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OZET

YUKSEK LISANS TEZI

MAGNETRON SICRATMA YONTEMI ILE BUYUTULEN TiW/TiWSi/TiWSiN
KADEMELiI KOMPOZIT KAPLAMALARIN YAPISAL VE TRiBOLOJIiK
OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI

Ahmet Sami INANC

Erzurum Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstittisi

Makine Miihendisligi Ana Bilim Dali

Danisman: Prof.Dr. Hikmet CICEK

Bu ¢alismada, TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalar AISI 52100
celik taban malzeme lizerine radyo frekans (RF) magnetron sigratma yontemiyle basariyla
biriktirilmis ve ardindan 600, 700, 800 ve 900°C’de tavlama islemlerine tabi tutulmustur.
Kaplamalarin yapisal karakterizasyonu i¢in SEM, EDS, XRD ve XPS teknikleri
kullanilmistir. Tavlama 6ncesi amorf yapida olan filmlerde, 1s1l islemler sonucunda (111),
(200) ve (220) diizlemlerine sahip TiN kristal fazlar1 olusumu gézlenmis; bu doniisiimler
XPS ile de dogrulanmistir. Mekanik ve tribolojik degerlendirmeler mikrosertlik testi,
sirtiinme katsayist Olclimleri, ileri-geri asinma testi ve ¢izik testleri kullanilarak
gerceklestirilmistir. Sonuglar, 600°C’de tavlanan filmlerin en yiiksek sertlik degerini (8,5
GPa), en diisiik siirtiinme katsayisin1 (0,13) ve en diisiik asinma oranmm (2,16x107°
mm?/(N-m)) sergiledigini gostermektedir. Cizik testlerinde yalmzca A-600 filmi
biitiinliigiinii korurken, diger Orneklerde mikro catlaklar ve kohezyon zayiflamalari
goriilmiistiir. Bu bulgular, uygun sicaklikta gergeklestirilen 1s1l islemin kaplamalarin
sertlik, asinma direnci ve yapigma performansimni 6nemli 6l¢iide iyilestirdigini acgikga
gostermektedir. Bulgular ayrica, bu filmlerin zorlu asinma kosullarina maruz kalan
uygulamalarda tercih edilmesi i¢in yol gosterici niteliktedir.

2025, 68 sayfa

Anahtar Kelimeler: TiW/TiWSi/TiWSiIN, magnetron sigratma, kademeli kompozit
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ABSTRACT

MS. Thesis

INVESTIGATION OF STRUCTURAL and TRIBOLOGICAL PROPERTIES OF
TiW/TiWSI/TiWSIN GRADED COMPOSITE COATINGS DEPOSITED BY
MAGNETRON SPUTTERING METHOD

Ahmet Sami INANC

Erzurum Technical University
Graduate School of Natural and Applied Sciences

Department of Mechanical Engineering

Supervisor: Prof. Dr. Hikmet CICEK

In this work, TiIW/TiWS1/TiWSIN graded-composite coatings were deposited on
AISI 52100 steel substrates by RF magnetron sputtering and subsequently annealed at
600°C, 700°C, 800°C, and 900°C. Structural characterization was performed using SEM,
EDS, XRD, and XPS. While the as-deposited films were largely amorphous, post-
annealing treatments prompted the emergence of TiN crystalline phases with (111), (200),
and (220) orientations, as evidenced by both XRD and XPS analyses. Mechanical and
tribological properties were assessed through microhardness testing, friction-coefficient
measurements, reciprocating wear trials, and progressive-load scratch adhesion tests. The
600°C-annealed coatings exhibited the highest hardness (8.5 GPa), the lowest friction
coefficient (0.13), and the minimal wear rate (2.16x10° mm?®/(N-m)). In scratch testing,
only the A-600 coatings retained their integrity, whereas higher-temperature samples
showed microcracks and interfacial weakening. These results confirm that carefully
optimized post-deposition annealing markedly improves the hardness, wear resistance,
and adhesion of TiW/TiWS1/TiWSiN coatings, and they provide a practical framework
for their deployment in demanding, wear-intensive applications.
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1. GIRIS

1. GIRIS

Gilinlimiizdeki teknolojik ilerlemeler dogrultusunda, daha dayanikli ve islevsel
malzemelere ihtiya¢ duyulmaktadir. Tarih boyunca, kullanilan malzemelerin ve araglarin
ihtiyaclara en uygun hale getirilebilmesi icin siirekli gelistirme ¢alismalar1 yapilmastir.
Teknoloji talepleri arttikca, malzemelerden beklenen Ozellikler de giderek
karmagiklasmistir. Bu durumda, bir malzemenin tamamini1 degistirmek yerine yalnizca
belirli bolge veya yiizey ozelliklerini iyilestirmek ekonomik bir ¢6ziim sunmaktadir.
Ozellikle yiizey oOzelliklerinin gii¢lendirilmesi, malzemelerin fiziksel ve kimyasal
dayanikliligini artirarak korozyona karsi direncini giiclendirir ve ayni zamanda estetik

avantaj saglar. Yiizey kaplama alaninda 6ne ¢ikan tekniklerden bazilari sunlardir:

* Fiziksel buhar biriktirme yontemi
* Kimyasal buhar biriktirme yontemi
* Plazma destekli kimyasal buhar biriktirme yontemi

* Termal sprey teknigi (Zor 1982).

Yogun endiistriyel kosullar, yiiksek sicaklik, nem ve siirtiinme gibi etkenler ince
film kaplamalardan {istiin asinma direnci ve uzun Omiir beklemektedir. Tek bilesenli
kaplamalar bazi temel avantajlar sunsa da, giinlimiizde farkli alasim elementlerinin
sinerjik etkilesimiyle olusan ¢ok bilesenli ince filmler, mekanik, tribolojik, optik,
elektriksel, termal ve elektrokimyasal 6zellikler arasinda dengeli bir performans sunarak
one c¢ikmaktadir. Nanoteknolojideki gelismeler bu kaplamalar1 hem daha dayanikli hem
de daha verimli hale getirmistir. Endiistriyel arastirmalar genellikle asinma direnci ve
sirtinme kontrolii iizerinde yogunlasarak maliyet ve enerji tasarrufu saglamayi

hedeflemektedir (Jehn 2000; Macias et al. 2018).

Son yillarda, TiN temelli ¢ok bilesenli malzemelerin fizikokimyasal davraniglari
izerine Onemli aragtirmalar yapilmistir. Bu sistemlerde, aliiminyum, krom, niyobyum,
tantal, zirkonyum, vanadyum ve tungsten gibi metallerin nitrojenle bir araya
getirilmesiyle yenilik¢i  kaplamalar gelistirilmistir. Bu kaplamalar, miihendislik
uygulamalarinin yani sira otomotiv, uzay, elektronik ve biyomedikal sektorlerinde de

kullanim potansiyeli tasimaktadir (Macias et al. 2018). S6z konusu kaplamalar genellikle
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amorf bir matris i¢inde dagilan nanokristalin fazlardan olusur. Ustiin sertlik, yiiksek
asimma direnci, iyi elektrik iletkenligi, yiiksek erime noktasi ve genis kimyasal kararlilik
gibi ozelliklere sahip olan TiSiN kaplamalar; silisyum igeriginin sagladigi mikroyapi
avantajlar1 sayesinde endistriyel uygulamalar i¢in ©One c¢ikmaktadir. SiNx fazi,
nanokompozit yapida tane sinir1 kaymasini engelleyerek mekanik dayanimi gii¢lendirir
ve ayn1 zamanda termal kararlilig1 artirarak 1100°C’ye kadar sertligin korunmasini saglar

(Hu et al. 2023).

TiSiN kaplamalarinin performansini daha da yilikseltmek amaciyla c¢esitli
elementlerin ilavesiyle dortlii (kuaterner) sistemler gelistirilmistir. Bu yeni sistemlerin
temel vizyonu, amorf bir silisyum matrisi i¢inde dagitilmis daha sert nitriir fazlari iceren
mikro yapilara ulasarak mekanik ve termal dayanimi artirmaktir (Macias et al. 2018; Hu
et al. 2023). Ornegin, %0,4 La (lantan) ilavesi sertlik, asmnma direnci ve plastik
deformasyona dayanimi yiikseltirken, La miktar1 asir1 artirildiginda mekanik 6zellikler
olumsuz etkilenebilmektedir (Sahul et al. 2020). Karbon katkisi, kaplama biiyiimesi
sirasinda olusan kusur yogunlugunu azaltarak artik gerilmelerin minimuma inmesine
yardimci olur (Marchin ve Ashrafizadeh 2021). Niyobyum alasimlamasi ise kat1 ¢ozelti
sertlesmesini destekleyip oksijen bosluk konsantrasyonlarini diigiirerek hem mekanik
hem de korozyon direncini iyilestirir (Xu et al. 2014). Ayrica, TIAIWN ince filmlerinde
tungsten katkisi, sigrama pargacigi olusumunu engelleyerek yiiksek sicakliklarda

oksidasyon direncini 6nemli 6l¢iide artirmaktadir (Szkliniarz et al. 2015).

Cok tabakali kaplamalar, nanometre Olceginde farkli malzemelerin katman
katman birlestirilmesiyle tasarlanan yenilik¢i yiizey teknolojileridir. Her katman,
hedeflenen bir 6zelligi gili¢lendirerek ince film kaplamalarinin mekanik dayaniklilik ve
kimyasal stabilite performansini artirir. Tek katmanli kaplamalara kiyasla ¢ok katmanli
yapilar, 6zellikle kayar yataklar, disliler, elektronik parcalar ve tibbi implantlar gibi kritik
miihendislik bilesenlerinde yiiksek aginma ve siirtiinme korumas: saglayarak kullanim

Omriinii uzatir. (Macias et al. 2018).

Bu ¢alismada, TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalar AISI 52100
celik ylizey lizerine radyo frekans (RF) magnetron sigcratma yontemiyle biriktirilmis ve

600°C, 700°C, 800°C ile 900°C’de kontrollii olarak 1s1l islemlere tabi tutulmustur. Farkli
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kimyasal bilesimlere sahip TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalarinin
mikroyapi, kimyasal icerik ve azot oraninin mekanik ile tribolojik 6zelliklere etkisi,
taramal1 elektron mikroskobu (SEM), enerji dagilim spektrometresi (EDS), X-151m
kirmimi (XRD) ve X-1s1n1 fotoelektron spektroskopisi (XPS) teknikleriyle yapisal olarak;
mikrosertlik ve ¢izik dayanimi dl¢timleriyle, mekanik olarak; asinma testleri ve siirtiinme
katsayist Olglimleriyle tribolojik olarak detayli sekilde incelenmistir. Isil islem
sicakligiin kristal faz olusumu, sertlik, asinma direnci ve kaplama biitlinliigii tizerindeki
etkilerinin ortaya konulmasi, TiW/TiWS1/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalarinin
endiistriyel siirecler i¢in optimize edilmesine yonelik bilimsel bir temel olusturmay1 ve
malzeme miihendisligi alaninda yeni stratejilerin gelistirilmesine katki saglamay1

amaclamaktadir.
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Malzeme bilimi ve yiizey miihendisligi alaninda, ince film kaplamalarin
performansin1  artirmaya yonelik cok disiplinli arastirmalar yogun bir sekilde
siirdiiriilmektedir. Bu ¢aligmalar, farkli elementlerin alasimlanmasi (Ti, W, Si, Nb vb.),
biriktirme parametrelerinin optimizasyonu (azot akis orani, hedef giicii, taban malzeme
sicakligl) ve c¢ok katmanli yapilarin tasarimi gibi ¢esitli stratejiler iizerinde
odaklanmaktadir. Ozellikle gecis metali nitriir tabanl sistemler, yiiksek sertlik, termal
kararlilik ve tribolojik dayanim gibi kritik 6zellikleriyle 6ne ¢ikmakta; nanokompozit ve
cok fazli yapilarin bu 6zellikleri nasil etkiledigi deneysel ve karakterizasyon teknikleriyle
(SEM, XRD, mikrosertlik testleri) detayli sekilde incelenmektedir. Ayrica, kaplamalarin
endiistriyel uygulamalardaki performansini artirmak icin 1s1l islemler, alasim katkilar1 ve
cevresel kosullarin (vakum, nem) etkileri literatiirde kapsamli olarak arastirilmistir. Bu

baglamda, literatiirde bazi ¢alismalar yapilmistir.

Macias ve arkadaslart yaptiklart c¢alismada, reaktif magnetron sigratma
yontemiyle iiretilen TiWSiNx ince kaplamalarin mikroyapisi, kimyasal bilesimi, mekanik
ve tribolojik ozellikleri arastirilmistir. %4,8 ve %9,1 azot akis oranlarinda biriktirilen
filmlerin amorf fazda oldugu, diisiik kalint1 gerilim, diisiik sertlik, yiiksek asinma orani
ve yliksek siirtlinme katsayis1 sergiledigi bulunmustur. %16,7 azot akis oraninda amorf
faz korunurken XPS analizlerinde TiN ve WNy bilesiklerinin olugsmaya basladigi
gozlemlenmistir; bu filmler, siitunsu bir morfolojiye, diisiik siirtiinme katsayisina,
tyilesmis mekanik 6zelliklere ve azalmis asinma oranina sahiptir. Azot akis oraninin daha
yiiksek seviyelere ¢ikarilmasi ise amorf SizNy ile birlikte TIWN kristal fazinin ortaya
¢ikmasina neden olmustur. Bu filmler, ince siitunlu bir yapi, yiiksek artik gerilim, yliksek
sertlik ve diigiik siirtiinme katsayist sergilemektedir. Sertlik artisi, kristal yapida azot
atomlarinin interstisyel konumlara yerlesmesi ve Ti/W atomlarinin yer degistirmesiyle
olusan kafes bozulmasiyla iliskilendirilmistir. Ayrica, artan azot akis oraninin, yiiksek
kalint1 basma gerilimi ve yliksek H/E ile H3/E? degerleri sayesinde TiW SiNx kaplamalarin

asinma direncini artirdig1 sonucuna varilmistir (Macias et al. 2018).

Cicek ve arkadaglari yaptiklari ¢alismada, Ar+N; atmosferinde magnetron

sigratma yontemi ile 52100 celigi ve Al2024 iizerine TiSiN ince filmler kaplanmis, Si
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hedef giiciiniin etkisi analiz edilmistir. Si hedefine uygulaman giicii 40, 60 ve 75 W
seviyelerinde ayarlanirken, Ti hedefine sabit 370 V gerilim uygulanmistir. Artan Si
hedefine uygulanan gii¢ ile filmdeki Si atom oraninin arttig1 gézlemlenmistir. %10’dan
%20’ye ylikselen Si orani, film kalinligin1 1,63 um’den 2,05 pm’ye ¢ikarmis; sertlik ise
52100 geligi i¢in 6,06 GPa, Al2024 i¢in 4,33 GPa degerine ulagsmistir. En diisiik yiizey
puriizliligi 52100 cgeligi icin 0,069, Al2024 i¢in ise 0,308 olarak oSlgiilmiis; TiSiN
filmlerinin en diisiik asinma orani ise 1,63x10* mm?/(N-m) olarak bulunmustur. XRD
analizlerinde S40, S60 ve S75 filmlerinde 36,7° (111) ve 62,3° (220) diizlemlerinde
yogun bir TiN fazi goriilmiistiir. Si icerigi arttikga, S40, S60 ve S75 filmlerinin yiizey
purtizliligi artarken, A40, A60 ve A75 filmlerinde azalma gozlenmistir. Film kalinligi,
Si oranina bagli olarak 1,63 um’den 2,05 um’ye kadar artis gostermistir. Sertlik degerleri
arasinda en yiiksek 6,06 GPa ile S75 filminde, en diisiik ise 3,42 GPa ile A40 filminde
kaydedilmistir. Siirtiinme katsayisinda A40 filmi 0,52 ile en diisiik, S75 filmi 0,68 ile en
yiiksek degeri vermistir. Asinma testlerinde ise en diisiik asinma orani, A75 filminde
5,02x10™* mm?/(N-m) ve S40 filminde 1,63x10"* mm?®/(N-m) olarak belirlenmistir (Cicek
vd. 2023).

Macias ve arkadaslar1 yaptiklar: ¢calismada, TiWSIN ince kaplamalarin mekanik
ozellikleri, asinma hacmi ve korozyon direncini etkileyen biriktirme parametreleri,
Taguchi L16(4°) ortogonal dizi tasarimi ile incelenmistir. Film kaplama islemi, silisyum-
tungsten hedefine uygulanan gii¢, azot-argon akis orani, taban malzeme sicaklig1 ve 6n
gerilim voltaj1 gibi parametrelerin dort seviyede ayarlanmasiyla gerceklestirilmistir. Elde
edilen sonuglar, silisyum hedefine uygulanan giiciin filmlerin mekanik ve tribolojik
ozellikleri iizerinde en biiyiik etkiye sahip oldugunu gdstermistir. Silisyum igerigine bagh
olarak, yiiksek silisyum ve diisiik azot igerigi i¢in nanokompozit yapi, orta silisyum ve
diistik azot igerigi igcin HMK (Hacim Merkezli Kiibik) yapis1 ile diisiik silisyum ve yliksek
azoticerigi i¢in YMK (Yiizey Merkezli Kiibik) yapisi tespit edilmistir. Ayrica, uygulanan
voltajinin korozyon direncini artirdigi, atom hareketliligi ve film yogunlagmasini tesvik
ettigi bulunmustur. Asinma direnciyle ilgili sonuglar kesinlik tasimamakta olup, faktorler
arasindaki etkilesimlerin dikkate alindig1 yeni bir deney tasarimi 6nerilmektedir (Macias

et al. 2021).
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Sekil 2.1. Sertlik karakterizasyonu Si/N oraninin etkisi (Macias et al. 2021)

Baran ve arkadaglar1 yaptiklari calismada, Ti/TiB2/MoS: kademeli gecisli
kompozit kaplamalar gelistirerek, MoS, kaplamalarin atmosferik kosullarda karsilastigi
yiiksek siirtiinme katsayist ve sinirli hizmet Omrii gibi dezavantajlart asmayi
hedeflemislerdir. Bu amagla, kaplama mimarisi kademeli bir sekilde Ti, TiB2 ve MoS;
tabakalarinin ardisik ve kontrollii gecisiyle tasarlanmis, boylece hem mekanik dayanim
hem de tribolojik performans optimize edilmistir. Kaplamalar, kapali alan dengesiz
magnetron piiskiirtme (CFUBMS) yontemi ile elde edilmis ve yapisal 6zellikleri taramali
elektron mikroskobu (SEM), enerji dagilimli spektroskopi (EDS) ve X-1s1mi1 kirinimu
(XRD) teknikleriyle detayli olarak incelenmistir. Sertlik mikrosertlik testi ile
belirlenirken, tribolojik performans hava ve vakum ortamlarinda karsilastirmali olarak
degerlendirilmistir. Elde edilen sonuglar, en yiiksek hedef akimlar1 ile olusturulan
kaplamalarda, belirgin MoS; (002) ve TiB: (100) kristal yapilarinin yam sira ytiksek
sertlik, kalinlik ve buna bagli olarak diisiik siirtlinme katsayisi ile asinma hizinin
gbzlendigini ortaya koymustur. Ozellikle, kademeli gegisli yap1 sayesinde tabakalar arasi
aderans artmis, bu da vakum kosullar altinda kaplamanin hizmet dmriiniin 6nemli 6l¢iide

uzamasini saglamistir (Baran vd. 2014).

Bilgin yaptig1 ¢aligmada, magnetron sigratma teknigi kullanilarak, D2 soguk is
takim celiginin yiizeyine farkli taban malzeme sicakliklarinda TiN filmleri kaplanmistir.
Calismanin amaci, taban malzeme sicakliginin TiN filmlerinin yapisal, mekanik ve
tribolojik ozellikleri {izerindeki etkilerini incelemektir. Filmlerin yapisal 6zelliklerini

belirlemek icin taramali elektron mikroskobu (SEM) ve X-1sin1 difraksiyonu (XRD)
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yontemleri kullanilmigtir. Ayrica, filmlerin sertligini 6lgmek i¢in mikro sertlik testi
gerceklestirilmis, adezyon ve asinma 6zellikleri ise ¢izik testi ve pin-on-disk tribometre
ile degerlendirilmistir. Deneyler sonucunda, taban malzeme sicakligindaki artisin film
kaliligim artirdig1 ve tane boyutunu kiiciilttiigii gézlemlenmistir. TiN kaplamalari, D2
soguk is takim ¢eliginin yiizey sertligini 6nemli ol¢lide artirirken, artan taban malzeme
sicakligi ile birlikte TiN filmlerinin sertlik, adezyon ve asinma direncinin de belirgin bir
sekilde iyilestigi tespit edilmistir. Bu bulgular, TiN kaplamalarinin kesici takimlarin
dayanikliligin1 artirmadaki potansiyelini vurgulamaktadir (Bilgin 2019).

Zhang ve arkadaslar yaptiklari ¢alismada, DC magnetron es-piiskiirtme yontemi
kullanilarak c¢esitli Ni igeriklerine sahip Ti-Ni filmlerinin (%16,5, %22,0, %33,5) 2024
Al alasim alt tabakalar1 tlizerine biriktirilmesini ele almaktadir. Arastirmada, Ni hedef
giicli ve alt tabaka 6n geriliminin (-10, -70, -110 V) filmlerin morfolojik, kristalografik
ve mekanik 6zellikleri izerindeki etkileri detayli bir sekilde incelenmistir. Elde edilen Ti-
Ni filmleri, B-Ti (Ni) fazin1 sergileyen kararli bir HMK yapisi gdstermekte ve alt
tabakalarla gii¢lii bir baglanma olusturarak belirgin bir siitunlu morfoloji sergilemektedir.
Ni igerigindeki artis, pargacik boyutunun biiylimesine ve filmin yiizeyinin daha yogun
hale gelmesine yol agmistir. Ayni zamanda, Ti-Ni filmleri Al alasiminin sertligini 4
GPa’nin iizerinde Onemli bir sekilde artirarak etkileyici bir mekanik dayanim
sunmaktadir. Ozellikle, -70 V gerilimle hazirlanan Ti-22.0Ni filminin sertligi 5,17 GPa,
elastik modiilii ise 97,6 GPa olarak belirlenmis ve bu film alt tabakaya iyi bir yapisma
ozelligi gostermistir. Calisma, Ti-Ni alagimlarimin kompozisyon, yapi1 ve mekanik
ozellikler arasindaki iliskiyi incelemek i¢in etkili bir yaklasim sunmakta; elde edilen
bulgular, tibbi uygulamalar ve diger alanlar i¢in uygun alasimlarin gelistirilmesine

yonelik degerli bir referans olusturmaktadir (Zhang et al. 2023).

Keles ve arkadaslar1 yaptiklari ¢calismada, V ve Nb katkili TiN esasli kaplamalar,
kapali alan dengesiz magnetron pliskiirtme (CFUBMS) yontemiyle M2 ve H13 c¢elik
ylzeyler {izerine uygulanarak kaplamalarin mikro yapi, kalinlik, kimyasal bilesim ve
mekanik Ozellikleri arastirilmistir. SEM, EDS ve XRD analizleriyle incelenen
kaplamalarda, TiNbN ve TiVN i¢in sirastyla 400 nm ve 360 nm kalinlik 6l¢iilmiistiir. En
ylksek nanosertlik ve yapigsma (Lc) degerleri, M2 celigi lizerindeki TiNbN kaplamada
35+1,8 GPa ve 63 N olarak tespit edilmistir. XRD sonuglari, her iki kaplamada da (111)
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yoneliminin baskin oldugunu gosterirken, TiNbN kaplamadaki daha yiiksek N orani ve
yogun (111) tepe noktas1 daha yiiksek sertlik ve yapisma 6zellikleri saglamistir. Ayrica,
artan kalinlikla birlikte nanosertlik ve yapisma degerleri yiikselmistir. Bu sonuglar,
TiNbN kaplamanin M2 ¢eliginin ylizey sertligini artirarak koruma potansiyeline sahip
oldugunu gostermektedir (Keles vd. 2017).

Santecchia ve arkadaslar yaptiklar ¢aligmada, sert kaplamalarin asinma direnci
pin-on disk ve pin-on flat gibi tribometre testleriyle analiz edilmistir. Kaplamalarin
asinma performansinin alt tabaka tiirii, biriktirme yontemi, ¢evresel kosullar (sicaklik ve
nem), kars1 govde ozellikleri, uygulanan yiik ve test hiz1 gibi faktorlere bagl olarak
degistigi goriilmiistiir. Cok katmanli kaplama gerektiginde, fiziksel buhar biriktirme
(PVD) ve reaktif plazma piiskiirtme (RPS) teknikleri uygun yontemler olarak o6ne
cikarken, karmagsik geometrilere sahip yiizeylerde kimyasal buhar biriktirme (CVD)
teknikleri tercih edilmektedir. Piiskiirtme teknikleri, kalin kaplamalar ve biiyiik
yilizeylerde avantaj saglamaktadir. Ayrica, yaptiklart caligmada elde edilen siirtiinme
katsayist degerleri, piiskiirtme teknikleri ile hazirlanan kaplamalarin higbir zaman 1
degerine ulasmadigini, dolayisiyla diisiik siirtinme o6zellikleri sundugunu ortaya
koymustur. Bu bulgular, piiskiirtme tekniklerinin gelecekte genis uygulama alanlarinda

kullanilabilme potansiyeline isaret etmektedir (Santecchia et al. 2015).

Wen Hu ve arkadaglar1 yaptiklart calismada, W elementinin katodik ark
yontemiyle elde edilen TiSiN kaplamalarin yapi, mekanik dayanim ve termal stabilitesi
tizerindeki etkileri aragtirilmistir. Sonuclara gore, Tio.84S10.12N kaplamasi tek fazli YMK
yapr sergilerken, W ilavesiyle iiretilen Tio.088S10.08Wo0.04N ve Tio.84Si0.00Wo.07N
kaplamalarinda YMK-HMK cift fazli bir yap1 gozlemlenmistir. Bu ¢ift fazli yapi, sertlik
degerlerini sirasiyla 41,6 + 1,1 GPa ve 42,0 + 1 GPa’ya yiikselterek mekanik dayanimi
artirmigtir. W katkisi, ayn1 zamanda biiyiime sirasinda olusan makro partikiil ve piiriizleri
azaltarak ylizey kalitesini iyilestirmistir. XRD analizleri, W katkili kaplamalarin
1300°C’ye kadar YMK yapisin1 korudugunu, ayrica 1100°C’deki vakumlu tavlama
sonras1 38 GPa iizerinde sertliklerini muhafaza ettigini géstermistir. Ek olarak, W katkisi,
anataz(TiO; fazi) fazinin rutil TiO2’ ye donilisiimiinii engelleyerek oksidasyon direncini
artirmig; 750°C’de 10 saat oksidasyon sonrast W igcermeyen TiogsSio.12N kaplamasi

tamamen oksitlenirken, W katkili kaplamalarda oksitlenme kalinlig1 301,5 nm ve 279,2
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nm ile sinirl kalmistir. Bu bulgular, TiSiN kaplamalarin W ile alagimlanmasinin kaplama

performansini belirgin sekilde iyilestirdigini gdstermektedir (Hu et al. 2023).

2.1. Asinma

Asinma, bir kati malzeme ile temas eden bir ylizey arasindaki goreceli hareket
sonucu meydana gelen ilerleyici malzeme kaybi siirecidir. Bu terim, hem asinma
mekanizmasini hem de bu mekanizmanin ortaya ¢ikardigi sonucu ifade eder. Asinma,
makinelerin ve bilesenlerinin performansin1 olumsuz etkileyerek endiistrilerde ciddi

maliyetlere yol acan kritik bir sorundur.

Bir malzemenin asinmaya kars1 direng diizeyi, fiziksel ve mekanik 6zelliklerine
oldugu kadar, maruz kaldig1 ¢evresel kosullara da baghdir. Diger bir ifadeyle, asinma
olgusu, aginma siirecini etkileyen dort temel unsurun bir araya gelmesiyle sekillenir: ana
malzeme, karsit malzeme, iki yiizey arasindaki ara katman ve malzemenin bulundugu
cevre. Bu unsurlarin her biri farkli sekillerde etkili olabilir ve aralarindaki etkilesim

asinma siirecinin dinamiklerini belirler.

Asinma, dis etkenlerin etkisiyle farkli sekillerde gerceklesebilir ve temel olarak

dort ana kategoriye ayrilir:

e Abrazif Asinmasi
e Adezyon Asinmasi
e Yorulma Asinmasi

e Korozyon Asinmasi (Massola et al. 2016).

2.1.1 Abrazif asinmasi

Abrazif asinma, sert parcaciklarin bir yiizeye baski yaparak malzeme kaybina yol
actig1 bir silirectir. Yumusak malzemeler bile, i¢inde sert pargaciklar barindiriyorsa
asindirict aginmaya neden olabilir. Bu tiir asinmanin 6nlenmesi zordur, ¢iinkii genellikle

birden fazla asinma mekanizmasi ayni anda devreye girer.
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Abrazif taneler veya parcaciklar, malzeme kaybinit mikro kesme, mikro kirilma,
tek tek tanelerin ¢ekilmesi veya tekrarlanan deformasyonlarla hizlandirilmis yorulma gibi
farkli mekanizmalarla saglar (Sekil 2.2). Sekil 2.2 a’daki kesme mekanizmasi, keskin bir
tane veya sert pirlzliligin yumusak bir yiizeyi kestigi klasik model olarak

tanimlanabilir ve bu siirecte kesilen malzeme asinma kalintisi1 olarak uzaklagtirilir.

s~ Asmma Yonii * Asmma Yoni
a) Kesme b) Kirilma
Asmma Yoni > Asmma Yonii

m

Siirekli Olusan Deformasyonlar

K Kopmak Uzere
~ Olan Bolge

¢) Kazima d) Kopma

Sekil 2.2. Abrazif asinmanin mekanizmalari (Stachowiak and Batchelor 2013)

Asindirilan malzeme kirilgan bir yapiya sahipse, 0rnegin seramik gibi, ylizeyde
catlaklar meydana gelir ve asinma kalintilar1 bu ¢atlaklarin birlesmesi sonucu olusur
(Sekil 2.2b). Yumusak malzemelerde ise, kesme olasilig1 diiser, asinma ylizeyinde siirekli
olarak deforme olur (Sekil 2.2¢). Bu durumda, aginma kalintilart metal yorulmasinin bir
sonucu olarak meydana gelir. Son olarak, Sekil 2.2d’deki tane ayrilmasi veya tane
cekilmesi mekanizmasi, 6zellikle seramiklerde gortiliir ve burada, taneler arasindaki zayif
baglar nedeniyle tiim tane asinma kalintis1 olarak kaybolur (Stachowiak and Batchelor

2013).

2.1.2. Adezyon asinmasi

Cogu katt madde, belirli kosullar saglandiginda baska bir katiya yapisabilir.
Ancak, nesneler arasindaki dogal kirleticiler, oksijen, su ve yag gibi tabakalar nedeniyle
adezyon genellikle gézlemlenmez. Yiizeylerin piiriizliiliigli veya sertligi arttik¢a adezyon
azalir. Yiksek vakum sistemlerinin gelistirilmesiyle, temizlenmis ylizeylerin

hazirlanarak adezyon deneyleri yapilabilmistir. Bu deneyler, bir¢ok malzemenin

10
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tribolojik davranisinin agik havadan farkli oldugunu ve o6zellikle oksit filmlerinden

arindirilmis metal yiizeylerin 6nemli degisiklikler gosterdigini ortaya koymustur.

Sert
Malzeme

Yumugak Malzeme Adezyon Malzeme Kaybi

N

Sekil 2.3. Adezyon asinmada malzeme transferi (Stachowiak and Batchelor 2013)

En giiclii adezyon, benzer materyallerin birlesiminde, 6rnegin demir ile demir
arasinda gozlemlenir. Ancak, farkli metallerin birlesimlerinde de yiiksek adezyon
degerleri elde edilebilir. Adezyon kuvvetinin temas kuvvetine orani bazi durumlarda
20’ye kadar cikabilir. Baglanma siireci neredeyse aninda gergeklesir ve orta veya diisiik
sicakliklarda da olusabilir. Yapilan deneyler, giiglii adezyon oldugunda, zayif metalin
giiclii metal {izerine transfer oldugunu gostermektedir; bu durum Sekil 2.3.’de sematik

olarak agiklanmistir (Stachowiak and Batchelor 2013).

2.1.3. Yorulma asinmasi

Yiiksek tekrarlanan yiiklemeler nedeniyle ylizeyde olusan yorulma ve buna bagh
ayrilmalar sonucu meydana gelen asinmaya, Yorulma/Ayrilma asinmasi denir. Bu tiir
asinma, genellikle bir dizi ¢cukur veya bosluk seklinde kendini gosterir. Yataklar, yollar
gibi yuvarlanma veya kayma temasi yapan bilesenlerde sik¢a goriiliir. Tekrarlanan
yiikleme dongiilerinin ardindan, yiizeyde veya alt yiizeyde catlaklar olusur. Alt ylizeydeki
catlaklar yayilir, diger catlaklarla birlesir, yilizeye kadar ilerler ve asinma parcaciklar
olusturur. Yiizeydeki ¢atlaklar da derinlesir, alt katmanlara iner, birbirleriyle birlesir ve
asinma pargaciklari serbest birakir. Catlaklarin yayilma hizi, bir dizi faktore baglidir. Bu

faktorlerden biri, havadaki bagil nemdir. Yapilan deneyler, ¢atlak biiyltimesinin kuru
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havaya gore nemli ortamlarda daha hizli gergeklestigini ortaya koymustur (Devaraju

2015).

K_/ Adezyon veya

yiksek siirtiinme

1) Yorulma Prosesi sonucu ¢atlak baslamasi 2) Kayma diizlemi boyunca ¢atlak biiytiimesi

Asmnma Partikiilii

N
3) Ikincil gatlak olusumu 4) Ikincil catlak bitytimesi ve aginma partikiilii

Sekil 2.4. Yorulma asinmasi mekanizmasi (Stachowiak and Batchelor 2013)

Gerilme nedeniyle meydana gelen deformasyonun kritik sinirina ulastigi bolge,
catlak olusumunun basladig1 zayif nokta olarak kabul edilir. Bu zayif noktada ortaya
cikan catlak, malzemenin zayif diizlemleri veya dislokasyon hiicre sinirlar1 boyunca

yayilir ve bu siireg, ilk ¢atlagin olusumuna neden olur. (Sekil 2.4. (1-2))

Birincil ¢atlak, yiizeydeki kayma temas1 sonucu olusan ek gerilmelerle birlikte
ikincil catlaklara doniisiir. Bu ikincil ¢atlaklar, malzemenin alt ylizeyinde meydana gelir
ve zayif diizlemler boyunca ilerleyerek yiizeye dogru yayilir. Yiizeye ulasan bu catlaklar,
asinma parcaciklarinin olusmasima neden olur. (Sekil 2.4. (3-4)) (Stachowiak and

Batchelor 2013).

2.1.4. Korozyon asinmasi

Korozyon aginmasi, kayma hareketinin korozif veya oksidatif bir ortamda
gerceklesmesi sonucu meydana gelir. Kuru kayma sirasinda, cevredeki oksijen veya diger
gazlar da kati yiizeyle reaksiyona girerek asinmayi tetikleyebilir. Ayrica, asinma onleyici
katki maddelerinin veya diger kimyasal bilesenlerin asir1 kullanimi da korozyon

asimmasina sebep olabilir. Yiiksek sicakliklarda, oksijen kayma ylizeyiyle etkilesime girer
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2. KAYNAK OZETLERI

ve oksitlerin olugsmasima yol acar; bu siire¢ oksidatif asmmma olarak bilinir. Ornegin,
Inconel alagimiin (nikel-krom igerikli ve biraz demir bulunan bir alasim) 100°C’de
oksitlenmesiyle nikel oksit (NiO) ve krom oksit (Cr203) olusur. Ancak, sicaklik 280°C’ye
cikarildiginda, ylizeyde NiFe,Os spineli ve metal arayiiziinde Cr,O3 birikmeye baglar. Bu
durum, mekanik olarak uyumsuz ve zayif bir oksit veya korozif tabakanin olusumuna yol

acar.

Korozyon asinmasi, kayma hareketinin gergeklestirdigi ortamin ozellikleri ve
ylzeydeki kimyasal reaksiyonlarla iligkilidir. Bu siire¢, malzeme ylizeyinde oksitlenme
sonucu zayif ve uyumsuz bir korozif tabakanin olusmasmna neden olarak asinmayi

hizlandirir (Devaraju 2015).

Ara ylizey
Korozyonu

Sekil 2.5. Korozyon asinma mekanizmasi (Swain et al. 2021)

2.2. Yiizey Kaplama

Ince film kaplama, bir yiizeye mikron seviyesinde ince bir katman ekleyerek
ylizeyin Ozelliklerini degistirme islemidir. Bu teknik, malzemelerin dayanikliligini,
korozyon direncini, optik oOzelliklerini ve diger bircok Ozelligini iyilestirmek igin
kullanilir. Fiziksel buhar biriktirme (PVD) ve kimyasal buhar biriktirme (CVD) gibi
cesitli teknikler kullanilarak ince filmler olusturulabilir. Ince filmler, malzeme tasarimi
ve liretimi i¢in onemli bir aragtir ve bircok endiistride yaygin olarak kullanilmaktadir

(Abegunde et al. 2019).
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2. KAYNAK OZETLERI

2.3. Yiizey Kaplama Yontemleri

Ince filmler, endiistrinin ¢ok y&nlii ve 6zellestirilmis malzemelere olan talebini
karsilamak icin farkli tekniklerle iiretilmektedir. Bu teknikler, filmlerin tiim 6zelliklerini
belirleyerek, malzemelerin performansini istenen dogrultuda sekillendirmektedir. Ancak,
her bir teknik, mikro yapidan ylizey 6zelliklerine, mekanik davranistan optik 6zelliklere
kadar farkli sonuclar dogurabilmektedir. Bu nedenle, her uygulama i¢in en uygun

kaplama yontemi titizlikle se¢ilmelidir (Martin 2011).

Tek bir malzeme, farkli kaplama teknikleriyle 6zellikleri iyilestirilerek cesitli
uygulamalarda kullanilabilir hale getirilebilir. Farkli kaplama yontemlerinin bir arada
uygulanmasiyla her bir yontemin katki sagladigi hibrit bir kaplama siireci de

olusturulabilir. Cogu kaplama teknigi ii¢ temel asamadan olusur:

o Kaplama maddesinin sentezi,
o Maddesinin kaynaktan hedef ylizeye taginmasi,

o Kaynagn yiizeye birikmesi, ylizeye tutunmasi ve film katmaninin olugmasi.

Farkli kaplama teknikleri mevcut olmakla birlikte, bu inceleme mikron ve alt1
kalinliklarda kullanilan iki ana yonteme, fiziksel buhar biriktirme (PVD) ve kimyasal
buhar biriktirme (CVD) yontemlerine odaklanmaktadir. Bu iki yontemi ayiran temel
ozellik, buharin davranis bi¢imidir. PVD’de buhar, yilizeyde dogrudan yogunlasan
atomlar ve molekiillerden olusurken, CVD’de buhar yiizeyde bir kimyasal reaksiyon
gecirerek ince film tabakasini olusturur. Cizelge 2.1°de, ince film kaplama yontemlerinin
gaz, ¢Ozelti ve eriyik ya da yart eriyik fazlarda nasil uygulandigimi gostermektedir

(Bunshah 1982; Holmberg and Mathews 1994).
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Cizelge 2.1. Yiizey kaplama teknikleri (Baran 2007)

YUZEY KAPLAMA

TEKNIKLERI
[
[ [ [ 1
3 . ERGIMIS "
GAZ COZELTI ViD $ KATIHALI
(BUHAR) HALL A
HALL YARI
ERGIMIS
HALI
[
[ | |
Lazer Termal Kaynak
Piiskrtme
CVD PVD
[ 1
Elektrokimyasal Kimyasal Sol jel X h
kaplama ¢ozelt: kaplama . . chal\l
Izostatik
Presleme
[ \
Kimyasal Elektrotsuz Kimyasal
indirgeme Kaplama doniisiim

Kaplama yontemi secilirken, alt malzemenin sekil ve boyutlari, metalurjik
ozellikleri, kaplama malzemesinin uygulama teknigiyle uyumlulugu, kaplama
tabakasinin istenen oOzelliklerde olusturulabilmesi, kullanilan cihazin islevselligi ve
maliyeti gibi pek ¢ok unsur géz 6niine alinmalidir. Zira tercih edilen kaplama yontemi;
yiik tagima kapasitesi, yapisma dayanimi, asinma direnci ve stirtiinme katsayisi gibi temel

performans parametrelerini dogrudan etkiler (Baran 2007).

2.4. Buhar ve Plazma Fazinda Kaplama Teknikleri

Buhar-plazma fazinda yapilan kaplama yontemleri, kaplanacak yilizeye veya
malzemeye bagli kalmaksizin iistiin kalitede kaplama saglamaktadir. Bu teknikler li¢c ana
baslikta siniflandirilir: kimyasal buhar kaplama (CVD), fiziksel buhar kaplama (PVD) ve
fiziksel-kimyasal buhar kaplama (P-CVD). Buhar fazinda yapilan kaplamalar, 6zellikle
ince tabakali kaplama gerektiren hassas makine bilesenleri i¢in ideal ¢ozlimler sunar. Son
yillarda, PVD yontemi metal, seramik ve plastik ylizeylerin kaplanmasinda sundugu
yiiksek performans ve kolaylik nedeniyle giderek yaygimlasmistir (Powell et al. 1966;
Stachowiak and Batchelor 1993; Bunshah 1994; Mattox 1998).
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2.5. Vakum Ortaminda Kaplama

Vakum ortaminda kaplama, bir malzemenin kontrollii vakum kosullarinda
buharlastirilarak ince bir film halinde ylizeye kaplanmasini saglar. Bu yontemde,
malzeme yliksek 1s1 uygulanarak buhar fazina gegirilir ve olusan atom ya da iyonlar,
vakum ortamindaki diger gaz molekiilleriyle neredeyse hi¢ ¢arpismadan hedef ylizeye
ulagir. Vakum seviyesi yiikseldikge, istenmeyen gaz kirleticiler ortamdan uzaklasir,
boylece kaplamanin saflign ve kalitesi artar. Ultra yiiksek vakum kosullarinda (107
mbar’1n altinda) gergeklestirilebilen bu kaplama teknigi, yiizeye giiclii bir sekilde biriken
yiiksek enerjili pargaciklarla saglam, dayanikli ve homojen bir ylizey katmani olusturur.
Bu teknik, koruyucu, asinmaya dayanikli veya dekoratif kaplamalar elde etmek amaciyla

yaygin olarak tercih edilmektedir.

PVD’nin ana kategorileri, iyon ortaminda kaplama, buharlastirma kaplama, ark
kaplama, vakum ortaminda kaplama ve si¢ratma yontemiyle olan kaplamadir. Son
yontem, kaplanan parcaciklarin bir yiizeyden (hedef) fiziksel bir sigratma siireciyle
buharlastirilmasidir. Fiziksel si¢cratma, yilizey atomlarinin, genellikle bir plazmadan
hizlandirilmis gaz iyonlar1 gibi atom boyutundaki enerjik parcaciklardan momentum
transferiyle bir kat1 yilizeyden fiziksel olarak firlatildig, 1sisal olmayan bir buharlasma

stirecidir (Mattox 1998).
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Sekil 2.6. Farkli PVD tekniklerinin karsilastirilmast,
a) vakum buharlastirma teknigi b) ve ¢) plazma ortaminda sigratma ile kaplama
teknigi, d) vakumda si¢ratma ile kaplama teknigi, ¢) plazma ortaminda termal
buharlastirma ile iyon kaplama teknigi, f) sicratma ile iyon kaplama teknigi, g)
ark buharlastirma ile iyon kaplama teknigi, h) iyon demeti destekli kaplama
teknigi (Mattox 1998)

2.6. Fiziksel Buhar Kaplama (PVD)

Fiziksel buhar biriktirme (PVD), malzemenin atom ya da molekiil formunda
buharlastirildig1 ve bir vakum veya diisiik basingli gaz ortaminda tagiarak bir yiizeyde
yogunlastirildigi bir kaplama yontemidir. Genellikle birka¢ nanometreden binlerce
nanometreye kadar degisen ince filmler olusturmak icin kullanilsa da, bu yontemle ¢ok

katmanli kaplamalar, kademeli bilesim gecisleri ve serbest duran yapilar da iiretilebilir.

PVD siiregleri, diiz yiizeylerden karmasik geometrilere kadar farkli sekil ve
boyutlardaki alt tabakalara uygulanabilir. Kii¢lik elektronik bilesenlerden mimari cam
panellere kadar genis bir yelpazede kullanilabilir. Biriktirme hiz1 ise tipik olarak saniyede
1-10 nanometre arasindadir. Bu yontem, saf elementler ve alasimlar kadar, reaktif
biriktirme siirecleri sayesinde bilesiklerin biriktirilmesi i¢in de uygundur. Ornegin,
titanyum nitriir (TiN) veya titanyum karbiir (TiC) gibi bilesikler, ortam gazi veya birlikte

biriken baska malzemelerle kimyasal reaksiyon sonucu olusturulur (Ricciardi 2012).
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Fiziksel Buhar Biriktirme (PVD) siiregleri, temel olarak {ic asamadan olusur ve

tiim yontemler bu adimlari takip eder;

Buhar fazi olusturulmasi: Bu adimda, biriktirilecek malzeme kat1 halden buhar
haline doniistiiriiliir. Bu doniisiim, buharlastirma, piiskiirtme (sputtering) veya iyon
bombardimani gibi yontemlerle saglanir. Amag, malzemeyi atom veya molekiil

diizeyinde bir buhar fazina tagimaktir.

Kaynak ile alt tabaka arasinda tasinma: Buhar haline getirilen atom veya
molekiiller, kaynaktan alt tabakaya dogru hareket eder. Bu siirec, molekiiler akis ve termal
sacilma gibi fiziksel mekanizmalarla gergeklesir. Eger buhar halindeki metal ya da gaz
tirlerinin kismi basinci yeterince yiiksekse, bu tiirlerin bir kismi iyonize olur ve bu

durumda alt tabakaya ulasana kadar buhar fazinda yogun ¢arpigsmalar meydana gelir.

Filmin yiizeyde biiyiimesi: Alt tabakaya ulagsan atom veya molekiiller yiizeyde
cekirdeklenme baslatarak ince film tabakasini olusturmaya baglar. Film biiyiime stireci,
alt tabaka ile biriken malzeme arasindaki ara yiizeyin yapisini belirler. Bu asamada,
biliyliyen filmin bilesimi ve mikro yapisi, iyon bombardimani gibi dis etkenlerle
degistirilebilir. Bu etkilesimler, filmin yiizeyinde atom hareketliligini artirabilir, yeniden
yogunlasma ve ¢ekirdeklenme yol agarak filmin 6zelliklerini gelistirebilir (Trajkovska-

Petkoska and Nasov 2014).
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Sekil 2.7. Fiziksel buhar biriktirme igleminin sematik gosterimi (Faraji et al 2018)

Bu {i¢ asama, PVD siireclerinin temel prensiplerini olusturur ve uygulamanin
basarist biiyiik 6l¢tide bu adimlarin kontroliine baghdir. Cizelge 2.2.’de sunulan gesitli
PVD (Fiziksel Buhar Biriktirme) yontemlerinin temeli, vakum veya termal buharlagtirma,
iyon kaplama ve piiskiirtme olmak iizere ii¢ ana fiziksel siire¢ lizerine insa edilmistir. Bu
stiregler, bir malzemenin atom veya molekiiler seviyede buharlastirilarak ve daha sonra
diisiik basingli bir ortamda bir ylizeye taginarak ince film olusturulmasi prensibine

dayanir.

Cizelge 2.2. Fiziksel buhar biriktirme (PVD) yontemleri (Abegunde et al. 2019).

* FIZIKSEL BUHAR BIRIKTIRME (PVD) |

BUHARLASTIRMA BIRIKTIRME (RF, DC ve MAGNETRON)

(VAKUM VEYA TERMAL)

TERMAL ARK BUHAR ‘ [YON KAPLAMA SICRATMA

Buharlastirma siirecinde, termal etki kaynaktan atomlarin salinimina yol acarken,
iyon kaplama isleminde ise biiyliyen film, iyon bombardimani ile ayni1 anda etkilesime
girer. Piiskiirtme (sputtering) isleminde ise, gaz halindeki iyonlar kat1 hedef yiizeyine
carparak atomlar1 serbest birakir ve bu atomlar daha sonra alt tabakanin ylizeyine

birikerek kaplama olusturur (Leydecker 2008; Phillips and Raksha 2003).

19



2. KAYNAK OZETLERI

2.6.1. Termal buharlastirma yontemi

Termal (vakum) buharlagsma, kati malzeme yiizeyinde ince film kaplama ve
bliyiitme i¢in kullanilan eski ancak hala etkili bir yontemdir. Giiniimiizde laboratuvar ve

endistride yaygin sekilde uygulanan bu siire¢, asagidaki temel adimlarla gergeklestirilir:

1. Hedef malzeme yiiksek sicaklikla buharlastirilir.
2. Buhar, vakum ortaminda alt tabakaya tasinir.
3. Alt tabaka yiizeyinde yogunlasan buhar, ince bir film olusturur ve kaplama

islemi tekrarlanarak film biliylimesi saglanir.

Bu islemde, buhar, "goriis hatt1" adi verilen dogrudan bir yol izleyerek alt
tabakaya minimum miidahale ile ulasir. Yiiksek vakum ortami, kirleticileri azaltirken,
buharlagan atomlarin ¢arpigsmasiz bir sekilde hareket etmesine olanak tanir. Genelde
0,0013 Pa ile 1,3x10” Pa araliginda bir gaz basmci kullanilir ve bu ortamda atomlarm

hareket mesafesi (MFP) 5 mm’den biiyiik olmalidir.

Diger PVD yontemlerine kiyasla yiliksek buharlasma hiziyla 6ne ¢ikan termal
buharlagsma, hem pratik hem de etkili bir kaplama teknolojisidir (Abegunde et al. 2019;
Mattox 2010).

Vakum Odasi

\ Alt Tabaka Tutucu

A

— e

—_——

[~ Alt Tabaka

<

/ T ———}— Buhar Akisi
> W

Buharlastirilacak olan

hedef malzemenin |
konuldugu pota | I 1 | J

Sekil 2.8. Termal buharlastirma yontemi (Martin-Palma and Lakhtakia 2013)

|
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2.6.2. Ark buhar biriktirme yontemi

Ark buhar biriktirme (Arc Vapour Deposition), yiikksek akim ve diisiik voltajla
olusturulan bir elektrik arki kullanarak hedef malzemeyi buharlastirip alt tabaka iizerine
biriktiren bir kaplama yontemidir. Bu islemde, katodik (katodik ark) veya anodik (anodik
ark) elektrot buharlastirilir ve ortaya ¢ikan buhar, genellikle elektriksel bir gerilim
uygulanan bir alt tabaka iizerine yOnlendirilir. Alt tabakaya uygulanan bu gerilim,
iyonlarin ylizeye daha hizli ve kontrollii bir sekilde ulagsmasini saglar. Ayn1 zamanda
buharlastirilan malzemenin biiyiik Ol¢lide iyonize olmasi, islemin verimliligini artirir

(Seshan 2012).

Ark darbeleri, hedef malzemeden atomlarin ¢ikarilmasina yol acar ve bu atomlar
alt tabaka iizerinde yogunlasarak ince bir film olusturur. Metal atomlarinin yiiksek oranda
iyonize olmasi, bu yontemi vakum veya termal buharlastirmadan ayirir. Bu 6zellik,
yontemi kalin kaplamalarin giivenilir bir sekilde olusturulmasi i¢in ideal hale getirir ve

sert dekoratif ylizey kaplama gibi uygulamalarda kullanilmasini saglar (Seshan 2012).

I Gaz Girigi

Ark Kaynag) Tetikleyici

Taban Malzemeler
(Substratlar)

)] L I A
Giig / \ Giig

Kaynagi ‘ : D ) Kaynagi
) _— ()

— | | ‘ =

Vakum c I Yiizey Tutucu

Pompasi

Sekil 2.9. Ark buharlastirma ydnteminin sematik gosterimi (Gross and Martin 2010)
2.6.3. iyon kaplama yéntemi

Mattox, iyon kaplama teknigini 1960 yilinda ilk kez ortaya koymustur. Bu teknik,
ince film kaplama sirasinda, film ozelliklerini iyilestirmek ve kontrol altina almak icin

atom biiytikliigiindeki enerjik parcaciklarin siirekli veya aralikli bombardimanini kullanir.
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Plazma, bosluklu katot desarj kaynaginda tiretilir. Alt tabaka, ince film olusumundan 6nce
ve sirasinda, yilizeyinde belirgin bir sigratma (sputtering) etkisi yaratacak kadar yiliksek

enerjili iyon akisina tabi tutulur (Wasa et al 2004).

Alt Tabaka
Bobin —_— '

Yiiksek Akim Tabancast —>—_||  \.-.---.---0

Plazmalgini\ -.-.-.-. " Pompasi

— Coeel vakum
—

DC Gii¢ Kaynagi

Sekil 2.10. iyon kaplama ydnteminin sematik gdsterimi (Sano et al. 2015)

Biriktirilen malzeme, buharlastirma, sigratma, ark agindirma veya kimyasal buhar
onciillerinin ~ ayrigmast  gibi  ¢esitli  fiziksel buhar biriktirme yontemleriyle
buharlastirilabilir. Bu siiregte, buharlasan atomlar alt tabakaya dogru hareket ederken gaz
halindeki parlak desarjdan gecer, bu da bazi atomlarin iyonlagsmasina neden olur. Film
biiylimesi sirasinda iyon bombardimani, daha yogun ve ham malzemenin yogunluguna
yakin filmlerin olusmasini saglar. Bu da, bilesik malzemeler {izerine sert ince
kaplamalarin uygulanmasimi miimkiin kilar. iyon kaplama isleminde gaz basinci, 1 ile 0,1
Pa arasinda tutulur. Bu basing, parlak desarj1 devam ettirecek kadar yeterli olup, ayni
zamanda buhar pargaciklarinin ¢esitli carpigsmalarla her yone yayilmasina olanak tanir.
Bu da alt tabakanin daha diizgiin ve kaliteli bir sekilde kaplanmasini saglar. Ek olarak,
reaktif bir gaz kullanilarak bilesik bir kaplama elde edilebilir ve bu iglem reaktif iyon
kaplama olarak adlandirilir (L1 et al. 2004).

2.6.4. Sicratma yontemi

Sicratma ve sigratma ile biriktirme, yiizey asindirma ve ince film kaplama i¢in

kullanilan etkili yontemlerdir. Sigratma, ylizey temizligi ve hassas asindirma
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islemlerinde, sicratma biriktirme ise ¢esitli ylizeylere dayanikli kaplama yapiminda
uygulanir. Bu siireg, plazma ile hizlandirilan yiiklii pargaciklarin yilizeyi asindirmasi ve
kopan atomlarin yakindaki bir yiizeye birikmesiyle gerceklestirilir. Ozellikle yari iletken
teknolojilerinde yaygin olmakla birlikte, farkli alanlarda da kullanilir (Seshan 2002).

Sicratma teknigi ilk olarak 1852 yilinda Grove tarafindan dogru akim (DC) gaz
parlama desarj tlipii iizerinde yapilan deneylerde kesfedilmistir. Bu deneylerde, gaz
ortamindaki iyonlarin katoda carpmasiyla ortaya ¢ikan yiiksek enerjili etkilesim, katot
malzemesinin atomlarmin koparak tiipiin i¢ yiizeylerine birikmesine neden olmustur. O
donemde si¢ratma, katodun agimmasina yol ac¢tigi i¢cin genellikle istenmeyen bir olgu
olarak goriilmiistiir. Ancak glinlimiizde bu yontem, yiizey temizleme, asindirma, ince film
kaplama ve ylizey analizi gibi pek ¢ok alanda vazgegilmez bir teknoloji haline gelmistir

(Kiyotaka and Shigeru, 1992).

Sigratma, bir pargacigin yiizeye yeterli enerjiyle carparak ylizeyden atomlari
koparmasiyla meydana gelir. Sigratma verimi, ylizeyden kopan atomlarin, c¢arpan

pargaciklarin sayisina oranini ifade eder ve su sekilde gosterilir:

Y = (kopan atom say1s1) / (¢carpan parcacik sayisi). (2.1)

Bu islem, atomlar, iyonlar, elektronlar, fotonlar, nétronlar ve molekiiller gibi
farkl1 parcacik tiirleriyle gergeklesebilir. Ancak uygulamada genellikle iyon
bombardimani tercih edilir. Cogunlukla Ar" (Argon) ve Kr" (Kripton) gibi asal gaz
iyonlar1 veya NFve O} gibi kiigiik molekiiler iyonlar kullamlir. fyon ya da atom fark
etmeksizin, ayni enerjiye sahip parcaciklar benzer sigratma verimi saglar. Ciinkii
sigratma, ¢arpan parcaciktan yiizey atomlarina kinetik enerji ve momentum aktarimiyla
gergeklesir ve bu siire¢ pargacigin yiiklii olup olmamasindan etkilenmez. Sigratma islemi
su sekilde ilerler: Yiizeye carpan parcacik, yiizeydeki veya yiizeye yakin atomlarla
etkilesime girer, baglarini kirar ve atomlar1 yerinden soker. Eger bu siirecte bir veya daha
fazla atom yiizeyden ayrilirsa, bu atomlar "sigratilmis atomlar" olarak adlandirilir. Bu

temel mekanizma, sigratma siirecinin fiziksel isleyisini olusturur.
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Yiizeydeki Atomlar
\

®
Sigratilan Atom _ &
(2]

Sigratici iyon @ ..
o A,.’ @

Sigratilan Atom /. .“ ®

Sekil 2.11. Sigratma mekanizmasi (Seshan 2002)

Fiziksel Buhar Biriktirme yontemi tamamen fiziksel temellere dayanan bir siireg

olup, pek ¢ok 6nemli avantaj sunmaktadir. Bu avantajlar su sekilde 6zetlenebilir:

1. Kaplama malzemesi bilesimi genis bir aralikta ¢esitlenebilir; basit metallerden
yiksek performansli seramik malzemelere kadar ¢ok sayida farkli kaplama
olusturulabilir.

2. Taban malzemesinin sicakligi -0°C’den olduk¢a yiiksek sicakliklara kadar
genis bir aralikta ayarlanabilir, bu da farkli uygulama gereksinimlerine
esneklik kazandirir.

3. Siireg, yiiksek biriktirme hizlarina olanak taniyarak tiretim verimliligini
onemli Olglide artirir.

4. Kaplama ile taban malzemesi arasinda giiclii bir bag olusur, bu da uzun stireli
performans ve dayaniklilik saglar.

5. Kaplanacak malzemenin verimli kullanimi ile malzeme israfi en aza indirilir.

6. Kaplama sonrasi ek bir yiizey isleme islemine ihtiya¢ duyulmaz, bu da iglem
maliyetlerini ve siireyi azaltir.

7. Siire¢ ¢evre dostu olup, zehirli atik iiretimi gibi ¢evresel riskleri igermez.
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8. Genis bir taban malzemesi yelpazesi ile gesitli uygulama alanlarina uyum

saglayabilir (Demir 2007).

2.6.5. DC Diyod sicratma sistemi

DC diyot piiskiirtme sistemi, bir ¢ift diizlemsel elektrottan olusur. Katot, plazmaya
bakan yiizeyinde hedef malzemeyle kaplanmis ve ters tarafi suyla sogutulurken, anot
lizerine kaplama yapilacak yiizeyler yerlestirilir. Sistem, argon gaziyla 0,1 Torr basing
altinda doldurulup, elektrotlar arasinda birkag¢ kilovolt DC gerilim ve 1-10 kQ’luk seri
diren¢ uygulandiginda, 1s1ma bosalmasi olusur. Bu siirecte, argon iyonlar1 hizlanarak
katodun ylizeyindeki hedef malzemeyi piiskiirtiir ve bu malzeme anot tizerindeki yiizeyde

ince bir film tabakasi olusturur.

Yiiksek gaz basinci nedeniyle piiskiirtillen parcaciklar, gaz molekiilleriyle
carpisarak enerjilerini kaybeder ve yiizeye dogru difiize olur. Bu islemde, birim yiizeye
biriken malzeme miktar1 ve kaplama hizi, sistemdeki gaz basinci, elektrotlar arasindaki
mesafe, desarj voltaji ve akimi1 gibi parametrelere baglidir. Piiskiirtiilen malzeme miktari,
iyon akim yogunlugu, piskiirtme verimliligi, hedef malzemenin atomik 6zellikleri ve
Avogadro sayist ile iligkilidir. Iyon akiminin desarj akim ile yaklasik olarak esit oldugu
ve pilskiirtme verimliliginin desarj voltaj1 ile orantili kabul edildiginde, toplam
puskiirtiilen malzeme miktariin voltaj ve akimin ¢arpimiyla orantili oldugu gériiliir. Bu
durum, sistemin verimli ¢aligmasi i¢in fiziksel parametrelerin optimize edilmesinin

Onemini ortaya koyar (Wasa and Hayakawa 1992).

2.6.6. RF Diyod sicratma sistemi

Yalitkan malzemeler, DC diyot piiskiirtme sistemlerinde ylizeylerinde pozitif iyon
birikimi nedeniyle 1s1manin stirekliligini engeller. Bu sorunu ¢6zmek i¢in DC gii¢ kaynagi

yerine RF (radyo frekansi) gii¢ kaynagi kullanilarak RF piiskiirtme sistemi gelistirilmistir.

1933 yilinda Robertson ve Clapp, RF 1simast sirasinda cam yiizeylerin

puskiirtiildiiglinii fark etmis ve bu teknoloji, 1960’lardan itibaren dielektrik ince filmlerin
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kaplanmasinda kullanilmaya baslanmistir. Giliniimiizde RF piiskiirtme sistemleri, ince

film kaplama uygulamalarinda vazgecilmez bir yontem haline gelmistir.

Bu sistemlerde, gilic kaynagi ile piiskiirtme odasi arasindaki empedans farkini
gidermek i¢in bir esleme ag1 kullanilir. RF gii¢ kaynaklarinin standart empedans1 50 Q
iken, 151ma bolgesinin empedans1 1-10 kQ arasinda degisir. RF frekans1 arttikca hedef
ylizeyindeki potansiyel degisimlere bagl olarak katot akimi da artar. Cogu uygulamada,
13,56 MHz frekans kullanilir. Ayrica, RF elektrik alani ikincil elektronlarla gaz
molekiilleri arasindaki ¢arpigsma olasiligini artirdigi i¢in ¢alisma basinci 1 mTorr gibi

diisiik degerlere indirilebilir.

Sistemin tasarimi, hedef iizerinde negatif bir DC ongerilim olugsmasina olanak
tanir ve bu da piiskiirtme islemini etkin bir sekilde baslatir. Hedefin sogutulmasi i¢in
kullanilan suyun, elektriksel yalitim1 saglayacak kadar yiiksek bir 6zdirence sahip olmasi
onemlidir. RF piiskiirtme sistemi, 6zellikle diislik basinglarda yiiksek verimli ince film
kaplama imkan1 sunmasiyla ileri malzeme tiretiminde kritik bir role sahiptir. (Wasa and

Hayakawa 1992)

13.56 Mhz
-V (DC
@C) — AT
11 11
— e g N ] —
Parlama Desarji Malzemesi Parlama ;Z’
|_» Kaplancak ™\ Degwrli
Malzeme \
- [ 1
> Anot ¢
Sicratma — Vakum Sigratma  Vakum
Gazl Gaz1

Sekil 2.12. Diyot sigratma sistemi a)DC Diyot si¢cratma sistemi b) RF Diyot sigratma
sistemi (Wasa and Hayakawa 1992; George 1992)
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2.6.7. Manyetik alanda sicratma sistemi

Magnetron piiskiirtme, son yillarda hizla geliserek endiistride genis bir yelpazede
kullanilan kaplama yontemleri arasinda 6ne ¢ikmistir. Bu yontemin popiilerlesmesindeki
temel etken, cesitli sektorlerde yiiksek performanslh ve kaliteli ince film ihtiyaglarinin

giderek artmasidir.

Giliniimiizde, magnetron piiskiirtme ile iiretilen kaplamalar, bir¢ok durumda diger
fiziksel buhar biriktirme (PVD) yontemleriyle yapilanlardan daha iistiin performans
gostermektedir. Ustelik, bu yontemle iiretilen ince kaplamalar, geleneksel kaplama
teknikleriyle elde edilen daha kalin katmanlarla ayni islevselligi sunarak malzeme

tasarrufu ve verimlilik avantaji saglamaktadir.

Bu ozellikleri sayesinde magnetron piiskiirtme, asinmaya dayanikli sert
kaplamalardan diisiik siirtiinmeli yiizeylere, korozyon koruyucu katmanlardan dekoratif
tasarimlara ve 0zel optik ya da elektriksel 6zelliklere sahip filmlere kadar pek ¢ok alanda

onemli bir yere sahiptir.

Temel piiskiirtme siirecinde, hedef (veya katot) plakasi, hedefin 6niinde bulunan
bir 1s51ma plazmast icinde fiiretilen enerjik iyonlarla bombardimana tutulur. Bu
bombardiman, hedef atomlarinin yiizeyden uzaklastirilmasina, yani "piiskiirtiilmesine,"
neden olur. Uzaklastirilan atomlar daha sonra bir alt tabaka {lizerinde yogunlasarak ince
bir film olusturabilir. Bu siire¢, kontrollii bir ortamda ince film kaplamalarinin

olusturulmasi i¢in etkili bir yontem olarak kullanilmaktadir (Kelly & Arnell, 2000).

Hedef ylizeyine iyon bombardimani sirasinda yiizeyden elektronlar salinir ve bu
elektronlar plazmanin siirdiiriilebilirligi i¢in 6nemli bir rol oynar. Ancak, temel
puiskiirtme yontemi diisiik biriktirme hizlari, yetersiz iyonlagsma verimliligi ve alt tabaka
1sinmasi gibi sinirlamalar tasir. Bu sorunlar, magnetron ve dengesiz magnetron piiskiirtme

yontemlerinin gelistirilmesiyle 6nemli 6l¢iide ¢oziilmiistiir.

Magnetron piiskiirtme, hedef yiizeyine paralel bir manyetik alan kullanarak,

ylizeyden salinan elektronlarin hareketini hedef cevresinde sinirlandirir. Bu durum,
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elektronlarin atomlarla ¢arpisarak iyonlasma olasiligini artirir ve hedef bolgesinde yogun
bir plazma olusmasini saglar. Boylece daha yliksek iyon bombardimani elde edilir,
puskiirtme ve biriktirme hizlar1 artar. Magnetron yontemi ayrica, daha diisiik basinglarda

(107 mbar) ve voltajlarda (-500V) galisma imkan1 sunarak enetji verimliligi saglar.

Dengesiz magnetronlar, geleneksel magnetronlardan farkli olarak plazmayi daha
genis bir alana yayar. Bu sayede, biiyiik ve karmasik yiizeylerde yogun ve kaliteli
kaplamalar biriktirmek miimkiin hale gelir. Bu yontem, diisiik plazma yogunlugu ve film

kusurlar1 gibi sorunlar azaltarak kaplama islemlerinin verimliligini ve kalitesini artirir.

Sonug olarak, magnetron piiskiirtme, geleneksel yontemlere gore daha yiiksek bir
performans ve esneklik sunarak kaplama teknolojilerinde Oncii bir yontem haline

gelmistir (Musil and Kadlec 1990).

Dengesiz magnetronlarda, dis miknatis halkasi, merkezi kutba gore daha giiclii
olacak sekilde tasarlanir. Bu durumda, manyetik alan ¢izgilerinin tamami merkezi ve dis
kutuplar arasinda kapanmaz; bazi ¢izgiler alt tabakaya dogru yonlendirilir ve ylizeyden
salinan elektronlar bu ¢izgileri takip edebilir. Bu sayede plazma, sadece hedef bolgesinde
sikisip kalmaz, ayn1 zamanda alt tabakaya dogru da akis saglanir. Sonug olarak, alt
tabakaya dis bir voltaj; uygulamadan yiiksek iyon akimlar1 elde edilebilir. Daha onceki
arastirmalar, baz1 magnetron tasarimlarinda manyetik alan ¢izgilerinin tamamen kapali
olmadigini ortaya koymustur; aslinda, pek ¢cok magnetron tam anlamiyla dengeli degildir

(Nyaiesh 1981).
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Ancak, Windows ve Savvides, yaptiklari calismada manyetik yapilandirmayi
sistematik bir sekilde degistirerek bu etkinin 6nemini ilk ortaya koyanlardi. Onlar ve diger
arastirmacilar, dengesiz magnetron kullanildiginda, geleneksel bir magnetrona kiyasla
yaklasik on kat daha yiiksek olan, yani 5 mA/cm? ve daha fazla alt tabaka iyon akim
yogunluklarinin diizenli olarak elde edilebilecegini gostermistir. Farkli magnetron

modlarinda elde edilen plazma hapsolma dereceleri ise sematik olarak karsilagtirilmistir.

iyon Akim Yogunlugu

Iyon Akim Yogunlugu Iyon Akim Yogunlugu >
<1 mA/cm? <<1mA/cm? 2-10 mA/cm

Taban Malzemesi | | Taban Malzemesi | | Taban Malzemesi |

~60mm

Hedef |

Hedef

M & W N o N O o

Geleneksel Magnetron Tip-1 Dengelenmemis Tip-2 Dengelenmemis
(«Dengelenmis» Magnetron) Magnetron Magnetron

Sekil 2.13. Manyetik alan sigratma tekniklerinin gosterimi (Kelly and Arnell, 2000)

Temel piiskiirtme kaynagina kiyasla daha yiiksek bir kaplama atomu akisi
saglayan dengesiz magnetron, ayn1 zamanda son derece verimli bir iyon kaynag: olarak
da islev goriir. Alt tabakada cekilen iyon akimi, hedef akimiyla dogru orantilidir ve
birikim hizt da hedef akimina paralel olarak artar. Bu oOzellik, diger iyon kaplama
yontemlerinden farkli olarak, alt tabakaya gelen iyon-atom oraninin birikim hizi arttik¢a

degismeden sabit kalmasini miimkiin kilar.

Tip-1 ve Tip-2 dengesiz magnetron tasarimlari, manyetik alan yapilarina gore
farklilik gosterir. Tip-2 tasariminda, merkezi kutuptan daha gii¢lii olan dis kutup,
manyetik alan ¢izgilerinin hedef yiizeyi etrafinda yogunlasmasini saglar ve bu, yliksek
plazma yogunlugu ve iyon akimi ile daha hizli kaplama yapilmasina olanak tanir. Tip-1
tasariminda ise merkezi kutup, dis kutba gore daha giicliidiir, bu da manyetik alan
cizgilerinin ¢ogunun odanin duvarlarina yonelmesine ve hedef bolgesinde diisiik plazma
yogunlugu ile diisiik iyon akimina yol acar. Bu nedenle Tip-1 tasarimi daha diisiik

kaplama hizlartyla sonuglanirken, belirli uygulamalarda (6rnegin, yiiksek yiizey alanina
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sahip reaktif metalik filmler) kullanilabilir. Bu tiir kaplamalar, katalizorler, kendiliginden

tutusabilen cihazlar veya yansimayan kaplamalar gibi farkli alanlarda kullanilabilir.

Birlesik Krallik’ta, Teer Coatings Ltd., ¢oklu magnetron sistemlerinin
potansiyelini erken bir donemde fark ederek, 1990’larin baslarinda ticari ve arastirma
6l¢eginde CFUBMS sistemlerinin patentli bir tasarimini gelistirdi. Bu sistemlerde, donen
alt tabaka tutucusunun etrafinda, dikey olarak karsilikli yerlestirilmis ¢ift magnetron
bulunur. Komsu magnetronlar birbirinin zit kutuplarina sahip olup, manyetik alan
cizgileri birbirine baglanir. Bu tiir sistemler, alt tabakaya yiiksek iyon akimlar1 iletme
yetenegine sahip olmalariyla bilinir. Son yillarda, magnetron tasarimindaki yenilikler ve
nadir toprak elementleriyle giiclendirilmis miknatislarin kullanimi, alt tabakada ¢ekilen

iyon akimlarinin bilyiikliigiinde 6nemli artiglar saglamistir (Kelly and Arnell 2000).
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3. MATERYAL ve YONTEM
3.1 Materyal

Bu ¢alismada, magnetron sigratma yontemi ile biiyiitiilen kaplamalar AISI 52100
taban malzeme tizerine biyiitilmiistiir. Taban malzemenin kimyasal kompozisyonu

Cizelge 3.1.’de sunulmustur.

Cizelge 3.1. Taban malzemenin kimyasal kompozisyonu

AISI 52100 Celigi
C Ni Cr Si Fe Mo

1,03 | 0,18 | 1,58 | 0,19 | Denge | 0,06

3.2. Kaplama Prosesleri

TiW/TiWS1/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalarin iiretilebilmesi i¢in Cizelge

3.2. ‘de ki parametreler kullanilmigtir.

Cizelge 3.2. TiW/TiWSi/TiWSiN kaplama parametreleri

Iiw S.l. h.? def Azot (N2) | Argon Caligma ..
hedef giicii Siire
Kaplamalar siicii (RF | (DC- akis oran1 | (Ar)akis Basinci (D)
Watt) Watt) (sccm) orant (sccm) | (Pa)
TiW 75 - - 50 1,33 60
TiWSi 75 20 - 50 1,33 60
TiWSIN 75 20 50 50 1,99 120

Kaplamalarin yapisal ve tribolojik o6zelliklerini incelemek amaciyla c¢esitli
karakterizasyon teknikleri kullanilmistir. Filmlerin mikro yapisi, faz analizi ve mekanik
ozellikleri detayl1 olarak degerlendirilmis, tribolojik performanslari ise asinma testleri ile
belirlenmistir. Magnetron si¢gratma sistemi ve TiW/TiWSi/TiWSIN kademeli kompozit

kaplamalarin yapis1 Sekil 3.1.’de sunulmustur.
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Doner
Numune -
Tutucu

// Numune \
Tutucu
-I-? .
Alfik '~ G esT SesT Bese,_
Biriktirilen s
) . 3 o Gozlem.
Penceresi
AN, =) Hedet TiIWSIN Film
Atom
TiWSi Film

Vakum
[ ]- Pompasi

TiW Film

DC Gii¢c Kaynag RF Gii¢ Kaynag

a)

Sekil 3.1. a) Magnetron sigratma sistemi ve b) TiIW/TiWSi/TiWSiN kademeli kompozit
kaplamalarin yapisi

Taban malzemesi olan 52100 ¢elik numuneler, tel erozyon yontemiyle 3 mm
kalinliginda ve 30 mm c¢apinda olacak sekilde kesilmistir. Yiizey hazirlig1r asamasinda,
once kaba, ardindan ince taneli zimparalar kullanilarak yiizey piriizliligi
tyilestirilmistir. Bu siirecte parlatma islemi i¢in Sekil 3.2.’de verilen zimpara makinesi
kullanilmistir. Numuneler sirasiyla 240, 400, 600, 800 ve 1200 mesh SiC zimparalarla
asindirma islemi uygulanarak Ra < 0,05 um seviyesinde parlatilmis ve ardindan etanol
iceren bir ultrasonik banyoda temizlenmistir. Daha diisiik piiriizliiliikk degerlerinin
kaplamalarin alt tabakaya olan yapismasini olumsuz etkileyebilecegi gbéz Oniinde

bulundurularak, bu deger optimum kabul edilmistir (Cicek ve Efeoglu 2016).

Sekil 3.2. Zimpara makinesi
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TiW/TiWSi/TiWSIN kademeli kompozit kaplamalar, Sekil 3.3’de gosterilen
Nanovak cihazi ile bir RF magnetron piiskiirtme sistemi kullanilarak biriktirilmistir.
Biriktirme islemi sirasinda, 2 in¢ ¢apinda ve 0,25 in¢ kalinliginda TiW (%99,99 saflikta)
ve Si (%99,99 saflikta) hedefleri ile yiiksek saflikta (%99,99) azot ve argon gazlari

kullanilmaistir.

Sekil 3.3. Sigratma sistemi

TiW/TiWS1/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalarin biriktirilmesi esnasinda, Si
hedefine dogru akim (DC) enerjisi, TiW hedefine ise radyo frekans (RF) enerjisi
uygulanarak kaplama islemi gergeklestirilmistir. Biriktirme islemi boyunca, taban
malzemeler dakikada 2 devir (rpm)/dakika hizla donen bir tutucuya sabitlenmistir.
Siirecin baslangicinda, numunelere -800 V 6n gerilim uygulanmis ve hazne basinct 10
Pa seviyesine diistiriilmiistiir. Daha sonra, hazneye argon gazi verilerek taban malzeme
yiizeylerindeki olasi kirleticileri uzaklastirmak amaciyla yaklagik 20 dakika siiren iyon
temizleme islemi gerceklestirilmistir. Oncelikle, taban malzemeler iizerine 1 saat
boyunca TiW filmi biriktirilmistir. Ardindan, Si eklenerek 1 saat siireyle TiWSi filmi
olusturulmustur. Son asamada ise hazneye azot gazi verilmis ve 2 saat boyunca TIWSIN

filmi biriktirilmistir.
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3.3. Yapisal Ozelliklerin Analizleri

3.3.1 XRD analizleri

Magnetron sigratma teknigi ile biiyiitilen TiW/TiWSi//TiWSIN kademeli
kompozit kaplamalarin kristal yapilarinin incelenmesi i¢in Sekil 3.4.’de gosterilen GNR
Explorer X-1s1m1 difraksiyon cihazi kullanilmistir. XRD &lgiimleri A=1,5405 A dalga
boyunda, Cu-Ka radyasyon kaynag: kullanilarak 10-90° tarama agisinda, 2 derece/dk.

tarama hizinda ve 0,1° tarama adiminda gergeklestirilmistir.

o
Sekil 3.4. XRD cihazi
3.3.2. SEM ve EDS analizleri

TiW/TiWS1/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalarin SEM ve EDS analizleri
Sekil 3.5’de gosterilen Quanta FEG 250 model taramali elektron mikroskobu (SEM) ile

yapilmistir. Ayrica, kaplamalarin kimyasal bilesimini belirlemek icin enerji dagilim
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spektrometresi (EDS) analizleri gergeklestirilmistir. EDS 6lgiimleri her bir film i¢in bes

farkli bolgede yapilmis ve ortalama degerler hesaplanmuistir.

Sekil 3.5. Taramal1 elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dispersiv spektrumu (EDS)
3.3.3. XPS analizleri

TiW/TiWSi/TiWSIN kademeli kompozit kaplamalarin yiizeylerinin elementel
bilesimi ve kimyasal bag yapilar1 Atatiirk Universitesi Dogu Anadolu Yiiksek Teknoloji
Uygulama ve Aragtirma Merkezi (DAYTAM) bulunan Specs-Flex XPS cihazi
kullanilarak karakterize edilmistir. Analizlerde Al Ka radyasyon kaynagi (1486,71 eV)
ile genis tarama spektrumlari 1 eV, yiiksek ¢oziiniirliiklii bolge spektrumlart ise 0,1 eV
enerji ¢oziiniirliigiinde elde edilmistir. XPS analizleri, 5x10" mbar temel basing altinda
gerceklestirilmistir. Olgiimler sirasinda yiik nétralizatorii kullamilmis olup, X-1s1n1 spot
boyutu eliptik sekilde ve yaklasik 3-4 mm boyutlarindadir. Spektral piklerin analizi ve
arka plan diizeltme islemleri, CasaXPS ve Origin yazilim araclarinin kombinasyonuyla

yapilmustir.
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Sekil 3.6. Specs-Flex XPS cihazi

3.3.4. Isil islem

Biriktirme isleminin ardindan, TiW/TiWS1/TiWSiN kademeli kompozit
kaplamalar, Sekil 3.7.’de gosterilen Proterm ASP 11/70/500 vakum ve atmosfer kontrollii
tiip firin1 kullanilarak sirastyla 600°C, 700°C, 800°C ve 900°C sicakliklarda 60 dakika
boyunca 1s1l igleme tabi tutulmustur. Isil islem 6ncesinde, tiip firinin i¢ basinci yaklasik
0,5 Pa seviyesine diisiiriilmiis ve ardindan pozitif basin¢li bir ortam olusturmak amaciyla

yiiksek saflikta argon gazi sisteme verilmistir.

Sekil 3.7. Atmosfer kontrollii 1sl islem firin1 |

Uygulanan tavlama sicakliklarina bagh olarak, filmler sirasiyla A, A-600, A-700,
A-800 ve A-900 olarak adlandirilmistir. (Cizelge 3.3.) Isil islem bittikten sonra soguma

islemi tiip firin igerisinde yavas bir sekilde gergeklesmistir.
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Cizelge 3.3. Kaplama sonras1 1s1l islem sicakliklar

Kaplama Sonras1 Is1l Isil Islem o . . .
Islem Sicakliklari GoOrmemis 600°C 700°C 800°C P00°C
Kaplama Adi A A-600 A-700 A-800 A-900

3.4. Mekanik ve Tribolojik Ozelliklerin Analizleri

3.4.1. Mikro sertlik

Filmlerin sertlik olgiimleri, 172° tepe acisina sahip bir Knoop ug ile donatilmig
Buehler Micromet 2001 mikrosertlik test cihazi (Buehler Ltd.) kullanilarak
gerceklestirilmistir. Olgiimlerin giivenilirligini saglamak amaciyla, her bir numune
tizerinde bes farkli noktadan sertlik 6l¢ctimii alinmis ve ortalama degerler hesaplanmaistir.

Sertlik 6l¢me cihaz1 Sekil 3.8’de verilmistir.

<« o

Sekil 3.8. Mikro sertlik cihazi (Buéhler Micromet 2001)
3.4.2. Asinma testleri

TiW/TiWS1/TiWSIN kademeli kompozit kaplamalarin oda sicakligi asinma
testleri, Bruker-UMT (Bruker universal mechanical tester) asinma cihaz1 (Sekil 3.9)
kullanilarak reciprocating (ileri-geri) asinma test yontemi ile yapilmistir. Asinma testleri
ti¢ kez tekrarlanmis olup, benzer sonuclar elde edilmistir. Analizler sonucunda elde edilen

veriler Viewer programiyla iglenerek siirtiinme katsayis1 grafikleri elde edilmistir.
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Asindirilan Hacim (mm?3)

3.1)

Asmma Orani (mm?*/N-m) =

Uygulanan Yik(N)+Asinma Mesafesi(m)

Sekil 3.9. Bruker-UMT asinma test cihazi

Asinma deneyinde kullandigimiz parametreler Cizelge 3.4’ de verilmistir. Asinma
testleri 2 N yiik ve 1200 saniye yiikleme siiresi ile birlikte Al>Os (aliimina) top kullanarak
yapilmistir.

Cizelge 3.4. Asinma test parametreleri.

Parametreler Degerler

Test tiirti Lineer (ileri-Geri)
Ortam Atmosfer Ortami
Uygulanan yiik (N) 2
Asinma siiresi (sn) 1200
Asinma Hizi (mm/sn) 5
Asinma Yolu (mm) 5
Sicaklik (°C) 23+2
Kars1 bilye malzemesi ALOs
Kars1 bilye cap1 (mm) 5

Nem %45
Asindirma mesafesi (m) 12
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3.4.3. 3D profilometre analizleri

Asinma testleri sonrast filmlerinlerin asmmma izlerinin tespiti, silirtiinme
katsayisinin belirlenmesi ve asinma hacimlerinin hesaplanmasi i¢in Sekil 3.10°da verilen

Bruker Contour-GT 3D profilometre cihazi kullanilmistir.

Sekil 3.10. 3D profilometre cihaz

3.5. Adezyon Analizleri

TiW/TiWS1/TiWSIN kademeli kompozit kaplamalarin adezyon o6zelliklerini
belirlemek icin ¢izik testleri uygulanmustir. Atatiirk Universitesi biinyesinde bulunan

CSM Instruments tarafindan iiretilen Revetest ¢izik test cihazi (Sekil 3.11) kullanilmaistir.

Sekil 3.11. Revetést c¢izik ve multi-pass ¢izik test cihazi

Cizik testi sirasinda, TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalarina
artan yiik modunda 0-100 N araliginda yiik uygulanmis ve Rockwell-C ucu (120° tepe
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acili, 200 um ug yaricapli) kullanilarak 10 mm boyunca ¢izik olusturulmustur. Yiikleme

hiz1 100 N/dk. olacak sekilde ayarlanmis ve filmin taban malzemeden ayrildigi kritik yiik

(Lc) degerleri belirlenmistir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

4.1. Yapisal Ozellikler

4.1.1. SEM analizleri

Magnetron sigratma yontemi ile AISI 52100 taban malzemeler izerine biiyiitiilen
TiW/TiWSi/TiWSIN kademeli kompozit kaplamalarin mikro yapisal 6zellikleri ve film

kalinliklarini incelemek i¢in SEM cihazi kullanilmistir.

Si altlik tizerine biriktirilen TIW/TiWS1/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalara
ait SEM kesit goriintiisii Sekil 4.1.’de sunulmustur. Yapilan Slgtimler sonucunda film
kalinlig1 1,21 pm olarak belirlenmistir. Yapisal analizler, filmin yogun ve siitunlu bir yap1
sergiledigini ortaya koymustur. Bu da magnetron sigratma yonteminin iyi bir 6zelligi

olarak karsimiza ¢ikmaktadir.

TiW/TiWSi/TiWSiN
katmanh kompozit filmler

e

Si Althk

Sekil 4.1. SEM kesit goriintiisii

4.1.2. EDS analizleri

EDS analiz sonuglar1 Cizelge 4.1.’de verilmistir. Cizelge 4.1. incelendiginde, 1s1l
islem uygulanan TiW/TiWSi1/TiWSiIN kademeli kompozit kaplamalarda Ti, Si, N ve W

elementlerinin atomik oranlarinda belirgin bir azalma gézlemlenmistir.
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Cizelge 4.1. TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalarin % atomik oranlari

Elementlerin Atomik Oranlar1 (%)
Ti W Si N [0)

A (Isil islem 37,1 7.4 15,0 353 5,2

gOormemis)
A-600 (600 °C) 34,5 7,1 13,1 33,5 11,8
A-700 (700 °C) 34,4 6,8 13,6 32,7 12,5
A-800 (800 °C) 34,9 6,9 12,5 30,9 14,8
A-900 (900 °C) 333 6,7 13,6 31,2 16,2

Wen Hu ve arkadaslari tarafindan yapilan ¢alismada da benzer sekilde, elde edilen
filmlerde hedef ve kaplama arasinda elementel sapmalarin goriildiigiinii belirtmistir. Bu
sapmalarin, gaz sagilmasi, yeniden piiskiirtme ve farkli iyonlasma oranlar1 gibi nedenlerle
olustugu ifade edilmistir. Ozellikle agir kiitleli W iyonlarmin, Si atomlarmin yeniden
puskiirtiilmesini  kolaylastirarak filmdeki Si oraninda azalmaya neden oldugu
belirtilmistir. Bu bulgular, elde edilen filmlerde gdzlemlenen bilesim degisimlerinin hem
biriktirme parametrelerinden hem de uygulanan 1s1l islem kosullarindan etkilendigini

ortaya koymaktadir. (Hu et al. 2023).

Isil islem sicakligi arttikga filmdeki oksijen igeriginde ise belirgin bir artis
gozlemlenmistir (%5,2°den %16,2’ye). Oksijenin bu artisi, kaplama sirasinda hedef
malzemelerden eser miktarda ge¢cmis olabilecegi veya atmosferle temas sonucu ince bir
oksit tabakasi olusturmus olabilecegi diisiiniilmektedir. Sonuglar, daha ytiksek 1s1l iglem
sicakliklarinda oksijen igeriginin arttigin1 gostermektedir. Ee ve arkadaslarinin analizleri
de benzer sekilde, 550°C ve altindaki 1s1l islem sicakliklarinda Ti-Si-N-O bilesenlerinin
varligimmi dogrulamistir. Calismada tespit edilen oksijenin, filmlerin vakum ortamindan
c¢ikarildiktan sonra atmosferik kosullara maruz kalmasindan kaynaklandigi belirtilmistir.
Bu bulgular, elde edilen sonuglarla tutarlilik gostermektedir: Artan 1s1l islem
sicakliklartyla film yiizeyindeki oksijen igeriginin yiikselmesi (%5,2’den %16,2’ye), hem
hedef malzemelerden gelen eser oksijenin difiizyonu hem de yiiksek sicaklikta yiizeyde

olusan oksitlenme ile agiklanabilir. Dolayisiyla, her iki calisma da ince filmlerdeki
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oksijen varliginin kac¢inilmaz oldugunu ve sicaklikla iligkili yiizey reaktivitesinin bu

artigta kritik bir rol oynadigini desteklemektedir. (Ee et al. 2006)

EDS Analizleri

Ti W Si N

w w B
o w o

N
(6]

[Eny
(6]

ELEMENT YUZDESI (%)
= N
o o

(6]

A A-600 A-700 A-800 A-900

Sekil 4.2. TiW/TiWSi/TiWSiIN kademeli kompozit kaplamalarin 1s1l islem Oncesi ve
sonrasi EDS sonuglar1

4.1.3. XRD analizleri

AISI 52100 taban malzeme iizerine biiyiitiilen TiW/TiWS1/TiWSiN kademeli
kompozit kaplamalarinin kristal yapiya doniistiirmek amaciyla numunelere 600, 700,800
ve 900°C de 1s1l islem uygulanmistir. Isil islem sonrasinda kaplamalarin kristal yapisini

analiz etmek i¢in XRD analizleri yapilmistir.

Sekil 4.3.’te ki, AISI 52100 celigi lizerine biriktirilen TiW/TiWSi/TiWSiN
kademeli kompozit kaplamalarin farkli sicakliklarda 1sil islem uygulandiktan sonraki
XRD grafikleri incelendiginde; tiim filmlerde (110), (200) ve (211) diizlemlerinde taban
malzemeden kaynaklanan Fe pikleri tespit edilmistir. Benzer sekilde, Yilmaz ve
arkadaslari, tarafindan yapilan calismada da, D2 takim c¢eligi iizerine biriktirilen
TiAINiVN HEA filmlerinin XRD analizlerinde, taban malzemeye ait Fe piklerinin (110),
(200) ve (211) diizlemlerinde gozlendigi bildirilmistir (Yilmaz vd. 2024). Ayrica, Cicek
ve arkadaglar tarafindan yapilan baska bir ¢alismada da, 52100 ¢eligi {izerine kaplanan

TiSiN filmlerinin XRD desenlerinde yaklagik 44,5° ve 82,5° agilarinda taban
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malzemeden kaynaklanan Fe piklerinin gozlendigi ifade edilmistir (Cicek vd. 2023). Bu

bulgular, kullanilan ¢elik esasli taban malzemelerin XRD desenlerinde Fe piklerinin

siklikla karsilagilan bir 6zellik oldugunu ortaya koymaktadir.

s *TiN VFe
2 ¥ _— o
% & 33 g
A-900 L * *V :
£
S |A-800 _a A
=
=
5, |a7o0 A o A
S
A-600 ) I
A " A
B L L A L B A L e L L

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

Sekil 4.3. AISI 52100 ¢elik iizerine biiyiitiilen TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli kompozit
kaplamalarin XRD grafigi

Biriktirilen film, biiylik olgiide amorf bir yapr gostermistir. Ancak 1s1l islem
sonrasinda, 20 degerleri yaklasik olarak 36,5°, 42,6° ve 61,9° olan {i¢ belirgin kirinim
tepesi ortaya ¢ikmigtir. Bu tepeler, kiibik B1 NaCl tipi TiN fazina ait olup sirasiyla (111),
(200) ve (220) diizlemleriyle iliskilidir. Benzer sekilde, Peng ve arkadaslar tarafindan
yapilan ¢aligmada, TiN kaplamada kiibik B1 NaCl tipi yapiya ait (111), (200) ve (220)
diizlemlerini temsil eden ii¢ belirgin kirmmim piki gozlemlenmistir (Peng et al. 2020).
Ozellikle, TiN (200) faz1 700°C’ye kadar amorf yapisim1 korumus, ancak daha yiiksek
tavlama sicakliklarinda daha belirgin hale gelmistir. Buna karsilik, TiN (111) faz, 1s1l
islem sicakligr arttikca daha yogun bir kristal yap1 sergilemistir. Ayrica, XRD
desenlerinde silisyum nitriir veya titanyum silisit kristal fazlarina ait herhangi bir kirinim
tepesine rastlanmamigtir. Bu durum, Si’nin ya amorf bir fazda bulundugunu ya da TiN

kat1 ¢ozeltisinin bir parcasi olarak yer aldigini gostermektedir. He ve arkadaslari
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tarafindan yapilan ¢alismada da benzer sekilde, TiN filmlerine Si katkisi ile gozlemlenen
sertlik artiginin a-Si3N4 fazinin olusumuyla degil, XRD ve TEM analizleriyle gosterildigi
tizere Si atomlarinin kat1 ¢ozelti sertlesmesi yoluyla yapiya dahil olmasiyla gerceklestigi
belirtilmistir. Bu durum, Si katkisinin amorf bir fazda ya da TiN orgiisii i¢inde ¢6ziinmiis

halde yer aldigin1 desteklemektedir (He et al. 1996).

Ti-Si-N esaslt kaplamalarda, Si atomlarinin Ti atomlarina gore iyonlagmasinin
daha zor olmasi nedeniyle, Si3Ns fazinin ¢ekirdeklenmesi ve biiyiimesi TiN’e kiyasla
daha yavas ger¢eklesmektedir. TiN faz1 ¢ekirdeklenip biiylirken, SizsN4 fazi TiN’in
arayiizinde olugur ve bu durum TiN kristallerinin biiylimesini sinirlar. Ayrica, amorf
Si3N4 fazinin olusumu, TiN kristallerinin tercihli yonelimini degistirerek tane boyutunun
azalmasina katki saglar. Yang ve arkadaslari, yaptiklar1 calismada ¢ok katmanl
arayiizlerin ve amorf Si3N4 fazmin catlak ilerlemesini smirlandirarak kaplamalarin
kirilma toklugunu 6nemli 6lciide artirdigim belirtmislerdir. Ozellikle, amorf SisNa
yapisinin varligi sayesinde H*/E? (H: Serlik (GPa), E: Elastisite Modiilii (GPa)) oraninin
belirgin bicimde yiikseldigi ve bu durumun, metal/seramik esash kaplamalarda nanoyapi
tasariminin mekanik dayanimi artirmada etkili bir yaklasim oldugunu ortaya koydugu
ifade edilmistir (Yang et al. 2025). Duan ve arkadaslari, yaptiklar1 ¢alismada, TiSiN film
olusumu sirasinda Si3Ns fazinin TiN’in arayiiziinde geliserek kristal biiylimesini
siirladigini, bu durumun film yapisini incelttigini ve yiizey piirtizliilligiini etkiledigini

belirtmislerdir (Duan et al. 2020).

TiW/TiWS1/TiWSIN kademeli kompozit kaplamalarda gozlemlenen TiN
tepelerinin genis ve diisiik yogunluklu olmasi, filmlerin ince taneli bir yapiya sahip
oldugunu gostermektedir. Bu nedenle, filmlerde baskin olarak gézlemlenen TiN (111) ve
(200) fazlarinin ortalama tane boyutunu hesaplamak i¢in Scherrer formiilii kullanilmigtir

ve elde edilen sonuglar Cizelge 4.2.’de sunulmustur.

KA

p= (4.1)

t. cosO

Denklem 4.1°de, B ortalama tane boyutunu, K sekil faktoriinii (0,94), A X-151n1
dalga boyunu (Cu Ka 1smnim1 i¢in 0,15405 nm; bakir anodundan elde edilen, yaygin

45



4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

kullanilan bir X-1g1n1 tiirtidiir), t maksimum yogunlugun yar1 yiiksekliginde diizeltilmis

tepe genisligini (radyan) ve 0 ise Bragg acisini temsil etmektedir.

Cizelge 4.2. TiW/TiWSi1/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalarin tane boyutu

Tane Boyutu
A-600 A-700 A-800 A-900
TiN (111) 12,6 9,8 11,9 12,5
TiN (200) - 13,6 12,8 12,6

Kaplamalarin yiizey piiriizliligi, Cizelge 4.3’de sunulmustur. A ve A-700
filmleri 0,155 pum ile en diisiik Ra degerini gostererek en pliriizsiiz yiizeye sahipken, A-
600 filminde bu deger 0,164 um’ye yiikselmistir. Daha yliksek sicakliklarda tavlanan A-
800 ve A-900 filmlerinde ise Ra degerleri sirasiyla 0,300 um ve 0,284 um olarak artmuis,

boylece 1s1l islem sicakliginin yiizey piiriizliiliigiinii belirgin sekilde artirdigi goriilmiistiir.

Cizelge 4.3. Yiizey piiriizliiliigii (Ra, pm) degerleri

Kaplamalar | Yiizey Piirtizliligii(Ra, pm)
A 0,15
A-600 0,16
A-700 0,15
A-800 0,30
A-900 0,28

4.1.4 XPS analizleri

Sekil 4.4.’te, A-600, A-700, A-800 ve A-900 filmlerine ait Ti 2p, W 4d, Si 2p ve N 1s
XPS spektrumlari sunulmustur. Tiim filmlerin Ti 2p spektrumlarinda, 455,1-455,7
eV araligindaki baglanma enerjileri (BE) ile TIN olusumu tespit edilmistir.
Ozellikle 455,0 eV civarindaki baskin pikler, yiizeyde biriken karbon tabakasi
yerine malzemenin temel elektron enerji seviyesi veya bosluk enerjisi referansi gibi
dogrulanmis yontemlerle 6l¢iimlerin yapildigini1 gostermektedir (Greczynski et al. 2020).
Bu tutarlilik, kimyasal bag durumlarinin dogru tanimlanmasinda enerji dlgegi
kalibrasyonunun kritik dnemini vurgulamaktadir. A-600 ve A-700 filmleri i¢in sirasiyla
458,1 eV ve 457,9 eV enerji degerlerinde TiO’ya ait karakteristik pikler gdzlemlenmistir.
Bu bulgular, 1s1l islem sonrasi artan oksijen igerigine bagli olarak film yiizeyinde TiO ve

TiO, fazlarinin olustugunu rapor eden Melik ve arkadaslarinin g¢alismasiyla da
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ortiismektedir. S6z konusu ¢alismada, XPS analizleri sonucunda D-750 filminde TiO, D-
800 ve tlizeri sicakliklarda ise TiO» fazlarmin gelistigi belirtilmistir. Melik ve
arkadaslarinin, bu faz doniistimiiniin, artan oksijen miktarinin bir sonucu oldugunu ifade
etmislerdir (Melik vd. 2024). ilaveten, tiim filmlerin Ti 2p spektrumlarinda, 461,5-462,1
eV baglanma enerjisi araliginda TiO; (titanyum dioksit) olusumlari gézlemlenmistir. Ren
ve arkadaslarmin calismasinda, benzer sekilde hidrotermal yontemle sentezlenen TiO?

orneklerinin Ti 2p spektrumu 454-465 eV arasinda kaydedilmis ve o6zellikle Ti 2p 1 /o

pikinin 463,2 eV’den 462,4 eV’ye kaymastyla yiizeyde kismi Ti** olusumu ve oksitlesme
gosterilmigtir. Bu durum, bizim gdzlemledigimiz 461,5-462,1 eV aralifindaki TiO:
pikiyle ortiismektedir (Ren et al. 2015).
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Sekil 4.4. TiIW/TiWS1/TiWSIiN kademeli kompozit kaplamalarinin Ti 2p, W 4d, Si 2p ve
N 1s XPS spektrumlari
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A-800 ve A-900 filmlerinde, yiiksek tavlama sicakliklar1 nedeniyle yapidaki
oksijen igeriginin artmasi sonucunda, TiO’nun tamamen TiO;’ye doniistiigli sonucuna
varilabilir. Bu durum, Hierro-Oliva ve arkadaslarinin UHV kosullarinda TicAlsV
ylzeyinin XPS ile izlenmesi sonucunda da dogrulanmistir; baslangigta TiO ve Ti2O3
fazlar1 hakimken, oksidasyon ilerledik¢e TiO piki kaybolup TiO2 piki baskin hale
gelmistir (Hierro-Oliva vd. 2014).

W 4d spektrumlarinin analizi, tiim 6rneklerde tungsten dioksitin (WO>) ti¢ farkl
baglanma enerjisi (BE) degerinde bulundugunu gdstermistir. Yang ve arkadaslari,
NiW/SiO; katalizérlerinde W* ve W*" tiirlerine karsilik gelen 252 eV ve 263 eV piki
tespit etmis (Yang et.al 2021). Benzer sekilde Terohid ve arkadaslari da WOs3
nanoliflerinde W', W>* ve W*" tiirlerinin sirasiyla yaklasik olarak 252 eV, 263 eV ve
35,8 eV’de karakteristik kaymalarla ortaya ¢iktigini bildirmistir. Bu ¢alismalar, farkl
oksidasyon durumlarindaki tungsten tiirlerinin bir arada bulunabilecegini gdstermektedir
(Terohid et.al 2018) Si 2p spektrumlariin analizi, tim numunelerde 101-101,6 eV
araliginda yalnizca Si3Na’a karsilik gelen pikler ortaya ¢ikarmistir. N 1s spektrumlari ise

397,2-398 eV araliginda TiN pikleri sergilemistir.

4.2. Mekanik Ozellikler

TiW/TiWS1/TiWSIN kademeli kompozit kaplamalarin sertlik degerleri Sekil
4.5.’te sunulmustur. Kaplanan filmin sertligi 6,3 + 0,3 GPa olarak ol¢lilmiistiir. Sertlik
degerlerinde, 1s1l islemin artan etkisine bagl olarak degisimler gozlemlenmistir. A-600
numarali film, 8,5 £ 0,4 GPa ile en yliksek sertlik degerini géstermistir. Buna karsilik, A-
700 ve A-800 filmlerinin sertlik degerlerinde yaklasik %50—56 oraninda azalma meydana
gelmistir. A-900 filmi ise A-600’den sonra 7,1+ 0,4 GPa ile ikinci en yiiksek sertlik
degerine sahip olmustur. A-600 filminin yapisinda bulunan TiN (111) fazi, bu yiiksek
sertlik degerine katki saglamigtir. Literatiirde yapilan benzer ¢alismalar, NaCl yapili1 TiN
(111) ve TiN (200) fazlarmin birlikte kristallestigi filmlerde, TiN (111) fazinin
baskinliginin sertligi olumlu yonde etkiledigini, buna karsilik TiN (200) fazinin ise
sertligi diigiiren bir etkiyle iligkilendirildigini bildirmistir. Azushima ve arkadaslari, NaCl
tipi TiN kristalinde (111) diizleminin (200) diizlemine gore daha yiiksek yiizey enerjisine

sahip oldugunu ve bu nedenle daha aktif bir yonelim gosterdigini belirtmislerdir.
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Yaptiklart auger elektron spektroskopisi ¢alismasinda, (111) tercihli yonelime sahip TiN
kaplamalarin, (200) yonelime sahip olanlara kiyasla daha yiiksek bir piiskiirtme hizina
(yaklasik 1,4 kat) sahip oldugunu ortaya koymuslardir. Bu durum, (111) diizlemindeki
atomlarin kafesten ayrilmasinin daha kolay oldugunu ve boylece ylizeye daha kolay
baglanarak oksit tabakas1 olusturma egiliminde olduklarini gostermektedir. Bu bulgular,
TiN (111) fazinin yapisal olarak daha aktif ve uygulama agisindan daha islevsel bir
yonelim olabilecegini ortaya koyarak, bu fazin hakim oldugu filmlerde gézlemlenen
yuksek sertlik degerlerini dolayli olarak desteklemektedir (Azushima et al. 2008). Bai ve
arkadaslari, yaptiklari calismada, taban malzeme sicakligimin artmasina bagli olarak
sertlik degerlerinde belirgin bir artis gozlemlendigini belirtmislerdir. Bu artigin, TIN(111)
diizlemine ait tercihli kristal yonelimin baskin hale gelmesiyle ya da katmanlar arasi
elastik modiil farki ile iliskili oldugu ifade edilmistir. Ozellikle 200°C ile 300°C arasinda
sertlikteki hizli artisin, TiN(111) yoneliminin hakim olmasindan kaynaklandigi
bildirilmigtir. Bu durum, ¢ok katmanli yapilarda modiil farkina dayali mekanizma

cergevesinde yaklasik 3 GPa’lik bir sertlik artis1 saglayabilmektedir (Bai et al. 2012).
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Ek olarak, uygulanan ytik altinda, NaCl yapili nitriir kaplamalarda (111) ve (200)

diizlemleri i¢in Schmid faktorlerinin sirasiyla 0 ve 0,5 oldugu bilinmektedir. (111)
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diizleminin (200) diizlemine gore daha diisiik Schmid faktoriine sahip olmasi, bu
yonelimde dislokasyon hareketinin engellenmesine ve dolayisiyla malzemede daha
yluksek sertlik degerleri elde edilmesine katki saglar. Qi ve arkadaslari tarafindan yapilan
calismada, NaCl kristal yapisina sahip nitriir kaplamalarda, uygulanan ytik altinda (111),
(220) ve (200) diizlemleri i¢in sirasiyla O - 0,25 ve 0,5 Schmid faktorlerinin hesaplandigi
bildirilmigtir. Bu baglamda, en diisiik Schmid faktoriine sahip olan (111) diizleminin,
plastik deformasyona kars1 daha direncli oldugu ve bu nedenle diger diizlemlere kiyasla
daha yiiksek sertlik gosterdigi belirtilmistir. Ayrica, geometrik sertlestirme etkisi
cergevesinde, (111) diizlemine ait doku katsayisinin artmasiyla birlikte sertlikte de artis

beklendigi ifade edilmistir (Qi et al. 2011).

Tane boyutu hesaplamalarina dayanarak sertlik degerlendirmesi yapmak her
zaman saglikli sonuglar vermeyebilir. Ciinkii sertlik yalnizca tane boyutu ile degil, ayni
zamanda yapidaki diger mikro yapisal faktorlerle de iligkilidir. Bununla birlikte, genel
olarak sertlik artisi1, tane boyutunun kiigiilmesine baglanmaktadir. Bu durum, Hall-Petch
etkisi olarak bilinen mekanizmayla agiklanir; yapidaki tane sinir1 sayisinin artmasi,
dislokasyon hareketlerini zorlastirarak malzemenin sertligini artirir. Ozellikle giiclii
araylizlere sahip kararli nanoyapilarin olusumu, bu mekanizmayr daha da
belirginlestirerek kaplamalarin yiiksek sertlik gostermesine katki saglar. (Mileti¢ et al.
2014). Ancak bu iligki, tane boyutunun yaklasik 16 nm’den biiyiik oldugu durumlarda
gegcerliligini korur. Daha kiiciik tanelerde dislokasyon hareketi sinirlanir ve deformasyon
bliyiik 6l¢iide tane sinir1 kaymasi yoluyla gergeklesir. Bu durumun, sertligin azalmasina
neden oldugu one siiriilmektedir. Sanders ve arkadaslar1 tarafindan yapilan ¢alismada,
tane boyutu <10 nm ile >100 nm arasinda degisen 30’dan fazla nanokristalin bakir
numunesi tizerinde yapilan sertlik Olg¢iimleri, Hall-Petch iliskisiyle genel bir uyum
gostermistir. Ancak yaklasik 16 nm’ye ulasildiginda bu iliski zayiflamis ve sertlikte bir
doygunluk gozlemlenmistir. Arastirmacilar, bu durumun deformasyon mekanizmasinda
bir degisiklige isaret ettigini veya kii¢iik tane boyutlarina ulasmak i¢in uygulanan islem
farkliliklarindan kaynaklanabilecegini belirtmislerdir. Benzer sekilde, tane boyutunun
belirli bir esik degerinin altina diismesi durumunda dislokasyon hareketinin kisitlandig:
ve deformasyonun agirlikli olarak tane sinir1 kaymasi yoluyla gergeklestigi, dolayisiyla

sertlikte azalmaya yol acabilecegi anlagilmaktadir (Sanders et al. 1997).
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Ayrica hem dokiim malzemelerde hem de ince filmlerde SiNx ara yiizeylerinin
tane sinirt kaymasini baskiladigi ve boylece sertligin artirilmasina katki sagladigi tespit
edilmistir. Bu durumu destekleyen calismalar, TiN ve SiNx katmanlarindan olusan
nanoyapili ¢ok katmanli filmlerde belirgin sertlik artiglar1 oldugunu gostermektedir.
Soderberg ve arkadaslari, SiNx ara katman kalinliginin 0,3 nm ve TiN kalinliginin 4,5 nm
oldugu sistemlerde yaklasik 33 GPa’la ulasan maksimum sertlik degerleri elde etmislerdir
(Soderberg et al. 2006). Benzer sekilde, Chen ve arkadaslar1 da TiN kalinlig1 2 nm ve
SiNy kalinlig1 0,5 nm olan 6rneklerde 45 GPa’y1 asan sertlik degerleri rapor etmislerdir
(Chen et al. 2001). Her iki caligmada da, SiNx ara yiizeylerinin TiN tabakasi iizerinde
diizenli ve uyumlu bir sekilde biiylime gosterdigi, bunun da sertlik artiginda énemli rol
oynadig1 belirtilmistir. Bu bulgular, TiNx ve SiNx ara yiizeylerinin tane siir1 kaymasini
baskilayarak sertligin artirilmasina katki sagladigin1 gosteren diger calismalar
desteklemektedir. Veprek ve arkadaslari, nc-TiN/a-Si3N4/TiSi; sistemlerinde oksijenin
etkisini minimuma indiren titanyum-silisit (TiSi2) gibi metal-silisyum bilesiklerinden
olusan fazin, ultra sertlik degerlerinin elde edilmesinde onemli bir rol oynadigim

belirtmislerdir. (Veprek et al. 2007).

4.3. Tribolojik Ozellikler

TiW/TiWS1/TiWSIN kademeli kompozit kaplamalara ait tribolojik test
sonuglarindan elde edilen siirtiinme katsayis1 (COF) grafikleri Sekil 4.6.’da verilmistir. A
filmde, kars1 bilye malzemesi ile film birbirine uyum sagladiktan sonra COF degeri
yaklasik 300. saniyede kararli bir seyir izlemeye baslamis ve ortalama en yiiksek degeri
olan 0,72’ye ulagsmistir. A-700, A-800 ve A-900 filmlerine ait COF degerleri ise 0,44 ile
0,57 arasinda degigmistir. Buna karsilik, A-600 filmine ait COF grafigi yaklasik 100.
saniyeden sonra belirgin sekilde kararli bir seyir izlemis ve 0,13 seviyesine ulasmistir.
Azushima ve arkadaslar tarafindan yapilan bir ¢alismada, birlikte biiyliyen TiN (111) ve
TiN (200) fazlarina sahip ince filmlerin tribolojik performans: arastirilmistir. Bu
calismada, tercihli tane yonelimi TiN (200) olan filmlerin daha yiiksek COF degerleri
sergiledigi gozlemlenmistir (Azushima et al. 2008). Bu baglamda, iirettigimiz A-600
filminin A-700, A-800 ve A-900 filmlerine kiyasla daha diisiik COF degeri gostermesi,

film yapisinin TiN (111) tercihli tane yonelimini desteklemesine baglanabilir.

51



4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

1,0 1,0
— A—A-600 —— A-700 —— A-800 —— A-900 I
0,9 - - 0,9
~ 0,8 - - 0,8
LS ] i
o 0,7 - - 0,7
= ] !
£ 0,6 - 0,6
< I
72
= 0,5- - 0,5
N I
<% _ =
g 0.4 0,4
= i
20,3 - 0,3
|
H=1 F
99,2 - - 0,2
0,1 - - 0,1
0,0 T T y T - T T T T T ' 0,0
0 200 400 600 800 1000 1200

Zaman (sn)

Sekil 4.6. TiW/TiWS1/TiWSIN kademeli kompozit kaplamalarin siirtiinme katsayisi
(COF) grafikleri

Sekil 4.7°de TiW/TiWS1/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalara ait asinma
izlerinin tribolojik test sonuglari ile birlikte bu izlerden elde edilen EDS analiz bulgulari
sunulmustur. A filmi ile A-900 filmine ait SEM goriintiileri incelendiginde, asinma 1zi
genisliklerinin sirasiyla 178,3 um ve 168,1 pum ile en yiiksek degerlere ulastig
goriilmiistiir. Ayrica bu filmlerde gozlemlenen asinma kalintilari, agindiric1 (abraziv)

asinma mekanizmasinin baskin oldugunu gostermektedir.

Asinma 1izi profil analizleri sonucunda, A filminin tamamen asindigi, A-900
filminin ise kaplamadan 6nemli 6l¢ilide ayrilma (delaminasyon) gosterdigi belirlenmistir.
Bu gozlemleri destekler bigimde, ilgili bolgelerden alinan EDS analizlerinde tabana ait
Fe elementinin tespit edilmesi, film-tabaka biitiinliigiintin bozuldugunu dogrulamaktadir.
Ayrica, aginma izlerinde Al elementi bulunmamasi, karsi bilye malzemesi olan Al,O3’ten

filme herhangi bir malzeme transferi ger¢eklesmedigini ortaya koymaktadir.

A-700 ve A-800 filmlerine ait aginma izi goriintiilerinde ise, asinma oluklarinin
olustugu tespit edilmistir. Bu durum, asinma sirasinda ortaya ¢ikan parcaciklarin etkisiyle

lclincii-cisim abraziv asmmma mekanizmasinin devreye girmesinden kaynaklanmis
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olabilir. Ozellikle A-800 filminin asinma izlerinde catlaklar, tabakadan ayrilmalar ve
cukurcuk olusumlar (pitting) goézlenmistir. Bu kusurlarin bulundugu boélgelerden elde
edilen EDS analizlerinde, az miktarda Fe elementinin saptanmasi, A-800 filminin yapisal

biitlinliigiinlin zayiflamaya basladigini géstermektedir.

A-600 filmine ait aginma izlerinin degerlendirilmesi sonucunda, iz genisliginin
57,7 um ile en diisiik degere sahip oldugu belirlenmistir. Hem SEM hem de ii¢ boyutlu
ylizey goriintiileri, bu filmde herhangi bir yilizey kusuru bulunmadigini ortaya koymustur.
Asinma izi diizgilin bir profile sahip olup, elde edilen asinma derinligi grafigine gore 0,25

um olan maksimum aginma derinligi film kalinligin1 gegmemektedir.

Asinma oranlar1 degerlendirildiginde, A ve A-900 filmlerinin aginma oranlarinin
10* mm?/(N-m) seviyelerinde kaldig1 belirlenmistir. Literatiirdeki benzer caligmalarda da
TiN kaplamalarda asinma izleri boyunca gozlenen agik renkli bolgelerin genellikle
oksitlenmis alanlara karsilik geldigi ve bu bolgelerin daha yumusak yapida olmalar
nedeniyle daha yiiksek aginma oranlarina neden olabildigi bildirilmistir (Hsu et al. 2014).
Bu durum, ozellikle yiiksek sicaklik veya yliksek siirtiinmeli kosullar altinda TiN
tabakalarinin oksitlenmeye egilimli oldugunu ve bu nedenle tribolojik performanslarinin
olumsuz etkilenebilecegini gostermektedir. Bu baglamda, TiN tabakasinin tizerine Si3Ny
benzeri amorf bir fazin dahil edilmesi, oksidasyona kars1 daha direngli bir yap1 sunarak
asinma direncini artirabilir. A-600 filmine ait asinma orani belirgin bir diisiis gostererek
2,16x10° mm?/(N-m) seviyesine ulasmistir. Asinma izine ait EDS analizi, oksijen
iceriginin %28,9 ile en disik seviyede oldugunu ortaya koymustur. Bu sonuglar,
600°C’de olusan pasif oksit tabakasinin yiizeyde koruyucu bir bariyer gorevi tistlendigini
ve boylece aginma direncini 6nemli 6l¢iide artirdigini géstermektedir. A-700 ve A-800
filmleri icin asinma oranlar1 sirasiyla 8,02x10°° mm?*/(N'm) ve 1,74x10® mm?*/(N-m)
olarak hesaplanmistir. Asinma izlerinin belirgin sekilde gozlemlenmesi, asinma
mekanizmasinin  degismeye basladigimi  ve ylizeyde oksidasyonun ilerledigini
gostermektedir. 700°C’de, olusan oksidasyon iiriinleri asinma mekanizmasina katkida
bulunurken ylizey biitiinliigii kismen korunmustur. Ancak 800°C’de asir1 oksidasyon,
gevrek bir oksit tabakasinin olugsmasina neden olmus ve bu durum asinma direncini
olumsuz etkilemistir. A-900 filminin asinma oram 1,48x10* mm?®/(N-m) seviyesine

ulasarak en yiiksek degerlerden biri olmustur. Asinma izlerinde gozlemlenen gevrek
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cizgiler ve kenar catlaklari, malzemenin asir1 oksidasyon nedeniyle mekanik biitlinliiglinii
kaybederek gevrek hale geldigini gostermektedir. Bu sicaklikta oksidasyon, yapisal
zayiflamaya yol acacak diizeyde ilerlemis ve malzemenin asinma direnci ciddi sekilde

azalmstir.

Sonug¢ olarak, 600°C’de gerceklesen oksidasyonun asinma direncini artirdigi
belirlenmistir. Ancak daha yiiksek sicakliklarda (700°C ve iizeri), olusan oksidasyon
triinlerinin gevrek hale gelmesi c¢atlak olusumuna ve asinma mekanizmasinin
bozulmasina yol agmis, bu da asinma oranlarinin artmasina neden olmustur. Elde edilen
bulgular, kaplama sonrasi uygulanan 1sil islemlerin TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli
kompozit kaplamalarin tribolojik performansini 6nemli olgiide iyilestirdigini ortaya
koymakla birlikte, en iyi sonuglarin elde edilebilmesi i¢in optimal 1s1l iglem sicakliginin

dikkatli sekilde se¢ilmesinin kritik oldugunu gostermektedir.

| Asinma Oram=1,37x10* (mm?/(N.m))

; 3 A§|nm3 K ntilart 4
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Sekil 4.7. TIW/TiWSi1/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalarin iz genislik SEM ve 3D
gortintiileri

Sekil 4.8.°de, 1si1l islem uygulanmamis ve 1sil islem uygulanmis
TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalara ait ¢izik testi grafiklerini

sunulurken, Sekil 4.9.”da ise bu testler sonucunda olusan ¢izik izlerinin optik mikroskop
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goriintiilerini gostermektedir. Cizik testi, artan mekanik yiiklere karsi ince filmlerin
yapisma dayanimini1 ve mekanik dayanikliligini belirlemede 6nemli bir yontemdir. Bu
caligmada test, ¢izik basina 10 mm uzunlukta olacak sekilde 10 N artan yiikleme modunda
gergeklestirilmistir. Kaplamalarin  yapisma dayanimii degerlendirmek amaciyla
genellikle kritik yiik (Lc) degeri kullanilir; bu deger, tabaka ayrilmasi gibi ciddi hasarlarin
basladig1 noktay1 ifade eder. Ancak, kaplama—taban sisteminin dogas1 geregi bu degerin
kesin olarak belirlenmesi her zaman miimkiin olmayabilir. Yaklasik 60 N’lik normal
kuvvetin lizerinde yapisma (adezif) ve biitiinliik (kohezif) tiiriinde hasarlar meydana
gelmesine ragmen, kaplamalar taban malzeme yiizeyine bagh kalmaya devam etmistir.
Bu davranis, kaplama ile taban malzeme arasindaki mekanik zitliga baglanabilir; ¢iinkii
taban malzemesi goreceli olarak daha yumusak iken, kaplanmis film yiiksek sertlik
gostermektedir. Kaplama ve taban malzeme arasindaki bu mekanik fark, arayiizey
kararliligimi artirarak yiiksek uygulanan yiiklere ragmen tamamen ayrilmayi
engellemektedir. Benzer sekilde, Giilten ve arkadaglari, Nb ve V katkili CrYN
kaplamalarin 150 N’ye kadar olan yiiklemelerde yiizeyden tamamen ayrilmadan
yapigsmaya devam ettigini ve yalmizca Lcl diizeyinde (40 N) ilk ¢atlak olusumunun
gozlendigini bildirmistir. Ayrica, kaplama sertliginin taban malzemeye kiyasla daha
yiiksek olmasinin, araylizeyde mekanik biitiinliigii koruyarak yapigsmanin devamliligini

sagladigini belirtmislerdir (Giilten vd. 2024).
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Sekil 4.8. Kaplama sonrasi 1s1l islem gérmemis ve gormiis TiW/TiWS1/TiWSiN kademeli
kompozit kaplamalarin ¢izik testi sonuglari

Kaplama sonrasi islem goérmemis TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli kompozit
kaplamalarda, meydana gelen hasarlar mikro catlaklarla birlikte gozlemlenmis ve artan
yiikle birlikte gevrek kirilmalarin basladigini ortaya koymustur. Ote yandan, 1s1l islem
uygulanmis TiW/TiWSi/TiWSIN kademeli kompozit kaplamalarda herhangi bir mikro
catlaga rastlanmamis; bu durum, tavlama islemi sonrasinda toklugun ve yapisal
biitlinliigiin arttigin1 géstermektedir. Ayrica, 700°C ve 900°C’de islem gormiis filmlerde
hem adezif (yapisma kaynakli) hem de kohezif (malzeme biitiinliigii i¢inden) hasarlar
gozlemlenmistir. Bu durum, ilgili sicakliklarda 1sil islem nedeniyle kaplamanin i¢
biitiinliigiinlin bozuldugunu ve bunun mikroyap: degisimi ya da gerilim dagilimindaki
farkliliklardan kaynaklanabilecegini diistindiirmektedir. Isil islem gormiis bu filmlerde
kohezif hasarlarin artmasi, siirtlinme katsayisindaki yiikselisle de iligkilidir ve bu
parametre, asinma direncinin ve tribolojik performansin belirlenmesinde 6nemli bir
bilesendir. Yiiksek sicaklikta tavlanan filmlerde siirtlinme katsayisindaki artig; malzeme
transferindeki yogunluk ve kayma hareketi sirasinda olusan yerel gerilim birikiminden

kaynaklanmaktadir. Bu durum, 1s1l islemin kaplama yapismasini iyilestirirken, ayni
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zamanda yiizey etkilesimlerini degistirebilecegini ve yiiksek yiik altinda tribolojik

performansi potansiyel olarak etkileyebilecegini ortaya koymaktadir.
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Sekil 4.9. Kaplama sonrasi 1s1l islem gérmemis ve gormiis TiW/TiWSi1/TiWSiN kademeli
kompozit kaplamalarin ¢izik izlerinin goriintiileri
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Bu calismada, TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalar, magnetron
sigratma yoOntemiyle basariyla iiretilmis yapisal, kimyasal, mekanik ve tribolojik
Ozellikleri sistematik olarak degerlendirilmistir. SEM ve EDS analizleri, tabaka
siirlarinin netligini ve element dagilimindaki homojenligi ortaya koyarken; XRD ve
XPS sonuglar1 kontrollii 1s1l islemlerle olusan nanokristal fazlarin yapist ve boyutlar
hakkinda detayli bilgi vermistir. Mikrosertlik ve ¢izik testleri, kademeli gecisli mimarinin
mekanik dayanimi anlamhi 6l¢iide artirdigini dogrulamistir. Asinma testleri ve siirtiinme
katsay1s1 6lgiimleri, bu yapinin aginma direncini belirgin bi¢cimde yiikseltip siirtinmeyi
azalttigin1  gostermistir.  Bu  bulgular, TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli kompozit
kaplamalarinin endiistriyel asinma korumasi uygulamalarinda etkili bir se¢cenek oldugunu

kanitlamaktadir.

 Biiyiitiilen TIW/TiWS1/TiWSiN kademeli kompozit kaplamalarin SEM analizleri
sonucunda, yaklasik 1,21 um kalinliga sahip oldugu belirlenmis, yapinin yogun
ve kolonlu bir morfoloji sergiledigi gozlemlenmistir. Bu o6zellik, magnetron
sigratma yonteminin ince film tliretiminde basarili bir yapi biitiinliigii sagladigini

gostermektedir.

e EDS analizleri, artan 1s1l islem sicakliklariyla birlikte kaplamalarda Ti, Si, N ve
W element oranlarinin azaldigini, buna karsilik oksijen oraninin artis egiliminde
oldugu tespit edilmistir. Bu durum, yiiksek sicaklikta hem hedef malzeme
kaynakl1 difiizyon hem de atmosferik oksidasyon etkilerinin belirleyici oldugunu
gostermektedir. Ayrica, W elementinin yiiksek sicakliklarda bile oranini biiytik

o6l¢iide korudugu tespit edilmistir.

o Isil islem Oncesi biiyiik dl¢iide amorf yapida olan TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli
kompozit kaplamalar, 600-900 °C araligindaki 1s1l islem sonrasi 20 degerleri
yaklagik olarak 36,5°, 42,6° ve 61,9° agilarinda kiibik B1 NaCl tipi TiN fazinin
(111), (200) ve (220) diizlemlerine ait belirgin kirinim tepeleri ortaya ¢ikarmastir.

59



Tiim kaplamalarda AISI52100 celige ait Fe pikleri (110), (200) ve (211)
diizlemlerinde tespit edilerek, ¢elik althigin XRD desenlerindeki baskinligi

dogrulanmistir.

Si3N4 veya TiSi fazlarina ait herhangi bir tepe gozlenmemis; bu durum, Si’nin ya
amorf bir fazda ya da TiN kat1 ¢ozeltisi i¢inde ¢oziinmiis olarak kaplamalarda

bulundugunu gostermektedir.

Scherrer formiilii ile hesaplanan ortalama tane boyutlari, TiN (111) i¢in 9,8—
12,6 nm; TiN (200) i¢in 12,6-13,6 nm araliginda degiserek, kaplamalarin ince

taneli yapida oldugunu ortaya koymustur.

Ti2p ve W4d spektrumlari, tim TiW/TiWSi/TiWSiN kademeli kompozit
kaplamalarda 455,1-455,7 eV araliginda TiN; A-600 ve A-700 i¢in sirastyla
458,1 eV ve 457,9 eV’de TiO; 461,5-462,1 eV’de TiO; fazlarinin varligini; ayrica
WO, piki ile ~252 eV ve ~263 eV’de W>/W*" oksidasyon durumlarmi ortaya

koymustur.

Si2p (101-101,6 eV) yalnmizeca SizNs, N 1s (397,2-398 eV) ise TiN piki vererek

kaplamalardaki Si ve N baglanma durumlarinin kararli oldugunu dogrulamustir.

600 °C’de uygulanan tavlama islemi, ince taneli yapiy1 (9,8—12,6 nm) ve Schmid
faktorii en diisiik olan TiN (111) diizlemi i¢in O degeri sayesinde A-600 filminin
8,5+ 0,4 GPa ile en yiiksek sertlik degerine ulagmasini saglamis; oysa Schmid
faktorleri sirasiyla (220) icin 0,25 ve (200) icin 0,5 olan diger diizlemler
tizerindeki kayma kolayligi, 700-800 °C araliginda TiN (200) fazindaki artigla
birlikte sertlikte %50-56 oraninda diisiise yol agmis, 900 °C’de ise ylizeyde
olusan TiO: fazinin katkisiyla sertlik 7,1 + 0,4 GPa’ye kismen toparlanmistir.

Ince SisN4 ara katmanlar1 ve TiSi> fazinin olusturdugu nanoyapili ok katmanl
arayiizler, 6zellikle Schmid faktor degeri 0 olan 111 diizlemi basta olmak {izere
0,25 ve 0,5 degerlerine sahip 220 ve 200 diizlemlerinde dislokasyon hareketini

etkili bicimde kisitlayarak Hall-Petch mekanizmasini giiglendirmis; bu sayede
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TiN 111 yoneliminin hakim oldugu kaplamalarda mekanik dayanim ve sertlik

onemli dl¢iide artmustir.

COF incelemelerinde, A filmi icin COF 0,72 seviyesine ulasirken, A-600 filmi
COF 0,13 ile en diisiik degeri; A-700, A-800, A-900 filmleri ise 0,44-0,57

araliginda sabit seyretmistir.

A-600 film, 57,7 pm asmma izi genisligi ve 2,16x10° mm?/(N-m) hacimsel
asinma orantyla en iyi asinma direncini gostermistir. A-700 ve A-800 filmlerinde
ise sirastyla 8,02x10° mm?®*/(N-m) ve 1,74x10°° mm?/(N-m) hacimsel aginma

oranlar elde edilmistir.

A-900 filminde aginma oran1 1,48x10™* mm?/(N-m) olarak artarken, kaplamada
katman ayrilmasi ve kenar ¢atlaklarinin olugmasi film biitlinliigiiniin bozuldugunu

gostermistir.

Cizik testlerinde, A filmlerde mikro catlaklar ve gevrek kirilmalar gozlenirken;
151l islem gérmiis filmlerde (6zellikle A-600 ve A-800) adezif ve kohezif hasarlar
tespit edilmis, ancak kaplama taban malzemeden ayrilmamaistir. Yaklasik 60 N’da
baslayip 100 N’a kadar devam eden bu hasarlar, 1s1l islemin yapisal toklugu
artirdigint; ancak yiiksek sicakliklarda (700-900°C) mikroyap:r gerilimi ve

oksidasyonun arayiizey biitiinliiglinii olumsuz etkileyebilecegini gostermektedir.

Bu c¢alisma kapsaminda elde edilen bulgular dogrultusunda, kaplama

parametrelerinin gelistirilmesine yonelik olarak bazi oneriler sunulabilir. Oncelikle,

600 °C civarinda uygulanan tavlama islemi, kaplamalarin hem sertlik hem de diisiik

stirtlinme katsayis1 bakimindan en dengeli performansi gostermesini saglamistir. Buna

karsilik, 700 °C ve iizerindeki sicakliklarda aginma direnci ve yapi biitiinliigiinde belirgin

kayiplar gozlemlenmistir. Bu nedenle, tavlama sicakligmin dikkatli sekilde optimize

edilmesi gerekmektedir. Ayrica, argon ve azot gazi akis oranlari, ¢alisma basinci ve hedef

giicleri gibi parametrelerin her biri ayr1 ayr1 degistirilerek, kaplama bilesimi ve mikro

yapist Uzerindeki etkilerinin sistematik olarak degerlendirilmesi Onerilmektedir. Son

olarak, yiiksek sicakliklarda oksijen igeriginin artmasini onlemek amaciyla, kaplama
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Oncesi ylizey temizligi ve vakum kosullarina daha fazla 6zen gosterilmeli; gerekirse iyon

temizleme siiresi artirilmali ya da daha uygun vakum kosullar1 saglanmalidir.
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