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W-Ge-N kaplamalarda farkli Ge igeriklerinde sertlik degerlerinin
degisimi [131]. .o
Farkli Si igeriklerine gore Mo-Si-N kaplamalarin a) sertlik
degerleri, b) siirtiinme katsayisi degerleri [133]......................
Mo1.xWyNy kaplamalarin sertlik ve Elastisite Modiilii degerleri
(L3 e
Mo-Al-N kaplamalarin farkli Al igeriklerine gore sertlik ve
Elastisite Modiilii degerleri [135]......ccovviiiiiiiiiiiiiae,
Farkli oranlarda Ag ilavesi ile MoN-Ag kaplamalarin Al,O3 topa
kars1 yapilan disk iizeri top deneylerinde elde edilen siirtiinma
Katsay1s1 [136]. . .eeieii e
Cr-B-N kaplamalarda farkli N iceriklerinde sertlik ve Elastisite
Modulii degerleri [137]....coriiii e

Farkli Mo igeriklerine gore Cr-Mo-N kaplamalarin siirtlinme
katsayis1 degerleri degisimi [140]..........oooviiiiiiiiiiiin..

Cr-N kaplamalara C ve Mo katkilandirilmasi ile elde edilen a)
sertlik degerleri, b) siirtiinme katsayist degerleri [141]..............
Farkli Si igeriklerine gore Cr-Si-N kaplamalarin a) sertlik
degerleri, b) siirtinme katsayis1 degerleri [143]...........cccevunen.
Cr-N kaplamalara farkli oranlarda Ti katkilandirilmasi ile elde
edilen siirtiinme katsayilart [153]...........oooiii

Cr-Cu-N kaplamalarda farkli Cu igeriklerine gore siirtlinme
katsayis1 ve sertlik degeri degisimi [158]...........ccooiiiiiiine.n.
CrN, CrsVsoN ve CrpAlN kaplamalarin disk tizeri top
deneyinde elde edilen siirtiinme katsayilar1 degisimi [166].........
CrN, AICrN ve AITiN kaplamalarin disk iizeri top deneylerinde
elde edilen a) siirtiinme katsayilari, b) asinma izi genislikleri ve
derinlikleri degisimi [169]..........ccoiiiiiiiiiiii e,
TiN ve TiN-Sb (at.%1.8) kaplamalarin disk f{izeri top
deneylerinde mesafeye bagli siirtiinme katsayist degisimleri [44].
Ti-Si-N kaplamalarda bias voltaj1 etkisi a) Si igerigi, b) birikme
1z [ 110

Farkli Si igeriklerine gore Ti-Si-N kaplamalarda yapilan disk
tizeri top deneyleri a) ¢elik topa karsi, b) Al,O3 topa karst [120]...
Ti-B-N kaplamalarin farkli B igerigine gore sertlik degerleri
[L7B] . e
Kaplamalarin SEM kesit goriintiileri a) Ti-N, b) Ti-B-N (at.%10
B) [L76]. . e

Ti-N ve Ti-B-N kaplamalarin disk tizeri top deneyinde (2 cm/s
dondiirme hiz1 ve 5 N yiik altinda SUJ2 topa kars1) mesafeye
bagli siirtlinme katsayilart degisimi [176].............coeviiinnn..n.
Ti-Si-N kaplamalarin farkli Si igeriklerine gore sertlik degerleri
1= T
Kaplamalarin, katot bilesime ve ilave edilen Si icerigine bagh
olarak sertlik degeri [191]......ooviiiiii e
Ti-N ve Ti-C-N kaplamalarin farkli CoH, ve N, gaz akislarina
gbre Mo numuneler tizerindeki XRD incelemeleri [195]............
TiCxNix ve Ti-N kaplamalarin farkli C,H; ve N, gaz akislarina
gore sertlik ve Elastisite Modulii degerleri [195].....................
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Ti-Ni-N kaplamalarda farkli Ni igeriklerine ve sicakliga gore
sertlik degerlerinin degisimi [201]...........cooeiiiiiiiiiiiin..n.
TitxAIN, TiixCryN, Ti;xZrN kaplamalarda farkli ikinci metal
iceriklerine (x) gore a) latis parametreleri, b) sertlik degerlerinin
degisimi [203]. ..
Farkli Mg igeriklerine gore Ti-Mg-N kaplamalarin SEM kesit
gorlintiileri a) Ti-Mg-N (at.%9 Mg), b) Ti-Mg-N (at.%35 Mg)
L2007 e
Al-Ti-Si-N kaplamalarin farkli Al ve Si oranlarinda sertlik
degerleri degisimi [208]......cvviiiriiiiiii e

Ti-Al-X-N (X=B, Nb ve Hf) kaplamalarin Al/Ti orani 2 ve at.%5
X ile farkli sicakliklarda paslanmaz ¢elik topa karsi yapilan disk
iizeri top deneylerinde elde edilen sertlik degerleri [209]...........
TiAIN kaplamalarin SEM goriintiileri a)Tig49Alos:N kaplama
kesit goriintiisii, b) Tig47Alp53N kaplama kesit goriintiisti [210]...
Farklir bilesimlerdeki TiAIN kaplamalarin bias voltajina bagh
olarak sertlik degerleri [210].........ccooeiiiiiiiiii e,
AICrN ve TiAIN kaplamalarin tribolojik davraniglari a) Karsilikli
asinma deneyleri, b) disk tizeri top deneyleri [211]..................
TiAIN kaplamalarda Al/Ti atomik oranina bagl olarak sertlik
degerlerinin ve aginma oranlarinin degisimi [213]...................
(Ti-ADN kaplamalarin farklt N, gaz akis oranlarina gére XRD
incelemeleri a)%4 N, b)%9 Ny, €)%17 N,, d)%23 N, €)%26 N,
)29 No [214]. .o
(AL Ti)N kaplamalarin farkli negatif bias voltajlar1 ile XRD
incelemeleri [215]... ..o
(ALTi)N kaplamalarimin farkli negatif bias voltajina bagh sertlik
ve Elastisite Modulii degerlerinin degisimi [215]....................
Ti-Al-N kaplamalarda degisen N, iceriklerine gore elde edilen
sertlik degerleri [216].......coveiiiiii
TiAIN kaplamalarin at.%28 (Al/Al+Ti) oraninda, degisen Ny
igeriklerine (at.%0-27) gore kaplama (A) ve 975 K sicaklikta 1
saat siire ile yapilan 1s1l islem (B) sonrasi yapi incelemeleri
(208 . e
Til-xAIXN kaplamalarin farkli Al (at.%) igeriklerine gore sertlik
degerleri ve Elastisite Modulii degisimi [217]..............c.ceeet.
FBB katodik ark yontemi ile iiretilen ¢ok katmanli kaplamalar
(218 e
Cok katmanli olarak M2 takim c¢eligi iizerindeki nitriirli
kaplamalarda, asinma deneyi ile farkl yiiklerde olusan aginma izi
derinlikleri degisimi [218].......covieiiiiiiii e,
TIAIN ve TiN kaplamalar ile bu kaplamalara MoS,;
katkilandirilmasiyla  elde edilen kaplamalarin, asinma
deneylerindeki asinma iz derinlikleri degisimi [218]................
Farkli renyum igerikli FBB kaplamalar1 ve kaplama yontemleri.

Deneysel caligmalarda sistematik olarak izlenen siireg..............
Yiizey Kaplama Laboratuarindaki Fiziksel Buhar Biriktirme
sisteminin Orinimii...........oouiiiiiiiii e,
Kalotest sistemi a) test diizenegi, b) olusan izin {istten goriinlisii
C) kesit @Orintlisli......oouvieie i
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Karsilikli asinma deneyi cihazinin gériniimii........................

Re oksitlerin Raman spektrumlart....................oooiiiiinn.

Re-N kaplamalarin XRD grafikleri...................oooiiiinnn.
W-Re-N ve Re-N kaplamalarin kargilastirmali XRD grafikleri....
Re-Mo-N kaplamalarin XRD grafikleri...................o.oooene.

Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin XRD grafikleri.........
Al-Ti-N ve AIl-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarin XRD
grafikIleri. ... ...

Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin XRD grafikleri......
Re-N kaplamalarin  taramali elektron mikroskobu kesit
goriintiileri @) 0.5 Pa,b) 1 Pa,c)2Pa.........coooiiiiiiiiina.
W-Re-N kaplamalarin taramali elektron mikroskobu kesit
goriintiileria) 0.5 Pa,b) 2 Pa........cooiiiiiiii
Re-Mo-N kaplamalarin taramali elektron mikroskobu kesit
goriintiileri a) 0.4 Pa, b)1.9 Pa,c)3.5Pa..........ooeiiiiiiiiiiiin,
Kaplamalarin taramali elektron mikroskobu kesit goriintiileri a)
Ti-N, b) Ti-Re-N (at.%8 Re), c) AIl-Ti-N, d) Al-Ti-Re-N
(at.%02.52 Re), e) Cr-N, f) Cr-Re-N (at.%6.8 Re)....................

Re-N, W-Re-N ve Re-Mo-N kaplamalarin sertlik degerleri........

Re-N kaplamalarda yapilan disk {izeri top deneyinde elde edilen
stirtlinme katsayilar1 a) Re-N kaplama (0.5 Pa), b) Re-N kaplama
(1 Pa), c) Re-N kaplama (2 Pa)..........ccooevviiiiiiiiiiiien.

Re-N kaplamalarin disk iizeri top deneyinde elde edilen siirtiinme
katsay1lart.. ...
Re-N (2 Pa) kaplamalarin Al,O3 topa karsi, 20 cm/s dondiirme
hizinda yapilan disk {izeri top deneyi ardindan farkli noktalardan
(iz dis1 ve iz i¢i) alinan Raman spektrumu degisimleri..............

Disk iizeri top deneyinde (20 cm/s siirtiinme hiz1), kaplama (sag
stitun) ve Al,O3 top (sol siitun) yiizeylerinde elde edilen aginma
izleri a) 0.5 Pa, b) 1 Pa, ¢) 2 Pa basingta iiretilen Re-N
kaplamalar. ...

Disk tiizeri top deneyinde (20 cm/s siirtiinme hiz1), kaplama (sag
stitun) ve 440C top (sol siitun) ylizeylerinde elde edilen asinma
izleri a) 0.5 Pa, b) 1 Pa, c) 2 Pa basingta iiretilen Re-N
Kaplamalar...........coooiiiii

Re-N (0.5, 1 ve 2 Pa) kaplamalarin disk iizeri top deneyi ile
440C top yiizeylerindeki aginma hacimleri............................
W-Re-N kaplamalarda Al,O3 ve 440C top kullanilarak yapilan
disk tizeri top deneylerindeki siirtiinme katsayilar1 a) W-Re-N
kaplama (0.5 Pa), b) W-Re-N kaplama (2 Pa)........................
W-Re-N kaplamalarda disk iizeri top deneyinde elde edilen
stirtiinme katsayilart............ooooiiiiiiiiii i
W-Re-N (0.5 Pa) kaplamalarin Al,O3 topa karst farkli hizlarda
(10 cm/s ve 20 cm/s) yapilan disk iizeri top deneyinde, kaplama
yiizeylerinde olusan asinma izlerinin i¢inden alinan Raman
spektrumu degisimleri..........ocooviiiii i
Disk {iizeri top deneyinde (20 cm/s hizda) Al,O3 top (sol siitun)
ve kaplama yiizeyleri (sag siitun) a) 0.5 Pa ve b) 2 Pa basingta
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Disk iizeri top deneyinde (20 cm/s hizda) 440C top (sol siitun) ve
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tretilmis W-Re-N kaplamalar.......................oooin .
Re-Mo-N kaplamalarda 440C ve Al,O; top ile yapilan disk iizeri
top deneylerindeki siirtiinme katsayilar1 a) Re-Mo-N kaplama
(0.4 Pa), b) Re-Mo-N kaplama (1.9 Pa), ¢) Re-Mo-N kaplama

Re-Mo-N kaplamalarin Al;O3; ve 440C top kullanilarak yapilan
disk tizeri top deneylerinde elde edilen siirtiinme katsayilari.......
Re-Mo-N (1.9 Pa) kaplamasinin Al,O3 topa karst farkli hizlarda
(10 cm/s ve 20 cm/s) yapilan disk iizeri top deneyinde, kaplama
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spektrumu degisimleri..........ocovviiiii i
Farkli basinglarda iiretilen Re-Mo-N kaplamalarin 20 cm/sn
stirtiinme hizinda yapilan disk iizeri top deneyinde elde edilen
Al,O3 top (sol siitun) ve kaplama (sag siitun) siirtiinme yiizey
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Farkli basinglarda iiretilen Re-Mo-N kaplamalarin 20 cm/sn
strtiinme hizinda yapilan disk iizeri top deneyinde elde edilen
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Re-Mo-N kaplamalarinda disk iizeri top deneyi ile 440C toplarda
meydana gelen asinma hacimleri........................
Disk {iizeri top deneylerindeki siirtinme katsayilar1 a) Ti-N
kaplama, b) Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplama.............................
Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin Al,O3 top kullanilarak
iki farkli yiik altinda (2 N ve 5 N) yapilan disk iizeri top
deneylerinde elde edilen siirtlinme katsayilari........................
Ti-N kaplamalarin 20 cm/s siirtiinme hizinda yapilan disk tizeri
top deneyinde elde edilen Al,O3 top (sol siitun) ve kaplama (sag
stitun) siirtiinme yiizey goriintiileri a) 2 N, b) 5N...................
Ti-Re-N (at.% 8 Re) kaplamalarmn 20 cm/s siirtinme hizinda
yapilan disk tizeri top deneyinde elde edilen Al,O3 top (sol
siitun) ve kaplama (sag siitun) siirtlinme yiizey goriintiileri a) 2

Disk tizeri top deneylerindeki siirtiinme katsayilart a) Al-Ti-N
kaplama, b) Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplama.....................
Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarin Al,O3 ve
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Al-Ti-N kaplamalarin 20 cm/s siirtinme hizinda yapilan disk
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Al-Ti-N ve AIl-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalara Kkarsi
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Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin 20 cm/s siirtiinme hizinda
yapilan disk iizeri top deneyinde elde edilen Al,O3; top (sol
siitun) ve kaplama (sag siitun) siirtiinme yiizey goriintiileri a) 2
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Karsiliklt asinma deneyi ardindan Re-N (1 Pa) kaplama (sag
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Oda sicakligi, b) 50°C, ¢) 100°C, d) 150°C..........ccovviiiinnnnn.
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Karsilikli aginma deneyi ardindan Re-Mo-N (0.4 Pa) kaplama
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a) Oda sicakligi, b) 50°C, ¢) 100°C, d) 150°C, e) 200°C...........

Re-Mo-N (3.5 Pa) kaplama ylizeyinde 200°C’de yapilan karsilik
asinma deneyi ardindan olusan asmmma izi genisligi ve
derinliginin optikprofilometre ile tespiti.............ccceoeviinenn...

Farkli kaplama basinglarinda (0.4, 1.9 ve 3.5 Pa) {iretilen Re-Mo-
N kaplamalarin karsilikli aginma deneyleri ardindan kaplama
ylizeylerinde olusan asinma iz derinliklerinin karsilastirilmasi.....
Karsilikli asinma deneyi (5 N yiik altinda) ardindan elde edilen
strtinme  katsayis1  degerlerinin  sicaklifa bagli  olarak
karsilastirilmas1 a) Ti-N kaplamalar, b) Ti-Re-N (at.%8 Re)
Kaplamalar...........oooiiiii

Ti-N kaplamalarm 5 N yiik altinda karsilikli aginma deneyleri
ardindan Al,Oj3 top ylizeyleri (sol siitun) ve kaplama yiizeyleri
(sag slitun) a) oda sicakligi, b) 50°C, c¢) 100°C, d) 150°C.........

Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarm 5 N yiik altinda karsilikli
asinma deneyleri ardindan Al,O3 top yiizeyleri (sol siitun) ve
kaplama yiizeyleri (sag silitun) a) oda sicakligi, b) 50°C, c)
100°C, d) 150°C. .. e
Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamanin 50°C’de 5 N yiik altinda yapilan
karsilikli aginma deneyleri ardindan mikro Raman incelemeleri
a) Kaplama yiizeyinde olusan asinma izi iginden alinan mikro
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Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin 100°C’de 5 N yiik
altinda yapilan karsilikli asinma deneyleri ardindan olusan
asimnma izlerinden alinan mikro Raman analizi.......................
Karsiliklt asinma deneyi (2 N yiik altinda) ardindan elde edilen
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karsilastirilmasi a) Al-Ti-N kaplamalar, b)Al-Ti-Re-N (at.%2.52
Re) kaplamalar................ooo
Al-Ti-N kaplamalarin 2 N yiik altinda karsilikl1 asinma deneyleri
ardindan Al,O3 top ylizeyleri (sol siitun) ve kaplama yiizeyleri
(sag siitun) a) oda sicakligi, b) 50°C, c) 100°C, d) 150°C, e)

Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarin 2 N yiik altinda karsilikli
asinma deneyleri ardindan Al,O3; top yiizeyleri (sol siitun) ve
kaplama yiizeyleri (sag siitun) a) oda sicakligi, b) 50°C, c)
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Karsilikli asinma deneyi (5 N yiik altinda) ardindan elde edilen
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karsilastirilmas1 a) Cr-N kaplamalar, b) Cr-Re-N (at.%6.8 Re)
Kaplamalar. ...
Cr-N kaplamalarin 5 N yiik altinda yapilan karsilikli aginma
deneyleri ardindan Al,O3 top yiizeyleri (sol siitun) ve kaplama
yiizeyleri (sag siitun) a) oda sicakligi, b) 50°C, c) 100°C, d)

Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin 5 N yiik altinda yapilan
karsilikli asinma deneyleri ardindan Al,O3 top yiizeyleri (sol
stitun) ve kaplama yiizeyleri (sag siitun) a) oda sicakligi, b) 50°C,
C) 100°C, d) 150°C. ...
Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin karsilikli aginma
deneyi ardindan kaplama yiizeylerinden alimana mikro Raman
spektrumlari a) oda sicakligi, b) S0°C..............ooiiiiii
Cr-N ve Cr-Re-N kaplamalari 100°C’de 5 N yiik altinda yapilan
karsilikli aginma deneyleri ardindan mikro Raman incelemeleri.
Re, W-Re, Re-Mo kaplamalarin sertlik degerleri [236].............
Re, W-Re ve Re-Mo kaplamalarin disk iizeri top deneylerinde
elde edilen siirtiinme katsayilari [236]...........ccccceviiiiniinnnn.n.
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SEMBOL LiSTESI

nm
pm

dk
kHz

Pa
Ra
Rz
HV
nc

°C
Tm

: Nanometre

: Mikrometre

: Dakika

> Volt

: Kilohertz

: Amper

: Pascal

. Aritmetik ortalama ylizey piirtizIiligi
: Ortalama derinlik yiizey puiriizliligi
. Vickers sertligi

: Nanokompozit

: Angstrom

: S1icaklik

. Ergime sicakligi (Kelvin)
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RENYUM NITRUR VE RENYUM KATKILI NANOKOMPOZIT YAPILI
SERT SERAMIK KAPLAMALARIN URETIiMi VE KARAKTERIZASYONU

OZET

Miihendislik malzemelerinin asinma ve siirtiinme 6zelliklerinin iyilestirilmesi amaci
ile gelistirilen ve temel olarak geg¢is metalleri nitriirlerinden olusan sert seramik
kaplamalar  kimyasal bilesim ve yapilarina gore degisik  Ozellikler
sergileyebilmektedir. Gliniimiizde bu kaplamalarin sertliklerinden 6te ayn1 zamanda
kat1 yaglayicilik niteligi de kazandirilarak kesici takimlar disindaki uygulamalarinin
da yaygmlastirilmasinin saglanmasi amacglanmaktadir. Bu malzemelere kati
yaglayicilik 6zelligi kazandirmaya yonelik yaklasim, bu kaplamalarin asinma ve
stirtlinmesi sirasinda gelisecek tribokimyasal reaksiyonlar sonucu kati1 yaglayicilik
saglayabilecek ylizey filmlerinin olusturulmasidir. Kat1 yaglayicilik niteligi bilesigin
metalik bilesenin siirtlinme sirasinda olusan kaygan oksidi araciligi ile (6rnegin Mo-
N) veya kaplamanin igerisine bu Ozelligi saglayacak diger elementlerin
katkilandirilmast ile (6rnegin V) saglanabilmektedir. Kati yaglayicilik 6zelligi
saglamas1 beklenen oksitlere sahip metallerden bir tanesi de renyumdur. Renyum
oksitler disiik ergime sicakliklar1 ve tabakali yapilart ile ¢ok iyi kati yaglayicilik
islevi gdstermeye adaydir.

Bu ¢alismanin amaci, Re, W-Re ve Re-Mo nitriirlerin Fiziksel Buhar Biriktirme
(FBB) teknikleri kullanilarak kaplanmasi ve tanimlanmasi ayrica bu kaplamalarin
tribolojik deneyler araciligi ile kati yaglayicilik niteliginin arastirilmast ve
potansiyelinin ortaya konulmasidir. Bu amaca yonelik olarak saf renyum, at.%25 Re
iceren W-Re ve at.%50 Re iceren Mo-Re alasimlar1 kullanilarak reaktif fiziksel
buhar biriktirme teknikleri yardimiyla saf Re-N, W-Re-N ve Re-Mo-N kaplamalar
uretilmis, yapisal, mekanik Ozellikleri tanimlanmistir. Bu kaplamalarin asinma
ozellikleri disk iizerinde top ve karsilikli asinma deneyleri kullanilarak belirlenmis,
asinma sirasinda yiizeyde olusan tribofilmlerin nitelikleri de mikro Raman
spektroskopisi ile tanimlanmistir. Karsilikli asinma deneyleri 25-200°C arasinda
gerceklestirilmis ve sicakliga bagli olarak kaplamalarin asinma ozellikleri ve
tribofilm kimyasi-sicaklik iligkileri de kurulmaya calisilmstir. Re ve W-Re ve Re-Mo
nitriir kaplamalar ilk defa bu ¢alisma kapsaminda {iretilmis ve tanimlanmistir.

Re-N (1 Pa) kaplamalarin Al,Oj3 top kullanilarak yiiksek hizda (20 cm/s) yapilan disk
tizeri top deneylerinde oldukga diisiik siirtinme katsayist (0.15) degeri verdikleri,
kendilerinin asmmadigr gibi karsit malzemede de asinmaya neden olmadigi
gbzlenmistir. Ayni kaplamalarin sicakliga bagli deneylerinde ise kaplamalarin
50°C’de asinmaya basladigi 100°C’nin {izerinde ise hizla asindig1 gézlenmektedir.
Bunun nedeninin renyumun oksidasyonunun 100°C’den sonra hizlanmasidir. %50
Re igeren Re-Mo-N kaplamalar da Re-N kaplamalara ¢ok benzer asinma davranigi
sergilemektedir. %25 Re alasimli W-Re-N kaplamalar ise disk tizeri top deneylerinde
daha yiiksek siirtinme katsayis1 sergilerken, sicakliga bagli asinma deneylerinde
100°C’nin iizerinde dahi aginmadigi gozlenmistir. Bunun nedeninin alagimin Re
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igeriginin diisiik olmasi nedeni ile oksidasyonun W’oksitleri iizerinden kontrol
edilmesi ile agiklanabilir.

Elde edilen sonuglar saf renyum ve yiiksek oranda renyum igeren Re-Mo-N’iin oda
sicakliginda ¢ok iyi siirtinme ve aginma davranisi sergilerken sicakligin artist ile
hizlanan oksidasyon ve bu oksitlerin kolay asinabilir nitelikte olmasi nedeni ile
asinma davraniginin kotiilestigini gostermektedir. Renyum oksitlerin kati yaglayicilik
Ozelliklerinden yararlanmak ancak bunlarin asinma davranisini kontrol eder hale
gelmesini 6nlemek amaci ile bugiin i¢in yaygin kullanim alani bulan Cr-N, Ti-N ve
Al-Ti-N kaplamalara diisiik oranda renyum katkilayarak 6zelliklerinin incelenmesi
yoluna gidilmistir. Ti-N kaplamalara at.%8 Re katkilandirilmasi ile yapilan disk
tizeri top ve karsilikli asinma deneylerinde Ti-N kaplamalara gore lstiin 6zellikler
gostermistir. Al-Ti-N kaplamalara yapilan at.%2.52 Re katkisi ile sicakliga bagh
asinma davraniglarinda 6nemli gelismeler saglanmistir. Re katkili (at.%6.8) Cr-N
kaplamalarda ise kayda deger iyilestirmelerin disk iizeri top ve karsilikli asinma
deneylerinde saglanamadig1 gozlenmistir.

Sonug olarak bu ¢alisma kapsaminda ilk kez:

Re-N, Re-Mo-N, W-Re-N, Ti-Re-N, Al-Ti-Re-N ve Cr-Re-N kaplamalar Fiziksel
Buhar Biriktirme (manyetik alanda sigratma, katodik ark ve hibrit) yontemleri
kullanilarak iiretilmis ve tanimlanmistir.

S6z konusu kaplamalarin aginma 6zellikleri kapsamli olarak incelenmis ve sicakliga
bagli olarak yiizeylerinde gelisen oksitlerin aginma — siirtlinme davranisi tizerindeki
onemli rolii ortaya konmustur.
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PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF RHENIUM NITRIDE AND
RHENIUM BASED NANOCOMPOSITE STRUCTURAL HARD CERAMIC
COATINGS

SUMMARY

Hard ceramic coatings that are designed to improve the wear and friction behaviour
of engineering materials can show different properties according to their chemical
composition and structure. Today it is aimed to implement solid lubrication
properties to their high hardness in order to increase their usage in other industrial
areas away from cutting tools. This approach of implementing solid lubrication
properties consists of creating lubricant thin films that is formed by tribochemical
reactions during wear and friction of these coatings. Solid lubricant behaviour can be
created through formation of lubricant oxide of the metallic component of a
compound (eg. MoN) or doping various elements (eg. V) that can create this
behavior. One of the oxides that are expected to show solid lubrication is rhenium.
Rhenium oxides are potential solid lubricants with their low melting temperatures
and layered structures.

The aim of this study is to deposit and characterize the nitrides of Re, W-Re and Re-
Mo by Physical Vapour Deposition (PVD) techniques and investigate the solid
lubrication properties of these coatings by tribological measurements. Re-N, W-Re-N
and Re-Mo-N coatings were produced by reactive Physical Vapour Deposition
techniques from pure Re, W-Re with at.25% Re and Re-Mo with at.50% Re alloys.
Their structure and mechanical properties were also investigated. Wear behaviour of
these coatings were determined by ball on disc and reciprocating tests, properties of
tribofilms formed during wear tests are analyzed by micro Raman spectroscopy.
Reciprocating wear tests were carried between 25-200 °C in order to understand the
role of temperature on wear properties and to define relationships between
temperature and tribofilm chemistry. Nitride coatings of Re, W-Re and Re-Mo were
produced and characterized for the first time within this study.

Ball on disc tests of Re-N (1 Pa) coatings conducted against Al,O3 ball with a
velocity of 20 cm/s gave very low coefficient of friction values (0.15) and it is
observed that the coatings are not worn or cause any wear on the counterbody. The
temperature dependent wear tests of the same coatings showed that they started to get
worn at 50 °C and a strong increase in wear rate is observed with the increase of
temperature above 100 °C. The reason for this increase is high rate of oxidation of Re
above 100 °C. Re-Mo-N coatings with 50% Re showed similar wear behaviour as
Re-N coatings. W-Re-N coatings with 25% Re gave higher coefficient of friction
values in ball on disc wear tests and in temperature dependent wear tests. However,
they didn’t show any wear signs even above 100 °C. This can be explained by the
controlling role of W oxides because of the low Re content.

These results showed that Re-N and Re-Mo-N with high Re show excellent wear and
friction properties at room temperature. However, wear rate increased
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catastrophyicallywith increasing temperature because of faster oxidation and soft
characteristics of rhenium oxides. In order to benefit from the solid lubrication
properties of Re oxides’ and preventing the wear process to be controlled by them,
small amount of Re was doped to Cr-N, Ti-N and Al-Ti-N coatings which are
already widely used in industry. At.8%Re doped Ti-N coating was showed superior
improvements than Ti-N in ball on disc and reciprocating tests. Significant
improvements were observed in temperature dependent wear behaviour of at. 2.52%
Re doped AI-Ti-N coatings. Re doped (at. 6.8%) Cr-N coatings did not exert an
appreciable improvement both in ball on disc and reciprocating tests.

The original results accomplished in this study can be summarized as follows:

Production and characterization of Re-N, Re-Mo-N, W-Re-N, Ti-Re-N, Al-Ti-Re-N
and Cr-Re-N coatings by Physical Vapour Deposition techniques (cathodic arc,
magnetron and hybrid).

Comprehensive investigation of wear behaviour of the coatings and presenting the
important effects of oxides (formed with temperature dependence) on the friction
behaviour.
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1. GIRIS

Gegcis metal nitriirlerinin, tistiin mekanik 6zellikleri (sertlik ve elastisite modiilleri),
asinma ve korozyon dayanimlar, yiiksek ergime sicakliklari, iyi kimyasal
dayanimlari ve yiiksek elektriksel iletkenlikleri ile miithendislik uygulama alanlarinda

yaygin olarak kullanilmaktadir [1-4].

Cesitli Fiziksel Buhar Biriktirme yontemleri kullanarak gecis metal nitriirleri (W-N
[1, 5], Mo-N [6-8], Cr-N [9-27], V-N [28], Ti-N [8, 28-32], Ta-N [33-36], Nb-N [36-
38], Zr-N [39-43] vs.) ile yapilan kaplamalar bulunmaktadir. Ayrica gegis metal
nitriirleri igine sert (Mo, W, Ta, V vs.) veya yumusak (Ag, Cu, vs.) elementler
katkilandirilarak yapilan nanokompozit kaplamalar, yaygin olarak tribolojik
performans iyilestirme amag¢lhi miihendislik uygulamalarinda yer almaktadir [9, 44-
52]. Bu gecis elementleri igerisinde, lizerinde en az ¢alismanin bulundugu metal
renyumdur. Re metali, ergime sicakligi en yiiksek metallerden biridir ve tim gecis
elementleri gibi nitriir olusturabilme kapasitesine sahiptir. Renyum metali en diigiik
stirtlinme ve asimnma Ozelligi veren metaldir, bu 6zelliklerini iizerinde kolaylikla
olusan renyum oksitlerin kati yaglayici 6zelliklerine bor¢lu oldugu diisiiniilmektedir.
Ayrica renyum, yliksek sicaklik mukavemeti, yiiksek korozyon direnci ve oda
sicakligindaki stinekliginin miikemmel olmasi ile asinmaya ve erozyona dayanikliligi,
termal soka dayamikliligi ile yiiksek sicaklik yapisal malzemesinin sahip olmasi
gereken tiim Ozelliklere sahiptir. Ancak kendisi ile ayn1 grupta olan diger metaller
gibi oksidan ortamlarda ergime ve buharlagsma sicakligi diisiik oksitler olusturmasi
nedeni ile oksidayon direnci diisiiktiir ve nadir bulunan bir metal olmasi nedeni ile de

fiyat1 ¢ok yiiksektir.

Metalik renyum ve renyum nitriir kaplamalarin tribolojik 6zellikleri ile ilgili daha
once yapilan caligmalar incelendiginde bu konu ile ilgili tek ¢calismanin bir yiiksek
lisans tezi kapsaminda metalik renyum kaplamalar kullanilarak yapildig:
goriilmektedir [53]. Metalik renyum kaplamalar, manyetik alanda sigratma yontemi
ile argon atmosferinde fiiretilen Re ve W-Re alasimlariin tribolojik ozellikleri

incelenmis ve oda sicaklifinda c¢ok 1iyi tribolojik 6zellik sergileyen kaplamalarin



sicakligin artis1 ile bu 6zelliklerini kaybetmeye bagladiklari, bunun da yiizeylerine

olusan yumusak oksitlerin kolaylikla aginmasi ile ilintili oldugu ortaya konmustur.

Renyum oksitlerin diisiik siirtiinme yaratma potansiyel ve 6zellikleri ile bu ozelligi
sergileme nedenleri kristal kimyas1 yaklagimi kullanilarak agiklanmaya caligilmistir.
Erdemir tarafindan gelistirilen “kristal kimyas1 yaklasimina” uygun olarak yaglayici
kat1 oksitler olusturabilme potansiyeline sahip metallerin bilesikleri ile yapilan
kaplamalar en iyi asmnma ve siirtinme Ozelligine sahip oldugu belirlenmistir.
Kaplamalarda, kullanim yerine bagl olarak degisen mekanik hareketler, degisen
cevre kosullart (sicaklik, nem vs.) ile aginma Ve siirtiinme sirasinda temas yiizeyinde
olusan 1sinma sonucu oksitlenme meydana gelmektedir. Olusan oksidin niteligine
bagli olarak asinma kontrol edilir hale gelmektedir. Oksitler kristal kimyasi
yaklagimi agisindan incelendiginde, renyum oksitleri kati yaglayici1 ozelligi en

yiiksek oksitlerdir [54-56].

Renyum oksitlerin, diisiik ergime sicakliklart ve kolay kayma o6zellikleri nedeni ile
benzer ozellik sergileyen diger oksit, siilfiir, floriirler gibi kat1 yaglayict olarak
kullanilabilme potansiyelleri yiiksektir. Endiistriyel tribolojik uygulamalarda
genellikle s1vi ve gres yaglayicilar kullanilmaktadir. Stvi yaglayicilarin, zor ¢alisma
kosullarinda (6rnegin yiiksek sicaklik, vakum ortami gibi) kullanimlart smirl
kalmaktadir. Ayrica ¢evre kaygilar1 yag kullanimini miimkiin oldugu kadar sinirlama
egilimindedir. Calisma kosullarinda olabildigince az yag veya hi¢ yag kullanmamak
ileriye yonelik onemli hedefler arasinda yer almaktadir. Bu konudaki en anlamh
coziimler kitlesel malzeme degisiklikleri yerine yiizeylerin degistirilmesi yolu ile

uretilebilir.

Daha once grubumuzda gergeklestirilen metalik Re, W-Re ve Re-Mo metalik
kaplamalarin tribolojik iiretimi ve tribolojik 6zelliklerinin belirlendigi ¢aligmanin
sonuglari 1s18inda, bu ¢alisma kapsaminda ilk olarak Re-N, W-Re-N ve Re-Mo-N
iiretimi ve tribolojik 6zelliklerinin belirlenmesi amaglanmistir. S6z konusu yapilarin
nitriirler halinde {retilmesi halinde nanokompozit yapilarin olusturulabilme
potansiyelinin yiiksek olmasi beklenmektedir. Bu yapilarin da metalik kaplamalara
oranla mekanik ve tribolojik 6zellikler agisindan avantajlar saglama olasiligi bu
calisma kapsaminda incelenmistir. Ayrica ticari olarak hali hazirda yaygin
kullanilmakta olan Cr-N, Ti-N ve AIl-Ti-N yapilarin igerisine diisiik miktarlarda
renyum katkilanarak (sirasiyla at.%6.8, at%8 ve at.%2.52) bu yapilarin sicakliga



bagli tribolojik davranis1 iizerinde diisiik ergime sicaklikli renyum oksitlerin
katkilarmin incelenmesi de amaglanmistir. Bu amaca yonelik olarak, Re-N, W-Re-N
kaplamalar reaktif manyetik alanda sigratma yontemi, Re-Mo-N kaplamalar ise
reaktif katodik ark yontemi kullanilarak iiretilmislerdir. Re-N kaplamalarda saf Re
hedef, W-Re kaplamalarda at.%75W-%25Re hedef, Re-Mo kaplamalarda ise
at.%50Mo0-%50 Re igeren hedef kullanilmistir. Diisiik oranda Re ile katkilanan CrN,
TiN ve AITiIN kaplamalar da ise hibrit kaplama yontemi kullanilmus, Cr, Ti ve AlTi
hedefler katodik ark yontemi ile buharlastirilirken, renyum manyetik alanda

sigratilmistir.

Fiziksel Buhar Biriktirme yontemleri ile yapilan tim kaplamalarin yiizey
karakteristik 6zellikleri kalotest, XRD, SEM, EDS, optik profilometre, mikrosertlik
kullanilarak ayrintili olarak incelenmistir. Ardindan kaplamalarin tribolojik
bakimdan davraniglarini incelemek {izere, disk iizeri top (Ball on Disc) ve karsilikli
asinma (Reciprocating) deneyleri ile oda sicakligindan itibaren artan sicakliklarda
(50°C, 100°C, 150°C ve 200°C) yapilmistir. Farkli degiskenler ile yapilan disk {izeri
top (farkli dondirme hizlarn ile) ve karsilikli asinma deneyleri (farkli deney
sicakliklart ile) sonucu kaplama numune yiizeyleri ile karsit top yiizeylerinde olusan
degisimleri incelemek i¢in de SEM, optik profilometre kullanilmistir. Ayrica asinma,
stirtinme sonucu olusan izlerin i¢ginden ve disindan mikro Raman incelemelerinde
ozellikle renyum oksitlerinin (ReO,, ReO; ve Re;07) kat1 yaglayici ozelliklerini

tespiti i¢in detayl1 olarak arastirmalar yapilmastir.






2. RENYUM METALI

Cok stratejik bir metal olan Renyum ilk olarak Almanya’da 1925 yilinda
bulunmustur. Renyumun, alasim 6zellikleri ve faz diyagramlan ile ilgili ¢alismalara
ancak 1960 yillarda birkag lilkede baslanilmigtir. Renyum, periyodik tabloda 75 atom
numarasi ile gecis metalleri i¢cinde VIIB grubunda altinci sirada yer almaktadir.
Renyum gilimiis-beyaz renginde kati ve gri-siyah renginde toz halinde goriilmektedir.
Valans elektron durumu +7 ve -1 arasindadir. Renyum metalinin kaplama malzemesi
olarak secilmesinin tek nedeni kati yaglayici oksitlere sahip olma potansiyelinin
yiiksek olmasi degildir. Ayrica renyumun bir¢ok tstiin 6zellikleri bulunmaktadir.

Renyumun baslica 6zellikleri sunlardir;

e Cok yiiksek ergime sicakligia (3180 °C) sahip olmasi (W’den sonra
ikinci en yiiksek ergime sicakligina sahip metal),

e Yiiksek korozyon direnci,

e Yiiksek sicaklik mukavemeti

e (Oda sicakligindaki siinekliginin miikkemmel olmasi ile asinmaya ve
erozyona dayanikliligi,

e Yiiksek yogunlugu olmasi (20.5 g/cm®, Pt, ir ve Os’dan sonra en
yogun dordiincii element)

e Termal soka dayaniklilig
ile refrakter metal grubu iginde 6nemli bir yere sahiptir.

Gegis metalleri i¢cinde sadece renyum hekzagonal siki pakete (HSP) sahip iken diger
tiim gegis metalleri hacim merkezli kiibik (HMK) yapiya sahiptirler [57].

Renyum elementinin diger elementler ile ergime sicakliklarinin ve Elastisite Modiilii

degerlerinin karsilastirilmasi Sekil 2.1°de verilmistir.
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Sekil 2.1 : Renyum elementinin diger elementler ile ergime sicakliklarinin ve
Elastisite Modiilii degerlerinin karsilagtiritlmasi [58].

Gilinlimiizde toplam renyum firetimi diinya da yaklasik 50 ton/yil oldugu ve yillik
tilketim miktar1 75 ton’a ¢ikacagi tahmin edilmektedir. Sili, Kazakistan, A.B.D,
Kanada, Peru ve Rusya diinyadaki baslica renyum kaynaklarina sahip tilkelerdir. Sili
yillik yaklagik 20 ton tiretim ile en fazla tiretime sahip iken A.B.D ve Kazakistan ise
8 ton ile Sili’nin ardindan gelmektedirler [59]. Ulkelere gore yillik renyum diretim

miktarlar Sekil 2.2°de gosterilmistir.
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Sekil 2.2 : Ulkelere gore yillik Re iiretim miktarlari [59].

Renyum gecis metalleri igerisinde, yiiksek sicaklikta en yiiksek ¢ekme mukavemeti
ve stiriinme direncine sahip metaldir. Yiiksek Elastisite Modiilii’'ne (450 GPa) sahip
renyum, cok direngen bir malzeme Ozelligi de gosterir. Metalik malzemeler
icerisinde Os’dan sonra aginmaya en dayanikli metaldir. HCI ve HF asitlere karsi
dayanikhidir ve soguk stlfirik asitten az etkilenmektedir. Ayrica nitrit asitte

kolaylikla ¢6ziinebilmektedir [60].



Renyum metalinde siinek-gevrek gecis sicakligi yoktur, dolayisi ile her sicaklikta tok
olarak davranir. Renyum refrakter metaller icerisinde yiiksek sicaklikta en yiliksek

cekme mukavemeti ve sliriinme direncine sahip metaldir.

Renyum metali Sekil 2.3’de belirtilen diger gecis elementleri ile kiyaslandiginda
Ozellikle gerilme dayaniminin artan sicaklikla beraber gosterilen gecis

elementlerinden daha {istiin 6zellikler gostermektedir.
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Sekil 2.3 : Re ve gecis metallerinin gerilme-sicaklik iliskileri [61].

Tiim bu 6zelliklerine karsin renyum dogada az bulunan bir element olmasi nedeni ile
fiyat1 o derece yliksektir. Talagl imalatla, dokiimle sekillendirilmesinin miimkiin
olmamast nedeni ile yaygmn kullanim alani bulan yapisal bir malzeme degildir.
Ayrica renyum oksidan sicak atmosferlerde kolayca oksitlenir ve bu 0Ozellik
amagclanan tez g¢alismasi igin bir avantajdir ¢iinkii yaglayici karakterde renyum
oksitlerin asinma bdlgesinde olusan kosullar altinda olusmasina imkan verecektir.
Renyum parga tliretiminde kullanilan iki temel iiretim sekli toz metalurjisi ve buhar
fazindan biriktirmedir. Renyum toz metalurjisi yontemi ile ¢ubuk, tel, serit, folyo,

tiip ve disk tiretimlerinde kullanilmaktadir.
Renyumun potansiyel kullanim alanlar1 asagidaki gibidir.
e Filamentlerde, elektron tiipleri i¢cinde yaygin olarak,

e Uzay endiistrisinde, jet motoru bicaklarinda, askeri roketlerde, uydularda ve

uzay araglarinda 1s1 kalkani olarak,

e Havacilikta F16 ve Boeing 777 serilerinde siiper alagim olarak,



e W ve Mo esash alasimlarin 6zelliklerini gelistirmek amaci ile alagim elementi

olarak,
e kiitle spektrometreleri ve iyon gage filamanlari olarak,

e Ni esash siiper alasimlarda alasim elementi olarak gaz triblin motorlarinda

yiikselen sicakliklarda,

e Yiiksek ark ve asmnma direngleri nedeni ile elektriksel kontak malzemesi

olarak,
e 2200°C sicakliga kadar 6l¢iim yapabilen Re-W alasimi termogiftlerde,
e Flas lambalarinda Re tel olarak,

e Azot, kiikiirt ve fosfor zehirlenmesine karsi olan istiin direngleri nedeni ile

katalitik amach olarak,

e Re metalinden KBB veya vakumda elektron demeti ergitme ile istenilen
sekilde parga iretilerek uzay araglari, roketlerin yanma odalarinda,
noziillerinde vb. yiiksek sicaklik ve mukavemetin bir arada gerektigi

sistemlerde,

kullanilmaktadir. Ayrica Re-Mo alagimlarinin 10 K’de (-263°C) siiper iletken olarak
davranig gostermektedirler [57, 62, 63].

Fiziksel Buhar Biriktirme yontemi ile iiretilen Re metalik kaplamalariyla ilgili

literatiir incelemelerinde ¢ok kisithi ¢caligsmalara rastlanilmistir.

Saf Re ve W-Re (at.%75 W, at.%25 Re) kaplamalarin manyetik alanda tiretimini ve
tribolojik ozelliklerini Gogkan yiiksek lisans tezinde incelemistir [53]. Kaplama
haznesinde Ar basinci ayarlanarak ti¢ farkli basingta (0.5, 1 ve 1.5 Pa) ve ii¢ farkli
sigratma giictinde (200, 300 ve 400 Watt) saf Re ve W-Re kaplamalar1 yapmustir.
Kaplamalar sonucunda, en ideal sartlar1 1 Pa ve 300 Watt’da gergeklestirilen

kaplamalarda saglandigin1 tespit etmistir.

Kaplamalarin biiyiime morfolojileri degerlendirmek i¢in kesit goriintiileri taramali
elektron mikroskobunda incelenmistir. Her iki kaplamanin da Zone-1 yapisina sahip
oldugunu belirtmistir. Saf Re ve W-Re kaplamalarin taramali elektron mikroskobu

incelemeleri Sekil 2.4’de verilmistir.



Sekil 2.4 : Kaplamalarin (300 Watt ve 1 Pa) taramali elektron mikroskobu kesit
goriintiileri a) Re kaplama, b) W-Re kaplama [53].
Asinma deneyleri ise oda sicakligindan itibaren artan sicakliklarda (50, 100 ve
150°C) yapilmistir. Saf Re kaplamalarda sicakligin artmasi ile birlikte siirtiinme
katsayis1 artarken, W-Re kaplamalarda artan sicaklikla beraber siirtiinme katsayisi
degerlerinde azalma oldugu goriilmiistiir. Re oksitlerin  katt  yaglayict
karakteristiginden oda sicakliginda ucucu olmast ve asinmayi1 azaltici etkisi One
cikarken artan sicakliklarda Re ve W oksitleri karigiminin “kristal kimyast
yaklasimi” agisindan siirtlinme katsayisini azaltici etki yaptigini belirtmistir [53]. Saf
Re ve W-Re kaplamalarda sicakliga bagli yapilan kazimali aginma deneylerinde elde

edilen siirtiime katsayilar1 degisimi Sekil 2.5’de verilmistir.
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Sekil 2.5 : Farkli sicakliklarda yapilan kazimali asinma deneylerinde elde edilen
stirtiinme katsayilar1 degisimi a) Re kaplama, b) W-Re kaplama [53].
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3. KRISTAL KiMYASI YAKLASIMI

Kristal kimyas1 yaklagimi oksitlerin, siilfiirlerin, kloriirlerin iyonik potansiyelleri (o)
ile iliskilendirilerek kurulmustur. Bu iyonik potansiyel degeri, Denklem 3.1°de
gosterilen bigimde hesaplanir. Genellikle yiiksek iyonik potansiyel, oksit icinde
katyonun yayillma alaninin etrafindaki anyonlar yardimi ile daha genis olmasi
durumudur. Katyonun alan dayanimi, (F =7/a® olarak tanimlanir; a, bir oksidin

katyon-anyon mesafesi), katyonun yayilma derecesini belirleyen faktorlerden biridir.
90 =2r (3.1)
¢: Iyonik potansiyel, Z: elektron degerliligi, r: katyon capi

Oksit iginde yayilma alan1 genis olan katyonlara sahip oksitler (V,05,WO3 ve Re,07)
genellikle yumusaktir ve yiiksek sicakliklarda diislik siirtiinme verir. Bu oksitlerin
katyonlar1 oksijen anyonlari tarafindan korunur (Sekil 3.1). Boylece diger katyonlarla
kimyasal etkilesime girmesi biiylik Ol¢lide Onlenmistir. Diisiik iyonik potansiyele
sahip oksitler ise, oksijen anyonlariyla kuvvetli baglar kurarlar ve zor ayrilirlar.
Katyonlar birbirleriyle etkilesim halindedir ve giiglii kovalent veya iyonik baglarla

baglidirlar. Yiksek sicakliklarda dahi bunlarin birbirinden ayrilmasi miimkiin olamaz.

Katyonik Katyonik ~ Iyonik
Oksit Yik Yaricap Potansiyel
(2) (A ()

B,Oy 3 0.5 6

AOy 3 0.2 15

Sekil 3.1 : Aym katyonik yiike fakat farkli katyon yarigaplarina sahip iki oksidin
iyonik potansiyelleri [54].

Kimyasal olarak birbirinden farkli iki katinin birlikte oldugu malzemeler, kendilerine

veya bir baska malzemeye kars: siirtiindiiklerinde, birden fazla tiirde oksit olusacaktir.

Kristal kimyasi1 yaklasimi, bu tiir karmagik oksit sistemlerinin yaglayici bir etkisi

olup olmamasi beklentisini agiklayabilir [54, 55].

Oksitlerin birbirleri arasindaki iyonik potansiyel farki arttik¢a, yaglayici etki

genellikle artmaktadir. Bunun iki nedeni vardir. Birincisi, iyonik potansiyel farki
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arttikca karmagik ergime noktasina ve sertlige sahip oksitlerin olusum ihtimali artar.
Bu o6zellik, anyonlarin katyonlara kalkan gorevi gormesi komsu katyonlarla
etkilesime girmeyi Onleyebilmesinden kaynaklanir. Ikincisi, iyonik potansiyel
arttikca, iyonlarin kararli bilesikler olusturma afinitesi artar. Ara yiizeyde bu
bilesiklerin olusumu sayesinde kayan yiizeylerin birbiriyle etkilesimi azalir ve
stirtiinme diiser. Ag;0—-Mo0O3, CuO-V;,0s, Cs;0-M003, Cs,0-SiO, ve CuO-Mo003

sistemleri bu etkiye 6rnek gdsterilebilinir.

Erdemir tarafindan iyonik potansiyel ile siirtiinme katsayis1 arasindaki iligki
incelemistir. Oksit yapilara ait iyonik potansiyel-siirtiinme katsayisi iliskisi grafikleri
Sekil 3.2°de gosterilmistir. Iyonik potansiyelleri (¢) yiiksek olan oksit yapilarin
siirtinme katsayilarinin digerlerine oranla daha diisiik siirtiinme katsayisina sahip

oldugunu belirtmistir [55].

o8 ———r—m—r-—r-—Tr-TT"T-TTrT T 7T T T T T T
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Sekil 3.2 : Cesitli oksit yapilara ait iyonik potansiyel-siirtiinme katsayist iligkisi
grafigi [55].

Cesitli ikili oksit yapilarinin iyonik potansiyel ile siirtiinme katsayisi arasindaki iliski

ise Sekil 3.3’de gosterilmistir.
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Sekil 3.3 : Cesitli ikili oksit yapilarinin iyonik potansiyel ile siirtiinme katsayisi
arasindaki iliskisi [55].

Yaglayici oksitlerin iyonik potansiyelleri incelendiginde, 6zellikle Re oksitlerinin
iyonik potansiyel degerleri diger oksitlere nazaran yiliksek oldugu goriilmektedir.

Bazi yaglayici oksitlerin iyonik potansiyelleri Cizelge 3.1’de verilmistir.

Cizelge 3.1 : Baz1 yaglayici oksitlerin iyonik potansiyelleri [54, 55].

Yaglayict Oksitler
Oksit Tiirti/ _ Oksit Tiirti/ _
Koordinasyon # ¢ =2 Koordinasyon # ¢=Zr

Re,0,/4 13.46 V,05/6 7.35
ReO3/6 11.7 B,03/6 7.37
Re,0,/6 10.44 Al,04/3 6
B,0s/4 12 TiO,/4 5.8
MoO3/6 8.9 VO,/6 5.5
V,05/4 10.2 V,03/6 3.8
WO,/6 8.8 FeO/2 2.7
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3.1 Kati1 Yaglayicilar

Endiistriyel tribolojik uygulamalarda genellikle sivi  ve gres yaglayicilar
kullanilmaktadir. Sivi yaglayicilar, {stiin c¢alisma kosullarinda (6rnegin yiiksek
sicaklik, vakum ortami gibi) kullanimlart sinirli kalmaktadir [56, 64]. Ayrica ¢evre
kaygilar1 yag kullanimini miimkiin oldugu kadar sinirlama egilimindedir. Caligma
kosullarinda olabildigince az yag veya hi¢ yag kullanmamak ileriye yonelik 6nemli
hedefler arasinda yer almaktadir. Bu konudaki en anlamli ¢éztimler kitlesel malzeme

degisiklikleri yerine yiizeylerin degistirilmesi yolu ile iiretilebilir [65].

Kat1 yaglayicilar yiiksek sicakliklarda, havacilikta, vakum ortaminda, niikleer
radyasyonlu c¢evrelerde, sivi ve gres yaglarin uyum gostermedigi sartlarda diisiik
asinma ve diigik siirtinme Ozellikleri gostermeleri ile yaygin olarak
kullanilmaktadirlar. Kati yaglayicilarin, sivi ve gres yaglarina gore istiinliikleri

sunlardir;

e Akmaya, slirlinmeye veya yer degistirmeye egilimli olmadiklarindan,

yerlerinde kalma konusunda giivenilir olmalari,

e Temas halindeki sistemleri veya iirlinleri kirletme yoniinde egilimleri ¢ok az

olmasi,

e Cok disik uguculuklari, yiiksek vakumda kullanilabilmelerine olanak

tanimasi,
e Cok yiiksek veya cok diistik sicakliklarda kullanilabilmeleri,
e Diger kimyasallara kars1 kimyasal ilgi gdstermemeleri,
o Genellikle radyoaktiviteye karsi kararli olmalaridir.

Kati yaglayicilar, sivi yaglayicilarin kullaniminin smirli oldugu ve istenilmedigi
kosullarda kendilerine 6nemli kullanim alanlar1 bulmaktadirlar. Fakat ¢ok yiiksek
veya diisiik sicakliklar, vakum, radyasyon, c¢ok yiiksek temas basinci gibi agir
calisma kosullarinda siirtinme ve asinma problemlerinin ¢6zimii i¢in kati
yaglayicilarin kullanimi mecburiyeti ortaya ¢ikmaktadir. Birbirlerine karsi hareket
yapan iki ylizey arasindaki kat1 yaglayicinin fonksiyonu, temelde sivi yaglayicilara
benzemektedir. Temas yiizeyleri {izerinde diisiik siirtiinme saglamak ve agmnma
hasarlarin1 en aza indirmek i¢in kolay kaymay1 saglayan malzemeler, kat1 yaglayici

olarak kullanilirlar [66].

14



Kat1 yaglayicilar, temel olarak bes ana gruba ayrilirlar
e lameller kat1 yaglayicilar,
e yumusak metaller,
e polimerler,
e kompozitler,

e oksit kat1 yaglayicilardir.

Kat1 yaglayicilarin farkli ortam kosullarinda (vakum ve sicaklik) sivi ve gres yaglari

ile birlikte kullanim araliklar1 Sekil 3.4‘de verilmistir.

. Bunlar;
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| | 1 ol | |
| | | | | |
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Sekil 3.4 : Kati yaglayicilarin uygulama araliklar1 a)yiiksek vakum, b)yliksek

sicakliklar, c) diistik sicakliklar [67].

Bir¢ok kat1 yaglayici sahip oldugu lamelli veya katmanl kristal yapis1 yardimi ile
yaglayicilik saglamaktadir. Kati yaglayicilarda katmanm bulundugu diizlem
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icerisinde atomlar arasinda gii¢lii baglar bulunmaktadir. Diizlemler ise birbirlerine
Van Der Waals gibi zayif baglarla baglanmislardir. Yap1 harekete maruz kaldiginda,
diizlemler kendilerini hareket yoniine dogru diizenleyerek ve birbiri lizerinde
kolaylikla kaymayi saglayarak siirtiinmeyi azaltmaktadirlar [65, 66, 68]. Kristal
kimyas1 yaklasimi acisindan bakildiginda renyum oksitleri kat1 yaglayict 6zelligi en

yiiksek oksitlerdir.

Kat1 yaglayicilar bulunduklar1 ortamda, asinmay1 ve enerji kaybii onlemek igin
stirtiinen yiizeylere kuvvetli olarak yapisan bir yaglayici tabaka olustururlar. Kati
yaglayicilar tek baslarina kullanildiklar: gibi s1v1 yaglayicilarin i¢inde katki maddesi
olarak da kullanilabilmektedirler.

Kat1 yaglayicilar i¢inde 6zellikle molibden distilfit (MoS,) [69-77], grafit [76-79],
teflon (PTFE) [81-84] en ¢ok tercih edilen yaglayicilardir. Ayrica hekzagonal BN de
kat1 yaglayict olarak sahip oldugu lamelli yap1 ile kendine genis kullanim alani

bulmaktadir [75, 80, 85].

Kat1 yaglayici olarak kullanilan farkli malzemelerin kristal yapilar1 Sekil 3.5°de

gosterilmistir.

b) Grafit

Sekil 3.5 : Kati yaglayicilarin kristal yapilart a) h-BN [80], b) Grafit [80], c) MoS;
[77].

Kat1 yaglayicinin ideal bir yapida olmasi igin ¢ok diisiik siirtinme katsayisi ve

yiiksek aginma direncine sahip olmasi istenilmektedir. Bu nedenle birbirinden ¢ok

farkli 6zellige sahip malzemeleri birlestirerek tribolojik uygulama alanlarinin ihtiyaci

olan farkli kaplamalarin iiretilmesi amaglanmaktadir.

16



Bu amaca yonelik olarak asinma direncini yliksek tutmak icin sert faz ve igine
dagitilmis yaglayici malzemeler ile diisiik siirtiinme katsayist hedeflenmektedir.
Baska bir diisiince ile siirtlinme 6zelligi iyi olan bir kaplamanin sertligi arttirilmasi

saglanabilinir [66].

Atmosfer ortamlarinda ve 500°C’nin {izerindeki sicakliklardaki siirtiinme ve asinma
uygulamalarinda, lameller katilar yaglama ozelliklerini kaybetmektedirler ve bu
nedenle kullanilamaz hale gelirler. Bu gibi ortamlarda kullanilan kati yaglayicilar
oksitler, floriirler ve stilfatlar yer almaktadir. Kat1 yaglayicilarin siniflandirilmasi ve

stirtiinme katsayilar1 Cizelge 3.2’de verilmistir.

Cizelge 3.2: Kat1 yaglayicilar ve siirtiinme katsayilari [66].

Siniflandirma Ornekler Stirtiinme
katsay1s1
Tabakal1 katilar MoS,, WS,, hekzagonal BN, Grafit, CF, 0.002-0.7
GaSe, GasS, SnSe, H3BO3 ' '
Yumusak metaller Ag, Pb, Au, In, Sn 0.2-0.35
Karisik oksitler CuO-Re,07, CuO-Mo003, PbO-B,05 0.1-0.3
Tek oksitler B,0O3, Re;0O7, M003, ZnO 0.1-0.6
Toprak alkali metallerin
siilfat ve halojenleri CaF,, BaF,, SrF;,, CaSO,, BaSO, 0.15-0.4
Karbon esasl katilar Elmas, elmas benzeri karbon, fullerenler 0.02-1
Organik Zn(CygH350,), (stearite), sabun, mum,
. 0.04-0.4
malzemeler/polimerler PTFE
Kiitlesel veya kalin | WS;, M0S,, Ag vb. katkili metal, polimer
e ; . . 0.05-0.4
kompozit filmler veya seramik matris kompozitler
Ince kompozit filmler PTFE, grafit, elmas vb. ilaveli elektrolitik
0.05-0.5
kaplamalar

Oksit yaglayicilarin kullanimdaki temel sakincalar1 gevrek olmalaridir. Bu nedenle
de oksit yaglayicilar kolayca kirilip, ylizeyden ayrilmaktadirlar. Ayrica ¢cogu oksit

yaglayici oda sicakligl ve daha diisiik sicakliklarda yaglama 6zelligini gdstermezler.

Modern yiizey kaplama teknolojileri ile kat1 yaglayicilari biriktirmek icin genis

secenekler sunulmaktadir. Cesitli Fiziksel Buhar Biriktirme yontemleri kullanarak
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kat1 yaglayicilar ile ilgili yapilan ¢aligmalar bulunmaktadir. Kaplama mikro
yapisindaki kiiglik bir degisiklikle filmin mekanik o6zelliklerinde, siirtiinme
katsayisinda, asmmma Omriinde ve yapismasinda makroskopik degisiklikler

yapilabilmektedir [66].

Bazi kat1 yaglayicilarin yaygin kullanim sicakliklari Cizelge 3.3’de belirtilmistir.

Cizelge 3.3: Kat1 yaglayicilarin yaygin kullanim sicakliklar1 [86].

Yaygin Kullanim Sicakliklar
En Diisiik Sicaklik (°C) En Yiiksek Sicaklik (°C)
Kati Hava Azot veya Vakum Hava Azot veya Vakum
Yaglayici Ortami1 Ortam1 Ortami1 Ortamu
MoS, -240 -240 370 820
Grafit -240 - 540 Vakumda kararsiz
PTFE -70 -70 290 290

3.1.1 Kati yaglayicilarla ilgili literatiir arastirmasi

Tribolojik bakimindan oksitlerin farkli bilesimleri (6rnegin PbO-MoO3;, ZnO-WOs3,
CuO-Mo003, NIiO-TiO; vs.) igeren calismalar1 literatiir incelemelerinde bulmak
miimkiindiir. Kat1 yaglayicilar ile ilgili literatiir arastirmalarinda elde edilen ¢esitli

sonuclar asagida verilmistir.

Ni esash grafit iceren kompozitleri toz metalurjisi yontemi ile Li ve grubu
yapmislardir [78]. Mekanik 6zellikler oda sicakliginda, siirtiinme ve asinma
ozellikleri ise oda sicakligindan 600°C’ye kadar disk iizeri pin deneylerinde aliimina,
silikon nitrit ve Ni esasli alasima sahip karsit ylizeyler ile incelenmistir. Grafit
miktarina bagl olarak sicaklik, yiik, kayma hiz1 ve karsit malzemelere gore tribolojik
ozellikler degerlendirilmistir. Kompozitlerin ag.%6-12 grafit i¢cermesi ile siirtiinme
ve asinma oOzelliklerinde iyilesmeler tespit edilirken, sertlik degerlerinde azalma
tespit edilmistir. Artan sicaklik ve kayma hizlar1 ile asinma oranlar1 artarken,
stirtinme  katsayis1 degerlerinin oda sicakligindan 600°C’ye kadar azalma
gosterdigini belirtilmislerdir. Grafit iceren kompozitlerin siirtlinme katsayis1 degerini
oda sicakligindan 600°C’ye kadar ~0.4 bulmuslardir. Grafit yiiksek sicaklikta
yaglayicilik 6zelligini oksidasyondan dolay1 kaybettigini ve aginma parcgaciklar ile
temas ylizeyi arasinda bir koruyucu tabaka olustugunu belirtmislerdir. Asinmis

yizeylerin EDS analizleri ile 400°C {izerindeki sicakliklarda grafit yerine
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yaglamanin ana roliinii Ni ve Mo oksitlerin gosterdigini belirtmislerdir. Ni esash
grafitli kompozitlerin disk iizeri pin deneylerinde, Al,Os; karsit ylizey 0.8 m/s
dondiirme hizinda ve 50 N yiik altinda farkli grafit bilesimleri (ag.%0-20) ve
sicakliklarda stirtiinme katsayis1 degisimleri Sekil 3.6-a’da verilmistir. Ni-C (ag.%12
C) yapisiin farkl yiik ile sicakliklarda siirtiinme katsayist degisimleri ise Sekil 3.6-

b’de verilmistir.
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Sekil 3.6 : Ni-C yapilarinin disk {izeri pin deneyleri (Al,O3 karsit yiizey) ile farkli
sicakliklarda elde edilen siirtinme katsayisi degerleri a) Farkli grafit
icerikleri (ag.%0-20 C), b) Ni-C (ag.%12 C) farkli yiikler (50 — 250 N)
[78].
MoS;, ve MoSe; kaplamalarin sicakliga baglh tribolojik 6zelliklerini karsilagtirmali
olarak Kubart ve grubu incelemislerdir [87]. MoS;, 6zellikle endiistride, vakum
ortaminda inert gazlar ile kat1 yaglayici olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir.
MoS,’in yaglayicilik 6zelligi nemli hava ile smirli kalmaktadir. MoSe; de ayni
kristal yapisina sahip iken yaglayicilik 6zellikleri lizerine bilgiler sinirhidir. Her iki
kaplama da DC manyetik alanda si¢cratma yontemi ile Ar ortaminda iiretilmistir.
Kaplamalar disk iizeri top deneyleri ile artan sicakliklarda tribolojik bakimindan
bagil nem ile iligkileri incelenmistir. MoSe; kaplamalarda siirtiinme katsayis1 nemden
fazla bir degisim gostermedigi tespit edilirken, MoS; kaplamalarda ise artan nem
oranina bagh olarak, %40 bagil neme kadar siirtiinme katsayis1 yiikselme gosterirken
daha sonra siirtlinme katsayisi hafif bir azalma gosterdigini belirtmislerdir. Kuru
havada MoSe; kaplamanin aginma orani, MoS; kaplamaya gore oldukca fazla oldugu
tespit edilmistir. Nemli havada ise MoSe; kaplamanin asmmma orani degisim
gostermezken, MoS; kaplamada asinma oran1 hizlica yiikselmistir. MoSe, kaplamada
artan sicakliklar ile siirtlinme katsayisinin yiikselme nedeni olarak, MoSe;’nin

lameller arasinda gii¢lii baglar olmasindan kaynaklandigimi diistinmiislerdir. Her iki
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kaplamanin da ¢alisma sicakligi yaklasik 350°C ile sinirhi kalmaktadir. MoS; ve
MoSe;, kaplamalarin farkli parametrelere gore siirtlinme katsayis1 degerlerinin bagil

neme ve sicakliga baglh degisimleri Sekil 3.7’°de verilmistir.
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Sekil 3.7 : MoS; ve MoSe; kaplamalarin farkli parametrelere gore siirtiinme
katsayisi iligkisi a) bagil nem, b) sicaklik [87].
FBB yontemiyle iiretilen tungsten oksit ve vanadyum oksit kaplamalari, Lugscheider
ve grubu incelemislerdir [88]. W-O kaplamalarin sertlik degerlerinin (15-22 GPa),
V-O kaplamalarin sertlik degerlerinden (13-18 GPa) yiiksek oldugu bulunmustur.
Vanadyum oksit 600°C’ye kadar faz kararliligi korurken, tungsten oksitin 800°C’ye
kadar kararliligin1 korumakta oldugunu belirtmislerdir. Tungsten oksit kaplamalar,
celige (St52.3) kars1 oda sicakliginda vanadyum oksit kaplamalara nazaran daha iyi
aginma dayanimi gosterdigini belirtmislerdir. Kati yaglayict olarak bu oksitlerin
gelecekte artan sicakliklarda kullanimlart 6nem kazanacagini belirtmislerdir. Bu
kaplamalarin calisma prensibi acisindan abrazyon veya adhezyonu azaltici etkisi

oldugunu agiklamiglardir.

Gulbinski [89], yiiksek sicaklik yaglayicilari olarak MoOs ve Ag,O’leri manyetik
alanda sigratma yonteminde Ag ve Mo hedef malzemeler kullanarak Ar/O;
ortaminda lretmislerdir. Karakterizasyon islemleri (XRD ve Raman) ile artan Ag
igeriklerinde AgoO ve Mo0Os; etkilesimleri sonucu li¢ molibdat fazi (AgoM04013,
Ag>M0,07 ve AgzM00,) tespit edilmistir. AgaM0O, nin tistiin tribolojik 6zellikleri
ve termal kararliligr ile yiiksek sicaklik tribolojik uygulamalarda avantaj
sagladiklarin1 bulmuglardir. Tribolojik deneylerde Al,O3; top kullanilarak 100°C ve
Ag2M00O,4’nin ergime sicakligi (574°C) arasinda siirtiinme katsayisi degerinin 0.2-0.4
arasinda dar bir aralikta degisim gosterdigini belirtmislerdir. Ag2Mo00O, kaplamanin

sicakliga bagli siirtiinme katsayist degisimi Sekil 3.8’de verilmistir.
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Sekil 3.8 : Ag;Mo00O, kaplamanin sicakliga bagli siirtiinme katsayisi degerleri [89].

Ayrica Gulbinski ve grubu [90], Ar/O, atmosferinde metalik hedef malzemeler (Mo
ve V) kullanarak saf oksitleri (MoO3 ve V,05) iceren Ag,O-Mo0O3, Cu-V,05 ve Ag-
V,05 kaplamalart manyetik alanda si¢ratma yontemi ile iiretmiglerdir. Katmanl
olarak (2 ve 12 arasinda) iiretilen kaplamalarin 100°C-700°C arasinda siirtiinme ve
asinma Ozelliklerini disk iizeri top deneyleri ile incelemislerdir. Caligmalar sonucu
Ag:Mo0O,; ve Ago33V20s kaplamalarda siirtinme katsayisi agisindan en iyi
performans (400°C’de AgoMoO, ve 600°C’de Ago33V20s kaplamalarin siirtiinme
katsayilar1 0.2) gézlenmistir. Ago33V20s kaplamalarda, 200°C’den itibaren siirtiinme
katsayist degeri oksit tabakasinin 660°C’de ergimesine kadar azalma gosterdigini
bulmusglardir [90]. V205 ve Ago33V20s kaplamalarin sicakliga bagli siirtiinme
katsayilar1 degisimi Sekil 3.9°da gdsterilmistir.
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Sekil 3.9 : V,05 ve Agos3V20s5 kaplamalarin sicakliga bagl siirtiinme katsayilari
degisimi [90].
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Mo;N/MoS,/Ag nanokompozit kaplamalarin yiiksek kati yaglayici (MoS; ve Ag)
icerikle tiretimleri, dengesiz manyetik alanda si¢ratma yontemi ile Aouadi ve grubu
gergeklestirmislerdir [91]. XRD incelemeleri ile yap1 iginde B—MozN, Ag ve MoS;
fazlar tespit edilmistir. Tribolojik deneyler oda sicakligi, 350°C ve 600°C’de Si3N4
toplara kars1 yapilmistir. Oda sicakligindaki siirtinme katsayis1 degerleri (0.4 - 0.6
arasinda), 350°C’de (0.3) ve 600°C’de (0.1) elde edilen degerlerden yiiksek oldugu
bulunmustur. 600°C’de 0.1 siirtiinme katsayist degerinin elde edilmesi sebebi
arastirildiginda, Raman analizleri ile asinma izlerinde ii¢ farkli tip glimiis molibdat
(Ag2M04013, AgoMo020; ve AQoMo0,) yapilarinin oldugu tespit edilmistir. Bu
bilesiklerin dogal yaglayict olarak ortaya c¢ikmasi, Ag-O baglarinin yiikselen

sicakliklarda zayiflamasi sonucu oldugunu belirtmislerdir.

Ni esasli kompozitleri (Ag, MoS; ve CeO; igeren) toz metalurjisi ile {iretimini ve oda
sicakligindan 600°C’ye kadar Li ve grubu incelemiglerdir [92]. Siirtiinme katsayisi
degerleri, yapiya Ag ilave edilmesiyle oda sicakligindan 400°C’ye kadar azalma
gosterdigini tespit etmislerdir. Fakat 500°C’nin {izerindeki sicakliklarda Ag’iin
yumusamasi ile bu etkinin ortadan kalktigi goriilmistiir. Yapiya CeO, ilavesi ile
600°C’de yapilan c¢alismalarda siirtinme ve asmmmayr azalmakta oldugunu
bulmuglardir. Ag-MoS; Ni esasli kompozitlere CeO, katkilandirilmasi ile en diisiik

siirtlinme katsayisi ve asinma oranlari elde etmislerdir.

Taylor ve grubu [93], Sol-Jel yontemi kullanilarak silisyum, titanyum ve nikel
icerikli nano kaplamalarin iretimini ve kaplamalarin oda sicakligi ile 500°C
araliginda tribolojik  Ozelliklerini  incelemislerdir. SiO,-TiO, ve SiO,/NiO
kaplamalarin yiikksek asinma oranlarina neden oldugunu belirtirken, TiO2/NiO
kaplamalarin ise siirtiinme/asinma Ozelliklerini 1iyilestirdigini tespit etmislerdir.
Bunun sebebi olarak karistk metal oksit NiTiO3 olusmasini gostermislerdir.
Ozellikle %67Ti02/%33NiO bilesiminin, oda sicaklig1 ve 500°C’de en iyi siirtiinme

ve asinma davraniglar1 gosterdigini belirtmislerdir.

Kim ve grubu ise kat1 yaglayicilarin (grafit ve Sb,S3) otomobil fren balatalarina
etkilerini tribolojik agidan incelemislerdir [94]. Fren balatalarinda yaygin olarak
grafit ve MoS; kullanirken Sb,Ss, ZnS, PbS ve Cu,S ilave edilmesiyle performans
Ozellikleri iyilesme gosterdigini belirtmislerdir. Yapi iginde diger katki maddeleri
(ZrSiO4, Ca(OH),, BaSO4 vs.) ile birlikte toplam hacimleri %9’u gegmemek iizere

farkli oranlarda grafit ve Sb,S3 kullanmislardir. Kat1 yaglayicilarin miktarma bagh
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olarak siirtiinme katsayist degerleri sicaklik, hiz, uygulanan yiikle degiskenlik
gosterdigini belirtmislerdir. Biitiin fren balatalarinda 300°C’ye kadar siirtiinme
katsayilar1 yiikselme egiliminde oldugu tespit edilmistir (Sekil 3.10). Fakat 300°C
tizerindeki sicakliklarda kati yaglayici bilesimine gore siirtiinme katsayisi degisim
gosterdigi tespit etmislerdir. Grafit yapisinda 700°C’ye kadar agirlik degisimi yok
iken, 700-1000°C araliginda oksidasyondan dolay1 agirlik kaybi oldugu belirtilmistir.
Sb,S3, 300-450°C arasinda hava ortaminda isitildiginda agirlik kaybi oldugu fakat
550°C’den 600C’ye kadar agirlik artisi oldugu bulunmustur. Bunun sebebi olarak,
Sb,0; veya Sb,Os’in ugucu olmast ile Sby,Os veya Sb,Os’in 300-450°C ayni
sekillerini korumalar1 ve 570°C’de Sb,0, iginde tekrar okside olmalari bigiminde
aciklamiglardir. Fren balatalarinda deneyler (basinca, hiza ve sicaklia bagli)

sonucunda en uygun bilesimin %6 grafit +%3 Sb,S3 oldugu goriilmiistiir [94].
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Sekil 3.10 : Farkli igerikli kat1 yaglayicilarin (grafit ve Sb,S3) disk sicakligina bagh
stirtiinme katsayisi degisimleri [94].

Pb-Mo-S kati yaglayict kaplamalarin aginma davramiglarimi Wahl ve grubu
incelemislerdir [95]. Celik ve Si numuneler lizerine iyon demeti ile kaplamalar
yapilmigtir. Pb-Mo-S kaplamalarin 6nemli bir bicimde asinma dayanimlarinin oldugu
tespit edilmistir. Kaplamalarin asinma deneyleri ardindan yapilan mikro Raman
incelemelerinde cesitli ¢evrim sayilarinda (9 ¢evrim sayist da dahil olmak iizere)
MoS; tespit edilmistir. Asinma mekanizmasmin iki kademeden olustugunu
aciklamiglardir. MoS;’nin ilk olarak kaplama yiizeyinde degisimi gerceklesmis
oldugu ardindan tabaka tabaka MoS, uzaklastigini tespit etmiglerdir. Pb-Mo-S
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kaplamalarin uzun siire dayanim Ozellikleri gosterdiginden, kaplamalarin

asinmalarini azaltic1 yonde olumlu etkilerinin oldugunu belirtmislerdir.

WS, yapr i¢ine ZnO katkilandirilmasi ile olusturulan kompozit kaplamalarin
tribolojik 6zelliklerini 25-500°C arasinda Prasad ve grubu incelemislerdir [96]. WS,-
ZnO nanokompozitlerin siirtiinme katsayisi, saf WS, ile karsilastirildiginda, farkli
sicakliklarda (300°C ve 500°C) azalma gosterdigi belirtilmistir. Saf WS, 500°C’de
gerceklestirilen tribolojik deneylerde olumlu sonu¢ saglamazken, WS,-ZnO
nanokompozitlerinin 500°C’de siirtiinme katsayisi degeri 0.22 olarak tespit edilmistir
(Sekil 3.11-a). Bunun nedeni olarak da tribokimyasal bilesimde ZnWO,’iin
bulunmas1 ile siirtiinme katsayisini degeri iizerinde olumlu etki yaptigim
belirtmislerdir. WS,-ZnO nanokompozitlerinin kati yaglayict olarak genis bir
sicaklik araliginda kullanilabilinecegini belirtmislerdir. Ayrica WS; yapist iginde
nanokristalin ZnO bulunmasi ¢atlak yayilmasini engelleyici bir etki yaptig1 ve bunun
sonucunda da tribolojik davranis lizerinde 1yi yonde etkisi oldugunu belirtmislerdir.
Raman incelemelerinde ise WO; (270, 715, 809 cm™) ile ZnWOy’iin (909 cm™)
birlikte bulundugu tespit edilmesiyle, bu oksit karigiminin siirtlinme katsayisi

degerini azaltic1 yonde olumlu etki yaptigi bahsedilmistir (Sekil 3.11-b).
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Sekil 3.11 : WS;,-ZnO kaplamalarin 500°C deney sicakligindaki tribolojik 6zellikleri

a) WS, ile karsilastirmali siirtinme katsayilari, b) Asinma izlerinden
aliman Raman analizleri [96].

Ni-Cr-W-AI-Ti-MoS; yapisi i¢ine farkli oranlarda MoS; (ag.% 6-20 arasinda) ilavesi
ile toz metalurjisi yontemiyle iiretimini ve oda sicakligindan 600°C’ye kadar
tribolojik o6zelliklerin pin {iizeri disk deneyleri ile incelenmesini Li ve grubu

gerceklestirmislerdir [97]. Tribolojik uygulamalar acisinda yapi igine ag.%12 MoS;
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ilavesi ile en diisiik siirtiinme katsayist degerlerini (0.2 ve 0.4 arasinda) oda
sicakligindan 600°C’ye kadar ulagilmistir. Asinma oranlar1 bakimindan yapi iginde
cok diisiik veya ¢ok yiiksek oranlarda MoS, olmasi olumlu etki yapmadigi tespit
edilmistir. Yapiya farkli oranlarda ag.% MoS; ilavesi ile sicakliga bagl olarak
Al;O3’e karsi, SON yiik altinda ve 0.8 m/s dondiirme hizinda elde edilen siirtiinme
katsayisi ve aginma oranlart degisimi Sekil 3.12’de verilmistir. Ayrica Ni-Cr-W-Al-
Ti-ag.%12 MoS; yapilara artan yiik ile hizlarda asinma deneyleri yapilmistir ve
stlfitler bu artig ile birlikte yumusama gosterdiginden bahsetmislerdir. Temas
yiizeyindeki sicaklik, krom siilfitin ergime sicakligini asarsa, siilfit ergimeye
baslamasiyla yaglayict olarak ana rolii oynayacagmi belirtmislerdir. Yikselen
sicakliklarla beraber CrySy bilesiminin karsit yiizeye transferi ile yaglayicilik 6zelligi
gosterdigini belirtmiglerdir. Yiikselen sicakliklarda siirtiinme katsayisi ile asinma
oranlar1 arasinda ters oranti tespit edilmistir. Yiiksek sicaklikta, diisiik siirtiinme
katsayis1 elde edilirken yliksek aginma oranlart siilfidin tiikketimi ile iligkilidir. Diisiik
ergime sicakligina sahip siilfitler yiiksek sicakliklarda erimekte ve bdylece siirtiinme
katsayisin1 azalmakta fakat asinma kayiplarini arttirdigini agiklamislardir. Nikel,
krom ve siilfitlerin bir arada bulunmasi siirtinme katsayisini  diistirdiigiini
belirtmislerdir. Karsit ylizey olarak kullanilan Al,O3 pin temas yiizeylerinde WOs,
Cr3S4 ve NiMoO, tespit edilmesi bu oksit karigiminin pin yiizeylerinde yaglayicilik
Ozellik gostermesini ve bodylece siirtlinme katsayisini azaltict yonde davranis

sagladigin belirtmislerdir [97].
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Sekil 3.12 : Ni-Cr-W-AIl-Ti-MoS; yapisi i¢ine farkli oranlarda ag.% MoS ilavesi ile
sicakliga bagli a) siirtiinme katsayisi, b) asinma oranlar1 degisimleri [97].

Cu-Mo kaplamalari, aliimina numuneler {izerinde iyon destekli kaplama yontemiyle

tretimleri ile 25-650°C arasinda kaplamalarin tribolojik davraniglarimi Wahl ve
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grubu incelemislerdir [98]. Artan sicaklikla beraber siirtiinme katsayis1 degerlerinin
yaklasik olarak 0.5°den 0.2°ye diistiigiinii tespit etmislerdir. Artan sicakliklarda
(~530°C) asinma izlerinde CuMoO, ve Mo0O;3; oksit karigimlarin birlikte tespit
edilmesi siirtinme katsayis1 degerini azaltict yonde olumlu etkisi oldugunu
belirtmislerdir. Siirtiinme katsayis1 degerinin azalma sebebi olarak, olusan oksitlerde
siinek-gevrek sicakligr iizerinde malzemelerde meydana gelen yumusamalardan

kaynaklandig1 belirtilmistir.

Oksitlerin slinek-gevrek sicakliginin iizerinde yumusadigi bilinmektedir ve oksitlerin
yumusama sicakliklar1 yaklagik olarak 0.4-0.7 Ty dir (T, Kelvin cinsinden ergime
sicakligini gostermektedir). Cu ve Mo igeren kaplamalarda olugan CuMoO4 ve MoO3
oksit karigimlarin yaklagik 800°C civarinda Tr degerine sahiptirler. Bu bakimdan
200-550°C araliginda oksit yapisinin yumusamasi beklenildigini belirtmislerdir. Cu-
Mo kaplamalarda artan sicakliklarda elde edilen siirtlinme katsayilar1 degerleri bu
Oongoriiyii  destekledigini  tespit etmislerdir [98]. Cu-Mo kaplamalarin artan

sicakliklarla ile siirtiinme katsayisi degisimleri Sekil 3.13’de gosterilmistir.
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Sekil 3.13 : Cu-Mo kaplamalarda sicakliga bagl siirtiinme katsayis1 degisimleri [98].
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4. NANOKOMPOZIT KAPLAMALAR

Malzemelerde, bir taneyi olusturan atomlarin ¢ogu tane sinirlar1 yerine tanenin iginde
yer almaktadir. Malzemelerin plastik deformasyonunda etkili olan mekanizma

dislokasyon hareketleridir.

Malzemelerin tane boyutlar1 10 nm’nin altina diisliriilip nanometre mertebesine
ulasildiginda  yeni ozellikler elde edilebilmektedir. Malzemelerin  manyetik,
elektriksel, kimyasal ve mekanik Ozelliklerinde biiyiikk oranda degisimler
gozlenebilecegi gibi nanokristalin yapilarla yeni o6zellikler kazanmalari da
miimkiindiir. Nanokompozit kaplamalardaki sert malzemelerin kovalent, metalik ve

iyonik baglarin degisimine gore 6zellikleri degisim gostermektedir (Sekil 4.1).

Kovalent Sert Malzemeler
N Q]Elmas Benzeri Yapi

Kovalent

Metalik Sert Malzemeler
Metal Benzeri Yap

iyonik Sert Malzemeler
Iyonik Yap

Metalik
Bag

Sekil 4.1 : Nanokompozit kaplamalardaki sert malzemelerin bag yapilari iliskisi [99].

Kovalent bagl yapilarda yliksek sertlik degeri ve yiiksek sicaklik dayanimi, metalik
baglarda iyi yapigsma ve tokluk degerleri, iyonik baglarda ise iyi kararlilik ve dengeye
ulasilabilmektedir [99].

Tane simirlarindaki atomlarin, tane i¢indekilerden fazla olmasi sebebiyle tane sinirlar
malzemenin 6zelliklerinde belirleyicidir. Bu durumda tane sinirlari dislokasyonlarin
ilerlemesini engellemektedir. Burada dislokasyon hareketlerinin yerini tane
siirlariin kaymasi almaktadir. Bu degisimler nanokristalin yapidaki malzemelerin

ozelliklerindeki degisimin nedenleridir.
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Nanokompozit kaplamalarda nasil ¢ok yliksek sertlik degerlerine ve mukavemete

sahip oldugunu Hall-Petch etkisi ile agiklanmaktadir.

Nanokompozitler, ince amorf matriks igerisine gomiilmiis nanokristallerden
olusmaktadir. Bu yapi, bir fazin ikinci bir fazin tane sinirlarina segregrasyonu ile
olugmaktadir. Bu segregrasyon tanelerin biiylimesini engellemekte ve nanokristalin
yap1 olusmaktadir. Bazen amorf matriks yerine yine nanokristalin faz s6z konusu
olabilmektedir. Genellikle bu tip ¢ok fazli malzemeler kompozit olusturan her bir
faza gore daha yiiksek sertlige ve tokluga sahiptir. Kristaller arasindaki amorf
yapinin ¢atlak olusumuna ve yayilmasina kars1 giiclii bir engel olusturmasina, yiiksek

sertlik degerlerinin sebep oldugu diisiinilmektedir [100].
Nanokompozit kaplamalarin ana 6zellikleri sunlardir:

e Nanokompozit kaplamalarin olusumunda ve gelisiminde, sinir bdolgeler

atomik diizenlemede 6nemli bir rol oynarlar.

e Nanofaz bolgelerinin boyutlari, malzemenin 6zelliklerinde belirleyici rol

oynamaktadir.

e Tane sinirlari, dislokasyon hareketini engeller ve belirleyici deformasyon

mekanizmasi tane sinirlarinin kaymasi olmaktadir.

e Tane boyutu kiigiildilkge metallerin mukavemeti artarken, seramiklerinki
azalir [49].

e Nanokristalin taneler, amorf matrikse gomiilidiir [99, 101].

Nanokompozit nc-TiN/a-SisNs/a- & nc-TiSi; yapisinin sematik gosterimi  Sekil

4.2’de verilmistir.

Sekil 4.2 : Nanokompozit malzemenin sematik gosterimi [99].
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Amorf SisNg yap1 iginde TiN nanokristalleri yerlesmistir. Ayrica tane sinirlarinda
amorf TiSi, ve kristalin TiSi, bulunmaktadir. TiN kristalin tane boyutu yaklasik
olarak 3-4 nm ve kristaller ile 1 nm’dan az bir mesafe ile ayrilmaktadir. Bu sistem

icinde ¢ok yiiksek sertlik degerlerine (100 GPa) ulasilabilmektedir [99].
Nanokompozit kaplamalarin tiretimi ile ilgili iki tiir yaklagim bulunmaktadir:
1) Musil’in yaklasimi (nc-MeN/metal)

e Kompoziti olusturan iki faz da kristalindir.

e iki fazda da kristalografik olarak tercihli bir ydnlenme yoktur.
2) Veprek’in yaklagimi (nc-MeN/nitriir)

e Kompoziti olusturan iki fazdan biri kristalin diger faz ise amorf yapidadir
(Sekil 4.3).

o Kiristalin fazda kristalografik olarak giiglii bir yonlenme s6z konusudur [99].

Veprek nanokristalin tanelerin 3~10 nm olmas1 gerektigini ve amorf fazda 1~2 nm

ara ile bulunmalar1 belirtmistir (Sekil 4.3).

H@&‘{‘ml 6 // A\ IHH
*”% “[Hﬂ L W%%Wﬂ i

ﬂﬂ %ﬁ

il

I——
!
Amorf Yapi (a-) Sert Nanokristalin Fazlar(nc-)
(Metal, Seramik, Karbon vs.) (Nitriirler, Karbiirler, Boriirler, Silikatlar vs.)

:

1~2 nm
T Tek Katman

Sekil 4.3 : Veprek yaklasimi nanokompozit yapi icerigi gosterimi [99].

Cesitli kaplamalarin kesit morfolojileri incelemeleri karsilagtirmali olarak Sekil

4.4°de gosterilmistir.
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- P -
— -

¢) AICrN/SiN —Yiiksek Si (at.%=10+2) d) AITiN/SiN, —Yiiksek Si (at.%=>10+2)

Sekil 4.4 : (Al;xCryN kaplamalarina Si ilavesi ile morfoloji incelemeleri nc-(Al;-
xCry)N/a-SizN4 ve nc-(Aly«Tix)N/a-SizN4 nanokompozitleri [102].
Nanokompozit yapili kaplamalar konvansiyonel olarak kullanilan kaplamalar ile
karsilagtirildiginda daha yogun bir yapiya sahip olduklart goriilmektedir.
Nanokaplamalar, taneler arasindaki yiiksek kohezif kuvvetler ile tribolojik
uygulamalarda iistiin dayanim o6zellikleri gostermektedirler. Ayrica bu kaplamalar,
kirtlma mukavemetlerinin yiiksek olmasiyla g¢atlak olusumuna karsi dayaniklidirlar.
Normal kaplamalarda goriilen kolonsal yapilarin, kolonlar aras1 baglarin zayif olmasi
nedeniyle kolay kirilma meydana gelebilme olasiligi vardir. Fakat nanokompozit
kaplamalarda taneler ¢ok kiiciik oldugundan tanelerin kirilmast olduk¢a giic

olmaktadir [99-104].
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5. SERT SERAMIK ve NANOKOMPOZIT YAPILI KAPLAMALARIN
URETIMINDE KULLANILAN FBB YONTEMLERI

Kaplama yontemleri temel olarak kimyasal buhar biriktirme yontemleri (KBB) ile
fiziksel buhar biriktirme (FBB) olarak iki ana gruba ayrilir. Tez kapsaminda yapilan

kaplamalarin tiretiminde, ¢esitli FBB yontemleri kullanilmustir.

Fiziksel Buhar Biriktirme yontemlerinden manyetik alanda si¢ratma, katodik ark,
katodik ark ve manyetik alanda sigratma yontemlerinin bir arada kullanildigi hibrit
kaplama yontemleri 6ne ¢ikmaktadir. Fiziksel Buhar Biriktirme (FBB) yontemleri

buharlastirma ve sigratma olarak iki ana gruba ayrilir (Sekil 5.1).

FiZiKSEL BUHAR BIRIKTIRME KAPLAMALARI

!
Y Y

BUHARLASTIRMA SICRATMA

—- ARK ./ MAGNETRON
(Manyetik Alan)

— REZISTANS —- DiYOT

— ENDUKTIF —» (| iYON DEMETI

—- LAZER —p DiYOT

- ELEKTRON
BOMBARDIMANI

Sekil 5.1 : Fiziksel Buhar Biriktirme (FBB) yontemleri [105].

Tez kapsaminda gergeklestirilen kaplamalarin iiretimi, Fiziksel Buhar Biriktirme

(FBB) sistemi ile gerceklestirilmistir. Kaplama tiiriine uygun olarak manyetik alanda
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sigratma (Re-N ve W-Re-N kaplamalar), katodik ark (Re-Mo-N, Al-Ti-N, Cr-N
kaplamalar) ve hibrit (Ti-Re-N, AIl-Ti-Re-N ve Cr-Re-N kaplamalar) kaplama

yontemleri kullanilmistir. Tiim kaplamalar N, ortaminda gergeklestirilmistir.

Fiziksel Buhar Biriktirme (FBB) sistemi, vakum ortaminda bulunan malzemelerin
buharlastirilarak ve/veya sigratma ile atomlarin yiizeyden koparilmasiyla kaplanacak
olan taban malzeme yiizeylerine atomsal veya iyonik olarak biriktirilmesi islemine
dayanmaktadir. Fiziksel Buhar Biriktirme yontemleri ile yapilan kaplamalar farkli
istiin ozellikleri ile kaplama teknolojilerinde genis kullanim alan1 bulmaktadirlar. Bu
yontem ile yapilan kaplamalarda biriktirme hizi aralifi genis oldugu i¢in yliksek

hizda kaplamalar yapilabilmektedir.

5.1 Manyetik Alanda Sigratma Y 6ntemi

Manyetik alanda sicratma yontemi, Fiziksel Buhar Biriktirme sistemleri arasinda
yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Plazma kullanilarak yapilan sigratma
yontemlerinin temel amaci katottan c¢ikan elektronlarin anot yiizeyine dogru yol

alirken ortamdaki gaz atomlari ile ¢arpisarak iyonizasyonu saglamaktir.

Iyonizasyonun katot yiizeyine yakin bélgelerde olmasi sigratma verimini artiracaktir.
Katot malzemesi arkasina yerlestirilen miknatis veya elektro miknatislar sayesinde
yaratilan manyetik alan elektronlarin yollarmi degistirmekte ve carpismalarin daha
cok katot ylizeyine yakin yerlerde olmasini saglamaktadir. Manyetik alanda si¢cratma

sisteminin sematik gosterimi Sekil 5.2°de verilmistir.

Vakum
Hedef / Odasi
Malzeme
Koruyucu

Sogutma Govde

Suyu

/

Miknatislar Gig |
Kaynagi

Tutucu -

)

Manyetik
Alan

Sekil 5.2 : Manyetik alanda sigratma sisteminin sematik olarak gosterimi.

32



Manyetik alanda sigratma sistemi diger FBB si¢ratma yontemlerinden farkli olarak;
sigratma verimini ve biriktirme hizin1 artirmak i¢in hedef malzeme {izerinde ve

vakum odasi i¢inde manyetik alanlar yaratilmistir.

Vakum odasinda yaratilan manyetik alanlar yardimi ile si¢grayan atomlar
yonlendirilebilmektedir. Bu nedenle biiyiik yiizey alanina sahip parcalarin
kaplanmasinda diizgiin bir kaplama kalinlig1 elde edilmesi saglanabilir. Manyetik

alanda sicratma sisteminde hedef atomun sagilmasi Sekil 5.3’de gosterilmistir.

Sekil 5.3 : Manyetik alan sigratma sisteminde hedef atomun sagilmasi [106].

Manyetik alanda si¢cratma yonteminde hedefe ¢arpan elektronlar, ikincil elektronlarin
da sacilmasina neden olur. Olusan ikincil elektronlar plazmanin siirekliligini
saglamakta etkilidir. Bu yontemin baglica dezavantajlari kaplama hizinin yavas
olmasi, plazmanin iyonizasyonun diisiik olmasi ve taban malzemesinin asir1 1sinmast
olarak belirtilebilinir. Dengelenmemis manyetik alanda si¢cratma sisteminin

gelistirilmesi ile bu dezavantajlar ortadan kaldirilmistir.

Manyetik alanda sigratma sisteminde muktanislar, bir kutubu merkezde digeri ise
cevrede olacak sekilde yerlestirilmektedir. Boylece sistem iginde iyonize elektron
atom carpisma ihtimali artirilir. Iyoninizasyonun verimliligini artirarak daha yogun
bir plazma alani olusturarak, hedefe olan iyon bombardimani ve sigratma miktari
artarak, kaplama hizin artirir. Artan iyonizasyon verimliligi ile daha diisiik basing ve

voltaj degerlerinde de calisilmasina olanak verir.

Konvansiyonel (dengeli) ve dengesiz manyetik alanda sigratma sistemleri arasindaki

fark c¢ok kiiciik olmasina ragmen hedef malzeme Oniinde olusturulan plazmanin
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kapanma seklindeki farklililk nedeni ile birbirlerinden ayrilmaktadirlar.
Konvansiyonel sistemde plazma hedef bolgesine ¢cok yakindir ve sistemdeki yogun
plazma yaklasik 60 mm ile sinirl1 bir bolgede yer almaktadir. Bu mesafenin uzaginda
yer alan taban malzemede olusacak kaplamalarin yap1 6zellikleri farkli olacaktir ve
iyon akim yogunlugu 1 mA/cm®nin altinda kalmas: durumunda yapinin gelismesi
icin yetersiz olacaktir. 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 kaplanmasi zor olmaktadir [107].

Dengelenmemis manyetik alanda sigcratma ydnteminde daha yiiksek iyon akim
yogunlugu oldugu i¢in genellikle dis miknatisin giicii merkezdekine gore artirilir.
Boylelikle tiim alan ¢izgileri iki miknatis arasinda kapanmamis olur ve plazma hedef
malzemeye yakin bolgede sinirli kalmamaktadir. Uygulamada negatif potansiyele
ihtiya¢ duyulmadan yiiksek iyon akimi saglanir. Teknolojinin endiistriyel alanda
kullanimin1  yayginlastirmak igin ¢oklu manyetik alanda sigratma sistemleri

gelistirilmistir.

Darbeli manyetik alanda sigratma sistemi ile yalitkan kaplamalarin yapilmasi
miimkiin olmaktadir. Kaplama hizinin yavaslig1 ve sistemin karmasikligi nedeniyle
endiistriyel uygulamalarda yaygin degildir. Sistemde giic kaynagi olarak radyo
frekans1 (RF) kullanilmasi ile yalitkan hedefle kaplama yapilabilmektedir.

Darbeli manyetik alanda si¢ratma sistemiyle reaktif sicratmada gii¢ kaynagina zarar
verebilecek arkin olusmasini engellemek icin 1yi bir yontemdir. Bu sistemde
alternatif akim uygulamalar1 da bulunurken gii¢ kaynagi olarak dogru akim
kullanilmaktadir. Darbeli akim sistemi, tek kutuplu ve ¢ift kutuplu olmak tizere iki

farkli ¢alisma bigimde uygulanabilmektedir [107].

Farkli manyetik alanda sigratma yontemleri kullanilarak olusturulan plazma bolgeleri

Sekil 5.4°de gosterilmistir.
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Tzban hialzeme Tzban halzeme ‘

o

Hedef Hedef
SRNRE SRORE
(2) (b)

Sekil 5.4 : Farkli manyetik alanda sigratma yontemleri kullanilarak olusturulan
plazma bolgeleri a) konvansiyonel (dengeli), b) dengelenmemis, c)
kapali alan dengelenmemis sistem [108].

Gelistirilen c¢coklu manyetik alanda sicratma sistemlerinde alan ¢izgilerinin
miknatislar arasinda kapanmasindan dolayr vakum haznesi ylizeyine c¢arparak
kaybedilen ikincil elektronlarin sayisi azaltilmakta ve boylelikle daha yogun bir

plazma alani saglanmaktadir [108].

5.2 Katodik Ark Kaplama Y éntemi

Katodik ark kaplama yontemi ile buhar fazinin elde edildigi Fiziksel Buhar
Biriktirme (FBB) sistemi, diger FBB teknikleri arasinda endiistride yaygin olarak

kullanilmaktadir.

Katodik ark yonteminde buharlastirilarak kaplanacak olan malzeme vakum
haznesinde katot olarak ve kaplanacak olan taban malzeme de anot olarak yerlestirilir.
Kaplama isleminin temel prensibi yliksek akim ve diisiik voltaj ile katot iizerine
tetikleme yapilarak ark olusturulmasina dayanir. Katot {izerinde tetikleme ile
olusturulan arkin olustugu noktalar sabit degildir ve katot yiizeyinde hizla yer
degistirerek katodun homojen olarak buharlagsmasi saglanir. Olusan buhar fazi,
yiiksek elektron yogunluguna sahip katot Oniindeki bodlgede carpigsmalar sonucu

iyonize olurlar ve olusan iyonlar hizla taginirlar [109].
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Katodik ark ile iiretilen kaplamalarda uygun mikro yapiya ve ¢ok yiiksek yapisma
Ozelligine sahip kaplama yiizeylerine ulasilabilmektedir. Katodik ark kaplama
yonteminin temel dezavantaj1 ise metal kaynagindan ¢ikan makro sivi pargaciklarin
(droplet), kaplama yiizeyinde kaplamanin Kkalitesini diisiiren makro tanecikler
olusturma riskidir. Makro siv1 taneciklerin (droplet) sayisini etkileyen en 6nemli
etkenler ark akimi, kaplama siiresi, taban malzeme yiizeyi ile katot arasi mesafe ve
ac1, azot kismi basinci, taban malzemeye uygulanan bias voltaji olarak
belirtilebilir[107]. Katodik ark FBB sisteminde katot yiizeyinde olusan etkilesim
Sekil 5.5’de gosterilmistir.

Metal lyonu

Yiksiz Parcacik (ndtr)

S1vi Tanecik (droplet)

Sekil 5.5 : Katodik ark Fiziksel Buhar Biriktirme sisteminde katot yiizeyinde olusan
etkilesim a) ark olusumu, b) metal iyonlarinin sagilmasi [110].

Katodik ark Fiziksel Buhar Biriktirme (FBB) sisteminin avantajlar1 sunlardir;
e Biriktirme hizi, sigratma yontemine gore daha fazladir.
¢ Bu yontem ile iletken malzemeler yliksek verimlilikle buharlastirilabilir.

e Sigratma yoOntemine gore daha genis kaplama ylizeyleri elde etmek

mumkiindiir.
e Katodun kat1 fazdan buhar fazina direkt olarak gegebilmesidir.
e Uygun taban malzemesi ile kaplamanin yapisabilirliginin iyi olmasidir.
e Katot malzemesi uzun siire kullanilabilir.
e Sistemin ilk yatirim maliyeti sigratma yontemlerine gore daha ucuzdur.

Katodik ark sistemleri uygulanan akima gore, siirekli (DC) ve darbeli (pulsed) olarak
iki ana gruba ayrilirlar. Endiistride DC katodik ark sistemleri, yiiksek biriktirme
hizlarindan dolay1 en ¢ok tercih edilen yontemdir. Bu yontem ise yonlendirilmis ve

yonlendirilmemis olarak ikiye ayrilir. Yonlendirilmis katodik ark sisteminde katodun
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arkasinda yerlestirilmis olan bobinler vasitasiyla manyetik alan degistirilerek
katodun yiizeyinin ve olusan arkin kontrolii yapilabilir. Boylece bu yontem, taban
malzeme ylizeylerinde makro sivi pargaciklarinin miktarini en aza indirme olanagini
saglar. Yonlendirilmemis katodik ark sistemlerinde ise makro sivi parcaciklarin
sayisinin,  biiytikliiklerinin - ve  yogunluklarimin  taban malzeme {izerinde

olusturabilecegi yiizey piirlizliikklerinin kontrol edilmesini sinirlamasidir.

Darbeli katodik ark sistemlerinin, DC katodik ark sistemlerinden farki olusan arkin
kesik kesik olmasidir. Boylece katodun asri isinmasinin 6niine gegilirken, biriktirme

hizlariin yavas olmasi nedeniyle de kaplama kalitesinde farkliklar olmaktadir [111-

115].

Katodik ark sisteminde, taban ylizeyinde olusan tabaka biiylimesinin sematik

gosterimi Sekil 5.6”da verilmistir.

(2) (b)
©] d)!

Sekil 5.6 : Kaplama sirasinda taban malzeme tizerinde tabaka biiylimesi [116].

Birikme sirasinda sadece taban malzemesinin ylizey serbest enerjisi degil ara ylizey
serbest enerjisi ve film yiizey serbest enerjisi de etkili olmaktadir. Yiizey
diflizyonunun yeterli oldugu durumlarda yiizeydeki atomlar yiizey serbest enerjisini

diisiirmek i¢in yeniden diizenlenebilirler.
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5.3 Hibrit Kaplama Yoéntemleri

Hibrit kaplama yontemi ile ¢esitli yapilarin {iretiminde, daha 6nceden belirttigimiz
kaplama yoOntemlerinin birbirlerine gore dstiin oldugu noktalardan daha iyi
faydalanmak i¢in iki ya da daha fazla kaplama sistemi birlestirilerek kullanilabilir.

Bu yontemlere hibrit kaplama yontemleri olarak adlandirilir.

Katodik ark ve manyetik alanda sigratma kaynaklariin beraber kullanildig: (hibrit

kaplama) fiziksel buhar biriktirme sisteminin sematik gosterimi Sekil 5.7’de

verilmistir.
Pompalar
-— Gaz MANYETIK
KATODIK Cikig! Miknatislar ALANDA
ARK SIQRATM.A
SISTEMI Plazma Hedef SISTEMI

N Tetik / Numuneler ~ _

Sogutma
-1 Suyu

Bobin

Tutucu -

Proses Gazlari (Ar/Ny)

BIAS
Voltaji

Gig
Kaynagi

Sekil 5.7 : Katodik ark ve manyetik alanda sigratma kaynaklarinin beraber
kullanildig:r (hibrit kaplama) fiziksel buhar biriktirme Sisteminin
sematik gosterimi.

Motor

Hibrit kaplama  yOntemlerinde, buharlastirilacak  malzemenin  kullanilan
buharlastirma sistemine farkliligi nedeniyle iki veya daha fazla buharlastirma
kaynagi kullanilarak farkli bilesim ve 6zelliklere sahip (oksit-nitriir-metal gibi) ¢ok
bilesenli kaplamalarin iiretimi miimkiin olmaktadir. Katodik ark ile manyetik alanda
sistemlerinin beraber kullanildig1 hibrit kaplamalarda, biriktirme hizlarinin farkindan
dolay1 katodik ark ile olusturulan ana yapinin i¢ine manyetik alanda si¢ratma ile daha

az oranli ikinci bilesenin yapiya gonderilmesi daha uygun olmaktadir.
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Nanokompozit kaplamalarin tretimi ile ilgili yapilan calismalar incelendiginde
literatiirde ¢ok farkli hibrit kaplama yontemleri bulunmustur. Hibrit kaplama
yontemleri ile {iretilen kaplamalar, {istiin tribolojik 6zelliklere sahip olmaktadirlar.
Katodik ark ve manyetik alanda sigratma yontemlerinin bir arada kullanildig1 hibrit
kaplama sistemi, endiistride kullanim agisindan kaplama hizlari, istenilen bilesimi
olusturmanin ve kullanilabilirliginin kolayligi gibi ¢esitli avantajlarindan dolay1
genis alanda tercih edilmektedir [117]. Hibrit kaplama yontemi kullanilarak ve
nanokompozit yapili kaplamalar ile ilgili literatiir arastirmalarindan elde edilen gesitli

sonuclar asagida verilmistir.

Co-Ti-N nanokompozit kaplamalarin reaktif ark kullanilarak iiretimini Chen ve
grubu yapmustir [46]. Nanokompozit kaplamalarin manyetik 6zelliklerini
incelemiglerdir. N, kismi basincinin, yapt ve manyetik ozellikleri tizerinde g¢ok
onemli bir etkisi oldugunu belirtmislerdir. Manyetik 6zelliklerin iyilestirilmesi igin
Ozellikle 400°C’de tavlama yapilmasi ile birlikte faz ayrismasi sonucu Co-TiN
yapisinin olustugunu bdylece olusan yapinin kuvvetli bir manyetik 6zellik

gosterdigini belirtmislerdir.

Sert nanokompozit Zr-Y-N kaplamalarin iiretimi ile kaplamalarin sertlik ve mekanik
Ozelliklerini Musil ve Polakova arastirmislardir [47]. Kaplamalar manyetik alanda
sigratma yontemi ile iki farkli hedef (at.% ZrgoYao Ve ZrgsY7) ile No ve Ar
atmosferinde yapilmistir. Yapi i¢ine Ny ilavesi ile ZrY alasiminin mekanik 6zellikleri
belirgin bir sekilde degisim gostermektedir. ZrgoY oo katot kullanilarak yapilan ZrY
kaplamasi, N, atmosferinde yapilmadan once sertlik degeri 5 GPa iken N; kismi
basincina bagli olarak sertlik degeri 46 GPa’a kadar yiikseldigini belirtmislerdir.
Kaplama yapisinin 6zellikleri agisindan azot basincinin kritik bir rol oynadig: tespit

edilmistir.

Kaplamalarin sertlik degerleri ile faz yapisinin, farkli ZrY hedef bilesimine ve N,

kismi basincina bagl olarak XRD incelemelerinde degisim Sekil 5.8’de verilmistir.
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Sekil 5.8 : Farkli ZrY hedef bilesimine ve N, kismi basincina bagli olarak
kaplamalarin sertlik degerleri ile faz yapisinin degisimi [47].

Sert ve ¢ok sert Zr-Cu-N nanokompozit kaplamalar dengesiz reaktif manyetik alanda
sigratma yontemi ile tretimi Zeman, Musil ve grubu ile gergeklestirilmistir [48].
Manyetik alanda sigratma yonteminde, katot malzemesi olarak Zrg,Cuss (at.%)
kullanilmistir ve kaplamalar Ar+N, ortaminda gerceklestirilmistir. Nanokompozit
yaklagimina gore nc-ZrN/Cu, bir sert faz (ZrN) ve bir yumusak faz (Cu) ile
olugsmaktadir. Sert nanokompozit Zr-Cu-N kaplamalarda, Cu igerigi %?2’den fazla
olmasi ile birlikte kaplamanin sertlik degeri 40 GPa’dan az olmaktadir. Fakat ¢ok
sert Zr-Cu-N nanokompozit kaplamalarda diisiik Cu icerigi (at.%1-2) ile sertlik
degeri 55 GPa’a artmaktadir. Farkli oranlarda Cu ilavesinin, yapinin mekanik

ozellikleri lizerinde 6nemli rol oynadig: belirtilmistir.

Ti-Cr-Si-N kaplamalarin, Ti-N ve Ti-Cr-N kaplamalar arasindaki mekanik ve mikro
yapt Ozelliklerini karsilastirilmali olarak Lee ve grubu incelemistir [118].
Kaplamalarin iiretiminde, ¢oklu katodik ark (Cr ve Ti hedef malzemeler) ve sigratma
yonteminin (Si hedef malzeme) bir arada kullanildigi hibrit kaplama ydntemi
kullanilmistir. Kaplama haznesinde 1.8x10" Pa degeri Ny/Ar gaz karisimi
kullanilarak  ayarlanmis ve numuneler dondiiriilerek  kaplama  islemi

gerceklestirilmistir.  Yiizey morfolojisi agisindan Si ilavesi ile Ti-Cr-Si-N
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kaplamalarin yiizey piiriizliilik degerlerinde azalma tespit edilmistir. Si ilavesi
yapinin daha diizgiin olmasina ve amorf SiN fazinin yap1 iginde dagilmasi sonucu

puriizliiliik degeri tizerinde olumlu bir etki yaptigin1 agiklamislardir.

Ti-Cr-Si-N  kaplamalara farkli iceriklerde Si ilavesiyle sertlik degeri degisim
gosterdigi tespit edilmistir. Kaplamalara at.%8 Si ilavesi ile sertlik degeri en yiliksek
degere (~42 GPa) ¢ikmaktadir. Kompozit igeriginin amorf SizNi4 ile Kristalinleri
kapsamasi ile sertlik degeri yiikselmektedir. Mo-Si-N kaplamalarda oldugu gibi daha
sonra Si orani artik¢a sertlik degeri azalma gostermektedir. Si oraninin %81 gegmesi
ile sertlik azalmasi, SizNis un hacimsel genislemesine baglanmistir. Sertlik ve mikro
yapt iizerinde Si’un etkisi benzer arastirmalar ile desteklenmektedir. Bu aragtirmalar,
stiper sert Ti-Al-Si-N ve Ti-Si-C-N kaplamalarda Si etkisinin benzer sekilde
degisikliklere neden oldugunu ve sertlik iizerinde amorf SisNis etkisinden
bahsetmislerdir [118].

Ti-Cr-Si-N kaplamalarin disk tizeri top deneylerinde karsit yiizey olarak ¢elik top
(©6.34 mm) kullanilmigtir. Dondiirme hizinin 0.157 m/s ayarlanarak 1 N yiik altinda
yapilan deneylerde Ti-Cr-N kaplamalara at.%20 Si ilavesi ile ortalama siirtiinme
katsayilar1 degerlerinin (0.7°den 0.35’¢) yar1 yariya diistigiinii belirtmislerdir.
Stirtlinme katsayisinin azalmasi nedeni olarak yiizey piiriizliiligti degerinin azalmast
ile birlikte SizNis’un H,0 ile etkilesimiyle tribo kimyasal reaksiyonlar SiO, veya
Si(OH), olusmasiyla yari yaglayicilik etkisine dayandirilmistir [118]. Farkli Si
iceriklerine goére Ti-Cr-Si-N kaplamalarin, sertlik ve siirtiinme katsayisi1 degerleri

Sekil 5.9°da gosterilmistir.
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Sekil 5.9 : Ti-Cr-Si-N kaplamalarda farkli Si igeriklerine gore a) sertlik degerleri, b)
stirtinme katsayis1 degerleri [118].
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Hibrit kaplama yontemleri i¢inde Ozellikle manyetik alanda sigratma sistemi ile
katodik ark sisteminin beraber kullanildigi hibrit yontemi en yaygin kullanilan
sistemdir [8, 44, 119, 120, 136, 140, 141].
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6. TRIBOLOJIK OZELLIKLER

Birbirleri tizerinde hareket eden yiizeylerin, kullanim siirelerini artirmak amaci ile
uygulanan kaplamalarin kullanim1 giderek artmaktadir. Yiiksek sertlikleri, iyi
yapigma Ozellikleri, genis bir araliktaki siirtlinme katsayilari ve asinma dayanimlari
ile fiziksel buhar biriktirme yontemleri tribolojik uygulamalarda Onem

kazanmaktadir.

Kaplamalarin tribolojik davranislari; kullanim kosullari, kaplama mikro yapisi, temas

geometrisi, temas basinci, altlik malzeme ve fiziksel durumu gibi bir¢cok etkenden

etkilenmektedir [66, 121].

Tribolojik bir sistemde kat1 bir madde yiizeyinden, hareketli ve temas eden kati, sivi
veya gaz halindeki kars1 madde tarafindan mekanik etki ile madde tasinmasi olayina
asinma denir. Tribolojik sistemde asinma genellikle siirtiinme ve yaglama ile birlikte
kullanilmaktadir [122]. Sekil 6.1°de tribolojik temas mekanizmalart ile olusan

degisimler gosterilmistir.

MAKRO MEKANIK
DEGISIMLER

MALZEME TRANSFERT

——

MIKRO MEKANIK o NANOFIZIKSEL
DEGISIMLER TRIBOKIMYASAL DEGISIMLER
DEGISIMLER

—_—

Sekil 6.1 : Tribolojik temas mekanizmalari ile olusan degisimler [122].

Iki yiizeyin birbiri ile temas1 sonucu tribolojik degisimler, yiizeylerde makromekanik,

mikromekanik, malzeme transferi ve nanofiziksel degisimler gozlenmektedir.
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Asinma, kati yiizeylerden olan malzeme azalmasi, malzeme kaybi1 ya da bu
yiizeylerin kullanilmaz hale gelmesidir. Ulke ekonomileri, asinma nedeniyle biiyiik
Olclide madde ve enerji tikketimi kaybina ugramaktadirlar. Asinma tiirleri ve
mekanizmalar1 bilgisi, bu kayiplar1 asgariye indirmede 6nemli bir rol oynayacaktir.
Asinma, genel olarak abrazyon, erozyon, adezyon ve yiizey yorulmasi olarak
simiflandirilmaktadir. Bu smiflandirma, asmnan yiizeye gelen vyiik, asindirici
parcacigin boyutu ve tiirli, temas sekli ve temas geometrisi gibi etkenler dikkate
alinarak yapilmistir. En fazla asinma kaybi, genellikle abrazyon asinmas: tiirlerinde

goriilmektedir [122-125].

Tribolojik temas sekilleri Sekil 6.2°de gosterilmistir.

NN

a) Temas Gerilmeleri b) Kayma
¢) Yiizey Yorulmasi d) Kazimah Asmma

g) Korozyon ve Kimyasal Coziinme

Sekil 6.2 : Tribolojik temas gesitleri [123].



7. NITRURLU SERT SERAMIK KAPLAMALAR iLE ILGIiLi LITERATUR
ARASTIRMALARI

Farkli Fiziksel Buhar Biriktirme yontemleri ile liretilen Re-N, W-Re-N, Mo-Re-N,
Cr-Re-N, Ti-Re-N ve Al-Ti-Re-N kaplamalar ile ilgili yapilan literatiir arastirmalari

asagida verilmistir.

7.1  Nitriirlii Ge¢is Metalleri Kaplamalarinin Literatiir Arastirmasi

Gegis metallerin nitriirleri ile gesitli FBB yontemi kullanilarak W [1, 5], Mo [6-8], Cr
[9-27], V [28], Ti [8, 28-32], Ta [33-36], Nb [36-38], Zr [39-43] vs. iceren nitriirlii

kaplamalar literatiirde bulunmaktadir.

ReN kaplamalarla ilgili literatiir arastirmalarinda Fiziksel Buhar Biriktirme
yontemlerinden katodik ark ve manyetik alanda sigratma yontemleri ile tiretim
bulunmamaktadir. Yalnizca darbeli lazer buharlastirma yontemi kullanilarak iiretilen
ReN kaplamalar bulunmustur ve bu calisma da yaymma bariyeri olarak kullanimina

yonelik yapilmistir [126].

Literatlir arastirmalarinda, ¢alisma grubumuz tarafindan Fiziksel Buhar Biriktirme
yontemleri kullanilarak, cesitli parametrelerin degistirilmesi sonucu farklir yapilarin
tiretimi ile elde edilen kaplamalar (6rnegin MoN, Mo;N, TiN, CrN, TiN-Cu, CrN-Cu,
CrN-Ag, TiN-Sb vs.) bulunmaktadir [6-10, 44, 136, 234].

Ayrica galigma grubumuz iiyelerinden Prof. Dr. Mustafa Urgen ve Dog¢ Dr. Kursat
Kazmanli, diger I.T.U’lii arastirmacilar Prof. Dr. Ali Fuat Cakir ve Yrd. Dog. Dr.
Ozgiil Keles, Argonne Milli Laboratuvar’indaki Dr. Ali Erdemir ve Dr. O. Levent
Eryilmaz ile beraber siiper sert ve kaygan kaplamalar1 kristal kimyas1 yaklagimina
gore iireterek A.B.D’de “2009 R&D 100 Odiilleri” kapsaminda nano teknoloji

alanindaki ince film dalinda 6diil almiglardir.

Kazmanli doktora tez ¢alismasinda [6], katodik ark FBB yontemiyle farkli azot
basinglarinda {iretilen Mo-N kaplamalarin faz yapilari ile bias voltaji arasindaki
iliskiyi incelemistir. Kaplamalarda azot basincinin 1.9 Pa ve -150 V bias voltaji

ayarlandiginda yapida 6-MoN (hekzagonal) faz tespit edilirken azot basincini 1.5 ve
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1.2 Pa’a diisiiriildiigiinde ise 8-MoN ile y-Mo0,N karigimi fazlar tespit etmistir. Azot
basincinin daha da diisiiriilmesi (0.8 ve 0.4 Pa) ile yapida sadece y-Mo,N fazi tespit
etmistir. Faz bilesimine (azot basinci 0.4 Pa’dan 1.9 Pa’a ¢ikmasi ile) gore sertlik
degerinin 33.72 GPa’dan 50.85 GPa’a yiikseldigini belirtmistir. Kazmanli, azot
basincinin en az 1.35 Pa olmasi ve -100 V bias uygulanmasi durumunda katodik ark
kullanilarak iiretilen molibden nitriir kaplamalarin yapisinin MoN’den olustugunu
belirtmistir. Uygulanan 130 A katot akimi ile bias voltajina ve azot basincina gore

faz degisimleri Sekil 7.1’de verilmistir.
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Sekil 7.1 : Mo-N kaplamalarda bias voltaj1 ve azot basincinin etkisi [6].

Ayrica Mo-N kaplamalarin disk iizeri top deneylerini Al,O3 topa karsi, 0.2 m/s hizda,
farkli yiikler altinda (2 N, 7 N ve 15 N) yapmustir. 7 N ve 15 N altinda yapilan
deneylerde siirtlinme katsayisinin deneyin baslangicinda 0.38-0.42 civarindayken
belirli bir mesafeden sonra (100-400 m) 0.47-0.51 degerlerine kadar c¢iktigini
belirtirken, 2 N yiik altinda ise siirtiinme katsayilar1 0.38-0.42 arasinda sabit kaldigini
belirtmistir. Siirtinme ylizeylerinde hizli bir sekilde MoOs bilesigin olusmasi
nedeniyle Mo-N kaplamalarda diisiik siirtlinme katsayilar1 gozlendigini agiklamistir.
Bu koruyucu oksit tabakasinin 600°C'ye kadar yiizeye iyi yapisan ve kararli bir
yapiya sahip oldugunu, fakat 725°C'nin {iizerindeki sicakliklarda MoOs bilesigi
bozularak uctugunu bahsetmistir. Bu nedenle yiiksek sicakliklarin s6z konusu oldugu
kosullarda Mo-N kaplamalarmnin tribolojik 6zellikleri, olusan MoQOj3 0ksidinin ugmasi

nedeniyle olumsuz etkilenebilecegini belirtmistir [6].

Urgen ve grubu [7], MoN kaplamalar1 ark FBB yontemiyle iiretmislerdir. Mo-N
kaplamalar dort ayr1 basingta (0.4, 0.8, 1.2 ve 1.5 Pa), 120 A katot akimi1, -50 V bias
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voltaji ve 10 dk. kaplama siiresinde yapilmigtir. Kaplamalara disk tiizeri top
deneylerinde 0.2 m/s dondiirme hizi, 500 m kayma mesafesi, normal yiik olarak 7 ve
10 N uygulanmistir. Deneyler oda sicakliginda ve yaglamasiz ortamda yapilmistir.
Mo-N kaplamalarla karsilastirma yapabilmek i¢in TiN kaplanmis (ark-FBB) YHC
numuneleri de ayni kosullar altinda asinma deneyleri yapilmistir. MoN ve TiN
kaplamalar (1.5 Pa) disk iizeri top deneylerinde, siirtiinme katsayilart bakimindan
karsilastirildiklarinda TiN kapli numunelerdeki siirtiinme katsayilari degerleri MoN
kaplamalara nazaran 2-3 kat daha fazla oldugu goriilmistiir (Sekil 7.2). Kaplamalarin
asinma izleri optik profilometre ile incelendiginde, TiN kaplamalarda 1 pm
derinliginde izler tespit edilirken, tim MoN kaplamalarda asmmma izleri tespit
edilmemistir. Kaplamalarda azot igerigine bagl olarak, sertlik degerinin farklilik
gosterdigini agiklamiglardir. Azot igerigi bakimindan en diisik (0.4 Pa) Mo-N
kaplamada sertlik degeri 32.4 GPa iken azot basincinin en yiiksek degere (1.5 Pa)
cikmasi ile sertlik degeri de 38.5 GPa’a arttigini tespit etmislerdir. Azot iceriginin
artmasi ile kaplamalara sertligi de artis gostermektedir. Yiikselen azot igerigi Mo-N

kaplamalarin asinma davranisi tizerinde olumlu yonde etki yaptig1 belirtilmistir.
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Sekil 7.2 : MoN ve TiN (1.5 Pa) kaplanmis numunelerin mesafeye bagl siirtiinme
katsayisi degerleri [7].

Oztiirk ve grubu [8], CrN, TiN ve MoN kaplamalara Cu katkilandirilmas: ile
tribolojik oOzellikleri kristal kimyasi yaklasimi bakimindan incelemislerdir. Cu
katkilandirilan CrN TiN ve MoN nanokompozit kaplamalarin iiretiminde hibrit
kaplama olarak katodik ark ve manyetik alanda sigratma birlikte kullanilmistir.
Kaplamalara Cu ilavesi ile tribolojik davranis iizerinde, TiN kaplamalarda olumsuz,
CrN kaplamalarda fazla bir degisime neden olmadigi ve MoN kaplamalarda ise
olumlu yonde (asinma ve siirtlinme azalmasi) etki yaptigi agiklanmigtir. MoN

kaplama kesit goriintiisii incelendiginde kolonsal yap1 oldugu gozlemlenirken Cu
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ilavesi ile kolonsal yapimin ortadan kalktigi tespit edilmistir. Kaplamalardaki Cu

icerikleri, kaplama kalinliklar1 ve sertlik degerleri Cizelge 7.1’de verilmistir.

Cizelge 7.1 : MoN, TiN ve CrN kaplamalara katkilandirilan Cu igerikleri, kaplama
kalinliklar1 ile sertlik degerleri [8].

Kaplama Cu (at.%) Cu (ag.%) K(Trrrlll)lk Sertlik (GPa)
MoN - - 25 37+0.6
MoN-Cu 5.5 3.7 24 42+0.7
TiN - - 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

MoN ve Cu katkili kaplamalarin SEM goriintiileri Sekil 7.3’de verilmistir.

Sekil 7.3 : SEM kesit goriintiileri a) MoN kaplama, b) MoN-Cu kaplama [8].

Kaplamalarin disk iizeri top deneyleri, SN normal yiik altinda, Al,O3 top (910 mm)

kullanilarak 0.2 m/s dondiirme hizinda, 500 m mesafede yapilmistir. Disk {izeri top

deneylerinde elde edilen siirtiinme katsayilar1 degerleri Sekil 7.4’de verilmistir.
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Sekil 7.4 : Disk iizeri top deneyi ile elde edilen siirtlinme katsayilart a)MoN, CrN ve
TiN kaplamalar, b) Cu igerikli kaplamalar [8].
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Tribolojik Ozellikler kristal kimyasi yaklagimi agisindan incelendiginden TiN
kaplamalarda asinma izlerinden alinan Raman verilerinde titanyum oksit karigimlari

tespit edilmistir.

Kristal kimyasi agisindan titanyum oksitlerin iyonik potansiyel degerleri diisiik
oldugundan asmnma davranist iizerinde olumsuz etki yapmaktadirlar. CrN
kaplamalarda Raman incelemeleri sonucu krom oksit karigimlari (Cr,O3; ve CrO,)
ortaya ¢iktigl, CrN-Cu kaplamalarda ise CuO (250-350 cm™ arasinda) olustugu tespit
edilmistir. MoN kaplamalarda ise MoOj3 net olarak gézlemlenirken yap1 igine Cu
ilave edilmesiyle Raman analizinde 800-1000 cm™ araliginda CuO genis piki

bulundugunu agiklamislardir [8].

Kristal kimyasi bakimindan MoOs3, diger oksitlere (TiO,, CuO, Cr,03 ve CrO,)
nazaran daha yliksek iyonik potansiyel degeri (8.2) oldugundan daha diisiik siirtiinme
katsayist sagladigi belirtilmistir. MoN yapi i¢ine Cu katkilandirilmasi sonucu aginma
izlerinden alinan Raman spektrumlari incelendiginde MoO3 ve CuO karigimlar1 fark
edilmistir. Bu karisimlar (6rnegin CuMoOg) kati yaglayicilik 6zellikleri ve kristal
kimyas: agisindan iyonik potansiyelleri arasindaki farklardan dolay1 tribolojik

davranis lizerinde olumlu etki yaptig1 tespit edilmistir [8].

Kaplama grubumuzun yukarida belirtilen nitriirlii kaplama ¢aligsmalarina [6-8]

ilaveten diger literatiir ¢alisma Ornekleri de asagida verilmistir [1, 5, 28, 33, 37, 39].

Polcar ve grubu [1], W-N kaplamalarin farkli sicakliklarda ve farkli azot
igceriklerinde kaplamalarin XRD incelemelerini yapmislardir ve kaplamalardan elde
edilen XRD grafikleri Sekil 7.5°de gosterilmistir. Bu ¢alismada kaplamalardaki -
W,N fazimin at.%55 azot igeriklerine kadar bulundugunu fakat azot iceriginin
at.%55’den fazla olmasi durumunda hekzagonal 6-WN fazinin bulundugunu

belirtmisglerdir.
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Sekil 7.5 : Farkli sicakliklarda ve farkli azot iceriklerinde W-N kaplamalarin XRD
grafikleri [1].
WN kaplamalarin artan sicakla beraber tribolojik 6zelliklerini Polcar ve grubu
incelemisler [5]. Manyetik alanda sigratma yontemi ile azot ortaminda, farkli azot
bilesimlerinde (at.%30, %47 ve 9%58) olusturulan WN kaplamalarin oda
sicakligindan 600°C’ye kadar tribolojik davraniglart degerlendirilmistir. Tiim
kaplamalarin XRD incelemelerinde B-W,N fazi bulunmakla beraber %58 azot
iceriginde ayrica 6-WN (hekzagonal) fazi belirgin duruma gelmektedir. Siirtiinme
katsayis1 oda sicakliginda en diisiik degerde (0.25-0.44) iken 200-300°C araliginda
en yiiksek degerine ulagmustir. Sicakligin 400°C‘ye kadar yiikselmesi, yapi lizerinde
asinma oranlar1 bakimindan 6nemli degisime neden olmamistir. Tribolojik davranig
acisindan 300°C’ye kadar Onemli asinma tespit edilememistir. Fakat artan
sicakliklarda WOs; etkisi ile asinma izlerinin ortasinda onemli aginmalar tespit
edilmistir. Farkli azot igeriklerine gore WN kaplamalarda elde edilen sertlik degerleri,

stirtiinme katsayilar1 ve aginma oranlar1 Sekil 7.6’da verilmistir.
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Sekil 7.6 : Farkli azot iceriklerine gore WN kaplamalarda a) sertlik degerleri, faz
yapilar1 ve aginma oranlari, b) sicakliga bagl siirtiinme katsayilar1 ve
asimma oranlari [5].

TiN ve VN kaplamalari, dengesiz manyetik alanda si¢ratma yontemi ile iiretimini
Fateh ve grubu yapmislardir [28]. Kaplamalarin oda sicakligi ve 700°C arasinda
oksidasyon davranisglari ile olusan oksitlerin tribolojik 6zellikler {izerindeki etkileri
incelemislerdir. Disk {izeri top deneyleri, YHC {izerine kaplanan TiN ve VN
numunelerine 5 N yiik altinda, 0.1 m/s hizda déndiirme ile Al,O3 topa (@6 mm) kars1
100 m mesafede yapilmistir. TiN kaplamalarda tiim sicakliklarda elde edilen
sirtinme katsayilari, VN kaplamalara nazaran yiiksek oldugunu net bir bigimde
tespit etmislerdir (Sekil 7.7). VN kaplamalarda 400°C’den sonra siirtiinme katsayisi
belirgin bir sekilde azalma gosterdigini ve 700°C’de siirtiinme katsayis1 0.25 ile en

diisiik deger olarak bulundugunu belirtmislerdir.
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Sekil 7.7 : TiN ve VN kaplamalarin disk {izeri top deneylerinde sicakliga bagl
stirtinme katsayilar1 degisimi [28].
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VN kaplamalarin XRD incelemelerinde ise 400°C’ye kadar belirgin olarak kiibik VN
tespit edilmistir. Tribolojik deneyler sonrast 500°C’nin tiizerindeki sicakliklarda
kaplama ylizeylerinde ¢esitli vanadyum oksitler bulundugunu agiklamislardir.
Yaglayici magneli vanadyum oksit serileri V,Oz,.1 ve V03,1 (n:1, 2, 3 vs.)
bi¢imindedir. Belirgin olarak V,;0s ve VO, goriilirken az miktarda da VgOi3
bulunmustur. Sicakligin 600°C’ye kadar yiikselmesi ile VO, ve VgO13 daha belirgin
olarak ortaya ¢iktig1 tespit etmiglerdir [28].

TiN kaplamalarda 700°C’ye kadar asinma kalintilar1 stirekli olarak artis gostermekte
ve kaplamanin asinmis oldugu optik profilometrede tespit edilirken, VN
kaplamalarin yiizeyinde oda sicakliginda asinma olurken 300°C’de TiN ile benzerlik
gostermekte fakat diger tiim sicakliklarda aginma tespit edilmedigini bahsetmislerdir.
Kaplamalarin farkli sicakliklarda yapilan disk iizeri top deneyleri ardindan kaplama
yiizeyleri ve aginma izlerinde Raman incelemeleri yapmislardir. TiN kaplamalarin
400°C’ye kadar olan sicakliklarda kaplama yiizeyi ve asinma izlerinde 6nemli bir
degisim tespit edilemezken 400°C iizerinde yaklasik olarak 443 cm™ ve 660 cm™de
belirgin dalga sayilart belirlenmis ve bunlar TiO, (rutil) olarak belirtilmistir. TiN
kaplamalarin 700°C’de olusan asinma izlerinde TiO,’ye ilave olarak Fe;O3; ve Fe3Oq4
bulunmasi nedeniyle kaplamanin tamamen asindigini belirtmisglerdir. VN
kaplamalarda da 400°C’ye kadar 6nemli bir degisim goriilmezken sadece kaplama
yiizeylerinde ¢ok diisiik V,0s tespit etmiglerdir. Fakat 400°C tizerindeki sicakliklarda
asinma izlerinde V,0s5 ve AIVO, (8OOCm'l ve 1000 cm™ araliginda) belirlenmistir.
AIVO,’iin V,0s ile Al;O3 topun etkilesiminden ortaya ¢iktigi diisiiniilmiistiir ve artan
sicakliklarda her iki oksidin etkilesimi asinma iizerinde olumlu etki yaptig
goriilmiistiir. VN ve TiN kaplamalarda, asinma deneyleri sonucu ortaya cikan
oksitlerden vanadyum oksitlerinin yaglayic1 6zellikleri artan sicakliklarda titanyum
oksitlerine nazaran daha onemli bir katki yaptigini bulmuslardir [28]. Kaplamalarin
600°C’de Al,O3 topa karsi yapilan disk tizeri top deneylerinde ardindan kaplama

yiizeylerinin optik profilometre goriintiileri Sekil 7.8’de verilmistir.
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Sekil 7.8 : TiN ve VN kaplamalarin 600°C’de Al,O3 topa karsi yapilan disk {izeri top
deneyleri ardindan kaplama yiizeylerinin optik profilometre goriintiileri
[28].
TaN kaplamalar1 dort farkli No/Ar gaz oranlarinda (0.1°den 0.4’e kadar) takim
celikleri iizerine 200 Watt sigratma giicii uygulanarak, numuneler ve hedef arasi
mesafe 55 mm ayarlanarak, DC manyetik alanda sigratma yontemi ile tiretimini Kim
ve Cha yapmislardir [33]. TaN kaplamalarin XRD incelemelerinde diisiik No/Ar
oranlarinda tetragonal B-Ta ve hekzagonal TaN tespit edilirken, artan Ny/Ar
oranlarinda ortorombik TaN ve ortorombik TagNs tespit etmislerdir. Yiiksek N, gaz
oranina sahip kaplamada sertlik degeri belirgin bir bicimde diismekte oldugunu
aciklamiglardir. TaN kaplamalar arasinda en iyi asinma dayanimi ve yapisma
Ozelligini No/Ar orani 0.3 olan kaplama saglamistir. Farkli No/Ar oranlarinda tiretilen

TaN kaplamalarin XRD incelemeleri Sekil 7.9°da verilmistir.
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Sekil 7.9 : Farkli Ny/Ar oranlarinda tiretilen TaN kaplamalarin XRD incelemeleri
sonuglari [33].
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NbN kaplamalari, @i¢ farkli azot basinglarinda (4x10™, 6x10* ve 8x10™ Torr) ve
farkli bias voltajlar1 (-50,-100,-150 V) ayarlanarak 440C numuneler {izerinde
manyetik alanda sigratma ile iiretimini Havey ve grubu gerceklestirmislerdir [37].
Degisen parametrelere gore NbN kaplamalarin sertlik degerleri 26-33 GPa arasinda
degistigi tespit edilmistir. XRD incelemelerinde, -100V bias voltaji uygulanmasiyla
4x10™* Torr basing degerinde kiibik NbN yapisi gozlemlenirken artan azot

basinglarinda kiibik ve hekzagonal karisimlar1 gézlemislerdir.

Asmmma deneylerinde karsit malzeme olarak SisN, ve paslanmaz celik toplar
kullanilmistir ve siirtiinme katsayilart sirasiyla 0.6 ve 0.7 bulunmugstur. Toplardaki
asimnmalar karsilastirildiginda paslanmaz ¢elik toplar, SizN4 toplara nazaran daha
fazla agindigini tespit etmislerdir. Karsit malzeme olarak kullanilan SizNi, toplarda
elde edilen daha diisiik siirtiinme katsayis1i nedeni olarak Nb,Os oksit tabakasinin

varligiin neden olabilecegini belirtmislerdir [37].

Lopez ve Staia [39], ZrN kaplamalar1 karbon ¢eligi (AISI 1045) iizerine dengesiz
manyetik alanda si¢ratma yontemi ile yapmislardir. ZrN kaplamalarin yaglamasiz
ortamda aginma siirtiinme 6zelliklerini oda sicakligi, 400°C ve 700°C’de kaplamasiz
yiizeyler (AISI 1045) ile karsilagtirilmali olarak incelemislerdir. Kaplamalarin
asimma davraniglar: disk tizeri top deneyi ile 2 N yiik altinda, Al,O3 topa kars1 500 m

mesafede yapilmstir.

Artan sicakliklarda ZrN kaplama ylizeyinde Zr parcaciklari, Fe,Oy, Mo,Oy ve diger
metal oksitleri bulunmasi abrasif asinmaya neden oldugunu ve boylece siirtiinme
katsayisinin arttigini belirtmislerdir. ZrN kaplamalar oda sicakliginda kaplamasiz
yiizeylere nazaran yaklasik %31 oraninda asinma performansini iyilestirdigini tespit
etmislerdir [39]. Oda sicakligindan itibaren artan sicakliklarda (400°C ve 700°C’de)
stirtiinme katsayist degerlerinin yiikseldigini tespit etmislerdir (Sekil 7.10).
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Sekil 7.10 : ZrN kaplamalarinin disk {izeri top deneylerinde sicakliga bagli siirtiinme
katsayilar1 degisimi [39].

7.2  W-X-N (X=Alasim Elementi) Kaplamalarin Literatiir Arastirmasi

W-X-N (X=Alasim elementi) iceren kaplamalari ¢esitli FBB yontemleri kullanilarak
tretimleri ile ilgili sinirhi galismalara ulasilmistir. Alasim elementi olarak Si [127], Ti
[128, 129], B [130], Ge [131] gibi gesitli elementlerle ilgili ¢aligmalar bulunmustur.
Ayrica Ni, Ti, Al iceren metallerle elektrokimyasal Ozellikler {izerine yapilan

¢alismalar bulunmaktadir [132].

Yiksek Si igeren (<at.%20 Si) W-Si-N kaplamalari, WS, hedef kullanarak Ar+N;
ortaminda (toplam basing 0.7 Pa) DC manyetik alanda si¢gratma yontemiyle iiretimini
Musil ile grubu yapmuslardir [127]. Azot basincinin azalmasi ile WSip+W+SizNy
yapisi, azot basincinin artmasi ile de SigNsg+WNy farkli faz karisimlari elde
etmiglerdir. W-Si-N sertlik degerleri ise artan azot miktarmin artigt ile artis
gostermekte oldugunu, SisNs ve WN»1 fazlari ile saglandigini belirtmiglerdir. W-Si-
N oksidasyon dayanimlarinin, yapiya ve faz bilesimine bagli olarak 800°C’de en

yiiksek oksidasyon dayanimi sagladiklarini agiklamiglardir.

Silva ve grubu [128], W-Ti-N kaplamalar1 ag.% Wgo-Tiy hedef ile N, ve Ar
ortaminda (Pn2/Par oran1 0’dan 0.5°¢) iyon tabancasi yardimiyla ve iyon tabancasiz
olarak sigratma yontemleri ile iretmislerdir. Kaplamalarin sertlik degerleri azot
igeriginin yaklasik at.%43’e ¢ikmasi ile artis gostermekte oldugunu fakat daha sonra
azalma gOsterdigini tespit etmislerdir. Azot igeriginin at.%40-43 araliginda
bulunmasiyla en diisiik siirtinme katsayis1 (~0.4) ve en diisiik asinma hacimlerine

ulasmiglardir. Yiizey pirizliliklerinin pin iizeri disk deneylerinde 6nemli bir
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etkisinin olmadigm belirtmislerdir. Iyon tabancasi yardimiyla yapilan kaplamalarda
azot oranin yaklasik at.%35’den at.%42’e ¢ikmasiyla sertlik degeri 45 GPa’1 gectigi
belirlenirken, iyon tabancasi kullanilmayan kaplamalarin sertlik degeri ise 47 GPa

olarak belirlenmistir.

W-Ti-C/N kaplamalar Cavaleiro ve grubu [129], DC manyetik alanda sigratma
yontemiyle W-Ti hedef malzemeler (ag.%Ti bilesimleri 0, 10, 20 ve 30) ile
Ar+CH4(N2) ortaminda (CH4(N2)/Ar kismi basing orani 0-1 araliginda) YHC
numuneleri {lizerine kaplamalar yapilmistir. Yiikselen sertlik degerleri (~50GPa),
at.%40-45 azot igeren ve W-ag.%20 Ti hedef bilesimi ile N, atmosferinde elde
edilmistir. Fakat bu kaplamalar, numuneler {izerinde diisik yapigsma o&zelligi
gosterdikleri  belirtilmigtir.  W-Ti-N kaplamalarinin  diisiik azot ve titanyum

iceriklerinde en iyi sertlik ve yapisma 6zellikleri saglanacagini tespit etmislerdir.

W-B-N kaplamalari sigratma yontemi ile farkli azot igeriklerinde (at.%0-50 arasinda)
Louro ve grubu gergeklestirmislerdir [130]. Kaplamalar, No/Ar kismi basing orani 0-
1 arasinda olacak sekilde, 0.3 Pa kaplama basincinda, W,B hedef malzeme ile
yapilmistir. W-B-N kaplama isleminden sonra 850°C ve 950°C’lerde kaplamalara
Ar/H, atmosferinde 30dk siire ile tavlama islemi uygulanmistir. Yapida B ve N
igeriklerindeki degisimlerine bagli olarak, latis parametrelerinin ve faz bilesiminin
farkliliklar gosterdigini tespit etmislerdir. Sadece WegoB17N23 yapist nanokompozit
olarak, tavlamasiz en yliksek sertlik degerine (36 GPa) sahip oldugu belirlenmistir.
Tavlama sicakliginin 850°C’de olmasiyla kaplamalarin sertlik degerleri ¢ok az artis
saglarken, 950°C’de sertlik degeri keskin bir azalma gostermistir. Tavlama
sicakliginin 950°C ve azot igeriginin artmasiyla yumusak BN yapist belirgin hale
gelmesiyle sertlik degeri azalma gosterdigi belirtmislerdir. W-B-N kaplamalara
tavlama isleminin sertlik degerleri lizerinde ¢ok olumlu bir etki yapmadig tespit
edilmistir. Fakat h-BN fazinin kaplama iginde bulunmasi yaglamasiz talagli imalat
uygulamalarinda onemli bir katki saglanacagini belirtmislerdir [130]. Kaplama
bilesimine ve tavlama sicakliklarina bagl olarak degisen sertlik degerleri Sekil

7.11°de gosterilmigtir.
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Sekil 7.11 : W-B-N bilesimine ve farkli tavlama sicakliklarindaki sertlik degerleri
degisimi [130].
W-Ge-N kaplamalart manyetik alanda sigratma yontemiyle, artan germanyum
(%35’e kadar) ve artan azot igerigine (%60’a kadar) gore Ar/N, ortaminda Piedade
ve grubu incelemislerdir [131]. Hedef malzemesi olarak kullanilan tungsten iizerine
germanyum pargaciklari yerlestirilmistir. Farkli azot ve germanyum igeriklerine gore
W-Ge-N kaplamalarda elde edilen sertlik degerleri Sekil 7.12°de verilmistir.
Germanyumun yapi i¢inde artan oranlarda bulunmasi sertlik degerini azaltict yonde
davranig gosterdigini belirtmislerdir. Yapida ¢ok diisiik veya germanyum igermeyen
durumlarda YMK o-W faz tespit edilmistir. Yiikselen azot igeriklerinde YMK (-
W;N  bulunurken, en yiiksek azot iceriklerinde hekzagonal WN fazi oldugu

bahsedilmistir.
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Sekil 7.12 : W-Ge-N kaplamalarda farklt Ge igeriklerinde sertlik degerlerinin
degisimi [131].
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7.3  Mo-X-N (X=Alasim Elementi) Kaplamalarin Literatiir Arastirmasi

Mo-X-N kaplamalara ¢esitli oranlarda farkli elementler katkilandirilarak FBB
yontemleri ile yapilan kaplamalarda tribolojik Ozelliklerin daha da iyilestirilmesi

amaglanmistir. Bu amaca yonelik olarak literatiir incelemelerinde Cu [8], Si [133], W

[134], Al [135], Ag [136] katkilandirilarak yapilan kaplamalar bulunmustur.

Heo ve grubu [133] Mo-Si-N kaplamalari, ark ve manyetik alanda sigratma
yonteminin bir arada kullanildig1 hibrit kaplama yontemi ile No/Ar gaz ortaminda
1.3x107Pa’da gerceklestirmislerdir. Ark katot malzemesi Mo (%99.99 saflikta) ve
manyetik alanda sigratma katot malzemesi olarak Si  (%99.99 saflikta)
kullanmislardir. Kaplamalarda Si igeriginin at.%10 bulunmasi sonucu sertlik degeri
en yiksek degere (37 GPa) arttigini belirtmislerdir. Sertlik degerinin bu derece
yiikselmesinin nedeni olarak kompozit mikro yap1 igeriginde Mo,N Kkristalin yapilari
ile beraber amorf SisNis bulunmasiyla agiklamiglardir. Tane smirlarinda yer alan
SizNis, MO,N yapisini ¢evrelemekte ve tane boyutunun artmasini engelleyici etki
yapmakta boylece sertlik degerinin artma olasiliginin bulundugunu belirtmisler.
Diger olast bir sebep olarak da Si’'un MoyN yapi ic¢inde kati ¢dziniirliiliigiin
olmamasi seklinde diisiiniilmistiir. Fakat yap1 iginde Si igeriginin %10 degeri
geemesi durumunda sertlik degerini azalma yoniinde etki yaptigimi aciklamiglardir.
Bu sertlik azalmasini ise amorf SisNis fazinin hacimsel genislemesinden dolay1

olabilecegini bahsetmislerdir.

Mo-Si-N kaplamalarin disk tizeri top deneyleri, 1 N yiikk altinda c¢elik toplar
kullanilarak yapilmistir. Si i¢erigine bagl olarak ortalama siirtiinme katsayis1 degeri
farklilik gostermektedir. Si iceriginin %15’e yilikselmesi ile siirtiinme katsayis1 degeri
0.4’e diismektedir. Farkli Si igeriklerine gore Mo-Si-N kaplamalarin, sertlik degerleri
ve sirtiinme Kkatsayist degerleri Sekil 7.13’de gosterilmistir. Tribo-kimyasal
reaksiyonlar sonucu Si3Niz‘un H,O etkilesimi ile tribo tabakasinda SiO, veya
Si(OH), olusmasiyla yar1 yaglayici tabaka meydana gelmesi ve bunun da siirtinme

katsayis1 degerini azaltict yonde etkisi oldugunu bahsetmislerdir [133].
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Sekil 7.13 : Farkli Si igeriklerine gore Mo-Si-N kaplamalarin a) sertlik degerleri b)
slirtinme katsayisi degerleri [133].

Mo-W-N nano yapili sert kaplamalari manyetik alanda sigratma yontemi kullanilarak
Si ve YHC numuneleri iizerine Yang ve grubu yapmislardir [134]. M01.xWxNy (x=0-
0.67) bilesiminde iiretimin yapildigini, W bilesiminin (x) 0-0.52 aralifinda olmasi
durumunda YMK (Mo,W)Ny tek fazin oldugunu ve YMK MoNy yap1 i¢inde Mo
atomlarinin yerine genisleyen W atomlarinin yer aldi§in1 bahsetmislerdir. Artan x
degerlerinde (x>0.52) YMK (Mo,W)Ny ve saf HMK W fazi olmak iizere iki faz
yapisinin bulundugunu tespit etmislerdir. Kaplamalarda en yiiksek sertlik degeri
yaklasik 47 GPa olarak x=0.37 iceren kaplamada oldugunu belirtmislerdir. Mo-W-N
kaplamalarin sertlik ve Elastisite Modiilii degerlerinin degisimi Sekil 7.14’de

verilmistir.
50 600 _
= MoWN| 5
£ sl P e N 1 {s00 QO
Y sl / : =
= I Ja00 =
T 35| \ B
' T =
a 30 1300 =
L @
é 25| =
1 ]

t ‘_j t o J200 S
2 20t =
w 20 \ %

15 1 L 1 1 'l L L 1 I["]

0 10 20 30 40 50 60 70

WI{W+Mo) (at.%)
Sekil 7.14 : Mo1.xWxNy kaplamalarin sertlik ve Elastisite Modiilii degerleri [134].

Yang ve grubu [135], Mo-Al-N kaplamalar1 da manyetik alanda sigratma yontemiyle
N ortaminda yapmislardir. Yapi1 i¢inde Al oraninin %6’dan %33’e ylikselmesi ile
tane boyutunun 8 nm’den 30 nm’ye c¢iktigin1 belirtmislerdir. MoggsAlposN
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kaplamalarda sertlik degerini 29 GPa tespit etmislerdir (Sekil 7.15). Mo-Al-N
kaplamalarin Al igerigi %6 artmasi ile oksidasyon dayanim sicakligt Mo-N
kaplamalardan daha dayanikli oldugu ve yiikselen Al ilavesiyle Mo1xAlxN (x=0.33)
kaplamalarda 700°C’ye kadar oksidasyon dayanim sicakligi artis gostermektedir. Saf
Mo,N kaplamalarda oksidasyon dayanim sicakligi 450-500°C’de iken Mo-Al-N
kaplamalarda ise 650-700°C’ye kadar yiikseldigini belirtmislerdir.
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Sekil 7.15 : Mo-Al-N kaplamalarin farkli Al igeriklerine gore sertlik ve Elastisite
Modiilii degerleri [135].

Ezirmik doktoru tezinde [136], Mo-N-Ag nanokompozit kaplamalarin {retimi
katodik ark (Mo hedef malzemesi) ve manyetik alanda sigratma (Ag hedef
malzmesi) yontemlerinin bir arada kullanildig: hibrit kaplama yontemiyle yapmustir.
Calismalarda sert MoN ve Mo;N yapilara Ag katkilandirilmasi ile kaplamalarin
sertlik degerleri sirast ile 13 GPa ve 11 GPa degerlerine kadar diistiigiinii tespit
etmistir. Yap1 igersine Ag katkilandirilmas: ile yumusak olan Ag fazi tane
siirlarinda bulunmasi ile tane sinir1 alanini artirmakta ve tane sinir1 kaymasi olarak
plastik deformasyon olusmasina neden oldugu belirtilmistir. Bunun sonucu Ag

katkil1 kaplamalarin sertlik degerlerinde bir azalma oldugunu agiklamistir.

Asinma deneyleri sonrasi izlerin mikro Raman incelemeleri ile molibden oksit ve
giimiis molibdat tespit edilen izlerde asinma ve siirtiinmeyi azaltici etki yapabilecegi
belirtilmistir. Celik toplara kars1 yapilan disk {izeri top deneylerinde, kaplamalarda
artan giimiis orani ile birlikte celik toplardaki asinma miktarinin da azalma
gosterdigini bahsetmistir. Kazimali asinma deneylerinde yapida yiiksek oranda
bulunan Ag igerikli kaplamalardaki asinma miktari, artan sicakliklarla birlikte

azalma gosterdigi tespit edilmistir. Kazimali asinma deneyinde sicakligin 100°C’ye
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artirlmasi ile at.%20’den fazla Ag igeren kaplamalarda giimiisiin yumusamasi

nedeni ile olusan asinma miktar1 azalma gosterdigini agiklamistir [136].

Farkli oranlarda Ag iceriklerine gore oda sicakliginda, Al,O3; topa karsi, 2 N yiik
altinda, 10 cm/s dondiirme ile 500 m yapilan disk {izeri top deneylerinde elde edilen
stirtinme katsayilar1 grafigi Sekil 7.16°da verilmistir. MoN-Ag yapida at.%24 Ag
icerigi en yliksek siirtinme katsayisi degerine ulasilirken en digiik stirtlinme
katsayis1 ise at.%8 Ag igeriginde elde edilmistir. Yap1 icersindeki Ag miktarinin
tribolojik davranisin olumlu yonde etkilenmesi igin belli bir kritik degerde olmasinin

gerektigini tespit etmistir [136].
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Sekil 7.16 : Farkli oranlarda Ag ilavesi ile MoN-Ag kaplamalarin Al,O3 topa kars1
yapilan disk {izeri top deneylerinde elde edilen siirtiinma katsayis1 [136].

Farkli giimiis ilavesine bagli olarak Al,O3 kullanilarak yapilan disk iizeri top
deneylerinde yiiksek Ag icerigine sahip kaplamalar digindaki kaplamalarda, 6nemli

bir asinma goriilmedigini belirtmistir [136].

7.4  Cr-X-N (X= Alasim Elementi) Kaplamalarin Literatiir Arastirmasi

CrN kaplamalarin literatiirde ¢esitli FBB yontemlerinden katodik ark, manyetik
alanda sigratma, iyon demeti ile sigratma gibi yaygin tiretimleri bulunmaktadir. Fakat
CrN kaplamalarin kimyasal ve mekanik 6zellikleri ile ilgili ¢alismalar sinirli olarak
bulunabilmektedir. Literatiir arastirmalarinda c¢ok bilesenli Cr-X-N igeren
kaplamalara (X= alasim elementi) B [137-139], Mo [140-142], Nb [142], Ti [142,
153], Si [143-152], W [142, 154-156], Ag [156,157], Cu [8, 158-161], C [141, 162-
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164], Ta [165], V[166], Al [137, 168-173], Ni [174, 175] vs. katkilandirarak CrN

kaplamalarin tribolojik 6zelliklerini iyilestirmeyi amaglayan ¢aligmalar bulunmustur.

Cr-B-N kaplamalar1, Cr,B hedef ile farkli Ar/N, atmosferinde, dengesiz manyetik
alanda si¢ratma yontemiyle Lin ve grubu yapmuslardir [137]. Cr-B-N kaplama yapisi
degisimi (yliksek N iceriklerinde) ile sertlik degerleri ve asinma dayanimlarinin
birlikte azaldigini belirtmislerdir. Kaplamalarin en yiiksek sertlik degerleri (34-35
GPa) diisiik N igeriginde (at.%06) tespit edilirken, en diisiik sertlik degeri (17 GPa)
yilksek N igeriginde (at.%36) tespit etmislerdir. Cr-B-N kaplamalar1 diisiik N
iceriklerinde amorf BN fazi i¢inde nanokristalin CrB; fazi bulundugunu ve artan N
iceriklerinde ise artan amorf BN fazi icinde sert CrB; fazinin azaldigim
belirtmislerdir. Bdylece artan N igeriklerinde sertlik ve Elastisite Modulii
degisimlerini bu sekilde azaldigini aciklamislardir. Cr-B-N kaplamalarda farkli N

igeriklerinde sertlik ve Elastisite Modulii degisimleri Sekil 7.17°de verilmistir.
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Sekil 7.17 : Cr-B-N kaplamalarda farkli N iceriklerinde sertlik ve Elastisite Modulii
degerleri [137].
Cr-N kaplamalara Mo ilavesi ile mekanik ve mikro yap1 iizerine etkilerini Kim ve
grubu incelemistir [140]. Cr-Mo-N kaplamalar, ark (Cr) ile manyetik alanda sigratma
(Mo) yontemlerinin bir arada kullanildig1 hibrit kaplama yontemi ile No/Ar Karigimi
ortaminda yapilmistir. Cr-Mo-N kaplamalarin (at.%21 Mo) sertlik degeri yaklasik
olarak 34 GPa olarak ol¢iilmiistiir. Saf Cr-N kaplamalarin sertlik degeri ise 18 GPa
olarak 6l¢iilmiistiir. Cr-Mo-N kaplamalarin (at.%30.4 Mo) siirtiinme katsayis1 degeri,
Cr-N kaplamalara nazaran 0.49°dan 0.37’ye diistiigiinii tespit etmislerdir. Cr-N
kaplamalara Mo ilavesi ile siirtlinme katsayis1 degerleri azalma gostermistir. Farkl

Mo igeriklerine gore Cr-Mo-N kaplamalarin siirtinme katsayisi degerleri Sekil
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7.18’de verilmistir. Tribo film tabakasinda MoOs’lin kat1 yaglayici olarak ortaya
¢ikmast ile siirtlinme katsayisinin diistiigii diistiniilmiistiir. Yap1 icinde Mo igeriginin
artmasi ile birlikte MoO3’lin ortaya ¢ikmasi kolaylasacaktir ve siirtinme katsayisi

bakimindan olumlu bir etki yapacagini belirtmislerdir [140].
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Sekil 7.18 : Farkli Mo igeriklerine gore Cr-Mo-N kaplamalarin siirtinme katsayisi
degerleri degisimi [140].
Cr-N vyapist i¢gine C ve Mo katkilandirilarak olusturulan Cr-C-N ve Cr-Mo-N
kaplamalari, hibrit kaplama (Cr ark ve Mo manyetik alanda sigratma) yontemi ile
CH4/N, ortaminda, 1.8x107 Pa kaplama basincinda numuneleri dondiiriirerek Choi
ve grubu yapmislardir [141]. Kaplamalarin karsilastirmali olarak mikroyap1 ve
mekanik 6zelliklerini incelemislerdir. Cr-N kaplamalarin sertlik degerleri 18 GPa
iken yap1 icine C katkilandirilmasiyla en ytliksek 23 GPa ve Mo katkilandirilmasi ile
34 GPa degerleri tespit edilmistir (Sekil 7.19-a). Disk iizeri top deneyleri, 1 N yiik
altinda, 0.157 m/s dondiirme hizinda karsit malzeme olarak celik top kullanilarak
yapilmistir. Kaplamalarin siirtiinme katsayis1 degerleri karsilastirildiginda, en diisiik
sirtinme  katsayisi degerine Cr-Mo(at.%30.4)-N  kaplamada, ardindan Cr-
C(at.9%039.1)-N kaplamada ve en yiiksek siirtinme katsayis1 degeri ise Cr-N
kaplamada bulunmustur (Sekil 7.19-b). Cr-N kaplamalar C ve Mo katkilandirilmasi
sonucu siirtinme katsayisilarinin azalmast nedeni olarak Cr-C-N kaplamada
karbonca zengin tabakanin yiizeyde (veya amorf karbon tabakasinin) olugmasi ve Cr-
Mo-N kaplamada ise MoO; tabakasinin yar1 yaglayict olarak bulunmasindan

kaynaklandigini belirtmislerdir [141].

63



Mo Icerigi (at.%)

1] 10 20 30 40 S0 0.7

wn
=

b)

=
=

Sertlik Degeri (Gpa)
'
¥
/L Q
; =
] 9
= 4
Siirtiinme Katsayis

=
0
-
O
=

\
"/
/

=

0 10 20 30 40 50 0.0

C icerigi (at.%) Kaplama

Sekil 7.19 : Cr-N kaplamalara C ve Mo katkilandirilmasi ile elde edilen a) sertlik
degerleri, b) siirtiinme katsayis1 degerleri [141].

Park ve grubu [143] ise Cr-N kaplamalara gesitli oranlarda Si ilave edilmesi ile Cr-
Si-N kaplamalarin mekanik o6zelliklerini incelemislerdir. Cr-Si-N kaplamalar da
hibrit kaplama yonetimi (Cr ark ve Si sigratma teknigi) kullanilarak yapilmistir. Cr-N
kaplamalarin sertlik degeri ~22 GPa iken yap1 igine at.%9.2 Si ilave edilmesi ile
sertlik degeri ~34 GPa’a yiikselmistir. Farkli Si igeriklerine gore Cr-Si-N
kaplamalarin, sertlik degerleri ve slirtiinme katsayist degerleri Sekil 7.20°de
verilmistir. Cr-Si-N kaplamadaki bu sertlik artisi, kompozit yap1 iginde CrN kristalin
yapilar1 ve amorf SizN4 bulunmasi ile agiklanmistir. Cr-N kaplamalara Si ilavesi
artmastyla ortalama siirtiinme katsayist da azalma gostermektedir. Fakat sertlik
degeri en yiiksek degere ulastiktan sonra diisme egilimine girmistir. Bunun sebebi
olarak amorf SizN4 fazinin hacimsel genislemesinden kaynaklanacagi diigiiniilmistiir.
Sirtlinme katsayisinda azalma sebebi ise Si ile ¢evredeki nemin tribo-kimyasal
etkilesimi sonucu SiO; veya Si(OH), tribo-tabakasi olusturmasi ve bu tabakanin yari

yaglayicilik 6zelligi gostermesi ile agiklamiglardir.

¥
0.6 -

E_ 35t =
o =
T i/ T 0al
5 i 5 °
E’J 25 i / % E
= 20t s 02
= =
B 15 \ E Cr-Si(12.5 at.%)-N

2T wn
« 0.0 -

0 2 4 6 8 10 12 14 0 1 2 3 4 5
Si I¢erigi (Yoat.) Devir Sayis1 (x10%)

Sekil 7.20 : Farkli Si igeriklerine gore Cr-Si-N kaplamalarin a) sertlik degerleri, b)
stirtinme katsayisi degerleri [143].
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Cr-N kaplamalara Ti ilave edilmesi ile kaplamalarin tribolojik 6zelliklerini Zhang ve
grubu incelemislerdir [153]. Cr-Ti-N kaplamalar manyetik alanda sigratma yontemi
ile yapilmistir. Kaplamalarin yiizey morfolojisi ve aginma davranislar1 degerlenmistir.
Cr-Ti-N kaplamalarin yiizey morfolojisi Cr-N kaplamalara nazaran daha diiz oldugu
goriilmiistiir. Cr-Ti-N kaplamalarda en diisiik siirtiinme katsayisi degeri ve aginma
orani, at.%31.75 Ti igeren kaplamada tespit etmislerdir. Kati1 olarak ¢oziinen Ti
iceren (%30°dan %50’ye) nitriir kaplamalarin, asinma izlerinde olusan kalintilarin
plastik deformansindan dolay1 ¢atlak olusumunu erteledigi ve kaplamalarin asinma
ilerlemesini engellemesiyle siirtlinme katsayist ve aginma orani azalma gosterdigini
disiinmiislerdir. Cr-N kaplamalara farkli oranlarda Ti katkilandirilmasi ile celik
toplara karst 1 N yiik altinda yapilan asinma deneylerinde elde edilen siirtiinme

katsayilar1 Sekil 7.21°de gosterilmistir.
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Sekil 7.21 : Cr-N kaplamalara farkli oranlarda Ti katkilandirilmasi ile elde edilen
stirtinme katsayilar1 [153].

Cr-N kaplamalara c¢esitli oranlarda W ve Ag katkilandirilarak, manyetik alanda
sigratma yontemi ile nanokompozit kaplamalarin {iretimini Yao ve grubu yapmistir
[156]. Cr-W-N kaplamalarda artan W igerigi ile birlikte sertlik degeri artis
gosterirken Cr-Ag-N kaplamalarda artan Ag icerigi ile sertlik degeri azalma
gostermektedir. Cr-W-N kaplamalarin aginma dayanimi Cr-Ag-N kaplamalara gore
daha iyi sonug verdigini bulmuslardir. Cr-W-N kaplama igersinde at.%6.8 W igerigi
en 1yl tribolojik ac¢idan asmnma dayanim Ozelligi gosterdigi tespit edilmistir.
Kaplamalarin XRD incelemelerinde ise her iki kaplamada da CrN fazlar tespit
edilirken, Ag iceren kaplamalarda (at.%5 ve %20) Ag faz1 ve W iceren kaplamalarda
(at.%15 ve %30) WN fazlan tespit edilmistir. CrN kaplama i¢ine daha diisiik
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oranlarda Ag (at.%2 ve %4) ve W (at.%5 ve %10) katkilandirilmas1 durumunda bu
fazlarim (Ag ve WN) tespit edilemedigini agiklamislardir [156].

Mulligan ve Gall [157], CrN-Ag nanokompozit kaplamalarda ylizeyde giimiis kati
yaglayici tabakas1t mevcut oldugu durumda, Kati yaglayici tabaka olarak karsi yiizeye
transfer edildiginde, glimiis matriks disina ylizeyi yeniden doldurmak ig¢in difiize
oldugunu belirtmislerdir. Diisiik siirtiinme katsayis1 saglanarak bu tiir kaplamalarin,
yiiksek ve diislik ¢alisma sartlarinda kaplamanin 6mriinii arttirildigini agiklamislardir.
Ayrica CrN vyapist i¢ine farkli oranlarda Ag katkilandirilmasi (at.%3, at.%12 ve
at.%22) ile en disiik siirtiinme katsayisi degerine Ag (at.%22) ile ulastiklarini
belirtmislerdir. Yiizeyde mevcut olan Ag karsit yiizeye sivanmakta bu nedenle de

stirtinme katsayisi tizerinde diistiriicti etki yaptigi belirtilmistir [157].

Nanokompozit Cr-Cu-N kaplamalari Kuo ve grubu [158], manyetik alanda sigratma
yontemi kullanarak Cu igerikleri at.%1.6-24.3 arasinda degisen oranlarda No/Ar
ortaminda yapilmiglardir. Cr-Cu-N kaplamalarin tribolojik ve antibakteriyel
ozellikleri ¢esitli Cu igeriklerinde incelemislerdir. Kaplama kesitlerinin SEM
incelemelerinde, Cu igeriginin at.%8.2’den fazla olmasi durumunda kolonsal yapinin
kayboldugu ve yerine daha yogun bir yapi olustugu goriilmiistiir. Kaplamalarin
at.%15.7 Cu igermesi durumunda en diisiik siirtiinme katsayis1 (0.13), en yiiksek sert
degeri (21 GPa) ve iyi antibakteriyel Ozellikleri tespit etmislerdir. Kaplamalarin
farkli Cu igeriklerine gore siirtlinme katsayisi ve sertlik degerleri degisimi Sekil
7.22°de gosterilmistir. Medikal ve yiyecek endiistrisinde kullanilan c¢esitli
donanimlarda nanokompozit Cr-Cu-N kaplamalarinin yeterli sertlikleri ve

antibakteriyel 6zellikleri nedeniyle kullanabilirliginden bahsetmislerdir [158].
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Sekil 7.22 : Cr-Cu-N kaplamalarda farkli Cu igeriklerine gore siirtiinme katsayisi ve
sertlik degeri degisimi [158].



CrN, CrAIN ve CrVN kaplamalart katodik ark yontemi ile Uchida ve grubu
tiretmislerdir [166]. CrN kaplamalarina o6zellikle V katkilandirilmasi ile tribolojik
Ozelliklerin 1iyilestirildigini agiklamiglardir. Ayrica CrN kaplamalarina Al ve V
katkilandirilmasi sertlik ve tokluk degerlerini arttirdigini belirtmislerdir. CrsoVsoN
iceren kaplamalarin, motor yag1 ile 373 K (100°C) sicaklikta, 10 N yiik altinda 100
mm/s dondiirme hizinda, AISI 52100 topa kars1 ve 5000 m mesafe ile yapilan disk
tizeri top deneylerinde hem CryAlxN hem de CrN kaplamalara gore siirtiinme
katsayis1 bakimindan istiin olduklar1 tespit etmislerdir. CrzAlxN ve CrN
kaplamalarin siirtiinme katsayisi (~0.1) hemen hemen ayni1 oldugu goriilmiistiir. Ayn1
bicimde CrsoVsoN kaplamalarin aginma hacimleri diger kaplamalara nazaran diisiik
olarak bulunmustur [166]. CrN, CrsoVsoN ve CrypAlzN kaplamalarin disk tizeri top

deneyinde elde edilen siirtiinme katsayilar1 degisimi Sekil 7.23’de verilmistir.
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Sekil 7.23 : CrN, CrsVsoN ve CryoAlsN kaplamalarin disk {izeri top deneyinde elde
edilen slirtinme katsayilart degisimi [166].

Fiziksel Buhar Biriktirme yontemiyle iretilen sert CrN, AICrN ve AITIN
kaplamalarin asinma davraniglarini ile oksidasyon dayanimlarint Mo ve Zhu
incelemislerdir [169]. Kaplamalarda kullanilan hedef malzemelerinin bilesimi olarak
saf Cr, Al;oCrsp ve AlgrTisz kullanilmigtir. Kaplamalarin disk {izeri top deneyleri, 5 N
yiik altinda, 10 m/dk dondiirme hizinda, 300 m mesafe ile oda sicakliginda ve karsit
malzeme SI3N4 top (@4 mm) kullanilarak yapilmistir. Disk iizeri top deneylerinde en

yiiksek siirtiinme katsayist AITiN kaplamalarda tespit etmislerdir (Sekil 7.24-a).

Olusan asinma izlerinin incelenmesi ile AITiN kaplamalarda en fazla asinma

saptanmigtir. CrN kaplama en diisiik sertlik degerine (20.7 GPa) sahip olmasina
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ragmen en iyi aginma dayanimi gosterdigini, AITiN kaplama ise en yiliksek sertlik
degerine (35.7 GPa) sahip olmasina ragmen en kotli asinma dayanimi gosterdigini

aciklamiglardir (Sekil 7.24-b).

Kaplamay1 olusturan kimyasal bilesim ve tribolojik oksidasyon davraniglarinin
asinma lzerinde etkilerinin O6neminden bahsetmislerdir. AICtN ve AITIN
kaplamalarin tribolojik oksidasyon dayanimlarinda ortaya g¢ikan Cr,O3 ve TiO,
onemli rol oynadig1 belirtilmistir. AICrN kaplamalarin oksidasyon dayanimlarinin
AITiN kaplamalara gore daha iyi olmasiin nedeni olarak, Cr,O3’tin TiO;’ye gore
tribolojik bakimdan dstiinliigiinden kaynaklandigini ve TiOz’nin kuru c¢evre

kosullarinda siirtinme ile asinmay1 artirici etkisi oldugunu belirtmislerdir [169].
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Sekil 7.24 : CrN, AICrN ve AITiN kaplamalarin disk iizeri top deneylerinde elde
edilen a) siirtlinme katsayilar1 b) asinma 1zi genislikleri ve derinlikleri
degisimi [169].

7.5  Ti-X-N (X=Alasim Elementi) Kaplamalarin Literatiir Arastirmasi

Ti-N kaplamalara FBB yontemleri kullanilarak farkli alasim elementleri
katkilandirilarak yapilan ¢esitli kaplamalar literatiir incelemelerinde bulunmustur. Ti-
X-N kaplamalara (X=alasim elementi) Sb [44], Cr [45], Si [119, 120, 185-194], Mo
[175], B [176-184], C [195-200], Ni [201], Cr [202, 203], W [203], Zr [203-205], V
[206], Mg [207], katkilandirilarak elde edilen kaplamalar ile Ti-N kaplamalarin

tribolojik 6zelliklerine etkileri incelenmistir.

Kazmanli ve grubu [44], hibrit FBB yontemi (katodik ark ile manyetik alanda
sigratma) kullanilarak bes farkli Sb igeriklerine (en az at.%0.8 ve en fazla at.%12.6)
gore TiN-Sb nanokompozit kaplamalar1 ve TiN kaplamalarin tiretimini yapmuslardir.
TiN kaplamalara Sb ilavesinin tribolojik 6zellikler iizerinde etkilerini belirlemek i¢in

disk tizeri top deneyleri Al,O3 topa karsi, 2 N yiik altinda, 50 m mesafede ve 2 cm/s
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hizda yapilmistir. TiN kaplama igersine at.%1.8 Sb katkis1 siirtiinme katsayisini
belirgin olarak disiirdiigiinii (0.17-0.35 araliginda) tespit etmislerdir (Sekil 7.25).
Bunun nedeni olarak Sb’in kat1 yaglayicilik 6zelligi gostermesinden kaynaklandigini

belirtmislerdir.
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Sekil 7.25 : TiN ve TiN-Sb (at.%1.8) kaplamalarin disk iizeri top deneylerinde
mesafeye baglh siirtlinme katsayist degisimleri [44].

TiCrN nanokompozit kaplamalar1 Aouadi ve grubu [45], iyon demeti ile N;
ortaminda tretilmistir. Tribolojik 6zellikleri degerlendirmek amaciyla kaplamalara
disk tizeri top deneyleri mineral yag kullanilarak yapilmis ve kaplanmamis
numuneler ile kaplanmis numuneler (440C) karsilastirilmistir. Deneyler ardindan
kaplanmamis numunelerde 4 um derinliginde izler tespit edilirken kaplanmis
numune ylizeylerinde belirgin izler tespit edilmemistir. Kaplama kalinliklar1 1.5+0.4
um olarak Sl¢iilmiistiir. Kaplanmig numunelerin sertlik degerleri 23-25 GPa arasinda

Olclilmiistiir.

Ti-Si-N kaplamalarin tiretimini, ark buharlagtirma ve sigratmanin beraber kullanildig
hibrit kaplama yontemiyle Choi ve grubu yapmistir [119]. Kaplamalarda farkl: bias
voltajlar1 kullanilarak yapi tizerindeki etkileri incelenmistir. Bias voltajinin -100V’a
ayarlanmasi ile yap1 lizerindeki makro parcaciklarin yok oldugu ve boylece yiizey

morfolojisinin diizeldigi tespit edilmistir.

Numuneye uygulanan bias voltajinin yiikseltilmesi ile birikme hiz1 0.058 um/dk’dan
0.035 pum/dk’ya inmistir. Bias voltajimin artmasiyla birikme hizinin azalmasi
iyonlarin carpisma enerjileri ile iliskilidir. Katodik ark plazmasinda Ti iyonlarinin

kinetik enerjileri (~59eV), Si iyonlarinin kinetik enerjilerinden (~34eV) yiiksektir. Ti
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iyonlarinin kinetik enerjileri, malzemenin en az yer degistirme enerjilerini (~10-
40eV) asmastyla ylizeyde birikmeye baglarlar. Ti iyonlarinin kinetik enerjileri, Si
iyonlariin kinetik enerjilerine gore kiyaslandiginda, Ti iyonlar ile daha iyi tercihli
yonlenme yapilabilir oldugunu agiklamiglardir. Boylece diisiik Si igeriklerine baglh
olarak yapi degismektedir. Ti-Si-N kaplamalarda sertlik degeri Si icerigine gore
degisim gostermektedir. Si igerigi belli bir degerin altina diistiigiinde TiN tane
boyutu genislemekte ve yapi nanokompozit oOzelligini kaybetmekte oldugunu
belirtmislerdir [119]. Ti-Si-N kaplamalarda bias voltaji etkisi ile Si igerigi ve birikme
hiz1 arasindaki iligkiler Sekil 7.26°da verilmistir.
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Sekil 7.26 : Ti-Si-N kaplamalarda bias voltaj1 etkisi a) Si igerigi, b) birikme hiz1
[119].

Hibrit kaplama yontemi ile tiretilen Ti-Si-N kaplamalarin farkli Si iceriklerindeki

tribolojik davramislarin1 ise Park ve grubu incelemistir [120]. Disk {izeri top

deneylerinde, Ti-Si-N kapli WC-Co disk numuneler kullanilmistir. Deneyler farkli

hizlarda (0.1, 0.3 ve 0.5 m/s) gelik ve Al,O3 toplar kullanilarak yaklasik 500 m

mesafede gergeklestirilmistir.

Farkli Si iceriklerine ve kullanilan farkli toplara gore Ti-Si-N kaplamalarda yapilan
disk tizeri top deneylerinde elde edilen siirtiinme katsayilar1 degerleri Sekil 7.27°de

verilmistir.
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Sekil 7.27 : Farkli Si iceriklerine gore Ti-Si-N kaplamalarda yapilan disk {izeri top
deneyleri a) gelik topa karsi, b) Al,O3 topa kars1 [120].
Disk fizeri top deneylerinde, ¢elik top kullanilmasi durumunda Si igeriginden
bagimsiz olarak dondiirme hizinin artmasi ile beraber ortalama siirtiinme katsayisi
azalmakta oldugu goriilmistiir. Ti-Si-N kaplama yiizeyi ile ¢elik top arasindaki
asinma davranisint adhesif Ozellik ile agiklamiglardir. Fakat sabit dondiirme
hizlarinda Si igeriginin artmasiyla ortalama siirtiinme katsayist azalmakta oldugu
gorlilmiigtir. Bu davranig {izerinde, yar1 yaglayici SiO, veya Si(OH), tribo

tabakasinin etkisinin oldugunu belirtmislerdir [120].

Ti-Si-N kaplamalarin disk tizeri top deneylerinde Al,O3 top kullanilmasi ile Si
iceriginden bagimsiz olarak dondiirme hizinin artmasiyla ortalama siirtiinme
katsayisi da artig gosterdigini agiklamislardir. Bu etkilesimde ise kaplama yiizeyi ile
Al,O3 top arasinda abrasif aginma davraniginin baskin oldugu belirtilmektedir. Ti-Si-
N kaplamalarin tribolojik davranmiglar iizerinde karsit yiizey malzemesi, dondiirme

hiz1 ve Si igeri8i faktorlerinin etkili oldugu belirtmislerdir [120].

Ti-N ve Ti-B-N (at.%3, at.%5 ve at.%10 B) kaplamalari, ark Fiziksel Buhar
Biriktirme yontemi ile -200V Bias voltaji uygulanarak N, atmosferinde Tanno ve
grubu {iretmislerdir [176]. Kaplamalarin sertlik degerleri 23-28 GPa arasinda
oldugunu belirtmislerdir (Sekil 7.28).

71



35
E Ti-B-N
S o i
= = I L S
Yol st e " Q
] ,.>-'
n -
== L
'=-| 20
2

l_ﬁ | | 1 1 1

0 2 4 6 8 10 12
B Icerigi (at.%o)

Sekil 7.28 : Ti-B-N kaplamalarin farkli B igerigine gore sertlik degerleri [176].

Kaplamalarda at.%B oran1 yiikseldikce sertlik degerinde yiikselme tespit etmiglerdir.
Kaplamalarin SEM kesit incelemelerinde Ti-N kaplamalarda kolonsal yap1
goriilirken Ti-B-N (at.%10 B) kolonsal yapmnin ortadan kalktigini agiklamiglardir
(Sekil 7.29).

Sekil 7.29 : Kaplamalarin SEM kesit goriintiileri a) Ti-N b) Ti-B-N (at.%10 B) [176].

Ti-N ve Ti-B-N kaplamalarin disk {izeri top deneyleri, @6 mm SUJ2 topa (topun
sertligi 700 HV) karsi, oda sicakliginda, farkli yiiklerde (1, 5 ve 10 N), farkh
dondiirme hizlarinda (0.2 ve 2 cm/s), farkli mesafelerde (10 ve 30 m) ve yaglamasiz
ortamda yapmislardir. Ti-N ve Ti-B-N kaplamalarda 2 cm/s dondiirme hizinda, 5 N
yiik altinda ve 30 m mesafe bagli yapilan disk {izeri top deneylerinde elde edilen
stirtinme katsayis1 degisimleri Sekil 7.30°da verilmistir. Disk tizeri top deneylerinde,
kaplamalarda at.% B igerigi artmasiyla siirtinme katsayisi degerleri daha uzun
mesafede daha diisiik siirtiinme katsayisi degerleri sagladigini belirtmislerdir. Ti-B-N
kaplamalarin Ti-N kaplamalara kars1, disk {izeri top deneylerinde daha iistiin (diisiik

stirtinme katsayisi) tribolojik davraniglar sagladiklarini tespit etmislerdir [176].
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Sekil 7.30 : Ti-N ve Ti-B-N kaplamalarin disk tizeri top deneyinde (2 cm/s

dondiirme hiz1 ve 5 N yiik altinda SUJ2 topa kars1) mesafeye bagh

stirtinme katsayilart degisimi [176].
Yang ve grubu [185], Ti-Si-N kaplamalar1 katodik ark (Ti hedef) ve manyetik alanda
sigratma (Si hedef) yontemleri kullanarak N,/Ar atmosferinde, 0.4 Pa kaplama
basmct ile -150V Bias voltajinda farkli Si igeriklerinde yapmislardir. Ti-Si-N
kaplamalarda farkli Si igeriklerine gore elde edilen sertlik degerleri Sekil 7.31°de
gosterilmistir. Kaplamalarda Si igeriginin at.%6.3’e yilikselmesi ile sertlik degerinin
en yiksek degeri 40 GPa’a ciktig1 tespit edilmistir. Ti-Si-N kaplamalar, Ti-N
kristalinler ve amorf faz SisNs bulundugunu ag¢iklamiglardir. Kaplamalarin mikro
yapist ve sertlik degerleri farkli Si igeriklerine gore de8isim gosterdigini
belirtmislerdir [185]. Ti-Si-N kaplamlarin farkli Si igeriklerine gore sertlik degerleri
Sekil 7.31°de verilmistir.
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Sekil 7.31 : Ti-Si-N kaplamalarin farkli Si igeriklerine gore sertlik degerleri [185].
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Ti-Si-N, Zr-Si-N, Ti-Al-Si-N ve Ti-Al-V-Si-N nanokompozit kaplamalar1 ark
buharlastirma FBB yontemiyle metal Kkatotlar ve azot Si(CH3);  (TMS-
Tetrametilsilan) kullanilarak Martin ve grubu ger¢eklestirmistir [191]. Kaplamalarin
Si igerigine (en fazla at.%19) baglh olarak mikro sertlik degerleri Sekil 7.32‘de

gosterilmistir.

Ti-Al-V-Si-N kaplamalarin sertlik degeri, Si igerigi sifir oldugu durumda 30 GPa
iken Si igerigi at.%6’ya yiikseldiginde 42 GPa’a ¢iktigini belirtmislerdir. TiAIN
kaplamalar arasinda TigsAlgs katodunun kullanildigi kaplamada en yiiksek sertlik
degerine (32 GPa) ulasilmistir. ZrN kaplamalarda ise Si ilavesi olmadigi durumda
sertlik degeri 25 GPa olarak olgiiliirken ZrSiN kaplamada Si igerigi at.%?2 olmasi
durumunda sertlik en yiiksek degerine 36 GPa’a ulagsmaktadir. Si ilavesi ile birlikte
TiN, ZrN ve TiAIN kaplamalarin sertlik degerleri farkliliklar gdstermektedir. ZrN
kaplamalarda ¢ok az miktarda Si ilavesi (at.%2-3) ile tane boyutlari da azalma

gostermekte bu durum ise yapida bulunan SizNs un genislemesi ile agiklamislardir.
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Sekil 7.32 : Kaplamalarin, katot bilesime ve ilave edilen Si icerigine bagl olarak
sertlik degeri [191].

TiC«Nix ve Ti-N kaplamalari, farkli CoH,/N, gaz akiglarinda darbeli lazer FBB
yontemi ile ¢elik (AISI D2) ve Mo numuneler {izerine Lackner ve grubu yapmislardir
[195]. Kaplamalarda farkli CoH,/N, gaz akislari ile mikro yapi, mekanik ve tribolojik

ozelliklerin 6nemli 6l¢iide degisimler gdsterdigini tespit etmislerdir

XRD incelemelerinde C;H, gaz akislar1 yiikselmesi ile difraksiyon piklerinin diisiik
acilarda yiikseldigi goriilmiistiir ve kaplamalarin kimyasal bilesiminin degisimi

gozlenmistir. TICKN1.x kaplamalar saf Ti-N, Ti-C ve NaCl tip YMK latis yapisina
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sahip oldugu goriiliir. Ti-N ve Ti-C-N kaplamalarin farkli C,H; ve N, gaz akislarina

gbére Mo numuneler {izerindeki XRD incelemeleri Sekil 7.33’de verilmistir.
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Sekil 7.33 : Ti-N ve Ti-C-N kaplamalarin farkli C;H, ve N, gaz akislarina gére Mo
numuneler iizerindeki XRD incelemeleri [195].

Kaplamalarin disk iizeri top deneyleri 10 cm/s hizda, 2 N ve 10 N yiik altinda AISI
52100 toplara kars1 yapilmistir. Ti-N kaplamalarin N, atmosferinde kaplanmasi ile
yiiksek siirtiinme katsayist (~0.8) elde edilirken, TiCxN;« kaplamalarda siirtiinme
katsayist (~0.2) belirgin olarak azalmasinin nedenini yap1 i¢indeki C’un yaglayicilik
ozelligini tabakalar seklinde gostermesi ile agiklamislardir. Kaplamalarda farkli
C,H2/N; gaz oranlarina gore mikroyapinin degiserek mekanik ve tribolojik 6zellikleri
etkiledigini belirtmislerdir [195]. Farkli CoH,/N; gaz oranlarina bagli olarak TiCxNj.«
ve Ti-N kaplamalarda sertlik ve Elastisite Modulii degerleri Sekil 7.34’de verilmistir.
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Sekil 7.34 : TiCyN;j ve Ti-N kaplamalarin farkli C;H; ve N, gaz akislarina gore
sertlik ve Elastisite Modulii degerleri [195].
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Ti-Ni-N kaplamalar1 Akbari ve grubu [201], silikon ve 304L paslanmaz celik
numuneleri iizerine iyon demeti yontemi ile farkli Ni igeriklerinde (at.%0-22 Ni)
3.33x10° Pa’da gerceklestirmislerdir. Kaplamalarin sertlik degerleri at.%11 Ni
iceren degere kadar bir miktar artarken daha sonra azalis egilimine girdigini tespit
etmiglerdir (Sekil 7.35). Disk iizeri top deneylerinde Ti-Ni-N (at.%15 Ni)
kaplamalarin, Ti-N kaplamalara nazaran dstiin tribolojik 6zellikler gosterdigini
belirtmislerdir. Ti-Ni-N kaplamalarda farkli Ni igeriklerine ve sicakliga gore sertlik

degerlerinin degisimi Sekil 7.35’de verilmistir.
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Sekil 7.35 : Ti-Ni-N kaplamalarda farkli Ni igeriklerine ve sicakliga gore sertlik
degerlerinin degisimi [201].
Hasegawa ve grubu [203], TiixAIxN, Ti;xCr«N, TiixZrN, Cri AN, ZriAlKN ve
TiixWxN kaplamalar1 farkli x igeriklerinde katodik ark yontemi ile tliretmislerdir.
Kaplamalar 3.3 Pa basin¢ altinda, 100 A katot akimi ve -20V Bias voltaj1 ile
yapilmistir. TipxAlN (x=0.6) kaplamalarda en yiiksek sertlik degeri 32 GPa, Tis.
xCIN (x=0.2) kaplamalarda sertlik degeri 32 GPa ve Ti;-xZr«N (x=0.5) kaplamalarda
ise 30 GPa ol¢iilmistiir. TiyxAlkN kaplamalarda x=0.6-0.7 Al igeriklerinde kristal
yapmin NaCl tipten viirzite (wirzite) donilistigi ve TixCrkN, TipxZrkN
kaplamalarda ise tiim x iceriklerinde NaCl tip yapiya sahip olduklarini
aciklamiglardir. Ti;-xAlxN, TiixCriN latis parametreleri artan x igeriklerinde (x=0,
0.423 nm), azaldigim (x=0.6, 0.415 nm ve x=1, 0.416) tespit etmislerdir. Fakat Ti;.
xZIkN latis parametresinin artan x igeriklerinde 0.423 nm’den (x=0) 0.458 nm’ye
(x=1) yiikseldigini belirtmiglerdir. Ti;xAlkN (X<0.6) , Ti;xCryN ve Ti;xZrkN

kaplamalarin tiim x igeriklerinde kolonsal yap1 tespit etmiglerdir.
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Ti1xWxN (x=0.5) kaplamalarda, NaCl yap1 faz ayrisimi olmadan ve 35 GPa sertlik
degeri Olglilmiistiir. TiN yap1 i¢ine W katkilandirilmas1 ile TigsWosN latis
parametresinin 0.423 nm’dan (x=0) 0.422 nm’ye (x=0.5) degistigini belirtmislerdir
[203].

TipxAIN, Ti1xCriN, TiixZrN kaplamalarda farkli ikinci metal igeriklerine (x) gore
latis parametreleri ve sertlik degerleri degisimi Sekil 7.36’da verilmistir.

0.46

w
wh

LA
- a) A -
= -~ =
= e 5. 30
k" \
'g 0.44 A =
= 525 —
=5 . \
g = 2 \
= ey 85 :
-—u g e
g ow S e i
= T 1%
= ' ' v . . _
- ®: Ti_AlN B: Ti  Cr,N A: Ti_ZryN ®: TiALN B Ti  Cr,N A Ti o Zr N
L 10 [ I R
0.40 - : ,
0 02 0.4 06 0.8 10 0 02 04 06 0.8 1.0
IKinci Metal Icerigi (X) Ikinci Metal Icerigi (X)

Sekil 7.36 : TiixAlN, TiixCriN, Ti1xZrN kaplamalarda farkli ikinci metal
iceriklerine (x) gore a) latis parametreleri, b) sertlik degerlerinin
degisimi [203].
Ti-Mg-N kaplamalari manyetik alanda sigratma yontemi (Ti ve Mg hedefler) ile
farkli Mg igeriklerine gore iretimini Fenker ve grubu yapmuglardir [207]. Ti-Mg-N
kaplamalarda Mg icerigi at.%0-35 arasinda degisim gostermistir. Kaplamalarda
at.%24 Mg icerigine kadar kolonsal yapi1 bulunurken Mg iceriginin artmasi ile
birlikte kolonsal yapinin ortadan kalktigini belirtmislerdir. Kaplamalarin sertlik
degerlerinin yiikselen Mg iceriklerine gore degisim gosterdigini ve Ti-Mg-N (at.%35
Mg) kaplamalarin sertlik degerinin 12.6 GPa’a kadar azaldigin1 agiklamiglardir. Ti-N
kaplamalar altin saris1 renkten Mg iceriginin artmasi ile birlikte bakir renginden,
mavi menekse ve mavi-gri metalik renklere dogru degisimler gozlemislerdir. Ti-N
kaplamalarin agik havada oksidasyon dayanimi 750°C’de iken Mg ilavesi ile
oksidasyon dayaniminin arttigi tespit edilmistir ve bunun nedeni olarak da MgO
kaplamalarin yiizey tabakasinda bulunmasi ile Ti-Mg-N kaplamalart korudugunu
belirtmislerdir [207]. Ti-Mg-N kaplamalarda iki farkli Mg (at.%9 ve at.%35 Mg)

iceriklerine gore morfoloji goriintiileri Sekil 7.37°de verilmistir
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[Ti-Mg-N (at.%9 Mg)]

b) [Ti-Mg-N (at.%35 Mg)]

Sekil 7.37 : Farkli Mg iceriklerine gore Ti-Mg-N kaplamalarin SEM kesit
gorintiileri a) Ti-Mg-N (at.%9 Mg), b) Ti-Mg-N (at.%35 Mg) [207].

7.6 Al-Ti-X-N (X= Alasim Elementi) Kaplamalarin Literatiir Arastirmasi

Al-Ti-X-N (X=alasim elementi) kaplamalara yonelik literatiir arastirmalarinda
cogunlukla yap1 icindeki Ti oranmi yliksek caligmalara rastlanilmistir. Yapi i¢inde Al
orani yliksek olan ¢aligmalar oldukca sinirli oldugu goriilmiistiir [208]. Ayrica FBB
yontemleri kullanilarak farkli bilesimlerde iretilen Ti-Al-N kaplamalart ile ilgili

literatiir caligmalar1 da incelenmistir.

Al-Ti-Si-N kaplamalari, farklt Al/Ti/Si oranlarinda katodik ark yontemi kullanarak
Tanaka ve grubu yapmiglardir [208]. Al-Ti-Si-N kaplamalarin kiibik B1 kristal
yapisina sahip olmasi ile (Al, Ti)N kaplamalara gore daha yiiksek sertlik degerlerine
ulastiklarin1  belirtmislerdir. B1 kristal yapist ile sertlik degeri 23 GPa’dan
(AI+Si)/(Al+Ti+Si)=0.58 olmasi ile 34 GPa’a artmistir. Fakat AIN-hekzagonal tip
yumusak kristal yap1 nedeniyle sertlik degerlerinin diistiigiinii de belirtmislerdir.
Kiibik B1 yapisinin (Al+Si)/(Al+Ti+S1)<0.61 ile Si/(Al+Ti+S1)<0.05 arasinda
olustugunu ve bilesim i¢inde Al ve Si igeriklerinin artmasi durumunda ise yumusak
AIN-hekzagonal yapisinin ortaya ¢iktigini tespit etmislerdir. Ayrica yapi i¢indeki Ti
oraninin da en az 0.39 olmasi1 durumunda kiibik Bl yapisinin korunacagindan
bahsetmislerdir. Boylece Al-Ti-Si-N kaplamalarda farkli AI/Ti/Si oranlarda olusan
sertlik degisimlerini agiklamislardir [208]. Al-Ti-Si-N kaplamalarin farkli Al ve Si

iceriklerine gore sertlik degerlerinin degisimi Sekil 7.38’de verilmistir.
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Sekil 7.38 : Al-Ti-Si-N kaplamalarin farkli Al ve Si oranlarinda sertlik degerleri
degisimi [208].
Al-Ti-Si-N kaplamalarin benzer sekilde, Al-Ti-N kaplamalara nazaran oksidasyon
dayanimlarimi iyilestirerek 1100°C’ye kadar dayanim sagladiklarini belirtmislerdir.
Ayrica talagl imalatta yilikselen kesme hizlarinda sertlestirilmis ¢eliklere gore Al-Ti-

Si-N kaplamalarin 6nemli performans dayanimi sagladiklarini tespit etmislerdir

[208].

Ti-Al-X-N yapisi i¢ine gesitli alasim elementleri (X=Hf, Nb ve B) katkilandirilmas1
ile DC manyetik alanda sigratma yontemiyle yapilan kaplamalar1 Kutschej ve grubu
incelemislerdir [209]. TiyxAlxN kaplamalarin i¢inde Al/Ti oran1 2 ve at.%5 X olacak
sekilde Ar+N; ortaminda, kaplama hedef malzemeleri Al-Ti-X kullanarak tiretim
yapilmustir. Kaplamalarin tribolojik performanslarini incelemek igin disk tizeri top
deneylerini, 5 N yiik altinda, 0.1 m/s dondiirme hizinda, 100 m mesafe ile yaglamasiz
ortamda, paslanmaz ¢elik topa (@7 mm) karsi oda sicakligindan 700°C’ye kadar
yapmiglardir.

Disk tizeri top deneylerinde Ti-Al-Hf-N kaplamalar, alasimsiz Ti;xAlxN kaplamalar
ile kiyaslandiginda en diisiik sertlik degerine (32 GPa) sahip olmasi nedeni olarak Ti-
Al-Hf-N kaplamalar icinde hekzagonal siki paketi (HSP) hacimsel oraninin
yikselmesi ile sertlik degerinde azalma oldugu belirtmislerdir. Nb
katkilandirilmasinda ise sertlik degerinin (36 GPa) ¢ok az degisim gdstermesinin
nedeni ise yapinin HSP-NbN fazi igermesine baglanmistir. En yiiksek sertlik
degerlerinin ise B igeren kaplamalarda (39 GPa), asir1 derecede doymus HSP Al-Ti-
B-N fazinin yapida bulunmasi ile agiklamislardir. Ti-Al-X-N kaplamalarin sertlik
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degerleri oda sicakligindan 700°C’ye kadar fazla bir degisim gostermedigini tespit
etmislerdir [209]. Ti-Al-X-N (X=B, Nb ve Hf) kaplamalarin, farkli sicakliklar ile
disk tizeri top deneylerinde elde edilen sertlik degerleri Sekil 7.39°da verilmistir.
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Sekil 7.39 : Ti-Al-X-N (X=B, Nb ve Hf) kaplamalarin Al/Ti oran1 2 ve at.%5 X ile
farkli sicakliklarda paslanmaz celik topa karsi yapilan disk tizeri top
deneylerinde elde edilen sertlik degerleri [209].

Klostermann ve grubu [210], manyetik alanda sigratma yontemi ile TiAIN
nanokompozit kaplamalarin iretimini farkli Ti; AN (0.5<x<0.7) bilesimlerde
gerceklestirerek mikro yapiyr ve sertlik degerlerini incelemislerdir. Tig49Alo51N
kaplamalarin sertlik degeri 15 GPa ve Tig47Alps3N kaplamalarin sertlik degeri ise 28
GPa olarak Ol¢miislerdir. TiAIN kaplamalarin SEM goriintiileri Sekil 7.40’da

gosterilmistir.

Sekil 7.40 : TiAIN kaplamalarin SEM goriintiileri a) Tig49Alos:N kaplama Kesit
goriintiisi, b) Tip47Alps3N kaplama kesit gortintiisii [210].

N, sistemi i¢inde nc-TiAIN/nc-AIN kaplamalarda uygun bias voltaji ve bilesim

ayarlandiginda sertlik degerleri 30-34 GPa aralifina ¢iktigin1 aciklamiglardir. Farkli

bilesimlerde (x=0.55 ve x=0.63) ve farkli negatif uygulanan bias voltajlari ile yapilan

caligmalarda en yiiksek sertlik degerine (38 GPa) -80V uygulanan bias voltajinda
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elde edildigi belirtilmistir. Yapida kiibik (Ti,Al)N bilesiminin ve ¢ok az da
hekzagonal AIN iki fazin bulunmasi ile tane boyutunun da 15 nm oldugu tespit
edilmis ve boylece nanokompozit yap1 elde edildigini belirtmislerdir [210]. TIAIN

kaplamalarin bias voltajina baglh olarak sert degerleri Sekil 7.41°de gosterilmistir.
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Sekil 7.41 : Farkli bilesimlerdeki TiAIN kaplamalarin bias voltajina bagli olarak
sertlik degerleri [210].

Mo ve grubu [211] ark Fiziksel Buhar Biriktirme ile tiretilen AICrN ve TiAIN
kaplamalar: tribolojik agidan karsilastirmiglardir. Al;oCrzp ve Alg;Tisz hedef
malzemesi kullanilarak N, atmosferinde kaplamalar: yapmislar ve kaplamalara disk
tizeri top ile karsilikli aginma deneyleri uygulamiglardir. AICrN kaplamalarin, TiAIN
kaplamalara nazaran hem karsilikli asinma hem de disk tiizeri top deneylerinde daha
diisiik stirtiinme katsayis1 sagladigimi tespit etmislerdir. AICrN kaplamalar ayni
sekilde daha az asinma hacim kayiplart vermistir ve bunun nedeni olarak AICrN
kaplamalarin TiAIN kaplamalara nazaran daha yiiksek oksidasyon dayanimi
oldugunu belirtmiglerdir [211]. Kaplamalarin tribolojik deneylerde elde edilen

stirtiinme katsayilar1 degisimleri Sekil 7.42°de verilmistir.
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Sekil 7.42 : AICrN ve TiAIN kaplamalarin tribolojik davranislari a) karsilikli aginma
deneyleri, b) disk tizeri top deneyleri [211].
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Kalss ve grubunun [212] yapmis oldugu ¢alismalarda Al esasli kaplamalarin (AITiN
ve AICrN) katodik ark yontemi ile {iretimi yapilarak, asinma davraniglar1 ve artan
sicakliklarda oksidasyon dayanimi incelenmistir. Kaplamalarda en iyi oksidasyon
direncinin AICrN kaplamada 1100°C sicaklikta bile 150 nm ince oksit tabakasi
bulundugu tespit edilmistir. TiAIN ve AITiN kaplamalarda benzerlik gostererek
800°C’ye kadar dayanikli fakat 900°C’de tamamen okside olduklari tespit edilmistir.
TiAIN kaplamalar 900°C’de 350 nm ve AITiN kaplamalar ise 250 nm kalinlikta
oksit tabakas1 olusturdugunu tespit etmislerdir [212].

Ti1xAlKN (0<x<0.7) kaplamalari, Ti ve Al katotlar kullanarak N, ortaminda YHC
numuneleri iizerine katodik ark FBB yontemiyle Ding ve grubu yapmuslardir [213].
TiAIN kaplamalarda Al/Ti atomik oranin yiikselmesi ile sertlik degeri en yiiksek
40GPa degerine (Al/Ti=1.22) yiikselirken daha sonra Al iceriginin artmasiyla sertlik
degeri hizlica distiigiini belirtmislerdir. TiAIN kaplamalarinin bilesimi ve kaplama
sertliginin, abrasif asinma dayanimi {izerinde 6nemli rol oynadigini agiklamislardir.
Kaplamalarda Al igeriginin (Al/Ti>1.60) yilikselmesi ile abrasif asinma dayaniminin,
azalan Al igerigine (Al/Ti<0.32) gore sertlik degerlerine benzer sekilde daha iyi
oldugunu tespit etmislerdir. Yap1 i¢inde h-AIN fazinin yilikselen Al igerigine gore
ortaya ¢ikmasi1 mekanik 6zellikler lizerinde olumsuz etki yaptigini bahsetmislerdir.
Al/Ti igeriginin yiikselmesi (2.39 ve 1.88) ile kaplamalarin sertlik degeri 21-23 GPa
arasinda TiN kaplamalara benzer oldugunu fakat TiN kaplamalara nazaran daha az
asinma gosterdiklerini belirtmislerdir. TiAIN kaplamalarda Al/Ti atomik oranina
bagl olarak sertlik degerlerinin ve asmmma oranlarinin degisimi Sekil 7.43°de

verilmistir [213].

Sekil 7.43
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. TiAIN kaplamalarda Al/Ti atomik oranina bagl olarak sertlik

degerlerinin ve aginma oranlarinin degisimi [213].
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Singh ve grubu [214] , manyetik alanda sigratma yontemiyle farkli oranlarda N, gaz
kullanarak kompozit AI-Ti hedef malzemesi ile (Ti-Al)N kaplamalari paslanmaz
celik numuneleri iizerine yapmislardir. Kaplamalarda en yiiksek sertlik degeri %26
N, akis oranina sahip iken hekzagonal AIN fazinin tespiti ile sertlik degeri keskin bir
diisiis gosterdigini belirtmislerdir. EDX analizine gore (Ti-Al)N kaplamalarda elde
edilen Ti ve Al icerikleri Cizelge 7.2°de verilmistir.

Cizelge 7.2 : (Ti-Al)N kaplamalarinda N, akis oranina baglh olarak EDX analizi ile
Al ve Ti oranlarinin tespiti [214].

(')\'r;ﬁzf;f) Ti (at.%) | Al (at.%)
0 3207 | 67.03
4 2058 | 79.42
9 19.94 | 80.06
17 2646 | 73.54
23 3432 | 6568
26 4498 | 5502
29 28.70 | 7130

Farkli N, akis oranlara gore (Ti-AI)N kaplamalarin XRD incelemelerinde, diisiik
oranda (%4 ve %9) N, akis oranlarinda amorf yapiya benzer bigimde bir yap1 ortaya
ciktigini, yiikselen N; akisinda ise B1 TiN kiibik yap1 olustugunu belirtmislerdir.
Kiibik TiN ve B4 hAIN ise %26 N, ortaminda goriilmeye baglandigini, %29 N, akis
oraninda ise hAIN ytikseldigini tespit etmiglerdir.

Hekzagonal yapidaki AIN, asinma dayanimi uygulamalarinda olumsuz sonug
verdigini ve yapmnin sertlik degerini azaltict yonde olumsuz etki yaptigim
belirtmislerdir. Ayrica XRD degerlendirmelerinde numuneden gelen fazlarin da
gorildiginii agiklamuslardir [214]. (Ti-AIN kaplamalarin farkli N, gaz akis

oranlarina gore XRD incelemeleri Sekil 7.44°de gosterilmistir.
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Sekil 7.44 : (Ti-Al)N kaplamalarin farkli N, gaz akis oranlarina goére XRD
incelemeleri a)%4 N, b)%9 N ¢)%17 N, d)%23 N, €)%26 N, f)%29
N, [214].

Farkl1 bias voltajlari ile katodik ark yontemi kullanarak (Al, Ti)N kaplamalar1 WC-Co

numuneler {izerine Sato ve grubu yapmuslardir [215]. Kaplamalarin mikroyap: ve

mekanik 6zellikler arasindaki iligkileri incelemislerdir.

Kaplama isleminde toz metalurjisi ile tretilen Al-Ti hedef malzemesinin Al-
at.%40Ti bilesimine sahip oldugu belirtilmistir. (AL Ti)N kaplamalar1 4 Pa N
ortaminda, 0 ile -200 bias voltajlar1 arasinda 100 A katot akimi ile yapilmistir. XRD
incelemeleri ile tiim kaplamalarda B1 (NaCl tip) yapilarimin goriildiiglinii fakat

hekzagonal (A1, Ti)N veya AIN yapilarinin bulunmadigini agiklamiglardir [215].

(ALTi)N kaplamalarmin farkli negatif bias voltajlar1 ile XRD incelemeleri Sekil
7.45’de gosterilmigtir.
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Sekil 7.45 : (AL Ti)N kaplamalarin farkli negatif bias voltajlari ile XRD incelemeleri
[215].

Kaplamalarda sertlik degeri, 100 V bias voltajina kadar yiikselirken, en yiiksek

sertlik degeri 31 GPa (bias voltaj1 100 V) olarak tespit etmislerdir. Bias voltajinin

daha da artmas: ile sertlik degerinin azalma gosterdigini agiklamislardir. (ALTi)N

kaplamalarmin farkli negatif bias voltajina bagli sertlik ve Elastisite Modulii

degerlerinin degisimi Sekil 7.46°da gosterilmistir.

32
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Sekil 7.46 : (ALTi)N kaplamalarinin farkli negatif bias voltajina bagh sertlik ve
Elastisite Modulii degerlerinin degisimi [215].
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Negatif bias voltajinin yilikselmesi ile (AL Ti)N kaplamalarda Al/(Al+Ti) oraninin
azalmasia neden oldugununu belirtmislerdir. Kaplama siiresince Al iyonlarinin Ti
iyonlarma gore daha fazla sagildigini agiklamiglardir. (AL Ti)N kaplamalarda diisiik
negatif bias voltajinda (20 V) 4 um kalinliginda yogun kolonsal yapi tespit edilirken,
bu oOzelligin en iyi kesme dayanimimi sagladigini belirtmislerdir. Boylece bu

kaplamalarin delme uygulamalarinda avantaj sagladigini belirtmislerdir [215].

Oliveira ve grubu da [216] Ti-Al-N kaplamalar1 dengesiz manyetik alanda si¢ratma
yontemiyle diisiik N, ortaminda (0-12 sccm arasinda) iiretmislerdir. Kaplamalarin
sertlik, yap1 ve termal ozellikleri ile ilgili ¢aligmalar yapmislardir. Kaplamalari
Al/(Al+Ti) orant at.%21-28 ve N/(AI+Ti+N) oran1 da at.%0-33 arasinda degisen
bicimlerde yapmiglardir. Ayrica kaplamalara Ar ortaminda 1 saat siiresince 957 K
sicaklikta 151l islem uygulamislardir. XRD incelemelerinde yalnizca hekzagonal a-Ti
fazi1 tespit etmislerdir. Al ilavesi ile birlikte a-Ti i¢inde ¢ parametresi azaldigini ve N
ilavesi ile de c latis parametresinin artmasiyla kristalligin asamali olarak amorf
benzeri yapi tespit edilinceye kadar kayboldugunu belirtmislerdir. Kaplamalarin Nj
icermeyen durumda sertlik degeri ~13 GPa olarak 6l¢iildiigiinii, en yiiksek sertlik
degerinin de 27 GPa’a kadar amorf benzeri kaplamalarda olgiildiigiini
aciklamiglardir [216]. Ti-Al-N kaplamalarda degisen N igeriklerine gore elde edilen
sertlik degerleri Sekil 7.47°de gdsterilmistir.
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Sekil 7.47 : Ti-Al-N kaplamalarda degisen N, igeriklerine gore elde edilen sertlik
degerleri [216].
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Kaplamalarin 1s1l isleminden sonra diisiik Al igerikli (Al/Al+Ti = at.%21) yapilarda
hekzagonal Ti faz1 belirgin olarak bulundugunu ve yiiksek Al igeriklerinde (Al/Al+Ti
~ at.%24 ve 28) ise yapilarda YMK Al veya Ti3Al bulunmasiyla, Al igeriginden
dolay1 kaplamalarin termal dayaniminin azaldigini tespit etmislerdir [216]. TIAIN
kaplamalarin at.%28 (Al/Al+Ti) oraninda, degisen N, iceriklerine (at.%0-27) gore
kaplama ve 975 K sicaklikta 1 saat silire ile yapilan 1s1l islem sonrasi yapi

incelemeleri Sekil 7.48’de gosterilmistir.
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Sekil 7.48 : TiAIN kaplamalarin at.%28 (Al/Al+Ti) oraninda, degisen N iceriklerine
(at.%0-27) gore kaplama (A) ve 975 K sicaklikta 1 saat siire ile yapilan
1s1l islem (B) sonras1 yap1 incelemeleri [216].

TiixAlKN kaplamalari, DC manyetik alanda sigratma yontemi ile Ar+N;
atmosferinde farkli Al/(Al+Ti) atomik oranlarda (x= 0.54, 0.67, 0.69 ve 0.76)
igeriklerine gére YHC numuneleri {izerine Ti;«Alx hedeflerle Kutschej ve grubu
yapmuglardir [217]. Disiik Al igerikli (x=0.54 ve 0.67) kaplamalarda YMK yap1
belirgin olarak bulunurken artan Al igeriklerinde ikili faz (YMK+HSP, x=0.69) veya
tez faz HSP yap1 (x=0.76) tespit etmislerdir. YMK faz yapisinin oldugu (x=0.54 ve
0.67) kaplamalarin sertlik degeri (x=0.54 i¢in 33 GPa), tez faz HSP yapisina sahip
kaplamalarin sertlik degerinden (x=0.74 i¢in 19 GPa) yiiksek oldugunu
belirtmislerdir (Sekil 7.49). YMK faz yapisina sahip kaplamalar yiikselen
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sicakliklarda sertlik degeri degismezken, 500°C’nin tizerinde ¢ift fazli kaplamalarda
sertlik degerlerinde azalmalar tespit edilmistir. Tek fazli kaplamalarda en yiiksek
sertlik degerine Al/(Al+Ti) at.%0.5-0.65 arasinda diger literatiir ¢aligmalarinda
benzer sekilde elde edildigini agiklamiglardir [217].
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Sekil 7.49: Ti 4 AlN kaplamalarin farkli Al (at.%) igeriklerine gore sertlik degerleri
ve Elastisite Modulii degisimi [217].

Imbeni ve grubu [218], FBB katodik ark yontemi ile kaplanan farkli nitriirleri (TiN,
TioN, Ti(CN), (Ti,A)N) ¢ok katmanli olarak AISI M2 takim ¢eligi tizerine
kaplamiglardir ve bu kaplamalarin tribolojik davranislarini incelemislerdir. Ayrica
cok katmanl yapilarin en {ist katmanina MoS; katkilandirilarak yapilan kaplamalarin
asinma davranigini incelemislerdir. TiAIN kaplamalarda kaplama kalinligr 5.54+0.5
pm bulunurken diger kaplamalarda ise 3.5+£0.5 pum ol¢iilmiistiir. FBB katodik ark
yontemi ile kaplanan ¢ok katmanli kaplama tipleri Sekil 7.50°de gosterilmistir.
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TiN TIN
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W Ti,N

(Ti, AN

TiAIN

TiCN N\

Sekil 7.50 : FBB katodik ark yontemi ile iiretilen ¢ok katmanli kaplamalar [218].
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Cok katmanli kaplamalarin asinma davraniglarini, sert krom c¢elik topa kars1 iki farkli
yiik altinda (2.5 N ve 10 N), 0.3 m/s hiz ve 1000 m mesafede incelemislerdir. TiAIN
kaplamalarin asinma davranisi bakimindan en az asinma iz derinligini her iki yiik
altinda da sagladigini belirtmislerdir (Sekil 7.51). Cok katmanli kaplamalarda sertlik
degerinin artmasi ile kaplamalarda olusan iz derinliklerinin azalma gosterdigini

aciklamiglardir [218].
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Sekil 7.51 : Cok katmanl olarak M2 takim c¢eligi tizerindeki nitriirlii kaplamalarda,
asinma deneyi ile farkli yiiklerde olusan asinma izi derinlikleri degisimi

[218].
MoS; katmaninin, ¢ok katmanli nitriirlerde en iist katmanda bulunmasi kaplamalarin
asinma dayanimi bakimindan olumlu bir etki yaptigini tespit etmislerdir. AITiN ve
TiN kaplamalara MoS; katkilandirilarak 2.5 N yiik ile yapilan aginma deneylerinde
elde edilen asinma iz derinlikleri Sekil 7.52°de gosterilmistir. MoS, katmaninin,
yaglayicilik  ozelligi ile asmnma iz derinliklerinin azalmasini  sagladigini

aciklamiglardir [218].
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Sekil 7.52 : TiAIN ve TiN kaplamalar ile bu kaplamalara MoS; katkilandirilmasiyla

elde edilen kaplamalarin, asinma deneylerindeki asinma iz derinlikleri
degisimi [218].
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8. DENEYSEL CALISMALAR

Sert seramik ve nanokompozit yapili kaplamalarin deneysel ¢aligsmalari {i¢ ana boliim
altinda gergeklestirilmistir. Ilk olarak yiiksek Re iceren Re-N ve W-Re-N kaplamalar,
manyetik alanda sicratma yontemiyle iretilirken, Re-Mo-N kaplamalar ise katodik
ark yontemi ile farkli N, ortamlarinda ve farkli hedef malzemeler kullanilarak

tretilmistir.

Tim yiiksek Re iceren kaplamalar farklt N, basinglarinda iiretilerek oncelikle
kaplama basimcinin yapi tizerindeki etkileri incelenmistir. Yiiksek Re igeren
kaplamalarin tribolojik davranislari ise disk tizeri top ve karsilikli asinma deneyleri

ile oda sicakligindan itibaren 200°C’ye kadar artan sicakliklarda degerlendirilmistir.

Yiiksek Re igeren kaplamalarin tribolojik deneyler sonucu degerlendirmeleri ile daha
diisiik oranda Re igeren kaplamalar Cr-Re-N (at.%6.8 Re), Ti-Re-N (at.%8 Re) ve
Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) hibrit kaplama yontemi (manyetik alanda sigratma +
katodik ark sistemi) ile dretilmislerdir. Re katkilandirmadan yapilan nitriirli
kaplamalar da (Cr-N, Ti-N ve Al-Ti-N) katodik ark yontemi ile yapilarak birbirleri

ile ayrintili olarak kiyaslanmistir.

Kaplamalarin tribolojik davranisa olan etkileri incelemek amaciyla disk {izeri top ve
karsilikli asinma deneyleri farkli parametreler ile yapilmis ve farkli karakterizasyon
ozellikleri incelenmistir. Farkli renyum icerikli FBB kaplama 6zellikleri ve kaplama

yontemleri Sekil 8.1°de gosterilmistir.
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FBB KAPLAMALARI ve KAPLAMA YONTEMLERI

v
Y Y Y

Yiiksek Re I¢erikli Diisiik Re Icerikli Re I¢eriksiz Nitriirlii
Nitriirlii Kaplamalar Nitriirlii Kaplamalar Kaplamalar
. Cr-Re-N
e e N o T B S B
(0.5, 1ve2 Pa) (at.%6.8 Re) (1.5 Pa) (1.5 Pa)

Ti-Re-N
W-Re-N (MAS) o . Ti-N
> — - (Hibrit) —>
(0.5 ve 2 Pa) (at%8 Re) (1.5 Pa) (KA) (1.5 Pa)
Al-Ti-Re-N
Re-Mo-N (KA) o ALTi-N
™1 (0.4,1.9 ve 3.5 Pa) ' Jeiloat) ™ (KA)a pa)

(at%2.52 Re) (1 Pa)

HEDEF MALZEMELER KAPLAMA YONTEMI

W-Re: at.%%75W, at.%25Re MAS: Manyetik Alanda Sigratma
Re-Mo: at.%50Re, at.%50Mo KA: Katodik Ark

Al-Ti: at.%R3A1, at.%15Ti Hibrit; (MAS+KA)

Sekil 8.1 : Farkli renyum icerikli FBB kaplamalar1 ve kaplama yontemleri.

Tiim kaplamalarin tribolojik olarak kristal kimyas1 yaklasimina uyumlulugu
incelenmesi amaciyla, kaplamalara farkli kosullarda triboloji deneyleri (disk tizeri
top, karsilikli asinma) uygulanmistir. Kaplamalarin tribolojik davraniglart SEM, EDS,

optikprofilometre ve mikro Raman analizleri ile incelenmistir.

Kaplama islemi yapilmadan oncelikle taban malzeme se¢imi 6nem teskil etmektedir.
Ayrica segilen taban malzemesinin zzimparalanmasi ve parlatilmasi kaplama kalitesi
icin 6nemlidir. Tiim kaplamalar, kullanilan hedef malzemeye, yontem segimine
(manyetik alanda sigratma, katodik ark sistemi veya hibrit) ve bircok degisken
parametre degerlerine bagl olarak farkli o6zellikler gostermektedir. Deneysel

calismalarda kullanilan genel sistematik Sekil 8.2°de verilmistir.
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Sekil 8.2 : Deneysel ¢aligmalarda sistematik olarak izlenen siireg.

8.1

Numune Hazirlama

Kaplamalarda taban olarak AIST M2 kalite yiiksek hiz takim ¢eligi (YHC) ve Ti

plaka (%99.9 saflikta) malzemeler kullanilmistir. YHC tabanlar ve Ti plakalar,

kaplama oOncesinde metalografik olarak parlatma islemlerine tutulmuslardir. Bu

amacla numune ylizeyleri, Struers Rotopol 25 numune hazirlama ve parlatma

tinitesinde 240 numarali SiC zimparadan baslanarak sirasiyla 320-600-800-1000-
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1200 numarali zimparalar kullanilarak 6n parlatma islemi yapilmis, ardindan 1 pm
ve 0.5 um elmas siispansiyonlar kullanilarak yiizeyler ¢uhada parlatilmistir. Kaplama
isleminde kullanilacak tiim taban malzemeleri miimkiin oldugunca diiz ve parlak
olmas1 saglanmistir. Tiim bu islemlerden sonra numuneler ultrasonik banyoda aseton
(C3HsO) ¢ozeltide 10 dk ultrasonik temizlige tutularak kaba yagdan arindirilmistir.
Bu siirenin sonunda numuneler ilk olarak bol su ile yikanmistir. Son asamada 5 dk
stire ile izopropil alkol (C3HgO) ile tiim numuneler temizlenmistir. Kaplamalarda

kullanilan YHC taban malzemesinin kimyasal bilesimi Cizelge 8.1’de gdsterilmistir.

Cizelge 8.1: Yiiksek hiz ¢eligi (M2) taban malzemenin kimyasal bilesimi.

Element C Cr Fe Mn Mo Si W Vv

Bilesim (at.%) | 0.820 | 4.25 | 81.33 | 0.300 | 5.00 | 0.250 | 6.25 | 1.80

8.2  Re Katkih Nitriirli Kaplamalarin Uretimi

Re kaplamalarin manyetik alanda sigratma yontemi ile Si ince altlik ve yiliksek hiz
celigi malzemeleri iizerine kaplanmasinda ¢ikan yapisma sorunu Re’un degisik taban
malzemeler iizerine kaplanmasi ile ¢oziilmiistiir. Yapilan 6n ¢alismalar sonucunda,
Re’un titanyum altlik iizerine iyi yapismaya sahip oldugu anlasilmistir. Bu nedenle
1yl bir yapismanin saglanabilmesi i¢in ara katman olarak titanyum kaplanmasina
karar verilmis ve daha sonra yapilan kaplamalarda titanyum ara katman veya
titanyum plakalar kullanilmigtir. Kaplamalarin yapildigr sistem Sekil 8.3’de

gosterilmistir.

Sekil 8.3: Yiizey Kaplama Laboratuarindaki Fiziksel Buhar Biriktirme sisteminin
gorunimul.
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8.2.1 Re-N kaplamalarin iiretimi

Re-N kaplamalar manyetik alanda sigratma yontemi kullanilarak iiretilmistir.
Kaplamalar farkli Re-N fazlarini elde etmek amaciyla 0.5 Pa, 1 Pa ve 2 Pa olmak
tizere ¢ farkli N basinglarinda gergeklestirilmistir. Kaplama oOncesi metalik
kaplamalarda oldugu gibi Ar plazmasinda 10 dk temizleme islemi gerceklestirilmistir.
Re kaplamalarin taban malzemeye yapigmasini iyilestirmek amaciyla kullanilan Ti
ara katmaninda ortaya ¢ikan yiizey piiriizliiliigii problemini ortadan kaldirmak i¢in
taban malzemesi olarak 30x30x1 mm boyutlarinda saf Ti plakalar kullanilmigtir. Ti
numuneler ile Re hedef malzemesi mesafesi 55 mm’dir. Kaplama ile ilgili

parametreler Cizelge 8.2°de verilmistir.

Cizelge 8.2: Re-N kaplama parametreleri.

N, Gaz Gegisi Kaplama Sigratma K;l 'P:Z:i]a
(sccm) Basinci (Pa) Gici, (W) b
(dk)
21 0.5
92 1 300 30
188 2

8.2.2 W-Re-N kaplamalarn iiretimi

W-Re-N kaplamalar at.%75 W ve at.%25 Re hedef malzemesi kullanilarak Manyetik
Alanda Sicratma Yontemi ile iretilmistir. Re-N kaplamalarinda oldugu gibi bu
kaplamalarda da Ti levhalar (30x30x1 mm) taban malzemesi olarak kullanilmustir.
Kaplama oncesi diger kaplamalarda oldugu gibi taban malzemelerine standart olarak
Ar plazmasinda 6n temizlik islemi uygulanmis ve ardindan W-Re-N kaplamalari
yapilmistir. Bu boliimde kaplamalar 0.5 Pa ve 2 Pa olmak iizere iki farkli N
basincinda gerceklestirilmistir. Numuneler ile W-Re hedef malzemesi aras1 mesafe

55 mm olarak ayarlanmistir. Kaplama ile ilgili veriler Cizelge 8.3’de verilmistir.

Cizelge 8.3 : W-Re-N kaplama parametreleri.

N, Gaz Gegisi| Kaplama Sigratma Kg p:an:a
(sccm) Basinci (Pa) | Gicti, (W) Hres
(dk)
24 0.5
300 30
65 2
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8.2.3 Re-Mo-N kaplamalarin iiretimi

Deneysel ¢alismalarin bu boliimiinde Re-Mo-N kaplamalar at.%50 Re ve at.%50 Mo
igeren katot kullanilarak Katodik Ark FBB yontemi ile liretilmistir. Taban malzemesi
olarak YHC ve saf Ti plakalar kullanilmistir. Grubumuzun Mo-N kaplamalar
lizerine su ana kadar yapmis oldugu c¢alismalarda, Mo igeren nitriir temelli
kaplamalarda azot basincina bagli olarak Mo-N fazlarinin farklilasabilecegi ve bu
fazlarin kaplama ozelliklerini etkiledigi anlasilmistir [6]. Bu bilgiler 1s18inda, farkli
Mo-N fazlar1 elde edebilmek i¢in, ii¢ farkli kaplama basing degerlerinde (0.4, 1.9 ve
3.5 Pa) ve 120-140 A katot akimi kullanarak kaplamalar {iretilmistir.

Kaplama oOncesi taban malzemeleri (Ti ve Yiiksek Hiz Celigi) 1000 V’a kadar
yiiksek on gerilim (Bias) uygulanarak 1’er dakika isitilmis, daha sonra Bias -100 V
ve -150 V’a indirilerek kaplama islemine baslanmistir. Disiik Bias gerilimine
gecildigi andan itibaren 1 dk boyunca ara katman kaplamasi yapilmis ve ardindan
sisteme N, gazi verilerek nitriir kaplama asamasina gecilmistir. Toplam 15 dk siire

ile kaplama yapilmistir. Kaplama parametreleri Cizelge 8.4’de verilmistir.

Cizelge 8.4 : Re-Mo-N kaplama parametreleri.

N, Gaz Kaplama Bias Voltaji :l?fgltl ng:g;?a
Gegisi (sccm)| Basincei (Pa) V) (A) (dk)
45 0.4 -150 140
235 19 -100 120 1>
325 35 -100 120

8.2.4 Ti-N ve Ti-Re-N kaplamalarin iiretimi

Ti-N kaplamalar katodik ark FBB yontemi ile iretilirken, Ti-Re-N kaplamalar ise
hibrit kaplama yontemi (Ti katodik ark + Re manyetik alanda sigratma) ile

tiretilmislerdir. Kaplamalar @20x4 mm YHC numuneleri iizerine yapilmistir.

Kaplama islemine baslanilmadan once Ti-N ve Ti-Re-N kaplamalarda kullanilan
numuneler, 600V ve 800V’da 1’er dakika, 1000V’da 3 dakika isitilmistir. Ti-N
kaplamada numuneler, Ti katot karsisinda 40 dk siiresince dondiirme islemi
yapilmadan N,+Ar atmosferinde (N,=120 sccm + Ar=20 sccm), -150V Bias voltaji
uygulanarak, 1.5 Pa kaplama basincinda, 80 A katot (Ti) akimi ile kaplamalar
yapilmistir.
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Numuneler dondiriilerek Ti-Re-N kaplamalar yapilmistir. Ti-Re-N kaplamalarin

tiretimi i¢in kullanilan parametreler Cizelge 8.5de verilmistir.

Cizelge 8.5: Ti-Re-N kaplama parametreleri.

N, Gaz ArGaz | Kaplama Bias Ti Katot Re Kaplama

Gegisi Gegisi | Basinci | Voltajt Akimi | Sigratma | Siiresi

(sccm) (sccm) (Pa) (V) (A)  |Gict, (W)[  (dk)
120 20 1.5 -150 80 100 60

8.2.5 AI-Ti-N ve Al-Ti-Re-N kaplamalarin iiretimi

Al-Ti-N  kaplamalarin iretiminde katodik ark FBB yontemi kullanilmistir.
Kaplamada kullanilan Al-Ti katot, EDS analizine gore at.%85 Al ve at.%15 Ti
bilesimden olusmaktadir. Al-Ti-Re-N kaplamalarin iiretimi ise katodik ark (Al-Ti
katot) ve manyetik alanda sigratma (Re hedef) yonteminin bir arada kullanildigi

hibrit kaplama yontemi ile yapilmistir.

Her iki kaplamada, kaplama islemine gecilmeden once numuneler 600V, 800V ve
1000V olmak iizere 1’er dk 1sitilmis ve ardindan 6n gerilim voltaji (Bias) -150V
uygulanarak N, ortaminda kaplama islemine baslanilmistir. Kaplama siiresince
numuneler dondiiriilmiistiir. Numuneler ile Al-Ti katot aras1 mesafe 240 mm ve Re
hedef aras1 ise 55 mm olarak ayarlanmistir. Kaplamalar 70 A katot akimi1 (Al-Ti) ile
yapilmistir. AI-Ti-N kaplamada 85 sccm N, ve Al-Ti-Re-N kaplama da ise 105 sccm
N, kullanilarak kaplama basinci 1 Pa olarak diizenlenmistir. Kaplama islemi 60 dk

stireyle yapilmustir.

8.2.6 Cr-N ve Cr-Re-N kaplamalarin iiretimi

Cr-N kaplamalarin tiretimi de katodik ark FBB yontemiyle yapilmistir. Cr-Re-N
kaplamalarin {iretimi ise hibrit kaplama (Cr-katodik ark ve Re-manyetik alanda
sigratma) yontemi kullanilarak gerceklestirilmistir. Her iki kaplama da ©@20x4 mm

YHC numuneleri iizerine yapilmistir.

Kaplama islemine baslamadan Ti-N ve AI-Ti-N kaplamalarda oldugu gibi
numunelere 1sitilma islemi yapilmistir. Cr-N kaplamalar, -150V 6n gerilme voltaji
(Bias) ile Cr katoda 80 A akim uygulanarak yapilmistir. Kaplama basinct 1.5 Pa

ayarlanarak ve numuneler sabit tutularak kaplama islemi 40 dk siire ile yapilmustir.
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Cr-Re-N kaplamalarin iiretiminde ise numuneler kaplama islemi siiresince
dondirilmustiir. Cr-Re-N kaplamalarin iiretimi i¢in kullanilan parametreler ise

Cizelge 8.6°da verilmistir.

Cizelge 8.6: Cr-Re-N kaplama parametreleri.

N, Gaz Ar Gaz | Kaplama . Cr Katot Re Kaplama
.. .. Bias Sigratma i
Gegisi Gegisi | Basinci Voltaji (V) Akimi Giicii Stiresi
(sccm) | (scem) | (Pa) J (A) (SV;‘ (dK)
120 20 1.5 -150 80 100 60

8.3  Kaplamalarin Karakterizasyon Degerlendirmeleri

8.3.1 Kaplamalarin bilesimi, morfolojisi ve olusan fazlarin tespiti

Bilesim ve kaplama morfolojisinin saptanmasi amaciyla taramali elektron
mikroskobu (Enerji Dagilim Spektrometresi - EDS) kullanilmistir. Kaplamalarin
morfolojilerinin tayininde numunelerin elektron mikroskobunda elde edilen kirik
yiizey goriintlileri kullanilmistir. Faz yapilarinin tayininde ise diisiik acili x-1s1nlart
cithaz1 (Philips PW-3710 model) kullanilmistir. Altlik malzemesinden gelebilecek
difraksiyon piklerini engellemek i¢in X-151n1 malzeme giris agist 2°’de sabit
tutulmustur. 10-15 kV hizlandirma voltaj1 kullanilarak analizler yapilmistir. X-151m1
radyasyonu olarak Cu-Kao kullanilmistir (40kV, 40 mA). Elde edilen x-1g1in1 paterni
JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction Standards-Toz Kirinim Standartlar
Komitesi Birligi) veri dosyasindaki standart paternlerle karsilastirilarak kaplama

icerisindeki faz yapisi tespit edilmistir.

8.3.2 Kaplama kalinlik ve sertliklerinin dél¢iimii

Kaplamalarin kalinlik olgtimleri igin kalotest (top-krater testi) cihazi ve taramali
elektron mikroskobu kirik yiizey goriintiileri kullanilmigtir. Kalotest deneyinde
numunelerin kaplama yiizeyleri @10 mm bir ¢elik bilyenin 30 devir/dk. hizla 15
saniye siire ile dondiiriilmesi ile asindirmistir. Kaplama ile celik bilye arasina 1pm
elmas siispansiyon asindirici ilave edilmis ve meydana gelen asinma izinin i¢ ve dis
capt kaplama yiizeyinden optik mikroskopla Olciilerek kaplama kalinlig:

hesaplanmistir. Kalotest deney sistemi Sekil 8.4’de gosterilmistir.
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Sekil 8.4 : Kalotest sistemi a) test diizenegi, b) olusan izin lstten goriliniisii, ¢) kesit
goruntisu.

Kaplamalarin sertlik degerleri, Fischer H100 XYPROG dinamik ultra mikro sertlik

cihazinda 6l¢iilmiistiir. Ince filmlerin sertlik dlgiimlerinde taban etkisinden kurtulmak

amaciyla sertlik ucunun toplam kaplama kalinliginin maksimum 1/10’u kadar bir

derinlige girmesine izin verilir. Bu amagla kaplama sertlikleri 20 mN en fazla yiik

altinda 0.5 sn. ve 120 adim uygulanarak her bir kaplama i¢in 30 tekrarla dl¢tilmuistiir.

8.3.3 Kaplama ve karsit yiizey asinma izleri ol¢ciimleri

Tribolojik aginma deneyleri (disk tizeri top ve karsilikli asinma) sonucu kaplama
yiizeyleri ve toplarda meydana gelen degisimler Veeco Wyko NT100 marka {i¢
boyutlu yiizey profilometre cihazi kullanilarak &lgiilmiistiir. Olciimler Dikey

Taramal1 Interferometri (Vertical Scanning Interferometry-VSI) modunda yapilmistir.

Yiizeyde olusan agimmalarin iki ve ti¢ boyutlu goriintiileri optik profilometre ile +5
um araliginda incelenmistir ve asinma meydana gelen numune yiizeylerinde
(karsiliklt aginma deneyi) asinma hacimleri optik profilometre ile tespit edilmistir.
Ayrica farkli kaplamalarda olusan asinma izlerinin derinlikleri ve genislikleri de

optik profilometre ile dl¢iilerek degerlendirilmistir.

Kaplamalarda karsit yiizey olarak kullanilan toplarda meydana gelen asinma
kayiplart i¢in optik profilometre ile aginma izlerinin X ve Y eksenleri tespit edilerek

ASTM Standart G99-05’e gore belirtilen denklemler (8.1-8.4) ile hesaplanmustir.
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Denklemlerdeki kisaltmalar;

Vg: Topta meydana gelen asinma hacmi (mm?®)

d: top asinma ¢ap1 (mm)

r: top yarigcapt (mm)

h: top asinma yiiksekligi (mm)

simgelemektedir.

8.3.4 Kaplamalarin tribolojik davranmislarinin incelenmesi

Numunelerin tribolojik davraniglarini tespit etmek amaciyla “Disk tizeri Top — Ball
on Disc” ve “Karsilikli Asinma - Reciprocating” olmak lizere iki tip asinma deneyi

yapilmistir.

8.3.4.1. Disk iizeri top (Ball On Disc) deneyleri

Disk iizeri top deneyleri Al,O3 ve 440C toplarma (@10 mm) kars1 yaglamasiz
ortamda (22°C sicaklik ve %45 bagil nem) 2 N ve 5 N (yalnizca Ti-N, Ti-Re-N, Cr-
N ve Cr-Re-N kaplamalar) yiik altinda yapilmistir. Asinma deneyleri topun aldigi

mesafe toplam 500 m olacak sekilde yapilmistir.

Farkli stirtinme hizlarinda artan hizla birlikte top ile disk ara yilizeyinde sicakligin
artmas1 ve bunun da ara yiizeyde olusacak tribokimyasal reaksiyonlar: tetikleyerek
yaglayici oksitlerin olusumuna etki yapmasi beklendiginden, siirtiinme hizi 10 ve 20

cm/s olacak sekilde iki farkli hizda deneyler yapilmistir.
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Al,O3 toplar tiim kaplamalarda, 440C toplar ise Re, W-Re ve Re-Mo kaplamalar ile
bunlarin nitriir igeren kaplamalarinda (Re-N, W-Re-N ve Re-Mo-N) kullanilmstir.
Disk tizeri top deneylerinde CSM-Tribometer marka asinma cihazi kullanilmistir. Bu

cithazin sematik olarak gosterimi Sekil 8.5’de verilmistir.

Sekil 8.5: Disk iizeri top deneyi diizenegi.

Disk iizeri top deneylerinde uygulanmasi gereken yiikiin hesaplanmasi i¢in Denklem
8.5 ve Denklem 8.6°da verilen Hertzian temas basinci formiilleri kullanilmigtir [219].
Asinma deneyleri sirasinda inert top (Al,O3) kullanimindaki amag, meydana gelen
tribokimyasal reaksiyonlar1 en aza indirerek, ozellikle kaplamaya-top sistemine ait
strtinme Ozelliklerinin tespitidir. Bu durumda kaplamalarin birbirlerine gore
kiyaslanmasi daha kolay olacaktir. Ayrica c¢elik malzeme (440C) kullanildiginda,
kaplama malzemesi ile gelik topun reaksiyonu sonucu olusan asinma pargaciklari,
stirtinme ve asinma 6zelliklerini 6nemli derecede etkiler. Bu durumda tribokimyasal
reaksiyonlar daha karmasik hale gelir. Bu deneyler, kaplamalarin demir esesh

alagimlarla olan tribolojik iligkisini tespit etmek agisindan onemlidir.

oeal) L 1 2
7= 0'58\/R2 ((1-le JE J+l-v, /EZ)J (8.5)

Denklemde sirasiyla,

o: En fazla temas basincini

V1 Ve vy sirastyla malzeme ve topun Poisson oranini
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E; ve E,: malzeme ve topun Elastisite Modilii’nii,
L: uygulanan normal kuvveti

v: Poisson orani (Denklem 8.6)

R: topun yaricapini ifade etmektedir.

Yukaridaki denklemden yola ¢ikilarak uygulanmasi gereken yilik miktari;

Lv=(R(E1+E2)j2x( o Tx((l—vz))z (8.6)

E,E, 0.58

ifadesi  kullanilarak hesaplanmistir. Uygulanan yiikiin  kaplamada plastik
deformasyon olusturmamasi i¢in uygulanan yiik degerleri hesaplanan Lv yiikiinden

daha az olarak segilmistir.
8.3.4.2. Karsihkh asinma (Reciprocating) deneyleri

Kaplamalarin karsilikli asinma deneyleri Plint & Partners T70 Micro Friction marka
asinma test cihazi ile yapilmistir. Bu cihaza bagl olan 1sitma sistemi kullanilarak oda
sicakligindan itibaren 200°C’ye kadar atmosferik ortamda asimnma deneyleri
yapilmustir. Karsilikli asinma deneylerinde kullanilan parametreler Cizelge 8.7’de ve

kullanilan test cihazinin goriiniimii Sekil 8.6°da verilmistir.

Cizelge 8.7: Kaplamalarin karsilikli asinma deneyleri parametreleri.

Test Sicakliklari (°C) Oda Sicakligi, 50°C, 100°C, 150°C, 200°C
Kullanilan Top Al,O;

Frekans (Hz) 10

Genlik (um) 500

Siire (dk) 34

Yaglama Yok

Yik (N) 2 /5%

*Ti-N, Ti-Re-N (at.%8 Re), Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarda yalmzca 5N yiik
uygulanmistir.
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Sekil 8.6 : Karsilikl1 asinma deneyi cihazinin gérinimdi.
8.3.5 Mikro Raman incelemeleri

Kaplamalarin asmmma deneyleri sonrasinda (disk tizeri top ve karsilikli aginma)
kullanilan topta ve kaplama numunesi lizerinde asinma sonucu olusan asinma
tirlinlerinin karakterizasyonu Horiba Jobin-Yvon HR 800 Mikro Raman cihazi
kullanilarak yapilmistir. Cihazda HeNe lazeri (632.8 nm) kullanilmaktadir. Asinma
sonucu olusan asinma pargaciklari ve asinma izi igerisinden, 50x ve 100x objektifler
kullanilarak Raman incelemeleri yapilmistir. Raman kaymalari, 100-2000 cm™ dalga
sayis1 araliginda incelenmistir. Kullanilan objektif tiirline bagli olarak lazer

demetinin spot ¢ap1 100x bilylitme i¢in 0.86 um, 50x biiyiitme i¢in 1.03 pm’dir.

Raman caligmalar sirasinda arka plandan gelen giiriiltiilerin giderilmesi ve Raman
sinyallerinin daha diizglin goriilebilmesi i¢in veri alma islemi 3 kere tekrarli olarak

ve 30 saniye siirede yapilmistir.

Re oksitlere ait standart veriler mikro Raman cihazinin kiitiiphanesinde mevcut
olmadigr icin Re oksitler (ReO; %99.9 saflikta, ReOs; %99.9 saflikta ve
Re;07 %99.99 saflikta) tozlari lizerinde mikro Raman analizi yapilarak standartlar
olusturulmustur. Re oksit tozlarindan alinan Raman spektrumlar1 Sekil 8.7°de

gosterilmistir.
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Sekil 8.7 : Re oksitlerin Raman spektrumlari.

104



9. DENEY SONUCLARI VE IRDELEMELER

Deneysel ¢alismalar temel olarak deney sistematiginde belirtilen siireg¢ (Sekil 8.2)

tlizerinden incelenmistir.

9.1

Nanokompozit Yapih Sert Seramik Kaplamalarin Karakterizasyonu

9.1.1 Re-N kaplamalarin kimyasal bilesimi ve faz yapilarinin tespiti

Re-N kaplamalarin XRD grafikleri incelendiginde, difraksiyon piklerinde artan azot

basinciyla ¢ok fazla bir degisim olmamasiyla birlikte, diisiik difraksiyon agilarina

dogru kayma gozlenmektedir. Piklerdeki kayma, kaplamada ortaya c¢ikan i¢

gerilimlerden kaynaklanabilir. ReN ve RegeNo31 fazlarinin pik pozisyonlarina

bakildiginda, bu iki fazin kristal yapisinin ve parametrelerinin birbirlerine ¢ok yakin

olmasindan dolay1 ayirt edilmeleri oldukga zordur (Sekil 9.1).

.

Re0.69N0.31 JCPDS Dosya No: 037-0852
* ReN JCPDS Dosya Nao: 037-0853
o = C
. .
Re-N (2 Pa) ! o
i .
T T T = T T =

30 40

50 60 70 80
20

Sekil 9.1 : Re-N kaplamalarin XRD grafikleri.

Renyumun azotla yaptiklan

bilesiklerin XRD verileri ¢ok siirhdir

veE

giivenilirlilikleri de tartigmalidir. Re-N yapilarina ait bulunan JCPDS dosyalar
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sunlardir; ReN0.43 (JCPDS No: 005-0750), ReN0.09 (JCPDS No: 037-0851),
Re0.68N0.31 (JCPDS No: 037-0852), ReN (JCPDS NO: 037-0853). Sonug olarak
elde edilen yapilarin kullanilan azot basinci araliklarinda yapilarinda yapisal olarak

onemli farklar meydana gelmemektedir.

9.1.2 W-Re-N kaplamalarin kimyasal yapisi ve faz yapilarimin tespiti

W-Re-N (0.5 Pa ve 2 Pa) kaplamalarin EDS analiz sonuglar1 ile XRD grafikleri,
Cizelge 9.1 ve Sekil 9.2°de verilmistir. W-Re-N kaplamalarin XRD spektrumlari
incelendiginde her iki kaplamanin da ReN ve W),N fazlarinin bulundugu pik
pozisyonlarini igeren ¢ok genis pikler halinde oldugu gézlenmektedir. Re-W birbiri
igerisinde yiiksek ¢oziiniirliige sahiptir (at.%30 Re) ancak W,N yapisinin hekzagonal
Re-N yapisinin ise kiibik olmasi nedeni birbirleri igerisinde ¢oziinme olasiliklari
yoktur. Ancak her iki bilesiginde piklerinin yakin pozisyonlarda olmasi nedeni ile
genis pikler halinde kendilerini gosterdikleri diisiiniilmektedir. Literatiirde W-Re-N
bilesiklerine ait XRD verilerine rastlanamadigindan literatiir bulgular ile elde edilen
sonuglarin birlikte degerlendirilmesi miimkiin olamamigtir. W-N kaplamalarla ilgili
olarak literatiirde bulunan kaynaklarda [1, 5] farkli azot igeriklerinde manyetik
alanda sigratma yontemi ile (toplam N, basincit 0.3 Pa ve Ny/Ar orami 0.25-1.5)
tiretilen W-N kaplamalarda W,N fazinin oldugu ve kaplama igerisinde azot oranin
at.%58 olmast durumunda da W)N+WN fazinin beraber bulundugundan
bahsetmislerdir. Bu iki fazinda beraber bulundugu durumda kaplamalarda en az
asinma hacimleri tespit edildigini de aciklamislardir [5]. Bu calismada elde edilen x-
1sinlar1 spektrumunda piklerin, ¢ok genis olmasi yapiin nanokristalin oldugunu da
gostermektedir. Kaplamalarin kirik ylizeylerine kolonsal yapimin gozlenmemesi de
bu varsayimi desteklemektedir (Sekil 9.7). EDS analizlerine gore kaplama igerisinde
yaklagik olarak 0.5 Pa N; kismi basincinda at.%34 Re ve 2 Pa N, kismi basincinda
ise at.%23 Re bulundugu goriilmektedir (Cizelge 9.1). Ayrica bu N, basinglarinda

Re-N fazlarinin olusabildigi Sekil 9.1°de goriilmektedir.

Cizelge 9.1 : W-Re-N kaplamalarin EDS analizleri.

Kaplama Basinci w Re
(Pa) % Atomik | %Agirlik | % Atomik | %Agirlik
0.5 65.8 65.5 34.2 34.5
2 76.7 76.5 23.3 23.5
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A W JCPDS Dosya Mo: 004-0806
<o W2N JCPDS Dosya No: 01-075 0988
B Re0.69N0.31 JCPDS Dosya No: 037-0852
# ReN JCPDS Dosya Mo, 037-0853

| ]
]
oa
]

Re-N(0.5Pa) i} b
e ]

Siddet

W-Re-N (2 Pa)

e T
-

W-Re-N (0.5 Pa) | i

30 40 50 60 70 80
20

Sekil 9.2 : W-Re-N ve Re-N kaplamalarin karsilastirmali XRD grafikleri.
9.1.3 Re-Mo-N kaplama kimyasal bilesimi ve faz yapilarinin tespiti

Re-Mo-N kaplama numunelerinin yapilan EDS analiz sonuglarina gére kaplamalarda
Mo at.%70-76, Re- at %29-23 oldugu tespit edilmistir (Sekil 9.2). Artan kaplama
basinci ile birlikte kaplamalardaki at.% Mo oranlart da artmaktadir. Re-Mo-N
kaplamali numunelerin XRD sonuglar1 incelendiginde azot basincinin artisi (0.4
Pa’dan 3.5 Pa’a yiikselmesi) ile kaplama yapisinda bir farklilik tespit edilmistir. Re-
Mo-N kaplamalarin (0.4, 1.9 ve 3.5 Pa) kesit yiizeyinden elde edilen EDS degerleri
Cizelge 9.2°de verilmistir.

Cizelge 9.2 : Re-Mo-N kaplamalarin EDS analizleri.

Re
Kaplama - - Re/Mo
Basinci (Pa) Agirlik | Atomik (Atomik Oran)
% %
0.4 45 29.65 0.42
1.9 40 25.45 0.34
35 375 23.63 0.32
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Literatiir ~ arastirmalarinda  Re-Mo-N  bilesiklerine ait XRD  verilerine
rastlanamadigindan literatiir bulgulart ile elde edilen sonuglarin birlikte
degerlendirilmesi miimkiin olamamistir. Re-Mo ¢ok genis aralikta birbirleri
igerisinde ¢oziinebilir 6zellik gostermektedir. Nitriirlerinin de aymi kristal yapiya
sahip olmalar1 halinde birbirleri igerisinde ¢oziinmesi beklenebilir. Yapilan
kaplamalarin 0.4 ve 1.9 Pa azot basincinda liretilenleri Mo,N + Re-N olusturdugu
kat1 eriyik yapisinda olma olasiliklar1 her ikisinin de kiibik yapida olmalar1 nedeni ile
miimkiindiir. Elde edilen XRD spektrumu incelendiginde her iki spektrumda da Re-N
ve MooN yapilarina yakin degerlerde kirmmim pikleri verdikleri gdézlenmektedir.
Yapida hekzagonal MoN’in olugmasina neden olabilecek azot basinglarina
cikildiginda ise ayr1 bir faz olarak MoN pikleri XRD spektrumunda belirlemeye
baslamaktadir. Bu kosullarda hekzagonal MoN ve Re-Mo-N kati eriyik yapisinin
birlikte yer aldig1 bir yapinin ortaya ¢iktigr disiiniilmektedir (Sekil 9.3). Ayrica yap1
icerisinde az miktarda MosRe; intermetalligine rastlanmaktadir. Bunun nedeninin
kullanilan katodik ark teknigi ile buharlastirma sirasinda metalik damlacik kaynakli

oldugu diisiiniilmektedir.

& KoM JCPDS Dosya Mo 025-1367
< ReDBING31 JCPDE Dosya Mot 037-0852
= MoN JCPDS Desya Moz 02541368
k3 f-ﬂD\REP JCPDS Dosya Mo: 03-085-5287
[ ] | [ ]
i P & i A o

F ReMoN{35Pa§

_.x""‘k_; JM

Siddet

30 40 50 60 70 80

Sekil 9.3 : Re-Mo-N kaplamalarin XRD grafikleri.

W-Re-N kaplamalara benzer sekilde yapiya Re’un girmesi ile yapi nanokristalin hale
doniismektedir. Numunelerin krik yiizey incelemelerinde de yapinin kolonsal 6zellik

gostermemesi de bu savi desteklemektedir (Sekil 9.9).
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9.1.4 Ti-N ve Ti-Re-N kaplama kimyasal bilesimi ve faz yapilarinin tespiti

Ti-Re-N kaplamalarda EDS analizi ile at.%8 Re igerigi tespit edilmistir. Ti-N ve
diisik oranda Re igeren (at.%8 Re) Ti-Re-N kaplamalarda Ti-N fazi XRD
incelemelerinde goriilmiistiir. Ti-Re-N Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin
XRD grafikleri Sekil 9.4’de verilmistir.

Dy ? o ReN
© Re
viio ; v ™
5
L ' ) ‘o
3 B i ¥ git T-ReN
3 \ 4 |9 (at%8Re)
o il et s e
20 30 40 50 60 70 80 2 1] 100 110 120

Sekil 9.4 : Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin XRD grafikleri.

9.1.5 AI-Ti-N ve AI-Ti-Re-N kaplama kimyasal bilesimi ve faz yapilarimin
tespiti

Al-Ti-N kaplamalara oldukga diisilk oranda Re (at.%2.52) katkilandirilarak, Al-Ti-
Re-N kaplamalar elde edilmistir. Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N kaplamalardan elde edilen

EDS degerleri Cizelge 9.3 de verilmistir.

Cizelge 9.3 : Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N kaplamalarin EDS analizleri.

Kaplama Al Ti Re

Bilesimi | 9% Atomik | %Agirhik | % Atomik | %Agirlik | % Atomik | %Agirlik

Al-Ti-N 65.05 51.2 34.95 48.8 - -
Al-Ti-Re-N 68.2 49.57 29.28 37.75 2.52 12.68

Al-Ti-N  kaplamalara Re katkilandirilarak elde edilen kaplamalarin XRD
incelemelerinde (Sekil 9.5), Re oraninin ¢ok diisiik olmasi (at.%2.52 Re) nedeni ile
Re fazlarina ait bir pik bulunamamistir. AIN ve AINTi3 fazlari ise tam olarak piklerle

cakismamaktadir. Ti-Al-N kaplamalar ile ilgili yapilan ¢alismalarda [213, 214], yap1
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icinde hekzagonal AIN fazinin bulunmasi halinde kaplamanin yumusadigi ve bu
nedenle mekanik 6zelliklerin olumsuz yonde etkilendigi sonucuna varilmistir. Al-Ti-
N ve AI-Ti-Re-N kaplamalarinda XRD incelemeleri, kaplamalarda AIN fazinin
bulundugunu gostermektedir. Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N kaplamalarin XRD

spektrumlar Sekil 9.5°de gosterilmistir.

A AN JCPDS Dosya MNo: 025-1495
) Ti JCPDS Dosya Mo 044-1294
®  AINTI, JCPDS DosyaMNo:037-1140

(at.%2.52 Re)

Siddet (a.u)

Ll M
1 T T T T T T T T

30 40 50 60 70 80
26
Sekil 9.5 : Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarin XRD grafikleri.

Bu sonuglara uyumlu olarak, s6z konusu kaplamalar iizerinde yapilan sertlik
Ol¢iimleri, kaplamalarin sertlik degerlerinin (19.7 GPa) disiik oldugunu

gostermektedir.
9.1.6 Cr-N ve Cr-Re-N kaplama kimyasal bilesimi ve faz yapilarinin tespiti

EDS incelemeleri sonucunda, Cr-Re-N kaplamalarin igindeki Re orami at.%6.8
olarak tespit edilmistir. Cr-Re-N kaplamalarin EDS degerleri Cizelge 9.4’de

gosterilmistir.

Cizelge 9.4 : Cr-Re-N kaplamalarin EDS analizleri.

Cr Re
% Atomik | %Agirhik | % Atomik | %Agirhik
93.2 88.66 6.8 11.34
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Cr-N ile Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin XRD grafikleri benzerlik
gostermektedir. Her iki kaplamada da CrN faz yapisi bulunmustur. Yapi iginde
renyumun ¢ok diisiik oranda (at.%6.8 Re) bulunmasi nedeniyle renyum fazlarina ait
pikler belirgin olarak goézlenememistir (Sekil 9.6). Ayrica Cr-N yapi i¢inde yiiksek
oranda Re (at.%20 Re) katkilandirilarak yaptigimiz kaplamalarda ReN pikleri tespit
edilmistir. Cr-N kaplamalar ile Cr-Re-N kaplamalarin karsilagtirmali olarak XRD

incelemeleri Sekil 9.6’da verilmistir.

v B BCrN
u H
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Sekil 9.6 : Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin XRD grafikleri.
9.2 Kaplama Kalinhklari ve Biiyiime Morfolojilerinin Incelenmesi

9.21 Re-N, W-Re-N ve Re-Mo-N kaplama kalinhklar1 ve biiyiime
morfolojilerinin incelenmesi

Re-N, W-Re-N ve Re-Mo-N kaplamalarin kaplama kalinlig1 degerleri Cizelge 9.5°de
verilmistir. Re-N kaplamalarda ara kesit yiizeyler incelendiginde, Re kaplamalardan
farkl1 olarak Re-N kaplamalarda kolonsal biiyiime yerine es eksenli biiylime
goriilmiistiir (Sekil 9.7). Re-N kaplamalara benzer sekilde W-Re-N ve Re-Mo-N
kaplamalar da, kolonsal yap1 yerine es eksenli bilyiime gostermektedir (Sekil 9.8 ve
Sekil 9.9).
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Bu kaplamalarin XRD grafiklerinde oldukca genis piklerin bulunmasi, kii¢iik taneli
bir yapinin varhigint gostermektedir. Genis XRD pikleri, genel olarak ince film
kaplamalarda kolonsal yapinin yok olarak es eksenli biiylimenin olusumuna neden
olmaktadir. Arakesit SEM incelemelerinde gozlenen kolonsal olmayan es eksenli
biliyiime morfolojisi ve XRD grafikleri uyusum igindedir. Bu durum, kaplamadaki

tane boyutunun kiiciilerek nanokompozit olusumunun bir gostergesidir.

Cizelge 9.5 : Re-N, W-Re-N ve Re-Mo-N kaplamalarin kalinliklar.

Kaplama Cinsi Kaplama Kaplama

Basinci (Pa) Kalmliklar1 (um)

0.5 1.47

Re-N 1 16

2 2.65

0.5 1.44

W-Re-N > 4

0.4 5.6

Re-Mo-N 1.9 216

3.5 2.58

Ug farkli basingta (0.5, 1 ve 2 Pa) iiretilen Re-N kaplamalarin taramali elektron

mikroskobu kesit goriintiileri Sekil 9.7°de verilmistir.

Re-N (0.5 Pa) Re-N (1 Pa)

Sekil 9.7 : Re-N kaplamalarin taramali elektron mikroskobu kesit goriintiileri a) 0.5
Pa, b) 1 Pa, ¢) 2 Pa.
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0.5 ve 2 Pa kaplama basin¢larinda iiretilen W-Re-N kaplamalarin taramali elektron

mikroskobu kesit goriintiileri ise Sekil 9.8’de verilmistir.

W-Re-N (0.5 Pa) W-Re-N (2 Pa)

SEI 10.0kV  X40,000 100nm WD 10.0mm SEI 10.0kV X40,000 100nm WD 10.0mm

Sekil 9.8 : W-Re-N kaplamalarin taramali elektron mikroskobu kesit goriintiileri a)
0.5 Pa, b) 2 Pa.

Ug farkli basingta (0.4, 1.9 ve 3.5 Pa) iiretilen Re-Mo-N kaplamalarin taramali

elektron mikroskobu kesit goriintiileri Sekil 9.9’da verilmistir.

Re-Mo-N (1.9 Pa)

S S

L aergnt P T EOSL

¥
50kV  X20,000 Tum 5.0kV  X20,000 T1um

e
SEI 50kV  X20,000 Tum WD 10.1mm

Sekil 9.9 : Re-Mo-N kaplamalarin taramali elektron mikroskobu kesit goriintiileri a)
0.4 Pa, b)1.9 Pa, ¢) 3.5 Pa.
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9.22 Ti-N ve Ti-Re-N, AI-Ti-N ve Al-Ti-Re-N ile Cr-N, Cr-Re-N
kaplama kalinliklar: ve biiyiime morfolojilerinin incelenmesi

Ti-N, AI-Ti-N ve Cr-N kaplamalara diisiik oranda Re katkilandirilarak elde edilen
Ti-Re-N, Al-Ti-Re-N ve Cr-Re-N kaplamalarin kaplama kalinliklar1 Cizelge 9.6’da

verilmistir.

Cizelge 9.6 : Ti-N, Ti-Re-N (at.%8 Re), Al-Ti-N, Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re), Cr-N
ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplama kalinliklari.

Kaplama
Kaplama Cinsi Kalinliklart

(um)
Ti-N 2.18
Ti-Re-N (at.%8 Re) 1.81
Al-Ti-N 3.83
Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) 1.74
Cr-N 2.85
Cr-Re-N (at.%06.8 Re) 3.35

Tiim kaplamalarda kaplama kalinliklarinin 1.74-3.85 pm arasinda degisim gosterdigi

tespit edilmistir.

Diisiik oranda Re katkili ve Re katkisiz kaplamalarin taramali elektron mikroskobu
ile kesit goriintiileri incelendiginde, Ti-N kaplamalarda kolonsal yap1 goriiliirken,
at.%8 Re katkilandirilmasi ile kolonsal yapinin ortadan kalktig1r gozlenmistir (Sekil
9.10-a ve Sekil 9.10-b).

Al-Ti-N kaplamalarinda kesit yiizeylerinin tam olarak diiz olmadig1 gériilmiistiir. Bu
kaplamalara diisiik oranda Re (at.%2.52 Re) katkilandirildiginda daha diiz bir yap1
ortaya c¢iktig1 tespit edilmistir.

Cr-N  kaplamalara at.%6.8 Re katkilandirilmas1 ile kesit  goriintiileri
degerlendirildiginde iki kaplama arasinda da pek bir farkin olmadigi gézlenmistir.
Kaplamalarin taramali elektron mikroskobu kesit goriintiileri Sekil 9.10°da

verilmistir.
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Ti-Re-N (8 at.% Re)

r—-—
o~ _—

0KV X30,000 100nm WD 10.0mm SEI 150KV X30,000 100nm WD 96mm

-~ 3.838um =

Sekil 9.10 : Kaplamalarin taramali elektron mikroskobu kesit goriintiileri a) Ti-N, b)
Ti-Re-N (at.%8 Re), ¢) Al-Ti-N, d) Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re), €) Cr-N,
f) Cr-Re-N (at.%6.8 Re).

9.2.3 Re-N, W-Re-N ve Re-Mo-N kaplamalarin sertlik de@erleri incelenmesi

Re-N, W-Re-N ve Re-Mo-N kaplamalarin sertlik degisimleri Sekil 9.11°de
gosterilmektedir. Re-N kaplamalarda azot basincinin etkisiyle kaplama sertliginde az
bir miktar artis gozlenmistir. Bununla beraber Re-N kaplamasi igerisine W eklenmesi
diisiik basinglarda kaplama sertligini degistirmemesine ragmen, yiiksek basing
kaplamasinda W eklenmesi sertlikte diismeye neden olmustur. W-Re-N kaplamalarin
XRD grafiklerinde (Sekil 9.2) yiiksek basingta iiretilen kaplamanin difraksiyon

piklerinde ¢ok onemli bir genisleme ve siddette azalma gozlenmektedir. Bu durumda
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kristal boyutlar1 ¢ok kii¢iilmiistiir. Nano kompozit kaplamalarda tane boyutunun ¢ok
kiigilmesiyle beraber tane sinirlarinin arttigi ve tane sinirlarinda yumusak fazlarin
olusmasiyla tane sinir1 kaymasi mekanizmasimin Hall-Petch mekanizmasina nazaran
daha baskin oldugu bilinmektedir [101, 102]. Sertlik disisiiniin bu sekilde
aciklanmast miimkiindiir. Literatiir incelemelerinden de elde edilen bulgular bu
goriisii destekler nitelikte oldugu goriilmistiir. Musil [101] ve Veprek [102] yaptigt
caligmalarda tane boyutunun belirli bir degerin altina inmesiyle beraber kaplama
sertliginin de diistiigiinii rapor etmisler ve bu diisiisiin artan tane sinir1 kaymasinin bir

sonucu oldugu yorumunu yapmaislardir.

Re-N kaplamasiyla karsilagtirildiginda Re-Mo-N kaplamasinin sertligi  oldukga
yiiksek oldugu goriilmektedir. Ayrica azot basincinin artmasiyla beraber Re-Mo-N
kaplamasinin sertliginde bir artis gozlenmistir. Temelde Mo-N fazlarinin sertliginin
yiiksek olmasi ve diisiik basinglarda olusan Mo,N fazina gore daha sert olan MoN
fazinin yiiksek basinglara gidildik¢e olusmasi nedeniyle bu yiiksek sertlik degerleri

beklenen bir deger olmaktadir.

40
_ 3?s+2e
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S } 325:23
O 30- 31.1£2.2
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’é‘“zs-
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gzl:-- ~% I
¥ ] ~ )
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Kaplama Basine: (Pa)

Sekil 9.11 : Re-N, W-Re-N ve Re-Mo-N kaplamalarin sertlik degerleri.
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9.2.4 Diisiik Re katkili Ti-N, Al-Ti-N ve Cr-N kaplamalarin sertlik degerleri
incelenmesi

Re katkili ve katkisiz Ti-N, Al-Ti-N ve Cr-N kaplamalarin sertlik degerleri Cizelge
9.7’de verilmistir. Re katkilandirilmasinin  Ti-Re-N, Al-Ti-Re-N ve Cr-Re-N
kaplamalarda sertlik degeri iizerinde ¢ok Onemli bir fark olusturmadigi tespit
edilmistir. Ti-N kaplamalarin sertlik degeri literatiir incelemelerinde elde edilen

degerler ile benzemektedir [8, 185].

Cr-N kaplamalarda elde edilen sertlik degerleri de literatiir incelemeleri ile benzerlik
gostermektedir [141, 143]. Al-Ti-N kaplamalarinda XRD analizleri (Sekil 9.5) ile
yapida AIN fazinin tespit edilmesiyle literatiirde belirtilen sertliklerinin bu degerlerde
oldugu goriilmiistiir [213, 214].

Cizelge 9.7 : Ti-N, Ti-Re-N (at.%8 Re), Al-Ti-N, Al-Ti-Re-N (at%2.52 Re), Cr-N ve
Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin sertlik degerleri.

Sertlik Degeri
Kaplama
P (GPa)
Cr-N 27.1+£1.9
Cr-Re-N (at.%6.8 Re) 25.3+1.8
Ti-N 32.2+2.3
Ti-Re-N (at.%8 Re) 30.2+2.1
Al-Ti-N 19.7+£1.4
Al-Ti-Re-N (at.%2.52) 18.6 +1.3

Ti-N, AI-Ti-N ve Cr-N kaplamalara diisiik oranda Re katkilandirilmasi sertlik

degerleri lizerinde belirgin bir degisime neden olmadig tespit edilmistir.

9.3  Kaplamalarin Disk Uzeri Top Deneyi Davramislarinin incelenmesi

Kaplamalarin tribolojik davranislarini incelemek icin disk {izeri top deneyleri
yapilmis ve yiizeyler optikprofilometre ile incelenmistir. Deneyler sonucu kaplama
ve top ylizeylerinde meydana gelen oksitlerin incelenmesi i¢cin Raman spektrumlari

cekilmistir.
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9.3.1 Re-N kaplamalarin disk iizeri top deneyleri

Re-N kaplamalarin Al,O3 ve 440C toplara karst yapilan disk {izeri top deneylerinde
elde edilen siirtinme katsayilarinin mesafeye gore degisimi Sekil 9.12’de ve bu
grafiklerdeki siirtinme katsayilarinin ortalama degerleri Sekil 9.13’de verilmistir.
Re-N kaplamalar metalik Re kaplamalarda oldugu gibi 440C toplara kars1 yiiksek
stirtiinme katsayis1 vermektedir. En diisiik siirtinme katsayisit 1 Pa basingta iiretilen
Re-N kaplamanin Al,O3 topa karsi siirtiinmesiyle elde edilmistir. Deger taraftan, en
yiiksek siirtlinme katsayisi ise 0.5 Pa basingta yapilan Re-N kaplamanin 440C topa

kars1 siirtiinmesiyle elde edilmistir.

1.0 ReN (0.5 Pa) L0
e-N (0.5 Pa
091 . 00 ] Re-N(1Pa)
J M‘V*'-u'm"\"'\ ]
08 weull _° 440C-10 cms
@ 0.7 @ 0.7 _
z 2
i 0.6 & 0.6 - 440C-20 cms
¥ 054 ] ¥ 0.5
g 440C-10 cm/s g
0.4 ALO, - 20 cmis 0.4 4
5 4 22 5 ALO, - 10 cmis
" L 273
£ 03 , £ 0.3+
@ " ALO,-10cmis| @
D.Z-K-.‘- 23 0.2 4
0.1 014 ALO, - 20 cmis
u'n T T T T D'D 1 T 1 T
0 100 200 300 400 500 0 100 200 300 400 500
Mesafe (metre) Mesafe (metre)
(@) (b)
1.0 =
| Re-N (2 Pa)
0.9
0.8
@ 0.7 440C - 20 cm/s
8 06 ] / e
o1/ e
i 1 440C - 10 cn's
E 044
5 ALO, - 10 cmis
£ 0.3
3
R
0.1 ALO, - 20 cm/s
0'0 1 T T 1
0 100 200 300 400 500
Mesafe (metre)
(c)

Sekil 9.12 : Re-N kaplamalarda yapilan disk {izeri top deneyinde elde edilen
stirtiinme katsayilar1 a) Re-N kaplama (0.5 Pa), b) Re-N kaplama (1
Pa), c) Re-N kaplama (2 Pa).
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Tiim deney kosullar1 goze alindiginda 0.5 Pa basingta yapilan kaplamalar diger Re-N
kaplamalardan (1 Pa ve 2 Pa) daha yiiksek siirtinme katsayisina sahip olmustur.
Ayrica siirtlinme sirasinda triboloji sisteminde mevcut demir oksit fazlar1 siirtiinme
katsayisimi arttiric1 etki yapmasi nedeniyle, 440C toplara kars1 yapilan deneylerde

Al,0O3 topa nazaran ¢ok daha yiiksek siirtiinme katsayilar1 gézlenmistir.

1+
0.78 0.8
s 08 0.63 0-63 065 0.67
3 06 1
=]
E 0.4 102802 m10 cm/s
2 0.21 0.15
2 02+ =20 cm's
'} f" 1 1 1 1 1 1 1 I‘,/
AlLO: 440C ALy 440C AlLOy 4400C
0.5Pa (Re-N) 1Pa (Re-N) 2 Pa (Re-N)
Kaplama Cinsi

Sekil 9.13 : Re-N kaplamalarin disk iizeri top deneyinde elde edilen siirtiinme
katsayilart.

Al,O3; topa karsi siirtiinen kaplamalarda top ylizeyleri incelendiginde asinma
olmadig1 anlasilmis fakat belirgin bir stvanma tabakasi gozlenmistir. Diger taraftan
kaplama yiizeylerine bakildiginda (Sekil 9.15) sadece 0.5 Pa basingta iiretilen Re-N
kaplamalarda bir miktar asinma gozlenirken, 1 Pa ve 2 Pa kaplamalarda asinma

gbzlenmemistir. Bu durum siirtiinme katsayis1 degisimiyle uyum igerisindedir.

Strtiinme katsayisinin yiiksek oldugu 0.5 Pa kaplamasinda asinma gozlenmis ve
diisiik stirtlinme katsayis1 veren kaplamalarda ise asinma gozlenmemistir. Asinma
davraniglar1 agisindan kaplama ve toplardaki asinma miktarlar siirtinme hizina bagh

olarak bir degisim gostermemektedir.

Raman analizleri sonucunda, Al,O3 topa karsi siirtinen Re-N kaplamalarin
yiizeylerinde olusan asinma iriinlerinin renyum oksitlerin (ReO,, ReO3; ve Re;07)
karisimi oldugu tespit edilmistir. Re-N (2 Pa) kaplamalarin Al,O3 topa karsi, 20 cm/s
dondiirme hizinda yapilan disk {izeri top deneyleri ardindan kaplama yiizeyinde 1zigi
ve iz disindan (debri) tespit edilen Raman spektrumu degisimleri Sekil 9.14°de

verilmistir.
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Sekil 9.14 : Re-N (2 Pa) kaplamalarin Al,O3 topa karsi, 20 cm/s dondiirme hizinda
yapilan disk iizeri top deneyi ardindan farkli noktalardan (iz dis1 ve iz
ici) alinan Raman spektrumu degisimleri.

Re-N (2 Pa) kaplamalarda Al,O3 topa karst 20 cm/s hizda yapilan disk {izeri top
deneyleri ardindan olusan izlerden (iz i¢i ve iz dis1) elde edilen Raman spektrumlari
incelendiginde renyum oksit piklerinin 6zellikle 800-1000 cm™ arasinda yogunlastig:
goriilmektedir. ReO; Raman piklerinin 335 cm™ ve 460 cm™ degerlerinde tespit

edilmesi literatiirde tespit edilen degerlerle benzerlik gostermektedir [220-222].

Re-N kaplamalarda disk iizeri top deneylerinde Al,O3 toplar kullanilmasiyla, top
yiizeyleri ve kaplama yiizeyleri optik profilometre ile incelenmesi ile sadece 0.5 Pa
basingta iiretilen Re-N kaplama yiizeyinde asinma izi tespit edilmistir (Sekil 9.15).
Disk iizeri top deneylerinde kullanilan Al,O3 top yiizeylerinde bir miktar oksit

kalintilar1 Raman incelemelerinde tespit edilmistir.

Re-N (0.5 Pa) kaplamalarda Al,O3 topa kars1 ve 20 cm/s hizda yapilan disk tizeri top
deneylerinde siirtiinme katsayis1 0.26 olarak tespit edilirken, diger basinglarda (1 ve 2

Pa) siirtlinme katsayilari sirastyla 0.15 ve 0.18 olarak bulunmustur.
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Sekil 9.15 : Disk tizeri top deneyinde (20 cm/s siirtiinme hizi1), kaplama (sag siitun)
ve Al,Os3 top (sol siitun) yiizeylerinde elde edilen aginma izleri a) 0.5 Pa,
b) 1 Pa, ) 2 Pa basingta iiretilen Re-N kaplamalar.

Re-N kaplamalara karsi kullanilan 440C toplarda meydan gelen asmmalar
incelendiginde, 440C toplarda belirgin bir sekilde asginmalar olustugu ve dolayisiyla
stirtlinme katsayilarinin arttigi gozlenmistir. 440C toplarda meydana gelen asinma
tiiri abrazif oldugu goriilmistiir. 440C toplar kullanilmasi ile her 3 farkli basinca
(0.5, 1 ve 2 Pa) ait kaplamalarda siirtiinme katsayisi 0.63-0.8 degerlerine ulagilmigtir
(Sekil 9.13). 440C toplarda hizin artirilmasit sonucu toplarda asinma hacimleri
arasinda ¢ok biiyiik bir farkin bulunmadigi bulunmustur. 440C top dondiiriilmesi ile
asman demir, hizla oksitlenerek abrasif karakterli demir oksitlere doniismektedir ve
ara ylizeyde asindirici bir etki olusturmaktadir. 440C topa kars1 yapilan disk tizeri top
deneylerinde, top yiizeylerindeki asinma izleri belirgin oldugu goriiliirken siirtiinme
katsayist degerleri yiiksek ¢ikmaktadir. Re-N (0.5Pa) kaplamalar iizerinde sadece 20
cm/s hizda yapilan disk iizeri top deneyinde asinma tespit edilirken diger Re-N (1 ve

2 Pa) kaplamalar iizerinde herhangi bir asinma gozlenmemistir (Sekil 9.16).
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Sekil 9.16 : Disk tizeri top deneyinde (20 cm/s siirtiinme hizi1), kaplama (sag siitun)
ve 440C top (sol siitun) ylizeylerinde elde edilen aginma izleri a) 0.5 Pa,
b) 1 Pa, ) 2 Pa basingta iiretilen Re-N kaplamalar.

Re-N kaplamalarda disk iizeri top deneylerinde kullanilan 440C toplarda olusan
asinma hacimleri Al,O3; toplara nazaran belirgin olarak fazladir. Diisiikk azot
basimncinda (0.5 Pa) iiretilen Re-N kaplamalarin g¢elik toplar iizerindeki asindirict
etkisinin daha fazla oldugu tespit edilmistir. Dondiirme hizlarmin kaplamalardaki
asinma hacimleri iizerinde farkli etki (artma veya azalma yoniinde) yaptigi
gorilmiistiir. Re-N kaplamalarda 440C topa kars1 yapilan disk {izeri top deneylerinde

elde edilen top asinma hacimleri Sekil 9.17°de verilmistir.
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Sekil 9.17 : Re-N (0.5, 1 ve 2 Pa) kaplamalarin disk {izeri top deneyi ile 440C top
yiizeylerindeki aginma hacimleri.

9.3.2 W-Re-N kaplamalarn disk iizeri top deneyleri

W-Re-N kaplamalarda disk iizeri top deneylerinde diger deneylerde oldugu gibi iki
farkli top (Al,O3 ve 440C toplar) kullanilmistir. Deneylerden elde edilen siirtiinme
katsayis1 degerlerinin (Sekil 9.18) ortalamasi Sekil 9.19°da verilmistir. Siirtiinme
katsayilar1 beklenildigi gibi Al,O3 toplarda 440C toplara nazaran daha az oldugu
bulunmustur. 440C toplarda elde edilen siirtiinme katsayilar1 0.68 — 0.75 arasinda
degisirken, Al,O3 toplarda ise 0.26 — 0.40 arasinda bulunmustur. Kaplama tiiriine
gore siirtiinme katsayilar1 degerlendirildiginde, 6zellikle Al,O3 toplar igin siirtiinme
katsayilari, 2 Pa basingta tiretilen kaplamalarin 0.5 Pa kaplamalarina nazaran her iki

hizda da daha yiiksek siirtlinme katsayis1 degerleri tespit edilmistir.
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Sekil 9.18 : W-Re-N kaplamalarda Al,O3 ve 440C top kullanilarak yapilan disk iizeri
top deneylerindeki siirtiinme katsayilar1 a) W-Re-N kaplama (0.5 Pa), b)
W-Re-N kaplama (2 Pa).

123



Kaplama ve toplarin siirtiinme yiizeylerine bakildiginda 0.5 Pa W-Re-N kaplamasina
kars1 kullanilan Al,O3 topunda asinma gozlenirken 2 Pa kaplamasinda asinma
azalmistir (Sekil 9.21). Bununla beraber, bu toplara kars1 calisan kaplama
ylizeylerine bakildiginda, 0.5 Pa kaplamasinda asinma goriilmezken 2 Pa
kaplamasinda piiriizliiliiklerin  diizelmesi seklinde bir miktar asinma izine
rastlanmistir. Bu kaplamalarin sertliklerine bakildiginda 0.5 Pa kaplamasinin daha
sert olmasi bu davranisa neden oldugu diisiiniilmektedir. Kaplama ve toplarin bu
asinma davranigi, sirtiinme katsayis1 davranisini belirleyen bir etken olarak

goziikmektedir.
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Sekil 9.19 : W-Re-N kaplamalarda disk {izeri top deneyinde elde edilen siirtlinme
katsayilart.

440C toplarin asinma davraniglarina bakildiginda (Sekil 9.22), beklenildigi gibi
Al,O; toplardan daha fazla aginma gozlenmis ve kaplama yiizeylerinde ise belirgin
bir aginma izine rastlanilmamistir. W-Re-N kaplamalarim Al,O3 ve 440C toplara
kars1 yapilan deneylerde gbzlenen top asinma izi ebatlar1 ve hacim kayiplar1 Cizelge
9.8’de verilmistir. Metalik W-Re kaplamalarda 20 cm/s déndiirme hizinda Al,O3 top
yiizeyinde ©¥30.322 mm aginma izi tespit edilirken, ayn1 hizda yapilan deneylerde W-
Re-N kaplamalar karsit Al,O3 top yiizeyinde daha az asinma izi olusturdugu tespit
edilmistir (Cizelge 9.8).
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Cizelge 9.8 : W-Re-N (0.5 ve 2 Pa) kaplamalara kars1 kullanilan Al,O3 ve 440C
toplarda meydan gelen asinma izi ebatlari ve hacim kayiplari.

Kaplama W-Re-N (0.5 Pa) | W-Re-N (2 Pa)

Doéndiirme Hizi (cm/s) 10 20 10 20

Al,O3 Top Asinma Izi Cap1 (mm) 0.327 | 0.316 | 0.195 | 0.187

Al,0; Top Hacim Kayb1 (mm®)x10* | 1.10 | 097 | 0.14 | 0.12

440C Top Asinma izi Cap1 (mm) 0.805 | 0.671 | 0.866 | 0.677

440C Top Hacim Kayb1 (mm?) x10*| 41.0 19.0 55.0 20.0

Raman analizleri diger asinma deneylerinde oldugu gibi asinma iiriinlerinin ReOy,
ReOs, Re,O; ve WO; oksitlerin karigimi oldugu tespit edilmistir. Ortaya g¢ikan
WOj3’in kaplamalarin = siirtinme katsayisin1  arttiran diger bir faktér oldugu
sOylenebilir. W-Re-N (0.5 Pa) kaplamalarin disk {izeri top deneyinde farkli hizlarda
Al,O3 topa karsi kaplanmis numune yiizeylerinden alinan Raman analizleri Sekil

9.20’da gosterilmistir.
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Sekil 9.20 : W-Re-N (0.5 Pa) kaplamalarin Al,O3 topa kars1 farkli hizlarda (10 cm/s
ve 20 cm/s) yapilan disk lizeri top deneyinde, kaplama yiizeylerinde
olusan aginma izlerinin i¢inden alinan Raman spektrumu degisimleri.

Raman analizinde WO; oksitleri 6zellikle 715 cm™ ve 807 cm™de belirgin olarak
tespit edilmistir (Sekil 9.20). Tespit edilen WO3 oksit pikleri literatiirde elde edilen
degerler ile benzerlik gostermektedir [96, 223 — 228].
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W-Re-N kaplamalarin disk iizeri top deneyleri ardindan toplarin ve kaplama

yiizeylerinin goriintiileri Sekil 9.21 ve Sekil 9.22°de verilmistir.

W-Re-N (0.5 Pa) i B

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 S50 B0 £50 700 750 €20

W-Re-N (2 Pa) " &

ST ALO; Top|

S v o 0 i = 0 (b)

Sekil 9.21 : Disk fizeri top deneyinde (20 cm/s hizda) Al,O3 top (sol siitun) ve
kaplama yiizeyleri (sag siitun) a) 0.5 Pa ve b) 2 Pa basingta tretilmis
W-Re-N kaplamalar.

W-Re-N (0.5 Pa) i B

D @ 100 10 W 20 60 0 430

Sekil 9.22 : Disk iizeri top deneyinde (20 cm/s hizda) 440C top (sol siitun) ve
kaplama yiizeyleri (sag siitun) @) 0.5 Pa ve b) 2 Pa basingta iiretilmis
W-Re-N kaplamalar.
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9.3.3 Re-Mo-N kaplamalarin disk iizeri top deneyleri

Re-Mo-N (0.4, 1.9 ve 3.5Pa) kaplamalarda, disk tizeri top deneyleri 440C ve Al,O3
top kullanilarak yapilmistir. Re-Mo-N kaplamalarin = siirtinme katsayilarinin
mesafeye bagli degisimler Sekil 9.23’de verilmistir. Disk {lizerine top deneyi ile
dondiirme hizinin degigsmesi ile siirtiinme katsayist degerlerinde ¢ok az degisiklikler
tespit edilmistir. Kaplamalarin siirtiinme katsayis1 degerleri 0.34 ile 0.39 arasinda
degisim gostermektedir. 440C topa kars1 yapilan deneylerde siirtiinme katsayisi 0.52
— 0.61 arasinda degismistir. Dondlirme hizinin stirtiinme katsayisi lizerinde belirgin

bir etkisi olmadig1 gézlenmektedir.

Farkli kaplama basinglarindaki Re-Mo-N kaplamalarin disk tizeri top deneylerinde,
dondiirme hizinin degistirilmesi ile siirtlinme katsayilarinin ¢ok biiyiik degisiklikler
gostermedigi tespit edilmistir. Re-Mo-N kaplamalarin karsilastirilmali siirtiinme

katsayist degerleri Sekil 9.24’de gosterilmistir.
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Sekil 9.23 : Re-Mo-N kaplamalarda 440C ve Al,O3 top ile yapilan disk iizeri top
deneylerindeki siirtiinme katsayilar1 a) Re-Mo-N kaplama (0.4 Pa), b)
Re-Mo-N kaplama (1.9 Pa), c) Re-Mo-N kaplama (3.5 Pa).
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Sekil 9.24 : Re-Mo-N kaplamalarin Al,O3 ve 440C top kullanilarak yapilan disk
tizeri top deneylerinde elde edilen siirtlinme katsayilari.

Re-Mo-N kapli numuneler tizerindeki asinma {irtinlerinden (izigi ve iz dis1) alinan
Raman spektrumlari Sekil 9.25’de verilmistir. Kaplamalarda disk tizeri top
deneyinde olusan Re ve Mo oksitlerin Raman spektrumlari incelendiginde her iki hiz
degerinde de Re oksitler (ReO,, ReO3 ve Re;07) ve MoO; karisimlar1 gézlenmistir.
MoOs; Raman spektrumlart zellikle 820 cm™ ve 997 cm™ de belirgin olarak tespit
edilmistir. MoO3 Raman spektrumlart literatiir degerleri ile benzerlik gostermektedir

[228-231]. Re oksitlerle karsilagtirildiginda Mo oksitlerin kati yaglayicilik karakteri

daha azdir.
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Sekil 9.25 : Re-Mo-N (1.9 Pa) kaplamasinin Al,O3 topa kars1 farkli hizlarda (10 cm/s
ve 20 cm/s) yapilan disk iizeri top deneyinde, kaplama ylizeylerinde
olusan aginma izlerinin i¢inden alinan Raman spektrumu degisimleri.
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Re-Mo-N kaplamalarin disk iizerinde top deneyinde Al,O3 top kullanilarak elde
edilen top ve kaplama siirtiinme yiizeyleri Sekil 9.26’da verilmistir. Sekildeki yiizey
gorintiileri 20 cm/s stirtiinme hizi kullanilarak gergeklestirilen deneylerden alinmistir
ve 10 cm/sn hizindaki deneylerde olusan yiizeyler de benzer bir goriintii vermektedir.
Sekil 9.26°daki Re-Mo-N (0.4 Pa) kaplamalarin yiizeyleri incelendiginde, dlgiilebilir
derinlikte bir iz tespit edilememistir ve yalnizca ylizey piiriizliklerinin diizlestigi

gbzlenmistir.

Re-Mo-N (0.4 Pa)

- 500

Re-Mo-N (1.9 Pa)

Sekil 9.26 : Farkli basinglarda iiretilen Re-Mo-N kaplamalarin 20 cm/sn siirtiinme
hizinda yapilan disk iizeri top deneyinde elde edilen Al,Os; top (sol
stitun) ve kaplama (sag siitun) siirtlinme yiizey goriintiileri a) 0.4 Pa, b)
1.9 Pavec) 3.5 Pa.
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Literatiirde Mo-N kaplamalarina karsi kullanilan Al,O3 top yiizeylerinde belirgin
asimnma izleri goriilirken [6], Re-Mo-N kaplamalarda ise Al,O3 top yiizeylerinde
yalmzca kiiciik ¢izik seklinde ihmal edilebilir asinma izleri tespit edilmistir (Sekil
9.26).

Disk tizeri top deneylerinde, Mo-N yapisi i¢ine Re katkilandirilmasimin olumlu etkisi
Al,O3 toplarin yiizeylerinde asinma izlerinin azaltilmasi bigimde belirgin olarak
gorilmiistiir. Re oksitlerinin MoQOj ile karisiminin, asinma davranisinda karsit yiizey

tizerinde olumlu etkisi goriilmustiir.

Re-Mo-N (1.9 Pa) kaplamalarda numune yiizeyleri incelendiginde yiizeylerde 0.4 Pa
olan kaplamalara nazaran belirgin fakat derin olmayan bir aginma izi tespit edilmistir.
Re-Mo-N (1.9 Pa) kaplamalarda 10 cm/s dondiirme hizinda numune yiizeyinde
olusan asinma izi genisligi 204 um ve asinma iz derinligi ise 0.157 pm olarak
Olciilmiistiir. Re-Mo-N (1.9 Pa) kaplamalarda 20 cm/s dondiirme hizinda ise numune
yiizeyinde olusan aginma izi genisligi 269 pm ve aginma iz derinligi ise 0.517 pm

olarak olclilmiistiir.

Re-Mo-N (3.5 Pa) kaplamalarda 10 cm/s dondiirme hizinda kaplama yiizeyinde
olusan asinma izi genigligi 135 pm ve asinma iz derinligi ise 0.14 pum olarak
Olctilmiistiir. Re-Mo-N (3.5 Pa) kaplamalarda 20 cm/s dondiirme hizinda ise kaplama
yiizeyinde olusan asinma izi genisligi 127 um ve asinma iz derinligi ise 0.16 um
olarak ol¢iilmiistiir. Re-Mo-N (3.5 Pa) kaplamalarda hizin degismesi sonucu numune
yiizeylerinde olusan asinma iz derinligi ve genisligini degerlerinde fazla bir

degiskenlik gostermemektedir.
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(b)

Re-Mo-N (3.5 Pa)

(©)
Sekil 9.27 : Farkli basinglarda iiretilen Re-Mo-N kaplamalarin 20 cm/sn siirtiinme
hizinda yapilan disk iizeri top deneyinde elde edilen 440C top (sol
stitun) ve kaplama (sag siitun) siirtiinme yiizey goriintiileri a) 0.4 Pa, b)
1.9Pavec)3.5Pa.
Re-Mo-N (0.4, 1.9 ve 3.5 Pa) kaplamalarin disk {iizeri top deneyinde 440C toplarda
meydana gelen asinma hacimlerinin kargilastirilmast  Sekil 9.28’de verilmistir.
Toplarda en yliksek aginma 1.9 Pa kaplamasina kars1 10 cm/s siirtiinme hizinda elde
edilmistir. Bununla beraber en diisilk asinma hacmi 3.5 Pa kaplamasina karsi
sirtinme durumunda elde edilmistir. Kaplama basinct 0.4 Pa ve 3.5 Pa olan
kaplamalara kars: siirtiinen 440C toplarin asinma hacmi siirtiinme hizindan ¢ok fazla

etkilenmemesine ragmen 1.9 Pa kaplamasina kars: siirtiinen 440C toplarda siirtiinme

hizinin artmasiyla top asinma hacminde azalma oldugu bulunmustur.
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Kaplama Cinsi

Sekil 9.28 : Re-Mo-N kaplamalarinda disk iizeri top deneyi ile 440C toplarda
meydana gelen aginma hacimleri.

9.3.4 Ti-N ve Ti-Re-N kaplamalarin disk iizeri top deneyleri

Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin disk tizeri top deneyleri Al,O3 topa kars,
20 cm/s dondiirme hizinda ve iki farkli yiik altinda (2 N ve 5 N) yapilmistir. Disk

tizeri top deneylerinde elde edilen siirtiinme katsayilarinin degisimi Sekil 9.29°da

verilmistir.
1.0 1.0
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Sekil 9.29 : Disk ftizeri top deneylerindeki siirtiinme katsayilar1 a) Ti-N kaplama, b)
Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplama.

Ti-N kaplamalara at.%8 Re katkilandirilmasi disk iizeri top deneylerinde siirtiinme
katsayist degerleri iizerine belirgin bir azalma sagladig tespit edilmistir. Ti-Re-N
(at.%8 Re) kaplamalarda her iki yiik altinda siirtiinme katsayist degeri ~0.4 tespit
edilmistir (Sekil 9.30).
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Sekil 9.30 : Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin Al,O3 top kullanilarak iki
farklh yiik altinda (2N ve 5N) yapilan disk iizeri top deneylerinde elde
edilen siirtiinme katsayilari.

Ti-N kaplamalarda disk {izeri top deneyleri ardindan kaplama yiizeylerinin

optikprofilometrede incelenmesi ile kaplama yiizeylerinde asinma izleri tepit
edilmistir (Sekil 9.31).

Sekil 9.31 : Ti-N kaplamalarin 20 cm/s siirtiinme hizinda yapilan disk {izeri top
deneyinde elde edilen Al,O3 top (sol siitun) ve kaplama (Sag Siitun)
stirtlinme yiizey gortintiileri a) 2 N, b) 5 N.

Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarda iki farkli yiik altinda yapilan disk {izeri top

deneylerinde Ti-N kaplamalara nazaran asinma izleri bulunmamistir. Ayni sekilde

karsit yiizey olarak kullanilan Al,O3 top yiizeylerinde de aginma tespit edilmemistir.

133



Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin, 20 cm/s siirtiinme hizinda ve iki farkli yiik altinda
(2 N ve 5 N) yapilan disk tizeri top deneylerinde karsit yiizeyde (Al,O3 top) ve

kaplama ytizeylerinin incelemeleri Sekil 9.32°de verilmistir.

i o)
Sekil 9.32 : Ti-Re-N (at.% 8 Re) kaplamalarin 20 cm/s siirtiinme hizinda yapilan
disk tizeri top deneyinde elde edilen Al,O3 top (sol siitun) ve kaplama

(sag siitun) siirtiinme yiizey goriintiileri a) 2 N, b) 5 N.
Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarda disk tizeri top deneylerinde yiikiin arttirtlmasinin

her iki ylizeyde (top ve kaplama) asinma davranisi bakimindan olumsuz bir etki

yapmadigi tespit edilmistir.

9.3.5 AI-Ti-N ve Al-Ti-Re-N kaplamalarin disk iizeri top deneyleri

Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarda disk iizeri top deneyleri 440C ve
Al,O3 toplar ile yapilmistir. Re katkilandirilarak elde edilen kaplamalarda siirtiinme
katsayisit degerleri, hem 440C top hem de Al,O3 top kullanildigi durumda Al-Ti-N

kaplamalara nazaran daha diisiik oldugu goriilmiistiir.

Her iki top kullanilarak yapilan disk iizeri top deneylerinde, Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N
(at.%2.52 Re) kaplamalardaki siirtinme katsayisi degisimleri Sekil 9.33’de

verilmistir.
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Sekil 9.33 : Disk iizeri top deneylerindeki siirtinme katsayilar1 a) Al-Ti-N kaplama,
b) Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplama.
Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarinin disk iizeri top deneylerinde, yaklasik
olarak ilk 50 m’de Al-Ti-N kaplamalara gore siirtiinme katsayis1 degerleri belirgin
olarak diisiik tespit edilmistir. Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarda
440C toplarin kullanilmasi ile elde edilen siirtiinme katsayisi degerleri, Al,O3
toplardan elde edilen degerlerden yiiksektir (Sekil 9.34). Yap:r icinde Re
katkilandirilmasiyla 440C toplar ile yapilan disk iizeri top deneylerinde siirtiinme

katsayis1 degerleri her iki hiz degerinde de azalma gostermistir.

099 pog.

Stirtiinme Katsayisi

u440C Top

1ALO, TO[.'I

10cm/s

20cm/s
AlL-Ti-N Al-Ti-Re-N (at.%202.52 Re)
Kaplama Cinsi

Sekil 9.34 : Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarin Al,O3 ve 440C top
kullanilarak yapilan disk {izeri top deneylerinde elde edilen siirtiinme
katsayilari.
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Al-Ti-N kaplamalarda iki farkli top ile yapilan disk {izeri top deneylerinde toplarin
asinma davranislart farklilik gostermistir. Disk iizeri top deneylerinde 20 cm/s hizda
karsit malzeme olarak kullanilan 440C toplar asinarak kaplama yiizeyine ~340 um
genisliginde stvanmis olduklart SEM ve optik profilometre goriintiilerinde belirgin
olarak tespit edilmistir. Al,O3 toplar ile ayn1 hizda yapilan deneylerde ise kaplama
yiizeylerinde sivanmalarin olmadigi ve ~244 pm genisliginde ve 0.632 um

derinliginde asinma izleri tespit edilmistir.

(b)

Sekil 9.35 : Al-Ti-N kaplamalarin 20 cm/s siirtiinme hizinda yapilan disk iizeri top
deneylerinde elde edilen kaplama yiizey goriintiileri (sol siitun-SEM,
sag stitun- optik profilometre) a) 440C topa karsi, b)Al,O3 topa karst.

Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarda karsit yiizey olarak kullanilan 440C toplarda

meydana gelen aginma hacimleri, Al-Ti-N kaplamalarin her iki hiz degerine nazaran

azalma gostermektedir. 440C toplarda olusan asinma hacim kayiplart Sekil 9.36’da

verilmistir.
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Sekil 9.36 : Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalara kars1 kullanilan 440C
toplarda meydana gelen aginma hacimleri.

Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalara kars1 kullanilan Al,O3 toplarda,
10 cm/s hizlarda top yiizeylerinde asinma izleri tespit edilmemistir. Fakat hizin
artmasi ile top ylizeylerinde asinmalar olustugu tespit edilmistir. Kaplamalara kars1
Al;,O3 top kullanilmast ile toplarda meydana gelen aginma izi ebatlar1 ve asinma

hacim kayiplar1 Cizelge 9.9’da verilmistir.

Cizelge 9.9 : Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalara karsi kullanilan
Al,Os toplarda meydan gelen aginma izi ebatlari ve hacim kayiplar.

Kaplama Al-Ti-N (;At\,lt;/;rzij;ze;ql\é)
Dondiirme Hizi (cm/s) 10 20 10 20
Al,O3 Top Asinma izi Capt (mm) - 0.347 - 0.364
Al,03 Top Hacim Kayb1 (mm?)x10™ - 1.4 - 1.7

9.3.6 Cr-N ve Cr-Re-N kaplamalarin disk iizeri top deneyleri

Cr-N kaplamalara diisiik oranda Re (at.%6.8 Re) katkilandirilmas ile elde edilen Cr-
Re-N kaplamalarin disk {izeri top deneyleri Al,O3 topa karsi, 20 cm/s siirtinme
hizinda, 2 N ve 5 N yiiklere kars1 yapilmistir. Kaplamalarda mesafeye gore elde
edilen siirtiinme katsayisi1 degisimleri Sekil 9.37°de gosterilmistir.
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Sekil 9.37 : Disk tizeri top deneylerindeki siirtiinme katsayilar1 a) Cr-N kaplama, b)
Cr-Re-N (at.%06.8 Re) kaplama.

Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin, iki farkli yiik altinda yapilan disk iizeri top
deneylerinde Cr-N kaplamalara nazaran daha yiiksek siirtinme katsayis1 degerleri
(0.45-0.51) sagladigi tespit edilmistir. Bu nedenle Cr-N kaplamalara at.%6.8 Re
katkilandirilmasinin stirtiinme katsayist degerleri bakimndan olumlu bir etki yaptig
goriilmemektedir. Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin siirtiinme katsayisi

degerleri Sekil 9.38’de verilmistir.
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Sekil 9.38 : Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin Al,O3 top kullanilarak iki
farkli yiik altinda (2 N ve 5 N) yapilan disk {izeri top deneylerinde elde
edilen siirtiinme katsayilart.

Disk iizeri top deneylerinde Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalara karsi
kullanilan Al,O3 top yiizeyleri ve kaplama yiizeyleri profilometre ile incelendiginde,

Al,O3 top ve kaplama yiizeylerinde belirgin bir asinma izi tespit edilmemistir.
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Cr-N kaplamalarin, Al,O3 topa karsi, iki farkli yiik altinda yapilan disk {izeri top
deneyleri ardindan top yiizeyleri ve kaplama ylizeylerinin goriintiisii Sekil 9.39°da

verilmistir.

(b)

Sekil 9.39 : Cr-N kaplamalarin 20 cm/s siirtinme hizinda yapilan disk iizeri top
deneyinde elde edilen Al,O3 top (sol siitun) ve kaplama (sag siitun)
stirtlinme yiizey gortintiileri a) 2 N, b) 5 N.

Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin disk iizeri top deneyi ardindan Al,O3; top ve

kaplama yiizeylerinin goriintiisii ise Sekil 9.40’da verilmistir.

Sekil 9.40 : Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin 20 cm/s siirtiinme hizinda yapilan
disk tizeri top deneyinde elde edilen Al,O3 top (sol siitun) ve kaplama
(sag stitun) siirtiinme yiizey gorintiileri a) 2 N, b) 5 N.
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9.4  Kaplamalarin Karsihikhh Asinma Deneyi Davranislarinin Incelenmesi

Kaplamalarin karsilikli asinma deneyleri ile oda sicakligindan 200°C’ye kadar
tribolojik davraniglar1 sonucu elde edilen siirtlinme katsayilari, toplarda ve kaplama
numune yiizeylerinde olusan aginma hacimleri, olusan oksitler Raman spektrumlari

ile beraber degerlendirilmistir.

9.4.1 Re-N kaplamalarin karsilikli asinma deneyleri

Farkli kaplama basinglarinda (0.5, 1 ve 2 Pa) iiretilen Re-N kaplamalarin Al,O3 topa
kars1 stirtinme katsayilarinin degisimi Sekil 9.41°de verilmistir. Re-N (1 Pa)
kaplamalarda oda sicakliginda siirtiinme katsayisi 0.12 civarinda degisirken 50°C
sicaklikta 0.2 degerine kadar ¢ikmistir. Diger taraftan sicakligin artmasiyla beraber

100°C ve yukarisinda siirtiinme katsayisi yiikselerek 0.7 degerlerine kadar ¢ikmustir.

Bu kaplamalarin siirtinme ylizeylerine bakildiginda (Sekil 9.42), siirtiinme
katsayilariyla uyumlu olarak, diisiik siirtiinme veren oda sicakliginda, kaplama
yiizeyinde herhangi bir aginma gozlenmemis ve 50°C sicakliginda kii¢lik bir aginma

izine rastlanmistir.

Yiiksek sicakliklara gidildikge 100°C ve {izerinde, artan siirtiinme katsayisiyla
beraber kaplama yiizeylerindeki aginma miktar1 da orantili olarak artmustir. Tiim

deneylerde Al,O3 toplarda ise herhangi bir asinma olmamustir.

Ayrica kaplama yiizeylerinde asmmanin basladigi sicakliklarda top yiizeyinde
asmmmanin siddetine bagl olarak sivanmalar olmustur. Diger Re-N kaplamalarinda
(0.5 ve 2 Pa) da oda sicakligindan itibaren artan sicakliklarda, siirtiinme katsayisi

degerleri benzerlik gostererek artma egiliminde oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 9.41 : Re-N kaplamalarin karsilikli asinma deneyi sonucunda elde edilen
stirtiinme katsayis1 degerlerinin sicakliga bagli olarak karsilastirilmasi
a) 0.5 Pa, b)1 Pa, ¢)2 Pa.

Farkli kaplama basinglarinda iiretilen Re-N kaplamalarin  Al,O3 topa karsi
davraniglart benzerlik gostererek artan sicaklikla beraber siirtlinme katsayisi

degerlerinin de artis egiliminde olduklari tespit edilmigtir.

Re-N kaplamalarin oda sicakligi ve 50°C’de yapilan karsilikli asinma deneylerinde
elde edilen disiik sirtinme katsayilari, metalik Re kaplamalar ile benzerlik
gostermektedir [53, 236].

Re-N (1 Pa) kaplamalarin karsilikli asinma deneyleri ardindan Al,O3 top ve kaplama

yiizeylerinin optik profilometre incelemeleri verilmistir.
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Sekil 9.42 : Karsilikli asinma deneyi ardindan Re-N (1 Pa) kaplama (sag siitun) ve
Al;O3 top (sol siitun) yiizeylerindeki asinma izleri a) Oda sicakligi, b)
50°C, c) 100°C, d) 150°C.

Re-N kaplamalarin siirtiinme bdlgesinden aliman Raman spektrumlarinda Re

oksitlerin varlig1 tespit edilmistir. Yiiksek sicakliklarda, 100°C ve iizerinde kaplama

yiizeyinde asinmanin etkisiyle tabandan gelen TiO’e rastlanilmistir. Yapida bulunan

TiO, abrasif karakterli oldugu i¢in asmmma dayanimi iizerinde olumsuz etki

yapmaktadir.
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9.4.2 W-Re-N kaplamalarin karsihikh asinma deneyleri

W-Re-N kaplamalarin (0.5 ve 2 Pa) karsilikli asinma deneylerinde, Al,O3 topa karsi
elde edilen siirtiinme katsayilarinin deney sicakligina gore degisimi Sekil 9.43’de
verilmistir. Diigiik basingta Ttretilen (0.5 Pa) kaplamalarin oda sicakligindaki
stirtiinme katsayist 0.12’den baglayip 200 metrenin sonunda ~0.22 degerine ¢ikarken
sicaklik arttikga siirtiinme katsayist artmisg ve 200°C’de ~0.6 ile en yiiksek degere
ulagmistir. Yiiksek basincta iiretilen kaplamalarda (2 Pa) ise oda sicakligi ve 50°C
sicakliginda siirtlinme katsayis1 0.3 — 0.4 araliginda degisirken, 100°C ve iizerindeki
sicakliklarda siirtiinme katsayisi yiikselerek 0.5 — 0.7 araliginda degisim gostermistir.
Bu kaplamalarin siirtinme katsayilarinin sicakliga bagli degisimi g6z Oniine
alindiginda, 0.5 Pa basingta iiretilen kaplamalarin siirtiinme katsayilarinin daha diisiik

oldugu goriilmektedir.
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Sekil 9.43 : W-Re-N kaplamalarin karsiliklt asinma deneyi sonucunda elde edilen
siirtinme katsayis1 degerlerinin sicakliga baglh olarak karsilastirilmasi
a) 0.5 Pa, b) 2 Pa.

W-Re-N (2 Pa) kaplamalarin aginma yiizeyleri incelendiginde (Sekil 9.44) ozellikle
100°C ve 150°C sicakliklarda kaplama yiizeylerinde asinma izlerinin azaldig: tespit
edilmistir. 200°C sicakliklarda ise tiim kaplama yiizeylerinde oldugu gibi ¢ok
belirgin asinma izleri olusmustur. Al,O3 toplar incelendiginde ise top yiizeylerinde
asinmaya ve kalintiya rastlanilmamistir. Fakat 200°C’de Al;O3 top yiizeylerinde
kaplama yiizeyinden gelen parcaciklarin sivandigr tespit edilmistir. Ayrica 0.5 Pa’da
yapilan W-Re-N kaplama yiizeyleri ve Al,O3 top yiizeyleri de ayni davranisi

gostermistir.
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W-Re-N (2 Pa), Oda Sicakhgi

Sekil 9.44 : Karsilikli asinma deneyi ardindan W-Re-N (2 Pa) kaplama (sag siitun)
ve Al,O3 top (sol siitun) yiizeylerindeki asinma izleri a) Oda sicakligi,
b) 50°C, c) 100°C, d) 150°C, €) 200°C.
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W-Re-N kaplama {iizerinde karsilikli aginma deneyi sonucunda oda sicakligindan
itibaren 150°C’lerde Re oksitlerin ve WOj3 oksit karigimlari tespit edilmistir. Ayrica,
200°C sicakliktaki Raman spektrumlarinda tabandan gelen TiO, piklerine

rastlanmustir.

9.4.3 Re-Mo-N kaplamalarm karsihkh asinma deneyleri

Re-Mo-N kaplamalarin karsilikli aginma deneyi ile siirtiinme katsayis1 degerlerinin
sicakliga baglh olarak karsilastirilmas:t  Sekil 9.45°de verilmistir. Re-Mo-N
kaplamalarin sicakliga bagli karsilikli asinma deneylerinde elde edilen siirtiinme
katsayist degerleri karsilastirildiginda, oda sicakligindan itibaren 200°C’ye kadar
artan sicaklikta siirtiinme katsayisi degerlerinde bir yiikselme egilimi gosterdigi tespit
edilmistir. Re-Mo-N kaplamalar tiim basing degerlerinde benzerlik gostermektedir
(Sekil 9.45).

Re-Mo-N kaplamalarin  sicakliga bagl karsilikli asinma deneylerinde, ayni
sicakliktaki farkli azot basing degerlerindeki kaplamalarin siirtinme katsayist
degerlerinin birbirlerine yakin oldugu goriilmiistiir. Kaplamalarda oda sicakligindan
sonra en diislik siirtiinme katsayis1 degerinin en diisiik azot basincina ait 0.4 Pa Re-

Mo-N kaplamaya ve daha sonra da 1.9 Pa kaplamaya ait oldugu gézlenmistir.
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Sekil 9.45 : Re-Mo-N kaplamalarin karsilikli aginma deneyi sonucunda elde edilen
stirtinme katsayis1 degerlerinin sicakliga bagli olarak karsilastirilmasi a)
0.4 Pa, b) 3.5 Pa.

Re-Mo-N (0.4 Pa) kaplamalarin karsilikli asinma deneyi ile Al,O3; top ve kaplama

yiizeylerinin optikprofilometre de goriintiileri Sekil 9.46°da verilmistir.
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Sekil 9.46 : Karsilikli asinma deneyi ardindan Re-Mo-N (0.4 Pa) kaplama (sag
siitun) ve Al,O3 top (sol siitun) yiizeylerindeki asinma izleri a) Oda
sicaklig, b) 50°C, c) 100°C, d) 150°C, e) 200°C.
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Re-Mo-N (0.4 Pa) kaplamalarin karsilikli asmmma deneylerinde Al,O3 top
yiizeylerinde belirgin bir asinma izi tespit edilmemistir. Fakat Re-Mo-N (0.4 Pa)
kaplamali numune yiizeylerinde ise oda sicakligt ve 50°C’den sonra artan
sicakliklarda asinma izleri belirgin sekilde tespit edilmistir. Re-Mo-N (1.9 ve 3.5 Pa)
kaplamalarin karsilikli asinma deneylerinde Al,O; top yilizeylerinde belirgin bir
asinma izi tespit edilmemistir. Re-Mo-N (1.9 ve 3.5 Pa) kaplamali numune
yiizeylerinde ise oda sicakligindan sonra artan sicakliklarda asinma izleri 0.4 Pa ile

benzerlik gostererek artma egilimine olduklari tespit edilmistir.

Re-Mo-N kaplamalarin {izerinde karsilikli asinma deneyi ile numune yiizeylerinde
asinma iz genisligi ve iz derinliginin artan sicaklikla bir artis egiliminde oldugu
gdzlenmistir. Ornegin oda sicakliginda Re-Mo-N (3.5 Pa) kaplamada numune
yiizeyinde iz genisligi 150 um ve iz derinligi 0.229 pm 6lgiiliirken, 200°C’deki Re-
Mo-N (3.5 Pa) kaplamada ise numune ylizeyinde iz genisligi 315 um ve iz derinligi
2.7 um oldugu tespit edilmistir (Sekil 9.47).

Re-Mo-N (3.5 Pa) Kaplama Yiizeyi
2 0, T
Kar;lhklllmAsmma Deneyi (200°C) o m__ L A

o ¥

a’xé lL‘l /
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Asinma iz Genigligi: 315 pm

Y: 0807 mm

Y Profili
020 40 a0 v an 100 120

Asinma iz Derinligi: 2.7 pm

Sekil 9.47 : Re-Mo-N (3.5 Pa) kaplama yiizeyinde 200°C’de yapilan karsilik aginma
deneyi ardindan olusan asmma izi genisligi ve derinliginin
optikprofilometre ile tespiti.

Farkli kaplama basinglarinda (0.4, 1.9 ve 3.5 Pa) iiretilen Re-Mo-N kaplamalarin

karsilikli asinma deneyleri ardindan kaplama yiizeylerinde olusan en fazla iz

derinlikleri karsilagtirmali olarak Sekil 9.48°de gosterilmistir. Genel olarak Re-Mo-N

kaplamalarda artan sicakliklar ile asinma iz derinliklerinin artma egiliminde olduklar1

tespit edilmistir.
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Sekil 9.48 : Farkli kaplama basinglarinda (0.4, 1.9 ve 3.5 Pa) iiretilen Re-Mo-N
kaplamalarin ~ karsilikli  asinma  deneyleri  ardindan  kaplama
yiizeylerinde olugan aginma iz derinliklerinin karsilagtirilmasi.

Farkli basinglarda (0.4, 1.9 ve 3.5Pa) Re-Mo-N kaplamalarin {izerinde farkl
sicakliklarda yapilan karsilikli asinma deneylerinde Re ve Mo oksitlerin Raman
spektrumlar1 karsilastirildiginda Re oksitler (ReO,, ReOs; ve Re;O;) ve MoOs;

karigimlart benzerlikler gosterdigi tespit edilmistir.

9.4.4 Ti-N ve Ti-Re-N kaplamalarin karsilikli asinma deneyleri

Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin karsilikli aginma deneyleri 5 N yiik altinda
oda sicakligindan itibaren artan sicakliklarda yapilmistir. Ti-N kaplamalara at.%8 Re

katkilandirilmasinin = siirtlinme katsayis1 degerleri bakimindan olumlu etkisi

goriilmektedir (Sekil 9.49).
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Sekil 9.49 : Karsilikli asinma deneyi (5 N yiik altinda) ardindan elde edilen siirtiinme
katsayis1 degerlerinin sicakliga bagli olarak karsilastirilmasi a) Ti-N
kaplamalar, b) Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalar.
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Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarda karsilikli asinma deneylerinde siirtiinme katsayisi
degerlerinin artan sicakliklarla beraber ~0.15 — 0.25 arasinda dar bir aralikta degisim

gosterdigi tespit edilmistir.

Ti-N kaplamalarin 5 N yiik altinda yapilan karsilikli asinma deneyleri ardindan karsit
yiizey (Al,O3 top) ve kaplama yiizey goriintiileri Sekil 9.50°de verilmistir.

Ti-N, Oda Sicakhgi

Sekil 9.50 : Ti-N kaplamalarin 5 N yiik altinda Karsilikli asinma deneyleri ardindan
Al;Os3 top yiizeyleri (sol siitun) ve kaplama yiizeyleri (sag siitun) a) oda
sicakligi, b) 50°C, ¢) 100°C, d) 150°C.
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Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin farkli sicakliklarda ve 5 N yiik altinda yapilan
karsilikli aginma deneyleri ardindan Al,O3 top ve kaplama yiizeylerinin

optikprofilometre incelemeleri Sekil 9.51°de gosterilmistir.

Ti-Re-N, Oda Sicakhg:

Ti-Re-N, 50°C

Ti-Re-N, 100°C

Sekil 9.51 : Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin 5 N yiik altinda karsilikli aginma
deneyleri ardindan Al,O3 top ylizeyleri (sol siitun) ve kaplama
yiizeyleri (sag siitun) a) oda sicakligi, b) 50°C, ¢) 100°C, d) 150°C.

Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin farkli sicakliklarda yapilan karsilikli

asinma deneylerinde olusan asinma izi genisligi, iz derinligi ve asinma hacimleri

Cizelge 9.10°da verilmistir. Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin, tiim sicakliklarda Ti-

N kaplamalara gore daha az asinma hacmi sagladigi tespit edilmistir.
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Ayrica Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarda olusan asinma iz genislikleri de tiim

sicakliklarda daha az oldugu goriilmektedir.

Cizelge 9.10 : Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin farkli sicakliklarda yapilan
karsilikl1 asinma deneylerinde olusan asinma izi genisligi, iz derinligi
ve asinma hacimleri.

Kaplama Ti-N Ti-Re-N (at.%8 Re)

0, Oda 0 0, 0, Oda O, O, (o}
Sicaklik (°C) Stcakhg | S0°C | 100°C [ 150°C | ¢ =i, | 50°C [ 100°C | 150°C
Agnma [z Genisligi | - g, | 333 | 315 | 265 127 | 207 | 238 | 200
(um)

En Fazla A

Cf razia Asima 113 | 108 | 187 | 133 | 145 | 171 | 05 | 04
Iz Derinligi (um)

Asinma Hacmi

4 991 | 121 | 128 | 985 | 3.82 | 947 | 408 | 1.23
(upm?®) x10

Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamanin 50°C’de 5 N yiik altinda yapilan karsilikli aginma

deneyleri ardindan kaplama yiizeyinde olusan asinma izi goriintiisii ve bu iz i¢inden

alinan mikro Raman analizi Sekil 9.52°de verilmistir.

Ti-Re-N Kaplama Yuzeyi (50°C)
Mikro Raman Noktas:

Ti-Re-N Kaplama Yiizeyi (5 N - 50°C)

Sayim (a.u)
C——

* m O D

Re O,
ReO,
ReO,
Tio,

0,0
200

Ti-Re-N (at.%8 Re)

400

600

800

T
1000

Raman Kaymasi (cm™)

1200

Sekil 9.52 : Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamanmn 50°C’de 5 N yiik altinda yapilan
karsilikli aginma deneyleri ardindan mikro Raman incelemeleri a)
kaplama yiizeyinde olusan asinma izi iginden alinan mikro Raman
noktasi, b) mikro Raman spektrumu.

Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin 100°C’de 5 N yiikk altinda yapilan

karsilikli asinma deneyleri ardindan kaplama yiizeyinde olusan asinma izlerinden

aliman mikro Raman analizi Sekil 9.53’de verilmistir.
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Sekil 9.53 : Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin 100°C’de 5 N yiik altinda
yapilan karsilikli aginma deneyleri ardindan olusan asinma izlerinden
alinan mikro Raman analizi.

Ti-N ve Ti-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin 100°C’de 5 N yiik altinda yapilan

karsilikli aginma deneyleri ardindan Raman spektrumlari incelendiginde Re ve Ti

oksit karisimlar1 birbirinden tam olarak ayr1 analiz imkan1 vermemektedir.

9.4.5 AI-Ti-N ve Al-Ti-Re-N kaplamalarin karsihkh asinma deneyleri

Al-Ti-N  kaplamalara at.%2.52 Re katkilandirilmasina bagh

sicakliklarda siirtinme katsayist degisimleri Sekil 9.54°de gosterilmistir.
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Sekil 9.54 : Karsilikli asinma deneyi (2 N yiik altinda) ardindan elde edilen siirtiinme
katsayis1 degerlerinin sicakliga bagli olarak karsilagtirilmas: a) Al-Ti-N
kaplamalar, b) Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalar.
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Al-Ti-N kaplamalarin 2 N yiik altinda karsilikli aginma deneyleri ardindan elde
edilen Al,O3 top ve kaplama yiizeyleri Sekil 9.55’de gosterilmistir.

Sekil 9.55 : AI-Ti-N kaplamalarm 2 N yiik altinda karsilikli asinma deneyleri
ardindan Al,O3 top yiizeyleri (sol siitun) ve kaplama yiizeyleri (sag
stitun) a) oda sicakligi, b) 50°C, c¢) 100°C, d) 150°C, ¢) 200°C.
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Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarin karsilikli asinma deneyleri ardindan Al,O3

toplarin ve kaplama yiizeylerinin goriintiileri Sekil 9.56°da verilmistir.

Sekil 9.56 : Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarin 2 N yiik altinda Karsilikli
asinma deneyleri ardindan Al,Os3 top yiizeyleri (sol siitun) ve kaplama
yiizeyleri (sag siitun) a) oda sicakligi, b) 50°C, ¢) 100°C, d) 150°C, e)

200°C.
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Al-Ti-N ve AI-Ti-Re-N kaplamalari, karsilikli aginma deneylerinde elde edilen
stirtlinme katsayilar1 bakimindan incelendiginde, yap1 icine Re katkilandirilmasinin

(at.%2.52) artan sicakliklarda olumlu etkisi tespit edilmistir.

Al-Ti-N kaplamalarda oda sicakligindan itibaren artan sicakliklarda kaplama
yiizeylerinde asinmalar azalma gostermektedir. Fakat en fazla aginma 50°C’de
gergeklestirilen karsilikli asinma deneyinde tespit edilmistir. Top yiizeylerinde ise

sicakliga bagli olarak belirgin bir asinma izleri tespit edilememistir.

Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalar, Al-Ti-N kaplamalara goére asmmalarin
ozellikle oda sicakligi, 50°C ve 100°C’lerde azaldig1 net olarak goriilmektedir. Fakat
200°C’de Al-Ti-Re-N kaplama yiizeyinin Al-Ti-N kaplamaya nazaran daha fazla
asindig tespit edilmistir. Al,O3 toplarin yiizeylerinde ise Al-Ti-N kaplamalarda

oldugu gibi aginma izleri tespit edilememistir.

Karsilikli asinma deneyleri ardindan Al-Ti-N ve AI-Ti-Re-N (at.%2.52 Re)
kaplamalarda olusan aginma hacimleri optikprofilometre ile incelendiginde, 6zellikle
oda sicakligi ve 50°C’lerde Re katkili kaplamalarin belirgin olarak asinma davranisi

bakimindan iistiinliik sagladigi goriilmiistiir.

Al-Ti-N ve AIl-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarin farkli sicakliklarda yapilan

karsilikli asinma deneylerinde olusan asinma hacimleri Cizelge 9.11°de verilmistir.

Cizelge 9.11: Al-Ti-N ve Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) kaplamalarin farkli sicakliklarda
yapilan karsilikli asinma deneylerinde olusan aginma hacimleri.

Kaplama Asinma Hacimleri ( pms)
Kaplama
Oda g 50°C 100°C 150°C 200°C
Sicakligi
Al-Ti-N 4.32x10° | 8.14x10° | 3.51x10* | 1.51x10* -
Al-Ti-Re-N 4 4 4 4 5
(a.%2.52 Re) 6.81 x10 6.66 x10 2.44 x10 1.81 x10 1.37 x10
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9.4.6 Cr-N ve Cr-Re-N kaplamalarin karsihkh asinma deneyleri

Cr-N kaplamalara at.%6.8 Re katkilandirilmast ile elde edilen Cr-Re-N kaplamalarin
5 N yiik altinda yapilan karsilikli asinma deneylerinde elde edilen siirtiinme
katsayilari ile sicakliga bagl degisimi Sekil 9.57°de gosterilmistir.
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Sekil 9.57 : Karsilikli asinma deneyi (5 N yiik altinda) ardindan elde edilen siirtiinme
katsayis1 degerlerinin sicakliga bagl olarak karsilagtirilmasi a) Cr-N
kaplamalar b) Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalar.

Cr-N kaplamalari karsilikli asinma deneylerinde 6zellikle oda sicakligi ve 50°C’de
diisiik siirtiinme katsayist degerleri (0.15 -0.25) gostermektedir. Cr-Re-N (at.%6.8
Re) kaplamalarin karsilikli asinma deneylerinde siirtiinme katsayist degerleri 0.25-

0.5 arasinda degisim gosterdigi Sekil 9.57°de belirtilmistir.

Cr-N kaplamalara at.%6.8 Re katkilandirilmasinin siirtiinme katsayis1 degerleri
bakimindan olumlu bir etkisi goriilmemektedir. Karsilikli asinma deneylerinde tiim
sicakliklarda elde edilen siirtinme katsayilar1 deney siiresince c¢ok fazla bir

dalgalanma gostermemistir.

Cr-N kaplamalarin 5 N yiik altinda karsilikli asinma deneylerinde artan sicaklikla
beraber Al,O3 toplarin ve kaplama yiizeylerinin optikprofilometre goriintiileri Sekil
9.58’de gosterilmistir. Cr-N kaplamalarda, karsit yiizeylerin (Al,O3 top) tiim

sicakliklarda yapilan karsilikli asinma deneylerinde asinmadig tespit edilmistir.
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Cr-N, Oda Sicakhgi

Sekil 9.58 : Cr-N kaplamalarin 5 N yiik altinda yapilan karsilikli asinma deneyleri
ardindan Al,O; top yiizeyleri (sol siitun) ve kaplama yiizeyleri (sag
stitun) a) oda sicakligi, b) 50°C, ¢) 100°C, d) 150°C.

Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin 5 N ile yapilan karsilikli asinma deneyleri
ardindan farkli sicakliklarda Al,O3 toplarin ve kaplama yiizeylerinin goriintiileri
Sekil 9.59°da verilmistir.

Karsilikli asinma deneylerinin tiim sicaklik degerlerinde Cr-Re-N (at.%6.8 Re)
kaplamalara karsi kullanilan Al,O3; top yiizeylerinde, Cr-N kaplamalarda oldugu

asinma tespit edilmemistir.
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Cr-Re-N, Oda Sicakhgs

Cr-Re-N, 50°C

Cr-Re-N, 100°C

Sekil 9.59 : Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin 5 N yiik altinda yapilan Karsilikli
aginma deneyleri ardindan Al;O3 top yiizeyleri (sol siitun) ve kaplama
yiizeyleri (sag siitun) a) oda sicakligi, b) 50°C, ¢) 100°C, d) 150°C.

Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarda karsilikli asinma deneylerinde, kaplama

yiizeyinde olusan asinma hacimleri Cizelge 9.12’de verilmistir. Cr-Re-N (at.%6.8

Re) kaplamalarin farkli sicakliklarda Cr-N kaplamalara nazaran daha iyi asinma

dayanimi gostermedigi tespit edilmistir.
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Cizelge 9.12 : Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin 5 N yiik altinda ve farkli
sicakliklarda yapilan karsilikli asinma deneyleri ile kaplama
ylizeylerinde olusan asinma hacimleri.

Kaplama Cr-N Cr-Re-N (at.%6.8 Re)

o Oda o o 0 Oda 0 0 0
Stcaklik (°C) Stcakhigs | 30°C | 100°C [150°C | ¢ Zhig, | 50°C | 100°C | 150°C
Asinma [z Genisligi | 454 | 15 | . 215 157 | 277 | 694 | -
(um)

En Fazla A
C razia Asinma 036 |097| - |oe6| 102 |158| 152 | -
Iz Derinligi (um)
Asinma Hacmi
12 25 - | 18 | 245 |675| 157 | -

4
(pm?®) x10

Cr-N kaplamalarda 5 N yiik altinda yapilan karsilikli asinma deneylerinde 6zellikle
oda sicaklig1 ve artan sicakliklarda (50°C ve 100°C) asinma hacmi kayiplari Cr-Re-N
(at.%6.8 Re) kaplamalara gore daha az oldugu tespit edilmistir.

Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarda oda sicakliginda 5 N yiik altinda
yapilan karsilikli aginma deneyleri ardindan mikro Raman incelemeleri ile birlikte
Cr-N kaplamalarda Cr,O; ve CrO,+Cr,0O3 karigimlar1 tespit edilirken Cr-Re-N
kaplamalarda bu oksitlere ilaveten Re oksitler (Re;O;, ReOs; ve ReO,) tespit
edilmistir (Sekil 9.60-a). Her iki kaplamanin 50°C’deki karsilikli asinma deneyleri
ardindan mikro Raman analizleri ile Cr-N kaplamalarda Cr,Os tespit edilirken Re
katkili kaplamalarda ise oda sicakligina benzer Re ve Cr oksitleri karigimlar tespit
edilmistir (Sekil 9.60-b). Literatiir incelemelerinde, katodik ark yontemi ile Cr-N
kaplamalarin iiretimlerinde Raman analizleri elde edilen sonuglarla tespit ettigimiz

sonuglar benzerlik gostermektedir [232-234].

Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarda oda sicakligi ve 50°C’de yapilan
karsilikli asinma deneyleri ardindan mikro Raman incelemeleri Sekil 9.60°da

gosterilmistir.
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Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) Kaplama Yiizeyi

7 Ba. & S,
Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) Kaplama Ylizeyi (5N - 50°C)

(5N - Oda Sicakhar)
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Sekil 9.60 : Cr-N ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin karsilikli asinma deneyi
ardindan kaplama yiizeylerinden alinana mikro Raman spektrumlar: a)
oda sicakligi, b) 50°C.

Cr-N ve Cr-Re-N kaplamalarin 100°C’de 5 N yiik altinda yapilan karsilikli asinma
deneyleri ardindan mikro Raman incelemelerinde &zellikle diisiik 300 - 400 cm™
dalga sayilarinda olmak tizere Cr ve Re oksitlerinin farkli oksit karigimlart olusturma
(CrRe;1xOy) ihtimalleri durumda literatirde belirtildigi {lizere olusan oksit
etkilesimine bagli olarak asinma davraniglarini olumlu ya da olumsuz etkileme
ihtimalinin oldugu belirtilmistir [235]. Bu nedenle Cr-Re-N kaplamalarda mikro
Raman incelemelerinde mevcut Cr ve Re oksitleri haricinde ¢ok farkli piklerin

bulunmasi bu durumu desteklemektedir (Sekil 9.61).

x ox & ° 7 % &4 ReO,
Pood : P o ReO,

. CrRoell (20at% Re)

y-)WMWmW /.«M.a ¢MW w o

i CrReN (&8 av. Re)
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Sekil 9.61 : Cr-N ve Cr-Re-N kaplamalarim 100°C’de 5 N yiik altinda yapilan
karsilikli aginma deneyleri ardindan mikro Raman incelemeleri.
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Ayrica Cr-N ve Cr-Re-N kaplamalarda 200°C’de gergeklestirilen karsilikli aginma
deneyleri ardindan mikro Raman analizleri ile Fe,O3 ve Fe3O,4 karisimlarinin tespit
edilmistir. Bu Fe oksitler kaplamalarin asinma davranislarini olumsuz yonde

etkileyerek aginma hacimlerinin artmasina neden olmuslardir.
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10. METALIK RENYUM VE NIiTRURLU RENYUM KAPLAMALARININ
KARSILASTIRILMASI

TUBITAK projesi kapsaminda (Proje No: 105M146) yapilan ¢alismalarda metalik
renyum katkili dretilen (saf Re, W-Re ve Re-Mo) kaplamalar ile nitriirli renyum
kaplamalarindan elde edilen sonuglarin karsilastirilmasi asagida verilmistir. Yapilan
caligmalarda metalik yapidaki filmlerin sertliklerinin arttirilmas1 ve asimnma
Ozelliklerinin gelistirilmesi amaci ile Re-N, W-Re-N ve Re-Mo-N kaplamalar1 FBB
yontemleri ile {iretilmistir ve kaplama sirasinda kullanilan farkli azot basinglarina

bagli olarak kimyasal ve yapisal 6zellikler incelenmistir [236].

Ayni kaplama basing altinda iiretilen Re-N, W-Re-N ve Re-Mo-N kaplamalarinin
sertlik degerleri (sirasiyla 18.5+1.3, 19.4+1.4 ve 31.1+2.2 GPa), metalik renyum
iceren kaplamalarindan yiiksek oldugu tespit edilmistir (Sekil 10.1).

|Kaplama Basinci: 0.5 Pal

250

- 25
= '
= 29 4 16.5
T
= 12.7
& 15
=
-'=,3 10 +
5
e 5

0 !

Re W-Re Re-Mo
Kaplama Cinsi

Sekil 10.1 : Re, W-Re, Re-Mo kaplamalarin sertlik degerleri [236].

Metalik renyum igerikli kaplamalarda biiyiime morfolojisinin incelenmesi i¢in kesit
gorlntiilerinden yararlanilmistir. Metalik renyum igeren yapilarin SEM’de kesit
goriintlilerinin incelenmesi ile kaplamalarin kolonsal biiylime morfolojisine sahip
oldugu goriliirken, nitriirlii yapilan kaplamalarda kolonsal yapinin ortadan kalkmasi
ile daha nanokristalin yap1 olustugu goriilmiistiir. Bu veriler nitriirli kaplamalarda

daha yiiksek sertlik degerlerini elde ettigimizi destekler niteliktedir.

163



Metalik renyum kaplamalarin (Re, W-Re ve Re-Mo0) asmmma ve siirtlinme
davraniglarin1 degerlendirmek igin yapilan disk {izeri top deneylerinde elde edilen

sonuclar Sekil 10.2’de verilmistir.

e
to
|

Stirtiinme Katsayisi

—® 440C
- _'_'--—_.»"; B ALO,
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Re W-Re Re-Mo
Kaplama Cinsi

Sekil 10.2 : Re, W-Re ve Re-Mo kaplamalarin disk {izeri top deneylerinde elde
edilen slirtinme katsayilar1 [236].

Saf renyum kaplamalarin Al,O3 topa kars1 yapilan disk tizeri top deneylerinde, diger
metalik kaplamalardan (W-Re ve Re-Mo) daha diisiik siirtiinme katsayist (0.16)
sagladig1 gortilmiistiir. Saf Re kaplamalarda, her iki siirtiinme hizlarinda elde edilen
asinma irilinleri ReO,, ReO3 ve Re,07 oksitlerinin karisimindan olusmustur. Al,O3
topa karsi elde edilen disiik siirtinme Kkatsayisi yumusak renyum oksitlerin
yaglayicilik 6zelliklerinden kaynaklanmakta oldugu belirtilmistir. Nitriirlii yapilan
kaplamalarda ise 6zellikle 440C topa kars1 yapilan deneylerde daha yiiksek siirtiinme
katsayisi degerleri elde edilmistir. Nitriirlii yapilarin daha sert olmasi nedeniyle bu
kaplamalar, 440C g¢elik malzemesini daha fazla asindirir hale getirdikleri tespit

edilmistir.

Karsiliklt aginma deneylerinde elde edilen tribolojik bulgular yiizeylerde olusan ve
mikro Raman  spektroskopisiyle tanimlanan tribofilmlerin  kimyas1 ile
iliskilendirilmistir. Re, W-Re ve Re-Mo kaplamalarda Al,O3 top kullanilarak yapilan
sicakliga bagli (oda sicakligindan 200°C’ye kadar) karsilikli asinma deneyleri
sonucunda ise sicakligin kaplamalarin aginma davranis1 iizerinde ¢ok 6nemli etkiler
gosterdigi belirlenmistir. Saf Re ve Re-Mo kaplamalar, sicakligin 100°C’ye ¢ikmasi

ile hizla asinmaya basladiklar1 gériilmiistiir. Asinma izleri igerisinde yapilan Raman
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analizleri karigik renyum oksitlerin varligini gostermistir. Renyumun kolay ve diisiik
sicakliklarda oksitlenen bir metal oldugu bilinmektedir. Bu oksitler ¢ok iyi yaglayici
karakter gostermelerine karsin ¢ok yumusak olmalar1 nedeni ile kolayca aginmaktadir.
W-Re alagimlarinda ise bu sicaklik araliginda asinmada artis gozlenmemektedir.
Bunun nedeninin kaplamalarin daha diisiik oranda (at.%25) Re icermeleri veya
renyum oksitler ile tungsten oksitler arasinda olusabilecek daha sert yeni bilesikler

oldugu diistintilmustiir [236].

Renyum igeren nitriirlii kaplamalarin sicakliga bagli asinma davranislari azot
icermeyen kaplamalarla benzer karakter sergilemistir. Yiiksek Re katkili yapinin
nitriir halinde olmasi (Re-N ve Re-Mo-N kaplamalar) oksidasyon davranisi tizerinde
belirgin bir etki yaratmadigi goriilmiistiir. Bu nedenle diisiik Re katkili Ti-Re-N
(at.%8 Re), Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarin
tiretimi yapilarak diisilk orandaki renyumun tribolojik ozellikler {izerine etkileri

incelenmistir.

165



166



11. GENEL SONUCLAR VE DEGERLENDIRMELER

1. Yiksek Re katkili (Re-N, W-Re-N, Re-Mo-N) ve diisikk Re katkilt Ti-Re-N
(at.%8 Re), Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalari,
Fiziksel Buhar Biriktirme (manyetik alanda sigratma, katodik ark ve hibrit)
yontemleri kullanilarak ilk defa bu calisma kapsaminda iiretimleri yapilmustir.
Kaplama karakterizasyonlar1 i¢in kalotest, SEM, EDS, XRD, optikprofilometre
ve mikro Raman kullanilarak tim kaplamalar detayli olarak incelenmistir. Disk
iizeri top ve karsilikli aginma deneyleri ile kaplamalarin tribolojik davranislari
degerlendirilmistir. Tiim kaplamalarin, farkli N, basinglarinda ve farkli Re
iceriklerine gore karsilikli asinma deneylerinde tribolojik 6zellikleri oda
sicakligindan 200°C’ye kadar karsilagtirilmistir.

2. Re metalinin tek basina kullanilmasmin oda sicakligi kosullarinda cok iyi
tribolojik ozelliklere gostermesine (siirtiinme katsayist 0.16) ragmen, renyumun
pahali olmasi nedeni ile tek basma kullanimi ekonomik bakimdan uygun
olmamasi sebebi ile Re metali alagim elementi olarak farkli oranlarda diger gecis
elementleri (6rnegin W, Mo, Cr, Ti) yapilart igine katkilandirilarak, bunlarin
nitriirleri ile olusturulan sert seramik ve nanokompozit yapili kaplamalar, metalik
kaplamalara kiyasla iistiin 6zellikler sagladig: tespit edilmistir. Ayrica ¢ok diisiik
oranlarda Re katkilandirilarak yapilan Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) ve Ti-Re-N
(at.%8 Re) kaplamalarin, tribolojik bakimdan farkli sicakliklarda aginma
davraniglart lizerinde ¢esitli olumlu etkileri renyumun alasim olarak
kullanilmasinda hem tribolojik hem de ekonomik bakimdan avantaj
saglayabilecegini gdstermistir.

3. Re-N kaplamalarmin oda sicakliginda yapilan disk iizeri top deneyinde (Al,O3
topa kars1) diger gecis metal nitriirlerine (Mo-N, Cr-N, Ti-N vs.) gore daha diisiikk
stirtinme katsayist (0.15) degeri sagladig: tespit edilmistir. 440C toplara karsi
yapilan disk tlizeri top deneylerinde ise yliksek slirtiinme katsayisi degerleri
bulunmustur. Kaplamalarda yapida bulunan Re bilesimi ile diger metal bilesigin

tiirline bagl olarak artan sicakliklarda farkli tribolojik davranislar gostermistir.
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4. Re ve W-Re kaplamalar1 kesitlerinin SEM ile incelemeleri sonucu bulunan
kolonsal yap1, bu kaplamalarin azot ortaminda yapilmasi ile olusan Re-N ve W-
Re-N kaplamalarda ortadan kalktigi ve yapinin nanokristalin hale doniistiigi
goriilmiistiir. Bununla birlikte nitriirli kaplama sertlik degerlerinin de metalik
kaplamalara nazaran artig sagladig tespit edilmistir.

5. Re katkili kaplamalarin farkli N, ortamlarinda iiretimleri ile sertlik degerlerinde
artis saglanmistir. Kaplama sertligi bakimimdan Re-Mo-N (3.5 Pa) kaplamalar en
yiiksek sertlik degerine (37.842.6 GPa) sahip oldugu tespit edilmistir. Disiik
kaplama basincinda (0.4 Pa) iiretilen Re-Mo-N kaplamalarda yapida Mo,N fazi
tespit edilirken, yiiksek kaplama basincinda (3.5 Pa) diretilen Re-Mo-N
kaplamalarda ise XRD incelemeleri ile MoN fazinin yapida bulundugunun tespiti
sertlik degerinin artigin1 desteklemektedir. Ti-N, Al-Ti-N ve Cr-N kaplamalarin
icine sirasiyla diisiik oranda at.%8, at.%2.52 ve at.%6.8 Re katkilandirilmasi ile
elde edilen Ti-Re-N, Al-Ti-Re-N ve Cr-Re-N kaplamalarin sertlik degerlerinin
cok fazla bir degisim gdstermedigi bulunmustur.

6. Tim Re katkili kaplamalarin, farkli dondiirme hizlarinda (10 cm/s ve 20 cm/s)
yapilan disk {izeri top deneylerinde, 440C toplar kullanilmasi ile Al,O3 toplara
nazaran yiiksek siirtinme katsayisi degerleri tespit edilmistir. Bunun nedeni
olarak 440C toplar kullanarak yapilan disk iizeri top deneylerinde, kaplama
yiizeylerinin mikro Raman incelemelerinde Fe oksitler (Fe,O3 ve Fez0,) tespit
edilirken, Al,O3 toplarda ise kaplama tiiriine bagli olarak Re oksitler (ReOs,,
ReO3; ve Re;07), WO3, MOs;, TiO,, Cr,03, CrO,+Cr,03 ortaya ¢iktigi tespit
edilmistir. Bu oksitlerin, Fe oksitlere gore istiin kat1 yaglayicilik o6zelligi
gostermesi tribolojik agidan olumlu sonuglar saglamistir, Fe oksitlerin abrasif
karakterli davranmasi kaplama iizerinde olumsuz etki yaptigi goriilmiistiir.
Ozellikle Re oksitlerin kristal kimyas1 yaklasimma gére en iyi yaglayici oksit
gruplarindan biri olmasi ile kati yaglayici karakterinin kaplamalarin asinma
davranigina da yansidigint Raman spektrumlarinin incelemelerinde tespit
edilmistir.

7. W-Re-N kaplamalarin yapisal olarak W agirlikli olmasi nedeniyle tribo-film
tabakasinda WO3 ile Re oksitlerin etkilesimi, Re-N kaplamalarda yalnizca Re
oksitlerin ortaya ¢ikmasina nazaran artan sicakliklarda aginma davranisi lizerinde

olumlu etki yaptig1 gortilmiistir.
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8.

10.

Karsilikli asinma deneylerinde, kaplama igerigine bagl olarak oda sicakligindan
200°C’ye kadar kaplamalarin farkli davraniglar gosterdigi tespit edilmigtir.
Ozellikle yiikksek renyum katkilandirilarak yapilan Re-N ve Re-Mo-N
kaplamalarda artan sicakliklarla beraber asinma hacimlerinde de artislar tespit
edilmistir. Kaplama yiizeylerindeki asinma izlerinin mikro Raman
incelemelerinde karigik renyum oksitler (ReO,, ReO3; ve Re;O7) bulunmustur.
Renyum oksitler en iyi kat1 yaglayicilik 6zellikleri gostermesine ragmen c¢ok
yumusak olmalar1 nedeni ile ¢ok kolay asinmaktadir. W-Re-N kaplamalarda
diger iki kaplamaya (Re-N ve Re-Mo-N) kiyasla artan sicaklikla beraber kaplama
yiizeylerinde asinma artmamaktadir. Bunun nedeni olarak W-Re-N kaplamada
kullanilan W-Re hedef bilesiminde daha az renyum bilesimi olmas1 veya renyum
oksitler ile tungsten oksitlerin arasinda olusmas1 muhtemel daha sert yeni oksit
bilesikleri oldugu diisiinlilmiistiir. Boylece diisiik renyum katkili kaplamalarin
yapilmasi hem daha ekonomik olmasi bakimindan hem de artan sicakliklarda
oksit davranig1 bakimindan {istiin 6zellikleri saglayabilecegi géz Oniine alinarak
Ti-Re-N (at.%8 Re), Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re) ve Cr-Re-N (at.%6.8 Re)
kaplamalar1 yapilmistir.

Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalari, Cr-N kaplamalar ile disk iizeri top ve
karsilikli aginma davraniglar1 incelendiginde ise yap: icinde at.%6.8 Re
katkilandirilmasinin  ¢ok O6nemli olumlu etkileri goriilmemistir. Literatiir
incelemelerinde Cr ve Re oksitlerinin temas yiizeyinde yeni karigimlar
olusturabileceginden bahsedilmistir. Olusan oksit karigimlarinin bilesime bagh
olarak olumlu veya olumsuz etki yapabilecegi agiklanmistir. Diisiik renyum
katkili Cr-Re-N (at.%6.8 Re) kaplamalarda tribolojik davramigslarda Cr-N
kaplamalara gore olumsuz etki tespit edilirken renyum katkilandirilmasim
artmasi ile elde edilen Cr-Re-N (at.%20 Re) kaplamalarda Cr ve Re oksit
karigimlariin olumlu etkisi gozlenmistir.

AIl-Ti-N kaplamalara renyum katkilandirilmasi (at.%2.52) ile farkli sicakliklarda
yapilan karsilikli asinma deneylerinde, oda sicakligi ve 50°C sicakliklarda
renyum katkisinin olumlu etkisi belirgin bir sekilde gortilmistir. Bu iKi
sicakliklarda Al-Ti-Re-N kaplamalarin aginma hacimleri (oda sicakliginda 6.81
x10* pm?®), Al-Ti-N kaplamalara (oda sicakliginda 4.32 x10° pm®) nazaran daha
diistik oldugu tespit edilmistir. Boylece oda sicakligi ve 50°C sicakliklarda
renyumun kati yaglayicilik 6zelligini gostermesi ile Al-Ti-Re-N (at.%2.52 Re)
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11.

12.

13.

kaplamalar, Al-Ti-N kaplamalara kiyasla istiin tribolojik ozellikler sagladig
tespit edilmistir.

Ti-N kaplamalar ile TI-Re-N (at.%8 Re) kaplamalarin tribolojik davranislari disk
tizeri top ve karsilikli asinma deneyleri ile incelendiginde Ti-Re-N (at.%8 Re)
kaplamalar her iki asinma deneylerinde Ti-N kaplamalara nazaran daha iyi
asinma davraniglar1 gosterdikleri ve diistik siirtiinme katsayis1 degerleri sagladigt
goriilmiistir.  Ti-N  kaplamalara diisik oranda renyum (at.%8 Re)
katkilandirilmasinin olumlu etkisi tespit edilmistir. Yiiksek ve diisiik oranli Re
katkili kaplamalar1 biribirleri ile kiyasladigimizda, ozellikle diisilk Re igerikli
kaplamalardan Al-Ti-Re-N ve Ti-Re-N kaplamalarin tribolojik davranislar
bakimindan iistiin 6zellikler sagladig1 tespit edilmistir. Ozellikle diisiik oranda Re
katkilandirilmasimin Al-Ti-N ve Ti-N kaplamalara farkli sicakliklarda asinma
davranisi iizerinde olumlu etkiler gostermistir.

Nitriirli renyum katkili kaplamalar, metalik renyum (saf Re, W-Re ve Re-Mo)
iceren kaplamalara nazaran daha yiiksek sertlik degerlerine sahip oldugu
goriilmiistiir ve metalik renyum kaplamalarinda da 440C toplara kars1 yapilan
disk iizeri top asmmma deneylerinde daha yiiksek siirtlinme katsayist degerleri
tespit edilmistir. Metalik renyum kaplamalar ile nitriirlii renyum kaplamalarin
karsilikli asinma deneylerinde artan sicaklikla beraber asinma davraniglar
benzerlik gostermistir. Re ve Re-Mo kaplamalar ile nitriirlii kaplamalarda (Re-N
ve Re-Mo-N) artan sicakliklarla beraber kaplama yiizeylerinde asinma
hacimlerinin artis egiliminde olduklari bulunmustur.

Renyumun farkli elementlerle (W, Mo, Cr, Ti, Al-Ti) farkli oranlarda
olusturdugu kaplamalarin farkli kosullar altinda tribolojik 6zeliklerinin
incelemeleri sonucu, Fiziksel Buhar Biriktirme yontemi kullanilarak iretilen
diger yaygin kaplamalarin (Ti-N, Cr-N, Ti-Al-N vs.) genel kullanim alani olan
talagh imalat sektoriiniin disinda (Re metalinin fiyatinin yiiksek olmasi
nedeniyle) kullammlart uygun olabilecegi diisiiniilmektedir. Ulkemizde
gelismekte olan ileri teknoloji endiistrisinde (havacilik ve savunma sanayinde
yeralan ugak, uydu, roket vs. yapiminda) renyumun kullanim agisidan diger gegis
elementleri ile olusturacag1 farkli nitriirlii bilesiklerin Fiziksel Buhar Biriktirme
yontemleri kullanilarak kaplanmasi tribolojik ve ekonomik anlamda katki

saglayacagi goriilmektedir. Bu nedenle o6zellikle diisiik renyum katkili nitriirlii
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cesitli gecis elementleri ile farkli oranlarda yapilacak kaplamalar {izerine

yapilacak tribolojik ¢aligmalar artarak devam etmelidir.
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