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OZET

Gelisen teknoloji ile makinelesme giin gectikce artmaktadir. Makinelesmenin
artmasi ile yasanan problemler de artmakta ve bunlara yonelik yeni ¢Oziim Onerileri
gelistirilmektedir. Bu tez ¢alismasinda makinelerde yasanan siirtiinme probleminin ¢éziimii

icin Oneriler gelistirilmistir.

Giindelik hayatta ortalama iretilen enerjinin %25’ siirtiinme yiiziinden
kaybedilmektedir. Bu deger beklenenin c¢ok iizerinde bir orandir. Yasanan bu kayiplar
maliyet artislarina neden olmaktadir. Ayrica siirtiinme ile parcalar arasinda asinma

yasanarak parcalarin dmiirleri de azalmaktadir.

Tez ¢aligmasinda hekzagonal yapida iki boyutlu kat1 yaglayict olarak Bor Nitriir ve
Molibden Disiilfit kullanilmigtir. Kat1 yaglayict malzemelerde alttas olarak sanayide en ¢ok
kullanilan aliiminyum, paslanmaz gelik, nikel ve titanyum tercih edilmistir. Ilk kez bu tez
calismasi ile “Termiyonik Vakum Ark” sistemi kullanilarak kati yaglayici kaplamalar

gergeklestirilmistir.

“Termiyonik Vakum Ark” sistemi, diger kaplama sistemlerine gore iistiin 6zellikler
gostermektedir. Sistemde plazma ile kaplama yapilmakta olup, alttaglara zarar verebilecek
1s1 olusmamaktadir. Bu nedenle metallerde kaplama yapmak i¢in en ideal sistem

“Termiyonik Vakum Ark” sistemi olmustur.

Tez caligmasinda siirtiinme problemi i¢in gelistirilen kaplamalar iizerinde yapisal
inceleme i¢in X-1511 kirmim ve RAMAN kaymasi dl¢iimleri gerceklestirilmistir. Yiizey
Ozelliklerini incelenmesi i¢in atomik kuvvet mikroskobu ve temas acisi Ol¢limleri

yapilmistir. Siirtiinme degerlerinin belirlenmesi i¢in aginma testleri yapilmistir.

Gergeklestirilen testlerin sonucunda en diisiik siirtiinme degeri aliiminyum alttas
tizerinde gozlemlenmistir. Nikel alttasglarda daha sabit bir siirtlinme degeri elde edilmis ve
alttaglarin aginma direnci arttirilmistir. Paslanmaz ¢elik alttas iizerinde de daha kararli bir
stirtlinme degeri elde edilmis ve aginma direnci arttirilmistir. Titanyum alttasta ise siirtiinme

degerleri azaltilmis ve aginma direnci arttirilmastir.

Anahtar Kelimeler; Termiyonik Vakum Ark, kat1 yaglayicilar, bor nitriir, molibden
disulfit
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SUMMARY

Mechanization increases with the developing technology day by day. With the
increase mechanization, the problems and new solutions are developed for them. In this

thesis, the suggestions have been developed for the solution of friction problem in machines.

In daily life, 25% of the average energy produced is lost due to the friction. This
value is much higher than expected. These losses cause incremental costs. In addition, the

friction and abrasion between the parts reduce the working life of the parts.

In this thesis, boron nitride and molybdenum disulfide are used as two dimensional
solid lubricant in hexagonal structure. Aluminum, stainless steel, nickel and titanium, which
are commonly used in industry, are preferred as substrates in solid lubricant materials. In
this thesis, solid lubricant coatings were carried out by using “Thermionic Vacuum Arc” for

the fist time.

“Thermionic Vacuum Arc” system displays superior features compared to other
coating systems. The system is coated with plasma and there is no heat that can damage the
substrates. Therefore, the ideal system for coating metals is “Thermionic Vacuum Arc”

system.

In this study, X-ray diffraction (XRD) and Raman spectroscopy were used for
structural investigation on coatings developed for friction problems. Atomic force
microscopy (AFM) and contact angle measurements were performed to investigate surface

properties. Abrasion tests were carried out to determine the friction values.

As aresult of tests, the lowest friction value was observed on the aluminum substrate.
Nickel substrates have constant friction value and the abrasion resistance of the substrates
was increased. A stable friction value is obtained on stainless steel substrates and the
abrasion resistance of the substrates was increased. In titanium substrates, friction values

were decreased and abrasion resistance was increased.

Key words: Thermionic Vacuum Arc, solid lubricators, boron nitride, molybdenum
disulfide
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1. GIRIS VE AMAC

Iki yiizey temas halindeyken meydana gelen siirtiinme, diinya ¢apinda iiretilen tiim
enerjinin dortte birine yakindir. Ulagim, endiistri, elektrik iiretimi veya konut sektoriinde (ev
aletleri) olsun, stirtinme her yerdedir ve diinyanin toplam enerji tiiketiminin %25" sini temsil
etmektedir. Sekil 1.1’de siirtinmeden dolay: enerji kayb1 yasayan bazi sektorler sematize
edilmistir. Yillik ortalama 1,8 milyar Avro ve 7000 ton CO; harcanan maliyet ile siirtiinme,
cevre ve ekonomi igin biiylik bir maliyet kaynagidir. Ayrica, yilda 680 milyon Avro' dan
fazla oldugu tahmin edilen iiriin ve bilesenlerin yipranmasi ve bunlarin degistirilmesi

nedeniyle biiyiik bir ekonomik yiikii temsil etmektedir.

e

Otomotiv,
Motor

Ulasim -

Sekil 0.1. Siirtlinme sorununun yasandigi bazi sektorler

Siirttinme kuvveti cisimler dururken de hareket ederken de etkilidir. Cisim dururken
olusan siirtinme kuvvetine statik, hareket ederken olusan siirtinme kuvvetine, Kinetik
sirtiinme kuvveti denir. Siirtiinmeyi basit¢e harekete karsi durdurma kuvveti olarak
anlatabiliriz. Siirtinmenin istenmeyen etkilerini en aza indirgemek, daha verimli enerjili bir
ekonomi icin biiyiilk bir deger olacaktir. Ayrica, dayaniklilik ve siirdiiriilebilirlik icin
slirtlinme ve asinma kayiplarini ele almak, yeni teknolojiler gelistirmek konusunda artan bir

ihtiya¢ vardir. Bu ihtiyacin nedeni daha dayanikli ve maliyeti diistik iirtinler tiretebilmektir.



Asinma sorununu gidermek i¢in malzemelerde, siirtiinme kuvvetini azaltan nano
yapida kaplamalari (ince filmler) gelistirilmistir. Nano boyutlu ince film Bor Nitriir (BN) ve
Molibden Disiilfit (Mo0Sz), hareketli pargalarda parcalar arasinda olusan siirtiinme ve
asinmay1 azaltmaktadir. Kaplama ile 6nemli ekonomik ve c¢evresel tasarruflara yol agacak

%30" a kadar siirtiinme de azaltma saglanabilir.

Iki cismin géreceli hareketine dayanan siirtinme her yerdedir (ulasim, endiistriyel,
imalat, elektrik tiretimi, konut ekipmanlar1) ve biiyiik bir enerji tiiketicisidir. Tagimacilikta,
en biiyiik enerji kullananlardan biri olarak (diinyanin enerji tiretiminin %27' si ve kiiresel
CO2 emisyonunun %23' i), siirtiinmeyle bosa harcanan enerjinin %30' u temsil etmektedir.
Ulastirma sektoriinde, yillik 145 milyon Avro' dan fazla tasarruf ve CO2 emisyon azalimi
saglayabilecegi tahmin edilmektedir. Cizelge 1.1.” de c¢esitli sektorlere gore enerji ve

stirtinme paylar1 gosterilmistir (Holmberg ve Erdemir, 2017).

Cizelge 0.1. Cesitli sektorlerden ve endiistrilerden kaynaklanan siirtiinme ve asinma

kayiplari.
Toplam Siirtiinme Asinma
Parametre | Enerji Pay Enerji Maliyet | Emisyon | % Maliyet
Siirtiinme
Maliyeti
Birim EkzaJoule | % EkzaJoule | Milyon€ | MtCO2 | % Milyon€
Tasimacihk | 110 30% 330 594 2 254 22% 130.7
Sanayi 116 20% 232 417.6 1585 35% 146.2
Enerji 167 20% 334 601.2 2281 53% 318.7
Sanayisi
Yerlesim 135 10% 135 243 922 35% 0.85
Toplam 528 1031 18 555.8 | 7042 680.5




Otomobil satin alanlar, ¢evreye az zarar veren, diisiik yakit tiiketimi olan ve daha
fazla performans sergileyen otomobiller istemektedirler. Kanada 2018 Yakit Tiiketim
Rehberi verilerine gore Sekil 1.2.’de gosterilen otomobillerde, gii¢ aktarma {initelerinde
olusan mekanik siirtiinmeyi (%8) 6nlemek i¢in yilda ortalama 169 litre yakit tiiketilmektedir.
Tiiketilen yakitin %32,5” i rulmanlardan, %59,5' i pistonlardan kaynaklanmaktadir.

Piston 52.5% Rulman 32.5%

Sekil 0.2. a) Piston goriintisii. b) Rulman goriintiisii.

Tez calismasinda siirtinme ve asinmayi1 azaltmak igin, Termiyonik Vakum Ark
(TVA) sistemiyle, nano-boyutlu ince film bor nitriir, molibden disiilfit kullanilarak bir
kaplama islemi gerceklestirilmistir. Kaplama islemi i¢in sanayide en c¢ok kullanilan
titanyum, aliminyum, paslanmaz gelik ve nikel metalleri kullanilarak bu tez galismasi

gerceklestirilmistir.

Diinyada nano ve mikron boyutta ince film (kaplama) tiretimi islemi i¢in birgok farkli
teknik ve yontem mevcuttur. En yaygin olanlar1 termal buharlagtirma teknigi, elektron
demeti buharlagtirma teknigi, kimyasal buhar biriktirme teknigi (CVD), plazma tabanlh
sactirma teknikleri (RF, DC, Magnetron), molekiiler 1sin epitaksi teknigi (MBE)' dir.

Termiyonik Vakum Ark yonteminin diger yontemlerden ayiran 6zelliklerinden biri,
plazmay1 baglatmak i¢in bir elektron tabancasi ve bir yliksek voltaj kaynagi kullanilmasidir.
Elektron tabancasinda iiretilen elektronlari bir anot ylizeyine odaklamak i¢in bir Wehnelt
silindiri kullanilir ve inert gazin olmamasi daha iyi kaplama safligi saglar (>> %99,9). TVA

ayrica herhangi bir alttas (kaplanacak malzeme) sinirlamasina sahip degildir.



2. LITERATUR ARASTIRMASI

2.1. Bor Nitrir

19. ylizyilin baslarinda elde edilmistir. Bor nitriir 20.ylizyilin ikinci yarisindan sonra

ticari olarak iiretilmeye ve kullanilmaya baslanmistir (ETI, 2003).

Bor nitriir, birgok 6zellige sahiptir. Bu 6zellikler tasidig: yliksek 1s1l sok direnci, 1s1l
iletkenlik, elektriksel yalitkanlik, kimyasal kararlilik ve yaglayicilik gibi olup sentetik bir
malzemedir. Bor nitriir sahip oldugu 6zelliklerinden dolayr birgok alanda kullanilmaktadir.
Yiiksek sicaklik uygulamalarinda, seramik, elektrik-elektronik endiistrisinde, kompozit
yapiminda ve sekillendirilmis kiitleler, kimya endiistrisinde toz, sprey ve macun

bi¢imlerinde kullanilmaktadir.

Bor ve azot atomlarindan olusan bor nitriir, BN simgesi ile gosterilmektedir. Bor
nitriir kimyasal metotlarla {iretilen bir bilesiktir. Bor nitriir genellikle, bor oksit, karbon ve

azot' un 1450-1600 °C' de kimyasal reaksiyona sokulmasiyla elde edilmektedir (ETI, 2003).

Hegzagonal bor nitriirde, bor ve azot atomlar1 arasinda kuvvetli kovalent, tabaklar
arasinda ise zayif Wan der Waals baglar1 vardir. Hava ortaminda 1000 °C’ ye, asal gaz
ortaminda 2800 °C’ ye kadar kararliligin1 koruyabilen h-BN seramik malzemeler i¢cinde en
diisiik yogunluklu olamidir (2,27 g/cm®). Yiiksek sicakliklara dayanikli olusu, oksidasyon
direncinin yiiksekligi ve 1slanmazlik gibi 6zelliklerinden dolay: refrakter malzeme olarak
kullanilmaktadir. Diger bir kullanim alani ise yaglayict 6zelligi ve yiiksek sicaklikta

kararlilig1 nedeniyle yiiksek sicaklikta yaglama uygulamalaridir (ETI, 2003).



a)

Azot (N) —
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Sekil 0.1. @) Bor nitriiriin katmanli yapist.  b) Grafitin katmanli yapisi.

Sekil 2.1°de de gosterildigi gibi BN’in katmali yapis1 grafitin katmali yapisina
benzemektedir. (Muhammed, 2016). Kristal birimini belirtilerek hegzagonal bor nitriir (h-
BN) grafit benzeri bor nitriir olarak adlandirilmaktadir (Balmain, 1842). Grafit fiziksel
olarak siyah renkte olmasina ragmen h-BN beyaz renklidir ve bu ylizden beyaz grafit
olarakta bilinmektedir.(Haubner vd., 2003).

2.1.1. Bor Nitriuriin fiziksel 6zellikleri

Bor Nitriir (BN) goriinim olarak aliiminyuma benzeyen, zehirsiz, kaygan bir
malzemedir. Seramik malzemeler i¢inde en diisik yogunluga sahip bir bilesiktir ve
dokununca ipeksi dokunus hissettirir. BN inert bir malzemedir, asidik ve bazik ortamda
kimyasal tepkimeye girmez (Muhammed, 2016; Haubner vd., 2003). Hegzagonal BN (h-
BN)’den iiretilenler kolay islenebilir ve yiiksek sicakliklara dayaniklidir. Isil soklara karsi
kararli olusunun yani sira milkemmel elektriksel yalitkanliga, bakir kadar iyi 1s1l iletkenlige
ve UV 1smnlar yansitma 6zelligi bulunmaktadir. Bunun yaninda miikemmel yaglayicilik
Ozelligine de sahiptir (Haubner vd., 2003). h-BN boyalarda, hareketli parcalarin kayan
boliimlerinde, stirekli donen tiirbin saftlarinda siirtiinmeyi azaltmak i¢in kullanilmaktadir
(Haubner vd., 2003; Pierson 1975; Bello vd., 2005; Mirkarimi, McCarty, ve Medlin, 1997).

Hegzagonal bor nitriiriin 6zellikleri Cizelge 2.1.” de gosterilmistir.



Cizelge 0.1. Hekzagonal bor nitriiriin fiziksel 6zellikleri

Yogunluk (g/cm?3) 2,27
Termal iletkenlik, 25 °C (W cm? K1) 0,274
Dielektrik sabiti 4.2

Erime Sicakligi (°C) 2700
Oksitlenme sicakligi (°C) 980

Latis Sabiti (A) a=b=2,504
B-N aras1 mesafe (A) 1,446

2.1.2. Bor Nitriiriin kimyasal 6zellikleri

Bor nitriiriin baz1 fiziksel, kimyasal ve elektriksel 6zellikleri Cizelge 2.2.” de verilmistir (ETI

2003).

Cizelge 0.2. Hegzagonal bor nitriiriin baz1 6zellikleri.

OZELLIKLER

BN

Yogunluk (gr/cm?®)

2,27

Erime Noktasi

>3000 °C (azot ortaminda)

2730 °C

Elektrik direnci (ohm-cm)

1,7x108 (25 °C)

3,1x10* (1000 °C)

Dielektrik katsayisi 4,15

Termal genlesme katsayisi 0,7 (1)
7,5 (/)

Caligsma sicakligr (°C)

Havada 1000

Azot ortaminda 3000

Klor ortaminda 700




2.1.3. Bor Nitriur kullanim alanlari

Bor Nitriiriin kullanim alanlar1 ¢ok ¢esitlidir. Yiiksek sicaklik ¢calisma dayanimu, 1s1l
iletkenligi, elektriksel 6zellikleri, kimyasal direnci, yaglayicilik 6zelligi, islene bilirligi gibi
bir¢ok 6zellikleri ile BN farkli sektorlerde kullanilabilmektedir (Celik, 2010). Cizelge 2.3°te
BN’in hangi 6zelliginin hangi islemde gerekli oldugu tablo edilmistir.

Cizelge 0.3. BN’ nin kullanim alanlar.

Kullanim Alanlar1 Istenen Ozellikler*
R|ITI|E |K|Y|I

Yiiksek sicaklikta caligan makine pargalari igin kat1 yaglayici
Cam ve metal kaliplar1 i¢in yaglayici

Aktif dolgu malzemesi, baglayici ve plastiklestirici

Yiiksek sicaklik gresleri ve yag katkis1

Yiiksek basinglari iletici ilave

Metal {izerine kaplama ve buharlastirici linite

Grafit sicak pres kaliplarinda kaplama

Isitic1 elemanlarda yalitkan ortam

Metal ve cam eritis krozesi

Siirekli kaliplamada durdurma halka elemani

Yiiksek sicaklik elektrik firmlart

Magnetohidrodinamik aletlerde yapisal tinite

Yiiksek ve diisiik frekans cihazlarinda yalitkan

Plazma jet firnlari, iyon motorlarinda yalitkan

Numune tutucu, kalip altlig1, 1s1 elemanlar1 ve transistor devre +
Isil ¢iftleri i¢in koruyucu tiip ve yalitkan eleman
Otomatik kaliplama elemanlarinda koruyucu ekipman
Yart iletkenler i¢in bor

BsO veya BgsC gibi seramiklerde sicak preslemede kalip
Niikleer reaktorlerde nétron absorblayici + |+ + +
R; Yiiksek sicaklik refrakterligi, T; Isil iletkenlik, E; Elektriksel 6zellik, K; Kimyasal direng,

1slatmama, Y; Yaglayicilik, I; Islenebilirlik (Celik, 2010).

+ |+ |+

+|+ |+ |+

A+ |+ + ]+
+

o o e e e I I I e s

4[|+ |+ +|+

o I I e I B I I I e

+ 4|+ |+

+ + |+

2.2. Molibden Disiilfit

Molibden Disiilfit (MoS>), endiistrideki uygulamalar1 hem dokme hem de dagilmis
formlarinda bulunan dogal olarak olusan katmanli bir katidir. Grafit i¢indeki grafen
katmanlarina benzer sekilde, S-Mo-S katmanlari, altigen paketlenmis yapilardaki zayif Van
der Waals etkilesimleri ile bir araya getirilir. Bu katmanlar birbirlerine gore kolayca hareket

edebilir ve MoSz'yi yaygin olarak kullanilan bir kat1 yaglayici yapar.



Benzersiz elektronik 6zelliklere yol acan metal merkezli d-d gegisinin genis bant
kenar1 uyarilmasi nedeniyle, hidrojen depolama, elastik ve kaplama malzemeleri gibi sayisiz
uygulamada kullanilir (He ve Que, 2016). MoS; yapisinin {i¢ boyutlu gosterimi ve tek
tabakasinin optimize edilmis yapilar1 Sekil 2.2° de verilmistir (Radisavljevic vd., 2011).

Sekil 0.2. a) M0S;' nin yapisinin ii¢ boyutlu gdsterimi. 6,5A kalinlikta tek tabakalar, bant
bazli mikromekanik boliinme banti kullanilarak elde edilebilir. b) Dort sogurma bolgesi olan
MoS:; tek tabakasinin optimize edilmis yapilari: (1) i¢i bos site, (2) S atomunun iist bolgesi,
(3) Mo — S koprii bolgesi ve (4) Mo atomunun iist bolgesi.

MoS; bir gecis bileseni olarak siiflandirilir. Molibden i¢in temel cevher olan
mineral molibdenit olarak ortaya ¢ikan giimiis rengi siyah bir katidir (Sebenik vd., 2000).

MoS; reaktif degildir. Seyreltik asit ve oksijenden etkilenmez.

Gorilinlis ve his olarak, molibden distilfit grafite benzer. Diigiik siirtlinme ve
saglamlik nedeniyle yaygin olarak kat1 bir yaglayict olarak kullanilir. Kati MoSz, 1,23 eV
bant araligina sahip, silisyuma benzer, indirekt bir bant aralig yari iletkendir (Kobayashi ve
Yamauchi, 1995). Molibden disiilfitteki ince, saydam tabakalar birbiri iizerinde kolayca
kayabilmelerini saglayan sinirl bir etkilesime sahiptir. Molibden disiilfit toz halde 400 °C’ye
kadarki sicakliklara dayanabilen bir kat1 yaglayicidir. Kati halde bulunan molibden disiilfitin
erime noktas1 1185 °C’ de ve toz halinde kiyasla daha yiiksektir (Valsler, 2017).



2.2.1. Molibden disiilfit fiziksel ve kimyasal 6zellikleri

Molibden disiilfit kimyasal formiili MoS; ve 5,06 g/cm3 yogunluga sahiptir.
MoS>’nin diger fiziksel ve kimyasal 6zellikleri Cizelge 2.4’ de verilmistir (PubChem, 2019).

Cizelge 0.4. MoS?’ in fiziksel ve kimyasal 6zellikleri.

Ozellikleri

Kimyasal Formiil MoS;

Molar kiitle 160,07 g/mol

Goriiniim Siyah / kursun-gri kati

Y ogunluk 5,06 g/cm?

Erime noktasi 1180 °C

Sudaki ¢6ziintirliik Co6zmez

Coziintirlik Sicak  silfurik asit, seyreltik  asitlerde
¢oziinmeyen nitrik asit ile ayrigir

Bant araligi 1,23 eV ila 1,8 eV araligindadir

2.2.2. Molibden disiilfit kullanim alanlar:

Molibden disiilfit, genellikle diisiik siirtlinme ¢oziimlerinde kullanilan karigimlarin
ve kompozitlerin bir bileseni olarak tercih edilmektedir. Siirtiinmeyi azaltmak igin ¢esitli
yaglar ve gresler kullanilabilir, bu ¢dziimlerden molibden disiilfitli ¢oziim kullanildig
takdirde tamamen yag kaybi durumlarinda bile yaglama 6zelligini korurlar, boylece ugak
motorlar1 gibi kritik uygulamalarda kullanim saglarlar. MoS: siklikla iki asamali motorlarda
kullanilir (motosiklet vb.). Plastiklere eklendiginde, MoS. azaltilmis slirtinmenin yani sira,
gelistirilmis mukavemete sahip bir kompozit olusturur. MoS: ile doldurulmus olan

polimerler arasinda naylon ve teflon da bulunur.
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Ayrica MoS; kaplamalar, mermilerin tiifek namlusu i¢inden daha kolay gecisini
saglar ve daha az namlu tikanmasina neden olur ve namlunun balistik dogrulugunu ¢ok daha
uzun siire korumasini saglar. MoS2 malzemeleri diisiik siirtiinme katsayisina, yliksek sertlik

degerine ve diisiik toksisiteye sahiptir.

MoS; ayrica kayak takimlarmin kayma ozelligini etkileyen kayak mumlarinda
kullanilmasi ile kuru kar kosullarinda statik birikmeyi 6nlemek ve kirli kar kosullarinda ise

kayma 6zelligini arttirmak i¢in kullanilir.

Molibden disiilfit (MoxSy) katmanlari, elektro-hidrostatik aktiiator (Zhao vd., 2016),
foto dedektér (Guo vd., 2017), lityum iyon piller (Feng vd., 2009), transistorler
(Radisavljevic vd., 2011), siiper kapasitorlerde (Pujari vd., 2017) yaygin olarak kullanilir.

MoS; ince filmleri iki boyutlu (2D) malzemeler olarak benzersiz fiziksel 6zelliklere
sahiptir. Genel olarak, 2D malzemeler zayif Van der Waals etkilesimlerine sahiptir, yliksek
termal mukavemet, esnek elektronik ve tek foto dedektor olarakta kullanilabilirler

(Novoselov vd., 2016; Lin vd., 2016; Hempel vd., 2012).
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Malzemelerin Uretim Teknigi

Kaplama, bir malzemenin ¢esitli iglemler ile bir yiizeye yapistirilma islemidir.
(Kelesoglu, 2011). Kaplama islemi ile kaplanilan malzemeye istenilen ozellikler

kazandirilabilir veya kaplama ile o malzemenin performansi arttirilabilir.

Kaplama teknikleri iki ana baslik altinda incelenebilir. Bu teknikler fiziksel buhar biriktirme
(PVD) ve kimyasal buhar biriktirme (CVD) yontemleridir. Fiziksel buhar biriktirme (PVD)
yonteminde kaplama malzemesi buharlastirma veya sactirma teknikleri ile kaplama
yapilacak alttag malzemesinin yilizeyine ince film olarak kaplanir. Kimyasal buhar biriktirme
(CVD) yonteminde ise kaplama malzemesi alttas malzemesiyle kaplanirken kimyasal
reaksiyon olusarak kaplama gergeklesir. TVA haricindeki fiziksel buhar biriktirme (PVD)
yontemlerinde gaza ihtiyag vardir ve yiiksek basing altinda gergeklestigi i¢in kaplamada
safsizlik atomlar yoktur. Fiziksel buhar biriktirme (PVD) yonteminde temel olarak ti¢ teknik
bulunmaktadir; buharlastirma, sactirma ve plazma ile kaplamadir. PVD yonteminin ii¢

teknigi Sekil 3.1.” de gosterilmistir.

Fiziksel Buhar

Biriktirme
(PVD)

Sekil 0.1. PVD yontemi teknikleri.

Ince film kaplama teknikleri; termal buharlastirma, kimyasal buhar biriktirme
(CVD), elektron demetli buharlastirma, RF ve DC sagtirma, RF ve DC magnetron sagtirma,
molekiiler demetli epitaksi (MBE), termiyonik vakum ark (TVA) dir.
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3.1.1. Kimyasal buhar biriktirme (CVD)

Kapal1 bir ortam igerisinde basincin istenilen degere ulastigi, buhar fazinin kimyasal
reaksiyonlar1 sonucu kati olarak malzeme ylizeyinin kaplanmasi islemine kimyasal buhar
biriktirme (CVD) denir (Agar, 2017). Sekil 3.2’de CVD tekniginin basitge gosterimi
verilmistir. Iki gaz bir alttas iizerinde tepkimeye girer ve bu tepkime sonucu olusan bilesik

alttas tizerinde biriktirilir.

Kimyasal
Reaksiyon

e s e
Sekil 0.2. Kimyasal buhar biriktirme.

CVD sistemi baglica buhar haldeki reaksiyon bilesenlerini besleyen kisim, CVD
reaktorii (tabani 1sitict sistem) ve cikis (egzoz) gazlarini atan kismindan olusmaktadir
(Pierson, 1992; Bunshah, 2001; Gegkinli, 1991). Sekil 3.3.” de CVD reaktorii i¢inde besleme
kismandan AX gaz1 ile Hz gaz girisinin ve alttas iizerinde tepkime olusmasinin ardindan

¢ikis kismindan HX gazinin ¢ikist sematize edilmistir.

CVD Reaktori
-
_ﬁz_:‘J G

Cikis Kism

-

Besleme Kismi

Sekil 0.3. Kimyasal buhar biriktirme (CVD) sisteminin basit sematik gosterimi.

Sekil 3.4’te CVD yonteminde, CVD reaktorli ya da bir diger deyis ile firin igine alttas
iizerinde kaplama olarak kullanilacak bilesigi olusturan A ve B gazlar ile birlikte tastyici
gazin girig gosterilmektedir. A ve B gazlari altlik lizerinde tepkimeye girerek C bilesigini ve

D atigini olusturmaktadir.
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Sekil 0.4. CVD sisteminin prensip semasi, reaksiyon: A+ B wsp C+D.

Kimyasal reaksiyonlarin meydana gelmesi i¢in ortama gonderilen tasiyic1 gaz daha
sonra sistemden atik gaz olarak ¢ikar. Bu durum CVD ydnteminin dezavantajlarindan biridir.
Diger dezavantajlarindan biride alttag malzemesinin yiiksek 1siya karsi dayanikli olmasi
gerekmektedir. Yiiksek 1siya kargi dayaniksiz olan alttag yiizeyinde kaplama olusmaz (Alttas
malzemesinin sicakligt 600 °C ve iizeri sicakliklardaki i¢in kullanilabilir). Kaplama
esnasinda kullanilan tasiyict gazlar tehlikeli ve zehirli olabilir. Reaksiyon bitiminde olusan
istenmeyen bazi bilesenler alttasa etki edebilmektedir (Gegkinli, 1991; Pierson, 1992).
Sistemin prensip semast Sekil 3.4’de (Kelesoglu, 2011) gosterilmistir.

CVD yonteminin avantajlarinin basinda alttas ile uyumlu olmasindan dolay1 kaplama
karmasik sekilli pargalara uygulanabilir. Cok yiiksek saflikta kaplama olusturmaya imkan
vermesi ve yiiksek depolama orani bazi durumlarda santimetre kalinliginda olabilir. Yiiksek

vakuma diger tekniklere gore ihtiya¢ duyulmamaktadir (Pierson, 1992; Bunshah, 2001).

3.1.2. Termal buharlastirma yontemi

Ince film kaplama yontemlerinden biri olan termal buharlastirma ydntemi, yiiksek
vakum altinda elektrik akimu ile 1sitilan metal kaplama malzemesinin buharlastirilmasi ile
gerceklestirilen kaplama yontemidir (Tarimci ve Sari, 2006). Sekil 3.5’te (Agar, 2017)
termal buharlastirma yontemi gosterilmistir. Sekilde goriilen vakum odasinda gerceklesen
islemde eritme potasi ince bulunan materyal 1sitict ile 1sitilir ve buharlagan materyal alttasg

uzerinde biriktirilir.
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Vakum ;

Alttas
Odasy = >

Eritme 1 —><

Potasi Buharlastinlan

l Materyal
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Vakum

Sekil 0.5. Termal buharlagtirma yontemi.

Termal buharlastirma yontemine oOrnek olarak yariiletken malzemelerin metal

kontaklarinin yapilmasi, ylizey metal kaplama islemleri verilebilir (Tarimei ve Sari, 2006).

Termal buharlastirma yontemi kullanilirken buharlastirilacak malzeme bir potanin
icine yerlestirilir. Bu pota erime sicakligi yiiksek olan metalden yapilmis tungsten gibi
malzemeden olusmalidir. Termal 1sitict ile 1sitilan potadan malzeme buharlasarak alttas

malzemesi iizerine kaplamasi gergeklesir (Tarimei ve Sari, 2006).

Bu yontemin bazi dezavantajlar1 bulunmaktadir. En 6nemli dezavantaji 1sinin
meydana gelmesidir. Olusan bu 1s1 alttag malzemesinin de 1sinmasina sebep olabilir ve alttas
malzemesi 1s1ya dayanikli olmayan bir malzeme ise kaplama sonucunda alttagta erime veya

plastik deformasyon meydana gelebilir. (Balbag, 2009).

3.1.3. Elektron demetli buharlastirma

Elektron demeti buharlastirma tekniginde kaplama malzemesi direk olarak 1sitilarak
kaplama gerceklestirilir ve bu O6zelliginden dolayr termal buharlastirma yonteminden

farklidir.
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Elektronlarin odaklanmasi kolaylikla yapilabilir ve pota yiiksek erime noktali
metalden yapilmistir (Balbag, 2009). Potanin i¢ine yerlestirilen malzeme, potanin elektron
kaynagi ile yiiksek enerjili elektronlarin bir filaman aracilili@i ile malzeme 1sitilarak
buharlagtirilir. Bu yontemin avantajlarindan biri yliksek enerjili elektronlar manyetik alan
ile yonlendirilebilir (Balbag, 2009). Bu yonlendirme islemi Sekil 3.6’da gosterilmistir
(Ozkan, 2010).

I 113

‘{ / / Pota
Wehnelt @ @ 3

‘B.l@ ®

Vakam

—

3,5kV | Osilator devresi

0-30 Amper 1|

Sekil 0.6. Elektron demetli buharlastirma sisteminin sematik gosterimi.

Elektron demetli buharlastirma sisteminde termal 1siticilar kullanilarak yapilanlara
gore malzemeyi 1sitmak icin etkili enerji transferi gerceklestirilir. Potada kullanilan
malzemenin islemde buharlasmasini onlemek i¢in potayr Su ile sogutup kaplamadaki

safsizlikta iyilestirilmis olur (Tarimc1 ve Sari, 2006).

Bu teknik termal buharlastirma teknigine gore {istiin olmasina ragmen birtakim
olumsuzluklari da vardir. Bu sistemin dezavantaji yiiksek gerilim kullanilarak elektronlar
hizlandirilir buharlastirma esnasinda ark ve elektrik bosalmasi gergeklesebilir. Bir diger
dezavantaj1 ise elektron demetini hedefe yonlendirmek igin yiiksek vakum (1078 mbar)

seviyelerine ¢ikilmalidir (Tarimci ve Sari, 2006).
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3.1.4. Sactirma teknigi

Sactirma teknigi, enerji yiiklii pargaciklarin katr bir yiizeye carptirilarak iyonize
olmus gaz atomlar tarafindan sokiilerek kaplanacak malzeme yiizeyine firlatilir (Agar,
2017). Sagtirma tekniginde, basing diger sistemlere gore yiiksektir ve kullanilan gazlar
malzemeler ile reaksiyona girmez (Tarime1 ve Sari, 2006). Sekil 3.7.” de sagtirma sisteminde
DC gii¢ kaynag ile iyonlarin hedef kaynagina carptirilarak ¢ikan noétral atomlarin

kaplanacak malzemeye ilerlemesinin sematik gosterimi verilmektedir.

TABAN (ANOT)

EEEEE NN

_.K N () —p Notral Atom
g ¢ 4 '\ (£ —» iyon

rtami

T P Kaplanacak Malzeme
]
A

TR

‘ KATOT

4+
<«

P Hedef Malzeme Yiizey

DC Giig

T Kaynad J_

Sekil 0.7. Sagtirma tekniginin sematik gosterimi.

Sactirma isleminde plazmanin olusmasi i¢in elektrotlar arasina bir soy gaz
pompalanir ve elektrotlar arasina uygulanan potansiyel ile bu elektrotlar arasinda soy gazin
plazmasi meydana gelir. Plazmanin olusmasiyla akim birden arttig1 i¢in bir potansiyel enerji
azalmasi olusurken plazma i¢inde de olusan pozitif iyonlarin katoda vurarak ikincil elektron
emisyonu yapar. Bunun sebebi yiiklii par¢acik sayisinin ¢ok hizli bir sekilde artmasidir.
Plazma iginde bulunan pozitif iyonlar bu potansiyel diisimiinde katoda dogru hizlanirlar ve
bu hizla katoda vururlar ve bir siire sonra notral materyal atomlari sokiilmeye baglar. Anodun
tizerindeki taban {izerine sokiilen bu nétral atomlar taban itizerine kaplanirlar (Thornton,
1983). Sekil 3.8’de (Bunshah, 2001) sactirma teknigi kullanan sistemin gosterimi verilmistir.
Sekilde anot ve katot arasinda uygulanan voltaj ile argon gazi ortaminda E atomlarin plazma

olusturmasi ve alttaslar tizerinde kaplamanin olusturulmasi sematize edilmistir.



17

/ 20 =R
/ ™ .f \\ ano
hedef / ')-
(katot)
r ﬂ Salttaglar
J}P g o Mn, Al, Cr
1¢1l i
— . ]
argon gazn 5 X vakum pompasina
—— ——JI l’\l'\) ‘ L - _[_ "

Sekil 0.8. Sagtirma teknigi tinitesi.

Sactirma isleminin gli¢ kaynaginin cinsine gore adi degisen iki yontemi vardir
(Johnson, 2005; Tarimci ve Sari, 2006; Bunshah, 2001). Elektrotlar arasina uygulanan voltaj
radyo frekans gii¢ kaynagi ile oluyorsa bu islem radyo frekansi (RF) sagtirmadir, elektrotlar
arasina uygulanan voltaj bir dogru akim iireten giic kaynagi oldugunda dogru akim (DC)
sactirmadir. Magnetron Sagtirma sisteminde ise katodun arka kismina miknatis
kullanilanlara elektrotlar arasindaki pozitif iyon sayisi arttirilir (Bunshah, 2001; Johnson,
2005).

3.1.4.1. Radyo frekansi (RF) sactirma teknigi

RF sagtirma tekniginde, sactirma islemin i¢in RF gii¢ kaynaginin kullanilir ve
sistemde kullanilan elektrotlar dielektrik malzemeden olabilir. Sagtirma teknigi i¢in anlatilan
caligsma prensibi RF sactirma sistemini i¢inde aynidir. RF sagtirma sistemi dort ana kisimdan
olusur; vakum odasi, vakum pompasi, radyo frekansi giic kaynag: (Grill, 1994; Johnson,
2005).

Basinci diisiirerek vakum odasindaki havanin baska gazlardan temizlenmesi ve
iyonize olmus parcaciklarin yiiksek enerjili carpismalar yapmalari i¢in vakum pompastyla
basing disiiriiliir. Bu sayede plazmasi olusturmak istenen materyalin safligin1 ve kalitesi
arttirilabilir (Grill, 1994). Sekil 3.9.” da RF sagtirma sistemiyle film olusumunun sematik

gosterimi verilmistir.
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U o e (1) () — Olugan Film
®

— RF Giic Kaynag

Sekil 0.9. RF sactirma sistemiyle film olusumunun sematik gosterimi.

Hedef materyalin iyonize olmasi i¢in radyo frekansi gili¢ kaynagi ile elektromanyetik
dalgalar {iretilir ve bu dalgalar sayesinde vakum odasi iginde titresim frekansi olusturulur.
Plazma desarjini siirekli olmasi frekansin yiiksek olmasindandir (Grill, 1994; Johnson, 2005;
Bunshah, 2001).

3.1.4.2. Dogru akim (DC) sactirma teknigi

Bu teknikte DC gii¢ kaynag ile sagtirma isleminde elektrotlar arasina uygulanan
potansiyel fark elde edilerek metal malzemeler kaplanir. Sekil 3.10.” da DC sagtirma sistemi
ile film olusumunun sekli gosterilmistir. Sekilde vakum odas1 igerinde hedef (katot)
materyalinden koparilan atomlarin argon atomlari ile ¢arpigsarak plazma olusumu ve bu
plazmanin alttas lizerinde kaplama olusturulmasi gosterilmistir. DC sagtirma teknigi yalitkan
malzemelerin kaplanmasi i¢in uygun degildir. Bu teknikte homojen, iyi tutunmus filmler
iiretilebilir ve plazmanin yogunlugu diisiiktiir. Katotta daha diisiik iyon akimlarinin sebebi
plazma yogunlugunun diisiik olmasidir ve depolama oram diistiktiir.

2-5kv
—

Hedef (Katot)

’.?2

Sekil 0.10. DC sagtirma sistemi ile film olusumunun sematik gdsterimi.
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3.1.4.3. Radyo frekansh (RF) magnetron sactirma teknigi

Bu teknikte, elektriksel alana ve bu alana dik dogrultuda bir de manyetik alan
iyonlagmis soy gaz (argon vb.) atomlarini hizlandirarak manyetik alan sayesinde elektronlar
manyetik sarmal yoriinge boyunca hareket ederler. Diisiik basinglarda plazmanin olugmasi
ve hedeften atom koparmanin daha yogun bir sekilde gerceklesmesinin sebebi elektronlarin
manyetik sarmal yoriingesi nedeniyle yollar1 uzadigi i¢in hareketleri boyunca daha ¢ok
saylda notr soy gaz atomlariyla ¢arpisma yaparak hedef tizerinde iyon konsantrasyonunu
arttirirlar. Istya duyarli 6rnekler i¢in bu yontem hedeften kopan elektronlarin alttasa ulasmasi
manyetik alan sayesinde Onlendiginden alttas 1sinmasi1 da bir dereceye kadar onlenmis
oldugundan tercih edilir (Tarimci ve Sar1, 2006; Johnson, 2005; Bunshah, 2001). Sekil 3.11.°
de RF magnetron sagtirma sistemiyle ince film {iretiminin sematik gésterimi verilmistir.
Sekilde RF gii¢ kaynag: ile t kaplama malzemesinin koparilip ince film olusturulmasi

gosterilmistir.

t t t t 4— OlusanFilm

v
t ®
. Ar
e
A
e ° ®
oy e A ®

Miknahs

Sekil 0.11. RF magnetron sagtirma sistemiyle film olusumunun sematik gosterimi.

3.1.4.4. Dogru akim (DC) magnetron sactirma teknigi

DC sactirma teknigi ile aym1 c¢alisma prensibine sahip olup, sagtirma isleminde

elektrotlar arasina uygulanan potansiyel fark DC gii¢ kaynagi ile saglanir. Manyetik alan ek
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olarak miknatislar yardimi ile olusturularak diisiik basinglarda plazma ortami olur.

Kaplanmasi istenilen film 6zelligine gore uygulanabilecek bir tekniktir (Tiizemen, 2007).

3.1.5. Molekiiler demetli epitaksi teknigi

Molekiiler demetli epitaksi yontemi ile iiretilen ince film kalinliginin ¢ok hassas
kontrol edilebilmekte ve yiiksek vakum (<10 mbar) ortaminda bir kristal yiizey ile atom
veya molekiillerin termal demetlerinin reaksiyona girebilmesi siirecini igeren tekniktir

(Agar, 2017).

Epitaksi, alttagin kristal yapisini ve yonelimini koruyacak sekilde gerceklestirilen
ince film biiyiitme islemini ifade eder (Balbag, 2009). Sekil 3.12° de (Tarimci1 ve Sari, 2006)
MBE diizeneginin sekilsel gosterimi verilmistir. Sekilde kaynak hiicrelerinde bulunan
malzemelerden kaplama icinde kullanilacak olanlar plazmasi hazirlanip alttag {izerine

gonderilerek alttas lizerinde ince film tiretimi gosterilmistir.

elektron alttag 1sihica

Sibincs b . Ornek girisi
kapak abancasi irimi (yiikleme ve bogaltma)
= - B
transfer
(tampon)
vakum B
bolgesi
In -
As I
omek hazirlama ok f
5rnek transfe
= | 2 odas1 omek transier
Si L] gubugu
yuksek vakum)
pompalan

i—» karakterizasyon
; odasi

kaynaklar fosforlu

(Knudsen hiicreleri) ekran L
yuksek vakum
pompalan

Sekil 0.12. Molekiiler demetli epitaksi (MBE) diizeneginin sekilsel bir gosterimi.

Knudsen hiicreleri olarak bilinen silindirik kaplar igerisine fiiretilecek ince filmi
olusturacak materyallerin her biri (As, Ga, Al, Si vb.) ayr ayn yerlestirilir ve yerlestirilen
materyallerin uygun sicaklik altinda isitilmasi ile buharlagtirilan atomlar kaplanacak

malzeme {izerine ulasarak istenilen icerikteki filmleri biiyiitebilmektedir.
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Biiyiitme islemi ger¢eklesirken biiyiitiilmesi istenen filmin igerigini olusturan
kaynaklarin 6niindeki kapakgiklar ¢ok kisa siireye ayarlanmis (milisaniye mertebesinde)
acilarak sadece bu kaynaktan c¢ikan materyaller kaplanacak yiizey iizerine ulasir. Islem

sonucunda ince filmi iiretilmeye baglar (Tarimc1 ve Sari, 2006).

Molekiiler demetli epitaksi (MBE) tekniginde kaplanacak filmin istenilen bilesimde
olmasinda malzemenin sicakliginin etkisi biiyliktiir ve bundan dolay: kristal biyiitme
esnasinda kaplanacak malzeme, biiyiitiilecek filmin tiirtine bagli olarak, 450 °C ile 700 °C
arasinda 1sitilarak filmin epitaksiyel olarak biliylimesi saglanirken alttag dondiiriilerek

homojen kaplanmasi saglanir (Tarimct ve Sari, 2006).

MBE avantajlart ilk olarak tek sirali molekiiller mertebesinde ince film iiretme
hassasiyetine sahip olmasidir. Oldukg¢a hassas ince film kalinliklarinin kontrol edilebilmesi
ve biiylitme islemi gergeklestirilirken kaplama kalinliginin o6lgiilebilmesi bir diger
avantajidir. Katkilama ve 6zellikle ince filmin ¢ok kii¢iik bir bolgesinin katkilanmasi islemi

(delta katkilama) yapilabilmesidir (Agar, 2017).

Dezavantajlar1 ise ince film iiretimi c¢ok yiiksek vakum altinda yapilmadigi
durumlarda istenmeyen atomlari iiretilen ince filmin i¢ine karisabilmektedir yani biiyiitiillme
islemi yapilacak malzemelerin safliginin c¢ok yiiksek (%99,9) olmasi gerekmektedir.
Yiiksek vakum pompalarinin sistemde film biiyiitme isleminin yapilmadigi durumlarda da
stirekli caligmasi gerektiginden diizeneklerin hem kurulmasmin hem de isletilmesinin
oldukca masrafli olmasina neden olmaktadir. Seri iiretim i¢in uygun degildir kristal biiylitme

isleminin hizinin ¢ok yavas olmasindan dolay1 (Agar, 2017).

3.1.6. Termiyonik vakum ark teknigi

Plazma, maddenin dordiincii halidir. Plazma; pozitif iyonlardan ve negatif elektronlardan
olusan, elektriksel olarak nétr durumda bulunan, iyonlasmis halindeki gazdir. Plazma
yiikksliz olmasina ragmen elektriksel alan ve manyetik alandan etkilenmektedir. Bu

ozellikleri sayesinde plazma kaplama teknolojilerinde kullanilmaktadir.
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Termiyonik vakum ark (TVA) sistemi yiiksek vakumda (10 torr) ¢alisarak anot
plazmasi olusturulan bir sistemdir. Yiiksek vakum kosullarinda (107° torr) anot materyalinin
plazmasinin tretilebilmesi i¢cin 1983 yilimda termiyonik vakum ark sistemi yeni bir vakum
ark tUretim yontemi Ulusal Lazer Plazma ve Radyasyon Fizigi Enstitiisiiniin (INFLPR,
Biikres, Romanya) alt grubunda yer alan Geavit Musa ve arkadaslari tarafindan
gelistirilmistir (Musa vd., 1983). Sekil 3.13.” de TVA’ nin sematik gdsterimi verilmistir.
Sekildeki TVA sisteminde gii¢ kaynaklar1 olarak 0-5kW dogrusal akim gii¢ kaynagi ve 0-
200 A alternatif akim gii¢ kaynaklar1 kullanilmistir. Katottan anoda yonlendirilen elektronlar
ile potada bulunan malzemenin plazmasi iiretilebilmektedir. Plazma iist kisimda bulunan

alttas tizerinde biriktirilerek ince film tiretimi yani kaplama islemi gerceklestirilir.

Basing Olgim Sistemleri .

Alttaslar

Glg Kaynag! Glig Kaynagi

D.C. AC.
0-200 A
0-5kV Dogrudan
Isitmal Katot
L h - T
hd Mekanik Pompa
Turbo Molekiler Pompa Sistemi Baglantisi

Sekil 0.13. TVA’nin sematik gosterimi.

Termiyonik vakum ark sistemin de plazma olusumu vakum odasinin igerisindeki
anot ve katot sayesinde gerceklesir. Kaplama malzemesi olan materyal (seramik, metal ya
da yar iletken) anot elektrotuna konulur. Anodun iizerinde bulunan Wehnelt silindiri
araciligiyla katottan yayilan elektronlar kaplama malzemesine yonlendirilir. Wehnelt
silindirinde bulunan filaman diisiik voltajl gii¢ kaynagi ile tizerinden akim gegirilerek 1sitilir.
Termiyonik ve elektron emisyonu igin filaman (katot) ve anot arasinda yiiksek voltaj

kullanilarak gerceklestirilir.
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Anotta bulunan malzemenin iizerine elektronlar hizlandirilarak 1sitir ve malzemenin
erimesine daha sonra stirekli bir sekilde buharlasmasina neden olur (Pat vd., 2016). TVA
sisteminde diisiik basingta (10 torr) uygun voltaj degerine gelince anot malzemesinin

elektronlar arasinda plazmasi olustugu esnada yiik bosalmasina desarj denir.

TVA sisteminde gaz kullanilmadigr i¢in desarj safsizlik atomlari igermez anodun

icindeki malzemenin saf desarj1 bulunmaktadir (Ozen, 2017).

TVA sistemi erime sicakligr yiiksek veya diisiik malzemeleri, seramik, metal, yar1
iletken, metal oksit, siiper iletken ve bircok malzemelerin kaplanmasina olanak saglar. TVA
tekniginde her tirlii yiizeye kaplama gerceklestirilirken kaplamalar piiriizsiiz, yiizey

tutunumlar1 yiiksek, homojendir (Ozen, 2017).

3.1.6.1. Termiyonik vakum ark sisteminin bilesenleri

Termiyonik vakum ark sistemi 6 bilesenden olusmaktadir.
1- TVA vakum odasi
2- Elektrotlar sistemi
3- Gii¢ kaynag1
4- Vakum sistemleri
5- Basing 6l¢iim sistemi

6- Akim ve voltaj 6l¢iim sistemi

Vakum odasi

Vakum odasi yiiksek vakum degerine ulagabilecek sekilde tasarlanmis ve paslanmaz
celikten Uretilmistir. Vakum odas1 ¢eperlerinde 0,5 ¢cm ¢apinda ve tutucularla kapaklar

tutturulmus bosluklar bulunmaktadir.
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Bu baglantilarin bulunmasinin sebebi akim, elektrik baglantilarinin ve basing, voltaj
olgerlerin baglantilarimin  girisi icin bulunmaktadir(Ozen, 2017). Paslanmaz celikten

iretilmis silindirik vakum odas1 goriintiisii Sekil 3.14° te verilmistir.
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Sekil 0.14. Vakum odasinin fotografi.

Elektrotlar sistemi

Termiyonik vakum ark (TVA) sistemi katot ve anot olarak iki elektrottan olusur. Bu
elektrotlarin konumlar istenildigi gibi degistirilebilmektedir. Katot elektrotu, elektron
tabancist igine yerlestirilen iizerinden akim gegirilerek elektron emisyonu (yayimi)
olusturulan bir filaman ve istenilen ¢aplarda, farkli kalinliklara sahip tungsten telden
olusmaktadir (Ozen, 2017). Sekil 3.15.” de 1sitilan katot ile potadan cikan elektronlarinin

dizilisi gosterilmistir. 6 acis1 katotun anoda gore konumunun ifade etmektedir.
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Sekil 0.15. Dogrudan 1sitilan katot ile TVA’ nin elektrotlarin diizenlenisi.

Anotta bulunan malzemenin iizerine elektron demetini yonlendirmek igin Wehnelt
silindiri kullanilir. Wehnelt silindiri molibden malzemesinden yapilarak negatif potansiyelle
beslenir (topraklanir) (Ozen, 2017). Wehnelt silindiri Sekil 3.16.” da gosterilmistir.

Sekil 0.16. Wehnelt silindiri.

Plazmas1 olusturulacak malzemenin igerisine konuldugu potaya anot elektrotu denir.
Anot elektrotu yiiksek erime sicakligi olan malzemelerden segilir. Ciinkii islem sirasinda
pota malzemesi ile plazmanin alasim yapmamasi igindir (Balbag, 2009). Bu malzemeler
tungsten, molibden ve karbondur. Elektron emisyonu sagladigi i¢in kullanilan elektron

tabancas1 ve anot arasindaki a¢i ayarlanabildigi bir paslanmaz celikten yapilmig tabla

uzerindedir.
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Termiyonik vakum ark (TVA) sisteminde iki ayr1 giic kaynag kullanilmaktadir.
Filamanda kullanilan gii¢ kaynag diisiik voltaj gii¢ kaynagi AC (12V - 200A) ‘dir. AC gii¢
kaynag1 diisiik voltajli oldugundan dolay1 termiyonik emisyon isleminde kullanilir. DC
yiikksek voltaj kaynagi elektronlar arasinda 0-5 kV arasinda degisen hizlandirma
potansiyeline sahip gii¢ kaynagidir. Termiyonik vakum ark sistemi i¢in tasarlanip yapilan
AC ve DC gii¢ kaynaklart Sekil 3.17’de goriildiigi gibi diigmeleri, sigortalar1 ve uygulama

voltajlarinin kademe kademe arttirilabildigi boliimleri olan tasarlanmig panodur.

Sekil 0.17. TV A sistemine 6zel gii¢ kaynagi.

Vakum sistemleri

Plazmanin olusturulmasi i¢in vakum odasmin belli bir basing degerine gelmesi
gerekmektedir. Vakum odasimi yiiksek basing degerine getirmek i¢in Edwards
E2M40/EH250 marka ve modele sahip bir mekanik pompa (Sekil 3.18-a) ve Agilent
TwisTorr 304 FS marka ve modele sahip turbo molekiiler pompa (Sekil 3.18-b) kullanilir.
Ik olarak mekanik pompa 107 torr’a kadar basinci diisiirebilmektedir. Turbo molekiiler
pompa sadece ¢ikisindaki basing 10 torr’dan daha kiigiik basinglarda ¢alisabildigi icin
vakum odasi1 bu degerlere geldiginde mekanik pompanin girisine baglanan turbo molekiiler
pompanin ¢ikigi vakum odasini daha diigiik basing degerlerine ulagmasi i¢in ¢alistirlir.

Calistirilan turbo molekiiler pompasinin basing degerini 107 torr’a kadar diisiiriir.
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Sekil 0.18. a) Vakumlama i¢in mekanik pompa b) Turbo molekiiler pompa fotograflar

Basin¢ olciim sistemleri

Plazma reaktoriiniin basinci Edwards marka Active Pirani Gauge APG-M model
diisiik basing manometresi ve Edwards marka Active Inverted Magnetron Gauge AIM-S
model c¢ok diisiik basing dlgebilen manometre ile dlciiliir. Her iki manometrede ii¢ girisli
Edwards marka Active Gauge Controller AGC Single Displey model dijital basingdlgere

baglidir. Bu basing dlgerde bu iki manometre ayr1 ayr1 gézlenebilmektedir.

Diisiik basing manometresi 10 mbar’a kadar diisiik basinglari, diger manometreler
ise 10 ile 10°® mbar arasindaki ¢ok diisiik basinglar1 dlgebilmektedir. Vakum odasinin
basinct Edwards Active Pirani Gauge APG-M marka ve modelde diisiik basingolger ve
Edwards Active Inverted Magnetron Gauge AIM-S marka ve modelde daha diisiik
basingoleer ile dlciilmektedir. Diisiik basing dlcer 107 torr’a kadar olan diisiik basinglari

hassas olarak 6lgebilmektedir.

Akim ve voltaj élciim sistemleri

Ozel olarak tasarlanmis ampermetre ve voltmetre ile kaplamasi yapilacak
malzemenin elektrotlarin arasindaki desarj akimi, voltaj diisimii ve atesleme voltaji
degerleri olgiilebilmektedir. Filaman akimini gézlemleyebilmek i¢in bir aski ampermetre

kullanilmaktadir. Akim ve gerilim dlgerlerin fotografi Sekil 3.19” da gosterilmistir.
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Sekil 0.19. Akim ve voltaj 6lgerlerin fotografi.

TVA desarj

Termiyonik vakum ark (TVA) sisteminde desarj, plazmanin olusmasi i¢in filamanin
(katot) 1sitilir ve yaymnlanan elektronlar, anot igerisinde bulunan kaplama malzemesinin
iizerine yiiksek voltaj ile bombardiman edilir, kaplama malzemesi 1sinarak erir ve
buharlasarak plazma olugsmasi esnasinda meydana gelen yilk bosalmasi olarak

tanimlanmaktadir (Agar, 2017).

TVA’ da desarj1 olusturulmas: filamanin (katot) 1sitilmasi ile baglar ve AC diisiik
voltaj giic kaynagi kullanilir ve diger ucu elektrotlarin monte edildigi tablaya dolayisiyla
vakum odasinin {izerine baglanarak toprak olarak kullanilir. Isitilan filamanin termo-
elektron emisyonu saglanir ve sonra anot ile katot arasina yiiksek voltaj uygulanilir. Anot
tizerine filamandan yayinlanan elektronlar Wehnelt silindiri sayesinde odaklanmis olarak
hizlandirilir. Wehnelt silindiri toprak potansiyelinde tutulur ve yliksek sicakliklara dayanikli

paslanmaz celikten yapilmis bir silindirdir.

Elektrotlar arasina uygulanan voltaj arttirilmaya devam edilirse, elektrotlar aras1 anot
metali atomlarinin belirli bir yogunlugunda ve uygulanan voltajin uygun degerinde, katottan
yayinlanan elektron emisyonunun devam etmesi sebebiyle anot metali buharlarinda parlak

bir desarj olusur (Karakas, 2006). Plazma olusumu Sekil 3.20” de gosterilmistir.
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Plazma Kaplanan Tabaka

Buharlagan anot metali atomlar

® Elektron

(#] Tungsten Pota
(Anot)

Sekil 0.20. TVA’ da gaz haline gegen materyalin elektron bombardimanin devam
etmesiyle plazma haline ge¢gmesi.

Desarjin olusmasiyla elektrotlar arasindaki gerilim aniden diiser akim ise birden
yiikselir. Vakum odasina yerlestirilen alttaglar ya da herhangi bir malzeme anot materyalinin

buharmin plazmastyla kaplanir (Ozkan, 2010).

3.1.6.2. Termiyonik vakum ark sisteminin 6zellikleri

1. Yiksek vakumda ya da ultra yliksek vakumda sistemin c¢alismasi nedeniyle yiiksek

saflikta kaplamalar yapilabilmesi,
2. TVA sisteminde kaplama yapilirken herhangi bir gaza ihtiyag yoktur.

3. TVA sistemiyle iiretilen ince filmin yiizeye siki tutunma ve diisiik yiizey piiriizliiliik

ozelliklerine sahip olmasi,

4. Iyon enerjilerinin elektrotlar aras1 mesafe, filaman akimi ve voltaji degisimiyle kontrol

edilebilmesi,

5. Seramiklerin ve yiiksek erime sicakligina sahip materyallerin (B, C gibi) ince filmlerinin

uretilebilmesi,

6. Bir¢ok alt taban (Si, Cam, Kumas, Plastik gibi) iizerine ince film kaplanabilmesi (Balbag
2009).
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3.1.6.3. TVA sisteminde iiretilen ince filmlerin 6zellikleri

Bugiine kadar tiretilen ince film kaplamalarin incelenerek TVA sisteminin 6zellikleri

bulunmustur;

e Yiiksek safliklarda ince filmler {iiretilir (sadece kaplamasi olusturulacak malzemenin ince

filmleri tiretilir ve eser miktarda safsizlik atomlar1 olabilir) (Pat vd., 2005).

e Oldukga yiiksek yiizey tutunmalari olan ince filmler ve bu tutunmalarin TVA sistemi ile

ayarlanabilmektedir (Pat vd., 2005).

e Ince filmler TVA sistemi ile iiretilerek yiizey piiriizliiliigiiniin diisiik ve oldukca sik1 yapida

oldugu goriilmiistiir (Ekem vd., 2008).

e Cok yiiksek erime sicakligina sahip olan refrakter malzemelerin ince filmleri iiretilebilir

ve malzemelerin iglenmesi de gerceklestirilebilir (Surdu-Bob vd., 2007).

e TVA da olusturulan plazmanin iyon enerjisi kontrol edilerek ince filmin alttas tizerindeki

difiizyon derinligi tercihe gore degistirilebilir (Vladoiu vd., 2003).

e ince filmlerin kaplama yapilirken depolama miktar1 ayarlanabilir (Musa vd., 1984).

3.2. Uygulanan Testler

3.2.1. X1sm kristalografisi (XRD)

X-1smnlar1, yaklasik 0.02 A (Angstrom) ile 100 A (1A = 10° m) arasinda dalga
boyuna sahip elektromanyetik dalgalardir (10 cm ile 10"° ¢cm). X-1sinlar1 1000 A dan
baslarlar ve 2 ile 1000 A’ luk dalga boylar1 arasindaki 1sinlar ¢ok c¢abuk sogurulmaya
ugrarlar. Kristalografide 0.5-2.5 A dalga boyundaki X-1sinlar1 kullanilir.

Elektromanyetik spektrumundaki yeri mor 6tesi (ultraviyole) 1sinlar ile gama 1sinlari
arasindaki bir bolimii olusturur. Goz ile goriinmezler. X-1ginlari, gozle goriilen 1sinlarda
oldugu gibi yatay titresimlidirler. Dogrusal yayilir ve normal 151k gibidir, ancak 1518a nazaran

dalga boyu daha kisadir ve daha yiiksek enerjilidir.
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Bir maddenin, malzemenin kristal yapisini inceleyerek mineralojik bilesimini
bulunurken X-isinlarindan yararlanilir. Optik mikroskop yontemleri ile belirlenemeyecek
kadar kiiciik tane boyutuna sahip minerallerin kristal yap1 oOzelliklerine gore
tanimlanmasinda kullanilan bir tekniktir. Bu yontemin esasi; ¢cok kisa dalga boyuna sahip
elektromanyetik dalgalardan meydana gelen X-isinlar1 demetinin analiz edilecek numunenin
lizerine gonderilip, kristallerin atomlarina ¢arptirilarak yansitilmasidir (Thibault vd., 2008).

X-1s1n1 yansima semasi Sekil 3.21.’de verilmistir.

S dsing

—e T ° ° —

Sekil 0.21. X-151n1 yansima semasti

Kristalografide kullanilan X-1s1n1n, dalga boyu A, gelen 1s1n ile ylizey arasindaki ac1
0, paralel diizlemler arasindaki uzaklik ise d ile tanimlanir. Materyalin iist ve alt atomik
tabakalarindan X-1s1nim1 yansimasi gergeklesir. Alt atomik tabakandan yansiyan 15in iist
atomik tabakadan yansiyan 1sma gore 2dsinf kadar daha fazla mesafe alir. Eger gelen X-
1siinin dalga boyu 2dsinf’nin tam katlar1 olursa, iki tabakadan gelen 1sinlarin ayn1 fazda
olur ve maksimum kirinim gozlenir. Tam katlar1 degil de yarim katlar1 olursa minimum

kirmim olur (Demir, 2011).

X-1s1n1 kirinim desenini ¢ikarmak i¢in malzeme yiizeyi belirli agilar arasinda taranir.
Bu tarama sonucu ortaya ¢ikan kirinim deseni Bragg yasasi Denklem 4.1.‘de gosterildigi

sekilde agiklanmaktadir.



32

2dsin 8 = ni (4.1)
n; Kirilma indisi
0; Bragg acis1

Sagilan X-1sinmin desenlerinin genisliginden, ince filmlerin kristal biytiklikleri

Denklem 4.2.” de gosterildigi sekilde hesaplanmaktadir (Scherrer, 1918).

_ A
" dcos8

(4.2)

3.2.2. Atomik kuvvet mikroskobu

Atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ya da taramali kuvvet mikroskobu ¢ok yiiksek
¢Oziintrlikli bir taramali kuvvet mikroskobudur. AFM cihazinin en 6nemli 6zelliklerinden
biri iletken olmayan malzemelerinden 6l¢iimiine izin vermesidir. AFM cihaz1 basitce dort
parcadan olusmaktadir. Bu dort parca pimi tutan serbest ucun bulundugu konsol, lazer,
fotodiyot ve tarayicidan olusmaktadir. Konsol da bulunan serbest ug bir diger deyisle tip

genellikle silikon veya silikon nitriirden tiretilir.

Lazer, konsolda bulunan serbest ucun (tip) arkasina odaklanir ve fotodiyota yansitilir.
Fotodiyotun yansiyan lazer 1sinlarinin konumunun hassiyetle belirlemesi konsoliin ucunun
hareketlerini daha duyarli belirlemesine ve yiizey topografisinin yiiksek hassasiyetle

belirlemesi saglar. Sekil 3.22.” de AFM cihazinin goriintiisii verilmistir.
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A 4

Sekil 0.22. AFM cihazinin gorintiisii

AFM cihazinin temel olarak temaslhi ve temassiz olarak iki ¢alisma modu
bulunmaktadir. Temassiz modda AFM cihazinin g¢alismasi, konsiil rezonans frekansi
degerlerine yakin degerlerde salinmasi i¢in uyarilir. Bu islem piezo element frekansina
karsilik gelen alternatif akim voltaji ile gergeklestirilir. Tip numuneye ¢ok yaklastiginda, tip
ile numune arasinda etkilesme olur olusan kuvvet ile rezonans egrisinde kayma gercgeklesir.
Konsol sabit frekansta uyarildiginda salinim genligi degisir ve bu degisiklik fotodiyot ile
algilanir. Bu islem satir satir belirlenen araliklarla belirlenen alanda tarama gergeklestirilir.
Tip ve numune arasindaki mesafe degistirerek dnceden ayarlanmis genlik sabit tutulur. AFM

cihazinin ¢alismasinin semasi Sekil 3.23.’de gosterilmistir.

Geri Bildirim

Fotodiyot |

ip veya serbest uc

Piezoelektronik Tarayict

Sekil 0.23. AFM cihazinin ¢alisma modeli
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Tip ile numune arasindaki kuvvet Denklem 4.3.’de verilmistir.

Fyenet top. = Fe + Fpaw + Fe + B 4.3)

Fc; Kisa menzilli kimyasal kuvvet
Fvaw; Van der Waals kuvveti
Fe; Elektrostatik kuvvet

Fm; Manyetik kuvvet

Pauli ilkesine gore kisa mesafelerde itici par¢a pozitif ¢ekirdekler ile kabuklarin
cakismasi arasindaki etkilesimden kaynaklanmaktadir. Kisa mesafelerde cekici ve itici

kuvvet Leonard-Jones potansiyeli ile Denklem 4.4.” de gosterilmektedir.

v =1e[(2) ()] (4.4

AFM ol¢iimleri ile ylizey ozellikleri incelenebilmektedir. Yiizey 6zelliklerinden
purtizliliik ylizey atomlarin1 kapsayan bir tiir kusurdur. Piiriizliillik RMS veya Rq ile ifade
edilen ortalama karekok yiizey plriizliliigii, ylizeydeki yiikseltilerin standart sapmasini

temsil eden bir birimdir ve Denklem 4.5 de gosterilmistir (Raposo, 2007).

N
1 _

N: Veri alinan nokta sayisini
Z: Ortalama yiiksekli degeri (Z = = XN, Z;)

Ra, ortalama yiizey piirtizliiliigii olarak ifade edilen bir ¢esit piiriizliilikk gostergesidir.
Orta diizlemde sapmalarin aritmetik ortalamasidir. Denklem 4.6 ‘da Ra, degerinin

hesaplanmasi verilmistir (Raposo, 2007).
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Ra=x ) 1%~ (@.6)

Yiizey Ozelliklerini daha detayli incelemek igin c¢arpiklik (Ssk) momentine
bakilabilir. Ssk, asimetriligi 6l¢cen parametredir, Ssk degerinin sifir olmasi simetrik oldugunu

ifade eder. Denklem 4.7’ de Ssk degerinin formiiliizasyonu verilmektedir:

N
1 _
Ssk = —32(Zi —7)3 (4.7)
NR? .
=1

Yiizey oOzelliklerinden, yiizey diizgiinliigiinii 6lgmek icin kurtosis momentine
bakilabilir. Kurtosis momenti Skr olarak ifade edilmektedir. Denklem 4.8 de ise Skr

degerinin formiilii gosterilmistir:

N
1 _
s . 7)4 4.8
K = (e Z(Z‘ 7) (4.8)
I=1

Eger ylizeyde ¢ukurlardan ¢ok tepelere sahip ise ve asimetrik bir dagilima sahipse
Ssk degeri pozitif olmaktadir. Yiizey diiz ve cukur sayisi az ise Ssk degeri negatif
olmaktadir. Tepe ve gukurlarin esit oldugunun diisiintildiigi Gaussian ylizeyi simetrik bir
yikseklik degeri sergilemek ister. Gaussian yiikseklik dagilimina sahip bir yiizeyin kurtosis
degeri sifirdir, fakat, kurtosis negatif ise, ylizey diizdiir. Kurtosis degeri pozitif oldugunda
ise, ylizeyde tepeler daha fazladir.

3.2.3. RAMAN kaymasi analizi

Basitge RAMAN kaymasi analiz 6l¢timii numunenin tek 1s1k kaynagindan olusan bir
lazer kaynagiyla 1s1nlanmastyla sagilan 1smin belirli bir agidan Sl¢limiine dayanir. RAMAN
Olctimleri i¢in civa arki kullanilirken daha sonra yiiksek siddetli gaz veya kati lazer

kaynaklar1 kullanimina gegismistir.



36

Molekiillerin siddetli bir tek renk 1s1n demeti ile etkilesmesi sirasinda 15181 sogurmasi
beklenir fakat gerg¢eklesmiyorsa 1sik sacilmasi gercgeklesir. Isik sagilmasi iki sekilde
gergeklesir;

o Elastik sagilma (Rayleigh sag¢ilmasi); Ayansiyan = Alazer
e Elastik olmayan sagilma (RAMAN sacilmast); Ayansiyan > Alazer

RAMAN spektroskopisinde atom ile etkilesen 1s181n dalga boyuna gore sagilan 1s18in
dalga boyunda olusan farklar dlg¢iiliir.

Stokes RAMAN sagilmas:
E = huy — AE (4.9)

Anti-stokes RAMAN sa¢ilmasi:

E = hvy + AE (4.10)
3 EN DUSUK
2 ENERJILI
1 UYARILMIS
0= DlzEY
RAYLEIGH RAMAN
SACILMASI SACILMASI |
1
w
<
E
w o ‘
n|d x ﬁ
0 Wit Of «
) X|.0 > 2
& ro- < ;‘ £
0 n
w Z|w
3
2 TEMEL |
1 b, ENERJLI
0 "q DUZEY
Stokes ve anti-Stokes tiirti Raman sacilmas olaylarimn molekiil eneriji diyagrami ile agiklanmasi,

Sekil 0.24. RAMAN sagilmasi olaymin ortaya ¢ikisinin molekiiliin titresim enerji diizeyleri

ile iligkisi.

Bu farklar RAMAN kaymasi olarak adlandirilir. Molekiil veya atomlar ile etkilesime
giren 151k kaynagi olarak 6zellikle genellikle lazer tiirii kaynaklar kullanilmaktadir ve tiir
RAMANIara Lazer RAMAN Spektroskopisi ad1 da verilir. Lazer kaynagi olarak genellikle
bakir (CuKa) kullanilmaktadir. RAMAN 6l¢iimlerinde genellikle 200 ila 4000 cm™ dalga
boylar arasinda 6l¢tim gergeklestirilmektedir. RAMAN sagilmasi olaymin enerji diizeyleri

ile iliskisi Sekil 3.24’ de (Colthup, 2012) gosterilmistir.
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hve enerjili ve molekiil tarafindan sogurulmayan foton, molekiil ile etkilestiginde
sa¢ilmadan once fotonlar veya molekiiler enerjilerini bir kismin1 digerine aktarir. Bu enerji

aktarimi ile molekiiller farkli enerji diizeylerinde bulunurlar (Colthup, 2012).

3.2.4. Temas acisi

Temas agisi, bir stvinin kat1 bir yiizey ile yaptigi ag1 olarak tanimlanir ve yiizey
Ozeliklerine bagl olarak degisik degerler alir. Sekil 3.25° de temas agist Slglim cihazi
verilmistir. Bu cihaz ile temas agis1 6l¢limiin de igne ucundan damlatilan sivi plakaya
damlatilirken kamera ile kayit altina alinmaya baslanir ve damlanin temasinda sonra da kisa
bir siire kayita devam eder. Bu sekilde damlanin yiizey ile etkilesimi incelenir ve temas agisi
0 degme agis1 belirlenir. Temas agisi, sivinin kati ylizeyinde ki davranisi ile ilgilidir. Sivi

yiizeyde ne kadar ¢ok top seklinde kalirsa o kadar biiylik ac1 olusur.

Acimin bliyiikligii ylizey ile sivi arasindaki etkilesmenin az oldugunu gosterir.
Yiizey—s1vi arasindaki ¢cekim kuvveti, sivi molekiilleri arasindaki kuvvetlere esit veya daha
biiyiikse, 0 sifira esit olur. Sivi damlasi yiizey iizerine tamamen yayilir ve buna hidrofiliklik

denir.

Sekil 0.25. Temas agis1 6l¢iim cihazi
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Miikemmel bir 1slatma i¢in temas agisinin 6=0° oldugu durumda siv1 kati yiizey
iizerine film halinde yayilir. 6=180° durumu pratikte olusmaz. Damla iizerine etki eden yer
¢ekim kuvveti, damlay1 kat1 ylizeyine yaymayi ister. Sekil 3.26. ve 3.27.” de 6 temas agis1

gosterimi verilmistir.

Sigper Hidrofobdk Hidrafohik Hicirofilic
Yiizey Yikzey Yikrey
6017
J ] Gaz «
- | Sit Gaz
! B % | bl
Kan " Hab Kat

Sekil 0.26. Temas agis1 ylizey Ozellikleri

e 0<90°0ldugu durumda yiizey hidrofiliktir (1slanirlik).
e  0>90° oldugu durumda yiizey hidrofobiktir (az 1slanirlik).

e 0>140° oldugu durumda siiper hidrofobiktir (Kwok ve Neumann, 1999;
Zisman, 1964; Wenzel, 1949).

0 0° 90° 180°
cosb 1 0 -1 &
Yayilma Tam Kismi Lt ihmal Islatmayan
islanma islanma edilebilir
islatma

Sekil 0.27. Yiizeyin 1slatma karakteristikleri

3.2.5. Asinma testi

Ball-on disk yontemi ile gergeklestirilen asinma deneyinin amaci, siirtiinen
malzemelerin cinsine, siirtiinen yiizeylerin bigimine, siirtinme kosullarina ve g¢evrenin
kimyasal etkilerine bagli olarak siirtiinen yiizeyden malzeme kaybini 6grenmektir. Bu
yontemde ucunda genellikle tungsten karbiir top bulunan bir kuvvet hiicresi ile aginma
(stirtinme) 6l¢timiinii gergeklestirmek istenilen yiizeye kuvvet uygulanarak dairesel hareket

yaptirilarak dl¢timler gerceklestirilir. Bu cihazin gdsterimi Sekil 3.28” de verilmistir.
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Bu cihaz ile kuru veya yagli, nemli ve sicaklik gibi farkli degiskenleri degistirerek

stirtiinme asinma Ol¢timii gergeklestirilebilir.

i— Kuvvet

Top Numune

Kuvvet
hiicresi

Sekil 0.28. Ball-on disk 6l¢tim cihazinin sematik gosterimi

Ball-on disk cihazi1 0-1400 d/dk devir ile galisacak sekilde ayarlanmistir. Sekil 3.28’
de gosterildigi gibi numunenin iizerine belirlenen bir kuvvet ile yiik uygulanarak belirlenen
capta ve devirde Ball-on disk cihazinin kolu numune iizerinde Olgtimii gerceklestirir.

Dairesel hareket ile gergeklestirilen 6l¢iimiin goriintiisii Sekil 3.29” da verilmistir.

Sekil 0.29. Ball-on disk ile 6lglim yapilmis numune

Donme sirasinda ise kol titresim yaparak motor doniis yoniinde bir hareket verecek
ve kuvvet hiicresine baski uygulayacaktir. Kuvvet hiicresi lizerine gelen baskiyr gram

cinsinden veya Newton cinsinden algilanan deger plc devre ve kuvvet hiicre kutusu ile
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bilgisayar ekraninda goriilecektir. Kuvvet hiicresinden gelen siirtiinme kuvveti degerleri

bilgisayardaki ara yiiz programlari ile siirtlinme katsayis1 da goriiliip kayit edilebilecektir

(Zum Gahr, 1987).

3.2.6. Sertlik testi

Sertlik testi, miihendislik tasariminda, yapilarin analizinde ve malzeme gelistirmede
kullanilan malzeme o6zellikleri i¢in mekanik bir testtir. Sertlik testinin temel amaci, bir
malzemenin belirli bir uygulama i¢in uygunlugunu veya malzemenin maruz kaldigi 6zel
islemi belirlemektir. Sertlik testinin yapilma kolayligi onu metaller ve alasimlar i¢in en

yaygin kullanilan muayene yontemi haline getirmistir.

Sertlik, bir malzemenin girinti, asinma, yipranma, ¢izilme gibi kalic1 deformasyona
direnci olarak tanimlanir. Prensip olarak, sertlik testinin 6nemi sertlik ve malzemenin diger
ozellikleri arasindaki iliskiyle ilgilidir. Ornegin hem sertlik testi hem de ¢ekme testi bir
metalin plastik akisa direncini 6lger ve bu testlerin sonuglar1 birbirine yakin paralel olabilir.

Sertlik testi, basit, kolay ve nispeten tahribatsiz oldugu i¢in tercih edilir.

Vickers sertlik testi yontemi, test malzemesinin kare tabanli bir sag piramit bigiminde
ve 0,01 ila 1 kg-f yiik uygulanan kars: yiizler arasinda 136 derecelik bir ag1 ile bir elmas
girinti ile girintili hale getirilmesinden olusur (Sekil 3.30). Tam yiik normalde 10 ila 15
saniye uygulanir. Yiikiin ¢ikarilmasindan sonra malzemenin yiizeyinde birakilan girintinin
iki kdsesi bir mikroskop kullanilarak 6l¢iiliir ve bunlarin ortalamasi hesaplanir. Girintinin
egimli yiizeyinin alan1 hesaplanir. Vickers sertligi, kg-f yiikiinii ¢entik alanint mm kare alana

bolerek elde edilen miktardir.

h

19

W‘

4]

Sekil 0.30. Vickers sertlik testi yontemi
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Girintinin  ortalama kdsegeni belirlendiginde, Vickers sertligi formiilden
hesaplanabilir, ancak doniisiim tablolarmi kullanmak daha uygundur. Vickers sertligi
800HV/10 gibi bildirilmelidir, yani 800'liik bir Vickers sertligi 10 kg-f kuvvet uygulanarak
elde edilmistir. Birkag farkli yiikleme ayari, homojen malzemede pratik olarak ayni sertlik
numaralarint verir; bu, diger sertlik test yontemleriyle iste§e bagli olarak o&lgek
degistirmeden ¢ok daha iyidir. Vickers sertlik testinin avantaji, hassas okumalarin
alinabilmesi ve tim metal ve ylizey islemlerinde yalnizca bir tiir girinti kullanilmasidir

(Boyer, 1987; Herrmann, 2011).

186°

2Fsin F
o _
e % .

HV =

F= kg-f (bir kilogramlik kiitleye etki eden yer¢ekimi kuvvetinin biiyiikliigii)
d= Iki kdsegenin aritmetik ortalamasi, d1 ve d2(mm)

HV= Vickers sertligi

Bu tez ¢alismasinda sertlik testi i¢in Future Tech FM-700 mikro sertlik cihazi
kullanilmistir. Bu cihaz ile tezde kullanilan metallerin sertlik 6l¢timleri Cizelge 3.1°de

verilmistir.

Cizelge 0.1. Sertlik testi sonuglari.

Malzeme Yiik (gr) | Zaman (sn) | Sonuclar
(Hv)
Nikel 300 10 104,9
Paslanmaz ¢elik 300 10 221,3
Titanyum 500 10 169,5
Aliiminyum 300 10 48,9
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Bor Nitriir Ince Filmlerin TVA Teknigi ile Uretilmesi

Bu calismada termiyonik vakum ark (TVA) sistemi kullanilarak aliiminyum,
titanyum, nikel ve paslanmaz ¢elik iizerine bor nitriir ince film kaplamasi
gerceklestirilmistir. ince film kaplamas: icin kullanilan bor nitriir 99,8+% saflikta ve 65-75
nm boyutunda olup, pota olarak molibdenden iiretilmis pota kullanilmistir. Bor nitriir ince
film kaplamasiin kalinlik tayini Cressington MTMI10 cihazi ile anlik olarak vakum odasi
icerisinde gergeklestirilmistir ve yaklasik olarak 155 — 165 nm boyutunda kaplama tiretildigi

gozlemlenmistir. Kaplamalar Sekil 4.1.” de gdsterilmistir.

~

Sekil 0.1. BN deney numuneleri.

TVA sistemi ile gergeklestirilen bor nitriir ince film kaplamanin deney parametreleri

Cizelge 4.1. BN deney parametreleri ¢izelgesinde verilmistir.



Cizelge 0.1 BN deney parametreleri.
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BN 1. deney | BN 2. deney BN 3. deney BN 4. deney | BN 5. deney
Filaman Ak | 20,5 20,5 20,2 20,5 20,5
(A)
Filaman  Voltaji | 20 20 20 19,5 19,5
V)
Hizlandirma 85 100 85 150 100
Voltaji (V)
Desarj Akimi (A) | 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05
Basing (torr) 1,55x10* 1,65x10* 1,43x10* 1,14x10* 8,60x10°
Siire 5dk 5dk 5dk 5dk 30sn
Kahnlik (nm) 42 31 29 50 15

4.2. Bor Nitriir Ince Film Kaplamalarin Test Sonuclar:

4.2.1. Aliiminyum iizerine bor nitriir ince filmlerin test sonuclari

4.2.1.1. XRD analizi

X-1s1mimu difraksiyonu (XRD) analizi ile ince filmlerin kristal yapis1 incelenmistir.

Analiz i¢in Panalytical EMPYREAN marka XRD cihazi kullanilmistir. Aliiminyum metali

tizerinde gerceklestirilen bor nitriir kaplamalarin1 XRD ¢izelgesi incelendiginde 38,55 (Tang

vd., 2002), 44,78 (Kostoglou vd., 2015), 65,24 (Akashi vd., 1986) 26 degerlerinde BN

pikleri, 65,24 (Akashi vd., 1986), 78,62 (Son vd., 2011) 26 degerlerinde B12N12 pikleri ve
71,89 (Son vd., 2011), 78,22 (Son vd., 2011), 82,49 (Son vd., 2011) 26 degerlerinde h-BN

pikleri gézlemlenmistir. Cizelge 4.2.” de XRD sonuglar1 verilmistir.
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Cizelge 0.2. Bor nitriir ince filmlerin aliiminyum alttas {izerine XRD ¢izelgesi

BN - Al
20(°) Faz Miller
Indisleri
38,55 BN (002)
44,78 BN (101)
65,25 B12N12 (731)
65,25 BN (531)
71,89 h-BN (104)
78,22 h-BN (110)
78,62 B12N1, (840)
82,49 h-BN (105)

4.2.1.2. RAMAN kaymasi analizi

RAMAN kaymasi analizi, molekiil i¢indeki baglarin, bu baglar iizerine diisiiriilen

15181 esnek olmayan sekilde sagmasi yontemine gore ¢alisir ve analiz i¢in kullanilan cihaz

Renishaw inVia RAMAN Microscope cihazidir. RAMAN analiz sonuglarina gore h-BN
(E2g) piki Sekil 4.2° de verilmistir (Kim vd., 2012; Reich vd., 2005).

Siddet (Say1)

h-BN

o

30

A
0 840

1380 1920

2460 3000

Raman Kaymasi (cm™)

Sekil 0.2. Bor nitriir ince filmlerin aliiminyum alttas izerine RAMAN kaymasi sonuglari
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4.2.1.3. AEM

BN kaplamali ylizeylerde Ambios Q-Scope atomik kuvvet mikroskobu cihazi
kullanilarak yiizey dl¢timleri alinmistir. 10 pm x 10 um alanda gergeklestirilen dlgiimler ile
iki ve ti¢ boyutlu goriintiisii elde edilmistir. Ortalama piiriizliiliik/yiikseklik (Z) 45 nm olarak
belirlenmistir. Aliminyum alttag lizerinde gerceklestirilen BN kaplamalarin 2D-3D yiizey

goriintiileri, histogram grafigi ve yiizey karakterizasyonu Sekil 4.3’ te verilmistir.

b) TVBS.Mnm
@

4.0pm ///\’///10.0um
6.0u T 8.0pm
}\ - /,/7; B 6.0pm
8.0pm 4/ ;.Oum 2
10.0pm 0
\
0 2.0um 4.0pm 6.0pm 8.0pm 10.0pm
C) d) Ortalama ylikseklik 45 nm
—— BN - AL (10x10 pm)
RMSD (Sq) 11 nm
Ortalama sapma (Sa) 8 nm
‘%. Maksimum sapma 45 nm
n
Carpiklik (Ssk) -0,2
Kurtosis (Skr) 1
T Tepe (Sp) 40 nm
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Z(nm) Cukur (Sv) 45 nm
Tepe — Cukur (St) 85 nm

Sekil 0.3. Aliiminyum {izerine bor nitriir kaplamanin, @) 2D goriintiisii b) 3D goriintiisii
c) Histogram grafigi d) Yiizey karakterizasyonu
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4.2.1.4. Temas acis1 analizi

Temas aci1s1 analizi ile ylizeyin 1slanabilirlik derecesi belirlenir. Bu aginin biiyiikliigii
kohezyon ve adezyon kuvvetlerinin biiytlikliigiine bagl olarak degismektedirler. Temas agis1
testi i¢in kullanilan cihaz “Attension Tensiometer Theta Lite” adindaki cihazidir. Temas
acis1 analiz sonuglar1 Cizelge 4.3.” de ve serbest yiizey enerjisi sonuglar Cizelge 4.4 de

verilmistir.

Cizelge 0.3. Bor nitriir ince filmlerin aliminyum alttas {izerine temas acis1 sonuglari

ALUMINYUM | KAPLAMASIZ | BN

Su 66,83° 83,46°
Formamide 56,83° 64,83°
Etilen glikol 50,06° 54,63°
Diodametan 49,48° 50,56°

Cizelge 0.4. Bor nitriir ince filmlerin aliiminyum alttas {izerinde serbest yiizey enerjisi
sonuglari

ALUMINYUM | KAPLAMASIZ (mN/m) | BN (mN/m)
Acid-Base 35,78 35,43
Equation of State | 37,96 33,78
OWRK/Fowkes 39,46 35,42
WU 42,57 38,34
Zisman 15,91 30,19

4.2.1.5. Asinma testi

Ball-on disk yontemi ile malzeme yiizeylerinde meydana gelen asinma ile siirtiinen
ylizeyden malzeme kaybi belirlenmektedir. Ball-on disk testi i¢in kullanilan cihaz CSM
Instrument Tribometer cihazidir. Testlerde kars siirtiinme elemani olarak 3 mm boyutunda
tungsten karbiir (WC) bilye kullanilmistir. Testler %35 nem oraninda 25 °C hava
kosullarinda, 1 N yiik altinda 2,49 mm degme cap1 ile 2 cm/s hizinda gerceklestirilmistir.
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Sekil 4.4’te aliminyum metali ve onun tizerinde gerceklestirilen BN kaplamasinin

ball-on disk sonuglar1 gosterilmektedir.

2,0

Aliminyum —— BN
Kaplamasiz

b

Sirtiinme Katsayisi, p

0,5 -

-1,0 T T T T T T T
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4

Mesafe (m)

Sekil 0.4. Bor nitriir ince filmlerin aliiminyum alttag iizerine slirtiinme grafigi.

4.2.2. Nikel iizerine bor nitriir ince filmlerin test sonuclari
4.2.2.1. XRD analizi

X-Isinim1 difraksiyonu (XRD) analizi ile ince filmlerin kristal yapist incelenmistir.
Analiz i¢in Panalytical EMPYREAN marka XRD cihazi kullanilmistir. Nikel metali
tizerinde gergeklestirilen bor nitriir kaplamalarii XRD c¢izelgesi incelendiginde 51,88
(Zhang vd., 1994), 76,67 (Shen vd., 2015), 89,68 (Ulrich vd., 2006) 26 degerlerinde c-BN
pikleri ve 51,88 (Zhang vd., 1994) 28 degerlerinde B12N12 piki, 44,50 (Huang vd., 2013) ve
76,45 (Shen vd., 2015) 20 degerlerinde h-BN pikileri ve 89,40 (Xu vd., 2014) 26

degerlerinde w-BN piki gézlemlenmistir. XRD sonuclar1 Cizelge 4.5 ‘te verilmistir.
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Cizelge 0.5. Bor nitriir ince filmlerin nikel alttas lizerine XRD c¢izelgesi

BN - Ni
20(°) Faz Miller
Indisleri
44,50 h-BN (101)
51,88 c-BN (200)
51,88 B12N12 (532)
76,45 h-BN (110)
76,67 c-BN (220)
89,40 w-BN (112)
89,68 c-BN (311)

4.2.2.2. RAMAN kaymasi analizi

RAMAN kaymasi analizi, molekiil icindeki baglarin, bu baglar iizerine diisiiriilen

15181 esnek olmayan sekilde sagmasi yontemine gore ¢alisir ve analiz i¢in kullanilan cihaz

Renishaw inVia RAMAN Microscope cihazidir. RAMAN analizi sonuglarina gére h-BN
(E2g) piki Sekil 4.5.” te verilmistir (Kim vd., 2012; Reich vd., 2005).

Siddet (Say1)

300

840 1380

1920

Raman Kaymasi (cm™)

2460 3000

Sekil 0.5. Bor nitriir ince filmlerin nikel alttas tizerine RAMAN kaymasi sonuglari.
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4.2.2.3. AEM

BN kaplamali yiizeylerde Ambios Q-Scope atomik kuvvet mikroskobu cihazi
kullanilarak yiizey 6l¢timleri alimmistir. 10um x 10um alanda gergeklestirilen Slgiimler ile
iki ve ti¢ boyutlu goriintiisii elde edilmistir. Ortalama piirtizliiliik/ytikseklik (Z) 5 nm olarak
belirlenmistir. Nikel alttas tlizerinde gerceklestirilen BN kaplamalarin 2D-3D ylizey

gortintiileri, histogram grafigi ve yiizey karakterizasyonu Sekil 4.6.” da verilmistir.

a) 0 \149.8nm b)
149.8nm
2.0pm “*
0 N
2.0pm .
4.0pm _
4.0um \
G.Opm‘\\
6.0um | 8.0pm
8.0pum _
10.0pum - ‘ | |
0 2.0pm 4.0um 6.0um 8.0ym 10.0pm
c) d) Ortalama yiikseklik 5nm
—— BN-Ni (10x10 pm) RMSD (Sq) 1nm
Ortalama sapma (Sa) 8 nm
Maksimum sapma 5nm
§ Carpiklik (Ssk) 0,1
Kurtosis (Skr) 0,6
Tepe (Sp) 5nm
. , , . : Cukur (Sv) 5nm
1 2 4 5 6 7 8 9
Z(nm) Tepe — Cukur (St) 10 nm

Sekil 0.6. Nikel iizerine bor nitriir kaplamanin, a) 2D gériintiisti b) 3D goriintiisii C)
Histogram grafigi d) Yiizey karakterizasyonu
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4.2.2.4. Temas acis1 analizi

Temas agis1 Ol¢iimii ile yiizeyin 1slanabilirlik derecesi belirlenir. Bu ag¢inin
biiytikliigii kohezyon ve adezyon kuvvetlerinin biiylikliigiine bagl olarak degismektedirler.
Temas agis1 testi i¢in kullanilan cihaz Attension Tensiometer Theta Lite cihazidir. Temas
acis1 test sonuglari Cizelge 4.6° da ve serbest yiizey enerjisi sonuglar1 Cizelge 4.7’de

verilmistir.

Cizelge 0.6. Bor nitriir ince filmlerin nikel alttas {izerine temas agis1 sonuglari

NIKEL KAPLAMASIZ | BN
Su 67,34° 78,38°
Formamide 49,75° 65,95°
Etilen glikol 32,81° 62,6°
Diodametan 48,9° 46,75°

Cizelge 0.7 Bor nitriir ince filmlerin nikel alttas lizerinde serbest yiizey enerjisi sonuglari

NiKEL KAPLAMASIZ (mN/m) | BN (mN/m)
Acid-Base 41,83 32,95
Equation of State | 40,75 33,73
OWRK/Fowkes 42,87 35,46

WU 45,75 38,54
Zisman 34,45 19,7

4.2.2.5. Asinma testi

Ball-on disk yontemi ile malzeme yiizeylerinde meydana gelen asinma ile siirtiinen
ylizeyden malzeme kaybi belirlenmektedir. Ball-on disk testi i¢in kullanilan cihaz CSM
Instrument Tribometer cihazidir. Testlerde karsi siirtiinme elemani olarak 3 mm boyutunda
tungsten karbiir (WC) bilye kullanilmistir. Testler %35 nem oraninda 25 °C hava
kosullarinda, 1 N yiik altinda 2,49 mm degme ¢ap1 ile 2 cm/s hizinda gergeklestirilmistir.
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Sekil 4.7.” de nikel metalinin ve metalin iizerinde iretilen BN ince filmin ball-on disk

yontemi ile siirtiinme katsayisi sonuglar1 gosterilmistir.

2,0

Nikel —— BN
Kaplamasiz

1,5 1
3 10
>
©
2
(C
X
@
£
1
=1
z
=1
(7]

0,5

-1,0 T T T T T

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0
Mesafe (m)

Sekil 0.7. Bor nitriir ince filmlerin nikel alttag iizerine siirtiinme grafigi

4.2.3. Paslanmaz c¢elik iizerine bor nitriir ince filmlerin test sonuclari
4.2.3.1. XRD analizi

X-Isinimu difraksiyonu (XRD) analizi ile ince filmlerin kristal yapis1 incelenmistir.
Analiz i¢in Panalytical EMPYREAN marka XRD cihazi kullanilmigtir. Paslanmaz ¢elik
tizerinde gergeklestirilen bor nitriir kaplamalarint XRD c¢izelgesi incelendiginde 43,64
(Zhang vd., 1994) , 50,95 (Zhang vd., 1994) , 26 degerlerinde c-BN pikleri, 50,95 (Trivedi
ve Nayak, 2015), 81,93 (Son vd., 2011) 26 degerlerinde h-BN pikleri ve 82,18 20 degerinde
B12N12 piki gozlemlenmistir. XRD sonuglar Cizelge 4.8.” de verilmistir.
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Cizelge 0.8. Bor nitriir ince filmlerin paslanmaz celik alttas tizerine XRD ¢izelgesi.

BN - Pas. C
20 Faz Miller
Indisleri
43,64 c-BN (111)
50,95 c-BN (200)
50,95 h-BN (102)
81,93 h-BN (105)
82,18 B12N12 (921)

4.2.3.2. RAMAN kaymasi analizi

RAMAN kaymasi analizi, molekiil i¢indeki baglarin, bu baglar iizerine diisiiriilen

15181 esnek olmayan sekilde sagmasi yontemine gore ¢alisir ve analiz i¢in kullanilan cihaz
Renishaw inVia RAMAN Microscope cihazidir. RAMAN analizi sonuglarina gore h-BN
(E2g) piki Sekil 4.8.” de verilmistir (Kim vd., 2012; Reich vd., 2005).

£
2
z
9
ur
300 840

1380 1920 2460 3000
Raman Kaymasi (cm™)

Sekil 0.8. Bor nitriir ince filmlerin paslanmaz celik alttag lizerine RAMAN kaymasi

sonuglart.
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4.2.3.3. AEM

BN kaplamali ylizeylerde Ambios Q-Scope atomik kuvvet mikroskobu cihazi
kullanilarak yilizey dl¢timleri alinmigtir. 10pm x 10pm alanda gergeklestirilen olgiimler ile
iki ve li¢ boyutlu goriintiisii elde edilmistir. Ortalama piiriizliilik/ylikseklik (Z) 314 nm
olarak belirlenmistir. Paslanmaz ¢elik alttas iizerinde gerceklestirilen BN kaplamalarin 2D-

3D ylizey goriintiileri, histogram grafigi ve yiizey karakterizasyonu Sekil 4.9’ da verilmistir.

a) 0_‘$573.0nm b)
_573.0nm
2.0 b -
. ¢ >
. 2.0|.1m' T . ’ e
4.0um 4'0"":\\ /_1/1.,6/6”"‘
G.Opm‘\\\ '//—-*1/778.0pm
N T 6.0um
6.0pm_ 8.0um \\‘ T 4.0um
_ " 2.0pm
- 10.0pm 0
8.0pm_, —
s i [ \ | \ |
0 2.0pm 4.0pm 6.0pm 8.0pm 10.0pm
c) d) Ortalama yiikseklik 314 nm
—— BN - Pas. C. (10x10 pm) RMSD (Sq) 74 nm
Ortalama sapma (Sa) 49 nm
- Maksimum sapma 314 nm
>
S Carpiklik (Ssk) -0,03
Kurtosis (Skr) 2,2
Tepe (Sp) 258 nm
—tte e Cukur (Sv) 314 nm
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
Z(nm) Tepe — Cukur (St) 573 nm

Sekil 0.9. Paslanmaz gelik tizerine bor nitriir kaplamanin, @) 2D gériintiisii b) 3D goriintiisii
¢) Histogram grafigi d) Yiizey karakterizasyonu
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4.2.3.4. Temas acis1 analizi

Temas agist Olgiimii ile yiizeyin 1slanabilirlik derecesi belirlenir. Bu aginin
biiytikliigii kohezyon ve adezyon kuvvetlerinin biiylikliigiine bagl olarak degismektedirler.
Temas agisi testi i¢in kullanilan cihaz Attension Tensiometer Theta Lite cihazidir. Temas
acis1 analiz sonuglar1 Cizelge 4.9’ da ve serbest yiizey enerjisi sonuglar1 Cizelge 4.10° da

verilmistir.

Cizelge 0.9. Bor nitriir ince filmlerin paslanmaz gelik alttas tizerine temas agis1 sonuglari

PASLANMAZ CELIK | KAPLAMASIZ BN

Su 76,07° 108°
Formamide 41,57° 71,85°
Etilen glikol 41,21° 60,55°
Diodametan 60,35° 48,48°

Cizelge 0.10. Bor nitriir ince filmlerin paslanmaz celik alttas lizerinde serbest yiizey
enerjisi sonuglari

PASLANMAZ CELiK | KAPLAMASIZ (mN/m) | BN (mN/m)
Acid-Base 36,28 33,5
Equation of State 38,03 29,15
OWRK/Fowkes 39,21 37,58

Wu 42,47 36,97
Zisman 31,03 38,06

4.2.3.5. Asinma testi

Ball-on disk yontemi ile malzeme yiizeylerinde meydana gelen asinma ile siirtiinen
yiizeyden malzeme kaybi belirlenmektedir. Ball-on disk testi i¢in kullanilan cihaz CSM
Instrument Tribometer cihazidir. Testlerde kars siirtiinme elemani olarak 3 mm boyutunda

tungsten karbiir (WC) bilye kullantlmastir.
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Testler %35 nem oraninda 25 °C hava kosullarinda, 1 N yiik altinda 2,49 mm degme
cap1 ile 2 cm/s hizinda gergeklestirilmistir. Sekil 4.10° da paslanmaz ¢eligin ve paslanmaz

celik lizerinde olusturulan BN ince filmin siirtiinme katsayis1 gésterilmistir.

2,0

Paslanmaz Celik — BN
Kaplamasiz

1,5 1
=
@ 1,0
>
©
]
O
X 0,5
®
E  lww * - e —————
=1 - ot
t 0,0 1
=1
0

0,5

-1,0 T T T

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0
Mesafe (m)

Sekil 0.10. Bor nitriir ince filmlerin paslanmaz ¢elik alttas {izerine siirtiinme grafigi.

4.2.4. Titanyum iizerine bor nitriir ince filmlerin test sonuglari

4.2.4.1. XRD analizi

X-1s1mimu difraksiyonu (XRD) analizi ile ince filmlerin kristal yapisi incelenmistir.
Analiz i¢in Panalytical EMPYREAN marka XRD cihazi kullanilmistir. Titanyum tizerinde
gerceklestirilen bor nitriir kaplamalarin1 XRD ¢izelgesi incelendiginde 35,97, 39,15, 70,62,
20 degerlerinde B12N12 pikleri, 38,60 (Tang vd., 2002), 40,01, 26 degerinde BN piki ve 52,94
(Gasgnier vd., 2000), 53,08 (Dibandjo vd., 2007), 76,13 (Shen vd., 2015) 26 degerlerinde h-
BN pikleri gézlemlenmistir. XRD sonuglar1 Cizelge 4.11.”de gosterilmistir.
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Cizelge 0.11. Bor nitriir ince filmlerin titanyum alttas tizerine XRD ¢izelgesi

BN - Ti
20 Faz Miller Indisleri
35,97 B12N12 | (331)
38,59 BN (002)
39,16 B1oN12 | (421)
40,02 BN (002)
52,94 h-BN | (211)
53,08 h-BN | (004)
70,62 B12N12 | (733)
76,13 h-BN | (110)

4.2.4.2. RAMAN kaymasi analizi

RAMAN kaymasi analizi, molekiil i¢indeki baglarin, bu baglar iizerine diisiiriilen

15181 esnek olmayan sekilde sagmasi yontemine gore caligir ve analiz i¢in kullanilan cihaz

Renishaw inVia RAMAN Microscope cihazidir. RAMAN analiz sonuglarina gore h-BN
(E2g) piki Sekil 4.11. de verilmistir. (Kim vd., 2012; Reich vd., 2005)

Siddet (Say1)

300

h-BN

N

840 1380

1920

2460 3000

Raman Kaymasi (cm™)

Sekil 0.11. Bor nitriir ince filmlerin titanyum alttas iizerine RAMAN kaymas1 sonuglari
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4.2.43. AEM

BN kaplamali yiizeylerde Ambios Q-Scope atomik kuvvet mikroskobu cihazi
kullanilarak yilizey 6l¢timleri alinmigtir. 10pum x 10um alanda gergeklestirilen dl¢timler ile
iki ve iic boyutlu goriintiisii elde edilmistir. Ortalama piiriizliiliik/yiikseklik (Z) 396 nm
olarak belirlenmistir. Titanyum alttas tizerinde gergeklestirilen BN kaplamalarin 2D-3D
yiizey goriintiileri, histogram grafigi ve ylizey karakterizasyonu Sekil 4.12° de verilmistir.

b)

773.2nm

! |
0 20pm 4.0um 6.0pm 8.0um 10.0 pm

c) d) Ortalama yiikseklik 395 nm
—— BN-Ti (10x10 pm)

RMSD (Sq) 106 nm

Ortalama sapma (Sa) 79 nm

% Maksimum sapma 395 nm
»n Carpiklik (Ssk) 0,0
Kurtosis (Skr) 1,2

Tepe (Sp) 377 nm

0 100 200 0 _ 400 500 600 700 80 Cukur (Sv) 396 nm

Z(nm)
Tepe — Cukur (St) 773,2 nm

Sekil 0.12. Titanyum {izerine bor nitriir kaplamanin, a) 2D goriintiisii b) 3D goriintiisii C)
Histogram grafigi d) Yiizey karakterizasyonu
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4.2.4.4. Temas acis1 analizi

Temas agis1 analizi ile yiizeyin 1slanabilirlik derecesi belirlenir. Bu aginin biiyiikligii
kohezyon ve adezyon kuvvetlerinin biiyiikliigiine bagl olarak degismektedirler. Temas agis1
testi i¢in kullanilan cihaz Attension Tensiometer Theta Lite cihazidir. Temas agis1 analiz

sonuglar1 Cizelge 4.12.” de ve serbest ylizey enerjisi sonuglar1 Cizelge 4.13” te verilmistir.

Cizelge 0.12. Bor nitriir ince filmlerin titanyum alttas {izerine temas agis1 sonuglari.

TITANYUM KAPLAMASIZ | BN
Su 12,23° 76,71°
Formamide 39,56° 53,93°
Etilen glikol 40,41° 53,6°
Diodametan 49.41° 41,37°

Cizelge 0.13. Bor nitriir ince filmlerin titanyum alttas iizerinde serbest yiizey enerjisi
sonuglari

TITANYUM KAPLAMASIZ (mN/m) | BN (mN/m)
Acid-Base 29,61 40,35
Equation of State | 47,97 37,36
OWRK/Fowkes 56,76 40,66
wu 63,28 43,37
Zisman 76,49 31,83

4.2.45. Asinma testi

Ball-on disk yontemi ile malzeme yiizeylerinde meydana gelen asinma ile siirtiinen
yiizeyden malzeme kaybi belirlenmektedir. Ball-on disk testi i¢in kullanilan cihaz CSM
Instrument Tribometer cihazidir. Siirtiinme testi sonuglari Sekil 4.17.’de verilmistir.
Testlerde karsi siirtiinme elemani olarak 3 mm boyutunda tungsten karbiir (WC) bilye

kullanilmastir.
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Testler %35 nem oraninda 25 °C hava kosullarinda, 1 N yiik altinda 2,49 mm degme
cap1 ile 2 cm/s hizinda gerceklestirilmistir. Sekil 4.13” te titanyum ve titanyum iizerinde

olusturulan BN ince filmin siirtiinme katsayis1 degerleri verilmistir.

2,0
Titanyum —— BN
Kaplamasiz

1,5 4

Surtiinme Katsayisi, p

0,5 |

-1,0 T T T
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0

Mesafe (m)

Sekil 0.13. Bor nitriir ince filmlerin titanyum alttas tizerine siirtiinme grafigi

4.3. Molibden Disiilfit ince Filmlerin TVA Teknigi ile Uretilmesi

Bu ¢aligmada termiyonik vakum ark sistemi kullanilarak aliiminyum, titanyum, nikel
ve paslanmaz ¢elik iizerine molibden disiilfit ince film kaplamas1 gerceklestirilmistir. ince
film kaplamasi igin kullanilan molibden disilfit 99,95+% saflikta ve 100 nm boyutunda
olup, pota olarak ise molibden pota kullanilmistir. Molibden disiilfit ince film kalinligimni
anlik olarak vakum odasi igerisinde bulunan Cressington MTM10 cihazi ile yaklasik olarak
1,4 — 1,45 pm boyutunda oldugu belirlenmistir. Deney parametreleri Cizelge 4.14’de
verilmistir. Molibden disiilfit ince film ile kaplanan aliiminyum yiizeyin 6zeliklerini
incelemek icin XRD, RAMAN kaymasi analizi, temas agisi, siirtiinme testleri yapilmstir.

Kaplama goriintiileri Sekil 4.14.” te gosterilmistir.
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Sekil 0.14. MoS; deney numuneleri

Cizelge 0.14. Termiyonik vakum ark sistemi ile ger¢eklestirilen molibden distilfit ince film
kaplamanin deney parametreleri

MoS: 1. deney | MoS: 2. deney MoS; 3. deney MoS: 4. deney

Filaman Akimi(A) 18 18,5 18,5-19,2 18,5
Filaman Voltaji(V) 17 16,5 18 18
Hizlandirma Voltaji(V) 50-0 125-25 175-25 250-50
Desarj Akimi(A) 0,3 0,3 0,4 04
Basing (torr) 5x10-4 4x10-4 4,57x10-4 4x10-4
Siire 2,5dk 2dk 2,5dk 30sn
Kahnhk (nm) 55 600 120 24

MoS: MoS: MoS: MoS; MoS;

5. deney 6. deney 7. deney 8. deney 9. deney
Filaman Akimi(A) | 18,5 18,5 18,5 18,3 18,5
Filaman Voltaji(V) | 18 18 18 18 18,5
Hizlandirma
Voltaji(V) 200-0 225-25 300-50 150-50 150-50
Desarj Akimi(A) 0,4 0,4 0,5 0,1-0.3 0,35
Basing (torr) 4x10-4 3,18x10-4 3,98x10-4 3,83x10-4 3x10-4
Siire 1,5dk 1,5dk 2dk 3dk 2dk
Kahnlik (nm) 98 185 96 43 200
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4.4. Molibden Disiilfit ince Film Kaplamalarin Test Sonuclar

4.4.1. Aliiminyum iizerine molibden disiilfit ince filmlerin test sonuglari

4.4.1.1. XRD analizi

X-Isinimi difraksiyonu (XRD) analizi ile ince filmlerin kristal yapisi incelenmistir.
Analiz i¢in Panalytical EMPYREAN marka XRD cihazt kullanilmistir. Aliiminyum
lizerinde gergeklestirilen Molibden Disiilfit kaplamalarii XRD c¢izelgesi incelendiginde
38,71 (Gao ve Zhang, 2014), 44,82 (lbrahem vd., 2013), 65,23 (Hussain vd., 2018), 78,33
(Hussain vd., 2018) 26 degerlerinde MoS: pikleri gézlemlenmistir. XRD sonuglar1 Cizelge

4.15’ te verilmistir.

Cizelge 0.15. Molibden disiilfit ince filmlerin aliiminyum alttag iizerine XRD ¢izelgesi.

MoS: - Al
20(°) Faz Miller
Indisleri
38,71 MoS; | (103)
44,82 MoS; | (104)
65,23 MoS; | (114)
78,33 MoS:; | (109)

4.4.1.2. RAMAN kaymasi analizi

RAMAN kaymasi analizi, molekiil i¢indeki baglarin, bu baglar iizerine diisiiriilen
15181 esnek olmayan sekilde sagmasi yontemine gore caligir ve analiz i¢in kullanilan cihaz
Renishaw inVia RAMAN Microscope cihazidir. RAMAN analiz sonuglarina gore Aig ve
Eog pikleri Sekil 4.15.’te verilmistir.
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Sekil 0.15. Molibden disiilfit ince filmlerin aliiminyum alttas iizerine RAMAN kaymasi

sonugclari

4.4.1.3. AEM

MoS; kaplamali yiizeylerde Ambios Q-Scope atomik kuvvet mikroskobu cihazi
kullanilarak ylizey dl¢timleri alinmistir. 2 pm x 2 um alanda gergeklestirilen 6l¢timler ile iki
ve lic boyutlu goriintiisii elde edilmistir. Ortalama piiriizliiliik/yiikseklik (Z) 16 nm olarak
belirlenmistir. Aliminyum alttas tizerinde gergeklestirilen MoS2 kaplamalarin 2D-3D ylizey

gortintiileri, histogram grafigi ve ylizey karakterizasyonu Sekil 4.16” da verilmistir.
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Sekil 0.16. Aliiminyum {izerine molibden disiilfit kaplamanin, a) 2D goriintiisii b) 3D
gortintiisli ¢) Histogram grafigi d) Yiizey karakterizasyonu
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4.4.1.4. Temas acis1 analizi

Temas agis1 Ol¢iimii ile yiizeyin 1slanabilirlik derecesi belirlenir. Bu ag¢inin
biiyiikliigii kohezyon ve adezyon kuvvetlerinin biiyiikliigiine bagh olarak degismektedirler.
Temas agisi testi i¢in kullanilan cihaz Attension Tensiometer Theta Lite cihazidir. Temas
acis1 test sonuglar1 Cizelge 4.16.’da ve serbest yiizey enerjisi sonuglari Cizelge 4.17° de

verilmistir.

Cizelge 0.16. Molibden disiilfit ince filmlerin aliiminyum alttas lizerine temas agisi sonuglari

ALUMINYUM | KAPLAMASIZ | MoS;
Su 66,83° 100,46°
Formamide 56,83° 75,36°
Etilen glikol 50,06° 75,37°
Diodametan 49,48° 49,1°

Cizelge 0.17. Molibden disiilfit ince filmlerin aliminyum alttas iizerinde serbest ylizey
enerjisi sonuglari

ALUMINYUM KAPLAMASIZ (mN/m) | MoS; (mN/m)
Acid-Base 35,78 34,13
Equation of State | 37,96 27,54
OWRK/Fowkes | 39,46 33,31
WU 42,57 35,08
Zisman 15,91 27,52

4.4.1.5. Asinma testi

Ball-on disk yontemi ile malzeme yiizeylerinde meydana gelen asinma ile siirtiinen
yiizeyden malzeme kaybi belirlenmektedir. Ball-on disk testi i¢in kullanilan cihaz CSM
Instrument Tribometer cihazidir. Testlerde kars siirtiinme elemani olarak 3 mm boyutunda

tungsten karbiir (WC) bilye kullanilmistir.
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Testler %35 nem oraninda 25 °C hava kosullarinda, 1 N yiik altinda 2,49 mm degme

cap1 ile 2 cm/s hizinda gergeklestirilmistir. Sekil 4.17°de alliminyum metali iizerinde

molibden distilfit kaplamasinin siirtlinme katsayis1 grafigi verilmistir.

2,0

1,5 1

1,0 1

0,5

0,0

Siirtinme Katsayisi, p

-0,5

Aliiminyum — MoS,

——| Kaplamasiz

-1,0
0,0

T T
0,6 0,8

T T T
1,0 1,2 1,4

Mesafe (m)

Sekil 0.17. Molibden disiilfit ince filmlerin aliiminyum alttas {izerine siirtlinme grafigi.

4.4.2. Nikel iizerine molibden disiilfit ince filmlerin test sonuclari

4.4.2.1. XRD analizi

X-Isinimi difraksiyonu (XRD) analizi ile ince filmlerin kristal yapisi incelenmistir.

Analiz i¢in Panalytical EMPYREAN marka XRD cihazi kullanilmistir. Nikel {izerinde

gerceklestirilen molibden disiilfit kaplamalarini XRD ¢izelgesi incelendiginde 44,63
(Musaoglu vd., 2018) 20 degerinde Mo1sS19 piki, 51,97 (Hussain vd., 2018) 2 MoS; 26

degerinde piki gozlemlenmistir. XRD testi sonuglar1 Cizelge 4.18.” de verilmistir.

Cizelge 0.18. Molibden disiilfit ince filmlerin nikel alttas tizerine XRD ¢izelgesi.

MoS; - Ni
20 Faz Miller indisleri
44,63 MowsSie | (036)
51,97 MosS; (105)



https://www.researchgate.net/publication/326148780_CuSWS2_and_CuSMoS2_heterostructures_for_high_performance_counter_electrodes_in_dye-sensitized_solar_cells
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4.4.2.2. RAMAN kaymasi analizi

RAMAN spektroskopisi, molekiil icindeki baglarin, bu baglar iizerine diisiiriilen 15181
esnek olmayan sekilde sagmasi yontemine gore calisir ve analiz i¢in kullanilan cihaz
Renishaw inVia RAMAN Microscope cihazidir. RAMAN analiz sonuglarina gore Aig ve
Eog pikleri Sekil 4.18° de verilmistir

Siddet (Say1)

200 300 400 500 600
Raman Kaymasi (cm™)

Sekil 0.18. Molibden disiilfit ince filmlerin nikel alttas izerine RAMAN kaymas1 sonuglari.

4.4.2.3. AEM

MoS; kaplamali yiizeylerde Ambios Q-Scope atomik kuvvet mikroskobu cihazi
kullanilarak ytlizey dl¢iimleri alinmistir. 2 pm x 2 um alanda gergeklestirilen dl¢timler ile iki
ve ii¢ boyutlu goriintiisii elde edilmistir. Ortalama piiriizliiliik/yiikseklik (Z) 22 nm olarak
belirlenmistir. Nikel alttas tlizerinde gergeklestirilen MoS2 kaplamalarin 2D-3D yiizey

gortintiileri, histogram grafigi ve ylizey karakterizasyonu Sekil 4.19” da verilmistir.
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Sekil 0.19. Nikel tizerine molibden disiilfit kaplamanin, @) 2D goriintiisii b) 3D goriintiisii
¢) Histogram grafigi d) Yiizey karakterizasyonu
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4.4.2.4. Temas acis1 analizi

Temas agis1 analizi ile yilizeyin 1slanabilirlik derecesi belirlenir. Bu a¢inin biiytkligi
kohezyon ve adezyon kuvvetlerinin biiyiikliigline bagl olarak degismektedirler. Temas agis1
testi i¢in kullanilan cihaz Attension Tensiometer Theta Lite cihazidir. Temas agisi test

sonuglar1 Cizelge 4.19.” da ve serbest ylizey enerjisi Sonuglari Cizelge 4.20° de verilmistir.
¢ g yuzey ] ¢ g §

Cizelge 0.19. Molibden disiilfit ince filmlerin nikel alttas {izerine temas agis1 sonuglari

NiKEL KAPLAMASIZ | MoS:
Su 67,34° 91,57°
Formamide 49,75° 36,8°
Etilen glikol 32,81° 67,62°
Diodametan 48,9° 50,75°

Cizelge 0.20. Molibden disiilfit ince filmlerin nikel alttas iizerinde serbest yiizey enerjisi
sonuglari

NiKEL KAPLAMASIZ (mN/m) | MoS, (mN/m)
Acid-Base 41,83 33,18
Equation of State | 40,75 34,12
OWRK/Fowkes 42,87 39,09
Wu 45,75 41,69
Zisman 34,45 30,84

4.4.2.5. Asinma testi

Ball-on disk yontemi ile malzeme yiizeylerinde meydana gelen asinma ile siirtiinen
yiizeyden malzeme kaybi belirlenmektedir. Ball-on disk testi i¢in kullanilan cihaz CSM
Instrument Tribometer cihazidir. Testlerde karsi siirtiinme elemani olarak 3 mm boyutunda
tungsten karbiir (WC) bilye kullanilmigtir. Testler %35 nem oraninda 25 °C hava
kosullarinda, 1 N yiik altinda 2,49 mm degme ¢ap1 ile 2 cm/s hizinda gergeklestirilmistir.
Sekil 4.20° de molibden disiilfit kaplanmis nikel metalinin siirtiinme katsayis1 grafigi

verilmistir.
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Sekil 0.20. Molibden disiilfit ince filmlerin nikel alttas tizerine siirtiinme grafigi

4.4.3. Paslanmaz c¢elik iizerine molibden disiilfit ince filmlerin test sonuclari

4.4.3.1. XRD analizi

X-Ismimu difraksiyonu (XRD) analizi ile ince filmlerin kristal yapisi incelenmistir.
Analiz i¢in Panalytical EMPYREAN marka XRD cihazi kullanilmistir. Paslanmaz ¢elik
tizerinde gerceklestirilen molibden disiilfit kaplamalarint XRD g¢izelgesi incelendiginde
43,72 (DasGupta, 2004), 20 degerinde MoS, piki, 79,15 20 degerinde MoOz piki

gozlemlenmistir. XRD sonuglar1 Cizelge 4.21° de verilmistir.

Cizelge 0.21. Molibden disiilfit ince filmlerin paslanmaz gelik alttas tizerine XRD g¢izelgesi

MoS; - Pas. C.
20(°) Faz Miller indisleri
43,72 MoS; (006)

79,15 MoO; (-233)
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4.4.3.2. RAMAN kaymasi analizi

RAMAN spektroskopisi, molekiil icindeki baglarin, bu baglar iizerine diisiiriilen 15181
esnek olmayan sekilde sagmasi yontemine gore calisir ve analiz i¢in kullanilan cihaz

Renishaw inVia RAMAN Microscope cihazidir. RAMAN analiz sonuglarina gore Aig ve
Eog pikleri Sekil 4.21° de verilmistir.

Siddet (Say1)

200 300 400 500 600
Raman Kaymasi (cm™)

Sekil 0.21. Molibden disiilfit ince filmlerin paslanmaz ¢elik alttas tizerine RAMAN kaymasi

sonuglari

4.4.3.3. AEM

MoS; kaplamali yiizeylerde Ambios Q-Scope atomik kuvvet mikroskobu cihazi
kullanilarak ytlizey dl¢iimleri alinmistir. 2 pm x 2 um alanda gergeklestirilen dl¢timler ile iki
ve ii¢ boyutlu goriintiisii elde edilmistir. Ortalama piiriizliiliik/yiikseklik (Z) 56 nm olarak
belirlenmistir. Paslanmaz gelik alttas tizerinde gergeklestirilen MoS; kaplamalarin 2D-3D

yiizey goriintiileri, histogram grafigi ve ylizey karakterizasyonu Sekil 4.22° de verilmistir.
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Sekil 0.22. Paslanmaz gelik iizerine molibden disiilfit kaplamanin, a) 2D goriintiisii b) 3D
gortintiisti ¢) Histogram grafigi d) Yiizey karakterizasyonu
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4.4.3.4. Temas acis1 analizi

Temas aci1s1 analizi ile ylizeyin 1slanabilirlik derecesi belirlenir. Bu a¢inin biiyiikliigii
kohezyon ve adezyon kuvvetlerinin biiyiikliigline bagl olarak degismektedirler. Temas agis1
testi i¢in kullanilan cihaz Attension Tensiometer Theta Lite cihazidir. Temas agisi test

sonuclart Cizelge 4.22° de ve serbest yiizey enerjisi sonuglar1 Cizelge 4.23” de verilmistir.

Cizelge 0.22. Molibden disiilfit ince filmlerin paslanmaz gelik alttas iizerine temas agisi
sonugclari

PASLANMAZ CELIK KAPLAMASIZ | MoS2

Su 76,07° 93,51°
Formamide 41,57° 75,79°
Etilen glikol 41,21° 71,28°
Diodametan 60,35° 46,84°

Cizelge 0.23. Molibden disiilfit ince filmlerin paslanmaz gelik alttas lizerinde serbest
ylizey enerjisi sonuglari

PASLANMAZ CELIK | KAPLAMASIZ (mN/m) | MoS; (mN/m)
Acid-Base 36,28 33,39
Equation of State 38,03 29,15
OWRK/Fowkes 39,21 33,29
Wu 42,47 35,85
Zisman 31,03 26,22

4.4.3.5. Asinma testi

Ball-on disk yontemi ile malzeme yiizeylerinde meydana gelen asinma ile siirtiinen
yiizeyden malzeme kaybi belirlenmektedir. Ball-on disk testi i¢in kullanilan cihaz CSM
Instrument Tribometer cihazidir. Testlerde karsi siirtiinme elemani olarak 3 mm boyutunda

tungsten karbiir (WC) bilye kullanilmistir.
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Testler %35 nem oraninda 25 “C hava kosullarinda, 1 N yiik altinda 2,49 mm degme
cap1 ile 2 cm/s hizinda gerceklestirilmistir. Sekil 4.23” te molibden disiilfit kaplanmis

paslanmaz celik metalinin siirtiinme katsayis1 grafigi verilmistir.
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Sekil 0.23. Molibden disiilfit ince filmlerin paslanmaz ¢elik alttas {izerine siirtiinme grafigi.

4.4.4. Titanyum iizerine molibden disiilfit ince filmlerin test sonuglari

4.4.4.1. XRD analizi

X-Isinimi1 kirinim deseni (XRD) analizi ile ince filmlerin kristal yapisi incelenmistir.
Analiz i¢in Panalytical EMPYREAN marka XRD cihazi kullanilmigtir. Titanyum tizerinde
gergeklestirilen molibden disiilfit kaplamalarini XRD ¢izelgesi incelendiginde 37,00
(Musaoglu vd., 2018), 63,04 (Hussain vd., 2018), 78,58 (Hussain vd., 2018) 26 degerlerinde
MoS: pikleri, 40,16 (Kumar vd., 2016) 26 degerinde MoO3 piki ve 52,93 (Lopez-Pérez vd.,
2014), 70,63 (Morris vd., 1981) 20 degerlerinde MoO> pikleri gézlemlenmistir. XRD

sonuglar1 Cizelge 4.24’ te verilmistir.
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Cizelge 0.24. Molibden disiilfit ince filmlerin titanyum alttas lizerine XRD c¢izelgesi

MoS; -Ti
20 Faz Miller
Indisleri
36,00 MoS; (012)
40,16 MoO3 (060)
52,93 MoO; (211)
63,04 MoS: (107)
70,63 MoO; (-323)
78,57 MoS; (109)

4.4.4.2. RAMAN kaymasi analizi

RAMAN kaymasi analizi, molekiil i¢indeki baglarin, bu baglar iizerine diisiiriilen
15181 esnek olmayan sekilde sagmast yontemine gore ¢alisir ve analiz i¢in kullanilan cihaz
Renishaw inVia RAMAN Microscope cihazidir. RAMAN analiz sonuglarina gore Aig ve
Eog pikleri Sekil 4.24.” te verilmistir.

Siddet (Say1)

200 300 400 500 600
Raman Kaymasi (cm™)

Sekil 0.24. Molibden disiilfit ince filmlerin titanyum alttas {izerine RAMAN kaymasi
sonugclari
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4.4.43. AEM

MoS; kaplamali yiizeylerde Ambios Q-Scope atomik kuvvet mikroskobu cihazi
kullanilarak yiizey 6l¢timleri alinmistir. 2 pm x 2 um alanda gerceklestirilen 6l¢timler ile iki
ve li¢ boyutlu goriintiisii elde edilmistir. Ortalama piirtizlilik/yiikseklik (Z) 70 nm olarak
belirlenmistir. Titanyum alttas tizerinde gergeklestirilen MoS> kaplamalarin 2D-3D yiizey

goriintiileri, histogram grafigi ve ylizey karakterizasyonu Sekil 4.25.” te verilmistir.

a) " 116.9nm b)
0.5um—| 4 116.9nm
B ,
1.0pm 0*._ 4 ‘ “
0.5”;«]\\ \.‘
1.5um— h 1.0 m - //_7,./-/2'_"(;,,.‘“
Hm . H \\(\\ - 7‘/,./"""// 1.5um
2 1.5um> -+ 1.0pm
2.0pm 7 [ . [ : \\‘t/ “0.5um
0  05um 1.0pm 1.5pm  2.0um 2.0umo
C) d) Ortalama ylikseklik 70 nm
S RMSD (Sq) 14 nm
Ortalama sapma (Sa) 11 nm
s Maksimum sapma 70 nm
3 Carpiklik (Ssk) -0,1
Kurtosis (Skr) 0,9
Tepe (Sp) 46 nm
o % m % 4 % w0 70 % @ w0 m w Cukur (Sv) 70nm
Z(nm) Tepe — Cukur (St) 116 nm

Sekil 0.25. Titanyum iizerine molibden disiilfit kaplamanin, a) 2D goriintiisii b) 3D
gorilintiisii ¢) Histogram grafigi d) Yiizey karakterizasyonu
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4.4.4.4. Temas acis1 analizi

Temas ag1s1 analizi ile ylizeyin 1slanabilirlik derecesi belirlenir. Bu aginin biiytikliigii
kohezyon ve adezyon kuvvetlerinin biiyiikliigiine bagl olarak degismektedirler. Temas agis1
testi icin kullanilan cihaz Attension Tensiometer Theta Lite cihazidir. Temas agisi test

sonuglar1 Cizelge 4.25.” de ve serbest ylizey enerjisi sonuglar1 Cizelge 4.26.” da verilmistir.

Cizelge 0.25. Molibden disiilfit ince filmlerin titanyum alttas tizerine Temas agis1 sonuglari.

TITANYUM KAPLAMASIZ | MoS;
Su 12,23° 97,41°
Formamide 39,56° 78,93°
Etilen glikol 40,41° 71,04°
Diodametan 49,41° 53,36°

Cizelge 0.26. Molibden disiilfit ince filmlerin titanyum alttag {izerinde serbest yiizey enerjisi
sonugclari

TITANYUM KAPLAMASIZ (mN/m) | MoSz (mN/m)
Acid-Base 29,61 31,26
Equation of State | 47,97 27,56
OWRK/Fowkes | 56,76 30,68
WU 63,28 33,19
Zisman 76,49 25,98

4.4.4.5. Asinma testi

Ball-on disk yontemi ile malzeme yiizeylerinde meydana gelen asinma ile siirtiinen
yiizeyden malzeme kaybi belirlenmektedir. Ball-on disk testi i¢in kullanilan cihaz CSM
Instrument Tribometer cihazidir. Testlerde karsi siirtlinme elemani olarak 3 mm boyutunda

tungsten karbiir (WC) bilye kullanilmustir.
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Sekil 0.26. Molibden disiilfit ince filmlerin titanyum alttas {izerine siirtiinme grafigi.

Testler %35 nem oraninda 25 “C hava kosullarinda, 1 N yiik altinda 2,49 mm degme
capt ile 2 cm/s hizinda gerceklestirilmistir. Sekil 4.26° da molibden disiilfit kaplanmig

paslanmaz celik metalinin siirtlinme katsayis1 grafigi verilmistir.
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5. SONUC VE ONERILER

Giinlimiizde siirtinmeden kaynakli enerji kayiplarini ve dogan maliyet kalemlerini
azaltmak ic¢in hazirlanmis bu tez ¢alismasi neticesinde cesitli metal pargalar ilizerinde bor

nitriir (BN) ve molibden disiilfit (MoS?) kaplamalar kullanilmistir.

Bu tez caligmasinda metal olarak aliiminyum (1050-2,5mm), paslanmaz ¢elik (304-
2mm), nikel (625-2mm) ve titanyum (grade2-1mm) tercih edilmistir. Kaplamalar esnasinda
karsilastirma yapilabilmesi i¢in BN kaplama islemi esnasinda dort metal ayni1 anda cihaza

yerlestirilmistir. MoS; kaplama islemi i¢inde ayni islem gergeklestirilmistir.

Uretilen ince filmler iizerinde XRD, AFM, RAMAN, temas acisi, siirtiinme

Olctimleri gerceklestirilmistir. Bu test sonuglar1 neticesinde elde edilen veriler sonucunda;

Aliiminyum metali {izerindeki BN kaplamasinda XRD 6l¢iimleri sonucu h-BN, BN
ve B12N12 pikleri gozlemlenmistir. RAMAN kaymasi 6lgtimleri de iiretilen ince filmin h-BN
oldugunu gostermistir. Yiizey topografisi i¢in gerceklestirilen 10x10 pm alanda AFM
Ol¢iimleri sonucunda 40 nm pik yapan bir Gaussian egrisi histogram grafiginde elde
edilmistir. Gaussian egrisi ve yiizey karakterizasyonu sonucunda kurtosis (Skr) pozitif deger
vermistir. Pozitif ¢ikan sonuglar neticesinde 10x10 pm alanda tepelerin daha fazla oldugunu
sOyleyebiliriz. Ayn1 alanda gergeklestirilen yiizey yiikselti standart sapmasi (RMS) degeri
11 nm’ dir. Carpiklik (Ssk) degerine gore ayni alanda -0,2 bir deger elde edilmistir. Negatif
degeri sonucunda filmin asimetrik ve cukur yogunlugunu ifade etmektedir. Skr ve Ssk
degerleri karsilastirildiginda Ssk degerini daha baskin oldugunu ve tepelerin daha yogun
oldugunu sdylenebilir. Dort sivi ile gergeklestirilen temas agist 6lgtimleri sonucunda temas
acilarinda artis gozlemlenmistir. Aliiminyum iizerinde olusturulan BN ince filmler en
yiiksek temas acist degeri olan 83,46 derecelik bir deger vermistir ve hidrofobik yapiya
yaklasmustir. Ball-on disk yontemi ile gergeklestirilen siirtiinme/asinma testleri sonucunda
BN kaplama 1,5 m’ lik 6l¢iimde, 0,8 m boyunca siirtiinme katsayisin1 0,31’de tutmustur.
Kaplamasiz aliiminyum 0,09 m sonra 6l¢lim ucu metalin i¢ine niifus etmeye baslamistir. BN

kaplama kaplamiz metale gore 0,71 m metalin ylizeyinde korumasini saglamistir.
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Nikel metali tizerindeki BN kaplamasinda XRD 6l¢iimleri sonucu h-BN, c-BN, -
B203, w-BN ve B12N12 pikleri gozlemlenmistir. RAMAN kaymasi dlgiimleri de iiretilen ince
filmin h-BN oldugunu yani yogunluk olarak h-BN gézlemlenmistir. Yiizey topografisi igin
gerceklestirilen 10x10 um alanda AFM o6l¢limleri sonucunda 5 nm pik yapan bir Gaussian
egrisi diger bir deyisle ortalama piiriizliilik/yliksekligi histogram grafiginde elde edilmistir.
Gaussian egrisi ve yiizey karakterizasyonu sonucunda kurtosis (Skr) pozitif deger vermistir.
Pozitif ¢ikan sonuglar neticesinde 10x10 pum alanda tepelerin daha fazla oldugunu
sOyleyebiliriz. Ayn1 alanda gergeklestirilen yiizey yiikselti standart sapmasi (RMS) degeri
1,1 nm’ dir. Carpiklik (Ssk) degerine gore ayni alanda 0,1’ lik bir deger elde edilmistir.
Pozitif degeri sonucunda filmin asimetrik ve tepelerin yogunlugunu ifade etmektedir.
Asimetriklik Gaussian ve Ssk degerleri goz oniine alindiginda diisiik oldugu sdylenebilir,
fakat tam simetriklikten bahsedilemez. Skr degeri 0,6 olup, Skr degeri de ince film iizerinde
tepelerin ¢cogunlukta oldugunu gostermektedir. Dort sivi ile gerceklestirilen temas agisi
Olclimleri sonucunda temas agilarinda artis gozlemlenmistir. Nikel iizerinde olusturulan BN
ince filmler en fazla temas agisinin artimi 62,6 derecelik bir degeri etilen-glikol ile
saglanmistir. BN kaplama 3 m’ lik 6l¢iimde 0,30’ luk siirtlinme katsayisini sabit tutmustur.
Kaplamasiz nikel 0,20 siirtinme katsayisini ile baglamig 1,20 m’ ye kadar kaplamali
numuneye gore daha diisiik siirtlinme 6zelligi gostermistir. 1,20 m’ den sonra 0,46 siirtiinme
katsayisi ile siirtiinme 6zelligi gostermeye baslamistir. BN kaplama 3 m boyunca siirtiinme
katsayisini sabit tutarak iyi bir kalicilik sergilemistir. BN kaplama nikel metali iizerinde
uygunlugunu gostermistir. Ayrica siirtlinme grafiginde dalgalanmanin az olmasi, yiizey

plirtizliilligiiniin azaltildigin1 da bir géstermistir.

Paslanmaz c¢elik iizerindeki BN kaplamasinda XRD o6l¢iimleri sonucu h-BN, c-BN
ve B12N12 pikleri gbzlemlenmistir. RAMAN kaymasi 6l¢iimleri de iiretilen ince filmin h-BN
oldugunu yani yogunluk olarak h-BN g6zlemlenmistir. Yilizey topografisi ig¢in
gerceklestirilen 10x10 um alanda AFM 6l¢timleri sonucunda 314 nm pik yapan bir Gaussian
egrisi diger bir deyisle ortalama piiriizliiliik/ytliksekligi histogram grafiginde elde edilmistir.
Gaussian egrisi ve ylizey karakterizasyonu sonucunda kurtosis (Skr) pozitif deger vermistir.
Pozitif ¢ikan sonuglar neticesinde 10x10 pum alanda tepelerin daha fazla oldugunu
sOyleyebiliriz. Ayn1 alanda gercgeklestirilen yiizey yiikselti standart sapmasi1 (RMS) degeri
74 nm’dir. Carpiklik (Ssk) degerine gore ayni alanda -0,1” lik bir deger elde edilmistir. Ssk

degeri sonucunda g¢ukur ¢ogunlugu oldugu gdzlemlenmistir. Negatif degeri sonucunda
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filmin asimetrik ve ¢ukurlarin yogunlugunu ifade etmektedir. Skr degeri 2,2 olup, Skr degeri
de ince film iizerinde tepelerin ¢ogunlukta oldugunu gostermektedir. Ssk ve Skr degerleri
karsilastirildiginda Skr degerinin yiiksek olmasi sonucunda 6l¢iim alinan alanda tepelerinin
cogunlukta oldugu soOylenebilir. Dort sivi ile gergeklestirilen temas agist Olglimleri
sonucunda temas agilarinda artig gézlemlenmistir. Paslanmaz ¢elik iizerinde olusturulan BN
ince filmler en yiliksek temas acisinin artimi 108 derecelik bir degeri su ile saglanmistir.
Paslanmaz ¢elik BN kaplama ile hidrofobik 6zellik kazanmistir. BN kaplama paslanmaz
celik izerinde 3 metre boyunca 0,18 siirtiinme katsayis1 gostermistir. Kaplamasiz paslanmaz
celik 0,16 siirtiinme katsayist gostermistir. BN kaplama siirtiinme katsayis1 olarak
kaplamasizdan 0,02 daha fazladir. BN kaplamasimi grafigi incelendiginde kaplamali
yiizeyde dalgalanma daha azalmis ve dogrusal bir grafige yonelim gostermektedir. Bu daha

ylizey piirlizliiliglinii azalttigin1 géstermektedir.

Titanyum alttas lizerindeki BN kaplamasinda XRD o6l¢timleri sonucu h-BN, BN ve
B12N12 pikleri gozlemlenmistir. RAMAN kaymasi 6l¢timleri de iiretilen ince filmin h-BN
oldugunu yani yogunluk olarak h-BN gdzlemlenmistir. Yiizey topografisi igin
gergeklestirilen 10x10 um alanda AFM o6l¢limleri sonucunda 396 nm pik yapan bir Gaussian
egrisi diger bir deyisle ortalama piirtizliiliik/yiiksekligi histogram grafiginde elde edilmistir.
Gaussian egrisi ve ylizey karakterizasyonu sonucunda kurtosis (Skr) pozitif deger vermistir.
Pozitif ¢ikan sonucglar neticesinde 10x10 pm alanda tepelerin daha fazla oldugunu
sOyleyebiliriz. Ayn1 alanda gerceklestirilen yiizey yiikselti standart sapmasi1 (RMS) degeri
106 nm’ dir. Carpiklik (Ssk) degerine gore ayni alanda -0,1” lik bir deger elde edilmistir. Ssk
degeri sonucunda g¢ukur ¢ogunlugu oldugu gozlemlenmistir. Negatif degeri sonucunda
filmin asimetrik ve c¢ukurlarin yogunlugunu ifade etmektedir. Oldukca diisiik ¢ikan Ssk
degeri ile ince filmin simetrik yapiya yakin oldugu ifade edilebilir. Skr degeri 1,2 olup, Skr
degeri de ince film iizerinde tepelerin ¢ogunlukta oldugunu géstermektedir. Ssk ve Skr
degerleri karsilastirildiginda Skr degerinin yiliksek olmasi sonucunda 6l¢iim alinan alanda
tepelerinin ¢ogunlukta oldugu sdylenebilir. Titanyum alttas lizerinde olusturulan BN ince
filmler en yiiksek temas acgisinin artim1 76,71 derecelik bir degeri su ile saglanmigtir. BN
kaplama titanyum iizerinde 2 m’ lik Olgiimde 0,45 siirtlinme katsayis1 gostermektedir.
Kaplamasiz titanyum ortalama 0,52 siirtlinme katsayis1 gostermektedir. Titanyum {izerine
BN kaplama siirtinme grafigi incelendiginde BN kaplama yiizey piirtizliiligiinti azaltarak

stirtlinmenin daha sabit kalmasini saglamis ve dalgalanmalar1 6nlemistir.
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Aliiminyum metali tizerindeki MoS; kaplamasinda XRD &lgiimleri sonucu MoS; piki
gozlemlenmistir. RAMAN kaymasi 6l¢timleri de iiretilen ince filmin Mo-S baglantili yap1
oldugunu gozlenmistir. Yiizey topografisi i¢in gerceklestirilen 2x2 pum alanda AFM
Ol¢iimleri sonucunda 16 nm pik yapan bir Gaussian egrisi histogram grafiginde elde
edilmistir. Gaussian egrisi ve yiizey karakterizasyonu sonucunda kurtosis (Skr) 0,5 lik
pozitif deger vermistir. Pozitif ¢ikan sonuglar neticesinde 2x2 um alanda tepelerin daha fazla
oldugunu soOyleyebiliriz. Ayn1 alanda gerceklestirilen yiizey ylikselti standart sapmasi
(RMS) degeri 4 nm’dir. Carpiklik (Ssk) degerine gore ayni alanda 0,1 bir deger elde
edilmistir. Pozitif degeri sonucunda filmin asimetrik ve tepe yogunlugunu ifade etmektedir.
Dort sivi ile gergeklestirilen temas acisi Ol¢limleri sonucunda temas acilarinda artis
gozlemlenmistir. Aliiminyum {izerinde olusturulan MoS: ince filmler en yiiksek temas agis1
degeri olan 100,46 derecelik bir deger vermistir ve hidrofobik yap1 sergilemistir. MoS>
kaplama, BN kaplamaya kiyasla aliiminyum tizerinde efektif bir etki gdsterememistir. 0,08
m’ de pin metalin i¢ine niifus etmeye baslamistir. Aliminyum daha once 6l¢iilen sertlik
Ol¢timlerinde 49 Hv sertlik sonucu verdigi i¢in yumusak bir malzeme oldugundan siirtiinme

Olgtimleri kisa siirmiistiir.

Nikel alttas iizerindeki MoS» kaplamasinda XRD &lgiimleri sonucu MoS2, M015S19
pikleri gbzlemlenmigtir. RAMAN kaymasi 6l¢iimleri de iiretilen ince filmin Mo-S baglantilt
yapt oldugunu gozlenmistir. Yiizey topografisi icin gerceklestirilen 2x2 um alanda AFM
Ol¢iimleri sonucunda 22 nm pik yapan bir Gaussian egrisi histogram grafiginde elde
edilmistir. Gaussian egrisi ve ylizey karakterizasyonu sonucunda kurtosis (Skr) 0,415’ lik
pozitif deger vermistir. Pozitif ¢ikan sonuglar neticesinde 2x2 um alanda tepelerin daha fazla
oldugunu sodyleyebiliriz. Ayn1 alanda gergeklestirilen ylizey yiikselti standart sapmasi
(RMS) degeri 9 nm’ dir. Carpiklik (Ssk) degerine gore ayni alanda 0,6 lik bir deger elde
edilmistir. Pozitif degeri sonucunda filmin asimetrik ve tepe yogunlugunu ifade etmektedir.
Dort sivi ile gerceklestirilen temas agis1 Olglimleri sonucunda temas agilarinda artis
gozlemlenmistir. Nikel alttaglarda iizerinde olusturulan MoS: ince filmler en yiiksek temas
acis1 degeri olan 91,57 derecelik bir deger vermistir ve hidrofobik yap1 sergilemistir. MoS;
kaplama 3 metrelik 6l¢iimde 2,70 m’ ye kadar 0,27’ lik siirtiinme katsayisi sergilemektedir.
Kaplamasiz nikel 0,20 siirtiinme katsayisini ile baslamis 1,20 m’ ye kadar kaplamali
numuneye gore daha diigsik sirtinme Ozelligi gostermistir. MoS> kaplamalar BN

kaplamalara gore daha az siire dayanim sergilemistir.



82

Paslanmaz ¢elik tizerindeki MoS; kaplamasinda XRD 6l¢timleri sonucu MoSz, MoO>
pikleri gézlemlenmistir. RAMAN kaymasi dl¢iimleri de iiretilen ince filmin Mo-S baglantili
yapt oldugunu gozlenmistir. Yiizey topografisi i¢in gerceklestirilen 2x2 um alanda AFM
Ol¢iimleri sonucunda 56 nm pik yapan bir Gaussian egrisi histogram grafiginde elde
edilmistir. Gaussian egrisi ve yiizey karakterizasyonu sonucunda kurtosis (Skr) -0,1 lik
negatif deger vermistir. Negatif ¢cikan sonuglar neticesinde 2x2 um alanda ¢ukurlarin daha
fazla oldugunu soyleyebiliriz. Ayni alanda gergeklestirilen ylizey yiikselti standart sapmast
(RMS) degeri 17 nm’ dir. Carpiklik (Ssk) degerine gore ayni alanda -0,1’ lik bir deger elde
edilmistir. Negatif degeri sonucunda filmin asimetrik ve cukur yogunlugunu ifade
etmektedir. Dort siv1 ile gergeklestirilen temas agis1 6l¢limleri sonucunda temas agilarinda
artis gozlemlenmistir. Paslanmaz gelik iizerinde olusturulan MoS: ince filmler en yiiksek
temas agis1 degeri olan 93,51 derecelik bir deger vermistir ve hidrofobik yap1 sergilemistir.
MoS2 kaplama paslanmaz ¢elik tlizerinde 3 m boyunca 0,25 siirtiinme katsayist
gostermektedir. Kaplamasiz paslanmaz c¢elik 0,16 siirtinme katsayis1 gostermistir.
Paslanmaz ¢elik yilizeyinde bulunan oksitli bilesik tabaka sayesinde daha diisiik siirtiinme

gostermistir. Ayrica bu tabakanin kaplamalarin yiizeyde etkisini azalttigi diistiniilmektedir.

Titanyum alttas izerindeki MoS; kaplamasinda XRD 6l¢timleri sonucu MoSz, MoO:
ve MoOspikleri gdzlemlenmistir. RAMAN kaymasi dl¢timleri de tiretilen ince filmin Mo-S
baglantili yap1 oldugunu gozlenmistir. Yiizey topografisi icin gerceklestirilen 2x2 pm alanda
AFM olgtimleri sonucunda 70 nm pik yapan bir Gaussian egrisi histogram grafiginde elde
edilmistir. Gaussian egrisi ve ylizey karakterizasyonu sonucunda kurtosis (Skr) 0,8” lik
pozitif deger vermistir. Pozitif ¢ikan sonuglar neticesinde 2x2 um alanda tepelerin daha fazla
oldugunu soyleyebiliriz. Ayn1 alanda gercgeklestirilen ylizey yiikselti standart sapmasi
(RMS) degeri 14 nm’ dir. Carpiklik (Ssk) degerine gore ayni alanda -0,1’ lik bir deger elde
edilmistir. Negatif degeri sonucunda filmin asimetrik ve cukur yogunlugunu ifade
etmektedir. Skr ve Ssk degerleri géz onilinde bulunduruldugunda yiiksek Skr degeri ile
tepelerin cogunlukta oldugunu sdyleyebiliriz. Dort sivi ile gergeklestirilen temas agisi
Olctimleri sonucunda temas agilarinda artis gozlemlenmistir. Titanyum alttas {izerinde
olusturulan MoS: ince filmler en yliksek temas acis1 degeri olan 97,41 derecelik bir deger

vermistir ve hidrofobik yapi sergilemistir. M0S2 kaplama titanyum tiizerinde 2 m’ lik
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ol¢iimde 0,40 m’ ye kadar 0,15’ lik siirtlinme katsayisini korumus ama 0,40 m” den itibaren

kaplama etkisi azalarak kaplamasiz titanyumun siirtiinme katsayisi 0,52 civarina gelmistir.

Gergeklestirilen tiim kaplamalarda, kaplama islemi gerceklestirilmeden 6nce yiizey
temizligi gergeklestirilmemesi siirtlinme grafiklerinde yilizeyden kaynakli dalgalanmalara

neden olmus ve siirtiinme degerleri beklenildiginden az azalmistir.

Mahathanabodee ve arkadaglari siirtlinmeyi azaltma i¢in SS316L ¢eligine yiizde 10,
15 ve 20 oranlarinda 1200 °C sicaklikta 60 dakika h-BN ve MoS; katkilar1 yaparak
sinterleme calismas1 gergeklestirmistir. Yiizde 20 h-BN katkili ¢eligin siirtiinme katsayisi
0,55 olarak 0,1m/s hizda ol¢iilmiistiir. Yiizde 20 MoS> katkili ¢eligin slirtiinme katsayisi ise
1 olarak 0,1 m/s hizda 6l¢iilmiistiir. Ayni1 katki oranlarinda h-BN ve MoS;’ li ¢eligin 0,2 m/s
hizda siirtiinme degerleri sirasi ile 0,7 ve 0,9 olarak ol¢iilmistiir (Mahathanabodee, 2014).
Gergeklestirilen bu ¢alisma sonucu ile tez calismasi karsilastirildiginda, tez calismasinda
kullanilan kaplamanin c¢elik i¢in daha uygun oldugunu sdéylemek miimkiindiir. Tez
calismasinda celik lizerinde elde edilen h-BN ve MoS; kaplamalarinin siirtiinme degerleri
sirast ile 0,2 ve 0,3’ tiir. Celigin siirtiinmenin azaltilmasi i¢in sinterleme yontemi yerine

kaplama islemi yapilmasinin daha iyi sonuglar verecegi ortaya ¢ikmaistir.

Zhao ve arkadaslarin plazma sprey yontemini kullanarak C45 828HV sertlikte gelik
tizerine, Yttria Stabilize Zirkonya(YSZ)/h-BN kompozit kaplama ¢alismasinda 0,3 um, 0,6
um ve 4 um partikiil biyiikliginde h-BN, YSZ’ ye yilizde 1,2,5, ve 8 konsantrasyonunda
eklenerek kaplamalar olusturulmustur. Bu kaplamalarin i¢inde en iyi sonucu 6N kuvvet
altinda 0,3pum partikiil boyutlu %5 h-BN katkili kaplama 0,42 siirtiinme katsayis1 vermistir
(Zhao, 2018). Bu tez c¢alismasinda kullanilan 220 HV sertlikli 306 c¢eligin iizerinde
olusturulan 0,20 siirtiinme katsayili h-BN ve 0,30 siirtiinme katsayili MoS» kaplamaya gore
yiiksek bir siirtinme katsayisi vermistir. Zhao ve arkadaslarinin ¢alismasinda kullanilan
metal sertligine gore daha diisiik bir siirtiinme degeri vermesi gerekirken bu tez caligmasinda

kullanilan sonuglara gore daha az degerlerde kalmistir.
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Chen ve arkadaslar1, h-BN katkili stelit-6 kaplamalarini Cr12MoV ¢eliginin lizerinde
1100 um kalinlikta gerceklestirmistir. Bu ¢alismada 75 pum partikiil boyutlu stelit-6, 7 um
boyutlu h-BN ve 3 um boyutlu NbC kullanilmustir. Lazer kaplama yontemi kullanilan bu
calismada stelit-6 ya %10 h-BN ve %10h-BN ile birlikte %30 NbC katkili kaplamalarda
gerceklestirilen siirtinme 6l¢timlerinde en diisiik siirtlinme degerini stelit-6” ya %10 h-BN
katkili kaplama 0,1 olarak vermistir. %10 h-BN ve %30 NbC katkil1 stelit-6 kaplama ise 0,6
stirtlinme katsayis1 degeri vermistir (Chen, 2019). Bu ¢alismada 1100 pum’ lik kalin kaplama
strtinme degerini yiikksek olarak azaltmistir. Bu tez calismasinda 160 nm kalinlikta
gerceklestirilen kaplama 0,2 siirtiinme degerini vermistir. ki ¢alisma arasindaki fark ise
Chen ve arkadaslarinin calismasinda yiiksek sicakliklarin kullanilmasidir. Bu tez
calismasina gore 6875 kat daha kalin bir kaplama ile siirtinme degerinde 2 kat fark elde

edilmesi, tez ¢calismasinda kullanilan yontemin daha uygun oldugunu gostermektedir.

Yuan ve arkadaslan siirtlinmeyi azaltma igin gergeklestirdigi ¢alismada titanyum
(Ti6242) alttas tercih edilmistir. H-BN ve polibronzilin (PBN — BaNsHe ) karistirilarak hizli
termal 1sitma firim1 kullanilarak 1200 °C’ de kaplama gergeklestirilmistir. Kaplanan
numuneler 200 °C’ de 1 saat bekletilmistir. Surtinme Ol¢timleri i¢in 360 °C’ de
gerceklestirilmistir. Bu veriler sonucunda kaplamasiz 0,72 olan siirtiinme degeri 0,35
degerine kadar azaltilmistir (Yuan, 2015). Bu yontem de kaplama igin kullanilan 1s1 ticari
hayatta metaller iizerine kaplama yaparken uygulanabilecek durumda degildir. Titanyum
metalli 6zel yerlerde kullanildig1 i¢in hazirlanan malzemelerin genlesme sorunu yasamasi
tercth edilmemesine neden olacaktir. Bu tez calismasinda kullanilan yontem ile titanyum
iizerine gergeklestirilen kaplamalarin siirtinme degeri 0,49 olarak Ol¢iilmiistiir. Bu deger
olmasina karsin sistemde herhangi bir 1s1 kullanilmamasi ticari olarak hassas dl¢iimlerle

calisilan metal sektorii icin daha uygun hale gelmektedir.

Spalvin ve arkadasinin siirtlinmeyi azaltma i¢in gergeklestirdigi ¢alismada sagtirma
teknigi kullanilarak MoS; kaplama gerceklestirilmistir. Sagtirma teknigi alarak anlatilan
sistem triod sagtirma sistemi olarak da kabul edilebilmektedir. Alttas olarak Ni-Cr ve
Neobiyum kullanilmistir. Bu sistemde 10! torr basingli vakum odas1 ve bu oda 371 °C
isitilarak  kaplama islemi gerceklestirilmistir. Olusturulan ince filmler 200-300 nm

civarindadir. Bu islemle olusturulan ince filmlerin siirtiinme katsayisi 0,09 olarak
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belirlenmistir (Przybyszewski, 1967). Vickers’ e gore sertligi 1300 MPa olan Neobiyum
kullanilmas: siirtinme degerinin diisiik ¢ikmasinda biiyiik etken oldugu diisiiniilebilir. Bu
tez ¢alismasinda karsilastirma yapabilecegimiz en yakin MoS; siirtlinme degeri 0,15 olarak
titanyum tizerindedir. Tez ¢alismasinda kullanilan titanyum ile Spalvin’ in ¢alismasinda
kullanilan neobiyum metallerinin yakin sertlik degerleri ve tez ¢aligmasinda polisleme
yapilmamasi iki ¢calisma arasinda 0,06’ lik bir fark olusturmaktadir. Fakat tez ¢alismasinda

1sinin kullanilmamasi birgok sektor i¢cin daha avantajlidir.

Jean-Michel Martin siirtlinmeyi azaltic1 kaplamalarin olusturulmasin ultra yiiksek
vakum sisteminde yiiksek frekansli sagtirma teknigini kullanmistir. Bu ¢alismasinda c¢elik
ve silikon alttaslari tercih etmistir. Siirtlinme 6l¢iimlerinde vakum ortami tercih eden Jean,
ultra yiiksek vakumda (1071° mbar) siirtiinme degerini 0,001 olarak elde ederken, 1 mbar
ortaminda gerceklestirdigi siirtinme Olgiimlerinde 0,014 lik siirtinme degerini
Ol¢timlemistir (Martin, 2007). Bu tez ¢alismasinda siirtiinme 6l¢timleri 1013 mbar’ da 0,35
stirtiinme katsayis1 gozlemlenmistir ve Jean’ in ¢alismasina gore yliksek siirtiinme degerleri
vermistir. Jean’in c¢alismasi ve bu tez ¢aligmasi birlikte diisliniildiigiinde vakum degerleri

arttirildikca stirtinme degerleri de azalmaktadir.

Bhattacharya ve arkadaslan siirtlinmeyi azaltmak i¢in DC magnetron sactirma ve
iyon demet karistirma tekniklerini kullanarak MoS; kaplamalar1 NaCl, ZrOa, Si, SisN4 ve
elmas iizerinde gerceklestirmistir. Iyon demet karistirma yontemiyle 50 nm kalmliklarla
kaplamalar olusturma islemi tekrarlanarak toplamda 2 p kaplama kalinlig1 elde edilmistir.
DC magnetron yontemi ile 750 nm kaplama kalinlig1 elde edilmistir. SisNg4 lizerinde 2 N
kuvvet ile gerceklestirilen siirtiinme 6l¢iimlerinde DC magnetron sagtirma yontemi ile 1000
tura kadar 0,15 daha sonra artmaya baslamustir. Iyon demet karistirma yénteminde 0,24 ile
baslayan siirtlinme degeri 1000 tura kadar parabolik olarak 0,05 siirtinme degerine kadar
azalmistir (Bhattacharya, 1993). Iyon demeti yonteminde 50 nm seklinde tekrarlanan

kaplamalar ile filmin olusturulmas: siirtiinmenin daha iyi azaltilabilecegini gostermistir.

Bu tez ¢alismasinda da bu yontemin denenmesi ile slirtiinmenin daha azaltilabilecegi
diisiiniilmiistiir. Genel olarak gerceklestirilen kaplamalar siirtiinme sorununa farkl

sekillerde ¢oziimler olusturmustur.
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Siirtlinmenin azaltilmasinda kaplama yapilacak malzemenin sertli§inin 6énem arz
ettigi goriilmistiir. Sertlikten sonra malzeme yiizeyini etkisi onemlidir. Diger ¢alismalar ile
karsilastirildiginda, h-BN malzemesinin yiiksek sicakliklarda daha diisiik siirtiinme degerleri
verdigi gozlemlenmistir. Artan vakum degerleri ile siirtlinmenin azaltilabilecegi
goriigmiistiir. Ayrica diger tim yontemler ile karsilastirildiginda kullanilan alttagin sert

secilmesi ve yiizeyinin polislenmesi gerektigi onerilebilir.
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