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OZET

Y. Lisans Tezi

FARKLI TRIBOTEST ORTAMLARINDA CrN/AIN COK TABAKALI
KAPLAMALARIN TRIBOLOJiK OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI

Abdurrahman Kadir AKSAKALLI

Atatiirk Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisti
Makine Miihendisligi Anabilim Dali

Danisman: Prof. Dr. Thsan EFEOGLU

TiN, CrN, AIN ve DLC gibi tek tabakali sert kaplamalar yiiksek sertlik ve diisiik
siirtinme katsayis1 sergilerler, bu sebeple bu kaplamalar makine parcalarinin asinma,
oksidasyon ve korozyon direncini iyilestirmek icin kullamilirlar. Ozellikle CtN filmler
endistrinin  ¢esitli dallarinda iyi mekanik performans, termal oOzellikler ve anti-
oksidasyon davranisi gosterirler. Son yillarda gecis metal nitriir filmlerin iki tilirlinlin
birlesimi ile elde edilen ¢ok tabakali kaplamalar {lizerinde arastirma yapilmaktadir. Bu
kaplamalar tek tabakali1 nitriir kaplamalar ile karsilastirildiginda, ¢ok iyi sertlik, adezyon
ve aginma direnci gibi mekanik ve kimyasal 6zellikler sergilemektedirler. Bu ¢aligmada,
Kapal1 Alan Dengesiz Manyetik Alanda Sigratma (CFUBMS) yontemi kullanilarak, D2
takim celigi taban malzemeler iizerine ¢ok tabakali CrN/AIN filmler kaplanmistir. Cok
tabakali filmlerin yapisal ve mekanik ozellikleri XRD, SEM, EDS ve nanosertlik
cihazlart kullanilarak analiz edilmistir. CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin tribolojik
Ozellikleri farkli test ortamlarinda (nemli hava, kuru azot ve saf su) pin-on-disk tribo-
test sistemi kullanilarak belirlenmistir.

Calisma sonucunda ¢ok tabakali CrN/AIN filmlerde siiper kafes CrN(200) ve AIN(200)
fazlar elde edildi. Cr hedef akiminin artmasi ile kaplamalarin sertlik ve elastisite
modiilii degerlerinin artis gosterdigi tesbit edildi. Siiper kafes filmlerin farkli ortamlarda
yapilan asinma deneyleri sonucunda siirtiinme ve asinma davranislar birbirine paralel
olarak degisti. En yliksek sertlik degerlerinde en diisiik siirtiinme katsayist ve aginma
oranlar1 elde edildi. Farkli ortamlardaki siirtiinme katsayilar1 ve asinma oranlar1 azalan
degerlere gore kuru azot, nemli hava ve saf su ortamlarinda gerceklesti.

2012, 103 sayfa

Anahtar Kelimeler: Manyetik alanda sigratma, CrN/AIN ¢ok tabaka, Siirtiinme,
Asinma



ABSTRACT

MS Thesis

RESEARCH ON TRIBOLOGICAL PROPERTIES OF CrN/AIN MULTILAYER
COATINGS AT THE DIFFERENT TRIBOTEST CONDITIONS

Abdurrahman Kadir AKSAKALLI

Ataturk University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Mechanical Engineering

Supervisor: Prof. Dr. Thsan EFEOGLU

The single layer hard coatings such as TiN, CrN, AIN and DLC coatings exhibit high
hardness and low friction coefficient, therefore these coatings were used to improve
wear, oxidation and corrosion resistance of machine parts. Specifically, CrN films
demonstrate good mechanical performance, thermal properties and anti-oxidation
behavior at the various kinds of industries. Multilayer coatings composed of two kinds
of transition nitride films have been investigated in recent years, these coatings have
been exhibit superior mechanical and chemical properties, such as hardness, adhesion
and wear resistance, when compared to single layer nitride coatings. In this study,
multilayer CrN/AIN films were deposited on D2 steel substrates and silicon wafers by
Closed-Field Unbalanced Magnetron Sputtering (CFUBMS).The structural and
mechanical properties of these films were analyzed by using XRD, SEM, EDS and
nanohardness tester. The tribological properties of CrN/AIN multilayer coatings were
determined by using a pin-on-disc tribometer at different test conditions (humid air, dry
nitrogen and distillated water).

As a result of study, super-lattice CrN(200) and AIN(200) phases were obtained in
multilayer CrN/AIN films. It is determined that the hardness and elastic modulus of the
coatings were increased with the increasing Cr target current. As a result of wear tests of
super-lattice films made in different environments, friction and wear behaviors have
been changed in parallel to each other. The lowest friction coefficient and wear rates
have been obtained with the highest hardness values. Friction coefficients and wear
rates for the dry nitrogen, humid air and pure water environments have been obtained to
decrease respectively.

2012, 103 pages
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1. GIRIS

Makine ve takim endiistrisi alaninda 6ne ¢ikan sorunlardan biri siirtlinme ve asimadir.
Calisan makine elemanlar1 arasinda, kesici ve delici takimlarda, kesme ve isleme
araclarinda yillardir siirtlinme ve asinma nedeniyle 6nemli dl¢iide malzeme, is giicli ve
ekonomik kayiplar olmaktadir. Bu sorunun ¢6ziimiinde, tasarim ve iiretim sirketlerini ve
bilim insanlarin1 siirtiinme ve asinmadan dogan kayiplari en aza indirme yolunda
calismalara itmistir. Aslinda bu calismalarin asil amaci ¢ok iyi tribolojik performans
sergileyen slirtiinme ve asinmaya maruz kalan makine elemanlaridir. Dogal ¢alisma
sartlarinda siirtiinme, aginma ve korozyon gibi istenmeyen durumlara maruz kalan bir
makine elemaninin dayanim ve dmriiniin artirilmasi uygun malzeme se¢imiyle, yaglama
sistemiyle veya uygun bir yiizey islemiyle miimkiindiir. Ozellikle uygun segilen yiizey
islemleri tasarim ve malzeme se¢iminde siirtiinme ve asinmay1 kontrol edici etki ortaya

koymaktadir (Bhushan and Gupta 1991).

Kayma ve yuvarlanma yiizeylerinin kullanildigt modern makinelerde ve talash
imalat alaninda triboloji hayati 6nem tasimaktadir. Bazi tahminlere gore; siirtiinme ve
asinmanin dikkate alinmamasindan kaynaklanan kayiplara bakildiginda, o6zellikle
makinelerde kullanilan sogutma yaglari, Amerika’da 2006 yilinda ortalama on iki
milyon tonu astig1 tespit edilmistir. Bu sekilde siirtiinmeden meydana gelen zarar ve
kayiplar bugiin diinyadaki enerji kaynaklarinin yaklasik iicte biridir. Bu veriler bize
ekonomik sebepler, uzun siireli koruma ve ciddi ¢evre sorunlarin olabilecegi hususunda
sirtinmenin azaltilmasi ve asima kontrolleri {izerinde ¢alismalarin yapilmasi

gerektigini gostermektedir (Kim et al. 2006; Baran 2007)

Siirtlinme fiziksel olarak birbiri ile temas eden ve izafi hareketi olan iki malzeme
arasinda dogan bir enerji transferi mekanizmasi olarak tarif edilebilir. Siirtiinme
sonucunda ise asinma olusur. Temas eden ve harekete baslayan iki malzeme arasinda
sirtinme ile asinma ayni anda olmakta ve aginma pargaciklar siirtiinme hadisesine

dogrudan etki etmeye baslamaktadir. Asinma; malzeme Ozellikleri, ¢alisma sartlar



(yiik, hiz), kontak geometrisi, yiizey piiriizliiligli ve ortamdan (yaglayici, sicaklik)
olusan bir sistemin kompleks etkilesimlerinden dogan bir sonugtur. Bu nedenle uygun
yiizey islemleri ile siirtiinme ve asinma 6zellikleri iyilestirilebilir (Ozmen 2004). Bu tiir
sirtlinme, asinma ve yaglama konularini inceleyen bilim dalina Triboloji denir
(Stachowiak and Batchelor 1993). Tiriboloji Tiirkge’de “siirtlinme bilimi” adiyla

anilmaktadir.

Son yillarda yapilan tribolojik caligmalar siirtiinme ve asinmaya karsi yiizey islemleri ve
kaplama uygulamalarinin kullanimini biiyiik oranda artirmigtir. Yiizey modifikasyonu
olarak yiizey kaplama yontemleri kullanilan metotlarin basinda gelmektedir.
Gilinlimiizde kullanilan yiizey modifikasyon teknikleri; yiizey sertligi, asinma direnci,
korozyon/oksidasyon ve yorulma dayanimi artirmak amaciyla kullanilmaktadir (Celik
vd 2002). Yiizey kaplama teknikleri kimyasal kaplamalar, buhar fazinda yapilan
kaplamalar ve plazma piiskiirtme olmak iizere ii¢ ana boliime ayrilmaktadir. Yiizey
kaplamalar, taban malzemeden bagimsiz olarak malzeme ylizeyine yeterli derecede
baglanan ve bilesim olarak tamamen taban malzemeden farkli ya da taban malzemeden
cok az ihtiva eden kaplama malzemesiyle yiizeyde istenilen 6zellikleri karsilayabilecek
yeni tabakalar olusturmak amaciyla yapilir. Sekil 1.1°de yiizey miihendisliginin ana

hatlar1 verilmistir.

Termal Piskirtme
lle Kaplama

Yizey Kaplama

i X Kimyasal Kaplama
Teknikleri

Buhar/Plazma
A Fazinda

YUZEY Kaplama

MUHENDISLIGI

Iyon implantasyon

.

Termal ve .
Mikroyapisal
Termokimyasal Islemler

islemler

Kimvyasal Diflzyon

Sekil 1.1. Yiizey Miihendisliginde Kullanilan Metotlar



1990’ yillarin  baslarina kadar genellikle CVD (Kimyasal Buhar Biriktirme,
Chemical Vapor Deposition) yontemi kullanilmasina ragmen, giiniimiizde sert ve
asinmaya direngli kaplamalarin {iretiminde en ¢ok PVD (Fiziksel buhar biriktirme,
Physical Vapor Deposition) yontemleri kullanilmaktadir (Kunc et al. 2003). CVD
yonteminde filmin tiniform bir yapiya sahip olmasmma ragmen, kaplama sicakligi
yaklagik 1000°C’ye ¢ikarken, PVD yonteminde ise 500°C’nin altindadir. Karner et al.
(1989), Riviere et al. (1996) ve Lee et al. (2004)’de CVD yonteminin oldukga yiiksek
taban malzeme sicakligt (500°C-1000°C) gerektirdigini belirtmislerdir. CVD
yontemindeki gibi yiiksek kaplama sicakliklar1 gerektiren ve uygun oransal bilesime
sahip olmayan kaplamalarin uygulandigi yontemler, istenilen sonucu vermemektedir.
Ince film kaplama tekniklerinden fiziksel buhar biriktirme (PVD) kaplama teknigi; kati
haldeki ham maddenin termal buharlastirma veya si¢cratma ile plazma haline getirilerek,
kontrollii olarak, kaplanacak malzemenin {izerine transfer edilerek biiyiitiilmesi islemi
olarak ozetlenebilir. Fiziksel buhar biriktirme (PVD) tekniklerinin en biiyiik avantaj
sert metal ve celiklerin 6zelliklerini etkilemeden diisiik sicakliklarda (200°C-500°C)
kaplama yapabilmesidir (Cansever 2001). Bu yiizden bu kaplamalar, bir¢ok geleneksel
PVD yontemiyle iiretilmektedir. Bunlardan en yaygin olarak kullanilan manyetik alanda
sigratma sistemidir (Mitterer et al. 1990; Berger et al. 2001; Panich and Sun 2006).
PVD yontemlerinden biri olan dengesiz manyetik alanda si¢ratma ise, filmin biiyiimesi
stirasinda iyon bombardimaninin kontrolii i¢in daha fazla esneklik sunmakta ve kaplama
ozelliklerinin iyilesmesini saglamaktadir (Ye et al. 2003). PVD genellikle diisiik
sicakliklarda gerceklestirildiginden dolayi, genis bir alanda taban malzeme se¢me

olanagi sunmaktadir (Chen et al. 2001; Lee et al. 2004).

Manyetik alanda sicratma yoOntemi, ¢ok tabakali kaplamalar iginde elverisli bir
yontemdir. Ciinkli bu yontemde kaplama esnasinda sicaklik, film kalinligi, kaplama
orant ve gazin kimyasal bilesimi gibi kaplama parametrelerinin kontroli
saglanmaktadir. Cok tabakali filmlerin biiyiitiilmesinde iki ve daha fazla hedefli
sigratma sistemleri kullanilmaktadir. Zambrano et al. (2003)’de, ¢ok tabakali filmlerin

biiytitiilmesi i¢in ¢ok hedefli sigratma sistemlerinin zorunlu oldugunu ifade etmislerdir.



Asimmaya maruz kalan makine elemani ve takim malzemelerinin émriiniin artirilmasi
icin, bu yapilarin yiizeylerine bircok istenen oOzelligi ayn1 anda verebilecek
(multifunctional) koruyucu kaplamalar biiyiitiilmiistiir. Bu kaplamalarin birgok
tribolojik uygulamada oldukca yiiksek sertlik, yiiksek kirilma toklugu, asinma ve
oksidasyon direnci ve diisiik siirtiinme katsayisi1 gibi 6zellikleri bir arada bulundurmasi
istenir. Bu nedenle, son yillarda, gecis elementlerinden elde edilen nitriir esasli seramik
kaplamalarin 6zellikleri, bu yapilara Al, Si, Cr, Ti, V, Mo vs. gibi elementler ilave
edilmek suretiyle iyilestirilme yapilmistir. Ti-Si-C-N, Ti-Si-B-N, Ti-Al-B-N, Ti-Al-C-
N, Ti-Al-Si-N ve Ti-Cr-N gibi bir¢ok yeni sert kaplamalar {izerine yogun olarak
calismalar yapilmaktadir. Alasim elementlerinin katilmasi kaplamanin morfoloji,
kimyasal ve faz kompozisyonunu etkiler ve elde edilen yapisal 6zellikler kaplamalarin
mekanik, kimyasal ve tribolojik 6zelliklerini 6nemli derecede iyilestirirler (Shtansky et

al. 2005).

Gecis metallerinin nitriirleri, ¢ok iyi fiziksel ve mekaniksel O6zelliklerinden dolay1
endiistriyel uygulamalarda, mikro-elektronik ve makine miihendisligi gibi ¢ok genis bir
sahada kullanilir hale gelmistir (Mayrhofer et al. 2003). Ornegin bir¢ok kesici
takimlarda (matkap uglari vb.) ve isleme tezgahlarinda (torna ve freze uglar1 vb.)
titanyum nitriir (TiN) ve krom nitriir (CrN) ile kaplanarak asinma direnci

yiikseltilmektedir (Chu and Shen 2008).

TiN, CrN, ZrN gibi gec¢is metallerin ikili nitriirleri aginmaya dayanikli ve koruyucu sert
kaplamalar olarak iiretim sanayinde onemli bir rol oynamaktadir. Bu filmler arasinda
CrN ve TiN en kapsamli arastirma yapilan kaplamalardir. Bu filmler iyi aginma ve
korozyon direnci, yiiksek termal kararlilik gibi {stlin 6zelliklerinden dolay1

cesitli endiistri alanlarinda kullanilirlar (Kim et al. 2005; Kim et al. 2008).

CrN kaplamalar, genellikle metalik malzemelerin sekillendirme takimlarinda kullanilan
kaplamalardir. Tipik olarak CrN kaplamalar kesme ve isleme araclarinda, basingh
dokiim kalip ylizeylerinde, takim taslama ve arag isleme uygulamalarinda verimlilik

ve takim Omriinii artirmak i¢in yaygin olarak kullanilan yiiksek sertlige sahip



kaplamalardir. CrN kaplamalar, TiN kaplamalara gore daha yiiksek oksidasyon direnci
ve yiiksek tokluk degerleri gosterirler. CrN kaplamalar genel olarak giimiis renkte, 18
ila 27 GPa sertlikte, (700-750)°C termal oksidasyon direncinde ve Ra:0,2um yiizey
piirtizlilligiinde 6zelliklere sahiptir (Cabrera et al. 2011; Kim et al. 2003).

Al-alasimlar1 genel manada sogutucu yapiminda, spot isiklarda, mutfak geregleri
yapiminda, hafiflik esas olan araglarin yapiminda (ugak, bisiklet otomobil motorlari,
motosikletler v.b) kullanilir. AIN kaplamalar ise kolay soguyup 1s1y1 emen bir yapisi
olmasi nedeniyle sogutma sanayinde, yiiksek sicakliklara maruz kalan makine
elemanlarinda, kesici ve delici uglarda (Lin et al. 2009a) genis bir kullanim alani
bulmustur. AIN ince kat1 filmler gelismis ozellikleri (yiiksek 1s1 iletkenligi, 1iyi
oksidasyon ve korozyon direnci, elektrik izolatdrii) ve ¢ok yonlii kullanimlar1 sayesinde
malzemelerin performansini artiran kaplamalardir. PVD yontemiyle biiyiitiilen AIN
filmler optik, elektronik ve tribolojik uygulamalarda halen kullanilmaktadir (Manova et
al. 1998; Acosta et al. 2007). AIN mat giimiisiimsii renkte, 15 ila 22 GPa sertlikte, gok
tistlin korozyon 6zelliklerine sahip kaplamalardir (Cabrera et al. 2011; Kim et al. 2003).

Endiistride son yillarda sert kaplamalarin kimyasal, mekanik ve tribolojik 6zelliklerinin
daha da gelistirilmesi iizerinde durulmaktadir. Bu sebeple ilk olarak tek tabakali sert
kaplamalarin 6zelliklerini iyilestirmek i¢in tek yonlii ¢ok fazli olan TiAIN (Efeoglu
1993; Bouzakis 1999), TiCrN ve TiCN gibi sert kaplamalar gelistirilmistir. Daha sonra
ise cok katli kompleks bir yapiya sahip olan CrN/AIN, CrN/NbN, TiN/CrN ve
WC/TiAIN gibi kaplamalar farkli taban malzemeler iizerine biyiitilmiistir. Cok
tabakal1 kaplamalardan beklenen mekanik, tribolojik ve kimyasal 6zellikler tek tabakali
kaplamalara gore daha kolay elde edilebilir. Cok tabakali kaplamalar belirli siirelerde
farkli malzemelerin nanometre boyutunda taban malzeme iizerine sirali biiytitiilmesi
sonucu olusurlar. Bu kompleks yapinin, sertlik ve kirilma toklugu gibi mekanik ve
kimyasal  oOzelliklerin  iyilesmesinde  homojen tek tabakali kaplama ile
karsilagtirildiginda daha etkili oldugu anlasilmistir. Bu kaplamalarin mekanik
Ozelliklerinin iyi olmasinin sebebi ¢ok tabakali kaplamalarin tabakalar arasinda sinirh

veya engellenmis dislokasyon hareketlerine dayanmaktadir (Kim et al. 2003). Diger ad1



siiper kafes kaplamalar olan ¢ok tabakali kaplamalara TiN/VN, CrN/NbN, TiN/NbN,
CrAlYN/CrN gibi gecis metal nitriirleri 6rnek verilebilir. Bu 6rnekler tribolojik agidan
onemli gelismeler saglamis ve aginma direnci iyi uygulamalar ortaya ¢ikarmustir. Siiper
kafes yapiya sahip kaplamalarin 6zellikleri, tek tabakalarin faz yapilarina, sayisina ve

kalinligina bagl olarak degismektedir (Lin et al. 2009a).

Cok tabakali kaplamalarin biiyiitiilmesinde, kaplama yontemi, malzeme secimi, tane
boyutu, tek tabaka kalinligi, kaplama parametrelerine bagimli olan ara ylizey hacmi,
ylizey ve ara yiizey enerjisi, doku, kristal biiyiitmeden kaynaklanan gerilme ve sekil
degistirme gibi etkenler g6z Oniinde bulundurulmalidir (Biilbiil 2006). Zhang et al.
(2002)’de azalan kristal yapinin boyutuyla birlikte sertlik ve dayanimin artirilmasi igin,
tane sinir1 kaymasinin ancak uygun bir kaplama tasarimi ve malzeme secimiyle
saglanabilecegini belirtmislerdir. Bu noktadan hareketle, argon/azot atmosferi igerisinde
Cr ve Al hedeflerinden yapilan sigratma ile ¢ok yiiksek sertlikte ¢ok tabakali CrN/AIN
cok tabakali kaplamalar iiretilmistir. Cok tabakali yapinin sertligi artirdig1 ve buna baglh

olarak diisiik siirtlinme ve iyi aginma direnci sergiledigi goriilmiistiir.

Basi i¢ gerilimlerinin azaltilmasi i¢in Setsuara ve arkadaslari ile Prakash ve arkadaslari
bir ara tabaka kaplanmasini 6n gormiistiir (Setsuara et al. 1997; Prakash et al. 2003).
Kim et al. (2003)’te birka¢ nanometre kalinligindaki CrN ve AIN tabakalar ile daha sert
ve daha diisiik i¢ gerilmeye sahip cok tabakali kaplama iiretmislerdir. Ara yiizeylerin

dislokasyon hareketini engellemesi nedeniyle yiiksek sertlik elde edilmistir.

Tek tabakali CrN kaplamalarin mekanik ve tribolojik 6zelliklerini iyilestirmek igin
CrN/AIN c¢ok tabakali kaplamalar gelistirilmistir. CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarin
tribolojik davraniglarinin incelenmesinin, kesme ve isleme aletlerinin Omrii ve
stirtlinmeden kaynaklanan enerji kayiplar1 géz oniline alindiginda ¢ok onemli oldugu

anlasilmaktadir (Kim et al. 2003; Kim et al. 2008).



CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalar, genellikle metal alagimlarini sekillendirme
takimlarinda, bakir alagimlarini kesme isleminde, koruyucu kaplama malzemesi olarak
(Kim et al. 2008), dokiim kaliplarinda, baski kaliplarinda, kesme aletlerinde ve diger
makine pargalarinda kullanilmaktadir. Bu kaplamalar, CrN kaplamalara gore daha
yiiksek sertlige, oksidasyon direncine ve tokluk degerlerine sahiptirler (Kim et al.
2003).



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. Sert Kaplamalar

Miihendislikte kullanilan anlamiyla sert kaplamalar, iyi mekanik ve tribolojik
ozelliklere sahip yliksek sertlikteki yapilara denmektedir. Bir baska degisle asinmaya

direncli ve diisiik siirtlinmeli kaplamalara denir (Bunshah 2001).

Sert seramik kaplamalar, tizerinde hem bilimsel hem de teknolojik olarak yogun ilginin
odaklandig1 konulardan birisidir. Bu kaplamalarin gelistirilmesine yonelik hedefler,
daha sert ve tok, siirtiinme ve aginma 6zellikleri daha iyi, islenmesi ve sekillenmesi zor
malzemeleri isleyebilecek ve sekillendirebilecek oOzellikte, kesme islemi sirasinda
kesme sivist kullanimi gerektirmeyecek kaplamalar {iretilmesi olarak 6zetlenebilir. Bu
amaglara yonelik olarak, yeni tiir sert seramik kaplamalarin gelistirilmesi (TiNbN,
TiBN, ZrB, ZrBN, MoN, TiCrN, HfN, AIN, Al,0;, TiAIBN, elmas benzeri
karbon(DLC-Diamond-like Carbon)), var olan kaplama tiirlerini kullanarak ¢ok tabakali
kaplama uygulamalarinin yapilmasi (TiN-TiAIN, TiAIN-AIN, CrAIN-AIN, CrN-AIN,
siiper kafes kaplamalar, vb) ve sert kaplamalarin iizerine siirtiinme Ozelliklerini
gelistirici sert bir tabaka kaplanmasi (MoS,;, h-BN(hexagonal Bor nitriir) gibi)

konularinda ¢aligmalar siirdiiriilmektedir.

Kaplamalarin sertlik, siineklik, elastisite modiilii, gdzeneklilik, kaplama-taban malzeme
arasindaki adezyon gibi mekanik Ozellikleri, siirtinme ve asinma performansini
etkileyen faktorlerdendir. Artik (i¢) gerilmeler, kaplamanin bozunmasina, adezyonun
katiilesmesine, kaplama-film yapisinda ¢atlamaya ve kaplamanin fiziksel ve kimyasal
ozelliklerinde degismelere neden olabilir. Diger taraftan, basi artik gerilmeleri, kaplama
sertligini onemli derecede artirir ve ¢cekmeye karsi direng saglar. Bu nedenle, basi
gerilmeleri belli dereceye kadar faydali iken fazla olmasi durumunda kaplama kirilgan

ve gevrek bir yapi olusturabilir (Bhushan and Gupta 1991).



Iyi bir yiizey islemi sertlik, tokluk, taban malzeme-kaplama ve tabakalar arasinda iyi
yapisma (adezyon) saglarken ayni zamanda kaplama ylizeyinin dis ortama kars1 kararh
davranisi1 gibi karmasik gereksinimleri saglamalidir. Cok tabakali ve fazli kaplamalar bu
konuda en iyi performans sergileyen yapilardir. Bu durumu Holleck yaptigi bir
calismasinda bu yapiyr agiklamak icin ara yiizeyler arasindaki etkilesimi ¢6zmek
gerektigini sOylemistir. Bu malzemelerin {i¢ farkli olasilikla (Sekil 2.1) birbirleri

arasinda etkilesim kurduklar1 belirtilmektedir (Holleck 1986).

Sekil 2.1°de farkli tabakalar arasinda ara yilizeylerin li¢ farkli sekilde olusumu
goriilmektedir. Bunlar kismi koherent (uyumlu sinirlar) ara yiizeyler, siir bir faz ile
olusan zayif koherent (karisik faz sinir1) ara ylizeyler ve birbirleri ile etkilesmeyen
(bagimsiz) ara yiizeylerdir. Metalik seramikler, metal veya diger metalik seramikler ile
kismi koherent (uyumlu sinirlar) ya da zayif koherent (karigik faz sinir1) ara yiizeyler
olusturabilir. Boylece en uygun (optimum) yapisma ile diisiik enerjili ara yiizeyler elde
edilebilir (6rnegin CrN/TiAIN). Genelde, metalik ve iyonik seramiklerin birbirleriyle
olusturduklar1 ara yiizeyler, farkli bilesimlere sahip ara bolgeler gosterirler (6rnegin
CrN/AlyO3). Bu davranis, biiyiik 6l¢iide sinir fazin bilesimine ve yapisina bagimlidir.
Kovalent bagiyla baglanmis seramiklerin (6rnegin AIN ya da c-BN(kiibik Bor nitriir))
olusturduklar1 ara yiizeylerin, fazlar arasindaki kotli yapismanin (adezyonunun)
neticesinde, tam olarak etkilesime girmeyen bir yapi1 sergiledigi not edilmektedir.
Bunun neticesinde metalik sert malzemelerden olusturulacak en uygun yap1 ¢ok fazli ve
tabakali sert kaplamalar oldugu goriilmektedir. Iyonik (seramik) sert malzemeler
Ozellikle fazlar arasinda diisiik etkilesim ve yliksek kararliliklarindan dolay1 korozyon
ozellikleri iyi kaplamalar i¢in uygundur. En iyi asinma direnci gosteren yapilar ise ¢ok

fazli veya ¢ok tabakali kaplamalar ile elde edilebilir (Holleck 1986).

Cok tabakali kaplama teknolojisinde tabakalar arasinda, yeter derecede baglanmayi
saglayacak tabakalar (TiN ve CrN, Al,O3; ve AIN gibi) ya da kismi koherent (birbirine
1yi tutunan) ara yiizeyler (TiC ya da TiN ve TiB;) olusturmak miimkiindiir.
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-
(a) Kismi koherent (uyumlu sinirlar) (b) Zayif koherent (karisik faz sinir1)
(6rnegin metalik seramiklerde) (6rnegin metalik/iyonik seramiklerde)
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(c) Etkilesim olmayan faz sinirlar1 (6rnegin kovalent seramiklerde)

Sekil 2.1. Cok tabakali kaplamalarda, tabakalar arasi1 ve taban malzeme kaplama ara
yiizeyinde goriilen farkli olusumlar (Holleck 1986)

Ornegin ¢ok tabaka ile kaplannmg takim pargalar, tek tabaka ile kaplanmis
malzemelerden ¢ok daha iyi performans gostermektedir. Ayrica, ara yiizeylerin aginma
davranisindaki roli, tek fazli ve ¢ift fazli (ya da ¢ok fazli) malzemelere yapilan abrazif
testler neticesinde agik bir sekilde goriilmiistiir. Yine Holleck yaptigi calismasinda,
yiiksek abrazyon direncinin sadece yiiksek sertlikten olmadigini ifade etmistir.
Calismasinda B4C cok yiiksek sertlige sahip bir malzeme olmasina ragmen, diisiik

sertlige sahip B4C igeren kompozit bir malzemenin abrazyon direncinin B4C’ye gore 3
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kat daha fazla oldugu gorilmiistiir. Bu goriis ¢ok tabakali kaplamalarin tribolojik
performans i¢in faydali oldugunu goéstermistir (Holleck 1986).

Gegis metallerin nitriirleri asinma ve korozyona karsi gosterdigi direncin yaninda,
biitiinlesmis (entegre) devrelerde ve siiper iletken cihazlarda yaygin bir sekilde
kullamlmaktadir. Ornegin TiN, TiCN, TiAIN, CrN, ZrN, TiZrN, TiCrN, HfN, c-BN ve
Si3Ny gibi nitriirler ¢ok yiiksek asinma direncine sahip malzemelerdir. Giinlimiizde bu
sert nitrliir kaplamalar farkli ylizey kaplama yontemleri ile iiretilmektedirler. Bu
kaplamalar genellikle termal plazma, fiziksel buhar kaplama (PVD) ve kimyasal buhar
kaplama (CVD) yontemleri ile tretilirler. Bu yontemler bilesim ve sertligi optimize
ederek istenen performanst ve Ozellikleri elde etmede Onemli derecede esneklik
saglarlar. Son yillarda sert kaplamalar1 elde etmek i¢in bu yontemlerden genellikle PVD
yontemi kullanilmaktadir. PVD yontemlerinden en yaygin kullanilani ise filmin
bliylimesi sirasinda iyon bombardimaninin kontrolii i¢in esneklik ve kaplama
ozelliklerinin kontrol edilmesini saglayan manyetik alanda sigratma yontemidir. PVD
yontemi, genellikle diisiik sicakliklarda gergeklestirilen bir yontem oldugundan dolay1

genis bir alanda taban malzeme se¢gme olanagi sunar.

2.1.1. CrN’nin yapis1 ve ozellikleri

Krom elementi periyodik tabloda 24. sirada bir ge¢is metalidir. Krom dogada +3
yiikliidiir, indirgenme reaksiyonuyla +6 degerlik alir. Kromun kristal kafes yapis1t HMK
(hacim merkezli kiibik) tir. Kromun ¢ok sert ve erime noktasinin 1857°C olmasi
nedeniyle, metallere sertlik saglanmasi ve zirhli ara¢ yapiminda kullanilir. Ayrica krom,
paslanmaz c¢eliklerin mukavemetini artirmakla birlikte, korozyona, aginmaya ve yliksek
sicakliklara kars1 direncini iyilestiren bir alagim elementidir. Refrakter olarak ¢ok genis
kullanima sahip olan krom cevheri, kimya endiistrisinde, renk maddesi, deri tabaklama

isleminde ve kuru pil imal edilmesinde kullanilir.
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Ozellikle Cr elementinin nitriirleri asmma etkileri altinda ¢alisan endiistriyel
makinelerde 700°C’nin iizerindeki calisma sicakliklarinda stabilitesini kaybetmezler.
CrN kaplamalarin kimyasal stabilitesi TiN kaplamadan daha ytiiksektir, asidik ve bazik
ortamlarda kesinlikle ¢oziilme gostermezler. CrN tabakalar1 asinmaya karsi
ylksek mukavemet gosterdiklerinden ve kalin kaplanabildiklerinden TiN kaplamalara
gore daha iyi korozyon mukavemeti gosterirler (Musil et al. 1989; Bhushan and Gupta
1991; Mitterer et al. 2000; Stoiber et al. 2001; Kim et al. 2005).

I1k nesil tek katli sert kaplamalardan olan CrN kaplamalar yiiksek hiz celigi ve sementit
karbiire gore daha yiiksek sertlik, diisiik siirtlinme katsayisi, yliksek korozyon direnci,
yiiksek oksitlenme direnci ve diisiik termal iletkenlik gosteren tipik bir koruyucu
kaplama olarak kullanilmaktadir. Ozellikle, CrN kaplamalarin termal kararlilig yogun
arastirmalara konu olmustur. Bu arastirmalarda, CrN filmlerin 700°C’nin {stiindeki
sicakliklarda oksitlenmenin basladigi ve filmde azot azalmasi ile birlikte Cr,O3 fazinin
olustugu goézlenmistir. PVD yoOntemiyle iiretilen TiN ve CrN’nin oksitlenme hizinin
karsilagtirmast sonucu TiN’in oksitlenme hizi, CrN’den iki kat daha hizli oldugu rapor

edilmistir (Kim et al. 2003, Kim and Lee 2006; Kim et al. 2008; Lin et al. 2009a).

Mikemmel kimyasal kararliliga ve c¢ok iyi yiizey oOzeliklerine sahip olan CrN
kaplamalar, fiziksel ve kimyasal asindiricilarin mevcut oldugu metal ve plastik
enjeksiyon kaliplarinda, dokiim kaliplarinda, kagit, PVC ve kesme aga¢ bigaklarinda
kalip 0mriinii prosese bagl olarak 4-15 kat artirmaktadir. Ayrica ¢ok diizgiin ve kararl
yapiya sahip olmas1 sebebiyle stvama ve derin ¢ekme kaliplarinda, hem kalibin 6mriinii
15-40 kat artirmakta hem de is parg¢asinin yiizey kalitesini diizeltmektedir (Tasg¢1 2000).
Cizelge 2.1’de CrN ve AIN kaplamalarimin genel o6zellikleri (Tasgr 2000) ve Sekil
2.2’de CrN kaplamalarin kristal kafes yapisi goriilmektedir. CrN kaplamalarin kafes
yapisi NaCl tipi ylizey merkezli kiibik (ymk) yapidadir (Lin et al. 2009b).
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Sekil 2.2. CrN ’iin kristal kafes yapis1 (NaCl tipi ymk)

2.1.2. AIN’nin yapisi ve ozellikleri

Aliiminyum elementi periyodik tabloda 13. sirada bir ara gecis metalidir. Aliiminyum
dogada +3 yiiklidiir, yiikseltgenme reaksiyonuyla +3 degerlik alir. Aliminyum kristal
kafes yapis1t YMK (yiizey merkezli kiibik) tir. Aliiminyum, yumusak ve hafif bir metal
olup mat giimiisiimsli renktedir. Yogunlugu celigin veya bakirin yaklasik iicte biri
kadardir. Kolaylikla doviilebilir, makinede islenebilir ve dokiim yapilabilir. Cok {istiin
korozyon oOzelliklerine sahip olmasi, iizerinde olugsan oksit tabakasimin koruyucu
olmasindandir. Endiistrinin pek c¢ok alaninda binlerce farkli {iriiniin yapiminda

kullanilmakta olup, diinya ekonomisi i¢inde ¢ok 6nemli bir yeri vardir.

Aliiminyumla karsilastirildiginda, yiiksek korozyon direnci, 1sil iletkenlik, asinma
direnci ve sertlik yoniinden iistiin Aliminyum nitriiriin (AIN) ilgi ¢eken 6zellikleri, ileri
teknoloji uygulamalar1 i¢in ¢ok ¢ekici hal almaktadir. Bugiin, aliiminyum
alasimlarindan iiretilen pargalarin tiim kesit boyunca olmasa da, plazma ortaminda dis
ylizeylerinde nitriir (AIN) veya oksit (Al,Os3) ylizey tabakalar1 olusturularak ylizey
ozelliklerinin gelistirilebilecegi goriilmiistiir. Gilinlimiizde, AIN’den yapilan {iriinlerin
cogu, sinterlenerek toz metaliirjisi teknolojisi ile iiretilebilmektedir. Son zamanlarda,

PVD, CVD gibi ince film kaplama teknikleri ile ve plazma iyon asilama gibi vakum
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teknolojileri de AIN film sentezleme igin kullanilmaktadir (Oliveira et al. 2004,
Figueroa et al. 2004; Yildizl1 2008)

Termal iletkenlik, diren¢ ve 1s1 dayaniminin kombinasyonu aliiminyum nitriirii ¢ok
faydali bir miihendislik seramigi yapar. Aliiminyum nitriir NaCl tipi YMK (ylizey
merkezli kiibik) veya ZnS (Viirtzit) tipi HSD (hekzagonal siki diizen) kristal kafes
yapilarina sahip kovalent bagli bir bilesiktir. Aliiminyum nitriiriin havada ylizey
oksitlenmesi 700°C’nin iizerideki sicakliklarda ortaya ¢ikar. Oda sicakliginda bile, 5-10
nm ylizeyde oksit tabakasi tespit edilmistir. Materyali koruyan bu aliiminyum oksit
tabakasinda 1370°C’nin {izerindeki sicakliklarda hacim (bulk) oksitlenmesi meydana

gelir (Zhang and Veprek 2007a; Sanchez et al. 2008).

Aliiminyum nitriirtin kullanim alan1 sadece termal iletkenlik ve 1s1 dayaniminin gerekli
oldugu yerlerde olmamistir. Son birka¢ on yildir mekanik ve tribolojik o6zellikleri
kesfedilen AIN filmler, tribolojik zorlanmaya maruz kalan sert pargalarin
kaplanmasinda kullanilmaya baglamistir. Tek kath sert kaplamalardan olan AIN filmler
iyl mekanik ve tribolojik 6zellikler sergilemesi nedeniyle endiistriyel manada énemli bir
rol oynamistir. Bu kaplamalar kesici aletler ve diger makine parcalarinin asinma,
oksidasyon ve korozyon direncini artirmak i¢in uygulanmistir (Kim et al. 2003; Kim et

al. 2008)

AIN ince kat1 filmler yiiksek 1s1 iletkenligi, elektrik izolatori, iyi oksidasyon, korozyon
ve asmmma direnci gibi gelismis Ozellikleri ve ¢ok yoOnlii kullanimlar1 sayesinde
malzemelerin performansint artiran ve hali hazirda kullanilan etkili trbolojik
kaplamalardir (Alkjaersig et al. 1992; Dimitrova et al. 1998; Acosta et al. 2007). CrN

ve AIN kaplamalarinin genel 6zellikleri Cizelge 2.1°de goriilmektedir.
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Cizelge 2.1. CrN ve AIN kaplamalarinin genel 6zellikleri

Ozellikler AIN kaplama | CrN kaplama
Renk Beyaz/gri Glimiis/metal
Sertlik (GPa) 12-16 18-25
Maksimum oksitlenme derecesi (°C) 700 - 750 700 - 750
Ortalama Siirtiinme katsayis1 (p) 0.43 0.55
Yogunluk (g/cm’) 3.26 6.1

Metaller kalict sekil degistirirken, malzemenin kristal kafesindeki belirli kristal
diizlemleri belirli dogrultularda kayarlar. Bir kristalde bu tiir kaymalara olanak taniyan
kayma sistemi sayisi arttikca malzemenin sekil degistirmesi kolaylasir, yani siinekligi
artar. Sekil 2.3’de altiminyum ve hcp-AIN kristal kafes yapilar1 ve kayma diizlemleri
goriilmektedir. hcp-AIN kristalinde sadece 3 kayma sistemi varken, bu say1 aliminyum
icin 12°dir. Yani aliiminyum kafesi kalic1 sekil degisimlerinin gergeklesmesi i¢in 4 kat
daha fazla segenege sahiptir. Sonug¢ olarak aliiminyum siinek 6zellik gosterirken, hcp-
AIN gevrek bir malzemedir. Burada aliiminyumun kolay sekillendirilebilir bir malzeme
olmasia karsin, nitriirii daha kirillgandir ve kolay sekillendirilemez. Bunun nedenleri
arasinda AIN'lin kafes yapist vardir (Aran 2008). Genel olarak, AIN kaplamalarin kafes
yapilart olugsurken atom basina diisen toplam enerji ve ortalama atom hacmine bagl
olarak NaCl tipi YMK (ylizey merkezli kiibik) ve ZnS (Viirtzit) tipi HSD (hekzagonal
sik1 diizen) kristal kafes yapilar seklinde olusmaktadir (Zhang and Veprek 2007a; Lin
et al. 2009b). Tipik olarak AIN’iin kristal kafes yapilarinin goriiniimi Sekil 2.4’de

goriilmektedir.
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Aliiminyumun kristal kafes yapist YMK (yiizey
merkezli  kiibik)  sistemdir.  Aliiminyum
kristalinde 12 kayma sistemi vardir.

Aliiminyum

hep-AIN  kristal  kafes yapisi  HSD  (hekzagonal
siki diizen) sistemdir. hep-AIN kristalinde sadece 3 kayma
sistemi vardir.

hep-AIN

Sekil 2.3. Aliiminyum ve hep-AIN’iin kristal kafes yapilar1 ve kayma diizlemleri

NaCl tipi YMK (yiizey merkezli kiibik) ZnS (Viirtzit) tipi HSD (hekzagonal siki diizen)

Sekil 2.4. AIN ’iin kristal kafes yapilarinin gériiniimii
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AIN’lin kristal kafes sistemlerinde YMK ve HSD doniisiim araliklar1 hakkinda ¢ok
sayida deneysel ve kuramsal ¢aligma yapilmistir. Bu ¢alismalarda HSD kafes sisteminin
sertlik ve asinma direnci olarak daha iyi performans sergilemesi gerekir. Fakat GM
(Gegis Metali) N-AIN gibi ikili sistemlerde kafes parametrelerinin uyumuna gore
mekanik ve tribolojik 6zellikler degisebilir. Yani birbirine uyumlu sistemler, uyumsuz
sistemlere gore daha kararl yapilar olusturur (Zhang and Veprek 2007b). Ornegin ymk-
CrN ile ymk-AIN’iin kafes parametreleri birbirine yakin degerler iken birbirine uyumlu

kiibik sistemler olusturabilirler.

Zhang and Veprek (2007a)’de yaptigir ¢alismada CrAIN filmlerin kafes tipleri ymk-
CrN + ymk-AIN iken filmlerin sertlik degerlerinde tek tabakali CrN ve AIN’e gore
artma olusurken, ikinci asamada ymk-AIN’iin hsd-AIN’e doniisiimiinde filmlerde
onemli bir sertlik azalmasi meydana geldigini bulmustur. Bu sonu¢ kafes
parametrelerinin filmlerin mekanik 6zelliklerini belirlemede 6nemli bir etken oldugunu

gostermektedir.

2.2. Cok Tabakalh (Multilayer) Kaplamalar

Bir¢cok kaplamada, miihendislik bilesenleri istenilen tiim yiizey 6zelliklerini tek bir
yiizey islemiyle elde etme imkanini siirlt sayida vermistir. Bu agidan bakildiginda,
bugiin iki veya daha fazla kombine ylizey teknikleri daha umut verici uygulamalar

olarak bir¢ok endiistriyel alanlarda kullanilmaya baslanmistir (Efeoglu and Celik 2001).

Asinmaya maruz kalan makine elemani ve takim malzemelerinin dmriiniin artirtlmasi
icin, bu vyapilarin ylizeylerine birgok islevi ayni anda yerine getirebilecek
(multifunctional) koruyucu kaplamalarin biyiitiilmesi fikri ortaya ¢ikmistir. Ciinkii
bir¢ok tribolojik uygulamada kullanilan kaplamalarin oldukg¢a yiiksek sertlik, uygun
katilik-stiffness (taban malzemeninki ile benzer), yiiksek kirilma toklugu, diisiik
stirtiinme katsayisi, aginma ve oksidasyon direnci gibi 6zellikleri bir arada bulundurmasi

istenir. Bu nedenle, son yillarda, gecis elementlerinden elde edilen karbiir, nitriir ve



18

boriir esash sert kaplamalarin 6zellikleri, bu yapilara bazi elementler (Al, Si, Cr, Ti, V,
Mo vs.) ilave edilmek suretiyle iyilestirilme yoluna gidilmistir (Shtansky et al. 2005).
Ayni dogrultuda, CrN esaslt filmlerin siirtinme ve aginma 6zelliklerini iyilestirmek i¢in
kompozit ve ¢ok tabakali kaplamalar yapilmistir. Yiiksek sicakliklarda oksidasyona ve
asinmaya kars1 direnci artirmak i¢in Bourhis et al. (2009)’da ve Kim and Lee (2006)’da
CrN filmlere Al ekleyerek mekanik ve tribolojik 6zellikleri gelismis CrAIN kaplamalar
yapmiglardir. Kim et al. (2003) ile Park and Baik (2005) calismalarinda degisik cift
tabaka (CrN-AIN) kalinliklarinda CrN ve AIN tabakalar ile daha sert, oksidasyon ve
asinmaya karsi daha direncli ¢ok tabakali kaplama sentezlemislerdir. Cok tabakali
CrN/AIN kaplamalarda yiiksek sertlik degerlerinin elde edilmesindeki nedenlerden biri

ara yiizeylerin dislokasyon hareketini engelleyici gorev yapmasidir.

Cok tabakali kaplamalarin mekanik ve kimyasal 6zellikleri tek tabakali kaplamalara
gore daha kolay iyilestirilebilir. Diger adi siiper kafes kaplamalar olan ¢ok tabakali
kaplamalar belirli siireler ile farkli malzemelerin nanometre boyutunda taban malzeme

lizerine sirayla biiyiitiilmesi sonucu olusan ¢ok tabakali kaplamalardir (Kim et al. 2003).

Tribolojik kaplamalarin bu ikinci nesli, genellikle TiN/VN, CrN/NbN, TiN/NbN,
CrAIYN/CrN, MoS,/Ti, TiBN/TiB, ve benzeri temel malzemelerin birlestirilmesiyle
olusturulmustur. Cok tabakali kaplamalarin yapisal karakterizasyonu, farkli tabakalarin
gbzlemlenmesi amaciyla kaplamanin herhangi bir kesitindeki filmin goriintiilenmesiyle
incelenmektedir (Sund Gren et al. 1990; Arslan et al. 2005; Biilbiil et al. 2007; Mikula
et al. 2008; Lin et al. 2009b).

Farkli calismalar, ¢ok tabakali kaplamalarin tek tabakali kaplamalara gore daha
avantajli oldugunu gostermistir. Yiizeye paralel olan ara yiizeylerin sayisinin ¢oklugu,
catlak olusumuna engel olurken uygulanan hareketin farkli yere kaymasini, kaplama
dayanikliligmin artmasini ve kaplamanin kirilgan bir yapiya sahip olmasina karsi
engellemeler saglayabilir (Donnet and Erdemir 2004). Tabaka sayisi arttikga
kaplamanin kirilma toklugu ve asinma direncinde iyilesme meydana gelmektedir (Bull

and Jones 1996). Asinmanin iyilestirilmis olmas1 kadar oksidasyon ve korozyon direnci
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gibi diger spesifik Ozelliklerin de kaplamaya kazandirilmasi ¢ok tabakali kaplamalarin
kullanilmasinin temel nedenidir. Ornegin farkli tabakalar farkli amagclar igin
kullanilabilirler. Ara tabakalardan biri korozyon ve oksidasyona karsi dayaniklilik ve

direnci artirirken tist tabaka diisiik siirtiinme ve asinma saglayabilir (Ding et al. 2000).

Yiizey Ozelliklerinin iyilestirilmesinin en 1yi sekli ¢cok tabakali bir yapiya sahip, ince
filmlerin sentezlenmesi teknolojisiyle ulasilabilir. Bu hem yapist belirli tabakalarin
ozelliklerini kontrol edebilme (kimyasal bilesim ve mikro yapi kontrolii), hemde ¢ok
tabakali kaplamanin (kalinlik, bilesen miktar1 ve tabaka dizisi kontrolii) 6zelliklerini
kontrol edebilmek igin en iyi yoldur (Wiecinski et al. 2011). Cok katli kaplamalarin
avantaj saglamasinin ii¢ temel sebebi vardir. Bunlar:

1- Ara ylizey tabakalari: Bu tabakalar, kaplamanin taban malzemeye ve birbirlerine
yapigma Ozelligini artirmakta ve kaplama-taban malzeme sinirinda ve tabakalar arasinda
yumusak bir gecise sebep olarak kaplamaya olumlu etki etmektedir.

2- Tekrarlanan tabakalarin fazla sayida olmasi: Farkli mekanik 6zellikteki ¢ok sayida
ince filmin biriktirilmesi ylizeydeki gerilim konsantrasyonunu diisiirmekte ve gatlak
ilerlemesini engelleyici yonde etki etmektedir.

3- Farkli ozellikteki tabakalar: Malzemenin ylizey ozellikleri, yiizeyde farkli etkiler

gosterecek, birbirinden ayri 6zelliklere sahip kaplamalarin birikmesiyle gelistirilebilir.

Bu o6zelliklere 6rnek olarak korozyondan korunma, asinmayi onleme, 1sil izolasyon,
elektriksel iletkenlik, difiizyon engeli ve taban malzemeye yapigsma Ozellikleri

sayilabilir (Cinar 1998).

Klasik tane boyutlu malzemelerin (d>1um ) sertlik ve mukavemet degerleri deneysel
olarak Hall-Petch esitligi ile ifade edilebilir: 6,= oi+kd"*. Burada o= egilme gerilimi,
oi= dislokasyon hareketine ters yonde siirtiinme gerilimi, k= sabit ve d= tane c¢apidir.
Benzer sonuclar sertlik icinde Ho,= Hi+kd "2 esitligi ile elde edilebilir. Nano 6l¢ekli
malzemelere ait bircok bilgi sertlik degerleri lizerinedir. Su aciktir ki, tane boyutu nano
boyuta (<100 nm) dogru indikge sertlik degerleri tipik olarak artmaktadir ve saf nano

kristalli metallerin (10nm tane boyutunda) sertlik degerleri iri tanelilerle (>1um)
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karsilastirildiginda 2 ila 7 kat daha fazladir. Gergekten de, Hall-Petch esitligi ile iri
taneden nano boyuttaki taneye dogru tahmin yapilirsa ¢ok yiiksek egilme gerilim

degerlerine ulasilabilir. (Suryanarayana and Koch 1999).

Cok tabakali kaplamalarda sertlik ve tokluk gelistirme islemi, farkli mekanizmalar
sayesinde meydana gelmektedir. Bunlar arasinda Hall-Petch etkisi olarak bilinen nano
metrik kalinliga sahip tabaka olusumu ve buna bagli olarak tane biiylimesinin dnlenmesi
literatiire girmistir. Buna bagl olarak ¢ift tabaka kalinliginin azalmasi, olusan tanelerin
boyutlarinda kiigiilmeye sebep olmaktadir. Bu durum ¢ok tabakali kaplamalarda tane
boyutlarinin daha kii¢iik olmasini ve ¢gekirdeklenme olayinin daha fazla yerde meydana

gelmesini saglamaktadir (Cabrera et al. 2011).

Jensen et al. (1999)’da ¢ok tabakali bir yapinin tek tek her tabakanin, kaplamanin ayri
ayr1 eksikliklerin {istesinden geldigini Ozetlemistir. Ayrica ¢ok tabakali bir filmin
avantajlarini ise kisaca soyle not etmektedir:

- Her bir tabaka, filmin mukavemet ve tokluk degerlerini yiikseltebilir,

- Her bir tabaka kombinasyonlari istenilen filmin uygulama ihtiyaglarina gore farkl tiir
ve kompozisyonlarda hazirlanabilir,

-Cok tabakal1 film ile taban malzeme yiizeyi ve/veya her bir tabaka yiizeyleri arasindaki
adezyonda bir artis elde edilebilir,

- Cok tabakal1 bir film i¢indeki artik gerilimler azalabilir,

- Daha yogun bir film yapisi elde edilebilir.

Kaplamalardaki catlaklarin ilerlemesini ve hareket edebilmesini Onleyen ve ¢atlak
inhibitorii (engelleyen, onleyen) olarak gorev yapan cok tabakali yapinin, kaplamanin
yorulma Omriinii uzattigt goriilmistir. Ayrica ¢ok tabakali filmlerin ¢esitli
mekanizmalarla kaplamalarin 6zelliklerini iyilestirdigi diisiiniilmektedir (Cooke et al.
2003). Holleck and Schier (1995)’de ¢ok tabakali kaplamalarda sertlestirme ve

gliclendirme mekanizmalarini (Sekil 2.5) soyle aciklamistir:
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1.Durum: Tane biiylimesinin 6nlenmesi ve buna bagli olarak gelisen, catlak bolme veya
kiigiiltme, arayliiziin sertlesmesi ve azalan gerilme mekanizmalari.

2.Durum: Catlak saptirma ve/veya bolme ile gelisen, azalan ve/veya engellenen catlak
ilerlemesi mekanizmalari.

3.Durum: Catlagin olusturdugu arayiiz agilmasi veya delaminasyona bagli olarak
gelisen, azalan gerilme konsantrasyonu ve iyilesen tokluk mekanizmalari.

4.Durum: Nano boyutta plastik davranis ve buna bagli gelisen, nano bosluklar sayesinde

olusan c¢atlak enerji dagilimi, azalan catlak ilerlemesi ve azalan gerilme mekanizmalari.

1. Durum
2.tabaka
—— 2. Durum
1.tabaka
3. Durum
catlak # 2 tabalea
| - ==— 4. Durum
arayiizey 1.tabaka
l Taban Mialzeme

Sekil 2.5. Holleck and Schier (1995)’e gore ¢ok tabakali seramik kaplamalarda
sertlestirme ve giliclendirme mekanizmalar1 sematik gosterimi

Cok tabakal1 sistemlerdeki bu mekanizmalar tabakalar arasindaki ara yiizeyler nedeniyle
catlak saptirma ve catlak ucunda olusan plastik deformasyon ile gatlak ilerlemesini
durdurma, homojen bir artik gerilme dagilimi saglama, birbirine bagli olan komsu
tabakalar arasindaki farkli kayma modiilii sayesinde dislokasyon hareketlerini 6nleme

gibi 6zellikler sayesinde kaplamay korurlar.

Birbirini izleyen her ¢ift tabaka kalinliginin ¢ok tabakali kaplamalarin 6zellikleri

tizerinde dnemli bir rol oynadig: bilinmektedir. Fonksiyonel tasarimi gerceklestirmek ve
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kaplamalarin fiziksel Ozelliklerini optimize etmek i¢in yapisal olarak tane boyutu,
morfolojisi, bilesen sayilart ve elde edilen kaplamalarin ¢ift tabaka kalinligimi
ayarlayarak, farkli malzemelerle aginmay1 azaltic1 fonksiyonlar kombine edilebilir. Bu
ama¢ dogrultusunda TiN/CrN, TiAIN/CrN, CrN/AIN ve TiN/ZrN gibi iki bilesenli
birka¢ malzemeden olusan sistemler giinlimiizde yapilmis ve kaplama ozelliklerini

gelistirdigi kanitlanmistir (Zhang et al. 2009).

Ince filmlerden iyi aginma direnci elde etmenin sart: kaplamanin sadece yiiksek sertlikte
olmasi degildir. Ayn1 derecede Onemli bir faktor ise elastisite modiilii degeridir. Bu
nedenle, ince filmlerin plastik deformasyon direnci (H>/ E* degeri), asinma direncini
tyilestirmede gii¢lii bir rol oynar. Buna gore, yliksek sertlik ve diisiik elastisite modiilii
ile malzemelerin plastik deformasyon direngleri artirilabilir. Genel olarak, filmlerin
elastisite modiiliiniin diisiik degerlerde olmasi tercih edilir, bunun nedeni uygulanan
ylukiin daha genis bir alana dagilmasin1 saglamak ve buna bagl olarak film iizerindeki
asinmay1 azaltmaktir. Film icinde dislokasyonlarin azalmasini saglamak kaplamanin
yiiksek sertlik ve plastik deformasyon direnci gdstermesini saglar. Kaplama i¢inde
dislokasyonlarin azalmasini saglamak ise ¢ok tabakali bir yapiyla olabilir. Bu ¢ok
tabakali yapilarin kalinliklar1 yeteri kadar kiiciik boyutlarda ise dislokasyon
hareketlerinin olusmasinda 6nemli bir direng sergilemekte ve biiyliik Olgiide

engellemektedir (Kim et al. 2009).

2.2.1. CrN/AIN cok tabakah (multilayer) kaplamalar

Tek tabakali CrN kaplamalarin mekanik ve tribolojik 6zelliklerini iyilestirmek igin
CrN/AIN c¢ok tabakali kaplamalar gelistirilmistir. CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarin
tribolojik davraniglarinin incelenmesinin, kesme ve isleme aletlerinin Omrii ve
stirtinmeden kaynaklanan enerji kayiplar1 géz oniline alindiginda ¢ok onemli oldugu

anlasilmaktadir (Kim et al. 2003; Kim et al. 2008).
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Cok tabakali kaplamalar {izerine yapilan farkli ¢calismalarin sonuglarina gére CrN/AIN
cok tabakali kaplamalarin tribolojik 6zelliklerinin, kendisini olusturan tabakalarin tek
baslarima olusturduklar1 filmlerin tribolojik Ozelliklerine nazaran daha iyi sonuglar

verecegini tahmin etmek miimkiindiir.

Farkli bilesenlerden yapilmis c¢ok tabakali kaplamalar hakkinda c¢okga eser
bulunmaktadir. Ornegin yapilan galigmalar sonucu, ok tabakali CrN/AIN filmlere sahip
kaplamalarin tek tabakalt AIN ve CrN filmlere gore mekanik 6zelliklerinin (Park and
Baik 2005; Tien and Duh 2006) ve oksidasyon direncinin daha iyi oldugu (Park and
Baik 2005; Tien et al. 2007) ayrica ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamalarin ¢ok yiiksek
sicakliklardaki uygulamalar icin elverisli oldugu goriilmiistiir (Park and Baik 2005).
Cok tabakali CrN/AIN filmlere sahip kaplamalarin hem vakum hem de hava ortaminda
ve yiiksek sicakliklarda termal kararliligi CrN filmlere gore daha iyidir (Tien and Duh
2006).

CrN/AIN kaplamalar genellikle PVD yontemiyle yaygin olarak kaplanmaktadir.
Fiziksel buhar biriktirme tekniklerinden en pratik ve c¢ok yonlii olan1 kapali alan
dengesiz manyetik alanda sigratma (CFUBMS) yontemidir. Manyetik alanda sigratma
sistemiyle kaplanan tek tabakali CrN, AIN ve ¢ok tabakali CrN/AIN filmlerin mekanik
ve tribolojik Ozelliklerinin karsilagtirilmasi Cizelge 2.3’de goriilmektedir. Burada ¢ok
tabakali CrN/AIN kaplamalarin mekanik ve tribolojik 6zelliklerinin tek tabakali CrN ve
AIN kaplamalara gore daha iyi oldugu goriilmektedir.
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Cizelge 2.2. Tek tabakali CrN, AIN ve cok tabakali CrN/AIN filmlerin mekanik ve
tribolojik degerlerinin karsilastiriimasi

Mekanik ve CrN tek | AIN tek
CrN/AIN ¢ok
Tiribolojik tabakali | tabakali Ref.
. tabakali filmler
Ozellikler filmler filmler
27 22 (30-37) (Kim et al. 2003)
25 16 (25-43) (Park and Baik 2005)
20 12 (25-28) (Tien and Duh 2006)
Sertlik (GPa) 22 (27-34) (Kim etal. 2008)
18 15 (20-28) (Cabrera et al. 2011)
(30-42) (Lin et al. 2009a)
23 25 (25-45) (Lin et al. 2009b)
0,35 0,43 (0,2-0,3) (Cabrera et al. 2011)
Siirtiinme
(0,35-0,55) (Lin et al. 2009a)
Katsayisi
(0,32-0,58) (Lin et al. 2009b)
Asmma Oram (0,5-4,5) (Lin et al. 2009b)
(x10°mm* / Nm) (0,6-3,5) (Lin et al. 2009a)

Bu sonuglar ¢ok tabakali yapilarin tek tabakali yapilara gore daha gelismis ozellikte
oldugunu ispatlamaktadir. CrN/AIN kaplamalarin genel 6zellikleri CrN kaplamalara

gore daha iyi ve kulanim alanlar1 ise benzerlik gostermektedir (Kim et al. 2008).

Cok tabakali CrN/AIN kaplamalarin 6zellikleri:
- Yiiksek sertlik

- Yiiksek sicakliga iyi derecede dayaniklilik

- Diisiik siirtlinme katsayisi

- Yiiksek aginma direnci

- Iyi korozyon direnci
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Cok tabakali CrN/AIN kaplamalarin kullanim alanlar1:
- Metal sekillendirme takimlarinda,

- Bakar alagimlarini kesme igleminde,

- Koruyucu kaplama malzemesi olarak,

- Dokiim ve baski kaliplarinda,

- Kesme ve delme takimlari ile diger makine pargalarinda kullanilan kaplamalardir.

Endiistride son yillarda sert kaplamalarin kimyasal ve mekanik 6zelliklerinin daha da
gelistirilmesi iizerinde duruldu. Ilk olarak tek tabakali sert kaplamalarin &zelliklerini
tyilestirmek i¢in tek yonlii ¢ok fazli olan TiAIN, TiCrN ve TiCN gibi sert kaplamalar
gelistirilmistir. Kompozit yapiya sahip bu kaplamalar tek fazli kaplamalara gore
mekanik ve tribolojik agidan daha iyi performans sergilerler. Son yillarda geg¢is metal
nitriir filmlerin iki tliriiniin birlesimi ile elde edilen ¢ok tabakali kaplamalar iizerinde
arastirmalar yapilmaktadir. Daha sonra ise ¢ok katli kompleks bir yapiya sahip olan
CrN/NDbN, TiN/CrN, CrN/AIN ve WC/TiAIN gibi kaplamalar silikon, ¢elik, polikristal
ALO;, M2 ve D2 takim celigi gibi ¢esitli taban malzeme iizerine biiyiitiilmiistiir. Bu
kaplamalar tek tabakal1 nitriir kaplamalar ile karsilastirildiginda, ¢ok iyi sertlik, adezyon
ve aginma direnci gibi mekanik ve tribolojik 6zellikler sergilemektedirler (Kim et al.

2003).

Bu sertlik gelistirme islemi ¢cok karmasik bir olgudur, fakat tiste bahsi gectigi gibi siiper
kafesin giiclendirilmesi ¢esitli modellerle agiklanabilir. En tipik modeli siiper kafes
kaplamalarda tabakalar arasinda hareket halindeki gizli dislokasyonlara dayanir. Iki
tabaka arasinda dislokasyon enerji farki bu iki malzemenin elastik kayma modiilii farki
ile dogru orantilidir; ve bu hat siir boyunca dislokasyon hareketine bir engel olusturur.
Sinir boyunca dislokasyonlar1 tasimak igin gerekli enerji kaplamayi olusturan
tabakalarin kalinligina baglidir. Daginik siirlar, dar veya keskin sinirlara gore daha
fazla enerji gerektirir. iki tabaka arasinda keskin bir arayiiz ve farkli kayma modiilii
kaplamanin sertligini maksimum degerlere cikarabilir. Bu keskin arayiiz siiper kafes
olusumunda meydana gelmektedir. Siiper kafes olusumu ise tek tabakalarin kafes

parametrelerinin birbirine ¢ok yakin oldugu ve/veya tek tabakalarin birbiriyle kafes
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uyumunun saglandigir yerlerde olusmaktadir. Bu hat boyunca olusan siiper kafes
yapisina gegisli (graded) veya kompozit bir arayliz diyebiliriz. Sekil 2.6’da CrN/AIN
cok tabakali filmlerin siiper kafes olusumu goriilmektedir (Kim et al. 2003).

N S SEEE

CrN JEDEN CrN ve AIN bilesiklerinin NaCl tipi YMK kristal kafes
H 11 yapilarinin uyumu ve siiper kafes olusumu.

AIN lll; naseiane

CN Shini T
IR e crrsfoss Siiper kafes olusumu

Cr w

Taban Malzeme

Gegsli(kompozit) —
bir araviiz —

Gepsli(kompozit) —
bir araviiz —

Sekil 2.6. CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin siiper kafes olusumu sematik resmi

Stiper kafes kaplamalarin 6zellikleri ve tek tabakalarin faz yapilari tabakalarin sayisina
ve kalinligina bagli olarak degisir. Metal/seramik (6rnegin, Ti/TiN, W/WN, Cr/CrN vb)
ve seramik/seramik (6rnegin, TiN/VN, CrN/NBN, TiN/NBN, TiN/V Nb;«N, vb)
sistemlerin Ozellikleri agsinma, oksidasyon ve korozyon direnci yani sira mukavemet,

sertlik ve tokluk agisindan iyi olmalaridir (Lin et al. 2009b).

Nano o6l¢ekli iki sabit fazin iist {iiste siralanmasiyla olusan TiN/CrN, WC/TiAIN,
CrN/AIN ve CrN/NBN gibi cok tabakali siiper sert kaplamalar, yiiksek asinma ve
yaglamanin yani sira uzun omiirlii asinma ve yaglama performansi igin gelistirilmis ¢ift
yonlii 6zellikler sergileyen kaplamalardir. Cok tabakali CrN/AIN kaplamalardaki metal-
nitriir (CrN) tabakalar sertligi saglarken, yumusak metal-nitriir (AIN) tabakalar ise
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yaglama 6zelligi kazandirmistir. Ancak c¢ok tabakali ince filmlerin 6zellikleri ile ¢ift
tabaka kalinlig1 arasindaki iliski net degildir. Bu c¢ok tabakali kaplamalarin mikro
yapilari, mekanik ve tribolojik 6zellikleri ¢ift tabaka kalinligina bagl ve/veya 6nemli

etkileri oldugu bulunmustur (Kim et al. 2009).

Cok tabakali CrN/AIN filmlerde CrN ve AIN bilesiklerin kristal kafes olusumu
kaplamanin 6zelliklerini etkilemektedir. Bu yiizden fcc-AIN (kiibik) ve fce-CrN (kiibik)
kristal kafes yapilarinin istikrart ile ilgili sorular literatiirde en ¢ok dikkati ¢geken konular
arasinda olmustur. hep-AIN (altigen) kristal kafes yapisi sergileyen kaplamalarin sertlik
ve asinma direncinde O6nemli Olclide performans diisiikligli oldugu goriilmiistir

(Bartosik et al. 2010).

Kim et al. (2009)’da, c¢ok tabakali CrN/CrAIN filmlerinde olusan CrN ve AIN
bilesiklerin kafes yapilarimi yorumlarken kafes uyusmazliginin ortaya c¢iktigi
tabakalardaki yapilarin dislokasyon hareketlerinin olugmasina O6nemli bir direng

sergiledigi ve biiyiik olclide engelledigini ifade etmislerdir.

Rovere et al. (2010)’da ise CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerde fcc-NaCl tipi CrN ve hep-
ZnS tipi AIN ikili bilesenlerin olusumunda, yapisal farkliliklardan dolay1 gereginden
fazla kafesler arasinda olusan gerginlik (anti-yapisma) kaplamalarda kararsizlastirict

bir etki olusturdugunu séylemektedir.

Zhang and Veprek (2007b)’deki calismalarinda CrN-AIN sisteminde olusan CrN ve
AIN bilesiklerin kafes olusumunu ve uyumunu incelemis, olusan fcc, hcp fazlarinin
davraniglarin1 analiz etmistir. SOyle ki, fiziksel ve kimyasal buhar biriktirme yoluyla
sentezlenen CrN ve AIN bilesiklerinin Gibbs serbest enerji diyagramlar1 bu
kaplamalarda kafes parametrelerinin uyumlu fcc-CrN ve fcc-AIN yapilarinin olustugunu
gostermektedir. Ayn1 zamanda bu uyumlu fcc-CrN ve fce-AIN yapilarinin spinodal
(yart istikrarli faz sinir1) ayrismaya ugrayabilmeleri miimkiindiir. Ancak nispeten

istikrarli hcp-AIN yapilarinin dogrudan olusumu igin biiyiik bir engel vardir.
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Ikili bilesikler icin CrN, AIN ve iiclii bilesikler i¢cin CrAIN yapilarinin NaCl tipi fcc
(ymk) ve ZnS tipi hep (hsd) kafes sistemlerinin toplam enerji (E) ve ortalama atom
hacmi (V) arasinda hesaplanan korelasyonu Sekil 2.7°de gosterilmistir. Kafes
sistemlerinin olusumunda toplam enerji basta olmak iizere hiicre hacmi degerleri

tarafindan belirlenir.

-6
~ -7-
g fec-AIN hep-AIN
> 8-
= cp-(Cr,Al)D
= fce-(Cr,Al)
£
g -9 - hep-CrN
T% fce-CrN
F
- =10 1
-ll'l'l'l'l'l'l‘l'l'l

5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Hacim (10”nm’/atom)

Sekil 2.7. Ikili AIN, CrN ve iiclii CrAIN bilesiklerin Toplam enerji ve Ortalama atom hacmi
arasindaki iligkiye gore olusan kafes sistemleri (ymk (fcc)-NaCl tipi ve hsd (hep)—ZnS tipi
yapilardir) (Zhang and Veprek 2007b)

Ornegin, nispeten diisiik bir sicaklikta plazma kaynakli kimyasal ve fiziksel buhar
biriktirme yontemi ile biiyiitiilen, metastabil ikili CrN ve AIN bilesiklerin fcc-NaCl ve
hep-ZnS tipi kafes yapilar1 ve agamalart elde edilebilir. Yeterince yiiksek bir sicaklikta
ve yeterince uzun bir siire i¢inde tavlama yapilmasi durumunda, fcc-CrN ve hep-AIN
bilesiklerin mekanik bir karigim olusturan kararli yapilar1 bozulabilir (Zhang and

Veprek 2007b).
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Ikili GMN (Gegis Metal nitriirleri) / AIN filmlerde Al igeriginin artirilmasiyla
fcc-NaCl—hep-ZnS tipi yapilarin faz doniisiimiiniin meydana geldigi ve buna bagh
olarak kaplamalarin mekanik ve tribolojik 6zelliklerinin etkilendigi tespit edilmistir.
Ayrica kritik AIN konsantrasyonunda fcc—hep faz doniistimii artan sicaklik ile azalir.
Sekil 2.7°de CrN/AIN sisteminde fcc-NaCl ve hcp-ZnS faz doniisiimlerinin Gibbs
serbest enerjilerinin kesigsme noktasinda maksimum ¢oziiniirliige ulastigi goriilmektedir

(Zhang and Veprek 2007b).

CrN/AIN kaplamalarin  mekanik ve tribolojik o6zellikleri kaplamalarin ¢ift tabaka
kalinligima ve AIN tabakalarin kristal yapisina baglidir. CrN/AIN c¢ok tabakali
kaplamalarda fcc-CrN ve hcp-AIN tabakalar arasinda biiyiik kafes uyumsuzlugu
kaplamalarin arayiizler arasinda zayif adezyon (yapigma) giicii ve yiiksek i¢ strese yol
acmakta ve bdylece CrN/AIN kaplamalarin diisiik tokluk, sertlik ve asinma dayanimi
sergilemesini saglamaktadir (Lin et al. 2009b).

Kaplamalar i¢in sertlik ve yapisma mukavemeti degerleri mekanik o6zelliklerinin
tayininde belirleyici rol oynamaktadir. Cok sert fakat adezyonu (yapisma) iyi olmayan
kaplamalar kirilgan olur ve yiizeyde catlaklar meydana gelir. Adezyonu (yapisma) cok

iyi fakat yumusak kaplamalarin ise siirtiinme ve asinma 6zellikleri kdtiilesir.

Bu ¢alismada D2 takim ¢eligi lizerine ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamalar biiyiitiilmiistiir.
CrN filmler, AIN filmlere gore daha sert kaplamalardir. Cok tabakali kaplamalarda
tabakalardan birinin digerine gdre daha az sert olmasi avantaj saglayabilir. Diisiik
sertlikteki tabakalar kaplamaya esneklik saglayarak kaplamanin siirtinme ve asinma
Ozelliklerini iyilestirdigi gibi kaplamanin nano boyutta kirilmasini ve ¢atlamasini

onlemektedir (Ozet 2008).

Farkli bilesenlerden yapilmis ¢ok tabakali kaplamalar hakkinda c¢okca calisma
bulunmaktadir. Fakat ¢ok tabakali CrN/AIN filmler i¢in ayni seyi sdylemek zordur.
Simdiye kadar ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamalarin meknik ve tribolojik 6zelliklerini

inceleyen ¢alismalarin 6zetleri soyledir.
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Kim et al. (2003)’te yaptiklar1 ¢alismada, CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarin
biiyiitilmesinde CrN tabaka kalinliginin degisimine goére kaplamanin mekanik
ozelliklerini incelemistir. CrN/AIN kaplamalar 4,9 nm ile 12,5 nm arasinda farkl ¢ift
tabaka (CrN-AIN) kalinliklarinda hazirlanmistir. Cok tabakali CrN/AIN kaplamalarda
CrN tabaka kalinliginin kaplamanin nanosertlik degerlerinde ve faz yonlenmelerinde
onemli bir etken oldugu anlagilmistir (Bu calismada kaplama parametrelerine gore Cr
hedef giicii 1 kW dan 0,5 kW ya distiik¢ce sertlik degerleri artmig ve 0,5 kW da
CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarin ¢ift tabaka kalinligi 4,9 nm ve maksimum sertlik
degeri 37 GPa olarak bulunmustur). CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarda NaCl tipi kafes
yapisina sahip CrN ve AIN filmler siiper kafes olusturmus fakat Viirtzit tipi (hcp) kafes

yapisina sahip AIN filmler ise karisik faz sinir1 (zayif koherent) yapisi olusturmustur.

Park and Baik (2005)’de, kristal yapi, sertlik gibi 6zelliklerin ¢ok tabakali CrN/AIN
kaplamalardaki etkisinin tek tabakali CrN ve AIN kaplamalar ile karsilagtirmasini
yapmuslardir. Sertlik degerleri tek tabakali AIN kaplamalarda 16 GPa, CrN
kaplamalarda ise 26 GPa sertlige sahip iken ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamalarda cift
tabaka kalinligina gore sertlik degerleri 25-43 GPa arasinda degismektedir. Cift tabaka
kalinliklart 2 nm den 4 nm ye yiikselirken artan sertlik, 4 nm den 14 nm ye yiikselirken
azalan sertlik degerleri gozlenmistir. Bu ¢alismaya gore cok tabakalt CrN/AIN filmlerin
tek tabakali AIN ve CrN filmlere gore mekanik 0Ozelliklerinin daha iyi oldugu

goriilmiistiir.

Tien and Duh (2006)’da, degisik sicakliklarda 1s1l islem gormiis CrN/AIN ¢ok tabakali
kaplamalarin mikro yap1 ve mekanik o6zelliklerinin karsilastirmasini yapmuslardir.
Sertlik degerleri tek tabakali AIN filmler icin 12 GPa, CrN filmler i¢in 20 GPa iken ¢ok
tabakali CrN/AIN filmlerde ise 25-28 GPa olmustur. Cok tabakali kaplamalarda cift
tabaka kalinlig1 4 nm iken en yiiksek sertlige (28 GPa) ulasilmigtir. Cift tabaka kalinlig1
arttikca sertlik degerleri azalmistir. Kaplamalarin termal kararliliklarini tespit etmek i¢in
filmler vakum ve hava ortamlarinda bir saat siireyle 500°C, 600°C, 700°C, 800°C ve
850°C sicakliklarda tavlanmustir. CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarin sertligi, vakum

altinda 850°C’de tavlanmis durumda bile sertlik degerleri benzer kalmis ve nano
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tabakali yapida bozulma olmamistir. Sicakligin artmasiyla tek tabakali CrN filmin
sertligi %350,5 oranlarinda diiserken, ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamalarin sertliginde
%S8,1 oranlarinda diisme olmustur. Sonug olarak, cok tabakali CrN/AIN filmlere sahip
kaplamalarin mekanik Ozellikleri, vakum, hava ortaminda ve yiiksek sicakliklarda

termal kararlilig1 ve mukavemeti tek tabakali CrN filmlere gore daha iyidir.

Kim et al. (2008)’de ¢ok tabakali CrN/AIN filmlerde Al hedef akiminin mekanik
ozelliklerine etkisini arastirmak amaciyla bir ¢alisma yapmislardir. Bu ¢alismada ¢ok
tabakali CrN/AIN kaplamalarda degisen Al hedef akiminin kaplamanin nanosertlik
degerlerinin belirlenmesinde 6nemli bir etken oldugu anlasilmistir. Tek tabakali CrN
filmlerin sertligi yaklasik 22-23 GPa iken ¢ok tabakali CrN/AIN filmlerde Al hedef
giicii 63,7 W/em? iken sertligi yaklagik 1,5 kat artmis ve 34 GPa olmustur. Burada ¢ok
tabakali CrN/AIN filmlerde Al hedef giiciin artmasiyla 38,2-51-63,7 W/cm® sertliginde
28-30-34 GPa olarak arttig1 goriilmiistiir. Al hedef giicii 63,7 W/cm? iken Cr/Al atomik
ylizde oran1 0,51 ve cift tabaka kalinligi 11 nm olmustur. Al hedef giiciin artmasiyla
AIN tabaka kalinlig1 artmistir. Buna bagli olarak tabakalar arasinda olusmas1 beklenen
stiper kafes yapilarin olusma ihtimali arttigindan dolay1 ¢ok tabakali CrN/AIN filmlerin
sertlik degerleri artmaktadir.

Lin et al. (2009a)’da yaptiklar1 ¢alismada, CrN tabaka kalinliginin degisimine gore ¢ok
tabakali CrN/AIN kaplamalarin mekanik ve tribolojik o6zelliklerini incelemislerdir.
Tiim kaplamalarda CrN tabakalarin kafes yapis1 NaCl tipi yiizey merkezli kiibik (ymk)
yapidadir. Bu ¢aligmada biiyiitiilen tiim CrN/AIN kaplamalarda sabit kiigiik AIN tabaka
kalinlig1 (2,5 nm) nedeniyle higbir altigen Viirtzit tipi AIN faz olusmamistir. AIN
tabakalarda CrN tabakalar gibi ayn1 kafes yapisi sergilemektedirler. En yiiksek sertlik
(42 GPa) ve elastik modiil (390 GPa) ¢ift tabaka kalinligit 4,1 nm (CrN tabaka
kalinligi:1,6 nm) iken elde edilmistir. Biiylitiilen ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamalarin
kalinliklar1 yaklasik 2,0 ila 2,5 um arasindadir. Al hedef giicii 1200W’ta sabit tutularak
AIN tabaka kalinliklar1 2,5 nm olarak biyiitiilmistiir. Cr hedef giicii ise 200W ila
1200W arasinda degistirilerek farkli kalinliklarda CrN tabakalar iiretilmistir (0,5-9,9
nm). Cift tabaka kalinliklar1 3,0 ila 12,4 nm arasinda degismektedir. Bu kalinlik 3,0nm
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den 4,Inm‘ye yiikselirken (CrN tabaka kalinlig1:0,5-1,6nm) kaplamanin sertligi artmis
(32-42 GPa), 4,1 nm den 12,4 nm‘ye yiikselirken (CrN tabaka kalinlig1:1,6-9,9 nm)
azalmistir (42-31 GPa). Cr hedef giiclin azalmasiyla (1200-400W) Al oraninin artmasi
(Al/ (Cr + Al) oran1 %19,1-59,3) kaplamalarin sertlik degerlerinin artmasma katki
saglamistir. Ayrica ¢ift tabaka kalinhiginin (ve CrN tabaka kalinligi) azalmasi
dislokasyon hareketlerini engellemis ve tabakalar arasindaki farkli kayma modiili, stiper
kafes kaplamalarin sertligini artirmistir. Ancak, Cr hedef giiciin 400W*‘tan 200W*a
diiserken kaplama sertliginde ani  bir diisiis olmustur (42-32 GPa). Bu ani disis
muhtemelen son derece diisiik CrN tabaka kalinligir (yaklasik 0,5 nm) nedeniyle
olmustur. Bu durumda, CrN ve AIN tabakalar1 arasindaki karsilikli difiizyon etkili
olmustur. Cok tabakali CrN/AIN siiper kafes kaplamalarin siirtiinme katsayisi ve aginma
oranlar1 degerleri, sertlik degerleriyle paralel olarak degismektedir. Cok tabakali
CrN/AIN kaplamalarin ortalama stirtiinme katsayisi degerleri 0,35 ila 0,54 arasinda
olurken, agmnma oranlari ise 7x107 ila 35x107 mm’N"'m™ arasinda olmustur. En 1yl
siirtinme  katsayisi (0,35) ve asinma orani (710 'mm’N'm™) degerleri en yiiksek
sertlikte (42 GPa) ve Cr hedefgiici 400W iken meydana gelmistir. Asinma
deneylerinden sonra yapilan EDS analizi sonucu asinma profilinde oksit olusumu
gozlenmistir. Ote yandan ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamanin agmma derinligi 380nm
olurken homojen CrAIN kaplamanin asinma derinligi 910 nm olmustur. Bu durum ¢ok
tabakali CrN/AIN stiper kafes kaplamalarin homojen CrAIN kaplamalara gore daha iyi

asinma direnci sergiledigini gostermektedir.

Lin et al. (2009b)’da yaptiklar1 ¢alismada, ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamalarin CrN ve
AIN den olusmus degisen ¢ift tabaka kalinliklarina gore, kaplamalarin mekanik ve
tribolojik ozelliklerini incelemislerdir. Cok tabakali CrN/AIN kaplamalar 2,5 nm ile
22,5 nm arasinda farkl ¢ift tabaka kalinliklari olusturularak hazirlanmistir. Toplam
kaplama kalinliklar1 ise 2 ile 2,7 um arasindadir. Cift tabaka kalinliklarinin degerleri 2,5
ila 4,7 nm araliklarinda, kaplamalarin sertlik degerleri 30 GPa’lin tizerinde olmustur. Bu
yiiksek sertlik biiyiitiilen fcc-AIN (kiibik sistem) tabakalarin kafes yapisinin NaCl tipi
oldugu ve bu yapinin fcc-CrN (kiibik sistem) tabakalari ile uyum saglamasi sonucu

olustugu soylenebilir. Cift tabaka kalinliklari 3,0nm olan c¢ok tabakali CrN/AIN
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kaplamalar 45 GPa ile siiper sertlik sergilemislerdir. Bu sertlik benzer proses
parametrelerinde biiyiitiilmiis CrN (24 GPa) ve CrAIN (34-36 GPa) kaplamalarin sertlik
degerlerinden ¢ok daha yiiksektir. Fakat cift tabaka kalinliklar1 6,0nm'den daha biiyiik
oldugunda hcp-AIN (hekzagonal sistem) tabakalarinin kafes yapilar1 Viirtzit tipi yapi
sergilemektedir. hcp-AIN ve fcc-CrN tabakalar arasindaki kristal kafes yapi farki
nedeniyle ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamalarin sertlik degerlerinde 6nemli bir azalma
tespit edilmistir. Tabaka kalinliklarmin artmasiyla Viirtzit tipi hcp-AIN tabakalarin
olusumu artmis ve bu artisla birlikte CrN/AIN kaplamalarin sertlik degerlerinde hizli bir
diisiis olmustur (23-25 GPa). Sertlik degerlerine paralel olarak siirtiinme katsayisi ve
asinma orani degerleri de ¢ift tabakalarin kalinligima gore degisiklik gostermektedir.
Cift tabaka kalinliklar1 2,5 ila 4,7 nm arasinda iken ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamalarin
stirtiinme katsayilar1 0,32-0,37 arasinda, asinma oranlari ise 10"mm’N'm! degerlerinde
olmustur. Cift tabaka kalinliklar1 6 ila 22,5 nm arasinda iken ¢ok tabakali CrN/AIN
kaplamalarin siirtinme katsayilar1 ytlikselerek 0,41-0,58 arasinda, asinma oranlari ise 10

*mm’N"'m" degerlerine kadar 6nemli oranda artis goriilmektedir.

Ozetle, cok tabakali CrN/AIN kaplamalarin mekanik ve tribolojik dzellikleri ¢ift tabaka
kalinliklarina ve AIN tabakalarin kristal yapisina baglidir. Sonuglar gostermistir ki ¢ift
tabaka kalinliklar1 6 ila 22,5 nm arasinda iken olusan Viirtzit tipi hcp-AlN yapisi, ¢ift
tabaka kaliliklar1 2,5 ila 4,7 nm arasinda olusan NaCl tipi fcc-AIN yapisina gore diisiik
elastik modiilii ve sertlik sergiliyor. Daha da 6nemlisi, hcp-AIN ve fcc-CrN tabakalar
arasinda bilyiik kafes uyumsuzlugu (hcp-AIN, a=3.111 A ve fcc-CrN, a=4.140 A)
nedeniyle araylizler arasinda zayif adezyon (zayif koherent) ve yliksek i¢ stres olugsmus,
bunun sonucu ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamalarda diisiik sertlik, tokluk ve asinma
dayanimi goriilmiistiir. Ote yandan, kalinliklar1 2,5 ila 4,7 nm arasinda biiyiiyen cift
tabakalarda AIN ve CrN tabakalar1 ayn1 NaCl tipi kafes yapisina sahiptir. Bu yapinin
kafes parametreleri arasindaki fark ¢ok kiiciik (fcc-AIN,a =4,342 A ve fcc-CrN, a
=4,140 A) oldugundan siiper kafes olusumunu saglamistir. Boylece ¢ok tabakali
CrN/AIN kaplamalara miikemmel sertlik, ¢ok iyi yapisma (adezyon) ve yiiksek aginma

direnci kazandirmistir.
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Kim et al. (2009)’da yaptiklar1 ¢alismada, ¢ok tabakali CrN/CrAIN nano yapili ince
filmlerin ¢ift tabaka kalinligina bagl olarak degisen mekanik ve tribolojik 6zelliklerini
aragtirmislardir. Biiyiitiilen tiim ¢ok tabakali CrN/CrAIN filmlerin kalinlig1 1 pm dir.
Tabakalar biiyiitilirken CrN tabakalari i¢in 13,5 W/cm® ve CrAIN tabakalar icin
8,1 W/em® giic yogunluklari uygulanmistir. Kaplamalarda en iist tabakada ise
CrN tabakasi biiyiitiilmiistiir. Cift tabaka kalinlik degerleri 4,4 ila 44,1 nm arasinda
degismektedir. XRD sonuglarinda cift tabaka kalinliginin azalmasiyla (44,1 ila 4,4 nm)
desenlerde zirvelerin kiigiilmesi ve genislemesi filmlerin tane boyutunda bir azalma
oldugunu gostermektedir. Bu nedenle filmlerin sertlik degerlerinde bir gelisme
olmustur. Ayrica CrAIN tabakast  CrN ve AIN yapilarindan ~ olugsmus  ve
kafes parametreleri sirastyla 2,0750-2,0226 A bulunmustur. Bu yakin degerdeki kafes
parametreleri siiper kafes olusumunu pozitif yonde etkilemistir. Cok tabakali ince
filmlerin sertlik degerleri 37 ila 46 GPa arasinda, elastisite modiilii degerleri 363 ila
406 GPa arasinda ve plastik deformasyon direnci (H® / E* degeri) degerleri ise 0,40 ila
0,61 GPaarasinda bulunmustur. Kaplamalarin ¢ift tabaka kalinligi 44,1 nm den
5,5nm‘ye diiserken sertlik (37-46 GPa), elastisite modiilii (363-406 GPa) ve plastik
deformasyon direnci (0,40-0,61 GPa) artmustir. Cift tabaka kalinligi 5,5 nm den
4,4nm‘ye diiserken sertlik, elastisite modiilii ve plastik deformasyon direncinde ani bir
diisiis meydana gelmistir (sirasiyla 40, 375, 0.46 GPa). Burada 6nemli nokta ise ¢ift
tabaka kalinlig1 kritik degerden (5,5 nm) biiyiikk oldugunda iki tabaka arasinda kafes
uyusmazligi ortaya ¢ikmasidir. Bu uyumsuz kafes yapilar1 dislokasyon hareketlerinin
olusmasinda 6nemli bir direng sergilemekte ve biiylik Ol¢liide engellemektedir. Cift
tabaka kalinlig1 5,5 nm‘nin altinda ise akma dayaniminda biiyiik bir diislis olmustur.
Filmlerin ortalama siirtinme katsayilart 0,21 ila 0,35 arasinda degismektedir. Cift
tabaka kalinlig1 5,5 nm olan filmler, plastik deformasyona kars1 yliksek direng ve ayni
kosullar altinda iiretilen filmlere gore daha istikrarli ve daha diisiik siirtlinme katsayisi
sergilemiglerdir. Bu durum film yiizeyinde olusan istikrarli CrOy tabakasina
baglanmistir. Diger durumlarda ise diigsiik plastik deformasyon direnci nedeniyle,
yiiksek siirtiinme katsayisi ve istikrarsiz siirtiinme davranigi gozlenmistir. Cok tabakal
CrN/CrAlN ince filmlerin ortalama asinma orani degerleri ise 2,1 ila 4,5% 10°mm’N"'m’
! arasindadir. Cift tabaka kalinlig1 5,5 nm olan filmler hari¢ diger biitiin filmlerin plastik

deformasyona kars1 gosterdikleri diisilk diren¢ nedeniyle asinma oranlar1 yiiksek
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ctkmistir. Bu durum, biiyiitiilen filmlerin asinma oranlarinin plastik deformasyona karsi
gosterdikleri diren¢ ile dogru orantili oldugunu gostermektedir. Sonug olarak,
CrN/CrAIN cok tabakali filmlerin asinma davranisi, mikroyapi, mekanik ve tribolojik
ozellikleri ¢ift tabaka kalmligma baglh oldugu bulunmustur. Ote yandan biiyiitiilen
filmlerde, iyi mekanik 6zellik, yiiksek sertlik ve plastik deformasyona kars1 iyi direng
gostermesi i¢in gerekli olan kritik ¢ift tabaka kalinlig1 5,5 nm olarak bulunmustur. Bu
nedenle cok tabakali filmlerin performansini arttirmak ig¢in maksimum mekanik ve
tribolojik 6zelliklerini gosterdikleri kritik ¢ift tabaka kalinligmin tespit edilmesi

gerekmektedir.

Lin et al. (2010)’da yaptiklar1 ¢alismada, homojen CrAIN kaplamalar, kademeli Cr;.
AN kaplamalar ve cok tabakali CrN/AIN siiper kafes kaplamalarin mekanik ve
tribolojik ozelliklerini karsilagtirmiglardir. Biiyiitiilen ¢ok tabakali CrIN/AIN siiper kafes
kaplamalarda ¢ift tabaka kalinlig1 yaklasik 3nm iken 45 GPa sertlik elde edilmistir.
Homojen CroAlpssN  kaplamalarda sertlik 36 GPa iken kademeli CriAlN
kaplamlarda 34 GPa bulunmustur. Kaplamalarin siirtinme katsayilar1 ve asinma
oranlari sertlik degerlerine paralel olarak degismistir. Cok tabakali CrN/AIN (cift tabaka
kalinligi:3nm) kaplamalarda siirtinme katsayisi 0,3, homojen Crg42AlyssN
kaplamalarda 0,38 ve kademeli Cr; xAlxN kaplamlarda 0,45 olarak bulunmustur. Ayrica
cok tabakali CrN/AIN (cift tabaka kalinlig1:3 nm) kaplamalarin aginma orani ise 0,7x10
6mm3N'1m'l, homojen Crg4AlpssN kaplamalarda 2,9){10'6mm3N'1m'1 ve kademeli Cry.
(ALN kaplamlarda ise 3,1x10°mm’*N"'m™ olarak bulunmustur. Cok tabakali CrN/AIN
stiper kafes kaplamanin ¢ift tabaka kalinligi 3,0 nm iken 45 GPa gibi siiper bir sertlik ve
miikemmel asinma direnci sergilemistir. Bu ii¢ kaplama sistemi karsilastirildiginda ¢ok
tabakali CrN/AIN siiper kafes kaplamalarin diger kaplamalara gore gelistirilmis tokluk
ve asinma direnci ile daha iyi sonug¢ verdigi goriilmiistiir. Yine Lin’ne gore kaplamalarin
mekanik ve tribolojik ozelliklerini gelistirmek i¢in kaplamayi1 olusturan bilesenlerin
kompozisyon yapisi ve mimarisinin kontrolii yaninda siiper kafes, kademeli ve homojen

nano kompozit gibi kaplama sistemlerinin de optimizasyonu yapilmalidir.
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Cabrera et al. (2011)’de, tek tabakali CrN, AIN ve gesitli ¢ift tabaka kalinliklarinda
CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin mekanik ve tribolojik 6zelliklerini arastirmislardir. X-
ray kirmim Olger cihazi ile yapilan analiz sonuglarinda CrN/AIN ¢ok tabakali
kaplamalarda CrN bilesiklerinin kristal kafes yapist NaCl tipi ymk (fcc), AIN
bilesiklerinin ise Viirtzit tip (hcp) kafes yapilart uyumlu olmayan bir yap1 ortaya
koymustur. Kaplamalarin siirtiinme katsayisi (p), piirtizliliik (R,, nm) ve tane boyutu
(nm) degerlerine bakildig1 zaman en yiiksekten diisiige gore sirasiyla; tek tabakali AIN,
tek tabakali CrN, ¢ok tabakali CrN/AIN (azalan ¢ift tabaka kalinligi, en iyi sonu¢=60
nm) kaplamalardir. Ayrica kaplamalarin sertlik (GPa), elastik modiil (GPa) ve kritik ytik
(adeziv yetmezlik, N) degerlerine bakildiginda en diisiikten yiiksege gore sirasiyla; tek
tabakali AIN, tek tabakali CrN, c¢ok tabakali CrN/AIN (azalan cift tabaka kalinligi, en
iyi sonu¢g=60 nm) kaplamalardir. Cok tabakali CrN/AIN kaplamalarda cift tabaka
kalinliklarinin azalmasiyla sertlik, elastik modiil ve kritik yiik degerlerinde (sirasiyla,
28 GPa, 280 GPa ve 43 N) bir gelisme gdzlenmistir. Ornegin, ¢ift tabaka kalinligt 60nm
iken en diisiik siirtinme katsayisina (u=0,18) ve en yiiksek kritik yiike (Lc=43 N)
sahiptir. Ayrica tek tabakali CrN ve AIN kaplamalarin tane boyutlar1 ¢ok tabakali
CrN/AIN kaplamalara gore daha biiyliktiir. Ayn1 zamanda ¢ift tabaka kalinliginin
azalmas1 olusan tanelerin boyutlarinda kiiciilmeye sebep olmustur. Bu durum c¢ok
tabakali CrN/AIN kaplamalarin yilizey piriizlilik degerlerini iyilestirdigi (disiik

olmasi) gibi, ¢cekirdeklenme olayinin daha fazla yerde olmasini saglamistir.

2.3. Kaplama Yo6ntemi

Modern teknolojilerle yapilan yiizey islemlerinde, buhar fazindan yapilan kaplamalar
cok hizli teknolojik ve bilimsel gelismelerin saglandigi kaplama tekniklerinin basinda
gelmektedir. Bunun temel nedenlerinden biri, seramik kaplamalarin bu teknikler
kullanilarak oldukg¢a kolay yapilabilmeleridir. Buhar kaplama teknikleri prensip olarak
lic gruba ayrilabilmektedir. Bunlar; fiziksel buhar kaplama (PVD), kimyasal buhar
kaplama (CVD) ve bu ikisinin beraber kullanildig: fiziksel-kimyasal buhar kaplama (P-
CVD) yontemleridir (Bunshah 2001). Buhar fazindan yapilan kaplamalar i¢inde fiziksel

buhar kaplama teknikleri, bu tekniklerin tribolojik amagli seramik kaplamalarin
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yapilmasinda c¢ok 1iyi sonuglar alinmasi nedeniyle son 25 yilda yayginlagsmaya

baslamistir (Urgen 1997; Cansever 2001).

Fiziksel buhar kaplama tekniklerinin buharlastirmaya ve sigratmaya dayanan iki temel
grubu vardir. Bu gruplar buharlastirma ve sigratma iglemlerinin yapilma sekillerine gore

kendi i¢lerinde gruplara ayrilirlar.

2.3.1. Sicratmaya dayal teknikler

Vakum ortaminda kati haldeki kaplama metali (hedef malzeme) yiizeyinin enerjili
iyonlarla bombardiman edilerek malzemenin buharlastirildig1 sigratma ydntemi, ince
film kaplamalarin biriktirilmesinde kullanilan ¢ok dnemli proseslerden biridir. Sigratma
ile taban malzeme yiizeyi istenen bir metalle kaplanabildigi gibi, reaktif kaplama
denilen ve buharlastirilan malzemenin istenilen bir gazla taban malzeme yiizeyinde
bilesik olusturmasi saglanabilir. Boylece sert seramik filmler veya bilesik

malzemelerden iiretilen kaplamalar yapilabilir (Cansever 2001).

Sigratma sistemi, negatif dc veya rf potansiyel uygulamali hedef malzeme ile taban
malzeme tutucusunun bulundugu bir vakum odasindan olusur. Taban malzeme tutucusu
hedef malzeme ile karsiliklidir ve topraklanabilir, negatif potansiyel uygulanabilir veya
kendi halinde birakilabilir. Ayn1 zamanda 1sitilabilir veya sogutulabilir. Sistem basinci,
107-10 mbar arahiginda tutulur ve ark etkisi veya plazmann baslatildigi bir ortam
saglamak i¢in sicratma gazi olarak argon ile doldurulur. Sistem sematik olarak Sekil

2.8’de gosterilmistir (Arnell and Kelly 1997).
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Sekil 2.8. Sigratma Sistemi

Hedef malzemeye 2-3 kV lik negatif potansiyel uygulayarak olusturulan plazmadaki
pozitif argon iyonlari, hedefe carparak momentum degisim mekanizmasi ile hedef
atomlarim1  yerlerinden c¢ikarirlar. Hedef malzemesinin atomlarinin bu sekilde
malzemeden uzaklagtirilmasi sigratma olarak bilinir. Sigratilan iyonlarin bazisi taban
malzeme yiizeyine giderek orada birikir ve bir film olusturur. Sigratma sirasinda hedef
ylizeyine pozitif yiiklii iyonlarin ¢arpmasi ile baska ara etkimeler de meydana gelebilir.
Ornegin ¢arpmanin etkisi ile c¢ikan ikincil elektronlar, notr haldeki sigratma gazi
atomlarinin ilave iyonizasyonuna neden olabilir. Sigratma ile birgok malzeme basarili
bir sekilde biriktirilmesine ragmen, birikme hizinin ve plazma icindeki iyonlagsma
etkisinin diisiik olmasi, taban malzeme sicakliginin yiikselmesi sistemin kullanimini

sinirlamistir (Arnell and Kelly 1997; Grainger and Blunt 1998).

Son yillarda sigratma teknolojisindeki gelismelerin ¢ogu, manyetik alanda yapilmistir.

Bunun nedeni, manyetik alanda sicratma yontemi ile yapilan kaplamalarin, mikro
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elektronik, optik, tiirbin kanatlari, manyetik ve optik diskler, kesici takimlar, asinmaya
maruz kalan makine pargalar1 ve solar kontrol endiistrisi gibi bir¢ok endiistriyel alanda

kullanilmasidir (Arnell and Kelly 1997; Grainger and Blunt 1998).

2.3.2. Manyetik alan sistemleri

Bu yontemde hedef malzemesi, su sogutmali miknatis veya elektro miknatislardan
olusan tutucunun {lizerine yerlestirilmistir. Hedefin merkez ekseni, miknatisin bir
kutbunu olusturur. Ikinci kutbu ise, hedefin kenarlarna yerlestirilen miknatislar
tarafindan halka seklinde olusturulur. Miknatislarin bu sekilde diizenlenmesi, elektrik ve

manyetik alanlarin hedef tizerinde birbirine dik olmasini saglar (Cansever 2001).

Manyetik alanlar dairesel veya dikdortgen seklinde diizenlenebilir. Dairesel diizenli
manyetik alanlardaki manyetik alanin sekli ve hareket yolu Sekil 2.9°da gosterilmistir.
Hareket yolunu ifade eden ExB degerinde, E elektrik alani, B ise manyetik alan1 ifade
etmektedir. ExB hareket yolu hedef ylizeyine paraleldir ve kapali halka olusturur.
Boylece iyon bombardimani ile katod ylizeyinden yayinan ikincil elektronlar, bu
bolgede dzellikle tutularak iyonizasyonun artmasina ve plazmanin daha yogun olmasina

neden olurlar (Kelly et al. 1993; Arnell and Kelly 1997).

Manyetik alan

Elektriksel alan

Kalict miknatislar

ExB Hareket yolu

Sekil 2.9. Dairesel diizenli manyetik alan
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Manyetik alanda sigcratma, ¢ok tabakali film biiylitme icin elverigli bir yontemdir.
Ciinkii bu yontem, kaplama islemi sirasinda sicaklik, film kalinligi, kaplama orani ve
gazin kimyasal bilesimi gibi kaplama parametrelerinin iyi bir sekilde kontroliinii
saglamaktadir. Cok tabakali filmlerin biiyiitiilmesinde genellikle ¢ok hedefli sigratma
sistemleri kullanilmaktadir. Zambrano ve arkadaslari, ¢ok tabakali filmlerin
biiytitiilmesi i¢in ¢ok hedefli sigratma sistemlerinin zorunlu oldugunu ifade etmislerdir

(Zambrano et al. 2003).

Manyetik alanda sigratma yontemleri, dengeli ve dengesiz manyetik alanda sigratma adi
altinda iki genel grupta toplanir. Yontemler temelde ayni olmasina ragmen, hedef
malzeme Onilinde olusturulan plazmanin kapanma seklindeki farklilik nedeniyle

birbirinden ayrilmaktadir (Cansever 2001).

2.3.3. Dengesiz manyetik alan sistemleri

Window and Savvides (1986)’da, geleneksel manyetik alan yonteminde miknatislarin
manyetik alan konfiglirasyonunu degistirerek bu yontemi gelistirmislerdir. Dengesiz
manyetik alan yonteminde, manyetik alanin dis miknatislari, merkezdeki miknatisa gore
daha kuvvetli secilerek plazmanin manyetik alan ¢izgilerini takip etmesi ve taban
malzemeye kadar yayilmasi saglanabilir (Sekil 2.10). Manyetik alanin dengesini bu
sekilde bozarak, plazmanin, hedef ve taban malzeme arasinda, manyetik alan yardimiyla
kapanmas1 saglanir. Boyle bir konfigiirasyon, sigratma sirasinda iiretilen ikincil
elektronlardan ¢ogunun, manyetik alan ¢izgileri boyunca hedef malzemeden taban
malzeme dogru gitmesini saglar. Pozitif iyonlar da elektrostatik ¢ekimle elektronlari
takip edeceginden taban malzeme yakininda iyonizasyon gelisir ve taban malzeme
yilizeyindeki iyon bombardimani artar (Window and Savvides 1986; Monaghan and

Arnell 1992; Kelly and Armell 1993; Arnell and Kelly 1997; Musil 1998).
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Sekil 2.10. Miknatish katot 6niinde dengesiz manyetik alanin olugumu

Biriken filmin iyon bombardimanin1 daha fazla arttirabilmek i¢in ilave manyetik alan
diizenekleri de kullanilmigtir. Taban malzemenin arkasina, merkezi kutupla zit kutuplu
miknatislar, elektromiknatislar veya dis kutuplarin mukavemetini arttirmak i¢in kuvvetli
toprak miknatislar yerlestirerek iyon enerji akimi arttirilabilir (Monaghan and Arnell

1992; Musil 1998).

Yine de tek miknatis kaynagi kullanarak karmasik sekilli parcgalar {izerine {iniform
kaplama yapmak olduk¢a zordur. Bu nedenle dairesel birikme odasinin duvarlarina
birden fazla dikddrtgen miknatislar monte edilerek, taban malzemenin miknatislarin
arasinda kalmasi ve bdylece kaplamanin homojenliginin kontrolii saglanir. Bunun i¢in
birden fazla manyetik alan sistemi bir araya getirilerek kapali alan dengesiz manyetik

alanda sigratma yontemi gelistirilmistir (Kelly et al. 1993).
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2.3.4. Kapal alan dengesiz manyetik alanda sicratma (CFUBMS)

Kapali alan dengesiz manyetik alan sisteminde, iki veya daha fazla manyetik alan
vardir. Iki tane dengesiz manyetik alan birbirine ters olacak sekilde, yani aym kutuplar
karsilikli (ayna goriintiisii) veya zit kutuplar karsilikli (kapali alan) olacak sekilde
yerlestirilerek (Sekil 2.11) ciftli manyetik kapali alan meydana getirilir. Boyle bir
diizende, cizgileri takip eden ikincil elektronlar plazma disina kagabilir. Sonucta taban
malzeme bolgesinde plazma yogunlugu diiser ve birikme sirasinda iyon bombardimani

azalir (Kelly et al. 1993; Sproul 1996; Arnell and Kelly 1999).

a) Ayna goriintiisi b)Kapali alan

Sekil 2.11. Ciftli manyetik alan sistemlerinde manyetik alan diizeni

Manyetik alanda sigratma yontemleri i¢cinde en pratik ve ¢ok yonli olan bu yontem,
biiyiik ve karmasik sekilli taban malzemeler {lizerine yiiksek birikme hizlarinda kaliteli
metal ve alasim kaplamanin yani sira ¢ok kath tabakalar olusturmak, oksit, nitriir ve
karbiir gibi seramik kaplama yetenegine de sahiptir. Teer gelistirdigi ¢oklu manyetik
alan diizenleriyle karmasik parcalar {izerine titanyum nitriir, alagim nitriirleri/karbiirleri,
elmas benzeri karbon ve molibden disiilfiir biriktirmek i¢in kullanmiglardir. Homojen

bir birikme saglamak i¢in donen parganin etrafina dortlii dengesiz manyetik alan
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yerlestirilmistir (Sekil 2.12). Boyle bir diizende, komsu manyetik alanlardaki farkli
miknatis polariteleri, manyetik alanin kapanmasii siirekli yaparak kapali alan

olugsmasini saglamaktadir (Teer 1991; Kelly et al. 1993; Window 1995; Lating 1999).

Kapah
Manyvetik alan

Sistemi

Hedef _
Malzeme
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Tutucu
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Sekil 2.12. CFUBMS sisteminin sematik goriinimi (Teer 1991)

Kaliteli ve liniform birikme, miknatislart numune etrafina yerlestirerek saglanabildigi
gibi, birikme sirasinda miknatislar etrafinda birka¢ eksende donebilen (1,2 veya 3
eksenli) numuneler kullanilarak da yapilabilir. Numunenin iki eksende donmesi,
karmagik sekilli pargalarda tiniformlugun c¢ok iyi kontrolii ve karmasik nitriir
alagimlarinin (6rnegin: TiZrN, CrZrN, CrAIN) ve ¢ok tabakali yapilarin (6rnegin:
TiN/AIN, CrN/AIN, CrN/TiAIN, TiBN/TiB;) birikmesi igin gereklidir (Rother et al.
1999).

CFUBMS sistemlerinin  kullanimi ayn1 zamanda, c¢ok tabakali yapilara sahip
kaplamalarin hem kaplama/taban malzeme ara yiizeyi, hem de kaplama ylizey

ozelliklerinin optimize edilebilmesine imkan saglamaktadir. Boylece miikemmel
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kaplama-taban malzeme adezyonuna sahip ¢ok yiliksek performanshi kaplamalar

tiretmek miimkiindiir (Ahmed et al. 1996; Arnell and Kelly 1999; Cooke et al. 2004).

Literatiir 6zetlerinde goriildigi gibi, CFUBMS yontemiyle biiyiitiilen CrN/AIN ¢ok
tabakali kaplamalar ile ilgili bircok ¢alisma yapilmis olmasina ragmen, kaplama sonrasi
olusan CrN ve AIN faz yapilar ve 6zellikleri, malzemeye kazandirilmis olan mekanik
ve tribolojik 6zellikler tam olarak aydinlatilmis degildir. Bu alandaki eksikligi gidermek
icin CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarin mekanik ve tribolojik (farkl: test ortamlarinda)
ozelliklerini iyilestirmek ve kaplama prosesini optimize etmek amaciyla bu c¢alisma

yapildi.

Bu ¢alismada, AISI D2 takim celigi iizerine Taguchi deney tasarimi kullanilarak dokuz
farklt kaplama sartinda CFUBMS sistemi ile biyiitiilmiis CrN/AIN ¢ok tabakali
kaplamalarin yapisal ve mekanik 6zellikleri ile farkli ortamlardaki (saf su, nemli hava
ve kuru azot) tribolojik Ozellikleri arastirilmistir. Sentezlenen filmde, kristalografik
yonlenmenin arastirilmasinda X 1sm1 kirmmim Slger (XRD), film dokusu ve kalinligin
saptanmasinda taramali elektron mikroskop (SEM), kimyasal kompozisyonun
analizinde enerji dagilim spektrometresi (EDS), mekanik 6zellikler nanosertlik cihazi,
tribolojik Ozellikler pin-on-disk asinma cihazi, ylizey piriizliliklerinin ve aginma
oranlarinin tespitinde yiizey profilometre kullanilarak tespit edilmistir. Biiytitiilen
filmlerden beklenen 6zellikler ise diisiik siirtiinme ve asinma oranlari, yliksek sertlik ve

asinma Omril, iyi adezyona sahip bir film yapisi sunmasidir.
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Materyal

Bu c¢alismada, CrN/AIN c¢ok tabakali kaplamalarin yapisal, mekanik ve tribolojik
ozelliklerin arastirilmasi i¢in taban malzeme olarak AISI D2 (DIN X155 CrVMo 12 1,
DIN 1.2379) soguk is takim ¢eligi ve cam lamalar kullanilmistir.

D2 takim geligi genellikle merdane, kasnak ve hadde silindiri gibi yuvarlanan yatak
elemanlarda, matkap ve zimbalarda, kesme, biikkme, sekil verme, kaliplama, diizeltme
yapan makinelerde ve kesme bigaklarinda (6rnegin kagit kesme) kullanilan aginmaya
kars1 direncli yiiksek karbonlu soguk is takim celigidir. Cizelge 3.1’de g¢alismada

kullanilan ¢eligin kimyasal bilesimi verilmistir.

Taban malzemeler, biiyiik taneli zzimparadan kiigiik taneli zimparaya dogru sirasiyla
220, 400, 600, 800 ve 1200 mesh SiC zimparalar ile kaba parlatilmaya tabi tutulduktan
sonra, Ra<0,05 um piiriizliilik degerine ulasincaya kadar a-aliimina (0,03 ve 0,05 pm)
tozlari ile ince parlatma islemi yapilmistir. Mekanik yiizey hazirlama isleminden sonra
ultrasonik banyoda etil alkol igerisinde 10 dk temizlenip kurulanan taban malzemeler

%S5 nital ¢ozeltisi igerisinde 15sn siireyle daglamaya tabi tutulmustur.

Cizelge 3.1. AISI D2 soguk is takim ¢eliginin (wt.%) kimyasal bilesimleri

Taban Malzeme | C Si Mn Cr Mo \% P S

AISI D2 1,55 10,30 | 0,35 12 0,75 1,00 0,05 0,05
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3.2. Kaplama

Kaplama iglemi Sekil 3.1°de sematik olarak gosterilen, Teer Coating Ltd. (Teer UK
Patent 1991, Sekil 3.2) tarafindan {iiretilmis Kapali Alan Dengesiz Manyetik Alanda
Sicratma Sistemi (CFUBMS) ile gergeklestirilmistir. Kaplama parametreleri Cizelge
3.3. de verilmistir. Hedefler arasinda donen D2 ve cam lama taban malzemeler iizerine
CrN/AIN c¢ok tabakali filmler dogru akim (dc) manyetik alanda sigratma ile
biiylitiilmiistiir. Kaplama islemi i¢in kullanilacak proses parametreleri literatiirden
faydalanilarak farkli seviyelere gore segilmis ve bu parametrelerin ve seviyelerinin
optimizasyonu Taguchi optimizasyon yontemine goére yapilmistir (Sonuglar Taguchi

deney tasarimina gore degerlendirilmemistir).

Kapah Alan
Manyetik Sistem

Sekil 3.1. Kapali Alan Dengesiz Manyetik Alanda Sigratma Sistemi (CFUBMS)
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Sekil 3.2. Teer Coating Ltd. tarafindan iiretilen kaplama cihazi

Cizelge 3.2. Cok tabakali CrN/AIN filmlerin sematik kaplama diizenegi

CrAlIN, 21. tabaka igin: 7 dk

CrN
AIN

Toplam 20 tabaka CrN ve AIN,
Herbir tabaka i¢in: 3,5 dk

AIN
CrN
Cr

Taban Malzeme
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Cizelge 3.3. Kaplama parametreleri

SEVIYELER
DEGISKEN 1 5 3
PARAMETRELER

Taban malzeme bias (-V) 50 100 150

Calisma basinc1 (x107 Torr) 2 2.5 3

Cr Hedef akimi1 (A) 1.5 2 2.5

Al Hedef akimi (A) 0.5 1 1.5

SABIT PARAMETRELER
N2 (Azot) akis Orani (%) (C'Sﬂs\(l:zlzl?) (2A,1’521(::c1n(i) C(rg‘;gjr:n%o
Deney No Taban malzeme | Calisma basinci Cr hedef Al hedef
bias (-V) x107 Torr akimi akimi
(A) (A)

1 50 2 (0.27 Pa) 1.5 0.5
2 100 2 (0.27 Pa) 2 1
3 150 2 (0.27 Pa) 2.5 1.5
4 50 2.5 (0.33 Pa) 2.5 1
5 100 2.5 (0.33 Pa) 1.5 1.5
6 150 2.5 (0.33 Pa) 2 0.5
7 50 3 (0.4 Pa) 2 1.5
8 100 3 (0.4 Pa) 2.5 0.5
9 150 3 (0.4 Pa) 1.5 1

CrN/AIN c¢ok tabakali filmler Cizelge 3.2°de verilen kaplama diizeneginde Cizelge
3.3’de verilen proses parametrelerine gore kaplanmistir. CrN/AIN ¢ok tabakali
kaplamalarin biiyiitiilmesi siirecinde, iyonlagma i¢in argon soy gazi ile reaktif N, gazi
birlikte kullanilmig ve Sekil 3.1°de gosterildigi gibi kapali alan dengesiz manyetik alan

sistemi igerisine iki Cr ve iki Al hedef yerlestirilmistir. Kaplama esnasinda taban
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malzemeler numune tutucu tarafindan dondiriilmektedir. CrN/AIN ¢ok tabakali
kaplamalar biiyiitiilmeden Once taban malzeme ylizeyinde bulunabilecek kirlilikleri
gidermek amaciyla taban malzemeler 20 dk plazma i¢inde argon iyonu ile temizlenmis
(ion cleaning) ve iyon temizleme isleminde argon soy gazi kullanilmistir. Taban
malzeme iizerine daha iyi temas saglamak, film-taban malzeme ara yiizeyinde olusacak
artik gerilmeleri azaltmak ve adezyonu iyilestirmek, yiik tasima kapasitesini ve
oksidasyon direncini artirmak (Pan et al. 1998) i¢in 5 dakika siire ile Cr ara tabakasi
kaplanmistir (50-100 nm). Daha sonra iki Cr ve iki Al hedefe 3,5 dk arayla akim
verilerek sirayla CrN ve AIN tabakalart olusturulmustur. Toplamda 21 kat kaplama
yapilmistir. En st yilizeydeki 21. tabakada ise dort hedefe birden akim verilerek 7
dakika siire ile CrAIN kompozit kaplama biiyiitilmiistiir. Kaplamanin yogunlugunu ve
tiniformlugunu saglamak, adezyonu artirmak i¢in taban malzemeye -50 V ile -150 V

arasinda negatif voltaj uygulanmistir.

3.3. Yapisal Ozelliklerin incelenmesi

3.3.1. Optik mikroskop ve SEM calismalari

Celik taban malzemelerin kaba ve ince parlatilmasi sirasinda yilizey yapisinin
incelenmesi i¢in Sekil 3.3’deki optik mikroskop kullanilmistir. D2 taban malzemelerin
tizerine kaplanmig CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerin mikro yapisi, kalinlig1, pin-on-disk
(disk tizerinde pimin asindirma yapmasi) asinma testlerinde kullanilan pimin yiizeyinde
olusan transfer filminin ve asinma testleri sonucunda filmlerde olusan asinma izlerinin
incelenmesinde Taramalt Elektron Mikroskop (Jeol 6400-SEM, Sekil 3.4)

kullanilmustir.
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Sekil 3.3. Optik mikroskop

Sekil 3.4. Taramal1 elektron mikroskobu (Jeol 6400-SEM)
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3.3.2. XRD calismalan

D2 taban malzeme {izerine, dc manyetik alanda sicratma ydntemi ile biiyiitiilen
CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin kristalografik yonlenmelerinin tespitinde, A = 1,5405 A°
(0,154 nm) dalga boyuna sahip Cu-Ka radyasyon kaynakli Rigaku-2000D/Max XRD
(X 1511 kirmim 6lger, Sekil 3.5) cihaz1 kullanilmis olup, ¢alisma sartlar1 olarak 0-100
derece tarama agis1 araliginda, 2 derece/dk tarama hizinda gergeklestirildi. Filmlerden
elde edilen grafikler, XRD cihazini1 kontrol eden bilgisayarda mevcut standart JCPDS
(Joint Committe on Powder Diffraction Standards) pik listeleri ile karsilastirilarak

degerlendirildi.

Sekil 3.5. X 111 kirinim Slger
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3.3.3. EDS calismalar

EDS (Energy Dissipative X-ray spectroscopy, Enerji Dagilimli X-1511 spektroskopisi)
analizi, Karadeniz Teknik Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi Boliimii Laboratuar’inda ki Carl Zeiss Evo-40 SEM with EDX model
Taramal1 Elektron Mikroskop cihazi (Sekil 3.6) ile gergeklestirildi.

D2 taban malzeme iizerine kaplanmig CrN/AIN cok tabakali filmlerin yap1 igerisinde
bulunan elementlerin ylizde miktarlariin tespiti ve stokiyometrik (oransal bilesim)

analizi yapildi. Ayrica kaplamalarin film kalinliklar1 dogrulanda.

Sekil 3.6. Taramali Elektron Mikroskop (Carl Zeiss Evo-40 SEM with EDX)
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3.4. Mekanik Ozelliklerin incelenmesi

3.4.1. Nano sertlik olciimleri

Numunelerde kaplamanin sertli§i taban malzemenin sertliginden bagimsiz olarak
olgiildii. Sertlik &lciimleri, Erciyes Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi Yiizey
Teknolojileri Aragtirma ve Uygulama Laboratuar’inda ki CSM model nano sertlik

Olctim cihazi (Sekil 3.7) ile gerceklestirildi.

Nano sertlik dl¢limii ince kaplamalarin yiiksek hassasiyette sertliklerinin ve mekanik
ozelliklerinin Sl¢iilmesinde kullanilir. Cizilen yiikleme-bosaltma egrisi ve baticit ucun
temas alanindan faydalanarak sertlik ve elastiklik modiilii degerleri hesaplanir. Ornek
olarak Sekil 3.8’de R3’e ait nano sertlik testinden elde edilen ylikleme-bosaltma egrisi
verilmigtir. Teorikte grafik Sekil 3.8’de goriildiigii gibi orijinden baslamalidir. Ancak
baz1 kaplamalarda sifirdan basglamadigi goriiliir. Bunun sebebi kaplamaya batan ucun
(elmas ug) cukur ya da catlaga denk gelmesidir. Bu durumda, beklenen degerden daha
diisiik sertlik degeri elde edilir. Numunenin farkli bolgelerinden alinan dlgiimlerin

ortalama degeri sertlik degeri olarak kaydedilir.

CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarin dl¢giimiinde 0,1 pm yaricapli Vickers elmas ug 5,
10, 15 mN ytikler altinda 10 mN/s yiikleme hizinda 10 saniye boyunca film yiizeyine
bastirilarak yiik-iz derinligi (ylikleme-bosaltma egrisi) grafikleri elde edildi. Bu
grafiklerden faydalanilarak Oliver-Pharr yontemi ile filmlerin elastiklik modiilii ve nano

sertlik degerleri tespit edildi.



54

Sekil 3.7. Nano sertlik cihazi
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Sekil 3.8. Nano sertlik Olglimlerinde elde edilen 6rnek yiik-iz derinligi (ylikleme-
bosaltma egrisi) grafigi
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3.5. Tribolojik Ozelliklerin Incelenmesi

3.5.1. Asinma testi

D2 taban malzeme iizerine kaplanmis CrN/AIN cok tabakali kaplamalarin tribolojik
ozelliklerini belirlemek icin pin-on-disk asinma cihazi (Teer POD-2 pin-on-disc, Sekil
3.9) kullanmilmustir. Bilgisayar kontrollii pin-on-disk cihazinin 6nden ve iistten goriiniisii
Sekil 3.10’da sematik olarak gosterilmistir. CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarin
siirtinme ve asinma oOzelliklerini belirlemek icin filmler bagil nemi yaklasik %50+5
olan nemli hava, oda sicakligindaki kuru azot (N,) ve 80 ml saf su olmak tizere 3 farkl
atmosferde tribotest deneylerine tabi tutulmustur. Biitiin deneyler kayma kontaginda 5
mm capindaki WC-%6Co (Tungsten karbiir) kiirelerle, 25 mm/sn kayma hizinda ve 2
N’luk yiik altinda yapilmistir. Siirtiinme ve aginma deney parametreleri Cizelge 3.4°de
verilmistir. Asinma deneyleri sirasinda BF2 yiik algilayici (load transducer) yardimriyla
algilanan stirtiinme kuvvetleri, bilgisayar ortamina atilarak siirtiinme kuvveti-siire ve
sirtinme katsayisi-siire grafikleri seklinde goriintiilenmigstir. Bu islemler, asinma
cihazina bagh o6zel elektronik kartlar ve bilgisayara yiiklenmis 6zel paket program

vasitasi ile otomatik olarak gerceklestirilmistir.

Cizelge 3.4. Siirtiinme ve asinma deney parametreleri

Parametreler Deney sartlar:

Uygulanan yiik, N 2

Hiz, mm/sn 25

Iz cap1, mm 5

Test ortamui Nemli hava, Kuru azot(N;), Saf su
Ortam sicakligi, °C 18-20

Izafi nem, %RH 45-55

Test stiresi, s 1200

Yiizey piirtizliligi, Ra pm <0,05

Pin ¢ap1 (WC-%6Co), mm 5
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Sekil 3.9. Teer POD-2 pin-on-disc cihazi

Bagl nem : %64 5-55 Mikrometre
Siire - 1200 sn D&nme iz -

Denge agrha

Sekil 3.10. Asinma deneylerinde kullanilan pin-on-disk cihazinin 6nden ve {istten
sematik goriiniisii
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Asimma deneyi sonrasinda kaplanmig yiizeye ait bir 6rnek aginma profili Sekil 3.11°de
verilmigtir. Bu profiller Mahr ylizey profilometre cihazi (Sekil 3.12) kullanilarak
belirlenmigtir. Asinma profili her deney i¢in en az ii¢ defa Olgiilmiis ve ortalamasi
almarak asinma hacmi hesaplanmis ve daha sonra asinma oraninit hesaplamak igin

Archard esitligi kullanilmustir.

Kaplamanin Asinma Orani = Asinan hacim/(Uygulanan yiik* Asinma mesafesi) (1)

Asinma Mesafesi = Asinma izinin ¢evresi*Donme devri*Asinma zamant (2)

Ifade edilen asinma oranma ilgili kaynaklarda asinma katsayisi da denilmekte ve K ile
gosterilmektedir. Bu katsayi, hacimsel aginmanin temas yiikii ve kayma mesafesi ile
dogru orantili oldugunu ifade etmektedir. Holmberg and Matthews (1994)’de, bu
asinma katsayisini asinma testlerinde bir standart olarak kabul etmislerdir ve
giinimiizde deney numunelerini standartlara gore karsilastirmak igin bu katsayi

kullanilmaktadir.
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Sekil 3.12. Mahr ylizey profilometre cihazi
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

4.1. Filmin Yapisal Ozellikleri

4.1.1. Film yapis1 (morfoloji) ve kalinhklari

CFUBMS ile D2 c¢elik taban malzemeler iizerine dokuz farkli kaplama sartinda
blyiitiilmiis olan CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerin 6rnek kaplama yiizeyi Sekil 4.1°de,
kalinliklar1 Sekil 4.2°de ve SEM kesit goriintiileri Sekil 4.3’de verilmistir. Filmlerin
kalinliklari, kirilma yiizeylerinden SEM goriintiileri alinarak tespit edilmistir. Uretilen

kaplamalar agik gri ve parlak bir yiizey goriinlimiinde elde edilmistir.

Cok tabakal1 kaplama biiyiitiilmeden 6nce, Cr ara tabakasi biiyiitiilmiistiir. Bu ara tabaka
D2 taban malzeme ile CrN tabaka arasindaki adezyon (yapigma) giiciinii artirmak i¢in
yapitlmistir (Tien et al. 2007). Manyetik alanda sigratma yontemi ile elde edilen
CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarin biitiin deneylerde yogun siitunlu bir yap1 sergiledigi
ve kaplama yiizeyinin piirlizsiiz bir yapida oldugu goriilmiistiir. Yogun siitunlu bir film
tabakasi elde edilmesi, kapali alan dengelenmemis manyetik alanda sicratma yontemi
vasitasiyla, taban malzemenin yiiksek enerjili Cr ve Al hedeflerden ¢ikan iyonlariyla
bombardimana tutulmus olmasi ile aciklanabilir. Ayrica taban malzemeye verilen
gerilim, plazma bolgesi igersindeki iyonlarin yogun bir film tabakasi olusturacak sekilde

taban malzeme iizerine diisiiriilmesini saglamistir.
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Sekil 4.1. CrN/AIN ¢ok tabakali filmlere ait 6rnek (R2) SEM mikroyap1 goriintiisii

Yine, taban malzemelerin dondiiriilmesi ile yiizeydeki pargacik hareketinin arttigi ve
ylizey yaymimi i¢in daha fazla zaman buldugu ve boylece diisiik bosluk igerigine sahip
yogun filmler elde edildigi diisiiniilmektedir (Li et al. 2002; Lee et al. 2004).

1.6

1,4
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Sekil 4.2. CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin kalinliklar

CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalardaki sagak goriinimii CrN ve AIN tabakalarin siiper
kafes formunda oldugunu gosterir (Park and Baik 2005). Kaplamalardaki CrN ve AIN
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tabakalarin net goriilememesinin sebebi, taramali elektron mikroskobundan (SEM)
5000x biiyiitmede netligi koruyarak goriintii alinmasi olabilir. Literatiirde transmisyon
elektron mikroskop (TEM) kullanilan ¢alismalarda netligi koruyarak 1000000x’e kadar
biiylitme yapilan filmlerde tabakalar agik bir sekilde goriilmektedir (Cabrera et al.
2011).

Sekil 4.3. Dokuz farkli kaplama sartinda biiyiitilen CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerin
SEM goriintiileri ve kaplama kalinliklar
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Sekil 4.3. (devam)

Biiyiitiilen kaplamalarda maksimum film kalinligina; taban malzemeye uygulanan en
yuksek voltaj (-150 V), en diislik ¢caligma basinci (0,27 Pa), en yiiksek Cr ve Al hedef
akimina (swrayla 2,5 A ve 1,5 A) sahip 3ncii deney sonucunda 1,4 pum olarak
ulagtlmistir. Minimum film kalinligina ise taban malzemeye uygulanan en diisiik voltaj
(-50 V), en yiiksek calisma basinci (0,4 Pa) ve en yiiksek Al hedef akimina (1,5 A)

sahip 7nci deneyde 0,9 um olarak ulagilmistir.

Film kalinliklari, taban malzemeye uygulanan bias degerlerine gore iigerli gruba (-50V,
-100V, -150V) ayrildiginda, grup icinde ¢alisma basinci arttik¢a (0,27 Pa, 0,33 Pa, 0,4
Pa) filmlerin kalinliginin azaldig1 gézlemlenmistir (Sekil 4.4). Calisma basinci arttikea,
vakumla emilen sigratilmis atomlarin miktar1 artmakta dolayisiyla taban malzeme

lizerine ¢oktiiriilen atom miktar1 azalarak film kalinliginda diisme olmaktadir.
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Calisma basinc1 degerlerine gore tigerli gruba (0,27 Pa, 0,33 Pa, 0,4 Pa) ayrildiginda,
Inci (R1, R2, R3) ve 3ncii (R7, R8, R9) gruplarda taban malzemeye uygulanan bias
degerleri arttik¢a (-50V, -100V, -150V) filmlerin kalinliginin arttig1 goriilmiistiir. 2nci
(R4, RS, R6) grupta ise azalmistir, bunun nedeni artan bias degerlerine karsin azalan
toplam Cr ve Al hedef akimlarina (3,5 A, 3 A, 2,5 A) baglandi. Taban malzemeye
uygulanan bias degerlerinin artmasi ile hedeflerden sigratilmis atomlarin taban malzeme

tizerinde ¢okme orani artmaktadir. Bu durum film kalinligini artirmaktadir.

Ayrica -150 V sabit bias geriliminde, artan ¢alisma basinci (0,27 Pa, 0,33 Pa, 0,4 Pa) ve
azalan Cr hedef akimma (2,5 A, 2 A, 1,5 A) bagh olarak R3, R6 ve R9’da film
kalinliginin azaldig tespit edilmistir (Sekil 4.5). Yine 0,27 Pa sabit ¢alisma basincinda,
artan bias degerleri (-50V, -100V, -150V), Cr ve Al hedef akimina (sirayla, 1,5 A, 2 A,
2,5A;05A, 1A, 1,5 A) bagh olarak R1, R2 ve R3’de film kalinliginin arttig1 tespit
edilmistir (Sekil 4.6). Cr ve Al hedeflerin akimi arttikca, hedeften yayilan birincil
elektron sayis1 artarken, birincil elektronlarin, argon soy gaz atmosferi icerisindeki notr
atomlara carpmasiyla iyonlastirma miktar1 artmistir. Dolayisiyla iyonlasan (+) yiiklii
argon atomlar1 da, (-) yiiklii Cr ve Al hedeflerin sigratma miktarini artirmistir. Sigratma
miktar1 ile de taban malzeme ylizeyine ¢oktiiriilen atom miktar1 yiikselmis ve film

kalinlig artmastir.
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Sekil 4.4. Sabit bias degerlerinde (-50V, -100V, -150V) yapilan deney sartlarinda
caligsma basinci-film kalinligt iligkisi
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Sekil 4.5. (-150 V) Sabit bias degerinde yapilan deney sartlarinda Cr hedef akimi-film

kalinligz iligkisi
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(0,27 Pa) Sabit ¢alisma basinci
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Sekil 4.6. (0,27 Pa) Sabit ¢calisma basincinda yapilan deney sartlarinda Cr ve Al hedef
akimi-film kalinlig: iliskisi

4.1.2. XRD sonuclari

Bias-dc manyetik alanda si¢cratma yontemi ile D2 taban malzemeler iizerine 9 farkl
deney sartinda biiytitiilen CrN/AIN ¢ok tabakali filmler icin elde edilen XRD grafikleri
Sekil 4.7. de verilmistir. Cok tabakali CrN/AIN filmlerde siiper kafes fazlarin XRD
kirinimlarinin D2 taban malzemeninkine yakin olmasi desenlerin tespiti agisindan zor
olmustur. Elde edilen XRD sonuglarina gore yaklasik 26=40°’de CrN(111) ve 26=43°-
44°°de siiper kafes CrN(200) ve AIN(200) yonlenmeleri gozlemlenmistir. Elde edilen
bu yonlenmelerden siiper kafes CrN(200) ve AIN(200) yonlenmeleri R2, R3, R4, R6 ve
ozelliklede R8 deney sartlarinda belirgin bir sekilde gdzlemlenirken, R1, R5, R7 ve R9
deney sartlarinda bu yonlenmelerin  yogunluklari olduk¢a disiiktiir. CrN(111)
yonlenmesinin yogunlugu ise R6 ve R9’da diger Run’lara oranla oldukga diisiiktiir. Cr
hedef akiminin yiiksek oldugu deney sartlarinda CrN(200) ve AIN(200) siiper kafes
yonlenmelerinin yogunlugunun fazla oldugu gorilmistir. CrN(200) ve AIN(200)

zirveleri kaplama sartlarina gore hafif kaymalar géstermistir.
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Sekil 4.7. Farkl1 9 kaplama sartinda iiretilen CrN/AIN ¢ok tabakal1 filmlerin XRD

grafikleri
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Sekil 4.7. (devam)

Dokuz farkli kaplama sartinda biiyiitiilen CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin XRD analizi
ile elde edilen grafiklere gore, filmlerin kristalografik yonlenmesinde taban malzemeye
uygulanan bias degerlerin ve ¢aligma basincinin etkisi net bir sekilde ayirt edilemezken
(Sekil 4.7), Cr hedef akimmin o6zellikle, yaklasik 26=43°-44°"de goriilen CrN (200)
yonlenmeleri iizerinde belirgin bir etki yaptig1 gézlenmistir. Cr hedef akiminin artisiyla
farkli (calisma basincina gore 3 gruba ayrildiginda, R1-2-3, R5-6-4, R9-7-8) deney
sartlarinda CrN (200) pikinin belirginlestigi ve pik acilarin daraldigi goriilmektedir. Al

hedef akiminin ise bdyle bir etkisi tespit edilememistir.

Genel olarak, XRD desenlerindeki piklerin daralmasi, tane boyutunda kiigiilme veya
artik gerilmenin (ig stres) artmasiyla ilgili olabilir (Tien and Duh 2006; Lin et al. 2010).

Burada 9 farkli deney sartin1 galigma basincina gore iigerli gruba ayirdigimizda Cr hedef
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akiminin artmasiyla kaplamanin tane boyutunu kiiciiltmiis ve buna bagl olarak Hall-
Petch esitligine gore kaplamalarin sertlik degerleri artmistir (Sekil 4.8). Bu sonug, Kim
et al. (2008), Lin et al. (2009a) ve Lin et al. (2010)’nin ¢alismalari ile ortiismektedir.

Normalde AIN tek tabakalar altigen (Viirtzit tip) yapida olabilirler (Kim et al. 2003).
Fakat Li et al. (2002)’de, hcp (Viirtzit) yapisina sahip AIN’lerin AIN/TiN, AIN/VN gibi
stiper kafes kaplamalarda AIN tabaka kalinlig1 kritik bir degerin altinda iken NaCl tipi
kiibik yapida stabilize (kararli hale gelmek) olabilecegini sOylemistir. Tien and Duh
(2006)’da ise bu kritik degerin 4 nm oldugunu ve ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamalarda 4
nm AIN tabaka kalinliginda hep (altigen) yapisinin, metastabil kiibik yapiya doniigmiis
oldugunu belirtmistir. Sonug¢ olarak CrN (200) kafes yapisina uyumlu bir sekilde
(epitaksiyel) biiyiiyen fcc (NaCltipi) yapidaki AIN (200) filmler siiper kafes
olusturmuslardir. Bu analiz CrN/AIN siiper kafes filmlerde AIN tabakasinin metastabil
kiibik bir yapiya sahip oldugunu gosterir (Park and Baik 2005; Kim et al. 2008).

Lin et al. (2009b)’da yaptig1 caligmada, CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarda fcc-CrN
yapisinin farkli tabaka kalinliklarinda degismedigi, ancak ¢ift tabaka kalinlig1 6 nm nin
altindaki filmlerde fcc-AIN yapist mevcutken 6 nm nin {stiindeki ¢ift tabaka
kalinliklarinda hep-AIN yapilarinin gézlendigini belirtmistir. Bu durum CrN/AIN ¢ok
tabakal1 kaplamalarda AIN tabaka kalinliginin fcc-AIN tabakalarin fcc-CrN tabakalar ile

uyumlu biiylimeyi (epitaksiyel biiyiime) etkiledigini gostermektedir.
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4.1.3. EDS sonuc¢lar

Dokuz farkli kaplama sartinda biiyiitiilmiis ¢ok tabakali CrN/AIN filmlerin EDS analiz
sonuclart Cizelge 4.1’de (R4 deney sartlarinda {iretilen kaplamalardan goriintii
aliamadigi i¢in analiz yapilamamustir) verilmistir. Analizlerde kaplamanin ylizeyinden
taban malzemeye dogru ti¢ farkli yerden 6l¢iim yapildi ve filmin ortasina yakin yerdeki
degerler alinarak elementlerin, agirlik ve atomik olarak yiizdeleri olusturuldu. Cr ve Al
hedef akimina gore degisen Cr/Al (at.%) ve Cr/Al (wt.%) oranlar1 Cizelge 4.2°de,

kaplamanin EDS spektrumuna ait bir 6rnek de Sekil 4.9°da verilmistir.

Cizelge 4.1. CrN/AIN c¢ok tabakali ince filmlerin EDS analiz sonuglari

Deney % at. % wt.
No

N Al Cr N Al Cr
Rl 1 079 10,81 98,4 | 0,65 | 0,86 | 98,49
R2 125591281 71,6 | 8,79 | 1,87 | 89,34

R3 15896(2,88 38,16 | 27,41 2,59 | 70,0
R4

RS 159,59 | 4,25 36,16 | 30,02 | 4,12 | 65,86
R6 | 537 2,12 44,18 | 24,62 | 1,87 | 73,51
R7 156,69 | 32 | 40,11 | 26,92 | 2,93 | 70,15
R8 13960|0,97 59,43 |15320,74 | 83,94
R9 145091 |2,62|51,47|19,18 | 2,12 | 78,7
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Cizelge 4.2. CrN/AIN c¢ok tabakali ince filmlerin Cr ve Al hedef akimina gore degisen
Cr/Al (at.%) ve Cr/Al (wt.%) Oranlari

Cr hedef Al hedef Cr/Al Cr/Al

Deney No akim akimi (at.%) (Wt.%)
(A) (A) Oram Oram

R1 1.5 0.5 121,48 114,52
R2 2 1 25,48 47,77
R3 2.5 1.5 13,25 27,03

R4 2.5 1 - -

RS 1.5 1.5 8,51 15,98
R6 2 0.5 20,83 39,31
R7 2 1.5 12,53 23,94
R8 2.5 0.5 61,26 113,43
R9 1.5 1 19,64 37,12

Dokuz farkli deney sartinda tiretilen CrN/AIN ¢ok tabakali filmleri ¢alisma basincina
gore ticerli gruba ayirdigimizda 1.grupta (R1, R2, R3) Cr ve Al hedef akimi artarken
Cr/Al (at.% ve wt.%) oran1 diigmiistiir. 2.grupta (R5 ve R6) Al hedef akimi azalirken, Cr
hedef akimi artmis ve Cr/Al (at.% ve wt.%) orani yiikselmistir. 3.grupta (R7, R8, R9)
ise Al hedef akimi artarken Cr/Al (at.% ve wt.%) oran1 diigmiistiir. Burada tiim deney
sartlarinda Al hedef akimi artarken Cr/Al (at.% ve wt.%) oranlarinin diistigi
gozlemlenmistir. Al elementinin kaplamanin Cr/Al oranlarinda Cr elementine gore

etkisinin daha fazla oldugu sdylenebilir.
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Film ylizeyine yakin

Filmin ortasina yakin

Sekil 4.9. R8 deney sartlarinda tiretilen CrN/AIN ¢ok tabakali filmin EDS spektrumu ve

Taban malzemeye yakin

analizi yapilan bolgenin kesit goriintiisii
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CrN/AIN filmlerin yiizeye yakin, orta noktasinda ve taban malzemeye yakin
noktalarindan alinmig SEM goriintiileri ve EDS analizlerinin bir 6rnegi (R8 i¢in) Sekil
4.9°da goriilmektedir. EDS grafiklerini inceledigimizde filmin tabanindan yiizeye dogru
ciktikga Cr, Al ve N elementlerinin atomik ylizde degerlerinde degismelerin oldugu
goriilmiistiir. Bu degisimler bize cok tabakali kaplamayi olusturan CrN ve AIN
bilesiklerinin olustugunu gdstermektedir. Ayrica elementlerin (Cr, Al, N) film
tabanindan ylizeye dogru degisimi, farkli tabakalar arasinda keskin bir sekilde

tanimlanmis arayiizlerin varligini agik¢a ortaya koymaktadir (Lin et al. 2010).

Filmlerin taban malzemeye yakin yerden aliman noktada Fe ve C elementlerinin,
filmlerin ylizeye yakin yerden almman noktada ise O elementinin mevcudiyeti
goriilmektedir. Fe ve C elementlerinin filmlerin taban malzemeye yakin bolgedeki
varligi filmin taban malzemeye niifuziyetinin yiiksek oldugunu gostermektedir. O
elementinin filmlerin yiizeye yakin bolgedeki varligi ise film ylizeyinde koruyucu oksit
tabakasinin olustugunu gostermektedir. Diger kaplama sartlarindaki EDS spektrumlari

ve analizi yapilan bolgelerin kesit goriintiileri yaklagik olarak aynidir.

4.2. Filmin Mekanik Ozellikleri

4.2.1. Nano sertlik sonuclari

CFUBMS ile D2 celik taban malzemeler iizerine dokuz farkli kaplama sartinda
biiyiitiilmiis olan toplam 21 tabakali CrN/AIN filmlerin sertlik, elastisite modiild,
kaplama kalinliklar1, Cr ve Al hedef akimi degerleri Cizelge 4.3’de verilmistir. Yapilan
sertlik deneyleri sonucuna gore en yiiksek sertlik degeri R4 deney sartlarinda kaplama
kalinlig1 1,15 pm, en yiiksek Cr hedef akiminda (2,5 A) ve 1 A Al hedef akiminda 31,5
GPa olarak bulunmustur. En diisiik sertlik degeri ise R5 deney sartlarinda kaplama
kalinlig1 1,10 um, en diisiik Cr hedef akiminda (1,5 A) ve 1,5 A Al hedef akiminda 14,6
GPa olarak bulunmustur. Elastisite modiilii degerleri de sertlik degerlerine paralel

olarak R4 deney sartlarinda en yiiksek (482 GPa), R5 deney sartlarinda ise en diisiik
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(265 GPa) degerlerini almistir. CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerin sertlik ve elastisite
modiilii iligkisi Sekil 4.10°da verilmistir.

Cizelge 4.3. CrN/AIN cok tabakal1 filmlerin Al ve Cr hedef akimlarinin degisimine gore
sertlik ve elastisite modiilii arasindaki iliski

Denev | Sertlik Elastisite Kaplama Cr hedef | Al hedef
No y (GPa) Modiilii Kalinhklar: Akim Akimi
(GPa) (um) (A) (A)
R1 20,4 331 1,20 1.5 0.5
R2 25,2 366 1,30 2 1
R3 27,2 380 1,40 2.5 1.5
R4 31,5 482 1,15 2.5 1
RS 14,6 265 1,10 1.5 1.5
R6 25,1 370 1,05 2 0.5
R7 24,6 375 0,9 2 1.5
RS 20,7 303 0,95 2.5 0.5
R9 18,2 317 1,0 1.5 1
600 35
~ 500 - A 30
2 25
I\’I —_—
=400 Vol \ =
= \ 0 O
T 300 - v
= 15 2
L | D
Tj 200 10 175}
5 100 5
0 - 0
R1 R2 R3 R4 RS RG R7 RS R9
Deney No
m Fastisite Modili (GPa) =0=Sertlik (GPa)

Sekil 4.10. Dokuz farkli kaplama sartinda biiyiitiilmiis olan CrN/AIN filmlerin sertlik ve
elastisite modiilii iligkisi
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CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerden elde edilen sertlik degerlerinin kaplama parametreleri
ile iligkisi irdelendiginde, degisen bias degerleri ve ¢alisma basincinin sertlik tizerindeki
etkisi tam olarak ayirt edilememektedir. Fakat ¢alisma basincinin diisiik oldugu deney
grubunda ( 0,27 Pa, R1-2-3) bias degerleri arttik¢a sertlik artmasina ragmen calisma
basincinin yiiksek oldugu deney grubunda ise ( 0,4 Pa, R7-8-9) bias degerleri arttikca
sertlik diismiistiir. Calisma basinci 0,33 Pa olan grupta ise (R4-5-6) boyle bir genelleme
yapamayiz. Yani ¢alisma basinci ile bias degerlerinin filmlerin sertligi iizerinde bilesik

bir etkiye sahip oldugu diisiiniilmektedir.

Yine proses parametrelerinde degisen Cr hedef akimina gore sertlik ve elastisite modiili
degerlerini inceledigimizde ¢aligma basincina gore ligerli gruba ayirdigimizda (artan Cr
hedef akimina (1,5A-2A-2,5A) gore sirastyla 1.grup:R1-2-3, 2.grup:R5-6-4, 3.grup:R9-
7-8), bias degerlerine bakmaksizin artan Cr hedef akiminda sertlik ve elastisite modiilii
degerleri artmaktadir (Sekil 4.11). Bu durum, artan hedef akimiyla hedeften birincil
elektron yaymimi ve beraberinde plazma igerisinde artan iyonizasyonla birlikte, Cr
hedeften sigratilan atom miktarinin artmasi ve sigratilan atomlarin taban malzeme
tizerinde ¢oktiirtilmesi ile metalik sert yapiya sahip CrN bilesik olusumuna (Holleck and
Schier 1995) atfedilmistir. Ayrica bu sertlik artisinda, iyonizasyonun artmasiyla plazma
atmosferindeki (+) yiiklii iyonlarin taban malzeme tlizerindeki artan bombardimaninin da
etkisi oldugu distiniilmektedir. Ayrica sabit -150 V bias degerinde calisma basinci
artarken (0,27 Pa-0,33 Pa-0,4 Pa) sertlik (27,2 GPa-25,1 GPa-18,2 GPa) ve eclastik
modil (380 GPa-370 GPa-317 GPa) diismektedir. Fakat Al hedef akimi i¢in bdyle bir
degerlendirme yapmak zordur. Soyleki Al hedef akimia gore sertlik ve elastisite
modiilii degerlerini inceledigimizde ¢alisma basincina gore iigerli gruba ayirdigimizda
(artan Al hedef akimina (0,5A-1A-1,5A) gore sirastyla 1.grup:R1-2-3, 2.grup:R6-4-5,
3.grup:R8-9-7), bias degerlerine bakmaksizin artan Al hedef akiminda 1.grupta sertlik
ve elastisite modiilii artarken (sertlik (GPa) ve elastisite modiilii (GPa) sirasiyla; 20,4-
25,2-27,2; 331-366-380) 2.grupta 6nce yiikselmis sonra diismiis (2.grup:R6-4-5 sertlik
(GPa) ve elastik modiil (GPa) degerleri sirasiyla; 25,1-31,5-14,6; 370-482-265),

3.grupta ise sertlik dnce diismiis sonra yiikselmis elastik modiil degeri ise yilikselmistir
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(3.grup: R8-9-7 sertlik (GPa) ve elastik modiil (GPa) degerleri sirasiyla; 20,7-18,2-24,6;
303-317-375).
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Sekil 4.11. Cok tabakali CrN/AIN filmlerin artan Cr hedef akimina gore degisen sertlik
ve elastisite modiilii degerleri

Kaplama kalinliklart ile sertlik degerleri incelendiginde, ¢alisma basincina gore iigerli
gruba ayirdigimizda (artan kaplama kalinligina gore sirasiyla 1.grup:R1-2-3, 2.grup:R6-
5-4) Inci ve 2nci grupta kaplama kalinliginin artmasiyla sertlik degerleri artarken, 3ncii
grupta ise (3.grup:R7-8-9) kaplama kalinliginin artmasiyla sertlik degerlerinde diisme
olmustur (Cizelge 4.3).

CrN/AIN c¢ok tabakali kaplamalardaki kompozisyon ve ¢ift tabaka kalinliklarindaki
degisiklikler kaplamalarin mekanik Ozelliklerinin  belirlenmesinde  6nemli rol
oynamaktadir. Cr hedef akiminin artmasi, ¢ift tabaka kalinligimi (ve CrN tabaka
kalinligin1) ve siiper kafes kaplama sertligini artirmistir. CrN ve AIN tabakalar
arasindaki farkli kayma modiilii ve dislokasyon hareketlerini engelleme mekanizmasi

sertlik gelistirme yararina ¢alismaktadir (Lin et al. 2009a).
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Stiper kafes yapisinin kaplamalardaki sertlestirme etkisi, CrN ve AIN tabakalar
arasindaki kayma direncine baglanabilir. Her tabaka (arayiiz) tane sinir1 fonksiyonu
gorerek, dislokasyonlarin tabakalarda sikigmasi ve yigilmasi sayesinde kaplamalarin
sertliginde iyilesme olmaktadir. Ayrica, her tabaka catlak saptirict  olarak
kaplamalarin gii¢lendirilmesine yardimci olurlar (Kim et al. 2003). Dislokasyonlarin

engellenmesi, ¢ok tabakali yapimin farkli kayma modiiliine baglanmistir (Lin et al.

2009b).

Genel olarak, dislokasyon hareketlerinin engellenmesi, cok tabakali kaplamalarda iki
tabaka arasindaki farkli kayma modiilii ve buna bagl olarak olusan farkli dislokasyon
enerji ¢izgilerine sahip olmalaridir. Dislokasyonlar, daha diisiik kayma modiiliine sahip
tabaka i¢inde kalmayi tercih eder. Buna ek olarak, tane boyutunda azalma (Hall-
Petch etkisi) ve tabakalar arasinda uyumlu kafes yapilarinin olusmasi yiiksek sertligin
elde edilmesinde 6nemli bir rolii vardir. Siiper sert kaplamalarin elde edilmesinde, ¢ift
tabaka kalinliginin yeterince ince olmasit durumunda genellikle tabakalar icinde
dislokasyon olusmaz. Bu durumda CrN ve AIN tabakalarinin ayr1 ayr1 kalinligim
optimum degerlere getirmek, kaplama sertligini maksimum degerlere ¢ikarabilir (Lin et

al. 2010).

4.3. Filmin Tribolojik Ozellikleri

4.3.1. Asinma deney sonuclari

CFUBMS ile D2 c¢elik taban malzemeler iizerine dokuz farkli kaplama sartinda
biiyiitiilmiis olan ¢ok tabakali CrN/AIN filmlerin sertlik, kaplama kalinliklari, ylizey
piriizliiliikkleri ve ii¢ farkli ortamda (nemli hava, kuru azot ve saf su) yapilan asinma
deneylerinde elde edilen siirtiinme katsayilar1 ile asinma oranlar1 Cizelge 4.4’de

verilmigtir.
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CrN/AIN filmlerin en diisiik siirtiinme katsayilar1 hava ortaminda yapilan deneylerde
(R7 deney sartlarinda) 0,525, kuru azot ortaminda yapilan deneylerde (R5 deney
sartlarinda) 0,515, su ortaminda yapilan deneylerde (R1 deney sartlarinda) 0,330 olarak
bulunmustur. CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin sertlik artisiyla siirtinme katsayilarinda
azalma egilimi gozlenmistir. Cr hedef akimin artmasiyla olusan kalinlik artisi, hem
filmin yiik tasima kapasitesini artirmig, hem de gergek temas alanini azaltarak siirtlinme
katsayisini azaltmis ve filmin abrazif aginmaya diren¢ kazanmasinda rol oynamistir. Bu
sonug, sertligin artmasiyla siirtlinme katsayisinin ve aginma oraninin azalacagina dair

Lin et al. (2009b) ve Kim et al. (2009)’nin ¢alismalari ile ortlismektedir.

Cizelge 4.4. Dokuz farkli kaplama sartinda biiyiitiilmiis olan ¢ok tabakali CrN/AIN filmlerin
sertlik, kaplama kalinliklari, yilizey piiriizlilikleri ve ¢ farkli ortamda yapilan asinma
deneylerinde elde edilen siirtiinme katsayilari ile aginma oranlari
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R1| 1,20 | 0,078 | 20,4 | 0,071 | 0,625 0,635 | 0,330 | 1,19E-05 | 1,61E-05 | 9,83E-06

R2 | 1,30 | 0,120 | 25,2 | 0,095 | 0,575 0,665 | 0,560 | 7,07E-06 | 1,06E-05 | 5,19E-06

R3 | 1,40 | 0,139 | 27,2 | 0,054 | 0,650 0,705 | 0,430 | 5,57E-06 | 3,17E-05 | 4,89E-06

R4 | 1,15 | 0,135 | 31,5 | 0,067 | 0,620 0,645 | 0,435 | 4,72E-06 | 7,22E-06 | 4,67E-06

R5 | 1,10 | 0,044 | 14,6 | 0,077 | 0,645 0,515 | 0,450 | 2,43E-05 | 1,75E-05 | 6,88E-06

R6 | 1,05 | 0,116 | 25,1 | 0,052 | 0,635 0,650 | 0,385 | 1,27E-05 | 1,51E-05 | 6,23E-06

R7| 09 | 0,106 | 24,6 | 0,058 | 0,525 0,650 | 0,335 | 1,42E-05 | 1,84E-05 | 6,90E-06

R8 | 0,95 | 0,097 | 20,7 | 0,071 | 0,580 0,625 | 0,460 | 1,45E-05 | 2,07E-05 | 8,33E-06

R9 | 1,0 | 0,060 | 18,2 | 0,07 0,665 0,675 | 0,365 | 1,55E-05 | 2,22E-05 | 1,12E-05

Nemli hava ortaminda yapilan asinma deneyleri sonucunda ¢ok tabakali kaplama
tizerinde olusan Al,O; ve Cr,0O5 oksit tabakalar1 (Tien et al. 2007; Kim et al. 2008; Lin
et al. 2009a) kaplamanin tizerinde sert ince bir film olusturmus sertligin artmasiyla

pinin temas alan1 azalmis ve boylece siirtiinme katsayisinin kuru azot ortamina gore
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daha diisiik ¢gikmasina neden olmustur (Holmberg et al. 2000; Myung et al. 2004). Su
ortaminda yapilan asinma deneyleri sonucunda ise su pin ile ¢ok tabakali kaplama
ylizeyi arasinda yaglayici gorevi saglayarak hava ortamina gore daha diisiik siirtiinme
katsayist degerleri elde edilmesine sebep olmustur. R1, RS ve R9 deney sartlarinda
diisiik Cr hedef akiminda (1,5 A) biiyiitiilen filmlerin, diger sartlarda biiyttiilen filmlere
gore sertlik degerlerinin diisiik oldugu ve buna bagli olarak hava ortaminda daha yiiksek

stirtiinme katsayis1 degerleri sergiledigi gortilmuistiir.

D2 ¢elik taban malzemeler lizerine dokuz farkli kaplama deney kosulunda biiyiitiilen
CrN/AIN c¢ok tabakali filmlere ait siirtiinme-zaman grafikleri Sekil 4.12°de verilmistir.
Buna gore CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin hava ortamindaki siirtiinme grafikleri
incelendiginde genelde ¢ok kararli bir siirtinme davranisi sergiledigi, sadece R8 deney
sartlarinda iretilen kaplamalarin grafiginde ani yilikselmeler oldugu ve 800 saniye sonra
diizeldigi gozlenmektedir. Bu durum film ylizeyinde olusan oksit tabakasinin kirildigini
gostermektedir. Kuru azot ortaminda ise genelde kararsiz bir siirtiinme egrisi sergiledigi
gozlenmektedir. Bu kararsizligin, asinan sert seramik film ile karsi pinin temasi
neticesinde ortaya ¢ikan abrazif aginma iiriinlerinden kaynaklandigi diistiniilmektedir.
Bu abrazif aginma {irlinlerinin tipik bir 6rnegi Sekil 4.13’de goriilmektedir. Sert abrazif
parcaciklar, kuru azot ortaminda film yiizeyinde oksit tabakasi olusmadigi i¢in asinan
film ile asindirici pin arasinda uygun transfer filmi olusumunu engellemekte ve
kaymaya kars1 direnci artirmaktadir. Dolayisiyla bu durum, hem siirtiinme egrisinde
kararsizliga yani diizensiz inis-¢ikislara, hem de siirtinme katsayisinda artisa sebep
olmaktadir. Bu kararsizlik haline neden olan bir baska olayda CrN/AIN filmlerin ¢ok
tabakali yapisina bagl olarak, filmin {izerindeki pinin hareketinden dolay1 tabakalarin
asinmasi ile CrN ve AIN tabakalar olmak tizere iki tabaka arasindaki gecislerde olusan

farkli film davraniglarindan kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.12. Dokuz farkli kaplama sartinda biiyiitiilmiis olan CrN/AIN filmlerin

Siirtiinme Katsayisi-Zaman Grafikleri
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Saf su ortamindaki siirtiinme grafiklerinde ise genelde kararli bir siirtiinme egrisi
sergiledigi gozlenmektedir. Saf suyun yaglayict ozelligi ve pinin film yilizeyinde
kaymast sayesinde olusan abrazif parcaciklarin az olmast uygun transfer filmi
olusumunu saglamis ve kaymaya karsi direnci azaltarak stirtlinme katsayisinin diigiik
degerlerde c¢ikmasina vesile olmustur. Bu diisiik siirtinme katsayis1 degerleri,
muhtemelen pinin su iizerinde kayic1 temas: sayesinde kendi kendine ince kaygan bir

tabaka olusumu nedeniyle saglanmistir.

Sekil 4.13. R8 deney sartlarinda biiyiitiilmiis olan CrN/AIN filmlerin nemli hava, kuru azot
ve saf su ortamlarinda yapilan aginma deneyleri sonucu elde edilen aginma profilleri

D2 c¢elik taban malzeme {izerine kaplanan CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerin farkli 9
proses parametresinde ve 3 farkli ortamda elde edilen siirtiinme katsayisi ve asinma
oranlar1 arasindaki iliski Sekil 4.14’de verilmistir. Bu filmlerden elde edilen asinma
oran1 degerlerinin siirtiinme katsayis1 degerleri ile genel olarak paralel oldugu dikkat
cekmektedir. Yani yliksek siirtiinme katsayisi elde edilen sert filmlerden yiiksek aginma
orani, diisiik siirtlinme katsayist elde edilenlerden diisiik asinma orani elde edilmistir
(Suh and Saka 1980; Fouvry and Kapsa 2001). Bu sonug, Kim et al. (2009), Lin et al.
(2009a), Lin et al. (2009b)’nin goriisleri ile oOrtiismektedir. Ozellikle R4 deney
sartlarinda biiyiitiilen CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerin farkli ortamlarda yapilan asinma
deneylerinde: nemli hava ortaminda yaklagik asinma orami 4,72E-06 mm®/Nm, kuru
azot ortaminda yaklasik asinma orani 7,22E-06 mm®/Nm ve saf su ortaminda yaklagik
asinma orani 4,67E-06 mm’/Nm olmak iizere en diisiik asinma oranlar1 elde edilmistir.
R4 deney sartlarina baktiimizda en yiiksek Cr hedef akiminda (2,5 A), en yliksek
sertlikte (31,5 GPa), 0,33 Pa calisma basincinda, 1 A Al hedef akiminda, -50 V bias-dc
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degerinde ger¢eklesmistir. Cr hedef akimimin en yiiksek degerde olmasi CrN/AIN cok
tabakali filmin en yiiksek sertlige ulasmasini saglamistir. Bu filmin yiikk tasima
kapasitesini artirmig ve pin ile gercek temas alanini azaltarak aginma oranini azaltmistir.

Yani baskin parametre Cr hedef giicli ve buna bagl olarak degisen sertliktir.

Kaplamalardan iyi aginma direnci elde etmenin sart1 sadece kaplamanin yiiksek sertlikte
olmas1 degildir. Ayn1 derecede 6nemli bir faktor ise elastisite modiilii degeridir. Bu
nedenle, ince filmlerin plastik deformasyon direnci (H’/E* degeri), asinma ve siirtiinme
davranislarinin belirlenmesinde gii¢lii bir parametredir. Plastik deformasyon direncinin
ylksek olmasi siirtinme ve asinma Ozelliklerini iyilestirir. Kaplamalara uygulanan
yiikiin daha genis bir alana dagitilmasi ile asinma oranlarinin diisiiriilmesinin yolu, daha
diistik elastik modiil ve yiiksek sertlik degerlerine ulasmaktir (Kim et al. 2003; Lin et al.
2010).

Sekil 4.15’de dokuz farkli kaplama sartinda biiyiitiilmiis olan CrN/AIN filmlerin
calisma basincina gore licerli gruba ayrildiginda artan sertlige gore plastik deformasyon
direnci iligkisi goriilmektedir. Ayrica (H/E?) degerlerinin yiiksek olmasi ¢ok tabakal
CrN/AIN kaplamalarda yiiksek kirilma toklugunu gdstermektedir. Soyle ki, siiper kafes
CrN/AIN kaplamalarda, ¢ok sayida tabakalarin farkli elastik modiilii sayesinde ¢atlak
saptirma ve ¢atlak enerji dagilimi mekanizmalar1 ve ¢oklu tabakalar sayesinde catlak
ucunun plastik deformasyona ugramasi kaplama toklugunun iyi olmasini saglar.
CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarin miikemmel aginma direnci (R4, su ortami, 4,67E-06
mm’/Nm), siiper sertlik (R4, 31,5 GPa) ve H/E degerlerinin yiiksek olmasi (R4, 0,135
GPa), gelistirilmis kirillma toklugu sayesinde olduguna inanilmaktadir (Lin et al.

2009a).
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Sekil 4.14. Dokuz farkli kaplama sartinda biiyiitiilmiis olan CrN/AIN filmlerin
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Sekil 4.15. Dokuz farkli kaplama sartinda biyiitiilmiis olan CrN/AIN filmlerin artan
sertlige gore plastik deformasyon direnci iligkisi

Biitiin kaplamalarda su ortamindaki asinma orani diger ortamlara gore azalmistir. Hava
ve su ortaminda yapilan deneylerde siirtlinme-zaman grafiklerinde goriilen filmlerdeki
kararli siirtiinme davranisi, kuru azot ortaminda ise kararsiz siirtiinme davranist yapilan

asinma deneylerindeki asinma orani degerlerinde belirleyici olmustur. Kararli siirtiinme
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sergileyen hava ve su ortamlarindaki filmlerde siirtlinme katsayisinin artisiyla asinma
oran1 da artmistir. Kararsiz siirtlinme sergileyen kuru azot ortamindaki filmlerde ise,
boyle bir genelleme yapmak miimkiin degildir. Bunun nedeni hem asinma izi
profillerinden (Sekil 4.16) hem de siirtinme egrilerinden (Sekil 4.12) hareketle,
stirtinmenin zamanla aginma izi igerisinde olusturdugu abrazif iirlinlerin asinan yiizeyin
kenarlarina sivanarak asmmma alanini degistirdigi, filmlerin asinma izi igerisindeki
yaklagik ayn1 boyuta sahip ¢ok kiiciik asinma {iriinleri (debri)’nin gémiilme
(embedding), sikisma (entrapping) ve gizlenme (hiding) mekanizmasi dahilinde transfer
filmin olusumunda etkili oldugu sdylenebilir (Chang et al. 2004; Goldshmit et al. 2005).
Sekil 4.16’de R1, R3, R4 ve RS deney sartlarinda farkli ortamlarda yapilan asinma
deneyleri sonucu elde edilen aginma profillerinde asinma iiriinleri (debri), gdmiilme
(embedding) ve gizlenme (hiding) mekanizmasi agik¢a goriilmektedir. Boylece farkli {ig
ortamda yapilan asinma deneyleri sonucunda artan sertlik ve plastik deformasyon
direnci, siirtiinme katsayisinin ve buna bagl olarak asinma oraninin diismesine sebep
olmustur. Yani siirtinme katsayis1 ve asinma orani degerleri birbirine paralel olarak
degismektedir. Yiiksek slirtiinme katsayili filmlerde, asinma izi igerisinde gevrek
davranis izlerini yansitan ¢atlaklar ve pullanmalar (spalling) goriilmektedir. Ayrica
filmler iizerindeki asinma izleri kayma hareketi sonucu nemli havada diizglin bir
sekilde, kuru azot ortaminda ince pargali partikiiller ve yigilmalar seklinde olusmustur.
Saf su ortaminda ise taban malzeme iizerinde transfer filmi olusmus ve pinin kaplama
tizerinde kaymasi sonucu diisiik degerler elde edilmistir. CrN/AIN ¢ok tabakal1 filmlerin
azalan siirtlinme katsayis1 ve asinma orani degerleri sirayla kuru azot, nemli hava ve saf

su ortamlarinda gergeklestirilen deney sartlarinda elde edilmistir.



85

NEMLI
HAVA

i jeere FisLE1 - 1G5 e 5 106rm F1 LO1
X138,35am 25KV H il 25K\ X138 3I5am
— = 100rm F1 K&l 108rm F1 LO1
25KV X138 ,s'snn‘\\ EAU 3 EAU 25 K120 3IS5mm
RIS SAF SU

ot 1 —— 188rm F1 LO1
EAU ‘ASam f 25KV X138 3Smam

Sekil 4.16. Farkli kaplama sartlarinda biiyiitiilmiis olan nemli hava, kuru azot ve saf su
ortamlarinda yapilan asinma deneyleri sonucu elde edilen 6rnek aginma profilleri

Hava ortaminda yapilan aginma deneylerinde film yiizeyinde olusan oksit miktar1 az
veya olusan oksitlerin yeterince yogun ve kararli oldugu durumlarda asinma direncini
arttirdig1 ve hakim aginma mekanizmasinin adezif aginma oldugu soylenebilir. Yiizeyde
olusan bu tabakalarin kirilmasi halinde (6rnegin, R8) ise asinma mekanizmasi abrasif
asinmaya doner. Abrasif etki ise siirtiinme katsayisi ile birlikte asinmay1 artirmaktadir.

Film yiizeyinde olusan oksit tabakasi yeterince kalin, kohezyonu ve/veya taban
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malzemeye olan adezyonu iyi ise asinmay1 azaltici bir etki gosterirken, kirilmasi halinde
abrasif etki yaparak asmmayr arttirmaktadir. Bu durum hava ortamindaki asinma

oranlarinin degiskenligini agiklamaktadir.

Nemli hava, kuru azot ve saf su ortamlarinda yapilan aginma deneylerinde kullanilan
pinlerin SEM goriintiileri Sekil 4.17°da verilmistir. Kuru azot ortaminda RS deney
sartlarinda pinde olusan abrazif asinmayla yiv olusumu, R2 de ise abrazif asinmayla
belirgin pulluklanma olusumu acik¢a goriilmektedir. Nemli hava ortaminda ise kuru
azot ortamina gore biitiin deney sartlarinda daha az asinma oldugu goriilmektedir. Su
ortaminda yapilan deneylerin hepsinde neredeyse gozle segilemeyecek kadar az aginma
olmustur. Pinlerde ki bu asinma oranlari, CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarin siirtiinme

katsayis1 ve aginma oranlar1 degerlerine paralel bir sonu¢ vermistir.

NEMLI

HAVA

R2
NEMLE
HAVA
RS
NEMLI e, KURU . SAFSU
HAVA AZOT S
RS

Sekil 4.17. Nemli hava, kuru azot ve saf su ortamlarinda yapilan asinma deneylerinde
kullanilan pinlerin SEM goriintiileri rnekleri
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Cr hedef akimui arttik¢a sertlik artarken, hava ve su ortaminda siirtiinme katsayilar1 ve
asinma oranlar1 genelde diismektedir. Kuru azot ortaminda boyle bir genelleme yapmak
zordur (Sekil 4.18 ve Sekil 4.19). Al hedef akimi arttik¢a sertlik RS ve R9 harig
artarken, lic ortam iginde siirtiinme katsayist ve asinma oranlarinda bir genelleme
yapmak zordur (Sekil 4.20). Cr ve Al hedef akimlarinin artistyla, biiyiitiilen CrN ve AIN
tabakalarin taban malzeme {izerine adezyonunun ve sertligin artmasi ile olusan diisiik

temas alanina baglanmistir.

Taban malzemeye uygulanan bias degerleri arttik¢a 1.grupta (R1, R2, R3) sertlik
artarken, 3.grupta (R7, RS, R9) sertlik diismiistiir. Hava ortaminda bias degerleri
arttik¢a siirtiinme katsayist ve aginma oranlar1 genel olarak artarken, kuru azot ve su

ortaminda boyle bir genelleme yapmak zordur (Sekil 4.21).
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Sekil 4.18. CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerin sertlik ve siirtiinme katsayilar1 degerlerinin
Cr hedef akimina gore degisimi
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Sekil 4.19. CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin siirtiinme katsayilar1 ve aginma oranlarinin
Cr hedef akimina gore degisimi
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Sekil 4.20. CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerin sertlik ve siirtiinme katsayilar1 degerlerinin
Al hedef akimina gore degisimi
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Sekil 4.21. CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerin sertlik ve siirtiinme katsayilar1 degerlerinin
taban malzemeye uygulanan bias degerlerine gore degisimi

Sabit bias degerlerinde calisma basinci arttikca genelde sertlik diismekte, kuru azot
ortaminda siirtlinme katsayilar1 ve aginma oranlar1 genelde artmaktadir. Hava ve su
ortaminda bdyle bir genelleme yapmak zordur (Sekil 4.22). Kaplama esnasinda ¢alisma
basincinin artmasi sigratilmis iyonlarin kapali manyetik alandan taban malzeme tizerine
varmadan ka¢gma oranini artirmaktadir. Buda taban malzeme iizerine biiyliyen kaplama
miktarini azaltmaktadir. Kaplama kalinliginin azalmasi kaplamanin yiik tasima

kapasitesini azaltmakta ve sertlikle beraber tribolojik 6zelliklerini de koétiilestirmektedir.
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Sekil 4.22. CrN/AIN cok tabakali filmlerin sertlik ve stirtiinme katsayilar1 degerlerinin
calisma basinci degerlerine gore degisimi

D2 celik taban malzeme iizerine biiyiitiilmiis CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin aginma
deneyi sonrasinda yaklasik asinma orani degerlerinin hesaplanmasi i¢in kullanilan
asinma profillerinin Ornek goriintiileri Sekil 4.23’de  goriilmektedir. Asinma
derinliklerine baktigimizda aginma oranlarina paralel olarak, en fazla derinlik kuru azot

ortaminda sonra nemli hava ortaminda en az derinlik ise su ortaminda elde edilmistir.

Kuru azot ortami Nemli hava ortami Saf su ortami

Derinlik: 0,7 pm Derinlik: 0,3 pm Derinlik: 0,2 pm

Sekil 4.23. Asinma profillerinin 6rnek goriintiileri
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Sonu¢ olarak CrN/AIN kaplamalarin ¢ok tabakali yapisi, yiikk altinda iken gerilme
noktalarinin gevseme yetenegini gelistirmege yardimeci olabilir. Aymi sekilde cok
tabakali yapilar hat boyunca hizli bir rahatlama ve gerilme gevsemesi, tabakalar
icinde mikro ¢atlak olusumunu engellenmesini saglarlar. Bu nedenle 6nemli Olgiide
kaplamaya tokluk ve catlama direnci saglamaktadir. Kaplamada AIN tabakasinin da

benzer bir etkiyle yiikii absorbe etme yeteneginin olduguna inanilmaktadir (Lin et al.

2010)

Ancak bu calismada elde edilen siirtiinme katsayis1 degerleri, taban malzeme olarak D2
takim ¢eligi yada muadilleri kullanilarak nemli hava ortaminda yapilan deneylerde,
literatiirde bildirilen birgok siirtiinme katsayisi degerlerinden (Referans ve siirtiinme
katsayilar1 sirasiyla, Lin et al. 2009a, 0,35-0,55; Lin et al. 2009b, 0,32-0,58; Cabrera et
al. 2011, 0,2-0,3) daha yiiksek oldugunu belirtmek gerekir. Bu ¢alismada CrN/AIN ¢ok
tabakal1 kaplamalarin sertlik ve plastik deformasyon direnci degerlerinin (sertlik (GPa)
ve plastik deformasyon direnci (GPa) degerleri sirayla, 14,6-31,5; 0,04-0,14) diger
caligsmalara gore (Referans, sertlik (GPa) ve plastik deformasyon direnci (GPa) degerleri
sirayla, Lin et al. 2009a, 30-42, 0,3-0,5; Lin et al. 2009b, 25-45, 0,23-0,47; Cabrera et
al. 2011, 20-28, 0,15-0,28) nisbeten diisiik olmasi nedeniyle oldugu diisiiniilmektedir.
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5. SONUCLAR ve ONERILER

5.1. Sonuglar

Mikroyapi:

* CFUBMS yontemi ile biiyiitiilen ¢ok tabakali CrN/AIN filmlerin ¢ok yogun, siitunlu,
diizgiin ve pliriizsiiz bir mikroyapiya sahip oldugu goriilmiistiir. Bu miikemmel yapi,
yeterli iyon-akim yogunlugu saglayan CFUBMS sistemi, plazma olusumu-
bosalmasinda ¢ok kararli bir siire¢ olusturan bias-dc yontemi ve taban malzemelerin

dondiiriilmesi sonucu ortaya ¢ikmustir.

Film kalinhg:

* CrN/AIN ¢ok tabakali filmler i¢in, en diisiik film kalinlig1 taban malzemeye uygulanan
en diigiik voltaj (-50 V), en yiiksek caligma basinci (0,4 Pa) ve en yiiksek Al hedef
akimma (1,5 A) sahip 7nci deneyde 0,9 pum olarak ulagilmistir. Maksimum film
kalinligina ise taban malzemeye uygulanan en yiiksek voltaj (-150 V), en diisiik calisma
basinci (0,27 Pa), en yiiksek Cr ve Al hedef akimina (sirayla 2,5 A ve 1,5 A) sahip 3ncii

deneyde 1,4 um olarak ulagilmistir.

* Cr hedef akimi artistyla kaplama kalinliklar1 artmistir. Bu, artan iyonizasyon ile

hedeften sigratilan atom miktarinin artisina baglanmistir.

Kristal yapa:

 Uretilen CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerde CrN(111) ve siiper kafes CrN(200),
AIN(200) yonlenmeleri tespit edilmistir. Filmlerde siiper kafes fazlarin kararli ve

aralarinda uyumlu bir yapr sergiledigi gézlenmistir.
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* Dokuz farkli kaplama sartinda biyiitilen CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin
kristalografik yonlenmesinde calisma basinci ve bias degerlerinin etkisi net bir sekilde
ayirt edilemezken, Cr hedef akiminin yiiksek oldugu deney sartlarinda, siiper kafes

CrN(200) ve AIN(200) yonlenmelerinin belirginlestigi/giiclendigi gozlenmistir.

Elementel analiz:

* Bias-dc manyetik alanda sigratma teknigi ile biiyiitiilmiis CrN/AIN cok tabakali
kaplamalarin elementel analizinde elde edilen sonuglara gore Al hedef akimi artarken
Cr/Al (at.% ve wt.%) oranlarinin diistiigi gozlemlenmistir. Al elementinin kaplamanin

Cr/Al oranlarinda Cr elementine gore etkisinin daha fazla oldugu goriilmiistiir.

* Filmin tabanina yakin bolgedeki Fe ve C elementlerinin mevcudiyeti filmlerin taban

malzemeye niifuziyetinin yiiksek oldugunu bize gostermektedir.

* Cr, Al ve N elementlerinin film tabanindan yilizeye dogru dagilimi, farkli tabakalar

arasinda keskin bir sekilde tanimlanmis arayiizlerin varligini acikga ortaya koymustur.

Nanosertlik:

* Yapilan sertlik deneyleri sonucuna gore en yiiksek sertlik degeri R4 deney sartlarinda
kaplama kalinligr 1,15 pum, en yiiksek Cr hedef giiciinde (2,5 A) ve 1 A Al hedef
akiminda 31,5 GPa olarak bulunmustur. En diisiik sertlik degeri ise RS deney sartlarinda
kaplama kalinlig1 1,10 pm, en diisiik Cr hedef giiclinde (1,5 A) ve 1,5 A Al hedef

akiminda 14,6 GPa olarak bulunmustur.

* Cok tabakali CrN/AIN kaplamalarin sertlik degerleri tek tabakali CrN ve AIN
kaplamalara gore ¢ok daha yiiksektir (Referans, CrN, AIN ve CrN/AIN kaplama sertlik
(GPa) degerleri sirayla, Kim et al. 2003, 27, 22, 37; Park and Baik 2005, 25, 16, 43;
Tien and Duh 2006, 20, 12, 28; Lin et al. 2009b, 23, 25, 45; Cabrera et al. 2011, 18, 15,



94

28). Bu kaplamalarin ¢ok tabakali yapisina ve bu yapiya bagl gelisen mekanizmalara

baglanmustir.

* CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerin biiyiitiilmesinde proses parametrelerinde Cr hedef
akiminin artmasiyla sertlik ve elastisite modiilii degerleri artmaktadir. Fakat Al hedef

akimi i¢in boyle bir genelleme yapmak zordur.

* CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerin sertlik ve elastisite modiilii degerleri birbirine paralel
olarak degismektedir.

* CrN/AIN cok tabakali filmlerde genelde kaplama kalinliginin artmasiyla sertlik
degerleri artmaktadir. Bu kalinlik artis1 filmin yiik tasima kapasitesini artirmis ve

sertli§in artmasinda rol oynamistir.

* Cok tabakali CrN/AIN filmlerde olusan siiper kafes yapisinin keskin bir arayiiz
olusturdugu, bu tabakali yapilarin ise dislokasyon hareketini engelleyici gorev yaptigi

ve bu nedenle de sertlik de artisa sebep oldugu agik bir sekilde goriilmiistiir.

Tribolojik etkinlik:

* CrN/AIN filmlerin en diisiik siirtiinme katsayilar1 hava ortaminda yapilan deneylerde
0,525, kuru azot ortaminda yapilan deneylerde 0,515, su ortaminda yapilan deneylerde
ise 0,330 olarak bulunmustur. En diisilk asinma oranlar1 ise R4 deney sartlarinda
biiyiitilen CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin farkli ortamlarda yapilan asinma
deneylerinde: nemli hava ortaminda yaklasik asmma oram 4,72E-06 mm’/Nm, kuru
azot ortaminda yaklasik asimma orani 7,22E-06 mm’/Nm ve saf su ortaminda yaklasik

asinma orani 4,67E-06 mm’/Nm olarak bulunmustur.

* Filmlerin sertlik artistyla siirtinme katsayilarinda ve asinma oranlarinda azalma

egilimi gozlenmistir. Cr hedef akimin artmasiyla olusan kalinlik artisi, hem filmin yiik
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tagima kapasitesini artirmig, hem de gercek temas alanini azaltarak siirtiinme katsayisini

azaltmistir.

* CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerin hava ve su ortamlarindaki siirtiinme grafikleri genelde
cok kararli bir siirtiinme davranisi sergiledigi, kuru azot ortaminda ise genelde kararsiz
bir siirtiinme egrisi sergiledigi gézlenmistir. Bu hava ortaminda film ylizeyinde olusan
oksit tabakasina, su ortaminda muhtemelen pinin su iizerinde kayici temasi sayesinde
kendi kendine ince kaygan bir tabaka olusumuna ve kuru azot ortaminda film yiizeyinde

oksit tabakasinin olugmamasina baglanmistir.

* Filmlerden elde edilen asinma orani degerlerinin siirtlinme katsayisi1 degerleri ile genel
olarak paralel oldugu gozlenmistir. Yani yliksek siirtinme katsayis1 elde edilen sert
filmlerden yiiksek aginma orani, diisiik siirtlinme katsayisi elde edilenlerden diisiik
asinma orani elde edilmistir. CrN/AIN ¢ok tabakal1 filmlerin azalan siirtinme katsayisi
ve asinma orant degerleri sirayla kuru azot, nemli hava ve saf su ortamlarinda

gergeklestirilen deney sartlarinda elde edilmistir.

* Farkli ii¢ ortamda yapilan asinma deneyleri sonucunda artan sertlik ve plastik
deformasyon direnci, siirtinme katsayisinin ve buna bagl olarak asmmma oraninin
diismesine sebep olmustur. Yani siirtinme katsayisi ve aginma orani degerleri birbirine

paralel olarak degismektedir.

« Ince filmlerin plastik deformasyon direnci (H?/E* degeri), asmma ve siirtinme
davranislarinin belirlenmesinde gii¢lii bir parametredir. Plastik deformasyon direncinin

yiiksek olmasi siirtiinme ve aginma 6zelliklerini iyilestirir.

* CrN/AIN c¢ok tabakali filmlerde tabakalarin 6zellikle filmlerin toklugunu artirdigi

diistiniilmektedir.



96

* Nemli hava, kuru azot ve saf su ortamlarinda yapilan asinma deneylerinde kullanilan
pinlerin aginma oranlarinda, CrN/AIN ¢ok tabakali kaplamalarin siirtiinme katsayis1 ve

asinma oranlar1 degerlerine paralel bir sonug gozlenmistir.

* Yiiksek siirtinme ve aginma oranlart elde edilen filmlerde, asinma izi igerisinde

gevrek davranis izlerini yansitan ¢atlaklar ve pullanmalar goriilmiistiir.

* Asmma deneyi sonrast filmlerin asmmma profillerinde olusan derinliklerine
baktigimizda asinma oranlarina paralel olarak, en fazla derinlik kuru azot ortaminda

sonra nemli hava ortaminda en az derinlik ise su ortaminda elde edilmistir.

» Kaplama parametrelerine gére CrN/AIN ¢ok tabakali filmlerin tribolojik 6zelliklerine
bakacak olursak; sabit bias degerlerinde c¢alisma basinci arttikga genelde sertlik
diismekte, kuru azot ortaminda siirtinme katsayilar1 ve asinma oranlari genelde
artmaktadir. Hava ve su ortaminda bdyle bir genelleme yapmak zordur. Bu kaplama
kalinliginin azalmasiyla kaplamanin yiik tagima kapasitesini azaltmakta ve sertlikle

beraber tribolojik 6zelliklerini de kotiilestirmektedir.

* CrN/AIN ¢ok tabakali filmler i¢in, kaplama parametrelerinden ¢alisma basinci ve bias
degerlerinin filmin 6zelliklerinde bilesik bir etkiye sahip oldugu sdylenebilir. Bu bilesik
etkinin plazma igerisinde kararli bir siire¢ olusturdugu ve bu olumlu etkinin, filmlerin

mekanik ve tribolojik 6zellikleri iizerinde de goriildiigii diistiniilmektedir.

5.2. Oneriler

CFUBMS yontemi ile kaplanmis ¢ok tabakali CrN/AIN kaplamalarin yiiksek sertlikleri
ve plastik deformasyon direngleri sayesinde farkli ortamlardaki (kuru azot, nemli hava,
saf su) diisiik asinma oranlari, bu filmlerin endiistride 6zellikle nemli hava ortaminda
yiiksek sertlik istenen kesici takimlarda (metal sekillendirme, kesme ve delme

takimlarinda, bakir alagimlarini kesme islemlerinde) kullanilabilmesini saglamistir (Kim
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et al. 2008). Fakat yiiksek sertligin adezyonu azaltmasi sebebiyle filmlerin daha uzun
Oomiirlii olabilmesi i¢in oncelikle bu filmlerin adezyon testleri yapilabilir ve sonuglara
gore adezyon oOzelliklerinin 1iyilestirilmesi yoluna gidilebilir. Ayrica ¢ok tabakali
CrN/AIN kaplamalarin yiiksek sicakliklarda (500°C-850°C) mekanik 6zelliklerinin
bozulmadig1 goriilmiistiir (Tien and Duh 2006). Aym sekilde yiiksek sicakliklarda ¢ok
tabakali CrN/AIN kaplamalarin farkli ortamlardaki (hava ve vakum) tribolojik
etkinlikleri aragtirilabilir ve filmlerin maksimum ne kadar yiiksek sicakliklarda

calisabilecegi tesbit edilebilir.
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