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Cr N KAPLAMA URETI M NDE PULSE Bi AS ETKi Si

OZET

Ince sert seramk kaplamalar, iistiin fiziksel, kimyasal ve mekanik &zelliK erinden
dolayt teknolgiik olarak bir ¢ok alanda yaygin olarak kullaml naktadir. Bu
mal ze nel er igerisinde nitrirler ve karbiirler, kaplandi K ar1 altlik nalzemelerine iyl
yapisma Ozellig gosterneleri, asinna ve korozyon ozelliklerinin son derece iyi
ol nasindan dolayl en ¢ok kullamlan kaplanalardir. Ince sert seramk kaplanal arin
ticari olarak yaygin ve basarili bir sekil de iiretil nesine ol anak sagl ayan t ekni kl erden
biri de Fiziksel Buhar Briktir e (FBB) tekni g dir. (vellikle FBBteknig ile iiretilen
sert nitrir kaplanalar, gelisms yiizey ozellikleri goster neleri, taki m onriinii ve
veri mni artird klarindan dolayr kes ne, del ne veislene uygul analarinda ¢ok yaygin
olarak kullanl naktadir. Giiniimiz endiistriyel uygul analarinda en yayg n kullamn m
alamna sahip sert nitrir kaplama olarak Ti N kaplama goziikk nesine ragmen tenmas
yikl, temas geonetrisi, kayna hiz ve nem gibi etkenlerden dolayt asinna
davranislarimn ¢ok degiskenlik goster nesinden dolayi, belirli tribol gik
uygulanalarda OGN ZN TCN TTAN TGN ve HHN gib alternatif nitrir
kaplanal araihtiya¢ duyul nustur.

Bu kaplanmalarin herbiri ki nyasal ve fiziksel oOzelliklerine bagi olarak farki
uygulana alanlar1 bul naktadir. Yiiksek sertlik ve oksidasyon direncine sahip Ti A N
kaplamalar de mr esasli mal ze nel erin yiiksk lizl1 kes ne islenterinde gittikce artan
bir sekilde kullam mbulmaktadir. G N kaplanalar disiik i¢ geril neleri nedeniyie
netal sekilllendir ne i1slend erinde ol duk¢a uygundurlar. Yiiksekter nal iletkenli ge ve
tokuga sahip TiCN kaplamalar ise darbeli kesne islenterine daha uygun
kaplamalardir. Hrbiri lizerinde kayan netal ciftlerinde, perfor nans sadece
mal zeelerin fiziksel Ozelliklerine degil ayi zanmanda ki nyasal uyunlarina da
baglidr. Ti-A ve Ti-Cu uyuniu netal ¢iftleri degllerdir. Bu nedenle, tribol gjik
uygulanalarda Ti N kaplanalarin al imnyumal agi nharina karst kullann m kisithdr.
Bunun tersine O ve Zr demr dist netallerde uyundudur ve bu nedenle, G N ve
Zr Nkaplanalarin bu metallerle tribolgik uygulanmalarda kullam mmin iyl sonug
ver nektedir.

Pulse plazalarin ozellikeri ile ilgli degisik arastir nalar yapil ms ancak ark FBB
yontem ile tretilen fil nhere taban nmlzeneye uygulanan pulse bias voltai
modlarinn G N kaplamalar iizerine etkileri ile ilgli sistematik bir arastir na
yapil na mstir.

Bu calisnamn anact; azot kism basinct ve degisik bias voltay nodlarinin ( DC B as,
Uni polar Puse Has ve Asi netrik B polar Pulse Bas),

M kroyapi ya etkisi
v Morfdgi
v' Yonlenne
v' Tane Boyutu
v' Hata Yogunl ugu
M kroyaptdaki bu degisikliK erin de;



> Sertlik

» Adhezyon’a etkisin gormektir.
Bunlara ek olarak belirtilen proses paranetrelerinin kalinlik ve yiizey piiriizl il igi
tizerine etkisi de incel enmi stir.
Tii m nununel erin karakterizaslari icin suislenher uygul anmstir.

Kaplamamn faz yapisimn ve yonlennelerin tayini i¢in X isinlart ( XRD)
incel e esi,

Kaplamamn m kroyapi, yogunl ugu ve biiyiine morfol gjisi tayinin i¢in SEM
I ncel e nesi,

Bilyal1 agindir na yonte mi (Cal atest) ile kalinlik tayi n,

Kaplanalarin sertligin tespit et nek anaci ile dinamk ultra mkrosertlik
deneyl eri,

Yiizey piriizl il igt belirle nek anact ile profil onetrikincel e neler,
Kaplamamntaban nalzenme yapisna ozellikerin incelenek anaci ile ¢izik
testi (scratchtest) ve Rockwell Ctesti

Kaplamamn icerd @ hata yogunlugunu incelenek i¢cin 4 Nokta Prob Testi
yapil mstir.

Yapilan karakt eri zasyon ¢al1s nal ar1 sonrast asagda belirtilen sonugl ara ulasil mstir.

Pulse vdtg nod arinda iyonl arin daha yiiksek enerjiye sahi ptir.

Pulse volta nod arinda iiretilen kaplanal ar daha az hataiger nektedir.

Pulse nodlarda ozellike yiiksek volta) degerlerinde biriktir ne hizmn daha
biiylik ol dugu saptanmstir.

Pulse nodlarda iretilen kaplanalar dahaiyi adhezyon degerl erine sahi ptir.
Puse nodlarda DC moda oranla daha diisiik sicaklikta kaplama benzer
m kroyapt ya sahi p fil nhar iretilebil nektedir.
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PULSE Bl AS EFFECT ON OrN COATI NG PROCESS

SUMMARY

Thin ceramc hard coatings are of interest in a nunber of technological fields
because of their physical, chemcal and nechanical properties. Among these
materials, nitride and carbi de coatings are nost frequently used because of t heir hi gh
bondi ng strengthtothe substrate and t heir excellent resistance to wear, eraosion and
corrosion One of the comnercialy used and successfuly applied thin ceramc
coating technique is Physical \Vapor Deposition (PVD. Especialy, hard nitride
coatings deposited by means of PVDtechni que are extensi vel y usedin manyt ypes of
cutting operations, wherethey enhancetod life improve surface finish andincrease
productivity. Acconpanied withthat devel opnent, a large number of studies have
been done so far on tribdogical properties of thin nitride coatings. In current
industrial applications, Ti Ncoatings are w dely used S ncethe wear of TiN coatings
change dranatically wth adjust nent of parameters such as contact load, slidng
speed contact georetry and humdity, for certain specific applications alternative
coatings suchas @GN ZN TCN TTAN TiG Nand H Nare devel oped
Each of these nitride coatings find different application areas depending o their
chemcal and physical properties. Ti A N coatings wth their higher hardness and
oxi dation resistance are finding increasing use high speed nmachining of ferrous
materials. O Ncoatings withtheir lowinternal stress are nore suitable for for mng
operations. Ti CNare noresuitable for interrupted cutting operations wththeir high
ter nel and conductivity and toughness. The perfor mans of materia pairsin slidng
contact depends on only on their physical properties but also their chemcal
conpability. Ti- A and Ti-Qu are not conpatible Hence, tribol ogical uses of the Ti N
coatings against A and Cu alloys are restricced. On the contrary, O and Zr are
conpatible wth those non-ferrous netals and thus, O N and Zr N coatings are
expectedto perfor mbetter intribd ogical applicationc concerningthese pairs.
There are many research on properties of pulse plasma but thereis no systenatic
research on the effect pulse bias voltage to O N coatings that has been appliedto
substrate.
The purpose of thisresearchistoinvestigate the effect of nitrogen partial pressure
and different bias voltage type to mcrostrucure;

v Mor phol ogy

v Texture

v @Gainsize

v Defect density
The effect of changes inm crostureto nechanical properties like,

» Hardness

» Adhesion
Inaddtion the effect of process paraneters on coating thickness and roughness.
The characterization nethods usedinal sanples are;

e X Ray dffraction (XRD uwsed for phase and text ure i nvestigation,

e SEMused for coating microstructure, density and mor phol ogy i nvesti gati on,,

Xii



Cal atest used for coating thickness investigation

Dynamc Mirohardness test used for coating har dness investi gati on,
Profiloneter used for surface roughness investi gation,

Scratch test and Rockwell Ctest used for adhesion of coatingto substrate
i nvesti gati on

4 Point Probe Test used for defect density investigation

Mhi nresut arelisted below

The ion energy at puse voltage applications is higher.

Coating produced wth pulse vatage have lower defect density.

The depositionrateis higher a pulse voltage applications.

The adhesi on val ues are bet her in pulse voltage applications.

It is possibe to produce coatings having sane nicrostructure at |ower
tenperat ure than DC voltage application a pulse voltage appli cati ons.

XV



1 GRS AMAC

Genellike miihendislik uygulanalarda kullamlan konponentlerin, uygun yapisal
kararliliga veya esneklige ve aym zananda da herhangi bir nakroskopi k hasara
ugranadan uygul anan yiikii tasi na 6zelligine sahip ol nas1 gereknektedir. Bu tir
ozellikler kiitlesel malzenelerden elde edilebilirse de daha ileriki asanmlarda bu
konponentin kullam m 6nrii boyunca veri nki olarak calisabil nesi ic¢cin ylizey
Ozellikerinin gelistiril nesine gereksini m vardir. Giniimiizde her tip nmlzene
(netalik inorganik kompozit ), yine her tip nal ze ne ile kapl anabil nektedir. Yiizey
kaplana teknol gjilerinin bu kadar yayg nlas masimn nedeni he mekonomik he m de
teknol gjiktir. Konvansiyonel bir nal ze nenin ylizeyi nin kapl annasi ile yiizey 6zelli g
degistirilirse yepyen ve daha kullamsl bir nalzene sistem iiretil ms ol naktadr.
Ayrica pahali ve kitlesel olarak iireti m zor olan bir malzene yerine daha ucuz ve
aym anmaglara hiznet eden bir nalzene sistemninsaglad @ ekonomk avantaj da
biiyiik bir etkendir. Bazt durunlardaise nalzeneyi bir baska nalze ne ile kapl ayarak
kullanmak bir zorunluluk ol naktadir. Bu nedenle miihendislik uygulanal arinda
kullanilan nml ze nel erin he myapisal 6zellikerininistenilen er dogrultusunda ol masi
hem de miinkiin ol dugu kadar ekonomk olarak iretilebil nesi gerekmektedir. Bu
amaclada son yillarda kiitlesel nmlzenelere daha fonksiyonel yiizey 6zelliklerin
daha ekonomk bir sekil de kazandiran yiizey kapl ana t eknol gjileri gelistirilm stir. Bu
yontenerden en yaygin olarak kullanlanlan yontenierden biri FHzksel Buhar
Brikirne (FBB) tekni gidir. FBBtekni g ile iiretilenince sert seramk kaplanal ar,
tistiin fizi ksel, ki nyasal ve nekani k 6zelliklerinden dolay teknol gik ol arak bir ¢ok
alanda yaygin olarak kullaml naktadir. Bu malzeneler icerisinde nitrirler ve
karbiirler, kaplandiklar1 altlik nalzenelerine iyi yapisma Ozellig goster neleri,
asinna ve korozyon 6zellikerininson dereceiyl ol nasindan dol ay1 teknol ojik ol arak
en ¢cok kullamlan kaplamalardir. Ti Nsert kaplanalar cok yaygin ol arak tribol gjik ve
dekoratif anacli uygulanmalarda kullanl mstir. Daha sonraki yillarda TiN e gore
nmekanik asinma ve korozyon ozellikleri dahaiyi olan O N Z7N TIiCN TiAN
TiG Nve HNghi sert kaplanalar iretil mstir.



Gilinii mizde kapl ama endiistrisinde ve kaplana teknol gjilerindeki hizl1 gelisi ne bagl
olarak daha ekonomk daha kaliteli ireti m yapnak ve kaplana nmlzenelerin
perfor nanslarini ve ayn zananda servis O niirlerini artir nak i¢in daha tstiin yiizey
Ozellikeri gosteren yeni sert kaplama malzenelerinin gelistirilmesine ve
tiretil nesine ¢alisil naktadir. Biit{in bu sert nalzeme grupl ari igerisinde en yaygin ve
gelisneye en miisait grup netaliksert nal ze nel er grubudur ve ¢ok dedisik kullam m
alanlarina sahip kaplamalar olarak dikkati ¢eknektedir. Daha fistiin 6zellikler
gosteren kaplamalarin gelistiril nesindeki ana yaklasim kaplamamn biliyline
morfol gjisi, tane boyutuy hata boyunlugu tanelerin biliyline yonii {izerine
opti mzasyon m kroyapiya etkileyen bu 6zelikeri opti mze ederek enideal nekanik
Ozelliklere sahip kaplamayr iret nektir. Degisik uygulanalar igin gelistiril neye
calistlan kaplanalarin daha yiiksek sertlige, mukavenete, tokluga ve yorul nma
direncine sahip ol nas1 istennektedir. Crellikle de tribolgik uygulanalarda
kullanilan kaplanalarda ise bu oOzellikerin yam sira sirtiinne davramslart ve

asinnaya direng Ozellikerininiyilestiril nesine calisil naktadir.

Bu calismamn anaci; azot kism basinc ve degisik bias voltay nodlarinin ( DC B as,
Uni polar Puse Has ve Asi netrik B poar Puse Bas),

M kroyapt ya etkisi

v Morfd gi

v Yonl enne

v Tane Boyutu

v Hata Yogunl ugu

M kroyapi daki bu degisikliKerin de;
> Sertlik
> Adhezyon’a etkisin gormektir.

Bunlara ek olarak belirtilen proses paranetrelerinin kalinlik ve yiizey piiriizl il igi

tizerine etkisi deincel enm stir.



2 PROSES TANNM

21 Hziksel Buhar Briktirme (PVD Teknoal gjisi

Gilinlimiz teknol gjisi, bir tek nalzeneden elde edil nesi miinkiin ol nayan c¢esitli
Ozellik erin ko nbi nasyonuna sahi p nal ze nel ere iltiya¢ duynaktadir. Buanmgigin
kaplama tekniKerinden faydalaml naktadir.  Yiiksek teknol gi uygulanmalart igin
Oonenti kaplama yontenderi; plaznma ve termal spreylene teknikeri, elekiro
birikirne, ki nyasal buhar birikirme (CVD ve fiziksel buhar birikirme (PVD
prosesleridr [1,2].

PVD prosesleri bazi iistiin 6zellikleri sebebiyle kaplana teknol gjisinde 6nendi bir
yere sahiptirler. Bu 6zellikler su sekil de siral anabilir [, 3]:

a) PVD teknolgisiyle teorik olarak tiim metal, alasim seramk ve poli ner
kaplanmalar1 elde et nek mii nkiindiir. Yani henen henen her kaplana, her taban
mal ze ne iizerine biriktirilebilir.

b) PVD teknol gisiyle kaplanalarin yamsira, sag, folya boru gibi parcalar da
birikirilebilir.

€) Kaplanalar miike mnel yapis ma 6zelli @ ne sahiptirler.

d) Brikirne hz aralig olduk¢a genistir; bu nedenle yiiksek hizda fiireti m
yapilabilir.

e) Kaplanma sonrasi yiizey piriizlil igii taban malzenenin ylizey piiriiz il igliyl e
yaklasik aym oldugu icin kaplanma sonrasi zi nparalana ve parlat na gibl yiizey
islenherine iktiya¢ duyulmaz.

f) PVD proseslerinin hicbirinde, ¢evre problenterine yol acan zehirli atiklar dus naz.

g) Kontrdli vakum ortam ve saf kaynak malzenelerinin kullanl nast nedeniyle

yuksek saflikta biriki nher el de edilir.



2.2 PVD Prosesleri

PVDtekni §, vakumaltinda bul unan nal ze nel erin buharl astiril arak veya sigratil arak
atonlarin ylizeyden kopartil nas1 ve kaplanacak olan alt nalzene ylizeyine atonsal
veya iyoni k ol arak biriktiril nesi esasina dayanir [1]. PVD prosesleri ikiye ayrilir.
Bunlar, buharlagtirna ve si¢rat ma yontenteridr. Bu ik yontende de kaplanan
kitleye negatif potansiyel (Has) uygulannasi ve atonlarin iyonize edil nesi

duruminda yontene iyon kaplana adi veril nektedir [1].

Buharlastirna yontemyle yapilan PVD kaplamalar igin gerekli olan buhar faz,
rezistansla indiiksiyonla, elektron bonbard namyla ve katodik arkla buharl agtir na
yonteneriyle el de edilir.

Buharlagtir ma prosesi genellike 10° - 10° torr vakum altinda gercekl estirilir.
Boyl ece buharlastirilan atonbar bir hat boyunca ¢arpis nasiz olarak tasinir ve taban

mal ze ne lizerinde yogunlasir. Taban nml ze neye genellikle bias voltaj1 uygulannaz

[1].

221 Rezistansla Buharastirnmn Yonte ni

Rezistansla buharlastirma sistemnde, buhar fazmn elde edilecegi kaplama
malzenesi, yliksek sicaklikara dayamkli refrakter potalar igine yerlestirilir.
Sistende 1sit na, pota etrafina saril ms rezistanshi teller ile saglamr [1]. Pota
malzemesi olarak genellikde nolibden ( Mb) veya tungsten (VW gibi refrakter
malzermeler ya da Ti B-BN gibi bir netaller arasi bilesik kullanlir. Bu yontem Al,
Cu, Ag ve Pb gibi disiik er g ne s1cakl1 @ na sahi p nal ze nel eri n buharl astiril nasi nda
kullaml naktadir [1]. Rezistansla buharlastirna sistemnin taslag Sekil 2 1'te

gosteril mstir.
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Sekil 2 1: Rezistansla Buharlastir nali PVD Ssten [2].

Bu yontemde buharlastirnilacak nmlzenenin yerlestirild @ pota da buharlasarak
fil mn saflign bozabilir.

222 Hektron De netiyle Buharl astir nn  Yonteni

Bir elektron kaynag araciligyla saglanan el ektronlarin buhar fazin el de edilecegd

malzene lzerine yonlendiril nesi neticesinde 1sit na

islem gercekl estirilir.
H ektronlarin odaklannasi kolayca yapilabild g icin yiiksek giic yogunl ukl ar1 el de
edilebilir ve yiiksek ergime sicakli@na sahip nalze nel er vakumortamnda kol ayca
bir
kisitlana ol mdi @ i¢in bu yontem giin gectikce daha yaygin hale gel nektedir.
Yont e nde

buharlastirilabilir.  Buharlagtirilan nmlzenelerin ergine sicakhigyla ilgli

elektronlar, elektron tabancasi

veya oyuk katot yoOntenleriyle
tiretilebilirler.

Hektron tabancasi yontemnde, bir flanan tel {izerinden aki m gecirilerek telin
1sinmast ve elektron yaynasi sagamr. Hde edilen elekironlar bir manyetik alan
yardi myla hizlandirilarak yonlendirilirler. Hektronlar1 hizlandir nak igin 6-10 kV
civarinda bir potansiyel kullamlir. Bu yontemn taslagi Sekil 2.2’ de gosteril mstir.

Oyuk katot yontemnde ise, oyuk bir silindir iginde inert gazlarin kullam myla

olusturulan plazma yardm yla elektron ireti m gergekl estirilir.
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Sekil 2 2: Hekiron Tabancasi yla Buharl astir nali PVD Ssteni [3].

2 2 3 Indiiksyonl a Buharl astir nn Yonte n

Hektron de neti ile buharlagtir nada ol dugu gi bi indiiksi yonla1sit nada da; ol usanisi
potaya degil, direkt olarak buharlastirilacak mmlzeneye yonelir. Bu nedenle
istenneyen pota reaksiyonlar1 ve pota nalze nesinin buharlas nas1 engellenms ol ur.

Bu yontemozellike T, A gibi nal ze nel erin buharl astiril nas1 i¢in uygundur [1].

224 Katodik Scrat na Yonte n

Katodik si¢rat na nekanizmasi ile ilgli olarak pek ¢ok sayida hipotez ileri
stril mistir. Bunlardan sadece ii¢ tanesi dikkat ceknekle birlikte, aslinda hi¢ biri
tanamyla kabul edilebilir degildir. Bu ii¢ nekanizna katodik si¢rat na olayina aym
anda miidahal e et nekte ve sadece, sartlara bagli olarak bunlardan bir ya daiki tanesi

agr bas maktadir. Bu iic mekanizmayl da kisacaincel enek gerekirse:

a) Moment transferi: Bu yorum 1908 senesinde Stark tarafindanileri siiril miist iir.
Buna gore katodi k sigratma ylizeye geleniyonile kristal yapisindaki bir atonun

yer degistir nesi sonucu ortaya ¢t knaktadir.
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Sekil 2 3: Katodik Scrana ile Mynent Transferi [4].

b) Sicaklignlokad ol arak art nusi: Buteoriyi Van H ppel yaklasik 1908 yillarinda

for niile et mstir. Gelen iyon enerjisini ¢apt atom k boyutlarda olan yar1 kiire
seklindeki ¢ok kiigiik bir alana birakmakta ve bdylece ylizeyin ¢ok kiiglik
lkismmnlokal olarak gaz fazina ge¢cnesin sagl amaktadir. Buradan yola ¢t karak
Van H ppel sigratilan nalze nenin kiitlesi ile yilizeye geleniyon enerjisi arasinda
m=k( W -\ ) seklinde for nille edilen bir dogru orant1 ol dugunu kabul

et nektedir. Burada k ve \p mal ze ne sabitleridr.

Moment Teorisi: 1950 yilinda Wehner; yaptig bir seri deney Ssonunda,
gozlenlenen olaylann yalmzca Mnent Teorisinn aciklayabileced n

gOster mstir.

Te nelleri sunlara dayanmaktadir:

Kat odi k s1¢rat ma oram iyonl arin kiitlesine ol dugu kadar enerjilerine de baglidr.
Bonbard nan yapilaniyonl arin yiizeye gel ne agist ile de ¢cok hassas 6l ¢l erde
degisebil nektedir.

Bir baslang¢ enerjisi s6z konusudur ki bunun altinda katodik sicratna

olayt gercekl es ne nektedir.

Katodik si¢grat ma yontem ile serbest kalan atonlar ter mk buharlastir na ile
serbest kalan atontardan daha fazla enerjiye sahi pir.

Tek kristalli malzeneler kullamlarak yapilan sigrat na islenlerinde atonlar,
atomk yogunl ugun en fazla d dugu yonl erden ¢1 kmakt adir.

Sigrat na oram ¢ok yiiksek enerjilerde eksil nektedir. Bunun sebebi gelen
iyonlarin hedef netal de ok derinlere ilerleyebil mesidir.

Iyon garpis masi neticesinde ikincil yayinma oram azdir.



= Hekironik etki den kaynakl anan sigrat ma yoktur (¢ok yiiksek enerjiler haricinde).
Si¢rat na yontemnin avantajlart su sekil de siral abilir;
* Henent alagi mya da bilesiKer sigratilarak taban mal ze ne iizerine kapl anabilir.

= Sistene sigrat na anaciyla verilen soygazlar haricinde reaktif gazlar verilerek

bilesik kaplanal ar o ustur nak mii nkiindiir.
» Hedef nalzene ile aym 6zellik erde fil nher d ustur nak mii nki{indiir.
» (Cok distik sicaklikarda kaplana yapnak mii nkiindiir.

» RBiriktirilen fil nherde ark siste mnde ol usturulan nakropartikil dus naz

225 Katodik Ark Buharlastirnm Yonte ni

Ark, yiiksek aki nh1 el ektriksel yilik bosal nalar1 (atlanalar) olaraktam ntamr. Yiiksek
aki mn veri nhi bir sekilde 1s1ya doniis nesi arki iyi bir buharlastir na kaynag haline
getirir.

Kat odi k ark FBBtekni ginde vakumodasi anot, kaplanma nmlzenesi ise katat ol arak
diisiik gerili mytiksek aki msagayan (20-50 \, 20-200 A) bir DC gii¢ kaynag na
bag anir. Katod istiine gonderilen elektrik arki kiigiik bir noktaya odaklanarak bu
bol gelerde netal buharlastinlir ve aym anda iyonize edlir. Taban malzeneye
hizZlandir ma voltaj1 uygulannasi durununda taban iizerine tinifor mkapl amayap nak
mil nkiindiir. Ayrica sistene reaktif gazlar verilerek bilesik kaplanalar yapilabilir.
lletken ol mak sartiyla alastm katod mnmlzeneleri kullamlarak c¢ok bilesenli
kaplanalar yapilabilir.

FBB sistemnin senatik goriinimi Sekil 2 4’ de veril mstir.
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Sekil 24: Ak FBB Ssteni

Kat odi k ark FBB yonte minin avantajlart su sekilde 6zetlenebilir:

Iletken mal zeneler yiiksek veri nhe buharl agtirilabilir.
Biriktirne hz sigrat na yonte mne gore daha yiiksektir.

Ark FBB plazmasinda gerek buharlastinlan netal gerekse reaktif gazlar yliksek

I yoni zasyon nertebel erine ulagabil nekt edir.

Iyonize edil ms netal buhari ve reaktif gazlar taban nal ze ne iizerine uygul anan

hizlandir na voltaji ile yonl endirilerek veri nhi kaplana i nkan tanr.

Sert ve asinnaya dayamkli kaplanalarda sigrat na yontemne gore daha disiik

taban nmlzene sicaklikarinda daha iyi nekanik 6zellikere sahip kaplanalar
biriKirilebilir.
Sigrat ma yontemnde oldugu gibi katot zehirlenne yasansa da bu problem

sigrat ma yonte nlerine gore daha az sorun teskil eder.

OzelliKle yonlendiril ms Ark ve Minyetik Odaklamali Ak tekni Kl erinde kat od
kullant mveri m sigrat na tekni K erine gore ¢ok daha yiiksektir.

Biiyiik kaplana haci nherinde uygul ana sanst yiiksektir.

Yatirt m naliyeti 6zellikle sigrat na tekni klerine oranla ¢ok daha diisiikt i [3].



3 HLMLERI N CEKi RDEKLENMESI VEBUYUME MEKAN ZMALARI

A onmKk fil mbiiylinesi, bir yiizey {lizerinde hareketli atomarin (adatonlar) yiizeye
yogus masinn bir sonucudur. PVD prosesiyle iiretilen bir fil mn 6zellikleri dort

etkene bag nhidir ve bu etkenler fil mbiiylinesin ve ozellikerin etkiler [5].

e Taban malzenenin yiizey kosullar; 6rnegin yiizey norfolgisi (pirizlil ik
inkl lizyonl ar, istenneyen partikiller vb.), ylizey ki nyasi1 (ylizey bilesi m, yilizey
temzlig), ylzeydeki klcal catlaklar, gaz sal ma, tercihli ¢ekirdeklenne
nmerkezleri ve ylizey kararlil1 g.

e Ririktirne islemnin detaylar1 ve sistem geonetrisi; érnegin adatonbarin gelis
actsi, taban mmlzene sicaklig, birikirne hz, kirletia gazlar ve iyon

bonbard nan.

e Taban mmlzene yilizeyinde film biiyline detaylari; Ornegin adatond arin
yluzeydeki hareketlilig@, cekirdeklenne, araylizey olusumu, araylizey catlag
olusunmy, biiyiiyen fil ne enerji girisi, 1yon bonbard nam, fil mn biiyline yapist,
birikirne ortamyla reaksiyon birikirne sirasinda film ve arayiizey

Ozellik erindeki degisi nher.

e Biriktirne islem sonras1 neydana gelen reaksiyonlar; ortanka fil myiizeyinin
reaksi yonu, 1s1] ve nekanikcevri nher, korozyon, araylizeyi n bozul nas1, yumusak

ylizeyl erin defor nasyonu, kaplana {izerine kapl anma.
Ince fil nherin biri ktiril nesi alt1 ad mda gercekl esir:

e Birinci adinda, yiizeye ulasan atom ve nolekiller yiizeye bagdanmr
( Adsor psi yon).

e ikinci adi mda, fil m yapisina gir neden once yiizey iizerinde belli bir mesafe

yayinr ( Dfiizyon).

e Ukciincii adi nda, yiizeye adsorbe ol an at ontar birbirleriyle ve yiizeyl e reaksi yona
girerler ve bunun sonucunda yiizeyle ve birbirleriyle bag d ustururlar.

10



e Dordiincii adi mda, film mmlzenesi yiizeyle kaynasir. Bu ilk kaynasnaya

¢ekirdeklenne adi verilir.
e Besinci ad mda, fil mbiliylinesi neydana gelir.

e Atina adi nda, fil mile taban nalzene arasinda difiizyona bagi bir etkilesi m
meydana gelir. Boylelikle fil mtabakasi ile taban nalzene arasinda kuvvetli

yapis na (adhezyon) el de edilir.

Bu adi nharin tiinii enerjiye gereksini m duynaktadir. Kaplana islemne enerji
veril nesi c¢ekirdeklenme reaksiyonlarim kolaylastir nakta ve daha iyi bir film

yapisinin ol us nasin saganaktadir [6].

31 Adsorpsiyon ( Yogus nn)

Vakum ortanda ylizeye ¢arpan atonmlar ya hemen geri sigrar, ya belli bir kal na
siiresi sonunda geri buharlagir, ya da yiizeye yogusur (adsorbe ol ur). Yiizeye adsorbe
olan atonlarin toplam ¢arpan atom sayisina oran “baglannma katsayisi” olarak
isi nhendirilir. Eger atonl ar yiizeyl e he nen reaksi yona gir nezl erse, yogus na dncesi
ylizey lizerinde belli bir derecede ylizey hareketliligne sahip olacaklardir. Yiizey
tizerindeki hareketli atond ar “adatoni’ ol arak isi nhendirilir. Geri buharlas na ol ay,
adatomile ylizey arasindaki bag enerjisinin, yiizey sicakli @ mn ve hareketli atonlarin

hareket enerjisinin bir fonksi yonudur [5 7).

Buhar fazinda yilizeye ulasan bir atom yiizey atonlariyla etkilesi ne girer ve
ylizeyden birkag¢ at om mesafede bir geki mkuvveti olusur. Yakl asan at om yogus mak
icin Sekil 3. 1’de ve Sekil 3.2’ de gosterilen potansiyel enerji ¢ukuruna ¢ekilir. Bu
durunda atom ¢ukurun en dibine dogru hizlamrken hiza artan bir oranda bir it ne
kuvveti olusur. Buna c¢ekirdegin karsilikli itil nesine yol acar. Eger atonun
monentunu, bu etkilesi m sirasinda ylizeye yeteri kadar daglirsa, atom yiizey
boyunca hareket edebil nesine ragnen, geri itild ginde potansiyel enerji ¢ukurundan
disart cikamayacaktir. Bu atom fizksel adsorpsiyon adi verilen zayif bir
adsorpsiyon kuvvetiyle ylizeye tutunnustur. Genel olarak bir atom ylizeye
tuunnaksizin geri yansisa bile, ¢ok kisa bir siire ic¢in ylizeye yerlesir. Hzksel
adsorpsiyonile ylizeye baglanms bir nol ekiil, cok diisiiktaban nal ze ne sicaklikl ar1
haricinde yiizeyde hareketlidr ve yiizey atomk nerkezleri arasinda bir difiizyon

gergeklesir [5-7).
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Isil enerji dagli mmnsonunda, ya yeterli enerji kazanarak geri buharl asir veya yiizey
atontartyla daha kuvvetli bir etkilesi ne girerek ki nyasal bagar olusturur. Buna
ki nyasal adsorpsiyon adi verilir. K nyasal adsorpsi yondaki bag kuvvetleri, fiz ksel
adsorpsi yondan ¢ok daha yiiksektir.

Buhar fazi —;

Potansiyel enerji cukuru
(Kimyasal adsorpsiyon fazi)

-

Bag uzunlugu

Sekil 31: Buharlagnma ve Yogus na i¢in Potansiyel Fnerji Dyagram [6].

——
—

Kimyasal Adsorpstyon l

r(:‘. rl ]

POTANSI YEL ENERJI

YUZEYDEN MESAFE (1)

Sekil 32: Fziksel Ve K nyasal Adsorpsiyonun Msafeye Ve Aonlar Aast Bkilesi m
Potansiyeline Bagli Degisim [8].
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Ki myasal adsorpsiyonun tamanmlanmasindan sonra  gerceklesecek  olan
cekirdeklenne, tiim yiizey bolgelerinin kinetigiyle ilgli kar nasik bir nodel dir.
Cekirdeklennede, sadece ¢ekirdeklenne nerkezi olarak nitelenen belli bazi aktif
taban nmlzene ylizey nerkezleri ilizerinde film birikne hz sifirdan buyiikt iir.
Cekirdeklenne nerkezlerin ol usturabil nekicinbirkag yonte m neveuttur. Kuvvetli
bag ara sahip uygun bir ¢ekirdeklenne prosesinin basarilabil nesi i¢in olusan 6ncii
baglarin birbirleriyle degil, taban nmlzene yiizeyiyle bag yapna egilim fazla
ol mlidr. Oncii baglarin yiizey yerine birbirleriyle bag yapnmm egilimi yiiksek
ol dugunda, honoj en ol nayan fil nher neydana gelir. Bu gibl durunlarda, atonlarin
taban nmlzeneye ki nyasal baglar yapmnmsi i¢in gerekli aktivasyon enerjisi ¢ok
yiiksektir; ¢iinkli taban nmlzene atonmlarinin arasindaki bag nukaveneti c¢ok
yiiksektir.  Sonug¢ olarak bdyle bir durunda biriktirilen fil m atonlar1 fizksel
adsorpsiyon durumunda kalir ve eger di ger adsorbe olan atonlarla karsilasip bag
olusturarak bir ¢ekirdek ol usturanazl arsa, buradan kolaylika geri buharlasabilirler.
(O usan cekirdek kittle malzene gibi davrannaya yetecek kadar biiylirse, taban
malzene sicakli@ yeterince diisiik ol dugu siirece ¢ekirdek buharlagsmayacaktir.
Taban malzene sicakliginn ¢ok diisiik seviyede ol masi durunmunda ise bu taban
mal zeneler iizerinde ¢ok daha istenneyen “benekli” tabir edilen bir fil myapist
olusacaktir. Bu yap, ¢ekirdek olusunmunun nmeydana gel nedig bos bdl gelerle
ayril ms olan adaci Kl ardan ol us nustur [6 7).

Bir¢ok durunda, iyon bonbardi mam, iyon kaplama yontem gibi yliksek enerjili
teknikder, adsorbe olan atomlar ve taban malzene arasindaki bag kuvvetini
arttir maktadir. Bu da, hem¢ekirdeklenneyi hem de taban nmlzene iizerine fil m
adhezyonunu arttir naktadir. Bu teknmKerle yiizey lizerinde aktif ¢ekirdekl enne
nmer kezl erinin o usturul nas1 sonucy, adsorpsi yon kol ayl ag nakt adir.

32 Yiizey Dfizyonu

Yiizey difiizyonu, yiizeye adsorbe olan atondarin birbirlerini ve en aktif ylizey
nerkezlerin bul malarim sag ad @ ndan, fil m yapist i¢in son derece Oonendi bir
etkendir [6].

Aonlarin diflizyon hizlarinn art nasi, atom haraketliligin artirarak ¢ok sayida
cekirdek olusumuna neden olacaktir. Cekirdek yogunlugundaki artis bu
cekirdeklerden biiyiiyen kolonlarin kalinhign etkilenektedir. Difiizyon hzamn
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azal mas1 ile ylizeye adsorplanan atomarin hareketlilig azalaca@ndan adsorbe
ol dugu bdl gel erde ¢cekirdekl enneye calisacak ve bdyl ece ol dukca diizensiz bir fil m
yapist neydana gelecektir [9].

Bir atomun yiizey {izerindeki hareketliligi atonun enerjisine, atom ylizey
etkilesi mne (ki nyasal bag olusunu) ve yiizey sicakligina bagidir. Yiizey
tizerindeki hareketlilik yilizey ki nyasina ve kristal ografisine bagli degisebilir. Br
yiizeyin farklt kristal ografik diizlenderi farkli serbest ylizey enerjilerine sahiptir ve
bu da yiizey difiizyonunu etkiler. Gnegin Yiizey Merkezli Kiibi k ( YMK) netallerde
(111) diizZlemninserbest yiizey enerjisi ( 100) diizle mnden daha azdir ve adatonlarin
ylizey hareketlilig (111) diizle mnde (100) diizlem ne goére daha yiiksektir. Bunun
anlam farkli adatomyogus ma oranlarinda, farkli kristal ografik diizl e nlerde biiyii ne
gerceklesir.  Adatom ylizey hareketlilig, kaplama sirasinda diisiik enerjili iyon
bonbard nam ile arttirlabilir [5].

Genel olarak geri buharlas nma enerjisinn he nen altinda, en yiiksek yiizey difiizyon
hizzna ve en yiiksek film kalitesine ul asilir. Clinkii yiliksek ylizey difiizyonu, daha
honojen, yogun ve kristal ografik hatalar1 daha diigiik ol an fil nherin el de edil nesini

sagd ar.

3.3 CekirdeKenne

331 Cekirdek Qusumu

Buhar biriktirne yontenl eriyle el de edilen biitiin fil nherin yapilari, temel ol arak
cekirdeklenne prosesleriyle kontrd edilir [1].

Kl m olusununun ilk asanmalarinda, yeterli sayida buhar atonu veya nolekiilii
ylzeye yogusur ve taban nmlzene iizerinde kalia olarak bul unabilecegi bdl gel er
olustururlar.  Buna ¢ekirdeklenne adi verilir. Hr somraki asanada, ol usan
cekirdekler yayilarak birbirleriyle kaynasirlar.  Bu kaynasna devam ettikge,
adaciKar birbirlerine baglamrlar ve aralardaki bosluklar fil m nal ze nesi t arafindan

dol durulur. Sonugta, boslukiger neyen sirekli bir fil myapist dusur [§].

Aonar enerji kaybederek ve diger atonlara baganarak ylizeye adsorbe ol urlar.
Bunlar enerjilerin taban nmlzene yiizey atonlariyla ki nyasal reaksiyona girerek,
tercihli ¢ekirdeklenne mnerkezleri bularak (latis hatalar, enpiiriteler vb.), di ger
ylizey atonlariyla ve di ger adsorbe d nus atontarla garpisarak kaybederler [5)].
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Adsorbe olan atonlar (adatonlar) yiizey ile atom atona ki myasal bag ol ustur nak
icinreaksiyona girerler. Eger atomatona etkilesi mkuvvetli ise, ylizey hareketlili g
disiiktir ve her yiizey atonu bir ¢ekirdeklenme nerkezi olarak davramr. Eger
adatonhar ve yiizey arasinda ol usan ki nyasal baglar kuvvetli ise, bu olaya ki nyasal

adsorpsiyon adi verilir.

Eger adatom ylizey etkilesi m zayifsa, adatondar yliksek yiizey hareketliligi ne sahip
olacak ve tercihli ¢ekirdeklenne nerkezl erine yogusacaklardir. Bu bdl gel erde daha
kuvvetli baglar ol us naktadir. Tercihli ¢ekirdeklenne nerkezleri yiizey piiriizl eri ve
ylizey cizikleri gibi hatali bl geler, nokta hatalar1 ve tane simrlart gibi yiizey latis
hatalar1, ylizeydeki yabanci atonlar veya ylizey lizerindeki farkli kimyaya ve
kristal ografiye sahip bdl geler dabilir.

Ornegintek kristal Nad veya KA {izerinde altin biriktirild g nde, Kivaj diizleneri
tercihli ¢ekirdeklenne nerkezleri darak davramrlar [5)].

Latis hatalar1 datercihli gekirdeklenne nerkezleri ol arak davranabilirler.

Hareketli adatonlar, diger yiizey atonlariyla ¢arpisarak c¢ekirdeklenebilir.  Bu
yiizden cekirdeklenne yogunlugu birikirne hizna baglidr. (Qrnegin kursun
lizerine glimis birikirildignde 0, 1 nnddak biriktir ne hizznda giimisiintama m geri
buharlagirken, 10 nnidak. biriktir ne liznda giimisiintanam ylizeye yogusur [5].

332 CekirdeKHenne K netid

Cekirdeklenne kinetig incelendi ginde, serbest enerji degisi mnin ( AGQ maksi num
ol dugu noktadaki ¢ekirdek yarigapl, kritik ¢ekirdek yaricapt (r*) olarak adl andirilir

ve bundan daha kii¢ilik yaricaptaki ¢cekirdekler derhal bozul ur; daha biiyiik boyuttaki

cekirdekl er ise kararlidir ve biiyline egili mndedir.

Buna bagi darak asag daki esitliker el de edilir [6]:

2
4 (31

v )
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(2}
AGr= 3 : (32
[ )
Vmc PV

Burada;

AG*: (ekirdeklenne igin gerekli enerji esi g
v : Hl myiizey enerjisi

T: °Kecinsinden sicaklik

Vie © Mlar haci m

P: Buhar basinc

P, : Doyna buhar basincidr.

r >r* durununda, ¢cekirdek kararli ve biiyline egili mnde ol dugundan bu cekirdeg
meydana getir nek i¢in gerekli adatom reaksiyonlari geri doniigiinsiizdir; yani

cekirdekl er hizla kaynasarak sirekli bir fil myapist dust ururlar.

r <r* durununda ise, ¢ekirdek parcalanna egilimi nde ol dugu i¢in reaksiyon geri
doniigind iidir. r* ve AG* bagntilart incelendiginde, kritik ¢ekirdek capimn ve
cekirdeklenne icin gerekli enerji esignin baz paranetrelere bag mli ol dugu
anlasil naktadir. Mblar hacmn artist r* ve AG* degerlerin arttirirken, sicakligin ve

doyna buhar basinciminart nasit r* ve AG* degerlerini azaltir.

(O usan ¢ekirdeKerin ylizey iizerinde hareketli ol nasi ve birbirleriyle kisa siirede
kaynas nmast da cekirdeklenne i¢in Oonenlidir. Bunun i¢in iyon enerjisinin ve

sicakl1@n yiizey difiizyonunu sad ayacak kadar yiiksek ol nas1 gereklidir.
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Sekil 33: Hasik (ekirdeklenme Davramsi [6]

333 (ekirdek Biiyii mesi

Gaz fazindaki atonlar yiizeye Rhizyla carpnakta ve ya ylizeye adsorbe ol nakta ya
da ylizeyden yansi naktadir.  Yiizeye adsorbe olan atonlar yiizeyde belli bir
nesafeye kadar difiize olabilir veya yeni den buharlasabilir. Adsorpsiyon siiresi ve
diflizyon nesafesi, difiizyon ve desorpsiyon (ylizeyden ayril na) aktivasyon
enerjilerine baglidr. Cok diisiik yilizeye carpma hizZlarinda ¢ekirdekl enme ve fil m
olusunmu neydana gel nez  Yiiksek carpma hizlarinda kararli ve yar1 kararli atom
denetleri olusabilir ve difiize olan atomlarin baganmast sonucunda biiyiiyebilir.
Yiiksek carpma hizlarinda ol usan kritik ¢ekirdek ¢ok kiigiikt iir; sadece 2-3 atondan
meydana gelir. Cekirdeklenne hiz teri m, kararli ¢ekirdegin olusma hizn olarak
tant nhanir. Cekirdegin biiyiinesi; ¢ekirdekeiKerin karsilikli temasi, kaynas nasi ve
konpakt bir fil m ol ustur nas1 sonucu neydana gelir. Cekirdeklennmenin atomk
teorisinde, difiizyon aktivasyon enerjileri ile fil mfil m ve fil mtaban malzene

atonlar1 arasindaki bag anna enerjileri biiyiik oneme sahi ptir.
Yiizeye biri ktirilen at onlar i¢in iig tip bag enerjisi gozoniine alinnalidir:
1) Taban nal ze neye adsor psi yon enerjisi ( Ea)
2) Briktirilen atonhariniist kat nam ndaki adsorpsiyon enerjisi (Ea).
3) Adsorbe danik atom arasindaki bag enerjisi (E).

Bu nodel yard myla farkli biriktirne kosullar1 i¢in ¢ekirdeklenne ve biiyline
modlar1 elde edilebilir. Diisiik taban nalzene sicaklig ve yliksek ¢arpma hiz ari
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(R N2 D>1) i¢in carpan atomar ilk yogustuklar bdlgeye baglamr ve bunun
sonucunda ol dukga diizensiz bir fil myapisi neydana gelir. Bu durumSekil 3.4d da
gosteril mgtir. Burada R ¢arpnma iz, Ny taban nalzene yilizeyindeki nuht e nel
bdl ge sayisi, Dise ylizey difiizyon katsayisidir [110].

m_o l&% ,mQ

<££X12 e Q O=0 O~n~ Lf;

(c) n

Sekil 3.4: Cekirdeklenne Tiirleri [10]

Daha yiiksek s1caklik ve diisiik biriktir e lizlarinda (R Ny% D<1) ve taban nalzene
tizerinde yiiksek bir adsorpsiyon enerjisi nevcut ol masi dwrununda (Ea >E2)
atomKk kat manlar olusur. Ikinci kat nandaki atomlar desorpsiyon egili mndedir
(Sekil 3.4b). Ayrica tabaka sayisi artttkca Ea' azalir. Bu kuvvetli atomxtaban
mal ze ne bag Fank-van der Mrwe nodeli darak isi nhendirilir.

Aonlarin bag enerjilerinin adsorpsiyon enerjisinden daha yiliksek ol nast
durununda (E >Ed), ilk tabakamn lizerinde adaciklar olusur. Atonlar st
kat manlardan hizla desorbe olurlar ve boylece fil mkalinid@ cok diisiik seviyede
kalir; bir kristal kiitlesi olus naz. Bu fil nher kararli bir m kroyapi ya sahi p degllerdir.
Bu durum Stranski- Kastanov nodeli darak ad andirilir (Sekil 3. 4. ).

Atonlar arasindaki bag enerjisi, taban nmlzene lizerine adsorpsiyon enerjisinden
daha yiiksek ise (B >Ea), baslangi¢ itibariyle i boyutlu ¢ekirdek olusur. HIm
ol usumy, adaci @ n biitiiniiyl e bliyiinesi seklinde gercekl esir. Bu durumgenel ol arak,
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yalitkan taban mmlzeneler Tlzerine netalik fil nherin biriktiril nesi sirasinda
gerceklesir. Fl myiizeyinden atonkarin desorbe ol up ol na nasina bagl1 olarak tam
ya da kis m yogunl as na meydana gelir (Sekil 3.4d ve ). Cekirdegi n kritik boyutu,

E, bagenerjisiyleiliskilidir. E, degeri yiiksel dikge kritik boyut azalir. Cok yiiksek
E, degerlerinde, kritik boyut tek atcombile dahilir (\ol mer- Véber nodeli).

Ea ve E degerlerinin¢ok diisiik ol nas1 durununda adsorpsi yon neydana gel nez ve
bunun sonucunda ¢ok diizgiin bir yiizeyde ¢ekirdeklenne de olusnmaz. Yiizeyde
hatal1 bolgeler nevcutsa, bu bolgeler daha yiiksek adsorpsiyon enerjisine sahip
ol duklar1 i¢in ¢ekirdeklenne nerkezleri darak davranmrlar (Sekil 3 4f) [1].

334 (ekirdek Biiyiime Mdelleri

Cekirdek biiyii nesi, adato nl arin dogrudan ¢ekirdege carpnast veya yiizey lizeri nden
cekirdege difiizyonu sonucu adatomlarin c¢ekirdek tarafindan toplannmasiyla
gerceklesir. Hriktirilen atonlar iletaban nal ze me arasindaki etkilesi ne bagl1 ol arak
3 farkli tipte gekirdeklenme nekaniznasi nevcuttur [5 8 11].

1- Ada biytinesi ( Vol ner-We ber nodeli)
2- Tabaka biiylinesi (Frank van der Mr we nodeli)
3- Tabaka+Ada biiytinesi (Stranski- Karastanov nmodeli) darakisi nhendirilir.

Bu nodeller Sekil 3.5.°de gosteril mstir [5 8 11].
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STRANSKI-KRASTANOV MODELI (TABAK A+ADA BUYUMEST)
Sekil 35 Cekirdek Biyiime Mdelleri [§].

Ada biiylinesi, taban malzene yiizeyinde ¢ekirdeklennenin neydana gel mesi ve
olusan ¢ekirdeklerin iic boyutlu adaciklar halinde biiylinesiyle gerceklesir. Bu
bliyline nodeli, biriktirilen atomya da nolekiillerin birbirleriyle yapt1g baglarin
taban nalzene ile yaptiklar1 baglardan daha kuvvetli ol nast durununda neydana
gelir. Ozellikle oksit taban nmlzeneler iizerine biriktirilen netal ve yari iletken

fil nherde bu biiyiine nodeli gozenir [56 8 1, 11].

Tabaka biiylinesi nodelinde ise, en kiiciik kararli ¢ekirdegin biiyiimesi, taban
mal ze ne boyuncaiki boyutlu ol arak gercekl esir ve sonugta fil mtiimt aban nal ze ne
ylizeyini diizlensel olarak sarar.  Bu bilyiine nodelinde, atonlarin taban
malzeneyle yapt1@ baglar, birbirlerile yaptiklar1 baglardan daha kuvvetlidr.
(A duke¢a kuvvetli baglanms ilk kat mamn {lizerini, daha zayif bag ikinci kat nan
kapatir. Yariiletkenfilnd erin tek kristal es eksenli biiyiinesi, bu biiyiime nodelinin
en 6neni Grneg@ dir [568, 1, 11].

Tabaka+Ada veya Sanski- Krastanov biiyiine nmekaniznasi, onceki iki nodelin
birlesi mdir. Bu nodelde bir veya birka¢ tabakamn olusunundan sonra, ada
bliyiinesi neydana gelir. Bu biiyline nodeli, netal- netal ve netal-yar iletken
sistenberinde ol duk¢a yaygndr [8]. Sranski-Krastanov nekanizmasi ozellike,
diigiik s1caklikta yiizey hareketlili g ni n diigiik ol dugu duruniarda netal tizerine netal
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biriktir nede yaygin olarak gézlenir. Bu bliylime tipleri i¢in kosullar genel ol arak
ter nodinamk ve ylizey enerjisi bul gularina gore agiklamr [1 5 11].

Cekirdek tenel olarak yiizeyde yanal (1slatarak) veya dikey bliyliyerek sirekli bir
fil mol usturabilir. Cekirdeklenne yogunlugu yiiksek ol dugunda veya 1slat na tipi
(yanal) biiyiine gergeklestiginde, daha az mktarda nalzene ile sirekli bir fil m
olusturulabilir.  Cekirdeklerin biiylinesi ve kaynasmasi sirasinda arayilizeyde
boslukl ar ve yapisal siireksidiKer ol usabilir. Ozellikle cekirdekile taban malze ne
arasinda ki nyasal etkilesi myoksa dikey biiyline gercekl esir.

Cekirdeklenen atomlar ile taban nmlzene arasinda diisiik seviyede ki nyasal
etkilesi mn ol dugu duruni arda, ¢ekirdekl er adaciklar halinde biiyiiyerek sirekli fil m
olustururlar. Cekirdekl erin kaynas masi, ¢ekirdegin sicaklig atomk difiizyonun ve
yeniden diizenlennelerin ol masina yetecek kadar yiiksek ol dugunda gergekl esir.
Kaynas na, kol onsal biiylinenin ve fil mde yiiksek kalint1 geril nelerin nevcut ol dugu

duruntarda artar.

Eger adatonlar ve taban mal ze ne arasinda kuvvetli ki nyasal etkilesi mvarsa; ancak
difiizyon az ise, fil mn kristal ografik yonl ennesi, taban nmlze nenin kristal ografik
yonlennesinden etkilenir.  Buna es eksenli (epitaxial) biiyline adi verilir

[1568911].

Tabaka biiyti nesinin si mil asyonu Sekil 3.6 da gosteril mstir.
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Sekil 36: Tabaka Biyiinesinin Cekirdelenne \e Biiyiine S niil asyonu [12].

335 Yiizey Enerjisinin K kisi

Cekirdeklenne ol ayi, yiizey enerjisiyle yakindan iligkilidr. Yiizey enerjisi, adsorbe
olanatonmarinbirbirlerini ceknesi sonucu ol usur. Yiizeyin ol usunu, taban nal ze ne
ylizeyinin {ist kat mam ndaki nol ekiler te masin ortadan kal diril nasi; yani baglarin
karil mas1 sonucunda olur ve enerjiye ihtiyagc duyar. Adsorbe olan atonlarin
arasindaki hareketi arttirnak icin toplam ylizey enerjisinn en aza indiril nesi
gereklidr. Ince fil m bilylinesinde, yiizey enerjisi (y) degiskendir. 7y degeri
yizeyden, ki nyasal bilesi mden, kristalografik yonlenneden atomk yeniden
olusunlardan ve atomk odlcekte piriidilikten etkilenir. (Gnegin YMK kafes
sistemnde, (111) diizlem en stk paketli diizlemdir ve bu diizlende yiizeye zayif
bagli doynams baglarinsayist diger diizlenlerden daha azdir. Bu nedenle, YMK
kafes sistemnde (111) diizlem en diisiik yiizey enerjisine sahiptir. Farkli kristal
yapilari i¢in diigiik yiizey enerjili diiZlenber Tablo 4 1’ de veril mstir.

22



Tablo 31 Cesitli Kafes Sistenberi I¢in Disiik Yiizey Enerji Diizle nheri [6]

Kafes Ssteni E]I?;i. 11111( I?ilzzleeym
HMK (110)
Y MK (111)
SPH (0001)
Nad Tipi (100)
H nas (111)

Bir taban nalzene ylizeyine yapilan biriktir ne islemnde, ¢cekirdeklenne davramsi

taban nalzenenin ylizey enerjisinden kuvvetle etkilenir. Burada taban malze e
yiizey enerjisi (), taban mal ze me-fil marayiizey enerjisi () ve fil mserbest ylizey
enerjisi () teri nheri kullamlarak bir nodellene yapilabilir. Yeterli oranda yiizey
difiizyonu oldugu varsayild gnda, biriktirilen fil m nalzenesi ylizeyde yeniden
diizenlenerek yiizey enerjisini en aza indirebilir. Eger ylizey diflizyonu yetersizse,

her fil matonu bulundugu yere yapisir ve diizensiz fil m biiyiinesi gergekl esir.

Yeterli ylizey difiizyonu ol nas1 durununda, diisiik ylizey enerjisi sebebiyle fil m
ylzeye yayilir ve yiizeyl “islatir”. Bu durumasagidaki bag ntida gosteril mstir:

Y+ <% (33

Yani, 1slatil ms taban malzene i¢in toplam yiizey enerjisi, ¢ciplak taban nmlzene
ylzeyinin enerjisinden daha diisiiktir. Bunun sonucunda, atomk tabakal arin
blylinesi ile neydana gelen Frank van der Merwe ( Tabaka Biiyiinesi) nodeli
gercekl esir. Bu biiyiime nodelinin gerceklesmesi icin fil mve taban nmlzene
arasinda, 1 degerin azalt naya yetecek kadar kuvvetli baglarin ol us nast gereklidr.
Boyle bir baglanna o nadi & nda, asag daki bag ntida verilen durum gergeklesir:

N > (34

Bu durunda, fil mn taban nmlzene yiizeyinde yayl nasi, toplam yiizey enerjisin
arttiracaktir. Boylece, yetersiztaban nal ze ne-film bag mn ol ug mas1 sebebiyle, fil m
taban mmlzene yiizeyini 1slaamaz ve biliylime {ii¢ boyutlu adaciklar seklinde

gergekl esir ( Vol ner- Véber nodeli).
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Stranski- Karastanov ( Tabaka+Ada Biiylinesi) nodelinde ise, birikirne islem
sirasinda yiizey enerjisindeki degisi nher sonucu bir veya birka¢ atomk tabakadan

sonra, tabaka biiyii nesi nden ada biiyii nesine donilisiim neydana gelir.

Genel olarak bir biiylime nodelinin etkinlik kazanmmasi, ¥ degerine bagidr. v
azal di k¢a tabaka biiylimesi, v arttik¢a ada biiytimesi etkinlik kazamr. Fil mtaban
mal zene bagmn kuvvetlennesiyle y; azalir. (rnedin kaplana ara tabakalar1 veya
iyon bonbard mam ve iyon kaplama gibi yiiksek enerjili tekni kler kullamld & nda,
fil mile taban nalzene arasindaki bag aktivasyon enerjisi kolayca asilir ve bunun

sonucunda y; azalir. OzelliK e yiiksek enerjili tekni Klerin kullanil nast, film yapisimn

modi fiye edil nesinde ¢ok etkilidr [6].

336 Cekirdekenne Yogunl ugu

Genel olarak biri malandaki ¢ekirdek sayisimn veya ¢ekirdekl enne yogunl ugunun,
diisiik kalinlikta tiim yiizeyl tananen kapatacak ve ylizeyle iyl tenas sag ayacak
yogun bir fil mol usunmuig¢in yiiksek ol mas1 gereklidr. Cekirdeklenne yogunl ugu ve
blyline davramsi, taban nmlzene yiizeyinin faz daglim ve kristal ografik
yonl ennesine bagl1 olarak farklilik ar gosterir. Cekirdekl enne yogunl ugunun ve fil m

biliyline davransinin degisi m fil mozellik erinde degisi nhere yo a¢naktadir.

Taban nmlzene yilizeyine biriktirilen atonlarin ¢ekirdeklenne yogunlugu farkli
yollarla nodifiye edlebilir [5].

o Birikirne sicaklignin degstiril nesi: Sicaklik arttirlld @ nda yiizeyl e reaksi yon
ve ylizey hareketlilig artar. Scaklikta azal ma ise ylizey hareketlilign azaltir.

e Briktirne hzain (veya plazna enerjisin) arttirna, adatonmlarin carpisna

olasih @ arttinr.

e Yiizey ki nyas1 degstirilerek (6rnedin yiizeyi temzene) ylizey daha reaktif hale
getirilehilir.

e Yiizey iizerinde l atis hatal ar1 gibi el verisli cekirdeklenne nerkezleri ol ustur nak.
Yiiksek enerjili 1 yon bombar d mam ile veya yiizeyl piiriizlendirereklatis hatal ar1
ol ust urul abilir.
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3.4 Kl m Biiyii nesi

K1 mbiyiinesi, biriktirilen atonlarin siirekli ¢ekirdekl ennesi ile gerceklesir. Hl m
biliylinesi ve ¢cekirdeklenne tipi; fil myogunl ugy, yiizey al ani, yiizey yapist ve tane
boyutu gibi bir ¢ok film 6zellign belirler. Fl m biiylinesini etkileyen 6ne nii
fakt rler [5]:

e Taban nalzene yiizey piiriiz il Gigii

e Yiizey sicaklig

e Adatonlarin yiizey hareketlilig

e Geonetrik gdl gelene etkisi (gelis agist etkisi)

e Ririktirne islem sirasinda kiitle transferi ve bosl uk ol usumu.

Yiizey yapilart ¢ok diizgiinden (cam yilizeyi gibi), ¢ok piriiziiye (sirterlenms
malzene ylizeyi) kadar genis bir aralika degisir. Genel olarak fil m biiyiinesi
sirasinda yiizey piirlizl tligl artar; ¢linkii bazi bol geler ve kristal ografik diizle nher
di gerlerinden daha hizli biiylir. Yiizey piiriizltliigii honojen ol nayabilir ve baz
bol gelerde ciziker, yapis ms partikiller vb. olabilir. Bunlar bu bdl gelerdeki fil m
ozellik erinde degisi nhere yol agar [5].

Fil m bliylinesinde de, cekirdek biiyiinesiyle aym nekaniznalar etkindir. Bu
nedenle, fil mbiiylinesi mekani znasi, yilizey enerjisiyle yakindaniliskilidr. Yani;

¥ +7% >7% dowrununda ada biiylinesi,
v +% <% durununda tabaka biiyiinesi,

Baslangigta vy +7v <vs, birkag tabaka sonra y¢ + vi > ys ol dugunda ise tabaka+ada
biiyiinesine baglt darak fil mbiiylinesi baskin hale gelir [8].

Metal-yart iletken sistend erinde genel olarak ys >y’ dir. Eger latis paranetreleri
arasindaki fark % 0’ dan kiigiik ise tabaka biiylimesi, %0’ dan biiyiikse tabaka+ada
biiylinesi etkin hale gelir [8].

Yiizey enerji orantna ve latis uyununa bagli, film biiyline reji mnin degisi m Sekil

3 7 da veril mstir.
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Sekil 3 7. Yiizey Enerji Qanina ve Latis Uyununa Bagli Hl mBiyiine Reji nheri [8].

Burada fil mbiiyiine reji mni etkileyen di ger unsurlar, taban nalzene sicaklig ve
biriktirne hzadr. Genel olarak taban nalzene sicakli@mn art nasit ve biriktir ne
hi zz i n azal nasi ile ylizey difiizyonu art nakta; bunun sonucunda ol usan ¢ekirdekl er
hizla birbirleriyle kaynasarak atomk kat manlar olustur na egili mne girnektedir
(Tabaka biiytinesi- Frank van der Merwe nodeli). DO ger yandan disiik taban
malzene sicaklig ve yiiksek biriktirne hzarinda, atonlar diizensiz bir sekilde
ylizeye yapis nakta ve cok sayl da kiigiik cekirdegin gelisi glizel biliylinesi ile diizensiz
bir fil myapist neydana gel nektedir [1, 10].

341 Yapsa Zon Mbydelleri

Buhar fazndaki atonlarin yogus nasit prosesinde, ylizeye gelen ve adsorbe olan
adatonlar, fil m yiizeyinde geri buharlagana veya diisiik enerjili latis merkez eri
tarafindan yakal anana kadar difiizyon gercekl estirirler. Son ol arak, bag ananatontar

kitle difiizyon hareketleriyle latiste denge konumuna ulasirlar [8].

Kl myapisi yapisal zon modelleriyle aciklanabilir. Yapisal zon nodelleriilk ol arak
vakumda yapilan kaplamalar i¢cin 1969 wyilinda Mbyvchan- De nchishin tarafindan
modellenmstir. Daha sonra Thornt ontarafindan gelistiril ms ve daha sonra Missier
tarafindan nokta hatalarinn ve bosluklarin kaynasnasim da igerecek sekilde
modifiye edil mstir [5 §].
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Sekil 3. 8 de, farkli Ts/ Tm oranlarinda ( Ts: © Kcinsinden biri ktir ne isle m sirasi ndaki
fil msicakl1@, Tm °Kcinsinden fil mn erg ne sicaklig dir) olusan 3 farkli yapisal

zon nodeli gosteril mstir [13].

557

TABAN MALZEME SICAKLIGI (Ts/Tm)

>
2.
»

Sekil 38: Mvchan ve Denchishin’in Yapisal Zon Mbdeli[ .

Zon-1 yaptst (Ts/ Tn<0, 3), lifli tanelerden olusan ve c¢ok sayida latis hatasi ve
gozenekli tane simrt igeren ince taneli bir yapidir. Bu yap, diisik adatom
hareketliligine ve gdlgelene etkisine bagli olarak biriktirne sirasinda tanelerin
stirekli ¢cekirdek ennesi sonucu ol usur. Yiizeye gel en fil matonlari, yiizeye ¢arpna
noktalarina yapisirlar ve yapistiklart noktalarda hareketsiz kalirlar [ 14].  Kristaitler
birbirleriyle tenmas halinde degildir. Aralarinda birkag yiiz angstrom genisli g nde
bosluklar vardir. Bu nedenle yapida pordzite miktar1 fazla ve yapimn yogunl ugu
distiktir.  Ayrica yapida dislokasyon yogunlugu ve artik geril ne m ktar1 da
yiiksektir [1].

Zon-2 yapist (0 3<Ts/ Tm<0,5), honojen kol onsal tanelerden olusur. Ts/ Tninin
art nastyla, tane boyutu artar. Yapimn ylizey diflizyonu nekaniznalariyla ol ustugu
kabul edlir. Zon-2 yapist da, yiiksek oranda trash ist ylizeylere sahip ol nasi
sebebiyle diizglindir ama daha mat goriinlindiidir. Zon-3 yapisinda ( Ts/ Tn0, 5),
kol onsal tanelerin genislig kiitle difiizyonu ve yeniden kristallesne ile artar. Bu

tanel er bazen es eksenli olarak ad andirilir.

Thornton, bu zon yapist sinflandir nasim genisletm stir. Bu nodel de zon-1 ve zon-2
arasina bir zon- T yapist eklenmstir. Zon- T yapisi, yogun diizende lifli tanel erden
olusur ve bosluk mktar1 azdir. Zon- T yapisina sahip fil nher, daha yogun ve zon-1
ve zon-2'ye gore daha diizgiin yiizey yapisina sahi ptirler. Fl mntane boyut undaki
azal ma ve fil myogunl ugundaki artis, iyon bonbard nam ile kolayl astirilir [14].
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Movchan ve Denthishinin nodeli, saf netallerin biriktiril nesi {izerine yapilan
calis mal ar sonucu el de edil mstir ve Thornt od un modelindeki gegis zonunu ( Zon- T)
kapsamanaktadir. Zon-T saf netallerin biriktiril nesi sirasinda belirgin ol arak
ol us naz; konpl eks al asind arin ve refrakt er bil esikl erin biri ktiril nesi sirasinda net bir
sekilde gozl enebilir [1].

Zon yapilarinin kesitten goriininderi Sekil 3.9 de gosteril mstir.

ZON I, ZON T ! zON T ,ZON I

|

i

Sekil 39: (Cesitli Zon Yapilarinin Kesit Gortiniinderi [8].

Messier, zon-1ile zon-T sinirinin lineer ol nadign ve uygulanan taban nalze ne
bias voltajina bag olarak degistign bul nustur. Bomnbard nan enerjisi artt1@nda,
zon-Tnin genislig art naktadir; zon- 'inise genislig azal naktadir. Bu model Sekil
3 10°te gosteri mstir [ 1, 58 14]. Sekil den goril diigii gi bi, biri ktir ne sirasinda yiliksek
bias voltaj1 uygul annasi ve atontariniyonize edil nesi durununda Zon-1 yapisinin
olusma aral1@ Onemnli oranda daral naktadir. Bu olay su sekilde agi K anabilir; bias
voltg1 uygul annast durumunda buharl agsan at o nd ar1 n ki netik enerjil erinde 6ne nli bir
artis neydana gel nektedir. Ayrica olusan iyon bonbard nam yiizeye biriken
atomlarin hareketliligni ve ¢ekirdeklenne hizm arttir naktadir [1].
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Sekil 310: Iyon Bonbardimanmn ve Scakli@in Zon Yapilarina Rkisi [14].

342 latis Hatalan ve Bosl uk ar

Latis hatalari; atom bogsluklari, atom kiineleri ve dislokasyonlar gibi latis
diizensiZiKeridir. Bosluklar, yogunluk gibi fil m 6zellikerin etkilerler. Latis
hatalar, fil m biiylinesi sirasinda tiim latis konumlarin doldur mayan atonlar
tarafindan ol usturul ur. Fil ndeki 1atis hatal ar1 el ektriksel iletkenli g de etkiler. Genel
olarak yiiksek hata yogunl ukl ari, zay1f el ektriksel iletkenli ge yol agar.

343 Kl mYogunl ugu

Fl myogunl ugu; elektrik direnci, kir na i ndeksi, mekani k defor nasyon gibi baz fil m
ozelliK erini n belirlennesinde 6ne midir. Disiik sicakliklarda ve i yon bo mbardi nam
yapil nayan kosullar altinda biriktirilen fil mn yapist geonetrik etkilerle belirlenir;
partikillerin gelis agist fil m yogunlugu iizerinde Onendi etkiye sahip olur.
Bonbard nan kosullarinda, 1nplantasyon, geri si¢rana, si¢ratna ve yeniden
kaplama, artan ¢ekirdek yogunlugu ve adatonlarin artan yilizey hareketlilig fil mn
yogunl ugunu arttirial ve fil mozelliKerini diizenleyici etk ye sahi gtir. Yiiksek enerjili
partikil bonbard nan, fil mn ylizeyi tanmanen kapat nas1 6zelligin de gelistirir ve
biriktirilen fil ndeki gozenekleri azaltir. Bu artan yogunluk ve gelisms yiizey
kapat na etkisi, daha iyl korozyon direnci, artan sertlik azalan elektrik direnci gibi

istenilen fil mozellik erine ulasil nasina yard ne1 ol ur [5].
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4. PULSE VOLTAJ CESITLERI VE OZELLI KLERI

Nor nal d.c. bias kullamm nda, kaplana iyonlari, kapl anacaktaban nal zeme iizerine
sabit hizda ve sirekli olarak ulas maktadir. OzelliKe diisiik bias voltajlarinda veya
hi¢ bias voltaji uygulamadan yapilan kaplanalarda, kaplanacak taban malze neye
ul asan disiik enerjili iyonlar yilizeyde gelisigilizel bir ¢ekirdeklenne ve biiyiineye
maruz kal maktadir. Diisiik enerjili iyonlar taban nmlzene yiizeyine ¢arptiklarinda
enerjilerinin tiininii kaybet ms olduklart i¢in, film biliyiinesi de gelisigiizel

dogrultuarda gerceklesmektedir. Enerjinin kaybedil nesinden dolayr adatom
hareketlilig de azaldi @ i¢in taneler arasi difizyon ve adsorpsiyon aktivasyonu
asilamaz ve atonlar film yapisindaki boslukl ar1 dol dur nadan gelisi giizel biiyiirler.

Bunun sonucunda yogunlugu diisiik, bosl ukl ar i ceren, karm bahar goriinii miinde zayi f

bir kaplana dokusu o usur (zone- 1 yapist).

Daha yiiksek dc bias voltglart uygulanmast durunmunda, kaplana iyonlarimn
enerjisi artti@ icintaban malzene yiizeyinde difiizyon ve adsorpsiyon i¢in gerekli
aktivasyon enerjisi asilabilir ve bunun sonucunda filmn uygun diizlenlerde
cekirdekl ennesi ve bogl ukl ar1 kapatarak yogun bir bi¢i nde biiylinesi sag anir (zone-
T ve zon-2 yapisi). Sonugta kol onsal yapiya sahip yogun bir kaplana fil m el de
edilir.

Cok yiiksek bias voltajlar1 uygulannast halinde ise kaplana sirasinda asir yiiksek
enerjiye sahi p kaplana iyonlari, siirekli olarak sabit hizda taban nalzene yiizeyine
carparlar ve enerjilerin tilketenedi Keri i¢in gelis acisina gore ya geri sacilirlar (back
sputtering), yataban nalze ne ylizeyininigine gomiil iirler (i npl antation) ya da asir
iyon enerjisine sahip yan yiiksek i¢ geril ne iceren kararsiz bir fil m yapist
olustururlar (zon-3 yapist). Ayrica bu asirt iyon enerjisi taban nmlzemenin de
1sinmasina yol agnakta ve ¢elik gibi taban nal zenel ere kaplana yapil d gnda, taban
mal ze nede yunusanalar ve 1s1l defor masyonlar nmeydana gel nektedir. Ek ol arak
yiiksek bias voltglarinn yol act1 @ 1sinna, kaplanmatanelerininde biiyiinesine sebep

ol makta ve bunun sonucu kaplana sertlig azal naktadir.
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Bias voltgiyla ilgli bir diger 6nenmli ayrinti, fil mn kristal ografik biiyline
dizlenleriyle ilglidr. Titanyum zirkonyum hafniyum gibi yenek tuzu (NaQ)
kristal yapisina sahip metaller kullamlarak yaptlan nitrir esasli PVD kapl anal arda
fil mbiiyiinesi, disiik i yon enerjilerinde (111) oryantasyonunda gerg¢ekl esmektedir.
Iyon enerjisi arttikca film biiyiinesi ter nodi namik agidan daha diisiik enerjiye sahip
yani daha kararli ve daha yiiksek atomk paketlenne faktdriine sahip (200)
oryantasyonunda gerc¢ekl es nektedir. Yani tim Nad yapisindaki netaller
kullamlarak yapilan nitriir kaplanalardaiyon enerjisi arttirilld @ nda fil mbiiyii nesi
(200) oryantasyonuna yonel nektedir.

4.1 iyon Bonbard mammn Flm Mkroyapisina ve Tercili Yonlenneye
B kilen

Iyon bonbard mam, film ni kroyapist iizerinde onenli etkilere sahiptir. Artaniyon
enerjisiyie

1- Bzenekli ko on sinurlart yogunl asir

2- Yiizeyde hatalar dusturulur

3- Yiizeyde dusan hatalar, yeni den ¢ekirdeklenne hizn arttinr

Iyon enerjisi degeri; iyon tiriiniin, iyon aki myogunl ugunun, basincin ve biriktir ne

stcakli @ mn bir fonksi yonudur. Iyon enerjisinin art nasi yla:

1- Artan adatom hareketliligi ve artaniyonlasma oram. Bunun sonucu artan fil m
yogunl ugu [§ 14].

2- Iyon bonbard mammnn yol agtiyy yiizey hatalar iizerinde artan yeniden
cekirdeklenne ve tane boyut unun kiigil nesi [14].

3 Adatomhareketliligninasin art mast durumunda ol usan tane biiytinesi [14].

4- Yiiksek iyon enerjilerinde, fil myapisindaki boslukl ar kapatild & i¢in ¢ekme i¢
geril nel eri azalir [§].

Iyon bonbard mammn diger bir etkisi, fil mkristalografisini degstir nesi dir.
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4.2 Puse Bas Voltaji Cesitleri ve QrelliMeri

Pulse voltajlar tenel darak 3 kategoriye ayrilabilir. Bunl ar:
- Unipolar (tek kut upl u)
- Bpolar (¢ift kutuplu)

- M1 netrik bipolar (asi netrik cift kutupl u) darak siral anabilir.

D

B I I I | Si METRI K H POLAR PULSE
ISP VOLTAJ
10/20 K\ . I ' I
£ RS ASI METRi K HPOLAR PULSE
| oo o VOLTAJ

= DC VOLTA

IDP
10:20 K\

Sekil 4 1: Farkli Voltay Mbdlart Ve (velliKeri

Taban nmlzeneye unipolar (tek kutuplu) pulse bias voltaj1 uygul andi ginda, bias
voltaj1 periyodik olarak uygul anan negatif volta ve sifir volt aralignda belirli bir
frekansta degsir.  Bunun sonucunda kaplanma sirasinda kaplanacak iyonlasna
enerjisi artar. Ayricareaktif gaziniyoni zasyonunda da bir artis beklenir. Uygul anan
bias volta sabit ve sirekli ol madi@ i¢in iyonlarin taban nmlzeneye yliksek
enerjiyle darbeli ol arak ulas nasi saglanir. Boylelikl e yiiksek enerjili ve darbeli gelen
tyonlar fil myapisindaki bosl ukl ar1 dol durur ve daha yogun bir fil myapisi el de edilir.
Ayrica periyodi k ol arak bias voltaj1 sifirlandi & i¢inbu yiiksek enerjili i yonl arin, aym
enerjiyle taban nmlzeneye ulasnasi engellennekte bir baska deyisle frenlene
yaptlarak carpma siddeti azaltil naktadir. Bunun sonucunda fil myapisimnideal tane
yapisina sahip ve diisiik i¢ geril neli olarak olusmmsi beklennelidir. I¢ geril nenin

azal masinin da adhezyon mukavenetin arttir nas1t bekl ennelidir.
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Taban nalzeneye bipolar (¢ift kutuplu) pulse bias voltaji uygulandi ginda, bias
voltaj1 periyodik ol arak negatif ve pozitif voltaj arali@inda degsir. B polar pulse,
si netrik bi pol ar ve asi netrik bi polar ol nak lizere ikiye ayrilir. Si netrik bipolar puls
voltajinda, periyodik olarak uygul anan negatif ve pozitif volta) degerleri birbiriyle
aymdr. Yani 100 volt si netrik bipolar pulse uygulannasi halinde voltaj belli bir
frekansta-100 Vve +100 V. olarak etkir. Si netrik bipolar pulse, 6zellikle yalitkan
taban nmlzeneler ilizerine fil m biriktir nede veya yalitkan fil nherin biriktiril nesi
proseslerinde uygulandi@ icin bu ¢alisna kapsammn disinda tutu nustur.
Asi netrik bipolar pulse voltai terim ise, uygulanan pozitif ve negatif voltg
degerlerinin ayr1 ayr1 secilebil nesi ve belirli bir frekansta farkli degerde pozitif ve
negatif voltglarintaban mal ze neye etki nesi anlam m tasir. Asi netrik bi polar pulse
tekni g ile taban nmlzemeye belirli bir frekansta sozgelim -100 V ve +20 V.
voltglar uygulamak miimkiindiir.

Asi netrik bipolar pulse voltaji uygulanarak, PVD yontemyle elde edilen ince
fil nherde, kaplanan taban nmlzene lizerinde poztif voltaj biriknelerinin desarji;
boylelikle ark olusumunun engellennesi ve yilizeyde honopjen elektriksel giic
daglim saganarak iiniform kalinlika yogun yapida ince fil nher biriktir nek

mil nkiindiir.

Literatiirde farkli pulse voltaj uygul a nal ar1 tizeri ne fakli ¢alis nalar nevcuttur. Pulse
magnetronsigrat nateknig ile Ti Q tlizerine yapisan ¢alis mal arda bi pol ar pul se voltaj
uygul anal arinn uni polar pulse voltaja onlarinda DC voltaja oranla daha yogun ve
yiiksek enerjiye sahip plas na lirettigni vur gulanm stir. Bu sekilde pulse bias voltg
uygul anast diislik sicakliklarda kaplama yapna sansi tam naktadir[ 15 16].  Ayrica
literatirde plulse plaz malarin yogun i yon yogunlugu ve yiiksek enerji sahi p ol dugu
konusunda farklt sonudl arda bul unnaktadir. [17-20]

Pulse voltaj1 pazna lizerine etkilidir. Buetkiyi ik ana baslik altinda incel eyebiliriz
e Iyonlarin Mdnentunu
e  Iyonlarin Enerjisi

Pulse voltajinn plazna igersine bul unan iyonlarin nonentunu ve kinetik enerjisi
tizerine etkisin anlanmak i¢cintenel fizik denklenlerini kullanarak yakl asim yapacak
ol ursak taban malzeneye potansiyel fark uygulamak katod ile taban malzene

arasinda el ektrik alan olusturacaktir. Qusacak elektrik al anin biiyiikl tigli uygul anan
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potansiyel farkile dogru katodiletaban nal ze ne arasinda arasindaki nesafeileters

orantilidr.
E= Vd (41

E elektriksel alanm, \/ potansiyel fark, d anot katod arasi nesafeyi goster nektedir.

Bilindi g iizere it ne nomentumdegisi mne esittir.
FEA=mAv (42

F, kuvvet; A, siire degisimi; m kitle; Av, iz degisi mni goster nektedir. Hektriksel

ceki mkuvveti ise elektrik alanile yilikiin ¢carpt mna esittir.

F=Eq (43
Buradan;
Eg A=mA (449

Asi netrik bipolar pulse modda elektrik alan negatif ve pozitif yonde ol ust urul dugu

ign

BEi.g A1 =m Ay (45
-B.g XA =-m Aw, (46)
U(E. A1-B A7) = nf Avi-Av,) (47)

Uni polar puse noddaise &=0
Sonug darak;

AP = m Av ol duguig¢in ve asi netrik bi polar pulse nodda hareket yoniine zit yonde
uygulanan elekirik alan frenlene etkisi yaratacag i¢in veya unipolar pulse nodda
hareketin belirli siiresindeiyona etki eden net kuvvetin 0’ a esit ol nas1 sebebi yle her

ik pulse nodda plazna igersinde bul unaniyonlarin nonentuniarim azat naktadr.

Iyonlarin enerjisi acisinda bakt1 & mzdaise, kinetik enerjinin mo netunun karesi ile

orantilidr.
B =F/2m (49

Puse nodlarda iyonlarin nonentunmunun azalmakta ol dugunu gosteril msti. Bu
iyonlarin ki netik enerjilerinin de DC noda oranlaazal nmasina sebep olacaktir. Pulse
modda iyonlarin daha yiiksek enerjiye sahiptir. Peki kinetik enerjide azal ma

bekl enirken enerjide bu art naya ne sebep ol maktadir. Bu konuyu agiklanak i¢in
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basit ve makro boyutta bir nodel kullamlacaktir. Cok islek bir anayol da akantrafi §
di kkate alalim DC nodda araglar (iyonlar) aym yone dogru siirekli ol arak hareket
et nektedir. Pulse nodda ise bir gaz verip bir bos vitese al an arabal ar (uni polar pul se)
veya bir gaz verip bir frene basan arabal arin bulundugu (asi netrik bipolar pulse)
akis diistinii diiglinde pulse nodl arda arabalar (iyonl ar) arasi ¢arpis na sayisinn DC
moda oranla ¢ok daha fazla ol nasimt bekleriz Bu olayinda da iyonlarin enerjisin

arttird @ disiinill nektedir.
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5 CrN KAPLAMALAR OZELLI KLERI VE LHTERATUR TARAMASI

G N kaplanmalar bilinen tiim fizksel buhar birikirne yontenleri ile
biri ktirilebil nektedir. Tiim sistenterde basarili olunmaktadir. Ana G N kapl anal ar
endistriyel anagli kaplamalar ol dugundan dolayi, ekonomklik ve perfor nans
opti mzasyonu goz Oniine alindi @nda, kaplananin kullanld § ortanma bag olarak
prosesler arasinda avantaj ve dez avantajlar ortaya ¢tknaktadir. G N kaplanal ar
proses paranetrelerinin dedisi myle tribolgik mekanik 6zellikerinin degis nesinin
yam sira, yapt ki m zaman G NtG, Nki m zanan datek faz G Nol naktadir. Sekil
5.1 de O - Nesasli kapl amal arinazot kis m basinc ve bais voltajina bagli faz haritasi

veril mstir [21, 22)].

ia-1 1 —

1 . (111) -~
(200) ; Ve

Te-2 -
;_:;_'] —
= ] CrN + Cr, N
zﬂ
=l P ————————— [re— r—— - mm——
I
I
CriN + Cr i (111)
4 (200} 1
i
1e-3 TtTrrJrrrrjprrrryrrrrprrri
0 -100 -200 -300 -400 -500

Bias Vollage (V)

Sekil.51: G- N Esash Kaplanalarin Azot Ksm Basinct ve Bas Voltajina Bagli Faz
Haritasi[23]
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Kagit, tekstil, plastik ve netal enjeksiyon endiistrisinde oldugu gibi abrasif
asindrna etkiler nevcut ise kaplanma kalinlig 6nem kazamr. Ti N kaplanalarin
kalinlikart Spum istine ¢ikti@ zaman i¢ gerili nher art naktadir. Bu nedenle
kalinlikart maksimum 5-7 pm kalinliga kadar yaplabil nektedir. G N i¢
gerili nherin diisiik ol mas1 nedeniyle 10 pm kalinliga kadar ¢ikabilmektedir.
Sertlideri 2400-2800 Hv arasindadir. Yiizey kaliteleri ylizey pirtzliltgi Ti N
tabakadan daha iyidr. 700 °C kadar olan calisna sicakliKarinda stabilitesini
kaybet nez. K myasal stabilitesi Ti N kaplanadan daha yiiksektir, asitik ve bazik
ortantarda  kesinlikle ¢ozil ne goster nezler. G N tabakalarin tutunnm
mukavenetleri diisiik sicakliklarda Ti N e oranla daha diigiiktir. Bunun yam nda
abrasif asinmaya karsi yiikksek nukavenet gosterdklerinden ve kalin

kaplanabild K erinde Ti Ne gore dahaiyi korozyon nukave neti gosterirler.
G N iin sert kromkaplamadan dan farklar1 sdyle siral anabilir,

o Sert krom krom netalinin saf olarak nalzene ylizeyine kaplannasiyla el de
edilir. Kom netalininsertlid 1100 Hv ol duguicin sert bir tabaka el de edilir.
G Nkrom netalinin azot gaz ile reaksi yonundan el de edil di g i¢in sertlikl eri
daha yiiksektir.

o Sert kromkaplana banyolarda yaplir ve kaplamamn honegjenlign sag amak
ol dukca zordur. Koselerde birikne yapar. G Nvakunda netal buhari ile azot
gazinin birl estiril nesi ileel de edilir. Bu sebebl e honojen bir kaplana yapmak

mii nklindiir.

. G N yiizeye yapiskanlig, sert kromdan oldukca yiiksektir ve yiizeyden
kesinlikle dokil nezl er.

OzelliK g

o St vana kaliplarinda,

. Pring, bakir ve demr borularini nhatinda kullanilan ¢ekne natrislerinde,
. Metal enjeksiyon kaliplarinda,

. Plastik ve kagt sanayi nde kullanilan bicak ve nakaslarda,

kullanl nakta ve yiiksek perfor nans ver nektedir.
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Q- N kaplanal ar lizerine degisik arastir nalar yapilistir. Magnetron sigratma ve ark
buharlastir na teknikleri ile tretilen Q- N kaplanmalara proses paramnetrelerinn

asag da belirtilen ozelliklere etkileri incel enmstir. Bunlar;
. M kroyapi,

. Faz analizi ve yonl enne,

° Kalinlik

o Yiizey piiriizl il Ggi,

e  Sertlik

e  Asinma direnci,

e  Adhezyon,

e  Hata yogunlugu’ dur [21,22 24-27].

Q- Nsistemnde bulan fazZlar HMK yapiya sahip netalik G, HSP G, Nve Nad
yapisina sahip G Nfazlaridr [24].

Gautier ve Machet (1996, 1997) yaptiklar ¢alismalarda magnetron sigrat na ve ark
buharlagtir na tekni g ile trettikleri G Nkaplanalarda azot kism basinci, DC bias
voltajl ve taban nalzene sicaklignn yonlenne,yap, sertlik tane boyutu asinna
dienci Uzerine etkilerin arastir mglardir. Atan taban nalzene sicaklig ile (111)
yoniinde biiylinenin haki m oldugu, artan DC bias volta degeri ile ise (220)
yoniinde bliylinenin haki m ol dugu raporlamslardr. Ayrica artan taban nmlze ne
sicakl1g iletercihli yonlennenin Nad kristal yapist i¢in kayna yoni olan <110>
yoniinde biiytiyen (220)’dan (111) yoniine degis nesinin yapimnsertligin ve asinna
direncini arttird @ raporlanmstir [21, 22].

Han (2003) ve arkadaslari reaktif magnetron sigrat na yontemyle iretilen G N
kaplamara N kism basincinmn mkroyapt ve mekanik ozelliklere etkisi iizerine
calis nalar yapmstir. Kimyasal konpozisyon mkroyapt ve nmekanik 6zellild erinazot
m ktarina bagi degistigini saptamstir. Magnetron sigrat na tekni g ile iiretilen G, N
fil nherin sertlig 27.1 GPa ve elastisite nodillii 348 GPa ol arak belirtilm stir. Bu
ozellig asinma amac¢hh uyguanalarda kullaml masim  uygun ol dugunu

goster nektedir. Tek G N fazina sahip fil nher {iret nek i¢in yiiksek azot m ktarina
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iltiyag duyul naktadir. Ancak bu degerlerde de biriktirne hz disiikk ol dugunu
raporlamstir [24].

Oden (1999) ve arkadaslar1 G- Nfil nher iizerine ¢esitli ¢alis nalar yapmslardir. Has
voltgimn ark buharlagtirma yontemyle tretil ms G- N kaplanalarin mkroyapt ve
kalint1 geril ne {izerine etkisi lizerine yapt1§ arastir nada 400 V bias voltajina kadar
yapti K ar1 kaplanal arin Cro Nve G Nfazininikisi aynt andaiceren kaplanalar karisik
faziceren kaplanal ar trrettiK erini raporlamslardir. Bunu artan voltaj degerine bagli
taban nmlzene sicakli@mnn art nas1 ve difiizyon nekani znasimn aktif hale gel nesi
ile O, N fazinn ¢ekirdeklennesi ile agitklanaktadirlar. Ayrica bias voltag ile i¢
geril nenin dogru orantili darak artti@n belirt mstir [25].

Oden (1999, 2000) ve arkadaslari m kroyapi- mekanik ozellik arasinda ilisk ile
yapt1 @ arastir nadaise daha kusursuz m kroyapilara ul asti k¢a adhezyon degerl eri nde
art1s goril diigiinii ve de artan volta degeri ile kohezf catlak olusunu ve ¢atlak
ilerle nesinin daha kolay ol dugu saptanmstir [27,28].

Jung (2003) ve arkadaslart nagnetron sigratma yontem ile tretilen G- N
kaplamalarin farkli taban mnmlzene Tlzerine c¢ekirdeklenne ve biiyiimine
nekaniznast iizerine calismalar yapmstir. Tane boyutu ve ylizey piir izl il tiglintin
taban nalzeneye bagli ol madi g birikirne siiresinn bagli ol dugunu goster ms,
ylzey yapisina bagi olarak farkli taban nalzenelerde G Nfil myapisinda yapisal
farklilikar ol dugunu saptamstir. Cam ve silikona oranla celik mmlzemenin bias
voltg degeri ile tane boyutunun daha ¢ok etkilendi § bunun da celi@n el ektriksel
iletkenliginin cam ve silikona oranla daha yliksek ol masindan kaynaklandi &
raporlamslardr [26].

Literetirde farkli pulse bias voltglarinin (unipolar pulse, asi netrik bipolar pulse)
Gr N fil nherin mkroyapt ve nekanik 6zellikleri tizerine etkisi ile ilgli calisna

bul unma maktadir.
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6. DENEYSEL CALIS MALAR

6.1 Namune Ureti n

6. 1 1 Nu munel eri n Hhza il anmmasi

Deneysel calisnmalarda kullamlan yiiksek hiz ¢elig taban nmlzenelerin i nalati
M kina Taki m Endiistrisi A S tarafindan yapilm stir. Karakterizasyon deneyl eri,
XRD faz analizleri vei¢in 3 farkli nunune kullaml mstir. Numunelerintimi DI N
1. 3343 kalite yliksek hiz celi g dir. Karakterizasyon deneyleri i¢in @915x10 mm disk
nunmuneler ve #0x10 mm disk nunmuneler, XRD analideri i¢in 30x10x1,5 mm
plakalar kullaml mstir. DI N 1. 3343 yiiksek hiz ¢eliginin elenentel bilesi m Tablo

6. 1’ de veril mstir:

Tablo 6.1: O N13343 Yiiksek Hz Celiginin Henentel Blesi m

C S Vh P S a Mo N \Y w Fe
%0, 8 | %0, 3 | %0, 2 | 90,02 | %0, 00 | 93,8 | 94,7 | %0, 1 | %, 7 | 96,0 | kala
7 0 0 3 2 4 2 9 5 9 n

Nununelerin 1sil islem de Mikina Taki m Endiistrisi A § tarafindan yapil mstir.
Tuz banyosunda 1200 °C sicaklikta stenitlene iglem yapildktan sonra nununel er
500 °C sicakliga kadar banyoda, daha sonmra oda sicakligna kadar havada
sogutul nuglardir.  Numunelere 4 kere tenperlene islem yapil mstir. 1. ve 2
tenperlene islem, tuz banyolarinda 550 °C sicaklika 90 dakika, 3. ve 4.
tenperlene islenteri tuz banyolarinda sirasiyla 550 °C ve 540 ° Csicakliklarda 60
dakika bekletilerek gercekl estiril mgtir. Isil islem sonrasinda nununelerin sertli &

63-64 HRc (780-820 HV) darak d ¢l miist iir.

Numuneler daha sonra Politek fir masinda, Ra degerleri ortalanma 0,01 pm ol acak

sekilde polisgatabi tuunuslardr.

Kaplana islem oncesinde IO N 1.3343 taban malze nelerin mkroyapt fot ograflari
Sekil & I’ de veril mstir.
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Taramali Hektron Mkroskobu (SEM kesit incele nel eri i¢intaban nal zene ol arak
silikon wafer plakalar kullaml mstir. Bu plakalar gerek kiril masinin kolay ol nasi,
gerekse PVD kaplana islem sirasinda ol usan yiiksek sicakliklara dayamkli ol nasi

ve catlanma nasi sebebiyle tercih edil mslerdr.

15.0kv  X1,600 10um WD 10.0mm

Sekil 6 1: 0O N13343 Taban Mlzenenin Mkroyapist

Nununeler sicak alkali deterjan banyosunda ultrasonik olarak yikildktan sonra
izopropil alkol ve trikl or etilen banyosunda te mzlenmstir.

6.12 Yiizey Tenidig

Polisajli OO N 1.3343 yiiksek iz ¢elig nununelerin yiizey temzignin birinci
asamasinda, Isvicre NLG fir nasindan tenin edilen ve pH degeri 13 olan Rodaweg
Extra adl1 6zel ultrasonik banyo temzlene deterjam kullanl mstir. Numnunel er
ultrasoni k banyoda % Rodaweg Extraiceren ¢ozeltide 5 daki ka ultrasoni kte mzli ge
tabl tuularak kaba yagdan arindiril mslardir. Siirenin sonunda banyodan ¢1 kartilan
nununeler bol temzsuile duruanmstir. Temzignikinci asanasinda, nununel ere
yine NLG fir masindan temn edilen ve pH degeri 9 olan Gal vex 17:30 SUP adh
ultrasonik banyo deterjam ile ince yag temzig yapl mstir. Numuneler, %
oramnda alvex 17:30 SUP igeren ¢ozeltide 5 dakika ultrasonik tem zlige tabi
tutd nus ve siireni nsonunda banyodan ¢i kartilarak bol temz suile durulanmslardr.
Temzign tgiincli asamasinda, durulanan numuneler 2 dakika sireyle izopropil
alkol icinde bekletilerek yiizeyde kalan su fil nherinden arindiril mslardr.
Temzigin son asanasinda, izopropil alkol banyosundan ¢ikartilan numuneler 5

dakika sireyle trikor etilen buharinda bekletilerek nihai temzik saglanmstir.
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Triklor etilen buharindan ¢1kartilan nununel er, hi¢ zanan kaybedil neden kaplana

kabi nine yerl estiril mglerdir.

Silikon wafer nununelerin yiizeyleri ise Once aseton, sonra etil alkol ile silinerek

temzlenms, sonra numunel er kaplana kabinine yerlestiril mslerdir.

6.13 Kaplamanma Prosesi

Her deneyde, kaplana kabinine 1 adet (¥40x10 mm celik disk nunune, 1 adet
?15x10 mm ¢elik disk nunune, 1 adet 30x10x1,5 mm c¢elik plaka numune ve 1
adet de silikon wafer parcasi yerlestiril mstir.

Yiizey temzlig sonrasinda kaplama kabinine yerlestirilen nununeler, 6énce 90
dakika siresince vakuma alinms, sonra 5 dakika iyon bonbard namyla 1sitil ms,
sonra 45 dakika siiresince kaplama islem yapilms ve en son 20 dakika siiresince

vakunda sogut ul nusl ar dir.

Vakuma al m islemnde, 102 torr 6n vakuna kadar rotari ponpa kullaml ms, bu
degere ulagild ktansonra 10> torr degerindeki ni hai vakumdegerine difiizyon po npa
kullamlarak ul agil mstir. Bu sirada infrared 1sitialar kullanlarak taban nmalzene
ylzeylerinin belli bir degere on 1sit nas1 yapilmstir. Tiim kaplanal ara 10° torr

vakum degerinde baslanm stir.

Iyon bonbard nam ile1sit naislemnde, 10° torr vakumdegerinde 60 Amper kat of
aki m kullanilarak 3 krom kat ot tizerinde el ektrikarkn ol usturul mus, nununel ere de -
950 Volt bias voltajr uygul anarak, buharlasan kromi yonlarimn nununeler iizerine
hZandirl nas1 saganmstir. 1yon bonbard maninda uygulanan bias voltay nodu,
kaplamadaki bias voltaj moduile aym tutul nustur. Iyon bonbard namn ile nunmine
ylzeylerininistenilen sicakli ga 1sitil nas1 sag anmistir.  Tiim deneyl erde, nununel er
1yon bonbard nam ile 250-300 ° Carast sicakligaisitild kansonra kaplamaisle mne
gecil mgtir.

Deneylerin tiiniinde, kaplanalar Rusya- Novatech firnasi iretim olan NVT-11
(Sekil 6.2) manyetik alan odakl anal1 kat odi k ark buharlastir na PVD kaplana ci haz
ile iiretil mstir. Yard nt1 donam mol arak, Kore-Woosung fir nasi tarafindan tiretilen
WSSR- DB5A nodel rotari ponpa, Rusya- Novatech firnasi tarafindan iiretilen
diflizyon ponpa, Hollanda- Delta Hektronika firnasi tarafindan iiretilen S MD 30-
100D nodel ark gilic kaynaklari, Kore-ITMfirmas: tarafindan iiretilen I AP-1010
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model pulse nodlu bias gii¢ kaynag, ABD- MKS fir nasi tarafindan iiretilen 247-C
model gaz akis kontrd iinitesi ve gaz gecis valfleri, ABD-Ircon fir nas1 tarafindan
tiretilen Mrage MR-6015-99C nodel kizl dtesi sicaklik dlgiimsistem, A nanya-
Gfe fir nasi tarafindan iiretilen kromkat atlar ve Al nanya- Leybol d fir nasi tarafindan
retilen Combi vac CM 31 nodel baratron basing ol ¢glimsiste m kullaml mstir.

Sekil 62: Deneylerde Kullamlan Ak Pvd Ghaz
Deneysel calisnalarada kullanlan proses panetreleri Tablo 6 2’ de veril mstir.

Pulse bias nodlarinda yapilan kaplanalarin timinde negatif voltaj etkilene
periyodu %80, pozitif voltag etkilene periyodu ise %d5 olarak sabit tutul mustur.
Kalan 9%’lik sirre kay p za nandir.

Tiimdeneyl erde nununeler, kaplana kabini icerisinde bir tabla {izerine, ana nerkez
eksen etrafinda donecek bigi nde yerlestirilm slerdir. Boylelikle, nunune

ylzeylerinin kaplana islem sirasinda sirekli ol arak kat otlara bak nasi sagl anmstir;
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yani kaplanma islem sirasinda, nunmune yiizeylerine hi¢ kesirtisiz olarak kaplana

biri ktiril mstir.
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Tablo 62 Deneylerin Proses Paramnetreleri

Azot

Numune | Kismi Bias Voltajy DC(v) | 0% Voltal %E:liizgje Ffeu;:Zis Bulf:rr];asn Odaklama (o o (k) ;ilgtlr:;
Kodu Basinci (Vref+) (%) kHz) | Ak () Akimu (A) (0C)
(mtorr)

CrN-1 2 100 60 0,6 45 319
CrN-2 4 100 60 0,6 45 327
CrN-3 6 100 60 0,6 45 308
CrN-4 8 100 60 0,6 45 320
CrN-5 6 150 60 0,6 45 350
CrN-6 6 200 60 0,6 45 350
CrN-7 6 300 60 0,6 45 446
CrN-8 6 100 Unipolar Pulse 85-10 30 60 0,6 45 309
CrN-9 6 150 Unipolar Pulse 85-10 30 60 0,6 45 308
CrN-10 6 200 Unipolar Pulse 85-10 30 60 0,6 45 319
CrN-11 6 300 Unipolar Pulse 85-10 30 60 0,6 45 375
CrN-12 6 100 Asimetrik Bipolar Pulse 10 85-10 30 60 0,6 45 300
CrN-13 6 150 Asimetrik Bipolar Pulse 10 85-10 30 60 0,6 45 296
CrN-14 6 200 Asimetrik Bipolar Pulse 10 85-10 30 60 0,6 45 345
CrN-15 6 300 Asimetrik Bipolar Pulse 10 85-10 30 60 0,6 45 385
CrN-16 0,5 100 60 0,6 45 325
CrN-17 6 25 60 0,6 45 297
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6.2  Nununelerin Karakterizasyonu

Tii m nununel erin karakterizaslari icin suislenher uygul anmstir.

. Kaplamamn faz yapisimn ve yonlennelerin tayini i¢in X 1sinlart ( XRD)

incel e mesi,

e Kaplamamn mkroyapi, yogunlugu ve biiyiine morfol gjisi tayinini i¢gin SEM

incel e mesi,
e Blyali asgindir ma yontem (Gl otest) ile kalinl1k tayini,

. Kaplamalarin sertligin tespit et nek amact ile dinamk ultra mkrosertlik

denewleri,
o Yiizey piiriizl il tigii belirle nek anact ile profil onetri kincel e nel er,

. Kaplamanmn taban nalzene yapisna Ozellikerini incelenek amact ile ¢izk

testi (scratchtest) ve Rockwell Ctesti

o Kaplamamn igerd g hata yogunlugunu incelenek i¢cin 4 Nokta Prob Testi
yaptl mstir.

6.21 Kaplanm Faz Analideri, Bilyiine Diizlenlerinin ve Tane Boyutunun

Belidennesi

O N kaplanalardaki fazlarin kristal yapilarimn ve biyiine dizlenlerinin
belirlennesi i¢in diisiik agili x-151m difraksiyon tekn g kullaml mstir. Bu anmgla
Philips PW3710 x-151m difraksiyon ( XRD) cihazi kullaml mstir. Kaplamalarin x-
151 paternleri, 2° sabit giris acistyla40 k'V gerilim ve 40 mA aki mdegerlerinde 1, 54
°A Cu- Ko 151 nmast kullamlarak elde edil mstir. Tarama iz 0,02° / 05 sn
secil mstir.  Taranma islem 30-115° 20 deger aralignda yapil mstir. Calisna
sonucunda elde edilen Xx-1isim difraksiyon paternleri, standart JCPDS (Joint
Comnittee on Powder Difraction Standards) paternleriyle karsilastirilarak, kaplanm
icerisindeki fazlar, kristal yapilar1 ve bliyiine diizle nheri tayin edil mgtir.
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6.22 Knk Yiizey Kesit Incele neleri, Kaplanma Mrfo ojisi Tayini

Kaplanalarin tane yapilannn ve biiyine morfdgilerinin belirlenmesi igin
kaplanan silikon wafer plakalar kirilarak kirik ylizeyler Taranmali Hektron
M kroskobu ile incelenmistir.  Bu amnmgla, Jeo JSM7000F Aan Emsyonlu
Taramali Hektron Mkroskobu kullaml mstir.

6.23 Kaliik Qciimi

Kaplanma kalinli@ dlglinlerinde, bilya ile krater acma (Calotest) teknid
kullani] mstir. Bu yontemi n prensibi Sekil 6 3’ de gosteril mstir.

Abrazif ¢ozelti

\. / — Kaplama

-=—Taban malzemesi

Sekil 63: Blyalile Kater A nn Yontem

Bu tekni ke kaplana yiizeyinde bir diizenek yardi myla belirli ¢apa sahip bir bil ya
dondirilir. Kaplana yiizeyi ile donen bil ya arasina el nas siispansi yonu siiril erek
abrazif asinna neydana getirilir. Qusan asinnma izi optik mkroskopla incelenir.

Kalinlik degeri su esitlikle hesapl anir:
Kalinhik=xy D
Burada Dbilya ¢apidir.

Kaplama kalinlig@nmn belirlennesi i¢in yapilan deneyler, Wrtz Buehler Cal otest
cithazzyla yapil mstir. Numunelerin kaplana ylizeyleri 10 mm c¢apinda bir ¢elik
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bilyamn 30 devir/daki ka izl a ve 40 sani ye siireyle dondiiril nesi ile asi ndiril mstir.
Kaplana ile bilya arayiizeyine, 1 pm el mas slispansiyon asindiric olarak ilave
edil mstir. Deney sonrasinda kaplana yiizeyi nde ol usan krater seklindeki izini¢ ve
dis caplart dgllerek kaplana kalinli@ hesapl anmustir.

6.24 Sertlik Qciimii

Ince fil msert seramk kaplanalarin sertlig ile asinna direnci birbiriyle iliskilidir.
Kaplama sertligl ne kadar yiiksekse, plastik defor masyon direnci de o kadar
yiiksektir. Bu nedenle, kaplama sertlignin art nasiyla taki mn aginna direnci de
artar [1].

Yapilan kaplamalarin sertlik dl¢iimeri “Fsher HP100 Utra Mkrosertlik Q¢iim
Ghaz” kullamlarak yapil mstir. Utra mkrosertlik cihazlarinda uygulanan yiik,
istenilen adm ve sirelerde kadeneli olarak arttinlip aym ad nlarla
azaltilabll nektedir. Sertlik ucunun nalzeneye bat mast ve ucun nmlzeneden geri
cekil nesi sirasinda “uc bat nma derinlig@ — yiik” egrileri arasindaki farktan hareketle,
E/ (1-v2) degeri (E=Hastisite nodilii v = Poisson oram ) bir bil gisayar program
yard myla hesaplanabilmektedir [11, 29].

Honojen nmlzenelerde sertlik degeri, ucun bat ma derinlignden etkilenneyerek
sabit kal mas1 gereknektedir. Bununla beraber sertlik ucunun yilizeyden itibaren
mal zene igerisine girdi @ her kade nede ug etrafinda enerji biriki m ol nakta ve Sekil
6.4’ de gortldigi gibi kiresel bir yapay uc¢ ortaya ¢iknaktadir [11,29]. Kaplana
sistenherinde sertlik ucu yiizeyden itibaren kaplama kalinignn 1/10 ile 1/ 71lik
kis mndan daha derine bat masi halinde bu kiiresel yapay ug kaplama alt mal ze ne ara
ylizeyine ulasacak ve alttaki malzeneye gercek bir ug¢ gibi bask yapacaktir
[111,29]. Boylece sertlik Ol¢limerine alt malzenenin de defor nasyonlart etki
ederek kaplana sertlignin yanlis dl¢linlerine alt nalzenenin de defornasyonl art
etki ederek kaplana sertlignin yanlis dl ¢ll nesine neden ol acaktir. Genellike daha
yunusak olan alt nalzeneler, kaplanma sertliginin ol nas1 gerektig degerden daha
yunusak olarak ol¢il nesine neden ol naktadir. Bu nedenle dl¢iinlerde, sertlik
ucunun kaplana kalinlignin 1/10ile 1/7 lik kism ndan daha derine batma nasi i¢in
25 mN luk yikl er kullamil mstir. Yiikler 0, 5saniye sireli 120 ach nda uygulanms ve
25 mN‘a ulasild kansonra yiik aynm adi nharla azaltil mstir. Her bir kaplama i¢inen

az 20 ol¢iim yapilarak ortalanadan asiri sapna yapan deneyler ihmal edil ms ve
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kal an sonugl arin ortalamasi alinmstir. Deney sonunda el de edilen veriler yard myla
kaplanal arin m krosertlig ve el astisite nodiil i “Fischer HI00V— HCU Version 1. 67
bil gsayar program kullamlarak hesapl anmstir.

Yiikleme Yonii

Sertlik Ucu @

Kaplama

Taban Malzeme

Enerji Birikim Yapay Ug Nedeniyle
Bolgesi Taban Malzemedeki
(Yapay Ug) Deformasyon Bolgesi

Sekil 64: Mikrosertlik Ociiniinde Batia Ueun Kaplanm igine Grerken Neden Oldugu
Enerji Briki m [11].

6.25 Adhezyon ((Gzk ve Rockwell  Tayini

Gizik Deneyi

(zik deneyi yontemnde, genellikle Rockwell-C profiline sahip elmas bir ug
kullanlarak, deney yapilacak nunune iizerinde boydan boya ¢iziker ol usturulur. Bu
cizikler ya sabit hizZla artan ya da kadeneli artan yiik altinda ol ustwrulur. Gzk
olustur na sirasinda numune tizerinde elastik ve plastik defor masyonlar neydana
gelir. Belirli bir yiik degerinde ¢izk bl gesinde hasar olusur. (izk deneyinde bu
kayda deger hasar olayimin neydana geld § ve yiik tast na kapasitesi nin kaybol dugu
en kiiciik yiike “Kritik yiik (Lc)” denir ve kaplanamn taban nalzeneye yapis na
mukaveneti Lc kritik yiikiiyle karakterize edilir. Lc degeri ne kadar yiiksek ise
yapis na nukave netininde o kadar yliksek ol dugu séyl enebilir [1].

(zik deneyi tenel olarak yapisma mnmkavemeti hakkinda karsilastirmali bilg
ver nektedir. Yapisna ile ilgli sayisal bir nodel ol ustur nak son derece zordur,

ciinkii kritik yiikk deney kosullar1 ve kaplama-taban nmlzene sistem tarafindan
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etkilenen ¢esitli paranetrelere baglidr. Son yillarda kritik yiikii belirlemek i¢in
m kroskopla (SEMveya optik mkroskop) c¢izik yiizeyininincel ennesinin yamsira,
akustik e msyon ve siirt iinne kuvveti 6l ¢ciimt eknikl eri gelistiril ms ol nasinaragnen,
kaplama yapisnmasim degerlendir nek igin benzer taban nmlzene ve kaplana
ozellik erine sahi p nununel er kullamlarak karsil agtir na yapil naktadir [1]. Sekil 6.5
te cizik deney cihaz senmtik darak gosteril mstir [ 1].

Kontrol Kayit
Unitesi | Edici
Normal Kuv ‘[T[———'
Q\* |
Olgucusu N:’;r—\ —
I 5 =
[ ]
Ses
Algilayicr ! it oo
Surtinme Kuy
Olgucusu ‘\ B Batici ug

A‘f;b_nﬁﬁﬁ,jr

Sekil 65: Gz k Deney Ghaz

Nor nal kuvvetin fonksiyonu ol arak sirtiinne kuvvetinin degisi megrisi Sekil 6.6
da gosteril mstir. Bu egride kaplana hasarinin farkli derecelerine karsilik gelen
diistik ve yliksek kritik yiikler gosteril mstir. Diisiik kritik yiik kapl amanin kohezif
(catlanaya bagl1) hasarini, yiiksek kritik yiik ise adhesif (kaplanmamn soyul nasina
bagli) hasara karsilik gel nektedir. Lci ve Lcy’yi belirlenek ig¢in akustik
emsyonlardan da faydalamlabilir. Genel olarak ilk catlamamn neydana geldi g
yukte (Lc;) akustik emsyon sinyalleri olus naya baglar. Lc; yiikiine ulasild ktan
sonraise sinyaller yakl asik aynm seviyede kalir (Sekil 6 7).
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Surtinme Katsayisi (1)
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,/ Buyiik Kritik Yiik
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Normal Kuvvet (N)

Sekil 66 (izik Deneyi Srasinda Nor mal Kuvvetin Fonksiyonu Qarak Siirt iin me
Katsayisinn Degisi m [ 1].
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Sekil 6 7. (Gzk Deneyi Srasinda Akustik Emsyon Sinyallerinin Uygulanan Yiike Bagl
Degisi m [ 1].

Bu calisnada ¢izik deneyleri, ¢izici u¢ olarak standart Rockwell C elmas ucun
kullamld g “IPA Scratch Tester” ¢izk deney cihaznda gercekl estiril mstir.
Deneylerde, maksi mumyiik 100 N yiklene iz 100 N dak ve ¢izik uzunlugu 10
mm ol arak sabit tutul nustur. Cizci ug lizerine monte edil ms al glayiclar yardi m
ile nunmunel erden gelen akustik e msyon sinyalleri ve siirtinne kuvveti bil gsayar
kullamlarak kaydedil mstir. Akustik emsyon sinyalleri catlak olusumu ve
ilerlenesiyle iliskili ol abileceg@nden elektron mkroskobu altinda ilgli bdl geler de
incelenerek ilk akustik emsyon sinyallerinin ¢ikti@ yik kaplanada ¢atlak
ol usununun baslanasina neden ol an Lcy kritik yiikii ol arak tam mhanmstir. [lerleyen
yukl e ne kosullarinda siirtinne katsayisinnani olarak artt1g yiikise farkli siirt iinne

katsayisina sahip yeni bir yilizeye ul asild @ (tabana ulasild &) Lc; kritik yiikii ol arak
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tan nhanmstir. Qgilen bu kritik yiilkler her bir kaplanaya ait karakteristik
degerlerdir. Kritik yiik degerlerinin art nasiyla ¢atlak olusunmu veya kaplamanmin
yilizeyden ayril nast i¢in gerekli yiik degeri artacaktir. Bu nedenle; daha yiiksek kritik
yiik, kaplamamn yapis na 6zelliklerininiyiles nesi anlamna gel nektedir. Kritik yiik
degerlerine ek olarak c¢izik iz optik mkroskop altinda incelenerek c¢atlak
paternlerinin tiri belirlenmstir. Gz k testlerinde el de edilebilecek c¢esitli standart

catlak paternleri [1 11] Sekil 6 & *da gosteril mstir.

kaplama katlanmas1

/
= =

T daha énce
olusmus hasarlar \ o
kaplama katlanmas1

kaplamanin atmasi
/ veya katlanmas1

if.
\ gizici uc tarafindan

— daha dnce gémiilmiig
hasarlar

©

(@

=== [

\ gekme hasan

©

Sekil 68: (zk Testinde Kaplanada Qusabilecek Hasar Tirlerinin Se matik Gosteri m
[19.
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Rockwell C Deneyi

Rockwell Cdeneyl kapl amal ar1n altlik nal ze nesine yapis na 6zelli @ ninincel ennesi
icin endiistride en yaygin ve pratik ol arak uygulanan ve yapis ma hakkinda hizli ve
giivenilir bilg veren bir yontendir. Kaplanms nununelere 150 kg’ lik nor nal yiik
kullanlarak standart Rockwell C sertlik deneyi uygulanr. Iz bl gesinde yapilan
optik mkroskop inceleneleri sonucunda kaplama nmlzenesinin althk
mal ze nesinden biiylik tabakalar seklinde ayril nast kaplamamniyl yapismadi mn
bir gostergesi olarak kabul edil nektedir. [ ger durunlarda ise yine kaplanada
olusturuan Rockwell Ciz ve ¢evresinde yapilan optik m kroskopincelenesinde, iz
etrafinda ol usan ¢atlakl ar, bu catlakl arin mktarlar1 ve biiyiikl ikl eri ve aym za nanda
kaplanmam n altlik nal zemesinden ayrilip ayril nadi & incel enerek kaplanalarin altlik
malzenesine yapigsnalarimn  kabul edilebilir  diizeylerde olup ol nadig
karsilastiril nal1 darak belirlennekt edir.

Yapts mam n degerlendirilebil nesi icin HF1 ile HF6 arasinda dedisen ve yapis namn
kalitesini belirten kalitatif bir simflandir na yapil mstir. Rockwell C yontem ile
kaplama ile althk nmlzenesi arasindaki yapismamin degerlendiril nesi ile ilgli

sinflandir ma Sekil 6 9.°da veril mstir.

Sekil 69: Rockwell Cindentasyon Testinde Kaplama Yiizeyinde Qusabilecek Hasar
Tirlerinin Se matik Gosterimi [9].
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6.26 Yiizey Piiriid il iigii O cii mii

Gerek taban nmlze nenin, gerekse kaplanamn yiizey piir izl Ul igiiniin ytiksek ol mas1
istenne nektedir. Taban malze nenin yiizey piiriizl il Gigiliniin yiiksek ol nasi, kaplana
yapisinda i¢ gerilne mktarimn fazla ol nasina yol agar; bu da kaplanmamn taban
mal ze meye yapisnmasin olunsuz yonde etkiler. Ayrica taban nalzene yiizeyinin
¢ok piiriizl i ol nast durumunda baz ¢ikirtilar film deler ve talas kal dir na sirasinda
is pargasiylate mas eder; bunun sonucunda siirtiinme kuvvetleri ve asinna hiz artar.
Kaplama ylizeyinin yiiksek pirizlilige sahip ol mast da, kaplanma yapisinda
makropartikil sayisimn fazla ol masina karsilik gelir.  Mikro partikiller de
kaplamamn kalitesini kétii yonde etkilenektedir.  Ayrica kaplana sonrast ylizey
pur izl il iiglintin yiiksek ol mas1 durumunda, talasli i nal at sirasinda bu piiriiz uglari is
parcasiyla temas ederek bolgesel 1sinnmalara ve lehi nhennelere sebep olabilir.

Bunun sonucunda da asinna hizlanr.

Nununel erin ylizey piirtizl il tikleri, PERTHOMETER S8P tip ylizey profilonetre
cthazt ile dl¢llerek kaplanm islem Oncesinde ve sonrasindaki yiizey piiriizl il gt
degisi nheri belirlenmstir. (Q¢iinlerde optik u¢ (Focodyn) kullanl mstir. (1 ¢iinder
sonucunda numunelerin arit netik ortalama (Ra) ve ortalana derinlik (Rz)

paranetreleri belirlenmstir. DI N 1.3343 nununelerin kaplana Oncesindeki Ra

degeri 001, Rz degeri 06 darak d¢il niist iir.

Timol¢linlerde dl¢limarali@ ( VB) 62 5 um 0l ¢lim nesafesi (LT) 1,75 mm ol arak
sabit tutul nust ur.

6.27 Yiizey Drencinin Qciimii (4 Nokta Probe Testi)

PVDyontenleriyle tiretilenince fil msert seramk kaplanalarda, kaplama ylizeyinin
elektriksel iletkenlig kaplana dokusunun yogunluguyla iliskilidr. Genel olarak,
kaplama yogunlugu yiiksek ol dugunda, yiizeyin elektriksel iletkenlig artar; yani
ylizey direnci azalir. Yiiksek oranda hata, bosluk ve gbzeneklilik iceren diisiik
yogunlukta kaplanalarda ise; elektriksel iletkenlik azalir, yani yiizey direnci artar.
Yiizey direncinin 6l ¢iimii; 6zellike Ti N G Ngibi yar1 iletken kapl a nal arin yapisal
yogunl ugunun dl ¢liniinde belirleyici bir paranetredir.

Bu ammgla 4 nokta probe cihaz kullanmlarak, kaplanalarin yiizey direngleri
ol¢il miistir.  Qciimsistem Keithley Mbdel 224 aki mkaynad, Keithley Mbdel
2000 Multi netre ve Signatone Resistivity Probing System narka 4 Nokta Probe
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Direng (ger cihazlarinn birlesi mnden ol us naktadir. Sekil 6.10°da 4 nokta probe
yonte mnin se matik goriiniimi yer al naktadr.

Direng dlger belli bir basingla, ¢ok keskin ve ince uglu ol an noktatenasi ile kontak
kurarak 4 noktadan yiizeye tenas eder. Iki dis nokta Keithley Mbdel sabit aki m
kaynagna, iki i¢ nokta potansiyel farki dl¢nek lizere nulti netreye baglidr. Akt m
kaynag istenilen aki m¢ikisina prograntanmr ve sonlu bir plakada, 1ogarit mk artan

bir potansiyel gosterir. Bylece d¢il en nununenin direnci:

P, =4.5324*\/| darak hesaplanr.

fi‘\-q— Akim

£y 7 "
\E} Gerilim

4 nokta prob

Yilzey Alani

Sekil 610: 4 Nokta Probe G hazznin Se matik Gortintimii [30].

6.28 Tane Boyutu Hesah

Tane boyutu Scherrer nodeli kullamlarak hesapl an mstir.
TB=( k*\)/ (B*cos0)

k kristal sekil fakt6rii 09 alinmstir. A, kullanlan radyasyonun dal ga boyu; B yar1
yiikseklikteki genislik, 6 difraksiyon agisimn yarisidr.
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7. SONUCLAR VE DEGERLENDI RMELER

Deneysel ¢alisnalarda, “Ark Fz ksel Buhar Briktirne” (FBB) teknikeri ile de§isik
azot kism basinci, DCvoltaji, uni polar pul se ve asi netrik bi polar pul se voltajlarinda
olusan fazlar saptanmstir. Bu proses paranetrel erinin fil micersinde ol usan fazl arin
stoki yonetrisi, kristal yapisi ve yonleneler lizerine etkisi incelenmstir. Bunlara ek
olarak proses paranetrelerinin kaplanalarin kalinhi @, sertlig, ylizey piiriiz il Gigi,

elektriksel iletkenli @ ve adhezyonu tiizerine etkileri incel enmstir ve irdel en mstir.

Ilerleyen béliinmerde tartisgilan sonuglar, azot kism basincinda ve degisik tipte
uygul anan bias voltajlarinda yapilan degisikikerin kaplanma m kroyapist, yogunl uk,
yonlenne, norfo gi, tane yapisina etkisi ve bunlarda neydana gelen degisikiklerin
kaplamamn nekanik 6zelliker1 (sertlik ve adhezyon), kalinli1 g, ylizey piiriizl il Gigii

ve lizerine etkileri cergevesinde degerl endirilecektir.

7.1 Proses Paranetrelerinin Yapya Yonlenmeye Hata Yogunl uguna Ft ki si

Proses paranetrelerine baglt olarak ark yonteni ile buharlastirilan Cr- N fil nher
cesiti mkroyap, yonlenne ve  faz kompozisyonunda (G, G,N QN
tretilebil nektedir. Tanelerin genellikle kolonsal yapiya sahip ol dugu, 20-40 nm
boyutunda oldugu ve yapida biiyikk oranda hata yogunluguna sahip ol dugu
gor il niist T [21-31].

711 Azot Ksm Basinamn(Py)BKsi

Azot basincina bagli faz ve yonlenne tayininde 0.5 ntorr Ppnp’de yapida sadece
hegzagonal siki paketlennis yapiya sahip G2 Nfazimn bul undugu ve tanel erin Sekil
7.1’de gorildigii gibi tercihen (111) yoniinde yonlendid goril nektedir. D Ser
degerlerde G, Nfazzmn goril ne nesi bu fazin kararlilik al ani n ¢ok kiigiik ol dugu ve
sadece ¢ok diisiik azot kism basinglarinda ol ustugu saptanmstir. (111) diizlem
JCPDS kartlarina gére Gy N fazmn rolatif olarak 100 pikini olusturmakta ve
liretat irde benzer sonuglar bul unnmaktadir. [24]
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2 ntorr’ danitibaren yapida sadece Nad tuz yapisina (Sekil 7.2.) sahip G Nfaz
goril nektedir. 2 ntorr basingtataneler (111) diizle mnde terci hen yonl enmisiken bu
yapt artan gaz basinc ile (200) diizlemne dogru kaymakta, 6 ntorr’ dan itibaren
yapi da biiyiik 6l ¢lide (200) diizl e mnde yonlenmstanel er kal naktadir. Sekil 7.3 O N

fazina sahip degisik diizle nherde yonlenms tanelerin artan azot kism basinct ile %

yonlenne oranlarinm goster nektedir.

—— 2 mtorr
—— 4 mtorr
6 mtorr 100
—— 8 mtorr
0.5 mtorr|
80
4000
60
o)
o
§S)
w
crN(1f) 40
20004 r,N(002)
Cr N(] 10)
brN(200 Cr,N(112) CrN (220) ol
_CVN( 11) e Cr,N(300) et o (2221 20
? Cr,N(113)
| CiN(H12)
AR A
Cr,N(201)
0 e k“_..\»uj i \-..:,-A;,_‘-;,._;__,_, kit W B ‘ " ikl
T T T T
40 60

20

Sekil 7.1: Aot Ksm Basincina Bagli Dfraksiyon Paternleri
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Dort ve besinci grup gecis elenentleri ile ki yaslandi & nda alticigrup gecis el enenti
olan kronmu azotlareaksiyona soknak ¢ok daha zordur. Busebepletek GNfaz el de
et nek i¢in yiiksek azot kis m basincina iltiyag duyul naktadir [21, 22 24].

Q- Nikli denge diyagramna gore G, Nfazinn stabilitesi ¢ok dardir ve sicakliga
bagli ve azotun atomk %30,3ile 33,3 (N G =43,5-50) aral1 g nda kararlidir [24].

Artan azot mktar1 ile stokiyonetrik olarak daha yogun azot iceren G N fazinin

ol us mas1 bekl enen sonugtur.

2-8 nmtorr basing araliginda artan azot kism basinc ile fil m yapisinda (200)
tanelerinin art mast (200)° 1n (4 atonta® ), (220) (283 atonta® ) ve (111) atom
dizlemerinin (231 atomia’ ) atom yogunl uguna sahip ol mas1 ile agikanabilir
[21, 22].

Yapt ve yonlenne ayrica degisik tirdeki atomlarin fil m yiizeyine carpna sekli,
enerjileri vetaban nmlzene sicakli g na baglidir. Sabit kat od ark aki mnda degisikt iir
atonlarinfil mylizeyi ne carpna oranlar1 azot gaz basinci ile degis nektedir. Yiizeye
carpan he nen he nen biitiin atonlar i yonize durumdadir ve enerjileri bias voltajina

baglt darak degisir [21, 22].

Kaplanmalarin taramali elektron mkroskobunda yapilan kink yiizey analiZeri

Ek- A de veril mstir.

Kapl anman n yogunl ugu hakkinda yorumyapnakicin kullamlan 4 nokta probtestinin
sonuglart Tablo 7. 1.°de veril mstir. Ek- A Sekil A 1.°de gosterildg gbi Pnp=0,5
ntorr’ da tiretilen G, N faz yiiksek oranda bosluk iger nektedir. Bunun sonucu
olarak yilizey direnci degerleri de yiliksek ¢cikmstir. Bu sonu¢ SEM fotografi ile
ortis nektedir. Ancak yiizey direncinin 0,5 Qo diisiik ol dugu kaplanalarda bunu
gozle ayirdet nek kolay degldir. Ancak Sekil A 1’ de 4 ntorr’ dan sonra kaplana

yapisinda bozul nalar baslad § goril niist iir.
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Tablo 7.1 Aot Ksm Basincmn Yiizey Drencine Bkisi

Nu mune Azot Ksni . .
Kodu Basi na Yizey DOrenci (Q0)
(morr)
a N 16 0,5 8 36
a N1 2 021
aN2 4 0, 188
a N3 6 0 16
a N4 8 0,24

7.12 Bias Votajimn Bkisi

25-300 V arasi yapilan voltg aramasinda kaplama yapisinda sadece farkli
dizlenlerde biiyliyen CrNfaz goril nektedir. Artan bias volta ile Sekil. 7.4 ve
Sekil. 75 de gorildigi gibi yapda (200) ve (220) diizlenterinde azal na
gozlenlenirken (111) dizlenlerinin relatif siddeti art naktadir. Bu sonug
literattirdeki calis nal ara uy naktadir [25 26).
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Sekil 7.4: Bas Voltajina Bagli Difraksiyon Paternleri
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Sekil 7.5: Atan Has Voltaj1 ile % Yonlenne Granlari

Artan bias voltajinn yonlenneye etkisin iki nekanizna agkanaktadr. 11k taban
mal ze neye carpan atomlarin en dis yiizeyden atomsigrat masidir. Ikincisi atonlar
fil mi ¢ine penetre edebilir ve burada ¢arpis mal ar sonucu at omsigratabilir. ( Si¢rat na
ile malzene buharlastirma tekniklerinde gorilen nekanizma ile aciklanabilir).
Proseste iiretileniyonl arinrelatif olarak diisiik enerjilere sahi p ol dugu diisiinil ecek

olursa birinct nekanizna daha baskin hale gel ecektir.

Bu kosullar altinda en yogun diizlem taban nalzene yiizeyine paralel olantaneler
tercihen sigrana etkisine maruz kalacaklardir. (200) diizlenleri en biiyilk atom
yogunl uguna (4 aton7ia2)sahip olduklart igin tercthen geri sicrayacaktir. Aom
yogunlugu acisindan (200) diizlenterini (220) (283 atomia®) ve (111) atom
diizleneri (231 atomia?) takip et nektedir. Bu sebeple artan bias voltajina bagl
geri sacilma etkisinden en c¢ok sirasiyla (200), (220), (111) diizlenteri
etkilennmektedir [1, 2 5]. Bu sebeple relatif yonlenne m ktarlarina bakil dgnda artan
bias voltajl ile (200) ve (220) dizlenlerinde azal na gozlenbenirken (111)
diizlenlerininrelatif siddeti art naktadir.

Bir diger bakis agisina gore fil nherde yonlenne nekaniznmasimnitic giicii ylizey
enerjisidr. Yonlenne yiizey enerjisi diisirecek diizlendedir. Metallerde c¢izgsel
yogunl ugun en biiyiik oldugu diizle myiizey enerjisinin en disiik ol dugu diizl e ndir.
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Bundan dol ay1 tanel erin genellikl e kaplana yiizeyi ne paralel ¢izgsel yogunl ugun en
blyik oldugu dizlende yonlendid sdylenebilir. Pellege goére filmin hang

oriantasyonda biiyiine egili mnde ol dugu geril ne ve yiizey enerjisine baglidr. itici

giic ylizey ve geril ne enerjisinntoplammn mni mze et neye sebep ol acaktir. Ti N
lizerine yaptiklar arastirmalarda yiizey enerjisinin baskin ol dugu durumda ylizey
enerjisinin mni num oldugu (200) diizlemnde, geril ne enerjisinin baskin ol dugu
duruntarda geril ne enerjisinn mnumum oldugu (111) dizlemnde biiyiine

gercekles nektedir. Disiik taban mnmlzene sicakli@ ve/veya disik film
kalinliKarinda biiylineyi ylizey enerjisi ( (200) yoniinde biiyiine beklenir) kontrol

ederken yiiksek taban malzene sicaklig ve/veya yiiksek fil m kalinli1Karinda
geril ne enerjisi ( (111) yoniinde biiyiine beklenir) biiylineyi kontrol eder. Ti N
kaplanalarda el de edilen bu sonuglar (& N kaplamal arda da bekl enehilir [21, 22 26].

Ek- ASekil A2’ de DC bias voltajina bagli kaplama morfd gjisi i ncel enmstir. 150V
a kadar kaplanma yapisinda kol onsal yapt haki mdegil, Zon-1ve Zon- T gecis yapisina
sahip taneler yaptya haki mi ken 150’tan sonra kol onsal yapi goril neye baslamstir
yapt Zon- T ye daha yakindir. 300V da iiretilen kaplanamn yapisimnisetamol arak
Zon-T ye benzedig soOylenebilir. Bu gesis artan iyon enerjisi ile gergekl es nesi
beklennektedr. Literatirde ¢ogu yerde bu konuylailgli bilgler nevcuttur.

Sekil 7.6 da DC bi as voltajisini n yiizey direnci ne (yogunl uga) etkisi verilm stir. 300
V' da iretilen kaplanmalar yiizey direnci ¢ok biiylik ¢1kmstir. 25V-200V arasinda
tretilen kaplanalarin yogunluk degerleri ¢cok iyl iken 300 V degerinde fliretilen
kaplanalarin yiizey direnci ¢ok yiiksek ¢cikmstir. Bu da bize yiiksek voltaj
degerlerinde iretilen G'N yapisinda bozul nalar yasadi g m goster nektedir.
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Sekil 7.6 DC Has Voltajinn Yiizey Drencine Bkisi

713 Ui-Polar Pdse Has Voltajimn B kisi

100-300 V arasi yapilan volta aramasinda kaplama yapisinda sadece farkli
diizle nherde bliyliyen G N faz goril nektedir. Uni polar pulse bias nodunda tiretilen
kaplanalarda yapida (200) diizlemnin haki m ol dugu goril nektedir. Artan volta
degerleri ile (200) diizlem nde az m ktarda azalma, (111) ve (200) yonlerindeise az
m ktarda azal na goril nektedir.

100 V gibi disiik degerlerde unipolar pulse’in yonlenneye etkisi goril nezken
(Sekil  7.9) artan degerlerde unipolar pulse’ 1n yonlennede etkili ol dugu
goril nektedir. (Sekil 7.10., Sekil 7. 11, Sekil 7 12)

150 V tanitibaren unipolar pulse’inetkisi gorilmeye baslanirken 6zellikle 200 V

da ve daha biiyiik degerlerde daha belirgin ol arak goril nektedir. 200-300 V' ta DC
bias nodda haki mdizlem(111) iken unipolar pulse nodda (200) diizlem haki m
dizlendir. (Sekil 710, Sekil 7. 11, Sekil 7 12)

Unipolar pulse nodda 300 V gibi yiiksek gerilim degerlerinde el de edilen tanel er
arast %yonlenne mktarlar1 DC bias nodda 150-200 V aralignda elde edilenile
henen henen aym dir. (Sekil 7.5 Sekil. 78 Sekil.7. 14)
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Siddet

Sekil 7.7: Pulse Voltagi=0V, Fekans=30 khz, P\,=6 nborr i¢in Proses Paranetrel erinde
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Sekil 7.8 Pulse Voltagji=0V, Fekans=30 khz, P\,=6 nborr i¢in Proses Paranetrel erinde
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Sekil 7.12: Yonlennenin 300 Vta Farkli Bas Mydlarina Bagli % Degisi m

Ek- A Sekil A3.’te unipolar pulse voltajinda iiretilen kaplanalarin hepsinin Zon- T

yaptsina sahip d dugu goril nektedir.
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7.14 Ainetrik B-Polar Puse Voltajimn B kisi

100-300 V arast yapilan volta aramasinda kaplana yapisinda sadecefarkli
diizlenberde biiyliyen G N fazi goril nektedir. Asimetrik bipolar pulse bias modunda
tiretilen kaplanalarda yapida (200) diizlemnin haki mol dugu goril nektedir. Artan
volta) degerleri ile (200) diizlemnde 150 V ta azal na, 200 V ta art na, 300 V ta
tekrar azal ma goril nektedir. (111) ve (200) diizlenlerinin siddetinde 6nenli bir
degisiKik goril ne nektedir.

100 V gibi disik degerlerde asi netrik bipolar pulse’ 1n yonlennmeye etkisi
goril nezken (Sekil 7.9.) artan degerlerde asi netrik bipolar pulse’ 1n yonlennede
etkili ddugu goril nektedir. (Sekil 710, Sekil 711, Sekil 7 12)

150 V tanitibaren uni polar pulse’inetkisi goril neye baslamrken 6zellikle 200 V ta
ve daha biiylik degerlerde daha belirg n ol arak goril nektedir. 200-300 V' ta DC bi as
modda haki mdiizlem( 111) i ken asi netrik bi pol ar pulse nodda (200) diizle m haki m
dizlendir. (Sekil 7.9, Sekil 710, Sekil 7. 11)

Burada dikkat ¢ekici olan nokta, G Ngibi Nad kristal yapisina sahip gecis el e nent
nitrirlerinn kaplannasi sirasinda, iyon enerjisinin art nastyla fil m biiylinesinin
(111) dizlemnde etkinlestig [25] asi netrik bipolar pulse’in uygulamasinda ise
yonlenneni n yiiksek volta degerlerinde (200) diizlemne kaymasidir. Bolim7.2 1.°
de belirtild g tizere (200) diizlem Nad kristal yapisi i¢inen diisiik yilizey enerjisine
sahip diizlendir ve yiiksek 1yon enerjilerinde dusumegili m art naktadir.

Asi netrik bipolar pulse modda 300 V gibi yiiksek gerili mdegerlerinde elde edilen
taneler arast %yoOnlenne m ktarlart DCbias nodda 150-200 Varalignda elde edilen
ile henen henen aymdir. (Sekil 7.5 Sekil. 78 Sekil. 7 14)
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Boliim 4. 2’ de belirtildi g iizere pulse voltajn plazna ilizerine etkilidir. Bu etkiyi ik
ana bagli1k altinda incel eyebiliriz

. Iyonlarin Mbnentunu
o Iyonlarin Enerjisi

Pulse voltajinn plazna igersine bul unan iyonlarin no nentunu ve kinetik enerjisi
tizerine etkisin anlanak i¢intenel fizik denklenderini kullanarak yakl asim yapacak
ol ursak taban nalzeneye potansiyel fark uygulamak katod ile taban malzene
arasinda el ektrik alan olusturacaktir. Qusacak elektrik al amin biiyiikl iigli uygul anan
potansiyel farkile dogru katodiletaban nalze ne arasinda arasindaki nesafeileters

orantilidr.

E= Vd (70
Bilindi g iizere it ne nonmentumadegisi mne esittir.

FA=mAv (7.2

Hektriksel ¢ceki mkuvveti ise elektrik alanile ylikiin ¢arp mna esittir.

F=E q (7.3
Buradan;
Eg A=mAv (7.9

Asi netrik bipolar pulse modda elektrik alan negatif ve pozitif yonde ol ust urul dugu

ign

BE..q A1 =m An (79
-B.g Ay =-m Awn (7.6
A& &1-B A7) = nf Avi-Avy) (7.7)

Uni polar pulse noddaise &=0
Sonug darak;

AP = m Av ol duguicin ve asi netrik bi polar pulse nodda hareket yoniine z1t yonde
uygul anan elektrik alan frenlene etkisi yaratacag i¢in veya unipolar pulse nodda
hareketin belirli siiresinde1yona etki eden net kuvvetin 0’ a esit ol nast sebebi yl e her
iki puse nodda plazna igersinde bul unaniyonlarin nonentunlarini azat naktadr.

Bu sebeple daha once belirtild g {lizere asi netrik bipolar pulse ve unipolar pulse
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modda 300 V gibi yiiksek gerili mdegerlerinde elde edilentaneler arast %yonlenne
m ktarlart DCbias nodda 150-200 Varalignda elde edilenile he nen he nen aym dir.
(Sekil 7.5 Sekil. 7.8 Sekil.7 14)

Iyonl ar1n enerjisi agisinda bakt1 @ mzdaise, kinetik enerjinin mo metumun karesi ile
orantilidr.

B =P/2m (7.9

Puse nodlarda iyonlarin nonentumunun azalmakta ol dugunu gosteril msti. Bu
iyonlarin ki netik enerjilerinin de DC noda oranlaazal nasina sebep ol acaktir. DC ve
pulse noda ait nununelerin kirik yiizey SEM fatograflart incelendi ginde ( Ek- B
pulse noda ait nununeler daha az bosluk i¢eren daha diizglin norfd giye sahiptir.
Ozellikle 300 V ta asimetrik pulse nodda iiretilen kaplanalarin Zon-2 yapisinda
ol dugu goril mistir. Bu da ancak yiizey adsorbe olan adatonlarin pulse nodda
daha yiiksek enerjiye sahip ol mas1 ile agikanabilir. Taban nalzeneye uygul anan
pulse voltainn 6zellikeri ileil gli ¢ok fazla ¢aligma yoktur. Ancak pulse si¢rat na
yonte mnde katoda pulse volta) uyguamanmn daha yogun iyon igeren ve yiliksek
enerjiye sahi p plaz ma ol ust urdugu bul unmust ur (B6l im4. 2.) [ 28- 31, 35]. Peki ki netik
enerjide azal ma beklenirken enerjide bu art naya ne sebep ol naktadir. Bu konuyu
actklamak icin basit ve makro boyutta bir nodel kullamlacaktir. Cok islek bir
anayol da akan trafig dikkate alalim DC nodda araglar (iyonlar) aym yone dogru
strekli olarak hareket etmektedir. Pulse nodda ise bir gaz verip bir bos vitese alan
arabalar (unipolar pulse) veya bir gaz verip bir frene basan arabal arin bul undugu
(ast netrik bipolar pulse) akis diisiinil diiglinde pulse nodlarda arabalar (iyonlar)
arast carpisnma sayistnn DC noda oranla ¢cok daha fazla ol masim bekleriz. Bu

olayinda daiyonlarin enerjisin arttird @ diistinil ekt edir.
Bu konuylailgli literatirde nodellene veya bil gye rastlannma mstir.
Ek- A Sekil A4’ te gorildiigi gibi kaplanalar asi netrik bipolar pulse nodda

tiretilen kaplanal ar da uni polar pulse nodda iiretilenler gibi yine kol onsal ve yogun
bir yapi ya sahi ptirler (Zon- T).

Sekil 7.15.° de degisik nodda uygulanan pulse voltajlarin ylizey direncine
(kaplamamn yogunluguna) etkisi veril mstir. Tablo 7.1 bulunan verilerle
kiyaslandi ginda pulse modlarda yapilan kaplanmalarin daha yogun bir yapiya sahip
ol dugu bul unnustur. Bu degerler 200 V ve daha yiiksek gerili nherde daha ¢ok 6ne m
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kazanmaktadir. 200 V tan kiiglik voltajlarda kaplanal arin yogunl ugu hemen he nen

birbirine yakindir. Daha dnce belirtild g g bi pulse nodda plazna i¢ersinde bul unan

iyonl arin¢arpis nal ar sonucu enerjilerininart nas1 ve yiizeye bu sekil de yiiksek enerji

ile garpip adsorbe d nalart bu sonucu dogur dugu diisiinil nektedir [23

Yiksek

mo nentuna sahipiyon bonbard nam hata yogunl ugunu arttir naktadir [31]. Atan

frenlene etkisi ile asi netrik bipolar pulse nodda hata yogunl ugu da azal naktadir.
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7.2

Proses Paranetrelerinin Tane Boyutu Sertlikve Adhezyona B kisi

Kaplanms nununel erin sertlik ve el astisite nodiilleri Tablo 7.2 de, tane boyutlar

Tablo 7.3 de ve adhezyon sonuglar1 Tablo 7.4 de veril mstir.

Sertlige etki eden faktdrler; [1, 21, 22 24, 28]

Mkro Yap: Yapidaki hatalar azal d k¢a (kusursuz yapi) sertlik art naktadir.

Tane Boyutu: Tane boyutu azaldke¢a Hall-Petch esitligine gore sertlik
art naktadir. (20 nanonetre kadar kiiciik tane boyutlarinda sertliki¢in de dogru

sonuglar ver nektedir)

Yonlenme: Kaymm yOniinde biiyiliyen tanelerin orammn art mast kaplama

sertli@ nde diis neye sebep d naktadir.

Bag Tiirii: Degisen proses paranetreleri ile yapida faz dontistimi goril tiyorsa
olusan yeni fazdaki atomlar arasi bag kuvvetleri arttikca sertlik artar.

I¢ Gril ne: I¢ geril ne miktarindaki artis kaplama sertligni arttirr,

Tablo 7.2 G N Kaplana Sertlik ve Hastisite Mbdiil ii Sonugl ar1

Nllio”;”e Sertlik( HV) A astisite Modill i ( Gpa)
u

ON1 3298 +£32 30244 +£2 13
ON2 2704 +35 268,48 £2 12
QN3 2398 = 18 26877 = 1,52
O N4 2239 +23 296,13 £2,12
O N5 2271 £ 31 261,04 £2 40
O NG 2281 £ 34 258 37 £2 54
O N7 2729 +38 264,00 +2 32
O N8 2585 +£21 268,49 + 1,68
a N9 2219 £ 15 25879 = 1,39
O NI10 2490 + 26 271,02 £ 1,91
o N1l 2317 £ 21 263,32  1.82
O N12 2290 + 23 273,49 +£2 22
N 13 2364 + 18 271,31 * 1, 74
ON14 2376 +£22 259,80 +£2,55
QN5 232217 25895 £ 1,60
QN16 3127 133 209,58 = 193
QN7 2674 = 18 287,56 £ 1, 66
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Tablo 7.3 @ N Kaplanalarin Tane Boyutu Sonugl art

(111) (200) (220)

a N1 21,52 18, 07 11,94
a N2 22,24 253 13,03
a N3 24,39 336 16,95
a N4 26,59 36,35 19,18
O N5 24,82 31 81 17,78
O NG6 27,95 28,62 18,58
O N7 23,81 32 89 17,9
O N8 27,5 34,49 19, 47
a N9 27,83 34,81 19,5
a N10 28,4 34,09 19,15
a N1l 27,75 3L81 19,99
a N12 28,58 35,96 19,76
a N13 2554 3112 17,77
aN14 25,26 34,1 19,31
a N15 26, 88 30,09 20,48
a N 16 23 41 15,18 9 46
a N 17 22,59 23,74 14,69

Tablo 7.4: G N Kaplanalarin Adhezyon Sonugl art

Nu mune Kodu lc1 Lc 2
N1 56 75
aON2 41 74
N3 39 76
O N4 32 72
O N5 51 79
O N6 45 80
O N7 38 73
O N8 45 80
N9 42 83
a N10 53 84
O NI11 53 82
O N12 34 79
O N13 47 80
O N14 44 88
a N15 54 82

7.21 Azot Ksni Basinann(Py) Bksi

Sekil 7. 16’ da azot kis m basincimnfarkli diizl e mlerde biiyliyen G Nt anel eri ne et ki si
goril nektedir. Artan azot mktar ile biit iin t anel erin boyutlarinda art na gozl enirken

[22] enfazla (200) diizlem nde biiyiiyen tanel erin boyut unda art na gozl enme kt edir.
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Sekil 7.16: Azot Ksm Basincinin Farkli Dizlenterde Biiyiiyen G N Tanelerine Ekisi

Sekil 7.16° da azot kismi basincimn G N fil min sertligine etkisi goriil nektedir.
Pne=0,5 ntorr degerinde yapida G, Nfaz gorilmiistii ve bu fazin sertlik degeri ve

elastisite nodil iiile literat iirde benzer sonuglar bul unmust ur [24, 32].
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Sekil 7.17: Aot Ksnm Basincinin G N Hl mn Sertligne BRKisi

Sertlik degerindeki bu azal mamn Bliim7. 2 bahsedilen fakt crler ile agi K ayabiliriz

Pne=2 ntorr’ dan Pny=8 ntorr’ a arttinld@nda artan azot mktart ile yapimn
bozul dugu goril nektedir. Bu nekanizna sertlikte goril en azal nam n sebebl eri nden

biri darak degerlendirilebilir.

Pne=2 ntorr’ dan Pyp=8 ntorr’ a arttinld@nda artan azot mktart ile tanelerin
boyutlarinin da arttigm ve Sekil 7.14 de gorebiliriz Pnp=8 ntorr’ da kaplama
yaptsinda bul unantaneleri %80’ ini (200) diizl e mine sahi ptanel er ol usturmaktadir ve
tane bliylinesinden en fazla etkilenen tanel erin yine (200) diizle mne sahip taneler
ol dugu diisiiniil ecek ol ursa artan tane boyutuile sertligin azal nas1 bekl enmektedir.
Bu nekanizmamn sertlik degerlerini kontrol eden ana nekanizma ol dugu tahmn

edil nektedir.

G Nyapisinda kayna yonii <110> dir. Bu sebeple defor nasyona karsi direncin en
az oldugu yon <110> yoniidir. (220) diizlemnde biiyliyen tanerin oraminda bir
degisikik d madi @ diisiinii diigiinde bu nekanizmamnihnal edilebilecegi gori ir.

Sekil 7.18 da azot kismi basincimn adhezyona etkisi goril nektedir. Artan azot
m ktar1 ile gerek fil myapisinda ilk ¢atlagin olustugu Lc1 kritik yiik degerlerinde

azal ma gozlennektedir. Bu da bize artan azot mktari ile adhezyonun azaldi g m
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gosterir. Kaplamamn soyulup taban nmlzenenin ortaya ¢iktig Lc2 kritik yiik
degerlerinde 6ne nki bir dedi s ne goril ne mstir. Diisiik azot kis m basincinda iiretilen
kaplanal arin ol dukgaiyi adhezyon degerlerine sahi ptir. Bu nununel ere ait ¢iz ktesti

sonuglart ve Lc1 ve Lc2 bdl gelerinin fatograflart EK- B de veril mstir.
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Sekil 7.18: Azot Ksm Basincinmn Adhezyona Bksi

Rockwell- C deneyleri sonucunda fil myiizeyinde ol usan izerin gevresindeki catlak
paternleri incelenerek kaplana adhezyonu hakkinda goreceli degerlendir neler
yaptl mstir.  Rockwell-C izlerinin x50 ve x140 biiyiit nede optik mi kroskop
goriintileri Tablo 7.5.” de veril mstir. Disiik azot basincinda iretilen kaplamamniz
paterninin (Pn=2 ntorr) HF1” e yakin Py =8 mtorr’ a ¢ikartild g@nda HF3’ e yakin
ol dugu goriil miistir. Bu kaplanmalarin hepsi genel ol arakiyi sayilabilecek adhezyona

sahi ptir. Rockwell Cdeneyi sonuglari ¢izi ktesti ile benzer ozelliker gostemektedir.
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Tablo 7.5: Azot Ksm Basincina Baglt Rockwell Deneyi Catlak Paterni

N;\me X50 Biiyiit me | X140 Biyit e Deg|:1|':leri
Crivi HF 1
CrN2 HF 2
CrN3 HF 2
CrN4 HF 3
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7.22 Bas Voltajimn KKkisi

Sekil 7.19° da DC bias voltajimn farkli diizlenterde biiyliyen G N tanelerin
boyutuna ¢ok etkili ol madi g goril nektedir. DC volta tercihen (200) diizle mnde

biiyiiyen tanel erin boyut unu az mkyarda arttir mstir.
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Sekil 7.19: DC Has Voltajimn Farkli Dizlenmerde Bilyiiyen G N Tanelerine BEkisi

Sekil 7.20 DC bias voltajimn G Nfil mn sertli@ne etkisi goril nektedir. Digiik DC
volta) degerlerinde yapimnsertlig yiiksek iken artan volta) degerleri ile sertlik 6nce

azal nakta sonra tekrar art naktadir.

25 V ta tane boyutlarimn daha kiiglik ol mast kaplamamn sertligin az da olsa
attirnaktadir. Bu degerde ion enerjisi yeniden kristallenne nekanizmasin aktif
kilacak degerde ol dugu ve yiiksek bias voltglarindaise yiiksekion enerjisi adatom
mobilitesin arttirial etkisinden dolayl tane boyutunda biiyline gorii diigli daha 6nce
raporlanmstir [28]. Bas voltajinn 300 V degerine kadar arttir nak tane boyut unda
az oranda arttiria yonde etkide bulundugu goril nmistir. Ancak Hall-Petch
bagintisina gore sertligin tane boyutunun karekokii ile ters orantili ol dugu

diisiiniil irse bu nekani znmami n bu ad nda 6ne nsiz d dugu diisiinill nektedir.

G Nyapisinda kayna yonii <110> dir. Bu sebeple defor nasyona karsi direncin en
az oldugu yon <110> yoniidir. Bu sebeple (220) yoniinde yapimmn mikrosertlik
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degeri daha dusiiktir. Artanbias voltaj1ile 300 V' a kadar (220) diizle mnde belirgin
bir degisiklik ol nadi§ icin sertlik degerlerinde belirgin bir dedisikik ol nazken
300V ta (220) dizleminde gorilen ani azal na fil m sertliginde art naya sebep
olabileceg diigiinil nektedir. Ayrica 4 nokta prob testleri 300V ta ylizey
direncininde ani ve ¢ok Onenli artis ol dugunu goster msti ( Bkz. Bolim 7. 1.2).
Bunun 300 Vta sertlik artisina neden olan ana nekaniznma o dugu diisiinil me kt edir.

2900

2700 4 2729

674

2500
398

2300 - 1 281

Sertlik (HV)

2100 -

1900 -

1700 A

1500

0 50 100 150 200 250 300
DC Bias Voltaiji (V)

Sekil 7.20: DC Has Voltgjimun G N Hl mn Sertligne Bkisi

Ek- B ve Tabl07.4°de gosterild g lizere artan voltaj degeri ile adhezyon 150 volta
kadar art nakta sonra ise azal naktadir. Atan volta degeri yapt icersinde hata
m ktarinmin art nast adhezyon degerinde diis neye sebep ol naktadir. Tablo7.6.” de
uni polar pulse biasin rockwell deneyi catlak patern veril mstir. Rockwell deneyi
sonuglart ile ¢izik deneyi sonuglari uyum goster nektedir. 300 V ta adhezyonun
dis nesinin tenel sebebi hata mktarina (ylizey direncine) bagi i¢ geril nenin

art masi i n adhezyonu dunsuz yonde etkilenesi ile agikl anabilir [33].
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Tablo 7.6: DC Has Voltajimn Rockwell Deneyi Catlak Paterni

HF
De gerl eri

HF 2

HF 1

yiit ne

X140

yiit ne

.

X50

HF 2

HF 2

Num
No
CrN3
CrN5

CrN

N7
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7.23 Uni-Polar Puse Bas ve Ai netrik B-Polar Puse Voltajimn R kisi

Sekil 7.21.> de goril digii lizere artan voltajin pulse nodlarda tane boyutuna ¢ok
fazla etki et nedi @ bunun sonucu ol arak tane boyut unun sertlik degerl endir nesi nde

ithnal edibileceg anlasilm stir.
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Sekil 7.21: Uhipoar Puse Voltajinn Tane Boyutuna B kisi
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Sekil 7.22: Asi netrik Hpolar Pulse Voltagjinn Tane Boyutuna Bkisi

Artan volta) degerinin pulse nodlarda tane boyutuna, yiizey direcine (hata
yogunl uguna) ve m kroyapiya ¢ok fazla etki goster nedig goril miistir. (Sekil. 7 21,
Sekil. 7.22). Tiim pulse modlarinda mkro yapimn yogun ve kol onsal yapiya sahip
oldugu daha once belirtil msti. (220) diizlemnde ¢cok 6nemi dedsikik yoktur.
Bunun sonucu olarak sertlik degerlerinde de kaydadeger bir degisiklik
goril ne nektedir. Sertlik datalarinda tek dikkat ¢ekici olan 300 V' ta pulse nodda

DC noda oranla hata oramnin az ol nasindan dolayl sertlik degerleri daha diisiik

ctkmstir.
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Sekil 7.23: Degisik Bas Voltaji Mbdlarimn Sertlik Uzerine Rkisi
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Sekil 7.24: Dxgisisik Bas Voltaji Mddlarinn Lcl Degerine Bkisi
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Sekil 7.25: Degisik Bas Voltaji Mbdlarinn Lc2 Degerine Bkisi

Grafikler incelendi ginde, ¢izik deneyi sonuglarinin, Rockwell- C deney sonuglariyla
paralel oldugu goril nektedir. En yliksek kritik yiik degerlerine; yani en iy
adhezyon nukave netlerine asi netrik bipolar pulse bias nodunda ulasil mstir. DC
modda iretilen kaplanmalarin adhezyon degerlerinde 150V tan sonra azal ma
goril irken pulse bias modl arinda yapilan kapl amal arda, volta) arttikca kritik yiikl er
art1s trendi ndedir.

Literatirde DC bias voltaj deisi mne bagli adhezyonincel e nesinde degisik s onugl ar
vardir. Atan voltag degerleri adhezyonun artti§ M Oden ve arkadagslar1 tarafindan
da raporlanmstir [27, 28 33].

(zk testi sonuglarimn taban nmlzene sertlignden ylizey piiriizlil iiglinden,
kaplana kalinl1 @ ndan ve kaplana-taban nalze ne arast yapisal uyundan etkilend &
bilinnektedir ancak bunlar nununeler arasindaki farklilig agiklanaya yet nez
[28 14]. Yiiksek voltag degerlerinde kohezif hata (gatlak) olusunu ve ilerlenesi
ylizeye atonlar yliksek mo nentumile ¢arpip yiizeyde hata yogunl ugunu arttird §
icin daha kolaydir [28]. Bunun sonucu yiiksek voltaj degerlerinde kaplana
dokusunun adhezyon degerleri diisnektedir. Kaplanmalar yiiksek DC volta
degerlerinde (300 V) gevrek karakterdedir. Ancak pulse npdda iiretilen kaplanal ar
ylksek volta) degerlerinde DC noda oranla ¢ok dahaiy kabul edilebilecek adhezyon
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degerlerine sahip ol dugu goriil miistir. Bu da yiiksek i yon enerjisine sahi piyonlarin
ylzeye diisiik nonentumile ¢carpnal ar1 ile agt Klanabilir.

Ek olarak pulse bias nodda liretilen kaplanalar daha yogun ve de kusursuz mkro
yaptya sahiptir. Bu da i¢ gerilne mktarim azalt nakta dolayist ile adhezyon
degerlerin arttir naktadir [33].

U; bias noduiginakustik e msyon ve siirtiinne kuvveti grafikleri ve ¢izikizlerinin

m kroskop fotograflart B& B de veril mstir.
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Tablo 7.7 Unipolar Puse Biasin Rockwell Deneyi Catlak Paterni

Num e i HF
No X50 Biiyiit ne X140 Biiyiit ne De el eri
CrN8 HF 2
CrN9 HF 1
Cr N-10 HF 2
o
CriN11 HF 2
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Tablo 7.8 Asi netrik Bpolar Puse Basin Rockwell Deneyi Catlak Paterni

N X50 Bilyiit me X140 Biiyiit me Deg':flen.
CrN12 HF 2
CrN13 HF 1
OrN-14 HF 1
CrN15 HF 2
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7.3  Proses Paranetrelerinin Kaplanma Kalilh@ ve Yiizey Piiriizl il iigiine
B kisi

Tablo 7.9 Nurunelerin Kalinlik Sonugl ar1

Nu mune Kodu Kahilik(pm
a N1 2,94
a N2 2,88
O N3 2,72
anNn4 2,54
a N5 322
a N6 2,78
N7 2,13
O N8 2,87
a N9 324
a N10 310
a N11 374
aN12 2,79
a N13 3,55
aN14 353
a N 15 323

Tablo 7.10: Nununelerin Yiizey Piiriizl il tigii Sonuglari

N e Ra (un) R (pum)
aON1 0 10 1,78
O N2 0, 13 2,57
O N3 0 11 1, 60
O N4 0 12 2,19
O N5 0 13 1, 88
aONO6 0 13 1, 48
aON7 0 14 1, 62
O NS 0, 17 211
aON9 0 16 324
a N10 0 20 3,08
N1l 0, 22 3 30
O N12 0, 13 2, 16
O N13 0 14 2,13
aN14 0 14 2 41
a N15 0, 27 4, 60
O N16 0 13 2.7
O N17 0, 26 4, 55
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7.31 Azot Ksm Basinann(Py) BKsi

Sekil 7.26° de azot kis m basincimn kaplana kalinli@na etkisi veril mstir. Artan azot
m ktar1 ile kaplanma kalinl1@ azal naktadir. Buna sebep olarak literatirde i ki farkli
hipotez yaygndir. Hrincisi, artan azot mktar1 ile katod zehirlennesinden dolayt
iyonizasyon veri m diismekte buna bagi da kaplanma kalinlig azal naktadir [24].
Ikinci goriisise artanazot mktart plazmaigersindeki nétral atomsayisinnartti§ ve

buna bagl1 biriktir ne iz n azal nasidir [34].
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Sekil 7.26: Azot Ksm Basincnin Kaplana Kalinli@na Bkisi

Ayrica azot mktarinn kaplanmamn ylizey piiriiz igline etk et nedi g gor il miist {ir
(Sekil. 7.27).
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Sekil 7.27: Aot Ksm Basincnin Yizey Piriiz il tigine BKisi

2 Has Voltajimn B kisi
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Sekil 7.28 DC Has Voltajimn Kaplana Kalini@na Bkisi

90

350




Her bias nodu kendi i¢inde degerlendirildi @ nde, bias voltajimn art nasiyla kaplana
kalinlignda 150 volta kadar arttid, daha yiiksek bias voltajlarinda ise kaplana
kalinignn azaldg gozenmstir (Sekil.7.28). Bunun sebebinin yiiksek bias
voltglarinda neydana gelen atom sigramalari sonucu kaplana tabakasimin bir

yandan ol usurken, bir yandan ylizeyden atomlarin geri sigranmasi nekanizmasinaile
iliskilidr [13].
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Sekil 7.29: DC Has Voltajimn a) Ra Degerine; b) Rz Degerine Bkisi
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Sekillerde goril digi gibi  diisiik DC bias voltajinda ( V=25 V) kaplamamn yiizey
puriizl il Gigii ¢ok fazlaiken 100 V-300V aral1§nda kaplanal arin yiizey plriizl il Gigi
ol dukga diisiikt iir (Q 11-0, 14). Benzer sonugl ar literat tirde bul unnust ur [28].

7.33 Uni-Polar Puse ve Asinetrik B-Polar Puse Bias Voltajimn B kisi
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Sekil 7.30: Degisik Bas Voltag Mdlarinmn Kaplana Kalinligna Hkisi

En diisiik kaplama kalinlikarinn dc bias voltagiyla yapilan kaplanalarda el de
edildg goril nektedir. Pulse bias nodlarindaise kaplana kalinlikart art naktadir.
En yiiksek kaplama kalinli@ degerlerine, asinetrik bipolar pulse bias modunda
yapilan kapl anal arda ul agil mstir. Bu artisinilk 6nce pulse nodl arda frenle ne etkisi
ile geri sigrayan atonmlarin mktarimn azal nasina bagli ol dugu diisiiniil nektedir.
Ikinci olarak biriktirne mz kromve azot iyon yogunluguna baglidir [34] ve krom
iyonlar1 notral azot atomlar1 arasinda artan carpis masi sonrasinda iyonize ol an azot

m ktarinda artis beklennmektedir.

Mo menyundaki azal naya bagli olarak sigrat na etkisinin en az ol dugu asi netrik
bipolar pulse bias nodunda, voltaja bag1 bu azal manin en az seviyede ol nas1 da,
Boliin 7. 1.4° te anlatilan nonentumdaki azalmamn sonucu iyonlarda gorilen

frenle neni n dogrul ugunun bir géstergesi darak kabul edilehilir.
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Ek olarak pulse plazmalarin daha yogun oldugu literatirde fark calisnalarda
kanmitlanmstir [ 17,19]. Plaznmamn daha yogun dolayisi ile daha ¢ok iyon icer nesi

biriktir ne hizanda da artisa sebep ol acaktir.
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Sekil 7.31: Degisik Bas Voltaj Mddlarinin a) Ra Degerine; b) Rz Degerine Bkisi

Sekiller incelendi g nde bias volta) nodunun yiizey piiriizl il Gigii {izerindeki etkisiyle
ilgli kesin bir genellenenin yapllanayacag goriil nektedir. Genel ol arak iini pol ar

93



ve asi netrik bi polar pul se bias voltajlarinda yapilan kapl analarin Ra ve Rz degerleri,
dc bias volta1 uygul anarak yapilan kaplanalardan daha yiiksek ol nakla birlikte,
aradaki farklarin ol duk¢a diisiik ol nast nedeniyle kesin bir yargya varilana mstir.
Kaplama yiizeyleri optik mkroskopla incelendiginde de, kaplana yapisindaki
droplet boyut ve dagili mnda 6nenli farkliliklarin ol nadi @ gozlenbenmstir. Yani,
pulse bias voltag nodlarinin kaplana yapisindaki droplet sayt ve boyutlarim ¢ok
fazla etkilenedi @ soyl enebilir.
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8

GENEL SONUCLAR

Deneysel calisnalar sonucu el de edilen genel bul gul ar asad da siral anmstir.

1

Artan azot kism basinci ile (200) diizlemnde bliyiiyltine gercelesirken tane
boyu da art naktadir. Crellile biiyiineden en ¢cok (200) diizl e mndeki tanelerin
etkilenmesi ilg cekicidir.

Q2 Nfazina sahip yapt biiyiik oranda bosl ukicernekte ve hata yogunl ugu G N
fazina sahip yaptya oranla ¢ok fazladir.

Artan azot kism basinc ile kapl ankarin adhezyonu azal naktadir.

Artan azot kism basinc ile kaltod zehirlennesi ve iyonize netal atonlarimn
yolunda plazma igersindeki bulunan nétral atom sayisinn art nast sonucu
biriktir ne iz azal naktadir.

Artan DC bias voltai ile 200 V ta yonlenne daha biiyiik at om yogunluguna
sahip tanelerden geri sigranmayan tanelerin sayisindaki artis ile (200)’ dan
(111)’e degis mstir.

300 V tairetilen kapl amal ar1n hata yogunl ugunda ani bir artis ol dugu ve buna
bagl sertlik degerinde de artis d dugu gozl e nhen mistir.

DC bias volta) uygulanmasinda 150 V' a kadar adhezyon degerlerinin artt1 & m
150 V tansonra azald gm goril niist {ir.

300 V DC bias voltajda iiretilen kaplanmalar Zon-T yapisina sahi pken unipol ar
pulse nmodda Zon-Tile Zon-2 arasi yapi, asi netrik bipolar pulse nodda ise
Zon-2 yapisina sahip fil nher elde edil mstir. 300 V ta kaplana sonunda
dlcilen sonug sicakliKlar sicakliklar DC 446 °C, Uniipolar Pulse: 375°C ve
Asi netrik B polar Pulse: 385 ° C ol duguna dikkat edilecek ol ursa bu songlar
bize pulse bias voltaj1 uygul amasi pulse nagnetron sicrat na tekni § nde ol dugu
gibi enerjisi daha yiiksek plazma tretildgn goster nektedir. Bu literatir
acisindan orjinal bir bulgudur. Bu daha diisiik kaplana sicaliklarinda aym
yapt ya sahi p fil nherin iretil nesi avantajin sunnaktadr.

Pulse nodda iretilen kaplanalarin adhezyon degeri DC noda oranla daha

iyidr. Puse plazmam nsahip ol dugu yiiksek enerji at om nobilitsini arttir makta
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10.

11

12

13

bu da daha diizgiin yapida ve hata yogunl ugu daha az ol an fil miiret ne sansi
tan naktadr.

300 V DC nodda iiretilen kaplanalara oranla pulse nodda iiretilen
kaplanalarin daha az hata icer nesi sertlik degerlerinde diis neye sebep
ol maktadr.

K1 m ylizeyine ulasan iyonlarin nonentununun frenlene etkisinden dolayl
azal nas1 sonucu pulse modda geri sacgil na etkisi gozlenne nekte ve kaplana
yaptsindaki tanelerin Nad yapist i¢in yliksekion enerjisinde tercih edilen yon
olan (200) diizlemnde biiytidiigli sapt an mstir.

Kl m ylizeyine ulasan iyonlarin nonentununun frenlene etkisinden dolay
azal mast sonucu unipolar pulse nodda iretilen kaplamalar DC noddan
asi netrik bipolar pulse modda iretilen kaplanalar da uipolar pulse nodda
iiretilen kapl anal ardan daha kalindir. Dolayist ile pulse nodda biriktir ne iz
daha yiiksektir. Buliteratiir agisindan orjinal bir bul gudur.

Voltaj nodlarinin higbirini ntane boyutuna 6nenli etkisi d nadi @ saptanmstir.
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EKLER

Ek- A Knk Yiizey Fotografl an

Azot

Ksn
Basina
(ntorr)

20. 000 Biiyiit ne

0.5

SEI 50kV  X20,000

SEI 5.0KkV  X20,000

40.000 Biiyiit ne

WD 10.0mm Si 50kV  X40,000

WD 10.0mm
50kV  X40,000

WD 10.0mm

SEI 5.0kV  X40,000

100

100nm WD 10.0mm

100nm_ WD 10.0mm

100nm WD 10.0mm




SEI

vV X20,000

5.0kV

X20,000

Tum

1t

WD 10.0mm

WD 10.0mm

5.0kV

SEI 5.0kv

X40000 100nm WD 10.0mm

X40,000 100nm WD 10.0mm

Sekil Al 100 V DC Has Voltajinda Uretilen Kaplanalarin Azot Kism Basincina Bagl
Kirtk Yizey Analideri. @ 0.5ntorr, b) 2ntorr, ¢) 4 ntorr, d 6 norr, €) 8 ntorr
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DC Bas

Vol tajimn 20. 000 Biiyiit ne 40. 000 Biiyiit ne
Bt kisi (V)

25

50kV  X20,000 Tum WD 10.0mm

SEI 50KV X40,000 100nm WD 10.0mm

100

20000 1pm WD 100mm 50KV X 0 100nm WD 10.0mm

/

—

150

SEl 50KV X20000 1gm WD 10.0mm SEI 50KV X40,000 100nm WD 10.0mm

200

000 1gm WD 10.0mm SEI 50KV X40,000 100nm WD 10.0mm
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300

SEI 50kV  X20,000 1pm WD 10.0mm L.T.U SEI 50KV X40000 100nm WD 10.0

Sekil A2 Pyp=6 niorr’da Uretilen Kaplanalarin DC Bias Voltajina Bagli Krik Yiizey

Analizeri.
a) 25V b) 100 V ¢) 150V, d) 200 V €) 300 V
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Uni pol ar
Pulse Bas
Voltajimn
Bkisi ()

100

150

200

300

20.000 Biiyiit ne

V  %X20,000 1um

SEI 50kv  X20,000  1zm

SEI 50KV X20,000

Tm

WD 10.0mm

Sekil A3: Pp=6 morr, f=30kHz, Wef+=0V da Uretilen Kaplanalarin Unipolar Pulse Bas

LT.U

40. 000 Biiyiit e

50KV X40,000 100nm WD 10.0mm

m_ WD 10.0mm

SEI  50KkV  X40,000 100nm WD 10.0mm

SEI 50KV X40,000 100nm

Voltajina Bagli Krik Yiizey Analizeri.
a 100 V b) 150 V c) 200 V d) 300 V
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Asi netrik
B pol ar
Pulse Bas 20. 000 Biiyiit ne 40. 000 Biiyiit ne
Voltajimn
B kisi ()

100

X20,000  1zm WD 10.0mm SEI  50kV  X40,000 100nm WD 10.0mm

¢ b, x\ ‘
ALY

150 | R TR Vf‘*@

B

50KV X20,000 1um WD 10.0mm LT.U. S 50KV X40,000 100nm WD 10.0mm

200

SEI 50kV  X20,000 Tum WD 10.0mm

300

-g
4
LT.U SEI  50kv  X20,000 1am WD 10.0mm LT.U. SEl 50KV X40,000 100nm WD 10.0mm

Sekil A4 Pyp=6 ntorr, f=30kHz, Wef+=10V da Uretilen Kaplanalarin Asi netrik Pulse
Bias Voltgjina Baglhh Krik Yiizey Analideri.
2)100 V/ b) 150 \/ ¢) 200V, d) 300 V
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100 V 20. 000 Biiyiit ne 40. 000 Biiyiit ne

DC

SEl 50KV X40,000 100nm WD 10.0mm
SEI 50kV  X20,000 l,um WD 10.0mm

Uni pol ar
Pulse

50KV X20000 1am  WD10.0: S| X40,000 100nm WD 10.0mm

Asi netrik
B pol ar
Pul se

SEI 5.0kV X20,000 lum WD 10

LT.U. SEI 50KV X40,000 100nm WD 10.0mm

Sekil A5: Pp=6 miorr, 100 Vtalegisik Bas Mdlarinda Uretilen KaplanalarinKirik
Yiizey Analideri.
a) DG b) Whipdar Pulse c) Asi netrik B poar Puse

106



150 V

20.000 Biiyiit ne 40. 000 Biiyiit e

DC

50KV X20,000 1gm  WD1001 LT.U SEI 50KV X40,000 100nm WD 10.0mm

Uni pol ar
Pul se

50KV X20000 1mm  WD1001 ILTU SEI 50KV X40,000 100nm WD 10.0mm

Asi netrik
B pol ar
Pul se

LT.U. SEI 5.0kV  X20,000 Tum wD1  LT.U SEI 50KV X40,000 100nm WD 10.0mm

Sekil A6: Pyp=6 miorr, 150 Vtalegisik Bas Mdlarinda Uretilen KaplanalarinKirik
Yiizey Analideri.
a) DG b) Uhipdar Pulse c) Asi netrik B poar Puse
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200 Vv

DC

Uni pol ar
Pul se

Asi netrik
B pol ar
Pul se

20.000 Biiyiit ne

40. 000 Biiyiit e

Tam WD 1001 LT.U SEl 50KV X40000 100nm WD 10.0mm

5.0kV  X20,000

Tam WD 1001 IT.U S| 50KV X40000 100nm WD 10.0mm

5.0kV  X20,000

LT.U. SEI 5.0kV  X20,000

wni U SEl 50KV X40,000 100nm WD 10.0mm

Tum

Sekil A7: Pp=6 miorr, 200 Vtalegisik Bas Mdlarinda Uretilen KaplanalarinKirik
Yiizey Analideri.
a) DG b) Whipdar Puse c) Asi netrik B poar Puse

108



300 V

20.000 Biiyiit ne 40. 000 Biiyiit e

DC

50KV X20000 1mm  WD1001 ITU S| /  X40000 100nm WD 10.0mm

Uni pol ar
Pul se

SEI 50kV  X20,000 Tum WD 10.0m - —
LT.U S /  X40,000 100nm WD 10.0mm

Asi netrik
B pol ar
Pul se

-~

SEI 5.0kV  X20,000 1um WD 10

LT.U. SEI 50KV X40,000 100nm WD 10.0mm

Sekil A8: Pyp=6 miorr, 300 Vtalegisik Bas Mdlarinda Uretilen KaplanalarinKirik
Yiizey Analideri.
a) DG b) Lhipdar Pulse c) Asi netrik B polar Pulse
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Ek- B Gz k Testi Sonuglan

Fr[N] Fn [M] AE [%]
100 . 1

90

80

0

&0

50

40

30

20

10

Sekil B1: 2ntorr (@ N 1) gaz basincinda Uetilen GN Kaplamalarin Gzk Testi Sonugl ari
ve Hitali Bol gel erin Fotograflar
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Fr [N] Fn [N] AE [%]

™

1=

0

==

0

50

40

30

20

10

Pr—pp— i — -
(PSS o 0 0o M

Sekil B2: 4ntorr (@ N2) gaz basincinda Uetilen GN Kaplamalarin Gzk Testi Sonugl ari
ve Hitali Bil gelerin Fotograflan
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Fr [N] Fn [N] AE [%]

100 100
9[. -
g0 80
70 70
&0 G0
50 50
40 40
30 30
20 20
10 10

0 1]

Sekil B3: 100 Vve 6morr (G N3) gaz basincinda (retilen G N Kaplamalarin Gizik Testi
Sonuglar1 ve Hatal1 Bol gel erin Fot ograflart
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Fr [N] Fn [N]

100

90

g0

0

60

50

40

30

20

10

™

AE [%]
100

90

- 80

70

60

Sekil B4: 8norr (@ N4) gaz basincinda Uretilen GN Kaplanalarin Gzk Testi Sonuglart

ve Hitalr Bl gel erin Fot ograflan
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Fr [N] Fn [N] AE [%]

Sekil B5: 150 \( @ N-5) DC Has Voltajinda (fetilen G N Kaplamalarin Gzk Testi
Sonuglar1 ve Hatal1 Bol gel erin Fot ograflart
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100

90

g0

0

60

50

40

30

20

10

Fr [N] Fn [N] AE [%]

Sekil B6: 200 \( @ N 6) DC Has Voltajinda Uretilen G N Kaplanalarin Gzk Testi
Sonuglar1 ve Hatal1 Bol gel erin Fot ograflart
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Fr [N] Fn [M] AE [%]

Sekil B7: 300 (' N7) DC Ras Voltajinda (fetilen Gr N Kaplamalarin Gzk Testi
Sonuglar1 ve Hatal1 Bdl gel erin Fot ografl an

116




Fr [N]
100

Fr [N]

90

g0

70

60

50

40

30

20

10

AE [%]

li:

Sekil B8: 100 \( @ N-8) Unipolar Pulse Voltajinda (tetilen G N Kaplamalarin Gzk Testi

Sonuglar1 ve Hatal1 Bdl gel erin Fot ografl art
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Fr [N] Fn [M] AE [%]

Sekil B9: 150 \( @ N'9) Unipolar Pulse Voltajinda (retilen G N Kaplanalarin Gzk Testi
Sonuglar1 ve Hatal1 Bol gel erin Fot ograflart
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Fr [N] Fn [M] AE [%]

-”]u 1 1 1 1 1 1 1 1 -"]u
90 - - 90
80 - - &0

Sekil B10: 200 \( @ N 10)Uni polar Pulse Voltajinda Uretilen G N Kaplanalarin Gzk Testi
Sonuglar1 ve Hatal1 Bil gel erin Fot ografl art

119



Fr [N] Fn [M] AE [%]

100 L 100
e
80 - 80
70 A 70
60 - 60
50 - 50
40 - 40
30 A 30
20 A 20
10 A 10
0 = s 1l AP o

10 20 30

Sekil B11: 300 (O N 11)Uni polar Pulse Voltajinda Uretilen G N Kaplanalarin Gzk Testi
Sonuglar1 ve Hatal1 Bdl gel erin Fot ograflart
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Fr [N] Fn [M] AE [%]

: ' MM” T

70 - 70

60 60

50 50

40 10

30 30

20 20

10 10

Sekil B12: 100 \ Wef+ 10 We 30 kHz’de (@ N 12) Asi netrik Bpolar Puse Voltajinda
Uretilen G N Kaplamalarin Gzik Testi Sonuglar1 ve Hatali Bol gel erin Fot ograflari
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Fr [N] Fn [M] AE [%]
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Sekil B13: 150 \ Wref+ 10 We 30 kHz’ de (G N 13) Asi netrik Bpolar Puse Voltginda
Uretilen G N Kaplanalarin Gzk Testi Sonuglari ve Hatali Bol gel erin Fotograflart
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Fr[N] Fn [N] AE [%]

Sekil B14: 200 \* Mef+ 10 We 30 kHz’de (G N 14) Asi netrik Bpolar Pulse Voltajinda
Uretilen G N Kaplanalarin Gzk Testi Sonuglar1 ve Hatali Bdl gel erin Fot ograflart
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Fr [N] Fn [N] AE [%]

T
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100
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9

Sekil B15: 300 \ Wef+ 10 We 30 kHz’ de (G N 15) Asi netrik Bpolar Puse Voltginda
Uretilen G N Kaplanalarin Gzk Testi Sonuglar1 ve Hatali Bol gel erin Fotograflart
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