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ALASIM (Mo-Cu), KATOT KULLANARAK (Mo-N-Cu) NANOKOMPOZIT
KAPLAMALARIN ARK FiZiKSEL BUHAR BIRIiKTIRME YONTEMI iLE
URETIiMi VE KARAKTERIZASYONU

OZET

Nanokompozit kaplamalar gelistirilmis mekanik Ozelliklere sahip olmalar1 ve
kimyasal olarak inert bir yap1 sergilemeleri dolayisiyla siirtlinme ve aginma direncini
azaltmaktadirlar. Mo-N-Cu kaplamalar 6zellikle yagli ortamda iistiin aginma ve
sirtiinme Ozellikleri sergilemektedir. Bu kaplamalar1 farkli fiziksel buhar biriktirme
yontemleri kullanarak tiretmek miimkiindiir. Farkli kaplama yontemlerinin iiretim
amact ile kullanilmasi halinde kaplamalarin yapisal ve fiziksel oOzelliklerinde
degisiklikler olmas1 beklenen bir durumdur.

Bu ¢alismada, alasim katot kullanarak katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemi
ile Mo-N-Cu kaplamalar tiretilmis ve tanimlanmistir. Bu kaplamalar manyetik alanda
sicratma yontemi ile lretilen Mo-N-Cu kapli numuneler ile yapisal ve mekanik
Ozellikleri g6zoniine alinarak karsilastirilmastir.

Ark FBB yontemi ile yapilan kaplamalarda toz metaliirjisi yontemi ile iiretilen ve at
%10 bakir iceren katotlar kullanilmigtir. Kaplamalar iki farkli katot akimi kullanarak
(100 ve 120A) 100 V bias voltaji altinda, 450-500 C sicaklikta, 5 mtorr azot
basincinda yapilmistir. Kaplamalar yiiksek hiz ¢eligi taban malzemeler iizerinde
biriktirilmistir. Toplam kaplama siiresi 60 dakikadir. Manyetik alanda sigratma
yontemi ile Uretilen kaplamalar ise ticari olarak iiretilmis kaplama 6rnekleridir.

Iki farkli yontemle iiretilen kaplamalar, XRD yontemi kullamlarak yapisal olarak
tanimlanmistir. Numunelerin lizerinde kaplama kalinlik, sertlik lgiimleri yapilmus,
yapisma Ozellikleri belirlenmis ve kirik yiizey ve kesit incelemeleri yapilmustir.
Kaplamalarin aginma 6zellikleri disk iizerine pim yontemi kullanilarak yagli ortamda
incelenmistir.

XRD sonuglarina gére manyetik alanda sigratma ve 100 A katot akimi kullanilarak
yapilan kaplamalarin kiibik Mo,N yapisinda oldugu, 120 A katot akimi kullanilarak
tiretilen kaplamalarin ise kiibik Mo,N ve hekzagonal MoN karisimi halinde oldugu
belirlenmistir. Tiim kaplamalara ait piklerde dgisik oranlarda diisiik agilara dogru
kaymalarin varlig1 kaplamalarin basma yoniinde i¢ gerilme igerdigini gostermistir.

Ark FBB yontemi ile iiretilen kaplamalarin sertlikleri beklenildigi iizere daha
yuksektir ve 26-28 GPa araliginda degismektedir. Manyetik alanda sigratma yontemi
ile iiretilen kaplamalrin sertlikleri ise 19-20 GPa araligindadir.

Kaplamalarin kirik yiizeyleri incelendiginde ark yontemi ile {iiretilen kaplmalarin
tamamen es eksenli yapiya doniistiigii ve kolonsal yapinin ortadan kalktigi, manyetik
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alanda sigratma ile {iretilen kaplamalarda ise kolonsal yapmin hala varligim
stirdiirdiigii gdzlenmistir.

Kaplamalar1 yapisma o6zellikleri hem Rockwell C hem de ¢izik yontemi kullanilarak
incelenmistir. Sonuglar her iki tiir kaplamanin da ylizeye yapigsma &zelliklerinin iyi
oldugu belirlenmistir.

Kaplamalarin, yiiksek hiz ¢eligi pimler kullanilarak, 20 N ytiik altinda ve 2cm/s hizla
formiile edilmis yagda yapilan asinma deneyleri sonucunda tiim kaplamalarin
oldukca diisiik stirtiinme katsayilar1 (0.03-0.06) verdigi belirlenmistir. Deney oncesi
kaplamalarin yiizeyleri 2500-4000 grid SiC zimpara kullanilarak parlatilmistir.
Asinma deneyleri sonucu siirtiinme katsayilar elde edilmistir. TUm kaplamalarda ve
karsit yiizeylerde asinma izlerine rastlanmamustir.

Sonug olarak her iki kaplama yontemi kullanilarak yapilan kaplamalarin benzer
asinma davranigt gosterdikleri belirlenmistir. Buna gére daha hizli kaplama olanagi
saglayan katodik ark yontemi kullanilarak bu kaplamalarin istenilen 6zelliklerde
tiretilebilecigi ortaya konulmustur.
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PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF Mo-N-Cu,
NANOCOMPOSITE COATINGS DEPOSITED BY ARC PVD USING (Mo-Cu)
ALLOY CATHODE

SUMMARY

Hardness of materials can be defined as resistance to deformation of materials. Upper
hardness limit of materials are related to their crystal structure rigidity.
Developments in technology require materials with high strength, hardness and
toughness, and that can preserve their stability at high temperature.

PVD coating techniques are widely used for the production of hard coatings. The
flexibity of the techniques for tuning composition and their ability of producing
compounds difficult to prepare by bulk production techniques made them very
suitable for the development of compounds with different properties. One of the
recent developments in this area is nanocomposite structures. Two main apporaches
are used for the production of nitride based hard coatings. One of them
iscodeposition of two hard immiscible phases like nc-TiN/a-SiyN,/a and nc-TiSi,,
which leads to hardness increase and refinement of the coating structure. Coatings
produced in this manner are now used by the industry for machining and high
temperature applications.

The other approach used for the production of nanocomposite coatings is
codeposition of one hard nitride based compound together with a soft metal which
does not produce nitrides. Examples of these coatings are Zr-Cu-N, Ti-Cu-N, Cr-N-
Cu, Mo-Cu-N and AI-Cu-N. The coatings produced by this approach also results in
an increased hardness and refinement of grain size. The industrial applicaiton of
these coatings are not as widespread as hard-hard nanocomposite coatings due to
their low oxidation resistance and their reactivity with the work piece during
machining processes. However, with a combined reserach activity conducted
collaboratively between our research group and Argonne National Laboratories the
outstanding property of Mo-N-Cu based coatings has been discovered. These
coatings showed a very promising property under lubricated contacts. They not only
gave low CoF but also did not wear away the counter bodies under boundary
lubrication conditions which made them a very good candidate for using on parts that
work under boundary or mixed lubricaiton conditions (piston rings, tappets, piston
pins etc) in the automotive industry. These coatings are produced in industrial scale
by magnetron sputtering technique using Mo-Cu alloy cathodes. This study aims to
produce the same coatings with CAPVD using Mo-Cu alloy cathodes for benefiting
from the higher deposition speed and better adhesion properties of CAPVD coated
films.

In this investigation high speed steel discs (HSS) are used as substrates. Substrates

are subjected to a polishing procedure for producing surfaces with a Ra of 0.14-0.15
pum. Before placing the samples into the vacuum chamber, they are cleaned in an hot
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alkaline bath ultrasonically and then dried in propanol.After evacuation of chamber
down to 5%10~° torr, the samples are heated and sputter cleaned by arc plasma of the
cathode with succesive application of -600, -800 and -1000 V. each for 1 min. This
process not only cleaned the sample surfaces further but also heated them to a
temperature of 450-500 C. After heating the samples the coating process is initated
by introducing nitrogen gas (5 mtorr nitrogen pressure) and lowering the bias voltage
to -100 V. Total deposition duration was 1 hour for all coatings. Only cathode
current was used as a parameter during the deposition. Two sets of samples are
prepared by using 100 A and 120 A cathode current. As cathodes Mo-10at% Cu
alloys cathodes produced by powder metallurgy technique was used. The magnetron
sputtered samples was obtained from a batch that was commercially produced using -
100 and -120 V bias voltage using Mo-Cu alloy targets.

Coated samples produced both by CAPVD and MS are then subjected to
characterization studies. Their structures are determined by XRD. The XRD
investigation are made in thin film mode of the diffractometer with angle of
incidence 2° by using CuKa radiation. Hardness measurements were conducted by
using an ultramichardness tester with depth sensing properties. Thickness of the
samples are measured with calotest technique. Their chemical composition are
analyzed with SEM equipped with EDS. Fracture cross sections of the samples are
prepared by breaking them after cooling in liquid nitrogen and investigated with
SEM. Adhesion properties of the coatings are measured by using both Rc and scratch
tests.

Tribological properties of the coating are determined in lubricated environments by
using pin on disc technique. Coated circular samples and high-speed steel pins are
used as disc and pin in the experiments. Before conducting the tests the surface of
samples are slightly polished by using 2500 and 4000 grid SiC paper. During this
process droplets that existed on the surface of the CAPVD coated samples are
removed. High loads (20N) and low speed (2cm/s) was used during the experiments
for ensuring the boundary lubrication conditions. As lubricant commercial fully
formulated 10W-40 synthetic oil was used. After the tests surfaces of both pin and
disc are investigated by optical 3D surface profilometer.

The XRD results showed that the coatings produced by arc PVD by using 100 A
cathode current and magnetron sputtering had cubic Mo;N structure. However, the
coating produced with a 120 A cathode current possesed a structure composed of a
mixture of hexagonal MoN and cubic Mo,N phases.

The hardness of the coatings showed a dependence on the coating method. Coatings
produced with CAPVD are comparably harder (26-28 GPa) than the magnetron
sputtered ones (19-20 GPa).

Although the copper contents of all the coatings were close to each other (8-12 at%)
the cross sections of the coatings showed appreciable differences; namely CAPVD
coatings possesed a very dense featureless structure, on the other hand the columnar
structure was still prevailing in magnetron sputtered coatings.

The results of Rockweel and scratch tests revealed that there was no adherence

problem for of all the coatings invsetigated in this study. The lubricated wear test
results showed that there was no appreciable difference on the tribological behavior
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of CAPVD and MS coatings rubbing against HSS pins. For all coating the CoF was
very low (0.03-0.06) and no wear was detected both on the disc and the pin. These
results are in accordance with the studies previously conducted in our group.

The results of this study has shown that it is possible to use alloyed Mo-Cu cathodes
for the production of Mo-N-Cu nanocomposites. These coatings are harder and
denser than the magnetron sputtered ones. The deposition duration is for achiving the
required coating thicknesses are low. However, there are substantial amount of
droplets on CAPVD coatings which require polishing for their removal. The heat
input arousing from the cathodes that are running at high currents leads to an
increase of the substrate temperatures above 400 C. This makes CAPVD process
unsuitable for substrates that may loose their mechanical properties by heating to
these temperatures. The tribological properties of the coating under boundary
lubrication conditions used in this study did not show any appreciable difference
when compared to the ones prepared by magnetron sputtering. As a result this study
clearly revealed that MoCu alloy cathodes can be used for the prodcution of Mo-N-
Cu coatings as an alternative to MS.
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1. GIRIS

Nanoteknoloji interdisipliner ve ¢ok genis alan olmasi nedeni ile biiyiik ve hizli bir
sekilde ilerlemektedir. Giiniimiizde nanoteknoloji arastirmalar1 sebebi ile ¢ok yeni
ve degisik ozelliklere sahip malzemeler {iretilmesi miimkiin hale gelmistir. Bu yeni
bilim dal1 kimya, fizik, bioloji, ve miihendislik dallarinin neredeyse hepsini kapsayip
ve bir araya getirmektedir.

Malzemelerin boyutlar1 nano seviyesine geldiginde tane boyutlarinda olan manyetik,
elektrik, optik, mekanik ve kimyasal 0zelliklerinde ciddi degisimlerin s6z konusu
oldugu saptanmuistir.

Nanokompozit kaplamalar gelistirilmis mekanik o6zelliklere sahip olmalar1 ve
kimyasal olarak inert bir yap1 sergilemeleri dolayisiyla siirtiinme ve asinma direncini
azaltmaktadirlar.

Cesitli kaplama yontemlerinden yaygin olarak kullanilanlan yontemlerden birisi
Fiziksel Buhar Biriktirme (FBB) teknigidir. FBB teknigi ile iiretilen ince sert seramik
kaplamalar, {istiin fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zelliklerinden dolayi bir ¢ok alanda
kullanilmaktadirlar. FBB’ ile kaplanan malzemeler igerisinde nitriirler ve karbiirler,
kaplandiklar1 althlk malzemelerine iyi yapigsma ozelligi gostermeleri, asinma
0zelliginin son derece iyi olmasindan dolay1 teknolojik olarak en ¢ok kullanilan
kaplama c¢esitleri olarak tanimlanmaktadirlar.

Bu c¢alismada, %10 Cu igeren alasim (Mo,Cu)katot ile katodik ark fiziksel buhar
biriktirme yontemiyle iiretilmis olan Mo-N-Cu kapli numunelerin ve manyetik
alanda sigratma yontemiyle kaplanan numunelerin yagli ortam igerisindeki aginma
ozellikleri karsilastirilmastir.

Taban malzeme olarak yiiksek hiz celigi (YHC) kullanilmigtir. Mo-N-Cu kaph
numunelerin XRD, SEM (Taramali Elektron Mikroskobu)-EDS (Enerji Dagilim
Spektrumu), yiizey piriizliliigi, sertlik ve kalinlik ve Rockwell C testi ve Scratch
cizik testi analizleri alinmustir.

Mo-N kaplamalara yumusak metallerin katkilandirilmasiyla  6rnegin bakir(Cu),

giimiis(Ag), kalay(Sn) gibi elde edilen nanokompozit kaplamalar ile oda



sicakligindaki siirtiinme Ozellikleri ve yagli ortamlarda siirtinme ve asinma
ozelliklerinin iyilestirilmesi miimkiindiir [1-2-3-4]

Bu calismada alasim Molibden,Bakir (Mo,Cu) katot kullanarak ark fiziksel buhar
biriktirme (FBB) yontemi ile ilk gurup kaplamalar iiretilmistir. Bu kaplamalarin
yanisira manyetik alanda sigratma yontemi ile kaplanan numunelerin ilk gurup
numunelerle karakterizasyon islemleri kiyaslanmasi gerceklestirilmistir. Daha 6nce
laboratuar gurubumuz tarafindan yapilan ark FBB ve manyetik alanda si¢cratma
yontemi ve bu iki yontemi bir arada kullanarak hibrit kaplama yontemleri ile yapilan
calismalarin karakterizasyon islemleri sonuglari ile 6rtiismektedir.

Bu ¢alismada iki gurup kaplanmis numunelerin degisken parametreleri asagidaki gibi
siralanabilir:

1. Alasim (Mo,Cu) katot ile yapilan ark FBB yontemindeki kaplamalarin
sadece katot akimi degisikliligi baz alinarak iki numunede kaplama
yapilmistir. Ilk numunede 100A ve ikinci numunede ise 120A Kkatot akimi
uygulanarak kaplamalar tiretilmistir.

2. Manyetik alanda sigratma yontemi ile yapilan kaplamalrda ise DC bias voltaj
degistirilerek iki farkli numune kaplanmstir. Ilk numunede 100V bias DC ve
ikinci numunede ise 120V bias uygulanmustir.

Kaplamalarin XRD ve EDS analizleri yapilarak kimyasal bilesimleri ve faz yapilari
belirlenmistir. Kaplamalarin yiizey ve kesitlerinden alinan SEM goriintiileri elde
edilerek film morfolojileri yorumlanmustir. Kaplamalarin kalinliklar1 ve sertlikleri,
sirasiyla kalotest ve mikrosertlik analizleri ile incelenmistir. Mobil 1 0W-40 marka
formiile yag kullanilarak, simir yaglama kosullarinda disk tizeri pin (pin on disk)
asinma deneyleri gergeklestirilmistir ve kaplamalarin siirtiinme ve aginma 6zellikleri
hesaplanmigtir. Daha sonra Rockwell C testi ve Scratch ¢izik testi sonuglarina
bakilarak kaplamalarin taban malzemeye yapigmasi incelenmistir.

Diinyada iiretilen enerjinin neredeyse 1/2 veya 1/3’linilin siirtlinme ve asinmaya baglh
olumsuzluklari giderebilmek i¢in harcandigi diistiniilmektedir[5]. Otomobil motorlari
gibi sistemlerde ise siirtiinme den kaynaklanan enerji kayiplar1 ciddi miktarlarda olup
ve bu kayip olan enerjiler motor pargalarinin niteligine gore toplam enerjinin %5°1 ile
%15°1 arasinda degiserek harcanmaktadirlar [6]. Bu sebeplerden dolayr ince film
kaplama teknikleri bu kayiplar1 6nlemek veya azaltmak icin aginma ve siirtinmeden
kaynaklanan sorunlarin gidermesinde Onemli bir rol ve etkiye sahiplerdir. Cok

katmanli filmler, siiperlatis kaplamalar ve nanokompozit kaplamalar iiretmek,



sirtinme katsayisint ve asinmayr azaltmaya dayali ¢esitli yontemler olarak

siralanabilir.
Bu calismada, alasim katot ile katodik ark fiziksel buhar briktirme yontemiyle
tiretilmis olan kaplamalar ve manyetik alanda sigratma yontemiyle Mo-N-Cu kapli

numunelerin karakterizasyonu karsilastirilmastir.






2. SERT VE COK SERT KAPLAMALAR

Seramik kaplamalarin sertliklerini gz Oniine alarak kaplamalar iki guruba ayirmak
mumkandur:[7]
1. Sert Kaplamalar: Sertligi 40GPa’dan diisiik kaplamalar.
2. Cok Sert Kaplamalar: Sertligi 40GPa’dan yiiksek kaplamalar.

Seramik kaplamalar1 inceledigimizde g¢ok sert kaplama smnifina giren az sayida
kaplama oldugu bilinmektedir. Kibik bor nitrir (c-BN), elmas benzeri karbon
kaplamalar ( Diamond Like Carbon), elmas kaplamalar ve amorf karbon nitriir (a-
CN,), bu tip ¢ok sert kaplamalarin ornekleridir. Bu kaplamalarin termodinamik
olarak kararli olmamalari, uygulama alanlarimi biiyiik 6lglide sinirlandirmaktadir.
Ornegin, karbonun demire olan yiiksek kimyasal ilgisi elmas kaplamalarin sadece
aluminyum ve alasimlarini kullanilmasina neden olmaktadir.
Sertlik 6zelligi, bir malzemede malzemenin deformasyona kars1 gosterdigi direncin
Olgisudir. Her malzemenin st sertlik limiti, kristal yapisinin rijitligi ile
tanimlanabilir.

1.Atomlarin ytiksek koordinasyon sayilari,

2.baglarin kovalent karakterde olmasi,

3.atomlar aras1 mesafenin kisaligi,
kristal yapilarin kararligimi etkileyen ii¢ ana faktoriidiir. Yiiksek koordinasyon sayisi
atomlarin etrafinda ¢ok sayida komsu atom bulunmasini ve atomlarin daha fazla bag
yapmasini saglar. Elmas ve grafit arasindaki sertlik farkinin nedenidir. Elmas
(tetrahedral) sp® koordinasyonuna, grafit ise sp? koordinasyonuna sahiptir. Baglarin
kovalent karakterinde olmasi ise, atomlar arasindaki baglarin ¢ok kuvvetli olmasini
ve atomlarin latis pozisyonlarinda saglam bir sekilde kalmalarini saglar. Kovalent
baglar atomlarin birbirleri lizerinde kaymalarin1 engeller. Boylece kovalent baglh
malzemeler deformasyona ugramak yerine kirilirlar. Yani bu malzemeler sert ama
kirilgandirlar. Kiigiikk atom boyutlar1 ise, baglarin daha kisa olmasin1 ve baglarin
dayanikliligimin artmasimi saglamaktadir. C, Si, ve Ge’ un alfa fazlari kovalent

baghdir ve elmas ile benzer yapiya sahiptir. Bu malzemelerin sertliklerindeki



farkliliklar tamamen atom boyutular1 ile degismektedir. Atom boyutu arttikca sertlik
diismektedir. Elmas ise, bu elementler i¢cinde karbon atomunun kiigiik boyutlu olmasi

nedeniyle en ylksek sertlige sahip malzemedir.

2.1 Nanokompozit Kaplamlar

Nanokristalin alasim kaplamalarda sisteme azot ilave edilerek nanokompozit
kaplamalar iiretilebilir. Nanokristalin filmlerin yapis1 uygulanan bias voltaji, kaplama
sicaklig1 ve kismi azot basinci ile kontrol edilebilir.
Cok yiiksek sertlige sahip naokompozit kaplamalari kompoziti olusturan iki fazin
sertligine gore ikiye ayirmak miimkiindur:
1. nc-MeN/nitriir. (Orn. a-SisN, , a-TiB,)(a: amorf)
2. nc-MeN/metal. (Orn. Cu, Ni, Y, Ag, Co)
Iki gurupta da sertlik, 10GPa gibi diisiik degerlerden, 50-70 GPa gibi ¢ok yiiksek
degerlere kadar genis bir aralikta degisim gostermektedir. Nanokompozit
kaplamalarin sertlikleri tamamen mikroyapisal 6zelliklerine baglidir. Sert ve ¢ok sert
nanokompozit kaplamalar arasinda yapisal olarak incelendiginde ciddi farklar oldugu
g6zlenmektedir.
Sert nanokompozit kaplamalarda
1. Kompoziti olusturan iki faz da kristalindir.
2. Iki fazda da kristalografik olarak tercihli bir yonlenme yoktur.
CGok Sert nanokompozit kaplamalarda ise;

1. kompoziti olusturan iki fazdan biri kristalin digeri ise amorf yapidadir.

2. Kristalin fazda kristalografik olarak gti¢li bir ydonlenme s6z konusudur.[1]
Nanokompozit kaplamalar bir veya iki sert kristalin faza sahiplerdir. Ikinci faz ise
ya amorf ya da kristalindir.

Nanokompozit kaplamalarin iiretimi konusunda literatiirde iki yaklasimdan temel
olarak s6z etmek mimkiindiir. Birincisi Veprek’in [8,9] yaklasimi olan iki fazin da
sert oldugu nanokompozit kaplamalar, ikincisi ise Musil’in [10,11] yaklagimi olan
sert ve yumusak fazlardan olusan nanokompozit kaplamalardir.

Veprek’in [8,9] yaklasiminda kompozit kaplamalarda ¢ok yiiksek sertliklere ulagmak
icin tane sinrilarinda gii¢lii bagin yam sira iki fazin da sert olmasi ve mutlaka bir
fazin amorf karakterde olmasi gerektigini savunulmaktadir. iki fazin da nanokristalin

oldugu durumda ise yine yiiksek sertlikler elde edilmekte ama amorf durumdaki



sertlik degerine ulasilmamaktadir. Tane boyutlarinin kiiclilmesi sertlik degerini
arttiran ayr1 bir faktor sayilabilir. Sertlikte artis saglanmak i¢in, tane boyutu kritik
tane boyutuna kadar kiiciilmesi gerekmektedir. Veprek nc-TiN/a-Si; N,/a ve nc-TiSi,
nanokompozit kaplamalarla (sekil 2.1) yaptigi ¢alismada [9] sertlik artis1 ile ilgili

baska bir noktay1 vurgulamaktadir.

TiSi2

TiN sert Amorf Siz N,

metal nitrir

Sekil 2.1 : nc-TiN/a-Si3 N, /a- ve nc- TiSi, nanokompozit kaplamalarin sematik
gosterimi[9].

Nanokristalin fazi ¢evreleyen faz ki bu ¢alismada nc-TiN fazini ¢evreleyen Siz N,
fazi, amorf olmasinin yanisira nanokristalin fazin etrafinda miimkiin olan en ince
kalinlikta tek katman ile cevrildiginde yliksek sertlikler elde edilebilmektedir.
Katman kalinlig1 arttik¢a sertlik degeri diigmektedir.

Bu calismada [8,9] ortaya ¢ikan diger bir nokta ise {iclii sistemlerde sertligin daha da
fazla olmasidir. ikili nc-TiN/a-Si;N, nanokompozitlerde sertlik degeri 40-60 GPa
arasinda iken ti¢li sistem olan nc-TiN/a-SiyNy/a-TiSi, ‘de sertlik degeri 80 GPa’dan
yuksektir.

Veprek nanokompozit kaplamalardaki sertlik artisin1 Grififth teorisi ile agiklamistir.
Bu teori gevrek malzemelere uygulanan bir teoridir ve bu malzemelerde olusan
catlaklarin davranislari ile tane boyutlar1 arasinda bir iliski kurar. Ik olusan diiz
catlaklar tane boyutunu gegcemez dolayisi ile tane boyutu kiigiildiikge ilk ¢atlak
boylar1 da kiigiik olacaktir. Olusan catlaklarin u¢ kisimlar1 sivridir ve bu yilizden
catlak uclarinda gerilim konsantrasyonu yiiksektir.

Musil’in yaklagimi ise sert ve yumusak fazlari bir araya getirerek sert/cok sert

nanokompozit kaplamalar iiretmektir. Bu yaklasimda sert/'yumusak malzeme



kombinasyonunun ¢ok fazla olmasi daha da ilgi cekicidir. Musil ve arkadaslar
[10,11], yaptiklar1 Zr-Cu-N kaplamalarda yapinin bakir oraninin degisimine gore
mikro yapidaki ve sertlikteki degisimi incelemislerdir. Bakir oraninin yiiksek oldugu
(%23 at.) kaplamalarda tane boyutlar1 (10-15) nm civarinda ve tercihli bir yonlenme
yokken, bakir oraninin azalmasi ile birlikte (%1-2 at.) ZrN (111) dizleminde tercihli
bir yonlenme ve tane boyutlarinda (19-38) nm da bir artis gozlemislerdir. Bu
kaplamada elde edilen sertlik degerleri ise yliksek bakir iceren kaplamalarda 34 GPa
ve diislik bakir iceren kaplamalarda 55 GPa olarak belirlemislerdir. Taramali elektron
mikroskobu ile yapilan kesit incelemelerinde yiiksek bakir iceren (sert kaplama, 23
GPa) kaplamalarda kolonsal yapmin olmadigi, yogun bir yap1 gozlemislerdir.
Arastirmacilar, bu kaplamalardaki yiiksek miktardaki bakirin, tiim tanelerin
biiyiimelerini daha tanenlerin birlesme asamasinda engelledigini, tanelerin bakir ile
cevrelendigini ve yogun bir yapt meydana getirdigini diistinmektedirler. Diisiik bakir
iceren (cok sert kaplama, 55 GPa) kaplamalarda ise ylizeyi dlzgin, kolonsal yapinin
goriildiigii yogun bir yapr gozlemislerdir. Bu asamada ise aragtirmacilar, diisiik
miktardaki bakirin sadece bazi tane diizlemlerinde tanelerin biiylimesini engelledigi
ve bu yiizden tercihli yonlenmenin gozlendigini diisiinmektedirler. Sonu¢ olarak
Uretilen nanokompozitteki bakir orani kritik bir degeri asinca nanokompozit

kaplamanin sertliginde diisme meydana gelmektedir.

Musil ve arkadaslart baska bir ¢alismada[12] nanokompozit kaplamalarda ¢ok
yiiksek sertlik degeri elde edilmesinin, ikinci faz igerisinde sert nitriir tanelerinin
gomiilii oldugu durumda degil, sert nitriir fazlarina ait tanelerin segregasyona
ugramis ikinci faz tarafindan ayrildigt veya ¢evrelendigi durumda miimkiin
olabilecegi yorumunu yapmuslardir. Tane boyutu 19-38 nm olan Zr-Cu-N
kaplamasinda veya diger biiyiik taneli nanokompozit kaplamalarda %1-2 (at) bakir
oraninda en yiiksek sertlik degeri elde edilirken, tane boyutu 9.5 nm olan Al-Cu-N
kaplamasinda en yliksek sertlik degerinin % 8.1 (at) bakir oraninda elde edilmesi bu

yoruma aykir1 bir davranis sergilememektedirler.

2.2 MoN...X Kaplama Sistemi

Sert fazi olusturan gecis metallerinin nitriirleri  nanokompozit kaplamalarda
kaplamanin 6zellikleri lizerinde 6nemli etkiye sahiptir. Molibden nitriirler bu manada

yuksek sertlikleri ve Gstin tribolojik 0©zellikleriyle nanokompozit kaplama



tasarimlarinda ¢esitli arastirmacilarin ilgisini ¢ekmistir. Literatiirde molibden ndtrire
Si [13], Al [14], Cu [1-2-3-4]ve Ag [15] katkilandirilarak yapilan g¢aligsmalar
bulunmustur.

Eryilmaz Doktora tez ¢alismasinda [1] katodik ark fiziksel buhar biriktirme (FBB)
yontemiyle farkli N, basinglarinda (0.2 Pa ve 1.0 Pa) Mo ve Cu katodlar kullanarak
Mo-N-Cu igerikli kaplamalar tretmistir. Bu iki basingta her bir kaplamada Cu
katodun akimlar1 degistirilerek (100A,70A,50A) ve katodun 6nine delikli filtre levha
yerlestirilerek kaplamalardaki Cu oranlarinin ¢esitliligi saglanmistir. 1 Pa basingta
gergeklestirilen kaplamalarda bakir icerigi %0.6 — 20.78 at. aralifinda degisirken, 0.2
Pa basingta gercgeklestirilen kaplamalarda bakir igerigi %0.7 — 12.9 at. araliginda
degismektedir. XRD analizleri sonucu arastirmaci 1 Pa N, basincinda
gerceklestirdigi kaplamalarda hegzagonal 0-MoN fazini tespit etmistir. Ayrica bu
basingta yapiya bakirin girmesiyle XRD piklerinde genisleme yani tane boyutlarinda
kiiciilme ile birlikte kiibik y-Mo,N fazinin olusmaya bagladigi gézlemlenmistir. 0.2
Pa N, basincinda gergeklestrilen kaplamalarda ise kiibik y-Mo,N fazinin yapida
bulundugu goriilmektedir. Yapiya bakirin girmesiyle XRD pikleri genislemistir fakat
bu genisleme 3-MoN fazindaki kadar belirgin olmadig1 séylenmektedir.

En yiiksek sertlik degeri % 3.04 at. bakir i¢ceren 6-MoN-Cu kaplamasinda 5657,7 +
148 kg/mm? olarak elde edilmistir. Kaplamalarin sertligi % 3.04 at. bakir degerine
kadar yiikselmekte daha sonra ise diismeye baslamaktadir. y-Mo,N kaplamalarda da
bu durum benzerlik gostermektedir. Bu sinifta da en yiiksek sertlik % 3.26 at. bakir
iceren y-Mo,N -Cu kaplamasinda elde edilmistir (4470 kg/mm?2). Bu degerden fazla
bakir  iceren  kaplamalarda  sertligin  distiigii =~ arastirmaci  tarafindan

gozlemlenmistir[1].

Oztiirk yiiksek lisans tez ¢alismasinda [2] y-Mo,N ve %21.15 at. Cu iceren Mo-N-Cu
kaplamalar tiretmistir ve bu kaplamalarin farkli bagil nem oranlarinda (%32, %50,
%85) kazimali asinma davraniglarini incelemistir. Arastirmaci alliimina top
kullanarak gergeklestirdigi asinma deneyleri sonucu her ii¢ ortam i¢in, Mo-N-Cu
kaplamanin siirtiinme katsayisinin Mo-N kaplamanin siirtinme katsayisindan daha
diisiik oldugunu ve ayrica yine Mo-N-Cu kaplamanin asinma derinliginin Mo-N
kaplamaya gore daha yiiksek oldugunu belirtmistir. Mo-N-Cu kaplamalarin siirtiinme
katsayis1 kuru ortam deneylerinde 0.6 seviyelerine kadar g¢ikarken nemli ortam

deneylerinde bu degerin 0.45 seviyelerinde kaldigi goriilmektedir. Bu diistisiin



sebebinin artan nem ile birlikte yapida yaglayici 6zelliklere sahip molibden ve bakir
oksitlerin daha kolay olusmasinin olabilecegi belirtilmistir. Mo-N ve Mo-N-Cu
icerikli kaplamalarin farkli nem oranlarina sahip ortamlardaki siirtlinme katsayisi
degisimi Sekil 2.2’te gdsterilmistir.
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Sekil 2.2 : Mo-N ve Mo-N-Cu kaplamalarin ii¢ farkli nem oranina sahip ortamlarda
kazimali aginma deneyleri sonucu mesafeye bagli siirtiinme katsayisi

degerleri[2].
Urgen ve grubu [3] TiN, CrN ve MoN kaplamalara bakir ilavesinin tribolojik
Ozelliklere etkisini incelemislerdir. Nanokompozit kaplamalarin {retiminde
aragtirmacilar katodik ark FBB ve manyetik alanda sigratma yontemlerinin bir arada
kullanildigi hibrit kaplama yontemi kullanmislardir. Kaplamalardaki Cu igerikleri,
kaplama kalinliklar1 ve sertlik degerleri Cizelge 2.1°de verilmistir.

Cizelge 2.1 : MoN, TiN ve CrN kaplamalara katkilandirilan Cu igerikleri, kaplama
kalinliklar ile sertlik degerleri [3].

Kaplama Cu (% at.) Cu (% ag.) K(allllrrrlll)lk Sertlik (GPa)
MoN - - 25 37+0.6
MoN-Cu 5.5 3.7 24 42+0.7
TIiN - - 2.5 32+0.6
TiN-Cu 12.8 16.3 1.8 30%0.6
CrN - - 3 28+0.5
CrN-Cu 11.2 13.3 3.8 27+0.5
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Mo-N kaplamanin kesit goriintiisii incelendiginde kolonsal yap1 goriiliirken yapiya
bakir girmesiyle olusan Mo-N-Cu kaplamada ise bu kolonsal yapinin ortadan kalktig1
goriilmektedir (Sekil 2.3).

MoN-Cu

Sekil 2.3 : SEM kesit goruntuleri a) MoN kaplama b) MoN-Cu kaplama [3].

Kaplamalarin disk tizeri top deneyleri, 5 N normal yiik altinda, Al,05 top (810 mm)
kullanilarak 0.2 m/s dondiirme hizinda, 500 m mesafede yapilmistir. Disk iizeri top

deneylerinde elde edilen siirtiinme katsayilar1 degerleri Sekil 2.4’te verilmistir.

14 1 " |H " Tl\ Cu
1.0 | 104 il it |J| 'j p,p‘rJ I I “u\,, Il I Wl et e i FI‘ i
E‘ 00 E g_g_hl‘rﬂlﬂlﬂ" f I'f‘ i ‘ \\ f \|M|I|I ]l\'ll‘ 1‘,|||I‘:\|H|“ H:}H
) )
M 0.8 w08
‘E 0.7 - TiN % 07 ]
< 06 ] b 2 CrN-Cu
2ol e TP . Z,Z
IO | ISy T s i
i oz_f T MoN =] B T AL
0.1 a) 0.1 | b)
" W me | w | wm se “ w | m @ e
Mesafe (m) Mesafe (m)

Sekil 2.4 : Disk tizeri top deneyi ile elde edilen siirtiinme katsayilart a)MoN, CrN ve
TiN kaplamalar b) TiN-Cu, CrN-Cu ve MoN-Cu icerikli kaplamalar [3].

Kaplamalara Cu ilavesinin tribolojik davranis iizerinde, TiN kaplamalarda olumsuz,
CrN kaplamalarda fazla bir degisime neden olmadigi ve MoN kaplamalarda ise
olumlu yonde (asmmma ve silirtinme azalmasi) etki yaptigi aciklanmistir.
Kaplamalarin asinma izlerinden alinan Raman analizleri kristal kimyas1 yaklagimi
acisindan incelenmistir. Asinma sonrasi kaplamalarda agiga ¢ikan oksitler arasinda
Mo0O3’in diger oksitlere (TiO,, CuO, Cr,05 ve Cr0,) nazaran daha yuksek iyonik
potansiyel degerine (8.2) sahip oldugundan daha diisiik siirtiinme katsayis1 sagladigi
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belirtilmistir. Yapiya giren Cu ilavesi sonucu asinma izlerinden Raman spektrumlari
incelendiginde MoO3 ve CuO karisimlart tespit edilmistir. Bu karigimlarin (6rnegin
CuMoO,) kati yaglayicilik oOzellikleri ve kristal kimyast agisindan iyonik
potansiyelleri arasindaki ytliksek farktan dolayi tribolojik davranis iizerinde olumlu

etki yaptig tespit edilmistir[3].

12



3. KAPLAMA YONTEMLERI

3.1 Katodik Ark FBB Kaplama Yodntemi

Katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemi ile genel olarak sert ve asinmaya
direncli kaplamalarin iiretimi basar ile gerceklestirilmektedir. Bu yontemde, buhar
fazinin elde edilecegi malzeme katot, kaplanacak taban malzeme ise anot olarak
vakum odasina yerlestirilir. Sisteme uygulanan diisiik voltaj (10-30 V) ve yuksek
akim (100-200 A) etkisiyle katot yuzeyinde ark meydana gelir. Katot yuzeyinde
arkin meydana geldigi noktalarda sicakligin ¢ok yiiksek degerlere ulagmasi, bu
noktalarda ergime ve buharlagmalara neden olur. Katot iizerinde arkin olustugu
noktalar sabit degildir ve hizla yer degistirirler. Bu durumda katodun homojen olarak
buharlagsmasin1 saglar. Olusan buhar fazi, katot Oniindeki yiiksek elektron
yogunluguna sahip bolgede carpismalara maruz kalarak hizla iyonize olurlar.
Homojen olmayan potansiyel dagilimi ve plazma nedeniyle iyonlar bu bdlgeden
hizla uzaklastirilirlar. Bias voltaji uygulanmis taban malzemeye dogru yonlendirilen

iyonlar reaktif gazla reaksiyona girerek taban malzeme tizerinde biriktirilirler [16].

Katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemi metalik partikillerin yaklasik %2100
seviyelerinde iyonizasyonu, yayilan iyonlarin yiiksek kinetik enerjiye sahip olmasi
ve yiiksek buharlastirma verimi gibi 6nemli avantajlara sahiptir. Katodik ark yéntemi
ile dretilen filmler uygun mikro yapilara ve cok iyi yapisma 6zelliklerine sahiptirler.
Ayrica diger kaplama yontemleri ile kiyaslandiginda kaplama hizi oldukga yiiksektir.
Bu yontemin en 6nemli dezavantaji film yapisinda makro partikiillerin olugsmasidir.
Makropartikiillerin olusum sebebi ise buharlagtirma sirasinda katot malzemesinin iyi
sogutulamamasi veya katot lizerinde arkin olustugu noktalarin asir1 1sitnmasi sonucu
"droplet” ad1 verilen buyuk sivi kiitlelerinin de (metal damlaciklari) iyonlarla beraber
taban malzeme yiizeyine tasinmasidir. Bu olusumun 6niine gegebilmek amaci ile de
degisik yontemler ile manyetik alanlar olusturularak yiikli iyonlarin tercihli olarak

katoda yonlenmesi saglanmaktadir. Boylece yiiksiiz makropartikiiller bu manyetik
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alanlardan etkilenmemekte ve daha az makropartikiilli daha hizli film
biriktirilmektedir[17]. Katodik ark FBB cihazin gorinimu sekil 3.1°de verilmistir.

Sekil 3.1 : Katodik ark FBB kaplamalarda kullanilan cihazin gérinimdi
3.2 Manyetik Alanda Sicratma Yontemi

Ince filmlerin kaplanmasinda siklikla kullanilan dige bir FBB yontemi Manyetik
alanda sicratma yontemidir. Sistem negatif dogru akim veya RF potansiyelin
uygulandigr bir hedef malzemeden ibarettir. Hedef malzemesi sogutma suyu ile
sogutulmalidir. Alt metal tutucusu topraklanabilir veya kaplama sisteminden izole
edilebilir veya negatif potansiyel uygulanabilir. Manyetik alanda sigratma

yonteminin sematik gosterimi Sekil 3.2°de verilmistir[18].

Sekil 3.2 : Manyetik alanda sigratma yonteminin sematik gosterimi[18].
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Manyetik alanda sigratma yonteminde hedef malzeme {izerine uygulanan 500 V’luk
negatif gerilim ile plazmay1 olusturan Ar gazinin pozitif iyonlar1 hedef malzemenin
uzerine yonlendirilir. Bu pozitif iyonlar yeterli enerjiyle hedef malzemenin yiizeyine
carparsa ylizeyden momentum transferi gergeklesir ve hedef malzeme atomlari
sigratilir. Hedef malzemesinden kopan bu atomlar kaplanacak numune (zerine
birikerek kaplamay1 olusturur. Manyetik alanda sigratma yonteminde hedef malzeme
atomunun sigratilmast Sekil 3.3’te sematik olarak gosterilmektedir. Sigratma
isleminde inert gaz kullanimiyla kaplama malzemesi direk birikecegi gibi, reaktif bir
gazin (Ar, 0, Vvs.) sisteme beslenmesiyle altlik {izerinde hedef malzemenin nitriirleri

ve oksitleri gibi ¢esitli bilesikleri biriktirilebilir [19].

Kinetik enerjiye sahip
iyon ya da atom (Ar)

Atom, iyon

Ylzey

Sekil 3.3 : Manyetik alanda sigratma yonteminde hedef malzeme atomunun inert gaz
iyonu tarafindan sigratilmasi [18].

Diger sigratma yontemlerinden farkili olarak Manyetik alanda sigratma yontemi
vakum odasinda yaratilan manyetik alanlarin yardimiyla sigrayan atomlarin
yonlendirilebilmesidir. Boylece biiylik yiizey alanina sahip pargalarin kaplanirken
uniform bir kaplama kalinligi elde edilebilir [2]. Bu sistemde miknatislar, bir kutubu
merkezde digeri ise c¢evrede olacak sekilde yerlestirilmektedir. Boylece sistem
icindeki iyonize elektron ile atom arasindaki ¢arpisma olasliligi artirilir. Iyonizasyon
verimliligi artis1 ile yogun bir plazma alani olusur ve sigratma miktarinda artis
goriiliir, bu da kaplama hizini arttirici bir etkendir. Iyonizasyon verimliliginin
yukselmesi ile daha diisiik basing ve gerilim degerlerinde ¢alisilmasi miimkiin hale
gelir [21].

Hedef malzemeye carpan iyonlar Manyetik alanda sigratma ydnteminde ikincil

elektronlarin da sagilmasina sebep olur. Sagilan ikincil elektronlar miknatislar
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tarafindan olusturulan manyetik alan sayesinde plazmanin disina ¢ikamaz ve boylece
plazmay1 zenginlestirirerek kararli kalma siiresini arttirir.

Dengeli ve dengesiz manyetik alanda sigratma sistemleri arasindaki fark ¢ok kiigiik
olmasina ragmen hedef malzeme 6niinde olusturulan plazmanin kapanma seklindeki
farklilik nedeni ile birbirlerinden ayrilmaktadirlar. Dengeli sistemde plazma hedef
bolgesine ¢ok yakindir ve sistemdeki yogun plazma yaklagik 60 mm ile sinurlt bir
bolgede yer almaktadir. Bu mesafenin uzaginda yer alan taban malzemede olusacak
kaplamalarin yapt uniform olmayacaktir ve iyon akim yogunlugu degerinin 1
MA/cm?’nin altina inmesi durumunda film yeterli bir sekilde gelisemeyecektir.
Sigrayan iyonlarin enerjilerini artirmak, taban malzemeye uygulanan negatif
potansiyel ile saglanir. Fakat yapidaki hatalar1 ve i¢ gerilmeleri artirarak kaplama
Ozellikleri de etkilenmektedir. Bu yontem ile biiyiik ve karmasik yapili malzemelerin
kaplanmas1 zor olmaktadir. i¢ gerilimlere sahip olmayan yogun filmlerin elde
edilebilmesi i¢in nispeten diisiik enerjili (<100 eV) ve yiiksek akim yogunluklu ( >2
mA/cm?) iyonlar tercih edilmelidir. Bu da dengesiz manyetik alanda sigratma

yontemi ile mimkin olabilmektedir [19].

I¢ taraftakilere gore dis kenarda bulunan miknatislar Dengesiz manyetik alanda
sigratma yonteminde daha giigliidiir. Boylece tiim manyetik alan ¢izgileri hedef
malzemenin  merkezinde kapanmaz. Farkli manyetik alanda  sigratma

yontemlerindeki plazma bolgelerinin sematik gosterimi Sekil 3.4’te gosterilmektedir.

Iyon Akim Yogunlugu: Iyon Akim Yogunlugu: Iyon Akim Yogunlugu:
<1mA‘em? 2-10 mA/em? 5-20 mA/cm?
3 N 5
| Hedef
Taban Malzeme | TobaMalzeme |
PLAZMA
~60 mm
Hedef
N 5 N
(b)

Sekil 3.4 : Farkli manyetik alanda sigratma yontemleri kullanilarak olusturulan plazma
bolgeleri a) dengeli b) dengesiz c) kapali alan dengesiz sistem[19].
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3.3 Hibrit Kaplama Yontemi

Hibrit kaplama yonteminde ¢esitli kaplama tekniklerinin avantajli 6zelliklerinin tek
bir proseste bir araya getirilmesi amaciyla ayni anda kullanimi1 s6z konusudur.
Laboratuar grubumuzca yapilan pek ¢ok calismada katodik ark FBB yontemi ile
manyetik alanda sigratma yoOnteminin bir arada kullanildig1 hibrit kaplama sistemi

kullanilmigtir [1,22,3]

Katodik ark FBB yonteminde de buharlastirilarak kaplanacak olan malzeme vakum
haznesinde katot olarak ve kaplanacak olan taban malzeme de anot olarak
yerlestirilir. Kaplama isleminin temel prensibi yiiksek akim ve diisiik voltaj ile katot
izerine tetikleme yapilarak ark olusturulmasina dayanir. Katot {izerinde tetikleme ile
olusturulan arkin olustugu noktalar katot yiizeyinde hizla yer degistirerek katodun
homojen olarak buharlagsmasi saglanir. Olusan buhar fazi, yiiksek elektron
yogunluguna sahip katot oniindeki bolgede carpismalar sonucu iyonize olurlar ve

olusan iyonlar hizla taginirlar [23].

Katodik ark FBB yonteminde birikme hizi iyonizasyon derecesinin daha yiiksek
olmasi nedeniyle manyetik alanda sigratma yontemine gore daha fazladir. Bu nedenle
nanokompozit iiretimine yonelik calismalarda hibrit kaplama sistemi kullanilacaksa
yapiyl olusturacak ana fazin igerigi dik ark FBB yontemi ile saglanirken
katkilandirilacak element ise manyetik alanda sigratma hedef malzemesinden
saglanir. Katodik ark FBB ve manyetik alanda sigratma yontemlerinin ayni anda

kullanildigi hibrit kaplama yonteminin sematik gosterimi Sekil 3.5’te verilmistir.

KATODIK L
-ARK f Plazma
SISTEMI
Pl

MANYETIK
ALANDA
SIGRATMA
SISTEMI

| Proses Gazlan (Ar/Nz) |

BIAS
Voltaji
Gug
Kaynag

Sekil 3.5 : Katodik ark ve manyetik alanda sigratma kaynaklarinin beraber
kullanildig: (hibrit kaplama) sisteminin sematik gosterimi[18].

17



18



4. TRIBOLOJIK SISTEM

4.1 Giris

Tamamen piiriizsiiz ve diizgiin yiizeyler hazirlamak ve Uretmek oldukca zor bir
prosestir. Cok dikkatle hazirlanip parlatilmis yiizeylerde bile molekiiler boyutlarda
diisiiniildiigiinde derin vadi ve tepelerin varlig1 gdzlenebilir. Iki kat1 yiizey bir araya
getirildiginde istte kalan yiizey alt malzemedeki ¢ikintilar tarafindan tasinir.
Parlatma tekniklerindeki son parlatma imkanlari ile 100A ila 1000A civar bir
puriizlillik degeri elde edilebilir. Bircok miihendislik uygulamalarinda ylizey
diizensizlikleri bu degerlerin ¢ok listiindedir. Bu nedenle molekiiler anlamda temas

cok kucik bir bolgede meydana gelir.

Triboloji, siirtinme, aginma, yapisma ve yaglama islemlerinin timiini igeren bir
bilim dali olarak tanimlanir. Asinma, bir katt madde yiizeyinden, goreceli sekilde
kars1 madde (hareketli ve temas halindeki kati, s1vi veya gaz) tarafindan mekanik etki
ile yilizeyden madde tasimimi ile olusan ve ayni zamanda istenmeyen ylizey
bozulmasidir. Asmma genel olarak; triboloji, siirtinme ve yaglama terimleriyle

birlikte kullanilmaktadir.[17].

4.2 Siirtiinme, Asinma ve Yaglama

4.2.1 Strtinme

Iki malzeme birbirleriyle temas haline getirildiginde, malzemelerden birinin digeri

tizerinde hareketine karsi siirtiinme kuvvetleri direng gosterir. Kaymay: baglatan
Kuvvet (Fg) ile temas ylzeyine etki eden normal kuvvet (Fp) arasinda su baginti

mevcuttur[24,25]:

Fs = pgFy (4.2)

Burada g statik siirtinme katsayisidir. Kayma basladiktan sonra siirtiinme

kuvvetinde  bir azalma olur ve bu durumda su bagint1 yazilabilir:
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Fy = pgFy 4.2)
Burada ,, kinetik siirtiinme katsayisi olup degeri |i'den daha diisiiktiir [24,25]

Bu durum sekil 4.1°de gosterilmistir:

—— -

ta vl Hareketl1: uy,

Sekil 4.1 : Statik ve kinetik siirtiinme katsayilari[24,25].

ug 'min (Kinetik sdrtinme katsayisinin) daha diisiikk degere sahip olmasi bdyle
yorumlanabilir; yiizeylerin birbiri Gzerinde kaymaya basladigi zaman, ¢ikintilar statik
temasta oldugu gibi atom atoma bag kuracak zamani bulamiyorlar. Tersine statik
temas halinde temas bolgelerinde olusan plastik deformasyonlar piirliz uglarini
birbirlerine iyi derecede bastirarak, temas alani boyunca atom atoma baglar
olustururlar, yani soguk basing kaynagi olusur. Statik siirtlinme durumunda meydana
gelen atom baglar1 sebebiyle birbiriyle siirtiinen bu iki malzemenin kaymasi igin,

malzemenin kayma akma gerilmesi (t,) seviyesinde bir gerilmeye ihtiyag vardir. Bu

nedenle kaymaya sebep olan stirtiinme kuvveti (Fs) :

Fs =a.t, (4.3)

bagintistyla ifade edilebilir [25]. Yani temas alani (a) azaldigi zaman, kaymanin
gerceklesmesi igin  gerekli kuvvetin de azalmasi gerekiyor. Kinetik temas
durumunda, temas alan1 Onemli Olgiide, temas alaninda atomlar arasi baglar
olusmadigi i¢in azalir; bunun sonucunda siirtinme kuvveti ve dolayisiyla da
siirtiinme katsayis1 azalir. Kayma durunca, atomlar arasi baglar olusur ve sonugta

stirtiinme katsayis1 [ degerine yiikselir[25,26].
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4.2.2 Asinma

Malzeme kaybina neden olan dort tiir asinma vardir. Bunlar; adhesif aginma, abrazif
asinma, korozyon asinmasi ve yiizey yorulmasidir[26]. Asinma, bir yiizeyden diger
ylizeye malzeme transferi veya asinma parcalarinin olusumu neticesinde ortaya ¢ikan
malzeme kaybi olarak tanimlanabilir. Birbiriyle temas halinde olan malzeme
ylizeyleri, oksit filmleri veya yaglayicilar ile korunsa bile, mekanik yliklemeler
altinda oksit tabakasinin veya yaglamanin bozulmasi, iki yiizeyin birbiriyle dogrudan
temasina sebebiyet verebilir. Bu temas, malzemenin ¢alisma kosullarindaki 6mriinii
ve performansini sinirlayan aginmaya neden olur[27]. Malzeme sertligi, malzeme
geometrisi ve asinmanin gercgeklestigi ortam kosullari, asinma orani tizerinde 6nemli

etkiler olarak siralanabilir.[28].

4.2.2.1 Adhesif asinma

Adhesif asinma ya da Yapisma asinmasi, bir metal yiizeyinin bir baska metal
ylizeyinde bagil hareketi sirasinda, birbirlerine kaynaklanmis (veya yapismis)

yiizeydeki piiriizlerin kirilmasi sonucu ortaya ¢ikar (sekil-4.2).

Uygulamada adhesif asinma, ozellikle metaller arasindaki kayma surtinmesi
nedeniyle meydana gelir ve asinma pargalari yumusak olan metalden kopar. Eger iki
metal ayni sertlikte ise, asinma her iki yiizeyde de olusur. Metaller arasindaki
yaglanmanin miitkemmel olmasi, ylizeye etki eden yiikiin azaltilmas: ve malzemenin

sertliginin arttirilmasi ile adhesif asinma azaltilabilir[27]

Hareket Yonu

Mikro-kaynaklar

Takim——e ®— |s Malzemesi

#® Asinma: Muhtemel Koparma Noktalar

Sekil 4.2 : Adhesif asinma[29].
4.2.2.2 Abrazif asinma
Yirtilma veya cizilme asimnmasi olarak da bilinen abrazif asinma, sistemde hizh

hasara neden olan 6nemli bir asinma tiiriidiir. Abrazif asinma, metal yiizeylerinin biri
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digerinden daha sert ve piirlizlii olan birbiriyle temas halindeyken kaymas1 sirasinda
olusur. Sekil 4.3'te sert bir malzemenin, yumusak bir malzemeden c¢apak seklinde
abrazif asinma pargalar1 alig1 gosterilmistir. Abrazif asinma Sert pargalarin yumusak
metale batmasi sonucu olusabilir. Abrazif aginma hizi, malzeme yiizeyine etki eden
ylk azaltilarak diisiiriilebilir; bu durumda sert parcaciklar metal i¢ine daha az dalarlar
ve boylece daha az malzeme kaybina neden olurlar. Malzeme agisindan da daha sert
alasim kullanarak, sertlik arttirmak amaciyla 1s1l iglem uygulayarak ve malzeme
yuzeyini sert bir tabaka ile kaplayarak, abrazif asinma hizin1 azaltmak

mumkiinddr[27].

Hareket Yonu

Kesici Partikul

PN

Takim—@ , T ®— s Malzemesi

Asinma

Sekil 4.3 : Abrazif asinma[29].
4.2.2.3 Korozif asinma

Mekanik etkenlerin yaninda ¢evrenin kimyasal etkisi de diisiiniildiiglinde korozif
asinmadan s6z etmek gerekir. Siirtiinen ylizeylerde olusan korozyon {iriinii sert

parcgaciklar halinde koparsa, siddetli asinma goriiliir[26].

4.2.2.4 Yiizey yorulmasi

Yiizey yorulmasi birbiri Uzerinde yuvarlanan parcalarda gozlenir. Plastik sekil
degistirme sonucu temas halindeki ylzeylerde peklesme meydana gelir ve malzeme
gevreklesir. Uzerinden gecen tekrarli kuvvet etkisiyle gevreklesen malzeme catlar.
Metallerde bu catlama yiizeyden 0.2-0.3 mm. derinlikte bagslar. Bu catlaklar gitgide
yayilir ve yiizeyden pul seklinde malzeme kopar. Yiizeylerin sertlestirilmesi bu tir

yiizey yorulmasini 6nlemek i¢in gerekir[26].
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4.2.3 Yaglama (yaglar ve ozellikleri)

Yaglar siirtiinmeyi azaltmak, asinmayi kismen onlemek ve sicakligin yiikselisini
engellemek igin kullanilmaktadirlar. Yaglayict maddeler fiziksel hallerine gore kati,
sivi, yart kati ve gaz yaglayicilar olarak dort gurupta incelenebilirler. Gaz

yaglayicilar genelde genis kullanim alanina sahip olmamaktadirlar.[15]

4.2.3.1 Siv1 yaglar

Sivi yaglar1 temel olarak organik (hayvansal ve bitkisel), madensel (mineral) ve

sentetik yaglar olarak ti¢ grup altinda incelemek miimkiindjir.

Organik yaglar: Hayvansal veya bitkisel kaynakli yaglardir. Iyi yaglama
Ozelliklerine sahip olmalarina ragmen fakat en buyuk problemleri olarak kisa 6miirlii
olmalaridir. Modern teknolojik uygulamalarda daha c¢ok mineral yaglar
kullanilmaktadir.[15]

Sivi mineral yaglar: Yag tipleri olarak en ¢ok kullanilan yag tipi sayilabilir.Mineral
yaglar fosil kokenli yakitlarin distilasyonu ile elde edilirler. Mineral yaglarin
maliyetleri diisiiktiir. Bu nedenle bir¢ok endiistriyel uygulamada genis kullanim

alanina sahiplerdir.

Sentetik yaglar: Sentetik yaglar yaklasik olarak son yiliz yil igerisinde
gelistirilmistir. Sentetik yaglar pahali oldugundan dolay: ilk zamanlarda fazla kabul
gormemistir. Fakat mineral yaglarin kullaniminin yetersiz oldugu uygulamalarda
kolaylikla kullanilabilir olmalari, kullanim alanlarini genisletmistir. Mineral yaglar
diisiik maliyetlerine ragmen dezavantajlar1 olarak yiliksek sicakliklarda kotii
oksidasyon ozellikleri, viskozite diisiisleri, gli¢lii oksitleyici bulunan ortamlarda
yanmalar1 ve patlamalari, diigiik sicakliklarda katilagmalarmi siraliyabiliriz. Bu
nedenle sentetik yaglar giderek yaygin hale gelmektedir. Sentetik yaglar, petroliin
parcalanmasi1 (cracking) sonucu elde edilen diisiik molekiiler agirliga sahip
hidrokarbonlardan elde edilir. Pargalama islemi yagda bulunan molekiillerin
azaltilmas1 amaciyla yapilir. Yiiksek basing ve katalistlerin uygulanmasi ile yag
icerisinde bulunan karmasik molekiiller ayristirilarak daha basit kiigiik ve daha
tiniform hale getirilir. Diisiik molekiiler agirlikli hidrokarbonlar, hassas olarak secilen
sartlar altinda istenilen diisiik uguculuk ve yiiksek viskoziteyi saglayacak sekilde

polimerize edilirler.[15]
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4.2.4 Kat1 yaglayicilar

Sivi yaglayicilarin kullaniminin simirli oldugu yerlerde Kati yaglayicilar kolayca
kullanilabilirler. Birbirlerine karsi izafi hareket yapan iki ylizey arasindaki kati
yaglayicinin fonksiyonu, sivi yaglayicilarla benzerligi barizdir. Temas yuzeyleri
lizerinde diigiik silrtiinme saglamak ve asinma hasarlarim1 en diisiikk seviyeye

indirmek i¢in kolay kaymay1 saglayan materyaller, kat1 yaglayici olarak kullanilirlar.

Kuvvetli adezyon Temas eden yiizeyler arasindaki ¢ogu zaman yiiksek siirtinme
katsayis1 ve yiksek asinma olusumuna neden olmaktadir. Diisiik kayma
mukavemetine sahip malzemelere uygulanan diisiik yiiklerle bile malzeme deforme
olur ve boylece diisiik siirtiinme katsayis1 degerleri elde edilir. Bu yiizden mekanik
olarak anizotrop ve diisiik kayma mukavemetine sahip malzmeler kat1 yaglayici

olarak kullanilmaktadirlar.

Kat1 yaglayicilart iglerinde lameller kat1 yaglayicilar, yumusak metaller, polimerler,
kompozitler ve oksit kati1 yaglayicilar olarak siniflandirilabilirler. Lameller yapili
katilarin kristal yapilarinda, ayn1 tabakada bulunan atomlarin birbirleri ile daha yakin
oldugu ve daha kuvvetli baglarla baglandigi, tabakalarin ise birbirlerinden uzak
oldugu ve zayif (van der Waals) baglarla baglandigi goriiliir. Sonug¢ olarak
tabakalarin rolatif hareket yapmasi kolaylasir ve boylece diisiik siirtiinme saglar.
Yumusak metallerde ise distik siirtinmenin elde edilmesinin temeli; bu
malzemelerdeki coklu kayma sistemleri, hizli rekristalizasyon ve toparlanmanin
deformasyon sertlesmesini engellemesi olusturur. Bu da yumusak metalik
malzemelerin uzun Omiirli yaglayict olarak kullanimini saglar. Polimerler
yapilarindaki floriirlerin rahat hareket etmesi, kolay sekil degistirebilmelerinden
dolay1 diisiik siirtinme saglarlar. En yaygin polimer malzeme teflon olarak bilinen
poli tetra flor etilen (PTFE)’dir. Kompozit yapilarda ise sert ve yumusak fazlarin bir

arada bulunmas1 sonucunda farkli kullanim 6zellikleri saglanabilir.

tribolojik uygulamalarin hemen hemen hepsinde siirtiinme ve asinmay1 azaltmak i¢in
stv1 veya gres tipi yaglayicilar giiniimiizde kullanilir. Fakat ¢ok yiiksek veya diisiik
sicakliklar, vakum, radyasyon, c¢ok yiiksek temas basinc1 gibi agir calisma
kosullarinda siirtiinme ve asinma problemlerinin ¢éziimii i¢in kati yaglayicilarin
kullanim1 mecburiyeti ortaya c¢ikmaktadir. Kat1 yaglayicilar, sivi yaglar icerisine

karistirtlarak veya yalniz baslarina kullanilabilirler[30].
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En cok bilinen kat1 yaglayici olarak grafit, hegzagonal bor nitriir ve MX2 (burada M;
Mo, W, Nb, Ta gibi gecis elementlerini X ise siilfiir, selenyum veya telliirii
sembolize etmektedir) tipi kendine has tabakali yapiya sahip yapilardir. Kati
yaglayicilarin hepsinde ayni paralel diizlemlerdeki atomlar arasinda kuvvetli baglar,
ama tabakalar arasinda ise zayif (van der Waals) baglar1 mevcuttur. Tabakalarin bir
birleri Uzerinde kolayca hareket etmelerini yiizeyde olusan bir kuvvetin etkisinden
kaynaklanmasini sdylemek miimkiindiir. Bu sebepten dolay1 kaymay1 kolaylastirarak

diisiik siirtiinme olusumuna neden olur[30].

4.2.4.1 Kat1 yaglayicilarin siniflandirilmasi

Kat1 yaglayicilar bir¢ok alt boliim altinda smiflandirilabilirler. cizelge 4.1°de

geleneksel olarak kullanilan ve son yillarda gelistirilen kat1 yaglayicilar siralanmustir.

Cizelge 4.1 : Cesitli kat1 yaglayicilar igin siirtiinme katsayilar1 [30].

Simflandirma Ornekler Surtdnme
Katsayisi
MoS2, WSz, HBN, Grafit,
Tabakal1 katilar 0.002-0.7
HsBOs
Yumusak metaller Ag, Pb, Au, In, Sn 0.2-0.35
CuO-Re207, CuO-Mo0s3,
Karisik oksitler 0.1-0.3
PbO-B203
. B20s3, Re207, ZnO, Mo0Os, i
Tek oksitler substokiyomerik TiOz, 0.1-0.6
Toprak alkali metallerin CaF2, BaF2, SrF2, CaSOs,
stlfat 0.15-04
ve halojenleri BaSO4
Karbon esasl katilar Elmas, elmas benzeri karbon, 0.02-1
fullerenler
Organik .
. Zn stearite, sabun, mum, PTFE | 0.04-0.4
malzemeler/polimerler
Kiitlesel veya kaln WS2, MoS2, Ag vb. katkili
. metal,
kompozit . . . 0.05-0.4
. polimer veya seramik matris
filmler K :
ompozitler
. . PTFE, grafit, elmas vb. ilaveli
Ince kompozit filmler elektrolitik kaplamalar 0.05-0.5
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4.3 Kaplamalarin Tribolojisi

Iki yiizey arasindaki tribolojik temaslarda yiizeylerden biri veya her ikisi de
kaplanmis olabilir, bu yiizeyler arasindaki tribolojik temas davranist dort ana
parametre tarafindan kontrol edilmekte ve ayn1 zamanda belirleyici rol oynamaktadir
[31, 32,33,34]. Bu parametreler;

I- kaplama ile altlik arasindaki sertlik iliskisi

li- kaplama kalinlig
iii- ylizey plrtzlilugi
iv- asinma esnasinda olusan, asinma {rilinlerinin boyutu ve sertligidir. Asinma

urtnleri dis kaynaklar tarafindan olusturulabildigi gibi yiizeylerin aginmasi sonucu

ortaya ¢ikabilir.
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5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1 Numunelerin Hazirlanmasi

Bu ¢aligmada taban malzemesi olarak yiliksek hiz celigi kullanilmigtir. Numuneler
(YHC) kaplama dncesi metalografik olarak parlatilmistir. Parlatma sirasinda Struers
RotoPol-25 cihazi kullanilmistir. Cihazin sematik goriiniimii sekil 5.1°de verilmistir.
Numuneler iizerinde sirastyla 320 numarali SiC zimpara ile baslayarak, daha sonra
600-800-1000-1200 numarali  zimparalar  kullanarak 6n parlatma islemi
gerceklestirilmigtir. Ardindan 3 pum ve 9 pm elmas siispansiyonlar kullanilarak
yiizeyler parlatilmistir. Bu kademelerden sonra, yiizeyler aseton ve izopropil alkolle

ultrasonografik banyoda temizlenerek yaglardan kaplama 6ncesi arindirilmistir.

Sekil 5.1 : Struers RotoPol-25 parlatma cihazi

Taban malzemesi olarak kullanilan yiiksek hiz geliginin bilesimi ¢izelge 5.1°de

verilmigtir.

Cizelge 5.1 : Yiiksek hiz ¢eliginin bilesimi
Element C Cr Fe Mn Mo Si w \Y
Bilesim(at%) | 0.820 | 4.25 | 81.33 | 0.300 | 5.00 | 0.250 | 6.25 | 1.80
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5.2 Alasim (Mo-Cu) Katotla Kaplamalarin Ark Fiziksel Buhar Biriktirme

Yéntemi ile Uretilmesi

Parlatma iglemlerinin ardindan kaplama asamasinda ¢ok amacli Fiziksel Buhar
Biriktirme (FBB) ‘Novatec-SIE, Model: NVT-12’ kaplama cihazi kullanmistir.

Kaplamalarda kullanilan sistemin sematik gosterimi Sekil 5.2 de verilmistir.

Sekil 5.2 : Fiziksel Buhar Biriktirme kaplama cihazi

Ark fiziksel buhar biriktirme kaplamalarda katot olarak %10 Cu iceren alasim

molibden bakir (Mo,Cu) katot kullanilmistir. Kaplama parametreleri gizelge 5.2°de

verilmigtir.
Cizelge 5.2 : Ark FBB kaplama parametreleri
Numune Sire Katot akim1 | Bias DC P N2 P kaplama
180-1 | 60dk 100 A 100 V 5*103torr | 1*103torr
182-1 | 60dk 120 A 100 V 5*103torr | 1*10~3torr

Bu calismada diger numuneler olarak farkli bias voltajinda manyetik alanda sigratma
fiziksel buhar biriktirme (FBB) yontemi ile kaplanan yiiksek hiz ¢eligi kullanilmistir.
Kaplama parametreleri ¢izelge 5.3’te verilmistir.

Cizelge 5.3 : Manyetik alanda sigratma kaplama parametreleri

Numune adi Bias DC (V)
4000-1 120
7000-2 100
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Kaplamalarin {iretilmesinden sonra iki gurup kaplama yani, ark fiziksel buhar
biriktirme ve manyetik alanda  sigratma yontemi ile Uretilen kaplamalarin

karakterizasyonu gerceklestirilmistir ve birbirleriyle karsilastiriimistir.

5.3 Kaplamalarin Karakterizasyonu

5.3.1 Kaplamalarin XRD analizi ve olusan fazlarin tayini

Kaplamalarin faz yapisini belirlemek i¢in diisiik acili x-1sinlar1 difraktometre cihazi
(philips PW- 3710 model) kullanilmistir. X-1gmnlarmin giris acist 2°’de sabit
tutulmus. Voltaj ve akim ise sirasiyla 40 kV, 40 mA degerlerinde ve X-1sm1
radyasyonu olarak Cu-Ka kullanilmistir. Elde edilen X-1gin1 paterni  JCPDS (Joint
Committee on Powder Diffraction Standards-Toz Kirmim Standartlart Komitesi
Birligi) veri dosyasindaki standart paternlerle karsilastirilarak kaplamalarin

icerisindeki faz yapilar tespit edilmistir.

5.3.2 Kaplama kahnhklarmmn él¢timleri

Kaplamalarin kalinlik degerleri ol¢timiinde Kkalotest (top-krater testi) cihazindan
faydalanarak hesaplanmistir. Kalotest deneyinde numunelerin kaplama ylzeyleri 18
mm c¢apinda bir ¢elik bilyenin 30 devir/dk hizla 40 saniye siire ile dondiiriilmesi ile
asindinlmistir. Kaplama ile ¢elik bilye arasmma lum elmas siispansiyon asindirici
ilave ederek, meydana gelen asinma izinin i¢ ve dis ¢ap1 kaplama yiizeyinden optik
mikroskopla olgiilerek kaplama kalinligi hesaplanmistir. Kaplama kalinligi dlgmek

icin kalotest sisteminin sematik gosterimi Sekil 5.3’te verilmistir.

Dondiirme Yonii

Kaplama
Taban

®)

S B PR
a) b)
Y ¢l
-~
+ Kaplama
4= Taban

Sekil 5.3 : kalotest sistemi a) test diizenegi, b) olusan izin iistten goériiniisii, c) kesit
gorintisu [18].
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5.3.3 Kaplamalarin mikro sertlik élctimleri

Kaplamalarin  sertlikleri, Fischer H100 XYPROG mikrosertlik cihazinda
Olctiiriilmiistiir. Kaplama kalinliginin ince oldugundan dolay1 sertlik 6l¢iimlerinde
taban etkisinden kurtulmak igin sertlik ucunun toplam kaplama kalinliginin
maksimum 1/10° kadar kaplama derinligene girmesine izin verilir. Bu ylizden
kaplama sertlikleri 20 mN yiikten baglayarak 60 mN’a kadar arttirilmistir. Her bir
deneyde 1 sn. siire 40 adim uygulanarak, 30 farkli nokta tekrar edilmistir.

5.3.4 Kaplamalari EDS analizleri ve SEM Kkesit ve yiizey goruntuleri

Kaplamalarin EDS analizini yapmak i¢in JEOL JSM-5410 model taramali elektron
mikroskobunda mevcut Freedom EDS (Enerji Dagilim Spektrometresi) dedektorii
kullanilmistir. Filamanin voltaji 15kV olarak belirlenmistir. Ayrica kaplamalarin
ylizey goriintiileri 15kV filaman voltajinda Ol¢lilmiistiir.  Kaplamalrin  kesit
goruntuleri ve kesitlerin EDS analizleri JEOL JSM-7300 model taramali elektron

mikroskobunda ve filaman voltaji, 10kV ‘ta yapilmistir.(sekil 5.4.)

Sekil 5.4 : JEOL JSM-7300 model SEM

5.3.5 Rockwell C testi

Kaplamalarin alt malzemeye yapisma 6zelliklerini incelemek i¢in kapli numunelere
100 N normal yik kullanarak Standart Rockwell C sertlik izi testi kullanilan
yontemlerden  birisidir. Cok fazla plastik deformasyona sebep olmamak igin YHC
(yiiksek hiz ¢eligi) gibi sert taban malzemesine sahip numunelere bu testi uygulamak
degerlendirmenin saglikli olmasi agisindan &nemlidir. Iz bélgesinde yapilan optik

mikroskop incelemesinde taban malzemeden ¢ok biliyik ayrilmalar kaplamanin taban
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malzemeye iyi yapismadigmnin bir gostergesi olarak degerlendirilir. Rockwell C testi
sonucunda elde edilen izler etrafinda, optik mikroskop incelemesi ile ¢atlaklarin
miktar ve kaplamanin taban malzemeden ayrilip ayrilmadigi incelenerek
kaplamalarin taban malzemeye yapismalarinin kabul edilebilir mertebelerde olup

olmadig1 degerlendirilmistir.

5.3.6 Kaplamalarin yapisma ozelliklerinin incelenmesi (Scratch test)

Kaplamalarin althik malzeme yiizeyine yapisma 6zelliklerinin incelenmesi amaciyla
kullanilabilecek pek ¢ok yontem vardir. Bu g¢alismada bu yontemlerden biri olan
cizik testi (scratch test) incelemesi yapilmistir. Bu amagla UMT Scratch Tester
cihazinda standart Rockwell C elmas u¢ kullanilarak 10 mm/dk ¢izme hizinda,
baslangic 10 N yukten itibaren maksimum 50 N yuk uygulanarak 8 (mm)
uzunlugunda ¢izme testi yapilmis, elde edilen ¢izme izleri ve ¢izme islemi sirasinda
test cthazina bagli akustik emisyon cihazindan elde edilen veriler karsilastirilarak
numuneler igin cgatlak baslama yiikii ve kaplamanin yiizeyden tamamen ayrilig1 kritik
yiik degerleri tespit edilmistir. Ayrica ¢izik testi sonucunda kaplamalarda meydana
gelen izler optik mikroskop yardimiyla incelenerek kaplamada meydana gelen

deformasyonun mekanizmasi da incelenmistir.

5.4 Kaplamalarin Tribolojik Davramslarinin incelenmesi

Deneylerde CSM-Tribometer marka asinma cihazi kullanilmistir. Kaplamalarin yagh
ortamda tribolojik davraniglarinin incelenmesi i¢in “Disk iizeri Pin -- pin on disc”
deneyleri gergeklestirilmistir. Kaplamalarin yiizeylerini kaplama asamasindan sonra
2500 numarali SiC zimpara ile hafif parlatilip, ardindan 9 pum elmas siispansiyon
kullanarak dropletlerin giderilmesi saglanmigtir. Bu islemler sonucu yulzey
piirtizliligini deneylerin etkilemesi engellenmistir. Disk {izeri pin deneyleri YHC
pinlere kars1 sinir yag kosullarinda yaklasik 19°C sicaklik ve %51 bagil nemde 20 N
yiik altinda gergeklestirilmistir. Deneylerde asinma hizi 2 cm/s ve toplam aginma
mesafesi ise 500 m olarak ayarlanmistir. Numunelerin {izerine ince bir film seklinde
kaplayacak gibi Mobil 10W-40 marka formiile yag stirilmiistiir. disk tizeri Pin disk

asinma deneylerinde uygulanan parametreler ¢izelge 5.4’te verilmistir.
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Cizelge 5.4 : Disk tizeri pin deneylerinde kullanilan parametreler.

Kaplama oncesi

2500 SiC zimpara + 9 pm elmas siispansiyon

uygulamalar
Karsit malzemeler YHC pin
Yk 20N
Hiz 2cm/s
Toplama mesafe 500m

Yaglama

Mobil 1 OW-40 marka formiile yag

5.4.1 Kaplama ve karsit yiizeylerin asinma izlerinin belirlenmesi

Tribolojik asinma deneyleri sonucu disklerin kaplanan ylzeyleri ve pinlerin
ylizeylerinde olusan aginma izlerini incelemek i¢cin Veeco Wyko NT100 marka ii¢
boyutlu optik profilometre kullanarak olgiilmiistiir. Olgiimler dikey taramali
interferometri (vertical scanning Interferometry-VSI) modunda yapilmistir. Hem
kaplama ve hem pinlerin yiizeylerindeki olusan asinma izlerinin iki ve {i¢ boyutlu
goriintiileri optik profilometre ile incelenmistir. Bunun yani sira kaplamalarda olusan

asinma izlerinin derinlikleri ve genislikleri de optik profilometre ile Olculerek

hesaplanmastir.
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6. DENEYSEL CALISMALAR

6.1 Kaplamalarin Karakterizasyon islemleri

6.1.1 Kaplamalarin kimyasal bilesimleri ve olusan fazlarin tayini

100 A'de yapilan ark FBB kaplamalarin XRD difraksiyon paternleri sekil 6.1
verilmistir. Piklere bakildiginda 100 A’ de yapilan kaplamanin difraksiyon paterni
Kibik Mo,N fazina ait, 00-025-1366 nolu JCPDS referans kartindaki pikleri ile
ortiismektedir. I¢ gerilimlerden dolay: kaplamalara ait baz1 piklerde, orijinal Mo,N

pikine gore hafif kaymalar gozlemlenmistir.

- M021N kubik 00-025-1366

®  MoN hegzagonal 01-089-2904

Siddet

Mo kubik 01-089-4896

20

Sekil 6.1 : 100A Ark FBB’ile kaplanan numunenin XRD difraksiyon paterni

Sekil 6.2'de 120 A’ de yapilan kaplamada ise Hegzagonal MoN fazina ait, 00-025-
1367 nolu JCPDS ve Kilbik Mo,N 00-025-1366 referans kartindaki pikleri ile
oOrtlisiiyor. Aynen birinci numunede oldugu 120 A’ de yapilan kaplamadada i¢
gerilimlerden dolay1 kaplamalara ait bazi piklerde, orijinal Mo,N ve MoN piklerine

gore hafif kaymalar gdzlemlenmistir.
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A Mo-kiibik 01-089-5156
® MoN hegzagonal 00-025-1367
& = MoyN kilbik 00-025-1366

Siddet

30 40 50 60 70 80 90
20

Sekil 6.2 : 120A Ark FBB’ile kaplanan numunenin XRD difraksiyon paterni

Sekil 6.3’te tiim numunelerin XRD paternleri bir arada verilmistir. Piklere
bakildiginda sadece 120 A ark FBB yontemi ile kaplanan numunenin digerleri ile

farkli oldugu gozlenmektedir.

Counts

—1100A arkPVD.xrdml

120A ark PR xrdml

100 VE Magnetron PVD.xrdml
225+

100+

25—

225_12D B Magnegron VD xrdml

30 40 50 60 70 80 90
Position [*2Theta]

Sekil 6.3 : XRD difraksiyon paternleri

Magnetron FBB yontemi ile yapilan kaplamalrin XRD difraksiyon paternleri sekil
6.4 ve sekil 6.5’te verilmistir. Piklere bakildiginda 100 V bias’ta yapilan kaplamanin
difraksiyon paterni Mo,N Kiibik 00-025-1366, nolu JCPDS referans kartindaki pik
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ile ortiismektedirler. 120 V bias’ta yapilan kaplamada’da aynen Mo.N Kibik 00-
025-1366, nolu JCPDS referans kartindaki pik ile ortiisiiyor.

100V Bias magnetron FBB
= Mo,N Kiibik 00-025-1366

v MoN Hegzagonal 00--25-1367

Siddet

30 40 50 60 70 80 90
20

Sekil 6.4 : 100V bias Magnetron FBB kaplamanin XRD difraksiyon paterni

120V Bias r'nagnetrorll FBB
| | | = Mo,N Kiibik 00-025-1366
4 v MoN Hegzagonal 00--25-1367

! 1
| ' \
! i !
| 1 ) |
| -
\ '
\ !
i |

Siddet

1
1
1

0 40 50 60 70 80 90
Sekil 6.5 : 120V bias Magnetron FBB kaplamanin XRD difraksiyon paterni
6.1.2 Kaplamalarin yiizey ve kesit goriintiilerinin incelenmesi

6.1.2.1 Kaplamalarin yiizey goriintiilerinin incelenmesi

Ark fiziksel buhar biriktirme yontemi ile, 100 A uygulanarak yapilan MoCuN

kaplamanin yiizey goriintiileri sekil 6.6 ve 6.7°de verilmistir. Yiizeylerde dropletlerin
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olusumu katottan kaynaklanmistir. Kaplamadan hemen sonraki, yani parlatmadan
onceki ylzeyler daha kaba bir gérinime sahiptirler. Ylzeyler kaplamadan sonra

2500 numarali SiC zimpara ile hafif parlatilmis ve dropletler boylece azalmstir.

Sekil 6.6 : 100 A de kaplanan numunenin SEM yiizey goriintisi. a) Kaplamadan
sonraki goruntiler, b) Parlattiktan sonraki yiizey gortintiileri

Sekil 6.7 : 120 A de kaplanan numunenin SEM yiizey goriintust. a) Kaplamadan
sonraki goruntiler, b) Parlattiktan sonraki yiizey gorintiileri

6.1.2.2 Kaplamalarin kesit gorintulerinin incelenmesi

Kaplamalarin biiyiime morfolojisini tespit etmek i¢cin YHC numuneleri sivi azot
ortaminda kirarak, kesitlerinden SEM goriintiisii alinmistir. 100A ve 120A de
yapilan katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemi ile kaplanan numunelerin ve
100 V Bias manyetik alanda sigratma yontemi ile kaplanan numunenin kesit

goriintiileri sekil 6.8 ve 6.9 de verilmistir. Goriintiilere kesitten bakildiginda ark ile
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kaplanan numunelerin kolonsal yapida olmadigi ama manyetik alanda sigratma ile

kaplanan numunelerde kolonsal yapimnin varoldugu gézlemlenmistir.

100 A

120 A

Sekil 6.8 : 100 ve 120A de SEM Kesit gortintuleri.

Sekil 6.9 : 100V Bias manyetik alanda sigratma kaplamanin SEM kesit gortintust
6.1.3 Kaplamalarin mikro sertlik ve kalinhik élgciimleri

Mikro sertlik cihazi kullanarak farkli yiiklerde elde edilen sertlik degerleri Ek-A ve
Ek-B de verilmistir. Ark fiziksel buhar biriktirme (FBB) yontemi ile kaplanan
numunelerde her bir numune i¢in 20mN yiikten baglayarak 60mN yiike kadar
arttirilarak  deneyler gergeklestirilmistir.  Deneylerde 1 sn. siire, 40 adim
uygulanarak, 30 farkli nokta tekrar edilmistir. En yiiksek sertlik degeri 100A’ de
kaplanan numune i¢in 20mN da yapilan deney i¢in ortalama 34000 N/mm?’ olarak

elde edilmistir. 30mN’dan itibaren yilik arttikca sertlik degerlerinde bi disiis
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gdzlemlenmistir. Ayn1 zamanda 30mN yiikten sonra sertlik degerleri 26000 N/mm?
deger gibi bir degerde sabit kalmistir. 120A’ de yapilan kaplamada ise en yiiksek
sertlik degeri 30 mN da yapilan deneyde 28800 N/mm? olarak elde edilmistir. iki

numune arasinda sertlik degeri olarak ciddi bir farka rastlanmamustir.

Magnetron fiziksel buhar biriktirme yontemi ile kaplanan numunelerde farkli bias
voltajinda tretilen kaplamalarda sadece 30mN yiik uygulanarak sertlik deneyleri
gerceklestirilmistir. En yiiksek sertlik degeri 19530 N/mm? olarak 120 bias
voltajinda kaplanan numunede elde edilmistir. 100 bias voltajinda kaplanan
numunede ise sertlik degeri 16159 N/mm? olarak elde edilmistir. Sertlik sonuclarina
bakildiginda farkli yiiklerde yapilan deneylerde sertlik degerlerinde fazla
degisiklikler gozlemlenmemistir. Cizelge 6.1°te sertlik sonuglari siralanmistir.
Cizelge 6.1 : Ark FBB ve manyetik alanda sigratma yontemi ile kaplanan

numunelerin kalamlik, Normalize elastisite moduli (E*), ve
sertlik degerleri

Kalinlik E/(1-V?) Sertlik Yuk
Numune ad1 (um)
GPa ( N/mm?) (mN)
100A Ark
5.45 247.63 +/- 3.65 | 26548 +/- 525 30
FBB
120 A Ark
6.03 255.14 +/-3.35 | 28828 +/- 464 30
FBB
100 V Bias
2.56 199.41 +/-1.92 | 16159 +/- 205 30
Mag.FBB
120 V Bias
3.65 209.72 +/-4.9 | 19530 +/- 460 30
Mag.FBB

Ayni yiikte yapilan sertlik sonuclarmma bakildiginda katodik ark fiziksel buhar
biriktirme yontemi ile yapilan kaplamalar manyetik alanda sigratma yontemi ile

yapilan kaplamara kiyasla daha sert bir yapiya sahip oldugu gézlemInmistir.

6.1.4 Kaplamalarin ESD analizi

Alasim katodu ile yapilan kaplamalarin EDS analizleri ¢izelge 6.2 ve 6.3’de

verilmigtir. Her bir numune i¢in 6nce kaplamadan sonra EDS analizi alinmistir,
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ardindan kaplama yiizeyleri hafif parlatilarak dropletlerin giderilmesinden sonra
tekrar EDS analizi yapilmistir. Analiz sonuglarma gore Cu igerikleri dropletli
noktalarda dropletsiz noktalara gore daha fazla oldugu gozlemlenmistir. Ayrica 120A
de yapilan numunenin Cu igerigi 100A de kaplanan numuneye gore daha fazla

oldugu ortaya ¢ikmustir.

Cizelge 6.2 : 100A ark FBB ile kaplanan numunenin EDS analizi

Droplet Noktalar Dropletsiz Droplet Dropletsiz
100 A Noktalar Noktalar Noktalar
100 A 100 A 100 A
parlatilmig parlatilmig
At. % Cu At. % Cu At. % Cu At. % Cu
8.721 10.273
10.183 10.049 17.216 8.110
6.059 8.531
8.655 8.922
11.335 8.347
10.687 7.480

Cizelge 6.3 : 120A ark FBB ile kaplanan numunenin EDS analizi

Droplet Noktalar | Dropletsiz Droplet Dropletsiz Noktalar

120 A Noktalar Noktalar parlatilms

120 A parlatilms 120 A
120 A

At. % Cu At. % Cu At. % Cu At. % Cu
18.133 13.434 14.643 11.662
15.840 11.437 15.254 12.037
19.115 biyuk 11.338 15.123 13.254
14.479 kiguk 15.186 16.822 13.495
18.150 14.638 16.185 12.535

18.158 | --memeeee-

6.1.5 Kaplamalarin Rockwell C testi

Her iki gurup Kaplamalarda kaplamalarin alt malzemeye yapisma ozelliklerini
incelemek igin numunelerin 100 N normal yuk kullanarak farkli 2 nokatadan
Standart Rockwell C sertlik izi testi yapilmistir. Deneyler sonucunda olusturulan
Rockwell C izlerinde optik mikroskop ile yapilan calismada Sekil 6.10 - 6.13’te de

oldugu gibi hi¢bir kaplamada iz etraflarinda kaplamalarda dokiilme gozlenmemistir.
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Sekil 6.11 : 120A ArkFBB

Eryilmaz doktora tez g¢alismalarinda Ark FBB yontemi ile iirettigi kaplamalarin
Rockwell C izlerinde yaptig1 incelemelerde % 3 (at) bakir (Cu) igeren en sert Mo-N-
Cu kaplama harig, hi¢ bir kaplamada dokiilmelere raslamamistir. En sert kaplama
kalinliginin 3.2 pm oldugu, yanliz kaplamanin tamamen taban malzemeden
kopmadig1 ve goriilen ayrilma bolgelerinde hala kaplamanin bulundugu gézlenmistir.
Bu kaplamada dokiilmelerin nedeni olarak, kaplamanin ¢ok kalin oldugu ve gevrek
karakterde olmasindan kaynaklandigini diistinmiislerdir. Bu kaplamanin en sert
kaplama oldugu ve yogun kolonsal yapi veya kiiresel tanelerin olusturdugu bir

yapiya sahip oldugu saptanmustir.[1]

Sekil 6.12 : 100V bias Manyetik alanda sigratma FBB

40



Sekil 6.13 : 120V bias Manyetik alanda sicratma FBB

6.1.6 Kaplamalarin yapisma ozelliklerinin incelenmesi (Scratch test)

Cizik deneyi temel olarak yapisma mukavemetini 6lgmektedir. Cizik testi CETR
UMT Multi-Specimen cihazinda mesafeye karsi akustik emisyon ve uygulanan yiik

grafigi ¢izilerek yapilmistir. Sekil 6.14°te ¢izik testinin temelprensibi verilmistir.

Althik iizerindeki kaplama
e S

~

Uygulanan normal yiik

7

Ucun hareket yénii
—

Hmasug — >

ilerleyen gizik

Gizik testi prensibi

Sekil 6.14 : Cizik testi prensiibi

Genel olarak cizik testi grafigine bakildiginda ilk ¢atlamanin meydana geldigi yiikte

(Lc1) akustik emisyon sinyalleri olusmaya baslar.

(Lc2) yiikiine ulasildiktan sonra ise sinyaller yaklasik ayni seviyede kalir. Sekil

6.15’de Cizik deneyi sirasinda akustik emisyon sinyallerinin uygulanan yike bagh

degisimi gozlenmektedir [27].
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Sekil 6.15 : Cizik deneyi sirasinda akustik emisyon sinyallerinin yiike bagh degisimi [27].

Cizik testinde tim kaplanan snumunelerde yugulanan parametreler gizelge 6.4’te

stralanmustir.

Cizelge 6.4 : Cizik (Scratch) tesi deneylerinde uygulanan parametreler

izme
Baslangic Maks. ¢ ~ Zaman
kaplama vik, (N) | Yok (N) Uzunlugu ©)
(mm)
100 A Ark FBB 10 50 8 60
120 A Ark FBB 10 50 8 60
100 V bias magnetron
FBB 10 50 8 60
120 V bias magnetron
FBB 10 50 8 60

Cizik testindeki cihaza bagli ug¢ iizerine algilayict ile numuneden gelen akustik

emisyon sinyalleri ve surtinme kuvveti grafikleri ¢izilmistir. Akustik emisyon (AE)

— Yuk (Fz) — Mesafe (X) grafiklereine bakildiginda 100 A ve 120 A katodik ark

fiziksel buhar biriktirme yontemi ile kaplanan numunelerde kaplamalarda kopmalara

raslanmamistir. Sekil 6.16 ve 6.17°de belirtildigi gibi akustik emisyon sinyallerinde

belirgin bir degisiklilige raslanamamistir. Akustik emisyon sinyalleri grafiginde

hemen hemen yatay bir ilerleme olugmaktadir. BOylece yiizeylerde ciddi bir kopma

olusmamaktadir.
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Sekil 6.16 : 100 A katodik Ark FBB‘nin ¢izik testi (AE)-(Fz)-(X) grafigi
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Sekil 6.17 : 120 A katodik Ark FBB‘nin ¢izik testi (AE)-(Fz)-(X) grafigi

Ama 100 V bias ve 120 V bias manyetik alanda sigratma yontemi ile kaplanan
numunelerde yaklastk 22N kritik ylkten itibaren kaplamalarda kopmalar
gozlemlenmistir. Sekil 6.18 ve 6.19°da belirtildigi gibi akustik emisyon grafiginin
sinyallerinden yola ¢ikarak 22N kritik yilikten sonra ilk ¢catlamanin meydana geldigi
ve akustik emisyon sinyalleri olugsmaya basladig1 ortaya ¢ikmaktadir. Bu da ark ile
yapilan kaplamalarin sigratma yontemi ile kaplanan numunelere kiyasla daha sert

oldugundan kaynaklanmistir.
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Sekil 6.18 : 100 V Bias Magnetron FBB’nin gizik testi (AE)-(Fz)-(X) grafigi
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Sekil 6.19 : 120 V Bias Magnetron FBB’nin ¢izik testi (AE)-(Fz)-(X) grafigi

Sekil 6.20’de tiim numunelerin yani 100A ve 120A’de ark fiziksel buhar biriktirmme
yontemi ile yapilan kaplamalarin ve 100V bias ve 120V bias’ta manyetik alanda
sigratma yontemi ile kaplanan numunelerin ¢izik testi sonucu olusan ¢iziklerin optik
mikroskopla g¢ekilen goriintiileri verilmistir. Sekillere bakildiginda ark ydntemi ile
kaplanan numunelerin yizeylerinde kaplamada kopma gézikmemektedir. Ama
diger yontemle kaplanan numunelerin yuzeylerinde hafif kopmalar meydana

gelmektedir.
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Sekil 6.20 : a)100A b)120A Ark FBB ve ¢)100V d)120V bias magnetron FBB

6.1.7 Kaplamalarin asinma deneylerinin sonuglari

Disk tizeri pin deneyleri YHC pinlere karst sinir yag kosullarinda yaklagik 19°C
sicaklik ve %51 bagil nemde 20 N yiik altinda gergeklestirilmistir. Deneylerde
asinma hizi 2 cm/s ve toplam asinma mesafesi ise 500 m olarak ayarlanmistir.
Numunelerin iizerine ince bir film seklinde kaplayacak gibi Mobil 10W-40 marka
formiile yag siirtilmiistiir. Sekil 6.21- 6.24°te 100A ve 120A ark FBB yontemi ile
kaplanan numunelerin 3D (l¢ boyutlu) ve pinlerin 2D (iki boyutlu) optik
profilometre gorintiileri ve mesafeye bagl siirtiinme katsay1 grafigi verilmistir. Ark
yontemi ile kaplanan numunelerin yiizeylerinde arkin fazla olusumundan dolay1
yuzelyer kaba bi goriiniime sahiplerdir. Asinma deneyleri sonucu pinler yiizeyler
Uzerinde haraket ettigi siralarda, ytzeylerdeki dropletlerden kaynaklanan hafif izlere

raslamak miumkdnddr.
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Sekil 6.21 : 100 A Ark FBB kaplamanin 3D (sol) ve pinin 2D (sag) gorintusu
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Sekil 6.22 : 100A, Siirtlinme katsayisi grafigi
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Sekil 6.23 : 120A Ark FBB kaplamanin 3D (sol) ve pinin 2D (sag) gorintusu
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Sekil 6.24 : 120A, Surtlinme katsayis1 grafigi

Ark fiziksel bubar biriktirme yontemi ile kaplanan numunelerin ytzeylerinde ¢ok
hafif agmma izleri goézlemlenmistir. Ama bu zayif asinmalarin dropletlerin
varliligindan kaynaklanmalar1 ~ diislinlilmektedir. Siirtinme katsayis1 bu iki

kaplamada ortalama sirasiyla 0.068 ve 0.030 olarak elde edilmistir.

Manyetik alanda sigratma yontemi ile kaplanan numunelerin 3D (l¢ boyutlu) ve
pinlerin 2D (iki boyutlu) goriintiileri ve mesafeye bagl siirtiinme katsayis: grafigi

sekil 6.25- 6.28°de verilmistir.
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Sekil 6.25 : 100V bias manyetik FBB kaplamanin 3D (sol) ve pin 2D (sag) gorintisu
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Sekil 6.26 : 100V bias, Siirtiinme katsayis1 grafigi

Sekil 6.27 : 120V bias manyetik FBB kaplamanin 3D (sol) ve pin 2D (sag) gorintusu
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Sekil 6.28 : 120V, Bias Siirtinme katsayisi grafigi
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Magnetron fiziksel buhar biriktirme yontemi ile kaplanan numunelerde ise aginma
izine gozle goriiniir bi sekilde raslanmamistir. Bu iki gurup kaplamada siirtiinme
katsayilar1 sirastyla ortalama 0.032 ve 0.045 olarak degerlendirilmistir. Kaplamalarin

ortalama siirtiinme katsay1 sonuclari ¢izelge 6.5°te verilmistir.

Cizelge 6.5 : Kaplamalarin ortalama siirtiinme katsayisi degerleri

Kaplama Ortalama Siirtiinme Katsayisi (u)
100 A Katodid Ark FBB 0.068
120 A Katodid Ark FBB 0.030
100 V Bias Magnetron FBB 0.032
120 V Bias Magnetron FBB 0.045

Asinma deneyleri sonunda siirtinme katsayisi sonuglrina bakildiginda en diisiik
surtinme katsayis1 120 A katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemi ile kaplanan

numunede gozlemlenmistir.
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7. GENEL SONUCLAR VE DEGERLENDIiRMELER

1. Bu ¢aligma kapsaminda nanokompozit kaplamalar tiretiminde kullanilmak tizere
%10 Cu iceren alasim (Mo-Cu) katot kullanarak katodik ark fiziksel buhar
biriktirme yontemi ile Mo-N-Cu kaplamalar tiretilmis ve tanimlanmustir.

2. XRD sonuglarina gore manyetik alanda sigratma ve 100 A katot akimi
kullanilarak yapilan ark fiziksel buhar biriktirme yontemi ile kaplanan
numunelerin kilbik Mo,N yapisinda oldugu, 120 A katot akimi kullanilarak
tiretilen kaplamalarin ise kiibik Mo,N ve hekzagonal MoN karisimi halinde
oldugu belirlenmistir. I¢ gerilimlerden dolayr kaplamalara ait piklerde,
orijinal MoxN pikine gore hafif kaymalar gézlemlenmistir.

3. Ark fiziksel buhar biriktirme yéntemi ile, 100 A uygulanarak yapilan Mo-N-
Cu kaplamanin ylizey goriintiilerine bakildiginda Yiizeylerde dropletlerin
olusumu katottan kaynaklanmigtir. Parlatmadan onceki yiizeyler daha kaba
bir goriinime sahiptirler. 100 A ve 120 A de katodik ark fiziksel buhar
biriktirme yontemi ile kaplanan numunelerin kesit goriintiilerine bakildiginda
kolonsal yapinin olmadig1 bir yapiya sahip olduklar1 gdzlemlenmistir. 100V
bias magnetron fiziksel buhar biriktirme ile kaplanan numunede kolonsal

yapinin var oldugu goziikmektedir.

4. En yiiksek sertlik degeri 100A’ de kaplanan numune i¢in 20mN da yapilan
deney icin ortalama 34000 N/mm?’ olarak elde edilmistir. 30mN’dan itibaren
yuk arttikca sertlik degerlerinde bi diisiis gézlemlenmistir. Ayni1 zamanda
30mN vyiikten sonra sertlik degerleri 26000 N/mm? deger gibi bir degerde
sabit kalmistir. 120A” de yapilan kaplamada ise en yliksek sertlik degeri 30
mN da yapilan deneyde 28800 N/mm? olarak elde edilmistir. iki numune
arasinda sertlik degeri olarak ciddi bir farka rastlanmamistir. Manyetik alanda
sigratma yontemi ile kaplanan numunelerde en yiiksek sertlik degeri 19530
N/mm? olarak 120 bias voltajinda kaplanan numunede elde edilmistir. 100
bias voltajinda kaplanan numunede ise sertlik degeri 16159 N/mm? olarak

elde edilmistir. Sertlik sonuclarina bakildiginda farkli yiiklerde yapilan
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deneylerde sertlik degerlerinde fazla degisiklikler go6zlemlenmemistir.
katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemi ile yapilan kaplamalar manyetik
alanda sigratma yontemi ile yapilan kaplamara kiyasla daha sert bir yapiya

sahip oldugu gézlemlnmistir.

ESD analizleri sonucu ark FBB yontemi ile kaplanan numunelerde 120A de
yapilan numunenin Cu igerigi 100A de kaplanan numuneye gore daha fazla

oldugu ortaya ¢cikmustir.

Rockwell C testi deneyler sonucunda olusturulan izlerde hicbir kaplamada iz

etraflarinda kaplamalarda dokiilme gozlenmemistir.

Cizik (Scratch) testi sonucu, 100 A ve 120 A katodik ark fiziksel buhar
biriktirme yontemi ile kaplanan numunelerde, kaplamalarda kopmalara
raslanmamistir. Ama 100 V bias ve 120 V bias manyetik alanda sigratma
yontemi ile kaplanan numunelerde yaklasik 22 N kritik ytkten itibaren
kaplamalarda kopmalar gozlemlenmistir. Ark ile yapilan kaplamalarin
sicratma yOntemi ile kaplanan numunelere kiyasla daha sert oldugundan

kaynaklanmasi diistiniilmiistdr.

. Ark fiziksel buhar biriktirme yontemi ile kaplanan numunelerin yizeylerinde
cok hafif asinma izleri gozlemlenmistir, ama bu ¢ok zayif asinmalarin
dopletlerden kaynaklanmasi diisiiniilmektedir. Magnetron fiziksel buhar
biriktirme yontemi ile kaplanan numunelerde hi¢ bir asmmma izine
raslanmamistir. Asinma deneyleri sonunda siirtiinme Kkatsayisi sonuglrina
bakildiginda en diisiik siirtlinme katsayis1 120 A katodik ark fiziksel buhar

biriktirme yontemi ile kaplanan numunede gozlemlenmistir.
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EKLER

Ek—A: 100A de yapilan numunenin farkli yiikler altinda dl¢iilen sertlik degerleri.
Kaplamalarin sertlik , Normalize elastisite modiilii (E*) ve batma enerji degerleri:
Wt:toplam batma enerjisi, We: batma enerjisinin elastik kismi, Wr: batma

enerjisinin plastik kismi

Ek-B: 120A de yapilan numunenin farkli yiikler altinda 6lgiilen sertlik degerleri.
Kaplamalarin sertlik , Normalize elastisite modiilii (E*) ve batma enerji degerleri:
Wit:toplam batma enerjisi, We: batma enerjisinin elastik kismi, Wr: batma

enerjisinin plastik kismi
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Ek-A: 100A de yapilan numunenin farkli yiikler altinda Slgiilen sertlik degerleri. Kaplamalarin sertlik , Normalize elastisite modiilii
(E*) ve batma enerji degerleri: Wt:toplam batma enerjisi, We: batma enerjisinin elastik kismi1, Wr: batma enerjisinin plastik
kismi

100 A
(FmN | W, (nj) W, (nj) w, (nj) E/(1-V?) GPa H (N/mm?) h r* (um)

20mN 1.75 132  75.52% 0.43 24.48% 271.14 +/- 6.19 39160 +/- 1492 0.139 +/- 0.003

20mN 1.82 1.27  69.70% 0.55 30.30% 24478 +/- 3.07 29605 +/- 520 0.16 +/- 0.001

25mN 2.56 1.80 70.26% 0.74 29.74% 255.71 +/- 4.62 32977 +/- 789 0.169  +/-0.002

30mN 3.43 2.24  65.26% 1.19 34.74% 240.08 +/- 3.90 26548 +/- 525 0.207 +/-0.002

30mN 3.31 220  66.57% 1.11 33.43% 247.63 +/- 3.65 25470 +/- 406 0.211 +/-0.002

S0mN 7.40 460 62.21% 2.80 37.79% 248,50 +/- 1.76 25921 +/- 243 0.270 +/-0.001

S0mN 7.24 455  63.18% 2.71 36.82% 24756 +/- 3.62 25817 +/- 593 0.271  +/-0.003

S0mN 7.26 478  65.93% 247  34.07% 239.49 +/- 3.46 26853 +/- 515 0.265 +/-0.003

50mN 7.55 465 61.52% 291  38.48% 237.02 +/- 3.17 24211 +/- 362 0.280 +/-0.002

60mN 9.83 6.01 61.11% 3.82  38.89% 239.32 +/- 2.99 24818 +/- 398 0.302 +/-0.002

60mN 9.38 599  63.87% 339 36.13% 263.39 +/- 3.30 28291 +/- 487 0.283 +/-0.002

60mN 9.90 6.17  62.35% 3.73  37.65% 234.67 +/- 2.68 24849 +/- 382 0.302 +/-0.002
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Ek-B: 120A de yapilan numunenin farkli yiikler altinda 6l¢iilen sertlik degerleri. Kaplamalarin sertlik , Normalize elastisite modiilii
(E*) ve batma enerji degerleri: Wt:toplam batma enerjisi, We: batma enerjisinin elastik kismi, Wr: batma enerjisinin plastik

kismi

o | We () W, (nj) w,  (nj) E/(1-V?) GPa H (Nfmm?) hor (um)

20 mN 1.87 1.23 65.68% 0.64 34.32% 235.67 +/- 4.62 25431 +/- 612 0.172 +/- 0.002
20 mN 1.79 124 69.18% 0.55 30.82% 256.88 +/- 2.95 31116 +/- 493 0.156 +/- 0.001
20 mN 1.97 122 61.93% 0.75 38.07% 224.06 +/- 391 24129 +/- 489 0.177 +/- 0.002
20 mN 1.85 127  68.25% 0.59 31.75% 248.45 +/- 4.40 29964 +/- 855 0.159 +/- 0.002
30 mN 3.35 221  65.88% 114  34.12% 255.14 +/- 3.35 28828 +/- 464 0.199 +/- 0.002
40 mN 5.35 3.19  59.63% 2.16  40.37% 241.49 +/- 3.45 23816 +/- 611 0.252 +/- 0.003
40 mN 5.10 3.29  64.57% 181 35.43% 266.39 +/- 3.77 28865 +/- 578 0.229 +/- 0.002
40 mN 5.00 3.28  65.66% 1.72  34.34% 266.95 +/- 3.63 29262 +/- 575 0.224 +/- 0.002
50 mN 7.39 457  61.80% 2.82  38.20% 252.21 +/- 2.37 25910 +/- 298 0.270 +/- 0.002
50 mN 7.32 453  61.95% 2.78 38.05% 24191 +/- 3.64 23553 +/- 374 0.283 +/- 0.002
60 mN 9.81 589  60.02% 3.92  %39.98 243.08 +/- 3.55 24466 +/- 387 0.305 +/- 0.002
60 mN 9.89 556  57.21% 4.23 %4279 24520 +/- 2.86 22381 +/- 274 0.318 +/- 0.002
60 mN 9.89 5.78  58.42% 411 %A41.58 251.69 +/- 2.23 24233 +/- 268 0.308 +/- 0.002
60 mN 9.95 581 58.43% 414 %41.57 250.44 +/- 2.04 23947 +/- 251 0.308 +/- 0.002
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