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OZET
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AZ91 ALASIMI YUZEYINE MAO/HiPIMS-PVD YONTEMLERIYLE
BUYUTULEN DUBLEKS KAPLAMANIN YAPISAL
KARAKTERIZASYONUNUN INCELENMESI

Emine BOYNUEGRI KAPLAN

Giimiishane Universitesi
Lisansiistii Egitim Enstitiisii

Makine Miihendisligi Anabilim Dali

Danisman: Dog. Dr. Ebru Emine SUKUROGLU
2021, 89 sayfa

Bu calismada; sirasiyla AZ91 alasimi lizerine Mikro Ark Oksidasyon (MAO)

yontemiyle MgO ara tabakasi, Yiiksek Gii¢lii Darbeli Magnetron Sigratma-Fiziksel Buhar
Biriktirme (HiPIMS-PVD) kaplama yontemiyle CrAlIYN/CrYN gradient kaplamasi
blyiitiilmiis ve magnezyum alasiminin ylizey 6zelliklerinin gelistirilmesi amacglanmustir.
Hem MAO hem de HiPIMS-PVD kaplama yontemlerinde kullanilan etkin kaplama
parametreleri ve seviyeleri L4 deney plani kullanilarak Taguchi Deney Tasarim Y 6ntemine
gore optimize edilmistir. AZ91 alasimi yiizeyine MAO/HIPIMS-PVD yontemleriyle
bliyiitiilen dubleks kaplamalarin yapisal karakterizasyonu, Taramali Elektron Mikroskobu

(SEM), X Isim Difraktometresi (XRD) ve Enerji Dagilim Spektrometresiyle (EDS),
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adezyon ozellikleri Scratch Testi Cihaziyla ve yiizey profili Yizey Pirizliligi Test
Cihaziyla analiz edilmistir. Adezyon agisindan optimize edilen dubleks yiizey islemi ile
AZ91 alasimi tlizerine biyiitilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin hem adezyonu
iyilestirdigi hem de mekanik uyumsuzlugu giderdigi tespit edilmistir. Elde edilen sonuglar
neticesinde AZ91 taban malzeme iizerine direkt biiyiitilen CrAIYN/CrYN gradient

kaplamalara gore adezyon mukavemetinin yaklasik 14 kat arttig1 tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: AZ91 alasimi, Mikro ark oksidasyon (MAO), Yiiksek giiglii darbeli
magnetron sigratma (HiPIMS), Dubleks kaplama, Gradient kaplama



ABSTRACT
MS THESIS

INVESTIGATION OF THE STRUCTURAL CHARACTERIZATION OF DUPLEX
COATING: GROWN ON AZ91 ALLOY BY MAO/HiPIMS-PVD METHODS

Emine BOYNUEGRI KAPLAN

Giimiishane University
Graduate Education Institute

Department of Mechanical Engineering

Supervisor: Associate Professor Ebru Emine SUKUROGLU
2021, 89 pages

In this study; MgO interlayer was grown on AZ91 alloy using by Micro Arc
Oxidation (MAO) method and subsequently CrAI'YN/CrYN gradient thin film was grown
on MgO interlayer by using High Power Impact Magnetron Sputtering-Physical Vapor
Deposition (HIPIMS-PVD) method. It was aimed to improve the surface properties of the
AZ91 magnesium alloy. The effective coating parameters and levels used in both MAO
and HiPIMS-PVD coating methods were optimized according to the Taguchi Experimental
Design Method using the Ls experimental plan. Structural characterization of duplex
coatings which grown on surface of AZ91 alloy by MAO/HIPIMS-PVD methods were
analyzed with Scanning Electron Microscopy (SEM) Energy Dispersive Spectroscopy, X-
Ray Spectrometry (XRD), Scratch Test Equipment and Surface Roughness Test
Equipment. It has been determined that CrAI'YN/CrYN gradient coatings grown on AZ91
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alloy with duplex surface treatment optimized for adhesion both improve adhesion and
removed mechanical mismatch. As a result of the obtained experiments, it was determined
that the strength of adhesion increased approximately 14 times with duplex coating
(MgO/CrAlYN/CrYN) compared to the CrAIYN/CrYN gradient coatings grown directly
on the AZ91 substrate material.

Keywords: AZ91 alloy, Micro arc oxidation (MAQO), High power impulse magnetron
sputtering (HiPIMS), Duplex coating, Gradient coating
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1. GIRIS

Enerji verimliligi ve tasarrufundaki gelismelere paralel olarak ¢agdas ve popiiler bir
kavram haline gelen hafiflet, yeniden kullan ve geri doniistiir ilkesi; makine, otomotiv,
savunma sanayi ve havacilik gibi bir¢ok endiistriyel alanda yeni ve/veya gelistirilmis
tirlinlere olan talebin her gecen yil daha da artmasina neden olmustur. Bu durum popiiler
miithendislik malzemeleri olan magnezyum (Mg), aliiminyum (Al) ve titanyum (Ti) gibi
hafif metal ve alasimlarinin genis alanda kullanimini beraberinde getirmistir. Genelde
yiiksek 6zgiil mukavemetleri ve diisiik yogunluklarindan dolay1 tercih edilen hafif metaller
ve alasimlarinin nispeten zayif yiizey o6zellikleri makinelerin dnemli sistemlerinde veya
sistemi meydana getiren kritik pargalarinda kullanimini kisitlamaktadir. Bu baglamda hafif
metal ve alagimlarimdan imal edilen makine sistemlerinin sorunsuz bir bigimde gorevlerini
yerine getirebilmesini saglamak ve servis Omiirlerini arttirmak igin yiizey iyilestirme
yontemlerine ihtiya¢ duyulmaktadir (Mellor, 2006; Dong, 2010).

Hafif metaller i¢erisinde 6n plana ¢ikan Mg ve alasimlart sahip olduklari miikemmel
fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zelliklerinin yani1 sira birgok sektoriin ihtiya¢ duydugu daha
hafif malzeme talebinden dogan ihtiyaglar1 karsilamak amaciyla endiistride dnemli bir
kullanim alan1 olusturmaktadir (Makar ve Kruger, 1993). Bu alasimlar; diisiik
yogunluklar, yiiksek 06zgiil mukavemetleri, kolay islenebilme ve kaynaklanabilme
kabiliyetleri, miikkemmel soniimleme kapasitelerinin yaninda genis hidrojen depolama
kapasiteleri ve iyi biyouyumluluklar1 nedeniyle otomotiv, havacilik, elektronik ve
biyomedikal bilimi gibi bir¢cok endiistriyel alanda genis bir uygulama alanina sahiptir
(Kuwahara vd., 2000; Gray ve Luan, 2002). Metalik malzemelerin geri doniisiimiiniin
kolaylig1 da s6z konusu avantajlara eklendiginde, Mg ve alasimlarina olan ilgi kiiresel
diizeye ulagsmustir. Ancak s6z konusu alagimlarin avantajlarinin yaninda kullanimlarini
sinirlayan bazi dezavantajlar1 bulunmaktadir. Bunlar; yiiksek sicaklikta diisiik
mukavemetleri, diisiik korozyon ve tribolojik ozellikleridir (Ferrando, 1989). Literatiir
incelendiginde, Mg ve alagimlarinin zayif yiizey Ozelliklerinin gelistirilmesinde birgok
yiizey iyilestirme tekniklerinin kullanildig1 goriilmektedir. Bunlardan biri de endiistride
cesitli taban malzemeler iizerine siklikla kullanilan fiziksel buhar biriktirme (PVD)
yontemidir (Altun ve Sen, 2005).



PVD yontemleri temel olarak katt ya da ergitilen bir hedef malzemenin
buharlastirilarak veya sicratilarak taban malzeme tizerinde kontrollii olarak biiyiitiilmesi
islemine dayanir (Matthews, 1985). Bu yontemlerle birkag nanometre ile mikrometre
arasinda degisen kalinlikta tek veya ¢ok katmanli ince ya da kalin kaplamalar olusturmak
miimkiindiir (Sert, 2019). PVD yontemi kullanilarak olusturulan tek veya ¢ok katmanli
kaplamalar, magnezyum ve alasimlarinin asinmaya karsi direncini yiikselten etkili bir
yontem olmasimin yani sira uygun kaplama parametreleri se¢ildiginde magnezyum ve
alasimlarinin servis Omriinii ve ticari degerini énemli derecede arttiran bir teknik olarak
gbze carpmaktadir (Wu vd., 2008). Simdiye kadar Mg ve alagimlar tizerine TiN (Zeng vd.,
2006), AIN (Altun ve Sen, 2005), ZrN (Xin vd., 2009), CrN (Senf ve Broszeit, 1999;
Sivapragash vd., 2016), AIN/TiN (Altun ve Sen, 2006; Altun ve Sen, 2007), TiN/TiCrN
(Li vd., 2015), ZrO; (Sivapragash vd., 2018), TiNbTaZr (Zarka vd., 2021) gibi tek ve ¢ok
katmanli PVD kaplamalarin biyiitiildigii goriilmektedir. Bu caligmalarin bir kisminda
vurgulanan en O6nemli ayrinti, Mg ve alagimlarinin, iizerine biiyiitiilen sert kaplamalara
gore daha diisiik elastisite modiiliine ve sertlige sahip olmasi nedeniyle ortaya ¢ikan taban
malzeme ile kaplama arasindaki mekanik uyumsuzluktur. Gelisen teknoloji ile birlikte, s6z
konusu mekanik uyumsuzlugu ortadan kaldirmak i¢in ince film kaplamalarin
olusturulmasinda yeni gelistirilmis {iretim teknolojileri veya kaplama metotlar1 ortaya
cikmakta ve hizla yayginlagmaktadir (Hoche vd., 2014).

PVD teknolojisinin 1999’da yiiksek giiclii darbeli magnetron sigratma (HiPIMS)
veya (HPPMS) basligi ile piyasaya siirdiigii yeni magnetron sigratma yontemi, yiiksek
adezyon ve sertlik 6zelligine sahip nano 6lgekli ¢ok katmanli kompozit ve/veya gradient
film kaplamalarin biiylitiilmesine olanak saglayan olaganiistii bir yontem olarak goze
carpmaktadir (Ehiasarian vd., 2007; Sarakinos vd., 2010). Magnetron sigratma tekniginin
temeli 1800°li yillara dayanmaktadir (Greczynski vd., 2010). Manyetik alanda sigratma
tekniginin en teknolojik hali olan HIPIMS-PVD tekniginin avantaji; bilinen geleneksel ince
film kaplama yontemlerine kiyasla ¢ok daha yogun, daha sert ve daha piiriizsiiz
kaplamalarin olusturulmasina imkan tanimasidir (Sittinger vd., 2013). Siradan magnetron
sicratma tekniklerinin en biiylik dezavantaji sicratilan atomlarin diisiik iyonlagsma
oranlaridir. Bu durum kaplama ile taban malzeme arasinda yetersiz bag kuvvetine neden
olabilmektedir (Wei vd., 2017). Bir anlamda HiPIMS-PVD, magnetron sigratma ve ark
buharlastirmanin  avantajlarini1  birlestiren yukarida belirtilen dezavantaji ortadan

kaldirmaya yonelik gelistirilen bir yontemdir. S6z konusu yontem, si¢ratilan malzemenin



biiyiik bir iyon fraksiyonunu iiretmek i¢in sicratma hedefinin 6niinde yogun bir plazma
olusturulmasina dayanir (Bobzin vd., 2008; Lattemann vd., 2006). Bu yontem, yiizey
miihendisliginin ihtiya¢ duydugu ince filmlerin 6zelliklerini ve performansini iyilestirmek
i¢in bir¢ok endiistriyel alanda kullanilabilme potansiyeline sahiptir. HIPIMS-PVD yo6ntemi
giic kaynaklarimin gelismesiyle ortaya g¢ikmis bir yontemdir. Geleneksel magnetron
sigratma yontemiyle karsilastirildiginda, HiPIMS-PVD teknigi, magnetron sigratmanin
1000 katindan daha fazlasina esdeger ¢ok yiiksek akim darbesi iiretebilir. Boylece %50'den
fazla iyonizasyon orani elde ederck daha yiiksek Kkaliteli performansa sahip kaplama
hazirlamay1 miimkiin kilabilmektedir (Greczynski vd., 2010).

Ruske ve digerleri (2008) calismalarinda; Zn ve Al hedef malzemelerini kullanarak
Al katkili ZnO kompozit filmleri cam malzemeler {izerine HiPIMS-PVD yontemiyle
biiylitmiislerdir. Yaptiklar1 calismada, plazmanin iyonlagsma derecesini belirleyen desar;j
voltajin1 degistirmeden gii¢ kontroliinlii saglamak igin yeni bir proses gelistirmislerdir.
Maksimum gii¢c yogunlugu ve plazma direnci gibi desarj Ozelliklerini analiz ederek,
HiPIMS-PVD yontemiyle daha iyi kristal yapiya sahip filmlerin elde edildigini rapor
etmislerdir. Ayrica, yiikksek plazma yogunluklarinin etkisinin diisiik kalinliktaki (200
nm’den az) filmlerde ¢ok daha basarili oldugunu vurgulamislardir.

Danaher ve digerleri (2013) calismalarinda; Ti45A18Nb taban malzemeleri {izerine
HiPIMS-PVD yontemiyle TiAlCr, TiAIN+AIOs ve TiAIYN/CrN+Al2Os dubleks
kaplamalar1 olusturarak, kaplamalarin morfolojik yapisint SEM, kimyasal bilesimini EDS
ve faz bilesimini XRD analiz yontemleriyle incelemislerdir. Al>Os katkisi igeren
kaplamalarda Al,O3 ve TiO> fazlarinin gelistigini gozlemlemislerdir. 750 °C’de 5000 saat
boyunca oksidasyona maruz birakilan numunelerde bir miktar bozunma oldugunu ve en iyi
korozyon direncinin TiAIYN/CrN+Al2O3 kaplamas: ile elde edildigini belirlemislerdir.
TIAIYN/CrN+AIOz kaplamasinin ise numuneler arasinda orta dereceli bir korozyon
direncine sahip oldugunu ifade etmislerdir. Yaptiklar1 ¢aligmayla, taban malzeme ile
biiyiitiilen kaplamalarin termal katsayilarindaki uyumsuzlugun korozyon direncinde en
onemli etken oldugunu vurgulamislardir.

Illana ve digerleri (2017) caligmalarinda; HiPIMS-PVD yontemiyle P92 celikleri
tizerine ii¢ farkli konsantrasyonda biiyiitiilen CrN/NbN kaplamalarin yapisal 6zeliklerini ve
yiiksek sicaklik korozyon davranisini incelemislerdir. Kaplamalarin morfolojik yapisini,
kaplama kalinligin1 ve faz karakterizasyonlarini, gegirimli elektron mikroskobu (TEM),
taramali elektron mikroskobu (SEM-EDX) ve X 1smi difraktometresi (XRD) ile



belirlemislerdir. Yiiksek sicaklik korozyonu testlerini 650 °C’de ve %100 buhar
atmosferinde gerceklestirmislerdir. Yaptiklart deneysel calismalarda P92 celigi lizerine
blyiitilen kaplamalarin taban malzemenin korozyon direncini ¢esitli oranlarda
tyilestirdigini belirlemislerdir.

Ma ve digerleri (2019) ¢alismalarinda; Ti6Al4V taban malzemeleri {izerine HIPIMS-
PVD yontemiyle CrAlYN/CrN gradient kaplamasi biiyiiterek, kaplamalarin yapisal
Ozelliklerini ve erozyon davranigini incelemislerdir. Kaplama islemini 400 °C’de ve Ar+N>
atmosferinde CrAlY, CrAl ve Cr hedefleri kullanarak gergeklestirmislerdir. Biiytitiilen
gradient kaplamanin taban malzemeden 14 kat daha diisiik erozyon oranina sahip oldugunu
tespit etmislerdir. Deneylerinde kaplama ile taban malzeme arasinda giiclii metaliirjik
baglama nedeniyle herhangi bir delaminasyon belirtisi olmadigin1 ve ¢atlak baslangicinin
onemli oranda geciktigini belirlemislerdir.

Brenning ve digerleri (2020) ¢alismalarinda; HIPIMS-PVD yonteminde iyonize aki
fraksiyonu ve biriktirme hizinin optimum kombinasyonu i¢in, manyetik alan siddeti,
calisma basinct gazi, darbe uzunlugu ve manyetik dengesizlik derecesi gibi proses
parametrelerinin optimizasyonunun en kolay desarj akimi genliginin degistirilmesiyle
saglanabilecegini Onermislerdir. Ti hedefleri ve Ar calisma gazi altinda yaptiklar
deneylerde manyetik dengesizlik derecesi etkisinin diger ii¢ proses parametresine gore en
az etkiye sahip oldugunu belirlemislerdir.

PVD yontemleri i¢in en etkili kaplama parametrelerinden biri bias voltajidir. Bias
voltaji, kaplama biiylimesi sirasinda kristal ylizeye tutunmus atomlarin hareketliligini
dogrudan kontrol etmekte ve kaplamanin sertligini, piiriizliliigiinii ve morfolojik yapisini
dogrudan etkilemektedir (Petrov vd., 2003; Bhaduri ve Chattopadhyay, 2010;
Gangopandhyay vd., 2010). Biswas ve digerleri (2018a) calismalarinda; 304 paslanmaz
celik ve M2 yiiksek hiz gelikleri tizerine HIPIMS-PVD yontemiyle biiyiitilmiis CrN/NbN
kaplamalarda bias voltajinin kaplamalarin, mikro yapisi, tribolojik 6zellikleri ve korozyon
davranig1 lizerindeki etkisini incelemislerdir. Bias voltajindaki artis ile birlikte kaplama
morfolojisinin  degistigini ve kaplama yiizeyinde goriiniir kusurlarin  arttigim
belirlemislerdir. Potansiyodinamik polarizasyon deneyleri sonucunda kusurlarin artmasinin
korozyon direncinin diismesi ile iliskili oldugunu tespit etmislerdir. Ayrica, oda
sicakliginda yaptiklar tribolojik testlerde -65V bias voltajinda biiyiitiilen kaplamalarin en
yiksek asmmma direncine ve en digslik siirtiinme katsayisina sahip oldugunu

belirlemislerdir.



Biswas ve digerleri (2018b) yaptiklari baska bir ¢alismada; ayni taban malzeme
tizerinde biiylitiilen CrN/NbN kaplamalarin, kaplama kusurlarini farklt vakum basinci (0.2-
1 Pa) kosullarinda arastirmiglardir. Kaplamalarin morfolojik yapisini; SEM, optik
mikroskobu ve XRD ile analiz etmislerdir. Dort tip kusur tanmimlayarak (kiiresel, agik
bosluk, koni benzeri ve igne deligi) kaplamalarda hata yogunluklarini hesaplamislardir.
Yaptiklar1 analizler sonucunda en diisiik basingta (0.2 Pa) biiyiitiilen kaplamanin %0.84 ile
en disik yogunluga sahip oldugunu belirlemislerdir. Potansiyodinamik polarizasyon
deneyleri sonucunda akim yogunlugunun azaldik¢a yiizey kusurlarin azaldigi tespit
etmislerdir. Asinma testlerinde ise, kusur yogunlugunun diismesiyle siirtiinme katsayisi
degerinin belirli oranlarda diistiigiinii belirlemislerdir.

Yukarida verilen literatiir Ozetleri incelendiginde son yillarda kullanimi artan
HiPIMS-PVD yontemiyle biiyiitillen kaplamalarin genellikle gelikler ve titanyum taban
malzemeler lizerine uygulandigi goriilmektedir. Mg ve alasimlar {izerine ise s6z konusu
yontem ile biyiitiilen kaplamalara yonelik herhangi bir ¢alisma bulunmaktadir. Bunun en
biiyiik sebebi; magnezyum ve alasimlarinin, tizerlerine biiyitiilen sert kaplamalara gore
daha diisiik elastisite modiiline ve sertlige sahip olmasi nedeniyle ortaya ¢ikan taban
malzeme ile kaplama arasindaki mekanik uyumsuzluktur. Bu amagla; bu tez ¢alismasinda
HiPIMS-PVD kaplamalarin magnezyum alagimi ile mekanik uyumsuzlugunu minimize
edecek ara tabaka olarak mikro ark oksidasyon (MAOQO) yontemiyle MgO tabakasi
biiyiitiilmesi hedeflenmistir.

Literatiirde sunulan calismalar incelendiginde, MAO yonteminin farkli bilesim ve
ozellikteki magnezyum ve alasimlarina yogun bir sekilde uygulandigi goriilmektedir.
Plazma elektrolitik oksidasyon (PEO) yontemi olarak da bilinen MAO yontemi genellikle
hafif metal ve alagimlarinin yiizeyi {izerinde kalin ve sert seramik kaplamalarin
olusturulmas icin kullanilan diisiik maliyetli bir yiizey gelistirme yontemidir. S6z konusu
yontem, yiiksek korozyon direnci, yiiksek asinma direnci ve taban malzeme ile iyi adezyon
ozelligi gosteren, karmasik sekiller ve diizensiz ylizey geometrisine sahip pargalarin
kaplanmasina imkan saglayan bir yontemdir. Geleneksel oksidasyon islemlerine gore daha
cevreci bir yontem olan MAO yontemiyle pratik, sert ve gozenekli bir oksit tabakasinin
basaril1 bir sekilde elde edilmesi miimkiindiir.

MAO yontemi ilk olarak 1880’li yillarda Sluginov tarafindan tanimlanmistir
(Sluginov, 1880). 1970’li yillarda Brown ve Kuna tarafindan alkali elektrolitlerde

metallerin kaplanmasi s6z konusu yontemin ilk basarili ¢aligmasi olarak gosterilmektedir



(Brown ve Kuna, 1971). 1880’lerde ve 1990’larda Snezhko, Markov, Kurze ve digerleri
daha fazla ilerlemeler kaydederek ilk pratik uygulamalara adim atmiglardir (Simchen vd.,
2020).

Liang ve digerleri (2007) AM60B magnezyum alasimi iizerine iki farkli elektrolitte
(Naz2SiO3+KOH ve NasPOs+KOH) olusturduklart MAO kaplamalarinin yapisal, mekanik
tribolojik ve korozyon oOzelliklerini incelemislerdir. Esit siirede gergeklestirdikleri
deneylerde, NasPO4s+KOH elektrolitik ¢ozeltisinin bozunum ve kritik voltajinin daha
yiiksek  oldugunu  belirlemislerdir.  Yapisal  o6zelliklerini  karsilastirdiklarinda,
Na SiOz+KOH elektrolitik ¢ozeltisinde elde edilen kaplamanin daha homojen ve yogun
oldugunu, NasPO4+KOH elektrolitik ¢ozeltisinde olusturulan kaplamanin daha gozenekli
oldugunu gozlemlemislerdir. Na;SiO3+KOH sulu ¢ozeltisi ile biiyiitillen kaplamalarin
yapisinda MgO ve Mg.SiO4 fazlart olustugunu, NasPO4+KOH elektrolitik ¢ozeltisi ile
gerceklestirilen kaplamalarin yapisinda ise sadece MgO fazi olustugunu belirlemislerdir.
Diger taraftan Na;SiO3+KOH elektrolitik ¢ozeltisinde daha sert bir kaplama olustugunu ve
asinma direncinin diger kaplamaya nazaran daha yiiksek oldugunu belirlemislerdir. Ayrica,
Na SiOz+KOH elektrolitik ¢ozeltisi ile olusturulan daha homojen ve daha yogun olan
kaplamanin daha 1yi korozyon direncine sahip oldugunu tespit etmislerdir.

Guo ve An (2005) calismalarinda; AZ91D magnezyum alagimini sodyum aliiminat
ve potasyum florlir iceren elektrolitler icerisinde MAO yontemi ile kaplamiglardir.
Caligmalarinda; uygulanan akim  yogunluklarinin, konsantrasyonun, elektrolit
bilesenlerinin ve MAOQO proses siiresinin kaplamaya etkisini sirasiyla aragtirmiglardir.
Kirilma voltaji, plazma olugma siiresi, elektrolit konsantrasyonu ve ¢ozelti bilesenlerinin
uygulanan akim yogunluguna bagli oldugunu belirlemislerdir. Uygulanan akim
yogunlugunun artmasiyla plazma olusum siiresinin azaldigini, akim yogunlugunun kirilma
voltaji lizerinde ise gozle goriiliir bir etkisinin olmadigini belirlemislerdir. Gozenek
biytikligiiniin MAO proses siiresinin uzatilmasiyla arttigini, gozenek sayisinin ise azalma
egilimi igeresinde oldugunu tespit etmislerdir. Yaptiklart SEM ve XRD analizleri ile,
proses stiresinin 10 ila 40 dakika arasinda degistirilmesi durumunda oksit kaplamalarin faz
yapisinda belirgin bir fark ortaya ciktigin1 belirlemislerdir. Bununla birlikte, MAO
kaplamalarin Cl igeren korozif ortam icin etkili bir korozyon direnci sagladigini
gozlemlemislerdir.

Duan ve digerleri (2007) ¢alismalarinda, 350-400V degerinde AZ91D magnezyum

alasimu iizerine biiyiitiilen farkli katki maddeleri (silikat banyosu igerisinde fosfat, floriir ve



borat) igeren MAO kaplamalarin yapisal Ozelliklerini ve korozyon direncini SEM,
potansiyel dinamik polarizasyon ve elektrokimyasal empedans spektroskopisi (EIS) ile
%3.5 NaCl c¢ozeltisinde incelemislerdir. Elde ettikleri sonuglar hem borat hem de floriir
igeren sulu c¢ozeltilerde elde edilen MAO kaplamalarin daha iyi korozyon direncine sahip
oldugunu gostermistir.

Guo ve digerleri (2012) galismalarinda; AZ91D alasimini silikat bazli elektrolitik
¢ozelti icinde MAO islemine tabi tutarak, MAO kaplamanin elektrokimyasal korozyon
davranmisim1  ve anti-korozyon 6zelligini  NaCI elektrolitik ¢ozeltilerinin  farkli
konsantrasyonlarinda ayrintili olarak incelemislerdir. MAO kapli numunelerde korozyon
hasarinin yiiksek konsantrasyonlu (%1.0, %3.5 ve %5.0) NaCl elektrolitik ¢ozeltilerinde
cukurcuk korozyonu, daha diisiik (%0.1 ve %0.5) NaCl elektrolitik ¢ozeltilerinde ise genel
korozyon seklinde goriildiigiinii elektrokimyasal korozyon testleri kullanarak tespit
etmislerdir. Artan kloriir iyonu ile birlikte korozyon oranlarinin arttigini, MAO uygulanmig
numunelerin seyreltik NaCl elektrolitik ¢ozeltisinde daha yiiksek konsantrasyonlu NaCl
elektrolitik ¢ozeltisine kiyasla, daha iyi korozyon korumasina sahip oldugunu
raporlamigladir.

Hwang ve digerleri (2012) calismalarinda; uygulanan frekansin kaplama yapist ve
korozyon davranisi iizerindeki etkisini incelemek i¢in sabit kaplama siiresinde MAO iglemi
uygulamiglardir. Magnezyum alasimi iizerinde biiylitilen MAO kaplamalarin
elektrokimyasal  davranisini  incelemiglerdir.  120-2000 Hz frekans aralifinda
gerceklestirdikleri deneylerde, frekans arttikca kaplama igerisinde MgO bilesiginin
arttigim1 ve yogun kaplama yapist nedeniyle korozyon direncinin onemli derecede
lyilestigini tespit etmislerdir.

Chen ve Fan (2020) ¢alismalarinda; AZ91 magnezyum alasimi tizerine alkali fosfat
elektrolit igerisinde biiyiitiilen MAO kaplamalarin morfolojik yapisint XRD, TEM, SEM,
EDS analizleri ile inceleyip, fosfatin hem mikro yapt hem de korozyon davranis
tizerindeki etkisini karakterize etmislerdir. Fosfat konsantrasyonunun 5g/L’den 30g/L’ye
artmasiyla biiyiitillen oksit filmin kalitesinin distiigiinii, yiizey piiriizliliigiiniin arttigini,
film kalinligimin ve korozyon direncinin azaldigini tespit etmislerdir. Dolayisiyla fosfat
bazli elektrolitlerde ¢ozelti iceresindeki diisiik fosfat konsantrasyonunun daha i1yi film
kalitesinin olusmasina yardimci oldugunu belirlemislerdir.

Bu tez calismasinda ise; AZ91 magnezyum alasimi iizerine oOncelikle MAO

yontemiyle MgO ara tabakasi sonrasinda ise, HiPIMS-PVD kaplama ydntemiyle



CrAIYN/CrYN gradient kaplamasi biyiitilmiis ve magnezyum alagiminin yiizey
ozelliklerinin gelistirilmesi amaclannustir. Ik olarak taban malzeme iizerine Taguchi
Deney Tasarim Metodunun onerdigi Ls deney planina gore MAO yontemi kullanilarak
MgO ara tabakasi biiyiitiilmiistiir. Biiytitiilen bu oksit tabakasinin AZ91 taban malzemesine
olan adezyon degeri kaplama parametrelerinin seviyelerine gore optimize edilmistir.
Optimizasyon sonucu elde edilen degerlere gore biiyiitilen yeni MgO kaplamasi
CrAIYN/CrYN gradient kaplamasi oncesi ara tabakayi olusturmustur. Daha sonra MgO
tabakas1 tlizerine CrAIYN/CrYN gradient kaplamasi HiPIMS-PVD kaplama yo6ntemi
kullanilarak biiyiitiilmiis ve dubleks kaplama elde edilmistir. Olusturulan dubleks
kaplamanin yapisal ozellikleri SEM, XRD ve EDS analizleriyle, adezyon o6zellikleri
Scratch Test Cihaziyla ve yiizey profili Yiizey Piriizliligii Test Cihaziyla analiz
edilmistir. Adezyon yoniinden optimize edilen MgO+CrAIYN/CrYN dubleks kaplama
neticesinde AZ91 magnezyum alasimi {izerine yapilan kaplamalarin taban malzemeyle

olan mekanik uyumsuzlugunun giderildigi gozlenmistir.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. Magnezyum ve Magnezyum Alasimlari

Magnezyum (Mg), 1808 yilinda Sir Humphrey Davy tarafindan kesfedilmistir.
Ancak ticari olarak kullanimi 1940’11 yillardan itibaren baglamistir. Periyodik cetvelde ITA
gurubu ve 3. periyotta bulunan Mg elementinin atom numaras1 12, atom agirhigl ise
24.3050 g/mol’diir. Magnezyumun bazi kimyasal, fiziksel ve mekanik o6zellikleri Tablo

2.1’ de verilmistir.

Tablo 2.1. Magnezyumun temel 6zellikleri (Kainer, 2003)

Atom numarasi 12

Atom agirligi 24.305 g/mol
Kaynama noktas1 1090 °C
Kaynama gizli 1s1s1 46.5 cal/°C
Ergime noktasi 650 °C
[letkenlik (27 °C’de) 22.4 m/Qmm?
Yogunluk (20 °C’de) 1.738 g/cm?®
Lineer genlesme katsayis1 (25 | 26x10°
°C’de)

Kristal yapisi Hegzagonal
Atom hacmi 13.97 (Atom agirligi/yogunluk)
Isil genlesme (20-100 °C’de) 26.1 pm°C
Is1l iletkenlik (Kat1 faz 27 °C’de) 156 W/mK
(Cekme dayanimi 80-180 MPa
Elastisite modiilii 45 GPa
Kopma uzamasi 1-12%
Poisson orant 0.35

Sertlik 30-47 HB

Magnezyum endiistride kullanilan konstriiksiyon malzemeleri igerisinde en diisiik
yogunluga (1.738 g/cm®) sahip metal olma ozelligi ile bilinmektedir. Ancak, cesitli
uygulamalar igin saf halde kullanimi sinirh diizeydedir (Mallick, 2010). Saf halde diisiik
mukavemet ve tokluk degerine sahip olmasi nedeniyle alasimlandirilarak veya takviye
elemanlar1 ile kullanilmaktadir. Magnezyum alagimlari, diisiik yogunluklarimin yaninda,
yiiksek 0zgiil mukavemet, yiiksek 1sil iletkenlik, yiiksek soniimleme, iyi elektromanyetik
koruma, yiiksek boyutsal kararlilik, iyi biyouyumluluk, kolay islenebilme ve geri doniisiim

ozellikleri sebebiyle ugak ve uzay sanayi, otomotiv, ulasim, elektronik, biyomedikal ve



spor malzemeleri gibi pek ¢ok endiistride yaygin sekilde kullanilmaktadir (Czerwinski,

2011). Sekil 2.1°de magnezyum alasimlari ile iiretilen ekipmanlara Srnekler verilmistir.

Sekil 2.1. Magnezyum alasiminin kullanim alanlarina ait bazi 6rnekler

Magnezyum ve alasimlarmin bilinen bazi dezavantajlar1 ise gesitli uygulamalarda
kullantmin1 kisitlamaktadir. Bunlar; diisiik korozyon ve asinma direnci, siirli soguk
sekillendirilebilirligi, diisiik sertlikleri, katilasma sirasinda yiiksek ¢cekme orani, ¢cok hizli
bozunma hizlari, diisiik siiriinme ve yorulma direncidir (Avedesian ve Baker, 1999; Kainer,
2003). S6z konusu dezavantajlarina ragmen son 20 yildir magnezyum ve alasimlarina olan
ilgi belirgin bir artis egilimindedir (Song vd., 2020).

Magnezyum, alkali toprak metali olarak smiflandirilmaktadir. Kristal yapisi siki
paket hegzagonaldir. Saf magnezyumun oda sicakliginda kafes parametreleri:
€=0.52105nm ve a=0.32092nm’dir. c/a oran1 1.6236 olup neredeyse ideal 1.633 degerine
yakindir. Bu baglamda, tamamen siki paket olarak kabul edilmektedir. Sekil 2.2°de saf
magnezyumun Kristal yapisi verilmistir (Busk, 1950). Magnezyumun sik1 paket hegzagonal
yapist aliiminyum ve demir ile karsilagtirildiginda deformasyon i¢in daha az kayma

sistemine sahip oldugundan oda sicakliginda deformasyonunu zorlastirir (Kainer, 2003).
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Sekil 2.2. Saf magnezyumun birim hiicresinin kristal kafes yapilar1 (Busk, 1950)

Miihendislik uygulamalari i¢in ihtiyag duyulan hafif ve mukavemetli malzemeler
olusturmak i¢in magnezyum metali aliiminyum, berilyum, ¢inko, zirkonyum, manganez,
bakir, toryum, lityum, giimiis ve nadir toprak elementleri ile alasim haline getirilir. S6z
konusu alasimlarin mekanik o&zelliklerini gelistiren temel mekanizmalar ¢okelme
sertlesmesi veya kati eriyik sertlesmesidir. Magnezyuma ilave edilen farkli alasim
elementlerinin 6zelliklerine ve iiretim yontemine bagli olarak, olusturulan magnezyum
alasiminin mekanik o6zellikleri etkilenmektedir. Bu baglamda, Sekil 2.3’de magnezyumun
olusturdugu alasim gruplari ve bu alasim gruplarinin gostermekte oldugu bazi mekanik

Ozellikler arasindaki iliski verilmistir (Altay, 2012; Karaahmet, 2013).

Ozgiil Dayanim Siineklik Siiriinme Direnci
* (Termomekanik islem) /
Mg-Li-X Mg-Sc-X-M
| (>300 °C
Me-Si Mg-Y-RE-Z h
> Y-RE-Zr
Mg-Al-Ca(-RE) /Emax. 350 0C-300 OCJ Kalip dokiim
Kum kaliba dokiim
Dévme
J/
Mg-Al-RE h
(max. 175 °C Termal Genlesme
Elastik modiili
Magnezyum matrisli Asinma
kompozit fiber veya partikiil| | Siiriinme
Magnezyum L takviyeli Y,

Sekil 2.3. Magnezyum metalinin ¢esitli alasim elementleri ile 6zelliklerinin gelisimi
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Magnezyumun Ozelliklerinin iyilestirilmesinde alasimlama olmazsa olmaz bir
uygulamadir. Temel alagim elementi aliiminyum olan ve kalip dokiim yontemiyle {iretilen
magnezyum alasimlari, alasim elementleri ve tiretim teknigi arasindaki uyumun iyi bir
ornegidir. Magnezyum kimyasal olarak aktif bir elementtir ve diger metallerle birleserek
metaller arasi bilesikler olusturma yetenegine sahiptir (Westengen ve Aune, 2006). S6z
konusu alagim elementleri magnezyumun mikro yapisini, dolayisiyla mekanik 6zelliklerini
degistirir (Ozden, 2015). Yaygm kullanllan magnezyum alasimlari ve bilesenlerini
asagidaki gibi siralayabiliriz;

Aliiminyum (Al); magnezyumun alagimlandirilmasinda kullanilan en yaygin element
olarak karsimiza g¢ikmaktadir. Alasimda Al ilavesi magnezyuma sertlik, dayanim ve
korozyon direnci katmasina ragmen siinekligini diistirmektedir. Fakat, yaklasik %35-6’lik
aliminyum igerigi ile miihendislik uygulamalar1 i¢in optimum mukavemet ve siineklik
kombinasyonu saglanir.

Cinko (Zn); elementi magnezyumun alasimlandirilmasinda etkin rol oynamaktadir.
Al ile birlikte alasimlandirildiginda stinekligi diisiirmeden alasimin dayanimini arttirir.
Nikel ve demir gibi elementler ile birlikte kullanildiginda korozyon direncinin
arttirilmasinda pozitif yonde etki ettigi icin cogunlukla tercih edilen alagim elementidir.

Manganez (Mn); magnezyum metaline manganez ilavesi akma mukavemetini
arttirmasina ragmen, ¢ekme mukavemeti tizerinde herhangi bir etkisi olmamaktadir. En
belirgin 6zelligi, demir ve diger agir metal elementleri, erime sirasinda ayrilan nispeten
zararsiz intermetalik bilesiklere ayirarak Mg-Al bazli alasimlarin korozyon direncini
arttirir.

Zirkonyum (Zr); toryum, cinko, nadir toprak elementleri ve bu elementlerin
kombinasyonunu iceren magnezyum alasimlar1 i¢in iyi bir tane inceltici olarak goérev
yapar. Ancak mangan ve aliiminyum igeren alasimlarla birlikte kullanilmakta ve bu
elementler ile istikrarli bilesenler olusturmaktadir.

Berilyum (Be); magnezyum igerisine az miktarda katilir. Berilyum elementinin
alasima katkis1 incelendiginde, dokiim, ergitme ve kaynak gibi islemler sirasinda
magnezyum alagiminin oksidasyonunu azalttig1 goriilmektedir.

Kalsiyum (Ca); elementi magnezyum ile alasimlandirildiginda, magnezyum
alasiminin tane yapilarinda diizenleme, ayni zamanda siiriinme dayaniminda iyilesme
saglamaktadir. Bununla birlikte korozyon direnci, mekanik ve termal 6zellikleri de olumlu

yonde etkilemektedir. Ca elementi dokiim alasimlarinda kullanildigi zaman ergiyik
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oksidasyonunu azaltici yonde rol oynamaktadir. Fakat alagim icerisinde agirlikca %0.3’1
asan degerde kullanildiginda, alasimi kaynak esnasinda catlaklara hassas hale getirir.

Seryum (Ce); elementinin az bir miktarda ilavesi ile magnezyum elementinin kopma
uzama degerinde yiiksek boyutlarda bir iyilesmeye saglanir.

Bakir (Cu); elementi magnezyum igerisinde az miktarda bir kati ¢oziilebilirlik
degerine sahiptir. Cu elementi magnezyum elementi ile tepkimeye girerek metaller arasi
Mg.Cu bilesigini olusturmaktadir. Alasimlandirilmasinda bu ozellikler disinda oda
sicakliginda ve yiiksek sicaklilarda dayanimi arttirir fakat siineklige ve korozyon
Ozelliklerine olumsuz yonde etki etmektedir.

Demir (Fe); elementi magnezyum alagimlari i¢in negatif yonlii bir etkiye sahip olan
elementtir. Cok az miktarlarda alasim igerisine dahil oldugunda bile korozyon direncini
kotiilestirmektedir. Agirlikca %0.005°1ik  demir elementi korozyon 6zelliklerinin
etkilenmemesi igin alasimlarda izin verilen en yiiksek yiizde degeridir.

Lityum (Li); elementinin magnezyum icerisinde atomsal olarak %17, agirlik¢ca %5.5
degerlerinde yiiksek bir kati ¢oziiniirliigli bulunmaktadir. Diisiik yogunluga sahip
oldugundan dolayr magnezyumun diger alasim elementlerinden kaynaklanan yogunlugunu
azaltmaktadir. Dayanimda diislise sebep olmasina ragmen, stineklikte artis1 saglamaktadir.

Nikel (Ni); magnezyum igerisinde sinirli bir kati ¢éziinmeye sahiptir. Akma ve
cekme dayaniminda iyilesmeye, siineklikte diisiise sebep verir. Cok diisiik miktarda
katilmas1 dahi korozyon 6zelliklerini kotii etkilemektedir.

Nadir toprak elementleri; magnezyum elementinin korozyon direncini, siiriinme
dayanimi ve yiiksek sicakliktaki dayanimi arttirmaktadir. Fakat s6z konusu elementler
yiiksek maliyetlidir. Cogunlukla yiiksek-teknoloji alagimlarinda kullanilirlar. Magnezyum
alagimlarinin katilasma araligini diisiiriirler ve bunun sonucunda doékiim bosluklar1 ve
kaynak ¢atlaklarini azaltirlar.

Titanyum (Ti); Ti ve magnezyum alagimlarinin birbiri icerisindeki ¢6ziinme orani
cok diistiktiir. %2 ile %4 arasinda alasima ilave edilmesi halinde akma dayanimini ve
stinekligi %0.2 oraninda arttirir.

Itriyum (Y); magnezyum elementinin iginde yiiksek bir kati ¢dziinme yetenegine
sahiptir ve nadir toprak elementleri ile birlikte alasima ilave edildiginde siiriinme
dayanimini ve yiiksek sicaklik dayanimini arttirmaktadir (Ozden, 2015; Karaahmet, 2013).

Magnezyum ve alagimlart havacilik ve savunma sanayisinde; hava araglarmin,

hidrolik depolari, yakit depolar1 gibi ylik binmeyen parcalarinda, sanziman ve disli
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kutularinda, egzoz gazi ¢ikis sistemlerinde ve oturma yerlerinde; roket ve fiizelerin, fiize ve
diimen govdesinde; atesli silahlarin alicilari, sarjor, silah govdesi ve silah dipgiginde;
askeri kara araglarinda ise, tanklarda, ara¢ vites kutularinda, yag pompasi gévdesi vb.
ekipmanlarinda tercih edilmektedir. Havacilik ve savunma sanayisinde AZ31, AZ91,
ZE41, QE22, AM20, AMS50 magnezyum alagimlarinin alagimlarinin  kullanildig:
goriilmektedir. AZ31 alasimi uydu pargalari iginde, fiizelerin govdesinde, askeri kasklarda,
AZ91 alasimi helikopterlerin hidrolik depolari, yakit depolar1 ve quadrant kisimlarinda, jet
motorlarinin egzoz gazinin gidis yoniine yonlendirilebilecegi sistemlerde, ZE41 alasimi
helikopterlerin disli ve sanziman kutularinda, QE22 alagimi sanziman goévdeleri, ugak inis
jantlar1 ve helikopter rotor baglanti parcalarinda, AM20 alasimi koltuk sirt kabugu
imalatinda, AM50 alasimi ise koltuk ve kap1 cergevelerinde ¢cogunlukla kullanilmaktadir
(Cagan vd., 2017; Kacar vd., 2006; Oztiirk ve Kacar, 2012; Demirci vd., 2015; Buldum,
2013; Gupta ve Sharon, 2011).

Magnezyum, genellikle diger metallerin iiretildigi yontemlerle sekillendirilmektedir.
Baz1 6zel pargalarin sekillendirilmesinde ise 6zel imalat yontemleri tercih edilmektedir.
Magnezyum ve alasimlari igin optimum sekillendirme yontemleri; ekstriizyon ve basingli
dokiim yontemleridir. Diger bir sekillendirme yontemi de talashh imalat sektoriidiir.
Magnezyum miihendislik tasarimlarinda hafifligi nedeniyle tercih edilmesine ragmen,
ozellikle kolay islenebilirligi yiiksek hacimli iiretimlerde biiyiik avantajlar saglar (Kala,
2014). Tablo 2.2 ve Tablo 2.3’de swrasiyla kalip dokiim yoOntemiyle iiretilen bazi

magnezyum alagimlarinin kimyasal bilesimi ve mekanik 6zellikleri verilmistir.

Tablo 2.2. Baz1 magnezyum alagimlarimin kimyasal bilesimi

Mg Element % Agirhik Oram

Alasimlart | Al Zn Mn Si Mg
AE42 4.00 - 0.1 - Bal.
AM20 2.10 - 0.1 - Bal.
AMG60 6.00 - 0.26 - Bal.
AS21 2.20 - 0.13 1.0 Bal.
AS31 2.5 0.1 0.24 0.8 Bal.
AS41 4.20 - 0.2 1.0 Bal.
AZ91 9.00 0.7 0.13 - Bal.
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Tablo 2.3. Baz1 magnezyum alasimlarinin mekanik 6zellikleri

Mg D:;:‘r:ﬁm DE;;{::;I Uzama Sertlik
Alasimlari (MPa) (MPa) (%) HB
AE42 145 230 11 60
AM20 90 210 20 45
AMG60 125 230 15 60
AS21 130 240 13 65
AS31 120 220 13 55
AS41 140 240 15 60
AZ91 160 250 7 70

S6z konusu magnezyum alasimlart igerisinde en iyi bilinen ve akademik
aragtirmalarda iizerinde en fazla ¢alisma yapilan magnezyum alasimi AZ91’dir. Bu alasim
yaklasik %9 (agirhiginca) oraninda aliiminyum ve yaklasik %1 oraninda ¢inko igerir.
Ayrica bunlara ek olarak manganez igcermekte, ancak manganez herhangi bir harf ile
kodlanmamaktadir. Yukarida da belirtildigi gibi manganez korozyon direncini arttirmakta
ve ayrica daha fazla siineklik ve kirilma toklugu saglamaktadir. AZ91 alasimi; havacilik
sektorlinde, helikopterlerin hidrolik depolari, yakit depolart ve quadrant kisimlarinda,
otomotiv sektdriinde, motor blogu, motor kapagi, krank kutusu, emme manifoldu gibi
motor pargalarinda kullanilirlar. Ayrica elektronik aletlerin gévde kisimlarinda (kamera,
fotograf makinesi,

bilgisayar kasasi) ve medikal alaninda genellikle ortopedik

biyomalzemelerin iiretiminde siklikla kullanilmaktadir (Kainer, 2003).

2.2. Mikro Ark Oksidasyon (MAQ) Yontemi

Plazma elektrolitik oksidasyon (PEO), elektrolitik plazma oksidasyonu (EPO) veya
mikro plazma anodik oksidasyon olarak da bilinen mikro ark oksidasyon (MAQ) yontemi,
hafif metal (Mg, Al, Ti) ve alagimlarinin iizerine kolayca uygulanan elektrokimyasal bir
ylizey iyilestirme/gelistirme teknigidir (Yerokhin vd., 1999). Temelde yiiksek voltajl,
plazma destekli bir anodik oksidasyon yontemi olarak ifade edilmektedir (Dong, 2010).
Yontem elektrolitik ¢ozelti igerisinde taban malzeme {izerinde sert ve adezyonu yiiksek
oksit tabakalarin biiyiitiilmesi esasina dayanmaktadir. MAO yontemi ile taban malzemeye
kiyasla, asinma ve korozyon direnci yiiksek kaplamalar elde etmek miimkiindiir. Diger
kaplama teknikleri ile karsilastirildiginda, ekonomik agidan maliyeti son derece diisiik ve

gevre dostu bir kaplama yontemidir. MAO yonteminin diger avantajlarindan biri de
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karmasik sekiller ve diizensiz ylizey geometrisine sahip olan pargalarin iizerinde benzer
ozelliklere ve yakin kalinliga sahip oksit tabakalarin olusturulmasina imkan tanimasidir.
Ayrica soz konusu yontem ile bir¢ok elektriksel parametre ve kaplama 6zellikleri kontrol
altinda tutulabilmektedir. Anodik oksidasyon ile kiyaslandiginda, MAO yontemi ile daha
yiiksek voltajlara ¢ikilabilmektedir. Bu durum yiiksek kaplama biiyiime hizi ve kaplama
kalinlig1 sunmaktadir. Kullanilan elektrolitler yoniinden karsilastirildiginda, seyreltik ve
toksin olmayan elektrolitlere ihtiyag duydugundan yontemin cevreye zararli olmadigi
gorilmektedir. Tiim bu avantajlarinin yaninda MAO yontemi, giin gectikce gelismeye
devam eden, yiiksek korozyon ve tribolojik 6zelliklerin elde edilmesini saglayan, genis
isleme parametreleri ile geleneksel kaplamalarin pek ¢ogunun yerini alabilecek bir yontem
olarak karsimiza g¢ikmaktadir (Yerokhin vd., 2001; Demirci, 2014; Wei vd., 2006;
Kiigiikosman, 2019; Hussein vd., 2012).

MAOQO yontemi ile kaplama yapilabilmesi igin olusturulan kaplama iinitesi basit
haliyle bir gii¢ kaynagi, anot, katot, elektrolitik banyo ve sogutma sisteminden
olugmaktadir. Sekil 2.4’te kaplama iinitesinin sematik gosterimi verilmistir. Metalik
numune anot gorevi lstlenirken, elektrolit havuzunun olusturuldugu paslanmaz ¢elik tank
katot olarak ifade edilmektedir. Calisma esnasinda elektrolitin belirli bir sicaklik araliginda
kalmasit i¢in ¢elik tank bir sogutma sistemi ile sogutulmaktadir. Boylelikle sistemin
optimum sicaklikta ¢alismasina olanak saglanmaktadir. Ayrica ¢ozelti homojenliginin

kontrol edilebilmesi amaciyla karistirict kullanilabilmektedir.

Numune Baglanti

Tutucu Kablolar
Numune rE | \ ‘ED—&

7 Gilig
| Kaynagi
[~ |
5 Elektrolitik Cozelti

Sogutma | | Havuzu
Sistemi

Sekil 2.4. MAO iinitesinin sematik goriintiisii

MAOQO yonteminin olusum mekanizmasi incelendiginde geleneksel anodik oksidasyon
asamasiyla basladig1r goriilmektedir. Bu asamada, giic kaynagina anot olarak baglanan

numuneye negatif voltaj uygulanmasi sonucunda numune iizerinde pasif oksit tabakasinin

16



varligr gozlenmektedir. Uygulanan gerilim belirli bir degeri astiginda, numune yiizeyinde
arklar olusmaktadir. Numune yiizeyinde meydana gelen arklarin olustugu bu gerilim
degeri, bozunum voltaji olarak ifade edilmektedir. Bozunum voltajina erisildiginde
numune yiizeyinde zit yonlerde hareket eden metal iyonlar ile hidroksil iyonlar1 oksit
olusumunu gergeklestirmektedir.

Sekil 2.5’te MAO islemi siiresince A tipi ve B tipi olmak {izere iki farkli akim-voltaj
degisimi verilmistir. A tipi akim-voltaj egrisinde, numune iizerinde gaz olusumu ile
gerceklesen metal-elektrolit sistemi gosterilirken, B tipi akim-voltaj egrisinde ise oksit
tabasinin olustugu sistem gosterilmektedir.

A tipi akim-voltaj egrisi; 0-Uz araliginda ohm kuralina uygun bir davranis sergiler.
Voltajda olusabilecek bir artis kritik voltaj degerinin {izerine ¢ikmadigi miiddetge 6nemli
bir degisime sebep olmaz. Ui-U. bolgesinde elektrot ve elektrolit temasi sonucu akim ve
voltaj hizli bir gekilde artmaktadir. Bu durum elektroda temas halindeki elektrolitin lokal
olarak kaynamasina neden olur. Akim Uy’ ye ulastigi anda elektrot diisiik elektriksel
iletkenligi olan siirekli bir gaz buhar plazmasi ile sarilmis olur. Bu asamada hemen hemen
tiim voltaj, bu elektrot {istli bolgeye diiser. U2-Us bdlgesinde buhar kilifinin hidrodinamik
kararliligindan dolay1 akimda diisiis meydana gelir. Us noktast gegildikten sonra desarjlar

yerine kuvvetli kivilcimlar meydana gelir (Yerokhin vd., 1999).

I(A)a
Sturekli
Kivileim 2 plazma kilifi
tutusmast %
s Al og.z Ark bolgesi
43 % 0’g|
% U U,
Gaz ¢ikist Us
0 B! el
L ' A
Kivileim Mikro ark bolgesi
bOIgCSI bOlgCSl
Pasif film Gozenekli oksit film U(\V/)

Sekil 2.5. MAO yonteminde meydana gelen akim-voltaj egrileri
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B tipi akim-voltaj egrisinde; metal iizerinde var olan pasif film tabakasi Us noktasina
kadar ohm kuralina uygun davranis gostermektedir. Bu noktadan sonra ¢dziinmeye
baslamaktadir. Us-Us araliginda yeniden pasiflesme ve gozenekli oksit film olusmaktadir.
Us noktasinda oksit filmi icerisindeki elektrik alan kuvveti kritik degeri agsmakta ve olusan
kivilcimlar ile gozenekli tabaka bozulmaktadir. Bu durumda oksit filmi yiizeyinde hizlica
hareket eden parlak kivilcimlar gozlenir ve akimin Us degerine ulasmasi ile kiigiik
kivilcimlar giderek biiylir. Bunun sonucunda mikro arklarin olusumu gézlenmektedir. Us-
U7 arasindaki bolgede, mikro arklarin gii¢lenerek biliylimesiyle film katmani ergir ve bu
ergiyen katman ile ¢oOzelti karigmaya baslar. Son olarak U7 bolgesinde gozenekli
katmandan numune yiizeyine dogru mikro ark desarjlar1 meydana gelir ve ¢ok giiclii
kivilcimlara dontstir (Yerokhin vd., 1999).

Sekil 2.6’da AZ31B Mg alasimina slikat bazli ¢ozelti igerisinde uygulanan MAO
prosesinin farkli agamalari desarj olusumu ve tipik bir voltaj-zaman grafiginin sematik
gorlintlisii verilmistir. Sekil 2.6’da goriildiigii gibi MAO yontemi 4 farkli asamada
gergeklesmektedir. Ik asama Mg(OH). ve MgO igeren yiizeyde pasif bir film olusmasiyla
sonuclanan taban malzemenin ¢oziinmesidir. Kullanilan elektrolite bagli olarak pasif filme
baska bilesiklerde dahil edilebilir. Mizutani vd. (2003) ¢alismalarinda; 60 V’da kivilcim
olusmayan kosulda Mg(OH), ve MgO bilesiklerini gdzlemlemistir. Ikinci asama, pasif
filmin bozulmasi nedeniyle Mg alasiminin yiizeyinde kivilcimlarin baslamasiyla baslar, bu
nedenle kritik voltaji olarak adlandirilir. Bozunma voltaji, elektrolitin bilesimine ve
iletkenligine bagli olarak belirli bir elektrolit sistemi ve taban malzeme i¢in karakteristiktir.
Mg alasimimin yiizeyindeki pasif filmin pargalanmasi {lizerine kuvvetli bir gaz c¢ikisi
gozlemlenebilir. Kivilcim o6zellikler1 ve yogunlugu elektrolitten elektrolite degisir ve
uygulanan akim yogunlugu, frekans vb. gibi isleme parametrelerine de baghdir. ikinci
asamanin basinda kivilcimlar ¢ok incedir ve normalde ¢ok kisa bir démre sahiptir. Voltaj ve
zamanin artmasiyla ve dolayisiyla Mg alasiminin yiizeyindeki oksit seramik kaplamanin
bliylimesiyle, kivilcimlar boyut ve sayr olarak biiyiir, bu da tgiincii asama olarak
tanimlanir. MAO siirecindeki ilk {i¢ asamada voltajdaki artis genellikle oldukca hizlidir.
Zamanla voltaj artisinin ¢ok marjinal oldugu son asamada, kivilcimlar ¢cok daha biiyiir ve

onceki asamalara gore ¢ok daha uzun dmiirlidiir (Yerokhin vd., 1999; Jiang ve Ge, 2013).
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Sekil 2.6. MAO prosesinin voltaj-zaman iligkisi ve oksidasyon asamalarinin sematik
goriintlisti (AZ31B Mg alagimi)

MAOQO yonteminde en 6nemli parametrelerden biri taban malzeme ile elektrolitik
¢ozeltinin birbirine uyumlu olmasidir. Elektrolitik ¢ozelti igerisinde gesitli kimyasallar
kullanilmaktadir. Bu kimyasallar gerekli miktarda iletkenlik meydana getirerek ¢ozeltinin
davranigini ve ayni zamanda c¢ozeltinin pH seviyesini ayarlamaktadir. Biyiitiilecek
kaplamanin birikme oranmi arttiran kimyasallar ise gdzenekli bir yapinin olusmasina
sebebiyet vermektedir. Bu durum kaplama kalinliginin diismesine neden olabilmektedir.
Bazi kimyasallar ise meydana gelen kaplamanin sertligi ve yiizey diizglinliigli lizerinde
oldukea etkilidir (Jiang ve Ge, 2013; Ozcan, 2014).

MAO yonteminde ayni anda ii¢ farkli islem meydana gelmektedir. Bunlar
elektrokimyasal ve plazma kimyasal reaksiyonlarin yani sira oksijenin termal
difiizyonudur. Magnezyum taban malzemeler {izerine biiyiitilen MAO kaplamalarin ii¢
katmanli yapilara sahip oldugu bilinmektedir (Sekil 2.7). Bunlar; taban malzemenin hemen
tizerinde olusan bir bariyer tabaka, bariyer tabakanin iizerinde mikro bosluk (por) sayisi
diisiik olan bir oksit tabaka ve en iistte mikro bosluk sayisi alt tabaka gore ¢cok daha fazla
olan ince oksit tabakadir (Hussein, 2015).
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Por sayisi fazla olan oksit tabaka

Por sayisi az olan oksit tabaka
Bariyer tabaka

Mg taban malzeme

Sekil 2.7. a) MAO kaplanmis yiizey morfolojisi b) Kesit goriintiisii c) MAO kaplamanin
farkli tabakalar1 (Hussein, 2015).

MAO yontemi bircok avantaja sahip olmasi nedeniyle otomotiv sanayi, tekstil sanayi
petrokimya sanayi, ugcak ve uzay sanayi, imalat sanayi gibi cesitli uygulamalarda yaygin
sekilde kullanilmaktadir. Ayrica biyomalzeme alaninin MAO yo6nteminin son yillarda
siklikla kullanilan uygulamalar arasinda oldugu goriilmektedir. Asinma ve korozyon
direncinin 6nemli oldugu makine parcalarinda da kendisine kullanim alani olusturmustur.
Termal sok direnci gerektiren uygulamalarda da MAO yontemi tercih edilmektedir.
Yukarida belirtilen uygulamalar diginda bircok endiistride taban malzemelerin yiizey

ozelliklerinin iyilestirilmesinde kullanilmaktadir (Yerokhin vd., 1999; Hussein, 2015).

2.3. Yiiksek Giiclii Darbeli Magnetron Sigratma (HiPIMS) Yontemi

Plazma temelli fiziksel buhar biriktirme (PVD) kaplama yontemi ¢esitli endiistriyel
uygulamalarda Ozellikle ince film kaplamalarda kendisine genis bir kullanim alani
bulmustur. PVD yontemi; atom, iyon veya molekiillerin vakum altinda kaplama
olusturmak igin kat1 bir kaynaktan (hedeften) buharlastirilarak veya sigratilarak taban
malzeme iizerine bilyiitiilmesi olarak ifade edilmektedir (Hoche vd., 2014). Termal

buharlagtirma, sigratma ve iyon kaplama PVD kaplamalarin taban malzeme ylizeyine
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biiyiitiillmesinde temel ii¢ yontemdir. Bunlarin igerisindeki si¢ratma yontemi yillardir
kullanilan esnek, giivenilir ve etkili bir kaplama yontemi olarak bilinmektedir (Davis,
2001). Sigratma yontemlerinden biri olan magnetron sigratma tekniginin temeli 1800°1i
yillara dayanmaktadir (Swann, 1988). Magnetron sigratmanmn en teknolojik hali ise
HiPIMS-PVD teknigidir. 1970’lerde gelistirilen magnetron sigratma teknigi, son 30 yildir
plazma tabanli sigratma uygulamalarinin temelini olusturmaktadir. Bu baglamda HiPIMS-
PVD tekniginden bahsedilmeden 6nce manyetik alanda sigratma tekniginin dogasi ve
gelisimi ile ilgili kisa bilgiler verilmistir.

‘Sputtering’ olarak adlandirilan sigratma tekniginde, kat1 malzeme pozitif iyonlarla
bombardiman edilerek atomlar yiizeyden kopartilmaktadir. Yiizeyden kopan parcaciklar,
kaplamasi yapilmak istenilen taban malzeme {izerine yonelmekte ve c¢ok ince bir film
olusturarak atomik seviyede ona baglanmaktadirlar. Kaplamanin taban malzeme yiizeyine
biiyiitiilmesi esnasinda iyonlarin {iretim ve hareketliligine baglh olarak farkli tip sigratma
teknikleri gelistirilmistir (Swann, 1988; Teer, 1989). Bir¢ok metal ve alasimlar1 bu
tekniklerle kaplanmis olsa da, birikme hiz1 ve plazma igindeki yogunlasma etkisinin diisiik
olmas1 (diisiik yogunlasma orani) ve taban malzeme sicakliginin yilikselmesi bazi
uygulamalara smirlamalar getirmektedir. Bu smirlamalar ise magnetron sigratma ve
dengesiz magnetron sigratma tekniklerinin literatiire girmesiyle nispeten ortadan
kaldirilmistir (Arnell ve Kelly, 1999; Wasa vd., 2004). Magnetron sigratma teknigi, Sekil
2.8’de gorildigii gibi hedeflerin arkasina dogal miknatislarin yerlestirilmesiyle
elektronlar1 hedef bolgede sinirlandirip iyonlagma verimliliginin arttirildigr gelismis bir
PVD yontemidir (Shi, 2018).

Magnetron sicratma yonteminde kaplama yapilirken taban malzemeyi olumsuz bir
sekilde etkileyen yiiksek sicakliklara ¢ikilmazken, s6z konusu yontem kalitesi yiiksek, ince
ve liniform film kaplamalarin biiyiitiilebilmesine olanak saglamaktadir (Swann, 1988).
Dengesiz magnetron kavramu ise, ilk kez magnetronun manyetik alan konfigiirasyonunun
degistirilmesinin etkilerini aragtiran Window ve Savvides tarafindan gelistirilmistir
(Window ve Savvides, 1986). S6z konusu yontemde manyetik alanin dis miknatislari,
merkezdekilerine gore daha giiclii secgilerek plazmanin manyetik alan c¢izgilerini takip
ederek taban malzemeye dogru yonlenmesi saglanmistir. Boylece plazma hedefe yakin bir
bolgede olusmakta ve sonug olarak kaplama kalitesinde belirgin iyilesmeler goriilmektedir
(Arnell ve Kelly, 1999). Sonrasinda gelistirilen kapali alan magnetron sigratma tekniginde,

miknatislar arasindaki manyetik alan ¢izgileri plazmadaki elektronlar i¢in kapali bir alan
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olusturur. Boylelikle kaplama siiresince elektron kayiplar1 azalmakta ve taban malzeme

tizerinde yogun bir plazma olusumu saglanmaktadir.

Taban malzeme

]

Piskiirtme .—Hedef atom
gazi +
Ar ® @ ey @
' ®
@ @
Hedef malzeme -
S N S
Vakum Miknatislar
pompasi

Sekil 2.8. Magnetron sigratma tekniginin sematik goriintiisii

Magnetron sicratma tekniginin gelistirilmis hallerinden biri de kapali alan
dengelenmemis magnetron sicratma (CFUMBS) kaplama yontemidir. CFUMBS
tekniginde; iki veya daha fazla manyetik alan bulunmaktadir. Sekil 2.9’da goriildiigii gibi,
iki tane manyetik alan birbirine ters olacak sekilde, diger bir ifadeyle aymi kutuplar
karsilikli veya zit kutuplar karsilikli olacak sekilde yerlestirilerek, c¢iftli manyetik kapali
alan meydana getirilmistir (Teer, 1989). S6z konusu yontem ile taban malzemeye negatif
potansiyel uygulanarak kaliteli ve tiniform filmler olusturmak miimkiindiir (Yeh vd.,
2008).

Magnetron sigratma yonteminde farkli tiirlerde giic kaynaklari kullanilmaktadir.
Bunlar; DC, RF, Darbeli-DC ve HiPIMS’dir. DC gii¢ kaynaklar1 ¢ogunlukla elektriksel
iletkenligi olan malzemeler i¢in kullanilmaktadir. Magnetron diirtii giicli hedef malzemenin
termal stresi ile sinirhdir. RF gii¢ kaynagi yalitkan dahil biitiin hedef malzemelere
uygulanabilmektir. Diisiik sigratma orani ve kaplama sirasinda taban malzeme tizerinde
iyon ve elektronlarin farkli hareket serbestlifinden olusan elektron akisi ile 1sinmanin
olusmasi gbze ¢arpan dezavantajlarini olusturmaktadir. Darbeli-DC gii¢ kaynaklar yliksek
darbe giicli saglamasina ragmen, dielektrik hedef malzemeler i¢in oldukca diisiik sigratma

oranlar1 ortaya koymaktadir. Son yillarda kaplama proseslerinde siklikla tercih edilen
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HiPIMS-PVD gii¢ kaynaklarindaki teknolojik gelismelerin sonucunda ortaya ¢ikmis bir
tekniktir.

Cry
N S
Hedef
Kapali Alan
Manyetik Sistem

Al Cr

Taban Malzeme
Tutucu

Magnectron

Sekil 2.9. CFUBMS sistemini manyetik alan tasarimin sematik gosterimi

HIPIMS-PVD ile yiiksek bir enerji darbesi kisa bir zaman periyodu i¢in sigratma
katoduna uygulanir. Bu enerji darbesinin bir sonucu olarak si¢ratilan malzemede yliksek
bir iyonlagsma enerjisi elde edilir. Bagka bir ifadeyle ultra yogun plazmalar elde etmek i¢in
hedefe ¢ok yiiksek giiclii darbeler uygulanir (birkag KW/cm?lik gii¢ yogunluklari ve 1kV
ve daha fazla tepe voltaji). Iyonlasma derecesi sigratilan malzemeye ve maksimum giic
yogunluguna baglidir. Hedef boyutuna bagli olarak maksimum gii¢ megawatt biiyiikliigline
ulagabilmektedir. Yiiksek darbe giicli saglamasinin yaninda diisiik goérev dongiisii
sunmaktadir. S6z konusu diisiik goérev dongiisii hedefin erimesinden kac¢inmak igin
gereklidir. HiPIMS-PVD’nin avantaji makro partikiiller iiretmeden, katodik ark
biriktirmenin iyonlagsma seviyelerine yaklagabilmesidir (Hovsepian vd., 2010). HiPIMS-
PVD yontemi; iyonizasyon orani yiiksek (%80-%99), giiclii bir adezyon ile birlikte ¢esitli
gelismis film kaplamalarin kolaylikla biiyiitiillmesine olanak saglamaktadir. Klasik
magnetron sigratma teknikleri ile karsilastirildiginda HiPIMS-PVD teknigiyle, sert,
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tiniform, asinma direnci ve adezyon agisindan daha miikemmel film olusturmak

miimkiindiir (Bhaduri vd., 2010; Gangopandhyay vd., 2010).

2.4. CrAIYN/CrYN Gradient Kaplama

Yiizey iyilestirme/gelistirme islemlerinde kaplama ozellikleri tasarlanirken goz
onilinde bulundurulan en 6nemli nokta kaplamanin mimarisidir (Bobzin vd., 2017). Sekil
2.10’da temel kaplama mimarilerinin sematik gorlintlisii verilmistir. Sekilde 2.10’da
gorildiigli gibi birden fazla bilesene sahip olan kaplamalar; dubleks, gradient, ¢ok katli,
nano Olcekte ¢ok katli ve kompozit kaplamalardan olusan genis bir kaplama ailesidir.
Bir¢cok uygulamada kaplamalar i¢in gereksinim olduk¢a karmasiktir ve {izerine biiylitiilen
bilesenlerin islevlerine baglidir. Son zamanlarda yapilan arastirmalarin birgogu, iki
bilesenli kaplamalara kiyasla daha iistiin 6zelliklere sahip gok bilesenli kaplamalarin tercih

edildigini gostermektedir (Ghailane vd., 2020).

Taban malzeme Taban malzeme Taban malzeme Taban malzeme Taban malzeme Taban malzeme
a) Tek katmanh b) Dubleks ¢) Gradient d) Cok katl e) Nano olgekli ) Nano kompozit
kaplama kaplama kaplama kaplama kaplama kaplama

Sekil 2.10. Farkli tiirdeki kaplamalarin sematik goriintiisii

PVD yontemiyle biiyiitilen CrN, CrAIN, CrAlIYN gibi kaplamalar miikemmel
mekanik O6zelliklere sahiptir. Bu 0Ozellikleri nedeniyle koruyucu kaplamalar olarak
kullanirlar. CrN kaplamalar, yiliksek asinma ve korozyon direngleri, miikkemmel siirtiinme
davraniglar1 ve yiiksek tokluklar: ile TiN kaplamalardan daha {istiin 6zellikleri ile bilinirler
(Ding vd., 2008). S6z konusu kaplamalarin biiyiitiilmesinde en ¢ok basvurulan yontemler
magnetron sigratma ve ark buharlastirma yontemleridir (Pulugurtha, 2007; Hovsepian,
2010). CrAIN kaplamalar ikili nitriir (CrN) kaplamalardan daha diistiin 6zelliklere
sahiptirler. CrN kaplamalarin oksidasyon direnci 800 °C’ye kadar yeterlidir ve bu kritik
sicakligr astiklarinda fiziksel niteliklerini hizli sekilde kaybederler. Tlili ve digerleri (2012)
caligmalarinda; CrAIN kaplamalarin alliminyum igerigine bagh olarak 900 °C’ye kadar
istikrarin1 korudugunu ve CrN kaplamalara kiyasla daha yiiksek sertlige ve daha disiik

stirtlinme katsayisina sahip oldugunu belirlemislerdir.
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Itriyum ilavesi kaplamalarin termal kararliligini arttirmakla birlikte mekanik
ozelliklerini de iyilestirmektedir. Itriyumun en 6nemli etkisi ise oksidasyon direncine olan
katkisidir (Dominguez-Meister vd., 2015; Dudziak vd., 2011). Qi ve digerleri (2013)
itriyumun oksidasyon ve korozyon olusumu sirasinda nitriir tane simnirlarina toplanarak
difiizyon siireclerini geciktirdigini ¢alismalarinda rapor etmislerdir. Braun ve digerleri
(2010) calismalarinda; CrAlYN ince film kaplamalarda itriyumun %2 mol’lin istiine
c¢tkmamasi gerektigini bu degerden sonra oksidasyon direncini diisiiriici yonde etki ettigini
bildirmislerdir.

Birgok arastirmact CrAIYN/CrN kaplamalarin tek katmanli kaplamalardan daha
tistiin ozelliklere sahip oldugunu yaptiklari ¢aligmalar ile belirlemislerdir (Ross vd., 2008;
Walker vd., 2009; Hovsepian vd., 2010; Braun vd., 2011). Cok tabakali katmanlarda (bknz
Sekil 2.10) katmanlarin ara yiizeyleri dislokasyon hareketine engel olabilmektedir ve
plastik deformasyonu azalmaktadir. Bunun sonucu olarak sekil degistirmeye karsi
mukavemet artmaktadir (Martinez vd., 2003; Ross vd., 2010).

Cok katmanli sert seramik kaplamalarda, gii¢lii sertlik gradyanindan kaginmak igin
kompozisyonun kademeli olarak degistigi gradient kaplamalara olan ilgi son yillarda
popiiler hale gelmistir. Fang ve Wu (2009) caligsmalarinda; akis hizin1 kademeli olarak
arttirarak Ti6Al4V alagimi lizerinde TiN biyiitmiislerdir. Elde ettikleri kaplamalarin tek
tabaka kaplamalara kiyasla, kritik catlama ve kopma kuvveti acisindan plastik
deformasyon ve catlamaya kars1 direncin arttigini, adezyonunun ise 20 N’dan 74 N’a ve 60
N’dan 90 N’a yiikseldigini belirlemislerdir. Baska bir ¢alismada; Zeng vd. (1998) Cr-Ti-N
grandient kaplamay1 yiiksek hiz celigi lizerine biiyiitmiislerdir. Taban malzeme {izerine
biiyiitiilen kaplamalar sirasiyla Cr (baglayici astar) + CrN gradient (ara tabakasi) + Cr-Ti-N
gradient (ge¢is tabakasi) + Cr-Ti-Ni (en st tabaka) seklinde verilmistir. Cr iyi
adezyonundan dolay1 ¢elik iizerine baglayic1 astar, CrN, TiN’den daha iyi termal ve
kimyasal kararliligindan dolay1 ara tabaka, Cr-Ti-N ise yiiksek sertlik ve CrN ile
miitkemmel uyumlulugundan dolay1 tercih etmislerdir. Optimize edilmis kaplama kosullari
altinda gradient kaplamanin yiiksek elastiklik ve yiiksek adezyon kuvveti sagladigini
belirlemislerdir. Sertligin 2 kat arttigin1 asinma direncinin ise dnemli derece iyilestigini
tespit etmislerdir.

Mevcut literatiirde CrAlYN kaplamalarin  ¢ok tabakali gradient sekilde
sentezlenmesiyle, tokluk, sertlik ve elastiklik o©zelliklerinin yani1 sira, tribolojik

ozelliklerinin de iyilestigi gortilmektedir. Ek olarak, sert CrAIYN katmanlart ile CrY
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tabakalar1 bir araya getirildiginde, kaplamadan daha iistiin sertlik, tokluk ve tribolojik
ozellikler beklenmektedir. Bu g¢alismada, HiPIMS-PVD kaplama sistemi ilk kez MAO
yontemiyle beraber kullanilacak olan HIPIMS-PVD yontemiyle CrAIYN/CrYN gradient
kaplamas1 AZ91 magnezyum alasimi iizerine biiyiitiilecektir. iki farkli yontemin bir arada
bulunmasiyla elde edilmis dubleks kaplamalarin; AZ91 alasimima yiliksek sicaklik
oksidasyon direnci, iyi adezyon direnci, korozyon direnci ve kati parcacik erozif asinma

direnci kazandiracag: diisiiniilmektedir.
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3. MATERYAL VE METOT

3.1. Taban Malzemesi ve Kaplama Oncesi Yiizey Hazirhklar1

Taban malzemesi olarak 20x20 mm? boyutlarinda ve 2 mm kalinliginda magnezyum
AZ91 alagimi kullanilmistir. AZ91 magnezyum alagiminin kimyasal bilesimi Tablo 3.1° de
verilmigtir. Secilen numuneler sirasiyla 800 ve 1200 tane boyutundaki SiC zimparalar
vasitasiyla ylizey piiriizliilik degeri Ra=0.1 um degerine ulasincaya kadar parlatilmistir.
Elde edilen piiriizliiliik 6l¢gtimleri Mahr marka ylizey profilometresi ile gergeklestirilmistir.
Sekil 3.1°de oOrnekler arasindan rastgele secilen bir numunenin yilizey pirizliligi
verilmistir. Parlatilan numuneler etanol ile temizlenip kurutulduktan sonra kaplamaya hazir

hale getirilmistir.

Lt 17.50 mm
- Ls: 8.0 um
Giimiighane Universitesi VB: 350 pm
Makine Miihendisligi Vt_ 0.50 mnys
S Points: 11200

Ra 0.134 ym Rz

Sekil 3.1. Ornek bir yiizey piiriizliiliik degeri

Tablo 3.1. Taban malzemenin kimyasal bilesimleri (%agirlik)

Alasim

% Mg

%Al

%Zn

%Fe

%Ni

%Cu

AZ91

Bal.

8.7-8.9

0.8-0.9

< 0.005

<0.001

<0.001

3.2. MAO Yontemi ile MgO Ara Tabakasinin Biiyiitiilmesi

AZ91 alagimlan iizerine MgO ara tabakasi1 Sekil 3.2’de sematik goriintiisii ve Sekil
3.3. fotografi verilen MAO kaplama iinitesinde gerceklestirilmistir. S6z konusu sistem,
Sekil 3.2°de goriildiigli gibi, bir AC gii¢ kaynagi, bir elektrolit banyosu, anot, katot ve
sogutma sisteminden meydana gelmektedir. MAO yontemi kullanilarak gerceklestirilen
MgO kaplama iglemi Taguchi Deney Tasarimi yontemlerinden L4 deney plani kullanilarak

yapilmistir. Kaplama &zellikleri tizerinde etkili olan frekans, voltaj ve elektrolitik ¢ozelti



proses parametreleri olarak secilmistir. AZ91 taban malzemeleri lizerine MAO ydntemi ile
MgO biiyiitebilmek igin iki farkli elektrolitik ¢6zelti hazirlanmistir. A elektrolitik ¢ozeltisi;
8 gr NaSiOs3, 12 gr Na2HPO4 ve 6 gr KOH igerirken, B ¢o6zeltisi; ayn1 oranda Na SiOs ve
Na2HPO; ile birlikte 12 gr KOH icermektedir. Kaplama islemleri, belirtilen elektrolitik
cozeltiler igerisinde ve sabit kaplama siiresinde (10 dakika) AC gii¢ kaynag1 kullanilarak
bipolar modda gerceklestirilmistir. Yapilan tiim deneylerde AZ91 numuneler anot,
paslanmaz ¢elik banyo duvar1 da katot olarak kullanilmistir. Elektrolitik ¢dzeltinin
sicaklig1 paslanmaz celik tank igerisinden su gegirilerek sogutulmustur. MAO isleminden

sonra kaplanmig numuneler etanol ile yikanarak kurutulmustur.

Anot(+)
Numune — —
mill (+)
E —= ©
— TN
g Sogutma S
EuCu A Elektrolitik Og“éﬁjs uyn
Giris Cozelti MAG
AC Gii¢ Kaynag
Banyo (Katot)
=

Sekil 3.2. MAO isleminde kullanilan sistemin sematik goriintiisii

MAO yontemi iizerinde etkili olan parametrelerin seviyelerinin optimizasyonu igin
Taguchi Ls deney planina gore 4 farkli deney, secilen proses parametrelerinin gesitli
seviyelerinde gerceklestirilmistir. Tablo 3.2°de secilen proses parametreleri ve seviyeleri,

Tablo 3.3’de Taguchi L4 deney plani1 gosterilmistir.
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MAO
AC Gii¢ Kaynag1

Sekil 3.3. MAO isleminde kullanilan sistemin sematik goriintiisii

Tablo 3.2. MAO islemi i¢in kaplama parametreleri ve seviye degerleri

Parametreler Seviyeler
1 2
K Frekans (Hz) 700 1000
L Voltaj (V) 500 650
Elektrolitik
M Cozelti Tipi A B
Tablo 3.3. Taguchi L4 ortogonal deney plani
Deney No Parametre seviyeleri
K L M
1 700 500 A
2 700 650 B
3 1000 500 B
4 1000 650 A
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3.3. HIPIMS-PVD Yontemi ile CrAIYN/CrYN Kaplamalarin Biiyiitiilmesi

AZ91 taban malzemeleri iizerine yiiksek darbeli magnetron sigratma HiPIMS-PVD
yontemi ile CrAIYN/CrYN gradient kaplama islemi Teer Coating Ltd. (Teer UK Patent
1991) tarafindan iretilen fiziksel buhar biriktirme (PVD) sisteminde gerceklestirilmistir.
Ayrica yapisal analizde kullanilmak amaciyla silikon taban malzemeler iizerine
CrAIYN/CrYN gradient kaplamalar biiyiiltiilmiistiir. CrAIYN/CrYN gradient kaplama
isleminde kullanilan sistemin fotografi Sekil 3.4’te verilmistir. AZ91 taban malzemeleri
tizerine bir adet aliminyum (Al), bir adet krom (Cr), iki adet krom itriyum (CrY) hedefler
kullanilmigtir. Kaplama islemi siiresince aliiminyum, krom ve itriyum hedefler arasinda
kaplanacak olan taban malzemeler 2 dev/dk’lik hiz ile dondiiriilmiistiir. Ilk olarak yiizeyleri
temizlemek igin iyon temizleme islemi uygulanmistir. Bu islem yaklasik 30 dakika

strmiistiir.

I

HIPIMS Gug
Kaplama Kaynagi

Unitesi

Sekil 3.4. HiPIMS-PVD isleminde kullanilan diizenegin goriintiisii

HiIPIMS-PVD  prosesi iizerinde etkili olan parametrelerin  seviyelerinin
optimizasyonu i¢in Taguchi Ls deney planina gére 4 farkli deney (R1, R2, R3 ve R4),
secilen proses parametrelerinin c¢esitli seviyelerinde gergeklestirilmistir. Tablo 3.4’de

secilen proses parametreleri ve seviyeleri, Tablo 3.5’de ise Taguchi Ls deney plani
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verilmigstir. Kaplama 6zellikleri lizerinde etkili olan CrY voltaj, Al hedef akimi ve N>
miktart proses parametreleri olarak secilmistir. AZ91 taban malzemelerinin HiPIMS-PVD
teknigi ile kaplanmasinda deneyler darbeli dogru akim (pulsed-dc) modunda
gerceklestirilmistir. Kaplama islemleri c¢esitli Torr c¢alisma basinglarinda, gorev
zamanlarinda ve kaplama siirelerinde gergeklestirilmistir. Kaplama isleminde iyon
temizleme isleminden sonra Cr 10 dakika ve 2,5x10-3 Torr ¢alisma basincinda, CrN 15
dakika, CrAIYN 20 dakika, CrYN 30 dakika ve 3x10-3 Torr ¢alisma basinglarinda toplam

105 dakikalik kaplama siiresi sabit parametreler olarak secilmistir.

Tablo 3.4. HIPIMS islemi i¢in kaplama parametreleri ve seviye degerleri

Parametreler Seviyeler
1 2

K | CrY-Hedef Voltaji (V) 400 600

L | Al-Hedef Akimi (Hz) 0.5 15

M | N2 Miktari (gr) 2.5 4.5

Tablo 3.5. Taguchi L4 ortogonal deney plani
Deney No Parametre seviyeleri
K L M

R1 400 0.5 2.5
R2 400 1.5 4.5
R3 600 0.5 4.5
R4 600 1.5 2.5

3.4. Taban Malzemeler Uzerine Dubleks Yiizey Isleminin Uygulanmas:

Taguchi Deney Tasarim yontemi kullanilarak bir deney serisi olusturulan ve AZ91
taban malzemeler {izerine biyiitilen MgO kaplamalar sistematik bir sekilde
degerlendirilmis ve her bir sarta ait sonuglar adezyon oOzellikleri bakimindan optimize
edilmistir. Optimum sartlar1 belirlenen parametrelerin seviyelerine goére dogrulama deneyi
yapilmis ve sonugta en yiiksek adezyon degerine ulasilmistir. Bu deney sonucuna gore
belirlenen sartlarda MAO yontemiyle yeni kaplamalar yapilmis ve her bir 6rnek iizerine
yine Taguchi optimizasyon yontemine uygun olacak sekilde Tablo 3.4’de gosterilen
kaplama sartlarinda ve Tablo 3.5 de gosterilen 4 farkli deney planina gore CrAIYN/CrYN
gradient kaplamasi yapilarak dubleks kaplamalar elde edilmistir.
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3.5. Yapisal Analizler

AZ91 taban malzeme ve MAO/HIPIMS-PVD iglemleri sonrast kaplanan
malzemelerin yapilar1 igerisinde bulunan fazlarin tespit edilmesi igin X-Ray
difraktometresi (XRD) kullanilmigtir. XRD &l¢timleri A=1.5404 A° dalga boyunda Cu-Ka
kaynakli Panalytical-Empyrean model XRD cihazi ile yapilmistir. Cihazin fotografi Sekil
3.5°de verilmistir. Olgiim degerleri, 20-90° tarama araliginda, 0.1 derece tarama adiminda
ve 2.5 derece/dk tarama hizinda gergeklestirilmistir. Yansimalar literatiirde mevcut olan
standart JCPDS (Joint Committe on Powder Diffraction Standarts) pik listeleri ile

karsilastirilarak degerlendirilmistir.

Sekil 3.5. X Isin1 difraktometresi (XRD)

3.6. SEM ve EDS Analizleri

AZ91 taban malzeme, MAO yontemiyle MgO kaplanmig ve HiPIMS-PVD
yontemiyle CrAIYN/CrYN kaplanmis numunelerin ylizey morfolojisi ve kaplama
kalinliklarmi belirlemek igin Sekil 3.7°de gosterilen FEI marka QUANTA FEG 250
taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazi kullanilmistir. HIPIMS-PVD yontemiyle ile
kaplanan CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin kimyasal kompozisyonu ise yine ayni
cihaza entegre edilmis Enerji Dagilim X-Isin1 Spektrometresi (EDXS) ile analiz edilmistir.
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Sekil 3.6. Taramali elektron mikroskobu (SEM-EDXS)

3.7. Cizme (Scratch) Testleri

MAQ ara tabakas1 ve CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin, kaplama-taban malzeme
adezyon olgtimleri Sekil 3.7’de gosterilen CSM Instruments tarafindan iiretilen Revetester
test cihazi ile yapilmistir. Adezyon testleri 200 um yaricaplt Rockwell-C koni elmas batici
u¢ kullanilarak 10 mm/dk bir kayma hizinda ve 100N/dk artan yiik altinda
gergeklestirilmistir.

.ﬁ.w v

TTIITTIAN

Sekil 3.7. Scratch test cihaz
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3.8. Yiizey Profilometresi

MAO islemi sonrasinda, Sekil 3.9’da gosterilen Mahr Yiizey Profilometresi
kullanilarak numunelerin ylizey piiriizliiliik degerleri belirlenmistir. Kaplama yiizeyinden 3
adet ylizey profilinin ortalamasi alinarak, ortalama (Ra) ve maksimum (R;) piiriizliilik

degerleri belirlenmistir.

1
1|

Sekil 3.8. Yiizey profilometresi

3.9. Deney Parametrelerinin Optimizasyonu

Taguchi Deney Tasarim YoOntemine goére optimizasyon islemi biyiitilen
kaplamalarin adezyonu iizerine odaklanmistir. Tez ¢alismasi kapsaminda biiytitilen MgO
kaplamalar tizerinde scratch testleri yapildiktan sonra, toplanan veriler ANOVA-TM paket
programi kullanilarak analiz edilmistir. Optimizasyon kriteri olarak ise “performans
istatistigi” seg¢ilmistir. Parametrelerin  optimizasyon kriteri iizerindeki etkilerini
gozlemleyebilmek igin literatiir ¢alismalar1 incelenmis ve scratch test sonuglarina gore
kaplamalarin adezyon testlerinde kritik yiik olarak Lc2 degeri esas alinmustir. Lez kritik yiik

degeri i¢in “daha biiylikk daha iyi” performans istatistikleri kullanilmistir. Calisma

sonucunda Lcz degerinin en iyi oldugu deney sartlar1 belirlenmeye ¢alisilmistir. Her
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parametrenin optimizasyon kriteri iizerindeki etkisi hesaplanmig ve performans istatistigi
grafikleri ve gizelgeleri elde edilmistir. ‘Daha biiyiik daha iyi’ performans istatistigine gore
grafiklerdeki maksimum noktalarin sayisal degeri; ilgili parametrenin en iyi degerini,
minimum noktalarin sayisal degeri ise en kotli degerini gosterecek sekilde optimizasyon

islemi tamamlanmugtir.
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4. BULGULAR ve TARTISMA

4.1. MAO Yontemi ile AZ91 Taban Malzemeler Uzerine Biiyiitiilen MgO
Kaplamalarin Yapisal ve Adezyon Ozelliklerinin Optimizasyonu

4.1.1. Kaplamalarin Yapisal Karakterizasyonu

Taguchi Ls deney planina gore AZ91 alasimi {izerine uygulanan MAO islemi sonrasi
elde edilen kaplamalarin deney parametrelerine gore yiizey morfolojileri sirasiyla Sekil
4.1, Sekil 4.2, Sekil 4.3 ve Sekil 4.4’te verilmistir. Sekil 4.5’te ise kaplamalarin kesit
goriintiileri sunulmugtur. Taramali elektron mikroskobu (SEM) ile kaplama yiizeyinden
alan goriintliler oksit yapisinin yiizeyin her noktasina homojen bir sekilde dagildigim
gostermektedir. Ayrica SEM goriintiileri detayli sekilde incelendiginde; MAO isleminin
dogasindan kaynaklan mikro bosalmalara (desarj) bagl olarak AZ91 iizerine biiyiitiilen
kaplamalarin piiriizlii bir yiizeye, farkli ¢aplarda ¢ok sayida mikro bosluk (gozenek) ve
mikro ergimelerin neden oldugu volkan goriinlimli olusumlara sahip oldugu
goriilmektedir. Bu sonug literatiir ¢caligmalari ile paralellik gostermektedir (Ko vd., 2010;
Demirci vd., 2013; Darband vd., 2019). Zhang vd., (2012) ilgili ¢alismalarinda; kaplama
prosesi sirasinda olusan bolgesel ergime ve takiben katilasma izinin dairesel bir yol
izlemesi, kaplamada olusan mikro bosluklarin hemen hemen dairesel bir geometriye sahip
olmasina neden oldugunu belirtmislerdir. MAO ydnteminde uygulanan voltaj, biiyiiyen
oksit kaplamanin ylizeyinde lokal olarak dielektrik bozulma voltajin1 asarak kaplama
tabakasinin biiyiimesini saglayan desarj kanallarinin olusumuna neden olmaktadir (Sekil
2.6). Olusan bu desarj kaplamanin bigimlenmesini saglayarak, yiiksek basing ve yiiksek
sicaklik olusumuna sebebiyet vermektedir. Kaplama olusumu sirasinda meydana gelen
yiiksek basing ve yiiksek sicakliga sahip kivileimlar kaplama yiizeylerinde ergimelere ve
baz1 bolgelerde buharlagsmalara neden olmakla birlikte desarj kanallarinin olusturmus
oldugu bosluklarin yaninda kaplama yiizeyinde dairesel ve dairesele yakin bosluklar da
meydana getirmektedir (Demirci, 2010; Cetin, 2019). Sekil 4.1, Sekil 4.2, Sekil 4.3 ve
Sekil 4.4’te kaplamalarin yiizey morfolojileri detayli sekilde incelendiginde tiim
numunelerin yiizeylerinde oldukca diizgiin bir dagilima sahip ¢ok sayida dairesel mikro
bosluklarin oldugu acik¢a goriilmektedir. S6z konusu mikro bosluklarin ayni biiyiitme
oranindaki Ornek goriintiileri incelediginde gozenek boyutlarinin ve ylizey {iizerinde
dagilmalarinin deney parametrelerine bagl olarak degistigi gozlenmistir. Deney 1

parametresinde (700 Hz, 500 V, A tipi ¢6zelti) nispeten mikro bosluk sayisinin daha az ve



mikro bosluk caplarmin ise daha kiiciik oldugu goriilmektedir. Bu durumun Deney 1’de
kaplama siiresi boyunca devam eden akim degerlerinin diger deneylere nazaran oldukga
diisiik seviyelerde ilerlemesinden kaynaklandig: diisiiniilmektedir (Darband 2019). Hussein
ve digerleri (2015) calismalarinda; mikro bosluk boyutlarinin yiizey tlizerinde olusan enerji
ile alakali oldugunu, bu enerjinin ¢esitli kaplama parametreleriyle kontrol edilebilecegini
ifade etmislerdir. Ayrica, kaplamanin yiizey morfolojisine etkisini inceleyen c¢aligmalarda
uygulanan frekansin artmasiyla birlikte mikro bosluk sayisinin arttigi ve mikro bosluk
capmin distigi goriilmektedir (Lv vd, 2008; Yang ve Wu 2010, Darband, 2019). Mikro
bosluklarin tiniform ve itiniform olmayan dagilimindaki farklarin nedeni ise Parfenov ve
digerleri (2007) tarafindan ark kanallar1 igeresindeki bdlgesel ergimelerden ve erimis
malzemenin dagilimindan kaynaklandigi ileri siirilmiistiir. Literatiirde sunulan ¢alismalar
kaplama yiizeyindeki mikro bosluklarin yapisi lizerinde kaplama parametrelerinin etkili
oldugunu agik bir sekilde gostermektedir. Ozetle, MAO prosesinde; frekans, voltaj, islem
stiresi degerleri ve ¢ozelti konsantrasyonunun kaplama morfolojisi tizerinde ki etkisi
oldukga belirgindir (Bayati vd., 2010).

Taban malzemeler iizerine biiyiitiilen kaplamalarin kalinliklar1 6zellikle kaplamalarin
stirtinme ve asinma direncini énemli derecede etkilemektedir (Lv vd, 2008; Hussein,
2012). AZ91 alasimi tizerine farkli parametrelerde biiyiitilen kaplamalarin kesit
goriintlileri sirasiyla Sekil 4.5, Sekil 4.6, Sekil 4.7 ve Sekil 4.8’de verilmistir. SEM
goriintiilleri yardimiyla farkli noktalardan kaplama kalinliklar1 6l¢iilmiis ve ortalama
degerleri alinarak Tablo 4.1°de verilmistir. En diisiik ortalama kaplama kalinligi 26 um
olarak Deney 1 sartlarinda elde edilirken, en yiiksek ortalama kaplama kalinligi =60 pm
olarak Deney 2 sartlarinda elde edilmistir. Deneylerde, kaplama parametre seviyelerinin
buna bagli olugan faz yapilariim kaplama kalinlig: izerinde etkili oldugu diistiniilmektedir.
Sekil 4.6’da detay goriintii olarak MAO kaplamanin {i¢ katmanli yapisina yer verilmistir.
Taban malzeme iizerinde olusan ¢ok ince bariyer tabakanin SEM goriintiileri ile net olarak
belirlenmesi oldukca zordur. Ancak, ¢ok fazla mikro bosluk sayisina sahip porlu zayif
yiizey ile hemen altinda yer alan yogun ana tabaka net sekilde goriilmektedir. Elde edilen

SEM goriintiileri literatiir ile eslesmektedir (Hussein, 2013).
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vac mode mag [] WD det | spot | mode pressure —— 50 pm
High vacuum | 5.00kV | 2000x | 109 mm | ETD | 3.0 SE | 7.03e-4 Pa Erzincan University

Sekil 4.1. Deney 1 sartlarinda AZ91 alasimi iizerine MAO yontemi ile biyiitiilen
kaplamanin yiizey morfolojisi

-

HV mag [] WD i det | spot modé pressure —— 50 pm
High vacuum | 5.00kV | 2000x | 10.5mm | ETD | 3.0 SE |3.13e-4 Pa Erzincan University

vac mode

Sekil 4.2. Deney 2 sartlarinda AZ91 alagimi iizerine MAO yontemi ile biiyiitiilen
kaplamanin yiizey morfolojisi
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vac mode HV maélj ] WD det | spot | mode i pressure ';50 um
High vacuum | 5.00kV | 2000x | 104 mm | ETD | 2.5 SE |8.61e-4 Pa Erzincan University

£ et

Sekil 4.3. Deney 3 sartlarinda AZ91 alasimi iizerine MAO yontemi ile biiyiitiilen
kaplamanin yiizey morfolojisi

mikro ¢atlaklar :

\Iac mode HV magrij WD det | spot | mode p;‘essure
High vacuum | 5.00kV | 2000x | 11.1 mm | ETD | 3.0 SE | 3.83e-4 Pa Erzincan University

Sekil 4.4. Deney 4 sartlarinda AZ91 alasimi iizerine MAO yontemi ile biiyiitiilen
kaplamanin yiizey morfolojisi
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vac mode 2\% ‘ r;wag [I V\ED det | spot | mode pressure [ — 206 m
High vacuum | 10.00kvV | 500x | 80 mm | ETD | 3.0 SE | 1.82e-4 Pa Erzincan University

Sekil 4.5. Deney 1 sartlarinda AZ91 alasimi lizerine MAO yontemi ile biiyiitiilen
kaplamanin kesit goriintiisii

J ﬁorlu za;lf Vt"

H «

vac mode HV mag [] WD det | spot | mode pressure —— 200 pm
High vacuum | 10.00kV | 500x |[7.4mm | ETD | 3.0 SE | 2.04e-4 Pa Erzincan University

Sekil 4.6. Deney 2 sartlarinda AZ91 alagimi lizerine MAO yontemi ile biiyiitiilen
kaplamanin kesit goriintiisii
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vac mode HV mag [] WD det | spot | mode | pressure R —,',} pym ————
High vacuum | 10.00kvV | 1000x | 11.3mm | ETD | 3.0 | SE | 1.39e-4Pa Erzincan University

Sekil 4.7. Deney 3 sartlarinda AZ91 alasimi iizerine MAO yontemi ile biiyiitiilen
kaplamanin kesit goriintiisii

vac mode HV mag ] WD d;t spot mode presstn'é —— 200 pm
High vacuum | 10.00kV | 500x | 11.5mm | ETD | 3.0 SE 1.30e-4 Pa Erzincan University

Sekil 4.8. Deney 4 sartlarinda AZ91 alasimi iizerine MAO yontemi ile biiyiitiilen
kaplamanin kesit goriintiisii
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Tablo 4.1. Farkli parametrelerde ve seviyelerde AZ91 alasimi {lizerine MAO yo6ntemi ile
biiyiitiilen kaplamalarin film kalinliklari

Kaplama Islemi Deney 1 Deney 2 Deney 3 Deney 4
Ortalama Kalinhk ~26 ~60 ~A7 ~54
(um)

Taban malzeme (AZ91 alasimi) ve MAO yontemi ile Taguchi Deney Planina gore
farkli parametrelerde biiyiitiilen kaplamalarin XRD grafikleri Sekil 4.9, Sekil 4.10, Sekil
4.11, Sekil 4.12 ve Sekil 4.13” de verilmistir. MAO yontemi ile biiyiitiillen MgO’in farkli
kristal yapilarda blyilidiigii literatiirde detayli olarak verilmektedir. Bu caligmalarda;
magnezyum alagimlari {izerine biiyiitiilen MAO kaplamalar1 sonucunda olusan temel fazin
MgO oldugu vurgulanmistir (Bai ve Chen, 2009; Chen vd., 2010; Durdu vd., 2011;
Demirci vd., 2013). Chen ve digerleri (2010) c¢alismalarinda; MAO kaplama islemi
siiresince olusan yiiksek sicakligin MgO fazmnin olusumuna yardimci oldugunu
belirtmislerdir. Ayrica MAO ile kaplanmig numunelerin XRD analizlerinde NaxSiOs,
Na:HPO4 ve KOH elektrolitik ¢ozelti igerisindeki kimyasallardan kaynaklanan Mg»SiO4 ve
Mg(PO4) fazlarmin varligmni tespit etmislerdir. Liang ve digerleri (2007) c¢alismalarinda;
Na>SiO3+KOH elektrolitik ¢o6zeltisinde gergeklestirdikleri deneylerde kaplamalarin
yapisinda MgO ve MgySiOs fazlarin olustugunu belirlemislerdir. Elde edilen XRD
analizleri sonucunda, MgO ve MQ@2SiO4 pikleri tespit edilmistir. Biiyiitiilen kaplamalar
birlikte incelendiginde 20=36.39°, 20=38.02°, 26=42.98°, 20=62.36°, 20=74.71°,
20=78.66°"da MgO fazlarinin varliginin Deney 2 ve Deney 4 sartlarinda diger sartlara
nazaran oldukca yiiksek siddetlerde bulundugu tespit edilmistir. Bu durum oksit
tabakasinin kalinligina da yansimistir. Benzer sekilde ¢ozelti icerisine eklenen
kimyasallardan kaynaklandigi diigiiniilen Mg2SiO4 ve Mg(POs) fazlarinin Deney 2 ve
Deney 4 sartlarinda yogunluklarinin ve siddetinin daha yiiksek oldugu Sekil 4.11 ve Sekil
4.13°de goriilmektedir. Bu durum uygulanan farkli frekans, voltaj ve ¢ozeltilerin kaplama
yapist lizerinde oldukga etkili oldugunu gostermektedir. XRD analizi ile elde edilen

sonugclar literatiir ile benzerlik géstermektedir (Durdu vd., 2011; Duan vd., 2007).
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1-Mg

— AZ91 (Taban Malzeme)

Siddet (a.u.)

1“ 1

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
20 (Derece)

Sekil 4.9. AZ91 magnezyum alasiminin XRD analizi

i 1-Mg
2-MgO
! 3-Mg,SiO,
~L 9 4-Mg;(PO,)
F
3 -
% — Deney 1
m. —

20 25 30 35 40 45 S50 55 60 65 70 75 80 8 90
20 (Derece)

Sekil 4.10. Deney 1 sartlarinda AZ91 alasimi iizerine MAO yontemi ile biiyiitiilen
kaplamanin XRD analizi
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i I-Mg
2-MgO
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Sekil 4.11. Deney 2 sartlarinda AZ91 alagimi tizerine MAO yo6ntemi ile bilyiitiilen
kaplamanin XRD analizi

1-Mg
2-MgO
5 1 3-Mg,Si0,
_ 1
44 4-Mgy(PO,)
—— Deney 3
_ 2 1 y
33

Siddet (a.u.)

T T T T T T T T T T T T T

200 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 8 90

20 (Derece)

Sekil 4.12. Deney 3 sartlarinda AZ91 alasimi iizerine MAO yoOntemi ile biiyiitiilen
kaplamanin XRD analizi
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Sekil 4.13. Deney 4 sartlarinda AZ91 alasimi iizerine MAO yoOntemi ile biiylitiilen
kaplamalarin XRD analizi

4.1.2. Scratch Testi Sonuglari

Kaplama ile taban malzeme adezyonu biiyiitiilen kaplamalarin performans: agisindan
yiizey miihendisliginde ve tasariminda oldukg¢a biiyiikk 6neme sahiptir. Kaplama ile taban
malzeme adezyonunu 6l¢mek igin en sik kullanilan yontemlerden biri ¢izme (scratch)
testidir (Hintermann vd., 1984; Ollendorf ve Schneider 1999). Bu ¢alismada; MAO islemi
sonrast AZ91 alasimu ile kaplama arasindaki adezyonu 6lgmek i¢in artan yiik scratch testi
kullanilmustir. Scratch testinde, lineer olarak artan bir kuvvet altinda, elmas u¢ kullanilarak
kaplama yiizeyi ¢izilirek ve olusan ¢izikler {izerinden elde edilen hasara neden olan kuvvet
belirlenir. Elde edilen bu kuvvet kritik yiik (Lc-Critical Load) olarak tanimlanmakta ve bu
deger kaplama ile taban malzeme arasindaki adezyon kuvveti olarak kabul edilmektedir.
Kaplamanin hasara ugramasi sirasinda dort farkli kritik yiik (Lci, Lcz, Lcs ve Lca)
tanimlanmaktadir. S6z konusu kritik yiiklerin belirlenmesi sirasinda gozlemlenen hasar
olusum asamasi Tablo 4.2°de verilmistir. Literatiirde oksit kaplamalarin adezyon

testlerinde kritik yiik olarak Lco degeri esas alinmaktadir (Yerokhin vd., 2000).
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Tablo 4.2. Scratch testinde hasar olusum asamalari

Kritik Yiik

(Lc) Derecesi Hasar olusum asamalari

Cizme izi i¢inde yar1 dairesel ¢atlak ve kismi hasar olusumu

Le (kohezif ayrilma)

Lc2 Izin u¢ kisimlarindaki adezif pullanma (chipping)
Lcs Kaplamanin taban malzemeden ayrilmasi

Lca Kaplamanin tamamen hasara ugramasi

Scratch testi siiresince adim adim artan yiik dogrultusunda taban malzeme ile
kaplama arasinda ¢izik hatlar1 olusmaya baslar. Numuneye ilk yiik uygulandiginda ¢izik
kenarinda ¢ok kiiglik boyutlarda c¢atlamalar meydana gelir. Uygulanan kuvvet
arttirlldiginda cizik kenarinda meydana gelen catlamalar zamanla ilerler ve kopma seklinde
numuneden ayrilir. Bu tiir ayrilmalara kohezif ayrilma adi verilmekte ve genellikle
kaplama igerisinde olusmaktadir. Uygulanan yiik artarak devam ettiginde ¢izik kaplama
ara ylizeyini gecerek taban malzemeye ulasir ve zamanla kaplama tabakasi ¢izici elmas uca
yapigarak taban malzemeden ayrilir. Bu tiir ayrilmalara ise adezif ayrilma adi1 verilmektedir
(Stallard vd., 2006).

Taguchi deney planina gore farkli parametre ve seviyelerde AZ91 alasimi {izerine
biiyiitilen MgO kaplamalarin scratch testinden elde edilen siirtiinme kuvvetine gore
normal yiikteki degisimi gosteren egriler ve ¢izme izi goriintiileri Sekil 4.14, 4.15, 4.16 ve
4.17°de verilmistir. Bu ¢alismada kaplamalar1 hasara ugratan adezyon kuvveti olarak Lc»
degeri dikkate alinmistir. Biiyiitiilen kaplamalarin Le2 kritik yiik degerler1 Sekil 4.18°de
siitun grafigi halinde verilmistir. Her numune i¢in 0.2 N yiiklemeden baslayarak 30.2 N
maksimum yiiklemeye kadar artan yiiklemeler uygulanarak scratch testi yapilmustir.
Kohezif mukavemeti gosteren Lci degerlerinin Deney 1 ve Deney 3 sartlarinda 0-5 N
arasinda degisen degerlerde oldugu, Deney 2 ve Deney 4 sartlarinda ise 10-15 N kadar
ciktig1 tespit edilmistir. Frekansin 700 Hz, ¢ozeltinin B tipi (3g/L) ve voltajin 650/-150 V
alindigi deney sartlarinda (Deney 2) en yiiksek kritik yiikk degeri Lco=24 N olarak
belirlenmigtir. Deney 2 sartlarinda biiyiitiilen MgO kaplamalarin en yiiksek Lc2 degerine
sahip olmasi kaplama yogunlugu ve faz yapist (Mg2SiOs ve Mg(POs) ile agiklanabilir
(Sekil 4.11°de goriildiigii gibi). Deney 2 ve Deney 4 sartlarinda, diger deney sartlarina gore
daha yogun sekilde var olan Mg>SiO4 ve Mg(PO4) fazlarinin taban malzeme ile kaplama

arasindaki adezyonu arttirict yonde etki ettigi diisliniilmektedir. Deney 2 sartlarinda
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biiyiitiilen kaplamalar incelendiginde diger kaplamalara gére mikro yapisinin daha yogun
oldugu goriilmektedir (Sekil 4.2). Demirci (2014) ¢alismasinda; oksit kaplama kalinligi
artist ile kaplamalarin yiik tasima kapasitesinin bir degerine kadar arttigini ve buna baglh
olarak adezyon direncininde bir miktar arttig1 ifade etmistir.

AZ91 alasimimin MAO islemi sonrasi scratch testinden elde edilen sonuglar Taguchi
Deney Tasarim Yontemine gore optimize edilmistir. Biiyiitiilen MgO tabakalarinin taban
malzemelere olan adezyonu degerlendirildiginde, kritik yiikiin (Lc2) en biiyiik degeri igin
parametrelerin etkinligi sirasiyla; voltaj, ¢ozelti tipi ve frekans olarak tespit edilmistir. Elde
edilen bu performans istatistiklerine gére en biiyiik en iyi degeri i¢in Taguchi Deney
Tasarim Yonteminin 6nerdigi; frekansin 700 Hz, ¢ozeltinin B tipi (3g/L) ve voltajin 650/-

150 V alindig1 deney sart1 (Deney 2) oldugu tespit edilmistir.

40.0 7 400 —,l 1.00 -

36.0 | 36.0 | 0.90
32.0 32.0 - 0.80

280 28.00.70

240 240 % 0.60 Kohezif Ayrilmalar

20.0 | 20.0 7 0.50

16.0 7|  16.0 = 0.40
12.0 12.0 -1 0.30
8.0 8.0 10.20

4.0 4.0 - 0.10

0ON— 0.0N— 0.00 T T T | T T T T T T T T |

0.20N 3.20 6.19 9.19 12.19 15.19 18.18 21.18 24.18 27.18 30.17
[ ! I ' I T I ! I T I ! I T I T I ! I ! 1

0.00mm  0.30 0.60 0.90 1.20 1.50 1.80 2.10 2.40 2.70 3.00

B Surtinme Katsayisi B Surtinme Kuvveti B Normal Kuvvet

Sekil 4.14. Deney 1 sartlarinda AZ91 alasimi iizerine MAO yontemi ile biyiitiilen
kaplamanin scratch testi grafigi
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T T T T

00N~ QON — 000 7 71 1 7 ] T T T 1 T |
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0.00mm  0.30 0.60 0.90 1.20 1.50 1.80 2.10 2.40 2.70 3.00

|
12.19

B Sirtinme Katsayisi B Surtinme Kuvveti Bl Normal Kuvvet

Sekil 4.15. Deney 2 sartlarinda AZ91 alasimi ilizerine MAO yontemi ile biiyiitiilen
kaplamanin scratch testi grafigi

40.0 40.0 7 1.00
] . Le,=11N

36.0 ] 36.0 1 0.90

320 32.00.80

28.0 28.0 7 0.70 |

240 24.0— 0.60 Kohezif Ayrilmalar

200 20.0 - 0.50 — Adezif Ayrilmalar

16.0 16.0 — 0.40

12.0 12.0 -/ 0.30 |

80 80 —0.20

40 40 —0.10 |

0ON~— QON — 0.00 T T T T T T T T T T T T
0.20 N 3.19 6.19 9.18

I
30.15

[ ! I ' I ! I ! [ ! I ! I ! I ! I ' I ! 1
0.00mm  0.30 0.60 0.90 1.20 1.50 1.80 2.10 2.40 270 2.99

I I | T T I
12.18 15.17 18.17 21.16 24.16 27.15

B Sirtinme Katsayisi W Sirtinme Kuvveti Bl Normal Kuvvet

Sekil 4.16. Deney 3 sartlarinda AZ91 alasimi iizerine MAO yontemi ile biiyiitiilen k
kaplamanin scratch testi grafigi
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40.0 7 40.0 7 1.00

36.0 | 36.0 | 0.90
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28.0 | 28.00.70

240~ 24.0-10.60
1 1 1 Kohezif Ayrilmalar

20.0 -  20.0 - 0.50 Adezif Ayrilmalar

16.0 |  16.0 7 0.40 —

120 12.0 1 0.30

80 < 80 —0.20

40 4 40 —0.10

00N— QON — 000 FF—FT"+—7——"— 7T """ [T
020N 320 620 920 1220 1520 1820 2120 2420

I |
27.20 30.2C

B Sirtinme Katsayisi B Surtiinme Kuvveti B Normal Kuvvet

Sekil 4.17. Deney 4 sartlarinda AZ91 alasimi ilizerine MAO yontemi ile biiyiitiilen
kaplamanin scratch testi grafigi

30

25 A 24 N

20 20N

II N

Kritik Yiik Lc, (N)
s

10 A 8N

0 T T T T
Deney 1 Deney 2 Deney 3 Deney 4

Sekil 4.18. Farkli parametre ve seviyelerde AZ91 alagimi iizerine MAO yontemi ile
biiyiitiilen kaplamalarin Lcz kritik yiik degerleri
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4.1.3. Yiizey Profilometresi

Yiizey piiriizliliigii yiizeye dik olan bir kesitte belirli bir numune uzunlugu boyunca
belirli bir referans profiline ve profil ortalama ¢izgisine (Ra) gore belirlenmektedir. Ra
evrensel olarak tanimlanan piirtizliilik parametresidir. Yiizey piriizliiliigiinde bir diger
Oonemli parametre olan R;; yiizey piirlizliiliikk profilinin en yiiksek ve en diisiik noktalar
arasindaki dikey mesafeyi gosterir. MAO islemi sonrasi kaplamalarin yiizeylerinden
Olclilen yiizey piriizliliikk degerleri Ra Sekil 4.19°da R; ise Sekil 4.20°de verilmistir. En
diisiik yiizey piiriizliilik degerleri Deney 3 sartlarinda Ra=1.53pm ve Ro~11.4um olarak
elde edilirken en yiiksek yiizey piiriizliiliik degerleri ise Deney 2 sartlarinda Ra~4.34pm ve
R~27.8 um olarak elde edilmistir. Taguchi Deney Tasarim Yonteminin Onerdigi;
frekansin 700 Hz, ¢6zeltinin B tipi (3g/L) ve voltajin 650/-150 V alindig1 deney sart1 olan
Deney 2°de en yiiksek piiriizliiliikk degerleri elde edilmistir.

5 .
30 B Parlatilmig yiizey

45 [ Kaplanmis yiizey

4.0 -

3.5 1

Yizey Purtzlilagu, Ra (um)

0.0 ] [ - [

1 2 3 -
Deney Sartlan

Sekil 4.19. Farkli parametre ve seviyelerde AZ91 alasimi ilizerine MAQO yontemi ile
biiyiitiilen kaplamalarin ortalama yiizey piiriizliligii degerleri

Elde edilen sonuglar incelendiginde, artan kaplama kalinlig1 ile birlikte yiizey

purtizlillik degerlerinde bir artis gozlenmistir. Bu durum literatiir ile paralellik
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gostermektedir (Camlibel, 2017; Kilig, 2013). Bu olayi, Ming-Giang ve digerleri (2009)
calismalarinda; MAO prosesinin dogas1 geregi yiizeyde arklarin meydana geldigini ve
elektriksel desarjlar sonucunda mikro boyutlara sahip gézeneklerin olustugunu, olusan bu
kanallar vasitasi ile yiizeye malzeme tasmimi gerceklestigini ve bunun sonucu olarak

ylizey piiriizliliigliniin arttigini ifade etmislerdir.

. B Parlatilmis yiizey
] 1 Kaplannus yiizey
25 - —
Bl
=
r 20 A
5D
E
=
= 15
=
=5 I
& 10 A
=1
>~
5 -
0 B _— B S

1 2 3 =
Deney Sartlari

Sekil 4.20. Farkli parametre ve seviyelerde AZ91 alasimi lizerine MAO yontemi ile
biiyiitiilen kaplamalarin maksimum yiizey piriizliligi degerleri

4.1.4. MAO Yontemiyle AZ91 Alasinn Uzerine Biiyiitiilen MgO Kaplamalarin
Cizme (Scratch) Test Sonu¢larinin Optimizasyonu

AZ91 alasimimin MAO islemi sonrasi ¢izme (scratch) testinden elde edilen deney
sonuglart Taguchi Deney Tasarim Yontemine gore optimize edilmistir. MAO isleminin
performansi tizerinde iki temel parametrenin etkili oldugu bilinmektedir. Bu parametreler
elektriksel ve elektrolitik degiskenler olarak ikiye ayrilmaktadir (Darband vd., 2019).
Elektriksel degiskenler; gili¢ kaynaginin tiirli, akim yogunlugu, akim bosalma tiirii, vurus
orani, vurus zamani, frekans, uygulanan voltaj, kaplama siiresi vb.’dir. Elektrolitik

degiskenler ise; elektrolitin tiirii, elektrolitin sicaklig1 ve elektrolitin pH degeridir (Demirci,
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2014). Yapilan 6n denemeler ve literatiir aragtirmalari sonucunda MAO islemi iizerinde
Tablo 3.2°de verilen en etkin parametrelerin se¢imi ve seviyeleri belirlenerek AZ91 alagimi
tizerine Tablo 3.3’te verilen Taguchi Ls deney planina gore MgO kaplamalar
blylitilmiistiir.

AZ91 iizerine biiyiitilen MgO kaplamalar {izerinde yapilan scratch testleri
sonucunda elde edilen veriler ANOVA-TM paket programi kullanilarak analiz edilmistir.
Optimizasyon Kkriteri olarak ‘daha biiyiik daha iyi’ performans istatistigi segilmistir.
Parametrelerin optimizasyon kriteri lizerindeki etkilerini belirleyebilmek i¢in scratch test
sonuglarina gore kaplamalarin adezyon degerinin tespitinde kritik ylik olarak Lcz degeri
dikkate alinmistir. Lco kritik yiik degeri i¢in ‘daha biiylik daha iyi’ performans istatistikleri
kullanilmigtir (Demirci 2014). Calismadaki amag¢ LcC> degerinin en iyi oldugu deney
sartlarin1 belirlemek olmustur. Her parametrenin optimizasyon kriteri lizerindeki etkisi
hesaplanmis ve performans istatistigi grafikleri ve tablolar1 elde edilmistir. ‘Daha biiyiik
daha iyi’ performans istatistigine gore grafiklerdeki maksimum noktalarin sayisal degeri,
ilgili parametrenin en 1yi degerini, minimum noktalarin sayisal degeri ise en kotii degerini

gosterecek sekilde optimizasyon iglemi tamamlanmastir.

Performans Istatistigi

T T T T T T
700 Hz 1000 Hz 500 V 650 V ¢, ¢y

K (Frekans) L (Voltaj) M (Elektrolitik Cozelti)

Sekil 4.21. AZ91 alasimi iizerine biiyiitilen MgO kaplamalarin adezyonunu etkileyen
performans istatistigi grafigi
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ANOVA-TM programinin ¢iktilarindan biri olan Tablo 4.3’de gosterilen degerler
incelendiginde, MAO islemi i¢in kullanilan parametrelerden en etkin olan parametrenin L
ile gosterilen ‘Voltaj degeri’ oldugu tespit edilmistir. M ile gosterilen elektrolitik ¢ozelti
tipi ise ikinci etkin parametreyi gostermektedir.

Tablo 4.4 ANOVA-TM paket programina ait tiim deney sartlarinda alinan datalarin
istatistiksel degerlerini gostermektedir. AZ91 {izerine biiyiitiilen MgO kaplamalarin taban
malzemelere olan adezyonu degerlendirildiginde kritik yiikiin (Lc2) en biiyiik degeri i¢in
parametrelerin etkinligi sirasiyla; voltaj, elektrolitik ¢ozelti tipi ve frekans olarak tespit

edilmistir (Sekil 4.21).

Tablo 4.3. Adezyon 6zellikleri lizerinde parametrelerin etki siralamasi

K L M
Level 1 16.0000 9.5000 14.000
Level 2 15.5000 22.0000 17.5000
Delta 0.5000 12.5000 3.5000
Rank 3 1 2

Elde edilen bu performans istatistiklerine gore en biiylik Lc2 degeri i¢in Taguchi
Deney Tasarim Yonteminin onerdigi; voltajin 650 V, elektrolitik ¢dzelti tipinin B tipi
Cozelti ve frekansin 700 Hz oldugu deney sartidir. Bu sonuglar L4 ortagonal serisine uygun
olarak yapilmis olan deney plani ile karsilastirildiginda iyi uyum igerisinde oldugu

gorilmiistiir.

Tablo 4.4. ANOVA-TM paket programina ait istatistiksel veriler

Data | Total Mean S(squares) | S(squares) | Variation | S(squares) | Variance
DeNnoey n t m Ss Sr St Sm Ve
1 1 8.0000 | 8.0000 64.0000 0.0156 0.0000 64.0000 0.0000
2 1 24,0000 | 24.0000 | 576.0000 0.0017 0.0000 576.0000 0.0000
3 1 11.0000 | 11.0000 | 121.0000 0.0083 0.0000 121.0000 0.0000
4 1 20.0000 | 20.0000 | 400.0000 0.0025 0.0000 400.0000 0.0000
N T M ss SR ST SM VE
4 63.0000 | 15.7500 | 1,161.0000 0.0281 168.7500 | 992.2500 56.2500
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Tahmin edilen deger ile bulunan deger arasindaki hata i¢in giliven araligi
degerlendirilmistir. Burada tahmini hata, teorik bulunan deney sartlar1 ile dogrulama
deneyin uygulanmasi ile bulunan degerler arasindaki iligkidir. Tahmini hata i¢in giiven
araligt ANOVA-TM paket programiyla hesaplanmistir. Taguchi Deney Tasarim Y6ntemine
gore optimize edilen adezyon oOzelliklerinin %95 giiven aralifinda oldugu belirlenmistir.
Dogrulama deneylerinde elde edilen performans degerleri hesaplanan giiven araligi iginde
oldugu i¢in deneysel sonuglarin %5 hata seviyesinde kabul edilebilir oldugu sodylenebilir.

Yapilan bu ¢aligma literatiir ile uyumludur (Demirci, 2014).

4.2. HiPIMS Yontemi ile AZ91 Alasinn Uzerine Biiyiitiilen CrAlYN/CrYN
Gradient  Kaplamalarin  Yapisal ve  Adezyon  Ozelliklerinin
Optimizasyonu

4.2.1. Kaplamalarin Yapisal Karakterizasyonu

Taguchi L4 deney planina gére AZ91 taban malzeme tizerine HiPIMS-PVD teknigi

ile biiytitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin cam iizerine biiyiitiilen drneklerinden
aliman SEM goriintiileri ile kalinliklar1 tespit edilmistir. Farkli parametre ve seviyelerde
biiyiitiilen kaplamalarin SEM goriintiileri Sekil 4.22, Sekil 4.23, Sekil 4.24 ve Sekil 4.25°te
verilmistir. SEM goriintiileri incelendiginde en diisiik kaplama kalinligi Sekil 4.22°de
goriildiigl gibi R1 deney sartlarinda t=0.83 um olarak elde edilirken, en yiiksek kaplama
kalinlig1 R2 deney sartlarinda t=1.66 um olarak elde edilmistir. Tiim deneylere ait kaplama
kalinlik degerleri ise Tablo 4.5’de verilmistir. R2 deney sartlarinda; CrAIYN/CrYN
gradient kaplamalarin biiyiitiilmesine etki eden parametreden CrY hedefe uygulanan voltaj
degerinin 400 V, Al hedefe uygulanan hedef akimimin 1.5 A ve N2 miktariin 4.5 gr oldugu
seviyelerde en yiiksek kalinlik degeri tespit edilmistir. Dort farkli deney sartlart (R1, R2,
R3 ve R4) incelendiginde, kaplama kalinliginin en yiiksek oldugu R2 deney sartlarinda Al
hedefe uygulanan hedef akiminin ve sisteme verilen N2 (gr) miktarinin en yiiksek degeri
aldig1 tespit edilmistir (Tablo 3.4). Mevcut literatiir incelendiginde, N2 miktarinin
artmasiyla birlikte kaplanan ince filmlerin kalinliginda bir miktar azalma meydana geldigi
goriilmektedir. Bu azalmanin sebebini Ding ve digerleri (2008) N2 miktarnin arttik¢a
reaktif gazin hedef yiizeyinde nitriir faz1 olusturmasi, dolayisiyla bu nitriir tabakasinin
hedef malzemenin sigratma oranini azaltmasi olarak agiklamaktadir. Ancak, Deney 2
sartlarinda sisteme verilen N2 miktarmin diger deney sartlarina gére (R1 ve R4 deney

sartlar1) yiiksek olmasina ragmen, kaplama kalinliginin daha yiiksek elde edilmesi (t~1.66
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um), Al hedefe uygulanan hedef akiminin kaplama kalinliginin belirlenmesinde daha etkin
rol oynadigimi agik¢a gostermektedir. Baran (2007) calismasinda; hedef malzemelere
uygulanan akim degerinin artisiyla birlikte kaplama tabakasinda yogun kolonsal yap1 elde
edilirken kaplama kalinliklarinda da artis gosterdigini tespit etmistir.

R1, R2, R3 ve R4 deney sartlarinda elde edilen kaplamalar incelendiginde,
kaplamalarin olduk¢a yogun, homojen, diizgiin ve kompakt bir mikro yapiya sahip oldugu
gbzlenmistir. Kaplama islemlerinde ideal kaplama kalinliginin elde edilmesinin yani sira
mikro yapinin yogun olmasi sertlik i¢in 6nemli bir parametre olmaktadir. Sert (2019)
caligmasinda; Itriyum (Y) atomlarinin CrAIN kafes yapisindaki Cr ve Al atomlarinin yerini
alarak CrAlYN kati ¢ozelti kaplamalar1 olusturdugunu ifade etmistir. Ayrica, CrAIYN
kaplamalarinin yiizey ve kesit morfolojilerinin koni tanecikler ve kolonsal yapilar
sergiledigini belirtmistir. Qi ve digerleri (2013) c¢alismalarinda; CrAIYN kaplamalarda
koni taneciklerinin boyutlarinin ve kesit yapisindaki kolonsal yapilarin genisliklerinin artan
Y orani ile birlikte diisiise gegtigini belirlemislerdir. Sekil 4.22, Sekil 4.23, Sekil 4.24 ve
Sekil 4.25’teki SEM goriintiileri dikkatlice incelendiginde s6z konusu kolonsal yapilarin

varligindan s6z etmek miimkiindiir.

R1

?}’; [ vac mode HV mag [] [ WD det Vspot mode [ pressure
® High vacuum | 10.00 kv | 50000 x | 12.6 mm | ETD | 3.0 | SE | 5.13e-4 Pa Erzincan University

Sekil 4.22. R1 deney sartlarinda cam taban malzeme iizerine HiPIMS-PVD yo6ntemiyle
biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamanin SEM goriintiisii
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vac mode HV mag [] WD det | spot | mode pressure —5um
High vacuum | 15.00kV | 20000 x | 16.1 mm | ETD | 3.0 SE | 2.09e-4 Pa Erzincan University

Sekil 4.23. R2 deney sartlarinda cam taban malzeme iizerine HiPIMS-PVD yontemiyle
biytitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamanin SEM goriintiisii

t=1.30 um

vac mode HV [ mag [] [ WD det | spot moder pressure [ —10 pm
XR High vacuum | 20.00kV | 10000 x | 11.0 mm | ETD | 2.5 SE 1.35e-3 Pa Erzincan University

Sekil 4.24. R3 deney sartlarinda cam taban malzeme iizerine HiPIMS-PVD yo6ntemiyle
biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamanin SEM goriintiisii
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el

A vac mode ‘ HV [ mag [] WD det bspot mode [ pressure [ —5um
& High vacuum | 15.00 kV | 20 000 x | 13.4 mm | ETD SE | 2.09e-4 Pa Erzincan University

Sekil 4.25. R4 deney sartlarinda cam taban malzeme tizerine HiPIMS-PVD yontemiyle
biytitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamanin SEM goriintiisii

Tablo 4.5. Farkli parametre ve seviyelerde AZ91 alagimi lizerine HiPIMS-PVD yo6ntemiyle
biiyiitiillen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin ortalama kalinlik degerleri

Kaplama Islemi R1 R2 R3 R4

Ortalama Kalinhik (um) ~0.83 ~1.66 ~1.30 ~1.57

AZ91 alagimi ilizerine HiPIMS-PVD yontemiyle biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient
kaplamalarin EDS analiz sonuglar1 Sekil 4.25, Sekil 4.26, Sekil 4.27 ve Sekil 4.28de
sirastyla verilmistir. Ayni sartlar altinda biiyiitillen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin
EDS analizleri cam taban malzemeler tizerinde gergeklestirilmistir. CrAIYN/CrYN
gradient kaplamalarin ylizeyinden alinan EDS analizlerine gore; Cr, Al, Mg, Y ve N atom
miktarlart Tablo 4.4’de verilmistir. R2 deney sartlarinda CrAlIYN/CrYN kaplamalar
icerisinde bulunan Al elementinin (%) miktar1 diger sartlara gore daha fazladir (Tablo 4.5).
Bu durum kaplama kalinh@indaki artisin bir gostergesi olarak kabul edilebilir.
Literatiirdeki ¢aligmalar hedef malzemelere uygulanan akim degerinin artmasinin paralel

olarak belirli bir orana kadar kaplama kalinhiginda da artis sagladigin1 gostermektedir

(Baran, 2007; Hovsepian, 2009).
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1o Al Kat Element (Wt) % (At %
9.9K NK 15.52 26.35
oK 16.47 24.48
BaK MgK 1.32 1.3
7.7K AIK 38.68 34.1
SiK 2.99 2.53
6.6K
CrK 23.95 10.95
5.5K YK 1.07 0.29
44K Cr Ka
33KN ke
Si Ka
22K| O Kal
Cria Y Lp3
LIk CrKp1
sile Mo Kay Lo N v ka
Al ad A -
0.0K
00 16 3.2 48 6.4 8.0 96 1.2 12.8 144 16

Sekil 4.26. R1 deney sartlarinda cam taban malzeme iizerine HiPIMS-PVD yo6ntemiyle
biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamanin EDS analizi

99K AlK Element  (WD%  (A)%
- NK 11.01 20.63
8.8K OK 11.08 18.17
77K MgK 1.4 1.51
AIK 45.85 44 57
6.6K YL 1.65 0.49
CrK 29.01 14.64
5.5K
44K Cr Kat
3.3k
0 Kal
2.2K
Crla
11K Y Lp3
N Kol Mg KaY La Cr kg1 Y Ka
YT — N
0.0 16 32 48 5.4 8.0 96 112 1238 144 16

Sekil 4.27. R2 deney sartlarinda cam taban malzeme tizerine HiPIMS-PVD yo6ntemiyle
blyiitiilen CrATYN/CrYN gradient kaplamanin EDS analizi

10.0K
CrKa Element (WH%  (A)%
0K NK 15.97 29.54
80K oK 14.74 23.86
MgK 3.44 3.67
70K Al Ka AIK 22.33 21.44
60K CrK 4258 21.22
YK 0.93 0.27
5.0K
4.0K Cr Lo
3.0K!
2.0K
1.0K!
Y Ka
0.0K
0.0 8.0 96 11.2 128 144 16

Sekil 4.28. R3 deney sartlarinda cam taban malzeme iizerine HiPIMS-PVD yo6ntemiyle
biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamanin EDS analizi
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10.8K CrKa Element (Wt)%  (AH%

Al Ka NK 12.72 25.33
9.6K oK 9.98 174
8K MgK 1.39 16
AIK 30.3 31.34
7.2K CrK 44.93 24.11
Y K 0.68 0.21

6.0K

4.8K

3.6K
Cr La
24Kl 0 ka1

I Y L3
N Kal Mg Ka Y La

Cr KBl

1.2K

0.0K
0.0 16 32 4.8 6.4 8.0 9.6 112 128 144 16

Sekil 4.29. R4 deney sartlarinda cam taban malzeme iizerine HIPIMS-PVD yontemiyle
biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamanin EDS analizi

Tablo 4.5. Farkli parametre ve seviyelerde AZ91 alasimi tizerine HiPIMS-PVD yontemiyle
biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarm EDS analizi

Deney No R1 R2 R3 R4

Cr 23.95 29.01 42.58 2411

% Al 38.68 45.85 22.33 31.34
Atom Mg 1.32 1.4 3.44 1.39
Y 1.07 1.65 0.93 0.68

N 15.52 11.01 12.72 12.78

Cam taban tizerine R1, R2, R3 ve R4 deney sartlarinda HiIiPIMS-PVD yo6ntemi ile
biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin XRD analiz sonuglar1 Sekil 4.30°da
verilmisgtir. CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin faz yapisinda CrN, AIN ve Cr2N
fazlarinin olustugu goriilmektedir. XRD analizleri sonucunda; cam malzemeler lizerine
biiyiitiilen CrAIYN/CrYN kaplamalar birlikte incelendiginde 20~37° ve 20~44°"de CrN ve
AIN fazlarinin varliginin R1, R2 ve R4 deney sartlarinda R3 deney sartina nazaran oldukca
yiiksek siddetlerde bulundugu tespit edilmistir. R3 deney sartlarinda CroN fazinin varhigi
da gozlenmistir. Ma ve digerleri (2019) calismalarinda; Ti6Al4V taban malzemeleri
tizerine HiPIMS-PVD yontemiyle CrAlYN/CrN gradient kaplamasi biiyiitmisler ve
kaplamalarin yapisinda yiiksek siddette CrN ve AIN fazlarinin olustugunu belirlemislerdir.
Benzer ¢alismalarda elde edilen sonuglar1 desteklemektedir (Hovsepian vd., 2010; Chen
vd., 2019; Sert, 2019).

59



1-CrN
2-AIN
3'CI‘2N

—_

[Ri - |R2 -

30 40 50 60 70 80 90 20 30 4 50 60 70 80 90

Siddet (a.u)
S

R3 la | M

20 30 40 50 60 70 80 90 20 30 40 50 60 70 80 90
20 (Degree)

Sekil 4.30. R1, R2, R3 ve R4 deney sartlarinda cam taban {izerine HiPIMS-PVD
yontemiyle biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin XRD analizi

4.2.2. Scratch Testi Sonuglar:

Taguchi deney planina gore farkli parametre ve seviyelerde biiyiitiilen
CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin AZ91 taban malzemeleri igin scratch testi sonuglari
Sekil 4.31, Sekil 4.32, Sekil 4.33 ve Sekil 4.34’te verilmistir. CrAIYN/CrYN gradient
kaplamalar1 hasara ugratan adezyon kuvveti olarak Lc, degeri dikkate alinmistir. Sekil
4.35’te ise AZ91 iizerine biyiitilmis tim CrAlYN/CrYN gradient kaplamalara ait Lc.
kuvvetinin sayisal degerlerinin grafigi verilmistir. Her numune i¢in 0.2 N yiiklemeden
baglayarak 50.2 N maksimum yiiklemeye kadar artan yiiklemeler uygulanarak scratch testi
yapilmistir. Kohezif mukavemeti gdsteren Lci degerlerinin tiim deney sartlart i¢in 0-5 N
arasinda degisen degerlerde oldugu, adezif mukavemeti ifade eden Lc2 degerlerinin ise 5-
10 N araliginda degistigi tespit edilmistir. scratch testi sonuglar1 incelendiginde, AZ91
alagimu iizerine biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin adezif hasarini tanimlayan

Lco degerinin en yiikksek oldugu deney sartinda kritik yiik degeri Lco~8 N olarak
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belirlenmistir. R1 ve R4 deney sartlarinda kritik ylik degeri neredeyse birbirine yakin
(Lco~8 N) olarak belirlenirken, R2 ve R3 deney sartlarinda ise bu deger Lco~7 N olarak
elde edilmistir. Elde edilen sonuglar AZ91 alasimi {izerine biiyiitiilen CrAIYN/CrYN
gradient kaplamalar ile taban malzeme arasindaki adezyon mukavemetinin olduke¢a diisiik
oldugunu gostermektedir. Bu amagla, bu tez ¢alismasi HiPIMS-PVD yontemi ile
CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin biyiitilmesi ve taban malzeme ile kaplama
arasindaki mekanik uyumsuzlugun minimize edilmesi icin MAO yontemi ile MgO ara

tabakasinin biiyiitiilmesi tizerine odaklanmustir.

60.0
54.0
48.0 y
42.0
36.0
30.0
24.0 ; 24.0 1 0.40
18.0 - 18.0 =1 0.30
12.0 ‘ 12.0 1 0.20
6.0 6.0 71 0.10 -
00N ‘ 0.0N — 0.00 T T

I ! I I I ! [ I I ! |
15.18 20.17 25.16 30.15 35.15 40.14 45.13 50.12

I T T T T T I T T ! T ! T T T T I ! 1
0.50 1.00 1.50 2.00 2.50 3.00 3.49 3.99 4.49 4.99

! [ ! I
0.20N 5.19 10.18

T

[
0.00 mm

W Sirtinme Katsayisi B Surtinme Kuvveti Bl Normal Kuvvet

Sekil 4.31. R1 deney sartlarinda AZ91 alasimi iizerine HiPIMS-PVD yo6ntemiyle
biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamanin scratch testi grafigi
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60.0 | 60.0 | 1.00 - 3
| ) Lc,=7N

540 54.0 1090

480 |  48.0 — 0.80 |

420 42.0- 0.70 }

360 360 0.60 Adezif Ayrilmalar

. | B ] . | ‘\ at ;v‘rl ,!‘ ”
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240 24.0 1 0.40

18.0 - 18.0 1 0.30

120 | 12.0 7 0.20 |

60 | 60 —0.10
00N~ QON — 0.00 — I — R a— m—— T T T T T ]

020N 519 1018 1518 2017 2516  30.15 3515 4014 4513  50.12

f T T T I f 1 T T T T J T T I ' T ! T T I
0.00mm  0.50 1.00 1.50 2.00 2.50 3.00 3.49 3.99 4.49 4.99

M Sirtinme Katsayisi B Surtinme Kuvveti B Normal Kuvvet

Sekil 4.32. R2 deney sartlarinda AZ91 alasimi lizerine HiPIMS-PVD yontemiyle
biyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamanin scratch testi grafigi

600 60.0
540  54.0
480-{ 480
420-{ 420 | | :
3001 300050 [KARAERIE LT ' M RN X
240 240 0.40 |
180  18.0 - 0.30 |
120  12.0 - 0.20 |
60- 6.0 0.10

OON~— O0.O0N~— 0.00 T T T T T T T T T T T T T T T T T I
0.20N 5.19 10.18 15.18 20.17 25.16 30.15 3515 40.14 45.13

T

I
50.12

W Sirtinme Katsayisi M Sirtiinme Kuvveti Bl Normal Kuvvet

Sekil 4.33. R3 deney sartlarinda AZ91 alasimi tizerine HiPIMS-PVD yo6ntemiyle
biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamanin scratch testi grafigi
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Sekil 4.34. R3 deney sartlarinda AZ91 alasimi lizerine HIiPIMS-PVD yontemiyle
biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamanin scratch testi grafigi

O S -
(=
1 1

8N 8N
7N 7N

Kritik Yik Le, (N)
(3] (9%} E=N 9] (=2} ~ [ee] O

0 T T T T
R1 R2 R3 R4

Sekil 4.35. Farkli parametre ve seviyelerde AZ91 alasimi iizerine HiPIMS-PVD
yontemiyle ile biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin Leo kritik yiik
degerleri
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4.3. HiPIMS Yontemi ile AZ91 Alasim Uzerine Biiyiitiilen Dubleks
Kaplamalarin Yapisal ve Adezyon Ozelliklerinin Optimizasyonu

4.3.1. Kaplamalarin Yapisal Karakterizasyonu

Taguchi L4 deney planina gore AZ91 alasimi tizerine MAO yoOntemiyle biiyiitiilen
MgO kaplamalarin scratch test sonuglarinin analizi ile optimum sartlar belirlenmistir.
Belirlenen parametrelerin seviyelerine gore AZ91 taban malzemeler iizerine MAO yo6ntemi
ile MgO tabakalar1 biiyiitiilmiistir. MAO islemini takiben HiPIMS-PVD yontemi ile
CrAIYN/CrYN gradient kaplamalar: biyiitillerek dubleks yiizey islemi gergeklestirilmistir.
Dubleks kaplamalara ait kesit ylizeyinden alinan SEM goriintiileri ile kalinliklar: tespit
edilmistir. Sekil 4.36, Sekil 4.37, Sekil 4.38 ve Sekil 4.39°da AZ91 alasimi {izerine
biiyiitiilmiis olan dubleks kaplamalara ait SEM goriintiileri verilmistir. Sekil 4.39°da
gosterildigi gibi taban malzeme tlizerinde MAO tabakasinin olustugu ve bu tabaka tlizerine
dort farkli deney sartinda biiyiitiillen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin kolonsal yapida
biiyiidiigii, olduk¢a yogun, homojen, diizgiin ve kompakt bir mikro yapiya sahip oldugu

goriilmiistiir.

AZ91 Taban Malzeme S5 S8

= 7‘\
N o s > ~ N

R
>
W, o

vac mode HV mag [] WD det | spot | mode pressure ——— 100 pm

%%
“U~ | High vacuum | 10.00kvV | 1000x | 15.1 mm | ETD | 3.0 SE | 2.09e-4 Pa Erzincan University

Sekil 4.36. R1 deney sartlarinda AZ91 alagimui tizerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin kesit
goruntisi
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CrAIYN/CrYN

AZ91 Taban Malzeme
S R O i

mag [J V T .spot mode I pressure P —,'; pm
High vacuum | 10.00 kV | 500 x | 153 mm | ETD | 3.0 SE | 2.09e-4 Pa Erzincan University

Sekil 4.37. R2 deney sartlarinda AZ91 alasimi iizerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin kesit
goruntusu

AZ91 Taban Malzeme ==

~

v . : . 2~ ~—
vac mode HV mag [ WD det | spot | mode pressure —— 200 ym
High vacuum | 10.00kV | 500 x | 13.6 mm | ETD | 3.0 SE | 2.09e-4 Pa Erzincan University

Sekil 4.38. R3 deney sartlarinda AZ91 alagimi {izerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin kesit
goruntisu
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AZ91 Taban Ma

o O & AN

oy ;'ac mode HV mag [] WD i d;t | siport moae pr.essure B 260 l]m
2 High vacuum | 10.00kV | 500x | 79 mm | ETD | 3.5 SE | 6.87e-4 Pa ‘ Erzincan University

Sekil 4.39. R4 deney sartlarinda AZ91 alasimi {izerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin kesit
goruntisu

Taguchi L4 deney planina gore AZ91 alaginu lizerine biiyiitillen dubleks kaplamalara
ait EDS analizi sonuglar1 Sekil 4.40, Sekil 4.41, Sekil 4.42 ve Sekil 4.43°de sirasiyla
verilmistir. R1, R2, R3 ve R4 deney sartlarinda Al, Cr ve CrY hedef malzemelerinden
geldigi diisiintilen Al ve Cr elementinin varligi tespit edilmistir. R2 deney sartlarinda, Al
elementinin varligi diger deney sartlara gore daha fazladir. Sekil 4.23’de goriildiigii gibi R2
deney sartlarinda en yliksek kaplama kalinligr elde edilmistir. Bununla birlikte R2 ve R4
deney sartlarinda karbon (C) elementinin varligina rastlanilmistir. Her iki deney sartinda
Al hedefe uygulanan akim degeri 1.5 A degerindedir. Akim degerinin diger sartlara gore
yiksek olmast Al elementinin % miktarinin arttirmasinin yaninda, C elementinin
olusmasina da imkan tanimmstir. R1 ve R3 deney sartlarinda olusan Si ve R3 deney
sartlarinda olusan P elementinin MAO oksit tabasinin biiyiitiilmesinde kullanilan

elektrolitik ¢cozeltilerden geldigi diisiiniilmektedir.
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10.8K

9.6K

8.4K

7.2K

6.0K

24K

1.2K

0.0K
0.

Al Ket

CrKa

Element (Wt) % (At) %
oK 25.55 40.82
Nak 1.14 1.27
AIK 33.82 32.04
SiK 14.66 13.34
CaK 2.22 1.41
Crk 22.61 1.1
8.0 9.6 11.2 128 144 16

Sekil 4.40. R1 deney sartlarinda AZ91 alagimi {izerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin EDS

analizi
12.0K
Al Ka Element (Wt)%  (At)%
102K CK 34.44 54.44
9.6k MgK 1.9 1.48
) AIK 61.2 43.07
8.4K PK 0.48 0.29
CrK 1.58 0.58
7.2K: MnK 0.39 0.14
6.0K
48K
e C Kal
24K Mn La CrKp1
1.2K P La - Mn Ka
cria V9B p Ka CrKa  Mn KBl
0.0Klaa -
0.0 16 32 48 6.4 8.0 96 11.2 128 144 16

Sekil 4.41. R2 deney sartlarinda AZ91 alagimi {izerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin EDS

analizi
Cr Ka
7.47K
0, 0,
6.64K Element (Wt)%  (At) %
oK 12.25 23.25
5.81K MgK 22.59 28.22
4.98K] AIK 17.66 19.87
5 Mg Kt SiK 2.45 2.65
4136 | YL 1.03 0.35
3.32K! Al Ka CrK 42.56 24.85
0 Kal MnK 1.48 0.82
249K
) Si Kat Crkp1
166K 5 &
Cf L Y Lp3 Mn Ka
0.83K
La Y La Mn KpB1 Y Ka
0.0 16 32 48 64 80 96 112 128 144 16

Sekil 4.42. R3 deney sartlarinda AZ91 alagimu {izerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin EDS

analizi
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10.0K Cr Ka Element (Wt) % (At) %

9.0K CK 6.52 17.72
- NK 6.43 14.98
OK 7.25 14.79
7.0k| O Kal MgK 2.88 3.87
6.0K AIK 1.31 1.59
CrLa YL 1.5 0.55
5.0K CrK 72.85 45.62
MnK 1.46 0.87
40K

30K C Kol AlKa

Cr Kp1

20N Kl“l Mg Koy | o

10K

0.0K
0.0

8.0 9.6 11.2 128 144 16

Sekil 4.43. R4 deney sartlarinda AZ91 alasimu iizerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin EDS
analizi

AZ91 alasimi lizerine biiyiitiilen dubleks kaplamalarin XRD analizi 20-90° tarama
araliginda, 0.1 derece tarama adiminda ve 2.5 derece/dk tarama hizinda gergeklestirilmistir.
R1, R2, R3 ve R4 deney sartlarinda MAO/HIPIMS-PVD yontemi ile biiyiitillen dubleks
kaplamalarin XRD analiz sonuglar1 Sekil 4.44, Sekil 4.45, Sekil 4.46 ve Sekil 4.47°de
verilmigtir. XRD analizleri kaplamalarin CrN, AIN, Cr2N, CrAIYN ve CrY igerdigini
gostermektedir. Analizler sonucunda R1, R2, R3 ve R4 deney sartlarinda 6zellikle CrN
siddetinin oldukea yiiksek degerde oldugu goriilmektedir. Bununla birlikte, XRD analizi
sonucunda kaplama yapisinda AIN fazinin olustugu belirlenmistir. Myandoab (2016)
calismasinda; AIN fazinin olusumunun kaplama ortaminda fazla azot bulundugundan
kaynaklandigin1 ifade etmistir. Bunun sebebini ortamda bulunan fazla azotun CrN
kafeslerine yerleserek AIN’lin ¢oziilebilen miktarint diislirdiiglini Cr miktarinin fazla
olmasi durumda ise CrN igerigine dahil olmadigini ifade etmistir. Elde edilen sonuglar

literatiir ile 1y1 uyum igerisindedir.
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Sekil 4.44. R1 deney sartlarinda AZ91 alasimu iizerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin

XRD analizi
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Sekil 4.45. R2 deney sartlarinda AZ91 alagimi iizerine biiyiitillen dubleks kaplamanin
XRD analizi
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Sekil 4.46. R3 deney sartlarinda AZ91 alasimi iizerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin

XRD analizi
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Sekil 4.47. R4 deney sartlarinda AZ91 alasimi iizerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin
XRD analizi
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4.3.2. Scratch Test Sonuglari

Taguchi Ls deney planina gore farkli parametre ve seviyelerde biiyiitiilen dubleks
kaplamalarin AZ91 taban malzemeleri i¢in scratch testi sonuglar1 Sekil 4.48, 4.49, 4.50 ve
4.51°de verilmistir. Calismada dubleks kaplamalar1 hasara ugratan adezyon kuvveti olarak
Lco degerleri dikkate alinmistir. Sekil 4.52°de AZ91 taban malzemeleri iizerine
biiyiitiilmiis dubleks kaplamalara ait Lc, kritik ylik kuvvetinin sayisal degerlerinin grafigi
verilmistir. R1 ve R2 deney sartlarinda 0.2 N yiiklemeden baslayarak 130 N maksimum
yiikklemeye kadar artan yiiklemeler altinda scratch testi yapilmustir (Sekil 4.48 ve Sekil
4.49). R3 ve R4 deney sartlarinda ise maksimum 120 N yiiklemeye kadar scratch testi
uygulanmistir. Yapilan scratch testi grafikleri incelendiginde, AZ91 alasimi iizerine
biiytitiilen dubleks kaplamalar arasinda Lc kritik yiik miktarinin en yiiksek degerinin R1
deney sartlarinda olustugu tespit edilmistir. Elde edilen bu kritik yiik degeri yaklasik
Lco=110 N°dur. R1 deney sartlarindaki parametre seviyeleri incelendiginde, CrY hedefe
uygulanan voltajin en diisiik (400 V), Al hedefine uygulanan akimin en diisiik (0.5 A) ve
yine sisteme verilen N2 miktarmin en disik oldugu (2.5 gr) seviyelerde olustugu
gozlenmistir (Tablo 3.4). R1 deney sartlarinda, kohezif mukavemeti goésteren Lci
degerlerinin ise ~70 N oldugu tespit edilmistir. Bununla birlikte scratch testi goriintiileri
incelendiginde, 4 farkli dubleks kaplamalarin ¢izme izi kenarlarinda catlaklar
goriilmektedir. Bu catlaklarin gerilme c¢atlaklar1 oldugu diisiiniilmektedir. Cizme izi
igerisinde olusan dairesel ve oldukca kiigiik boyutlu olan s6z konusu catlaklar konformal
catlaklar olarak degerlendirilebilir (Demirci, 2014). Lci kritik yiikiinde olusan bu
konformal catlaklar ve gerilme c¢atlaklar1 yiikiin artistyla birlikte biiyiiyerek kaplama
tabakasinin AZ91 taban malzemeden ayrilmasina ve iz kenarlarinda da pullanmalara neden
olmustur. Kaplama kalinlig1 acisindan incelendiginde adezif mukavemetin elde edildigi R1
deney sartlarinda kaplama kalinliginin en disiik degerde (t=0.83 um) oldugu
goriilmektedir (Sekil 4.22). HIPIMS-PVD yontemi ile CrAIYN/CrYN gradient
kaplamalarin  blyiitiilmesi ve taban malzeme ile kaplama arasindaki mekanik
uyumsuzlugun minimize edilmesi i¢in MAO yontemi ile MgO ara tabakasinin biyiitilmesi
lizerine odaklanan bu calismada, elde edilen sonuglar neticesinde AZ91 taban malzeme
tizerine direkt Dbiyitilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalara gore adezyon
mukavemetinin yaklagik 14 kat arttig1 tespit edilmistir.
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Sekil 4.48. R1 deney sartlarinda AZ91 alagimi iizerine biiyiitiillen dubleks kaplamanin
scratch testi grafigi
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Sekil 4.49. R2 deney sartlarinda AZ91 alasimi iizerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin
scratch testi grafigi

72



120.0 7 120.0 7 1.00

Lc,=92N
108.0 | 108.0 | 0.90 |

96.0 | 96.0 | 0.80 by v

.
84.0 | 84.0 -1 0.70 - :
| | | Kohezif Ayrilmalar

720 ) 72071 060 Adezif Ayrilmalar

60.0 — 60.0 | 0.50

48.0 48.0 = 0.40 —

36.0 36.0 - 0.30

24.0 24.0 - 0.20 -

12.0 12.0 - 0.10

0ON— QON — 0.00 f T T T T \ : \ I I I \
0.20N 10.20 20.19 30.19 40.19 50.19 60.18 70.18 80.18 90.18  100.17

[ ' I ! [ ! I 1 [ ' [ ' [ / I ! I ! I ! 1
0.00mm  1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00

B Sirtinme Katsayisi B Surtinme Kuvveti B Normal Kuvvet

Sekil 4.50. R3 deney sartlarinda AZ91 alasimi iizerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin
scratch testi grafigi
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Sekil 4.51. R4 deney sartlarinda AZ91 alasimi iizerine biiyiitiilen dubleks kaplamanin
scratch testi grafigi
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Sekil 4.52. Farkli parametre ve seviyelerde AZ91 alagimi iizerine biiyiitillen dubleks
kaplamalarin Lc» kritik yiik degerleri

4.3.3. HiPIMS-PVD Yontemi AZ91 alasimi iizerine Biiyiitillen Dubleks
Kaplamalarin Cizme (Scratch) Testi Sonuclarinin Optimizasyonu

MAO islemi sonrast CrAIYN/CrYN kaplanarak dubleks kaplama olusturulan AZ91
alasiminin ¢izme (scratch) testinden elde edilen deney sonuglari Taguchi Deney Tasarim
Yontemine gore optimize edilmistir. Bilindigi gibi magnezyum ve alasimlarinin iizerine
biiyiitiilen sert kaplamalara gore daha diisiik elastisite modiiliine ve sertlige sahip olmasi
nedeniyle ortaya ¢ikan taban malzeme ile kaplama arasindaki mekanik uyumsuzluk énemli
bir engel teskil etmektedir. Son yillarda s6z konusu uyumsuzlugu ortadan kaldirmak icin
cesitli ylizey iyilestirme teknikleri gelistirilmeye calisilmaktadir. Bunlardan biri de dubleks
kaplama teknigidir. CrAIYN/CrYN gradient kaplamalar ile taban malzeme arasinda
mekanik uyumsuzlugu gidermek amaci ile AZ91 magnezyum alasimi iizerine MAO
yontemi ile MgO tabakasi biyiitiilmiistiir. AZ91 taban malzemeler iizerine adezyon
ozellikleri bakimindan optimize edilen MAO islemi sonucu biliyiitillen MgO tabakas1 ara
tabaka olarak taban malzemelere uygulanmistir. Daha sonra ara tabaka {izerine biiyiitiilen
CrAlYN/CrYN gradient kaplamalarin adezyon 6zelliklerini optimize etmek i¢in biiyiitiilen
dubleks kaplamalarin iizerinde scratch testleri yapildiktan sonra, toplanan veriler ANOVA-

TM paket programi kullanilarak analiz edilmistir. Optimizasyon kriteri olarak ‘daha biiyiik
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daha iyi’ performans istatistigi se¢ilmistir. Parametrelerin optimizasyon kriteri iizerindeki
etkilerini belirleyebilmek igin literatiir ¢aligmalar1 incelenmis ve scratch testi Sonuglarina
gore kaplamalarin scratch testlerinde kritik yiik olarak Lcz degeri dikkate alinmustir. Lco
kritik yiik degeri i¢in ‘daha biiylik daha iyi’ performans istatistikleri kullanilmistir.
Caligmadaki amag¢ Lcz degerinin en iyi oldugu deney sartlar1 belirlemek olmustur. Her
parametrenin optimizasyon kriteri iizerindeki etkisi hesaplanmis ve performans istatistigi
grafigi Sekil 4.53’de verilmistir. ‘Daha biiyiikk daha iyi’ performans istatistigine gore
grafiklerdeki maksimum noktalarin sayisal degeri; ilgili parametrenin en iyi degerini,
minimum noktalarin sayisal degeri ise en kotii degerini gosterecek sekilde optimizasyon

islemi tamamlanmustir.
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100
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96

Performans Istatistigi

94

92

90 T T T T T T
400 V 600 V 0.5A 1.5A 2.5 gr 4.5 gr
K (CrY Voltaj) L (Al Hedef Akimi) M (N, Miktarr)

Sekil 4.53. AZ91 alagimi tizerine biiyiitillen dubleks kaplamalarin adezyonunu etkileyen
performans istatistigi grafigi

ANOVA-TM programinin ¢iktilarindan biri olan Tablo 4.6’da gosterilen degerler
incelendiginde dubleks kaplamalar icin kullanilan parametrelerden en etkin olan
parametrenin K ile gosterilen ‘CrY hedefe uygulanan Voltaj degeri’ oldugu belirlenmistir.
Tablo 4.7 ANOVA-TM paket programina ait R1, R2, R3 ve R4 deney sartlarinda alinan

datalarin istatistiksel degerlerini gostermektedir. AZ91 taban malzeme iizerine biiylitiilen
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dubleks kaplamalarin taban malzemelere olan adezyonu degerlendirildiginde kritik yiikiin
(Lc2) en biiyiik degeri icin parametrelerin etkinligi sirasiyla; CrY hedefe uygulanan voltaj,
Al hedefe uygulanan akim ve kaplama esnasinda kullanilan N2 miktar1 oldugu tespit

edilmistir.

Tablo 4.6. Adezyon 6zellikleri izerinde parametrelerin etki siralamasi

K L M
Level 1 105.000 101.0000 100.000
Level 2 91.0000 95.0000 96.0000
Delta 14.0000 6.0000 4.0000
Rank 1 2 3

Tablo 4.7. ANOVA-TM paket programina ait istatistiksel veriler

Data | Total Mean S(squares) | S(squares) | Variation | S(squares) | Variance
DeneyNo | n t m Ss Sr St Sm Ve
1 1 110.0000 | 110.0000 | 12,100.000 0.0001 0.0000 12,100.000 | 0.0000
2 1 100.0000 | 100.0000 | 10,000.000 0.0001 0.0000 10,000.000 | 0.0000
3 1 92.0000 | 92.0000 | 8,464.0000 0.0001 0.0000 8,464.0000 | 0.0000
4 1 90.0000 | 90.0000 | 8,100.0000 0.0001 0.0000 8,100.0000 | 0.0000
All data N T M SS SR ST SM VE
4 392.0000 | 98.0000 | 38,664.000 0.0004 248.0000 | 38,664.00 | 82.6667

Tahmin edilen deger ile bulunan deger arasindaki hata i¢in giliven araligi
degerlendirilmistir. Burada tahmini hata, teorik bulunan deney sartlar1 ile dogrulama
deneyin uygulanmasi ile bulunan degerler arasindaki iligkidir. Tahmini hata icin gliven
araligt  ANOVA-TM paket programiyla hesaplanmistir. Taguchi Deney Tasarim
Yontemine gore optimize edilen adezyon Ozelliklerinin %95 giiven araliginda oldugu
belirlenmistir. Dogrulama deneylerinde elde edilen performans degerleri hesaplanan giiven
aralig1 i¢inde oldugu icin deneysel sonuglarin %35 hata seviyesinde kabul edilebilir oldugu

sOylenebilir. Yapilan bu ¢aligma literatiir ile uyumludur (Demirci, 2014).
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5. SONUCLAR

Bu tez calismasinda; sirasiyla mikro ark oksidasyon ve vyiiksek giiglii darbeli
magnetron sigratma (MAO/HIPIMS) yontemleriyle dubleks kaplanmis AZ91 alasiminin
yapisal 6zellikleri, proses parametrelerindeki degisimin kaplama yapisina etkileri ve taban
malzeme ile biiyiitiilen kaplamalarin adezyon davranisi incelenmistir. Calismada elde

edilen sonuclar agagida verilmistir.

Mikro Ark Oksidasyon Islemi;

¢ MAO yonteminin dogasindan kaynaklanan mikro desarj olayma bagli olarak AZ91
lizerine biiyiitillen kaplamalarin piiriizlii bir yiizeye, farkli boyutlarda mikro bosluk
(gozenek) ve volkanik yapiya benzer olusumlara sahip oldugu gozlenmistir. Mikro
gozenek boyutlarinin ve yiizey tizerindeki dagilimlarinin kaplama parametreleri ve seviye
degerlerine bagli olarak degistigi gézlenmistir. Deney 1 parametresinde (700 Hz, 500 V, A
tipi ¢ozelti) nispeten mikro bosluk sayisinin daha az ve mikro bosluk ¢aplarinin ise daha
kiiclik oldugu belirlenmistir.

e XRD analizleri sonucunda biiyiitilen kaplamalarda 26=36.39°, 26=38.02°,
20=42.98°, 26=62.36°, 20=74.71°, 20=78.66°’da MgO fazlarinin varliginin Deney 2 ve
Deney 4 sartlarinda diger deney sartlara nazaran oldukg¢a yiiksek siddetlerde bulundugu
tespit edilmistir. Kaplama faz yapisinda temel fazin MgO oldugu, ancak NaxSiOg,
Na;HPOs ve KOH sulu ¢ozelti igerisindeki kimyasallardan kaynaklanan Mg>SiOs ve
Mg(POgs) fazlarinin da olustugu da goriilmiistiir.

e AZ91 alasimi tizerine biiyiitiilen kaplama parametreleri ve seviye degerlerine bagl
olarak kaplama kalinlarmmin da degistigi de gozlenmistir. En diisiik ortalama kaplama
kalinlig1 26 pm olarak Deney 1 sartlarinda elde edilirken, en yiiksek ortalama kaplama
kalinlig1 /60 um olarak Deney 2 sartlarinda elde edilmistir.

eBiiyiitilen @~ MgO  kaplamalarin  taban  malzemelere olan  adezyonu
degerlendirildiginde, kritik yiikiin (Lc2) en biylik degeri igin parametrelerin etkinligi
sirastyla; voltaj, cozelti tipi ve frekans olarak tespit edilmistir. Elde edilen bu performans

istatistiklerine gore daha biiylik daha iyi degeri i¢in Taguchi Deney Tasarim Y onetiminin



onerdigi; frekansin 700 Hz, ¢ozeltinin B tipi (3g/L) ve voltajin 650 V alindig1 deney sarti
(Deney 2) oldugu tespit edilmistir.

e Optimizasyon ile belirlenen parametrelerin seviyelerine gore yapilan dogrulama
deneylerinin sonucunda kritik yiik degeri Lco~24N olarak belirlenmistir.

e Biiyiitiilen MgO kaplamalarin yiizeylerinden Olcililen yiizey piiriizliiliik degerleri
degerlendirildiginde; en diisiik yiizey piirtizliiliik degerleri Deney 3 sartlarinda Ra=1.53pum
ve R=11.4um olarak elde edilirken en yiiksek yiizey piiriizliililk degerleri ise Deney 2
sartlarinda Rs=4.34um ve R,#27.8 um olarak elde edilmistir.

CrAlYN/CrYN Gradient Kaplama Islemi;

¢ Yapilan dlgtimlere gore en diisiik kaplama kalinligi R1 deney sartlarinda t~0.83 pm
olarak elde edilirken, en yliksek kaplama kalinlig1 R2 deney sartlarinda t~1.66 um olarak
elde edilmistir.

e Tiim deney sartlarinda elde edilen kaplamalarin olduk¢a yogun, homojen, diizgiin
ve kompakt bir mikro yapiya sahip oldugu gézlenmistir.

¢ CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin yiizeyinden alinan EDS analizlerine gore; R2
deney sartlarinda, Al elementinin (%) miktarinin diger sartlara gére daha fazla oldugu,
bununda Al hedefe uygulanan akim degerinin diger sartlara gére daha yiliksek olmasindan
kaynaklandig1 tespit edilmistir. Bu durumun kaplama kalinliginda da artis sagladigi
distiniilmektedir.

¢ XRD analizleri sonucunda biiyiitiilen kaplamalarin faz yapisinda CrN, AIN ve Cr2N
fazlarinin olustugu gozlenmistir. 206=37° ve 20~44°, 26’de CrN ve AIN fazlarinin
varhiginin R1, R2 ve R4 deney sartlarinda R3 deney sartina nazaran oldukca yiliksek
siddetlerde bulundugu tespit edilmistir.

e Biiyiitiilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin taban malzemelere olan adezyonu
degerlendirildiginde, kohezif mukavemeti gosteren Lc1 degerlerinin tiim deney sartlari i¢in
0-5 N arasinda degisen degerlerde oldugu, adezif mukavemeti ifade eden Lc. degerlerinin
ise 5-10 N araliginda degistigi tespit edilmistir. Elde edilen sonuglar AZ91 alasimi iizerine
buyiitilen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalar ile taban malzeme arasindaki adezyon

mukavemetinin oldukga diisiik oldugunu gostermektedir.
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Dubleks (MgO Ara Tabakas1 Uzerine CrAIYN/CrYN) Kaplama Islemi;

e Yapilan Olciimlere gore en yiliksek kaplama kalinligi taban malzeme {izerine
biiyiitiilmiis olan CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarda oldugu gibi R2 deney sartlarinda
elde edilmistir. R2 deney sartlarina gore; dubleks kaplamalarin biiyiitiillmesine etki eden
parametrelerden CrY hedef malzemesine uygulanan voltaj degerinin 400 V, Al hedefe
uygulanan akim degerinin 1.5 A ve sisteme verilen N2 miktarinin 4.5 gr oldugu seviyelerde
en yiiksek kalinlik tespit edilmistir.

e SEM goriintiileri sonucunda, taban malzemelerden belirgin bir hat ile ayrilmis
MAO oksit tabakasinin olustugu ve bu tabaka {izerine dort farkli kaplama sartinda
biyiitillen CrAIYN/CrYN gradient kaplamalarin kolonsal yapida biiyiidigi, oldukca
yogun, homojen, diizgiin ve kompakt bir mikro yapiya sahip oldugu goriilmiistiir.

e XRD analizleri sonucunda, kaplamalarin CtN, AIN, Cr2N, CrAlYN ve CrY icerdigi
gozlenmistir. R1, R2, R3 ve R4 deney sartlarinda 6zellikle CrN siddetinin oldukca yiiksek
degerde oldugu tespit edilmistir.

e AZ91 alasimi iizerine biiyiitillen dubleks kaplamalarin taban malzemelere olan
adezyonu degerlendirildiginde, kohezif mukavemeti gosteren Lc1 degerlerinin tiim deney
sartlar1 i¢in 60-80 N arasinda degisen degerlerde oldugu, adezif mukavemeti ifade eden
Lc2 degerlerinin ise 90-110 N araliginda degistigi tespit edilmistir. Lcz kritik yiik
miktarinin en yiiksek degerinin (LC2~110 N) R1 deney sartlarinda olustugu tespit
edilmistir. Bu degerin CrY hedefe uygulanan voltajin en diisiik (400 V), Al hedefine
uygulanan akimin en diisiik (0.5 A) ve yine sisteme verilen N2 miktarinin en diisiik oldugu
(2.5 gr) seviyelerde olustugu gozlenmistir.

e Calismanin sonucunda, dubleks kaplamalarin taban malzeme ile adezyonu
degerlendirildiginde, AZ91 taban malzeme {izerine direkt biiyiitilen CrAIYN/CrYN

gradient kaplamalara gore adezyon mukavemetinin yaklasik 14 kat arttig1 tespit edilmistir.
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