CFUBMS-HiPIMS TEKNiGi KULLANILARAK Ta/TaN
COK TABAKALI KOMPOZIT iINCE FiLM
SENTEZLENMESI: YAPISAL, MEKANIK VE
TRiBOLOJIK OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI

Muhammed Alperen POLAT
Yiiksek Lisans Tezi
Makine Miihendisligi Ana Bilim Dah
Prof. Dr. ihsan EFEOGLU
2023
(Her hakki saklidir.)



T.C
ATATURK UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
MAKINE MUHENDISLIGI ANA BiLIMDALI

CFUBMS-HiPIMS TEKNiGi KULLANILARAK Ta/TaN COK TABAKALI
KOMPOZIT INCE FiLM SENTEZLENMESI: YAPISAL, MEKANIK VE
TRIBOLOJiK OZELLIKLERININ INCELENMESI
(Synthsis of Ta/TaN Multilayer Composite Thin Film Using CFUBMS-HIPIMS Technique:
Investigation of Structural, Mechanical and Tribological Properties)

YUKSEK LISANS TEZI

Muhammed Alperen POLAT

Danisman: Prof. Dr. ihsan EFEOGLU

Erzurum
Nisan, 2023



Graduate School of Natural and
Applied Sciences

T.C.
ATATURK UNIVERSITESI
Fen Bilimleri Enstitiisii Miidiirliigii

TEZ KABUL VE ONAY TUTANAGI

CFUBMS-HiPIMS TEKNIiGI KULLANILARAK Ta/TaN COK TABAKALI KOMPOZIT
INCE FILM SENTEZLENMESI: YAPISAL, MEKANIK VE TRIBOLOJIK
OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI

Prof. Dr. ihsan EFEOGLU damismanliginda, Muhammed Alperen POLAT tarafindan
hazirlanan bu ¢aligma, 14/04/2023 tarihinde asagidaki jiiri tarafindan Makine Miihendisligi
Anabilim Dali Konstriiksiyon ve Imalat Bilim Dali’nda Yiiksek Lisans tezi olarak  oybirligi

Loy-gekdugu (.3./3.) ile kabul edilmistir.

Jiiri Bagkani: Prof. Dr. Yasar TOTIK Ash Islak Imzalidir
Atatiirk Universitesi .

Danigman: Prof. Dr. Thsan EFEOGLU faslulleic Tl
Atatiirk Universitesi

Jiiri Uyesi: Dog. Dr. Ebru Emine DEMIRCI Ash Islak Imzalidir
SUKUROGLU

Giimiishane Universitesi

Enstitli Yonetim
Kurulunun ..../.../.... tarih
Ve say1ih karari.

Bu tezin Atatiirk Universitesi Lisansiistii Egitim ve Ogretim Yonetmeligi’nin ilgili
maddelerinde belirtilen sartlar1 yerine getirdigini onaylarim.

Prof.Dr. Saltuk Bugrahan CEYHUN
Enstitii Miidiirii

Asli Islak Imzalidir

Neot: Bu tezde kullamlan 6zgiin ve baska kaynaklardan yapilan bildiris, ¢izelge, gekil ve fotograflarin kaynak olarak kullanim,
5846 sayih Fikir ve Sanat Eserleri Kanunundaki hiikiimlere tabidir.



ETIiK BIiLDIRIiM VE iINTIHAL BEYAN FORMU

Yiiksek LisansTezi olarak Prof. Dr. [hsan Efeoglu damsmanliginda sunulan “ CFUBMS-
HiPIMS TEKNiGi KULLANILARAK Ta/TaN COK TABAKALI KOMPOZIT INCE FiLM
SENTEZLENMESI: YAPISAL, MEKANIK VE TRIBOLOJIK OZELLIKLERININ
INCELENMESI” baslikl1 calismanin tarafimizdan bilimsel etik ilkelere uyularak yazildigin,
yararlanilan eserlerin kaynakcada gosterildigini, Fen Bilimleri Enstitiisii tarafindan
belirlenmis olan Turnitin Programi benzerlik oranlarmin asilmadigini ve asagidaki oranlarda

oldugunu beyan ederiz.

Tez Boliimleri Tezin Benzerlik Orani Maksimum Oran
(%) (%)
Giris 2 30
Kuramsal Temeller 4 30
Materyal ve Metot 4 35
Aragstirma Bulgular1 ve Tartisma 0 20
Sonuglar 4 20
Tezin Geneli 11 25

Not: Yedi kelimeye kadar benzerlikler ile Baslik, Kaynak¢a, I¢indekiler, Tesekkiir, Dizin ve Ekler kisimlar:
tarama dust birakilabilir. Yukaridaki azami benzerlik oranlari yaminda tek bir kaynaktan olan benzerlik

oranlarimin %5’den biiyiik olmamasi gerekir.

Beyan edilen bilgilerin dogru oldugunu, aksi halde dogacak hukuki sorumluluklari kabul ve

beyan ederiz.

Tez Yazari (Ogrenci) Tez Danismani
Muhammed Alperen Polat Prof. Dr. Ihsan Efeoglu
14.4.2023 14.4.2023

Imza: Asli Islak imzalidir Imza: Asli Islak imzalidir

* Tez ile ilgili YOKTEZ’de yayimlamasina iliskin bir engelleme var ise asagidaki alan1 doldurunuz.

[ Tezle ilgili patent bagvurusu yapilmasi / patent alma siirecinin devam etmesi sebebiyle Enstitii
Yonetim Kurulunun ..../.../.... tarthve ............. sayili karari ile teze erisim 2 (iki) yil siireyle engellenmistir.

[ Enstitii Yonetim Kurulunun ..../.../.... tarth ve ............. sayili karar1 ile teze erisim 6 (alt1) ay
stireyle engellenmistir.



TESEKKUR

Bu caligsma siiresi boyunca kiymetli bilgi ve tecriibelerini benimle paylasan, her tiirli
imkan1 saglayan, ¢alisma ve miihendislik disiplinini 6greten degerli danisman hocam Sayin

Prof. Dr. Thsan EFEOGLU’na tesekkiirlerimi sunarim.

Calismalarim sirasinda her zaman benden yardim ve bilgisini esirgemeden paylasan ve
tezimi hazirlamamda yol gdsteren Sayin Ars. Gér. Gokhan GULTEN’e, Ars. Goér. Banu
YAYLALI’ya ve Makine Miihendisligi Boliim Baskani Sayin Prof. Dr. Yasar TOTIK basta

olmak iizere Atatiirk Universitesi Makine Miihendisligi personellerine tesekkiirlerimi sunarim.

Bana akademik anlamda yol gosteren ve akademi ile erken yaslarda tanigmama vesile
olan her tiirli maddi ve manevi imkan1 bana sunan gectigimiz yil kaybettigim kiymetli babam
Prof. Dr. Fazli POLAT’ a ve benden desteklerini esirgemeyen annem Nejla POLAT a ve

kardeslerime tesekkiirlerimi sunarim.

Muhammed Alperen POLAT



OZET

YUKSEK LiSANS TEZI

CFUBMS-HiPIMS TEKNiGi KULLANILARAK Ta/TaN COK TABAKALI
KOMPOZIT INCE FiLM SENTEZLENMESI: YAPISAL, MEKANIK VE
TRIBOLOJIiK OZELLIiKLERININ INCELENMESI

Muhammed Alperen POLAT
Damsman: Prof. Dr. ihsan EFEOGLU

Amac: Bu ¢alismada, 52100 ¢eligi iizerine ¢ok tabakali Ta/TaN ince filmi CFUBMS-HIPIMS
hibrit sistemi ile sentezlenerek, mekanik ve tribolojik 6zelliklerin iyilestirilmesi amaglanmistir.

Yontem: Bu c¢alismada, Kapali Alan Dengesiz Manyetik Alanda Sigratma (CFUBMS) ve
Yiiksek Gii¢ Darbeli Manyetik Alanda Sigratma (HiPIMS) hibrit sistemi kullanilarak, 52100
taban malzeme yiizeylerine Ta/TaN cok tabakali kompozit yapida ince filmler sentezlenmistir.
Sentezlenen Ta/TaN ¢ok tabakali ince filmlerin yapisal-mekanik ve tribolojik &zellikleri
incelenmistir. Yapisal 6zelliklerin karakterizasyonunda Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM),
X-Isin1 Difraksiyonu (XRD) teknikleri, mekanik 6zelliklerin analizinde Mikro-sertlik, Cizik
testleri ve son olarak tribolojik 6zelliklerin karakterizasyonunda ise pin-on-disk asinma testi
kullanilmistir.

Bulgular: CFUBMS+HiPIMS hibrit sistemiyle ¢ok tabakali Ta/TaN ince filmler basarili bir
sekilde sentezlenmistir. En yiiksek sertlik degeri, 5 sccm N> akist uygulanan R1 (~28 GPa) elde
edilmistir. En yiiksek kritik ytlik degeri, R3 filminde 45 N olarak, en diisiik kritik yiik degeri ise
R1 ince filminde 18N olarak belirlenmistir. R2 ve R3 filmlerinde ise 40N degerlerine kadar
herhangi bir kenar hasari tespit edilmemistir. Tribo-test sonuglarina gore AISI 52100 taban
malzemesinin ve Ta/TaN ¢ok tabakali kompozit yapidaki ince filmlerin R1, R2 ve R3 i¢in
stirtlinme katsayist (CoF) degerleri sirastyla 0.36, 0.27, 0.13 ve 0.094 olarak dlctilmiistiir.

Sonu¢: CFUBMS+HiPIMS hibrit sistemiyle ¢ok tabakali bir sekilde sentezlenen Ta/TaN ince
filmleri mekanik ve tribolojik agidan olduk¢a umut verici bir kaplama oldugu ortaya
konulmustur.

Anahtar Kelimeler: CFUBMS, HiPIMS, Ta/TaN, Triboloji

Nisan 2023, 58 sayfa



ABSTRACT

MASTER THESIS

SYNTHESIS OF Ta/TaN COATINGS with CFUBMS-HIPIMS TECHNOLOGY and
INVESTIGATION OF MECHANICAL-TRIBOLOGICAL PROPERTIES

Muhammed Alperen POLAT

Supervisor: Prof. Dr. ihsan EEFEOGLU
Objective: In this study, it was aimed to improve the mechanical and tribological properties by
depositing multilayer Ta/TaN thin film on 52100 steel with CFUBMS-HiPIMS hybrid system.

Method: In this study, Ta/TaN multilayer composite thin films were deposited on 52100
substrate substrates by using a hybrid system of Closed Field Unbalanced Magnetic Field
Sputtering (CFUBMS) and High Power Pulsed Magnetic Field Sputtering (HiPiMS). The
structural-mechanical and tribological properties of the synthesized Ta/TaN multilayer thin
films were investigated. Scanning Electron Microscopy (SEM), X-Ray Diffraction (XRD)
techniques were used in the characterization of the structural properties, Micro-hardness and
Scratch tests were used in the analysis of the mechanical properties, and finally, the pin-on-disc
wear test was used in the characterization of the tribological properties.

Results: Multilayer Ta/TaN thin films were successfully synthesised by CFUBMS+HiPIMS
hybrid system. The highest hardness value was obtained for R1 (~28 GPa) with 5 sccm N2
flow. The highest critical load value was 45 N in R3 film and the lowest critical load value was
18 N in R1 thin film. According to the tribo-test results, the coefficient of friction (CoF) values
for R1, R2 and R3 of AISI 52100 base material and thin films in Ta/TaN multilayer composite
structure were measured as 0.36, 0.27, 0.13 and 0.094, respectively.

Conclusion: Ta/TaN thin films synthesized in a multilayered manner by CFUBMS+HIiPIMS
hybrid system have been shown to be a very promising coating in terms of mechanical and
tribology.

Keywords: CFUBMS, HIPIMS, Ta/TaN, Tribology
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GIRIS

Relatif hareket halindeki temas eden yiizeylerde meydana gelen siirtiinme, asinma ve
yaglama olaylariyla ilgilen bilim ve teknoloji dalina Triboloji ad1 verilmektedir. 'Triboloji',
sirtinme veya kayma anlamina gelen Yunanca bir kelime olan 'tribos' kelimesinden
tiiretilmistir. Triboloji, tarihin kaydedildigi ilk donemlerden bu yana var olan bir bilim dalidir.
Ik medeniyetler, bilyiik ve agir nesneleri tagimak icin siirtiinme katsayisini azaltan yiizeyler
gelistirerek Onemli gelismeler kaydetmislerdir. Bu konuda kaydedilmis bir¢ok Ornek
bulunmaktadir. Tribolojinin sistematik ¢alismalarinin ger¢eklesmesinde Osborne Reynolds,
Charles Augustin de Coulomb, Sir Isaac Newton, Phillip Bowden ve David Tabor, Beauchamp
Tower, Leonardo da Vinci, Guillaume Amontons, Richard Stribeck ve Arnold Sommerfeld
gibi 6nemli bilim insanlar1 katki sunmuglardir. Siirtlinme ve aginma gibi tribolojik problemler

malzeme ve mekanik performans kaybinin baslica nedenlerindir.

Sanayilesmis tilkelerde, makine elemanlarinin ve gesitli biyomalzemelerin émiirlerini
uzatmak, motor ve cihazlarinin verimini artirmak, mevcut olan yetersiz materyal kaynaklarini
korumak, enerji tiiketimini azaltmak ve gilivenirliligi artirmak gibi nedenlerle siirtiinme ve
aginma gibi tribolojik olaylar1 kontrol altina almak biiyiik 6nem arz etmektedir. Tarihsel olarak
tribolojistler, yukarida bahsedilen tribolojik problemleri kontrol altina almak amaciyla
malzeme tiirlerinde, tiretim tekniklerinde ve yaglama teknikleri gibi alanlarda gelismeler ve
degisimler gerceklestirmislerdir. Malzeme yiizeylerinin birgok miihendislik elemanin
icerisinde en 6nemli nokta olmasmin bilinmesiyle birlikte, yiizey teknolojileri konusunda
atilimlar gerceklesmis ve ylizey miihendisligi adiyla yeni bir disiplin ortaya ¢ikmistir. Yiizey
miihendisligi ad1 altinda, yeni teknik ve teknolojiler kullanilmakta ve makine elemanlarinda m
olusan aginma, siirtlinme, yorulma ve korozyon gibi hasarlarin bir¢cogu ortadan kaldirilmaya
veya azaltilmaya calisilmaktadir. Bu tekniklerin basinda ise yiizey kaplama teknikleri
gelmektedir (Holmberg and Matthews 1994). ince filmler olarak da adlandirilan yiizey
kaplamalari, {iretim takimlari, uzay sanayii, savunma sanayii, biyomedikal ve elektronik
sistemlerde birbiriyle temasta olan ve izafi hareket halindeki yiizeylere sahip tiim makine

elemanlar1 uygulamalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu kaplamalar, genellikle birkag



nanometreden birka¢ mikrometre kalinliga kadar degismektedir. Elde edilen kaplamalarin
performanslarinin, olusturulan mikroyapisi ve kaplama film-taban malzeme arayiizeyindeki
adezyon ile yakindan iliskili oldugu bilinmektedir. Kaplamalarin mikro yapisi ise proses

parametrelerine bagli olarak elde edilmektedir.

Son yillarda, TiN, TiAIN, TiAISiN vb. gecis metali nitriir kaplamalar, sahip olduklar
yiiksek sertlik, iyl asinma direnci, diisiik siirtiinme katsayisi ve iyi oksidasyon direncleri
nedeniyle biyiik ilgi goérmiis ve lretimde en yaygin kullanilan kesici takimlarda genis
uygulama alani bulmustur. Gegis metali nitriir bazli kaplamalarin genel performansini1 daha da
gelistirmek ve isleme-mikroyapi-6zellikleri arasindaki iliskiyi daha iyi anlamak i¢in siirekli

Ar&Ge galigmalar1 yapilmaktadir.

Bu tip kaplamalarin gerceklestirilmesinde ise yaygin olarak kimyasal/fiziksel buhar
biriktirme teknikleri kullanilmaktadir. Gliniimiizde ise bu teknikler igerisinden, bilesimin ve
yapisal olarak daha rahat kontrol saglana bilmesi nedeniyle ayn1 zamanda zararli olan gazlarin
kullanilmamasi, kaplama isleminin diisiik taban malzeme sicakliginda yapila bilmesi ve
kaplanacak olan taban malzeme yiizeyi ile kaplama malzemesi arasinda iyi bir adezyon elde
edilmesi gibi 6zelliklere sahip olmasi nedeniyle, manyetik alanda sigratma adi verilen fiziksel
buhar biriktirme teknigi yaygin olarak kullanilmaktadir. Manyetik alanda sigratma tekniginde
ise DC, darbeli-DC, RF, HiPIMS olmak {izere farkl gii¢ kaynaklar1 kullanilmaktadir. DC gii¢
kaynagi ile yalitkan hedef malzemelere uygulanamazken, RF gii¢ kaynagi ise yalitkan
malzemelere uygulanabilmektedir. Ancak RF manyetik alanda sigratma teknigi ise diisiik
biriktirme oranlarma sahip oldugundan kullanim alani genellikle smirlidir. Darbeli-DC
manyetik alanda sigcratma yalitkan hedef malzemelere uygulanmakta ancak diislik sigratma
orani saglamaktadir. HIPIMS ise mevcut manyetik alanda si¢cratma tekniklerine gore yeni bir
teknolojidir. HiPIMS tekniginde, diisiik gorev dongiileri ve yiiksek gii¢ yogunlugu ile hedef
malzemede 1sinma olusturmadan ¢ok yiiksek kinetik enerjiye ve yogunluga sahip plazma
olusturulmaktadir. HiPIMS tekniginin, kararli ve yogun bir plazmaya sahip olmasi, kolay
kontrol edilebilir mikroyapisal 6zellikler nedeniyle, daha yogun, piiriizsiiz ve taban malzeme
ile film arasindaki bagi (adezyon) ise olduke¢a giiclii filmler elde edilmesini saglamaktadir.
Ancak, HiPIMS teknigini diger kaplama tekniklerine gore daha pahalidir. Bu, yiiksek voltajli
ekipmanlarin kullanimi, daha 6zel kaplama malzemelerinin gerektigi ve daha sik bakim

gerektirdigi i¢in daha yiiksek bir maliyetle sonuglanabilir (Gariba 2021).
2



Bu calismada, CFUBMS + HiPIMS hibrit sistemi kullanilarak, soguk is takim celigi
(AISI 52100) taban malzeme ylizeylerine Ta/TaN ¢ok tabakali kompozit yapida ince filmler
sentezlenmistir. Sentezlenen Ta/TaN ¢ok tabakali ince filmlerin tribolojik, mekanik ve yapisal
Ozellikleri arastirilarak incelenmistir. Yapisal Ozelliklerin karakterizasyonunda taramali
elektron mikroskobu (SEM), X-1smm1 difraksiyonu (XRD) teknikleri, mekanik 6zelliklerin
analizinde mikro-sertlik, ¢izik testi ve son olarak tribolojik 6zelliklerin karakterizasyonunda

ise pin-on-disk asinma testi kullanilmisgtir.



KURAMSAL TEMELLER

Sert Kaplamlar

Ince film sert kaplamalar, yiizeylerin sertligini, asinma direncini, korozyona karsi
dayanikliligini ve siirtiinme 6zelliklerini artirmak i¢in kullanilan bir kaplama tiiriidiir. Bu
kaplamalar, malzemelerin performansini artirmak ve Omiirlerini uzatmak i¢in ¢esitli
endiistrilerde kullanilmaktadir. ince film sert kaplamalar, genellikle birka¢ nanometreden 50
mikrometre kalinliga sahip ince filmlerdir. Kaplama malzemeleri arasinda titanyum nitrit
(TiN), titanyum karbonitrit (TiCN), aliiminyum titanit (AITiN), krom nitrit (CrN) ve elmas
benzeri karbon (DLC) gibi malzemeler yer alir. Bu kaplamalar genellikle fiziksel buhar
biriktirme (PVD), kimyasal buhar biriktirme (CVD) gibi yontemlerle uygulanir. PVD ydntemi,
kaplama malzemesinin bir vakum odasinda buharlagtirma veya sigratma teknikleriyle
gerceklestirilirken, CVD yontemi, gaz halindeki bir kaplama malzemesinin kimyasal
reaksiyonlarla yiizeyde biriktirilmesiyle gergeklestirilir. Ince film sert kaplamalar, yiizeylerin
asinma direncini, korozyona kars1 dayanikliligini ve siirtiinme 6zelliklerini artirdigi i¢in birgok
endiistride kullanilmaktadir. Ornegin, otomotiv sektdriinde, kesici aletlerde, medikal
cihazlarda ve elektronik cihazlarda yaygin olarak kullanilmaktadirlar. Sonug olarak, ince film
sert kaplamalar, ylizeylerin sertligini, asinma direncini, korozyona karst dayanikliligini ve
strtiinme Ozelliklerini arttirmak ic¢in kullanilan bir kaplama tiiriidiir. Bu kaplamalar, farkli
kaplama malzemeleri, kaplama yontemleri ve kalinliklar1 ile bir¢cok endiistriyel alanda

kullanilmaktadir (Khlyustova et al 2020).

"Sert kaplamalar" terimi genel olarak genis bir malzeme yelpazesini kapsasa da
ozellikle gegis metali nitriirleri, karbiirler, boriirler ve DLC gibi kaplama malzemeleri en
biiyiik ilgiyi gormistiir. Bu, elbette, son derece yiiksek sertlikleri ve yiiksek kimyasal
inertliklerinden kaynaklanmaktadir. Diisiik siirtiinme katsayisi ile yliksek sertlik, kaplanmis
bilesenin agindirma asinma oranini azaltirken, kimyasal inertlik, 6rnegin kaplanmis bir takim
ile is parcas1 arasindaki kimyasal etkilesimi azaltir. Sert kaplamalarin artan ticari 6nemine ve
genig bir bilimsel literatiirliin mevcudiyetine ragmen, biriktirme parametreleri ile film
mikrokimyasi ve mikroyapisi arasindaki iliski tam olarak ortaya konulamamaistir. Bu kismen,
yukarida bahsedildigi gibi biriktirme isleminin karmagsikligindan ve aym1 zamanda

kaplamalarin ¢ogu durumda yetersiz veya yeterince karakterize edilememesinden
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kaynaklanmaktadir. Ince filmlerin, &zellikle bilesiklerin kantitatif kimyasal ve yapisal
analizlerinin gergeklestirilmesi genellikle oldukca zor ve zahmetlidir. Ornegin, "dokme"
malzemeler i¢in kullanilan bir¢ok teknik, yalnizca birka¢ pm kalinliginda bir filmde bulunan
siirlt miktarda malzeme nedeniyle kimyasal ince film analizine uygulanamaz. Kiigiik tane
boyutlar1 ve biiyiik kusur igerikleri, faz tanimlamayi, kafes parametrelerinin dogru bir sekilde
belirlenmesini ve kusur tipi ve karakterinin kantitatif olarak belirlenmesini zorlastirir. Ancak,
modern malzeme bilimi ve miihendisligi teknikleri, bu zorluklarin istesinden gelmek icin
cesitli yontemler sunar. Kiiciik tane boyutlar1 ve biiyiik kusur icerikleri, malzemelerin
karakterizasyonunu zorlastirsa da modern teknikler ile bu zorluklarin {istesinden gelinebilir.
Faz tanimlama, kafes parametrelerinin belirlenmesi ve kusur tipi ve karakterinin kantitatif
olarak belirlenmesi, malzemelerin mekanik ve fiziksel 6zelliklerinin belirlenmesine yardimci

olur (Kelly and Knowles 2020).

Kaplama malzemelerinin yiiksek mekanik ozelliklere sahip olmasi, 6zellikle zorlu
calisma kosullarinda takimlarin daha iyi korunmasi i¢in 6nemli bir faktordiir. Ancak, iyi
mekanik 6zelliklerin yani sira, kaplama malzemesinin taban malzemesiyle iyi1 bir etkilesim
icinde olabilme kabiliyeti gibi diger oOzellikler de kaplama tasarimi sirasinda dikkate
alinmalidir. Bu nedenle, kaplama malzemesi sec¢imi, zorlu ¢alisma kosullarina fonksiyonlarini

yerine getirebilmeleri agisindan biiyiik onem tasir.

Kaplama malzemelerinin mekanik &zelliklerinin belirlenmesinde hem tanelerin
kimyasal bilesimi, kristal yapisi, tane boyutu, tane sekli ve tane dagilimi hem de kaplamanin
kalinhig, piiriizliligi, ylizey alani gibi faktorler tarafindan belirlenir. Bu ylizden, Kaplama
malzemelerinin miikkemmel mekanik 6zelliklere sahip olmasi, ¢alisma kosullarinda takimlarin
daha iy1 korunmasi i¢in 6nemli bir faktordiir. Ancak sadece iyi mekanik ozellikler yeterli
degildir, kaplama malzemesinin taban malzemesi ile uyumlu olmasit ve iyi etkilesime
girebilme kabiliyeti gibi diger 6zellikleri de dikkate alinmalidir. Bu nedenle, kaplama tasarimi
sirasinda kaplama malzemesinin se¢imi O6zenle yapilmalidir. Bdylece zorlu ¢alisma
kosullarinda takimlar daha iyi korunabilir ve performanslari artirilabilir. Farkli bolgelere gore

sert kaplama gereksinimleri agagidaki gibi 6zetlenebilir (Holmberg and Matthews 2009).

1) Kaplama ve taban malzeme ara yiizeyinde, kaplama ile taban malzeme arasindaki

adezyon derecesine dikkat edilmelidir Kaplama malzemesinin taban malzeme ile olan adezyon



seviyesi, islem sirasinda olusan gerilimlere ve servis sirasinda olusacak 1s1ya dayanabilecek
kadar yeterli olmalidir. Bu, kaplama tasarimi sirasinda dikkate alinmasi gereken dnemli bir
faktordiir. Yeterli adezyon seviyesi, kaplamanin taban malzemeye saglam bir sekilde
baglanmasini ve uzun omiirlii bir koruma saglamasini garanti eder. Ancak, yetersiz adezyon
seviyesi, kaplamanin taban malzemeden ayrilmasina ve takimin islevsiz hale gelmesine neden
olabilir. Bu nedenle, kaplama malzemesi segilirken, yeterli adezyon seviyesi saglayacak uygun
bir kaplama malzemesi se¢mek 6nemlidir. Bu arada, kaplama ve taban malzeme arasindaki
etkilesim, taban malzemeden kaynaklanan herhangi bir etkinin olusumunu azaltmak i¢in
sinirlandirilmalidir. Kaplamalarin sogumaya birakilmast durumunda sicaklik degisiminden
dolay1r meydana gelen biiyiik termal gerilmenin olusumunu 6nlemek icin kaplama ile taban
malzeme arasindaki herhangi bir termal genlesme uyumsuzlugunun boyutu da dikkate
alinmalidir. Bu nedenden dolay1 kaplama malzemesinin termal genlesme katsayisi, taban
malzemenin termal genlesme katsayisina benzer malzemeler segilmelidir. Bazen dereceli bir
arayliz olusturularak, taban malzeme ve kaplama malzemesi arasindaki termal genlesme ve
termal iletkenlikteki esitsizlik azaltilabilir, bu nedenle biriktirme isleminde miikemmel

adezyon o6zelligi elde edilebilir.

2) Taban malzemenin iyi korunabilmesi igin, kaplama malzemesinin korunacak olan
ylizeye yiiksek sertlik, iyi kirilma toklugu ve makul aginma direnci saglamalidir. Genellikle
sertlik en 6nemli 6zelliktir ve kaplama malzemesinin sertligi kullanilacak olan par¢canin veya

makine elemaninin yiizeyinden daha sert olmalidir.

3) Kaplama islemi sirasinda kullanilan teknik ve c¢evresel faktorler, kaplanacak
malzeme iizerinde Onemli bir etkiye sahip olabilir. Bu nedenle, kaplama malzemesinin
ozellikleri ile kaplanacak ortamin Ozellikleri arasindaki etkilesimler dikkate alimmalidir.
Ozellikle kaplama malzemesinin kimyasal ve korozyona karsi direnci, kaplanacak ortamin
ozellikleri ile uyumlu olmalidir. Bu, kaplama malzemesinin etkinligini ve dayanikliligini

artirarak takimlarin daha iyi korunmasini saglayabilir (Wang et al. 2017).



Yiizey

FiLM Sertlik, Yorulma dayanim
I¢ gerilme, Kinlma toklugu

Adezyon

TABAN MALZEME

Sekil 1. Kaplama malzemesi se¢iminde 6nemli kriterler

Kaplama tasarimi sirasinda, mekanik 6zelliklerin yani sira optik davranis, elektriksel
direng gibi diger 6zellikler de g6z dniinde bulundurulmalidir. Bu kaplamalarin sadece makine
miihendisligi uygulamalar i¢in degil, ayn1 zamanda elektronik, optik, biyomedikal, kimyasal
ve diger miihendislik uygulamalarinda da kullanildigi g6z Oniine alindiginda oldukga
onemlidir. Ornegin elektriksel iletkenlik kaplamalari, elektronik ve elektroteknik
endiistrilerinde yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu tiir kaplamalar, ytliksek hassasiyetli devre
kartlari, yar1 iletken cihazlar ve diger elektronik bilesenlerin iiretiminde kullanilmaktadir

(Lotus et al. 2011).

Gecis Metali Nitriir Kaplamalarimin Avantajlari

Giderek artan teknolojik talepleri karsilayabilmek i¢in ¢esitli kaplama malzemeleri
tasarlanmis ve test edilmistir. Genel olarak kimyasal baglanma durumuna gore en sik

kullanilan kaplama malzemeleri ti¢ farkli gruba ayrilabilir:
1) Metalik sert malzemeler (TiN, ZrC, TiB>);
2) Kovalent sert malzemeler (B4C, cBN);
3) Iyonik sert malzemeler (TiO2, Al.O3, MgO)

Her bir malzeme tiirii géreceli avantajlar ve dezavantajlar sergilese de gecis metali
nitriirler, karbiirler ve boriirler dahil olmak {izere metalik malzemelerin ¢ok ¢esitli durumlarda
sert kaplama uygulamalar1 i¢in ¢ok uygun oldugu goriilmektedir. Gegis metali nitriirleri,

onemli Ozellikleri nedeniyle bir¢ok uygulamada sert kaplama malzemeleri olarak ilgi
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cekmistir. Gegis metali nitritler, hem metal-metal atom ¢iftleri hem de metal-ametal atom
ciftleri arasindaki eszamanli metalik, kovalent ve iyonik bag katkilarindan faydalanarak
yiiksek tokluk, kusursuz estetik goriinim ve miikemmel iletkenlik gibi ilgi c¢ekici
kombinasyonlara sahip olabilirler. Ayrica, direngleri 10 ila 30 uQcm arasinda degismektedir
(Eklund et al. 2016). Gegis metali nitriirleri, siklikla kullanilan paslanmaz ¢elik ve titanyum
alagimlar1 gibi birgok taban malzemesiyle benzer termal genlesme katsayilarina sahiptir. Bu
kaplama, taban malzeme ile iyi bir adezyon saglar ve termal genlesme uyumsuzluklarindan
kaynaklanan artik termal gerilimlerin neden oldugu delaminasyon, c¢atlama veya diger

istenmeyen olumsuz etkilerin olusumunu azaltir. (Holmberg and Matthews 2009).

Yaygin Kullanilan Geg¢is Metali Nitriir Kaplamalar
Titanyum nitriir kaplamalar

Titanyum nitriir (TiN), tiim geg¢is metali nitriir kaplamalar1 arasinda en yaygin olarak
calisilan ve uygulanan kaplamadir. TiN, bir fcc (yiiz merkezli kiip) yapisina sahip olan NaCl
(sodyum kloriir) benzeri bir yapiya sahiptir. Ayrica estetik agisindan da altin sarist bir renk
sergilemektedir. Ozellikle banyo armatiirleri gibi uygulama alanlarinda sik¢a kullanilirlar
(Zhang et al. 1993). 1960'lardan bu yana TiN, CVD ve PVD teknikleri araciligiyla bir¢ok
uygulamada koruyucu bir kaplama olarak kullanilmaktadir. TiN kaplamalar, yiiksek sertlik,
1yi agsinma direnci, diigiik siirtiinme katsayisi, diisiik bakim gereksinimi ve uygun maliyet gibi
birgok istiin ozellige sahiptir. Ancak, TiN'in temel dezavantaji, yiiksek sicaklikta diisiik
oksidasyon direncine sahip olmasidir (Barshilia 2010). Arastirmalar, TiN kaplamalarda
sicakligin yaklasik 500 °C'den yiiksek oldugu derecelerde kolaylikla oksitlenebildigini ve
yumusayabilecegini gostermektedir (Zhang et al. 2000). Ayrica, nitriirde oksit olusumu,
kaplamanin asinma direncini énemli Ol¢lide diisiise neden olabilir. Sert kaplamalar, yliksek
sicaklik ve zorlu ¢alisma ortamlarinda makine pargalarinin asinma, korozyon ve yorulma
direncini artirabilir. Ancak, baz1 kaplamalarin yiiksek siirtinme katsayisi, makinenin
performansini azaltabilir ve yapisal arizalara neden olabilir. TiN kaplamalarinin yiiksek
sicaklik performansini artirmak i¢in genellikle aliminyum ile birlestirilerek TiAIN {iglii
sistemi olusturulur. Bu yontem, TiN kaplamanin dayanikliligin1 ve asinmaya karsi direncini
artirarak makinenin dmriinii uzatabilir (Zhang et al. 2020). Aliminyumun kaplama bilesenleri

arasina katilmasi ile, TiIAIN sadece 800°C'de oksijen ile birkag kez reaksiyona girmeye baslar



(Barshilia et al. 2011). TiAIN kaplamalar, ayn1 zamanda TiN kaplamalara gore daha yiiksek
sertlik ve daha {istiin asinma direnci gosterir (Aouadi et al. 2021). Normalde, kaplanan makine
elemanlart tizerinde biriken TiN kaplamalarin kalinligt 2 pm ile 10 um arasindadir (Zhang et
al. 1993). Bununla birlikte, TiN kaplamalarinin 6zellikleri, mikro yapilar1 ve stokiyometrileri
gibi faktorlerden biliyiik dlgiide etkilenebilir. Kaplamalarin sertligi, artan bosluk ve safsizlik
konsantrasyonu ile azalabilir. Ayrica, TiN kaplamalar genellikle biriktirme yoniine paralel
uzatilmis taneler ile siitunlu bir yap1 sergiler. Kaplamalarin sertligi, tane dokusunun
anizotropisinden dolayr kaplama yilizeyi ve enine kesiti arasinda belirgin farkliliklar
gosterebilir (Dabees et al. 2022). TiN kaplamalarinin sertligi ve aginma direnci, N/Ti atomik
orani azaldikca artmaktadir. Yani N/Ti atomik orani azaldik¢a TiN kaplamalarinin sertligi ve
asinma direnci artmaktadir. Azalan N/Ti atomik orani, TiN kaplamalarinin 6zelliklerini
olumlu yonde etkilemektedir (Bobzin et al. 2022). Genel olarak, TiN kaplamalarin genellikle
bildirilen sertlik degerleri 20-30 GPa arasinda degismektedir. TiN kaplamalar, yliksek
sertlikleri nedeniyle ¢esitli endiistriyel uygulamalarda kullanilmaktadir. Ozellikle kesme ve
asinma direnci gerektiren yerlerde, 6rnegin kesme takimlari, yatak ytlizeyleri, kesici aletler ve

yari-iletken endiistrisinde daha yaygin olarak kullanilmaktadir. (Sundgren et al. 1985).

Krom nitriir kaplamalar

Bir diger ilgi ¢ekici 6zelliklere sahip olan gecis metal nitriir kaplama ise krom nitriir
(CrN) kaplamalardir. CrN kaplamalart i¢gin PVD teknigi, yiliksek kaliteli, dayanikli ve
asinmaya kars1t direngli kaplamalar iiretmek icin ideal bir yontem olarak karsimiza
cikmaktadir. Bu kaplamalar, bir¢ok endiistriyel uygulama i¢in uygun olup, yiizeylerin dmriini
uzatarak, bilesenlerin daha uzun siire ve daha giivenilir bir sekilde ¢aligmasini saglar (Patel et
al. 2022). CrN'nin daha yiiksek si¢gratma verimi, biriktirme iglemi sirasinda daha fazla kaplama
malzemesinin ylizeylere piiskiirtiilmesini ve daha hizli kaplama olusumunu saglar, boylece seri
iiretim i¢in daha uygun hale gelmektedir (Han et al. 2003). Bununla birlikte, Cr'nin nitrojene
kars1 diisiik afinitesi nedeniyle aralarinda giiglii bir bag olusur ve kristal yonlenmesi genellikle
kiibik yapida CrN ve hegzagonal yapida Cr2N seklinde olusur (Sundgren and Hentzell 1986).
CrN filmi ortalama 25 GPa gibi yiiksek bir sertlik sergiler (Ni et al. 2004). Altigen Cr2N, fcc
CrN'den daha sert oldugundan, CrN bazli kaplamalar, artan Cr2N igerigi ile sertlikte artig
gosterir (Hones et al. 2003). CrN kaplamalari, TiN kaplamalara kiyasla ¢esitli avantajlara



sahiptir. Ozellikle, CrN kaplamalar1, TiN'den daha iyi korozyon direncine sahiptir ve dzellikle
termal oksidasyona karsi daha dayaniklidirlar (Milosva 1997; Liu 2001). CrN, yiiksek
sicakliklarda bile kararli bir faz bilesimi ve iyi bir adezyon 6zelligi gostererek taban malzeme
ile iyl bir baglant1 olusturabilir. Ayrica, CrN'nin tribolojik 6zellikleri TiN'ye kiyasla daha
iyidir. Ornegin, CrN'nin siirtiinme katsayis1 TiN'inkinden daha diisiiktiir, bu da daha iyi bir
asinma direnci saglar (Su 1997; Pareja 2006). Bu, abrasif asinma altinda ¢atlama olma
ihtimalinin azalmasina neden olur. CrN kaplamalarinin aginma hizi, TiN kaplamalardan
yaklasik %40 daha yavagstir. Bu 6zellik, CrN kaplanmis takimlarin verimliligini ve kullanim
Omriinli 6nemli l¢iide artirabilecegi anlamina gelir. Ayrica, CrN kaplamalar1 TiN kaplamalara
gore daha iyi kirilma tokluguna sahiptir. Bu da CrN kaplamalarindaki c¢atlaklarin ilerlemesi
icin daha fazla enerjiye ihtiya¢ duyuldugu anlamina gelir. Sonug¢ olarak, CrN kaplamalari
takim Omriinii uzatmak ve performansi artirmak i¢in tercih edilen bir segenek haline gelir (Su
et al. 1997). CrN kaplamalari, genellikle biriktirme sirasinda ¢ok ince bir tane boyutuna
sahiptirler. Bu 6zellikleri, CrN kaplamalarinin geleneksel TiN kaplamalara kiyasla daha biiyiik
kalinliklar elde etmesine olanak tanir (Urbano 2018; Li et al. 2023). CrN kaplamalarin
maksimum kalinlig1, kullanilan ekipman ve uygulama tekniklerine baglidir. Bununla birlikte,
genellikle CrN kaplamalarin maksimum kalinlig1 10-12 um civarindadir. Ancak, bazit PVD
ekipmanlar1 ve proseslerinde daha kalin CrN kaplamalarin iiretilebildigi rapor edilmistir. 50
um'ye kadar kalin CrN kaplamalarin olusturulmasi miimkiin olabilir, ancak bu durum, kaplama
ekipmaninin 6zellikleri, islem parametreleri ve kaplama malzemelerinin 6zellikleri gibi
faktorlere baghidir (Liang et al. 2020). Bu, CrN'nin farkli ¢alisma kosullar1 i¢in genis bir
kaplama kalinlig1 olusturma segenegi sundugu anlamina gelir. Bu da makine elemanlarinin

Omriinu uzatabilir.

Zirkonyum nitriir kaplamalar

ZrN, TiN gibi gecis metal nitritleri arasinda yer alir ve dolayisiyla ZrN kaplamalari,
TiN kaplamalarina benzer yap1 ve 6zelliklere sahiptir. (Lei et al. 2018). ZrN kaplamalari da
TiN kaplamalar1 gibi ticari olarak kullanilmaktadir. Ozellikle kesici takimlar ve takim
tezgahlar1 gibi alanlarda koruyucu kaplama olarak siklikla tercih edilmektedir. (He et al.
2017). Normalde, ZrN kaplamalar, sigratma, lazer biriktirme, iyon 1s1n1 destekli biriktirme gibi
PVD islemleriyle biriktirilir (Liu 2004; He et al. 2017). Diisiik elektriksel 6zdireng (13,6 pQ
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cm) ve miilkemmel termal kararlilik (AH=-87,3 kcal/mol), ZrN'yi entegre devre teknolojisinde
difiizyon bariyerleri i¢in umut verici bir aday yapmaktadir. Ayrica, ZrN kaplamalar iyi bir
biyouyumluluga sahiptir ve biyomedikal uygulamalarda kullanilabilir. Yapilan arastirmalar
gostermektedir ki ZrN kaplamalari, proton degisim membranli yakit hiicrelerinin korozyonuna
kars1 diren¢ gosterme konusunda basarilidir. Ayrica, kaplamalar anot ve katot
potansiyellerinde korozyon akimi yogunlugu gereksinimlerini karsilamaktadir. (Liu et al.

2003).

Tantal nitriir kaplamalar

Titanyum, krom ve zirkonyum bazli nitriirlerin aksine, tantal nitriir bir kaplama
malzemesi olarak daha az dikkat ¢ekmektedir. Bunun nedeni, muhtemelen, bu malzeme icin
gerekli olan yiiksek maliyet ve tantal nitriir kaplamalarinin {iretimi sirasinda daha dikkatli ve
ozenli bir sekilde islem gormesidir. Bu malzeme igin tretim kosullari, diger nitriir
kaplamalarina kiyasla daha hassas ve titizdir (Liu et al. 2011). Buna ragmen, tantal nitriir,
yiiksek sicaklik dayanimi, kimyasal direnglilik ve diisiik difiizyon orami gibi o6zellikleri
sayesinde diflizyon bariyeri kaplamalar i¢in uygun bir malzeme olarak dikkat ¢ekmektedir
(Elangovan et al. 2011). Ayrica, yapilan bazi ¢alismalar, tantal nitriir bazli kaplamalarin,
yaygin olarak kullanilan bazi biyomedikal titanyum alagimlarindan daha iy1 doku
uyumluluguna ve kan uyumluluguna sahip oldugunu gostermistir, bu da onlar1 tibbi
uygulamalar i¢in umut verici adaylar haline getirmektedir (Leng et al. 2001). Bu tiir
kaplamalar, DC/RF magnetron sigratma, iyon 1sin1 destekli biriktirme, elektron demeti ile
buharlagtirma, manyetik alanda sigratma, kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma gibi
bir dizi biriktirme yOntemiyle hazirlanmaktadir. Bu yontemler, kaplama malzemesinin
ozelliklerine, kaplama kalinligina, kaplama yiizeyinin homojenligine ve kaplama hizina baglh
olarak segilir. (Abegunde et al. 2019; Shiri et al. 2019). Tantal nitriir kaplamalarin mekanik
ozellikleri bir dizi caligmada incelenmistir. Elde edilen sonuglar, bu kaplamalarin mekanik
ozelliklerinin biiyiik dl¢iide kullanilan biriktirme yontemine ve biriktirme parametrelerine
bagli oldugunu, tantal nitriir kaplamalar i¢in sertlik degerlerinin normalde 20 GPa ila 45 GPa
arasinda degistigini ve elastik modiiliin 350 GPa ile 450 GPa arasinda oldugunu gostermistir
(Grosser et al. 2010; Dai et al. 2021). Yaygin olarak, tantal nitriir kaplamalar i¢in magnetron

puskiirtme biriktirme yontemi kullanilarak biriktirilir. Bu durumda, TaN kaplamalarinin faz
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degisimleri nitrojen kismi basincindaki degisimlere oldukc¢a duyarlidir. Genellikle, diistik
nitrojen kismi basinci kosullarinda (6rnegin, 0,2-0,4 Pa arasinda), TaN kaplamalar kristal bir
yaptya sahiptir ve bu yap1 genellikle B-TaN olarak adlandirilir. Ancak, nitrojen kismi basinci
arttikca, kaplamalarin yapist a-TaN yapiya doniisebilir. Bununla birlikte, bu doniistim
kosullari, kaplama islemi sirasinda kullanilan islem parametrelerine, 6zellikle de sigratma, gaz
akis hizina, taban malzeme sicakligina ve kaplama siiresine baglidir. Kaplama islemi sirasinda
bu parametreler kontrol edilerek, istenen faz degisimi elde edilebilir. Ozetle, nitrojen kismi
basincindaki degisimler TaN kaplamalarinin faz degisimlerini etkiler ve uygun islem
parametreleri segilerek istenen faz yapisi elde edilebilir (Klimashin et al. 2016; Dai and Shi
2021; Li et al. 2021).

Biriktirme Yontemleri

Yiizey miithendisligi, kaplanacak ylizey iizerine biriktirme, kimyasal yiizey islemleri,
iyon bombardimani gibi birgok ylizey modifikasyon tekniklerini konu alir. Makine
elemanlarinin performansini iyilestirmek i¢in yiizey ve ylizeye yakin bolgenin 6zelliklerini
degistirerek malzemenin Omriinii artirmay1 ve istenmeyen etkileri dnlemeyi amagclar. Bu
istenmeyen etkiler arasinda korozyon, aginma ve yorgunluk gibi mekanik hasarlar, kimyasal
reaksiyonlar ve termal soklar yer alabilir. Yiizey miithendisligi, malzeme ile ¢alisma ortami
arasinda olusacak bu istenmeyen etkileri azaltmak i¢in gelistirilen bir yontemdir. Bu amagla,
yiizeylerin kaplanmasi, kaplama malzemelerinin se¢imi, yilizey 1s1l islemi ve ylizey kimyasal
islemi gibi yontemler kullanilir. Boylece, yiizey miihendisligi, makine elemanlarinin
performansini artirarak, onlarin daha uzun siireli ve giivenilir kullanimini saglar (Pillai 2023).
Ornek olarak, talash imalat igin kullanilan makine elemanlarmin istenilen yiiksek sertlige,
tokluga ve yiiksek asinma direncine, ulasabilmek i¢in genellikle malzeme yiizeylerini koruya
bilmek icin sert ince filmler ile kaplama yapilir. Bunun yansira iiretilen kaplamlarin taban
malzemeden hig¢bir sekilde ayrilmadan genis ¢alisma sicaklik aralifina dayanabilmelidir. Bu
mekanik o6zellikler ince film ile kaplanmis makine elamanlarinin dayanikliliklar: i¢in biiyiik
onem arz etmektedir. Ozellikle otomotiv, uzay ve havacilik gibi endiistriyel alanlarda daha
yiiksek verim ve performans artis1 saglamaktadir. Her gecen giin gelismekte olan teknoloji

nedeniyle ince film kaplamalara duyulan ihtiya¢ ve talep artmaktadir. Makine elemanlarinin
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cesitli kullanim alanlarma gore kaplanmalar1 makine parcalariin omriinii uzatacaktir ve

bdylece malzeme maliyetleri biiyiik miktarda azalacaktir (Holmberg and Matthews 1994).

Yuizey Kaplama Yontemleri

o Sivi veya Yari-sivi Ergiyik
Gaz ve Plazma Ortami Cozelti Ortami 4 e — RIEIVIE Igrttla':ll
& AL _ Termal
_Kimyasal Elektrokimyasal Sol-Gel Piuskirtme P
Cozelti icinde Kaplama Kaplama Glydlrme
Kaplama

Lazer

Sekil 2. Yiizey kaplama yontemlerinin sematik gosterimi (Rickerby and Matthews 1991)

Cesitli kaplamalar sentezleyebilmek i¢in kullanilan teknikleri Biriktirme ve Yiizey
modifikasyonu olmak {izere iki kategoride incelenebilir (Sundgren and Hentzell 1986). Bu

calismada PVD yoOnteminin genel prensipleri anlatilmaktadir.

Fiziksel buhar biriktirme yontemi (PVD)

Fiziksel buhar biriktirme (PVD) yonteminde belirlenen bir malzemenin yiizey
ozelliklerini degistirerek istenilen mekanik kullanilan bir yontemdir. Giiniimiiz de ise ince film
kaplamalarin biiyiik kismi1 kaplama siireci sirasinda hedef malzeme atomlarinin sigratilarak ve
iyonize edilerek kaplama filmini diisiik sicakliktaki taban malzeme yiizeyine biriktirilerek
iiretilmektedir. PVD yontemi, kaplanan malzemelerin g¢esitli 6zelliklerini iyilestirmek ig¢in
kullanilan bir yiizey miihendisligi teknolojisidir. Bu teknoloji, kaplama malzemesinin
kimyasal, termal, optik, elektronik, manyetik ve mekanik 6zelliklerini degistirerek, kaplanan
malzemelerin yiizey 6zelliklerini iyilestirebilir (Greene 2017). Ozellikleri elde edebilmek i¢in
kaplanacak taban malzemenin yiizeyine genel olarak sert ince film kaplamak i¢in kullanilan
bir ylizey miihendisligi yontemidir. Daha kusursuz bir kaplama yapabilmek i¢cin PVD islemi
vakumlu veya ¢ok diisiik bir basing altinda gergeklestirilir. PVD tekniginde elde edilebilir film

kalinliklar1 birka¢ nanometre ile birkag mikron araligina kadar filmlerin biyiitilmesi i¢in

13



Temel olarak PVD isleminde, sigratma ve buharlastirma olmak iizere iki teknik
kullanilmaktadir. Buharlastirma tekniginde hedef malzemeye termal 1s1 kaynagi kullanarak
buharlastirilir ve taban malzeme yiizeyinde biriktirilir. Buharlastirma teknigini 5 gruba

ayirmak miimkiindiir:
= Indiiksiyon akimu ile buharlastirma
=) Elektron demeti yontemi ile buharlastirma
= Lazer 1s51n1 yontemi ile buharlagtirma
= Katodik ark yontemi ile buharlagtirma
= Rezistans yontemi ile buharlagtirma

Sigratma teknigi ise, hedef malzemeye katodik baglanti yoluyla Ar+ iyonlariyla
bombardiman yaparak atomlarinin yiizeyinden sicramasini saglar ve bu sigrayan atomlar taban
malzeme ylizeyinde birikir. Bu yontem, buharlastirma tekniginden farkli olarak, hedef
malzemede 1s1 kullanilmaksizin sadece momentum transferi yoluyla sigratilan atomlarin taban

malzemesinin lizerinde toplanmasi prensibine dayanmaktadir (Holmberg and Matthews 1994).

Sigratma teknigini dort baslik altinda incelenebilir;

= DC Triot Sigratma

= DC Diyot Sigratma

= Manyetik Alanda Sigratma

—> Rf Sigratma

Bu tezde, PVD teknikleri arasinda en ¢ok tercih edilen yontem manyetik alan sigratma
teknigi kullanilarak ¢ok tabakali Ta/TaN ince filmleri sentezlenmistir.

Manyetik alanda sicratma teknigi

Yaygin kullanilan PVD siiregleri vakum buharlagtirma ve sigratma teknikleridir.
Sigratma birkag keV enerjili aktif Ar iyonlariin kat1 hedef malzemenin yiizeyine carpmasi ile
yiizeyinden atomlarin sigratilmasi ile taban malzeme {izerine ince film biriktirilmesi ile elde
edilen termal olmayan fiziksel bir tekniktir. Yillardir kullanilan sigratma teknigi temel olarak,

bircok malzemenin basaril1 biriktirme islemlerinin gergeklestirilmesine olanak saglamaktadir.

14



Fakat, bu teknik ¢esitli dezavantajlara sahiptir. Bu dezavantajlar, diisiik biriktirme orani,
yiiksek maliyet ve diisiik seviyede iyonlasma enerjisidir. Bu dezavantajlar, konvansiyonel
manyetik alanda si¢cratma ve dengesiz manyetik alanda sigratma tekniklerinin kullanimi

sayesinde basarili bir sekilde giderilmistir.

Manyetik Alan Cizgileri

7 N 7 o

777 2777
— —

Solil[ma l I bl

Suyu

Sekil 3. Manyetik alanda sigratma teknigi (Monaghan and Arnell 1992)

Sistemde kullanilan magnetronlar, hedef malzemeye paralel bir manyetik alan
olusturmak ve ikincil elektronlarin hareketlerini hedef malzemeye yakin alanlarda kisitlamak
icin kullanilir. Magnetronlar, hedef malzemenin merkez eksenine birinci kutbu, hedef
malzemenin dis kenari tarafina ise ikinci kutbu ile bir miknatis halkasi olusturacak sekilde
diizenlenmistir. Bu yontemle elektronlari tuzaga diistirerek iyonizasyon veriminin yiikselmesi
ile hedefin yakin yerlerde yogun sekilde bir plazma olugmus olur. Boylelikle hedef malzemeye
iyon bombardimaninin artmasi saglanarak, daha yiiksek sigratma oranlarina aym1 zamanda

taban malzeme yiizeyinde yiiksek biriktirme saglanmig olur (Arnell and Kelly 1999).

Geleneksel manyetik alanda sigratma teknigi ve dengesiz manyetik alanda sigratma
teknigi tasarimsal olarak birbirlerine benzerken, performans agisindan 6nemli farkliliklar
gosterebilirler. Geleneksel manyetik alanda sigratma teknigi, homojen ve kontrol edilebilir bir
kaplama kalinlig1 ve bilesimi saglar. Bu nedenle, iiretilen kaplamalarin bilesimi ve 6zellikleri
daha tutarlidir. Ayrica, bu yontem, kaplama islemi boyunca daha az gaz akisi ve sigratma akisi
degisimi gerektirir, bu da daha diisiik gaz tliketimi ve daha yiiksek kaplama verimliligi ile
sonuglanir. Diger yandan, dengesiz manyetik alanda sigratma teknigi, ylizey ozelliklerinde
belirli farkliliklar elde etmek icin kullanilabilir. Bu yontem, kaplama islemi boyunca daha
yiiksek gaz akis1 ve sigratma akisi degisimi gerektirir ve kaplama kalinligi ve bilesiminde
yiizeyde farkliliklar olusturabilir. Bu nedenle, iiretilen kaplamalarin bilesimi ve 6zellikleri,

geleneksel manyetik alanda sigratma teknigine kiyasla daha heterojen olabilir. Sonug olarak,
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her iki yontemin de kendi avantajlar1 ve dezavantajlar1 vardir ve performans, uygulamanin
gereksinimlerine ve kaplama isleminin amaglarina baglh olarak degisebilir (Arnell and Kelly
1999).

Dengesiz manyetik alanda sigratma teknigi

Sekil 4’de sematik olarak verilen dengesiz manyetik alanda sigratma yontemlerindeki
plazma olusumunun goriilecegi iizere, bu teknikte kullanilan magnetronlarin dis ¢emberi,
merkez kutbuna oranla daha fazla giiglendirilmistir. Bu nedenle, tiim manyetik alan ¢izgileri
miknatisin dis kutbu ile merkezi arasinda kapali bir dongii olusturacak sekilde degil, bazilari
dogrudan taban malzemeye yonelir ve bazi ikincil elektronlar da bu manyetik alan ¢izgileri
boyunca hareket ederler. Boylelikle, plazma hedef bolge ile kisitlandirilmamis ve taban
malzemeye dogru bir plazma akisi saglanmis olur. Boylelikle, plazmadan yiiksek iyon akimi

¢ekilebilir ve harici bir bias voltaji uygulamaya da gerek kalmaz (Monaghan and Arnell 1992).

Dengesiz manyetik alanda si¢ratma tekniginin gelismis 6zelliklerinin kullanilmasi ile
yiiksek enerjili iyon akimlarmin taban malzeme yiizeyine iletilmesi saglanir. Fakat tek
magnetron kaynagi kullanarak karmagik yapidaki bilesikler lizerinde tiniform kaplamalar
biriktirmek olduk¢a zordur. Bu nedenden bu teknolojiden ticari bir fayda saglayabilmek i¢in
birden ¢ok magnetron kaynagi kullanilmistir (Arnell 1999).

i]'on Alam Yogunlugu t}'on Alam Yogunlugu i!'“" Alam Yogunlugu
<1 mAicm”2 << 1 mAlcm*2 2-10 mAlem*2
Alihik | ‘ Althk | |

~60mm

—T—

Tiir-2

v [s] [

Geleneksel Manyetik Alanda Sicratma Tiir-1

Dengeli Dengelenmemis Manyetik Alanda Sicratma

Sekil 4. Geleneksel ve dengelenmemis manyetik alanda sigratma yontemlerindeki plazma
olusumunun gosterimi (Kelly and Arnell, 2000
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Kapal alan dengesiz manyetik alanda sicratma teknigi (CFUBMS)

Kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma tekniginde (CFUBMS) nanoyapili
seramik veya kompozit yapiya sahip tek veya ¢ok tabakali ince filmlerin biiyiitiilmesinde sik¢a
tercih edilen en 6nemli Fiziksel Buhar Biriktirme (PVD) tekniklerinden bir tanesidir. Bu teknik
ile biiyiitiilen filmlerin mekanik, tribolojik, mikro ve nano yapisal 6zlellikleri, kaplamanin
mikro yapist ve morfolojisi ile yakindan iliskilidir. Bu 6zellikler kapali alan manyetik alanda
sigratma proses parametrelerinin seviyelerindeki degisikliklere bagli kontrol edilmektedir
(Kelly and Arnell 2000). Dengesiz manyetik alanda sigratma teknigi (UBMS), geleneksel
manyetik alanda sicratma yontemine gore bazi onemli avantajlar saglamaktadir. Bununla
beraber, tek UBMS konfigiirasyonu kullanmak, karmasik bilesenleri standart biriktirme
oraninda kaplayabilmek i¢in yeterince verimli degildir. Bu durum, kapali alan dengesiz
manyetik alanda sicratmanin (CFUBMS) gelistirilmesine neden olmustur. Bu diizenleme ile
taban malzemeyi saran manyetik alan baglantis1 olusmasina ve boylece hedef malzemeden
sigratilan elektronlar i¢in kapali bir tuzak olusturularak elektron kaybinin azalmasina sebep
olmaktadir. Sonug olarak, iyon akimindaki yogunluk etkili bir bigcimde artmakta bdylece
plazma alanini giiglendirmekte ve yiiksek birikme orani elde edilmektedir (Kelly ve Arnell
2000). Dengesiz manyetik alan tekniklerinin saglamis oldugu faydalara ragmen, karmasik olan
kaplamalar tek bir kaynak olarak kabul edilebilir oranda homojen kaplamanin zor olmasi
sebebi ile ¢oklu miknatis teknigi kullanilmistir. Coklu miknatis tekniginde miknatislarin
dizilimleri bitisik ve miknatislarin kutuplar1 ayni1 olacak sekilde yerlestirilir ise aynali, zit

kutuplar yerlestirilirse kapali alan olusur.

Aynali konfigiirasyonda ise alan ¢izgileri haznenin duvarlarina dogru yonelirler ve alan
cizgilerini takip eden ikinci elektronlar ise kaybolurlar bunun neticesinde ise diisiik plazma
yogunlugu elde edilmis olur. Kapali alanda, manyetik alan hatlar1 miknatislar arasinda
tutularak hazne duvarlarindaki kayiplar azaltilir ve daha yogun bir plazma olusturulur. Ayni
sartlar altinda kapali alan, aynali veya tek dengesiz miknatis konfigiirasyonlarindan iki veya
lic daha kat daha fazla iyon -atom oranina sahip olur. Kapali alan teknikleri, ¢ift sayida
miknatis kullanilarak yapilandirilabilirler. Birden ¢ok miknatisin dénen bir taban malzeme
tutucusu ile beraber kullanilmasi ile bilesen hedeflerden bilesik filmlerin ve ayrica temel veya
bilesik hedeflerden dolayr olusan farkli fazlarin ¢ok katmanli filmlerinin reaktif sigratma

teknigi ile biriktirilmesine olanak tanir (Arnell and Kelly 1997). CFUBMS teknigi, diger
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sigratma tekniklerine gore birgok avantaj sunar. Ayrica, daha yiiksek iyon yogunlugu
saglayarak daha yiiksek kaplama hizlarina ve daha iyi kaplama kalitesine olanak tanir.
Manyetik alanin etkili bir sekilde kullanilmasi sayesinde, kaplama malzemesinin homojen bir
sekilde kaplanmasini saglar. Bu, yiizeyde kaplama kalitesinin daha homojen ve daha iyi
olmasimi saglar. CFUBMS teknigi, kaplama malzemelerinin gradyanli yapisini kontrol
edebilme yetenegi ile diger kaplama yontemlerinden farklidir. Bu, birbirinden farkli
malzemelerin farkli oranlarda karistirilmasini ve homojen bir sekilde kaplanmasini saglar.
Yiiksek sicaklik ve basing uygulamalarinda da kullanilabilen ince, sert ve dayanikli kaplamalar
elde etmek igin kullanilabilir. Bu teknik, TiN, CrN, AITiN, ZrN, TiAIN, TiSiN, TiCN, TaN
gibi ikili ve tglii metal nitriir kaplamalar i¢in yaygm olarak kullanilmaktadir. Tim bu
avantajlari nedeniyle CFUBMS, diger kaplama tekniklerine gore daha fazla tercih edilir hale
gelmektedir (Kim et al. 2008; Biswas et al. 2018). Sekil 5’te Teer Coating Limited sirketi

tarafindan patentlenen bir CFUBMS sisteminin sematik goriiniimii verilmistir.

; q i Numune
Magnetron Tutucu

Sekil 5. CFUBMS sistemini manyetik alan tasarimin sematik gosterimi (Teer 1991)

CFUBMS tekniginde, miknatislarin arasinda olusan manyetik alan ¢izgileri sayesinde
plazma igerisindeki elektronlara kapali sekilde bir tuzak olusturur. CFUBMS tekniginde,
elektronlarin disariya dogru kagabilme ihtimalleri ¢ok zayif bir ihtimal oldugu i¢in taban
malzemenin tarafinda yogun plazma elde edilmektedir. Boylelikle biiyiiyen filmin maruz
kalacagi iyon bombardimanini arttirmaktadir. CFUBMS tekniginde taban malzemeye negatif
bir potansiyel uygulanarak, bu malzeme iizerine kaplama yapilmaktadir. Bu yontemle kaplama
yapilan malzemenin Ozellikleri, uygulanan potansiyel degistirilerek kontrol edilebilir.
Ornegin, bu yontemle sert, asinmaya dayanikli ve yiizey kalitesi ¢ok iyi bir kaplama filmleri
olusturulabilir (Arnell and Kelly 1999).
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Yiiksek giicte darbeli manyetik alan sigratma (HiPIMS)

HiPIMS teknigi son yillarda yilizey miihendisligi uygulamalarinda popiiler bir ince film
kaplama yontemi olarak ortaya cikmistir. HiPIMS, sigratma yonteminin bir tiiriidiir ve
malzemelerin iyonize edilmesi igin yiiksek gii¢ darbelerini kullanmaktadir. Bu darbeler,
malzemelerin yilizeyinden yiiksek yogunluklu plazma tabakalari olusturarak malzemelerin
iyonize olmasini saglar. HiPIMS teknigi ilk olarak Profesér Michael Stiiber tarafindan 1998
yilinda Isvigre'deki Paul Scherrer Enstitiisii'nde gelistirilmistir. Daha sonra, 1999 yilinda
Chemfilt Ar-Ge sirketi ile Kouznetsov ve meslektaslar1 tarafindan patentlenmistir
(Kouznetsov 1999). HiPIMS'in en 6nemli avantajlarindan biri, kaplanan malzemelerin
yiizeyinde daha yiiksek bir yogunluk ve daha homojen bir bilesim saglamasidir. Bununla
birlikte, HIPIMS'in diger geleneksel kaplama ydntemlerine gore daha yiiksek bir enerji
verimliligi saglamasi, daha i1yi kaplama kalitesi, daha yiiksek sertlik ve daha iyi yiizey
puriizliligi gibi diger avantajlari da vardir. Bu nedenle, HiPIMS teknolojisi, ince film
kaplama uygulamalarinda gesitli alanlarda kullanilmaktadir. Bununla birlikte, HiPIMS teknigi,
yiiksek glic yogunluguna ve malzemelerin yiiksek voltajli darbelerle islem gérmesine bagh
olarak bazi zorluklar da igerir. Bu zorluklar arasinda malzeme erozyonu, diisiik kaplama hizlar1
ve islem sirasinda olusabilecek termal hasarlar gibi faktorler bulunur. Bu nedenle, HiPIMS
teknolojisi, kaplama isleminin 6zelliklerine uygun olarak 6zenli bir sekilde kullanilmasi

gereken gelismis bir tekniktir (Gudmundsson et al. 2012).

HiPIMS teknigi, hedef malzemeyi yiiksek diizeyde iyonize hale getirerek droplet
icermeyen ve oldukca yogun bir plazma {iretir. Bu avantaji sayesinde, HiPIMS ince film
kaplama uygulamalarinda siklikla kullanilmaktadir. Bunun yani sira, HiPIMS teknolojisi,
herhangi bir geleneksel magnetron tabanli biriktirme sistemiyle dogrudan eklenebilecegi gibi,
en az yapilandirma gerektiren bir sekilde de eklenmesi miimkiindiir. Bu sayede, biiyiik 6l¢ekli
endiistriyel uygulamalarda biiylik avantajlar saglar. (Cada et al. 2020). HiPIMS yo6ntemi,
yiiksek yogunluklu bir plazma olusturarak biiyiik miktarda hedeften sokiilmiis atomlar1 bir
taban malzeme tizerine biriktirir. Bu yontem, geleneksel magnetron piiskiirtme yontemlerine
kiyasla daha yiiksek verimlilik ve kaplama kalitesi saglar ve diislik sigratma verimine sahip
metaller i¢in de uygulanabilir bir tekniktir. HIPIMS yontemi, film olusturucu iyonlar iiretmek

icin 6zel olarak tasarlanmistir. Bu iyonlar, taban malzeme ve film arayiizii mikro-yapisini daha
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etkili bir sekilde etkileyerek kaplama kalitesini artirir. Ayrica manyetik alanlar kullanilarak,

akilarin daha iyi taginmasi saglanabilir (Anders 2017).

HiPIMS teknigi, kaplama endistrisinde diger tekniklere gore bircok iistiinliik
sunmaktadir. Bunlar arasinda daha yiiksek film kalitesi, daha yliksek si¢cratma verimi, daha
genis malzeme yelpazesi, daha az enerji tiiketimi ve daha az proses gazi tiikketimi sayilabilir.
HiPIMS teknigi, birden fazla malzemenin bir arada kaplanmasii saglayarak cok bilesenli
kaplamalarin iretilmesine olanak tanir. Bu, malzemelerin daha yiiksek bir islevsellik
saglamasi igin 6nemlidir. Bu teknik ayrica, mevcut magnetron tabanli kaplama sistemlerine
dogrudan veya minimum yapisal degisikliklerle kolayca entegre edilebilir. Bu avantajlar,
kaplama endiistrisi i¢in daha ¢evre dostu ve daha verimli bir teknoloji secenegi sunar (Anders

2017).

HiPIMS teknigi, bir¢ok avantaji olmasina ragmen, baz1 dezavantajlar1 da beraberinde
getirir. Bunlarin basinda yiiksek maliyet gelir. HIPIMS teknolojisi, diger kaplama tekniklerine
gore daha yiiksek bir maliyetle gelir. Bu nedenle, kiigiik 6lcekli isletmeler ve arastirma
laboratuvarlari i¢in uygun olmayabilir. Ayrica, HIPIMS teknolojisi, diger tekniklere gore daha
karmagik ekipman gerektirir. Bu, ekipman kurulumu ve isletmesinin daha zor olmasina neden
olabilir. Bununla birlikte, daha fazla bakim gerektirir ve bu nedenle igletme maliyetleri daha
yiiksek olabilir. HIPIMS tekniginin bir diger dezavantaji, katot ylizeyinde ark olusumunun
meydana gelmesidir. Bu durum, genellikle iki farkli sekilde gerceklesir: hafif ark ve agir ark.
Hafif ark, hedef malzemenin iizerinde kii¢iikk kivilcimlar olusturur ancak plazmaya kadar
yayilmaz. Bu durum, genellikle kiigiik bir problem olarak degerlendirilir ve fazla endise verici
degildir. Ancak agir ark, ciddi bir sorun olarak karsimiza ¢ikar. Bu durumda kivilcimlar daha
yogun ve daha biiyiik boyutlardadir ve plazmaya kadar yayilir. Bu durum, hedefin isinmasina
ve mikrodropletlerin olugmasina neden olabilir. Bu da malzeme isleme isleminin etkinligini
azaltabilir ve istenmeyen sonuglara yol acabilir. Bu nedenle, agir ark genellikle 6nemli bir
sorun olarak kabul edilir ve islem sirasinda dikkatli bir sekilde yonetilmesi gerekmektedir. Bu
durum, film 6zelliklerinin olumsuz etkilenmesine neden olur. Ark olusumunun kaynagi tam
olarak arastiritlmamis olsa da hedef malzemenin saflig1 ve ylizey morfolojisi ile iligkili oldugu
diistiniilmektedir. Yani, hedef malzeme ne kadar saf ve yiizeyi ne kadar piiriizsiiz olursa, ark
olugsma olasiligr da o kadar azalir. Ti, Ta ve Cr gibi nispeten yiiksek erime noktasina sahip

hedef malzemeler, diisiik bir ark olusum egilimine sahiptir. Diger yandan, Cu ve Al gibi
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nispeten diisiik erime noktasina sahip malzemeler ise daha yiiksek bir ark olusum egilimine
sahip olabilir. Yani, hedef malzemenin erime noktasi, ark olusum egilimi tizerinde 6nemli bir
etkiye sahiptir ve yiiksek erime noktasina sahip malzemeler genellikle diisiik ark olusumuna

yol agar. (Bugaev 1996).
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MATERYAL ve METOD

Materyal

Ta/TaN ¢ok tabakali kompozit yapida ince filmler endiistriyel uygulamalarda (ugak
motorlarinda, havacilik ve uzay uygulamalarinda, kesici aletlerde, dislilerde ve ayrica
biyomedikal implantlarda) genis uygulama alani olan AISI 52100 ¢elik {izerine
sentezlenmistir. Mekanik ve tribolojik o6zelliklerin belirlenmesi i¢in AISI 52100 taban
malzemeleri iizerine biriktirilen filmler kullanilirken, mikroyap1 analizleri i¢in ise silikon ve
cam taban malzemeleri tizerine biriktirilen filmler kullanilmustir. Tablo 1’de AISI 52100

celiginin kimyasal kompozisyonu verilmistir.

Tablo 1. AISI 52100 Celiginin Kimyasal Kompozisyonu (% wt.)
Taban Malzeme C Si Cr Mn P S
AISI 52100 0.98-1.1 0.15-0.35 1.3-1.6 0.25-0.45 0.025 0.025

Kaplama islemi gerceklestirilmeden dnce AISI 52100 taban malzemelerinin ylizey pirtizliilik
degeri Ra~0,1 um degerine getirilmistir. Bu islem igin ¢esitli zzmpara kademeleri (400, 600,
800 ve 1200 SiC taneleri igeren zimparalar) kullanilarak parlatma islemi gerceklestirilmistir.
Daha sonra taban malzemeler etil alkol ile ultrasonik banyoda 15 dakika boyunca yikandiktan
sonra kurutulmustur. Kaplama prosesinden once kullanilan AISI 52100 taban malzemesi ve
film arasindaki adezyonu arttirmak ve olasi kirlilikleri ortadan kaldirmak amaciyla taban

malzemeler %35 nital sollisyonu kullanilarak daglanmustir.

Kaplama Prosesi

Ta/TaN c¢ok tabakali kompozit yapida ince filmlerin sentezi i¢in Sekil 6’da verilen,
Teer Coating Ltd. firmas: tarafindan iiretilen/patentlenen CFUBMS+ HiPiMS hibrit sistemi

kullanilmigtir. Kaplama prosesinin parametreleri ise Tablo 2’de detayl olarak verilmistir.
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AlSI 52100
Taban Malzeme

Ta Aratabaka
TaN
Ta Aratabaka
TaN
Ta Aratabaka

Sekil 7. CFUBMS sisteminin sematik gosterimi ve elde edilen filmlerin mikroyap: mimarisi

Tablo 2. Ta/TaN Cok Tabakali Kompozit Yapida Ince Film Biriktirme Parametreleri

Degisken parametreler R1 R2 R3
N2 Miktar1 (sccm) 5 7 9
Ar Miktar1 (sccm) 20 20 20
Sabit Paremetreler
Ta Hedef Voltaj1 (V) 600
Frekans (Hz) 500
Calisma Basinci (Pa) 0.26
Gorev Donglisii (us) 90
Iyon Temizleme (dak.) 30
Kaplama Siiresi (dak.) 80
Ta Ara Tabaka Siiresi (dak.) 5
TaN Ara Tabaka Siiresi (dak.) 5

23



Ta/TaN ¢ok tabakalh kompozit yapida ince filmlerin sentezlenmesi

Ta/TaN ¢ok tabakali kompozit yapida ince filmlerin sentezi i¢in bir adet Ta hedef
kullanilmigtir. Filmlerin sentezlenmesinde kullanilan sistemin sematik yapisi Sekil 7°de
verilmistir. Ta hedefe HiPiMS gii¢c kaynagi baglanmistir. Plazmanin olusturulmasi ve Ta hedef
malzemesinin sigratilmasi1 amaciyla yiiksek saflikta argon gazi kullanilmigtir. Taban
malzemeler sisteme, kendi ekseni etrafinda donebilen bir numune tutucuya sabitlenmistir.
Taban malzeme ile hedef arasindaki uzaklik 70 mm olarak ayarlanmistir. Sentezleme islemine
baslamadan 6nce sistem basinci 3,0x107 torr degerine diismesi saglanmustir. Sistem basinci
istenen degere diisiiriildiikten sonra argon gazi sisteme verilmis ve iyon temizleme islemine
baslanabilmesi i¢in taban malzemeye uygulanan negatif voltaj kademeli olarak (0-800V)
arttirilmaya baslanmustir. Iyon temizleme islemi 30 dakika boyunca siirdiiriilmiistiir. Bu
islemin amaci, taban malzemelerde var olan atomik seviyedeki kirliligi ortadan kaldirarak,
taban malzeme ile olusan film arasindaki adezyonu iyilestirmektir. iyon temizleme isleminden
sonra Sekil 7’de verilen mikroyapt mimarisinin olusturulmasi amaciyla, ilk olarak Ta hedef
600V gerilim 5 dakika boyunca uygulanmistir. Ardindan sisteme reaktif yliksek saflikta
(%99,95) nitrojen gazi verilerek 15 dakika boyunca TaN tabakasi sentezlenmistir. Bu
kademeler dort kez tekrarlanarak ¢ok tabakali Ta/TaN ince filmleri elde edilmistir.

Mikroyapisal Ozelliklerin Arastirilmasi

AISI 52100 ¢eligi taban malzemelerin yiizeyleri hazirlanirken kademeler arasinda
Sekil 8’de verilen optik mikroskop ile topografi kontrol edilmistir. Yiizey purtizliilik degerleri
(Ra ~ 0.1 um) ise Sekil 9’da verilen Mitutoyo tarafindan iiretilen profilmetre cihazi ile

Olclilmiistiir.
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Sekil 9. Profilmetre cihazi

Ta/TaN ¢ok tabakali kompozit yapida ince film kalinligi, filmlerin mikroyapist ve
elementel analizi i¢in Sekil 10’daki Dogu Anadolu Yiiksek Teknoloji Uygulama ve Arastirma
Merkezi (DAYTAM)’nde bulunan Zeiss Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) kullanilmistir.
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Sekil 10. Zeiss Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM)

AISI 52100 gelik taban malzemeler lizerine biriktirilen Ta/TaN ¢ok tabakali kompozit
yapida ince filmlerinin XRD analizleri A=1,5405 A dalga boyunda Cu Ka radyasyon kaynakli
genis aralikli difraktometre cihazi (Sekil 11) kullanilmistir. Elde edilen ham veriler Origin

¢izim programi kullanilarak grafik hale doniistiiriilmiistiir.

Sekil 11. XRD cihaz1
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Mekanik Ozelliklerin Arastirilmasi
Mikrosertlik ol¢iimleri

AISI 52100 ¢elik numuneler iizerine sentezlenen Ta/TaN ¢ok tabakali kompozit ince
filmlerin mikro sertlik 6lgtimleri Sekil 12°de verilen Buehler Micromet 2001 mikro sertlik
cihaz1 kullanilarak elde edilmistir. Mikrosertlik 6l¢iimleri Knoop ug¢ (172° 30’ tepe agisina
sahip) kullanilarak 10 gf yiik altinda 15 sn batma siiresinde yapilmistir. Knoop ucun film
yiizeyinde olusturdugu izin uzun kosegeni (d) hesaplanarak, HK=14229xP/d?> denklemi
yardimiyla Knoop cinsinden sertlik degeri (HK) hesaplanmistir. Elde edilen Knoop sertlik
degeri, HV=0,986xHK denklemi yardimiyla Vickers cinsinden sertlik degerine (HV)
doniistiriilmiistiir. Son olarak elde edilen Vickers sertlik degeri 0,009807 katsayisi ile

carpilarak sertlik degerinde yaygin olarak kullanilan GPa cinsinden deger belirlenmistir.

Sekil 12. Buehler Micromet 2001 Mikrosertlik cihazi

Scratch (¢izik) testi

Ta/TaN ¢ok tabakali kompozit yapida ince filmlerin, film ile taban malzeme arasindaki
yapismay1 (adezyonu) belirlemek amaciyla cizik testi gerceklestirilmistir. Cizik testlerinde
Sekil 13’te verilen CSM Instruments patentli Revetest Scratch Cihazi kullanilmistir. Bu
testlerde filmin taban malzemeden ayrildigi yiik degeri (Kritik Yik Degeri-Lc)
belirlenmektedir. Lc degerini belirlemek i¢in Rockwell-C elmas u¢ (200 pm) kullanilmistir.
Test, 10 mm/dakika (¢izme hizi) hizinda ve 100 N/dakika (ylikleme orani) parametreleri
altinda gerceklestirilmistir.
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Sekil 13. CSM cizik test cihazi

Siirtiinme-Asinma (Triboloji) Ozelliklerinin Arastirilmasi

AISI 52100 celik taban malzemelerinin yiizeyleri iizerine biriktirilen Ta/TaN ince
filmlerin siirtiinme katsayist (CoF) degerlerinin analizi i¢in Sekil 14’te verilen CSM Yiiksek
Sicaklik Tribotest cihazi kullanilmistir. Deney sirasinda kullanilan parametreler Tablo 3’te

verilmistir.

Tablo 3. Tribotest Deney Parametreleri

Parametreler Deney Sartlar
Uygulan yiik, N 1

Hiz, rpm 95

Iz Cap1, mm 5

Test Ortam1 Hava

Ortam Sicakligi °C 18-22

[zafi Nem, %RH 45-55

Test Stiresi, s 300

Pin ¢ap1 (Al.O3), mm 5
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Sekil 14. CSM yiiksek sicaklik tribotest cihazi
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ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

SEM Analiz Sonuclari ve Tartisma

Silisyum taban malzemeler iizerine biiyiitiilen Ta/TaN ¢ok tabakali kompozit yapida
ince filmlerinin mikroyapisal 6zelliklerinin belirlenmesi amaciyla tek kristal yapiya sahip
silisyum kirilarak taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak kesit goriintiileri analiz
edilmistir. Elde edilen ince filmlerinin SEM goriintiileri Sekil 15°te, filmlerin elementel analiz

sonuglari ise Sekil 16’da verilmistir.

Sekil 15. Ta/TaN ¢ok tabakali kompozit yapida ince filmlerin SEM goriintiileri
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] NKa | Talo NKa | Tala

Rl | 583 | 94,17 , R2 | 13,73 | 86,27

g
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NKa | Tala
R3 | 18,13 | 81,87

o EE

Sekil 16. Ta/TaN ¢ok tabakali filmlerden elde edilen EDS sonuglari

Sekil 15°te verilen film mikroyapisi incelendiginde tiim filmlerin kolonsal bir yapiya
sahip oldugu goriilmektedir. Ta/TaN kompozit yapist belirgin sekilde goriilmektedir. Elde
edilen mikroyapr Thorton’un yap1 bolgesi modeline gore ‘Zone 1°de oldugu goriilmektedir
(Thorton 1977). Film kalinliklar incelendiginde ise en yiiksek film kalinligir 1044 nm olarak
en az N2 miktarinin uygulandigi R1°de elde edilmistir. N2 miktar arttik¢a chamber igerisindeki
reaktif gazin kullanilan hedef yiizeylerinde nitriir faz1 (TaN) olusturmasi nedeniyle biriktirme
orani diigmiis ve film kalinliklarinda azalma goriilmiistiir Ayrica, N2 gazinin Ar gazina gore
daha diisiik sigratma oranina sahip olmasi da birikme oranimi diistirerek, film kalinliginin
azalmasina neden olmaktadir (Ding et al. 2017). Sekil 16’da verilen EDS sonuglarinin ise,
uygulanan proses ile uyumlu oldugu goriilmektedir. N2 gaz akis1 arttikca, film
kompozisyonundaki nitriir igerigi sirastyla R1, R2 ve R3 i¢in %5,83, %13,73 ve %18,13 olarak

artis gostermistir.

XRD Analiz Sonuglari ve Tartisma

AISI 52100 ¢eligi tizerine HiPIMS ile farklt N2 miktarlarinda biriktirilen ¢ok tabakali
Ta/TaN kaplamalarin XRD yansima pik sonuglar1 Sekil 17°de verilmistir. AISI 52100 taban
malzemesinin XRD sonuglarina bakildiginda, 44,183°’de Co.0s5Fe1.95 (101) [JCPDS Kart: 044-
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1290] ve 65,222°°de CoosFeros (200) [JCPDS Kart: 044-1290] pikleri agik bir sekilde

goriilmektedir.

5 sccm N3z akisi uygulanan R1°de pik yansimalari, 33,969°’de hegzagonal yapida Ta:N
(100) [JCPDS Kart: 029-1321], 34,528°°de hegzagonal yapida TaN (110) [JCPDS Kart: 074-
0226], 37,735°"de kiibik yapida TaN (110) [JCPDS Kart: 025-1278] ve 68,142°°de ise kiibik
yapida TaN (211) [JCPDS Kart: 029-1321] olarak belirlenmistir. 7 sccm N2 akis1 uygulanan
R2’de pik yansimalari, 34,528°’de hegzagonal yapida TaN (110) [JCPDS Kart: 074-0226],
37,735°de kiibik yapida TaN (110) [JCPDS Kart: 025-1278] ve 68,142°de ise kiibik yapida
TaN (211) [JCPDS Kart: 029-1321] olarak belirlenmistir. 9 sccm N2 akisi uygulanan R3’de
pik yansimalari, 34,528°’de hegzagonal yapida TaN (110) [JCPDS Kart: 074-0226],
37,735°de kiibik yapida TaN (110) [JCPDS Kart: 025-1278] ve 68,142°de ise kiibik yapida
TaN (211) [JCPDS Kart: 029-1321] olarak belirlenmistir. En yiiksek sertlik degerinin elde
edildigi R1 ince filminde, hegzagonal yapida TazN (100) varlig sertlik degerini olumlu yonde
etkiledigi goriilmektedir.
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Sekil 17. AISI 52100 ve Ta/TaN ¢ok tabakali kaplama mimarisinden elde edilen XRD yansima
pikleri
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Mikro Sertlik Testi Sonuclar: ve Tartisma

Cok tabakali kompozit yapida Ta/TaN ince filmler, 52100 ¢elik, cam ve silikon taban
malzeme yiizeylerine CFUBMS-HIPIMS hibrit sistemi ile farkli N2 miktarlarinda (5, 7 ve 9
sccem) kaplanan Ta/TaN ince filmlerin sertlik degeri R1, R2 ve R3 filmler i¢in sirasiyla ~28,
~24 ve ~19 GPa olarak elde edilmistir (Sekil 18). Tiim filmler kaplanmamis 52100 taban
malzemeden (~5.4 GPa) ¢ok daha serttir. En yiiksek sertlik (~28 GPa) 5 sccm N2 miktarinda
(N2/Ar: 5/20) sentezlenen film i¢in elde edilmistir. R1’in XRD kiriimlarina bakildiginda
digerlerinden farkli olarak, siki diizlem hegzagonal yapida TazN (100) bir biiyiimenin oldugu
goriilmektedir. TaN filmlerinde olugan bu tercihli yonlenmenin sertligi olumlu ydnde
etkiledigi, ayrica film igerisinde nitriir oran1 %5’in lizerinde oldugunda tercihli yonlenmenin
hegzegonal-Ta;N yapisindan kiibik-TaN yapisina dondiigii ve sertligin diistiigi rapor
edilmistir (Hsieh et al. 2022).
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Sekil 18. AISI 52100 Taban malzeme ve Ta/TaN ¢ok tabakali kaplamalarin sertlik degerleri

Cizik (Scratch) Testi Sonuclari ve Tartisma

Cok tabakali kompozit yapida kaplanan Ta/TaN ince filmlerin taban malzeme ile film
arasindaki adezyon ozellikleri (kritik yiik degerleri) CSM Instruments ¢izik test cihazi ile
analiz edilmistir. En yliksek kritik yiik degeri, en diisiik sertlik degerine sahip olan R3 filminde,
45 N olarak elde edilmistir. En yiiksek sertlik 5 sccm nitrojen miktarinda (N2/Ar: 5/20)
sentezlenen R1 kaplamalarda elde edilirken, en diisiik adezyon elde edilmistir. Ayrica 10N

yik degerinden sonra kaplamada basma gerilmesinden kaynaklanan, chipping/pullanma
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goriilmeye baslamistir. Pullanma, filmin kenarlarinda veya yilizeyinde meydana gelen kiiglik
parcalarin kopmasidir. Bu durum, filmin yilizeyinde diizensiz ve piiriizlii alanlara neden
olmaktadir. Pullanma, genellikle yiiksek gerilmeye maruz kalan bolgelerde adezyon yetersiz
kaldiginda meydana gelir ve filmin performansini ve dayanikliligin1 etkilemektedir (Burnett
and Rickerb, 1987).

18 N yiik degerine ulasildiginda ise adezif kopmalarin miktar1 artmis ve sonug olarak
kaplama taban malzemeden ayrilmaya baslamistir. Ote yandan R2 ve R3 ince filmlerinde ise,
R1l'den farkli olarak kritik yiik degerlerine kadar herhangi bir pullanma/chipping
goriilmemistir. R2 ve R3 ince filmlerinde 30 N yiik degerinden sonra konformal catlaklar
goriilmeye baglamigtir. Bu tiir hasar, film ve taban malzeme arasindaki gerilimin bir sonucu
olarak olusur. Konformal catlaklar, filmin yiizeyinde diizensiz ve genellikle taban
malzemesine paralel catlaklar seklinde goriiliir. Bu tip catlaklar, filmin esnekligini azaltir ve
mekanik 6zelliklerini etkilemektedir (Burnett and Rickerb, 1987). R2 ve R3 ince filmlerinde,
40N degerlerinde, Sekil 19’da gosterilen buckling/burkulma kenar hasarlari goriilmeye
baslamistir. R2 ince filminde bu hasar daha belirgin bir sekilde goriiliirken, R3 ince filminde
ise daha az miktarda goriilmiistiir. Burkulma hasarlar1 genellikle, hareket eden ucun 6niinde
meydana gelen basma gerilmeleri nedeniyle olugsmaktadir ve filmin mekanik 6zelliklerini

olumsuz yonde etkilemektedir (Burnett and Rickerb, 1987).
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Normal load and friction
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Sekil 19. R1, R2 ve R3 filmlerinin kritik yiik degerleri ve ¢esitli yiik degerlerinde goriilen
hasarlar
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Normal load and friction
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Sekil 19. R1, R2 ve R3 filmlerinin kritik yiik degerleri ve ¢esitli yiik degerlerinde goriilen

hasarlar

Tribo-Test Bulgular: ve Tartisma

Cok tabakali kompozit yapida kaplanan Ta/TaN ince filmlerin ve AISI 52100 taban
malzemesinin siirtiinme katsayist analizleri yapilmistir. Siirtiinme katsayist grafikleri ve 6rnek
asinma izleri-agindirict top goriintiileri Sekil 20°de verilmistir. AISI 52100 taban
malzemesinin siirtinme katsayisi 0.36 olarak belirlenirken, R1, R2 ve R3 ince filmlerin
sirtinme katsayist degerleri ise sirasiyla 0.27, 0.13 ve 0.094 olarak belirlenmistir. Taban
malzemeye gore c¢ok tabakali kompozit yapida kaplanan Ta/TaN ince filmlerin tribolojik
ozelliklerinin 6nemli dl¢iide iyilestigi acik bir sekilde goriilmektedir. R1’de goriilen siirtiinme
katsayis1 Sekil 19’da verilen adezyon oOzellikleri incelendiginde tutarhidir. Ayrica, R1 ince
filminin Sekil 20°de verilen pin ve asinma yiizeylerinden alinan optik mikroskop goriintiileri
incelendiginde, test sirasinda olusan aginma partikiillerinin temas noktasinda yogun bir sekilde
olustugu goriilmektedir. Bu asinma partikiilleri, temas noktasinda abrazif asinmaya neden
olarak siirtiinme katsayisinda yiikselise neden olmustur. Ayrica R1 ince filminin diger filmlere

oranla daha sert ve adezyonun zayif olmasi da temas noktasindaki siirtiinme ve asinma
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ozellikleri olumsuz etkileyen diger bir nedendir (Sahariah et al. 2018). R2 ve R3 ince
filmlerinde ise, kararli bir siirtiinme katsayist egrisi goriilmiis ve Sekil 20’de verilen optik
mikroskop goriintiileri incelendiginde temas noktasinda asinma partikiillerinin azlig1 dikkat
cekmektedir. En diisiik siirtlinme katsayisi, en yliksek adezyon degerinin elde edildigi R3 ince
filminde goriilmiistiir. R2 ve R3 ince filmlerinde elde edilen bu siirtlinme katsayisi degerleri

literatiir ile kiyaslandiginda umut vericidir.

Asinma
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Sekil 20. R1 igin, a) siirtlinme katsayis1 (CoF) degeri, b) AI203 pin de meydana gelen
asinmanin temizlenmis hali ¢) A1203 pin de meydana gelen aginmanin temizlenmemis hali ve
d) numune ylizeyinde meydana gelen asinma izi
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Sekil 20. R1 i¢in, a) siirtiinme katsayisi (CoF) degeri, b) Al2O3 pin de meydana gelen
aginmanin temizlenmemis hali ¢) Al2O3 pin de meydana gelen aginmanin temizlenmis hali ve
d) numune ylizeyinde meydana gelen asinma izi (devami)
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SONUCLAR ve ONERILER

Sonuglar

Kapal1 alan dengesiz manyetik alanda sigratma (CFUBMS) ve yiiksek gii¢
darbeli manyetik sigratma (HiPIMS) hibrit sistemi kullanilarak Ta/TaN ¢ok tabakali
kompozit yapida ince filmler AISI 52100 taban malzemesi iizerine biriktirilmistir. Daha
sonra bu filmlerin yapisal, mekanik ve tribolojik olarak incelenerek sonuglar1 agagidaki

gibi belirlenmistir.

v' CFUBMS ve HiPIMS hibrit sistemi kullanilarak biriktirilen Ta/TaN ¢ok tabakali
kompozit yapida ince filmlerinden elde edilen SEM analizine gore olusturulan Ta/TaN
film katmanlar1 belirgin sekilde goriilmektedir. En yiiksek ince film kalinlig1 olan 1044
nm, en diisiik N2 miktariin kullanildigi R1 ince filminde elde edilmistir. Artan N>
miktar1 ile birlikte, chamberdaki reaktif gazin hedef yiizeyinde nitriir fazi (TaN)
olusturmasi, biriktirme hizini diisiirmiis ve sonug olarak film kalinliklar1 azalmistir.
Ayrica, N2 gazinin argon (Ar) gazina kiyasla daha diisiik sigratma oranina sahip olmasi,

birikme hizini azaltarak film kalinliginin diismesine yol agmustir.

v En yiiksek sertlik degeri, 5 sccm N2 akigi uygulanan R1 (~28 GPa) elde
edilmistir. R1 ince filminin XRD analizi incelendiginde, diger filmlerden farkli olara
hegzagonal yapida TaoN (100) yapisi goriilmiistiir. Bu tercihli yonlenme, sertligin

artmasina neden olmustur.

v Ta/TaN ¢ok tabakali kompozit yapida ince filmlerin adezyon 6zellikleri ¢izik
test cihazi ile analiz edilmistir. En yiiksek kritik yiik degeri, R3 filminde 45 N olarak,
en digiik kritik yiik degeri ise R1 ince filminde 18N olarak belirlenmistir. R2 ve R3

filmlerinde ise 40N degerlerine kadar herhangi bir kenar hasar1 tespit edilmemistir.

v" Tribo-test sonuglarina gére AISI 52100 taban malzemesinin ve Ta/TaN ¢ok
tabakali kompozit yapidaki ince filmlerin R1, R2 ve R3 ig¢in siirtiinme katsayisi (CoF)
degerleri sirasiyla 0.36, 0.27, 0.13 ve 0.094 olarak 6l¢iilmiistiir. Taban malzemeye gore
cok tabakali kompozit yapida kaplanan Ta/TaN ince filmlerin tribolojik 6zelliklerinin
onemli Olciide iyilestigi acik bir sekilde goriilmektedir. En diisiik siirtiinme katsayisi, en

yiiksek adezyon degerinin elde edildigi R3 ince filminde goriilmiistiir. R2 ve R3 ince
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filmlerinde elde edilen bu siirtlinme katsayisi1 degerleri literatiir ile kiyaslandiginda umut

vericidir.
Oneriler

Bu caligmada gergeklestirilen Ta/TaN ¢ok tabakali kompozit yapida ince
filmlerin yapisal, mekanik ve tribolojik Ozellikleri agresif ortam kosullarinda calisan
pargalar i¢in umut vermektedir. Bu ince film, taguchi deney tasarimi kapsaminda
optimize edilerek mekanik ve tribolojik 6zellikleri iyilestirilebilir. Ayrica, biyomedikal
uygulamlarda da gesitli implant malzemeleri yiizeylerine uygulanabilir. Ciinkii TaN,
doku ve viicut sivilariyla etkilesime girdiginde diisiik toksisite ve iyi biyouyumluluk
ozellikleri sergilemektedir. Ayrica TaN, yiiksek korozyon direncine sahip oldugu i¢in
biyolojik ortamlarda uzun siireli kullanima uygundur. Korozyon direnci, implantlarin
ve cihazlarin 6mriinii uzatir ve malzeme yorgunlugunu azaltir. TaN ince filmler ayrica,
yiiksek elektriksel iletkenlige ve diisiik elektriksel dirence sahip olduklari i¢in mikro-
elektronik devrelerde ve yari iletken endiistrisinde bariyer katmanlar1 ve diflizyon

bariyerleri olarak kullanilma alanlar1 arastirilabilir.
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