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MANYETIK ALANDA SICRATMA METODU ILE URETILEN TiAIN
KAPLAMALARIN YAPISAL, MEKANIK VE TRIBOLOJIiK
OZELLIKLERININ INCELENMESI

Soner SAVAS

Erciyes Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii
Doktora Tezi, Ekim 2010
Tez Damismani: Yrd. Dog. Dr. Sengiil DANISMAN

OZET

Fiziksel buhar biriktirme (PVD) metodu ile tiretilen TiAIN kaplamalar, yiiksek sertlik,
asmnma direnci, korozyon direnci ve yiiksek sicaklik oksidasyon direnci gibi {listiin
ozelliklerinden dolayi, 6zellikle kalip ve kesici takim sanayinde en ¢ok tercih edilen
kaplamalar arasinda gelmektedir. Kaplama 06zellikleri ve performansi ise daha ziyade
kaplama parametreleri ile taban malzemesi Ozelliklerinden etkilenmektedir. Bu
calismada, TiAl bilesik hedef (atomik %50 Ti-%50 Al) kullanilarak, sertlestirilmis ve
sertlestirilmig+plazma nitriirlenmis AISI H13 numuneler ve silisyum yongalar iizerinde,
farkli azot kismi basinglar1 (0.3, 0.6, 1.2 mtorr), taban malzemesi bias voltajlar1 (0, -100,
-200 V) ve hedef-taban malzemesi mesafelerinde (6, 11, 16, 21 cm) fliretilen TiAIN
kaplamalarin yapisal, mekanik ve tribolojik &zellikleri incelenmis ve optimum
ozellikleri veren kaplama parametreleri tespit edilmistir. Kaplamalarin sertlikleri ve
elastiklik modiilleri CSEM-nano sertlik Ol¢lim cihazi, taban malzemesine yapisma
direncleri CSEM-¢izik test cihazi ve kalinliklar1 SEM ile tespit edilmistir. Kaplamalarin
elemental bilesimleri EDX, kristallografik yapilart XRD metodu ile tespit edilmis, SEM
ve AFM teknikleri ile yiizey yapilar1 incelenmistir. Asinma testleri icin CSEM-¢izik test
cihazi, ¢ok-gecisli kayma asinmasi testlerine adapte edilmis ve Al,O; seramik bilyeler
asindirma elemani olarak kullanilmistir. Sonug olarak, kaplama sertligi ve mekanik
ozelliklerinin, diisiik azot basinci ve yiiksek bias voltaji degerlerinde arttig1, hedef-taban
malzemesi arasindaki mesafenin ise bu artig lizerinde oldukca etkili bir parametre
oldugu tespit edilmistir. Ayrica, dubleks islemin kaplama yapigsma ve asinma direncini

gelistirdigi tespit edilmis ve mevcut uygulama alanlari i¢in 6nerilerde bulunulmustur.

Anahtar Kelimeler: Manyetik alanda sigratma, dubleks islem, TiAIN, adezyon.
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STRUCTURAL, MECHANICAL AND TRIBOLOGICAL PROPERTIES OF
TiAIN COATINGS DEPOSITED BY MAGNETRON SPUTTERING METHOD

Soner SAVAS

Erciyes University, Graduate School of Natural and Applied Sciences
Ph.D. Thesis, October 2010
Thesis Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Sengiil DANISMAN

ABSTRACT

TiAIN coatings deposited by physical vapour deposition (PVD) techniques have been
widely used especially in cutting tool and die industries because of excellent properties
such as high hardness, wear resistance, corrosion resistance and high temperature
oxidation resistance. Properties and performance of the coatings are largely affected by
deposition parameters and substrate properties. In this study, structural, mechanical and
tribological properties of TiAIN coatings deposited on hardened and hardened+plasma
nitrided AISI H13 steel substrates and silicon wafers using a compound TiAl target
(atomic %50 Ti-%50 Al) and using different nitrogen partial pressures (0.3, 0.6, 1.2
mtorr), substrate bias voltages (0, -100, -200 V) and target to substrate distances (6, 11,
16, 21 cm) were investigated and optimum coating parameters were determined.
Hardness and elastic modulus of the coatings were determined using CSEM-nano
hardness tester, adhesion of the coatings were determined using CSEM-Revetest scratch
tester and thickness of the coatings were determined using SEM. Composition and
crystallographic structure of the coatings were found using EDX and XRD techniques,
respectively, and surface properties of the coatings were investigated using SEM and
AFM. CSEM-Revetest scratch tester was adapted for wear tests as a multi-pass sliding
wear tester and Al,Os; ceramic balls were used as counter materials. As a result, it was
found that hardness and mechanical properties of the coatings increased at low nitrogen
pressures and high bias voltages, and target to substrate distance was very important
parameter on this increase. Also, it was found that duplex treatment increased the
adhesion and the wear resistance of the coatings and lastly some suggestions were

provided for existing application areas.

Keywords: Magnetron sputtering, duplex treatment, TiAIN, adhesion.
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KISALTMALAR VE SIMGELER

PVD . Fiziksel buhar biriktirme
CVD : Kimyasal buhar biriktirme
PACVD : Plazma destekli kimyasal buhar biriktirme
P-CVD . Fiziksel-kimyasal buhar biriktirme
Ti : Titanyum

Al : Aliiminyum

N> : Azot

Ar : Argon

TiN : Titanyum nitriir

AIN : Aliiminyum nitriir

TiAIN : Titanyum aliiminyum nitriir
CrN : Krom nitriir

BN : Bor nitriir

FeN : Demir nitriir

SiC : Silisyum karbiir

NaCl : Sodyum kloriir

TiO, . Titanyumdioksit

TiB, . Titanyumdiboriir

ALO; : Aliiminyum oksit

AlF; : Aliiminyum florid

HF : Hidroflorik asit

NH; : Amonyak

Si : Silisyum

pm : Mikrometre

nm : Nanometre

N : Newton

mN : Milinewton

GPa : Gigapascal

m/s : Metre/saniye

v : Volt

kV : Kilovolt



eV
mA

mtorr
mbar
°C
°F

kW
kG
MHz
OES

sccm
psi
HV
HRC
HRA

F,
DC
RF
AE
SEM
AFM
EDX
XRD
NOG

X

: Elektron volt

: Miliamper

. Elastiklik modiilii

: Poisson orani

: Militorr

: Milibar

: Santigrat derece

: Fahrenayt derece

: Kritik yiik

: Watt

: Kilowatt

: Kilogauss

. Megahertz

: Optik emisyon spektrometresi
: Sirtiinme katsayisi

: Hegzagonal siki paket

: Yiizey merkezli kiibik

: Santimetrekiip/dakika

: Pound/ingkare

: Vickers sertligi

. Rockwell-C sertligi

: Rockwell-A sertligi

: Normal yiik

: Teget ylik

: Dogru akim

: Radyo frekansi

: Akustik emisyon

: Taramali elektron mikroskopisi
: Atomik kuvvet mikroskopisi
: Enerji dagilimli x-151m1 spektroskopisi
X111 kirinimi

: Normal olasilik grafigi
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1. BOLUM
GIRIS
1.1. Tezin Konusu

Malzeme bilimindeki mevcut ¢alismalar daha ¢ok yeni 6zelliklere sahip malzemelerin
gelistirilmesi ve tretilmesi ile mevcut malzemelerin 6zelliklerinin ¢esitli islemlerle
tyilestirilmesi iizerinde yogunlasmaktadir. Asinma, korozyon ve yorulma gibi hasarlarin
dogrudan malzeme yiizey Ozellikleri ile iligkili olmasi1 yiizey modifikasyon metotlarini
daha da onemli bir hale getirmektedir. Glinlimiizde 6zellikle vakum esashi kaplama
teknolojisindeki ilerlemeler, malzeme 6zelliklerinin genis bir sahada gelistirilebilmesine
imkan saglamaktadir. Bu alandaki en 6nemli uygulama sahasini, yiiksek asinma ve
korozyon direncine sahip fiziksel buhar biriktirme (PVD) metodu ile iiretilen ince sert
seramik kaplamalar olusturmaktadir. Genellikle 1-5 pm kalinliklar arasinda {iretilen
seramik kaplamalar, kesici takimlar, kaliplar ve ¢esitli makine elemanlar1 gibi aginma,
korozyon ve yorulma direncinin gerektigi uygulamalarda, elektronik, tip, gida ve tekstil
gibi sektorlerde, ayrica dekoratif amacgli olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir.
Ozellikle aliiminyum ekstriizyon kaliplarinda kullamlan nitriirleme islemi ile beraber
kullanilabilecek veya bu isleme alternatif olabilecek Ti, Al ve Cr esash tek ve c¢ok
tabakali PVD kaplamalarla ilgili yapilan ¢esitli calismalar mevcuttur. Tezin konusunu,
aliiminyum ekstriizyon kaliplarinda en ¢ok kullanilan sicak is takim ¢eliklerinden AISI
H13 malzemeden hazirlanan numuneler iizerinde, farkli azot basinci, bias voltaji ve
hedef-taban malzemesi mesafelerinde, Yiizey Teknolojileri Arasgtirma ve Uygulama
Laboratuari biinyesinde kurulu ¢ift magnetronlu DC manyetik alanda sigratma kaplama
sistemi ile tiretilen TiAIN kaplamalarin yapisal, mekanik ve tribolojik 6zelliklerinin
incelenmesi olusturmaktadir. Ayrica taban malzemelerine kaplama oncesi uygulanan
plazma nitriirleme isleminin (dubleks islem-plazma nitriirleme+PVD kaplama) soz

konusu 6zelliklere etkilerinin arastirilmasi da tez kapsamindaki diger bir konudur.



1.2. Konunun Onemi

600 °C’den yiiksek sicakliklara ve asir1 yilizey yiiklerine maruz kalan pargalarin
tribolojisi tiim diinyada yaygin bir sekilde ¢alisiimaktadir. Ozellikle PVD metodu ile
tiretilen Ti ve Al esasli kaplamalar, aliiminyum ekstriizyon kaliplarinda plazma
nitriirleme, plazma sprey kaplama ve kimyasal buhar biriktirmeye (CVD) nazaran
Oonemli avantajlar sunmaktadirlar. Bununla birlikte plazma nitriirleme igleminden sonra
yapilan sert seramik kaplama uygulamalariyla da iyi sonuglar elde edilmistir. PVD
metoduyla {retilen TiAIN kaplamalar, sertlik ve korozyon direnci gibi farkh
fonksiyonel 6zellikleri bir araya getirebilmesinden, ayrica yiiksek sicaklik oksidasyon
direnci avantajina sahip olmasindan dolayi, 6zellikle kalip malzemeleri i¢in giinlimiizde
Onemini kaybetmeyen bir kaplama tiirii olarak varligini siirdiirmektedir. T1AIN kaplama
ozellikleri lizerinde etkili olan en 6nemli kaplama parametreleri arasinda ¢alisma basinci
ve taban malzemesi bias voltaji gelmektedir. Ayrica kaplanacak pargalarin hedef
malzemesine olan uzakliklar1 da, kaplama sertligi, asinma direnci, kalinlik ve ylizey
morfolojisi gibi Ozellikleri dogrudan etkilemektedir. Ekstriizyon kaliplarinda homojen
bir kaplama elde edebilmek icin kaplama odasi igerisinde uygulanan doniis hizlari
dikkate alindiginda hedef-taban malzemesi arasindaki mesafenin dikkatli bir sekilde
ayarlanmasinin gerektigi aciktir. Bu durum dikkate alindiginda, farkli kaplama
parametreleri ve hedef-taban malzemesi mesafelerinde iiretilen TiAIN kaplamalarin
ozelliklerinin tespit edilmesi ve optimum O6zellikleri veren kaplamanin belirlenmesinin
bahsedilen aliiminyum ekstriizyon kaliplart ve benzer uygulamalara 1sik tutacagi

distiniilmektedir.

1.3. Tezin Amaci

Bu calismanin amaci; manyetik alanda sigratma yontemi ile, farkli 6n islemlere tabi
tutulmus AISI H13 ¢eligi lizerinde, farkli azot basinglari, bias voltajlar1 ve hedef-taban
malzemesi mesafelerinde iiretilen TiAIN kaplamalarin yapisal, mekanik ve tribolojik
ozelliklerinin incelenmesi, optimum &zellikleri veren kaplama parametrelerinin tespit
edilmesi ve mevcut uygulama alanlari i¢in goriislerin agiklanmasidir. Bu amagla hedefe
olan mesafenin ayarlanabildigi bir taban malzemesi tutucusu tasarlanarak mevcut DC
manyetik alanda sigratma kaplama sistemine monte edilmistir. Ayrica, plazma

nitriirleme isleminin 6zelliklere etkilerinin aragtirilmasi da ¢aligmanin amaglarindandir.



2. BOLUM
LITERATUR ARASTIRMASI
2.1. Giris

PVD metotlarindan manyetik alanda sigratma (magnetron sputtering) metodu ile
iretilen tek ve ¢ok tabakali titanyum (Ti) ve aliiminyum (Al) esaslhi kaplamalarin
yapisal, mekanik ve tribolojik 6zelliklerinin incelendigi ¢ok sayida ¢alisma literatiirde
mevcuttur. Bu ¢alismalar, belirli bilesimlerdeki titanyum aliiminyum (TiAl) bilesik veya
kompozit hedeflerle iiretilen titanyum aliiminyum nitriir (TiAIN) tek ve cok tabaka
kaplamalari, Ti ve Al ayr1 hedefler kullanilarak, bilesimin kaplama parametreleri (hedef
giicii vb.) ile kontrol edildigi TiAIN tek ve ¢ok tabaka kaplamalari1 ve yine Ti ve Al ayr1
hedefler kullanilarak, yapisal 6zelliklerin taban malzemesi doniis hizi veya hedef
onilinde bekleme siireleri ile belirlendigi nano-yapili titanyum nitriir/aliiminyum nitriir
(TiN/AIN) siiper sert kaplamalar1 icermektedir. TIAIN ¢ok tabaka kaplamalarda en ¢ok
kullanilan ara tabakalar1 farkli bilesimlerdeki TiAIN kaplamalarla, Ti, Al, Cr, Zr, Si, V,
Nb, Mo, W, Y, B, C ve Hf gibi farkli elementleri igceren nitriir, karbiir ve oksit esasl
kaplamalar olusturmaktadir. Bu tiir kaplamalarin performansini arttirmak i¢in kullanilan
bir bagska yontem ise kaplama Oncesi uygulanan nitriirleme islemidir. TiAIN
kaplamalarin 6zellikleri ile bu 6zellikler tizerine kaplama parametreleri, hedef-taban
malzemesi mesafeleri ve dubleks islemin etkilerini igeren ¢alismalar ve gliniimiize kadar
elde edilen gelismeler, tez ¢aligmasinin amaci ve 6zgiin yonii ile de iligkilendirilerek alt

boliimlerde 6zetlenmektedir.

2.2. TiAIN Kaplamalarin Ozellikleri ve Uygulama Alanlari

Gegcis metal nitriirlerinin bag yapisi, kovalent, metalik ve iyonik baglarin karigitmindan

meydana gelir ve bu da yiiksek sertlik, asinma direnci, kimyasal kararlilik ve siiper



iletkenlik gibi ozelliklerin elde edilebilmesini saglar. Bu o6zellikler metal nitriir ince
filmlerin hizli gelisimine sebep olmus ve farkli uygulamalarda, asinma ve korozyon
direnci acisindan iyi sonuglar elde edilmistir [1-4]. Ozellikle PVD metoduyla iiretilen Ti
esasli sert seramik ince filmler, yiiksek ergime noktasi, yiiksek sertlik ve yiiksek aginma
direnci gibi 6zelliklerinden dolay1 bir¢cok alanda kullanilmakta olup, en ¢ok bilinen tiirii
ise TiN’diir [1,5,6]. TiN, B1-NaCl yapisinda kristallesir ve %37.5-50 arasinda azot
icerir. TiN’e aliiminyumun ilavesi ile de oksidasyon ve termal kararlilik 6zellikleri
gelismis TiAIN kaplamalar elde edilir [1,2,7]. TiAIN kaplamalarin en Onemli
ozellikleri; yiiksek sertlik (~28-32 GPa), diisiikk artik gerilme (~5 GPa), yliksek
oksidasyon direnci, yliksek sicak sertlik ve diisiik termal iletkenlik olarak ozetlenebilir.
Bu ozellikler TiAIN’1, kuru talagh isleme, yiiksek hizli isleme, sicak ekstriizyon ve
basingli dokiim uygulamalari i¢in iyi bir tercih haline getirmektedir [1,8-13]. Ayrica,
soguk c¢cekme (cold drawing) uygulamalarinda da basarili sonuglar alinmistir [14].
TiAIN kaplamalarin 6nemli bir avantaji da 1sitildiklart zaman yogun, yiiksek yapisma
mukavemetine sahip ve koruyucu AlOs; filminin yiizeyde olusmasidir. Bu tabaka,
oksijenin kaplama malzemesine difiizyonunu engeller ve oksidasyona karsi koruma
saglar [6,8,15-20]. TiAIN kaplamalarin, 750-800 °C sicakliklara kadar oksidasyon
direngleri oldugu, korozyon direnglerinin ise TiN ve CrN’den daha yiiksek oldugu da
bilinmektedir (TiN ve CrN kaplamalar 550 °C’den ytiiksek sicakliklarda kullanilmaya
uygun degildirler) [18,21-23]. TiAIN kaplamalarin diger bir avantaji da yaslanma
sertlesmesinden dolay1 yliksek sicakliklarda sertliklerinde ve asinma direnglerinde
meydana gelen artistir [24,25]. Ayrica, teflon ekstriizyon kaliplarinda kullanilan TiAIN
kaplama, hidroflorik asitle (HF) reksiyona girerek HF ve daha birgok korozif ortama
kars1 koruyucu aliiminyum florid (AlF;) filmini de olusturur [26]. TiAIN kaplamalarin
sahip oldugu diisiik termal iletkenlik, talagli imalatta 1smnin ¢ogunun talas yoluyla
atilmasini saglar. Dolayisiyla taban malzemesi termal olarak yliklenmez ve daha ytiksek
kesme hizlar secilebilir [8,26]. Bununla birlikte TiAIN kaplama, kirilganligindan ve
yiiksek siirtinme katsayisindan dolayi, diisik kayma hizlar1 ve aralikli kesme
uygulamalarinda TiN’den daha diisiik performans gosterir [8,15,27]. Yapilan
arastirmalarla, TiN ve AIN’den olusan ¢ok tabaka kaplamalarla, TiAIN tek tabaka
kaplamalardan daha iistiin 6zelliklerin elde edildigi de tespit edilmistir [15].



TiN, Ti atomlarinin olusturdugu yiizey merkezli kiibik bir kafesle, N atomlar1 tarafindan
bosluklar1 doldurulan bir sekizylizliiniin birlesiminden meydana gelen NaCl tipi bir
yapiya sahiptir [28]. TiN kaplamalarin sahip oldugu, yiiksek sertlik, yiliksek kimyasal
kararlilik ve taban malzemesine yiliksek yapisma mukavemeti gibi 6zellikler, TiN’iin
kesme ve sekillendirme takimlari i¢in en popiiler kaplama olmasini saglamistir [29,30].
Bununla birlikte, sicakligin 500 °C’yi gegtigi uygulamalarda (hava ortaminda), hizli bir
sekilde yiizeyinde titanyumdioksit (TiO, vb.) tabakasi olusur [28,31]. Sicakligin
yiikselmesiyle bu tabakanin kalinlig1 da artar ve sicakligin 700 °C’ye ulagmast ile oksit
filminin kalinlig1 birka¢ mikrometreye (um) kadar ulasabilir. Oksit filmi genelde
kirilgandir ve kirildigi zaman da yalnizca taban malzemesini koruma o6zelligini
yitirmekle kalmaz, ayrica takim geometrisinde de ciddi degisikliklere sebep olarak
servis Omriiniin azalmasina sebep olur. Hatta bazi uygulamalarda kaplanmamis
takimlardan bile daha diisiik servis Omiirleri ile karsilasilabilir. Yiiksek hizli
sekillendirme kaliplarinda da ayn1 problemlerle karsilasilir. Dolayisiyla, yiiksek sertlik
ve yiiksek oksidasyon direnci 6zelliklerinin birlikte saglanabilecegi kaplamalara ihtiyag

duyulur [28].

Al ve N atomlarmin giiglii kovalent baglarla baglanarak olusturdugu AIN ise, en ¢ok
bilinen yiiksek sicaklik malzemeleri arasinda yer alir. AIN, diger III-V bilesikleri; bor
nitriir (BN) ve silisyum karbiir (SiC) gibi yiiksek ergime noktasi ve bag mukavemetine
sahiptir. Ayrica AIN’deki Al’un yiiksek oksidasyon direnci sagladig1 da bilinmektedir
[28,30]. AIN, dikkate deger sertliginin yaninda, 1s1l ve kimyasal kararlilik, yiiksek
elektrik direnci ve genis bir bag araligina da (6 eV) sahiptir. Bu 6zelliklerinden dolay1
AIN ince filmler, mikroelektronikte, optoelektrik tinitelerinde, ayrica gesitli amaclarla
kullanilan korozyon direngli tabakalar olarak genis bir uygulama alanina sahiptir [9].
AIN, iki tiir kristal yapiya sahiptir. Bunlar; Wurtzite yap1 (a-faz1) ve NaCl yapisidir (B-
faz1). Normal kosullar altinda (oda sicakligi ve atmosferik basing) gozlenen yapi
Wurtzite yapisidir [28]. AIN, yiiksek sicakliklara maruz kaldiginda, Al atomlar disariya
dogru diflize olur ve kisa siirede ylizeyde bir aliiminyum oksit (Al,O3) filminin
olugmasini saglar. Bu tabaka yiiksek enerjili bir bariyer goérevi gorerek, oksijenin
kaplamaya diflizyonunu ve oksidasyonun ilerlemesini engeller [28,30,32]. AIN’iin en
onemli dezavantaji ise taban malzemesine olan diisiik yapigma mukavemetidir. Genelde,

AIN ile taban malzemesi arasina, yapisma direnci ylksek bir tabaka uygulanir [28].



TiAIN ve TiN/AIN kaplamalarda, TiN ve AIN tabakalarin yukarida sayilan avantajlari
bir araya getirilmis olur [33,34]. TiAIN kaplama o6zelliklerinin, ¢ok tabaka kaplama
uygulamalariyla gelistirilmeye ¢alisildig1 gesitli calismalar da vardir [35]. Ornegin, 1s1l
yorulma 6zelligi, termal iletkenlik katsayisi diislik olan oksit bir iist tabaka uygulanarak
tyilestirilebilir ve HI3 kaliplarda karsilasilan ¢atlama riski azaltilabilir [36].
TiAICN/T1iAIN/TiAl kaplamalarin ise AISI 4140 ¢eliginin kazimali (fretting) asinma
direncini gelistirdigi tespit edilmistir [37]. Cesitli elemenetlerin ilavesi ile TiAIN
kaplamalarin 6zellikleri iyilestirilebilir. Silisyum (Si) ilavesinin TiAIN kaplamalarin
sertligini arttirdigr bilinmektedir [19,38]. Yitriyum (Y) ve krom (Cr) ilavesi ile de
oksidasyon ozellikleri iyilestirilebilir [1,39]. Ayrica, zirtkonyum (Zr) Ti-N esash
kaplamalarin ve bor (B) da Ti-Al esashh kaplamalarin asinma direncini gelistiren
elementlerdir [1]. Literatiirde, Ti ve Al esash ve farkli elementleri de iceren nano-yapili
ve siiper kafes kaplamalarin 6zelliklerinin incelendigi ¢esitli ¢alismalar da yapilmis olup
[40-53], TiAIN kaplamalarin ozellikleri iizerine kaplama parametreleri, hedef-taban
malzemesi mesafesi ve dubleks islemin (plazma nitriirleme+PVD kaplama) etkilerinin

incelendigi ¢aligmalar ve bulunan sonuglar alt boliimde 6zetlenmektedir.

2.3. TiAIN Kaplamalarin Ozellikleri Uzerine Kaplama Parametreleri, Hedef-

Taban Malzemesi Mesafesi ve Dubleks islemin Etkileri

TiAIN kaplamalarin Ti, Al ve N bilesimini, dolayisiyla yapisal, mekanik ve tribolojik
Ozelliklerini etkilyen temel etkenlerin basinda kaplama yontemi ve kaplama
parametreleri gelmektedir. TiIAIN kaplamalar, ¢esitli PVD yontemleri ile iiretilebilmekte
olup, en yaygin kullanilan yontemlerden birisi de ¢esitli (bilesik TiAl, kompozit TiAl
veya ayrt Ti ve Al) hedef malzemelerinin kullanildigi manyetik alanda sigratma
teknigidir. Kaplama bilesimi ¢esitli yontemlerle kontrol edilebilir. Ti;xAlN
kaplamalarin yiiksek Al icerigi ile iiretilmesinin en yaygin yolu uygun bilesimli bir
hedef malzemesi kullanmaktir. Bununla birlikte, ergitme veya toz metalurjisi ile iiretilen
bu tip hedeflerin bilesim aralig1 sinirlidir. Ayrica hedef fiyatlar1 da ytiksektir. Alternatif
bir metot, elemental Ti ve Al hedefler kullanmak ve her bir hedefin si¢cratma giiciinii
degistirmektir. Bununla birlikte, secilen teknik dikkate alinmazsa problemlerle
karsilagilabilir. Ciinkii yliksek Al igerikli bir Ti; 4 AlyN kaplama diisiik bir elektriksel

iletkenlige sahiptir. Diisiik iletkenlik, DC bias uygulanan kaplama islemini zorlastirir,



arklar olusur. Arki Onlemenin bir yolu, taban malzemelerini diizenli olarak desarj
etmektir. Bu islem, taban malzemelerine “bipolar pulsl bias” uygulayarak yapilabilir ve
yiiksek Al igerikli Ti;<AlxN kaplamalar da iiretilmis olur. Ayrica pozitif puls sirasinda,
taban malzemelerinin bir miktar ilave 1sinmasi da elektronlarla saglanmis olur (electron
heating) [54]. Bununla birlikte, Ti; xAlxN kaplamalarda x=0.6’ya kadar B1-NaCl tipi
kiibik yapmin korundugu ve TiN’e gore daha yiiksek oksidasyon direnci ve sertlik
degerlerinin elde edilebilecegi, x=0.7’den sonra ise olusan hegzagonal Wurtzite faz
yapisindan dolayr mekanik 6&zelliklerin zayifladigt da bilinmektedir. Ti; AN
kaplamalarda, 0.6<x<0.7 aralifinda ise NaCl tipi kiibik yap1 ile AIN hegzagonal
Wourtzite yapisi birlikte bulunur [1,2,55,56].

Astrand ve arkadaslar1 [54], Ti;<ALN kaplamalari iiretmek igin, Ti ve Al sicratma
akimlarinin  degistirilebildigi, sigratma puls zamanlar1 ve azot kismi basinci
degistirilerek kaplamanin kimyasal bilesimi ve 0Ozelliklerinin kontrol edilebildigi
“bipolar pulslu manyetik alanda sigratma” teknigini kullanmislardir. TipgsAlg 16N-
Tig.16Alo 34N arasindaki bilesimlerde kaplamalar iiretmisler, diisiik Al’lu kaplamalarin
kolonsal, yiikksek Al’lu  kaplamalarin daha yogun goriinliste oldugunu
gbzlemlemislerdir. Yiiksek Al icerikli kaplamalarda hiicre parametresinin daha kiiciik
oldugunu ve yapinin diisiik Al’dan yiiksek Al’a gecerken (111)’den (200)’a degistigini
gormislerdir. Ayrica yiiksek Al igerikli (x>0.58) kaplamalarin XRD analizlerinden
amorf yapida olduklarini ve daha diisiik sertlik ve elastiklik modiiliine sahip olduklarini

da tespit etmislerdir.

TiAIN kaplama ozellikleri iizerinde etkili olan diger bir parametre azot akis oramidir.
Jeong ve arkadaslar1 [57], sigratma ile iiretilen TiAIN kaplamalarin 6zellikleri iizerine
azot akig oraninin etkilerini inceledikleri calismalarinda, yiliksek azot akis oraninin
kaplamalarin daha yogun ve ince taneli bir yapiya sahip olmalarina sebep oldugunu
tespit etmislerdir. Ramana ve arkadaslar1 [58] ve Oliveira ve arkadaslar1 da [59,60],
TiAIN kaplamalarin sertliginin artan azot igerigi ile arttigini bulmuslardir. Wuhrer ve
arkadaslar1 [61], nano-yapili TiAIN kaplamalarda artan azot basinciyla birlikte ise
biriktirme oraninin ve kaplama sertliginin azaldigini, yiizey piiriizliliigiiniin ise arttigini
tespit etmislerdir. You ve arkadaslar1 da [62], AIN filmler i¢in azot basincinin benzer
sekilde biriktirme oranini azalttigint bulmuslardir. Kaplama yapist ve 06zellikleri

tizerinde onemli etkiye sahip parametrelerden birisi de taban malzemelerine uygulanan



bias voltajidir. Genel olarak, bias voltajinin artmasi ile kaplama sertligi ve taban
malzemesine yapigsma direnci artar. Bunun sebebi, iyon bombardimaninin olusturdugu
yogun igyapt ile agiklanir. Bias voltajinin belirli bir degerin iizerine ¢ikmasi ile de
sertlikteki artig miktar1 azalir. Barshilia ve arkadaglari [63], yaptiklari ¢alismada bu
degerin -75 V oldugunu tespit etmisler ve bu voltajda iirettikleri TiAIN kaplamalarin
daha yiiksek yapisma direnci ile sertlik degerleri gdsterdigini belirtmislerdir. Ramana ve
arkadaslar [58] ise, cesitli kaplama parametrelerinin TiAIN kaplamalarin 6zelliklerine
etkilerini inceledikleri ¢alismalarinda, -100 V bias voltajinin 0 ve -50 V’a gore daha
yuksek sertlik degerleri verdigini tepit etmislerdir. Bias voltajinin diger bir etkisi de
kaplama yapisindaki artik gerilme degerlerini arttirmasidir. Ahlgren ve arkadaslari [64],
-40 ve -200 V arasindaki bias voltajlarinin etkilerini inceledikleri ¢alismalarinda, bias
voltajinin artmastyla artik gerilmelerin de arttigini, -40 V’tan -70 V’a olan artisin
maksimum seviyede oldugunu (-1.7 GPa’dan -4.4 GPa’a), -100 ve -200 V bias
voltajlarinda bu degerin nispeten sabit kaldigin1 (5 GPa) tespit etmiglerdir. Ayrica,
Barshilia ve arkadaglarina [63] benzer sekilde, -70 V biasta sertligin maksimum
oldugunu ve bu degerden sonra da sabit kaldigin1 belirtmislerdir. Bias voltaji ayrica,
siiper kafes kaplamalarda, nispeten piirlizsiiz arayiizeyler ve yogun nano-kristal

mikroyapi icin de tavsiye edilir [65].

Yapilan gesitli ¢alismalarda, hedef-taban malzemesi mesafesinin iiretilen Ti ve Al esash
kaplamalarin 6zellikleri {izerine 6nemli etkileri oldugu tespit edilmisse de bu konuda
yapilan caligmalar yine de smirli sayidadir [61,62,66]. Kisa hedef-taban malzemesi
mesafelerinde biriktirilen atomlar, hedefin erozyon profiline yakin dagilimlar
gosterebilirler. Mesafe 100-150 mm’ye ¢iktiginda, biriktirilen atomlarm dagilimi daha
diizgiin olmak birlikte, taban malzemesine ulastiklarindaki kinetik enerjileri daha diistik
seviyelerde olur. Kaplamanin c¢ekirdeklenmesini ve yapisal gelisimini etkileyen
faktorlerin basinda ise biriktirilen atomlarin veya molekiillerin enerjileri gelmektedir
[61]. Wuhrer ve arkadaslar1 [61], hedef-taban malzemesi mesafesinin 110 mm’den 65
mm’ye distriilmesiyle, nano-yapili TiAIN kaplamalarin biriktirme orani ve sertliginin
arttigini, daha yogun bir yap: elde edilebildigini tespit etmislerdir. Chen ve arkadaslar
[66], hedef-taban malzemesi mesafesinin 57 mm’den 85 mm’ye arttirilmasiyla birlikte
biriktirme oraninin azaldigini, Al/Ti oranmin ise arttigini tespit etmislerdir. You ve

arkadaglar1 [62] ise, hedef-taban malzemesi mesafesinin 3 cm’den 10 cm’ye



cikarilmasiyla, AIN filmlerin (002) yonelmesinin, karisik AIN (100), (002) ve Al (111)
yonelmesine doniistiigiinii ve biriktirme oraninin da azaldigin1 tespit etmislerdir. Panich
ve arkadaslar1 da [67], yaptiklar1 ¢aligmada, taban malzemesi doniisii kullanilmadan
tiretilen TiB, kaplamalarin, kristal yonlenmesi, tane yapisi, sertlik ve yapisma direnci
bakimindan daha iistiin 6zellikler gosterdigini tespit etmisler, bunun da sabit hedef-
taban malzemesi mesafesinin kazandirdig1 standart atom enerjilerinden kaynaklandigini
vurgulamiglardir. Literatiirde karsilasilan bu tiir 6zellik degisimleri dikkate alindiginda,
ozellikle doner mekanizmalarla kaplanilmasi zorunlu olan kalip vb. karmasik sekilli
parcalarin kaplama islemlerinde, hedef-taban malzemesi mesafesinin incelenmesi
gereken 6nemli bir parametre oldugu sonucu ortaya ¢ikmaktadir. Kaplama parametreleri
ile hedef-taban malzemesi mesafesinin TiAIN kaplamalarin 6zelliklerine olan etkileri 4.

Boliim’de detayli olarak ele alinacaktir.

Yiiksek sicakliklara (>600 °C) ve asir1 ylizey yiklerine maruz kalan pargalarin
tribolojisi tiim diinyada yaygin bir sekilde ¢aligiimaktadir. Ozellikle PVD metodu ile
tiretilen Ti ve Al esash kaplamalar, alliminyum ekstriizyonunda plazma nitriirleme,
plazma sprey kaplama ve CVD’ye nazaran Onemli avantajlar sunmaktadirlar [68].
Aliiminyum ekstriizyon kaliplar1 asir1 termal ve mekanik gerilmelere maruz kalirlar.
Bunun sonucu olarak; termal yorulma, abrazif aginma, adhezif asinma, erozyon ve
korozyon karsilagilan yaygin hasar mekanizmalaridir [69,70]. Aliminyum ekstriizyonda
onemli olan c¢ikan parcanin boyutsal tamligi ve yiizey kalitesi oldugundan kalip
asinmasinin kontrol altinda tutulmasi gerekir [71]. Bu hasarlart minimum seviyeye
indirmek i¢in nitriirleme en yaygin kullanilan yiizey igslemi olup giiniimiizde aliiminyum
ekstriizyon kaliplarinin %90-95’inde kullanilmaktir [72]. Ayrica, PVD sert seramik tekli
ve c¢oklu tabakalar ile dubleks islemler de yaygin bir sekilde kullanilmaktadirlar [72-
74].

Kaplama ve taban malzemesi sertlikleri arasindaki fark, kaplamanin kirillgan ve taban
malzemesi deformasyonuna karsi duyarli olmasindan dolayi, verimli bir sekilde
kullanilabilmesini engeller. Bu sebeple, kaplama oOncesi yapilan plazma nitriirleme
islemi ile ¢elik taban malzemesinin sertligi arttirilabilir ve kaplama omrii uzatilabilir
[74]. Aliiminyum ekstriizyon kaliplarina ve o6rnek numunelere uygulanan, dubleks
islemli CrN, TiN kaplamalar, TiN/TiAIN, TiAICrYN, TiAIN/VN c¢ok tabaka
kaplamalar, TiBN kaplamalar, CrTiAIN ve (Tip7Alyp3)N esasl kaplamalarla basarili
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sonuglar alinmistir [68-71,75-77]. TiB; kaplamalarda da yiiksek aginma direnci ve sicak
aliminyuma yapigmama avantajlari tespit edilmistir [78]. Ayrica, CrN kaplamalarin gaz
nitriirlemeye kiyasla daha avantajli oldugu da tespit edilmistir [79]. Sicak dévme (hot
forging) kaliplarinda kullanilan dubleks islemlemle de (plazma nitriirleme+Balinit®
Futura-TiN/TiAIN c¢ok tabaka kaplama) basarili sonuglar elde edilmistir [80,81].
Aliiminyum ekstriizyon kaliplarinda kullanilan PVD kaplamalardan beklenen en 6nemli
tic oOzellik; aliiminyuma kars1 yiiksek kimyasal kararlilik, taban malzemesine iyi
yapigsma mukavemeti ve digerlerine gére daha az dneme sahip olan yiiksek sertlik olarak
Ozetlenebilir [82]. Bjork ve arkadaslar1 [78], CrN, (Ti,Al)N ve TiB, kaplamalarin sicak
alliminyumla temas durumunda mekanik, 1s1l ve kimyasal acidan kararli olduklarini ve
aliminyum ekstriizyon kaliplarinda kullanilabileceklerini belirtmiglerdir. TiB, kaplama
ozellikle sicak aliiminyumun yapigmasint engelleyen ozellikler sunmaktadir. Bunun
yaninda, TiN kaplamalarin sicak alliminyumla temas durumunda diisiik kimyasal
inertliginden dolay1 zamanla mukavemetini kaybettigini tespit etmislerdir. Ayrica H13
numunelerle yaptiklar1 asima testlerinde, block-on-ring konfigiirasyonunu tercih
etmislerdir. Deneylerde kullandiklari yiik 70 N, kayma hizi 0.08-0.16 m/s olup,
aliminyum ekstriizyonda yeni billet girisini karakterize etmek i¢in 45 s’lik kayma

periyodunu takiben 15 s’lik bir duraklama periyodu uygulamislardir.

PVD kaplamalarin ekstriizyon kaliplarinda bazi dezavantajlar1 da vardir. En onemli
nokta, kaplamanin hasar gérmesine sebep olan, kaplama ve taban malzemesi sertlikleri
arasindaki biiyiik farktir. Dubleks islem yapilarak ani sertlik degisimi dnlenir, kaplama
yapigmasi iyilestirilir ve takim omrii arttirilir [74,75]. Baracaldo ve arkadaglari [75], gaz
nitriirlenmis ve TiAIN kaplanmis H13 c¢eliklerinin asinma direnglerinin sadece TiAIN
kaplanmis ve sadece gaz nitriirlenmis olanlara gore daha yiiksek oldugunu tespit
etmislerdir. Bunun da, nitriirleme isleminin kazandirdig: artan yiik tasima kapasitesinin
ve kaplamanin olusturdugu yogun oksit tabakasinin daha fazla oksitlenmeye engel
olmasimin ve kaplamanin mekanik o6zelliklerini korumasinin bir sonucu oldugunu
vurgulamiglardir. Baracaldo ve arkadaslari, ball-on-disc testlerini oda sicakliginda (25
°C) ve aliiminyum ekstriizyon sartlarini olusturmak i¢in yiiksek sicaklikta (600 °C)
yapmuslardir.

Miiller de [69], plazma nitriirleme islemi uygulanan ve PACVD (plazma destekli

kimyasal buhar biriktirme) ile TiBN kaplanan aliiminyum ekstriizyon kaliplarinda
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gelismelerin oldugunu tespit etmistir. PACVD ile iiretilen Ti esasli nano-yapili ve nano-
kompozit nitriir ve boriirler de, yiiksek sertlik, diisiik ¢coziiniirliilik ve metal eriyiklere
kars1 yliksek korozyon kararliligt oOzelliklerine sahiptirler [70]. Tez ¢alismasinda
dubleks islemin tercih edilmesinin sebebi de, yukarida bahsedilen avantajlarindan
dolay1, kaplamanin yiik tasima kapasitesinin arttirilmasini ve dubleks islemin kaplama

parametreleri ile olan etkilesiminin ortaya konulmasini saglamaktir.

Tez ¢alismasinda kullanilan AISI HI13 celigi, genelde aliiminyum ekstriizyon
kaliplarinda tercih edilen bir sicak is takim celigidir. H13 c¢eliginin 6zelliklerini
taniyabilmek icin ekstriizyon islemine yakindan bakmak gerekir. Aliiminyum
ekstriizyonda, sicak bir billet ekstriizyon kalibinin sekillendirilmis boslugundan gegecek
sekilde yiiksek basing ve sicaklikta preslenir [74]. Genelde 10-25 MN’luk kuvvet
hidrolik presle uygulanir ve ¢ok cesitli sekil ve uzunluklara sahip profiller kullanilarak
mil, boru, tel vb. iirlinlerin ekstriizyonu gerceklestirilebilir. Ekstriizyondan dnce billetler
ve kalip genelde 450-500 °C sicakliga 1sitilir. Siirtiinme ve deformasyonla kalip yiizeyi
tizerindeki tirlin sicakligl gergek ekstriizyon sicakligi olan 550-620 °C’ye yiikselir ve
asirt alan azalmasiyla billetten istenilen profil iiretilir [72,74]. Ekstriizyon yar1 devamli
bir prosestir. Bir billetin ekstriizyonu 45 s icerisinde gergeklestirilir ve yeni billetin
cycle) olarak adlandirilir. Ekstriizyonda ¢ikis hiz1 genelde 5-100 m/dak arasinda degisir.
Diiz bir {iriin elde etmek icin ekstriizyon iiriinii kalip ¢ikisinda hafif bir plastik uzama
kazanacak sekilde ¢ekilir [72]. Profil yiizeyi, kalip boslugunda aliiminyumla kalip
malzemesi arasindaki kuru sartlardaki kayma temasi sonucu olusur. Ekstriizyon
kaliplarinin agimmasi, iirlinlin hem boyut hem de ylizey kalitesini etkilediginden
teknolojik ve ekonomik yonden biiyiik bir dneme sahiptir. Asinmay1 minimum seviyeye
indirmek i¢in ekstriizyon kaliplar sicak is takim celiklerinden fiiretilirler ve genellikle
nitriirleme islemine tabi tutulurlar [74]. AISI H13 sicak is takim ¢eligi genelde yalnizca
ekstriizyon kaliplari i¢in tercih edilen bir takim malzemesidir [74,83]. AISI H13, yiiksek
mukavemet ve siineklik, 1yl temperleme direnci ve makul fiyat 6zelliklerine sahiptir.
Ayrica, nitriirleme gibi ylizey islemlerine de uygun bir malzemedir ve 450-500 HV
sertlik degerleri verecek sekilde sertlestirilmis ve temperlenmis olarak kullanilir [74].
Bu o6zelliklerinden dolay1, deneysel ¢aligmada da AISI H13 ¢eliginin kullanilmasi tercih

edilmistir.



3. BOLUM
PVD KAPLAMA YONTEMLERI VE PLAZMA NITRURLEME iSLEMI
3.1. Giris

Malzemelerin sertlik, asinma ve korozyon direnci gibi ylizey yapisim ilgilendiren
ozelliklerini gelistirmek veya malzemelere farkli uygulama alanlar1 i¢in alternatif
ozellikler kazandirmak amaciyla, yiizeylerine ¢esitli kalinlik ve Ozelliklerdeki
kaplamalarin uygulanmasi uzun yillardir kullanilan bir yontemdir. Bu sayede,
mukavemeti diisiik ve daha ucuz olan ve tokluk 6zelliklerinin de korunmasi istenilen
taban malzemelerinin ylizey 6zellikleri ekonomik olarak gelistirilmekte, yiiksek sicaklik
ve viicut i¢i implant uygulamalarinin da yolu acgilmaktadir. Cesitli bilesimlerdeki
banyolarda elektroliz yontemi ile gergeklestirilen geleneksel kaplama yontemleri,
plazma ve vakum kontrol teknolojilerindeki hizli gelisme ile giliniimiizde buhar

biriktirme tekniklerinin gelismesini saglamistir.

3.2. PVD Kaplama Yontemleri

Buhar biriktirme teknikleri; fiziksel buhar biriktirme (PVD), kimyasal buhar biriktirme
(CVD) ve akkor 1sik plazmasinin kullanilmaya baglanmasiyla CVD’nin degisime
ugramis hali olan fiziksel-kimyasal buhar biriktirme (P-CVD) olmak {izere iice ayrilir.

Buhar biriktirme tekniklerinin siniflandirilmasi, Sekil 3.1°de gosterilmektedir.

CVD tekniginde, sicak taban malzemesi ylizeyi iizerinde atomistik olarak bir kaplama
olusturmak i¢in, termal olarak ayrisabilen (piroliz) veya diger gaz ya da buharlarla
kimyasal olarak reaksiyona giren, buharlasabilen bir kaplama malzemesi bileseni
kullanilir. Kimyasal reaksiyonlar, genellikle 150-2200 °C sicaklik aralifinda ve yaklasik
olarak 0.5 torr’dan atmosfer basincina kadar degisebilen bir basing araliginda meydana

gelir. CVD kaplamalar nispeten 1yi yapisma gosterirler, fakat yliksek taban malzemesi
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sicakliklariin  (1000-1200 °C) gerekmesi, bu teknigin uygulamalarmi yiiksek
sicakliklara dayanabilen taban malzemeleri ile siirlandirmaktadir. Ayrica bu
sicakliklar, parganin Ozellikleri ve yapisinda degisimlere sebep olabilir. Oysa PVD
tekniginde, taban malzemesi daha diisiik sicakliklara (200-600 °C) maruz kalir.

BUHAR BiRIKTIiRME TEKNIKLERIi

FiZIKSEL KIMYASAL
BUHAR BiRiKTiRME BUHAR
(PVD) BIiRIKTIRME (CVD)
|
| | e Geleneksel CVD
BUHARLASTIRMA IYON KAPLAMA SICRATMA
o Diistlik basingli CVD
e Direkt AKKOR DESARIJI: AKKOR
e Reaktif e DC/RF Diot DESARIJI: e Lazer tesvikli CVD
e Aktive edilmis e Alternatif e DC/RF Diot
reaktif e Triot e Triot o Elektron destekli CVD
e Iyon 1511 destekli e Silindir katot e Magnetron
desarji . [
e Katodik ark IYON ISINI: FiZIKSEL-KIMYASAL
e Sacilma iyon o Tek iyon 1g1n1 BUHAR BIRIKTIRME
kaplamasi o Cift iyon 1g1n1 (P-CVD)
IYON ISINI: |
* Dlrekt tyon 13t e Plazma destekli CVD
* ¥yon 13 . o Reaktif salinimli
e Iyon 1sinlar1 demeti plazma
¢ Kimyasal buhar
polimerizasyonu

Sekil 3.1. Buhar biriktirme tekniklerinin siniflandirilmasi [84].

PVD metodu, esas olarak vakum altinda bulunan malzemelerin buharlastirilarak veya
sigratilarak atomlarin yiizeyden kopartilmasi ve kaplanacak olan taban malzemesi
ylizeyine atomsal veya iyonik olarak biriktirilmesi esasina dayanir. PVD yonteminin ilk
uygulamasi, Faraday’in 1850 yilinda metalleri vakum altinda buharlastirarak {irettigi
kaplamalar olarak kabul edilebilir. Kundt ise 1888 yilinda, bu yontem kullanilarak
tiretilmis ince filmlerin yansitma ozellikleri iizerine bazi ¢aligmalar yapmistir. Daha

sonraki yillarda ise, ince metalik film tabakalarinin kinetigi, gazlarin diflizyonu ve gaz-
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metal reaksiyonlar1 {izerine bir takim arastirmalarda bulunulmustur. Vakum
teknolojisinde saglanan gelismeler sonucunda ise, PVD teknigi endiistriyel olarak

kullanilmaya baslanmustir.

PVD teknigi ile hemen hemen her metal, alasim, seramik, metaller arasi ve bazi
polimerik malzemeler ile bunlarin karisimlari, vakumdaki c¢alisma sicakliklarinda
kararlt olan hemen hemen her malzemeden (metaller, seramikler, plastikler ve kagit
gibi) iretilmis taban malzemeleri {lizerine kolaylikla kaplanabilir. PVD metodunun

uygulama alanlar1 Tablo 3.1°de 6zetlenmektedir.

Tablo 3.1. PVD Metodunun Temel Uygulama Alanlar1 [84].

Uygulama Sahasi Ornek Uygulamalar

1. Tribolojik uygulamalar : Kesici takimlar, kaliplar, kayma veya donme hareketi yapan ve
yliksek aginma direncinin gerekli oldugu makina pargalari.

2. Elektriksel uygulamalar ¢ Yarn iletken pargalar, entegre devreler, kapasitorler, rezistorler,
stiper iletkenler, giines pilleri.

3. Optik uygulamalar : Lazer optikler, aynalar, projektdr yansiticilari, kameralarin optik
elemanlart.

4. Kimyasal uygulamalar :  Gaz tiirbin motorlari, denizcilik uygulamalari, korozyona karsi

direngli olmasi istenilen pargalar.

5. Dekoratif uygulamalar : Takilar, gozliik ¢ergeveleri, saatler, oyuncaklar.

PVD metodunun avantajlar1 ise su sekilde 6zetlenebilir:

1. Teorik olarak her ¢esit metal, alagim, seramik ve polimer kaplamalar elde etmek
miimkiindiir. Hemen hemen her kaplama her taban malzemesi {izerine
biriktirilebilir.

2. PVD teknolojisi ile kaplamalarin yanisira; sag, folyo ve boru gibi pargalar da
biriktirilebilir.

3. Kaplamalar miikemmel yapigma 6zelligine sahiptirler.

4. Biriktirme hiz aralig1 oldukga genistir ve yiiksek hizda iiretim yapilabilir.

5. Kaplama sonrasi yiizey piiriizliliigii, taban malzemesi ylizey piiriizliliglyle
hemen hemen ayni oldugundan, kaplama sonrasi zimparalama ve parlatma gibi
ylizey islemlerine ihtiya¢ duyulmaz.

6. PVD tekniklerinin higbiri, ¢cevreye zararli zehirli atiklar iiretmez.
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7. Kontrollii vakum ortami1 ve saf kaynak malzemelerinin kullanimi, yiiksek
saflikta kaplamalarin elde edilmesini saglar.

8. Prosesin nispeten diisiik sicakliklarda yapilabilmesi, 1s1l islem goérmiis takim
celiklerinin sertlik kaybini onler.

9. Geometrik olarak karmagik parcalarin doner mekanizmalarla homojen olarak
kaplanabilmesi miimkiindiir ve kaplama kalinligmin diisiik olmast (1-5 pm)
parga toleranslarinin muhafaza edilmesini saglar.

10. Kesici takimlar, keskin kose ve uglarmin keskinlik o6zellikleri bozulmadan
kaplanabilirler, ayrica takimlar ve kaliplar bilendikten sonra tekrar
kaplanabilirler.

11. PVD kaplamalarin sokiilerek tekrar kaplama yapilabilmesi imkan1 vardir.

PVD metodu, ii¢ grup altinda smiflandirilabilir. Bunlar; “buharlastirma”, “iyon

kaplama” ve “sicratma” teknikleridir.

3.2.1. Buharlastirma Yontemi

Buharlastirma teknigi, en eski ve en yaygin kullanilan vakum biriktirme tekniklerinden
biridir. Buharlastirma tekniginde kaplama malzemesi, kaynak malzemesini belli bir
sicakliga (1000-2000 °C), vakumda (10107 torr) 1sitmakla meydana getirilir. Bu
sekilde buhar basmnci (>107 torr), evreleyen oda basmcini geger ve yogunlagma igin
yeterli buhart iretir. Kaplama malzemesi, elektriksel olarak notr bir durumdadir ve
kaynagin yiizeyinden 0.1-0.3 eV arasindaki termal enerjilerde ¢ikar. Kaynak-taban

malzemesi arasi agiklik, 150-450 mm arasinda degisir.

Birgok malzeme (metaller, alagimlar, metaller arasi bilesikler ve refrakter bilesikler)
hemen hemen her taban malzemesi {izerine (polimerler dahil) uygun bir teknik
kullanilarak kaplanabilir. Taban malzemesi; havada asili, topraklanmis veya elektriksel
olarak polarize edilmis olabilir ve yogun ve es eksenli tane morfolojisine sahip metal ve
refrakter bilesiklerin kaplamalar1 icin yiiksek bir sicakliga kadar (200-1600 °C) o6n
isittlmalidir. Yiiksek taban malzemesi sicakliklarinda biriktirilmis bir¢ok refrakter
bilesigin kaplamalari; daha iyi yapisma, yiiksek sertlik ve asinma direnci gosterirler.
Buharlastirma isleminde, tipik kaplama kalinliklar1 0.1-100 pm arasinda degisir.

Kaynak malzemeleri; toz, tel veya ¢ubuk seklinde olur ve buharlastiriimalari i¢in gesitli
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yontemler kullanilir. Bunlar; rezistansli buharlastirma, radyasyonla buharlastirma, radyo
frekans1 (RF) endiiksiyonuyla buharlastirma, elektrik arkli buharlagtirma, lazerli
buharlastirma ve elektron 1sinli buharlastirma olarak siralanabilir. Buharlagtirmanin
baslica avantaji, diger vakum biriktirme teknikleriyle karsilastirildiginda daha basit ve
ucuz olmasi ve yiiksek biriktirme hizlarina sahip olmasidir. Buharlastirma teknigi,
buhar tiirlerinin diisiik kinetik enerjileri nedeniyle, genelde diisiik kaplama yapismasiyla
sonuclanir. Ayrica, yiiksek taban malzemesi sicakliklari, ince taban malzemelerinin
egrilip carpilmasina neden olabilir ve metalik taban malzemelerinin 1sil islemini
degisiklige ugratabilir. Bu yiizden de, diger vakum biriktirme tekniklerine gore
tribolojik uygulamalar acisindan daha az tercih edilir. Fakat basit olusu, diisiik maliyeti

ve yiiksek biriktirme hizlari, teknigi bir¢ok uygulama icin ilgi ¢ekici hale getirmektedir.

3.2.2. iyon Kaplama Yontemi

Akkor desarjin1 kullanan iyon kaplama veya iyon buhar biriktirme teknigi, ilk olarak
Mattox tarafindan ortaya atilmistir. Iyon kaplamada, kaplamanin taban malzemesine
yapismasini arttirmak i¢in metal buharinin kismi iyonizasyonu kullanilir. Biriktirme
sirasinda taban malzemesi ylizeyi ve/veya biriktirilen kaplama, bombardimansiz
biriktirmeye kiyasla, ara ylizeysel bolgelerde ve kaplama ozelliklerinde degisikliklere
neden olabilecek kadar yiiksek enerjili iyon akimiyla ve enerjik nétrallerle karsi karsiya

kalir.

Iyon kaplama isleminden once, sigratma biriktirme tekniginde oldugu gibi yiizey
kirliliklerini ve engelleyici tabakalar1 gidermek i¢in taban malzemesi belli bir siire inert
gaz iyon bombardimanina maruz birakilir. Bu isleme; “sicratma temizlemesi” adi
verilir. Taban malzemesi yiizeyi sigratma ile temizlendikten sonra, iyon bombardimani
kesilmeden kaplamanin biriktirilmesine baglanir. Bir kaplamanin olusabilmesi igin,

biriktirme hizinin sigratma hizin1 gegmesi gerekmektedir.

3.2.3. Sicratma Yontemi

Sigratma, yiiksek enerjili pargaciklar tarafindan yiizeyin bombardiman edilmesiyle,
momentum degisimine bagli olarak, kaplama malzemesinin kat1 yiizeyinden ¢ikartilip

firlatildig1 bir tekniktir. Yiiksek enerjili parcaciklar, genellikle agir bir inert veya reaktif
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gazin (argon en yaygin kullanilan asal gazdir) ya da kaplama malzemesi tiirlerinin
pozitif iyonlaridir. Sigratilmis malzeme, “hedef” adi verilen kaplama malzemesinin
kaynagindan atomik bir halde firlatilir. Taban malzemesi, si¢ratilmig atomlarin akigini
kesmesi i¢in hedefin Oniine yerlestirilir. Sigratma momentum degisimi, ylizeyin sadece

1 nm altin1 kapsayan bir bolgede meydana gelir.

Sicratma teknikleri, akkor desarjli sigratma ve iyon 1sinli sigratma olmak lizere iki
kategori altinda siniflandirilabilir. Akkor desarjli sigratma tekniginde, hedef ad1 verilen
kaplama malzemesi kaynagi, 107-10 torr’a vakumlandirilmis ve daha sonra argon gibi
inert bir gazla, bir plazma desarj1 saglamak icin yeterli bir basinca (geleneksel planar
diod teknikleri i¢in; 5.107-10"" torr) yeniden getirilmis bir vakum odasma yerlestirilir.
Daha sonra hedefe, plazmadan gelen pozitif iyonlar tarafindan bombalanmasi i¢in
negatif bir bias (DC cihazi i¢in; 0.5-5 kV) uygulanir. Bu voltaj tarafindan hizlandirilan
iyonlar hedefe ¢arparlar ve hedef malzemesinden atomlarin sigratilmasina neden olurlar.
Taban malzemeleri, si¢ratilmig atomlarin akisini kesecek sekilde yerlestirilir ve

sigratilmisg atomlar da taban malzemesi iizerinde yogunlasarak kaplamayi olusturur.

Sicratma olayi, sematik olarak Sekil 3.2°de gosterilmektedir.

Kinetik enerjili atom veya ivon Atom, iyon f
L]

Sekil 3.2. Sigratma olaymin gergeklesmesi [85].

Iyon 1sml sigratma (veya ikincil iyon 1sm1 biriktirme) tekniginde, iyon bombardiman
kaynagi, hedeften kaplama malzemesini sigratip uzaklastirmak ic¢in kullanilan bir dis
iyonizasyon kaynagidir (107-10"* torr’luk bir basingta). fyon 1smlari; inert veya reaktif
gaz iyonlar1 ya da kaplama malzemesinin iyonlagmis tiirleri olabilir. Bombardiman iyon

enerjileri, akkor desarjli sigcratmada 100-1000 eV, iyon 1sinl sigratmada ise 100 eV-10
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keV arasinda degisir. Bir kat1 yilizeyinde bulunan atomlar, yiizeye 2-10 eV arasindaki

enerjilerle (sliblimasyon enerjisi) baghdirlar.

Sigratilmig atomlarin ortalama enerjileri, 10-40 eV (manyetik alanda si¢ratma
tekniginde 100 eV’a kadar cikabilir) arasinda degisir. Buharlastirmada ise, buharlasmis
atomlarin 0.1-0.3 eV’luk enerjilere sahip oldugu goriiliir. Bu yilizden de sigratma
teknigi, buharlagtirma ve diger bir¢ok kaplama teknolojisiyle karsilagtirildiginda
nispeten yiiksek enerjili bir tekniktir. Ayrica, bazi sigratma tekniklerinde kullanilan
yiiksek akim yogunluklarinda, hedefin sogutulmasi gerekmektedir. Sigratma teknigi
evrensel bir tekniktir ve kaplama bilesimi yiiksek bir hassasiyetle kontrol edilebilir.
Kaplama malzemesi, buhar fazina kimyasal veya termal bir islemden ziyade mekaniksel
bir islemle (momentum degisimi) gectiginden dolay1i, hemen hemen her malzeme
kaplama icin aday olabilir. Farkli buharlasma hizlarina sahip alasimlar, bilesimleri
degismeden biriktirilebilir, ayrica kaplama yapisina makropartikiil girme olasilig1 da
oldukca dusiiktiir. Kaplama hedefi ise, hemen hemen sinirsiz sayidaki yontemlerden
biriyle sekillendirilebilir. Bununla birlikte sigratmanin islem maliyeti, buharlastirma

yontemine gore 3-10 kat daha yiiksektir [84].

3.2.3.1. Manyetik Alanda Sicratma Metodu

Sigratma metodunun en yaygin kullanilan tiplerinden birisi de plazmanin hedef yani
bolgesine sinirlandirilmasimi  saglamak ic¢in ¢esitli miknatis kombinasyonlarinin
kullanildig1 manyetik alanda sigratma (magnetron sputtering) prosesidir. Bir magnetron
su kisimlardan meydana gelir: 1. katot (elektron kaynagi), 2. anot (elektron kolektorii),

3. kombine olmus elektrik ve manyetik alan (B L E) (Sekil 3.3).

Sekil 3.3. Elektrik ve manyetik alanlar (Elektrik
alan E, Manyetik alan B) [85].
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Magnetronlar ¢esitli tip ve Ozellikte olabilirler. En yaygin rastlayabilecegimiz
magnetronlar bir mikrodalga firin icerisindeki magnetron tiipleridir. Sekil 3.4’te, bir

elektronun elektrik ve manyetik alanlar icerisindeki hareketi gosterilmektedir.

etrafindaki

Elektranlarin Elektronun @
Miknatis i @ dairesel )

hareketi / U &\

Sel T Sad Kombine olmus elektrik ve
Bir elektrik alan icerisinde Bir manyetik alanda manyetik alamin alektron
elektronun hareketi Miknatis elektronun hareketi hareketi lzerindeki etkisi

Sekil 3.4. Elektronun elektrik ve manyetik alanlar igerisindeki hareketi [85].

Vakum ortaminda kaplama proseslerinin mantigin1 daha iyi anlayabilmek i¢in “plazma”
kavramini iyi bilmek gerekir. Plazma, pozitif iyonlarin ve elektronlarin notr-benzeri
(quasi-neutral) bir elektrik durumundaki akislaridir. Bu akisi igeren ortam elektrik ve
manyetik alanlarla olusturulur. Bir¢ok plazma kaplama uygulamalarinda pozitif iyonlar,
notral partikiiller ve enerjitik elektronlar arasindaki ¢arpigmalarla meydana getirilir. Bir
plazmadaki elektronlar, 6zellikle daha biiyiik iyonlarla (6rnegin sigratmada argon)
karsilagtirildiginda oldukca hareketlidirler. Bu yiiksek hareketlilige sahip plazma
elektronlarinin kontrolii, plazma kontroliiniin temelini olusturur. Sekil 3.5’te bir
plazmada elektron ¢arpismasi ile notr bir atomun iyon haline dontismesi ve Sekil 3.6’da
ise kombine olmus elektrik ve manyetik alan igerisinde elektron hareketi sematik olarak

gosterilmektedir [85].

@y — @

O F; +@ +®

Sekil 3.5. Bir plazmada elektron ¢arpigmast ile notr bir atomun iyon haline
doniigsmesi [85].
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Manyetik Alan
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ExB Inboard Reflection

Azimuthal Drift )
Cycloidal Motion Qutboard Reflection

Elektron Hareketi
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Sekil 3.6. Kombine olmus elektrik ve manyetik alan igerisinde
elektron hareketi [85].

Manyetik alanda sigratmada da plazma benzer sartlarda olusur. Pozitif argon atomlarina
gore negatif olarak biaslanmis bir hedef ile “kapali” manyetik alan arasindaki sinirlama
yogun bir plazma fretir. Sinirlandirilmis plazma igerisinde yiiksek iyon yogunluklar
meydana getirilir ve daha sonra bu iyonlar negatif hedefe dogru cekilerek yiiksek
oranlardaki sigratmay1 meydana getirir. Manyetik alanda sigratmada plazmanin olusumu

sematik olarak Sekil 3.7°de gosterilmektedir [86].

_ "E" Alan
@ lyonlar Hedef (Katot)
O Elektronlar "B" Alan 4|7 Megatif Yiksek
® Hedef Atomlar Woltaj
O Argon Atomlar E: Elektrik
B: Manyetik /

O Manyetik
ce A
Biyiyen ® . Cizgiler

O O _® 0 Bombardiman lle Yakal
oo @ ©O Y Fegmen Maizeme @ %' O{]OEalekir:::'

’-m;w

Sekil 3.7. Manyetik alanda sigratmada plazmanin olusumu [86].
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Temel sigratma yonteminde, bir hedef (veya katot) malzemesi, hedefin 6niinde olusan
bir desarj plazmasi tarafindan iretilen yiiksek enerjili iyonlar tarafindan bombardiman
edilir. Bu bombardiman islemi, momentum transferi ile hedef ylizeyinden atomlarin
koparilmasina ve sigratilmasina neden olur. Sigratilan atomlar ise bir taban malzemesi
lizerine yapisarak ince film tabakasmni olusturur. Iyon bombardimani sonucu hedef
ylizeyinden ayrica ikincil elektronlar da nesredilir ve bu elektronlar plazmanin
devamlilig1 i¢in 6nemli bir rol oynarlar. Temel sigratma yontemi ¢ok uzun yillardir
bilinen bir teknik olup, bugiine kadar bircok malzeme bu yontemle basarili bir sekilde
sigratilarak kaplama malzemesi olarak kullanilmistir. Bununla birlikte, diisiik biriktirme
oranlari, plazmanin sahip oldugu diisiik iyonizasyon verimi ve taban malzemesinde
goriilen yiiksek seviyedeki 1sinma, yontemi sinirlayan faktorlerdir. Bu siirlamalarin
iistesinden gelmek icin gelistirilen iki teknik, manyetik alanda sigratma (magnetron
sputtering) ve dengelenmemis manyetik alanda sigratma (unbalanced magnetron
sputtering) yontemleridir. Miknatislar kullanilarak hedef yiizeyine paralel olusturulan
bir manyetik alan, ikincil elektron hareketinin hedef civarinda siirlandirilmasini saglar.
Miknatislar, bir kutup hedefin merkez ekseninde olacak, zit kutup ise hedefin dis
kenarina halka seklinde yerlestirilmis miknatislar tarafindan olusturulacak sekilde
yerlestirilir. ~ Elektronlarn  bu  yontemle  smirlandirilmasi,  elektron-atom
carpismalarindan meydana gelebilecek bir iyonizasyon ihtimalini 6énemli dl¢tlide arttirir.
Miknatislarla elde edilen bu iyonizasyon verimi, hedef civarinda yogun bir plazma elde
edilmesi anlamina gelir. Bu da sirasiyla, hedef iyon bombardimanini arttirir, daha
yiiksek sigratma oranlarina ve taban malzemesinde de daha yiiksek biriktirme oranlarina
imkan tanir. Buna ilaveten, manyetik alanda sigratma yonteminde elde edilen yliksek
iyonizasyon verimi, temel sigratma yontemi ile karsilagtirildiginda, desarjin daha diisiik
calisma basinglarinda (10 mbar yerine 10~ mbar seviyelerinde) ve daha diisiik calisma
voltajlarinda (-2 ile -3 kV yerine -500 V seviyelerinde) stirdiiriilebilmesini saglar.
Geleneksel bir magnetron ile dengelenmemis bir magnetron arasinda tasarim yoniinden
kiiciik bir fark olmakla birlikte, performans bakimindan onemli bir fark mevcuttur.
Geleneksel magnetronda plazma, yogun bir sekilde hedef bolgesinde sinirlandirilir.
Plazmanin yogun oldugu bdolge hedef ylizeyinden yaklasik 60 mm’lik bir mesafeyi
kapsar. Bu boélge icerisine yerlestirilen taban malzemelerinin iizerinde biiyiiyen filmler
uygun iyon bombardimanina maruz kalir, bu da biiyiiyen filmin yap1 ve 6zelliklerini

etkileyebilir. Bu bolgenin disina yerlestirilen taban malzemeleri ise diisiik plazma
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yogunlunun etkili oldugu bolgede kalacaktir. Sonug olarak, taban malzemesi tarafindan
cekilen iyon akimi (genelde <1 mA/cm?) genelde film yapisii degistirmek igin
yetersizdir. Bombardiman iyonlarinin enerjisi, taban malzemesine uygulanan negatif
potansiyelin arttirilmasiyla arttirilabilir. Fakat bu da filmde kusurlarin olusmasina, film
gerilmesinin artmasina, sonugta da tiim film 6zelliklerinin zarar gérmesine neden olur.
Bu nedenle, geleneksel magnetronlar kullanilarak, biiyilkk veya karmasik sekilli
parcalarin {izerine yogun kaplamalar biriktirmek zordur. Asirt i¢ gerilmeler
olusturmadan yogun filmler iiretebilmek ig¢in, nispeten diisiik enerjili (<100 eV) ve
yilksek akisa sahip (>2 mA/cm®) iyonlar genelde tercih edilir. Bu kosullar

dengelenmemis magnetronlarla kolayca saglanabilir.

3.2.3.2. Dengelenmemis Manyetik Alanda Sicratma

Dengelenmemis bir magnetronda, miknatislar tarafindan olusturulan dis halka merkez
kutbuna gore daha gii¢liidiir. Bu durumda, tiim alan ¢izgileri magnetronun merkezine ve
dis  kutuplarina  bitisik olmayacak, bir kismi taban malzemesine dogru
yonlendirilecektir. Boylece ikincil elektronlarin bir kismi bu manyetik alan ¢izgilerini
izleyecektir. Sonug olarak plazma, hedef bolgesine sinirlanmaz ve taban malzemesine
dogru yayilir. Boylece taban malzemesi bias1 da gerekmeden plazmadan yiiksek iyon
akimlarinin ¢ekilebilmesi miimkiin olur. Farkli magnetronlarda goriilen plazma

bolgeleri sematik olarak Sekil 3.8’de gosterilmektedir.

lyon Akim Yogunlugu iyon Akim Yogunlugu lyon Akim Yogunlugu
<1 mA/cm*2 << 1 mAlcmA2 2-10 mA/cm*2
Taban Malzemesi | | Taban Malzemesi | | Taban Malzemesi |
.,

A
}
PLAZMA E
|
i

apetinnsatasasiassssaisassiasasinn,

~60mm
Hedef Hedef
N Ls [N InJ ] [a]
Geleneksel Magnetron Tip-1 Dengelenmemis Tip-2 Dengelenmemis
("Dengelenmis” magnetron) Magnetron Magnetron

Sekil 3.8. Geleneksel ve dengelenmemis magnetronlarda goriilen plazma
bolgelerinin sematik gosterimi [87].
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Dengelenmemis magnetronlar, temel sigratma kaynaklariyla karsilastirildiginda, yogun
kaplama atomu akis1 saglamalarinin yaninda ayrica verimli birer iyon kaynagi olarak da
gorev yaparlar. Taban malzemesi tarafindan cekilen iyon akimi, hedef akimiyla
dogrudan orantilidir. Biriktirme oran1 da ayni zamanda hedef akimiyla orantilidir.
Sonug olarak, diger iyon-kaplama islemlerinin aksine, taban malzemesine ulasan iyon-

atom orani biriktirme oraninin arttiritlmasiyla degismez.

Bu sekilde tasarlanan dengelenmemis magnetron, Window ve Savvides tarafindan “tip-
2” olarak adlandirilmaktadir. Bunun aksine, merkez kutbun dis kutba gore
giiclendirilmesiyle olusturulan magnetronu ise “tip-1” olarak isimlendirmislerdir. Boyle
bir tasarimda, birbirlerine yakin olmayan manyetik alan cizgileri kaplama odasi
duvarlarina dogru yonlendirilir ve taban malzemesi bolgesindeki plazma yogunlu diiser
(Sekil 3.8). Taban malzemesinde diisiik iyon akimlarina sebep olmasindan dolay1 boyle
bir tasarim ¢ok sik kullanilmaz. Bununla beraber teknigin, genis yiizey alanli, kimyasal

olarak reaktif farkli metalik filmlerin tiretilmesinde kullanilmasi i¢in ¢alismalar vardir.

3.2.3.3. Kapah-Alan Dengelenmemis Manyetik Alanda Sicratma

Dengelenmemis magnetronlarla saglanan avantajlarla birlikte, karmagik sekilli pargalari
tek bir kaynak kullanarak, makul oranlarda iiniform olarak kaplayabilmek oldukca
zordur. Bu teknolojinin ticari olarak yaygin bir sekilde kullanilmasini saglayabilmek

i¢cin ¢ok magnetronlu sistemler tasarlanmaktadir.

Cok magnetronlu bir sistemde, komsu magnetronlardaki manyetik diizen, ayn1 veya zit
manyetik kutuplar kullanilarak diizenlenebilir. Tasarim, es manyetik kutuplar
kullanildig1 zaman “yansitilmis”, zit manyetik kutuplar kullanildigi zaman ise “kapali
alan” konfigiirasyonu olarak isimlendirilir (Sekil 3.9). Yansitilmis durumda, manyetik
alan ¢izgileri kaplama odas1 duvarma dogru yénlendirilir. Ikincil elektronlar daha ¢ok
bu hatt1 takip ederler ve taban malzemesi bolgesindeki plazma yogunlugu diisiik olur.
Bunun aksine, kapali alan konfiglirasyonunda alan c¢izgileri magnetronlar arasinda
birlesir. Kaplama odasi1 duvarlarindaki kayiplar azdir ve taban malzemesi de yliksek
yogunluklu plazmanin etkili oldugu bolge igerisinde kalir. Kapali alan konfigiirasyonu,
ayni sartlar altinda c¢alisan yansitilmis veya dengelenmemis tek magnetron

konfigiirasyonlartyla karsilastirildiginda, taban malzemesinde 2-3 kat daha fazla iyon-
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atom orani elde edilebilmesini saglar. Ayrica, kapali manyetik alanin iyon-atom orani
tizerindeki etkisi, hedefe olan uzaklik arttikca daha da belirgin bir hal alir. Ticari olarak
kullanilan ¢ogu sistemde, karsilikli dik olarak yerlestirilen esit sayidaki magnetron
doner taban malzemesi tutucusunu cevreler. Komsu magnetronlar farkli manyetik
kutuplara sahiptirler ve alan ¢izgileri kapalidir. Yukarida da bahsedildigi gibi boyle
sistemler taban malzemesine yiiksek iyon akimlar1 tasiyabilme kabiliyetine sahiptirler.
Bununla birlikte, magnetron tasarimlarindaki son gelismeler ve manyetik alan
tasarimlarinda yiiksek giiclii nadir toprak miknatislarinin kullanilmasi, taban malzemesi
tarafindan ¢ekilen iyon akimlarinda ciddi artiglarin elde edilebilmesini saglamistir. Eski
magnetronlarda kullanilan ferrit miknatislariyla hedef yiizeyinde elde edilen 300-500
G’luk alan giicii, glinlimiizde kullanilan gelismis magnetron tasarimlar1 ve nadir toprak
miknatislartyla 1 kG degerini gegmektedir. Alan giiclinlin arttirilmasiyla plazmanin
iyonizasyon verimi de artar, bu da taban malzemesinde c¢ok daha yiiksek iyon

akimlarinin elde edilebilmesini saglar.

S] [N [S]

Ust goriinti | Hedef Ust goriintd

Yan gdriintii Dtir:er taban DCinIer taba_n
malzemesi malzemesi
Nl [S| IN 5] [N] [S] tutucusu tutucusu

Hedef Hedef

| han malzemesi tutucus(i I Hedef Hedef
N| |8 [N N 8] [N

Kapali-alan konfigiirasyonu Kapali-alan konfiglirasyonu Yansitilmis-alan konfigiirasyonu
(birlikte diizlemsel) (karstlikl dik) (karsilikl dik)

Sekil 3.9. Cift dengelenmemis magnetron konfigiirasyonlar1 [87].

3.2.3.4. Darbeli Manyetik Alanda Sigcratma

Darbeli manyetik alanda sigratma islemi yalitkan filmlerin, 6zellikle Al,Os; gibi
oksitlerin {iiretilmesinde kullanilmaktadir. Oksit kaplamalar, reaktif manyetik alanda
sicratma yontemiyle, metalik bir hedef kullanilarak, kontrollii bir oksijen atmosferi

altinda iretilebilir. Bu tiir kaplamalar ayrica, bir oksit hedef kullanilarak RF (radyo
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frekansi; genellikle 13.56 MHz) sigratma yontemiyle de iiretilebilir. Bu iki yontemin de
kendine has problemleri vardir. RF sigratma ile kaliteli filmler {iretilebilir fakat
biriktirme oranlar1 disiiktiir (genelde pm/sa mertebesinde). Ayrica RF si¢ratma

sistemleri karmasik olup ticari uygulamalar i¢in biiyiitiilmeleri zordur.

Reaktif manyetik alanda sicratma yoOnteminde, yiiksek yalitkanliga sahip hedef
malzemelerinin kullanilmasiyla karsilagilan problemler bircok ¢alismada incelenmistir.
Biriktirme islemi esnasinda hedefin aktif olmayan bdlgeleri yalitkan bir tabakayla
kaplanabilir. Hedefin reaksiyon iiriinleriyle kaplanmasi1 “hedef zehirlenmesi” olarak
adlandirilir. Zehirlenmis tabakalar asir1 yliklenir ve ark atlamalar1 seklinde desarjlar
olusur. Ark olayinda, hedef malzemesi yilizeyinden damlaciklar firlayabilir ve bu da
ozellikle optik ve korozyon direngli kaplamalarin performansini sinirlayan kusurlarin
meydana gelmesine sebep olur. Hedefin zarar goren bolgesi daha fazla arkin olugmasina
sebep olabilir ve boylece arklagma frekansi da gittikge artar. Reaktif sigratma islemi bir
geri  besleme cevrimi kullanilarak kontrol edilir. Ark olaylar1 biriktirme
parametrelerinde ani dalgalanmalara sebep olarak islemin dengesini bozar. Bu da
biiyiiyen filmin stokiyometrisini etkileyebilir. Ozetle, reaktif sigratma esnasindaki ark
olay1 biiyliyen filmin yap1, bilesim ve 6zelliklerini etkileyebilen, ayrica magnetron gii¢

kaynaginda arizalara yol agabilen ciddi bir problemdir [87].

Sekil 3.10°da, c¢ok tabaka kaplamalarin iiretilmesinde kullanilan, karsilikli iki adet
hedefe sahip, temel bir reaktif dengelenmemis manyetik alanda sigratma sistemi sematik
olarak gosterilmektedir. Taban malzemeleri, karsidan gelen akis1i kesecek ve
kirlenmeleri 6nleyecek kadar genis bir doner taban malzemesi tutucusuna yerlestirilir.
Reaktif sigratma, daha yiiksek biriktirme oranlar1 elde edebilmek i¢in bilesik hedeften
sicratmaya tercih edilir. Bu da, farkli reaktif gaz kismi basinglar1 gerektiren iki farkli
malzemenin ayni anda biriktirilmesi anlamina gelir. Sekildeki sistemde reaktif gaz her
bir hedefin Oniline ayr1 gaz borulariyla verilmektedir. Dolayisiyla, her bir hedefin
ihtiyaci olan reaktif gaz miktar1 akis kontroldrleriyle ayarlanabilir. Béyle bir sistem
kullanilarak ¢ok ¢esitli nitriir ve oksit ¢cok tabaka kaplamalari iiretmek miimkiindiir.
Boyle bir kaplama sisteminde, taban malzemesi bias voltaji kullanilarak film tizerindeki
iyon bombardimani da arttirilabilir. iyon bombardiman, diisiik sicakliklarda, yogun bir
yapiya ve yiiksek yapisma mukavemetine sahip kaplamalar iiretebilmek icin gereklidir.

Dengelenmemis magnetronlar, kapali-alan konfiglirasyonunda diizenlenebilir ve taban
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malzemesi civarindaki manyetik alan arttirilabilir. Artan manyetik alan, iyon
bombardimanini arttirmak i¢in bias voltaji kullanildiginda, taban malzemesindeki iyon

akim yogunlugunu da arttirir [88].
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Sekil 3.10. Temel bir manyetik alanda sicratma kaplama sistemi [88].

3.3. Plazma Nitriirleme islemi

Nitriirleme, ferritik sartlarda (<592 °C) malzeme ylizeyine azot difiizyonunu igeren bir
ylizey sertlestirme islemidir. Bu nedenle, nitriirleme ile yiizey yapisinin degistirilmesi
karbiirlemeye benzemesine ragmen, azot yiizeye ostenitik sicaklik yerine ferritik
sartlarda ilave olunur. Yiizey sertligi ve sertlesme derinligi oncelikle iglem zamanina,
sicakliga, gaz karisimina ve demir esasli malzemenin alasim igerigine baghdir. Bu
islem, diisiik sicaklik nedeniyle minimum distorsiyon ve miikemmel boyutsal kontrolle
yapilabilmektedir. Azot, demir i¢inde yayinarak mikroskopla goriilemeyecek kadar
kiigiik parcaciklar halinde yapiya dagilan ve sertligi arttiran nitriirleri olusturur.
Nitriirleme, termokimyasal bir islem olup, genellikle atomik azotun ferrit fazina gegisini
kapsamakta ve sonu¢ olarak oda sicakligina soguma sirasinda da herhangi bir faz

doniisiimii olusmamaktadir.
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Nitriirleme islemi genel olarak; tuz banyosu, gaz ve toz nitriirleme olmak iizere {ige
ayrilir. Ozellikle gaz nitriirleme islemi, endiistride yaygin kullanilan y&ntemlerden
birisidir. Bu islemde, 500-590 °C arasinda isitilan taban malzemesi iizerine atomik
azotun yayilmasini saglamak i¢in amonyak gazi ¢oziindiiriiliir. C6zlinen amonyak, taban
malzemesi {izerinde nitriirler olusturmak icin Al, Cr gibi alasim elemanlariyla
reaksiyona girer. Nitrlirleme sonrasi € (hegzagonal siki paket) ve y (ylizey merkezli

kiibik) fazlarini i¢eren kirilgan “beyaz tabaka” olusur.

Elektriksel bosalma (glow discharge) sartlarinda gerceklestirilen bir bagka nitriirleme
islemi de plazma nitriirlemedir. Bu yontemde, malzeme ylizeyine iyonize edilmis azotu
yaymak icin aktif ve reaktif plazmadan faydalanilir. Islem teorik olarak, elektriksel
bakimdan iletken malzeme yiizeyine azot arayer atomunun yaymmmasi ile
gerceklestirilir. Plazma nitriirleme islemi, N», H,, Ar ve NH3 gaz ortaminda, 350-590 °C
arasinda gerceklestirilebilir. Plazma nitriirleme islemine tabi tutulacak malzemenin, Cr,

Al, V, Mo ve Ti gibi alasim elemanlarini icermesi sertligin daha da artmasini saglar.

Plazma nitriirleme isleminin mekanizmasi su sekilde 6zetlenebilir: Elektriksel bosalma
sartlar1 altinda azot gazi iyonize olur. Azot iyonlari, elektrostatik alana dogru ivmelenir
ve katoda bagli is pargasini bombardiman eder. Yiizeye carpan iyonlar, ylizeyde yliksek
sicakliklar olusturarak buharlasmaya yol acar. Bunun sonucu olarak, malzeme
ylizeyindeki demir ve diger alasim elemanlari, metalik olmayan element atomlari
(karbon, oksijen, azot) ile elektronlar yiizeyden uzaklasir (sigratma). Yilizeye carpan
iyonlarin ancak ¢ok az bir kismi taban malzemesine yayinir (dogrudan implantasyon).

Bu iyonlarin biiyiik bir kismi1 sigratma olayini saglar.

Sigratilan demir atomlari ile yliksek enerjili azot atomlari, yiizey dolayinda demir nitriir
(FeN) seklinde birlesip metal ylizeyinde birikir (yogunlagsma). FeN, sicak metal
ylizeyinde kararsizdir ve kararli diger nitriirlere (Fe,N, FesN, FesN) doniisiir (Sekil
3.11). Doniisme sirasinda serbest kalan azot atomlar1 ya metale yayinir veya plazmaya
doner (kimyasal absorpsiyon). Sigratma ve yogunlasma islemleri, biiyiikk Olciide

kullanilan gaza, ayrica basing ve gerilim gibi diger parametrelere baglidir.
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Sekil 3.11. Plazma nitriirleme isleminin mekanizmasi [89].

Plazma nitriirleme islemi sonrasi, en dista beyaz tabaka ve onun altinda da difiizyon
tabakasi olarak adlandirilan yapilar meydana gelir. Beyaz tabaka; en dista nital ¢ozeltisi
ile kimyasal daglama isleminden etkilenmeyen, ¢ok ince demir nitriirler iceren bir
tabakadir. Daglama isleminden etkilenmediginden beyaz tabaka olarak adlandirilmistir.
Stineklik, asinma, siirtiinme gibi 6zellikler i¢in yapilan ¢alismalarda, olusan beyaz
tabakanin yararliliginin, nitriir yapisinin homojenligine ve tabakanin kalinligina bagh
oldugu goriilmiistiir. Beyaz tabaka olarak, sadece & (hegzagonal siki paket) veya y
(ylizey merkezli kiibik) nitriirlerinden biri olusuyorsa mekanik ozelliklerin daha iyi
oldugu goriilmiistiir. “Cok fazli beyaz tabaka” & ve y bilesimi olup, heterojen bir
karisimdir. Farkli kafes yapilarindan dolay1 gecis bolgelerinde i¢ gerilmeler olusur. Bu
durumda, disiik kuvvetlerde bile mikrogatlaklar olusabilir. Ayrica, tabaka kalinlig
arttikca siinekliginin diistiigli bilinmektedir. Bu iki faktore bagli olarak optimum
ozellikler, tek fazli ve minimum kalinlikli beyaz tabakada elde edilir. Difiizyon tabakast,
beyaz tabakanin altinda, sertligi ve azot yogunlugu az olan ve malzemenin icerisine
dogru uzanan boélgedir. Difiizyon bolgesinde, metal nitriirlerin ¢okelmesi, azotla o-
fazinin doymasi, artik gerilmelerin dagilimi, karbonun yeniden dagilimi ve tane sinir1
fazinin olusumu gibi olaylar meydana gelir. Diflizyon bolgesinde, malzemenin
yapisinda bulunan Cr, Al, Mo, Mn gibi alasim elementleri azotla birleserek sertligin

artmasini saglarlar [89].



4. BOLUM

MANYETIK ALANDA SICRATMA METODU ILE URETILEN TiAIN
KAPLAMALAR

4.1. Giris

TiAIN kaplamalar, Al’'un TiN’ilin yapisinda Ti atomlarinin yerini almastyla Tij 4 AlN
bilesiminde iiretilebilen, kiibik NaCl yapisina sahip sert kaplamalardir. Yiiksek sicaklik
oksidayon direnci ve yaslanma kabiliyeti gibi iistiin 6zelliklerinden dolayi, daha ¢ok
kesici takimlar ve kaliplar gibi yliksek asinma ve oksidasyon direncinin gerektigi
uygulamalarda kullanilirlar. Farkli PVD metotlariyla iiretilebilen TiAIN kaplamalarin
Ozelliklerini etkileyen en temel parametreler arasinda; hedef bilesimi, gaz akis oranlari,
hedef giicii ve taban malzemesi bias voltaji gelmektedir. TIAIN kaplamalarin 6zellikleri
ile bu ozellikler lizerine kaplama parametreleri ve hedef-taban malzemesi mesafesinin

etkileri agagida alt basliklar halinde 6zetlenmektedir.

4.2. TiAIN Kaplamalarin Uretimi ve Ozellikleri

TiAIN kaplamalar, ¢cok cesitli taban malzemeleri iizerine, farkli PVD teknikleri ile
(katodik ark, manyetik alanda sigratma vb.) ve farkli yontemlerle iiretilen alasimli veya
tek saf metal katotlar (hedefler) kullanilarak {iretilebilirler. Literatiirde uygulamaya
bagl olarak farkli bilesim oranli (atomik %Ti/%Al; 50/50, 72/28, 60/40, 36/64 vb.)
TiAl hedeflerin kullanildigr gorilmektedir [1]. TiAIN kaplamalarin iretiminde
kullanilan tekniklerden biri de reaktif sigratma teknigidir. Reaktif sicratma, genellikle
inert bir calisma gazi ile karistirilan reaktif gaz atmosferinde metalik hedeflerden
sigratma ile bilesik ince filmlerin tiretilebildigi bir tekniktir. Reaktif sigratma islemi
oldukca karmasik olup su temel konular igerir: (1) sigratma islemi, (2) plazma desarj

fizigi, (3) sigratilan parcaciklarin ve gazlarin taginimi, (4) film biiyiime kinetigi ve (5)
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hedef ve film ylizeyindeki kimyasal etkilesimler [90]. Tablo 4.1°de, PVD metodu ile
tiretilen en yaygin kaplamalarin temel ozellikleri goriilmektedir. TiAIN kaplamalar,
3600+400 HV gibi yiiksek bir sertlik ve 800 °C gibi yliksek bir oksidasyon sicakligina
sahiptirler [91]. TiAIN esasli kaplamalarda taban malzemelerini genel olarak endiistriyel
amacli takim ve kalip malzemeleri olusturur (Tablo 4.2) [1]. Olusan filmin yapisini
etkileyen temel parametreler; sigratma orani, hedef-taban malzemesi mesafesi, taban

malzemesi sicaklig1 ve gaz basincidir [90].

Tablo 4.1. PVD Metodu ile Uretilen En Yaygimn Kaplamalarin Temel Ozellikleri [91].

Kaplama TiN TiCN TiAIN ve AITIN CrN ZrN
Sertlik HV (0.05) 29004200 4000+400 3600+400 2800+400 2800+200
Oksidasyon Sic. (°C) 550 400 800 700 600
Siirtiinme Katsayisi 0.65 0.45 0.42 0.55 0.61
Yiizey Piir. R, (um) 0.20 0.18 0.20 0.20 0.20
Kalinlik (pm) 2-3 2-5 2-5 3-5 2-3
Renk Altin saris1 Violet Siyah/Fiime Gilimiis grisi ~ Acik sar1

Tablo 4.2. TiAIN Kaplamalarin En Cok Kullanildig:
Taban Malzemeleri [1].

Taban Malzemesi Uygulama Alam

Yiiksek hiz ¢eligi (AISI M2)
Alasimli ¢elik SKH 511
WC-6 wt.%Co

WC-15%TiC

WC-5.7 wt.%Co

WC-7.5 wt.%Co

Sicak is takim celigi
Ti-6Al1-4V alasimi

Maraging sicak ig takim ¢eligi

Metal igleme

Metal isleme

Torna karbiir ug

Muhtelif karbiir uglar

Torna karbiir ug

Torna karbiir u¢

Aliiminyum ekstriizyon kalib1
Aliiminyum doékiim kalib1

Aliminyum dokiim kalib1

4.3. TiAIN Kaplamalarin Ozellikleri Uzerine Kaplama Parametreleri ile Hedef-

Taban Malzemesi Mesafesinin Etkileri

Kaplama sisteminde kontrol edilebilen parametreler genel olarak; hedef akim
yogunlugu, bias voltaji, ortam sicakligi, gaz kismi basinglar1 ve hedef-taban malzemesi

mesafesidir. Bu parametreler temel olarak kaplamanmn bilesim, sertlik, asinma
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Ozellikleri ve morfolojisini etkiler. En temel kaplama parametrelerinin, TiAIN

kaplamalarin 6zelliklerine olan etkileri su sekilde 6zetlenebilir:

1. Hedef Bilesiminin Etkisi: TiAIN esash kaplamalar, Al/Ti atomik oraninin 0.49-1.29
arasinda degistirilmesi ile elde edilirler. Al/Ti atomik orani 11/10 oldugunda maksimum
sertligin elde edildigi tespit edilmistir. TiAl alasimli hedeflerde hedefin bilesimi
kaplamanin bilesimini ve Ozelliklerini belirler. Literatiirde atomik %50/%50 Ti/Al
oranli hedeflerle iiretilen kaplamalarin %72/%28 oranlilara gore daha yiiksek asginma
direncine sahip olduklari ortaya konulmustur. Kaplama sertligi de kaplamada mevcut Ti
ve Al’'un nispi oranma baghdir. Ti;4xALN filmlerde Al miktarint x=0-1 arasinda
degistirmek i¢in farkli aliiminyum igerigine sahip alagimli hedefler kullanilir. Kaplama
sertligi 19.6 GPa (2000 HV)’dan yavas yavas ylikselerek %60 Al iceriginde maksimum
deger olan 31.4 GPa (3200 HV)’a ulasir (Sekil 4.1). Daha fazla Al ilavesi kaplama
sertligini hizli bir sekilde disiiriir ve %90 Al igeriginde 13.7 GPa (1400 HV) gibi bir
degere ulasilir. TiAIN kaplamalarin bilesimi farkli bilesimdeki TiAl hedefler
kullanilarak Tip73Alo27N ile Tig42AlyssN arasinda degistirilebilir [1]. (Ti;xAlx)N
kaplamalarin faz gegisleri Sekil 4.2a’da, Zhou ve arkadaslarinin [92] yaptiklart bir
calismada, x’in 0-0.8 arasinda degistirilmesi ile tiretilen (Ti;xAly)N kaplamalarin XRD

analiz sonuglar1 ise Sekil 4.2b’de goriilmektedir.

4000 . — 4.25
NaCl Tipi N ZnS Tipi
N i 424
3500 NaCl+ZnS . -
~ L Vickers sertligi | 423
g 4 2
3000 1 4.22
= 421 E
2 2500 g
=
o 4.2 g
=¥
5 2000 419 9§
2 4 Gl
8 Q
> 1 4.18
1500 /'
) 1 4.17
Kafes parametresi
1000 - — 416
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Kaplamanin Al i¢eridi: x (mol kesri)

Sekil 4.1. Ti;xALN filmlerde kafes parametresi ve
mikrosertligin x ile degigimi [1].
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Sekil 4.2. (Ti;xAly)N kaplamalarin; a) faz kristal yapilari, b) x=0-0.8 i¢in XRD analiz
sonuglar1 [92].

Aliiminyum konsantrasyonu (x) 0-0.6 arasinda iken saf TiN’de goriilen kiibik B1
yapisinin hakim oldugu, 0.6-0.7 arasinda ise kiibik B1 yapisina ilaveten hegzagonal B4
yapisinin da goriildiigii tespit edilmistir. Aliminyum konsantrasyonunun 0.7’yi agsmasi
ile de hegzagonal B4 yapili tek faz hakim olmaktadir. Ayrica, X’in arttirilmasiyla Bl
yapisindaki kafes parametresinin TiN igin 4.2448 A iken, Tig3Alo7N’de 4.1462 A’a
lineer sekilde diistligii tespit edilmistir. Bu da, AIN’deki aliiminyum ve azot atomlarinin
koordinasyon sayis1 4, TiN’deki titanyum ve azot atomlarinin koordinasyon sayist 6
olmasia ragmen, TiN kafesindeki titanyum atomlarinin, daha kiigiik atomik yarigapa
sahip olan aliiminyum atomlariyla yer degistirdigini gdstermektedir. Yapilan cesitli
hesaplamalarla, Ti-Al-N figlii sisteminde B1(TiN)/B4(AIN) faz gecisi i¢in kritik AIN
bilesiminin yaklagik %65 mol oldugu da tespit edilmistir. Sekil 4.2a ve b’de goriildiigii
gibi, B1 ve B4 fazlar1 %60-%70 mol Al sahasinda birlikte bulunmaktadir. Bu durum,
muhtemelen kaplama esnasindaki yiiksek taban malzemesi sicakligindan
kaynaklanmaktadir. Ciinkii kritik bilesime yakin olan ve denge halinde bulunmayan B1
fazi, artan taban malzemesi sicakligiyla birlikte kararsiz hale gelmektedir [92].
Metastabil TiN-AIN faz diyagrami Sekil 4.3’te, (Ti;<Alx)N kaplamalarda bazi

ozelliklerin Al konsantrasyonuna bagl degisimi ise Sekil 4.4’te verilmektedir.
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Sekil 4.3. Metastabil TiN-AIN faz diyagrami [93].
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Sekil 4.4. (Ti;<Alx)N kaplamalarda; a) kafes parametresinin, b) artik gerilmenin,
c) sertlik ve elastiklik modiiliiniin, d) elektrik direncinin Al
konsantrasyonuna bagli olarak degisimi [92].
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2. Gaz Basicimin Etkisi: Reaktif (azot) gaz basinci da kaplama ozellikleri iizerinde
onemli bir etkiye sahiptir. Ozellikle yapigma iizerinde etkisi biiyiiktiir. Azot
basincindaki kiiciik degisimler reaktif manyetik alanda sigratma ile Tretilen
kaplamalarin Al icerigini degistirir [1]. Manyetik alanda sicratma ile iiretilen
kaplamalarin biriktirme orani, artan azot kismi basinci ile (absorbe olan azot orani
arttigindan) azalir [1,61,62]. Ayrica, tane ¢ap1 ve piiriizliillik degerlerinde de artig
gbzlenirken, sertlik degerlerinin diistiigii tespit edilmistir (Sekil 4.5) [61,94].
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Sekil 4.5. TiAIN kaplamalarin, a) biriktirme orani, b) tane ¢api, ¢) mikrosertlik,
d) piiriizliiliik degerlerinin azot basincina bagli olarak degisimi
(WD: hedef-taban malzemesi mesafesi) [61].

Azot kismi basincindaki siirekli bir degisim, oda sicakliginda iiretilen TiAIN
kaplamalarin kristal yapisinda degisikliklere sebep olur. 0.025 Pa’dan daha diisiik azot
kismi basinglarinda amorf bir TiAIN kaplama elde edilir. 0.025-0.075 Pa arasinda amorf
AIN fazi ile birlikte nano-kristal bir TiAIN kaplama yapist elde edilir. 0.05-0.1 Pa
arasinda ise amorf AIN taneleri ile poli-nano kristalin yapidan olusan nano-kompozit bir
film elde edilir. Bu yapisal degisiklikler film sertliginde ciddi artiglara sebep olabilirler.

Basing ve sicakligin manyetik alanda si¢ratma ile tiretilen TiAIN kaplamalarin yapisina
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etkisi Thornton’un yapisal bolge modeli ile tahmin edilebilir (Sekil 4.6). Thornton’un
modeli, argon basinct ve T/Ty’nin (T taban malzemesi sicakligi, Ty, kaplama ergime
sicakligl) fonksiyonu olarak kaplamada dort yapisal form veya bolgenin olusacagini
ifade eder. Diisilk taban malzemesi sicakliklarinda, 1. Bolge’de olusan kaplama
morfolojisi gozeneklidir ve giderek incelerek en {istte kubbe seklini alan, sonucta da
pliriizlii bir yiizey 6zelligi gosteren bir yapiya sahiptir. Bu morfoloji, diisiik taban
malzemesi sicakliklarindaki, atomlarin diisiik yilizey diflizyonunun sonucudur. Daha
yiiksek sicakliklarda atom hareketliligi artar ve daha fazla ¢ekirdek biiyiiyerek T
Bolgesi ile gosterilen yogun slitunumsu yapi1 olusur. Daha yiiksek sicakliklarda yiizeysel
ve hacimsel difiizyonun artmasi ile daha kaba silitunumsu taneler ¢ekirdeklenir ve biiytir.
3. Bolge’deki daha yiiksek sicakliklarda es eksenli taneler meydana gelir. Sicaklik

arttikca kaplama yiizeyinin piiriizliliigiinde bir azalma goézlenir [1].

Siki olarak dizilmig

fiber sekilli taneleri Sittunumsu taneler
Bosluklarla ayrilmis igeren gegis yapisi Yeniden
sivri kristalitleri kristallesmis
i 5 kli tane yapisi
1geren gdzenekll yapt ﬁ‘:?‘g.'::‘h yap:

S A
{1
JLSe
s

05 Taban Malzemesi

Sicakhign (T/T,)
T: Taban malzemesi sicaklig1 (K)
1 0.1 Tm: Kaplama malz ergime sic.(K)

L

mTorr

Sekil 4.6. Silindirik manyetik alanda sigratma kaynagi ile iiretilen
metal filmlerin mikroyapisi {izerine argon basinci ve
taban malzemesi sicakliginin etkisi [1].

3. Taban Malzemesi Bias Voltajinin Etkisi: Taban malzemesine uygulanan bias
voltaji, nitriir esashi filmlerin mekanik 6zellikleri iizerinde dnemli bir etkiye sahiptir.
Genel olarak sertlik, bias voltajiyla artar ve yiiksek bias degerlerinde ise bu artis azalir.
Bias voltaj1 ile sertlikteki artis, film biiylitme esnasindaki iyon bombardimaninin
bosluklu veya catlakli sinirlara sahip biiylik tanelerin olusmasini engellemesi ile

aciklanabilir. Bunun sebebi, devamli bir yeniden c¢ekirdeklenme (re-nucleation)
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isleminin meydana gelisidir. Iyon bombardimam, diisiik sicakliklarda bile yapisma
direnci yiiksek filmlerin iretilebilmesini saglar. Sekil 4.7°de, TiAIN kaplama
sertliklerinin ve iyon akimlarinin bias voltaji ile degisimi goriilmektedir. -75 V bias
voltajina kadar sertligin onemli Olgiide arttigi, -75 V’tan sonra ise Onemli bir
degisikligin olmadig: tespit edilmistir. Benzer sekilde iyon akimlarinin da -75 V bias
voltajina kadar énemli dlgiide arttig1 goriilebilir. Barshilia ve arkadaslar1 [63], 9 sccm
azot akis1 ve -75 V bias voltajinda iiretilen TiAIN kaplamalarin daha yiliksek yapisma
direnci ile sertlik degerleri gosterdigini tespit etmislerdir. Kaplama yapist da taban
malzemesine uygulanan bias voltaj1 ile 6nemli 6l¢lide degisir. Taban malzemesi bias
voltajinin artmasi ile taban malzemesinden geri sagilan hedef atomlarinin sayisi artar.
Ayrica, Al atomlar1 daha agir olan Ti atomlarina gore daha fazla geri sacilabilir. Bias
voltajinin artmasi ile yiizey yapisi daha piiriizsiiz bir hale gelir ve kaplama kesiti daha
ince taneli ve daha az poroziteli bir gdriintiiye sahiptir. Ince taneli ve diisiik poroziteye
sahip bir yapi, koruyucu ve asinma direngli uygulamalarda arzu edilir [1]. Ayrica,
yiiksek bias voltaji degerlerinde iiretilen kaplamalarin yapisinda bulunan artik gerilme

degerleri de genel olarak daha yiiksektir [63,64].
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Sekil 4.7. a) TiAIN kaplamalarin nano-sertliginin, b) iyon akiminin bias voltaji ile
degisimi [63].

4. Hedef Akim Yogunlugunun Etkisi: Hedef akim yogunlugunun arttirilmasi,
biriktirme oranini arttiran bir faktordiir. Literatiirde ayrica hedef giiciiniin arttirilmasi ile

kaplama mikrosertliginin de arttig1 tespit edilmistir. Daha yiiksek biriktirme oranlarinda



37

iiretilen kaplamalar, genelde yiiksek artik gerilmelere ve yogun yapilara sahiptirler. Bu
iki etki yiiksek sertlige sebep olur. Gii¢ yogunlugunun artmasi kaplamanin metal/azot
oranini arttirirken Al/Ti oranmi azaltir. Daha yiiksek gii¢ yogunluklarinda, kaplama

stitunlu tane yapisina sahiptir ve yapi gittik¢e yogun bir hale gelir [1].

5. Hedef-Taban Malzemesi Mesafesinin Etkisi: TiAIN kaplama 6zelliklerini etkileyen
parametrelerden birisi de hedef-taban malzemesi mesafesidir. Hedef-taban malzemesi
mesafesindeki degisimin etkileri, 6zellikle doner mekanizmalarla kaplanmasi gereken
parcalarda ortaya c¢ikmaktadir. Hedef-taban malzemesi mesafesi, taban malzemesine
ulagan atomlarin enerjileri, dolayisiyla kaplamanin yapr ve ozellikleri iizerinde
belirleyici etkiye sahiptir [67]. Hedef-taban malzemesi mesafesindeki azalma genel
olarak biriktirme oran1 ve kaplama sertligindeki artis1 beraberinde getirir. Ayrica, kisa
hedef-taban malzemesi mesafelerinde iiretilen kaplamalarin genel olarak daha diisiik
ylizey piriizliliigli degerlerine sahip olduklar1 da tespit edilmistir (Sekil 4.5) [61].
Bununla birlikte, Al/Ti oranlarimin da artan hedef-taban malzemesi mesafesiyle artigi
bilinmektedir. Sekil 4.8’de, Al/Ti oranlar1 ile XRD sonuglarinin hedef-taban malzemesi
mesafesine gore degisimleri verilmektedir. Hedef-taban malzemesi mesafesi ile gaz
basin¢larinin degigsmesiyle, XRD piklerinin siddetlerinde de degisimler gdzlenmektedir
[66]. Kisa hedef-taban malzemesi mesafesinin ayrica, nano-yapili kaplamalarin

tiretiminde daha genis bir azot basinci sahasina imkan tanidig1 da tespit edilmistir [61].
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Sekil 4.8. a) Al/Ti orani, b) XRD sonuglarinin, hedef-taban
malzemesi mesafesine (ST) gore degisimi [66].
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TiAIN esash kaplamalara c¢esitli alasim elementleri ilave ederek, 6zelliklerini ve farkl
uygulamalardaki performanslarini arttirmak da miimkiindiir. TIAIN esash kaplamalara
alasim elemanlarinin etkileri su sekilde Ozetlenebilir: Cr oksidasyon ve korozyon
direncini gelistirir. %3 Cr ilavesi geleneksel TiAIN kaplamalarin oksidasyon direncini
onemli Olciide gelistirmektedir. Zr ilavesi Ti-N esasli kaplamalarin aginma (yanal
asinma) direncini gelistirir. Zr ayrica yiizey merkezli kiibik TiN kafesini dengede tutar
ve Al,O3 gibi kalic1 ve ¢ok ince bir oksit tabakasi olusturur. Bu iki etki beraber Ti-Zr-N
kaplamalarin aginma (yanal asinma) direncini gelistirir. Si ilavesi, TiAIN kaplamalarin
sertligini ve kimyasal reaksiyonlara direncini arttirir. Yiiksek kimyasal kararlilik

TiAISiN kaplamalarin yiiksek hizli islemedeki kesme performansini gelistirir [1].

4.4. Nitriirleme+PVD Kaplama isleminin (Dubleks islem) Etkileri ve Uygulama

Alanlar

Aliiminyum alagimlarinin  yiiksek sicakliklarda yapilan ekstriizyon islemlerinde
kullanilan kaliplar asir1 termal ve mekanik gerilmelere maruz kalirlar. Ayrica,
ekstriizyon kalibi ve ekstriizyon {irlinii arasindaki etkilesim bolgelerinde kayma
stirtlinmesi ve adhesif asinma olaylar1t meydana gelir [69]. Farkli ylikleme kosullarindan
dolay1 en ¢ok karsilagilan hasar mekanizmalar1 1s1l sok gerilmelerinin sebep oldugu
termal yorulma ve sivi metal eriyigi ile meydana gelen abrazif, adhezif, erozif aginma

ve korozyondur [70].

Kalip performansinm1 ve aliiminyum iirtin kalitesini 1iyilestirmek i¢in kullanilan
yontemlerden biri de, sicak is takim ¢eliklerine uygulanan plazma nitriirleme islemi ile
arkasindan uygulanan plazma destekli kimyasal buhar biriktirme (PACVD) veya
fiziksel buhar biriktirme (PVD) teknikleri kullanilarak yapilan kaplama islemini i¢eren
“dubleks” proseslerdir. Siiper sert filmler ile ¢elik taban malzemeleri arasindaki sertlik
farki sistemin elastoplastik deformasyonunda farkliliklarin olmasina sebep olur.
Dolayisiyla sert filmlerin koruyucu etkisinde azalma goézlenir. Bunu onlemenin en
yaygin yolu dubleks islemin uygulanmasidir [69]. Sekil 4.9°da, dubleks islemle istenilen
ozelliklerin elde edilisi sematik olarak gosterilmektedir. Plazma nitriirleme islemi ile
elde edilen yiik tasima kapasitesindeki artis, PVD seramik kaplamanin yiiksek aginma

direnci ile birlestiginde istenilen 6zellikler elde edilmis olur.
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Sekil 4.9. Dubleks islemle istenilen 6zelliklerin elde edilisi [87].

Ekstriizyon kaliplarindaki asinma sicak aliiminyum isleyen endiistrilerde nemli bir
konudur. Yaklasik 580-600 °C ve daha iist sicakliklar, yiiksek basinglar, oksitleyici
atmosfer ve sert partikiillerin etkisi agir calisma kosullarim1 ortaya ¢ikarir. Yiiksek
sicakliklardan dolayr aliiminyum ekstriizyon kaliplarinda daha ¢ok sicak is takim
celikleri tercih edilir. Bu g¢elikler arasinda en ¢ok kullanilan1 yiiksek tokluk ve
yumusamaya karsi direnci olan AISI H13 celigidir [74,75]. Diger taraftan, igerdikleri
partikiillerin ve kaba alasim karbiirlerinin say1 ve biiylikliiklerinin azaltilmasi 1sil
yorulma Omiirlerinin de 1iyilestirilmesine miisaade eder. Yiiksek sicakliklarda
temperleme sonucu kazandiklari iyi tokluk 6zellikleri ve makul sertliklerine (genellikle
48+2 HRC civarinda) ragmen mekanik ve tribolojik 6zelliklerinin iyilestirilmesi ve 1s1l
catlak olusumuna kars1 direngli bir hale getirilmeleri igin ¢esitli yiizey islemlerine
ithtiyac vardir [75]. Son yirmi yilda uygulanan yiizey miihendisligi teknikleri arasinda,
gaz, tuz banyosu ve plazma nitriirleme, PVD sert seramik kaplama ve dubleks iglemler

en 6onemli yontemler olarak 6ne ¢ikmaktadir [75,82].

Plazma nitriirleme iglemi, 6zel bilesik tabakalarin sentezlenmesine miisaade eder (y'-
fazi, FesN; e-fazi, Fe,sN ve y'+ e-fazi). Sert kaplamalarin tribolojik performansi
genelde taban malzemesinin elastik ve plastik deformasyonuyla siirlidir. Dubleks
islemlerle, asinma, yorulma ve korozyon direncinde gelismeler saglanirken taban
malzemesinin ylik tasima kapasitesi de arttirilir. Plazma difiizyon islemi ile meydana
gelen bilesik ve difiizyon tabakalari, sert kaplamaya mekanik destek saglar ve yumusak

taban malzemelerinde karsilagilan yumurta kabugu etkisi azaltilir. Klimek ve arkadaslari
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[70] X38CrMoV5-1 taban malzemeleri iizerine plazma nitriirleme ve PACVD metodu
ile nano-yapili ve nano-kompozit Ti(B,N) ve TiB, kaplamalar1 iceren dubleks islemi
gerceklestirmigler ve aliiminyum ekstriizyon kaliplari ile yapilan uygulamalarda iiriin
ylizey kalitesi ve takim Omrii anlaminda gelismelerin oldugunu tespit etmislerdir.
Ayrica, iiriin kalitesini azaltan, zaman kaybina sebep olan ve g¢evreyi kirleten ayirici
kimyasallarin (parting agents) kullaniminin da azaltilabilecegini tespit etmislerdir. FesN
bilesigini i¢eren veya yalnizca difiizyon tabakasi bulunan taban malzemelerinde Ti(B,N)

ve TiB; kaplamalarinin yapigsma seviyesinin daha yiiksek oldugu da bulunmustur [70].

Geleneksel nitriirlemeye gore dubleks islem uygulanmis takimlarda takim dmriiniin en
az bes kat artmasi beklenir. Bunun sebebi, yiizeydeki PVD kaplama tabakasinin hem
mekanik asinmaya hem de sicak aliminyumun sebep oldugu korozyona karsi yiiksek
direng gostermesidir. Sonunda kaplama tabakast kirilir ve yorulmadan dolay:
delaminasyon gerc¢eklesir. Nitriirlenmis taban malzemesi agiga ¢iktiginda ise aginmanin

onemli dl¢iide hizlanacagi unutulmamalidir [74].



5. BOLUM

DENEYSEL CALISMA

5.1. Giris

TiAl bilesik hedef (atomik %50 Ti-%50 Al) kullanilarak, sertlestirilmis ve
sertlestirilmig+plazma nitriirlenmis DIN X40CrMoV51 (AISI H13) numuneler ve
silisyum yongalar {izerinde, manyetik alanda sigratma teknigi ile farkli azot kismi
basinglar1 (0.3, 0.6, 1.2 mtorr = ~18.9, 21.1, 31.0 sccm), taban malzemesi bias voltajlari
(0, -100, -200 V) ve hedef-taban malzemesi mesafelerinde (6, 11, 16, 21 cm) iiretilen
TiAIN kaplamalarin yapisal, mekanik ve tribolojik 6zellikleri incelenmis ve s6z konusu
parametrelerin kaplama Ozellikleri {izerine etkileri arastirilmistir. Bu maksatla, taban
malzemelerinin hedeften farkli mesafelerde yerlestirilebilmelerini saglayacak bir taban
malzemesi tutucusu tasarlanarak kaplama sistemine monte edilmistir. Karakterizasyon
amaci ile mevcut CSEM nano-sertlik 6l¢iim cihazi, CSEM ¢izik test cihazi, CSEM
calotest kaplama kalinlig1 6l¢iim cihazi, Mahr ylizey piiriizliiliigii 6l¢iim cihazi, SEM,
EDX, XRD ve AFM analiz teknikleri ile ¢ok-ge¢isli (multi-pass) kayma asinma sistemi
kullanilmistir. Farkli kaplama parametreleri ve hedef-taban malzemesi mesafelerinde
tiretilen kaplamalar birbirleriyle mukayese edilmis, mekanik ve tribolojik agidan en
uygun kaplama tespit edilerek, mevcut uygulama sahalari i¢in goriisler agiklanmistir.

Calismanin detaylar alt basliklar halinde 6zetlenmektedir.

5.2. Numune Hazirlama

5.2.1. Numune Ozellikleri

Numuneler, aliiminyum ekstriizyon kaliplarinda en ¢ok kullanilan sicak is takim
celiklerinden DIN X40CrMoV51 (AISI H13) hadde mamulii silindirik malzemelerden

yaklasik 8 mm kalinliginda kesilerek hazirlanmistir. Kaplamalarin yapisal, kimyasal ve
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cesitli mekanik ozelliklerini tespit etmek icin ise, (100) kristal yonlenmesine sahip,
525425 pum kalinhiginda, tek yiizii parlatilmis “University Wafers” marka silisyum
yongalar kullanilmigtir. 100 mm ¢apindaki silisyum levhalar, elmas kesici yardimiyla
yaklagik 2 cm x 2 cm boyutlarinda kesilmistir. Kullanilan H13 malzemenin kimyasal

bilesimi Tablo 5.1°de, numune 6zellikleri ise Tablo 5.2°de 6zetlenmektedir.

Tablo 5.1. Deneysel Calismada Kullanilan H13 Malzemenin Kimyasal Bilesimi.

Elem. (%) C Si S P Co Mn Ni Cr Mo \% W Fe

H13 0.3871 0.8388 0.0102 0.0142 0.0 0.3813 0.1389 5.0942 1.2063 1.0071 0.0 Kalan

Tablo 5.2. Deneysel Calismada Kullanilan Numunelerin Ozellikleri.

Sira Malzeme Standardi Numune Boyutu Adet
No AISI DIN DIN Cap (mm) h (~mm)
1 HI13 1.2344 X40CrMoV51 21 8 72
Tip Yonlenme Kalinhik (um)  Direnci (ohm-cm)
2 Si-W P (100) 525425 0-100 36

H13 numuneler, kesme isleminin ardindan, 2’nci Hava Ikmal Bakim Merkezi
Komutanligi’nda sertlestirme 1s1l islemi (yaklasik; 815 °C’de 1 sa 6n 1sitma, 995-1025
°C’de 12 dak havada sertlestirme+sogutma, 560 ve 540 °C’de 1’er sa temperleme), yan
ylizeylerinin kumlanmasi ve diiz yiizeylerinin taglanmasi asamalarindan gegirilmislerdir.
Kumlamanin amaci, 1sil islemin sebep oldugu kav ve oksit tabakasimin kaldirilmasi,
taslamanin amaci ise ¢izik testlerinde ihtiya¢ duyulan yiizey paralelliginin saglanmasi,
ayrica parlatma Oncesi yiizey kalitesinin arttirilmasidir. Taglama isleminden sonra
numunelerin tek ylizeyleri “Struers DAP-V” su zimparasinda, 1200 kum SiC zimpara
kagidi kullanilarak parlatilmistir. H13 numunelerin sertlestirilmeden 6nceki ve sonraki

sertlikleri ile parlatildiktan sonraki ylizey piiriizliiliikkleri Tablo 5.3’te verilmektedir.

Tablo 5.3. H13 Numunelerin Sertlestirilmeden Onceki ve Sonraki Sertlikleri
ile Parlatma Isleminden Sonraki Yiizey Piiriizliiliikleri.

Malzeme Sertl. Onceki Sertlik Sertl. Sonraki Sertlik Yiizey Piiriiz. R, (nm)
H13 61 HRA (21 HRC-239 HV) 76 HRA (50 HRC-513 HV) 0.05
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5.2.2. Plazma Nitriirleme Islemi

H13 malzemeden hazirlanan numunelerin yarisi, sertlestirme ve parlatma islemlerinin
ardindan Bursa’da kurulu olan Er-mir Tekstil Sirketi’'nde 10 sa silireyle plazma
nitriirleme islemine tabi tutulmustur. Plazma nitriirleme islem parametreleri Tablo 5.4’te
Ozetlenmektedir. Nitriirlenen H13 ¢eliginin kesit mikro yapis1t SEM’de incelenmis ve
difiizyon ile beyaz tabaka kalinliklari tespit edilmistir. Sekil 5.1°de de gortldiigii gibi,
plazma nitriirleme islemi ile yaklasik 75 pm kalinhiginda bir diflizyon tabakasi ile
yaklasik 2-3 um arasinda bir beyaz tabakanin olustugu goriilmektedir. Ayrica diflizyon
tabakasi ile ana malzeme sertlikleri numune kesitinden “Struers Duramin-5 marka
mikro sertlik 6l¢iim cihazi ile 100 g yiik altinda 6l¢iilmiistiir. Sonuglar Tablo 5.5°te ve
Sekil 5.2°de 6zetlenmektedir. Plazma nitriirleme islemi sonrasi, 1358.2 HV diflizyon

tabakasi sertligi elde edilmistir.

Tablo 5.4. Plazma Nitriirleme Islem Parametreleri.

Siire (sa) Sicaklik (°C) N,/H, oram Basing (Pa)
10 500 4/1 200

1358,2 HY ——

714,2 HV

Sertlik (HV)

L

MAG= 200X Detector = QBSD

EHT = 20.00 kv Date :27 Oct 2008

1400
1200
1000
800
600

Sekil 5.1. Plazma nitriirlenmis H13 ¢eliginin kesit SEM goriintiisti.
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Tablo 5.5. Plazma Nitriirleme Islemi Sonrast Numune Ozellikleri.

Difiizyon Beyaz tabaka Difiizyon Dif. tabakasi Yiizey
Malzeme tabakasi kal. kalinhig tabakasi alt1 sertligi Piiriizliiliigii
(um) (um) sertligi (HV) (HV) R, (um)
H13 74.7 2.86 1358.2 714.2 0.28
1500+ 1
; 1000 7142
= 513
9]
n
500 239
04
H13 H13 Sert. H13 Ser.+Nit. Difuizyon
(Dif. Tab.  Tabakas!
Altr)

Sekil 5.2. Numune sertligindeki degigim.

H13 malzemeden hazirlanan sertlestirilmis+plazma nitriirlenmis numuneler tizerindeki
beyaz tabakanin XRD analiz sonuglarina gore (Sekil 5.3), beyaz tabakanin hegzagonal
FesN ve kiibik Fe4sN’den olustugu tespit edilmistir.

» a : FesN (hegzagonal) a
21 b : FesN (kubik)

Lin {Counts)
1+

ald

0 20 E 40 0 &0 il &0 ]

2-Theta - Scale

Sekil 5.3. Nitriirlenmis H13 numune iizerindeki beyaz tabakanin XRD grafigi.
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Plazma nitriirleme islemi sonras1 R,=0.28 pum olan ylizey piiriizliliigii, numunelerin su
zimparasinda, 1200 kum SiC zimpara kagidi kullanilarak parlatilmasinin ardindan
R,=0.08 pum’ye diisliriilmiistiir. Sertlestirilmis ve sertlestirilmig+plazma nitriirlenmis

H13 numunelerin nihai boyutlari ile uygulanan islemler Tablo 5.6’da 6zetlenmektedir.

Tablo 5.6. Deneysel Calismada Kullanilan H13 Numunenin
Sekli, Boyutlar1 ve Uygulanan Islemler.

T i.galem Sertlestirilmis Sertlestirilmis + Plazma Parlatilms
Malzeme Nitriirlenmis
21 mm 21 mm 21 mm
D e —

Smm

| 1| ] | |
HI3 | C Sy _
4 _

5.2.3. PVD Kaplama islemi

5.2.3.1. Manyetik Alanda Sicratma Kaplama Sistemi

PVD kaplama islemleri, Erciyes Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Yiizey
Teknolojileri Arastirma ve Uygulama Laboratuari biinyesinde kurulu olan manyetik
alanda sicratma kaplama sisteminde gerceklestirilmistir. Sistem, root, rotary, mekanik
ve diflizyon pompalari, vakum odasi ve kontrol iinitesinden olusmaktadir (Sekil 5.4 ve
Sekil 5.5). Silindir seklindeki paslanmaz ¢elik vakum odasi (igten ige 300 mm x 600
mm) dikdortgen prizma seklinde (645 mm x 110 mm x 10 mm), yiiksek safliga sahip
hedef malzemelerinin monte edilebildigi karsilikli iki adet magnetrona sahiptir.
Sistemde farkli gaz akiglarinin kontrol edilebildigi 6 adet kiitle akis metre, adaptif
basing kontrolorii ve reaktif gaz kontroliinii saglayan optik emisyon spektrometresi
bulunmaktadir. Kontrol birimi, 3 kW RF gii¢ kaynagi ve kontrol iinitesi, 2 adet 12 kW
DC gii¢ kaynag1 ve kontrol {initesi, reaktif gaz kontrol birimi, gaz akis kontrol iinitesi,
adaptif basing kontrol iinitesi ile basing ve sicaklik 6lcerlerden olusmaktadir. Ayrica,
DC bias i¢in harici bir gii¢ kaynagi da mevcuttur. Kaplanacak pargalar devir ayarl bir
elektrik motoru yardimiyla tek ve ¢ift eksenli olarak dondiiriilebilmekte olup 1sitma
islemi vakum odas1 igerisindeki rezistansli isiticilarla saglanmaktadir. Sistem su
sogutmali olup, 40 kW’lik bir kesintisiz gii¢ kaynagi ile ¢calismaktadir. Tez ¢aligsmasi

kapsaminda, 2 no’lu magnetrona (Sekil 5.5) monte edilen 10 mm kalinligindaki TiAl



46

bilesik hedef (atomik %50 Ti-%50 Al) kullanmilmis olup, kaplanacak parcalar hedefin
Oniinde sabit tutulmuslardir. Kullanilan hedefin EDX analiz sonucu elde edilen atomik

bilesimi Sekil 5.6’da verilmektedir.

Sekil 5.4. Manyetik alanda sigratma kaplama sistemi.

—
DC,RF Giig Monokromatr
Kaynagi

Basing
Olcer

4 Kayis
............. .
optik fiber

Hedef-1 Hedef-2
Ti TiAl =
v
DC Giig DC Giig
Kaynag 1 Kaynagi 2
Taban
Malzemeleri
Ny —»
==V |
Ar —»
— AN, —p Motor
| —

< L

Pompaya

Sekil 5.5. Kaplama sistemi sematik goriiniimii.
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Counts
8000—]

Al

E TiAl hedef Analiz Sonuclari:

] Ti
. ELEMENT

E Atomik % Ti Al
1 1 51.55 48.45

f 2 4897 51.03
I . 3 52.03 4797

E il Ortalama 50.85 49.15

0.
0 5 1 1 2

Sekil 5.6. Kullanilan TiAl bilesik hedefin EDX analiz sonugclari.

5.2.3.2. Gergeklestirilen On Deneyler ve Histerizis Egrileri

Reaktif sigratma, birbirinden bagimsiz bircok parametreye bagli, karmasik ve lineer
olmayan degisimler gosterebilen bir proses olup, kontrolii i¢in karmagik kontrol
elemanlarma ihtiya¢ duyulur (optik emisyon spektrometresi-OES vb., bkz. Ref. [95]).
Kullanilan reaktif gazin hedef tarafindan tamamen tiiketilmesiyle metalik yapida bir
kaplama elde edilir. Artan reaktif gazla birlikte, hedef ylizeyinde bilesik bir tabakanin
olustugu ve bilesik kaplama tabakasinin elde edildigi bolgeye “gecis bolgesi” denir. Bu
bolgeden sonra da biriktirme orani diiser ve reaktif gaz basinci artar. Plazmada
kullanilan reaktif gaz, hedef ylizeyi ile reaksiyona girerek bilesik tabaka olusturabilir ve
bu olay “hedef zehirlenmesi” olarak isimlendirilir. Hedefin zehir bolgesinde oldugu bu
bolge ise “reaktif bolge” olarak adlandirilir. Geri doniiste ise egri, hedef yiizeyinde
olusan bilesik tabakadan dolay1 ayni yoriingeyi takip etmez (histerizis etkisi). Her bir
bolgede iiretilen kaplamalarin stokiyometrisi ve 6zelliklerinde de degisiklikler gozlenir.
Reaktif bolgede iiretilen kaplamalarin biriktirme oranlar1 diisiiktiir, fakat yiiksek sertlik
degerlerine ulagilir. Histerizisle ilgili detayli bilgiye [96-99] no’lu referanslardan
ulagilabilir. Belirlenen parametrelerde kaplama islemine gecilmeden Once, TiAl bilesik
hedefin; metalik, gecis ve reaktif kaplama bolgeleri hakkinda fikir sahibi olmak
amactyla bir dizi test gerceklestirilmistir. Bu amagla, 2500 W hedef giiciinde, voltaj ve
EMS (plazma emisyonu) degerlerinin azot akig oranina gore degisimleri tespit edilmis,
artan ve azalan azot miktarlarina gore egrinin ileri ve geri yondeki degisimleri iki farkli
OES degeri (Al i¢in 396, Ti igin 503.5) icin cizilmistir (Sekil 5.7 ve Sekil 5.8). OES
ayart Al: 396 ve Ti: 503.5 i¢in histerizis bolgelerinin hemen hemen ayni oldugu, voltaj

egrilerinde ise 6nce bir azalma, ardindan da bir artig oldugu dikkat ¢gekmektedir.
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410 —*— TiAIN Volt.ileri L 800
—®— TiAIN Volt. geri
—*— TiAIN EMS ileri
J - ] . T 700
400 —e— TiAIN EMS geri
T 600
390
= T 500
5380
[} T 400
=
370
T 300
360 T 200
350 T T T T T T 100
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14

N2

Sekil 5.7. TiAl (%50 Ti-%50 Al) bilesik hedefin voltaj-EMS-azot histerizis egrisi
(OES ayar1 Al: 396, basing: 3 mtorr, POS 390, N,:1/150 sccm).

410 - —*— TiAIN Volt. ileri - 00
) —=— TiAIN Volt. geri
—— TiAIN EMS ileri
400 —e— TiAIN EMS geri |[ 200
390 + 400
380 + 300
370 - + 200
360 - + 100
350 ; . . . . : 0
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14

N2

Sekil 5.8. TiAl (%50 Ti-%50 Al) bilesik hedefin voltaj-EMS-azot histerizis egrisi
(OES ayar Ti: 503.5, basing: 3 mtorr, POS 355, N,:1/150 sccm).

EMS

EMS
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5.2.3.3. Kaplama Sistematigi

Hazirlanan H13 numuneler ve silisyum yongalar “Bandelin Sonorex RK 255-H” marka
ultrasonik banyoda, sirasiyla 15 dakika saf aseton ve 15 dakika da saf etil alkolle
yikanmislar ve ardindan saf su ile durulanarak kurutulmuslardir. Numunelerin hedefe, 6,
11, 16 ve 21 cm mesafelerde yerlestirilebilmeleri i¢in paslanmaz ¢elik malzemeden
tasarlanan taban malzemesi tutucusu ve tutucunun kaplama odasi icerisindeki konumu
Sekil 5.9’da sematik olarak gosterilmektedir. Hedefe olan her bir uzaklik icin, 1 adet
sertlestirilmis H13 numune, 1 adet sertlestirilmis+nitriirlenmis HI13 numune ve 1 adet
silisyum yonga sekildeki gibi taban malzemesi tutucusuna yerlestirilmis ve tutucunun
TiAl hedef Oniinde sabit durmasi saglanmistir. Kaplama islemi boyunca kullanilmayan
Ti hedef (1. magnetron) kapagi kapali konumda tutulmustur. Numunelerin TiAl hedefe
olan uzakliklar1 Sekil 5.10°da goriilmektedir.

Kaplama islemi su sekilde 6zetlenebilir: Manyetik alanda sigratma kaplama sistemi
vakum odas1, mevcut mekanik, root ve difiizyon pompalari ile 4.5x10” mbar (0.034
mtorr) basing degerine kadar vakumlandiktan sonra 5 mtorr argon basincinda (~25
sccm) ve 4500 W hedef giiciinde yaklasik 5 dakika hedef temizligi ve ardindan yine 5
mtorr basing, 150 W hedef giicii ve -750 V taban malzemesi voltajinda yaklagik 25
dakika DC taban malzemesi temizligi islemleri gerceklestirilmistir. TIAIN kaplamanin
taban malzemelerine yapigsma direncini arttirmak maksadiyla 4000 W hedef giicii ve 15
sccm argon akisinda 30 saniye TiAl kaplama islemi yapilmis ve ardindan yine 4000 W
hedef giiciinde 45 dakika TiAIN kaplama islemi gerceklestirilmistir. Kaplama islemi,
0.3, 0.6 ve 1.2 mtorr azot basinglar1 ile 0, -100 ve -200 V bias voltajlar1 icin
tekrarlanmistir. Segilen azot basinglar1 icin tiim kaplamalar, Bolim 5.2.3.2°de
bahsedilen reaktif bolgede gerceklestirilmistir. Diiz yiizeylerin kaplanacak olmasindan
dolayi, taban malzemesi tutucusu kaplama boyunca dondiiriilmeyerek TiAl hedef
Oniinde sabit tutulmus, bodylece biriktirme oraninin arttirilarak kaplama siiresinin
kisaltilabilmesi saglanmistir. Farkli azot kismi basinglarmi (0.3, 0.6, 1.2 mtorr)
ayarlayabilmek i¢in “VAT PM-3 basing kontrolorii” kullanilmig olup, argon basinci 1.5
mtorr’da sabit tutulmustur. Toplam ¢aligma basinglart (Ar+N, basinci) sirasiyla; 1.8, 2.1
ve 2.7 mtorr’dur. Kaplama boyunca ortam sicakligi 80 °C’de tutulmus olup, kaplama
odas1 ceperleri su ile sogutulmustur. Kaplama parametreleri Tablo 5.7°de

Ozetlenmektedir.
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Numune
tutucu

Ti
Hedef

Numiuneler

DC Bias
Kaynad

Ti TiAl

Hedef Hedef
DC Giig |_| [ [ocau
Kaynad Kay

B
) i

Su cikis €4—
Su giris —» 1
Su giris —»
Sucikis €4—
0
—

Pompaya

Sekil 5.9. a) Vakum odasi kesit goriintiisii, b) taban malzemesi tutucusu.

TiAl Hedef

o ] 16cm

=D 21lcm

Sekil 5.10. Numunelerin TiAl hedefe olan uzakliklari.
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Tablo 5.7. Kaplama Parametreleri.

Kapl. Bias N, N, TiAl Hedef Hedef TiAl TiAIN
No Voltaji  Basincaa  Basinci Hedef Voltaji  Akimi Kaplama Kaplama
(-V) (mtorr) (Pa) Giicii (W) V) (A) Siiresi (sn) Siiresi (dak)
1 0.3 0.04 434 9.21
2 0 0.6 0.08 4000 433 9.25 30 45
3 1.2 0.16 417 9.60
4 0.3 0.04 423 9.46
5 100 0.6 0.08 4000 432 9.27 30 45
6 1.2 0.16 422 9.49
7 0.3 0.04 434 9.23
8 200 0.6 0.08 4000 424 9.44 30 45
9 1.2 0.16 420 9.53

5.3. Kaplama Karakterizasyonu
5.3.1. Karakterizasyon Test Cihazlar1

Kaplama karakterizasyonu amaciyla kullanilan test cihazlari, CSEM Calotest kaplama
kalinlig1 6lgtim cihazi, CSEM nano-sertlik test cihazi ve CSEM Revetest cizik test
cihazidir. CSEM Calotest kaplama kalinlig1 6l¢iim cihazi, genellikle 10-30 mm ¢apli bir
bilyenin merkezi etrafinda dondiiriilerek, 1 pm elmas pasta yardimiyla kaplanmis
numuneyi agindirmast ve elde edilen izden kaplama kalinliginin geometrik olarak
hesaplanmasi esasina gore ¢alisir. Cihaz, 0-900 dev/dak mil donme hiz1 ile 10 sn-9 dak
araliginda elektronik bir zamanlayiciya sahip olup, cihazla 0.5-50 um arasi tek ve ¢ok
tabaka kaplama kalinliklar1 yiiksek hassasiyette hesaplanabilir. Kaplama kalinliklar
SEM ile oOl¢ililmiis olup, Calotest ile de yakin sonuglar elde edilerek dogrulanmustir.
CSEM nano-sertlik test cihazi, ¢ok diisiik batma derinlikleri ile ince kaplamalarin
sertliklerinin ve mekanik Ozelliklerinin taban malzemesinden bagimsiz olarak
Olciilebilmesini saglayan bilgisayar kontrollii bir cihazdir (Sekil 5.11). Maksimum 300
mN yiikleme kapasitesi olan cihaz, uygulanan yiik ile nanometre mertebesindeki batma
derinliginin yiike bagh degisim grafigini ¢izerek, kullanilan Vickers veya Berkovich
ucun temas alanina gore kaplamanin sertlik degeri ve elastiklik modiiliinii otomatik
olarak hesaplar. CSEM Revetest ¢izik test cihazi, Rockwell-C profiline sahip, 120° tepe
acili elmas bir ucun kaplanmis bir numuneyi artan bir normal yiik altinda ¢izmesiyle
kaplama hasarinin meydana geldigi kritik yiik (L.) degerlerinin akustik emisyon ve
sirtinme kuvveti dedektorleriyle tespit edilmesini saglayan bilgisayar kontrollii bir

cithazdir (Sekil 5.12). Elde edilen kritik ylik degerleri ve optik olarak gozlenen hasar



52

mekanizmalar1 birlikte degerlendirilerek, kaplamanin taban malzemesine yapisma
mukavemeti hakkinda fikir sahibi olunur. Cihazla uygulanabilen maksimum normal yiik
200 N, ¢izme hizt 0.4-600 mm/dak, maksimum ¢izik uzunlugu 70 mm ve maksimum
batma derinligi 1 mm’dir. Kaplama karakterizasyonu i¢in ayrica, Mahr yiizey
piriizliligi olgiim cihazi, SEM, EDX, XRD ve AFM analiz teknikleri ile ¢cok-gecisli

kayma asinma sistemi ve Rugosimeter asinma profili 6lgme cihazi kullanilmistir.

Sekil 5.11. CSEM nano-sertlik test cihazi.

Sekil 5.12. CSEM Revetest ¢izik test cihazi.
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5.3.2. Karakterizasyon Test Sonug¢lar:

5.3.2.1. Kaplama Kalinliklar1 ve Biriktirme Oranlari

Kaplama kalinliklari, silisyum yongalarin kirik kesitleri SEM’de incelenerek tespit
edilmis ve biriktirme oranlar1 45.5 dakika kaplama siiresi dikkate alinarak (TiAl ilk
tabaka kalinlig1 da toplam TiAIN kaplama kalinligina ilave edilerek), nm/dak cinsinden
hesaplanmistir. Kaplama kalinliklar1, ayrica CSEM Calotest kaplama kalinlig1 dl¢tim
cihazi ile de 6rnek numuneler iizerinde 6l¢iilerek dogrulanmistir. SEM fotograflarindan,
TiAl alt tabaka kalinliklar1 yaklasik olarak, hedef-taban malzeme mesafesi 6 cm igin
303 nm, 11 cm i¢in 170 nm, 16 cm i¢in 125 nm ve 21 cm ig¢in 105 nm olarak
hesaplanmistir. Bu degerler, toplam kaplama kalinliklarinin yaklagik %10’una tekabiil
etmektedir. Kaplamalarin  kalinliklar1 ve biriktirme oranlar1  Tablo 5.8’de
Ozetlenmektedir. Tablo 5.8’deki konum numaralar1 “1”: 6 cm, “2”: 11 ¢cm, “3”: 16 cm
ve “4”: 21 cm hedef-taban malzemesi mesafesini gostermektedir. Tablodan da
goriildiigii gibi, kaplama kalinliklart 0.81-5.50 pm (biriktirme oranlar1 17.8-120.9
nm/dak) arasinda degismektedir. Elmas kesici yardimu ile ¢izildikten sonra kirillan, 0 V
ile -100 V bias voltajlarinda iiretilen kaplamalarin oldugu silisyum yonga kesit SEM
goriintiileri Sekil 5.13’te goriilmektedir. Fotograflardan, kaplama kalinliklarinin kesit
boyunca sabit oldugu ve kaplamalarin genel olarak siitunsal bir yapiya sahip olduklari

goriilebilir.

Sekil 5.14a’da, -100 V bias-1.2 mtorr azot basincinda, 16 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde tiretilen TiAIN kaplamanin kirik kesit SEM goriintiisii ile Sekil 5.14b’de, -
200 V bias-1.2 mtorr azot basincinda, 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde tiretilen
TiAIN kaplamanin kirik kesit SEM goriintlisii goriilmektedir. Kaplamalarin nispeten
diizgiin bir yiizey yapisi ve diistik bir yiizey piiriizliiliigiine sahip olduklar1 goriilse de,
bu konu detayl1 olarak Boliim 5.3.2.4°te ele alinacaktir. Sekil 5.15°te ise, -200 V bias-
1.2 mtorr azot basincinda, kaplama kalinliklarinin hedef-taban malzemesi mesafelerine
gore degisimi goriilmektedir. Silisyum yonga iizerinde yapilan kaplama kalinlig
taramasinda, kaplama kalinliklarinin homojen oldugu goriilmistiir. Biriktirme
oranlarinin, kaplama parametreleri ile hedef-taban malzemesi mesafelerine gére degisim
grafikleri Sekil 5.16-Sekil 5.17°de verilmektedir. Grafiklerden, biriktirme oranlarinin

hedeften uzaklastikca azaldig1 goriilmekte olup, ayrica azot basincinin diismesiyle de,
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biriktirme oraninin arttigi tespit edilmistir. Bu sonug, Wuhrer ve arkadaslarinin [61]
buldugu sonuglarla uyum igerisindedir. Yiiksek azot basinclarinda, hedef zehirlenmesi,
ayrica atomik c¢arpigma ve yansimalar ortalama serbest yolun (mean free path)
azalmasina, dolayisiyla taban malzemesine ulasan atomlarin sayr ve kinetik
enerjilerinde azalmaya sebep olur. Bu da, artan azot basinglar1 ile birlikte biriktirme

oraninin azalmasina yol acar [61].

Tablo 5.8. TiAIN Kaplamalarin Kalinliklar1 ve Biriktirme Oranlari.

. . Kaplama Biriktirme
Ka[&lzma Bms(_\\’;;lta]l Nzn]?ti?SCI Konum* Kahnhg Oram
(um) (nm/dak)

1 5.50 120.9
2 2.38 52.3

1 0 0.3 3 1.92 42.2
4 1.20 26.4

1 3.93 86.4

2 1.92 422

2 0 0.6 3 1.29 28.4
4 0.95 20.9
1 3.06 67.3

2 1.52 334
3 0 1.2 3 1.31 28.8
4 0.89 19.6

1 4.05 89.0
2 2.22 48.8

4 100 0.3 3 1.52 334
4 1.00 22.0

1 3.52 77.4
2 2.05 45.1

S 100 0.6 3 1.21 26.6
4 0.93 20.4

1 3.33 73.2
2 1.69 37.1

6 100 1.2 3 1.09 24.0
4 0.86 18.9

1 4.71 103.5

2 221 48.6
7 200 0.3 3 1.54 33.8
4 1.07 23.5

1 3.65 80.2
2 1.88 41.3

8 200 0.6 3 1.42 31.2
4 0.81 17.8

1 3.02 66.4
2 1.66 36.5

? 200 1.2 3 1.23 27.0
4 0.82 18.0

* Konum numaralart: “1”: 6 cm, “2”: 11 ¢cm, “3”: 16 cm, “4”: 21 cm



(a) 5.50pm

Sekil 5.13. 0 V bias-6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde; a) 0.3 mtorr, b) 0.6
mtorr, ¢) 1.2 mtorr azot basincinda ve -100 V bias-16 cm hedef-taban
malzemesi mesafesinde; d) 0.3 mtorr, e) 0.6 mtorr, f) 1.2 mtorr azot
basincinda iiretilen TiAIN kaplamanin kirik kesit SEM goriintiileri ve
kaplama kalinliklar1.

0.3 mtorr azot basinci en yiiksek biriktirme oranini vermektedir. 6 cm hedef-taban
malzemesi mesafesinde biriktirme oraninin diger mesafelere gore 6nemli 6l¢iide yiiksek
oldugu tespit edilmis olup, 11-21 cm mesafelerdeki azalma daha diisiik seviyede olup
degisim nispeten lineerdir. Bias voltaji ile ciddi bir degisime rastlanilmamistir. Grafikler
incelendiginde, kaplama kalinliklari, dolayisiyla biriktirme oranlar {izerinde etkili olan
parametrelerin hedef-taban malzemesi mesafesi ve azot basinci oldugu sdylenebilir. Bu
durum oOzellikle, geometrik olarak karmasik pargalarin doner mekanizmalarla

kaplanacagi uygulamalarda 6nem arzetmektedir.
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E P

Sekil 5.14. a) -100 V bias-1.2 mtorr azot basincinda, 16 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde, b) -200 V bias-1.2 mtorr azot basincinda, 6 cm hedef-taban

malzemesi mesafesinde tiretilen TiAIN kaplamalarin kirik kesit SEM
gorlintiileri.

823.12 nm

823.12 nm

Sekil 5.15. -200 V bias-1.2 mtorr azot basincinda; a) 6 cm, b) 11 cm, ¢) 16 cm, d) 21 cm

hedef-taban malzemesi mesafelerinde iiretilen TIAIN kaplamanin kirik kesit
SEM goriintiileri ve kaplama kalinliklari.
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Sekil 5.16. a) 0, b) -100, ¢) -200 V bias voltajinda, biriktirme oraninin

Hedef-Taban Malzemesi Mesafesi (cm)

hedef-taban malzemesi mesafesine gore degisimi.




Biriktirme Orani (nm/dak) Biriktirme Orani (nm/dak)

Biriktirme Orani (nm/dak)
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Sekil 5.17. a) 0.3, b) 0.6, c¢) 1.2 mtorr azot basincinda, biriktirme
oraninin taban malzemesi bias voltajina gore degisimi.
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5.3.2.2. Kaplama Bilesimleri ve Faz Yapilar

TiAIN kaplamalarin % atomik Ti ve Al bilesimleri, kirik Si yongalarin kesitinden EDX
yontemiyle, 20.00 kV voltaj degerinde Olclilmiis olup, sonuglar Tablo 5.9°da
Ozetlenmektedir. Ti ve Al atomik bilesimleri, ti¢ farkli bolgeden alinan analiz

sonucunun ortalamast olup, sonuglar Ti; cAlxN’e gore normalize edilmistir.

Tablo 5.9. TiAIN Kaplamalarin % Atomik Bilesimleri ve Al/Ti Oranlart.

. . . . 0

Kaplama VBOi:fl;jl N,Basmer % Atomik Bilesim** AUT Ato/;;l N

No V) (mtorr) Ti Al Oram N,

1 47.70 52.30 1.096 51.44

1 0 03 2 41.16 58.84 1.430 48.33

) 3 46.02 53.98 1.173 51.61

4 44.66 55.34 1.239 49.65

1 46.56 53.44 1.148 50.78

2 46.64 53.36 1.144 52.89

2 0 0.6 3 42.83 57.17 1.335 50.93

4 4291 57.09 1.330 55.08

1 4591 54.09 1.178 52.05

3 0 12 2 45.05 54.95 1.220 51.65

3 42.92 57.08 1.330 52.83

4 43.71 56.29 1.288 49.31

1 50.10 49.90 0.996 52.85

2 46.00 54.00 1.174 54.38

4 100 0.3 3 47.41 52.59 1.109 48.57

4 48.35 51.65 1.068 48.60

1 47.75 52.25 1.094 51.41

2 48.32 51.68 1.070 55.96

S 100 0.6 3 45.80 54.20 1.183 52.61

4 45.79 54.21 1.184 49.13

1 46.29 53.71 1.160 54.76

2 46.97 53.03 1.129 54.50

6 100 12 3 44.20 55.80 1.262 51.95

4 46.09 53.91 1.170 47.18

1 46.88 53.12 1.133 50.53

2 43.72 56.28 1.287 53.80

7 200 0.3 3 45.09 54.91 1.218 51.67

4 44.65 55.35 1.240 49.72

1 48.15 51.85 1.077 51.09

2 47.57 52.43 1.102 54.49

8 200 0.6 3 48.73 51.27 1.052 48.92

4 43.85 56.15 1.281 55.93

1 47.94 52.06 1.086 51.75

2 48.86 51.14 1.047 56.12

? 200 1.2 3 46.98 53.02 1.129 50.10

4 45.39 54.61 1.203 51.69

* Konum numaralari: “1”: 6 cm, “2”: 11 cm, “3”: 16 cm, “4”: 21 cm
** Ti«AlN’e gore degerler, *** Ti,Al,N,’e gore degerler
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0.3 mtorr ve 1.2 mtorr azot basinglarinda tretilen TiAIN kaplamalarin 6rnek EDX
grafikleri Sekil 5.18’de, Al/Ti oranlarinin, kaplama parametreleri ile hedef-taban
malzemesi mesafelerine bagli olarak degisim grafikleri Sekil 5.19-Sekil 5.20°de

verilmektedir.

Counts Counts

Bias Voltaj @ 0 W
Mz Basna @ 0.3 mborr

Bias Voltaj @ 0 W
M2 Basna @ 1.2 mitorr

10000

10000—] 2000
BO00—
s000—| 4000

zooo— || Ti

T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 a 5 10 15 20
Energy el Energy (el

Bias Voltaj @ -100 ¥
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2000

T T T T T T T T
10 15 z0 a 5 10 15 20
Energy kel Energy (kelf)

Bias Voltag @ -200 W
M2 Basina 0.3 mitorr
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Energy thes) Energy el

Sekil 5.18. 0.3 mtorr azot basincinda; a) 0 V, b) -100 V, ¢) -200 V bias voltajlar ile 1.2
mtorr azot basincinda; d) 0 V, e) -100 V, ) -200 V bias voltajlarinda
iretilen TiAIN kaplamalarin EDX grafikleri (hedef-taban malzemesi: 6 cm).

EDX yontemi, yari-kantitatif bir yontem olup, azot gibi diisiik atom agirhi§ina sahip
elementlerin bilesimlerini hassas olarak tespit etmede yeterli degildir. Bununla birlikte
yontem, Ti ve Al bilesimlerini karsilastirma maksatli olarak 6lgmede kullanilabilir
[100]. Azot oranlar silisyum yongalarin yiizeyinden 11.00 kV'ta 6l¢iilmiis olup, 3
Olclim sonucunun ortalamasi alinmustir (Sekil 5.21-Sekil 5.22). EDX ydntemi, azot
elementinin bilesimini hassas olarak tespit edemese de, aym sartlarda gerceklestirilen
Olclimlerde tespit edilen degerler karsilastirma maksatl olarak kullanilmistir. Kullanilan
bilesik hedefin %50 Ti-%50 Al bilesimine sahip olmasindan dolay1 Al/Ti oranlarinin da
0.996-1.430 arasinda degistigi tespit edilmistir. Hedef bilesimi ile kaplama bilesimi
arasindaki bu farkin, bilesik hedef igeriginde bulunan Al ve Ti boliimlerinin farkl

zehirlenme oranlarindan kaynaklandigi bilinmektedir [66]. Kaplama islemi sonrasi
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hedef yiizeyinin erozyona ugrayan kisimlarinin, bilesik hedef yerine, tekli saf Ti ve Al
hedefler kullanildiginda gézlenen mat ve homojen goriiniimde degil, kirgilli ve parlak
oldugu da tespit edilmistir. Al/Ti oraninin 1’den biiyiik olmasi, ayni kaplama sartlarinda
TiAl hedeften, daha diisiik yogunluga sahip Al’un sigratma oraninin Ti’dan daha fazla
oldugunu gostermektedir. Boylece kaplama bilesimindeki Al miktar1 da artmaktadir.
Grafiklerden, Al/Ti oranlarinin genel olarak, artan hedef-taban malzemesi mesafesine
gore artig egiliminde oldugu tespit edilmis olup, bu sonu¢ Chen ve arkadaglarinin [66]
bulduklar1 sonuglarla uyum igerisindedir. Iyon enerjilerinin yiiksek oldugu kisa hedef-
taban malzemesi mesafelerinde, hedef atomlarinin taban malzemesinden yansima
ihtimali daha fazladir. Ayrica, daha hafif olan Al atomlari, agir Ti atomlarindan ¢ok
daha fazla geri yansirlar. Kisa hedef-taban malzemesi mesafesinde tiretilen kaplamalar
daha diisiik Al igerigine sahiptirler. Ayrica, 0.3 mtorr azot basincinda 6 cm’den 11
cm’ye olan artisin maksimum seviyede oldugu, ayni basingta 16 cm’de ise bu degerin
diistiigii tespit edilmistir. 0.3 mtorr azot basinct ve 11 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde gbzlenen bu artig, 0.6 ve 1.2 mtorr azot basinglar1 i¢in gdozlenmemistir. En
yiiksek Al/Ti oranina, 0 V bias, 0.3 mtorr azot basinct ve 11 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde ulagilmistir. Al/Ti oranlari, 0.3 mtorr azot basincinda, 0 V biastan -100 V
biasa gecerken diigmekte, -200 V biasta ise tekrar artmaktadir. 0.6’dan 1.2 mtorr azot
basincina dogru ise bu egilim azalmakta ve -100 V biastan sonra da Al/Ti oranlarinda
azalma gozlenmektedir. Sadece 21 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde iiretilen
TiAIN kaplamada farklilik gozlenmekte ve -100 V’tan -200 V bias voltajina gecerken
Al/Ti oran1 da artmaktadir. Sonug¢ olarak, hedef-taban malzemesi mesafesinin
artmastyla Al/Ti oraninin arttig1, genel olarak bias voltajinin artmasiyla da bu degerin
azaldig1 goriilmektedir. Bunun sebebi yine yiiksek enerjilerde taban malzemesinden geri
yanstyan hafif Al atomlarinin sayisinin Ti’dan fazla olusudur [1]. Ayrica, 11 cm hedef-
taban malzemesi mesafesinin, 0.3 mtorr azot basinci i¢in kritik bir nokta oldugu da
sOylenebilir. Kaplamalarin sahip oldugu azot miktarlarinin %47.18-%56.12 arasinda
degistigi tespit edilmistir. Azot miktarlari, TicAl,N,’e gore normalize edilen degerler
olup (x+y+z=%100), en yiiksek azot miktarinin 11 cm hedef-taban malzemesi mesafesi,
1.2 mtorr azot basinci, -200 V bias voltajinda elde edildigi goriilmektedir. Azot
miktarlarinda, kaplama parametrelerine bagli olarak ¢ok belirgin bir degisim
gdzlenmemis olmakla birlikte, genel olarak artan hedef-taban malzemesi mesafesi ile

birlikte bir azalma, artan azot basinglari ile birlikte ise bir artigin oldugu soylenebilir.
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Sekil 5.19. a) 0, b) -100, ¢) -200 V bias voltajinda, Al/Ti oraninin
hedef-taban malzemesi mesafesine gore degisimi.
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Sekil 5.20. a) 0.3, b) 0.6, ¢) 1.2 mtorr azot basincinda, Al/Ti oraninin
taban malzemesi bias voltajina gore degisimi.
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Sekil 5.21. a) 0, b) -100, c) -200 V bias voltajinda, % azot miktarinin

hedef-taban malzemesi mesafesine gore degisimi.
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Sekil 5.22. a) 0.3, b) 0.6, ¢) 1.2 mtorr azot basincinda, % azot miktarinin
taban malzemesi bias voltajina gore degisimi.
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Bu durum, azot gazinin hedefe yakin bir bolgeden verilmesi sonucu, diisilk atom
agirligia sahip azot atomlarinin uzak mesafeler icin katedecegi serbest yolun azalmasi
seklinde aciklanabilir. Ayrica, kaplama odasindaki artan azot basincinin kaplama
icerigindeki azot miktarin1 da arttirmasi beklenir. Bias voltaji ile ciddi bir degisim
gozlenmemis olmakla birlikte, genel olarak 6 ve 11 cm hedef-taban malzemesi
mesafelerinde, biasin 0°dan -100 V’a artmasiyla azot miktar1 da artmakta, -200 V biasta
ise tekrar azalmaktadir (Sekil 5.22). Bunun aksine, 21 cm hedef taban malzemesi
mesafesinde ise 0’dan -100 V’a bir disiis, -200 V’ta artis dikkat ¢ekmektedir. Sonug
olarak, 11 cm hedef-taban malzemesi mesafesinin kaplamalarin azot miktarlar1 i¢in de
kritik bir nokta oldugu sdylenebilir. Kaplamalarin faz yapilar1 XRD yontemiyle
silisyum yongalar {iizerinden incelenmis olup, farkli parametrelerde {iretilen

kaplamalarin XRD analiz sonuglar1 Sekil 5.23-Sekil 5.25°te verilmektedir.
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Sekil 5.23. 0 V bias-6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde,
a) 0.3 mtorr, b) 1.2 mtorr azot basincinda tiretilen
TiAIN kaplamalarin XRD analiz sonuglari.
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Sekil 5.24. -100 V bias-0.6 mtorr azot basincinda, a) 6 cm, b) 11 cm,
¢) 16 cm, d) 21 cm hedef-taban malzemesi mesafelerinde
iiretilen TiAIN kaplamalarin XRD analiz sonuglari.
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Sekil 5.25. -200 V bias-16 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde,
a) 0.3 mtorr, b) 1.2 mtorr azot basincinda tiretilen
TiAIN kaplamalarin XRD analiz sonuglari.

XRD analiz sonuglarindan kaplamalarin genel olarak, (200), (220), (111), (311) ve
(222) kristal ydnlenmelerine sahip kiibik TiN (a=4.24173 A) ile (100) ve (103) kristal
yonlenmelerine sahip hegzagonal AIN’den (a=3.11400, c=4.98600 A) olustugu
goriilmektedir. Ayrica, aliiminyum silikat (AlysSig7502.25) bilesigi de tespit edilmistir.
Sekil 5.23’te, 0 V bias voltaji, 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde, 0.3 ve 1.2
mtorr azot basinglarinda {retilen TiAIN kaplamalarin XRD analiz sonuglar
goriilmektedir. Sekilden, azot basincinin 0.3’ten 1.2 mtorr’a arttirilmasiyla, AIN (100)
ve AIN (103) pik siddetlerinin azaldigi, TiN (111) yOnlenmesinin ise siddetlendigi
goriilmektedir (numune iizerinden alinan kaplama sertliginin de 1877 HV’den, 2325

HV’e yiikseldigi tespit edilmistir).

-100 V bias voltaji ve 0.6 mtorr azot basincinda, hedef-taban malzemesi mesafesine
gore yapilan incelemede ise (Sekil 5.24), genel olarak hedef-taban malzemesi
mesafesinin artmasiyla, AIN (100), AIN (103), TiN (111) ve TiN (220) pik siddetlerinin
arttigl, bunun yaninda TiN (200) pik siddetinin ise azaldigi tespit edilmistir. Sekil
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5.25’te ise -200 V bias voltaji, 16 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde, 0.3 ve 1.2
mtorr azot basinclarinda iretilen TiAIN kaplamalarin XRD analiz sonuglari
goriilmektedir. 0 V bias voltaji, 0.3 mtorr azot basincinda olugsmayan TiN (200)
yonlenmesinin, -200 V bias voltajinda olustugu goriilmektedir. Bias voltaji, iyon
enerjileri lizerinde kuvvetli bir etkiye sahip olup, artan iyon enerjileri ile (111)
yonlenmesinin (200) yonlenmesine degistigi bilinmektedir [101]. Yiiksek bias voltajlari
ile kisa hedef-taban malzemesi mesafelerinde (200) yonlenmesinin siddetinin arttigi
goriilmektedir. Ayrica, -200 V bias voltajinda, basincin artmasiyla (Al/Ti oraninin
azalmasiyla) birlikte pik siddetlerinin de azalma egiliminde oldugu tespit edilmistir.

Sonug olarak, kisa hedef-taban malzemesi mesafesi ve yliksek bias voltajinin yiiksek

iyon enerjileri ile tercihli bir (200) yonlenmesi tizerinde etkili oldugu bulunmustur.

5.3.2.3. Kaplama Sertlikleri ve Elastiklik Modiilleri

TiAIN kaplamalarin sertlikleri ve elastiklik modiilleri, CSEM nano-sertlik 6l¢iim cihazi
kullanilarak, kare tabanli elmas Vickers ucu (0=136°) ile Oliver-Pharr metoduna uygun
olarak  silisyum yongalar iizerinden Ol¢iilmiistir. Taban malzemesinden
kaynaklanabilecek etkileri ortadan kaldirmak amaci ile batma derinligi kaplama
kalinliginin yaklasik %10’ unu gegmeyecek sekilde 15 mN olarak secilmistir. Yiikiin

etkinlesme ve bosalma hizlar1 30 mN/dak olarak ayarlanmistir.

Nano-sertlik degerleri, silisyum referans numune (E=72 GPa) ile kalibre edilen cihazin
cizdigi “yiik (mN)/batma derinligi (nm)” egrilerinden otomatik olarak hesaplanmis
olup, elastiklik modiilii degerleri de v=0.30 [15] poisson orani i¢in yine otomatik olarak
hesaplanmistir. Sekil 5.26-Sekil 5.28°de, 0, -100 ve -200 V bias voltajlari i¢in 6rnek yiik
(mN)/batma derinligi (nm) egrileri goriilmektedir. Tiim sonuglar, Tablo 5.10’da
Ozetlenmis olup, her bir deger farkli bolgelerden alinan 4-10 o6lglim sonucunun
ortalamasidir. Sertligin (H) elastiklik modiiliine (E) orant (H/E-plasticity index)
malzemelerin aginma direnclerini, sadece sertlige nazaran daha iyi tahmin etmek i¢in
kullanilabilen bir parametre olup, H/E degerleri de her bir kaplama i¢in hesaplanmistir
(Tablo 5.10). Sertlik ve elastiklik modiilii degerlerinin, kaplama parametreleri ile hedef-
taban malzemesi mesafelerine bagl olarak degisim grafikleri Sekil 5.29-Sekil 5.32°de
verilmektedir. Nano-sertlik Ol¢lim sonuglarina gore, sertliklerin 1329-2916 HV,

PR

elastiklik modiillerinin ise 179.1-340.0 GPa arasinda degistigi goriilmektedir.
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Sertlestirilmis ve sertlestirilmig+nitriirlenmis H13 numuneler {izerinden alinan
Olciimlerde de yakin sonuglar elde edilmistir (-100 V bias voltaji, 0.6 mtorr azot basinci
icin, sirasityla sertlestirilmis ve sertlestirilmis+nitriirlenmis numuneler {izerindeki
kaplama sertlikleri, hedef taban malzemesi mesafesine gore su sekilde siralanabilir: 6
cm igin 2571, 2662 HV, 11 cm igin 2560, 2703 HV, 16 cm i¢in 2016, 1959 HV ve 21
cmi¢in 1613, 1819 HV).

150 — - - - - - - - - - -
] m Method
+ + + + + + + + 4 Oliver & Pharr
Main results
5 Hy=1973.7 Vickers
H= 20911 MPa
E- 3356 GPa
l Hypothesis
Poisson= 0,30
4 Additionnal results
Prm= 14,88 mM
Hrn=144.16 nm
. 5= 10,2688 mM/nm
He= 102,32 nm
Hi= 88,82 nm
HO=63,15 nm
4 m=1.43
Epsilon= 0,76
Ac= 71168981 nré
3
3
3
|
1500
-
Method
4 liver & Pharr
R Main results
1 Hv= 1965.8 Vickers
120 + - - - - - - - I H= 20827 MPa
] E- 283.94 GPa
105 — + —+ —+ —+ + + + + - Hypothesis
| Paissone= 0,30
a0 — + + + + + + + + + q Additionnal results
| Prri= 1485 mh
R Hm=150.22 nm
il 5= 10,2365 mM/nm
75 + + + + + + + + + 4 iy
| Hi= 87,43 rm
HO=E1.57 nm
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50 | n 4 HO- 5555
] Epsilon= 0,76
Bc= 7O34E7.56 rif
45— + -
30— + -
15— + 4
0.0 mn t t T t t t t t i i
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Sekil 5.26. 0 V bias voltaj1 ve 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesi i¢in yiik
(mN)/batma derinligi (nm) egrileri: a) 0.3, b) 0.6, ¢) 1.2 mtorr.
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Pm=14.83 mi
Hm= 141,46 nm
5=0,1961 mMN/mm
He= 82,05 nm
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m=1,25
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Method
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Main results
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Method
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Main results
Hv=2359.8 Vickers
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E=259.22 GPa

Hypothesis
Paissan= 0,30

Additionnal results
Pm=1486 mh
Hrn= 14653 nm
5= 10,2003 mM/nm
He=83.97 nm
Ht= 73,02 nm
HO= 46,92 nm
m=1.31
Epsilon= 0,77
Ae= 594319068 mnf

Sekil 5.27. -100 V bias voltaji ve 11 cm hedef-taban malzemesi mesafesi i¢in yiik
(mN)/batma derinligi (nm) egrileri: a) 0.3, b) 0.6, ¢) 1.2 mtorr.
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Sekil 5.28. -200 V bias voltaji ve 21 cm hedef-taban malzemesi mesafesi i¢in yiik
(mN)/batma derinligi (nm) egrileri: a) 0.3, b) 0.6, ¢) 1.2 mtorr.
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Tablo 5.10. TiAIN Kaplamalarin Nano-Sertlik, Elastiklik Modiilii ve H/E Degerleri.

Kaplam Bias N, Basmel Nano- Sertlik Elastiklik
a‘&f: 2 Voltaji (zmt?)srr)c Konum*  Sertlik H Modiili, E ~ H/E
-V) (HY) (GPa) (GPa)
1 1982 21.00 340.0 0.062
’ 0 03 2 2045 21.67 304.2 0.071
: 3 1713 18.15 268.0 0.068
4 1474 15.61 228.8 0.068
1 1983 21.01 2957 0.071
2 2216 23.48 281.3 0.083
2 0 0.6 3 1721 18.23 2352 0.078
4 1444 15.30 197.8 0.077
1 1987 21.05 290.7 0.072
3 0 1 2 2084 22.08 256.7 0.086
3 1618 17.14 2217 0.077
4 1329 14.08 179.1 0.079
1 2734 28.96 299.8 0.097
2 2693 28.53 2718 0.105
4 100 0.3 3 2322 24.60 2544 0.097
4 2038 21.60 2377 0.091
1 2916 30.90 3127 0.099
2 2598 27.52 263.3 0.105
S 100 0.6 3 2176 23.06 2538 0.091
4 1697 17.98 2158 0.083
1 2846 30.16 302.9 0.100
2 2406 25.49 256.9 0.099
6 100 1.2 3 2190 2321 236.9 0.098
4 1838 19.47 200.1 0.097
1 2587 27.41 314.0 0.087
2 2256 23.90 261.6 0.091
7 200 0.3 3 2200 23.31 242.0 0.096
4 2023 21.44 223.6 0.096
1 2536 26.87 2716 0.099
2 2623 27.79 262.5 0.106
8 200 0.6 3 2227 23.59 2276 0.104
4 2011 21.30 2133 0.100
1 2039 21.60 2373 0.091
2 2654 28.12 238.6 0.118
? 200 1.2 3 2055 21.77 211.0 0.103
4 1829 19.38 190.3 0.102

* Konum numaralari: “1”: 6 cm, “2”: 11 cm, “3”: 16 cm, “4”: 21 cm

Grafiklerden, kaplama sertliginin ve elastiklik modiiliiniin, hedeften uzaklastikca
azaldig1 tespit edilmistir. Bu sonug, Wuhrer ve arkadaglarinin [61] buldugu sonuglarla
uyum igerisinde olup, hedefe daha yakin olan numunelerin daha yiiksek enerjili
atomlarin bombardimanina maruz kalmasina ve bu sebeple de daha yogun bir i¢gyapiya
sahip olmalarina dayandirilmistir. Elastiklik modiilii degerleri, basing diistiik¢e artarken,

sertlik degerlerindeki artis 16 ve 21 cm mesafede goriilmektedir.
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Sekil 5.29. a) 0, b) -100, c) -200 V bias voltajinda, sertligin hedef-taban

malzemesi mesafesine gore degisimi.
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Sekil 5.30. a) 0, b) -100, ¢) -200 V bias voltajinda, elastik modiiliiniin

hedef-taban malzemesi mesafesine gore degisimi.
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Kaplama bilesimlerindeki degisimde oldugu gibi, 11 cm hedef-taban malzemesi
mesafesi, sertlik degerleri i¢in de kritik bir noktaya isaret etmektedir. -100 V bias
voltajinda, 11 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde, 0.6 ve 1.2 mtorr azot basincinda
sertlikte 6nemli bir degisim goézlenmiyorken, 0 ve -200 V bias voltajlarinda, bu noktada
sertlik degerlerinin artis egiliminde oldugu ve 0.3 mtorr azot basincindaki sertligin de
tizerine ¢iktiklar1 tespit edilmistir. 11 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde meydana
gelen bu kirilma, 0.3 mtorr azot basinci i¢in diisiik seviyededir. Elastiklik modiilii
degerlerinde ise benzer bir kirilmaya rastlanilmamistir. Diisiik basing degerlerinde
ylksek olan sertlik ve elastiklik modiilii, taban malzemesine ulasan atomlarin sahip
olduklar ytiksek kinetik enerji ile agiklanabilir. Genel olarak, bias voltajinin artmasiyla
sertligin de artti§1 soylenebilir. Bununla birlikte, 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesi
icin maksiumum sertligin -100 V bias voltajinda oldugu, -200 V bias voltajinda sertligin
tekrar diistiigii de goriilmektedir. Elastiklik modiillerinde ise -100 V’taki artis, 0.6 ve
1.2 mtorr azot basinglarinda ortaya ¢ikmaktadir. Sertligin, asinma davranigini etkileyen
en onemli malzeme oOzelliklerinden biri oldugu bilinse de, elastiklik modiiliiniin de
asmnma tizerinde etkili bir parametre oldugu konusunda yaygin bir goriis hakimdir.
Sertligin (H) elastiklik modiiliine (E) oram1 (H/E-plasticity index), bir¢ok yazar
tarafindan asinma direnci i¢in, tek basina sertlie nazaran daha tutarli bir 6l¢iit olarak
kabul gormiistiir. Genel olarak, yiliksek sertlife sahip malzemeler yiiksek elastiklik
modiiliine de sahiptirler. Bununla birlikte, bazi polimerik malzemelerin (elastomerler
vb.) oldukca diisiik elastiklik modiilii degerlerine sahip olmalarina ragmen, darbe ve
erozyon asinma direngleri oldukea yiiksektir. Bunun sebebi, deformasyona kars1 yiliksek
elastik gerinim (elastic strain) gosterebilmeleridir. Kaplamalar i¢in de ayni goriis
savunulmus ve yiiksek H/E degerlerinin asinma direncini gelistirdigi belirtilmistir [102].
0 V bias voltajinda, kaplamalarin diistik sertlik degerlerine sahip olmalariyla birlikte,
ayrica H/E degerlerinin de -100 ve -200 V’a gore daha diisiik seviyelerde oldugu
goriilmiis olup, buna gore daha diisiik bir asinma direncine sahip olmalar1 da
beklenilebilir. Sonug olarak, hedef-taban malzemesi mesafesinin, kaplama sertligi ve
elastik oOzellikleri iizerinde Onemli bir faktér oldugu tespit edilmistir. Hedef-taban
malzemesi mesafesi ile azot basinci azaldik¢a ve bias voltaji arttikga sertlik de
artmaktadir. Bu durum, yiliksek biriktirme enerjilerinin, c¢ekirdeklesme oranini
arttirmasina ve daha kii¢iik tane boyutuna sahip siki1 bir kaplama mikroyapisi meydana

getirmelerine baglanmaktadir [61].
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Sekil 5.31. a) 0.3, b) 0.6, ¢) 1.2 mtorr azot basincinda, sertligin taban
malzemesi bias voltajina gore degisimi.
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Sekil 5.32. a) 0.3, b) 0.6, c¢) 1.2 mtorr azot basincinda, elastiklik modiiliiniin
taban malzemesi bias voltajina gore degisimi.
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5.3.2.4. Kaplama Yiizey Piiriizliiliikleri ve AFM Analizleri

TiAIN kaplamalarin yiizey pirizlilikleri, “Mahr-Perthometer S2” marka ylizey
piriizliliigii 6l¢iim cihazi ile silisyum yongalar (R,=4.75 nm) iizerinden ol¢iilmiistiir.
Yiizey piriizliiliikleri (R, ve R;) Tablo 5.11°de, yiizey piiriizliiliiklerinin (R,) kaplama
parametreleri ile hedef-taban malzemesi mesafelerine bagli olarak degisim grafikleri

Sekil 5.33-Sekil 5.34’te, AFM analizleri ise Sekil 5.35-Sekil 5.36’da verilmektedir.

Tablo 5.11. TiAIN Kaplamalarin Yiizey Piirtizliiliikleri.

. . Yiizey Yiizey
K"‘;}zma B‘as(_“’]‘;"a]' N(Zn?ti‘)sr‘:‘)“ Konum*  Piiriizliiligi  Piiriizliiligi
R, (nm) R, (nm)
1 3.0 59.3
2 3.0 46.0
1 0 0.3 3 2.8 61.5
4 1.3 11.3
1 43 66.5
2 2.0 173
2 0 0.6 3 2.0 16.0
4 2.3 19.3
1 38 53.8
2 2.8 283
3 0 1.2 3 45 743
4 2.0 19.0
1 45 57.8
2 5.5 44.8
4 100 0.3 3 2.5 28.0
4 2.3 18.0
1 33 59.3
2 3.0 438
S 100 0.6 3 33 445
4 4.8 127.0
1 43 66.3
2 48 443
6 100 1.2 3 45 58.8
4 3.8 40.5
1 33 735
2 2.5 22.0
7 200 0.3 3 38 413
4 4.8 64.4
1 54 714
2 4.0 65.3
8 200 0.6 3 6.0 68.2
4 3.0 28.0
1 4.0 46.8
2 3.0 55.3
? 200 1.2 3 3.0 315
4 3.3 31.5

* Konum numaralari: “1”: 6 cm, “2”: 11 cm, “3”: 16 cm, “4”: 21 cm
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Sekil 5.33. a) 0, b) -100, ¢) -200 V bias voltajinda, yiizey piirtizliliigiiniin
hedef-taban malzemesi mesafesine gore degisimi.
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Sekil 5.34. a) 0.3, b) 0.6, ¢) 1.2 mtorr azot basincinda, ylizey piiriizliliigiiniin
taban malzemesi bias voltajina gore degisimi.
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(a) 0V, 0.3 mtorr (b) 0V, 0.6 mtorr

122.2 nm

2.0 ym

(c) 0V, 1.2 mtorr (d)-100 V, 0.3 mtorr

2.0 pym

(e)-100 V, 1.2 mtorr (f) -200 V, 0.3 mtorr

83.9 nm

2.0 ym

(g) -200 V, 0.6 mtorr (h)-200 V, 1.2 mtorr

135.0 nm

2.0 ym

Sekil 5.35. TiAIN kaplamalarin 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesindeki iic boyutlu
ylizey yapilari: Kaplamano a) 1,b) 2,¢)3,d)4,¢e)6,1)7,g) 8,h) 9
(Ref. Tablo 5.11).
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(b) 11 cm

4286 nm

20pm

(c)16cm (d) 21 cm

115.1 nm 67.5 nm

2.0 pm 2.0 pm

Sekil 5.36. -100 V bias voltaji-0.6 mtorr azot basincinda iiretilen TiAIN kaplamalarin ii¢
boyutlu yiizey yapilari: Hedef-taban malzemesi mesafesi a) 6 cm, b) 11 cm,
c) 16 cm, d) 21 cm.

Yiizey piirtizlilugi degerleri, farkli yerden alinan 4 6l¢lim sonucunun ortalamasi olup,
R, cinsinden yiizey piirtizliliikleri, 1.3-6.0 nm arasinda degismektedir. Grafiklerden ¢ok
belirgin bir yonlenme gozlenmese de, genel olarak 6 cm’den 21 cm hedef-taban
malzemesi mesafesine gegilirken yiizey piiriizliiliiklerinde bir azalmanin oldugu, 0 ve -
100 V bias voltaji ile 0.6 mtorr azot basincinda, 11 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinden sonra ise yiizey piriizliliklerinde artis oldugu dikkat ¢ekmektedir.
Benzer durum, -200 V bias voltajinda da gozlenmistir. 11 cm hedef-taban malzemesi
mesafesine kadar diisen yiizey piirlizliiliikkleri, bu mesafeden sonra genel olarak artis

gostermektedir.

Bias voltaj1 ve azot basinci ile de belirgin bir degisim gozlenmemistir. Piiriizliiliik bias
voltaj1 ile genel olarak artmakta ise de, 0.3 mtorr azot basinci, 6 ve 11 cm hedef-taban

malzemesi mesafesi ile 1.2 mtorr azot basincinda, -100 V bias voltaji -200 V’a gore
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daha yiiksek yiizey piiriizliiliikleri vermektedir. Literatiirde, kisa hedef-taban malzemesi
mesafesi, yiiksek bias voltaj1 ve diisiik azot basinglarinda ylizey piiriizliiliigiiniin azalma
egiliminde oldugu bildirilmektedir [1,61]. Yiizey piiriizliliigii degerlerinde, kaplama
parametrelerine gore ¢ok belirgin bir yonlenmenin gozlenemeyisinin, 6l¢iim yonteminin
hassasiyetinden kaynaklandig1r diisliniilmektedir. Kaplamalarin ii¢ boyutlu ylizey
yapilari, silisyum yongalar iizerinden AFM analiz teknigi ile de incelenmistir (Sekil
5.35-Sekil 5.36). Sekillerden, kaplamalarin SEM goriintiilerinden de anlagilacag iizere
stitunsal bir yapiya sahip olduklari ve ylizeylerinde bu siitunumsu yapinin sebep oldugu
tomurcuklu yapinin olustugu goriilmektedir. Bu yapi, kaplama biriktirme ydniine dik
dogrultuda homojen bir sekilde dagilmaktadir. AFM analizlerinden ayrica kaplamalarin
gdzeneksiz ve mikro-catlaksiz bir yiizey yapisina sahip oldugu goriilmektedir. 0 V bias
voltajinda {iretilen kaplamalarin siitun genigliginin nispeten daha fazla oldugu tespit
edilmistir. -100 ve -200 V bias voltajlarinda iiretilen kaplamalarin ise artan iyon
bombardimanindan dolay1 daha siki bir mikro yapiya sahip olduklar1 tespit edilmistir.

Bu durum, artan sertlik degerleriyle de dogrulanmustir.

5.4. Cizik Testleri

5.4.1. Cizik Test Yontemi

Kaplamalarin taban malzemesine yapigsma mukavemetlerinin bilinmesi, kaplamalarin
dayanimi hakkinda fikir sahibi olabilmemizi saglar. Bu konudaki en 6nemli test; ¢izik
testidir. Cizik testi, kaplama ve ana malzeme arasindaki araylizeyde gerilmeler
olusturmaktan ibarettir. Bu da, elmas bir ucun numune yiizeyine Fy normal kuvveti ile
bastirilmasiyla gerceklestirilir. Numunenin sabit hizla yer degistirmesiyle de,
araylizeyde meydana gelen gerilmeler kaplamanin tabaka halinde veya parcalanarak
ayrilmasina sebep olur. Belirgin bir hasarin meydana geldigi en kii¢tik yiik, “kritik yik”

(L) olarak isimlendirilir.

Ticari olarak mevcut olan ¢izik test cihazlar, ti¢ farkl etkiyi - teget yiik degisimleri,
akustik emisyon dalgalanmalar1 ve mikroskobik deformasyonlari - eszamanl
kaydederek, L. iizerinden birbirleriyle iligkisi olan verilerin alinmasini saglar. Cizik
testinde, genellikle Rockwell-C profiline sahip elmas bir u¢ kullanilarak, numune

tizerinde boydan boya kaplama kalkana kadar cizikler olusturulur. Bu ¢izikler, ya sabit
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hizla veya kademeli olarak artan yiikler altinda meydana getirilir. Belirli bir yik
degerine ulasildiginda, ¢izik bolgesinde hasar olusur. Kaplamanin taban malzemesine
yapisma mukavemeti, kritik ytlikle karakterize edilir ve bu deger ne kadar yiiksek ise
yapigsma mukavemetinin de o kadar yliksek oldugu sdylenebilir. Sekil 5.37°de ¢izik test

yontemi sematik olarak gosterilmektedir.

Normal yiik Fy

o Akustik
Ciziciug l Emisyon
Dedektérii
Teget yiik Ft

-—

-~
Numune hareketi (dx/dt)

Sekil 5.37. Cizik test yontemi.

Cizik testi, yapisma mukavemeti hakkinda karsilagtirmali bir bilgi verir. Yapisma ile
ilgili sayisal bir model olusturmak son derece zordur. Ciinkii L., deney kosullar1 ve
kaplama-taban malzemesi sistemi tarafindan belirlenen cesitli parametrelere baglidir.
Son yillarda L.’yi belirlemek i¢in, mikroskopla (SEM veya optik mikroskop) c¢izik
ylizeyinin incelenmesinin yanisira, akustik emisyon ve siirtinme kuvveti Ol¢iim
teknikleri gelistirilmis olmasina ragmen, kaplama yapismasinin degerlendirilmesi
amaciyla benzer taban malzemesi ve kaplama oOzelliklerine sahip numuneler
kullanilarak karsilastirma yapilmaktadir. Tez g¢alismasi kapsaminda, deney sayisimi
optimum seviyeye indirerek u¢ asmmmasini azaltmak ve parametrelerin veya
etkilesimlerinin etki seviyelerini tespit edebilmek i¢in ¢izik ve asinma testleri L16 tam

eslendirmeli deney modeline uygun olarak tasarlanmistir.

5.4.2. iki Diizeyli Dort Faktorlii L16 (2*) Tam Eslendirmeli Deney Tasarimi

Deney tasarmmi ilk kez 1920’lerde, istatistik biliminin babas1 sayilan Ingiliz istatistikci
Sir Ronald Fisher tarafindan, tarim alaninda arastirmalar yaparken bulunmus ve
gelistirilmistir. Herhangi bir deneyde, sonug degere etki eden faktorler ve bu faktorlerin

diizey sayilari ile ilgili standart yaklasimlar gelistirilmistir. Deney tasariminda, faktor
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say1s1 k=4 ve her faktor icin diizey sayis1 2 olarak secilen deneyler L16 deneyleri olarak

adlandirilir. Deneyde etkileri incelenecek dort faktor, alfabenin biiyiik harfleri A, B, C

ve D ile adlandmilir. iki diizeyli deneylerde biitiin faktdrlerin diizey sayilari

a=b=c=d=2"dir. L16 deneyi icin faktorler ve diizeyleri teorik olarak Tablo 5.12’de

gosterilmektedir. Iki diizeyli deneyler, deneylerin en basitleridir. Basitliklerine karsin,

diisiik maliyetle, cok sayida faktoriin ayni anda incelenmesini miimkiin kilarlar. Bu

bakimdan deney tasariminda c¢ok Onemli bir yer tutarlar.

Tam eslendirmeli

(kombinezonlarin tiimiiniin denendigi) L16 deneyinde, denenecek diizey kombinezon

sayis1 a.b.c.d=2.2.2.2=16"dir. Diizey kombinezonlarin1 gosteren bu matrise L16 dizayn

matrisi denir (Tablo 5.13).

Tablo 5.12. L16 Faktor Diizeyleri.

FAKTORLER
Diizeyleri A B C D
Alt -1 -1 -1 -1
Ust +1 +1 +1 +1
Tablo 5.13. L16 Dizayn Matrisi [103].

Stan- | Gozlem ETKIiLER

dart | Degeri,

Sira Y A B C D | AB| AC | AD | BC | BD | CD |ABC|ABD|ACD|BCD|ABCD
1 a - - - - + + + + + + - - - - +
2 b - - -+ ]+ ] -+ - - N A (e
3 c - - + - + - + - + - + - + | + -
4 d - - + | + | + - - - - + | + | + - - +
5 e - + - - - + | + - - + | + | + - + -
6 f - + - + - + - - + - + - + - +
7 g - + | + - - - + | + - - - + | + - +
8 h - + | + | + - - - + | + | + - - - + -
9 j + - - - - - - + |+ |+ |+ | + |+ - -
10 k + - - + - - + | + - - + - - + | +
11 | + - + - - + - - + - - + - + +
12 m + - + + - + + - - + - - + - -
13 n + | + - - + - - - - + - - + | + | +
14 0 + | + - + | + - + - + - - + - - -
15 p + | + | + - + | + - + - - + - - - -
16 r + |+ |+ |+ |+ |+ |+ |+ |+ |+ |+ |+ |+ |+ |+

Kl‘\’ll(‘)’“ 1| 234|567 |89 |10|11|12|13|14]15
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L16 dizayn matrisinin 15 kolonu vardir. Bunlardan ilk doérdi (A, B, C, D) faktorlerin
ana etkilerini, geri kalanlar1 ise (AB, AC, ..., ABCD) faktorler aras1 etkilesimleri temsil
eder ve bu etkilerin hesabi ic¢in kullanilir. Etkilesim’in tanimi sdyle yapilabilir: Bir
faktoriin (6rnegin A), sonug¢ degerine olan etkisi, diger faktdriin (6rnegin B) hangi
degerde bulunduguna bagl ise, “iki faktdr arasinda etkilesim var” denir. iki diizeyli
deneylerde, diizeylerin birine “alt diizey”, digerine “list diizey” denmektedir. Genellikle

e 9

alt diizeyler “-”, iist diizeyler “+” igaretiyle temsil edilir. Y kolonu gozlem degerlerini,
yani segilen parametrelerde yapilan deney sonuglarini gostermektedir. Parametrelerin
etki degerleri belirli yontemlerle hesaplandiktan sonra normal olasilik grafigi (NOG)
cizilerek parametrelerin 6nem dereceleri incelenir. Bunun i¢in, yatay ekseni etki
degerlerini, diisey ekseni ise sira numaralarini veren standart bir sablondan faydalanilir.
Etki degerleri sira numaralarina gore grafige isaretlendikten sonra, sifira en yakin 3-4
nokta dikkate alinarak, bu noktalardan uzakli§i en az olan bir dogru ¢izilir. Etkilerin
istatistiksel &nemi, gizilen dogruya gére belirlenir. Onemli noktalar, ya grafigin alt
tarafinda dogrunun solunda, ya da grafigin {ist tarafinda dogrunun saginda kalan
noktalardir. Noktalarin 6nem derecesi, dogrudan olan uzakliklari ile orantilidir.
Etkilesimlerin yorumu ise, etkilesim grafikleri yardimiyla yapilir. Faktor sayis1 k=3 ve
her faktdr i¢in diizey sayis1 2 olarak seg¢ilen deneyler ise L8 deneyleri olarak adlandirilir.
L16 dizayn matrisi, pratikte en ¢ok kullanilan dizaynlardan biridir. Tez kapsaminda,
¢izik ve aginma testleri i¢in yukarida teorisi ana hatlartyla agiklanan L16 deney sistemi
kullanilmis olup, diger deney sistemleri ve normal olasilik grafiginin kuramsal temelleri

ile ilgili detayl bilgiye [103] no’lu referanstan ulasilabilir.

5.4.3. Cizik Testi Sonuclari

Cizik testlerinde, 200 pm ug yaricapina, 120° tepe acisina sahip Rockwell-C tipi elmas
konik u¢ kullanilmis olup, ¢izik boyu 15 mm olarak ayarlanmistir. Yiik uygulama hizi
dL/dt=100 N/dak, ¢izme hiz1 dx/dt=10 mm/dak ve maksimum ¢izme kuvveti 150 N’dur
(cizme siiresi 1.5 dak). Akustik emisyon siddeti 0.1-1.2 arasinda degistirilerek uygun
emisyon grafiklerinin elde edilebilmesi saglanmistir. Cizik testleri i¢in L16 deney
sistemi kullanilmig olup, 0-(-)200 V bias voltaji, 0.3-1.2 mtorr azot basinci, 6-21 cm
hedef-taban malzemesi mesafesi ve taban malzemesine uygulanan islem (sertlestirme-

sertlestirme-+nitriirleme) faktor diizeyleri olarak secilmistir. Her bir numuneden 2 adet
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Olctim alimmis olup, kritik yiik degerlerinin ortalamas1 alinmistir. Kritik yiikler, ilk
atmalarin basladig1r nokta (L.;) yerine (akustik emisyon egrileriyle tespit edilmistir),
kaplamanin taban malzemesinden tamamen kalktig1 ve taban malzemesinin agiga ¢iktigi
bolgenin (L) optik olarak belirlenmesiyle tespit edilmis olup, siirtiinme kuvveti ve
akustik emisyon grafikleriyle de bu bolgeler dogrulanmistir. Test sonuglar1 Tablo
5.14’te Gzetlenmekte olup, 6rnek bir akustik emisyon-ylik-siirtiinme kuvveti grafigi
Sekil 5.38’de goriilmektedir. Cizik testine ait diger akustik emisyon-ylik-siirtiinme
kuvveti grafikleri ise Ek-1’de verilmektedir. Sekil 5.39-Sekil 5.44°te, farkh
parametrelerle tretilen TiAIN kaplamalarin ¢izik izi optik mikroskop goriintiileri

goriilmektedir (¢izme yonii oklarla belirtilmektedir).

Tablo 5.14. TiAIN Kaplamalarin Cizik Testi Sonucu Elde Edilen Kritik Yiik (L)

Degerleri.
Sira Bias N, Hedef-Taban  Taban Malz. Kritik Yiikler* L.;-L., (N)

No Voltaji  Basmnci Malzemesi Uygulanan . .

R%) (mtorr) Mesafesi (cm) islem 1. Ol¢iim 2. Olgiim  Ortalama
1 0 0.3 6 Sertlestirme ~ 31.3-106.1  22.7-109.9  27.0-108.0
2 0 0.3 6 Sert.+Nitriir.  25.8-120.7 30.7-138.0  28.3-129.4
3 0 0.3 21 Sertlestirme ~ 23.1-90.4  20.1-88.9 21.6-89.7
4 0 0.3 21 Sert.+Nitriir.  41.4-131.8 47.4-95.3 44.4-113.6
5 0 1.2 6 Sertlestirme ~ 29.8-48.0 16.9-99.8 23.4-73.9
6 0 1.2 6 Sert.+Nitriir.  13.9-127.0 24.2-1354 19.1-131.2
7 0 1.2 21 Sertlegtirme  29.9-81.8 9.0-80.5 19.5-81.2
8 0 1.2 21 Sert.+Nitriir.  10.9-89.3 3.8-129.7 7.4-109.5
9 200 0.3 6 Sertlestirme ~ 19.1-51.1 17.0-58.3 18.1-54.7
10 200 0.3 6 Sert.+Nitriir.  17.9-146.1 13.9-146.8 15.9-146.5
11 200 0.3 21 Sertlestirme ~ 13.8-90.1 17.0-91.6 15.4-90.9
12 200 0.3 21 Sert.+Nitriir.  40.0-122.2  33.2-130.9  36.6-126.6
13 200 1.2 6 Sertlestirme ~ 18.3-59.8 16.0-57.2 17.2-58.5
14 200 1.2 6 Sert.+Nitriir.  13.0-127.8  10.6-92.5 11.8-110.2
15 200 1.2 21 Sertlestirme ~ 12.7-77.2 13.6-84.6 13.2-80.9
16 200 1.2 21 Sert.+Nitriir.  8.5-97.9 10.1-93.3 9.3-95.6

* Yiikleme hizi: 100 N/dak, ¢izme hizi: 10 mm/dak, maksimum yiik: 150 N, ¢izme boyu: 15 mm

Elde edilen ortalama L. degerleri 54.7-146.5 N arasinda degismekte olup, genel olarak
kaplamalarin taban malzemelerine yapisma direnglerinin yiliksek oldugu sodylenebilir.
Yine de cizik test sonuglarinin ¢ok cesitli faktorlerden etkilendigi ve benzer sartlarda
karsilagtirma maksatli kullanildigr da unutulmamalidir. Optik mikroskop goriintiilerine

bakildiginda, kaplamada ilk atmalarin ¢izik izi kenarlarinda baslamasina ve optik
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emisyon sinyalleriyle de bu durumun dogrulanmasina ragmen, kaplamanin tamamen
taban malzemesinden ayrildig1 ve plastik deformasyonun basladigi noktanin ilerleyen
kuvvet degerlerinde ortaya ciktigir goriilmektedir (L.;). Bu bolge grafiklerde de,
sirtinme kuvvetinin siddetli degisim gosterdigi noktaya tekabiil etmekte olup, elmas
ucun farkli bir malzemeye (taban malzemesine) daldiginin da gostergesidir. Ayn1 anda
akustik emisyon sinyalinde de diisme meydana gelmekte ve taban malzemesinin plastik

deformasyonu baslamaktadir.

C s E ™M REVETEST
mating: TiALN  AE Sensitivit

ubstrater H

w01 100

AL dtming: 100
dacsdtimmaming 10
Lo (MNy106.1

Kaplama parametreleri:

Acoustic Emission AE (arb. units)
Il

Bias voltaji : O WV

N;basinct : 0.3 mtorr
Mesafe 16 cm

Numune : sertlestirilmis H13

o Load (N} 150.0

Sekil 5.38. 0 V bias-0.3 mtorr azot basinci-6 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde TiAIN kaplanmuis, sertlestirilmis H13 numunenin
cizik testi sonucu elde edilen akustik emisyon-ytik-siirtiinme
kuvveti grafigi.

Herhangi bir kaplama-taban malzemesi ¢ifti icin, ¢izik testinde karsilasilan hasar
mekanizmalari, test yiikiine, kaplama kalinligina, kaplama yapisinda bulunan artik
gerilmelere ve taban malzemesi 6zelliklerine (sertlik vb.) baghdir. Ayrica, ug yarigapi,
kayma hiz1 gibi test parametreleri de Onemli etkenlerdendir [104]. Yapilan optik
mikroskop c¢alismalarinda, ¢izik izi kenarlarinda meydana gelen atmalarin ¢izik sonuna
dogru daha da arttign tespit edilmistir. Ozellikle kaplama kalktiktan sonra ¢izik izi
icerisinde yarim ay seklinde catlaklara da rastlanmistir (Sekil 5.39b-d). Bu c¢atlaklar,
¢cekme gerilmelerinin sebep oldugu deformasyonlardir (tensile cracking). Sekil 5.40’ta,
0 V bias, 1.2 mtorr azot basincinda, 6 cm ve 21 cm hedef taban malzemesi mesafesinde
sertlestirilmis H13 numune {izerinde {iretilen TiAIN kaplama i¢in ¢izik izi optik
mikroskop goriintiileri verilmektedir. 21 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde
iretilen kaplamada, ince filmlerde en ¢ok karsilagilan hasar mekanizmalarindan kirisma
(buckling) hasar1 gozlenmistir. Kirigsma, c¢izik ucunun Oniinde basi gerilmelerinden
dolay1 meydana gelen yarim ay seklindeki ¢atlaklardir (Sekil 5.40b). Gerilme, araylizey

kusurlarini igeren bazi bolgelerde kaplamanin kirismasina sebep olur.



Sekil 5.39. 0 V bias-0.3 mtorr azot basinci-6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde
TiAIN kaplanmis H13 numunenin ¢izik izi optik mikroskop ve SEM
gorlintiileri: a), e) sertlestirilmis, b), f) nitriirlenmis (test 1),

c) sertlestirilmis, d) nitriirlenmis (test 2).

Sekil 5.40. 0 V bias-1.2 mtorr azot basincinda, a) 6 cm (test 1), b) 21 cm (test 2) hedef
taban malzemesi mesafesinde TiAIN kaplanmus, sertlestirilmis H13
numunenin ¢izik izi optik mikroskop goriintiileri.
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Bir arayiizey catlaginin meydana gelmesi kirismay1 arttirabilir ve kaplamanin yiiksek
cekme gerilmesine sahip bdlgelerinde kabarma ve dokiilmelere (spallation) sebep
olabilir. Sekil 5.40a’da bu hasar mekanizmasi goriilmektedir. Sekilden, hedef-taban
malzemesi mesafesinin artmasiyla ¢izik izi kenarlarinda olusan atmalarin yerini plastik

deformasyona biraktigi da goriilmektedir.

Benzer durum, 0 V bias, 0.3 mtorr azot basinci ve 21 cm hedef-taban malzemesi
mesafesi i¢cin de goriilmektedir (Sekil 5.41b). Bu durum, kaplama sertliginin diismesinin
yaninda kaplama kalinliginin azalmasina da dayandirilabilir. Sonug olarak, hedef-taban
malzemesi mesafesinin azaltilmasinin, kaplama yapisindaki i¢ gerilmelerin artmasina
sebep oldugu sonucu ¢ikmaktadir (yine de diisiik hedef-taban malzemesi mesafelerinde

L. degerlerinde iyilesme gdzlenmistir).

100 pm |

Sekil 5.41. 0 V bias-0.3 mtorr azot basinci-21 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde
TiAIN kaplanmis H13 numunenin ¢izik izi optik mikroskop goriintiileri:
a) sertlestirilmis (test 1), b) sertlestirilmis (test 2), ¢) nitriirlenmis.



92

0 V bias, 0.3 mtorr azot basinci, 21 cm hedef-taban malzemesi mesafesi (Sekil 5.41a) ile
-200 V bias, 1.2 mtorr azot basinci, 21 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde (Sekil
5.42a) sertlestirilmis numune lizerinde iiretilen kapalamalarin ¢izik izlerinde, ¢izik izi

kenarlarinda olusan ¢atlaklarin yonlerinde farkliliklar da gézlenmistir.

-200 V bias, 1.2 mtorr azot basinci, 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde kaplanan

nitriirlenmis H13 numunenin ¢izik izi igerisinde ise kaplamanin plastik deformasyona

ugradig1 ve kaplamanin kalkmadan farkli dogrultularda yonlenmelerin meydana geldigi

tespit edilmistir (Sekil 5.43b).

Sekil 5.42. -200 V bias-1.2 mtorr azot basinci-21 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde TiAIN kaplanmis H13 numunenin ¢izik izi optik
mikroskop gortintiileri: a) sertlestirilmis (test 1), b) detay goriintiisii.

Sekil 5.43. -200 V bias-1.2 mtorr azot basinci-6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde
TiAIN kaplanmis H13 numunenin ¢izik izi optik mikroskop goriintiileri:
a) sertlestirilmis (test 1), b) nitriirlenmis (test 1).
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Sekil 5.44’te, -200 V bias, 0.3 mtorr azot basinci, 6 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde TiAIN kaplanmis H13 numunenin ¢izik izi optik mikroskop goriintiileri
goriilmektedir. Sertlestirilmis numunede ¢izik izi kenarlarinda diisiik yiiklerde baglayan
catlaklar, artan yiikle beraber kaplamanin bu bdlgede yerel olarak kalkmasiyla
sonuglanmaktadir (Sekil 5.44a). Bu durum, genellikle kritik bir kaplama kalinliginin
tizerinde karsilagilan sikigma kabarmasi (wedge spallation) hasar1 olarak

adlandirilmaktadir.

1.0.U.urr.'|“ =

Sekil 5.44. -200 V bias-0.3 mtorr azot basinci-6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde
TiAIN kaplanmis H13 numunenin ¢izik izi optik mikroskop goriintiileri:
a) sertlestirilmis (test 1), b) sertlestirilmis (test 2), ¢) nitriirlenmis.

Sekil 5.45’te, TiAIN kaplamalarin ¢izik testi sonucu elde edilen ortalama L,
degerlerinin kaplama parametreleri ile degisimleri verilmektedir. Sekle gore,
sertlestirilmig+nitriirlenmis numunelerin, sertlestirilmis numunelere kiyasla daha yiiksek
L. degerleri verdigi goriilmektedir. Ayrica, -200 V bias, 0.3 mtorr azot basinci ve 6 cm

hedef-taban malzemesi mesafesinde, sertlestirilmis+nitriirlenmis H13 taban malzemesi
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tizerinde {tiretilen TiAIN kaplamanin en yiiksek L. degerini verdigi tespit edilmistir. En
diisiik L. degeri ise, yine ayni parametrelerde sertlestirilmis numune iizerinde iiretilen
kaplamaya aittir. Hedef-taban malzemesi mesafesinin azalmasinin
sertlestirilmig+nitrirlenmis numunelerde L.’yi arttirirken, yalnizca sertlestirilmis
numunelerde (0 V bias hari¢) azalttigi tespit edilmistir. Bias voltajindaki artisin,
sertlestirilmig+nitriirlenmis numunelerde, 0.3 mtorr azot basincinda L.’yi arttirdigi, 1.2
mtorr azot basincinda ise L.’yi azalttig1 tespit edilmistir. Sertlestirilmis numunelerde
ise, bias voltajindaki artig, 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde L.’yi diisiirmekte,
21 cm’de ise bir degisim olusturmamaktadir. Basincin ise sertlestirilmis+nitriirlenmis
numunelerde, 0 V bias voltajinda etkili olmadigi, -200 V’ta ise basincin artmasi ile
L nin distiigii tespit edilmistir. Sertlestirilmis numunelerde ise, 0 V bias voltajinda,
basincin artmasiyla L.’nin azaldig1 tespit edilmis, -200 V bias voltajinda ise basinca

bagli belirgin bir degisime rastlanilmamistir.

O Sertlestirilmis M Sertl.+Nitrurlenmis
150+
120

z
Y 90
X
H=]
=
T  60-
<
4
30
0o
©o
o
o”"‘(\’c 5
ol 0
() 0\\

Sekil 5.45. TiAIN kaplamalarin ¢izik testi sonucu elde edilen ortalama kritik yiik (L)
degerleri.
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Cizik testi sonuglari, L16 deney sistemi ile de incelenmistir. Tablo 5.15’te, L16 faktor
diizeyleri verilmektedir. Cizik testi uygulama sonuglar1 ve L16 hesap tablosu sirasiyla
Tablo 5.16 ve Tablo 5.17°de, L16 normal olasilik grafigi ise Sekil 5.46’da
goriilmektedir. Istatistiksel agidan uygulama sirasinin L16 dizayn matrisinde verilen
standart sirada degil, rassal olarak belirlenmesi gerekir. Uygulama sirasinin
rassallastirilmasinin amaci, kontrol edilemeyen, ancak deney sirasinda kendiliginden
degisen faktorlerin kalite degiskeni Y’ye olast etkilerini elimine etmektir.
Uygulamalarda miimkiin oldugunca deneyin uygulama sirasini rassallastiriimaya
calistimalidir [103]. Cizik testleri de Tablo 5.16’daki rassal siraya uygun olarak

yapilmistir. Elde edilen sonuclar, “en biiyiikk en iyi” kalite degiskenine gore

yorumlanmustir.
Tablo 5.15. L16 Faktor Diizeyleri.
A B C D
Diizey Bias Voltaji N, Basinci  Hedef-Taban Malzemesi Taban Malzemesine
-V) (mtorr) Mesafesi (cm) Uygulanan Islem
Alt 0 0.3 6 Sertlestirme
Ust 200 1.2 21 Sert.+nitriirleme
Tablo 5.16. Cizik Testi Uygulama Sonuglari.
A B C D Y,
Standart Rassal Bias N, Basinci Hedef-Taban Taban Kritik
Sira Sira Voltaji (mtorr) Malzemesi Malzemes_ine Yiik L.

-V) Mesafesi (cm)  Uygulanan Islem ™)
1 5 0 0.3 6 Sertlestirme 108.0
2 9 0 0.3 6 Sert.+Nitriir. 129.4
3 2 0 0.3 21 Sertlestirme 89.7
4 11 0 0.3 21 Sert.+Nitriir. 113.6
5 16 0 1.2 6 Sertlestirme 73.9
6 8 0 1.2 6 Sert.+Nitriir. 131.2
7 1 0 1.2 21 Sertlestirme 81.2
8 14 0 1.2 21 Sert.+Nitriir. 109.5
9 6 200 0.3 6 Sertlestirme 54.7
10 13 200 0.3 6 Sert.+Nitriir. 146.5
11 10 200 0.3 21 Sertlestirme 90.9
12 4 200 0.3 21 Sert.+Nitriir. 126.6
13 7 200 1.2 6 Sertlestirme 58.5
14 15 200 1.2 6 Sert.+Nitriir. 110.2
15 3 200 1.2 21 Sertlestirme 80.9
16 12 200 1.2 21 Sert.+Nitriir. 95.6
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Tablo 5.17. Cizik Testi L16 Hesap Tablosu.

" A | B C | D |AB|AC|AD | BC | BD | CD ABC/ABD|ACD/BCDABCD|
STANDART|GOZLEM
SIRA | DEGERI 1|2 |1|2]1|2]1|2|a|2]t|2|n|2|1]2]n]2|n|2]1]2]n]|2|n|2]1]2]1]2
I [a:108.0 [afSa a8 a R o [ o [ o | o 8 o [B a |2 [ o JO o [ o |
2 b:129.4 |b[Hb| b b b
3 c: 89.7 c . ‘ . clc
4 d: 113.6 |d a5 d|
5 e:73.9 e e |
6 f131.2 |f f)
7 g:812 |g E‘
8 h: 109.5 |h |
9 j: 54.7 1 K
10 |k 1465 |
11 [1:90.9
12 |m: 1266
13 n: 58.5
14 0:110.2
15 p: 80.9
16 r: 95.6
NIRRT LURL (DR TS| LR IQ XS — QNN TS 7
TOPLAM | 16004 |3/Q 3|52 |8|0[S|T R85 8x |28 (2|B|B|F || R |F @8 S| TS
Q|00 |0~ (O[O |o0| T~ |0 |~ (oo~ |0 |0~ 0|~ (oo |~ |00~ [co|~|co |~ |~| 00
SAYI 16 |8|8(8(8(8/8|8(8(8|88|8(8(8(8|8|8(8(8(8(8|8|8(8(8|8|8|8(8(8
Ol | o[ Cln| =R | L] —[2len T~ [o|R|en| T~V [ R|en| oy |
ORTALAMA| 10003 |3/4/S|51)5 %12 (S|5|%(2S(£(S|2(8|2|£/8|5(2|2 |85 S|4 8|2 (LS
ETKi -9.1|-14.8-3.1[40.6|-3.6[ 9.1 | 7.9 | 1.4 |-2.6|-14.9|-3.5|-12.7| 8.3 |-1.5| 6.3
SIRA 4 2 8 |15 6 (14 |13 |11 | 9 1 7 3 5|10 | 12

Sonuglar, Minitab-14 programi ile de kontrol edilmistir. Minitab-14 programu ile elde

edilen, kritik yikler icin L16 normal olasilik grafigi Sekil 5.47a’da, faktér ve

etkilesimlerin etki degerleri ise Sekil 5.47b’de goriilmektedir. Minitab-14 programu ile

elde edilen ana etki grafikleri ve etkilesim grafikleri ise sirasiyla Sekil 5.48a ve b’de

verilmektedir. Kritik yiikler i¢in ¢izilen L16 normal olasilik grafigine gore (Sekil 5.46

ve Sekil 5.47a ve b) en etkili parametrenin D, yani taban malzemesine uygulanan islem

oldugu tespit edilmistir. Buna gore, kaplama Oncesi taban malzemelerine uygulanan

plazma nitriirleme isleminin, kaplama yapigsma direncini 6nemli olgiide iyilestirdigi

sonucu ortaya ¢ikmaktadir. Dubleks iglemin en 6nemli 6zelligi, yliksek sertlige sahip

kaplama ile daha diisiik sertlige sahip taban malzemesi arasinda bir gecis bdlgesi
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olusturarak (ylizey sertligini arttirarak) kaplamaya destek saglamasidir. 2. Derecede
Oneme sahip parametre azot basinci olarak bulunmus olup, diisiik azot basincinin (0.3

mtorr) yapigsma direncini gelistirdigi tespit edilmistir.

99.99

99.8 99.9
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A: Bias Voltaji I
1= fD. B: N, Basinci
/ C: Hedef-Taban Malz. Mes. || .,
/ D: Taban Malz. Uyg. Islem
-20 -10 0 10 20 30 40 50 B

Sekil 5.46. Kritik ytkler i¢in L16 normal olasilik grafigi.
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Etki
Lenth's PSE = 10,65

a . . .-
(@) Etkilerin Normal Olasilik Grafigi
(Kalite Degiskeni Kritik Yk (N), Alpha = ,05)
99
Etki Tipi
® Onemsiz
95+ mD m Onemli
907 Faktsr Ad:
A Bias Voltajl
801 B N2 Basincl
70 C Hedef-Taban Malz. Mes|
@ g D Taban Malz. Uyg. Islem
e
N 50-
S 40
30
204
101
5_
14 T T T T T T T
-30 -20 -10 0 10 20 30 40

b
(b) Etkilerin Pareto Grafigi

(Kalite Degiskeni Kritik Yk (N), Alpha = ,05)
27,38

cD |
B- |
ABD |
ACH
A_
ACDH
AD
ABCD
ABA
ABCH
-
BD
BCDA
BC -

Faktor

Faktor Adi:

A Bias Voltajl

B N2 Basinci

C Hedef-Taban Malz. Mes|
D Taban Malz. Uyg. Islem

Etki

Lenth's PSE = 10,65

Sekil 5.47. Minitab-14 programi ile elde edilen, kritik yiikler i¢in a) L16 normal olasilik

grafigi, b) faktor ve etkilesimlerin etki degerleri.
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(a) e . . o
Kritik Yuk (N) Icin Ana Etki Grafikleri
Bias Voltaji N2 Basinci
120 A
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= \'
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>
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(b) e . . N
Kritik Yuk (N) I¢cin Etkilesim Grafikleri
03 12 6 21 Selrt. Sert.rNitr.
120 VBIiaS
oltaji
Bias Voltaj R .\,—I / 100 | —@— 0
Ji ~ — /
- Y —a— 200
-/ - 80
L 120 N2 Basinci
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Uyg. Islem

Sekil 5.48. Minitab-14 programi ile elde edilen, kritik yiikler i¢in a) ana etki grafikleri,
b) etkilesim grafikleri.

Diisiik bias voltaj1 (0 V) ve kisa hedef-taban malzemesi mesafesi (6 cm) sirastyla diger
etkili parametreler olarak bulunmustur (Sekil 5.48a). Genel olarak, bias voltajinin
artmasi ile kaplama sertligi ve taban malzemesine yapisma direncinin arttigi, bunun da
iyon bombardimaninin olusturdugu yogun i¢gyapidan kaynaklandigi bilinse de [63], bias
voltaji1 ile birlikte kaplama yapisindaki artik gerilme miktar1 da artmaktadir [64]. 0 ve -
200 V bias voltajlar1 arasindaki farkin bu sebepten ileri geldigi diistiniilmektedir. Sekil
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5.48b’deki etkilesim grafiklerine gore, CD etkilesiminin (hedef-taban malzemesi
mesafesi ve taban malzemesine uygulanan islem) 6n plana ¢iktig1 goriilmektedir. Tablo
5.18’deki CD etkilesim degerlerine gore CD etkilesim grafigi cizilmistir (Sekil 5.49). C
faktoriiniin (hedef-taban malzemesi mesafesi) kendi basina 6nem derecesi az olmakla
birlikte, D’nin diizeylerine gore farkli etkiler olusturmaktadir. Etkilesim grafigine gore
C’nin 1. diizeyi (6 cm) ve D’nin 2. diizeyinin (sertlestirme+nitriirleme) en yiiksek
yapisma direncini verdigi goriilmektedir. Kaplama sertligi ve az da olsa kaplama
kalinliginin, bu c¢alismada secilen kaplama parametrelerinde yapisma direncini
gelistirdigi goriilmekle birlikte, daha yiiksek kaplama kalinliklarinda farkli durumlarin
(delaminasyon vb.) ortaya cikabilmesi de muhtemeldir. Ayrica, taban malzemesi yiizey
purtizliligi, ylizey kirliligi vb. faktorlerin de yapisma direnci iizerinde etkili oldugu
unutulmamalidir. Sonug olarak, sertlestirme-+nitriirleme islemi uygulanmis pargalarin,
diisiik azot basincinda (0.3 mtorr) ve hedefe yakin mesafede (6 cm) kaplanmalarinin

yiiksek sertlik gibi en iyi kaplama yapigma direncini de verdigi tespit edilmistir.

Tablo 5.18. CD Etkilesimi.

C: D:
Hedef-Taban Malzemesi Taban Malzemesine Uygulanan islem
Mesafesi 1 2
1 108.0; 73.9; 54.7; 58.5 129.4; 131.2; 146.5; 110.2
Ortalama C,D,=73.78 Ortalama C,;D,=129.33
2 89.7;81.2;90.9; 80.9 113.6; 109.5; 126.6; 95.6
Ortalama C,D,=85.68 Ortalama C,D,=111.33
140
D1=Sertlestirme Clli%g 33
D2=Sertlestirme+Nitriirle !
__ 120 /
Z
Y /I 111,33
- C2D2
3 100
>
=
£ c2D1 3
* 80
/73,78
CiD1
60 T T
0 1 2 3

D: Taban malzemesine uygulanan islem

Sekil 5.49. Kritik yiik (L.) CD etkilesimi.
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5.5. Asinma Testleri
5.5.1. Asinma Test Yontemi

Asinma deneylerinde, CSEM-Revetest cizik test cihazi ¢ok-gegisli (multi-pass) kayma
asinmasi deney diizenegi olarak kullanilmistir. Literatiirde benzer sistemler kullanilarak
yapilan c¢alismalar mevcuttur [105-107]. Cihazin prensip semast Sekil 5.50°de
gosterilmektedir. Cihazda, Fy normal kuvveti ve tabla ilerleme hizi bilgisayar kontrollii
olup, kayma mesafesi mesafe sensoriiyle kontrol edilmektedir. Ayrica, F siirtlinme
kuvveti kayma mesafesine bagli olarak es zamanli olarak kaydedilebilmektedir.
Asindirma elemani olarak, 3.175 mm capinda Al,O; seramik bilyeler (1365 HV)
kullanilmis olup, asindirma elemaninin dzellikleri Tablo 5.19°da &zetlenmektedir. Ozel
tutucusuna (Sekil 5.51) yerlestirilen asindirma elemanina vidal sistemle uygulanan
bask1 sayesinde yuvarlanma riski ortadan kaldirilmis, boylece kayma asinma sartinin
olusmasi1 saglanmstir. istenilen normal kuvvet, kayma hizi ve kayma mesafesine bagl
olarak bilyenin numune {izerindeki hareketini tamamlamasinin ardindan, u¢ otomatik
olarak baslama noktasina geri donmekte ve ikinci gecis bilgisayar kontrollii olarak
baslatilmaktadir. Asindirma elemani-numune temas geometrisi ve kuvvetler Sekil
5.52a’da, agindirma elemaninin izledigi yol Sekil 5.52b’de gosterilmektedir. Asinmanin
Olciisii olarak asinma hacimleri kullanilarak hesaplanan asinma orani degerleri dikkate
almmustir. Bu sistemle, hassas kosullarda aliiminyum ekstriizyonun simiile edilmesi

amaglanmistir.

Z-Tablas

Ug tutucu T

Bilye ug
O\

Asmmaizi .

Pre
Fe
s

Numune /

. ~ o
F; Kuvvet sensorii=—

Kaba ayar tablalan

X-Tablas1 Taban plakas:

Y -Tablas1

Sekil 5.50. Asinma testleri i¢in kullanilan CSEM-Revetest ¢izik test cihazinin prensip
semasi ([ 105] no’lu referanstan modifiye edilmistir).
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Tablo 5.19. Seramik Asindirma Elemaniin Ozellikleri.

Ozellik Aciklama Fotograf

Malzeme Al O,

Sekil Kiire

Cap (mm) 3.175

Cap Toleransi (mm) +/-.0025

Sertlik (HV) 1365

Mak. Kullanim Sicakhg (°C) 1749
Basma Mukavemeti (GPa) 2.275
Elastiklik Modiilii (GPa) 372.32

Firma Boca-Bearings

@'8 mm
7.2

v
A
h 4
r
v

Sekil 5.51. Asinma deneylerinde kullanilan ug tutucu.

Fn Normal Kuvvet

Kuresel asindirma elemani

Asinma bélgesi

F. 4umm

Surtinme Derinlik (h)
Kuvveti .
d N
| Tabla hareketi : }
Numune E — i
’ | (b)
(a) - >l

Asinma boyu (l)

Sekil 5.52. a) Asinma deneyleri i¢in kullanilan agindirma elemani-numune temas
geometrisi ve kuvvetler, b) agindirma elemaninin izledigi yol.
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Asimmma hacimlerinin hesaplanmasinda, “Tribotechnic” firmasinin Rugosimeter aginma
profili 6lgme cihazi kullanilmistir (Sekil 5.53). Cihazla, aginma izi kesit alan1 6zel bir
yazilim kullanilarak otomatik olarak hesaplanabilmekte olup, + %3’liikk hassasiyet
saglanabilmektedir (2 pm asmmma iz derinligi i¢in, hassasiyet 0.06 um). Asinma
testlerinde, 15 N normal yiik ve 10 mm/dak kayma hiz1 kullanilmis olup, kayma
mesafesi 2 mm ile sinirlandirilmistir. Testler, yaklasik 20-22 °C oda sicakliginda, agik
atmosfer (karsilik gelen nem orant %50+10) ve kuru sartlarda gergeklestirilmistir.

Cevrim sayisi 100 olup, testler i¢cin L16 deney sistemi kullanilmustir.

ma=e TRIBOt=echnic

Rugosimeter for TRIBOtester

Sekil 5.53. Rugosimeter profil 6l¢cme cihazi.

5.5.2. Asinma Testi Sonuclari

100 olan ¢evrim sayisina, yapilan 6n testler sonucu, siirtlinme kuvvetlerindeki degisimin
nispeten sabit kalmasiyla karar verilmistir. Testler sonucu elde edilen aginma izi kesit
alanlari, asinma hacimleri ve asinma oranlar1 Tablo 5.20°de 6zetlenmektedir. Asinma izi
kesit alanlari, Rugosimeter profil 6lgme cihazi ile iz boyunca farkli bolgelerden 6l¢iilen
4 Olglim sonucunun ortalamasi alinarak hesaplanmistir. Asinma hacimleri, ortalama
asinma izi kesit alani ile toplam asinma boyunun (2 mm) carpilmasi ile belirlenmistir.
Asinma izi baslangi¢ ve bitis bolgelerinde, kiiresel asindirma elemaninin temasindan
kaynaklanan bdlgeler asinma hacmi hesabinda ihmal edilmislerdir. Asinma oranlari,
esitlik 5.1°deki gibi hesaplanmistir. Esitlikte, V,, asinma hacmi (mm3), F, normal
kuvvet (15 N), a ise toplam kayma mesafesini (0.002 m x 100 ¢evrim = 0.2 m) ifade
etmektedir. Ornek bir asinma izi kesit profili ve kesit alan1 hesab1 Sekil 5.54te, TiAIN
kaplanmis numunelerin asinma testi sonucu elde edilen ¢evrim sayisina bagh siirtiinme

katsayilar1 ise Tablo 5.21°de verilmektedir.
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Tablo 5.20. TiAIN Kaplanmis Numunelerin Asinma Testi Sonucu Elde Edilen Asinma
Izi Kesit Alanlar;, Asinma Hacimleri ve Asinma Oranlar1 (100 ¢evrim).

Sira Bias. N, Hedef-Tabs!n Taban Malz. Aslm.na izi Aslnmfl Asinma .
No Voltaji Basinci Malzex.nes1 Uygulanan  Kesit 2Al. Hi;chS Oragl (x10
-V) (mtorr) Mesafesi (cm) Islem (um”)  (x10° pm’) mm’/N.m)

1 0 0.3 6 Sertlestirme 233.50 467 155.67

2 0 0.3 6 Sert.+Nitriir. 151.75 303.5 101.17

3 0 0.3 21 Sertlestirme ~ 6017.25 12034.5 4011.50

4 0 0.3 21 Sert.+Nitriir. 356.25 712.5 237.50

5 0 1.2 6 Sertlestirme ~ 3104.75 6209.5 2069.83

6 0 1.2 6 Sert.+Nitriir. 553.75 1107.5 369.17

7 0 1.2 21 Sertlestirme 5083 10166 3388.67

8 0 1.2 21 Sert.+Nitriir. 160.25 320.5 106.83

9 200 0.3 6 Sertlestirme 120.75 241.5 80.50

10 200 0.3 6 Sert.+Nitriir. 957.75 1915.5 638.50
11 200 0.3 21 Sertlestirme 290.25 580.5 193.50
12 200 0.3 21 Sert.+Nitriir. 267.50 535 178.33
13 200 1.2 6 Sertlestirme  10764.50 21529 7176.33
14 200 1.2 6 Sert.+Nitriir. 729.25 1458.5 486.17
15 200 1.2 21 Sertlestirme ~ 3008.25 6016.5 2005.50
16 200 1.2 21 Sert.+Nitriir. 142.50 285 95.00

F.=15 N, V=10 mm/dak, 1=2mm, asindirma elemani=@33.175 mm Al,Oj; bilye

um

3 4
2
14
0

4
2
3
4
5
5

0

0.25

Maximum depth

Maximum height

0.5

0.75 1

6.06 ym Area of the hole
150 nm Area outside

1.25 1.5

3163 ym2
0.335 um2

1.75

2 2.25 mm

Sekil 5.54. 0 V bias-1.2 mtorr azot basinci-6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde
TiAIN kaplanmus, sertlestirilmis H13 numunenin asinma izi kesit profili.
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Tablo 5.21. TiAIN Kaplanmis Numunelerin Asinma Testi Sonucu Elde Edilen Cevrim
Sayisina Bagl Siirtlinme Katsayilari.

Siirtiinme Katsayilar1 ()

Sira No* Cevrim Sayis1

1 5 10 20 40 60 80 100
1 0.211 0.147 0.152 0.310 0.350 0.356 0.356 0.348
2 0.156 0.138 0.175 0.283 0.275 0.312 0.318 0.370
3 0.199 0.163 0.187 0.370 0.435 0.469 0.504 0.484
4 0.156 0.140 0.153 0.741 0.629 0.683 0.683 0.678
5 0.180 0.161 0.179 0.356 0.397 0.461 0.504 0.563
6 0.162 0.234 0.608 0.750 0.651 0.635 0.624 0.663
7 0.153 0.165 0.179 0.381 0.580 0.602 0.607 0.648
8 0.145 0.648 0.619 0.533 0.557 0.611 0.606 0.599
9 0.194 0.160 0.173 0.343 0.438 0.496 0.544 0.564
10 0.286 0.463 0.597 0.636 0.571 0.669 0.564 0.529
11 0.180 0.171 0.220 0.461 0.580 0.586 0.593 0.605
12 0.198 0.629 0.722 0.687 0.702 0.678 0.685 0.671
13 0.190 0.157 0.176 0.411 0.515 0.581 0.604 0.524
14 0.160 0.209 0.310 0.407 0.677 0.513 0.717 0.703
15 0.173 0.172 0.169 0.389 0.639 0.562 0.561 0.568

16 0.187 0.633 0.621 0.617 0.677 0.677 0.657 0.659
* Ref. Tablo 5.20

Sekil 5.55te, siirtiinme katsayilarinin ¢evrim sayisina gore degisimleri verilmektedir.
Grafikler incelendiginde, genel olarak 1. ¢evrimden 5. c¢evrime gegerken siirtiinme
katsayilarinda bir azalma, ardindan ise bir artis oldugu dikkati ¢cekmektedir. Yaklasik
20-40 cevrim sonrasinda ise siirtinme katsayilari nispeten sabit kalmaktadir. Bunun
sebebi, numune ve asindirma elemani ylizey piiriizliiliiklerinin ilk ¢evrimlerde yiiksek
sirtinme degerleri vermesi, ardindan temas eden yiizeylerin birbirine alismasi ile
siirtiinme direncinin azalmasiyla agiklanabilir. Ilerleyen ¢evrim sayilarinda artan asinma
ile silirtinme katsayilart da bir sinir degere kadar artis egilimine girmekte, asinma
oranindaki azalma ile (temas alaninin artmasi, oksidasyon vb. sebeplerle) siirtiinme
katsayilarindaki degisim de diisiik seviyelere inmektedir. 0 V bias voltaji, 0.3 mtorr azot
basinct ve 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde TiAIN kaplanmis
sertlestirilmig+nitriirlenmis ve sertlestirilmis H13 numunelerin aginma testi sonucu elde
edilen, 60. cevrimdeki siirtinme kuvveti-kayma mesafesi grafikleri Sekil 5.56’da

goriilmektedir.
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Sekil 5.55. Farkli sartlarda TiAIN kaplanmis numunelerin siirtiinme katsayilarinin
cevrim sayisina gore degisimleri.

Fs (N}

(b)
(a)

Cevrim sayisi :60

1 {mm)

0 1 2

Sekil 5.56. 0 V bias-0.3 mtorr azot basinci-6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde
TiAIN kaplanmis a) sertlestirilmig+nitriirlenmis, b) sertlestirilmis H13
numunelerin aginma testi sonucu elde edilen, 60. ¢evrimdeki siirtiinme
kuvveti-kayma mesafesi grafikleri.
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0 V bias voltaji, 0.3 mtorr azot basinci ve 21 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde
TiAIN kaplanmis sertlestirilmis H13 numunenin asinma testi sonucu elde edilen, ¢cevrim
sayisina bagli siirtiinme kuvveti-kayma mesafesi grafikleri ise Sekil 5.57°de
verilmektedir. Sirtinme kuvvetleri, 5. ¢evrimde azalmakta, ardindan ise yukarida
bahsedilen sebepten dolayi tekrar artis egilimine girmektedir. 0 V bias voltaji, 0.3 mtorr
azot basinci ve 6 cm hedef-taban malzemesi sartlarinin, 20. ¢evrimden itibaren en diisiik
sirtiinme katsayist degerlerini vermis oldugu, sertlestirilmis+nitriirlenmis numunenin

stirtiinme katsayisinin ise genel olarak daha diisiik oldugu tespit edilmistir (Sekil 5.56).

Fs (M) a) 1. cevrim Fs (M) (b) 5. cevrim
3 3 ]
% Fé&
v . 1 () ) ' 1 {rram)
0 1 2 0 1 2
Fs (N} (c) 10. cevrim Fs (M) (d) 20. cevrim

6 —

W

% %
T T 1 gmm) T ' 1 ()

o 1 2 o 1 2
Fs (M) (e) 40. cevrim Fs (M) (f) 60. cevrim
9 —
e 7{@#44‘\—-—1\#*"'-“"\"‘

G_II'
3
% %
- . 1 () 1 ()

o 1 2 0 1 3

Fs (M) {(q) 80. cevrim Fs (M) {h) 100. cevrim

G,WWWMM 67M
3 3
% %
1 {mnam) 1 (1)

T T T T
0 1 2 0 1 2

Sekil 5.57. 0 V bias-0.3 mtorr azot basinci-21 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde
TiAIN kaplanmus, sertlestirilmis H13 numunenin aginma testi sonucu elde
edilen siirtiinme kuvveti-kayma mesafesi grafikleri: a) 1, b) 5, ¢) 10, d) 20,
e) 40, f) 60, g) 80 ve h) 100’iincii cevrim.
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Sekil 5.58’de 0 V, Sekil 5.59’da ise -200 V bias voltajinda TiAIN kaplanmig H13
numunelerin 100 ¢evrim sonundaki asmma izi optik mikroskop goriintiileri

goriilmektedir (kayma yonii, asagidan yukariya dogru olup, oklarla belirtilmistir).

100 pm | = | 100 pm |

Sekil 5.58. 0 V biasta TiAIN kaplanmis H13 numunelerin asinma izi optik mikroskop
goriintiileri (100 ¢cevrim): Sirano a) 1,b) 2,¢)3,d)4,e)5,1) 6,g) 7,h) 8
(Ref. Tablo 5.20).



l 100 pm ]

l 100 pm |

Sekil 5.59. -200 V biasta TiAIN kaplanmis H13 numunelerin asinma izi optik
mikroskop goriintiileri (100 ¢evrim): Sirano a) 9, b) 10, ¢) 11, d) 12,
e) 13, f) 14, g) 15, h) 16 (Ref. Tablo 5.20).

Fotograflar incelendiginde, asinma izlerinin diizglin ve iz genisliklerinin de nispeten
homojen oldugu sdylenebilir. Ozellikle sertlestirilmis numunelerde asinma izi

kenarlarinda kaplamanin abrasif aginmaya ugradigi ve delaminasyonun olusmadigi,
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nitriirlenmis numunelerde ise asinma kenarlarinda birikimlerin meydana geldigi goze
carpmaktadir. Asinma izleri icerisinde ise adhesif ve abrazif asinma tiirlerine
rastlanilmistir.  Sekil 5.60’ta ise, Ornek bir bilyenin asinma izi optik mikroskop
goriintlisti goriilmektedir. Sekil 5.61°de, 0 V bias voltaji, 0.3 mtorr azot basinci ve 6 cm
hedef-taban malzemesi mesafesinde TiAIN kaplanmis sertlestirilmis HI13 numunenin
asinma izi SEM gorlintiisti goriilmektedir.

AL TSRS e ol 1

3 1 £

15

g
-

Kaplama Parametreleri

Bias Voltaji : 0V
NzBasinct 1.2 mtorr

Hedef-Taban Malzemesi

| 100 pm | Mesafesi :6cm

Sekil 5.60. TiAIN kaplanmis nitriirlenmis H13 numunenin asinma
testinde kullanilan bilyenin aginma izi optik mikroskop
gorlintiisii (100 ¢evrim).

1

MAG = 2.00KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kv Date :15 Jun 2010

Sekil 5.61. 0 V bias-0.3 mtorr azot basinci-6 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde TiAIN kaplanmuis, sertlestirilmis H13 numunenin
asinma izi SEM goriintiisii (100 ¢evrim).
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Sekil 5.62°de ise, Sekil 5.61°deki a bolgesinin EDX analiz sonucu verilmektedir. Analiz
sonucuna gore, kaplamanin taban malzemesinden kalkmadigi ve taban malzemesini
asinmaya karsi korumaya devam ettigi sdylenebilir. Sekil 5.63°te, 0 V bias voltaji, 1.2
mtorr azot basinct ve 21 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde TiAIN kaplanmis

nitriirlenmis H13 numunenin asinma izi SEM goriintiisii goriilmektedir.

Counts

— a % Atomik bilesim:
5000
3 N:2582
60003 i Al : 39.87
E Ti:33.80
4000—5 Fe:0.45
2000:LJ
Bl
A4 Ti
E Fe
0= T T T T
o 5 10 15 20
Energy ke'S)

Sekil 5.62. Sekil 5.61°deki a bolgesinin EDX analiz sonucu.

%

MAG= 100KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :15 Jun 2010

Sekil 5.63. 0 V bias-1.2 mtorr azot basinci-21 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde TiAIN kaplanmis, nitriirlenmis H13 numunenin
asinma izi SEM goriintiisii (100 gevrim).
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Sekil 5.64’te ise, 0 V bias voltaji, 1.2 mtorr azot basinci ve 21 cm hedef-taban
malzemesi mesafesinde TiAIN kaplanmis nitriirlenmis H13 numunenin asinma izi sol
kenar SEM goriintiisii goriilmektedir. Sekil 5.65°te, Sekil 5.64°teki a, b ve ¢ noktalarinin
EDX analiz sonuglar1 verilmektedir. Analiz sonuglarina gore, aginma izi kenar (a) ve i¢
kisimlarinda (c) oksit esasli birikimlerin olustugu soylenebilir. Bu iki bdlge arasinda ise

(b) kaplamanin taban malzemesinden tamamen kalktig1 goriilmektedir.

MAG= 160KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :15 Jun 2010

Sekil 5.64. 0 V bias-1.2 mtorr azot basinci-21 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde TiAIN kaplanmuis, nitriirlenmis H13 numunenin
asinma izi sol kenar SEM goriintiisii (100 ¢evrim).

Sekil 5.66’da, 0 V bias voltaji, 1.2 mtorr azot basinci ve 21 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde TiAIN kaplanmis nitriirlenmis H13 numunenin asinma izi sag kenar SEM
goriintlisli goriilmektedir. Sekil 5.67°de, -200 V bias voltaji, 0.3 mtorr azot basinci ve 21
cm hedef-taban malzemesi mesafesinde TiAIN kaplanmig sertlestirilmis H13
numunenin aginma izi SEM gorintiisii goriilmektedir. Asinma izi igerisinde tabakali
bolgelerin olustugu dikkat ¢ekmektedir. Sekil 5.68°de ise, Sekil 5.67°deki b bolgesinin
EDX analiz sonucu verilmektedir. Analiz sonucuna gore asinma izi igerisinde, titanyum
veya aliiminyum esasli oksit yapilarin (TiO,, Al,O; vb.) olustugu veya asindirma

elemanindan malzeme transferi oldugu sonucuna varilmastir.
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Counts

S000—]
E| 2% Atomik bilegim.
4000—;
E O 64.95
Al 14.70
Ti:9.06
V:0.31
Cr:0.79
Fe:10.18

T
10 15 =0
Energy de™

%% Atomik bilegim.
N:1510

Al - 0. 40
Sic1.43
V090
Cr . 4.33
Mn:0.50
Fe:@ 76.49
Mo - 0.85

T
10 15 =0
Energy (ke

26 Atomik bilesim.
O 48.86

Al - 4.29
Si-0.70
Ti:1.60
V:0.53
Cr:2.73
Fe . 40.91
Mo 0.37

T
10 15 =0
Energy (ke

Sekil 5.65. Sekil 5.64’teki a, b ve ¢ noktalarinin EDX analiz sonuglari.

MAG= 250KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :15 Jun 2010

Sekil 5.66. 0 V bias-1.2 mtorr azot basinci-21 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde TiAIN kaplanmuis, nitriirlenmis H13 numunenin
asinma izi sag kenar SEM goriintiisii (100 ¢evrim).
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a detay:

Sekil 5.67. -200 V bias-0.3 mtorr azot basinci-21 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde TiAIN kaplanmis, sertlestirilmis H13 numunenin
asinma izi SEM goriintiisii (100 gevrim).

Counts

2000

Al % Atomik bilesim.

50003 0:34.11
E 4l :32.81
aono] T Ti:20.32
] V:0.31
oo Cr:0.92
(1S voFe Fe:11.53

T
u] a 10 15 20
Energy (ke

Sekil 5.68. Sekil 5.67°deki b bolgesinin EDX analiz sonucu.

Sekil 5.69’da, -200 V bias voltaji, 0.3 mtorr azot basinct ve 21 cm hedef-taban
malzemesi mesafesinde TiAIN kaplanmis sertlestirilmis H13 numunenin asinma izi
baglangic1 SEM goriintiisii gériilmektedir. Asinma izi igerisinde plastik deformasyonla
olusan tabakali yapilarin, ilerleyen g¢evrimler esnasinda kirilarak yapidan ayrildig:
goriilmektedir (yorulma asinmasi). Sekil 5.70’te, -200 V bias voltaji, 0.3 mtorr azot
basinct ve 21 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde TiAIN kaplanmis nitriirlenmis
H13 numunenin aginma izi SEM goriintiisii goriilmektedir. Sekil 5.71°de ise, Sekil
5.70’teki a bolgesinin EDX analiz sonucu verilmektedir. Analiz sonucuna gore,
kaplamanin taban malzemesinden tamamen ayrildigi ve taban malzemesinin agiga

ciktig1 soylenebilir.
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a detayi

TSN

kirik
tabakalar

Dats.
Mata

Sekil 5.69. -200 V bias-0.3 mtorr azot basinci-21 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde TiAIN kaplanmuis, sertlestirilmis H13 numunenin
asinma izi baslangict SEM goriintiisii (100 ¢evrim).

MAG= 1.00KX Detector = SE1
EHT = 20.00 kV Date :15 Jun 2010

Sekil 5.70. -200 V bias-0.3 mtorr azot basinci-21 cm hedef-taban malzemesi
mesafesinde TiAIN kaplanmais, nitriirlenmis H13 numunenin
asinma izi SEM goriintiisii (100 ¢evrim).
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% Atomik bilesim:
N:7.89
Sic1.45

V:096
Cr:4.88
Mn:0.39
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10 15 20
Energy (ke

Sekil 5.71. Sekil 5.70’teki a bolgesinin EDX analiz sonucu.

Farkli sartlarda TiAIN kaplanmis numunelerin asinma testi sonucu (100 ¢evrim
sonunda) elde edilen siirtiinme katsayis1 ve asinma orami grafikleri Sekil 5.72 ve Sekil
5.73’te  verilmektedir. Grafiklerden genel olarak, sertlestirilmis+nitriirlenmis
numunelerin, sadece sertlestirilmis numunelere gore daha yiiksek siirtiinme katsayisi
degerleri verdigi tespit edilmistir. Bu durumun, nitriirlenmis numunelerin daha yiiksek
ylizey piirlizliiliigline sahip olmalarindan kaynaklandigi diistiniilmekte olup, bu sonug
Luo ve arkadaslar1 [77] ile Yetim’in [89] buldugu sonuglarla uyum i¢indedir. Kaplama

Oncesi yapilan nitriirleme islemi ylizey piiriizliiliigliniin artmasina sebep olmaktadir.

Stirtiinme  katsayilarinin  ayrica, genel olarak hedef-taban malzemesi mesafesinin
artmasiyla arttig1 da tespit edilmistir. Hedef-taban malzemesi mesafesindeki artisin,
ylizey piirtizliiliigiinii arttirict yonde etki gosterdigi bilinmektedir [61]. 1.2 mtorr azot
basinci, bu durum igin bir istisna olup, nitriirlenmis numunelerin siirtiinme katsayilari
bu basingta, hedef-taban malzemesi mesafesinin artmasiyla azalmaktadir. Bias
voltajinin  artmasiyla, nitriirlenmis numunelerin siirtiinme katsayilar1 artarken,
sertlestirilmis numunelerde 1.2 mtorr azot basincinda azalma tespit edilmistir. Azot
basincinin artmasiyla, sertlestirilmis numunelerin siirtinme katsayilar1 0 V bias
voltajinda artmakta, -200 V bias voltajinda ise azalmaktadir. Nitriirlenmis numunelerde
ise, artan azot basinciyla birlikte, 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde artig, 21 cm
hedef-taban malzemesi mesafesinde ise azalma tespit edilmistir. En diisiik siirtiinme
katsayis1 degerlerine; 0 V bias voltaji, 0.3 mtorr azot basinct ve 6 cm hedef-taban
malzemesi mesafesi degerlerinde ulagilmistir. Genel olarak, sertlestirilmig+nitriirlenmis
numunelerin aginma direncglerinin, sadece sertlestirilmis olanlara gére daha yiiksek

oldugu sonucu bulunmustur.
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Sekil 5.72. Farkl sartlarda TiAIN kaplanmis numunelerin aginma testi sonucu
elde edilen siirtlinme katsayis1 degerleri (¢evrim sayisi: 100).
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Sekil 5.73. Farkli sartlarda TiAIN kaplanmis numunelerin aginma testi sonucu
elde edilen asinma oranlar1 (¢evrim sayist: 100).
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-200 V bias voltaji, 0.3 mtorr azot basinci ve 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesi
sartlarinda ise, nitriirlenmis numunenin asinma oraninin, sertlestirilmis olana gére daha
yiiksek oldugu tespit edilmistir. Genel olarak, sertlestirilmis numunelerde hedef-taban
malzemesi mesafesinin artmasiyla aginma oraninin da arttigi tespit edilmistir. Bias
voltajindaki artig ile basingtaki azalma ise asinma oranini azaltmaktadir. Nitriirlenmis
numunelerde ise degisim nispeten diisiik seviyede olmakla birlikte, hedef-taban
malzemesi mesafesi ile azot basincinin etkisi genel olarak ters yonde goziikmektedir.
Hedef-taban malzemesi mesafesi ve azot basincindaki artigla asinma oran1 azalmaktadir.
Bias voltaji1 ile ciddi bir degisime rastlanilmamistir. Sonuglar, L16 deney sistemi ile de
incelenmistir. Tablo 5.22°de, L16 faktor diizeyleri verilmektedir. Asinma testi uygulama

sonuclar1 ve L16 hesap tablosu ise sirasiyla Tablo 5.23 ve Tablo 5.24’te goriilmektedir.

Tablo 5.22. L16 Faktor Diizeyleri.

A B C D
Diizey Bias Voltaji N, Basinci  Hedef-Taban Malzemesi Taban Malzemesine
-V) (mtorr) Mesafesi (cm) Uygulanan Islem
Alt 0 0.3 6 Sertlestirme
Ust 200 1.2 21 Sert.+nitriirleme

Tablo 5.23. Asinma Testi Uygulama Sonuglari.

A B C D Y,
Standart Rassal Bias N, Basinci Hedef-Taban Taban Asinma
Sira Sira Voltaji (mtorr) Malzemesi Malzemesine Oram (x10°
-V) Mesafesi (cm)  Uygulanan islem mm?*/N.m )

1 7 0 0.3 6 Sertlestirme 155.67

2 8 0 0.3 6 Sert.+Nitriir. 101.17

3 5 0 0.3 21 Sertlestirme 4011.50

4 6 0 0.3 21 Sert.+Nitriir. 237.50

5 3 0 1.2 6 Sertlestirme 2069.83

6 4 0 1.2 6 Sert.+Nitriir. 369.17

7 2 0 1.2 21 Sertlestirme 3388.67

8 1 0 1.2 21 Sert.+Nitriir. 106.83

9 9 200 0.3 6 Sertlestirme 80.50

10 10 200 0.3 6 Sert.+Nitriir. 638.50

11 13 200 0.3 21 Sertlestirme 193.50

12 14 200 0.3 21 Sert.+Nitriir. 178.33

13 11 200 1.2 6 Sertlestirme 7176.33

14 12 200 1.2 6 Sert.+Nitriir. 486.17

15 16 200 1.2 21 Sertlestirme 2005.50

16 15 200 1.2 21 Sert.+Nitriir. 95.00
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Tablo 5.24. Asinma Testi L16 Hesap Tablosu.
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L16 deney sonugclari, “en kiiclik en 1yi” kalite degiskenine gore yorumlanmistir. Asinma

oranlar1 i¢in L16 normal olasilik grafigi Sekil 5.74’te verilmektedir. Sonuglar, Minitab-

14 programi ile de kontrol edilmistir. Minitab-14 programi ile elde edilen, asinma

oranlar1 i¢in L.16 normal olasilik grafigi Sekil 5.75a’da, faktor ve etkilesimlerin etki

degerleri ise Sekil 5.75b’de goriilmektedir. Minitab-14 programu ile elde edilen ana etki

grafikleri ve etkilesim grafikleri ise sirasiyla Sekil 5.76a ve b’de verilmektedir. Asinma

oranlari i¢in ¢izilen L16 normal olasilik grafigine gore (Sekil 5.74 ve Sekil 5.75a ve b),

genel olarak etki degerleri diigiik olmakla birlikte, en etkili parametrenin D, yani taban
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malzemesine uygulanan islem oldugu tespit edilmistir. Dubleks islem, taban
malzemesinin yiik tasima kapasitesini arttirarak aginma direncini gelistirmektedir. 2.
Derecede Oneme sahip parametre azot basinct olarak bulunmus olup, diisiik azot

basincinin (0.3 mtorr) aginma direncini gelistirdigi tespit edilmistir.

99.99

15— .B
e ACD) _
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o AD [/
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70 80
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40

! A
6 L
. asp| /]
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A: Bias Voltaji I
1= /I{. B: N, Basinci
C: Hedef-Taban Malz. Mes.
D: Taban Malz. Uyg. islem

-2000 -1500 -1000 -500 0 500 1000 1500

Sekil 5.74. Asinma oranlar1 i¢in L16 normal olasilik grafigi.
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(a) L
Etkilerin Normal Olasilik Grafigi
(Kalite Degiskeni Asinma Orani (x10-6 mm3/Nm), Alpha = ,05)
99
Etki Tipi
o Onemsiz
95 m Onemli
907 Faktor Adi:
A Bias Voltajl
807 B N2 Basinc
70 C Hedef-Taban Malz. Mes
D Taban Malz. Uyg. Islem
@ 604
R s0-
] -
= 40
30
204
104
5_

14 T T T T T T T T
-4000 -3000 -2000 -1000 0 1000 2000 3000 4000

Etki
Lenth's PSE = 1404,59

(b)
Etkilerin Pareto Grafigi

(Kalite Degiskeni Asinma Orani (x10-6 mm3/Nm), Alpha = ,05)
3611

D | Faktor Adi:
. A Bias Voltajl
AC | B N2 Basinci
BD | C Hedef-Taban Malz. Mes
B | D Taban Malz. Uyq. Islem

ACDA |

BCH
ABD-
BCD

AB
ABCDA
ABCH

Faktor

0 1000 2000 3000 4000
Etki

Lenth's PSE = 1404,59

Sekil 5.75. Minitab-14 programu ile elde edilen, asinma oranlari i¢in a) L16 normal
olasilik grafigi, b) faktor ve etkilesimlerin etki degerleri.
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a e . . .
(a) Asinma Orani (x10-6 mm3/Nm) Icin Ana Etki Grafikleri
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1 L L L 4000
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- Voltaji
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Bias Volt
ias Voltaji k—/}’. / \ -
{ \-
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. N —— 0,3
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AN
'/l .\\.
F 4000
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Malz. Mes. \. [ 21
™
D

Taban Malz.
Uyg. Iglem

Sekil 5.76. Minitab-14 programi ile elde edilen, aginma oranlari i¢in a) ana etki

grafikleri, b) etkilesim grafikleri.
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Bu etki sertlestirilmis numunelerde ortaya ¢ikmaktadir. Uzun hedef-taban malzemesi
mesafesi (21 cm) ile diisiik bias voltaji (0 V), sirasiyla etki degeri ¢ok diisiik olan diger
parametrelerdir. Sekil 5.76b’deki etkilesim grafiklerine gore, bias voltajinin ana etkisi
diisiik olmakla birlikte, AC etkilesiminin (bias voltaji ve hedef-taban malzemesi
mesafesi) on plana c¢iktig1 goriilmektedir. En diisiik asinma oranina, 0 V bias-6 cm
hedef-taban malzemesi mesafesi veya -200 V bias-21 cm hedef-taban malzemesi
mesafesi degerlerinde ulasilmaktadir. Bu sonug, hem bias voltaji ile hedef-taban
malzemesi mesafesinin iyon enerjileri ve asinma direnci iizerinde benzer bir etkiye
sahip oldugu goriisiinii dogrulamakta, hem de belirli bir enerji iizerinde (i¢ gerilmeler
vb. sebeplerle) kaplama performansinin diistiigiinii géstermektedir. Etki degeri diisiik
olmakla birlikte, AB etkilesiminin de (bias voltaji ve azot basinci) One ¢iktigi
goriilmektedir. -200 V bias voltaji i¢in 0.3 mtorr azot basincinin en diigiik asinma
oranini verdigi tespit edilmistir. Sonug olarak, sertlestirme+nitriirleme islemi ile diistik
azot basmcinin (0.3 mtorr) en iyi asinma direncini verdigi tespit edilmistir. Diisiik bias
voltajinda uzun hedef-taban malzemesi mesafesi, yiiksek bias voltajinda ise kisa hedef-

taban malzemesi mesafesi asinma direncini arttirmaktadir.

Sertligin, kaplama yapigsma ve asinma davranislari lizerinde 6nemli bir faktor oldugu
bilinmektedir. Son olarak, nano-sertlik sonuglari, 0-(-)200 V bias voltaji, 0.3-1.2 mtorr
azot basinct ve 6-21 cm hedef-taban malzemesi mesafesinin faktor diizeyleri olarak
secildigi L8 deneyine gore incelenmistir. Nano-sertlik 6l¢iimleri, silisyum yongalar
tizerinden gergeklestirildigi i¢in, D faktorii (taban malzemesine uygulanan islem)
dikkate alinmamistir. L8 deneyi i¢in sonuglar Tablo 5.25°te, L8 hesap tablosu ise Tablo
5.26’da goriilmektedir. Elde edilen sonuglar, “en biiyiik en iyi” kalite degiskenine gore
yorumlanmustir. Nano-sertlik i¢cin L8 normal olasilik grafigi Sekil 5.77°de
goriilmektedir. Sonuglar, Minitab-14 programi ile de kontrol edilmistir. Minitab-14
programu ile elde edilen, nano-sertlik icin L8 normal olasilik grafigi Sekil 5.78a’da,
faktor ve etkilesimlerin etki degerleri ise Sekil 5.78b’de goriilmektedir. Minitab-14
programi ile elde edilen ana etki grafikleri ve etkilesim grafikleri ise sirasiyla Sekil

5.79a ve b’de verilmektedir.

Nano-sertlik i¢in ¢izilen L8 normal olasilik grafigine gore (Sekil 5.77 ve Sekil 5.78a ve
b), en etkili parametrenin C (hedef-taban malzemesi mesafesi) oldugu, onu A (bias

voltaj1) ve B’ nin (azot basinci) takip ettigi tespit edilmistir. 6 cm hedef-taban malzemesi
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mesafesi, -200 V bias voltaji ve 0.3 mtorr azot basinci en yiiksek sertlik degerlerini
vermektedir. Sekil 5.79b’deki etkilesim grafiklerine gore Onemli bir etkilesime

rastlanilmamustir.

Tablo 5.25. L8 Deneyi icin Nano-Sertlik Uygulama Sonuglar.

A B C Y;
Standart Bias N, Basina Hedef-Taban Nano-
Sira Voltaji (mtorr) Malzemesi Sertlik
-V) Mesafesi (cm) (HV)
1 0 0.3 6 1982
2 0 0.3 21 1474
3 0 1.2 6 1987
4 0 1.2 21 1329
5 200 0.3 6 2587
6 200 0.3 21 2023
7 200 1.2 6 2039
8 200 1.2 21 1829

Tablo 5.26. Nano-Sertlik L8 Hesap Tablosu.

" A B C AB AC BC ABC
STANDART|GOZLEM

SIRA DEGERI

1 a: 1982
2 b: 1474
3 c: 1987
4 d: 1329
5 e: 2587
6 f: 2023
7 g: 2039 g |
8 h: 1829 h
o [e 2] el <t v ) \O < N — on ~ on o~
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ol Q|8 e & 1& 18884
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1318~ | =92 =|ow|aa|X|n]| x|
o — Y— — — — — Y—
ETKIi - 426.5 -220.5 -485 -150.5 98 51 126
SIRA 7 2 1 3 5 4 6
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Sekil 5.77. Nano-sertlik i¢in L8 normal olasilik grafigi.
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a . . .
(@) Etkilerin Normal Olasilik Grafigi
(Kalite Degiskeni Nano-Sertlik (HV), Alpha = ,05)
99
Etki Tipi
o Onemsiz
95 m Onemli
90 Faktor Adi:
A Bias Voltajl
80 B N2 Basinci
70 C Hedef-Taban Malz. Mes
ﬁ 60
N 501
= 40
30
20
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T T T T
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Lenth's PSE = 225,75

(b) o .
Etkilerin Pareto Grafigi
(Kalite Degiskeni Nano-Sertlik (HV), Alpha = ,05)
849,8
Faktor Ad
C_ A Bias Voltaji
B N2 Basinci
C Hedef-Taban Malz. Mes)|
A_
B_
-
59
< ABH
L
ABCH
ACH
BC —J

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
Etki
Lenth's PSE = 225,75

Sekil 5.78. Minitab-14 programu ile elde edilen, nano-sertlik i¢in a) L8 normal
olasilik grafigi, b) faktor ve etkilesimlerin etki degerleri.
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(a) : - : o
Nano-Sertlik (HV) Icin Ana Etki Grafikleri
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Sekil 5.79. Minitab-14 programu ile elde edilen, nano-sertlik i¢in a) ana etki
grafikleri, b) etkilesim grafikleri.




6. BOLUM

SONUC VE ONERILER

6.1. Sonuclar

PVD metotlarindan manyetik alanda sicratma teknigi ile, TiAl bilesik hedef (atomik

%50 Ti-%50 Al) kullanilarak, sertlestirilmis ve sertlestirilmis+plazma nitriirlenmis DIN

X40CrMoV51 (AISI H13) numuneler ve silisyum yongalar iizerinde, farkli azot kismi

basinglar1 (0.3, 0.6, 1.2 mtorr), taban malzemesi bias voltajlar1 (0, -100, -200 V) ve

hedef-taban malzemesi mesafelerinde (6, 11, 16, 21 cm) iiretilen TiAIN kaplamalarin

yapisal, mekanik ve tribolojik ozellikleri incelenmis ve séz konusu parametrelerin

kaplama oOzellikleri iizerine etkileri arastirllmistir. Elde edilen sonuglar su sekilde

Ozetlenebilir:

1.

Kaplamalarin biriktirme oranlarinin hedeften uzaklastikca azaldigi goriilmekte
olup, ayrica azot basincinin diismesiyle de, biriktirme oraninin arttigi tespit
edilmistir. Yiiksek azot basinglarinda artan hedef zehirlenmesi ile birlikte, taban
malzemesine ulasan atomlarin sayis1 da azalmaktadir. 0.3 mtorr azot basinci en
ylksek biriktirme oranin1 vermektedir. 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde
biriktirme oraninin diger mesafelere gore onemli Ol¢lide yiiksek oldugu tespit
edilmis olup, 11-21 cm mesafelerdeki degisim ise nispeten lineerdir. Bias voltajt
ile ciddi bir degisime rastlanilmamustir. Biriktirme oraninin, 6zellikle geometrik
olarak karmagik parcalarin (ekstriizyon kalibi vb.) doner mekanizmalarla
kaplandig1 (kaplanacak parcalarin hedefe olan uzakliklarinin siirekli degistigi)
uygulamalarda, kaplama kalinliginin homojenligi agisindan Onem arzettigi
diistiniiliirse, hedef-taban malzemesi mesafesinin ele alinmasi1 gereken 6nemli

bir parametre oldugu sonucuna varilmaktadir. Ayrica, yiiksek biriktirme
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3.
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oranlarinin, iiretim verimliligi ve zaman tasarrufu anlamima geldigi de
unutulmamalidir.

Kaplamalarin atomik Al/Ti oranlarinin, taban malzemesinden yansima
dolayisiyla, hedef-taban malzemesi mesafesinin artmastyla arttigi, bias voltajinin
artmasiyla da bu degerin azaldigi (0.3 mtorr azot basinci, -200 V bias voltaji
hari¢) tespit edilmistir. Ayrica, 11 cm hedef-taban malzemesi mesafesinin, 0.3
mtorr azot basinci i¢in kritik bir nokta oldugu da sdylenebilir. En yiiksek Al/Ti
oranmna, 0 V bias, 0.3 mtorr azot basinct ve 11 c¢m hedef-taban malzemesi
mesafesinde ulasilmistir.  Kaplamalarin  azot miktarlarinda, kaplama
parametrelerine bagli olarak cok belirgin bir degisim gozlenmemis olmakla
birlikte, genel olarak artan hedef-taban malzemesi mesafesi ile birlikte bir
azalma, artan azot basinglart ile birlikte ise bir artigsin oldugu sdylenebilir.

XRD analiz sonuglarindan kaplamalarin genel olarak, (200), (220), (111), (311)
ve (222) kristal yonlenmelerine sahip kiibik TiN ile (100) ve (103) kristal
yonlenmelerine sahip hegzagonal AIN’den olustugu tespit edilmistir. 0 V bias
voltaji, 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde, azot basincinin 0.3’ten 1.2
mtorr’a arttirilmasiyla, AIN (100) ve AIN (103) pik siddetlerinin azaldigi, TiN
(111) yonlenmesinin ise siddetlendigi, ayrica -100 V bias voltaji ve 0.6 mtorr
azot basincinda, genel olarak hedef-taban malzemesi mesafesinin artmasiyla,
AIN (100), AIN (103), TiN (111) ve TiN (220) pik siddetlerinin artt1ig1, bunun
yaninda TiN (200) pik siddetinin ise azaldigi bulunmustur. Yiiksek bias
voltajlar1 ile kisa hedef-taban malzemesi mesafelerinde, yiiksek iyon
enerjilerinden dolay1 (200) yonlenmesinin siddetinin arttig1 tespit edilmistir.
Nano-sertlik 6l¢iim sonuclarina gore, sertliklerin 1329-2916 HYV, elastiklik
modiillerinin ise 179.1-340.0 GPa arasinda degistigi tespit edilmistir. Ozellikle,
hedef-taban malzemesi mesafesinin kaplama sertligi ve elastik 6zellikleri
tizerinde onemli bir faktdr oldugu tespit edilmistir. Hedef-taban malzemesi
mesafesi azaldikca ve bias voltaji arttik¢a sertlik de artmaktadir. L8 deneyi ile de
bu parametrelerin en etkili oldugu dogrulanmistir. Bu durum, hedefe daha yakin
olan numunelerin daha yiliksek enerjili atomlarin bombardimanina maruz
kalmasina ve bu sebeple de daha yogun bir i¢gyapiya sahip olmalarina baghdir.
Ayni sekilde bias voltaji da iyon akimlarini arttirict bir etkiye sahiptir. Ayrica,
diisiik basing degerlerinde de sertlik degerlerinin arttig1 tespit edilmistir. Yiiksek
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azot basinglarinda artan hedef zehirlenmesi ile birlikte, taban malzemesine
ulagsan atomlarin kinetik enerjisi de azalmaktadir. Sigratilan atomlarin, azot
atomlar1 ile ¢arpisma ve enerjilerini kaybetme egilimi azot basinci arttikga
artmaktadir.

Yapilan ylizey piiriizliiliigii 6l¢tim sonucglarindan, kaplama parametrelerine bagli
olarak belirgin bir ydnlenme goézlenmemis olup, bunun Ol¢iim ydnteminin
hassasiyetinden  kaynaklandigi  disiiniilmektedir. AFM  analizlerinden,
kaplamalarin siitunsal bir yapiya sahip olduklari ve yiizeylerinde bu siitunumsu
yapinin sebep oldugu tomurcuklu yapinin olustugu tespit edilmistir. -100 ve -
200 V bias voltajlarinda firetilen kaplamalarin, artan iyon bombardimanindan
dolay1 0 V’takine gore daha siki bir mikro yapiya sahip olduklar1 bulunmustur.
Cizik testlerinde karsilagilan temel hasar mekanizmalari; kaplama kalktiktan
sonra ¢izik izi igerisinde ¢cekme gerilmelerinin sebep oldugu yarim ay seklindeki
catlaklar (tensile cracking), ¢izik ucunun Oniinde kaplamadaki basi
gerilmelerinden dolayr meydana gelen yarim ay seklindeki catlaklar (kirigma
hasari-buckling), kaplamanin yiiksek ¢ekme gerilmesine sahip bolgelerindeki
kabarma ve dokiilmeler (spallation) ve genellikle kritik bir kaplama kalinliginin
tizerinde (bu ¢alismada 6 cm hedef-taban malzemesi mesafesinde) karsilasilan
sitkisgma kabarmasi (wedge spallation) hasaridir. Hedef-taban malzemesi
mesafesinin artmasiyla (kaplama sertligi ve kalinliginin azalmasiyla) ¢izik izi
kenarlarinda olusan atmalarin, yerini plastik deformasyona biraktigi da tespit
edilmistir.

Cizik testlerinden elde edilen sonuglar her ne kadar karsilastirma maksatl
kullanilmakta ise de, 150 N’a yaklasan L. degerleri kaplamalarin genel olarak
yiiksek yapigsma direnglerine sahip olduklarinin gostergesidir. Cizik testi
sonuglarindan, sertlestirilmis+nitriirlenmis numunelerin, artan yiikk tasima
kapasitelerinden dolay1, sadece sertlestirilmis numunelere kiyasla daha yiiksek
L. degerleri verdigi sonucu bulunmus olup, bu parametrenin en etkili oldugu
L16 deney sistemi ile de dogrulanmistir. Sonug olarak, sertlestirme-+nitriirleme
islemi uygulanmis pargalarin, diisiik azot basincinda (0.3 mtorr) ve hedefe yakin
mesafede (6 cm) kaplanmalarinin en iyi yapisma direncini verdigi bulunmustur.
Asinma tesleri sonucunda karsilagilan temel asinma mekanizmalari, abrazif ve

adhezif asinma olup, kaplamanin delaminasyona ugramadan abrazif aginma ile
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taban malzemesinden kalkti§1 tespit edilmistir. Asinma izi kenar ve i¢
kisimlarinda Ti ve Al esasli oksit yapilarla, i¢ kisimlarda plastik deformasyonun
sebep oldugu tabakalasmaya rastlanilmistir. Ilerleyen g¢evrimlerde tabakalar
kirilarak yapidan ayrilmaktadir (yorulma asinmasi). Asinma testi sonuglarina
gore, sertlestirilmig+nitriirlenmis numunelerin, sadece sertlestirilmis numunelere
gore daha yiiksek siirtlinme katsayisi degerleri verdigi tespit edilmistir. Bu
durumun, nitriirlenmis numunelerin daha yiiksek ylizey piiriizliliigiine sahip
olmalarindan kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Siirtiinme katsayilarinin ayrica,
hedef-taban malzemesi mesafesinin artmasiyla arttig1 da tespit edismis olup, bu
durumun sebebinin, artan hedef-taban malzemesi mesafesinin yiizey
puriizliligiinii  arttirict  yonde etki gostermesi oldugu diisiliniilmektedir.
Sertlestirilmis+  nitriirlenmis  numunelerin  asinma  oranlarinin, sadece
sertlestirilmis olanlara goére daha diisiik oldugu bulunmustur. Bu durum,
nitriirlemenin  kazandirdig1 artan sertlik ve yilk tasima kapasitesinden
kaynaklanmaktadir. Diisilk azot basinct ise (0.3 mtorr), sertlestirilmis
numunelerde aginma oranini azaltmaktadir. Bu parametrelerin en etkili oldugu
L16 deney sistemi ile de dogrulanmis olup, diisiik bias voltajinda kisa hedef-
taban malzemesi mesafesinin, yliksek bias voltajinda ise uzun hedef-taban
malzemesi mesafesinin aginma direncini arttirdigi tespit edilmistir. Bu sonug,
hem bias voltaj1 ile hedef-taban malzemesi mesafesinin iyon enerjileri ve asinma
direnci {izerinde benzer bir etkiye sahip oldugu goriisiinii dogrulamakta, hem de
belirli bir enerji lizerinde (i¢ gerilmeler vb. sebeplerle) kaplama performansinin
diistiigiinii ortaya koymaktadir.

9. Sonug olarak, tez ¢aligmasi kapsaminda segilen parametreler dikkate alindiginda,
kisa hedef-taban malzemesi mesafesi, yliksek bias voltaji ile diisik azot
basincinin genel manada kaplama o6zelliklerini olumlu yonde etkileyen temel
parametreler oldugu, yapisma ve asinma direncinde elde edilen gelismelerin ise

dubleks islemle daha da arttirilabilecegi tespit edilmistir.

6.2. Oneriler

Bu caligmayla, hedef-taban malzemesi mesafesinin kaplama 0&zellikleri tizerinde

oldukca biiyiik bir 6neme sahip oldugu tespit edilmekle birlikte, 6zellikle karmasik



132

sekilli ve nispeten biiyiik boyutlu (kalip vb.) parcalarin doner mekanizmalarla
kaplandig1 ve standart bir hedef-taban malzemesi mesafesinin korunmasinin zor oldugu
uygulamalarda daha karmasik modellere ve simulasyonlara ihtiya¢ duyuldugu agikardir.
Ayrica, hedef-taban malzemesi mesafesinin siirekli degistigi bu tiir uygulamalarda, ayni
bolge iizerinde dahi, mesafe ve acisal degisimlerden kaynaklanan, homojen olmayan bir
kaplama isleminin gerceklesecegi de unutulmamalidir. Bu ve benzeri temel
calismalardan yola ¢ikilarak, cesitli uygulamalarda asinma bolgelerinin ve tiirlerinin
analiz edilmesinin ve bu sonuglara gore taban malzemesi donme mekanizmalart ve
hizlar1 i¢in yeni modellerin gelistirilmesinin 6zel uygulamalarda verimi arttiracagina
inanilmaktadir. Ayrica, kaplanacak parcanin sekil ve boyutlarina 6zel, sabit olmayan
hizlarin kullanildig: ve karmasik hareketlerin gergeklestirilebilecegi bilgisayar kontrollii

sistemler de tasarlanabilir ve hedef-taban malzemesi mesafesi kontrol edilebilir.

Manyetik alanda sigcratma kaplama yontemi, birbirinden bagimsiz, kaplama 6zellikleri
tizerinde ise oldukca fazla sayida etkilesimleri olan bir¢ok parametreyi ihtiva
etmektedir. Tez caligmasinda degisken olarak secilen, azot basinci, bias voltaj1 ve hedef-
taban malzemesi mesafesi ile kaplanacak pargalarin yiizey o6zellikleri (sertlestirme ve
nitriirleme islemi) literatiirde etki degeri en ¢ok goriilen parametreler olmakla birlikte,
hedef bilesimi, hedef giicii ve taban malzemesi donme mekanizmasi (tek veya cok
eksenli) gibi parametrelerin etkilerinin de incelenmesinin, ayrica ¢ok tabakali kaplama
uygulamalariyla elde edilebilecek gelismelerin de arastirilmasinin uygun olacagi

distiniilmektedir.

Tez caligmast kapsaminda daha ¢ok, kaplamalarin sahip oldugu 6zelliklere kaplama
parametrelerinin etkileri {izerine yogunlasilmis olup, dubleks islemin etkileri ¢izik ve
asinma testleriyle incelenmistir. Aliiminyum ekstriizyon kaliplarinda en ¢ok kullanilan
sicak is takim ¢eliklerinden AISI HI13 malzemeden hazirlanan numunelerle
gerceklestirilen testlerin, aliiminyum ekstriizyon kaliplarinin  belirlenen sartlarda
kaplanmasi1 ve gercek ¢alisma kosullarinda (yiiksek sicaklik ve basing) test edilmesiyle
dogrulanmasinin uygun olacag1 disiiniilmektedir. Kaplama parametrelerinin etkileri
incelenirken, kalip asmmma ve ayrica korozyon direncinin gelistirilmesinin yaninda,
cikan iirliniin boyutsal tamlhig1 ve ylizey kalitesinin iyilestirilmesinin de bahsedilen

calismanin amaglar1 arasinda olmasi gerektigi diistintilmektedir.
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e) 3 (test-1), f) 3 (test-2) (Ref. Tablo 5.14).
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Sekil 4. Cizik testleri sonucu elde edilen akustik emisyon-yiik-siirtiinme kuvveti
grafikleri: Sira no a) 10 (test-1), b) 10 (test-2), ¢) 11 (test-1), d) 11 (test-2),
e) 12 (test-1), f) 12 (test-2) (Ref. Tablo 5.14).
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Reactive sputtering process is very non-linear and usually exhibits hysteresis behaviour with respect to the
reactive gas flow. Most of the problems encountered in the preparation of non-stoichiometric compound
films by reactive sputtering are due to the hysteresis effect. Therefore, a considerable amount of effort has
been devoted to find means for its elimination or ensuring a stable sputtering in the transition mode. This
paper presents a new approach based on Artificial Neural Networks (ANNs) for modelling of the hysteresis
effect of target voltage at different target power levels and reactive gas flow rates in reactive sputtering.
Based on this model, it is possible to predict the target voltage in reactive magnetron sputtering processes,
when the target power level, reactive gas flow rate and its direction are used as inputs to the artificial neural
network (ANN). The proposed ANN is trained in different structures with the use of learning algorithms to
obtain better performance and faster error convergence. Broyden-Fletcher-Goldfarb Shanno (BFGS)
algorithm gives the best result among other learning algorithms used in the analysis. The training and
test data required to develop the ANN model are obtained from the experimental studies. Both the training
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and the test results are in very good agreement with the experimental results obtained in this work.

© 2009 Elsevier B.V. All rights reserved.

1. Introduction

Reactive magnetron sputtering is the sputtering of a metallic
target in the presence of a reactive gas that will react with the metal
atom ejected from the target surface and it is a widely used technique
to deposit oxides, nitrides, carbides or their combinations [1,2].
During the reactive magnetron sputtering using a metallic target, a
reactive gas is added to the process to deposit compound material.
However, the addition of the reactive gas causes not only the
formation of the compound material on the substrate but also on
the target surface. It is the reaction on the target surface that leads to
the classic reactive sputtering problem called target poisoning. If flow
control of reactive gas is used, a change in the plasma impedance, an
abrupt increase in the system pressure (or more precisely, in the
reactive gas pressure), an abrupt increase or decrease on the cathode
(target) voltage depending on the target material [3], a drastic drop in
the deposition rate and a change in the stoichiometry are seen at some
rate of reactive gas flow. Therefore, reactive sputtering process
exhibits quite complex processing behaviour when flow control of
reactive gas is used [4-6]. Prior to film deposition, the power-
voltage-reactive gas flow characteristics of the process need to be

* Corresponding author. Faculty of Engineering, Department of Electrical and
Electronics Eng., Erciyes University, Kayseri, Turkey.

0257-8972/$ - see front matter © 2009 Elsevier B.V. All rights reserved.
doi:10.1016/j.surfcoat.2009.08.048

investigated in order to establish a process map of ideal working
conditions for the deposition rate and composition.

The field of ANNSs is extremely vast and interdisciplinary, drawing
attention in many different areas of engineering [7,8] such as
measurement and plasma sciences [9,10]. It provides a neurocomput-
ing approach for solving complex problems especially in non-linear
system modelling where the network itself is a non-linear system.
This is extremely useful when the area of interest is absolutely non-
linear, including the experimental data that is used for training.

In this study, the hysteresis effect of target voltage, under a
constant partial pressure of non-reactive gas for different target
power levels and reactive gas flow rates, in the reactive magnetron
sputtering process has been modelled with the use of ANNs. Neural
models were trained with five different learning algorithms and the
performances of these algorithms have been compared with each
other.

2. Hysteresis effect and process control

Fig. 1 shows schematically the well known and important feature
of reactive sputtering at a constant partial pressure (Py) of non-
reactive gas, when flow control of reactive gas is used. This feature is
also known as hysteresis behaviour of reactive magnetron sputtering.
Reactive magnetron sputtering process can be divided into three
modes: (i) metallic, (ii) transition and (iii) reactive, depending on the
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Fig. 1. Hysteresis behaviours of (a) reactive gas pressure and (b) sputtering rate or
target (cathode) voltage as a function of reactive gas flow rate.

amount of reactive gas used [4]. At low values of the reactive gas flow,
almost all the available reactive gas is gettered by the sputtered metal
(Fig. 1a). As a result, no essential change in reactive gas pressure and
target voltage is observed from the background level and the
deposited film is metal-rich (metallic mode). This situation persists
until the flow reaches a critical value, where the flow rate of the
reactive gas (F;) into the chamber becomes higher than the gettering
rate of the sputtered metal, which then leads to a sudden increase in
the partial pressure of the reactive gas (P;). This dramatic change in
the P, is a direct result of the poisoning of the target surface.
Consequently, fewer metal atoms are sputtered and less reactive gas is
consumed in the reaction (reactive mode). The deposited film is then
gas-rich. Any further increase in the reactive gas flow just leads to a
linear increase in its partial pressure. If F, is reduced following an
increase in P, to a high level, P, will not decrease following the same
trajectory as it increased and a return to the metallic mode is delayed.
This is because P, remains high until the compound layer on the
surface of sputtered target is fully removed and metal is again exposed
to be sputtered once more. As a result, the consumption of reactive gas
increases and P, decreases to the background level and the deposited
film is metal-rich again.

Target voltage changes depending on the target materials when
the target becomes fully poisoned due to the increased or decreased
secondary electron emission coefficient of the nitrided or oxided
target surface [3]. For example, in the case of titanium or chromium,
the target voltage increases with increasing reactive gas partial
pressure. In contrast, the target voltage decreases sharply when
aluminium or silicon is used as a target material. An example for the
voltage decrease case is given in Fig 1b. As it can be seen in this figure,
the target voltage initially decreases as the reactive gas flow is
increased, but there is a sharp decrease in the target voltage which is

the point during which the target becomes poisoned. Once the target
is poisoned, the target voltage remains low even when the flow is
reduced. It is not until the compound layer on the target surface is
broken through that the cathode voltage returns the higher values
corresponding to the metallic deposition mode. A closed hysteresis
loop is formed in this way. However, the sputtering rates always
decrease with increasing reactive gas partial pressure.

It is sometimes very beneficial to operate the process inside the
hysteresis region (transition mode). To be able to do this, however,
fast and sophisticated process control systems are required. The
optimum design of such a control system depends on the dynamic
behaviour of the process to be controlled. This dynamic is in turn
affected by a number of different parameters such as target material,
reactive gas used, pumping speed or chamber volume. Models
describing the dynamic behaviour of the reactive sputtering have
been described elsewhere [11,12]. Several control methods of process
stabilization and methods of control to prevent instability have been
summarized in the references [4] and [5]. Plasma emission monitoring
(PEM) and target voltage control techniques have been proved to be
very reliable in controlling reactive sputtering processes. Especially,
target voltage control technique is a simple and inexpensive method.
However, the target voltage control can only be used under the
conditions where the voltage difference between the metallic target
material and the reaction product is sufficiently large [5].

3. Experimental

The experimental data were collected by DC reactive magnetron
sputtering of TiN in an Ar+ N, gas mixture. The vacuum chamber
(stainless steel cylinder, 600 mm in diameter and 1000 mm in height)
was evacuated by an oil diffusion pump with a water-cooled baffle and
liquid-nitrogen trap down to a residual pressure of 5x10~*Pa. The
sputtering system has two unbalanced planar magnetrons powered by
two independent 12 kW DC generators (12 MDX Advanced Energy). In
the experiments, only one DC generator was used and operated in the
constant-power mode. The target used was Ti (99.9%) with a size of
645x110x 12 mm. The base pressure was measured with a Penning
gauge. High-purity Ar and N, were used and both gas flows were
controlled by MKS mass flow controllers. The gas pressure was
measured with a gas independent capacitance gauge (Baratron MKS).
The sputtering system used has also a plasma emission monitoring
(PEM) system for monitoring and controlling the reactive sputtering
processes for the production of high-quality films reproducibly.

To study the influence of the target poisoning on the discharge
voltage, measured at different constant powers, the following experi-
mental procedure was used. First, the target was sputter cleaned in pure
Argon (8 mTorr) in order to remove the surface oxide and nitride layer
on the target surface with a desired DC power until a constant discharge
voltage was reached. Then, the base pressure of chamber was adjusted
to 3 mTorr using throttle valve and the target voltage was registered.
Argon flow was always 20 sccm, in all experiments. Following this, a
given flow of nitrogen was introduced in the chamber. After 2 min, the
target voltage was registered and the nitrogen flow rate was further
increased and then the target voltage was registered again. When the
nitrogen flow reached the critical value, the target voltage increased
dramatically due to the formation of a compound layer consisting of
nitride on the target surface. This process was reversed by decreasing
the nitrogen flow stepwise. As stated before, this compound layer
usually exhibits a much lower sputtering yield than that of the pure
elemental target. As the gas flow was reduced, the target voltage did not
follow the same path and hysteresis behaviour was observed.

The experimental dependences of the discharge voltage on
nitrogen flow at different constant discharge powers are depicted in
Fig. 2 for the metallic nitride TiN and the process parameters are
summarized in Table 1. Fig. 2 also shows the dependence of power on
the target voltage. As it can be seen in this figure, an increase in DC
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Fig. 2. Measured target voltage for different power levels as a function of reactive gas
flow rate.

power level causes an increase in the width of the hysteresis curve but
a decrease in the voltage difference between metallic and compound
targets.

4. Artificial neural network

An ANN is a powerful data modelling tool that is able to capture
and represent complex input/output relationships. The development
of this network technology stems from the desire to develop an
artificial system that can perform intelligent tasks similar to those
performed by the human brain. Although there are a lot of differences
between ANNs and human brains, both of them acquire knowledge
through learning and the knowledge is stored between neuron
connection strengths known as synaptic weights. The power and
advantage of ANNSs lie in their ability to represent both linear and non-
linear relationships and to learn these relationships directly from the
data being modelled.

ANNs can be defined as a set of elementary processing units that
communicate with each other by weighted connections. Each unit
receives input signals from neighboring units or external sources and
gives an output signal, which propagates to other units or constitutes
a part of the network output. In order to design an ANN, three
characteristics must be identified: (i) the neuron model, which is the
single processing unit; (ii) the network architecture, which defines
the connections of the processing units; (iii) the learning algorithm,
which evaluates the weights of the connections.

Each neuron is characterized by an activation function that
provides the link among their inputs and output. The activation
function is a non-decreasing function and, generally, it is a threshold-
like function such as hard limiting threshold function (sign function),
linear or semi-linear function, and smoothly limiting threshold

Table 1

Experimental parameters and ranges.
Parameters Range Unit
Target area 709.5 cm?
Target power 1-8 kW
Target voltage 260-380 \
Target current density 5-30 mA/cm?
Base pressure 3 mTorr
Flow rate of Ar 20 sccm
Flow rate of N, 0-40 sccm

(sigmoid function) [7]. The neurons can be connected in different
ways depending on the target, thus giving different network archi-
tectures. These networks may give rise to parallel processing with
particular properties such as the ability to adapt or learn, to cluster or
organize data, or to approximate non-linear functions.

ANNs have many structures and architectures [8,13]. Multilayer
perceptron (MLP) is the most commonly used class of feed-forward
networks for constructing non-linear transfer functions among
continuous-valued inputs and one or more continuously valued
outputs. They consist of input, output and one or more hidden layers
with a predefined number of neurons. The neurons in the input layer
only act as buffers for distributing the input signals x; to neurons in
the hidden layer. Each neuron j in the hidden layer sums up its input
signals x;, after weighting them with the strengths of the respective
connections wj; from the input layer and computes its output y; as a
function f of the sum, namely

y; = fFowix) (1)

where f is one of the activation functions used in ANN architecture.
The output of neuron in the output layer is computed similarly. The
hidden layers, which incorporate non-linear activation functions,
allow modelling of complex input/output relationships between
multiple inputs and outputs. Inputs are connected to the first hidden
layer by one set of weights and the second hidden layer is connected
to output layer by another set of weights. Training of a network is
accomplished by tuning these weights to give the desired response by
the use of a learning algorithm.

It is possible to prove that this architecture, when it is trained with
the back-propagation (BP) learning algorithm for determining the
weights of connections, is able to perform any transformation. The BP
algorithm is based on a learning rule by which the weights are
evaluated in order to minimize the sum of squared differences
between the desired and actual values of the output neurons, namely:

E= X0y -9 @

where yg; is the desired value of output neuron j and y; is the actual
output of that neuron. Each weight wj; is adjusted by adding an
increment Awj; to it. Awj; is selected to reduce E as rapidly as possible.
The adjustment is carried out over several training iterations until a
satisfactorily small value of E is obtained or a given number of
iteration is reached. How Awj; is computed depends on the training
algorithm adopted. The alteration of weights is affected by two
parameters, namely learning rate and momentum coefficient. The
learning rate defines the range of the changes in the connection
weights. The momentum coefficient is introduced to improve the
learning process and it works by adding a term to the weight adjust-
ment that is proportional to the previous weight change [7]. In this
study, neural network toolbox of Matlab has been used for the ANN
simulations. It selects the most suitable values for learning rate and
momentum coefficient optimally and their values were set to 0.01 and
0.8 respectively.

The standard BP algorithm suffers from a few drawbacks such as
the risk to converge in local minima and a long computation time. To
improve performance, five different type high performance BP
training algorithms which use different optimization techniques
were used in this study. It is very difficult to know which training
algorithm will be the fastest for a given problem, and the best one is
usually determined heuristically and verified experimentally. The
algorithms used to train ANNs are Levenberg-Marquardt (LM),
Broyden-Fletcher-Goldfarb-Shanno (BFGS), Bayesian Regularization
(BR), Conjugate Gradients (CGs) and Resilient Back-propagation (RP)
algorithms. These algorithms are briefly explained below.
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Levenberg-Marquardt (LM) method: the LM algorithm is designed
to approach second-order training speed without having to compute
the Hessian matrix. The method combines the best features of the
Gauss-Newton technique and the steepest-descent method, but
avoids many of their limitations [8,15].

Broydon-Fletcher-Goldfarb-Shanno (BFGS) method: this method
uses an update formula derived from the quasi-Newton update of
Hessian. It requires the storage of the approximate Hessian matrix and
has more computation in each iteration than conjugate gradient
algorithms, but usually converges in less iteration [14].

Bayesian regularization (BR) method: this method is the modifi-
cation of the Levenberg-Marquardt training algorithm to produce a
well-generalized network. It minimizes a linear combination of
squared errors and weights. This algorithm can train any network as
long as its weight, inputs, and activation functions have derivative
functions [16,17].

Conjugate gradients (CGs) method: this algorithm is a second-
order method, which restricts each step direction to be conjugate to
all previous step directions. This restriction simplifies the computa-
tion greatly because it is no longer necessary to store or calculate the
Hessian or its inverse. There are a number of versions of CGs (Polak-
Ribiere, Fletcher-Reeves, and Powell-Beale) [18]. Polak-Ribiere's
version of CGs is used in this article.

Resilient Back-Propagation (RP) method: the purpose of this
method is to eliminate the harmful effects of the magnitudes of the
partial derivatives. Only the sign of the derivative is used to determine
the direction of the weight update; the magnitude of the derivative
has no effect. The size of the weight change is determined by a
separate update value [19].

4.1. Modelling of the hysteresis behaviour of target voltage using ANNs

The proposed technique involves an ANN to estimate the target
voltage (ANN output) when the reactive gas flow, its direction
(increasing or decreasing) and target power are given as inputs. The
neural estimator model used for calculating the target voltage is
shown in Fig. 3. Training the ANN with the use of mentioned learning
algorithms to calculate the target voltage involves presenting it with
different sets of input values and corresponding measured target
voltage. Differences between the target output (measured target
voltage, Vi) and the actual output of the ANN (V,,,) are evaluated by
the learning algorithm to adapt the weights. The experimental data
presented in Fig. 2 are used in this investigation. The ANN is trained
with different sets of target power levels of 1, 2, 4 and 8 kW. However,
the performance of the final network with the training set is not an
unbiased estimate of its performance on the universe of possible
inputs, and an independent test set is required to evaluate the
network performance after training. Therefore, the other data sets
obtained for the power level of 6 kW are used in the test process. The
input and output data tuples are normalized between 0.0 and 1.0
before training.

In this study, several network geometries were tested varying the
number of hidden layers (1 or 2) and the number of neurons in each
hidden layer. After several trials with different learning algorithms

d.c.

power

level

N, flow

rate

Nz flow —
direction

Fig. 3. Neural model used for the calculation of target voltage.

and with different network configurations, the best performance was
obtained by a network with two hidden layers. It was found that the
most suitable network configuration is 3x 16x 16 x 1 with the BFGS
Quasi-Newton algorithm. This means that the number of neurons is
16 for the first and second hidden layers. The input and output layers
have the linear activation function and the hidden layers have the
hyperbolic tangent sigmoid activation function. The training was
performed for 500 epochs. It is important to note that the criteria for
too small and too big hidden layer neuron numbers depend on a large
number of factors, including ANN type, training set characteristics and
type of application. This topic is still under special attention of
artificial intelligence researchers today.

5. Results and discussion

The developed ANN models were trained and tested with the use
of five different learning algorithms, BFGS, LM, BR, CFG, and RP to
obtain better performance and faster convergence with simpler
structure. The sum of mean square errors (MSE) for the training and
test data indicates the accuracy of proposed model. Table 2 shows the
errors from the complete learning algorithms used in the analysis for
the different network configuration mentioned above. When the
performances of the neural models are compared with each other, the
best result for the test is obtained from the model trained with the
BFGS Quasi-Newton algorithm. The training and test mean square
errors (MSE) of the network for 6 kW power level are 5.99 x 10~ 4 and
1.79 respectively. Fig. 4 clearly shows that the test results obtained
from ANN (Vann test) are very close to measured target voltage (Vine),
for 6 kW power level. As it is clearly seen from Table 2, the next
solution which is closer to BFGS is obtained from BR algorithm. Among
neural models presented here, the worst results are obtained from the
LM algorithm for this particular application. The training and/or the
testing time takes only a few seconds after finding the most suitable
network configuration and learning algorithm. The real-time calcu-
lation time is in the order of microseconds. Therefore the neural
model is very fast after being trained and it requires no complicated
mathematical functions.

These models can be implemented in a personal computer for the
estimation of target voltage in the transition mode without possessing
any strong background knowledge of a reactive magnetron sputtering
system. The target voltage can be changed using reactive gas flow or
DC power as control parameters. The target voltage may be measured
and used to supply an electrical signal to the process controller to
control the partial pressure of the reactive gas by adjusting the
admission rate of the reactive gas to the system. The controller
compares its input signal (target voltage) with the desired set-point
that ANN found and gives the appropriate command to the gas flow
control valve (especially piezoelectric valve) to admit or disallow a
flow of the reactive gas to the system until the magnitudes of both
signals are equal. Target voltage can also be controlled by using a
constant voltage mode at the DC power generator at a constant
reactive gas flow rate. In this control, the power generator changes the
DC power to maintain a set target voltage that is found by the ANN.

Theoretically, neural network models are a kind of black box
models, whose accuracy depends on the data presented to it during

Table 2
The mean square errors (MSE) obtained from ANN models trained with different
learning algorithms for the calculation of target voltage.

Neural models trained with ~ ANN structures  MSE for training MSE for test

BFGS 3x16x16x 1 5.99x10* 1.79
BR 3x15x17x1  2.25x107° 2.71
RP 3x18x16x1 1.69x10~3 2.90
CGP 3x16x20x 1 1.19x1073 3.18
LM 3x15x15x1  4.76x10~° 5.62
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Fig. 4. Measured (V) and calculated (Vann_test) target voltage for 6 kW power level as a
function of reactive gas flow rate.

training. A good collection of the training data, i.e., data which is well-
distributed, sufficient, and accurately measured-simulated, is the
basic requirement to obtain an accurate model. Many studies have
shown that ANNs work well in the range of input data that were used
for training. On the other hand, their performance deteriorates if
during application the input data are out of this range. It is noted that,
the developed ANN was trained and tested with the experimental
data obtained from the system explained in the experimental section.
Therefore, the proposed model can be efficiently used in the appli-
cations where the input data fall into the training data used in this
study.

6. Conclusion

In this paper, a technique based on ANN for modelling of hysteresis
behaviours of target voltage in reactive magnetron sputtering was
proposed. It is found that the 3x16x 16x 1 multilayer perceptron
network trained with BFGS algorithm is the most accurate architec-
ture for prediction of target voltage. Using the results, one can control
the sputtering process in the transition region. The proposed

technique can also be applied to the hysteresis behaviour of reactive
gas pressure or sputtering rate in reactive magnetron sputtering. In
this work, we have chosen to study reactive sputtering of titanium in a
mixed argon and nitrogen atmosphere but the results are generally
applicable for any other reactive sputtering process. The ANN models
presented here have high accuracy and require no complicated math-
ematical functions, they can be useful for process control engineers for
the prediction of the overall different system responses at the design
stage. In future, we hope to develop a compact neural model with
different neural network architectures and learning algorithms for the
modelling of hysteresis effects including different target materials and
reactive gases for compound film production such as TiAIN or TiCN.
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