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OZET

Doktora Tezi

CrAIYN/CrY COK TABAKALI KOMPOZIT INCE FIiLM SENTEZLENMESI:
YAPISAL-MEKANIK-TRiBOLOJIiK VE TERMAL OZELLIKLERIN
ARASTIRILMASI

Morteza TAHMASEBIAN MYANDOAB

Atatiirk Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Makine Miihendisligi Anabilim Dali
Konstriiksiyon ve Imalat Bilim Dali

Danisman: Prof. Dr. Thsan EFEOGLU
Ortak Danisman: Dog. Dr. Kadri Vefa EZIRMIK

CrN kaplamalar, bir¢ok endiistri sahasinda kullanilan muhtelif aletlerin kaplanmasi i¢in
oldukga ideal bir se¢imdir. Uclii Cr-X-N (X = Ti, Al, Si, C, B, Ta, Nb, Ni) kaplamalar,
CrN kaplamalarla karsilastirildiginda devrimsel bir adim olarak goriilmektedir. Cr-N
kaplama sistemine Al eklenmesi, s6z konusu kaplamalarin daha yiiksek sicakliklarda
islev gormesi icin gerekli oksidasyon direncine sahip olmasini saglar. Ayrica, Itriyum
gibi reaktif elementlerin TiAIN esaslt PVD kaplamalara ilave edilmesi onlarin termal
kararligim1 artirabilecegini ve mekanik ozelliklerini gelistirilebilecegini gostermistir.
Itriyum elementinin CrAIN esasli kaplamalara eklenmesi benzer etkiler yarattig
diistiniilmektedir.

Bundan o6nce CrY ile kompozit halinde bulunan CrAIN veya CrAlYN kaplamalar
tizerinde kapsamli bir ¢alisma yapilmamistir. Bu ¢alismada ilk kez olarak CrAIYN ve
CrY katmanlardan olusan ve bunlarin 6zeliklerini tasiyan CrAIYN/CrY ¢ok-tabakali
kaplama biiylitiilmesi yapilmistir.

Bu ¢alisma igerisinde; CrAIYN/CrY tiirii gok-tabakali kompozit yapida ince kaplama
biiyiitilmek i¢in Fiziksel Buhar Kaplama yontemlerinden biri olan CFUBMS
kullanilmistir ve sentezlenen kaplamalarin, ¢esitli yapisal- mekanik, tribolojik ve termal
Ozellikleri arastirilmasidir.

2016, 117 sayfa

Anahtar Kelimeler: Cok-tabakali, Ince kaplama, CrAIYN/CrY, PVD



ABSTRACT

Ph. D. Thesis

CRALYN/CRY MULTILAYER COMPOSITE THIN FILM SYNTHESIS:
STRUCTURAL-MECHANICAL-TRIBOLOGICAL AND THERMAL
PROPERTIES OF INVESTIGATION

Morteza TAHMASEBIAN MYANDOAB

Atatiirk University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Mechanical Engineering
Design and Manufacturing Department

Supervisor: Prof. Dr. Ihsan EFEOGLU
Co-Supervisor: Assoc. Prof.Dr. Kadri Vefa EZIRMIK

CrN coating is an ideal choice for coating various devices used in many industrial
fields. CrN coatings in terms of corrosion resistance, abrasion resistance, friction
behavior and toughness are more qualified than well known TiN coatings.

Triple Cr-X-N (X = Ti, Al, Si, C, B, Ta, Nb, Ni) coating, as compared with CrN coating
Is regarded as a revolutionary step. Adding Al into Cr-N coating system increases its
oxidation resistance to be sufficient at higher temperatures. Furthermore, it has been
shown that the addition of reactive elements such as Yttrium in PVD coatings like as
CrAIN and TiAIN improves their thermal stability and mechanical properties.

In this study; CrAIYN /CrY multi-layer composite thin film deposited with physical
vapor deposition ,closed field unbalanced magnetron sputtering (CFUBMS), method
and consequently the coatings have been characterized in various aspects including
structural- mechanical, tribological and thermal properties.

2016, 117 pages

Keywords: Multi-layer, thin coating, CrAIYN /CrY, PVD
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1. GIRIS

Giliniimiizde gradient kaplamalar, metastabil kaplamalar, ¢cok bilesenli kaplamalar, ¢ok
tabakali veya superlatis kaplamalar gibi yeni ve gelismis kaplama tasarimlari
gelistirilmektedir. Bu arada tek katmanli kaplamalar, birgok miihendislik alaninda
kullanilmasma ragmen, oOzellikleri veya nitelikleri bakimindan birgok uygulama
sahasinda yetersiz olmaktadir. Cok tabakali kaplama kullanimi, bu sorunun
asilmasindaki yollardan bir tanesidir. Bu tiir kaplamalar, farkli malzemelerin istiin ve
etkili 6zellikleri bir araya getirilerek olusturulmaktadir (Bull and Jones 1996). Cok
tabakali kaplamalar, ¢cok fonksiyonlu karakterleri, iyi adezyon 6zelikleri, yiiksek tokluk
degerleri, diisiik stirtinme katsayis1 ve uygun sertlige sahip olmalari nedeniyle, ¢esitli
yontemler arasinda, en ¢ok gelecek vadeden bir yol gibi goriiniiyor. Sekil 1.1°de de
goriilecegi iizere ¢cok tabakali kaplamalar, farkli malzemelerin veya farkli yapilarin yer
almasiyla olusturulan c¢esitli katmanlarin bir araya getirilmesiyle meydana gelebilir.
Pratik ve yapisal bir kaplama tasariminda, tabakalar i¢in malzeme segimi ve bu
malzemelerin hacim ayarlamasi yapilirsa, tabakalarin yerlestirme sirast ve kalinhigi
belirlenirse, ortaya ¢ikan kaplamada, tokluk, sertlik ve korozyona dayanim gibi birgok
Ozellik bir arada bulundurulabilir (Holleck and Schier 1995).

Gilintimiizde ytiksek sicaklikta, asinma ve oksidasyon direnci olan kaplamalar i¢in talep
hizla artmaktadir. Bu tiir kaplamalardan, bazi 6zel pargalarin kullanildigi otomotiv ile
havacilik sektdriinde ve yiiksek hizda kuru talagli imalatta kullanilan kesici takimlarin
yer aldig1 sektorlerde istifade edilmektedir. Yiiksek hizda kuru talash imalat, yaglayici
stvilar kullanilmadigr igin ¢evre dostudur ve ekonomik bir iiretim siireci saglar. Ancak
bu imalat yonteminde, yogun oksidasyon ve asinma nedeniyle DLC kaplamalar da dahil
bircok kaplama tiirii, daha az Omiirlii olur. Yiiksek hizda kuru talasli imalatlarda,
aliminyum ve Silisyum alasimli is pargasi yer alirsa, bunlarin yiizeylerinde Al,O3, SiO;
gibi sert oksitler olusur ve bu yiizden s6z konusu imalat siirecinde daha fazla sorunlar
ortaya c¢ikar. Bununla birlikte birgcok arastirmada CrN, CrAIN, CrAICN ve CrAlYN gibi
titanyum icermeyen yeni nesil kaplamalarin, agir caligma ortamlari icin yeterli

Ozelliklere ulasma potansiyeline sahip olduklar1 kabul edilmistir (Shtansky et al. 2009;



Beliardouh et al. 2015). Bu kaplamalarin beklenen potansiyellerine tam olarak ulagsmasi
ve istenilen ozelliklere, niteliklere sahip olmasi i¢in, metalurjik yontemlerin yani sira,
kaplamalarin sentezlenmesi seklindeki yontemler iizerinde, arastirma ve gelistirme

merkezlerinde olduk¢a dikkate deger ¢alismalar yapilmaktadir (Borawski et al. 2011).

Malzemelerin endiistride verimli olarak kullanilabilmesi igin birtakim elektriksel
ozellikleri, asinma, 1s1, ve korozyon direnci gibi gerekli baz1 yiizey 6zelliklerini bir
kombinasyon halinde biinyesinde tasimasi gerekir. Bu nedenle, giinimiizde, diisiik
maliyetli taban malzemeleri kullanilmis olsa da, yiizeyinde s6z konusu 6zelikleri tagiyan
kaplamalar daha fonksyonel olarak kullanilmaktadir. Ancak burada sunun dikkate
alinmasi gerekir ki, ¢ok katmanli nano boyut yapili kaplamalar, basit olanlara gére daha
yiiksek sertlik ve daha iyi oksidasyon direnci sergilerler. Gerek basit gerekse ¢ok
katmanli kaplamalarda, gozeneksiz ve yogun yapilar elde etmek i¢in kullanilan
CFUBMS (kapali-alan dengelenmemis manyetik alanda sigratma) sistemi oldukca iyi

sonuglar ortaya koymaktadir.
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Sekil 1.1. Ince kaplamalardaki gesitli yapilar (Watanabe 2004)

Bu tezin konusu, CFUBMS yonteminin kullanilmasiyla bir takim ¢eligi (M2) iizerinde
cok katmanli nanokristal CrAIYN/CrY kaplamanin biiyiitiilmesidir. Tezin odak



noktasin1 ise, CFUBMS yonteminin avantajlar1 kullanilarak alasim igin yliksek
sicaklikta oksidasyon ve korozyon direngli bir kaplamanin ortaya ¢ikarilmasi ve ylizey
isleminin asinma, yiliksek sicaklikta asmnma, korozyon ve tribokorozyon
performanslarinin  artirilmast  olusturmaktadir. Amag¢ ise, tabaka siralamasi ve
kompozisyonu optimize edilmis ¢ok katmanli nano yapili CrAIYN/CrN kaplama
sentezlenmesi ve bu sentezleme sonrasinda elde edilmis kaplamadaki yapisal, tribolojik,

mekanik ve termal 6zelliklerin arastirilmasi, ortaya konmasidir.

Diinya niifusundaki artis ve teknolojik ve miihendislik gelismeler ile beraber, diinya
enerji tiketimi de her yil artmaktadir. Bu yiizden fen bilimlerinin farkli sahalarinda
uzmanlagmig bilim insanlari, diisiik maliyetli, yakit tilketimi az ve daha uzun omiirlii
tirlinlerin  gelistirmesi hususunda yeni yollar agmaktadirlar. Havacilik ve otomotiv
endiistrileri genis sektorler olduklari igin ve diinyadaki yakit tiiketiminin biiylik oranda
bu sektorlere ait olmasindan dolayr optimize edilmeleri biiyliik 6nem tagimaktadir.
Ayrica bu sektorlerdeki bakim maliyetlerinin azaltilmasi, g¢evreye uyumlulugun
artirtlmasi ve verimliligin saglanmasi icin, bu sahalarda kullanilan bazi parcalarin asiri
sicaklikta caligmalar1 gerekmektedir. Bununla birlikte ¢esitli malzemelerden olusan
pargalar, genelde ya yiiksek sicaklarda ¢alisamaz duruma gelirler ya da ¢ok maliyetli
olurlar. Bunun igin pargalarin iretiminde kaplama gerekmektedir. Korozyona ve
oksidasyona dayanakli kaplamalarin gelistirilmesinin, enerji maliyetlerinin 6nemi goz
Oniine alindiginda, iilkelerin genel ekonomisinde ¢ok onemli bir rol oynadigi
goriilmektedir. Son zamanlarda yliksek asinma ve ayni zamanda yiiksek oksidasyon
direnci gosteren PVD kaplamalar i¢in ¢ok talep vardir. Yiiksek hizda kuru talash
islemler ile havacilik ve otomotiv sahalarinda kullanilan baz1 6zel pargalarin korunmasi

i¢in s0z konusu bu kaplamalardan yararlaniimaktadir.

Yillardir otomotiv, havacilik ve dekoratif endiistrileri gibi onemli miihendislik
sahalarinda, cesitli nedenlerle krom kaplamalar kullanmaktadir. Krom kaplamalar
asinma, korozyona ve yiiksek sicakliga dayamikli, parlak ve lekesiz bir yiizey
olusturmaktadir. Bu tiir kaplamalar, genellikle geleneksel elektrolitik iiretim metodu

kullanilarak olusturulmaktadir. Krom kaplamalardan simdiye kadar milyonlarca ton



tiretilmistir ve krom elektro-kaplamasi bir ka¢ milyar dolarlik endiistridir. Ancak tiretim
sirasinda, dogaya zararli Cr6+ iyonu CrOjz banyosundan serbest birakilmaktadir ve bu
yiizden, son zamanlarda, devletler bu endiistrilerde Cr6+ emisyon kontrolii i¢in ¢ok siki
uygulamalar getirmislerdir. Bu nedenle son on yilda kaplama iiretimi i¢in hem
ekonomik hem de cevresel agidan giivenli alternatif yontemler gelistirilmistir. Aslinda
sigratma biriktirme yonteminde, iyonlarin yerine plazma fazinda iyonize olmus atomlar
transfer edildigi i¢in, Cr6+ iyonu ortaya ¢ikmamaktadir. Bu nedenle sigratma biriktirme
yontemi, diisiik maliyetli krom kaplamalar liretmek igin ¢ok giiglii bir aday olarak
goriilmektedir. Bununla birlikte elektroliz yontem ile elde edilen kaplamalar, hidriirlerin
olusumu nedeniyle sigratmayla firetilen kaplamalardan daha sert olabilmektedir.
Sigratma yonteminde ise, plazma ortamina gonderilen reaktif bir gaz olan azot ile bu
sorun ¢Oziilmektedir. Bu yontem de reaktif sigratma olarak bilinmektedir. Azot oranina
bagh olarak, elde etmis oldugumuz kaplama, ya krom kafes iginde ¢oziinmiis azot
fazdan ya da krom-nitriir (CrN) fazlarindan olusur. Her iki yontem sonucunda da, ortaya

¢ikan kaplamanin sertliginde bir artis gozlemlenmektedir.

Cam, silikon, tek kristal silikon ve aliiminyum gibi ¢esitli yiizeylerde sigratmayla
blyiitilmiis krom veya krom nitriir filmlerin yap1 ve morfolojisi, farkli caligsanlar
tarafindan karakterize edilmistir (Aubert et al. 1983; Jensen et al. 1995; Navinsek and
Panjan 1995). TiN kaplamalar celikler i¢in yaygin olarak kullanilan kaplama olmasina
ragmen arastirmacilar, Krom-nitriir kaplamalarin, g¢eliklerin korozyon ve agmma
direncinin arttirilabilirligi bakimindan TiN kaplamalardan daha etkili olduklarini
kaydetmislerdir (Sue and Chang 1995; Barshilia et al. 2006). Krom-nitriir (CrN) daha
yiiksek sicaklik dayanimi sundugu icin, yiiksek sicaklik ortamlarinda ideal bir se¢imdir.
Ayrica birlikte CrN, korozif ve aginma olasiliginin fazla olacagi ortamlarda daha iyi
performans gostermektedir. CrN kaplamalarin siirtinme katsayilar1 diisiiktiir ve i¢
gerilimlerinin ¢ok diisiik olmasi nedeniyle 40 mikron daha yiiksek kalinliklarda

iretilebilmektedir, bu yiizden ¢esitli miihendislik sahalarinda da kullanilmaktadir.

Aliiminyum da, korumali bir tabaka olusturulmasi i¢in en az krom kadar 6nemli bir
elementtir. Cr, 1000°C ve daha yiiksek sicakliklarda CrOjz bilesik gazi haline



doniisebilmektedir. Al,O3; yiiksek sicakliklarda daha ¢ok kararhidir ve bu nedenle
oksidasyon direncinin fazla olmasi i¢in aliiminyum 1000°C iistii sicakliklarda kroma
tercih edilmektedir. Ama erimis tuzlara karsi, Al,O3 bilesiminin sicak korozyon direnci,
Cr,03 bilesimininki kadar iyi degildir. Boylece CrAIN kaplamalarda Cr ve Al varligi,
karisik aliiminyum-oksit ve krom-oksit bilesenlerinin olmasi, oksidasyon direncini
biiyiikk Olglide artiracaktir (Barshilia et al. 2006). CrAIN ve CrN kiyaslandiginda,
CrAlIN’nin daha disiik 1s1 iletkenligi, daha iyi tribolojik 6zellikler ve yiiksek sertlik
sergiledigi goriilmektedir. Bu nedenle CrAIN bilesimi, 6zellikle yiiksek sicakliktaki
uygulamalar i¢in, geleneksel CrN kaplamalardan daha iyi bir alternatif, daha iyi bir
tercih olmaktadir (Chunyan et al. 2009). CrAIN filmlerde, sadece metastabil kiibik faz
oldugunda yiiksek sertlik, asinma, korozyon ve oksidasyona karsi iyi direnc gibi
miikemmel fiziksel, kimyasal ve mekanik ozellikler elde edilebilmektedir. Cri.zAIKN
bilesimindeki aliiminyum degerini x=0.7 % atom oraninda veya bu oran altinda tutmak
kaydiyla, PVD yontemi kullanilarak meta-stabil YMK yapili filmler elde edilebilir.
Aliminyum orani, vermis oldugumuz Kritik oranin {izerine c¢ikartilirsa siki paket
hegzagonal (SPH) yapiya sahip kaplamalar elde edilir ki, bu kaplamalar da beklenilen
kalitedeki ozelliklere sahip degillerdir (Rovere et al. 2010).

Yiizde birden diisiik Itriyum iceren CrAIN kaplamalar, basit CrAIN kaplamalardan daha
iyi oksidasyon direnci gostermektedirler. Bu tiir kaplamalarda, Itriyum yogun ve
yapiskan karigik Al,O3 + Cr,03 tabaka olugumu olasiligini yiikseltmektedir ve boylece
elde edilen yeni kaplamalar, 1000°C {izerindeki sicakliklarda beklenenin istiinde bir
oksidasyon direnci saglamaktadir (Rovere et al. 2010). CrAIN basit bilesimi igerisine
%1°den fazla Itriyumun ilave edilmesi, elde edilen kaplamalarin termal stabilite ve
termo-mekanik 6zelliklerini (disiik ic stres, yiiksek sertlik) giiglendirir ve YMK fazlarin
SHP fazlara dontisiimiinii engeller; ancak ayni zamanda hizli biiyiiyen, koruyucu
olmayan aliimina polimorflar da olusmasina sebep olur. %1’den diisiik oranda itriyum

ilave edilmesi ise istikrarli ve koruyucu a-Al,O3 faz1 olusturur (Rovere et al. 2010).

Son on yilda, gecis metal nitriir esaslt nano 6l¢ekli ¢ok katli kaplamalarin gelistirilmesi,

onlarin kesici aletler iizerindeki kullanimini yaygin hale getirmistir. S6z konusu bu



kaplamalar, genellikle nanometre 6lgeginde lamine edilmis, birbirine karistirilmamas iki
veya daha fazla faz iceren malzemelerden elde edilmistir. Sadece metal veya sadece
seramik ile elde edilmis kaplamalara kiyasla, metal+seramik veya seramik+seramik ile
elde edilen ¢ok katmanli kaplamalar, dayanim giicii, sertligi, toklugu ve bunlara ilave
olarak asmmma, oksidasyon ve korozyon direnci bakimindan daha iistiindiir, daha
kalitelidir. Cok katmanli kaplamalarda beklenilen 6zellikleri elde etmek igin, kaplama
katmanlarinin keskin ara yiizlere sahip olmasina ve ayrica bu katmanlarin optimize
edilmis periyodiklik sirasina dikkat edilmelidir. Cok katli kaplamalarda, katmanlar
arasindaki dislokasyon gecisleri olduk¢a zordur. Zira bu kaplamalar1 olusturan
katmanlarin elastik modiilleri birbirinden farklidir. Bu nedenle sertlikleri yiiksek
diizeydedir ve dislokasyon gegisini saglamak i¢in ¢ok fazla enerji gerekmektedir (Lin et
al. 2009). Bu ¢alisma igerisinde; Fiziksel Buhar Kaplama yontemlerinden bir olan
CFUBMS kullanilarak, CrAIYN/CrY tiirii ¢cok-tabakali kompozit yapida ince kaplama
biiyiitiilmesi yapilmis ve neticede elde edilen kaplamalarin, g¢esitli yapisal- mekanik,

tribolojik ve termal 6zellikleri ortaya konulmustur.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. Yiizey Islemleri

Insanoglu binlerce y1l énceden kullandig1 malzemeleri gelistirip ortaya ¢ikan ihtiyaglar
ve problemlere ¢oziim(ler) i¢in daha uygun hale getirmeye calismistir. Boylece, s6z
konusu duruma bagli olarak birgok iiretim/tasarim teknoloji gelismistir. Bununla birlikte
insanoglunun malzemelerden beklentisi zamanla daha da artmistir. Malzemenin yiizeyi,
aslinda malzemeyi c¢evreleyen bir katmandan olusmaktadir. Ayni1 zamanda malzemenin
cevreyle olan tiim etkilesimini de bu katman saglamaktadir. Bu ylizden malzemenin
nitelikleri ve kalitesi biiyiik dl¢lide yiizey ozellikleri tarafindan belirlenmektedir. Tiim
bunlardan dolayi, insanlarin malzemelerden olan beklentilerini karsilamakta, onlarin
isteklerine cevap vermekte; malzemelerin yiizey 6zelliklerini degistirmek ve kaplama

yapmak bazen tek yol bazen de en uygun yoldur.

Yiizey, bir malzemenin kendi disindaki ortamla temasta olan kismi oldugundan, o
malzemenin tim o&zelliklerini biiyiik olglide etkilemekledir. Genelde bir malzemenin
ozelliklerini degistirmek igin, o malzemenin kiitlesinin o6zelliklerini degistirmek
gerekmez, bunun yerine sadece yiizeyinin 6zelliklerini degistirmek yeterlidir. Bazen ise
yiizey Ozellikleri, malzemenin kiitlesinin 6zelliklerden tamamen farkli olmak
zorundadir. Ornegin dislilerde asinma dayanimi istenen bir 6zeliktir, bu da dislilerin sert
olmasini gerektirmektedir; ancak sunu da unutmamak gerekir ki, yapisal olarak sert olan
disliler kirilgandirlar. Bu iki zit 6zeligi bir araya getirmek, yani dislilerin ayn1 zamanda,
hem asmmmaya karsi dayanikliligini arttirmak hem de onlar1 kirilgan bir yapidan
uzaklastirmak aslinda ¢ok zor bir is gibi goziikkmektedir. Bununla birlikte, onlarin i¢
kismint yumusak yapili bir malzemeden yaparak ve bir kaplama sayesinde sadece dis
kisminin sertligini arttirarak hem aginmaya dayaniklilig1 yiliksek seviyelere ulastirilabilir

hem de kirilganliklar1 en az seviyeye diistiriilebilir.

Yiizey ozellikleri degisim yontemleri {i¢ baslikta ele alinabilir:



e Mikroyapisal degisim
e Kimyasal difiizyon ve Iyon implantasyon

o Kaplamalar

Mikroyapisal islemlerde malzeme yiizeyi sadece mikro yapisi degisirken, malzemenin
i¢ kisimlarinda herhangi bir degisim s6z konusu olmamaktadir. Mikroyapisal yiizey
islemleri, 1511 ve mekanik olmak iizere iki grupta incelenebilir. ilk grup indiiksiyonla,
Alevle, Lazerle, Elektron demetine ve Soguk dovmeyle yapilabilmektedir. Ikinci grubun
temel teknigi ise soguk sekil vermedir. Termal islemlerle malzemenin sertliginin

arttirllmasi, mikroyapisal islemlerle saglanmaktadir.

Kimyasal difiizyon islemlerinde, hem yiizeyin mikro yapisi hem de kompozisyonu
kimyasal olarak degismektedir. Kimyasal difiizyon, Karbiirleme, Karbonitriirleme,
Nitrirleme, Nitrokarbiirleme, Borlama, Silikonlama, Kromlama, Aliminyumlama ve

Cinko emdirme islemlerinden olusur.

Iyon implantasyon isleminde giiclii iyonlar yiiksek vakum ortamda malzeme igine dogru
gomilir ve boylece malzemenin yiizeye yakin fiziksel ve kimyasal ozelliklerini

degistirir.

Kaplama islemleri; malzemeyi asinmaya ve korozyona karst koruma, yiizey
plirtizliiliglinii en aza indirme, yiizeyde yiiksek sertlik, dayanim ve ayrica dekoratif bir
goriiniim elde etmek gibi amaglarla yapilir. Cok ¢esitli kaplama islemleri; metal,
seramik, organik malzemeler veya bu malzemelerin kombinasyonlarinin yiizeyde
biriktirilmesi i¢in kullanilmaktadir. Bununla birlikte her bir islemin farkli parametreleri
(6rnegin sicaklik, basing ve siire), avantajlar1 ve sinirli kullanim alanlar1 vardir (Davis

2001).

Kaplamalar ince ve kalin olarak iki ana gruba ayrilmaktadir. Kalin kaplamalar

genellikle 10 pm ve lizerinde bir kalinlik boyutuna sahiptirler ve sicak daldirma, termal



puskiirtme ve elektroliz gibi yontemlerle elde edilir. Diger taraftan ince filmlerin

kalinliklar diistiktlir ve sentezleme yontemleri genellikle kalin kaplamalardan farklidir.

2.2. ince Filmler

Malzemelerin performansini1 gelistirmede kullanilan en onemli yontemlerden biri
malzemelerin yiizey dzelliklerini degistirmektir. Ornegin korozyona karsi dayamklilig
arttirtlarak ve asinma direncini yiikselterek malzemelerin yiizey ozellikleri istenilen

diizeye ulastirilabilir.

Kaplamalar, asinima ve korozyona karsi dayanikliligi arttirmasi nedeniyle endistriyel
tirtinlerin omiirlerini uzatabilmektedir. Bu yiizden iiretim endiistrilerinde biitiin ilgiyi
tizerlerinde toplamislardir. Malzemelere yapilan kaplamalar; malzemede yiiksek sertlik
saglamak, malzemenin siirtinme, asinma ve korozyona karsi dayanikliligini arttirmak,
malzemenin yilizeye bagli bazi mekanik Ozellikleri tasimasini saglamak, dis
goriinlimiiniin  diisiik purtzli ve istenilen renkte olmasini saglamak, malzemeye
birtakim optik ve fotoelektrik ozellikleri yiiklemek, taban malzeme ile kaplama
arasindaki difiizyon ozelliklerini istenilen orana ulastirarak ve kaplamalardaki yapisma
Ozelliklerini arttirarak malzemenin ortama kars1 dayanikliligini en st seviyelere
tasimak, elektrik kontak oOzelliklerini istenilen bi¢cimde ayarlayarak malzemenin
iletkenlik ve yalitkanlik durumunu belirlemek, kaplamayla malzemedeki 1sil elektron
emisyonu arttirmak, kaplamayla 1s1l yaymma katsayisini diisiirerek malzemenin daha
yiiksek sicaklikta rahatga galigmasini saglamak, malzemeye yiiksek kimyasal kararlilik

ve tokluk kazandirmak gibi 6nemli beklentilerimize cevap vermektedir.

Ince film, kalinligi mikrometreler boyutundan bir nanometre boyutlarina kadar uzanan
malzeme tabakasidir. ince film; fiziksel, kimyasal ya da elektrokimyasal islemler veya
reaksiyonlarla, bir kati malzeme iizerinde atomlar, molekiiller ya da iyonlarin kontrolli

bir sekilde yogunlastirilmayla olusturulabilir.
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Ince filmler, cesitli islevleri yerine getirmesi amaciyla, birgok miihendislik sahasinda
kullanilmistir.  Seramik kaplamalar, elektronik aygitlar {izerindeki yar1 iletken
kaplamalar ve optik kaplamalar, ince-film kaplamalara verilebilecek Orneklerdir.
Seramik ince kaplamalarin 6zellikle kesici aletlerinde kullanilarak, bu aletlerin 6mriinti
birka¢ kat daha uzatabilmektedir. Ayrica sert seramik malzemelerle yapilan bu ince

kaplamalar, oksitlenme ve asinmadan da korumaktadir.

2.3. Ince Film Biiyiitme Teknikleri

Ince kaplamalar elde etmek icin kullanilan eski tekniklerden birisi termal buharlastirma
yontemidir. Giiniimiizde hald yaygin olarak kullanilan bu yontem, muhtelif
laboratuvarlarda ve endiistrilerde, metal veya alasim malzemelere kaplama yapmak icin

basvurulan 6nemli bir segenektir.

Termal buharlastirma yontemleri asagidaki adimlardan olusur:

1. Once kaynak bir malzeme kaynatilarak veya siiblime edilerek istenilen miktarda,
Olgiide buhar elde edilir.

2. Elde edilen buhar, ylizeyine kaplama yapilacak olan malzeme iizerine taginilir.

3. En son olarak ise, tasinan buhar s6z konusu malzeme iizerine yogusturulur ve kati

fazda bliylime gerceklesir.

Termal buharlastirma yonteminde gesitli kimyasal reaksiyonlar meydana gelebilir ve bu
yontem mubhtelif buhar basincilarinda yapilabilir. Bu yontemde gerekli olan buhar fazini
olusturmak igin; elektriksel direngle 1sitmali filamentler, elektron demetleri, iletim,
radyasyon, RF-indiiksiyon veya lazerler ile 1sitilabilen potalar vs. buharlastirma
sistemleri kullanilabilir (Seshan 2012). Bu yontemle elde edilen ince katmanlarin
kalinligi, bir atomunun kalinligindan bir ka¢ milimetreye kadar daha kalin olabilir,
kendi baglarina miistakil ve kendilerine has 6zellikleri olan yapilar olusturabilir, ayrica

elde edilen bu katmanlarin her birinde farkli malzemeler kullanabiliriz.
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Giliniimiizde ince kaplama sentezleme yontemleri, Kimyasal buhar kaplama (CVD),
fiziksel buhar kaplama (PVD) ve kimyasal-fiziksel buhar kaplama (P-CVD) adlarindaki
lic grup yontemden olusur. CVD, gaz onciilerden ince film kaplama i¢in kullanilan bir
tekniktir (Kuijlaars et al. 1995). PVD teknigi kaynak malzemelerin buharlastiriimasi
veya sigratilmasi ile atomlarin yiizeyden koparilmasi ve taban malzeme ylizerine
biriktirilmesidir. Ince kaplama yontemleriyle elde edilen temel kaplama cesitleri asagida

verilmistir:

Kimyasal Banyo Kaplama Y ontemi
e Elektrokimyasal Kaplama

e Buhar Kaplama Y6ntemleri

o Fiziksel Buhar Kaplama (PVD)

»  Vakumda Buharlastirma

=  Sicratma

= [yon Kaplama

o Kimyasal Buhar Kaplama (CVD)

=  Geleneksel CVD

= Diisiik Basingli CVD

= Lazer Destekli CVD

= Elektron Destekli CVD

o Kimyasal-Fiziksel Buhar Kaplama (P-CVD)
»  Plazma Destekli CVD

= Reaktif Destekli CVD

»= Kimyasal Buhar

= Polimerizasyon

Kimyasal banyo yonteminde (CBD), taban malzeme sulu ¢6zelti seklinde hazirlanan
kimyasal banyo ic¢ine daldirilir. Bu yontemde film tiretmek icin kullanacak ¢ozeltinin
uygun sicaklikta ve pH’a sahip olmasi ve uygun taban malzeme segilmesi
gerekmektedir; vakumlu ortama ihtiya¢ duyulmamaktadir. Diisiik taban malzeme

sicakliklarinda yapilmasi, basit aletler ile yapilabilmesi, genis yiizeye veya karmasik
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sekle sahip pargalarin kaplanabilmesi, bu yontemde siilfitli ve selenitli filmlerin
tiretilmesinde yiiksek basar1 saglanmasi bu yontemin bazi avantajlari olarak

bilinmektedir.

Elektrokimyasal kaplama yonteminde, katot-anot sistemi kullanilir ve kaplama
yapilacak malzeme bir elektrolitik ¢6zelti igerisine konulur ve bu ¢ozeltideki iyonlarin
yiizeyinde birikmesi sonucunda kaplanir. Bu yontemle elde edilen kaplama ekonomiktir
ve bazi1 6nemli 6zelliklere sahiptir. Bu yiizden iistiin teknolojiye sahip mikro elektronik
makinelerin yapiminda yaygin bir sekilde kullanilmaktadir (Voevodin et al. 2004;
Voevodin 2004).

Buhar veya plazma fazlardan atom ve iyonlarin taban malzemeye gegisi Fiziksel Buhar
Kaplama (PVD) yontemi olarak adlandirilmaktadir. Diisiik basingli bir ortamda,
atomlarin malzemenin kaynagi olan hedeflerden taban malzemesinin yiizeyine gegisini
saglanmaktadir. Malzemelerin buharlari, hem termal buharlastirmayla hem de yiiksek
enerjiye sahip parcalar kullanmak suretiyle hedef malzemenin yiizeyden atomlari,
iyonlart ya da molekiilleri sigratarak olusturabilir. PVD yo6nteminin vakumda

buharlastirma, iyon kaplama ve sigratma olarak bilinen ¢ alt tiirii vardir.

Vakumda buharlastirma yontemi, ince kaplamalarin elde edildigi dnemli bir yontem
olup, yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Bu yontemde, kat1 hedef malzemesi yiiksek
sicakliklarda 1sitilmak suretiyle buharlastirilir ve kaplama elde edilmesi i¢in daha soguk

olan taban malzeme iizerine yogunlagtirilir.

Sigratma yontemimde buhar, vakumda buharlastirma yonteminden farkli olarak, 1s1 ile
degil mekaniksel olarak, yiiksek enerjiye sahip iyonlarla kati hedef malzemenin
yiizeyini bombardiman etmek suretiyle elde edilir. PVD yonteminin bazi avantajlar

asagida gosterilmistir:

1. PVD kaplamalar bazen diger kaplama yontemlerden daha sert ve korozyona

dayanikli kaplamalar iiretebilmektedir.
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2. PVD yontemleri ile biyiitilen kaplamalar genellikle, yiiksek sicaklikta
calisabilirler, darbeye dayaniklilar ve miikemmel asinma direncine sahip olabilirler.

3. PVD yontemler ile organik ve inorganik bircok malzemeni gesitli taban
malzemelerin ylizeyine uygulamasi miimkiin olmaktadir.

4. PVD diger kaplama yontemlerden daha fazla ¢cevre dostu bir yontemdir.

5. Bir filmi biriktirilmesi i¢in birden fazla PVD teknigi kullanilabilir.

Kimyasal buhar kaplama (CVD) yonteminde, taban malzeme yiizeyinde bir kimyasal
reaksiyonun gergeklesmesiyle kaplama elde edilmektedir. CVD yo6nteminin bazi

avantajlar1 asagida gosterilmistir:

1. CVD gogunlukla diisiik vakumda yapildigindan oldukga basit cihazlar gerektirir ve
gerekli vakum ortami en kisa siirede hazirlanabilir.

2. Kaplama en kisa siirede elde edilebilir.

3. Kaplama bilesiklerini kolayca kontrol etmek miimkiindiir.

4. Kaplamalarda ¢oklu bilesik alasimlar1 olusturmak miimkiindiir (Chopra 1983).

2.3.1. Fiziksel buhar kaplama (PVD)

PVD teknigi ile yliksek yogunluga sahip kaplanmalarin iiretimi miimkiin olmaktadir ve
bu kaplamalar genelde asinmaya ustun dayanikli kaplamalar olmaktadirlar. Fiziksel
buhar kaplama (PVD) teknigi; atom, iyon veya molekiillerin vakum altinda kaplama
olusturmak i¢in kati bir hedeften buharlastirilarak veya sigratilarak taban malzeme
tizerine fiziksel olarak (rezistans, lazer, elektron bombardimani vb. ile) biriktirilmesidir.
Termal buharlastirma, Sigratma ve Iyon kaplama, PVD kaplamalarin yapilmasinda

temel li¢ yontemdir (Davis 2001).

2.3.2. Sigratma yontemleri

1842 yilinda, Grow hizlandirilmis pozitif iyonlarin bir yiizeye carpmasiyla erozyon

olusabilecegini ortaya koymustur. 1930 yilinda bu yontemin kullanilmasiyla yalitkan bir
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diskin tizerinde, iletken bir metal kaplama yapilmistir. 1950 yilinda ise Wehner radyo
frekans sigratma teknigini kesfetmistir. 1970°li yillara gelindiginde de sigratma
konusunda, giintimiizde de kullanilan ve oldukg¢a 6nemli olan manyetik alanda sigratma
yontemi gelistirilmistir. Bu yontem, fabrikalarda, seri iiretimde kaplama yapmaya
imkan vermis ve daha kisa zamanda daha fazla par¢anin kaplanmasini kolaylastirmistir.
Bu yontemle, kaplama yapilirken taban malzemeyi olumsuz bir sekilde etkileyen
yiiksek sicakliklara ¢ikmak gerekmez ve bu ayricalik manyetik alanda sigratma
yontemiyle mikro elektronik parcalarda kullanilan kaplamalar ve sert kaplamalar elde
edilmesini de saglamaktadir ki, tiim bu avantajlar1 sayesinde bir¢ok sanayi alaninda bu

yontemin kullanilmasina olanak saglamistir.

Sigratma yontemimde, yiiksek enerjiye sahip iyonlarla, kati hedef malzemesinin
yiizeyinin bombardimana tutulmasi ve bu suretle malzemeden ayristirilan atomlarin
taban malzeme tiizerinde birikmesiyle kaplamalar elde edilir. Sicratma yonteminin

ozellikleri asagidaki gibi 6zetlenebilir:

e Bu yontemle elde edilen kaplamalar, yiiksek sicakliklarda, yiiksek kararlik ve
dayanima sahiptir.

e Elde edilen kaplamalarin kalinlig1 genellikle iniformdur.

e  Cesitli metalik, kompozit ve seramik hedef malzemeler kullanilabilir.

e Bu yontemle iletken, yari iletken veya yalitkan kaplamalar iiretilebilir.

e Kaplama surecinde serpinti ve damla olusumu en aza indirilebilir.

Kaplama yapim esnasinda iyonlarin iiretim ve hareketine bagli olarak sigratma sekilleri

asagidaki gibi 6zetlenebilir:

e Diyot sigratma

e RF sigratma

e Triyot sigratma

e Manyetik alanda sigratma

e Dengesiz manyetik alanda sigratma
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e Kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma

Diyot si¢ratmada, gazli ortamda bir ¢ift elektrota yiiksek potansiyel uygulanarak plazma
olusturulur. Gaz atomlarmin bir kismi iyonize olur ve hizla hedefe ¢arparak ylizeyden
atomlar1 koparir ve sigratir. Diyot sigratmanin en eski sigratma yoOntemi ve ayni
zamanda en basit sigratma yontemi oldugu bilinmektedir. Bu si¢ratmada hedef

malzemenin elektrik ve 1s1 iletkenligi 6zelligine sahip olmasi gerekmektedir.

RF sigratmada salinimli bir gii¢ kaynagi kullanilmaktadir ve 50 kHz’nin iizerindeki
frekanslarda hedef malzemenin iletken olmasi gerekmiyor. Yalitkan malzemelerin
sigratilabilmesi ve sistemin diisiik basincta calisabilmesi RF sigratma yonteminin iki
onemli avantajidir. RF sigratma yontemiyle elde edilen kaplamlarda metaller, alasimlar,

karbiirler, nitriirler ve oksitler yer alabilir.

Triyot sigratma tekniginde ise diyot si¢cratma yonteminden farkli olarak, plazmanin iyon
akim yogunlugunun artirilmasi i¢in anot ve katot arasina elektron yayan bir flaman
eklenmistir. Boylece plazma diisiik basinglarda veya voltajlarda kararli olabilir ve hizl
bir sekilde kaplama yapilabilir. Ancak bu yontemin bazi zayif noktalar1 vardir. Bu
yontemde kaplama sistemi karmasiktir ve kontrollii zordur. Bu nedenle de yontemin,

endiistriyel sahada kullanilmasi olduk¢a zordur.

Sigratma siirecinde, hedefin bombardimana tabi tutulmasi sonucu hem kaplamayi
olusturan atomlar hem de plazmanin kararligini, sirekliligini saglayan ikincil
elektronlar hedef malzemeden sigramaktadirlar. Manyetik alanda sigratma yonteminde
ikincil elektronlarin hedefe yakin bolgelerde tutulmasma g¢alisilir ve boylece plazma
hedefe daha yakin bolgede olusur. Bu ylizden de atom-elektron ¢arpigmas artar ve daha
fazla iyon iretilir. Bu da hedefin iyonlarla bombardimaninin artmasina, daha fazla
sigratma olmasina ve diisiik ¢alisma basinglarinda kaplama yapilamasina imkan saglar.
Ikincil elektronlarin hedefe yakin tutulmasi dogal veya elektro miknatislar ile
saglanmaktadir. Miknatislarin bir kutbu hedefin merkezinde diger kutbu ise hedefin

kenarinda yerlestirilerek, bir manyetik ¢gember olusturulur ve boylece elektronlar hedefe



yakin tutulur. Bu yontem, birincisi konvansiyonel (dengeli) ve dengesiz manyetik
alanda sigratma olmak tizere iki tiir tiirdiir. Sekil 2.1°de sigratma yontemlerinin sematik

olarak gosterilmektedir.
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a) Dengeli Manyetik b) Dengesiz Manyetik ¢) Kapali Alan Dengesiz
Sicratma Sigratma Manyetik Sicratma

Sekil 2.1. Dengeli, dengesiz ve kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma
yontemlerinin sematik figiirti

Sekil 2.1a ve 2.1b’de goriindiigii gibi dengeli ve dengesiz manyetik alanda si¢cratma
yontemleri arasinda ¢ok az fark olmasina ragmen, performanslari bakimindan oldukca
farklilik arz ederler. Dengeli manyetik alanda si¢cratmada elektronlar tamamen hedefin
civarinda tutulmaktadirlar ve taban malzemeye ulagamamaktadirlar. Ayrica iyonlar da
elektronlar takip ettikleri i¢cin onlar da taban malzemeye carpmamaktadirlar. Halbuki
reaktif kaplamada ve iyon plating kaplamada iyonlarin tabana varmas sarttir. Iyonlarin
tabana varmasini saglayan yollardan birisi elektronlarin kii¢iik bir kismini taban
malzemeye yonlendirmektir. Bu yontem de dengesiz manyetik alanda sigratma olarak

adlandirilmaktadir (Martin 2009).

Dengesiz manyetik alanda sigratmada kullanilan miknatislarin dis kutbu ile i¢ kutbunun

giicleri farkli ayarlanmaktadir. Boylece Sekil 2.1c¢’de goriindiigii gibi miknatis alani
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cizelgeleri tamamen kapatilmis olmaz ve bir kismi taban malzemeye dogru
yonlendirilir. Ikincil elektronlarin bir kismi bu yolu takip edebilmekte ve iyonlar1 da
beraberlerinde taban malzemeye gotiirebilmektedirler. Boylece de plazma hedefe yakin

bir bolgede olusur ve ayn1 zamanda taban malzemeye iyon akisi saglanir.

1990’larda, yani dengesiz manyetik alanda sigratma yonteminin gelismesinden on yil
sonra, kapali alanli dengesiz manyetik alanda sigratma gelistirilmistir. Kapali alan
dengesiz manyetik alanda sigratmada, miknatislarin alternatif kutuplar1 birbiriyle yan
yana diizenlenmekte ve sonucta ortaya ¢ikan alan cizgileri kapali olmaktadir. Boylece
kaplama cihazinin duvarlarina dogru gelen elektronlar 6nlenmekte, bunun sonucunda
ise iyon akim yogunlugu artmaktadir. Bu yiizden de yogun, sert ve yiiksek adezyon
kuvvetli kaplamalar iiretilebilmektedir. Dengeli, dengesiz ve kapali alan dengesiz

manyetik alanda sigratma yontemlerinin sematik figiirii Sekil 2.1°de verilmistir.

2.4. ince Film Tiirleri

Yiizey islemlerin igerisinde, yiizey lizerine farkli malzemelerden elde edilen ince
kaplamalarin yerlestirilmesi 6nemli bir yer tutmaktadir. Sekil 2.2’de goriindiigi gibi ¢ok
bilesenli kaplamalar; ¢ok fazli, kompozit, gradyan ve g¢ok katmanli kaplamalardan
olusan genis bir kaplama ailesidir. Son zamanlarda yapilan arastirmalarin bir¢ogu, iKili
bilesenli kaplamalara kiyasla daha dstiin Ozelliklere sahip olan ¢ok bilesenli

kaplamalarin tercih edildigini gostermektedir.

Cok fazli kaplama iki veya daha ¢ok farkh fazdan olusan bir filmdir. Ince kaplamalarda,
iki veya daha ¢ok faz aym anda bulunabilir ve bunlarin dagilimi kesintilidir. Cok fazli
kaplamalarin belirli bir tirii olan kompozit kaplamalarda, bir fazin dagilimi
kesintisizdir. Bu faz matris olarak adlandirilir ve diger fazlar matris iginde dagilmis
vaziyettedir. Ikinci fazi olusturan yapmin elemanlarmin boyutlari 1 ila 100 nm
araliginda olursa, bu sekilde elde edilen kaplama nanokompozit olarak adlandirilir.
Gradyan bilesim kaplamalardaki fazlarin yogunlugu, alt-tabaka ile dis ylizey arasinda

degisir, yani keskin bir gec¢is mevcut degildir. Sekil 2.2°de gorlindiigii gibi ¢ok tabakali
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ince kaplamalar, ard arda biriktirilen ve farkli bilesenlerden olusan iki veya daha fazla
tabakadan olusmaktadir. Kaplamay: olusturan tabakalarin kalinliklar1 100 A’dan az
oldugunda, ¢ok katmanl siiperlatis kaplama olarak adlandirilir. Farkli kaplama tiirleri
Sekil 2.2°de verilmistir (Incerti 2004).

/.'/
oS
<

(a) (b) (c) (d)

Sekil 2.2. Cesitli kaplama tiirlerinin sematik gosterimi
*a) ¢ok fazli, b) kompozit, c) ¢ok tabakali ve d) gradyan kaplamalar (Incerti 2004)

2.4.1. Sert ince filmler

Sert kaplamalar adindan da anlasilacag: gibi yiiksek sertlik degerlerine sahiptir. Sert
kaplamalar, yiiksek yilikleme, yiiksek sicakliklarda ve asinmaya dayanimin istendigi
malzemeler i¢in uygulanan kaplamalardir. Ancak bununla birlikte bazi tribolojik
ozellikleri istenilen diizeyde olmayabilir. Modern teknolojinin gelismesiyle birlikte sert
kaplamalar; optik, opto-elektronik ve diger alanlarda da kullanilmaya baglanmistir. Bu
yiizden sert kaplama i¢in onceden yapilan tanimlar da degismistir. Bu yeni kullanim
alanlarinda ihtiya¢ duyulan kaplamada sertlik 6zelligi gerekmemis olabilir; ancak elde
edilen kaplamalardaki sertlik oOzelligi ¢ikarilmamig, aynm kalmistir. Bu nedenle
kaplamanin isminde yer alan “sert” kelimesi de kalkmamustir. Sert kaplamalardaki,

muhtelif sertlik tiirleri asagidaki gibi siralanabilir (Bunshah 2001).

e Tribolojik olarak sert (asinmaya direngli ve diisiik siirtiinmeli),

e Optik olarak sert (lazer ve 1s18a kars1 duyarsiz),

e Isimima kars1 sert (gama 1sinlari, ndtronlara ve beta parcaciklart gibi yiiksek enerjili
parcaciklara kars1 dayanikli),

o Elektriksel olarak sert (yliksek elektron hizlar)
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Sert kaplamalar yiiksek sertlikleri yaninda dekoratif renkleri, kimyasal kararliliklart
nedeniyle de tercih edilmektedirler. Sert kaplamalarin dekoratif uygulamalarda gesitli
renklerinin  yaninda zamanla oksitlenerek renklerini yitirmemeleri, kolayca
cizilmemeleri ve aginmamalar1 gibi Ozellikleri bu tiir kaplamalarin tercih edilmesinin
diger bazi sebepleridir. Ayrica bu tiir kaplamalarin iiretim tekniklerinin, o6zellikle
fiziksel buhar yontemlerinin, geleneksel kaplama yontemlerine kiyasla gevreye cok az
zarar veren yontemler olmasi da bir baska tercih sebebidir. Asagida sert kaplamalarin

bazi uygulamalarina 6rnekler verilmistir:

e Kesici Takimlar ve Form Takimlar
e Makine Elemanlari
e Erozyon ve Korozyona dayanikli maddeler

e Dekoratif Kaplamalar

Sert kaplama; torna kalemleri, freze ¢akilari, matkaplar ve karbiir kesici uglar gibi
mubhtelif kesici aletlerde oldukca yaygin kullanilmaktadir. Bu kaplamalarin en cok
kullanildig: taban malzemeler ise, yiiksek hiz gelikler ve sert karbiir uglardir. Yiiksek
sert kaplamalarda abrazif ve adhesiv asinma azalmaktadir ve takim ile is pargasi
arasindaki siirtiinmeler en aza inmektedir, bu nedenle enerji kayiplar1 azalmakta ve
takim {izerinde daha az bir 1s1 yiikii olugsmaktadir (Bunshah 2001; Kelesoglu 2011;
Schleinkofer et al. 2014).

Sert kaplamalarin ¢ogu; oksitler, karbiirler, nitriirler ve seramik alagimlar gibi seramik
bilesikler ile elmas ve c-BN gibi yar1 kararli (metastable) malzemelerdir. Bu seramik
bilesiklerin 6zellikleri; kompozisyon, stokiyometri, mikroyapi, kusurlar ve kaplama
esnasindaki tercihli yonlenmelere baghdir. EImas, elmas benzeri karbon (DLC), BN ve
nanotabakali yapidaki kompozitler, gliniimiizde “siiper sert” malzeme olarak

tanimlanmaktadirlar (Bunshah 2001; Mitterer 2014).
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Sekil 2.3. Sert kaplama tiirleri (Mang et al. 2011)

Sert kaplamalar; genellikle termal piskiirtme, kimyasal buhar kaplama (CVD) ve
fiziksel buhar kaplama (PVD) yontemleri ile iiretilirler. Bu islemler kendilerine has
Ozelikler ve imkanlarla bilesim ile sertligi optimize ederek istenen performansi ve
ozellikleri elde etmeyi miimkiin kilarlar. Sekil 2.3°de sert kaplamalarin tiirleri ve

Ozelikleri verilmistir.
2.4.2. CrN ince filmler

CrN kaplamalar, ince taneleri ve disiik stresli yapilariyla bilinirler ve onlarin bu
ozelikleri, PVD yontemler kullanilarak daha biiylik kalinliklarda kaplamalar elde
edilmesini saglar. CrN kaplamalar, asinma ve korozyona kars1 korunmasi gerekli olan
aliminyumun basingli dokiimiinde kullanilan kaliplar1 ve birgok endiistri sahasinda
kullanilan muhtelif kaliplar ile aletlerin kaplanmasi igin oldukca ideal bir se¢imdir.

Ayrica PVD ile iiretilen CrN kaplamalar, geleneksel galvanik sert krom kaplamalar igin
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bir alternatif olusturmaktadir. CrN kaplamalar, korozyon direngleri, asinma direngleri,
stirtinme davraniglart ve tokluklari bakimindan TiN kaplamalardan daha nitelikli olarak
bilinmektedirler (Ding et al. 2008). CrN filmlerin elde edilmesinde, en ¢ok basvurulan
yontemler, reaktif manyetik alanda sigratma ve ark buharlastirma yontemleridir

(Pulugurtha 2007).

CrN kaplamalar igin tercih edilen yonelim (111), Cr,N fazi i¢in (200)’dir. CrN
kaplamalar igin tercih edilen y6nelim, taban sicakliginin ve negatif bias voltaj’inin
arttirilmasi ile (200) den (111)’e degistirilebilir (Lee et al. 2006). Taban sicakligi
200°C<de tutulursa, Cr, Cr;N ile CrN ve 400°C’de tutulursa CroN ve CrN igeren ¢ok-
fazli karisim ortaya cikmaktadir. Ayrica CrN fazi tercih yonelimi, yiizey sicaklig
200°C*den 400°C’ye yiikseltildiginde (100)’den (111)’e degisir (Pulugurtha 2007).

Cr-N sisteminde sertlik degerleri CroN filmler i¢in yaklasik 24 GPa ve CrN faz i¢in 25
ve 31 GPa arasindadir (Knotek et al. 1991). Sigratilmis filmlerde, gaz karisimi %10 N,
igerirse en ¢ok Cr,N fazi olusmaktadir, N, %20 lizerine ¢ikarildiginda ise, ¢ogunlukla
stokiyometrik CrN birikir.

RF ve DC reaktif manyetik alanda sigratma yontemleriyle biriktirilen CrN kaplamalarin
yapilis esnasinda, iiretim sirasinda taban malzemeye uygulanan biyas gerilimi -100
V’den az olursa kolonsal yap1 olusur ve CrN kaplamalar gevsek bir bigimde istiflenir
(Nam et al. 2001).

CrN kaplamalarin yogunluklari, kiitle yogunluklarina boliindiigiinde ortaya ¢ikan sonug
%55 ve %85 arasinda bir oran degisimini gosterir (Cunha et al. 1999). Nam ve
arkadaglar1 manyetik alanda sigratma yonteminde, biriktirme oraninin, CrNy filmlerin
mekanik oOzellikleri ve mikro yapist ilizerindeki etkisini incelemistir. Nam, tiim
sicratilmig CrNy filmlerin Thornton modelinin 1. Bolgesinde (slitunlu yap1) yer
aldiklari ve filmlere azot atomu eklenmesiyle onlarin yapisal yogunluklarinin arttigini

ortaya koymustur (Nam et al. 2001).
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Mo ve Zhu, CrN kaplamalarin oksidasyon direnci TiN kaplamalarin daha iistiin oldugu
nakletmistir (Mo and Zhu 2009).

2.4.3. CrAlIN ince filmler

Uclii nitriir filmler; uygun kosullar altinda, ikili nitriir filmlerin &zelliklerinin
kombinasyonuna sahip olurlar ve bdylece daha iistiin 6zellikli filmler olusturabilirler.
TIiAIN ve TiZrN filmlerinin ikili TiN filmlerine kiyasla daha iistiin bir agsinma direncine
sahip olmalar1 bu duruma &rnek olarak verilebilir. Uclii Cr-X-N (X=Ti, Al, Si, C, B, Ta,
Nb, Ni) kaplamalar, CrN kaplamalarla karsilastirildiginda biiytik bir ilerleme olarak

goriilmektedir.

Kaplamalar talas kaldirma islem sirasinda yiiksek sicakliklara maruz kaldiklari igin
termal kararlilik onlar i¢in en temel gerekliliktir. CrN filmler; kesme aletleri, dokiim
kaliplar1 ve makine parcalarinda yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Ama CrN
kaplamalarin oksidasyon direnci, 800°C’ye kadar yeterlidir ve bu sicaklik tizerindeki
sicakliklarda bu tiir kaplamalar fiziksel niteliklerini hizli bir sekilde kaybederler.
Bununla birlikte Cr-N kaplama sistemine Al eklenmesi, s6z konusu kaplamalarin daha
yiiksek sicakliklarda islev gormesi i¢in gerekli oksidasyon direncine sahip olmasini
saglar. CrAIN kaplamalarin, Al igerigine bagli olarak 900°C’deki bir sicakliga kadar
istikrarint  korudugu, temel niteliklerinden o6diin vermedigi bildirilmistir. CrAIN
kaplamalar, CrN kaplamalar ile karsilagtirildiginda, ayn1 zamanda onlara oranla daha

yiiksek bir sertlige ve daha diisiik bir siirtiinme katsayisina sahiptirler (Tlili et al. 2012).

TiN-temelli (6rnegin  TiAIN) kaplamalar ile karsilastirildiginda, CrN-temelli ¢ok
bilesenli kaplamalar (6zellikle yiiksek Al igerigi ile 6rnegin CrAIN) daha iyi abrazyon
asima direnci gostermistir (Reiter et al. 2005; Ding et al. 2008).

Bir¢ok arasgtirmada, CrAIN kaplamalarin TiAIN kaplamalardan daha yiiksek bir
oksidasyon direnci sergiledigi kaydedilmistir. Her iki kaplama tiirtinde de aliiminyum

oksijen diflizyonu bastirabilen koruyucu oksit olusturabilir. Uglii nitriir kaplamalar,
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kiibik B1 yap1 ile mekanik 6zelliklerinin iyi olmasi nedeniyle, genelde pratik amaclar
icin kullanilmaktadirlar. AIN fazi, B1 yapiya sahip degildir; ama gecis metal nitriirler
arasinda BI1-CrN yapisi ile en yiiksek ¢Oziiniirliik oranina ulagsmaktadir. Ancak AIN,
gecis nitriirlerin B1 yapisinda kritik bir yiizdeden fazla olursa, yap1 B4 wurtzite-tipine
doniisiir. Bu kritik yiizde TiAIN i¢in %65.3 mol ve CrAlIN igin %77 mol civarindadir.,
Bu nedenle CrAIN, gelismis yiiksek hizli imalat yontemlerinde ¢ok umut verici bir aday
olabilir (Sugishima et al. 1997; Banakh et al. 2003; Ding et al. 2008).

2.4.4. CrAIYN ince filmler

ftriyuam gibi reaktif elementlerin TiAIN ve CrAIN esash PVD kaplamalara ilave
edilmesinin, onlarin termal kararligin1 artabilecegini ve mekanik &zelliklerini
gelistirilebilecegini gostermistir. Bununla birlikte itriyumun en 6nemli etkisi oksidasyon
direnci iizerinde olmaktadir. Itriyumun; oksidasyon ve korozyon saldirisi sirasinda,
nitriir tane sinirlara  birikinti  teskil ederek difiizyon siireglerini  geciktirdigi
bilinmektedir (Qi et al. 2013).

Rovere ve calisma arkadaslari; CrAIYN filmlerde oksidasyon direncinin arttirilmasi
i¢in, Y’nin %2 mol olmas1 gerktigine ve Y nin daha fazla eklenmesi (>%4 mol) halinde
ise, koruyucu olmayan yar1 dengeli aliimina (y, 0) tufal olusmasi1 nedeniyle oksidasyon
direncinin diistigiinii ifade etmektedirler (Rovere et al. 2008; Ross et al. 2010).

Bu tiir kaplamalarda, Itriyum icerigi %1 (%2 mol YN)’i asmamissa yogun ve yapiskan
olan karisik Al,03 + Cr,03 tufal olusumunu tesvik ederek 1000°C’yi asan sicakliklara
kadar umut verici oksidasyon direnci saglar. Daha yiiksek Y igerigi termal kararlik ve
termomekanik Ozelliklerini gelistirir, diisiik stres diizeylerde daha yiiksek sertlik
olusturur ve diflizyon hizin1 disiiriir. Bu CrAIN’nin SHP Cr,N + SHP AIN + N
yapisina doniisiim hizin1 ve sonra da bu son yapimnin HMK Cr + SHP AIN + N, yapisina
donlisim hizin1 azaltmaktadir. Bununla birlikte yiiksek itriyum, hizla biiyiiyen ve

koruyucu olmayan aliimina polimorflarinin (y, 0), koruyucu ve istikrarli Al,O3 (a))’ya
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dontigiimiinii engellenmektedir. Bu yiizden de oksidasyon direncinin diismesine sebep

olur (Rovere et al. 2008).

2.4.5. CrAIYN/CrN ince filmler

Bir¢ok ¢alismada ¢ok katmanli kaplamalarin tek katmanli kaplamalardan daha {istiin
Ozelliklere sahip olduklar1 bildirilmistir. Cok tabakali kaplamalarda katmanlarin ara
yiizleri dislokasyonlar hareketlerine engel olabilmekte ve plastik deformasyonu
azaltmaktadir. Boylece de sekil degistirmeye karsi olan mukavemet artmaktadir. Ayrica
tabakalarin ara yiizlerin ve tane smirlarindaki nano 6lgekli bireysel ozellikleri, genel

kaplamadaki 6zellikleri belirlemektedirler.

Son zamanlarda, TiAIN/TIN gibi titanyum esasli ¢cok tabakli kaplamalarda titanyum
yerine Cr’un kullanilmasi bu kaplamalarin asmmma ve oksidasyon direncinin
gelistirilebilecegini gostermistir. Ayrica, CrAlIN esaslh kaplamalara reaktif elementlerin
ilavesi kaplamalarin termal kararligim ve mekanik 6zelliklerini gelistirebilir. Itriyum
gibi reaktif elementlerin nitriir tane siirlarina yerleserek oksidasyon ve korozif saldiri
sirasinda difiizyon siireglerini geciktirebilecegine inanilmaktadir. Bununla beraber bu
kaplamalarin 6zelliklerini bilyiik 6l¢iide katmanlarin kalinliklari etkilemektedir (RoSS et
al. 2010).

2.4.6. CrAIYN/CrY ince filmler

Fiziksel buhar kaplama (PVD) yontemiyle biiyiitiilen CrN, CrAIN ve CrAIYN gibi sert
kaplamalar, miikemmel mekanik 6zellikleri nedeniyle genellikle koruyucu kaplamalar
olarak kullanilmaktadir. Uyumlu bir alt tabaka {izerinde biiyiitiilmiis olan bu tiir kirllgan
kaplamalarin sergiledikleri mekanik ve tribolojik davraniglar1 ylikleme kosullari ve
kalintt gerilmeler tarafindan etkilenmektedir. Cesitli kullanimlarda belirli fonksiyonel
gereksinimlerini karsilamak igin, ¢ok tabakali kaplamalar iki tabakali kaplamalar ile

karsilastirildiginda kolaylikla kalinti gerilmelerinin kontrol edilebilmelerinden dolayi
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cok daha fazla elverigli olmaktadir, ayrica, ¢ok tabakali kaplamalarla daha yiiksek
adezyona sahip, daha kalin ve yiiksek sertlikli kaplamalar tiretilebilmektedirler.

Sert bir kaplama tam uyumlu olmayan bir taban malzeme iizerinde biiyiitiilmiisse
kulanim esnasinda kaplamada hasarlar genelde ya taban malzeme ile kaplamanin
ayrilmasi (delaminasyon) veya kaplamada kirilmalarin meydana gelmesi nedeniyle
olugsmaktadir. Olusan bu hasarlar temelde basi kalint1 gerilmeler ve onlarin kaplamada
dagilim sekliyle ilgilidir. Cok tabakali kaplama yaklasimi kullanarak etkin bir kalinti
gerilme kontrolii yapilabilmekte ve kaplamanin adezyon Kkuvveti artirabilmektedir.
Metal-seramik kombinasyonlar kaplamalarda metalik tabakanin kalinhigindaki artis
kalint1 gerilmelerde azalma saglar, ancak ¢ok tabakali kaplamanin performansini 6nemli
oOlglide azaltabilir. Diger bir segenek, metalik ve Seramik tabakalarnin esit kalinliga
sahip olmalaridir. Bu durumda tabakalardaki kalint1 gerilme ¢ok farkli olabilir ve bu
yiizden kaplamanin performansini diisiirebilmektedir. Ugiincii bir segenek kalin bir
seramik tabakanin ince metalik tabaka ile biiyiitiilmesi olmaktadir. Bu durumda taban
malzeme ile kaplama ara yiizeyinde biiyiik 6l¢iide bir kalinti gerilme olusabilir ve
catlama ilerlemesine neden olabilmektedir. Bu nedenle, seramik ve metalik belirli bir
kaplama kalinligi i¢in tabakalarm optimum bir kalinlikta olmalari gerekmektedir.
Optimum kaplama tabakalari kalinligi adezyon ve tokluk agisindan ¢ok katmanli
kaplamalarin performansini arttirabilmektedir (Hintermann 1984; Djabella and Arnell
1993; Alli et al. 2015).

CrAIYN kaplamalarin ¢ok tabakali sekilde sentezlenmesiyle, tokluk ve tribolojik
ozelliklerinin yan1 sira sertlik ve elastikiyet katsayisi ozelliklerini de gelistirdigi
bildirilmistir (Martinez et al. 2003). Ayrica, sert CrAIYN katmanlari ile tok ve slinek
CrY tabakalar1 bir araya getirildiginde, kaplamadan daha dstiin sertlik, tokluk ve
tribolojik 6zellikler beklenmektedir. Bu ¢alismada ilk kez CrAIYN/CrY ince filmleri

sentezlenmistir.
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Malzemeler

CrAIYN/CrY ¢ok tabakli filmleri igin alt tabaka olarak M2 takim ¢eligi se¢ilmistir. M2

takim ¢eliginin kimyasal kompozisyonu, asagida, Cizelge 3.1’de verilmistir:

Cizelge 3.1. M2 takim celiginin kimyasal kompozisyonu

Takim ¢elik Kimyasal bilesim (%at)
AISI | UNS. No. C Cr \% w Mo
M2 T11302 0.85 4.00 2.00 6.00 5.00

15x15%2 mm Olciilerinde kesilen M2 takim ¢eligi numuneler, 151l islem yapilarak sertlik
degerleri 8 GPa’a getirilmistir. Numunelerin sonra yiizeyleri taslanarak R,=70 pm
yiizey puriizliligine ulasan 63 adet takim g¢eligi numunenin, yilizey piirizliikleri
mekanik parlatma ile R;=10 pm degerine getirilmistir. Kaplama oncesi 1pm aliimina

slispansiyon ile parlatma yapilarak R,=0.05 pm olacak sekilde tekrar parlatilmistir.

CrAIYN/CrY sentezlemek igin iki CrY hedef, bir Cr ve bir de Al hedef kullanilmistir.

Ayrica nitriirlii faz olusumu i¢in azot gazi kullanilmistir.

3.2. CrAIYN/CrY Kaplama

Tez caligmas1 kapsaminda M2 takim ¢eligi iizerine, CrAlIYN/CrY kaplamalarinin
blyiitiilmesi i¢in, kapali alanda dengelenmemis manyetik-alanda si¢ratma teknigi
(CFUBMS) kullanilmistir. CFUBMS ile yapilan caligmalarda, metaliirjik amach
tiretilen filmlerin yapisal 6zelliklerinin proses parametreleri ile kontrol edilmesinin daha

kolay oldugu ve bu kaplamalara istenilen yapisal, mekanik ve tribolojik o6zelliklerin
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kazandirlldigi goriilmektedir (Efeoglu and Celik 2001; Efeoglu 2005; Efeoglu and
Bulbul 2005). Kullanilan proseste taban malzemesinin sicakliginin 350°C’yi
gecmemesi, taban malzemesinin yapisal Ozelliklerinin degismeyecegi noktasinda bir
avantaj olarak degerlendirilmektedir. Tez c¢alismasi kapsaminda CFUBMS tekniginin
kullanildigt PLASMAG-550 sisteminde (Sekil 3.1) dort ayr1 magnetron mevcut olup,
her bir magnetron birbirinden bagimsiz olarak g¢alisabilme yetenegine sahiptir. Ayrica
ikisi zayif, ikisi kuvvetli dogal magnetlerle konfigure edilerek yogun-kontrol edilebilir
bir plazmanin olusumu saglanabilmektedir. Laboratuvarimizda mevcut olan ve Sekil
3.2’de gosterilen PVD kaplama {initesi, ¢ok yogun mikro-yapinin biiyiitiilebilmesi igin
taban malzemeye ve 2 magnetrona ayni anda veya bagimsiz olarak Pulsed-dc gii¢

uygulayabilmektedir.

Sekil 3.1. CFUBMS tekniginde kullanilan PLASMAG-550 sisteminde hedef
malzemenin yerlestirme duzeni
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Sekil 3.2. kaplamalarin biiyiitiilmesi i¢in kullanilan PVD kaplama {initesi

Calismalar ve deneyler Atatiirk Universitesi Makine Miihendisligi Boéliimii Yiizey
Teknolojileri Ar&Ge Laboratuvarinda  gergeklestirilmistir.  Tez  calismasinin

yiiriitiilecegi birim altyap: olanaklar1 agisindan teknolojik donanimlara sahiptir.

Laboratuvarimizda mevcut CrY hedeflerinin kii¢iik olmasi nedeniyle, kaplama cihazina
montaj edilebilir durumda degildi. Bunun igin bakir plaka, ¢elik bloklar ve piring pabug
imalat1 gerceklestirilerek, montaj saglanmistir. Ilgili parca teknik resmi Sekil 3.3’de

gosterilmistir.

Taguchi deney tasarimina gore kaplama islemi programlanmistir. Kaplama islemi, taban
malzemeler ve cam 6rnekler lizerine uygulanmistir. Kaplama parametreleri Cizelge 3.2

verilmektedir.
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Sekil 3.3. Mevcut CrY hedeflerinin kiiciik olmas1 nedeniyle, kaplama cihazina montaj
edilebilmesi i¢in bakir plaka ve piring pabug¢ imalati yapilmistir

Cizelge 3.2. Kaplama parametreleri

Seviyeler
Degisken Parametreler 1 2 3
CrY Hedef Akimi (A) 0.5 1 1.5
Al Hedef Akimi (A) 2 2.5 3
Calisma Basinc1 (mTorr) 2 2.5 3
Frekans (kHz) 150 200 250
Sabit Parametreler
Taban Malzeme Gerilimi (-V) 75
Cr Hedef Akimi (A) 2
Gorev Siiresi (us) 2
Kaplama CrY Hedef Al Hedef alisma Basinci
No Akimi (A) Akimi (A) ¢ (mTorn) Frekans (kHz)
R1 0.5 2 2 150
R2 0.5 2.5 2.5 200
R3 0.5 3 3 250
R4 1 2 2.5 250
R5 1 2.5 3 150
R6 1 3 2 200
R7 1.5 2 3 200
R8 1.5 2.5 2 250
R9 1.5 3 2.5 150
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3.3. Mikro-Sertlik Ol¢iimleri

Islemler 6ncesi taban malzeme i¢in numuneler ve bu numunelerin iizerinde biiyiitiilen
CrAIYN/CrY tabakasimnin mikro-sertlik olgiimleri; Sekil 3.4a’de gosterilen Buehler
Micromet 2001 mikro-sertlik cihazi kullanilarak yapilmistir. Sekil 3.4b’de sematik
olarak gosterilen 136° satih acili Vickers elmas kare piramit ug, 10gf’lik bir yiikte 15 s
stireyle numune ylizeyine bastirilarak yiizeyde deformasyon izleri olusturulmustur. 15
s’lik yiikleme sonrasinda kaplama ylizeyinde meydana gelen izlerin kdsegen
uzunluklarinin ortalamasi alinip Vickers Sertligi =~ 1,854. Yiik / (kdsegen uzunluklarinin
ortalamasinin karesi) formiiliinde yerine konularak yilizeyin sertligi Vickers cinsinden

hesaplanmastir.

MIKRO-TEST
SISTEMI

(a) (b)
Sekil 3.4. a) Micro-sertlik cihazi ve b) vickers micro-sertlik Gl¢iimiiniin sematik
gosterimi

3.4. Nano-Sertlik Ol¢iimleri

Mikro ya da makro testlerde mekanik 6zellikleri bilinen genellikle elmas gibi ¢ok sert

malzemelerden yapilan bir ug¢ ile 6zellikleri bilinmeyen malzeme yiizeyine kuvvet
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uygulanir. Sertlik, ¢ogu yontemlerde yiiklenmenin etki ettigi alanin boyutlarini 11k
mikroskobu ile 6lgmekle elde edilmistir.

Nano-sertlik yonteminde kiiciik boyutta uglar ve kiigiik yiiklemeler kullanilir. Iz
olusturulan alan birka¢ nanometre derinliginde oldugu icin sertligi 6l¢ebilmek ig¢in
taramal1 electron mikroskobu ile iz resimleri degerlendirilebilir ancak bu kolay bir
yontem degildir. Mikroskop kullanmak yerine izin derinligi kaydedilir ve u¢ geometrisi
kullanilarak izin alani tespit edilir. Bu verilerle Nano-sertlik elde edilir ve yiikleme-

sekil degistirme egrisi olusturulur (Oliver and Pharr 2004).

3.5. XRD Analizi

Islemler 6ncesi ve sonras1 yapi icerisinde bulunan fazlarin tespit edilmesi ve bu fazlarda
nasil bir degisimin meydana geldigini ortaya koymak igin X-isin1 difraktometresi
kullanilmistir. Uzerinde c¢ok tabakali kaplama biiyiitiilmiis olup bu kaplamanin XRD
olgiimlerini, Sekil 3.5’de gosterilen, A=1.5404 A dalga boyunda Cu-Ko kaynakli
Rigaku-2200D/Max difraktometre cihazi ile yapilmistir. Bu c¢alismada M2 c¢elik
lizerinde bilylitilmiis olan ve daha sonrasinda yiliksek sicaklikta bekletilmis
kaplamalarin, XRD sistemiyle dlgiimleri yapilmistir. Olgiim degerleri, 20-90° tarama
araliginda, 2.5 derece/dak tarama hizinda ve 0.1 derece tarama adiminda
gerceklestirilmistir. Tabakalardan elde edilen kirinimlarin degerlendirilmesi sonrasinda
ortaya ¢ikan grafikler, XRD cihazini kontrol eden bilgisayarda mevcut standart JCPDS
(Joint Committe on Powder Diffraction Standarts) pik listeleri ile karsilastirilarak

degerlendirilmistir.
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Sekil 3.5. XRD cihazi

3.6. SEM- Topografi Analizleri

Islemler sonrasi taban malzemeler iizerinde olusturulmus yiizey topografyasi ve aginma
izlerini gosteren fotograflar, Sekil 3.6’da gosterilen SEM-Jeol 6400 taramali elektron

mikroskobu kullanilarak elde edilmistir.
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Sekil 3.6. Taramali elektron mikroskop (SEM)

3.7. Asinma Deneyleri

Kaplama iglemi yapilmig ve islemsiz alagimlarin tribolojik 6zelliklerini ortaya koymak
icin, CSM-HT-Tribotest sistemi pin-on-disk asinma cihazi kullanilmigtir. Tribotestler
oda sicakliginda yapilmistir. Elde edilen kaplamanin asinma o6zelliklerini (siirtiinme
katsayis1 ve aginma orani) sayisal olarak belirlemek i¢in, bilgisayar kontrollii Pin-on-
disk cihazinin kaplama iizerindeki izlerinden yararlanilmistir. Bdylece kaplamanin
ozelliklerini gosteren grafikler olusturulmustur. Asinma degerlerinde karsit malzeme
olarak 6 mm ¢apindaki aliimina bilyeler kullanilmistir. Asinma deneyleri sirasinda BF2
yik algilayici (load transducer) yardimiyla algilanan siirtiinme kuvvetleri bilgisayar
ortamina aktarilarak siirtinme kuvveti-siire ve siirtiinme katsayisi-siire grafikleri elde
edilmistir. Bu islemler, asinma cihazina bagl 6zel elektronik kartlar ve bilgisayara
yiikklenmis 6zel paket programi vasitasi ile otomatik olarak da elde edilmistir. Cihaz
maksimum siirtlinme kuvvetine ya da belirlenen asinma siiresine ulastiginda deney

otomatik olarak sonlandirilmaktadir.
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Sekil 3.7. Teer-Tribotest sistemi pin-on-disk asinma cihazi

Deney sonucunda ylizey lizerinde olusturulan asinma izlerinden asmma oranlarinin
hesaplanmasi i¢in Mitutoyo Yiizey Profilometre kullanilmistir. Asinma oranlarinin
dogru olarak belirlenmesi igin, mikroskop ile asinma izleri gozlemlenerek asinma
modelini en iyi tamimlayacak homojen bdlgeler segilmistir. Asmma oraninin

belirlenmesi igin asagidaki esitlikler kullanilmigtir:

Denklem 3.1

Asinma Mesafesi = Asinma Izinin Cevresi ® Dénme Devri X Asinma Zamam

Denklem 3.2

Asinan Hacim (mm3)

Kaplamanin Asinma Oram = -
Uygulanan Yik (N) X Asinma mesafesi (mm)

Asinma oranlar1 K ile gosterilmektedir ve hacimsel aginmanin temas yiikii ve kayma
mesafesi ile dogru orantili oldugunu ifade etmektedir. Bu asinma orani, asinma
testlerinde bir standart olarak Ongoriilmiistiir ve giinlimiizde deney numunelerini

standartlara gore karsilastirmak i¢in bu deger kullanilmaktadir.
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3.8. Cizik (Scratch) Testi

CrAIYN/CrY kaplamanin adezyon davranisini belirlemek igin Scratch test sistemi
kullanilmistir. Kaplanma islemi uygulanmis numunelerin Scratch testi igin Revetester
CSM marka test cihazi kullanilmistir (sekil 3.8). Kaplama adezyon direnci, 100 N/dk
yikleme oraninda ve 10 mm/dk’lik hizda, 0.2 mm c¢apa sahip Rockwell-C ug
kullanilarak belirlenmistir. Deneyden sonra meydana gelen Scratch izleri metal
mikroskop kullanilarak incelenmistir. Scratch testi i¢in kullanilan Revetester CSM

marka test cihaz1 Sekil 3.8 de gosterilmistir ve test parametreleri Cizelge 3.3 verilmistir.

Cizelge 3.3. Cizik test parametreleri

Yiikleme oraninda Hiz Rockwell-C ug cap1
100 N/dk 10 mm/dk 0.2 mm

Sekil 3.8. Cizik test cihazi

3.9. Isil islem

Oksitlenme deneyleri yapmasi i¢in numuneler bir masaiistii firin’da (Sekil 3.9)  bir
saat siireyle laboratuvar sartlarinda (nem orani1 = 50-55) ii¢ farkli sicakliga (400, 600

ve 800°C) maruz birakilmigtir. Oksitlenme siirecinden sonra numunelere XRD analizi
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ve 800°C’ye maruz kalan numuneler lizerinde scratCh testi yapilmistir. Numunelerin
maruz kaldiklar1 en yiiksek sicaklik 800°C oldugu igin scratch testi bu numuneler
tizerinde yapilmustir. Talagli imalat gibi birgok endiistriyel uygulamada pargalarin

yaygin olarak en fazla 800°C maruz kaldiklar1 i¢in bu sicaklikta deney yapilmaistir.

Sekil 3.9. Masaiistii firin
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

M2 yiiksek hiz takim ¢eligi ve cam iizerine darbeli-dogru akim (Pulsed DC) kapali alan
dengesiz manyetik alanda sigratma yontemi ile Cizelge 4.1’de verilen parametreler
altinda CrAIYN/CrY kaplamalar yapilmistir. Yapilan yapisal mekanik ve tribolojik test

analizlerden elde edilen sonuglar ayr1 ayri tez de bulunmaktadir.

Cizelge 4.1. Kaplama parametreleri

Seviyeler
Degisken Parametreler 1 2 3
CrY Hedef Akimi (A) 0.5 1 1.5
Al Hedef Akimi1 (A) 2 2.5 3
Calisma Basinc1 (mTorr) 2 2.5 3
Frekans (kHz) 150 200 250
Sabit Parametreler
Taban Malzeme Gerilimi (-V) 75
Cr Hedef Akimi (A) 2
Gorev Siiresi (ps) 2
Kaplama CrY Hedef Al Hedef Akimi | Calisma Basinci
?\m Akimi (A) (A) ¢ ?mTorr) Frekans (kHz)
R1 0.5 2 2 150
R2 0.5 2.5 2.5 200
R3 0.5 3 3 250
R4 1 2 2.5 250
R5 1 2.5 3 150
R6 1 3 2 200
R7 1.5 2 3 200
R8 1.5 2.5 2 250
R9 1.5 3 2.5 150

4.1. SEM Goriintiileri

Bu ¢alismada darbeli-dc akim kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma yontemi
kullanilarak; Taguchi L9(3%) deney tasarimi ile elde edilen 9 farkli siireg
parametrelerinde CrAIYN/CrY filmleri kaplanmistir. Cam taban malzemeler iizerine

biiyiitiilen CrAIYN/CrY ¢ok tabakali filmlerin kalinliklari, kirilma yilizeylerinden SEM



goriintiileri alinarak belirlenmistir. Kaplanan numunelere ait kirilma yiizeylerinden elde
edilen SEM goriintiileri  Sekil 4.2°de gosterilmigtir. SEM  goriintiilerden alinan
sonuglarda, kullanilan 9 adet farkli CrAIYN/CrY ¢ok tabakali kaplamalarin hepsinin,
yogun bir kolonsal yap1 sergiledigi gortilmistir. Ama bunlardan R2, R5, R6 ve R7
kaplama parametrelerinde elde edilen filmlerin, digerlerine oranla ¢ok daha belirgin

kolonsal yapilar sergiledigi goriillmektedir.

Sekil 4.1. Thornton Zone Model (Thornton 1986)

Thornton ve diger yapt zone modelleri (Arnell, Messier, Musil, Craig vd), ince filmlerin
morfolojilerinin kaplama parametrelerinden nasil etkilendiklerini géstermektedirler
(Kelly and Arnell 2000). Thornton modelinde, Sekil 4.1°de verilmis oldugu gibi,
kaplamalarin morfolojisini etkileyen en 6nemli parametrelerin sicaklik ve calisma
basinct oldugu goriilmiistiir. Thornton modeli birgok parametreyi dikkate almamakta,
sadece sicaklik ve basinci hesaba katmaktadir. Bu ylizden bu modeller, herhangi bir
kaplama mikro yapisinin 6zelliklerini tam olarak gostermemektedir. Kaplama esnasinda
taban malzemenin dolanim hareketi gibi bazi parametreler ¢ok fazla Onemli

goriilmemesine ragmen, mikro yapiyr biiyiik Olciide etkileyebilmektedirler. Taban
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malzemenin dolanim hareketi, iyonlar ile atomlarin miktarint ve onlarin taban
malzemeye carpma agilarini siirekli olarak degistirmektedir. Bu yilizden kaplamanin
biiyiimesini de etkilemektedir (Thornton 1986; Schulz et al. 1997). Buna ragmen bu
modeller, kaplama morfolojisi kusursuz bir sekilde olmamis olsa da, kaplamada ortaya
cikan morfoloji 6zelligi hakkinda kesin olmasa da yeterli bazi bilgiler verebilmektedir.
Thornton yap1 zone mdelinde; zone I, zone T, zone II ve zone III olarak 4 yapi tipi
belirlenmistir. Zone 1 yapisinda, diisiik sicakliklarda, g¢ekirdeklime sayisinin fazla
olmasi nedeniyle kolonlu ve gozenekli bir yapi1 olugsmaktadir. Bu yapida uygulanan
diisiik sicaklik nedeniyle ylizeye g¢arpan atomlarin enerjileri diisiik olmakta ve bu
nedenle de onlarin hareket kabiliyetleri disiik olmaktadir. Boylece yilizeye ¢arpan
atomun, carptigi noktanin yakininda eklenebilecegi miisait bir tane olmazsa kendisi
¢ekirdek olacaktir. Bu sekilde, diisiik sicakliklarda gekirdeklerin sayisindaki artis, filmin

ince kolonlu olarak biiyiimesine yol agmaktadir.

Zone ll'de temel olay tane biiyiimesidir. Kaplamanin tanelerinin yatay boyutlar1 taban
malzemenin sicaklig: arttik¢a artmaktadir. Zone II’de yogun kolonsal yapilar olusmakta
ve bu kolonlar arasinda bosluk bulunmamaktadir. Zone T'de, bir ve ikinci zone
yapilarinin arasinda kaldig i¢in difiizyona maruz kalmakta ve bu nedenle konik sekilli

kolonlu yapilar ortaya ¢ikmaktadir. Zone III'de ise kolonsal bir yap1 olusmamaktadir.

Bu caligmada biiytitiilmiis kaplamalarin SEM goriintiilerinden, tiim kaplamalarin zone I
ve T’de yer aldiklar1 ve kolonsal bir yapiya sahip olduklari anlagilmaktadir.
Sentezlenmis olan kaplamalar en ¢ok krom elementini igermektedir ve Cr’un erime
noktast 1907°C’dir. Sigratma sicaklifi/ Erime sicakligi oram1 0.4 den diisiik olursa
kaplamalarin yapisi zone I ve T de yer almaktadir(Sarakinos et al. 2010). Diger bir
deyisle, CrAIYN/CrY kaplamalarin sigratma sicakligi 760°C’den diisiik olursa yapisi
Zone I veya T de olugsmaktadir. Bu c¢alismada sicratma sicakliginin diisiik olmasi

(ortalama 150°C) nedeniyle kaplamalarin yapilar1 Zone I ve T de yer almistir. t=2.9um
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Sekil 4.2. Cam taban malzemeler iizerinde biiyiitiilmiis olan CrAIYN/CrY ¢ok tabakali
filmlerin kirilma yiizeylerinden elde edilen SEM goriintiileri

En diisiik kaplama kalinliginin R3’de 1.6 pm ve en yiiksek kaplama kalinliginin R7’de
4.4 pm oldugu gorilmektedir. Kaplama kalinlik degerlerini gosteren cizelge 4.1°de
verilmistir. ANOVA analizi, CrY hedef akimmin kaplama kalinliginin belirlenmesinde
en temel etken oldugunu gostermektedir. Artan CrY hedef akimlari, kaplamalarin
kalinligin1 artir. CrY hedef akimlart 0.5 ten 1.5 ampere arttifinda, kaplamalarin
kalinligin1 1.6 um den 4.4um’ye ¢ikmistir. Bunun nedeni, iki CrY hedef ve sadece bir
Al hedef kullanimindan kaynaklanmaktadir. CrY hedefler kaplama surecinde devamli
olarak ve belirli seviyede ¢aligmakta, buna karsin Al hedef akimi kaplama siiresinin
yarisinda sifira yakin bir seviyede (0.1 A) tutulur ve ¢alismamaktadir, bir bagka degisle
kaplama siirecin yarisinda Al hedeften plazmaya dogru bir atom akis1 yoktur. Bunun
yani sira CrY hedef iki tane olup, Al hedef bir tanedir. Ayrica aliminyumun sigratma
orant (170A/s) kromun sigratma oranindan (180A/s) diisiiktiir. Bu durumlar nedeniyle,
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kaplamanin kalinliginin belirlenmesinde CrY hedefler’in Al hedef’e kiyasla daha fazla
etki de bulundugu ortadadir. Film kalinlig1 ile CrY hedef akim iliskisi grafik olarak
Sekil 4.3’ de verilmistir.

Cizelge 4.2. Kaplama kalinlik degerleri

Kaplama No. Rl | R2| R| R4 | R5| R6 | R7 | R8|R9
Kalinlhik (yum) | 29 | 26 | 16 | 33 | 3.7 | 35|44 | 4 | 38

Sekil 4.3’de goriilecegi lizere, kaplamalarin kalinliklar1 bakimindan {i¢ grupta toplandigi
goriilmektedir. R1, R2 ve R3 kaplamalarin kalinligi 3um den diisiiktiir. R4, R5 ve R6
kaplamalarin kalinligi 3-4pum araligindadir. R7, R8 ve R9 kaplamalarin kalinliklari ise
4um ve 4pm’nin tizerindedir. Bunun nedeni CrY hedef akiminin ti¢ farkli seviyede (0.5,
1 ve 1.5 Amper) kullanilmasidir. CrY akimi arttikga kaplama kalinligi artmaktadir.
Diger parametreler diisiik bir seviyede kaplamalarin kalinlik degerini degistirmistir.
Calisma basincinin artigi, atomlar ve iyonlarin alt taban yiizeyine ulagmalari i¢in daha
yogun bir plazma ortamindan geg¢mesini gerektirmektedir ve boylece onlarin diger
iyonlara carparak enerjilerini kaybetmesine, bu durum da onlarin tabana ulagma
ihtimalinin azalmasina neden olmaktadir. Bu yilizden de, calisma basincin artisi
genellikle kaplama kalinligin1 disiirmektedir. CrY hedeflerin akimmin etkisi, kaplama
kalinlig1 iizerinde o kadar biiyiiktiir ki, kaplama kalinligina etki de bulunan diger

parametrelerin bu kaplama kalinligina olan tesirini golgede birakmaktadir.
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Sekil 4.3. Kaplama kalinliginin, CrY hedef akim parametreleriyle degisimi

R1 kaplamaya ait kirllma yiizeyinden daha biiyik biiyiitme ile elde edilen SEM
goriintiisti Sekil 4.4’de gosterilmistir. Goriildiigii gibi, CrY katmanlart CrAlYN
katmanlarindan oldukc¢a kalindirlar. Katmanlarin biiyiime siireglerinin ayni olmasina
ragmen, CrAlYN katmanlarin daha ince olmasinin sebebi, ortama Azot gazinin girmesi
ve boylece reaktif sicratmanin ortaya ¢ikmasidir. Azot gazinin ortamdaki varligi,
sigratmanin hizin1 olduk¢a olumsuz etkiler ve Argon/Azot orani ne kadar diisiik olursa
sigratma o kadar yavaslar. Hrbek, 1977°de, yaptig1 bir ¢alismada reaktif sigratmada
kaplama yapim hizinin 0.1-0.4 arasindaki orana diistiiglinii géstermistir (Hrbek, 1977).
Azot atomlart Argon atomlarindan kiiciik olduklari i¢in daha disik eylemsizlige
sahiptirler ve hedef yiizeyine diisiik enerji ile carparlar, bu yiizden onlarin yiizeyden
sigrattigi atom sayisi ¢ok azdir. N/Ar orani ne kadar yiikseltilirse sigratma hizi 0 kadar

diser.
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Sekil 4.4. Cam taban malzemeler iizerine biyiitiilen CrAIYN/CrY ¢ok tabakali filmlerin
kirilma yiizeylerinden elde edilen SEM goriintiileri

Kaplamalarin yiizey piirtizliilik degerleri ile kaplama parametreleri arasinda anlamli bir
ilisgki bulunmamaktadir. Ancak R3 kaplamanin haricinde kaplamalarin kalinliklari
artikca plirlizliilik degerlerinin artig1 sdylenebilir. R7 sartlarinda sentezlenmis kaplama
en yiiksek kalinlik degerine ve en yiiksek piiriizliiliik degerine sahip olmaktadir. Film
kalinliginin arttirilmasi ylizey piiriizliiliigiiniin artis1 ile sonuclanir. Bu sonuglar daha
once katki edilerek yapilmig bir kisim kaplamalar ile ortiismektedir (Belfedal et al.
2014). Kaplamlarda kalinti gerilmenin yiizey piiriizliliigiiniin {izerinde kuvvetli bir
etkisi vardir. Kaplamalarda ¢ekme gerilmenin artis1 yiizey piirtizliiliigiiniin artmasina
neden olabilmektedir (Liu et al. 2015). CrAIYN/CrY kaplamalarda kalinligin artisiyla
¢cekme gerilmelerinin  artmasi piriizliligi arttirmaktadir.  Kaplamalarin  yiizey
piirtizliillik degerleri Cizelge 4.3’de ve kaplamalarin yiizey piirtizliiliik ile kaplamalarin

kalinlik iligkisini gosteren egri Sekil 4.5’de gosterilmistir.

Cizelge 4.3. Kaplamalarin yiizey piirtizliiliik degerleri

Yiizey piirtizlilik (pwm)

Kaplama | Taban | R1 R2 R3 R4 RS R6 R7 R8 R9

Malzeme

Ra 0.05 | 0.049 | 0.053 | 0.06 | 0.049 | 0.047 | 0.053 |0.089 | 0.072 | 0.054
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Sekil 4.5. Kaplamalarin ylizey piirtizlilik - kalinlik iliskisi

4.2. Mikro ve Nano Sertlik Test Sonuclari

Ornekler iizerinde nano sertlik test ¢aligmalar1 yapilmistir. Farkl: siire¢ parametrelerinde
M2 {izerinde kaplanan CrAIYN/CrY ¢ok tabakali filmlerin yiizeylerinden elde edilen
kaplama sertlik degerleri Cizelge 4.4’de verilmistir. En yiliksek kaplama sertligi, R1
kosullarinda yapilan kaplamada 20.8GPa; en diisiik kaplama sertligi ise, R3
kosullarinda yapilan kaplamada 14.0GPa olarak elde edilmistir. Bu degerler, yiiksek Al
icerigine sahip CrAlYN kaplamalarin genel sertlik degerlerinden diisiiktiir (Sanchez-
Lopez et al. 2014). CrAIYN/CrY c¢ok tabakali filmlerin sertlik degerlerinin, diger
aragtirmalarda yapilmis olan kaplamalarinkinden diigiik olmasi, kaplamalarin kalin CrY
katmanlarindan kaynaklanmaktadir; ancak tarafimizdan yapilan kaplamalarin elastisite

modiilleri, diger arastirmalarda yapilan CrAIYN/CrN kaplamalardan daha yiiksektirler.
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Cizelge 4.4. Nano sertlik sonuglari

M2 R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7 R8 R9
H(GPa) | 131 |208 [156 |140 |162 |[152 |166 |[151 |164 |176
E (GPa) | 300.1 |309.0 | 304.6 |284.0 | 309.6 | 276.6 | 278.2 | 287.9 | 283.1 |310.7

Numunelerin nano-sertlik degerleri, Cizelge 4.4'te gosterildigi gibi, 14 ile 20.8 GPa

arasindadir ve birbirine yakindirlar. Bir bagka degisle degerlerin nano-sertlik standart

sapma degeri diisiiktiir. Bu nedenle istatistiksel olarak sertlik tizerinde ciizi bir sekilde

etkili olan parametrelerin tesirini, bu sonuglara dayanarak belirlemek miimkiin degildir.

nano-sertlik

175

170

kaplama parametrelerin sertlik lGizerine etkileri
Data Means

CrY Hedef Alkaomi (A) | Al Hedef Alairmi (A) | Calisma Basinci (Torr) Frekans (kHz)

A

3

Sekil 4.6. Kaplama parametrelerin nano-sertlik {izerindeki etkileri
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Main Effects Plot for Means

Data Means

CrY Hedef Akimi (A) | Al Hedef Akimi (A) | Calisma Basinci (Torr) Frekans (kHz)

/LA

Sekil 4.7. Kaplama parametrelerin mikro-sertlik ile olan iligkisi

Mean of Means
B & &5

]

[N

Bu arada, ¢alisma basincinin sertlik {izerinde etkisi ¢ok belirgindir ve ¢alisma basinci ile
kaplamanin sertligi arasinda dogrudan bir iligkinin oldugu agiktir. Sekil 4.6 ve 4.7°da
kaplama parametrelerin  nano-sertlik ~ ve  mikro-sertlik  {izerindeki etkileri
gosterilmektedir. Sekil 4.6’da gosterildigi gibi, diisiik ¢alisma basinci yiiksek sertlige
neden olmaktadir. Bunun nedeni diisiik ¢alisma basincinda Azot/Argon oraninin artmasi
ve kaplamalarin azot igerigi yiikselmesidir. Ortamda bu iki sartin saglanmig olmasiyla
kaplamalardaki CrN fazinin olusumu artmis, bu nedenle de kaplamalar daha sert hale
gelmistir. Ancak kaplama tamamen CrY ve CrAlYN katmanlarindan olusmustur.
Bununla birlikte CrY ve CrAlYN katmanlarin 06zellikleri ve onlar etkileyen
parametreler farklidir. Kaplamalarda en st katman olan CrAlYN, nano-sertlik
sonuglarini bityiik 6l¢lide etkilemistir. Kaplamalar ortalama 3 pm kalinliginda olup 10
katmana sahiptirler. Bu yiizden katmanlarin ortalama kalinligi 300 nm olmaktadr.
Nano-sertlik 6l¢iim cihazi, en fazla 100 nm yiizeyden 6l¢iim alabilmektedir. Bu yiizden
bu cihazin verdigi sonuglar tamamen CrAIYN katmana aittir. Yukarida sdylendigi gibi
nano-sertlik tizerinde etkili olan ¢alisma basinci CrAIYN katmanlarin sertlik artigina

neden olur.
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Cizelge 4.5. Mikro-sertlik sonuglari

R1 R2 R3 R4 RS R6 R7 R8 R9

H (GPa) |10.43|12.88 | 10.75|11.82 | 13.28 | 17.53 | 16.16 | 18.93 | 15.02

Cizelge 4.5°de Mikro-sertlik sonuglarin gosterilmistir. Mikro-sertlik sonuglarindan
anlagildig1 tlizere, kaplama sertligi CrY hedef akimima baglidir. CrY akim artisiyla
kaplamanin sertligi artmaktadir. Diger taraftan CrY hedeflerin akimlar1 artarsa,
katmanlarin kalinlig1 ve buna bagli olarak da kaplamanin toplam kalinligin1 artmaktadir.
M2 taban malzemenin sertligi 8 GPa civarindadir. Kaplamalarin kalinliklarinin artistyla
mikro-sertlik test sonuclari, yumusak taban malzemeden daha diisik bir seviyede
etkilenmektedir. Bu durumda CrAlYN/CrY kaplamalarin kalinligi artikga mikro-
sertliklerinin de arttig1 agikga ifade edilebilir. Caligma basincinin mikro-sertlik tizerinde
etki gdstermemesine ragmen, nano-sertlik lizerinde belirgin bir etkisi olmasinin bir kag
nedeni vardir. 11k neden, mikro-sertlik oranini etkileyen CrY katmanlarinin, CrAIYN
katmanlarindan daha kalin olmasidir. Bu durumda CrY katmanlar mikro-sertlik
diizeyine daha fazla etki etmektedirler. CrY katmanlar, bileseninde azot olmadig: i¢in
azot oranindan etkilenmemektedirler. Ikinci neden; calisma basincin azalmasi
sonrasinda azot oranmin ortamdaki artisina bagl olarak, CrAIYN katmanlarinin
sertliginin artmasi, buna karsin ayn1 katmanlarin kalinliginin azalmasidir. Bu durumda
kaplamadaki genel mikro- sertlik degismemektedir. Ancak basincin diismesiyle ortaya
cikan bu durum, hem CrAlYN katmanlarin hem de bu katmanlarin iginde yer aldig
kaplamanin toplam kalinligimi diisiirmektedir. Bu durumda taban malzemenin mikro-
sertlige olan etkisi artmakta, ancak taban malzemenin tesirinin artmasiyla da mikro-
sertlik diizeyi azalmaktadir. Bunlara ragmen CrAlYN katmanlarinin yapim siireci
arttirllmis ve CrY katmanlarin biiyiitme siireci azaltilmis olsayd:r mikro- sertlik diizeyi

artirtlabilirdi.

Kaplama sertlikleri tizerinde frekansin etkisi incelendiginde, daha diisiik frekanslarda
kaplamalarin yiiksek sertlige sahip oldugu goriilmiistiir. Aliminyum hedefe uygulanan
150 kHz frekansta, 200 ve 250 kHz frekanslara kiyasla, hedefteki sigratma hizinin daha
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yiiksek oldugu bilinmektedir (Safi 2000). Kaplamanin aliiminyum igeriginin artirtlmasi
ile krom kat1 ¢ozeltisinin kompozisyonu artmaktadir ve bu durumda da kaplamanin
sertliginde artis goriilmektedir. Ayrica diisiikk frekanslarda YMK-CrN olusum ihtimali
artarken, SHP-Cr;N ve SHP-AIN fazlarininki azalir (Khamseh et al. 2008). YMK-CrN,
kaplamalarin setligini arttirir ve bu nedenle YMK-CrN’in olusumu kaplamada istenen

bir durumdur.

4.3. EDS Analiz Sonuclar:

Darbeli-dc manyetik alanda, sigratma teknigi ile bilyiitiilmiis CrAIYN/CrY kaplamalarin
kimyasal kompozisyonu, EDS (enerji dagilim spektrometresi) analizi ile belirlenmistir.
CrAlIYN/CrY cok tabakali film yiizeylerinden alinan EDS analizlerine gore; Cr, Al, Y

ve N’un %atom miktarlar1 Cizelge 4.6’°da verilmistir.

Iki faktor, CrY hedeflerin akimi ve Al hedef akimu, filmlerin Al/(Cr+Al) orani iizerinde
onemli etkiye sahiptir. Nitekim CrY hedeflerin akimlarinin en diisiik seviyede olmasi
nedeniyle, R1, R2 ve R3 kosullari ile elde edilen kaplamalardaki aliminyum igeriginin
en yiiksek seviyede oldugu goriilmektedir. Ayrica bu ii¢ kaplama arasinda da,
aliminyum akiminin fazla olmasi nedeniyle, R3 kosullarinda elde edilen kaplamadaki

aliminyum seviyesi en yiiksektir.

Bu caligmada elde edilen kaplamalarin Al igerigi, SHP tipinde bir yap1 olusturmak i¢in
gerekli kritik Al miktardan (%60-%70) daha diisiiktiir, bu yiizden tiim filmlerdeki
CrAlYN katmanlarinin B1 yapiya sahip olduklari tahmin edilmektedir (Rovere et al.
2010; Wang et al. 2012). YMK-CrN kafeslerinde, SHP-AIN ¢oziinebilen bir faz olarak
yer almistir. AIN, %60-%70 oranlarina kadar olmak kosuluyla, CrN fazinda
¢oziilebilmektedir (Rovere et al. 2008). AIN, verilen yiizdelik orandan fazla olursa, CrN
fazinin disinda SHP-AIN fazi olusturur. CrN igerisinde ¢iiziinen konumundaki AIN’nin
orani verilen ylizdelik dilimlere arttirilirsa, kaplamanin sertligi de artar. Ancak SHP-
AIN yiizdesi verilen yiizdelik orandan fazla olursa, SHP-AIN fazi olusturacagi igin
kaplamanin sertligini distirecektir (Xu et al. 2002; Brizuela et al. 2009). Bununla
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birlikte tarafimizdan yapilmis olan calismadaki ANOVA analizi, nano-sertlik ve
kaplamalarin Al igerigi arasinda anlamli bir iliski oldugunu gostermemektedir. Bu
analiz aynm1 zamanda, nano-sertlik diizeyinin, daha ¢ok kaplamalarin azot igerigine bagl

oldugunu gostermektedir.

Cizelge 4.6. CrAIYN/CrY Cok tabakali filmlerin EDS analizi

Kaplama No Rl |[R2 |R3 |R4 |R5 |R6 |R7 |R8 [R9
Cr |44.14 47.46 34.01 |48.41 49.54 45.68 49.11 |50.21 47.57

589 3.28 2087|335 |6.84 |501 414 505 |85

0.7 064 134 09 108 092 129 11 121
N |49.27 |48.62 |43.78 |47.3 |42.54 |148.4 |45.46 |43.63 42.72

% atom

EDS test sonuclar1 grafiksel olarak Sekil 4.8’de karsilastirilmislardir. Bu sekilde
goriilecegi tlizere, R3 kosullariyla yapilan kaplamanin analiz sonuglar1 digerlerinden
oldukga farklidir. R3’deki CrY hedef akimi 0.5A olarak en diisiik seviyededir ve Al
hedef akimi 1.5 olarak en yiiksek miktardadir. R3 sartlarinda yapilan kaplamadaki Al
iceriginin yiiksek olmasi aslinda beklenen bir sonugtu; ancak bununla birlikte Al
yiizdesinin 20.87’ye ulasmasi beklenmiyordu. Boyle sira disi bir oranin ortaya ¢ikmis
olmasi; kaplama olusturma sirasinda olumsuz bir durumdan, mesela CrY hedeflerin
zehirlenmesinden, ark olusumundan veya azot akisinin diisiistinden kaynaklanmis
olabilir. R3 kosullarinda elde edilmis olan kaplamanin disindaki kaplamalarda sira disi
bir durum s6z konusu degildir. CrY hedef akiminin artis ile kaplamamalarin Cr ve Y
miktari, Al hedef akiminin artis1 ile de aliminyum miktar1 atmaktadir. Calisma basinci
ile N/Ar orani ters orantilidirlar. Bu yilizden ¢alisma basincinin diigiiriilmiis olmasi,

kaplamalarin Azot icerigini arttirmigtir.
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Sekil 4.8. EDS Analiz sonuglarinin karsilastirma grafigi

4.4. XRD Analiz Sonuglari

M2 taban malzeme {izerine biiyiitiillen kaplamalarin XRD spektrumlar1 Sekil 4.10°de
verilmistir. XRD spektrumlara gore; filmde en belirgin kristalografik yansima, metalik

kroma aittir.

XRD yansimalari, Sekil 4.10°da da goriilecegi ilizere farkli siddetlerde ayni pikleri
gostermiglerdir. Sadece R1, R2 ve R3 kosullari ile elde edilen kaplamalar, daha yiiksek
aliminyum igerdiklerinden, XRD desenlerinde 38 derece civarinda AIN'i temsil eden
bir pike sahiptirler. JCPDS 01-076-2494 ve JCPDS 01-1250 kartlara dayanarak,
gosterilen tim farkli XRD piklerinin, kiibik CrAIN (AIN igeren c-CrN) ve metalik Cr

fazlara ait oldugunu sdyleyebiliriz.

Birgok aragtirmada gosterildigi gibi, Al/(Cr + Al) oran1 %0,48-%0,75 den diisiik olursa,
CrAlIN ince filmler B1(NaCl) yapiya sahip olabilmektedir ve bundan fazla Al igerigi
CrAIN kaplamalarin yapisinda SHP AIN fazi igermektedirler (Sugishima et al. 1997;
Reiter et al. 2005; Holec et al. 2010; Rovere et al. 2010). Eger CrAIN filmler Al

¢oziinlirliiglinden fazla Al igerirse, segregasyon nedeniyle SHP-AIN olusur ve bu durum
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da kaplamalarin mekanik 6zelliklerini distirebilir (Sugishima et al. 1997; Holec et al.
2010). Bu calismada elde edilen EDS sonuglarindan ve XRD desenlerinden de
anlagilacagi iizere, yapmis oldugumuz kaplamalardaki diisiik Al igerigi nedeniyle, tim
kaplamalarda kiibik CrAIN ve kiibik Cr fazlar ortaya c¢ikmistir. Metalik Cr fazi,
CrAlYN tabakalar arasinda ¢okelmis olan CrY tabakalar nedeniyle olusmustur. Itriyum
atomlar;, metalik krom fazinda ara kati ¢ozelti olusturur ve bdylece kaplamanin

sertligini arttirir.

Kaplamalarin Y igerigi, CrY hedeflerin akimina ve ¢alisma basincina baglidir. Yiiksek
CrY hedef akimi ve diisiik ¢alisma basinci, kaplamalardaki Y igeriginin artisina neden
olabilir. CrAIN kaplamalara itriyum eklenmesi, onlarin oksidasyon direnci ve termal
kararliligin1 arttirir; ancak kaplama igerisindeki itriyum %21’den fazla olursa
kaplamalarin sertligini azaltir ve direncini diisiiriir (Rovere et al. 2010). Kaplamalarin
itriyam igeriginin artigtyla, SHP-tipi yapmin olusum ihtimali yiikselmektedir, bu
durumda da kaplama sertligi azalmaktadir. Bu yiizden ¢alismada, kaplamalarin yiiksek
oksidasyon direncine sahip olmasi ve mekanik o6zelliklerinin Kaybini 6nlemek igin
kaplamalardaki Y igeriginin diisiik tutmasina 6zen gosterilmistir. Elde ettigimiz EDS
sonuglari, en yiiksek itriyum igeriginin (% atom 1,29), R7 kaplama parametreleriyle

biiyiitiilen ¢ok tabakali kaplamaya ait oldugunu gostermektedir.

Cizelge 4.7. Cr igerisinde nadir toprak elementlerinin ¢ozintirligi (Epstein et al. 1959)

Solubility Limits in Indicated Chromium=Alloy Composition, w/o

Addition Unalloyed Chromium

Element Nominal Analyzed
Yrtrium <0,10 <0, 10
Lanthanum <0.25 <0.12
Cerium <<0.5 <<0.34
Praseodymium <<0.5 <<0,37
Neodymium <<0,5 <<0,30

(a) Solubility limits at 2300 F and room temperature.
phase.
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Itriyumun, saf Cr icerisinde ¢dziinebilirliginin limitleri Cizelge 4.7 verilmistir. Dengeli
bir durumda Cr fazinda en fazla agirlikga %0.1 (atomikge %0.07) itriyum ¢ozilebilir;
ancak EDS testleri, kaplamalarin yaklasik atomik¢e %1 itriyum igerdiklerini
gostermistir. Cr-Y denge diyagramina dayanarak, kaplamalarin CrY katmanlarinda
agirlikea %0.1 itriyumun, Cr fazinda ¢oziinebildigini, Itriyumun fazlasmin oY fazi
olusturdugunu ve bu fazin da Cr atomlariyla karistigini sdyleyebiliriz. Boylece CrY
katmanlarinda, Cr ve aY fazlarinin karisimi yer alir. Yine ayni diyagrama dayanarak,
aY yiizdesinin diisiik olmasi nedeniyle, aY’nin Kromun tane sinirlarinda ¢okeldigi
sOylenebilir. Burada verilen bilgiler, gortldigi tizere Sekil 4.9°da verilen Cr-Y denge
diyagramima dayanarak verilmistir; ancak bu calismada yapilan kaplamalarin yapim
siiregleri dengesizdir. Bu dengesiz siireglerle elde edilen kaplamalardaki Itriyum, Cr
icerisinde daha fazla ¢oziilebilir. Ancak bu durum yukarida verdigimiz durumla g¢eliski

gostermemektedir. Cr-Y Denge diyagrami Sekil 4.9’da verilmistir.

2000 1 1 1 L

1800

1600

—

FaN

o

o
]

11200 - iy -
+0L

=
o
o
o
|
|

800 — -
Cr+aY
600 — -

TEMPERATURE_CELSIUS

400 =

200 -

0 1 T I I
0 20 40 60 80 100
Cr MOLE_PERCENT Y Y

Sekil 4.9. Cr-Y faz diyagrami (Chan et al. 2009)
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Dengesiz manyetik alanda sigratma yontemi ile yapilan CrAIYN/CrY kaplamalarin
XRD desenleri Sekil 4.10’de verilmistir. XRD desenleri, kaplamalarin CrAIYN (Al, N
ve Y igeren CrN), CrY ve AIN igerdigini gostermektedir.

Sekil 4.10’da da goriildigii gibi R1, R2, R3, R4 ve RS5 kosullariyla yapilan
kaplamalarda SHP-AIN fazi olusmustur, halbuki bu beklenen bir durum degildir ve bu
durum kaplamalarin 6zeliklerini olumsuz yonde etkilemektedir. AIN fazinin olusumu,
kaplama ortaminda fazla azot bulundugundan kaynaklanmistir. Eger CrAlIYN
katmanlarmin sentezlenmesindeki ortamda fazla azot varsa, azot atomlari CrN
kafeslerine yerlesmekte ve bu yiizden AIN ¢oziilebilen miktar1 diismektedir. Bu nedenle
AIN fazi CrN’den disar1 ¢okelmektedir. R7, R8 ve R9’da Cr yiizdesi fazladir, bunun
icin fazla azot CrN igerigine dahil olmamaktadir. Bundan dolayr da SHP- AIN

olusmamaktadir.
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Sekil 4.10. (devam)
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Sekil 4.10. Kaplamalarinin XRD spektrumlari

Sekil 4.11°de gorildigi gibi, tim XRD desenlerindeki Cr (110) piklerinde saga dogru
kayma vardir. Sigratma siirecinde, XRD pikleri, kaplamalarda genelde basma gerilme
oldugu i¢in diisiik agiya kaymaktadir. Ayrica daha dnceden de belirtildigi gibi en fazla
itriyum (0.1 w%), kromda ¢oziilebilir ve Itriyum atomlarinin yarigap: biiyiik oldugu igin
krom kafeslerini genisletir. Bu durum da kafes parametrelinde artisa neden olur ve d

degerinin artis1, Bragg kanununda da ortaya konulmus oldugu tizere XRD desenlerini
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sola (diisiik agiya) kaydirmaktadir. Ancak bu sonug, tarafimizdan yapilan kaplamalarda
ortaya ¢tkmamis, Cr pikleri saga kaymistir. Bu durumun nedeni, bir veya birden fazla

olayin daha baskin olmasiyla agiklanabilir.

R9

R8

R7
R6
R5
R4

N kg

42.5 45 47.5
Angle
[°2Th.]

Sekil 4.11. R1-R9 Kaplamalarinin XRD spektrumlarindaki Cr (110) piki

Sigratmadaki agilarin kaymasmin en yaygin nedeni yiiksek kinetik enerjili atomlarin
carpmasi (ion peening)’dir. Atom dévme olayinda, yiiksek Kinetik enerjiye sahip
atomlar ylizeye ¢arpmaktadirlar ve yiizeyde basi gerilimi olusturmaktadirlar. Yiizeydeki
basi gerilimine neden olan bir diger etken de, nokta kusurlarin ortaya ¢ikmasidir. Bu iki
olayda calisma basincinin 6nemli etkisi vardir. Disiik c¢alisma basinci ile diistik
sigratma oranit basma gerilimini arttirmaktadir; ancak c¢alisma basincinin artisiyla
hedeften sigratilan atomlarin, gaz molekiilleri ile ¢arpisma oranmi yiikselmektedir. Bu
durumda da filmin yiizeyine varan atomlarin kinetik enerjisi azalmis oldugu i¢in, basma
gerilmesi azalmakta, hatta gekme gerilmesine doniisebilmektedir (Miyazaki et al. 2009).
Bu olayin CrAIYN filmlerde ortaya ¢ikmasi ihtimal dahil indedir.
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Sicratmada agilarin kaymasimin diger bir nedeni de, biikkme gerilime olayidir. Bazen
atomik yap1 kafesleri, bir yonden kiigiiliirken baska yonlerden biiylimektedir. Bir bagka
deyisle, yapiya ait iki pik oldugunda bunlardan biri basma gerilim nedeniyle sola, digeri
ise ¢ekme gerilme nedeniyle saga kaymaktadir. Aslinda sekillerde verilen XRD
desenlerindeki CrY fazina ait olan piklerden sadece 44.5 agidaki (110) piki saga
kaymistir. Boylece biikme gerilme olasiligi vardir. Ama CrY katmanlarinda olusan
¢ekme gerilmenin asil nedeni, kromun yiiksek erime sicakligina (1875°C) sahip olusu
ve bununla birlikte atomlarimin diisiik hareket kabiliyetine sahip olmasidir. Kromun
diisiik sicakliklarda sigratildigi durumlarda, yiiksek ¢ekme gerilim s6z konusudur. Bu da
metalik kromun mekanik Gzelliklerini  olumsuz etkilemekte ve kullanimini

siirlandirmaktadir (Massereau et al. 1995).

CrY katmanlarmdaki ¢ekme geriliminin artis1 ve Cr (110) pikin saga kaymasi, Cr ve
CrN termal genlesme katsayililarinin farkindan da kaynaklanabilmektedir. Cr genlesme
katsayist 4.9E-6 1/°C iken, CrN fazinin genlesme katsayis1 sadece 2.3E-6 1/°C dir.
Sigratma sirasinda ortam sicakliinin artmasi, bu ortamda yapilan kaplamalarin
genlesmesine neden olmaktadir (sekil 4.12). Bu genlesme CrY tabakalarinda, CrAlYN
tabakalarindan daha fazla olmaktadir. Kaplama siirecinden sonra soguma baslamakta ve
sicakligin diismesi nedeniyle hem katmanlar hem de taban malzeme biiziilmektedir.
Ama CrY katmanlarinin daha biiyiikk bir 6l¢iide biiziilmesi gerekirken, CrAlIYN
katmanlarinin arasinda kaldigi ig¢in beklenen biiziilme tamamen olusmamaktadir ve bu
yiizden Cr atomlarinin kafes parametreleri daha fazla olmaktadir. Bu durum ise CrY
katmanlarda ¢ekme gerilme olustugu anlamina gelmektedir. Cekme gerilme, kaplamay1
olumsuz etkileyebilir ve kaplamay: gatlak olusumuna miisait yapabilir. Ancak ayni
zamanda CrY tabakalarimin ¢ekme gerilimi, CrAIYN tabakasindaki basma gerilimini
arttirmaktadir. Yani CrAIYN/CrY ¢ok tabakali kaplamalarin farkli katmanlarinda basma

veya ¢ekme gerilimi vardir. Bu sonucu XRD desenleri de agik¢a gostermektedir.
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Sekil 4.12. CrY tabakasinda ¢ekme geriliminin olusumu
(a) Sicak hali, (b)Bagimsiz soguma durumu, (¢) Bagimli soguma durumu

Cekme gerilim, katmanlar1 kirilmaya miisait yaparken; basma gerilimi, katmanlar
biikiilmeye veya yilizeyden kopmaya meyilli yapar. Bu farkli gerilimlerin degeri fazla
olmazsa ve katmanlarin sayisi fazla olursa, s6z konusu gerilimler kaplamada sorun
yaratmaz. Aksine kaplamanin sertlik gibi baz1 6zeliklerini olumlu yonde etkileyebilir ve

kaplamanin toplam kalint1 gerilimlerini diisiik bir seviyede tutar.

Kalint1 i¢ gerilmelerin kaplama belirgin bir sekilde adezyonu etkilemektedir. Cekme
gerilmenin azalmasi ve basma gerilmenin artis1 kaplamalarin ¢izme testlerden elde

edilen Lc; degerinin artmasina neden olur.

4.5. Cizik (Scratch) Test Sonuclar:

Kaplamalarin taban malzemeye adezyonu (yapiskanligi), kaplamalarin performansi igin
olduk¢a biiyilkk bir Oonem arz etmektedir. Adezyon degerini belirlemek i¢in iz,

mikrosertlik ve cizik (adezyon) testi gibi yontemler kullanilmaktadir. Cizik testi, taban
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malzeme ve ara yiizeyleri arasindaki adezyon gerilmelerini kantitatif olarak belirlemek
icin kullanilan en yaygin yontemdir. Adezyon testinde, Sekil 4.13 gosterildigi, gibi artan
bir yiik altinda elmas u¢ (Rockwell-C) kullanilarak meydana gelen ¢izikler iizerinden
elde edilen hasara neden olan yiik belirlenir. Bu yiik kritik ylik (Lc) olarak tanimlanir ve
genellikle uygulanan yiikiin fonksiyonu ile ortaya ¢ikan siirtinme kuvvetinin yol-
zamana gore in-situ grafige donismesi ile ve Lc degeri metal mikroskopla

belirlenmektedir.

artan yiikleme
kaplama
X Rockwell-C ug
i /
& 5
siirtiinme kuvveti /
e S —
N taban malzeme

Taban malzeme hareket yonii

Sekil 4.13. Cizik testi, taban malzeme ve ara yiizeyleri arasindaki adezyon gerilmelerini
kantitatif olarak belirlemek i¢in kullanilir

Dokuz farkli parametre ile elde edilmis CrAIYN/CrY ¢ok tabakali kaplamalarin kritik
yiik degerleri, asamali yiikleme ile standart bir mod kullanilarak belirlenmistir. Tiim

kaplamalarin kritik yiik (Lc;, Lcy, Lcs) degerleri Cizelge 4.8'de listelenmistir.

Cizelge 4.8. CrAIYN/CrY filmler i¢in elde edilen kritik ytiik degerleri

Kaplama No.leri
R1 | R2 R3 | R4 | RS R6 R7 R8 R9

Lc, | 28 23 16 22 25 18 20 18 19
Leo | 75 73 62 68 33 50 41 57 64
Lcs | 125 | 100 77 80 83 64 67 69 76

Kritik
Yikler
(N)
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Yapilan bu ¢alismadan elde edilen sonuglar, CrAIYN/CrY filmler igin kritik yiik (Lcs)
degerlerinin 16-28N arasinda oldugunu ortaya koymustur. En yiiksek kritik yiik(Lc;)
degeri (28N); en diisiik CrY ve Al hedef akimina sahip, en diisiik ¢calisma basincin ve en
diisiik frekansin gorildiigi R1°de, en distik kritik yiik degeri (16N) ise; en yiiksek Al
hedef akimina sahip R3’de elde edilmistir. CrAIYN/CrY filmlerden R1 kaplama
parametrelerinde elde edilen kaplamalar, en yiiksek adezyon degerine (28N) sahiptir.
Proses parametrelerine gore; R1 kaplama parametrelerinde biiyiitilen CrAIYN/CrY

filmler en diisiik pozitif gerilime sahiptir.

Genelde, CrN kaplamalar1 da dahil, sigratma yontemi ile yapilan tim kaplamalarda
basma gerilmeleri olusmaktadir; ancak metalik Cr kaplamalarda g¢ekme gerilme
dezavantaji sik goriilmektedir. Bu calismaya konu olan CrAIYN/CrY filmlerdeki
CrAlYN tabakalarinda basma gerilmesinin ve CrY tabakalarinda ise ¢ekme gerilmesinin
oldugu disiiniilmektedir. Scratch test cihazinin u¢ kismi numune yiizeyini ¢izerken,

arkasinda ¢ekme gerilmesi ve 6niinde basma gerilmesi olusturmaktadir.

Lc; kritik yilikiiniin gostergesi olan ¢izginin tizerinde olusan dik c¢atlaklar, ¢cekme
gerilmenin vasitasiyla olusmaktadirlar. Halbuki kopma olayr (Lcy) genelde basma

gerilmesinin artisiyla meydana gelir (Holmberg et al. 2005).

Bu calismada, kaplanan CrAIYN/CrY filmlerin adezyon ozelliklerini belirlemek
i¢in yapilan ¢izme testi sonucunda elde edilen siirtiinme katsayisi—normal yiik grafikleri

ve 151k mikroskobu goriintiileri, Sekil 4.14’de verilmistir.

Sonuglar, CrAIYN/CrY c¢ok tabakali kaplamalarin kritik yiikiiniin (Lc3=125N),
CrAIYN/CrN ¢ok tabakali kaplamalarda 6lgiilen en yiiksek kritik yiikten (Lc3=65N)
yiksek oldugunu gostermektedir. Dolayisiyla daha yiiksek yapisma degerleri
saglamaktadir (Hovsepian et al. 2006). Genellikle, kaplamalarin kalinlig1 ve sertligi
artarsa, kritik yiikleri artar. Calisma sonuglarinda gortldiigi tizere, CrY hedeflerinin
akimlarinin artmasi, kaplama kalinligini arttirmistir; ancak diger taraftan azot’un krom’a

oraninda azalma varsa, kaplamanin sertligi diismektedir. Kaplama kalinlig1 ve sertligi
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birlikte artmamislardir ve kaplamalarin yapigsma &zelliklerindeki en dnemli parametre
sertliktir. Bu nedenle tiim kaplamalarin kritik yiikk (Lcs) degerleri, esas olarak
kaplamalarin sertligine baglidir, sertlik ise c¢alisma basinci ve kaplamalarin azot
icerigine baghdir. Kaplamalar1 delaminasyon ve tam kalkma noktasi (kritik ytikii= Lc3),
Sekil 4.14'te gosterilmistir. R1 ve R6 haricindeki kaplamalarda, catlak ve kirilma
olusmamistir. Kenarlarinda ise talas goriilmemektedir. Yiiksek azot icerigi ve daha

yiiksek sertlik, R1 ve R6 kosullarda iiretilmis kaplamalarin kirilma dayanikliligini

azaltmastir.
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Sekil 4.14. R1 kaplamanin ¢izme testi sonucunda elde edilen siirtiinme katsayisi—
normal yiik grafikleri ve Lcs’iin metal mikroskopla alinmig goriintiisii
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Sekil 4.15. R2 kaplamanin ¢izme testi sonucunda elde edilen siirtiinme katsayist —
normal yiik grafikleri ve Lcs’iin metal mikroskopla alinmig goriintiisii
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Sekil 4.16. R3 kaplamanin ¢izme testi sonucunda elde edilen siirtiinme katsayist —
normal yiik grafikleri ve Lcg tin metal mikroskopla alinmis gortintiisii
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Sekil 4.17. R4 kaplamanin ¢izme testi sonucunda elde edilen siirtiinme katsayisi

[
40.

4.00

63

Lec2

R4

C3

=

19

T

| |
50.19 60.18

5.00

T ' T T I T

70.18

|
80.18 90.18  100.17

T T T T

T
8.00 9.00

1
10.00

normal yiik grafikleri ve Lcg’tin metal mikroskopla alinmig goriintiisii
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Sekil 4.18. R5 kaplamanin ¢izme testi sonucunda elde edilen siirtiinme katsayist —
normal yiik grafikleri ve Les’tin metal mikroskopla alinmig goriintiisii
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Sekil 4.19. R6 kaplamanin ¢izme testi sonucunda elde edilen siirtiinme katsayist —
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normal yiik grafikleri ve Lcs’tin metal mikroskopla alinmig goriintiisii
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Sekil 4.20. R7 kaplamanin ¢izme testi sonucunda elde edilen siirtiinme katsayist —
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normal yiik grafikleri ve Lcg tin metal mikroskopla alinmis gortintiisii
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Sekil 4.21. R8 kaplamanin ¢izme testi sonucunda elde edilen siirtiinme katsayist —
normal yiik grafikleri ve Lcg’tin metal mikroskopla alinmig goriintiisii
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Sekil 4.22. R9 kaplamanin ¢izme testi sonucunda elde edilen siirtiinme katsayisit —
normal yiik grafikleri ve Lcs’tin metal mikroskopla alinmig goriintiisii

Taguchi teknigi kullanarak sigratma parametreleri ile kritik yiikler arasindaki olasilikli
iligkiler irdelenmeye ¢aligilmistir. Taguchi teknigi ile elde edilen sonuglar Sekil 4.23 ve

4.24 verilmektedir. CrAIYN/CrY filmlerin Lc; ve Lc; kritik yiik degerleri Cr ve Al
hedef akimlarin artisiyla diismektedirler. Yukarida verildigi gibi hedef akimlarin artis1
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kaplamalarin kalinligim1 artirir ve kaplama kalinliklarin artmasi katmanlarda olusan

farkli i¢ gerilmelerin artisina neden olur ve kritik yiik diismesine neden olur.

Main Effects Plot for Means
Data Means

CrY Hedef Akimi (A) Al Hedef Alami (A) | Calisma Basinci (Torr) Frekans (kHz)
24

23

Mean of Means
N

Sekil 4.23. filmlerin Lc; kritik yiik degerleri ile kaplama parametelerinin iligkisi

Main Effects Plot for Means
Data Means
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100

N
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Sekil 4.24. filmlerin Lcs kritik yiik degerleri ile kaplama parametelerinin iligkisi

Sonug olarak kaplamalarin sertliginde artis ve kalint1 i¢c ¢ekme gerilmelerinde azalis

adezyonu artmaktadir.
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4.6. Asinma Deneyi Sonuglari

Asinma deneyleri kuru ortam sartlarinda ve oda sicaklifinda gercgeklestirilmistir.
Deneylerde 6 mm ¢apinda Al,O3 top kullanilmistir. Deneylerden 6nce, hem numune
yiizeyleri hem de top ylizeyleri asetonla temizlenip kurutulmustur. Sekillerde uygulanan
yiiklere gore, kayma mesafesi ile siirtiinme katsayisi arasindaki iligkisi gosterilmistir.
Yapilan farkli testlerde de goriildiigii gibi siirtiinme katsayist R1°de en diisiik ve R7°de
en yiiksektir. Sekil 4.25'de 9 farkli kaplamanin da siirtiinme katsayilart verilmis ve
asimnma izlerini gosterilmistir. Sekil 4.34’de ise bu kaplamalarin siirtlinme katsayilar

karsilastirilmistir.
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Sekil 4.25. M2 iizerinde asinma izleri Ve siirtinme katsayilari
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2N yiik, 3cm/s hizda ve 100m siirtlinme mesafe sartlarinda yapilan deney sonucunda en
diisiik siirtinme katsayist (u=0.45) R1 kaplama sartlarinda gergeklesen kaplamada
gbzlenmistir. R1 sartlarinda yapilmis olan kaplamanin ayricalikli 6zeligi kaplamanin
yiiksek sertligi olmaktadir. R1 kaplamanin nano-sertligi 20.8 GPa olmaktayken ikinci
sirada yliksek serilige sahip olan R9 kaplamanin sertligi sadece 17.6 GPa olmaktadir.
R1 kaplamanin yiiksek sertligi asinma oraninin ve siirtiinme katsayisinin diisiik olmasini
saglamistir. R1 kaplamada siirtiinme katsayisi, ilk metrelerde daha diisiik olmas1 ve
sonradan siirtiinme katsayisinin yiikselisi kaplamda adhezif asinma olusmamasi ve daha
sonra yiizeyden pargaciklarin kopmasi (abrasif asinma) Sonucunda giderek artmis ve
0.45 bir degere ulagmistir. Sekil 4.26 gorildigi gibi kaplama abrasif aginma
mekanizmasiyla asinmaya maruz kalmaktadir ve kaplamada aginma izinin kenarlarinda

kohezif kirilmay1 andiran kopmalar goriilmemektedir.
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Sekil 4.26. R1 Kaplamanin siirtiinme katsayilar1 ve aginma izleri
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Sekil 4.27°de goriindiigii gibi, asmnma test sonucunda R2 sartlarinda biyiitiilmiis
kaplamada derin bir iz olusmustur ve ayni1 zamanda kaplamadan pargaciklar aliimina top
lizerine yapigsmislardir. Asinma izine odaklandigimizda aliimina topun temas ettigi
hattin kenarlarinda kaplamanin plastik deformasyona ugramis oldugu ve bazen de
catlaklar ve kirilmalar olusumu goriinmektedir. Belli ki, bu numunede abrasif ve adezif
asinma mekanizmalar1 etkili olmuslardir ancak kaplamanin diisiik sertligi nedeniyle
temel mekanizma adezif aginmadir. R2 sartlarinda sentezlenmis kaplamanin sertligi R1
sartlarinda sentezlenmis kaplama sertliginden distiktiir. Adesif asinmada catlak veya
catlaklar yiizeyin altinda meydana gelir ve yukart dogru ilerlerler. CrAIYN/CrY ¢ok
tabakali kaplamada en st katman CrAlYN ve altindaki katman CrY olmaktadirlar.
Kristal sistemlerini karsilastirdigimiz zaman YMK ve HMK en fazla adezif aginmaya
goriilen sistemlerdir. Temel faz CrAlYN katmaninda YMK ve CrY katmaninda HMK
olmaktadir. Asinma deney surecinde, kaplamanin ylizeyi aliimina topa yapigmaktadir
ve CrY katmaninda catlaklar olusur ve bdylelikle adezif bir aginma olay1 yasanir.
Ancak kaplamada kristal yapinin orani diisiik olursa ve amorf yap1 oran1 daha fazla
olursa kaplamalarda adesif asmmmanin temel asinma mekanizmasi olma ihtimali

artmaktadir.
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Sekil 4.27. R2 Kaplamanin siirtiinme katsayilar1 ve aginma izleri

Kaplamanin kalinlig1 ve aliminyum orani, R3 sartlarinda biiyiitiilmiis olan kaplamanin
asinma davranigini etkileyen en Onemli iki faktdor olmaktadir. Diger kaplamalarla
karsilastirdigimizda R3 sartlarinda biiyiitiilmiis olan kaplamada aliiminyumun yiizdesi
yiiksektir. Yiiksek aliiminyum yiizdesi daha sert olan CrAIN fazimi olusturur ayrica
CrAlN fazinda katkida bulunmayan Aliiminyumun bir kism1 SHP-AIN fazini olusturur.

Kaplama yapisinda h-AIN fazinin yer almasi adezif asinmay1 azaltir (Lin et al. 2009).
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Sekil 4.28. R3 Kaplamanin siirtlinme katsayilar1 ve aginma izleri

R4 sartlarinda biiyiitiilmiis kaplamanin iizerinde yapilmis olan asinma deneyinin sonucu
stirtlinme katsayi-mesafe diyagrami Sekil 4.29 verilmistir. Bu diyagramda goriindiigii
gibi siirtinme katsayis1 dalgali bir sekilde 0.55 ve 0.95 arasinda degisiyor. Bunun
nedeni kaplamanin pes pese katmanlarinin kirilmasindan kaynaklaniyor. Pin ile CrY
katmanlarin arasinda soguk kaynak olusur (galling) ve bu yiizden siirtiinme katsayisi
hizlica artiyor. CrY katmani agindiktan sonra pin ile sert CrAlYN katmani temas haline
geliyorlar ve abrasif asinma olugsmaya basliyor ve bu yiizden siirtiinme katsayisi

diistiyor (Podgornik and Jerina 2012).
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Sekil 4.29. R4 Kaplamanin siirtiinme katsayilar1 ve aginma izleri

RS sartlarinda biriktirilmis olan kaplama da R4 kaplama gibi dalgali bir siirtlinme
katsayisi-mesafe diyagrami sonucu vermistir. EDS sonuglarinda goriildiigii gibi R4 ve
R5 kaplamalar %48.41 ve %49.54 krom igermektedir. Kaplamalarin yiiksek krom
icerdigi, CrY tabakasi ve toplam kaplama kalinliginin fazla oldugu anlamina
gelmektedir. Adesif aginmaya kars1 dayaniksiz olan CrY tabakanin kalinliginin artisl ile
kaplamalarin aginmaya dayanakligi diisiiyor. Boylece aginma CrAIYN katmandan CrY
katmanina gegis yaparken siirtiinme katsayisi aniden artmakta ve siirtiinme katsayi-

mesafe diyagrami dalgali olmaktadir.
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Sekil 4.30. R5 Kaplamanin siirtiinme katsayilari ve aginma izleri

CrY hedeflerin akimi1 R4, RS ve R6 kaplama sartlarinda sabit tutulmaktadir ve degisken
olan parametreler aliiminyum hedef akimi, ¢alisma basinci ve frekans olmaktadirlar. R4,
R5 ve R6 sartlarda yapilan ii¢c kaplamada da siirtiinme katsayisi-mesafe diyagrami
dalgali olmaktadir. Bu durum R4 den R6’ya kadar azalmaktadir. Bunun nedeni
aliminyum hedef akimi ve c¢alisma basincidir. Aliiminyum hedef akimi1 R4 kaplama
yapiminda 2A ve R5’de 2.5A ve R6’da 3A olmaktadirlar. CrAIN kaplamalarda
aliminyumumun ylizdesinin artis1 ile asinma Oraninin diisiirmesi birkag¢ arastirmaci
tarafindan da gozlemlenmistir. Ancak CrAIN kaplamalarda Aliiminyum artis ile
yiizeyin piriizliligi ve Sirtinme Katsayis1 artar (Ding et al. 2008). Ayni durum
CrAlIYN/CrY c¢ok tabakali kaplamalarda goriilmektedir. Aliiminyum ve azot iki

elementinde ylizdeleri artigi zaman CrAlYN tabakasinin sertligi artar ancak azotun
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difiizyon kabiliyeti kii¢iik ¢apindan miitevellit daha yiiksek olmaktadir. Boylece CrY
tabakasina dogru difiizyon olabilir ve bu katmanlarin sertligini arttirabilir. Kaplamanin

asimnmaya dayanaklilig1 dogrudan CrY tabakasinin sertligine baghdir.
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Sekil 4.31. R6 Kaplamanin siirtiinme katsayilar1 ve asinma izleri

En yiiksek siirtlinme katsay1 degerleri R7, R8 ve R9 kaplamalarina aittir. Bu ii¢ kaplama
1.5 amper olan en yiliksek CrY hedef akim degeri ile sentezlenmistir ve bu yiizden 9
farkli parametrede biiyltiilmiis olan kaplamalarda en yiiksek kalinliga sahip olan
kaplamalardir. Bu kaplamalarda diisiik sertlige sahip CrY katmanlar1 kalin olmaktadir
ve kaplamlarda adezif asinma etkilidir. Bu yiizden asinmaya dayanakliklar1 diisiik ve
stirtlinme katsayilar1 yiiksektir. XRD grafiklerinde goriildiigli gibi en yliksek ve ince
CrY pikleri R7, R8 ve R9 kaplamalarma aittir. Diger bir deyisle R7, R8 ve R9

sartlarinda sentezlenmis kaplamalarda kristal yapmin amorf yapiya orani diger
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kaplamalara gore daha yiiksek olmaktadir ve tane boyutlar1 daha biiyiiktiir. Bundan
dolay1 R7, R8 ve R9 sartlarinda sentezlenmis kaplamalarin asinma dayanikliy: diisiiktiir

ve stirtlinme katsay1 degerleri yiiksektir (Zhang et al. 2012).
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Sekil 4.32. R7 Kaplamanin siirtiinme katsayilar1 ve aginma izleri
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Sekil 4.33. R8 Kaplamanin siirtiinme katsayilar1 ve aginma izleri
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Sekil 4.34. R9 Kaplamanin siirtlinme katsayilari ve aginma izleri

2N yiik, 3cm/s hizda ve 100m siirtlinme mesafe sartlarinda yapilan deney sonucunda en
diisiik stirtinme katsayis1 (u=0.45) R1 kaplama sartlarinda olusturulan kaplamada
goriilmiistiir. R1 sartlarinda yapilmis olan kaplamayi digerlerinden ayiran o6zelligi
yiiksek sertlige sahip olmasidir. R1 kaplamanin nano-sertligi 20.8 GPa iken, sertlik
bakimindan ikinci sirayr alan R9 kaplamaninki sadece 17.6 Gpa’dir. R1 kaplamanin
yiiksek sertligi, bu kaplamadaki asinma oraninin ve siirtinme katsayisiin diisiik
olmasma neden olmustur. R1 kaplamanin siirtinme katsayisinin, ilk metrelerde daha
diisiik olmas1 ve sonradan yiikselisi, kaplamdaki plastik deformasyonun olusumu ve
daha sonra yilizeyden pargaciklarin kopmasi sonucunda meydana gelmistir. Bu

sebeplerle giderek artan siirtiinme katsayisi 0.45 degerine ulagmustir.

CrAlYN katmanlarin kalinhigmm CrY katmanlarin kalinligina oraninin yiiksek oldugu
kaplamalarin siirtiinme katsayilarinin da daha diisiikk oldugu, elde edilen sonuglardan
anlasilmaktadir. Diger taraftan s6z konusu oranin yiiksek oldugu kaplamalarin sertligi
daha yiiksektir. Ayrica CrAIYN katman, daha disiik siirtiinme katsayisina sahiptir. CrY
katmalarinin daha kalin oldugu kaplamalarin sertlikleri diisiiktiir; ancak elastisiteleri ve

stirtlinme katsayilar1 yiiksektir.
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Sekil 4.35. Siirtinme katsayilari

Sirtiinme katsayisinin, grafiklerin ilk baslarinda yiiksek olmasiin sebebi yiizeyin
puriizliiglinden kaynaklanmistir. Piiriizliiglin etkisi azaldiktan sonra, siirtiinme katsayist

top ile kaplamanin 6zeliklerine bagli olarak degiskenlik gostermistir.

Kaplamalardaki en tist katman CrAlIYN oldugu igin, siirtiinme testi, aliimina top ile bu
katmanin temasiyla baglamistir. Eger bu temas sonrasinda CrAIYN katman aniden
kirtlirsa siirtiinme katsayisi hizl bir sekilde degisir. Bu durum R4, RS ve R9’da belirgin
bir sekilde goriilmistiir. Pimin katmanlarin periyodik bir sekilde kirmasi sonucu, pim,

taban malzemeye ulasana kadar inmektedir.

Cizelge 4.9. Asinma oranlar

Runs M2 R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7 R8 R9

A(um?) 592 12 653 22 538 606 512 615 778 893

V(mm® | 1.12E-02 | 2.26E-04 | 1.23E-02 | 4.14E-04 | 1.01E-02 | 1.14E-02 | 9.65E-03 | 1.16E-02 | 1.47E-02 | 1.68E-02

Asinma
orant 1.12E-04 | 2.26E-06 | 1.23E-04 | 4.14E-06 | 1.01E-04 | 1.14E-04 | 9.65E-05 | 1.16E-04 | 1.47E-04 | 1.68E-04
(mm%N m)

Ince CrAIYN katmanlara sahip olan kaplamlarda CrAIYN katmani kirilmasa bile alt
katmani olan CrY katmanindan olduk¢a etkilenmektedir. CrY yiiksek elastisiteye

sahiptir ve yumusak metalik bir faz sayilir, dolayisiyla siirtiinme katsayis1 ytiksektir
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(Martinez et al. 2003). Sekil 4.35°de de goriildiigii iizere, ince CrAIYN katmanlara
sahip R6, R7, R8 kaplamalarinda yiiksek bir siirtinme katsayisi vardir ve bu katsayilar,

siirtinme mesafesinde neredeyse sabittir.

Main Effects Plot for Means
Data Means

CrY Hedef Akimi (A) | Al Hedef Akimi (A) |Calisma Basina (Torr) Frekans (kHz)
0.000150

0.000125
0.000100 /\

Asinma Oranlan

0.000075

0.000050

Sekil 4.36. Kaplama parametreler ile aginma oraninin iliskisi

CrAlYN katmani asinmaya ugradiktan sonra, CrY katmani ile pim temas haline gelir ve
stirtlinme katsayis1 oldukga artar. Kirilmig CrAIYN katmanin parcalart sert bir yapiya
sahiptir ve bu durumda pim ile kaplamanin temas bolgelerinde siirtiinme katsayilari

artar ve bu sebeple de asinma hizlanur.
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Sekil 4.37. Kaplama kalinlig ile siirtiinme katsayi iligkisi

Asmma izlerinde de goriildiigii gibi R1 ve R3 kosularinda yapilan kaplamalarin aginma
test siireglerinde, kaplamalardan kopan en diisiik miktardaki pargalar pimlerin yiizeyine

yapigmigtir. Bu da siirtiinmenin diisiik olmasina yardimer olmustur.
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Sekil 4.38. Kaplama sertligi ile siirtlinme katsayi iliskisi
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4.7. Korozyon Test Sonug¢lar:

Calismada 0.5 mol, NaCl ¢ozeltisi i¢inde, 9 farkli sartlarda kaplanmig ve islemsiz M2
celik numunelerin korozyon direnci potansiyodinamik polarizasyon teknigi ile
belirlenmistir. M2 c¢elik lizerinde, R1, R2, R3, R4, R5, R6, R7, R8 ve R9 sartlarinda
biyiitilmiis CrAIYN/CrY ¢ok tabakali kaplamalarin potansiyodinamik ol¢iimlerinin
sonuglart Sekil 4.39'de gosterilmistir. M2 ¢elik iizerinde R1 kosulu ile olusturulan
kaplamanin korozyona karsi potansiyeli yaklasik -235 mV’dir ve kaplanmamis M2
celik ile diger kaplamalarin korozyon potansiyelleri R1 kaplamasimna gore daha
diistiktiir. M2 celik korozyon potansiyelinin degeri yaklasik R1 kaplama degerinden
120mV disiiktiir ve bu deger R2, R3, R5 ve R9 kosullarindan biriken kaplamalarin
degerine denk gelmektedir. Buna ek olarak, en diisiik korozyon akim yogunlugu (Icorr)
R1 kosulu ile olusturulmus olan kaplamaya aittir. Kaplamalarin polarizasyon egrileri
incelendiginde, kaplamalarin korozyon davranisi iizerinde en etkili olan faktorlerin
sirastyla; calisma basinci ile frekans parametresi oldugu goriilmiistiir. Daha diisiik
caligma basincinda kaplanan kaplamalarin, diger 6rnekler ile karsilastirildiginda daha
iyi bir korozyon direncine sahip oldugu anlasilmistir. Bu durumun sebebi ise, ortamda
daha fazla azotun bulunmasiyla, kubik yapiya sahip olan CrN’nin ortaya ¢ikmasidir.
Elektrokimyasal seride bir ge¢is metalinin nitriirii olan CrN, saf krom’a gére daha
yiiksek bir pozisyona ve daha iyi korozyon direncine sahiptir (Safi 2000). Ancak
caligma basincinin artmast durumunda, Thornton yapi modeline gore, kaplamalar
malzeme iizerinde kalin siitunlar seklinde olusmaktadir. Bu durum ise korozyon

direncinin diismesine sebep olmaktadir.
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Sekil 4.39. korozyon deneyi sonuglari
4.8. Oksitlenme Test Sonuclar:

Calismanin devaminda her kaplama tiiriinden birer numune alinmis ve ii¢ kisma
bolinmistiir. Toplam 9 sarttan elde edilen numuneler ti¢ farkli sicaklikta (400,600 ve
800°C) bir saat firinda atmosferik ortamda bekletilmistir. Numuneler soguduktan sonra

firindan alinmig ve XRD analizler ve Scratch testleri yapilmustir.

Atmosferik ortamda (sicaklik 24°C ve nem oran1 %60) oksidasyon siirecini incelemek
igin farkli sicakliklarda (400, 600 ve 800°C) bir saat firinda birakilmis olan kaplama
numunelerin XRD yansimalari, Sekil 4.43'te gosterilmistir. XRD yansimalarindan
anlasilan su ki, numunelerin 1sitilmas1 kaplamalarin azot igerigini distiriir ve CrN fazi
yavas yavas CrpN fazina dontstr. 400°C sicakligmin uygulandigi kaplamada
oksidasyona ait higbir pik goriilmemistir. Oksit fazlar1 600°C ve 800°C sicakliklarinda
bekletilmis kaplamalarda goriilmiistiir. Bununla birlikte R3 kosullarinda elde edilmis ve
800°C’de bekletilmis olan kaplamanin XRD yansimas: diger kaplamalardan farklilik
gostermistir. 800°C sicakliga maruz kalmis R3 ait XRD yansimalarinda AIN ve CrN
pikleri  belirginken, krom-oksit zirveleri daha diisiik seviyelerdedir. XRD
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yansimalarinda, R3 kosullarinda yapilmis kaplamanin oksidasyona daha dayanikli

oldugunu acgikc¢a gostermektedir.

XRD piklerinin gosterdigi tizere, 400°C’de bekletilen kaplamalarin azot orani azalmistir
ve bu kaplamalarda Cr,N faz1 olusmus veya da var olan Cr,N fazi artmistir. 600°C’de
bekletilmis kaplamalarin azot oran1 daha da azalmis; ancak buna ragmen hala
kaplamalarda Cr,N ve AIN fazlarinin oldugu gériilmistiir. Ayrica bu kaplamalarda oksit
fazlar1 olugsmaya baglamistir. 800°C’de bekletilmis olan kaplamalarin azot orani daha da

azalmis ve bu kaplamalarda bir ¢ok oksit olusmustur.

Cizelge 4.10. EDS analiziyle elde edilmis 400°C sicakliga maruz kalmis kaplamalarin
icerigi

%at (400°C islem sicakliginda)

Element| r; | R2 | R3 R4 R5 R6 R7 R8 | R9

N 25.67 | 24.71 | 21.77 | 2429 | 26.08 | 25.75 | 21.76 | 21.82 | 20.62

Al 7.26 | 10.24 35 7.3 11.65 | 10.74 8.24 10.5 | 15.67

Y 052 | 052 | 0.85 1.01 0.7 0.89 1.261 1.24 0.81

Cr 66.55 | 64.53 | 42.38 | 67.4 61.57 | 62.62 | 68.74 | 66.44 | 629

Cizelge 4.11. EDS analiziyle elde edilmis 600°C sicaklia maruz kalmis kaplamalarin
igerigi

%at (600°C islem sicakliginda)

Element | R1 R2 R3 R4 RS R6 R7 R8 R9

N 18.05| 18.09 | 17.91 | 1536 | 17.67 | 17.54 | 1531 | 16.19 | 15.54

O 17.25| 1852 | 1354 | 2251 | 19.96 | 21.02 | 2341 | 21.46 | 21.26

Al 589 | 8.07 | 28.81 | 5.78 8.98 8.74 | 6.44 | 797 | 12.36

Y 0.33| 0.26 0.71 0.65 0.56 0.55 08 | 0.793 | 0.68

Cr |58.49| 55.06 | 39.03 | 55.71 | 52.83 | 52.15 | 54.04 | 53.59 | 50.16
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Cizelge 4.12. EDS analiziyle elde edilmis 800°C sicakliga maruz kalmis kaplamalarin
icerigi

%at (800°C islem sicakliginda)

Element| R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7 R8 R9

N 7.58 | 9.82 15.1 7.35 8.73 8.87 | 9.48 |11.14| 8.7

@) 38.73 | 3542 | 19.91 | 38.41 | 34.96 | 35.06 |34.47|31.19| 37.1

Al 488 | 7.44 28.7 5.06 7.72 8.24 | 6.04 | 7.26 | 10.55

Y 0.19 | 0.18 0.87 0.48 0.49 0.47 0.6 | 0.61 | 0.66

Cr 48.62 | 47.14 | 3542 | 48.7 48.1 | 47.36 | 49.41 | 49.8 | 42.99

Scatterplot of N 400 °C, N 600 °C, N 800 °C vs RUN
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Sekil 4.40. Kaplamalarin azot i¢eriginin iizerinde sicakliklarin etkisi
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Scatterplot of O 600 °C, O 800 °C vs RUN
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Sekil 4.41. Kaplamalarin oksijen iceriginin iizerinde sicakliklarin etkisi

EDS analiziyle elde edilmis 400°C, 600°C ve 800°C sicakliga maruz kalmis
kaplamalarin igerigi Cizelge 4.10, 4.11 ve 4.12 verilmistir. En ¢ok yiizdesi degisen
elementler krom ve azot olmaktadir. Kaplamalarin azot ve oksijen igeriklerinin tizerinde
sicakliklarin etkisi Sekil 4.40 ve 4.41°de gosterilmektedir. Sicakligin artisiyla

kaplamalarda azot orani azalir ve oksijen orani artmaktadir.

Sekil 4.40 ve 4.41°de goriildiigii gibi azot ve oksijen oranlarinda en az degisim R3,
R7,R8 ve R9 kaplamalarda olusmaktadir. R3 de diger kaplamalardan azotta daha az
diisiis ve oksijende daha az eklenmesi bu kaplamanin aliiminiyim igeriginin daha fazla
olmasindan kaynaklaniyor. R7,R8 ve R9 kaplamalarin yapiminda CrY hedeflerin akimi
1.5A olarak en ustun seviyede ¢alismistirlar bu nedenle kaplamalarin Y igerigi diger
kaplamalarda fazla olmaktadir. R7,R8 ve R9 kaplamalarin yiiksek itriyum igerigi onlar1
1stya kars1 daha dayanakli yapmaigstir.
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XRD analizde Sekil 4.42-4.50’de goriindiigii gibi oksit fazlarin sayisi ve siddetleri
sicakliga maruz kalan R3, R7,R8 ve R9 kaplamalarda diger kaplamalardan diisiiktiir ve
bu kaplamalarda azot igeren fazlar 600°C ve 800°C sicakliklarda daha fazla

gorilebilmektedir.

Sicaga maruz kalan kaplamalarin SEM goriintileri, Sekil 4.51, 4.52 ve 4.53'de
gosterilmistir. 400°C ve 600°C sicakliklara maruz kalan R7,R8 ve R9 kaplamalarda

diger kaplamalardan daha az bir degisim goriilmektedir.

Sonug olarak CrAIYN/CrY kaplamalarin sicakliga dayanaklik kaplamalarda aliiminyum

ve itriyum icerinde artis ile artirmaktadir.
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Sekil 4.42. Uc farkl1 sicaklikta bir saat bekletilmis olan R1 ait XRD analizleri

CrN
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Sekil 4.43. Ug farkl1 sicaklikta bir saat bekletilmis olan R2 ait XRD analizleri
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Sekil 4.44. Ug farkli sicaklikta bir saat bekletilmis olan R3 ait XRD analizleri

Cr2N CrN Cr203
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Sekil 4.45. Ug farkli sicaklikta bir saat bekletilmis olan R4 ait XRD analizleri
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Sekil 4.46. Ug farkl: sicaklikta bir saat bekletilmis olan R5 ait XRD analizleri
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Sekil 4.47. Ug farkl1 sicaklikta bir saat bekletilmis olan R6 ait XRD analizleri
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Sekil 4.48. Ug farkli sicaklikta bir saat bekletilmis olan R7 ait XRD analizleri
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Sekil 4.49. Ug farkli sicaklikta bir saat bekletilmis olan R8 ait XRD analizleri
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Sekil 4.50. Ug farkli sicaklikta bir saat bekletilmis olan R9 ait XRD analizleri
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SEM gorintileri, Sekil 4.51'de gosterilmistir. 800°C'de bir saat 1sitilmis olan
numunelerden R3 numune harig, kaplamalarin yiizeyleri arasinda herhangi bir kayda
deger farklilik goriilmemistir. SEM goriintiilerden de anlasilacagi iizere, diger
kaplamalar ile karsilastirildiginda R3 yiizeyi, 1sidan daha az etkilenmistir. Bununla
birlikte kaplamalar arasindaki en yiiksek Al igerige sahip olan R3 kaplamadir. Birgok
calismada, Al ve Itriyum’un CrAIN ve CrAlYN kaplamalarin stabilitesi iizerinde
olumlu bir etki géstermis oldugunu belirtilmistir. Bunun nedeni aliiminyum’un yiiksek
oksidasyon direnci, itriyum’un ise difiizyon siirecinde engelleyici etkisinin olmasidir
(Braun et al. 2010; Rojas et al. 2012; Sanchez-Lopez et al. 2014).

R1-400C R2-400C R3-400C

R4-400C : R5-400C

X

R7-400C R8-400C R9-400C

Sekil 4.51. 400°C’de bekletilmis kaplamalarin yiizey goriintiileri
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B2l

Sekil 4.52. 600°C’de bekletilmis kaplamalarin yiizey goriintiileri
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R1-800C > R2-800C R3-800C

R6-800C

R9-800C,

Sekil 4.53. 800°C’de bekletilmis kaplamalarin yilizey goriintiileri

Bir saat 800°C’ta bekletilmis kaplamalarin piiriizliklerinde anlamli bir artig
olusmaktadir. Yiiksek frekanslarda yapilan kaplamalarin piiriizliik degerlerinde artis
orani diisiikken ancak yiiksek frekanslarda yapilan kaplamalarin piiriizliik degerlerinde
artis orani yiiksektir. Kaplamalarin piiriizliiliik degerleri ile kalinlik degerleri oranl
olmaktadirlar. Boylece en ince kalinligi olan ve en yliksek frekans seviyesinde yapilmis
olan R3 kaplamada, bir saat 800°C’ta bekletildikten sonra, en diisiik piiriizlillik degeri
elde edilmistir. Bununla beraber yapilmis olan kaplamalarin arasinda R3 sartlarinda

yapilan kaplamanin aliiminyum yiizdesi en yliksek olmasi, piiriizliiliikk degerinin diisiik
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olmasinda etkisi vardir. Aliiminyum oksit iiriinlerinin olusumun geciktirir ve ylizeyde

oksit az oldugu i¢in piiriizliiliikte az olur.

Cizelge 4.13. Bir saat 800°C’de bekletilmis kaplamalarin piiriizlik degerleri

Bir saat 800°C’ta bekletilmis kaplamalarin piirtizliik degerleri

Kaplama sartlar1 | R1 R2 R3 R4 | RS R6 R7 R8 R9

Ra (um) 0.271] 0.184 | 0.049 |0.254| 0.18 | 0.369 | 0.298 | 0.168 | 0.443

4.9. Istya Maruz Kalmis Kaplamalarin Adezyon Degerlendirmesi

Bir saat boyunca 800°C'de isitildiktan sonra firindan ¢ikarilan numuneler, tizerinde

Scratch Testi yapilmis ve bu testin goriintiileri Sekil 4.54-4.62°de gosterilmistir.

Birgok arastirmaci, yiizey ve kaplama arasinda ve ayrica ¢ok katmanli kaplamalarda
katmanlarin arasindaki sertlik ve 1sil genlesme katsayilarinin farkindan dolayr zayif

yapisma oldugunu kaydetmislerdir (Guilbaud-Massereau et al. 1995; Lin et al. 2008).

XRD Analiz bolimiinde sdylendigi gibi kaplamalardaki CrAIYN ile CrY tabakalarin
sertligi ve 1s1l genlesme katsayilar1 birbirlerinden ¢ok farklidir. Buna gore, olusturulan
kaplamalarin kalinliklarinin azalmasiyla katmanlarin incelmesi ve buna bagli olarak da
kritik yiiklerin artmasi bekleniyordu. Ancak kaplamalar, yiiksek sicakliklara maruz
birakildiklart igin diflizyonla daha homojen hale gelmislerdir. Bu yiizden de hem
katmanlarin sertlik farklari, hem 1s1l genlesme katsayilarinin farki hem de katmanlarin

kalinliklar1, kaplamalardaki yapisma ozelliklerini etkilemez hale gelmistir.
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Cizelge 4.14. Oksitlenmis kaplamalarin scratch test sonuglari

R1 R2 R3 R4 RS R6 R7 R8 R9

Lci (N) 12.34 |11.17 |841 8.96 10.06 |7.23 13.08 |8.56 13.76
Lca (N) 19.6 1492 |12.083 |11.94 |18.73 |17.09 |21.48 |23.9 41.48
Lcs (N) 28.97 [28.45 [27.09 [29.06 |27.09 [37.98 [46.64 [40.54 [45.82

Cizelge 4.14°de verilen degerlere gore, kaplamalarin Lc; kritik yiikleri, kaplama
parametrelerinden daha ¢ok frekansin etkisi altinda kalmustir. Lc; tizerinde frekans ile
beraber CrY hedeflerinin akiminin etkisi de bulunmaktadir. Yiiksek frekanslarda Lc; ve
Lc, degerleri diismiistiir. Frekansin artigiyla kaplamada olusan i¢ gerilmeler artmaktadir
(Khamseh et al. 2010). Kaplamada i¢ gerilmelerin artist Lc; ve Lc, kritik yiklerin

diismesine neden olabilir.

Kaplamalarin Lcz kritik yiikler ile kalinliklar1 arasinda kuvvetli bir iliski vardir. CrY
hedef akimin artigiyla kaplamalarin kalinligi artmis ve kaplamalarin kalinliklari arttikga
1sidan daha az etkilenmis kisimlar1 da fazlalagsmistir. Boylece bu kaplamalarin gerilim

karsisinda daha fazla dayanikli oldugu goriilmiistiir.

Normal load and friction
1200 120.0 7 1.00 - -

108.0 | 108.0 - 0.90 — =+ *
960 96.0 —- 0.80 —— +* ¥
840 84070707 + +
72.0 72.0 1 0.60 + +
60.0 | 60.00.50 2 +
48.0 —_ 48.0 i 0.40 _, et L::Z
36.0 36.0 030 T T
240 24071020 +
12.0 12.0-70.10 *’,J\

00N~ 00N~ 000 F—T—f T T H T
020N 1019 2019 3018 4018 5017  60.17  70.16

I T T T T T T T T T T T
0.00mm  1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00

W Friction Coefficient W Frictional force W Normal force

Sekil 4.54. Oksitlenmis R1 kaplama parametrelerinde biyiitiilmiis CrAIYN/CrY
filmlerin Scratch Test sonucu
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Normal load and friction
120.0 7 120.0 7 1.00

108.0 | 108.0 —| 0.80

96.0 96.0 —{ 0.80
84.0 84.0 - 0.70
72.0 72.0 - 0.60
60.0 60.0 -1 0.50
48.0 48.0 —| 0.40
36.0 36.0 7| 0.30
24.0 240—0.20

12.0 12.0 7 0.10 +

¢ \ | | \ | |
T f T T i T T f T T T T

I I I I I
20.20 30.20 40.20 50.20 60.20 70.20 80.20 90.20

00N~ 00N~ 0.00 F—T—
020N  10.20

[ T T T
0.00mm  1.00 2.00 3.00

T T T T T T T T

T T T
4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00

W Friction Coefficient W Frictional force W Normal force

Sekil 4.55. R2 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis CrAIYN/CrY filmlerin Scratch
Test sonucu

Normal load and friction Run 3
120.0 7 120.0 7 1.00

108.0 -| 108.0 - 0.90

96.0 ] 96.00.80
840- 840070
720 720-|0860
60.0 ] 60.00.50
48.0 -] 48.0— 040
360 36.0-]0.30

240—] 240-|0.20

12.0 12.0 7 0.10

0ON— 00N~ 0.00-7 T i T i i T T
020N  10.19 20.18 30.18 40.17 50.16

I I I
60.15 70.15 80.14 90.13

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

[ T T
0.00mm  1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 6.99 7.99 8.99

W Friction Coefficient W Frictional force W Normal force

Sekil 4.56. R3 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis CrAIYN/CrY filmlerin Scratch
Test sonucu
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Normal load and friction Run 4
1200 120.0 7 1.00 — - - - - - - = o -

108.0 | 108.0 1 0.80 |

+

96.0—] 96.01080 7

84.0 840070 T

72.0 72.0 | 060 T

60.0] 60.0 050
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Sekil 4.57. R4 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis CrAIYN/CrY filmlerin Scratch
Test sonucu

Normal load and friction Run 5
120.0 7 120.0 71.00 7 S - T - - - - - -+

108.0 | 108.0 0.90 +

96.0 7 96.0 7 0.80
840~ 84.0710.70 7
72.0 7 72.0 7 0.60

60.0 | 60.0 ] 0.50

48.0 | 48.0 7 0.40 7

36.0 7 36.0 7 0.30
24.0 2407 0.20
12.0 12.0 =1 0.10 +

0ON— 0.0N— 0.00 T 1 T T T T

020N  10.19 20.19 30.18  40.18 50.17 60.17 70.16
T T T T T T T T T y T y T T T T T T

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00

I
80.16 90.15

[
0.00 mm

B Friction Coefficient W Frictional force W Normal force

Sekil 4.58. R5 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis CrAIYN/CrY filmlerin Scratch
Test sonucu
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Normal load and friction
120.0 7 120.0 7 1.00

108.0 | 108.0 — 0.90

96.0 96.0 | 0.80
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W Friction Coefficient [ Frictional force M Normal force

Sekil 4.59. R6 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis CrAIYN/CrY filmlerin Scratch
Test sonucu

Normal load and friction Run7
120.0 7 120.0  1.00

108.0 | 108.0 - 0.90

96.0 96.0 -] 0.80

84.0 84.0 -] 0.70

72.0 72.0 —| 0.60

60.0 60.0 —| 0.50

48.0 48.0 7 0.40

36.0 36.0 7 0.30

24.0 240-10.20

12.0 7 12.0 7 0.10 + + ¥ + T

0ON— O0.0N— 0.00 7 T [ T T T T T T T T | T T T I T
020N 10.19 20.18 30.18 40.17 50.16 60.15 70.15 80.14 90.13

[ 4 | E T T T ¥ T T T 2 T T T T T T T )
0.00mm  1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 6.99 7.99 8.99

M Friction Coefficient W Frictional force M Normal force

Sekil 4.60. R7 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis CrAIYN/CrY filmlerin Scratch
Test sonucu
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Normal load and friction Run 8
120.0 7 120.0 7 1.00 2 - - -+ - o - . -
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Sekil 4.61. R8 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis CrAIYN/CrY filmlerin Scratch
Test sonucu

Normal load and friction

120.0 7 120.0 7 1.00 T - - + -
108.0 — 108.0 — 0.90 —_ + - + +

96.0 ] 96.00.80T + & + +:
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-4 o 1 Lct Lc2 Lc3
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020N 1019 2048 3018 4017 5016  60.15 7015  80.14

I T T T T T T T T T T T
0.00mm  1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 6.99 7.99

M Friction Coefficient W Frictional force W Normal force

Sekil 4.62. R9 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis CrAIYN/CrY filmlerin Scratch
Test sonucu

Kaplamalardaki azot orani Sekil 4.63’de goriindiigii gibi maruz kaldiklar1 sicaklik
artikca diismektedir. Isil islem gérmemis kaplamalarin ortalama %45 askin azot igerir
oysaki 400°C sicaklikta bir saat beklenen numunelerin azot oram1 %25’e diismiistiir.

Azot oraninda %?20’den fazla diisiis kaplama olumsuz etkiler ve sertligi distirtir.
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Numuneler 600°C bekletildiginde azot orant %15 ve 800°C bekletildiginde azot orani
%10’a dismektedir. Bu disiisler kaplamada oksit fazin olusumuyla beraber
gerceklesmektedir ve kaplamalarin  mekanik Ozeliklerinin  biiyiik bir kismini

kaybetmekte ve taban malzemeye adezyonun diismesine neden olmaktadir.

50

40

30

Data

20

’ ¢

Azot N 400C N 600C N 800C

Sekil 4.63. Farkli sicakliklara maruz kalan kaplamalarin ve 1sil islem gdrmemis
kaplamalarin azot oranlarinin karsilastiriimasi

Sicakliga maruz kalan kaplamalarda azot icerigi diismektedir ve azotun azalisiyla
kaplamanin mekanik 6zelikleri diismesine neden oluyor ve kaplamlarin adezyonunu da
etkileniyor. Kritik yiiklerde 1siya maruz kalan kaplamalarda biiyiik bir dl¢lide disiis
goriilmektedir ancak yiiksek CrY hedef akimu ile biiyiitiilen kaplamalar kritik yiiklerinin
daha kiiciik bir yiizdesini kaybetmislerdir. Bunun nedeni bu kaplamalarin daha az azot
kaybetmesinden kaynaklaniyor. Kaplamalarda azotun kaybina karsi etkide bulunan
itriyum elementi olmaktadir. R7, R8 ve R9 kaplamalar en yiiksek CrY hedef akimiyla
bliyiitiildiigii i¢in yliksek itriyum miktaria sahiptirler ve bu yiizden ¢izik teste daha 1yi

performans sergiliyorlardir.
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5. SONUC ve ONERILER

Kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma yontemi ile elde edilen CrAIYN/CrY
kaplama tizerinde yapilan yapisal, mekanik ve tribolojik analizlerden elde edilen

sonugclar:

Mikro-yap1 ve kaplama kalinhgx:

Kaplamalari, yogun kolonsal bir yapiya sahiptirler. En yiiksek kaplama kalinliginin 4.4
um ve en disiik kaplama kalmligmm 1.6 um oldugu goriilmektedir. CrY hedef
akim’inin kaplama kalinliginin belirlenmesinde en temel etkendir. Artan CrY hedef

akimlari, kaplamalarin kalinligini artmistir.

Sertlik Test Sonuclar:

En yiiksek kaplama sertligi, R1 kosullarinda yapilan kaplamada 20.8 GPa; en diisiik
kaplama sertligi ise, R3 kosullarinda yapilan kaplamada 14.0 GPa olarak elde edilmistir.
Calisma basinci ile kaplamanin sertligi arasinda dogrudan bir iliski olmaktadir. Diisiik
calisma basinct yiiksek sertlie neden olmaktadir. Bunun nedeni diisiik caligsma
basincinda Azot/Argon oraninin artmasidir ve bdylece kaplamalarin azot igerigi
yiikselmesidir. R1 kaplama kosullarinda g¢alisma basinct 2 mTorr ve en diisiik
seviyededir. Ayrica, CrY hedeflerin akimlari artinca, kaplamanin kalinligin1 artmaktadir
ve boylece CrAIYN/CrY kaplamalarin kalinligi artik¢a kaplamalarin mikro-sertlik

degerleri taban malzemenin etkisine minimize ederek artmaktadir.

Kristal yapu:

Kaplamalardaki diisiik Al i¢erigi nedeniyle, tiim kaplamalarda kiibik CrAIN ve kiibik Cr
fazlar ortaya ¢ikmistir. Metalik Cr fazi, CrAIYN tabakalar arasinda ¢okelmis olan CrY
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tabakalar nedeniyle olusmustur. Itriyum atomlari, metalik krom fazinda ara kati ¢ozelti

olusturur.

Adezyon:

R1 kaplama parametrelerinde elde edilen kaplamalar, en yiiksek adezyon degerine
(28N) sahiptir. R1 kaplama en diisiik CrY (0.5A) ve Al hedef akimlarinda (0.5), en
diisiik calisma basincinda (2mTorr) ve en diisiik frekansta (150kHz) biiyiitiilmiistiir.
XRD spektrumlarina goére; R1 kaplama parametrelerinde biiyiitilen CrAIYN/CrY
filmler en diisiikk pozitif gerilime sahiptir. Genelde, metal Cr kaplamalarinda ¢ekme
gerilme dezavantaji sik goriilmektedir. Lcg kritik ylikiinlin gostergesi olan ¢atlaklar,
¢cekme gerilmenin vasitasiyla olusmaktadirlar. Kaplamalarda kalinti ¢ekme gerilme
olmasi1 Lc; kritik ylikiinii diistirmektedir. Yapilan kaplamalarda en diisiik kalint1 gekme
gerilme R1 kaplamada goriilmektedir. Kaplamalarin kritik ylik (Lcs) degerleri, esas
olarak kaplamalarin sertligine baglidir, sertlik ise ¢alisma basinc1 ve kaplamalarin azot

icerigine baghdir.

Numuneler 800°C sicaklikta bir saat firinda atmosferik ortamda bekletilmistir ve
soguduktan sonra Scratch testi yapilmistir. 800°C’de bekletilmis olan kaplamalarin azot
orant daha da azalmis ve bu kaplamalarda oksit fazlari olusmustur. Boylece sicakliga
maruz kalan kaplamlari 1s1l islem gormemis kaplamalarla kiyaslandiginda Kkritik

yiiklerde anlaml1 bir sekilde diisiik olmaktadirlar.

Kaplamalarda CrAIYN ile CrY tabakalarin sertligi ve 1sil genlesme katsayilari
birbirlerinden ¢ok farklidir ve bu fark kaplamalarin kritik yiiklerin azaltmaktadir. Ancak
kaplamalar, yiiksek sicakliklara maruz birakildiklar i¢in difiizyonla daha homojen hale
gelmiglerdir. Bu nedenle katmanlarin sertlik ve 1sil genlesme katsayilarmin farki
azalmis ve kaplamalardaki yapisma oOzelliklerini etkilememektedirler. Kaplamalarin
kritik yiikler ile kalinliklar1 arasinda iliski vardir. Kaplamalarin kalinliklar1 arttikca
1sidan daha az etkilenmis kisimlar1 da fazlalasmistir ve gerilim karsisinda daha fazla

dayanikli olduklar1 goriilmiistiir.
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Asmnma Sonuclari:

En distik siirtinme katsayis1 (u=0.45) R1 kaplama sartlarinda gergeklesen kaplamada
gozlenmistir. R1 kaplamanin yiiksek sertligi asinma oraninin ve siirtlinme katsayisinin
diisiik olmasini saglamistir. R1 kaplamada siirtlinme katsayisi, ilk metrelerde adhezif
asinma olusmamasi nedeniyle daha diisiik ve sonradan yiizeyden parcaciklarin kopmasi
(abrasif asinma) nedeniyle siirtiinme katsayisinin yilikselmektedir. R2 sartlarinda
blyiitilmiis kaplamanin sertligi R1 sartlarinda biiyiitiilmiis kaplama sertliginden
diisiiktiir. Ancak bu kaplamanin diistik sertligi nedeniyle temel asinma mekanizmasi
adezif asinmadir. R3 sartlarinda bliylitiilmiis olan kaplamanin asinma davranigini
etkileyen kaplamanin kalinligi ve aliiminyum oran1 olmaktadir. R3 un yiiksek
aliminyum yiizdesi CrAIN fazin1 ve SHP-AIN fazini olusturur. Kaplama yapisinda h-
AIN fazinin yer almasi adezif asinmay1 azaltir. R4 sartlarinda biiyiitiilmiis kaplamanin
strtinme katsayi-mesafe diyagramda kaplamanin pes pese katmanlarmin kirilmasi
nedeniyle siirtiinme katsayis1 dalgali bir sekilde 0.55 ve 0.95 arasinda degisiyor. RS
kaplama da R4 kaplama gibi dalgali bir siirtinme katsayi-mesafe diyagrama sahiptir.
R4, R5 ve R6 kaplamalar yiiksek krom (%48.41, %49.54 ve %45.68) iceriyorlar ve bu
CrY tabaka ve kaplama kalinliginin fazla oldugu anlamina gelmektedir. Ancak
asinmaya karsit dayaniksiz olan CrY tabakanin kalinliginin artigh ile kaplamalarin
asinmaya dayanakligi diisiiyor. Asinma katmanlar arasinda gecis yaparken siirtlinme
katsayis1 aniden degigmektedir ve siirtlinme katsayi-mesafe diyagrami dalgali
olmaktadir. R7, R8 ve R9 kaplamalar en yiiksek siirtiinme katsayr degerlerine
sahiptirler. Bu 1{ic kaplama 1.5A olan en yiiksek CrY hedef akim degeri ile
sentezlenmistir ve bu yiizden en yiiksek kalinliga sahip olan kaplamalardir. Bu
kaplamalarda kalin ve diisiik sertlige sahip olan CrY katmanlari nedeniyle adezif aginma

etkilidir ve asinmaya dayanakliklar1 diisiik ve siirtiinme katsayilari yiiksektir.

Korozyon Test Sonuglari

En diisiik korozyon akim yogunlugu (Icorr) R1 kosulu ile olusturulmus olan kaplamaya

aittir. Calisama basincinin  artmasi durumunda, Thornton yapt modeline gore,
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kaplamalar malzeme {izerinde kalin siitunlar seklinde olugmaktadir. Bu durum ise

korozyon direncinin diigmesine sebep olmaktadir.

Oksitlenme Test sonucu

Numuneler ii¢ farkli sicaklikta (400, 600 ve 800°C) bir saat firinda bekletilmistir.
Numunelerin 1sitilmasi onlarin azot igerigini diigiirir ve CrN fazi yavas yavas CroN
fazina doniisiir. 800°C’de bekletilmis olan kaplamalarin azot oran1 daha da azalmis ve
bu kaplamalarda birgok oksit olusmustur. Sekil 5.1’de goriindiigii gibi sicakligin
artistyla Cr,O3 ve Al,O3 ayit piklerin sayisi ve siddetleri artmaktadir.
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Sekil 5.1. 400 ve 800°C sicaklikta bir saat bekletilmis olan R9 ait XRD analizleri

Bir saat boyunca 800°C'de sitildiktan sonra numuneler, tizerinde scratch testi yapilmas.
Yiizey ve kaplama arasinda ve ayrica cok katmanli kapla malarda katmanlarin
arasindaki sertlik ve 1si1l genlesme katsayilarinin farkindan dolayr zayif yapisma
oldugunu goriilmiistiir. Isil islem gérmemis kaplamalarin ortalama Lcq degeri 20 N ve
bir saat boyunca 800°C sicakliga maruz kalan numunelerin ortalama Lcy degeri 10 N
olmaktadir. Sicakliga maruz kalan numunelerin Lcl degerinin anlamli bir sekilde

azalmasi1 kaplamalarda azotun azalmasi ve oksit olusumundan kaynaklanmaktadir.
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Optimum Sigratma Sartlar

R1 sartlarinda sentezlenmis kaplamada en iistiin mekanik 6zelikler goriilmistir. R1
kaplamas1 en sert kaplama olmaktadir ayni zamanda R1 sartlarinda sentezlenmis
kaplama, adezyonu en yiiksek ve korozyon dayanimi en yiiksek olan kaplama oldugu
goriilmistiir. Ayrica R1 sartlarinda biiyiitiilmiis kaplamanin siirtinme katsayisi ve

asinma hacmi digerlerinden diistiktiir.

R1 sartlarinda sentezlenmis kaplamanin iistiin 6zelikleri yiiksek aliiminyum ve azot
iceriginden kaynaklanmaktadir. Diislik ¢alisma basinci azot igeriginin yliksek olmasina
neden olmustur. Diisiik CrY hedef akimlar1 diigiik krom ve yiiksek aliiminyum oranina

neden olmustur.

R1 sartlarinda sentezlenmis kaplamdan daha {stiin Ozelikleri elde etmek igin

yapilabilecek oneriler:

- Kaplamalarini aliiminyum igerigini optimize ederek sertlik artirabilir.

- CrAlYN ve CrY katmanlarinin kaliklarini optimize ederek kaplamalarin sertligini
artirabilir.

- CrAlYN/CrY ¢ok tabakali kaplamalarda katmanlarin kalinliklari disiiriilerek ve
sayist artirilarak daha istiin 6zeliklere sahip kaplamalar elde edilebilir.

- Sentezleme siirecinde sicakligin daha fazla olmasi kaplamalarda diflizyonu
artirabilir ve CrAIYN ve CrY katmanlarinin arasinda olan genlesme katsayisinin farkinm

diistirebilir ve boylece daha tistiin 6zeliklere sahip kaplamalar elde edilebilir.

Oneriler

CrAIYN/CrY ¢ok tabakali kompozit ince filmin yiiksek sicakliklarda ne tiir davraniglar
sergileyecegi konusunda daha detayli ¢alismalar yapilarak bu kaplamanin endiistride
uygulanabilirligi arastirilabilir. Ozellikle yiiksek sicaklikta farkli ortamlarda gosterecegi

tribolojik 6zellikler derinlemesine incelenerek ve bu sicakliklarda kristal yapida
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meydana gelebilecek degisikliklerin etkisi arastirllmalidir. CrY’un ince film olarak
biiyiitiilmesi ve tek tabaka durumundaki 06zelliklerinin belirlenmesi sonrasinda
CrAIYN/CrY cok tabakali kaplamalarin 6zelliklerinin karakterize edilmesi daha etkili
olabilecegi diisliniilmektedir. Kaplamadaki Al oraninin artirilmasi sonucu elde edilecek
filmin 6zellikleri arastirilabilir. Kaplamadaki azot orani mekanik, tribolojik ve koroziv
Ozellikleri etkiledigi belirlenmistir. Kaplamadaki Azotun orani degistirilerek bu etki

daha detayl bir sekilde ortaya ¢ikarilabilir.
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