinlar1 paterni

Tablo 8.5. Kiibik Bakir’a ait Cu-ko 1smmimiyla elde edilmis standart x JCPDS-ICDD

PDF-2 1s1n1 paterni verileri.

Kart No: 04-0836 20 Siddet | h k|
Cu 43,298 100 [111
Cu-ka (A = 50,434 46 200
1.54056 A) 74,133 20 [220
iibi 89,934 17 311

Kiibik
a=3.6150 A 95,143 5 222
116,923 3 400

Ayn1 kosullarda yapilan MoN-Cu nanokompozit kaplamasinda bakirin yapiya girmesi
ile beraber oOncelikle kiibik y-Mo,N fazina ait var olan siddeti yliksek piklerin
siddetlerinde azalma ve genisleme dikkati ¢ekmektedir. Ozellikle kiibik y-Mo,N fazina
ait 2 teta 43.451%de olusan [200] diizleminde meydana gelen degisim dikkat
¢ekmektedir. Bu diizlemde 6zellikle bakirin 2 teta 43.298%de yapiya girmesiyle bu pik
siddetinde bir diisiis gdzlenmis bunun yaninda ise pik genisliginde bir artis gézlenmistir.

Bu degisimlerin daha net gozlenebilmesi icin elde edilen x-iginlar1 spektrumlari
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normalize edilmis ve karsilagtiritlmistir. Elde edilen normalize X-Isinlar1 paternleri Sekil

8.4’te verilmistir.

[111]
100 - ‘ - 100
1 Gamma Mo_N
90 4 2
1 Cu
80 - -4 80
70 - [420]
~ i DO
X 60+ [2P0] 460
= ] (110]
§ 50 - [200]
£ 1 [311]
= 40 - 40
% ] [220]
20- \ [311] 4 20
1y 1 r [222] " 1400]
10-_ \ MﬂT il 1TW ]
0 r . r .‘ r . ‘ ; | I r ‘ . | r 0
20 40 60 80 100 120
2 Teta

Sekil 8.4. MoNCu nanokompozit ve MoN kaplamalarin normalize edilmis X —Isinlari
paternleri karsilastirmali olarak gdsterimi

Ayrica literatiirde de belirtildigi gibi yapiya bakirin girmesi ile yiiksek sicakliklarda
Cu3N fazi olugsmaktadir. Bu amagla elde edilen X-Isinlar1 paternlerinde CugN fazinin

varlig1 aragtirilidiginda, CugN fazinin olusmadigr goriilmiistiir.

8.1.6. Kaplamalarin Tane Boyutunun Belirlenmesi
X-1sinlar1 paternlerinde iterasyonla elde edilen pik genislikleri kullanilarak (FWHM),
kaplamalarin en siddetli oldugu diizlemlerdeki tane boyutlari, esitlik (7.1)° de verilmis

olan Scherrer formiilii kullanilarak hesaplanmig ve Tablo 8.6 da gosterilmistir.
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Tablo 8.6. X-Isinlar1 paternlerinde iterasyonla elde edilen pik genislikleri (FWHM)
kullanilarak, Scherrer formiiliiniin yardimiyla elde edilen ortalma tane boyutlari

FWHM | Difraksiyon Tane

MoN-Cu (2teta) | Acisi (2 feta) | Boyutu (A) MoN-Cu Ortalama tane boyutu (A)
120009 36,7663 123,49
15 42,7847 94,82

1,6727 62,1603 81,35 83,4 Angstron = 8.34 Nanometre

-
. 78,319 50,94
| o067 74,6304 66,27

MoN FWHM | Difraksiyon Tane
(2teta) | Acisi (2 teta) | Boyutu (A)

- 1,isa G3.7,38_{2t O5/27,54

| 14466 43,256 102,10

MoN Ortalama tane boyutu (A)

1,1222 63,1552 120,62 103,6 Angstron = 10,36 Nanometre
W 1,3936 75,7449 89,99
| | 15805 79,6748 78,18

Elde edilen sonug¢lardan da goriildiigii gibi yapiya bakir girmesi ile kaplamanin ortalama
tane boyutunun diistiigii goriilmektedir. Elde edilen bu sonug literatiirii [12,13,14,33,52]
desteklemektedir. Bu calismalarin hepsinde, yapiya bakir girdikce tane boyutunun
kiigtildiigii goriisiinii savunmaktadirlar. Bunun nedeni olarak ise; yapiya giren bakirin
olusan tiim tanelerin biiylimelerini daha tanelerin birlesme (coalescence) asamasinda
engelledigini, tanelerin bakir ile g¢evrelendigi yoZun bir yapmin meydana geldigi
diisinmektedirler. Sonug olarak, yapiya bakir girmesiyle ortalama tane boyutu 10,36
nanometre seviyesinden 8,34 nanometre seviyesine diismiistiir. Elde edilen tane boyutu,
kaplama sertligi ile ilisiklendirildiginde, en yliksek sertligin elde edildigi diisiik bakir
oranlarinda, bakirin sadece bazi tane diizlemlerinde tanelerin biiyltimesini engelledigi,
yiiksek miktardaki bakirin ise, tiim tanelerin biiylimelerini daha tanelerin birlegsme
(coalescence) asamasinda engelledigini, tanelerin bakir ile g¢evrelendigi yogun bir
yapinin meydana geldigi diisiin. Bu nedenle yiiksek bakir igerikleri i¢in elde edilen tane

boyutu ve kaplama sertligi literatiir ile uyumludur.
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8.1.7. Bakir Icerigine Bagh Olarak Kaplama Morfolojisindeki Degisimler

Yiikse c¢ozinirliklii taramali elektron mikroskobu ile yapilanan kirik yiizey
incelemelerinde, bakir igermeyen kiibik y-Mo;N (kaplamada yogun fakat genis kolonlar)
ZONE 1l [6,33,46] yapisina uyan bosluklarin bulundugu tipik kolonsal yap1
gbzlenmistir. (Sekil 8.5)

TUBITAK SEl 150KV  X40,000 100nm WD 8.7mm

Sekil 8.5. 1 Pa azot basincinda yapilmis, bakir icermeyen molibden nitriir kaplamalara
ait ylizey gorilintiisii

Ayrica sekil dikkatlice incelendiginde, karnibahara benzer sekilde yiizeyde kolonlarin
olustugu ve kesit boyunca devam ettigi goriilmektedir. Ayrica kolonlarda tercihli bir
yonlenme goze carpmaktadir. Bunun en biiyiik sebebi ise kaplama sirasinda numune ve
target yiizeylerinin biribirine tam olarak paralel olmamasidir. Ayrica target numune
mesafesi ve basing bu yonlenmede etkili olmus olabilir. Tiim bu nedenlerden dolay1

tercihli yonlenmeli bir film biiytimesi elde edilmistir.
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Kaplama yapisina empiiritelerin veya ilave elementlerin girmesi zon modellerinde ciddi
degisimlere yol agmaktadir. Empiirite veya ilaveler genel olarak tane biiylimesini
durdurur ve tekrar g¢ekirdeklesmeyi tesvik eder. Bu durum tanelerin kiire bigiminde

biiylimelerine neden olur[46].

Sekil 8.6’de, 1 Pa azot basincinda iiretilen % 0 ve % 21.24 (at) bakir i¢eren molibden
nitriir kaplamalarin kesit fotograflarindan da rahatlikla gozlenecegi ftizere, bakir
miktariin artmasi kolonsal yapmin tamamen yok olmasina neden olmaktadir. Bu
bilgileri ve X-isinlar1 paternlerinden hesaplanan tane boyutlarini da g6z Oniine
aldigimizda, iiretilen kaplamalardaki bakir oran1 artig1 tane boyutlarinin kiigiilmesine ve

tanelerin kiiresel bigimde biiylimesine neden olmaktadir.

TUBITAK SEI 150KV X40,000 100nm WD 8.7mm TUBITAK SEI 15.0kV  X27,000 Tum WD 8.3mm

(@) (b)

Sekil 8.6. 1 Pa azot basincinda yapilmis, bakir icermeyen (a) ve %21.15 (at) bakir iceren
(b) molibden nitriir kaplamalara ait kirik yilizey goriintiileri.

8.1.8. Kaplamalarin Yapisma Davramisinin incelenmesi

Kaplamalarin yapisma davraniginin incelenmesi amaciyla Rc sertlik testi uygulanmistir.
Rc testi sirasinda izin etrafindaki kaplamada ylizeye paralel basma yoniinde ¢ok siddetli
gerilmeler olusur. Bu gerilmeler 6zellikle kaplamanin iist boliimiinde tabana yakin
bolgelere gore daha siddetlidir. izin vuruldugu bélgede ise kaplama yiizeyine ¢ok
siddetli basing olusmasinin yanisira meydana gelen plastik deformasyon yiiziinden
yiizeye paralel ¢cekme yoniinde gerilmeler s6z konusu olmaktadir. Kaplamanin taban
malzemeye 1yi yapismamast durumunda olusan bu kosullar 6zellikle iz etrafinda

kaplamanin taban malzemeden ayrilmasina sebep olurlar. Iz etrafinda ize dairesel veya
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dik ¢atlaklarin olugsmasi kaplamanin mekanik o6zelliklerine bagl olarak degisiklikler

gosterse de yapisma i¢in en onemli kriter taban malzemeden kopmalardir.

Yapilan elektron mikroskobu incelemeri sonucunda kaplamanin taban malzemeye
yapigmastin iyl oldugu sonucuna varilabilir. Sekil 8.7°de goriilen elektron mikroskobu
fotograflarinda anlasildigi gibi, kaplama taban malzemesinden ayrilmamis fakat
yapisinda catlaklar olusmustur. Bu gatlaklar daha sonra tipki catlak sapmasinda (crack
deflection) oldugu gibi ilerlemisler ve daha sonra bir konsantrasyon bdlgesi olusturarak
tabana ulagmayan bazi kopmalara neden olmusturlardir. Fakat burada yapismanin iyidir

denilmesinin sebebi kopma olan bolgelerin ilerleyerek kaplamayir tamamen taban

malzemeden ayiramasidir.

d
Sekil 8.7. Rockwell C izi etrafinda olusan catlaklar, (a) ve (b) 1 Pa basingta iiretilen
bakir icermeyen Mo;N, (¢) ve (d) 1 basingta tiretilen %21.15 (at) bakir iceren kaplama
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8.2. Kazimal Asinma Deney Sonuglari

Asinma deneyleri Oncesinde kaplama yiizeylerinin taramali elektron mikroskobunda
goriintiileri alinmistir. Boylece asinmis yiizeylerle kaplama ytizeyleri arasindaki farklar

goriilebilecektir.

- .

I@kU RFSe 18pm B2E191 ,’ Saky 'xs;gja- : ’ViSyGi—%w:":.B'Zé{l;éi:&,‘i
(a) o (b)
Sekil 8.8. (a) Mo2N kaplama yiizeyinin (b) MoN-Cu kaplama yiizeyinin taramali
elektron mikroskop goriintiisii.

MoN kaplamanin (Sekil 8.8-a) genel ylizey goriintiisiine bakildiginda yiizeyde olusan az
sayida droplet goze carpmaktadir. MoN-Cu (Sekil 8.8-b) kaplamanin genel yiizey
goriintlisiine bakildiginda ise yiizeyde daha fazla droplet olustugu goze ¢arpmaktadir. Bu
sonug; yapiya bakirin girmesiyle droplet olusumun arttigin1 ve daha dnce de bahsedilen
ortalama yiizey piiriizliillik degerinin MoN kaplamaya gore biraz daha daha yiiksek elde

edilmesinin sebebini agiklar niteliktedir.

Kazimali asmmmada etkin asinma rejiminin bulunmasi amaciyla elde edilen rejim
indikatorii — ¢evrim sayisi grafigi degerlendirilmesinde, literatiire bakildiginda rejim
indikatorii i¢in degisik kabuller olmasina ragmen genel kabul rejim indikatoriiniin 0,33
oldugu degerlerin altinda kismi kayma rejiminin ( partial slip) oldugu, bunun tizerindeki
degerlerde ise kayma rejiminin ( gross slip ) hakim oldugu sonucuna varilmistir. Bu

calismada rejim gecis noktast 0,33 kabul edilmistir.
8.2.1. Kuru Ortam Kazimah Asinma Deneyi Sonuclari

Kuru ortam asinma deney sonuglarinin sistematik bir sekilde incelenebilmesi icin, kuru

ortam aginma sonuglari {i¢ boliim halinde verilmistir. Ilk olarak siirtiinme katsayisi-
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mesafe degisimi ve rejim indikatdrii — g¢evrim sayist sonuglart verilmis ve her iki
kaplamanin karsilagtirilmasi yapilmistir. Daha sonra aginma izinin incelemesine gecilmis
ve bilya ve disklerde meydana gelen asinmanin elektron mikroskobu fotograflari
verilmistir. Son olarak da bilya ve diskte meydana gelen asinma hacminin belirlenmesi

amactyla yapilmis phase shift datalar1 degerlendirilmistir.

8.2.1.1. Kaplamalarin Kuru Ortamda Siirtiinme Katsayillar1 — Mesafe, Rejim

Indikatérii — Cevrim Sayis1 Sonuclar1 ve Kaplamalarin Karsilastiriimas

Kuru ortam kazimali aginma deneyleri %32 bagil nem sartlarinda yapilmistir. Bu
sartlarda yapilan deneyler sonrasinda elde edilen siirtiinme katsayi- mesafe grafigi sekil
8.9’da verilmistir. Sekilden de goriildiigii gibi ( kuru ortam ) % 32 bagil nemde yapilan
asinma deneyleri sonucunda MoN kaplamanin siirtiinme katsayis1 0,3 — 0,5 arasinda
degisirken, MoNCu kaplamanin siirtiinme katsayis1 0,2-0,6 arasinda genis bir dagilim

gostermektedir.

1,04
QQL
QS:
0,7- MoNCu Kuru Ortam
0,6- MoN Kuru Ortam M
054 / JM

0,4-

0,3

Dinamik Siirtimme Katsayisi

0,24

0,14

0,0

I % 1 " 1 ¥ 1
100 200 300 400
Mesafe (cm)

1
o -

Sekil 8.9. MoN ve MoNCu kaplamalarin %32 bagil nemde yapilan kazimali aginma

deneyi sonuglart
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Sekil 8.10. a) MoN kaplama b) MoNCu kaplama i¢in %(3% bagil nemde elde edilen

Rejim indikatérii — Cevrim Sayist grafikleri

Kazimali asinmada etkin asmmma rejiminin bulunmasi amaciyla elde edilen rejim
indikatorii — cevrim sayis1 grafigi sekil 8.10°da verilmigstir. Elde edilen sonuglara

bakildiginda yapilan deneylerin kayma rejiminde gergeklestirildigi goriillmektedir.

8.2.1.2. Kuru Ortamda Kaplamalarda Kazimalh Asinma Sonucu Meydana Gelen

Asinma Izinin Incelenmesi

Kuru ortamda, aliimina bilya tizerinde(Sekil 8.11-a) ve MoNCu kaplamada (Sekil 8.13-
b) olusan aginma izlerinin taramali elektron mikroskobu goriintiilerinde bilya iizerine
kaplamadan transfer olan molibden ve bakira rastlanmistir. Sekil dikkatlice
incelendiginde daha sonra aginma derinliklerinden de goriilecegi gibi bilyada asinma
meydana gelmemistir. Buna karsilik MoNCu kaplamali diskte meydana gelen asinma
izine bakildiginda asinma ylizeyinde ¢izikler goze carpmaktadir. Bu asinma tipi abrazif
asmmanin genel karakteristigi olan tirmik seklindeki izlere benzemektedir. Fakat, bilya
lizerine yapigsmanin olmasi aginma sirasinda abrazif bir asinmanin oldugunu da gozler
Oniine sermektedir. Asinma izinin etrafinda yapilan incelemelerde ise bilyadan topa
herhangi bir gecisin olmadig1 ve asinma {riinlerinin sadece molibden ve bakirdan
olustugu goriilmistiir . Bilya ve diskte meydana gelen asinma izlerinin ayrintili elektron

mikroskobu incelemeleri Sekil A1,A3veA5’de verilmistir.

Kuru ortamda, aliimina bilya tizerinde(Sekil 8.12-a) ve MoN kaplamada (Sekil 8.12-b)
olusan asinma izlerinin taramali elektron mikroskobu goriintiilerinde bilya {izerine

kaplamadan transfer olan az miktarda molibdene rastlanmistir. Bu sonu¢ daha sonra
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yapilan aginma hacmi sonuglarini destekler niteliktedir. MoN kaplamada olusan asinma
izine bakildiginda, c¢iziksiz bir yiizey goze ¢arpmaktadir. Bu da kaplamanin c¢ok az
asindig1 sonucunu vermektedir. Ayrica aginma iiriinlerinden alinan EDS analizinde ¢ok
az miktarda aliiminyuma rastlanmasi her iki malzemede de asinmanin ¢ok az oldugu

sonucunu vermektedir. Bilya ve diskte meydana gelen asinma izlerinin ayrintili elektron

mikroskobu incelemeleri Sekil A2, A4 ve A6’da verilmistir.

(a) b)
Sekil 8.11. Kuru ortam asinma deneyinin sonucunda a) MoNCu(karsltl bilya yiizeyinde

olusan aginma izi b) MoNCu kaplamali diskte olusan aginma izi

(b)
Sekil 8.12. Kuru ortam asinma deneyinin sonucunda a) MoN karsit1 bilya ylizeyinde

olusan asinma izi b) MoN kaplamali diskte olugan aginma izi
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8.2.1.3. Kuru Ortamda Kaplamalarda Kazimalh Asinma Sonucu Meydana Gelen

Asmma Izlerinden Asinma Derinliklerinin Belirlenmesi

Phase Shift kullanilarak malzemelerin asinma izlerinin ilk olarak optik mikroskop
goriintlileri alinmis ve daha sonra 3D modelleme ile bilya ve disklerde meydana gelen
asinma derinlikleri hesaplanmistir. Sekil 8.15°de MoNCu kaplamaya karsit aliimina
bilyada olusan aginma izinin tipik bir incelemesi verilmistir. Sekil 8.13-a’da bilyanin
optik gortintiisii, Sekil 8.13-b’de bilyanin iistten goriintiisiiniin 3D gdriintiistiniin
modellenmesi, Sekil 8.13-c’de yiizeyin 3D modellenmesi, ve son olarakta Sekil 8.13-

d’de aginma derinligi i¢in gerekli olan 3D 6nden goriiniis gosterilmistir.

Sekil 8.13. MoNCu kaplamanin karsiti bilyada meydana gelélq)asmma izinin a) Optik
goriintilisii b) Ustten 3D modellenmis goriintiisii ¢) Yiizeyin 3D modellenmesi d) Onden
3D modellenmis goriintiisii
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Calismanin diger kisiminda bilya ve kaplamali disklerde meydana gelen asinma
derinliginin hesaplanmasi i¢in gerekli olan énden 3d goriintiisii verilmistir. Diger elde

edilen goriintiiler ekte verilmistir.

Sekil 8.13°de goriildiigii gibi bilya iizerinde herhangi asinma olmamis aksine {izerinde
1,4 mikron kalinliginda bir birikinti olugsmustur. Asinma izi dikkatlice incelendiginde,
asinma trlinlerinin bilyanin dis kisimlarina tasindigi asil temas bolgesinde kalmadigi

gorilmektedir.

Disk iizerinde yapilan g¢alismada ise sekil 8.14°da gosterilen asinma profili elde
edilmistir. Sekilden de goriilecegi gibi asinma bolgesinin etrafinda 1,8 mikrona varan bir
birikinti ve asinma bolgesinde ise 1,6 mikrona varan bir aginma derinligi elde edilmistir.
MoNCu kaplamali disklerde ve karsit bilyada meydana gelen asinma goriintiileri Sekil
A7-A8’de gosterilmistir.

3D Solid Model (Surface)

1.60um )

[ 0.0
=1.50um _| 490.3um
h.[l 647 4um '

Tilt Rotation

firgonne National Labs Sta

RDE/PHASE SHIFT
ue EX - Surface Mapping Software
Version 6.16 (c) 1385-19993

Sekil 8.14. MoNCu kaplamal1 diskin asinma bolgesinin 3D odellenmis profil goriintiisii
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MoN kaplamali diskte ve karsiti bilyada goriilen asmmma izinin ayrinitili profil
incelemesi Sekil A8-Al0’da verilmistir. Kuru ortamda MoN kaplamali diske karsit
aliimina toptan ve MoN kaplamali diskten elde edilen 3D profil goriintiisii ve Sekil

8.17°de verilmistir.

0.92un )

6.01um |
e ST
"" ‘ W"‘“\W'W*qrm.muﬁ.
00
\: oo
=064 _ ‘L 490.3um
Azt | 1903 - 700
at hj] B47.4un !
(a) (b)

Sekil 8.15. MoN kaplamali disk karsit1 aliimina bilyanin (a) ve MoN kaplamanin aginma

bolgesinin 3D modellenmis profil goriintiisii (b)

Modelleme sonuglarinda da goriildiigii gibi bilyada herhangi bir asinma meydana
gelmemis 0,2 mikron seviyesinde birikinti olugsmustur. Diske bakildiginda ise 0,2
mikron seviyelerinde bir asinma meydana gelmistir. Bu sonuglara gore bilyanin MoN

kaplamali diski ¢cok az agindirdig1 sdylenebilir.

8.2.2. Normal Ortam Kazimah Asinma Deneyi Sonuglari

Normal ortam aginma deney sonuglarinin sistematik bir sekilde incelenebilmesi igin,

normal ortam aginma sonuglari ii¢ boliim halinde verilmistir.

8.2.2.1. Kaplamalarin Normal Ortamda Siirtiinme Katsayilar1 — Mesafe, Rejim

Indikatérii — Cevrim Sayis1 Sonuclar1 ve Kaplamalarin Karsilastirilmas

Normal ortam kazimali asinma deneyleri %50 bagil nem sartlarinda yapilmstir.
Deneyler sonrasinda elde edilen siirtlinme katsayist — mesafe degisim grafigi sekil
8.16’da verilmistir. Bu sonuglara gore MoN ve MoNCu kaplamalarin siirtiinme
katsayilar1 arasinda ¢ok biiyiik bir fark yoktur. Fakat genel olarak, MoNCu kaplamanin

stirtlinme katsayisinin MoN kaplamaya gore daha diisiik oldugu sdylenebilir.
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Sekil 8.16. MoN ve MoNCu kaplamalarin %50 bagil nemde yapilan kazimali aginma

deneyi sonuglari

Elde edilen rejim indikatorii — ¢evrim sayisi grafiklerine bakildiginda ( Sekil 8.17 ), her

iki kazimali asinma deneyinin de kayma rejiminde yapildig1 sonucuna varilabilir.
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Sekil 8.17. a) MoN kaplama b) MoNCu kaplama i¢cin %50 bagil nemde elde edilen

Rejim Indikatdrii — Cevrim Sayisi grafikleri
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8.2.2.2. Normal Ortamda Kaplamalarda Kazimalh Asinma Sonucu Meydana Gelen

Asmma Izinin Incelenmesi

Normal ortamda, aliimina bilya {lizerinde(Sekil 8.18-a) ve MoNCu kaplamali diskte
(Sekil 8.18-b) olusan asinma izlerinin taramali elektron mikroskobu goriintiileri

verilmigstir. Kaplamalarda ve diklerde meydana gelen asinmanin ayrintili fotograflari

Sekil A11,A13 ve 15°de verilmistir.

Normal ortamda, aliimina bilya tizerinde(Sekil 8.19-a) ve MoN kaplamada (Sekil 8.19-

b) olusan asinma izlerinin taramali elektron mikroskobu goriintiileri verilmistir.

Sepm B2B1I1

a
Sekil 8.18. Normai ortam asinma deneyinin sonucunda a) MoNCu karsit1 bilya

yiizeyinde olusan aginma izi b) MoNCu kaplamali diskte olusan aginma izi

(a) (b)

Sekil 8.19. Normal ortam asinma deneyinin sonucunda a) MoN karsit1 bilya ylizeyinde

olusan asinma izi b) MoN kaplamal1 diskte olusan aginma izi
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Sekil 18 ve Sekil 19°da verilen elektron mikroskobu fotograflarindan her iki kaplamada
asinma olmadigina ayrica karsiti aliimina toplarda da asmmma olmadigr sonucuna
varilabilir. MoN kaplamalarin ayrinith taramali elektron mikroskobu goriintiileri Sekil
Al2, Al4 ve Al16’da verilmistir.

8.2.2.3. Normal Ortamda Kaplamalarda ve Bilyada Kazimali Asinma Sonucu

Meydana Gelen Asinma izlerininden Asinma Derinliklerinin Belirlenmesi

Normal ortamda MoNCu kaplamali diske karsit aliimina toptan ve MoNCu kaplamali
diskten elde edilen 3D profil goriintiisii ve Sekil 8.20°de verilmistir.

D4tum

=022 490.3un
1
llll 647.4um

(@ (b)
Sekil 8.20. Normal ortam kazimali asinma deneyleri sonucunda meydana gelen MoNCu

kaplamali disk karsit1 allimina bilyanin (a) ve MoNCu kaplamanin asinma bolgesinin 3D

modellenmis profil goriintiisii (b)

1l ot b

‘&1' |

i

Ly I i ik
4903

a) b

Sekil 8.21. Normai ortam kazimali asinma deneyleri sonucund(a )meydana gelen MoN
kaplamali disk karsit1 aliimina bilyanin (a) ve MoN kaplamanin aginma bolgesinin 3D
modellenmig profil goriintiisii (b)
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MoNCu karsit1 bilyanin 3D modellenmis profilinden goriildiigii gibi bilya tizerinde bir
asinma meydana gelmemis. Ayrica yilizeyde tespit edilebilecek miktarda bir birikinti de
olusmamistir. Bunun aksine MoNCu kaplamali diskte 0,2 mikron seviyesinde bir aginma
meydana gelmistir. Ayrica diskte meydana gelen asinma iiriinleri asinma bdolgesinin
disina tagmarak 0,41 mikron seviyesinde bir yiikseltiye neden olmustur. MoNCu
kaplamali diskte ve karsit bilyasindan elde edilen profiller ayrintili olarak Sekil A17 —
A18’de verilmistir.

MoN Kkarsit1 aliimina bilyanin ve MoN kaplamali diskin 3D modellenmis profilinden
goriildiigii gibi her iki malzemede de asinma meydana gelmemistir. Sadece disk
tizerinde ¢ok az bir asinmanin meydan geldigi ve bu asinma sonucu olusan birikintilerin
de 0,2 mikron seviyelerinde oldugu goriilmektedir. MoN kaplamali diskte ve karsit
bilyasindan elde edilen profiller ayrintili olarak Sekil A19 — A20’de verilmistir.

8.2.3. Nemli Ortam Kazimah Asinma Deneyi Sonuglari

Nemli ortam aginma deney sonuclarinin sistematik bir sekilde incelenebilmesi igin,

nemli ortam asinma sonugclari {ic boliim halinde verilmistir.

8.2.3.1 Kaplamalarin Normal Ortamda Siirtiinme Katsayillar1 — Mesafe, Rejim

indikatorii — Cevrim Sayis1 Sonuclari ve Kaplamalarin Karsilastirillmasi

Nemli ortam kazimali asinma deneyleri %85 bagil nem sartlarinda yapilmistir. Sekil
8.22’de elde edilen siirtlinme katsayisi — mesafe grafigine bakildiginda MoNCu’nun
strtlinme katsayisinin MoN kaplamadan daha diisiik oldugu goriilmektedir. Artan
mesafe ile MoNCu kaplamanin siitiinme katsayisinda bir artis goriilmektedir. Kuru
ortam asinma deneylerinde siirtiinme katsayis1 0,6 degerine kadar ¢ikarken nemli ortam

deneylerinde bu deger 0,45 degerine kadar ¢ikmaktadir.

Rejim indikatdrii — Cevrim sayisi grafigine bakildiginda ( Sekil 8.23 ) kayma rejiminin
her iki kaplama i¢inde hakim asinma rejimi oldugu sonucuna varilabilir. Ciinkii elde

edilen sonuclarin hepsi belirlenen 0,33 degerinin iizerinde kalmaktadir.
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Sekil 8.23. a) MoN kaplama b) MoNCu kaplama i¢in %85 bagil nemde elde edilen
Rejim Indikatérii — Cevrim Sayisi grafikleri
8.2.3.2. Nemli Ortamda Kaplamalarda Kazimali Asinma Sonucu Meydana Gelen

Asima Izinin Incelenmesi

Nemli ortamda, aliimina bilya lizerinde(Sekil 8.24-a) ve MoNCu kaplamal1 diskte (Sekil
8.24-b) olusan aginma izlerinin taramali elektron mikroskobu goriintiilerinde bilya
tizerine herhangi asmmanin olmadigi kaplamadan bir birkintinin bilya ylizeyine
stvandigl goriilmiistiir. MoNCu kaplamada olusan asinma izine bakildiginda, abrazif
asinmanin karakteristigi olan ¢izikli bir yiizey goze carpmaktadir. Bu da kaplamada

ciddi sayilabilecek bir aginmanin olustugu sonucunu vermektedir. Kaplama yiizeyinde
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olusan asinma rlinii olan birkintilerden alinan EDS analizinde aliiminyuma
rastlanmamasi bilyada herhangi aginmanin meydan gelmedigini gostermektedir. Ayrica
kaplamada olusan asgimanin tabana ulasip ulasmadigin1 anlamak amaciyla alinan EDS
analizinde Fe’ye cok az miktarda rastlanmasi aginmanin tabana ulagsmadiginin bir
gostergesi olarak kabul edilmistir. Bilya ve diskte meydana gelen asinma izlerinin

ayrintili elektron mikroskobu incelemeleri Sekil A21,A23,25’de verilmistir.

15k Y V\SBQ)‘*« _S,EH-lm.'.BZg)‘kl,E'lr 15k ¥S88 SBEm BZ2ZB191

N (@ )
Sekil 8.24. Nemli ortam aginma deneyinin sonucunda a) MoNCu karsit1 bilya ylizeyinde

olusan asinma izi b) MoNCu kaplamal1 diskte olugan asinma izi

Nemli ortamda, MoN kaplamada (Sekil A22,A24,26) olusan asinma izlerinin taramali
elektron mikroskobu goriintiileri verilmistir. Sekilden de gorildigi gibi kaplama
yiizeyinde kayda deger miktarda bir aginma olmamistir. Sadece ¢ok az miktarda asinma
iriinii olugmustur. Yapilan EDS analizi sonucunda bu iiriinlerinde molibdenden olustugu

goriilmiistiir. Karsit1 bilyda ise higbir aginma izine ve asinma iiriiniine rastlanmamustir.

8.2.3.3. Nemli Ortamda Kaplamalarda ve Bilyada Kazimalhi Asinma Sonucu

Meydana Gelen Asinma izlerininden Asinma Derinliklerinin Belirlenmesi

Nemli ortamda MoNCu kaplamali diske karsit aliimina toptan ve MoNCu kaplamali
diskten elde edilen 3D profil goriintiisii ve Sekil 8.25°de verilmistir. Sekilden goriildigi
gibi bilyada bir asinma meydana gelmemistir (Ayrintili calisma sekil A27-A28’de
verilmistir.), Hatta {izerinde 0,6 mikron kalinliginda bir birikinti olusmustur. Olusan bu

birikinti kaplamadan bilya {izerine yapismistir. Kaplamada ise 0,6 mikron derinliginde
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bir aginma meydana gelmistir. Asinma bolgesi etrafinda ise 1,2 mikron kalinligida bir

birikinti olusmustur.

933 )
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Sekil 8.25. Nemli ortam kazimali asinma deneyleri sonucunda meydana gelen MoNCu
kaplamali disk karsit1 altimina bilyanin (a) ve MoNCu kaplamanin asinma bolgesinin 3D
modellenmig profil goriintiisii (b)

Nemli ortamda MoN kaplamali diske karsit aliimina toptan ve MoN kaplamali diskten
elde edilen 3D profil goriintisi ve Sekil 8.26’da verilmistir. Elde edilen profil
goriintlilerinden de goriildiigii gibi hem bilyada hem de kaplamli diskte bir asinma

meydana gelmemistir. Ayrintili inceleme fotograflart Sekil A29-30’de verilmistir.

145 ) 490.3un

a
Sekil 8.26. Nemli og*tz):lm kazimali asinma deneyleri sonucunda meydana gelen MoN
kaplamali disk karsit1 aliimina bilyanin (a) ve MoN kaplamanin asinma bdolgesinin 3D
modellenmis profil gériintiisii (b)
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8.2.4. Kazimah Asinma Deneyi Sonuc¢larinin Karsilastirilmasi

Kazimali asinma deneylerinin ilk olarak kendi ic¢inde bir karsilagtirilmasi yapilmistir.
Bunun i¢in goz Oniine alinan kriter MoNCu kaplamanin siirtiinme katsayis1 — mesafe
degisiminin bagil neme bagh olarak degisimi ¢ekilen elektron mikroskobu fotograflari
ve phase shift verileridir. Bagil neme bagli olarak elde edilen grafik Sekil 8.27°de

verilmigtir.

Sekil 8.27°den goriildiigli gibi artan mesafe ile siirtiinme katsayilarinda bir artis
goriilmektedir. Ayrica artan nem ile ters orantili olarak siirtiinme katsayilarinda bir
diisiis goriilmektedir. Bu diislislin sebebinin, artan nem ile yapida molibden ve bakir
oksitlerin daha kolay olugsmasi ve bu oksitlerin yaglayici 6zelliklerinden dolay1 siirtiinme
katsayisinda bir diisiis oldugu sdylenebilir. Kazimali asinma sirasinda olusan bu asinma
tiriinleri bilya iizerine sivanmakta ve 3’cii partikiil gibi davranarak diislik siirtiinme
katsayis1 vermektedirler. Fakat 3’cii partikiillerin olugsmasi malzemde asinma derinligini
arttirmaktadir. Bu nedenle, 6zellikle kuru ortamda ve nemli ortamda goriilen asinma
tiriinlerinin bilya iizerine yapigmasi ile asinma derinlikleri normal ortamda meydana
gelen aginma derinliginden yiiksek olmaktadir. Ayirca elde edilen asinma derinlikleri
karsilagtirldiginda en yiiksek asinma derinligi kuru ortamda elde edilirken bunu nemli
ortam ve normal ortam takip etmektedir. Tim sonuglara gore degerlendirme
yapildiginda MoN-Cu kaplamalar en iyi asinma davraniglarimi normal ortamda

gostermislerdir denebilir.

MoN kaplamalarin asinma davraniglarinin kendi aralarinda bagil neme bagh olarak
karsilagtiritlmas1 Sekil 8.28’de verilmistir. Elde edilen siirtinme katsayisi — mesafe
degisiminden, MoN kaplamalarin kuru ortamda en diisiik siirtiinme katsayist verdigi,
normal ortamda ise en yiiksek siirtlinme katsayisini verdigi goriilmektedir. Ayrica tiim

ortamlarda mesafenin artisi ile siirtlinme katsayisinda artis oldugu goriilmektedir.

Ayrica, asmnma bolgesi lizerinden elde edilen ve phase shift verilerinden MoN
kaplamalarin tiim bagil nem ortamlarinda ¢ok az asindigr goriilmiistiir. Her ortam i¢in
asimnma bolgesinden c¢ekilen elektron mikroskobu fotograflari ve phase shift verileri

karsilagtirildiginda sadece normal ortamda ¢ok az bir asinmanin meydana geldigi
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goriilmistiir. Normal i¢in yapilan ¢aligmalarda bilya iizerine kaplamadan ¢ok az bir
miktarda Mo’nin yapistig1 goriilmiistiir. Asinma derinligine bakildiginda ise 0,2 mikron
seviyesinde bir asinma goze ¢arpmaktadir. Ayrica yine bu ortamda elde edilen siirtiinme
katsayr en yiiksek degerlere c¢ikmistir. Diger tiim ortamlarda, deney sonuglariin

1s181nda, bilyada ve diskte herhangi bir asinma olmamuistir denilebilir.
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Sekil 8.27. MoN-Cu kaplamalarda bagil neme bagl olarak siirtlinme katsayilarinda
meydana gelen degisim
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Sekil 8.28. MoN kaplamalarda bagil neme bagli olarak siirtiinme katsayilarinda
meydana gelen degisim
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Son olarak MoN-Cu nanokompozit kaplamalar ile MoN kaplamalarin asmma
davranislarinin karsilastirilmas: amaciyla, elde edilen tiim veriler kullamilmustir. ilk
olarak tiim ortamlarda elde edilen siirtiinme katsayis1 mesafe degisimini gosteren grafik

kullanilmis daha sonra bunlar taramali elektron miktoskobu fotograflar1 ve phase shift

verileri ile ilisiklendirilmistir.

Sekil 8.29°da MoN ve MoN-Cu kaplamalarin siirtiinme katsayilart — mesafe degisimi ve

ortam kosullarina gore genel bir karsilastirilmasi verilmistir.

1,0+

0,9+

0,7- MoN Normal Ortam  MoN Kuru Ortam

o
(o)}
| -

o
(&)
1

MoNCu Kuru Ortam

Dinamik Siirtiinme Katsayisi
o
B
1

0,34/
53 18 MoNCu Normal Ortam
' MoNCu Nemli Ortam
0,14
0,0 T T T T T T T T T
0 100 200 300 400

Mesafe (cm)

Sekil 8.29. MoN-Cu ve MoN kaplamalarin bagil neme bagli olarak siirtlinme
katsayilarinda meydana gelen degisim

Elde edilen grafikten de goriildiigii gibi, genel olarak MoN-Cu kaplamalarin siirtiinme
katsayist MoN kaplamalardan daha disiiktiir. En disiik stirtinme katsayist MoN-Cu
kaplamanin nemli ortam deneyleri sonucunda elde edilirken, en yliksek siirtiinme
katsayist ise MoN-Cu kaplamanin nemli ortam deneyleri sonucunda elde edilmistir.

Ayrica tiim kaplamalarin siirtiinme katsayilari artan mesafe ile artis gostermektedir.
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Ayrica bagil neme gore kaplamalarin siirtinme katsayilarindaki degisim incelendiginde,
MoN-Cu kaplamalarin siirtiinme katsayisinin artan nem ile diistiigii goriilmektedir. Kuru
ortam deneylerinde 0,6 seviyelerine kadar ¢ikan siirtiinme katsayisi nemli ortam

deneylerinde 0,45 seviyesinde kalmustir.

Bagil neme bagli olarak kazimali asinma deneylerinin sonucunda kaplamalarda meydana
gelen asinma derinligi Tablo 8.7°de gosterilmistir. Asinma derinliklerine bakildiginda
genel olarak MoN kaplamalarda bir asinma meydana gelmedigi buna karsin MoN-Cu
kaplamalarda 6zellikle kuru ortam deneyleri sonucunda ciddi bir aginmanin meydana

geldigi goriilmektedir.

Tablo 8.7. Bagil neme bagl olarak, kazimali asinma deneyleri sonucu kaplamalarda

olusan asinma derinlikleri

Ortam Asinma Derinligi (um)

. @@= MoN MoN-Cu
Kuru (%32 bagil nem) 0,2 1.6
Normal (%50 bigll nem) - 0.2
Nemli (%85 bagil nem - 0.6

Kazimali1 asinma deneylerinin sonucunda, kaplamalarin asinma bdlgelerinden ¢ekilen
taramal1 elektron mikroskobu fotograflari, asinma derinlikleri ve siirtiinme katsayisi —
mesafe degisimi grafikleri birbiri ile ilisiklendirildiginde, genel olarak,MoN-Cu
nanokompozit kaplamanin siirtiinme katsayillari MoN kaplamaya goére daha diisiik
olmasima ragmen asinma derinliklerinin yiiksek olmasindan dolayi, MoN kaplamalarin

asinma davranisinin MoNCu kaplamalara gore daha 1yi1 oldugu sonucuna varilabilir.
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9. SONUCLAR

Deneysel ¢alismalarin sonucunda elde edilen bulgular ve literatiire yapilan orjinal

katkilar asagida siralanmustir.

1.

Mo-N-Cu nanokompozit kaplamalar ve MoN kaplamalarin asinma
davraniglarinin karsilagtirmali olarak incelenmesine, su ana kadar yapilmis
hi¢bir ¢alismada rastlanmamustir. Bu c¢alisma, Mo-N-Cu nanokompozit

kaplamalarin aginma davranislari konusunda yapilan ilk ve orijinal ¢calismadir

Sertlik bakimindan kaplamalar karsilastirildiginda, bakir igermeyen Mo-N
sistemi kaplamalar ile yapiya %21,15 Atomik Cu giren Mo-N-Cu sistemi
kaplamamin sertligi arasinda bir farklilik goriilmemistir. Yani, MoN-Cu
kaplamada yapiya %21,15 bakir girmesine ragmen elde edilen sertlik

degerlerinde 6nemli bir fark goriilmemistir.

Manyetik alanda sigratma yontemiyle iiretilen MoN-Cu nanokompozit ve
MoN kaplamalarin piiriizliilik degerleri arasinda c¢ok biiyiik bir farklilik

gbzlenmemistir.

7-M0ozN-Cu kaplamalarda yapiya bakirin girmesiyle kiibik y-MosN fazina ait
var olan siddeti yiiksek piklerin siddetlerinde azalma ve genisleme

gbzlemlenmistir.

Bakir icermeyen y-M0,N fazmin bulundugu kaplamada kolonlarin belli
oldugu daha yogun bir yapi(ZONE II) goriilmiistiir. Yapiya %21.15 bakir
girmesi yapinin daha yogun hale gelmesine ve kolonsal yapinin yok olmasina

yol agmustir.

%32 bagil nemde yapilan kazimali asinma deneylerinde, MoN-Cu
nanokompozit kaplamanin siirtinme katsayisinin  MoN kaplamalanin
sirtlinme katsayis1 degerlerinden biraz daha yiiksek oldugu goriilmiistiir.
Artan mesafeyle beraber her iki kaplamaninda siirtiinme katsayilarinda artig

goriilmiistiir. Ayrica kaplamalarin aginma derinlikleri incelendiginde MoN-
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10.

11.

Cu kaplamalarda 1.6 mikrona varan bir asinma gozlenirken MoN

kaplamalarda bu deger sadece 0,2 mikron degerinde kalmaistir.

%50 bagil nemde yapilan kazimali asinma deneylerinde, MoN-Cu
kaplamanin siirtiinme katsayisinin MoN kaplamanin siirtlinme katsayisi
degerinden daha diisiik oldugu tespit edilmistir. Yani ortam bagil neminin
artist 6zellikle MoN-Cu kaplamanin siirtiinme katsayisini etkilemis ve
siirtinme katsayisint 0.6 seviyelerinden 0.4 degerine diistirmiistiir. Asinma
derinliklerine bakildiginda, MoN kaplamada hemen hemen hi¢ asinma
meydana gelmezken, MoNCu kaplamada 0.2 mikron seviyesinde bir asinma

meydana gelmistir.

%85 bagil nemde gerceklestirilen, MoN-Cu kaplamanin siirtiinme katsayist
MoN kaplamanin siirtiinme katsayis1 degerinden daha diisiiktiir. Nemin artist
MoN-Cu sistemi kaplamalarin siirtlinme katsayist  degerlerini 0,35
degerlerine kadar diistirmiistiir. Bu sartlarda MoN kaplamanin siirtlinme
katsayist 0,5 degerlerindedir. Artan mesafe ile ise kaplamalarin siirtlinme
katsayilarinda ¢ok az bir artis goriilmiistir. Asmnma derinliklerine
bakildiginda ise MoN-Cu kaplamalarda 0.6 mikrona varan bir asinma

gozlenirken, MoN kaplamalarda herhangi bir asinma gozlenmemistir.

Tiim kazimali aginma deneylerinde kayma rejiminin hakim oldugu asinma

rejimi gézlenmistir.

Bagil nemin degisimine gore MoN-Cu kaplamalar kendi arasinda
karsilastirildiginda, artan nem miktar ile siirtinme katsayilarinda diisiis
gbzlenmistir. Asinma derinlikleri karsilastirildiginda ise en yiliksek asinma
derinligi %32 bagil nemde gozlenirken en diisiik asinma derinligi % 50
nemde gozlenmistir. Burada dikkat c¢ekici bir nokta, bilya {iizerinde
kaplamalardan sivanma olan kuru ve nemli ortamda asinma derinliklerinin

daha fazla oldugudur.

MoN kaplamalar kendi aralarinda bagil nemin degisimine gore
karsilagtirildiginda, artan nem miktart ile kaplamalarin  siirtinme
katsayilarilarinda ¢ok az bir diisiis oldugu goézlemlenmistir. Kaplamalarin
asinma derinligine bakildiginda ise her ii¢ ortamda da asinma olmadigi

gozlenmistir.
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12. Tiim kaplamalarda aginma bdlgesinin merkezinden aliman EDS analizleri ve
asinma derinligi hesaplamalarindan, asinmanin taban malzemeye ulagsmadigi

belirlenmistir.

Sonug olarak, daha 6nce verilen kazimali asinmali aginma denylerinin sonucunda
MoN-Cu kaplamalarda daha diisiik siirtinme katsayilar1 elde edilmesine ragmen
asinma derinliklerinin yiiksek olmasindan dolayi, MoN kaplamalarin aginma

davraniglarinin daha iyi oldugu belirlenmistir.

Aslinda elde edilen sonuglarda ilging nokta MoN-Cu kaplamalarda siirtiinme
katsayinin daha diisilk olmasina ragmen asinma derinliklerinin fazla olmasidir.
Buradan elde edilen c¢ikarima gore yapiya bakir ilavesi kaplamanin siirtinme
kuvvetinde diisiise neden olmaktadir. Ayrica literatiirde de belirtildigi gibi diisiik
bakir ilavesi ile kaplama sertliklerinin daha yiiksek degerlere ¢ikacag: diisiiniiliirse
daha sonra yapilacak calismalarda daha diisiik bakir ilavesi ile daha iyi sonuglar

aliabilecegi diisliniilmektedir.
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EKLER

Ek - A : Sekiller

15kU H2aa 3 198pm~ 828131

Sekil A.1. %32 bagil nemde MoN-Cu kaplamada ve karsiti bilyada meydana gelen
asinmanin 200x biiylitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii

Sekil A.2. %32 bagil nemde MoN kaplamada ve karsiti bilyada meydana gelen
asinmanin 200x biiylitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii
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15kWU K356

Sekil A.3. %32 bagil nemde MoN-Cu kaplamada ve karsit1 bilyada meydana gelen
asimnmanin 350x biiyiitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii

Sekil A.4. %32 bagil nemde MoN kaplamada ve karsiti bilyada meydana gelen
asimnmanin 350x biiyiitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii

15kU XS

Sekil A.5. %32 bagil nemde MoN-Cu kaplamada ve karsit1 bilyada meydana gelen
asinmanin 500x biiylitmede alinan taramali elektron mikroskobu goériintiisii
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Sekil A.6. %32 bagil nemde MoN kaplamada ve karsiti bilyada meydana gelen
asinmanin 500x biiylitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii

36 56118 odal (Surface)

Sekil A7. %32 bagil nemde MON-Cu kaplamanin karsiti bilyada meydana gelen
asimma izinin a) Optik goriintiisii b) Ustten 3D modellenmis goriintiisii ¢) Yiizeyin
3D modellenmesi d) Onden 3D modellenmis goriintiisii
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Sekil A8. MoN-Cu képiamada meydana gelen asinma izin(in) a) Optik goriintiisii b)
Ustten goriintiisii ¢) Yiizeyin 3D modellenmesi d) Onden 3D modellenmis goriintiisii

(d)

Sekil A9. %32 bagil nemde MoN kaplamanin karsit1 bilyada meydana gelen aginma
izinin a) Optik goriintiisii b) Ustten 3D modellenmis goriintiisii ¢) Yiizeyin 3D
modellenmesi d) Onden 3D modellenmis goriintiisii
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Sekil A10. %32 bagil nemde MoN kaplamada meydana gelen asinma izinin a) Optik
goruntiisii b) Ustten 3D modellenmis gériintiisii ¢) Yiizeyin 3D modellenmesi d)
Onden 3D modellenmis goriintiisii

Sekil A.11. %50 bagil nemde MoN-Cu kaplamada ve karsit1 bilyada meydana gelen
asinmanin 200x biiylitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii
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Sekil A.12. %50 bagil nemde MoN kaplamada ve karsit1 bilyada meydana gelen
asinmanin 200x biiylitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii

Sekil A.13. %50 bagil nemde MoN-Cu kaplamada ve karsit1 bilyada meydana gelen
asinmanin 350x biiylitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii

Sekil A.14. %50 bagil nemde MoN kaplamada ve karsit1 bilyada meydana gelen
asinmanin 350x biiylitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii
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:15kU XSBU

Sekll A.15. %50 bag11 nemde MoN Cu kaplamada ve karsltl bllyada meydana gelen
asinmanin 500x biiylitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii

Sekil A.16. %50 bag nemde MoN plamada ve kasltl bila meydana gelen
asimnmanin 500x biiyiitmede alinan taramal1 elektron mikroskobu goriintiisii

Sekil A17. %50 bagil nemde MoN-Cu kaplamanin karsiti bilyada meydana gelen aginma
izinin a) Optik goriintiisii b) Ustten goriintiisii ¢) 3D modellenmesi d) Onden goriintiisii
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Otun

) fe= ® B ‘W»e,_g::(:i »
Sekil A18. %50 bagil nemde MoN-Cu kaplamada meydana gelen asinma izinin
a) Optik b)Ustten goriintiisti ¢)3D modellenmesi d)Onden 3D profil goriintiisii

: R : L2
Sekil A19. %50 baggl )nemde MoN kaplama karsiti bil}ga()ia asinmanin a) Optik
goriintiisii b) Ustten goriintiisii ¢) 3D modellenmesi d) Onden 3D profil goriintiisii
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Sekil A20. %50 bagil nemde MoN kaplamada meydana gelen asinma izinin a) Optik
goriintlisii b)Ustten goriintiisii ¢) 3D modellenmesi d) Onden 3D profil goriintiisii

188prm B28191

Sekil A.21. %85 bagil nemde MoN-Cu kaplamada ve karsit1 bilyada meydana gelen
asimnmanin 200x biiyiitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii
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1Brm B28191

Sekil A.22. %85 bagil nemde MoN kaplamada meydana gelen aginmanin 200X
biiyiitmede alinan taramal1 elektron mikroskobu goriintiisii

19kU X350 S@rm @2ZB191-

<

Sekil A.23. %85 bagil nemde MoN-Cu kaplamada ve karsit1 bilyada meydana gelen
aginmanin 350x buyiitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii

SiSkRU H3sa oo B2@191 -

Sekil A.24. %385 agﬂ emde Mo kapamada meydaa gelen aginmanin 350x
bliylitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii
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15kU X588

C15kU ®SBE; -~ .  SeRm 220191
= = e oy =

Sekil A.25. %85 ba11 nemde MoN-Cu kaplamd ve sltliyaa meyd
asinmanin 500x biiylitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii

ana gelen

Sekil A.26. %385 bag nemde Mo kaplamad meyana elen asinmanin 500x
biiyiitmede alinan taramali elektron mikroskobu goriintiisii

c) d
Sekil A27. %85 baglﬁ nemde MON-Cu kaplamanin karsiti %)i?yada meydana gelen
asinma izinin a) Optik b) Ustten c) Yiizeyin d) Onden 3D modellenmis goriintiisii
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Sekil A28. %85 bagﬂ( Igemde MoN-Cu kaplamada meydalgg)gelen asinma izinin a)
Optik goriintiisii b) Ustten 3D modellenmis goriintiisii ¢) Yiizeyin 3D modellenmesi
d) Onden 3D modellenmis goriintiisii

() | d
Sekil A29. %85 bagil nemde MoN kaplamanin karsiti bilyad(a )meydana gelen aginma
izinin a) Optik goriintiisii b) Ustten 3D modellenmis goriintiisii ¢) Yiizeyin 3D
modellenmesi d) Onden 3D modellenmis goriintiisii
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(d)
Sekil A30. %85 bagil nemde MoN kaplamada meydana gelen asinma izinin a) Optik

goruntiisii b) Ustten 3D modellenmis gériintiisii ¢) Yiizeyin 3D modellenmesi d)
Onden 3D modellenmis goriintiisii
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Ek - B : Formiiller
Ek-B.1. Gauss Simiilasyonunda Kullanilan Egri ve Formiiller

X-1sinlar1  difraksiyon  piklerinin  ¢6ziimiinde  kullanilan  GAUSS
simiilasyonuna ait fonksiyon esitlik (C-1-1)’de ve modele ait egri Sekil B’de

verilmistir.

f(x)=y,
B
|
(y,-v,)/2
Ly=y,,
X -

Sekil B.1. GAUSS Simiilasyonunda kullanilan modele ait fonksiyonun
grafigi

f(x):yo+Le w (C.1-1)
W~ 7/ 2
Bu fonksiyon igerisinde kullanilan yo , geri plan giiriiltii seviyesi; A, pik alanidir ve

w ise asagidaki esitlikte verilmistir.

B
VIn4

Esitlik (B.1-2)’de kullanilan B, pikin yar1 yiiksekligindeki pik genisligidir (FWHM).

W= (C.1-2)

Eger esitlik (B.1-1)’de x yerine x; konursa, fonksiyon asagidaki hale gelir ve boylece

pikin maksimum yiiksekligi hesaplanabilir.

A
Ve =Yo + (C.1-3)
T
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Ek-B.2. Ra, Aritmetik Ortalama Piiriizliilik Degeri (DIN 4768, ISO 4287/1)

Aritmetik ortalama piiriizlillik degeri (Ra); yilizey profilindeki piklerin, profilin
ortasindan gegen ¢izgiye gore toplam alanlarina es de8er alana sahip kare dalga
seklindeki bir profilin pikden pike mesafesi seklinde tanimlanmaktadir ve prensip

olarak (B.2-1) esitligine gore hesaplanir.

R, :% j |y(x)[dx (C.2-1)

Ortalama piiriizliilik degeri Ra'nin formiiliinde kullanilan |, 6l¢iim mesafesi; y(X),
puriizliiliik profili degisiminin 6l¢iim mesafesine gore fonksiyonudur. Daha basit
anlatimla Sekil B2'de verilmis olan sematik profilin Ra degeri (B.2-2) esitligindeki
gibidir.

n

Z Yi
Ra = ‘:1n (B.2-2)

Y1

Ly my nma

Y2 Yn

Sekil B.2.0rnek bir profil {izerinde Ra degerinin sematik olarak
gosterilmesi.
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