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OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI
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Erzurum Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstittisi
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Danisman: Dr. Ogr. Uyesi Hikmet CICEK

Bu ¢alismanin amaci son yillarda kullanimi yayginlasan kati yaglayici MoS; filmlerin
sekil hafiza 6zelligine sahip TiNi filmler ile beraber biiyiitiilerek literatiirde yeni bir tiir olarak
fonksiyonel tabakali kat1 yaglayici kaplamalarin tiretilmesidir. MoS; filmlerin ani darbe direncini,
titresim soniimlemesini ve ilk siirtiinme katsayisini iyilestirmeyi amaglanmistir. Kaplama yontemi
olarak kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma yontemi (CFUBMS) kullanilarak soz
konusu fonksiyonel kaplamalar 52100 yatak ¢eligi ve D2 takim ¢eligi taban malzemeler {izerine
biyiitilmistiir. Biiyiitillen filmler Taguchi deney tasarimi yontemine gore farkli seviyelerde
biiylitme gergeklestirildi. TiNi filmlerin sekil hafiza 6zelligi gdstermesi i¢in kristal yapida olmasi
gerekir. Ancak iiretilen TiNi filmler amorf yapida biriktirildigi bilinmekte ve kristal yap1 elde
etmek i¢in uygun bir 1s1l islemden gecirilmesi gerekmektedir. TiNi kaplamanin kristal hale
getirilmesi i¢in uygun sartlarda 550°C de 1 saat siireyle 1s1l islem yapilmistir. Istenilen kristal yap:
(oda sicakliginda martenzitik igyap1) elde edildikten sonra numunelerin yiizeyine kat1 yaglayict
tabaka olan MoS; filmler biiyiitilmiistiir. Boylelikle fonksiyonel tabakali TiNi/MoS, kaplamalar
tiretilmistir. TINi/MoS; filmlerin yapisal 6zellikleri XRD, SEM atmosfer ortaminda tribolojik
Ozellikleri Pin-on-disc aginma testi ve mekanik 6zellikleri ise Vickers mikrosertlik test cihaziyla
tespit edilmistir. TiNi/MoS, filmlerin kimyasal kompozisyonu ve film kalinligi sigratma
parametrelerine bagli olarak degistigi goriilmiistiir. Numunelerin asinma oranlari sigratma
parametreleri ve taban malzemeye gore farklilik gosterdigi ve asinma orani en diisiik 0,35x10°
oldugu belirlenmistir. Ayrica en yliksek sertlik degeri 436 Vickers ve en diisiik siirtlinme
katsayisinin da p= 0,025 oldugu tespit edilmistir. Filmlerin asinma direnci i¢in kaplama
parametrelerinin birbiri iizerinden birlesik bir etkiye sahip oldugu gbzlemlenmistir.

2019, 96 sayfa
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ABSTRACT

MS. Thesis

INVESTIGATION of STRUCTURAL, MECHANICAL and TRIBOLOGICAL
PROPERTIES of TiNi/M0S2 COATINGS DEPOSITED by MAGNETRON
SPUTTERING METHOD

Ozan Can AKAR

Erzurum Technical University
Gradute School of Natural and Applied Sciences

Department of Mechanical Engineering

Supervisor:  Assist. Prof. Dr. Hikmet CICEK

The aim of this study is to produce functional layered solid lubricant coatings as a new
type in literature by depositing the solid lubricant MoS; films with TiNi films having shape
memory feature which has become widespread in recent years. It is aimed to improve the sudden
impact resistance, vibration damping and initial friction coefficient of MoS; films. Using the
closed area unbalanced magnetic field sputtering method (CFUBMS) as the coating method, the
said functional coatings were grown on 52100 bearing steel and D2 tool steel base materials. The
deposited films were carried out at different levels according to the Taguchi experimental design
method. TiNi films must be crystalline in order to show shape memory. However, the TiNi films
produced are known to be deposited in an amorphous structure and require proper heat treatment
to obtain a crystalline structure. The TiNi coating was heat treated at 550°C for 1 hour under
suitable conditions for crystallization. After obtaining the desired crystalline structure (martensite
phase at room temperature), MoS; films which are solid lubricant layer were deposited on the
surface of the samples. Thus, functional layer TiNi/MoS2 coatings were deposited. Structural
properties of TiNi / MoS; films were determined by XRD, SEM tribological properties in
atmospheric conditions Pin-on-disc wearing tester and mechanical properties by Vickers
microhardness tester in atmosphere. TiNi/MoS2 films were found to vary depending on sputtering
parameters the chemical composition and film thickness. It was determined that the abrasion rates
of the samples differed according to the spatter parameters and base material and the lowest
abrasion rate was found to be 0.35x10°. It was also found that the highest hardness value was 436
Vickers and the lowest coefficient of friction was p= 0.025. It has been observed that the coating
parameters for the wear resistance of the films have a combined effect over each other.

2019, 96 Pages
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1. GIRIS

1.GIRIS

Insanlik tarihinde atesin icadindan beri siire gelen zaman diliminde bir¢ok gelisme
meydana gelmistir. Bu gelismeler metalin bulunmas1 ve daha sonra farkli metalik
malzemelerin bulunup alasimlandirilmasi en sonunda yeni alasimlardan yeni 6zellikler
kazandirma gayesi giiniimiize kadar devam etmektedir. Son yillarda akilli malzemeler
alaninda birgok yeni aragtirmalar ve yenilikler ortaya ¢ikmistir. Bunlarin en
onemlilerinden biri de sekil hafizali alasimlardir(SHA). Sekil hafizali alasimlar
deformasyona ugradiktan sonra 1s1tk veya manyetik alan etkisiyle deformasyona
ugramadan onceki sekline donebilen malzemelerdir. Sekil hafizali alagimlar ilk baslarda
sicakligin ve gerilimin etkisiyle biiylik degerlerde sekil degisimine ugramasiyla ortaya

¢ikmigtir ve bu alandaki caligmalara baslanmustir.

Isvegli fizik¢i Arne Olander 1932 yilinda, Altin-Kadmiyum (AuCd) alasimlarina
yapilan 1s1l iglemler sirasinda ortaya ¢ikan ytliksek miktarlardaki sekil degisimi incelenmis
olup meydana gelen bu sekil degisiminin belirli sicaklik araliginda olustugu

gdzlemlemistir (Olander 1932).

Bundan sonraki ¢alismalarda 1963’lerde Naval Ordnance Laboratory Titanyum-
Nikel (TiNi) alagiminin iizerine bir sigara diismesi sonucu bu alagimlarin sekil hafiza
ozelligine sahip oldugu kesfedilmistir (Buehler 1963). Bu kesiften sonra bu ala simin
tizerinde calismalar baslatilmis ve gelistirilmistir. Bu alasim ‘Nitinol” (NiTi-Naval
Ordnance Laboratory) adim1 almistir. Sekil 1.1 de ticari olarak kullanilan SHA’larin

tarihsel gelisimi gosterilmektedir.

e AuCuZn
NiTiFe
ApC(ﬂ.n CuZnGa
NiAl FeCrNi NiMnGa
FePt CuSn
TiNb Agld S
Fewnsi /20
NiTiCu* ZrCcu  CuAlAg  TiVPd
AuCd  CuZn NiTi* CuZnSn e CuAlMn  NiTiCoV
UNb CuZnSi NITIT
InTl CuAlNi* \  CuZnAl* VR i FeNiC / ziRh
NN/ N [T/ 12/ 1/
r T T T — T T T / T T 1
1950 1960 1970 1980 1990 2000
#Ticari olarak kullamlan

Sekil 1.1. SHA'larin Tarihsel Gelisimi (Shaw et al. 2008)



1. GIRIS

Giliniimiize gelindiginde SHA’larin yaygin olarak kullanilmasi 3 ana grupta
incelenir. Birincisi Cu esasli (CuZnSn, CuZnAl vb.) , ikincisi Fe esashi ( FeCrNi, FeNiC,
FeMnSi, vb.) ve son olarak TiNi esasli malzemelerdir. Fe esasli malzemeler hari¢ diger
iki tiirdeki malzemeler miihendislik uygulamalarina daha elverisli oldugu i¢in demir
esaslt malzemelere gore diger iki tiir malzeme miihendislik uygulamalarinda daha c¢ok
kullanilmaktadir. Bu 3 tiir malzeme arasindan TiNi esasli SHA’lar miihendislik
uygulamalarinda daha kullanilabilir ve biyo-uyumludur. Ayrica bu tiir SHA’larda yiiksek
gerilmeye(500 MPa) sahip olabilir ve biiyiik degerlerde tersinir boyut degisimi (yaklasik
%7) goriilebilmektedir (Tanaka et al. 2010).

SHA’lar agirligina gore biiyiik miktarlarda gii¢ liretimi veya hacmine gore kuvvet
iretimi sagladigindan 1sitma-sogutma sirasinda yiiksek sekil degisimi veya yliksek
gerilmeyi saglamaktadir. Ayrica siiper elastiklik, yiiksek soniimleme o6zelligi, yiiksek
kimyasal direng ve biyouyumlu olma gibi bir¢ok ozellige sahip olmasi bu tiir
malzemelerin akilli, fonksiyonel cihazlar ve uygulamalar yapmak i¢in birincil malzeme

olarak kullanilabilirligini gostermektedir (Miyazaki 2009).

SHA’lar sicakligin etkisiyle orijinal sekline dondiigii icin sekil hafizal
malzemeler arasinda miihendislik uygulamalar1 acisindan ¢ok dnemli bir potansiyele
sahiptirler. Yiiklenme durumundayken bile sicaklik artisiyla beraber sekil degisimi
olusturduklarindan ytliksek devinim enerjisi yogunlugu bulunmaktadir. SHA lar ¢evrimli
ve dinamik ytikler altinda histeristik sekil hafiza 6zelliginden dolayr mekanik enerjiyi
absorbe ederler ve bosaltabilirler. Bu 6zelliklerinde dolay1 algilama, hareket, darbe emme
ve titresim soniimleme gibi uygulamalarda yaygin olarak kullanilmiglardir (Logoudas

2008). Sekil 1.2 sekil hafizali alasimlarin faz doniisiimii sematik olarak gosterilmektedir.
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Sekil 1.2. Sekil hafizali alagimlarin doniistimiin sematik olarak gosterilmesi

Is1 veya 151k etkisiyle orijinal sekline donen bu malzemeler akilli malzemeler
olarak adlandirilir. Ayrica SHAlar medikal uygulamalar, otomotiv endiistrisi, havacilik
sektorii ve uzay endiistrisi gibi alanlarda sekil hafiza 6zelliginden dolay1 yay, akilli ve

yenilik¢i malzeme olarak kullanilmaktadir (Mckelvey and Ritchie 2001).

1960 larin sonuna dogru TiNi1 alagimlart Alicandri ve arkadasi Johson tarafindan
implant malzemesi olarak kullanilmaya baslandi. Bu nedenle bu malzemenin degeri daha
da artti. TiNi alagimlarinin biyomalzeme olarak kullanilmasinin en biiyiik nedenleri;
alisilagelmis metal alasimlarinda bulunmaya 1s1l sekil hafiza etkisi, siiperelastiklik ve
korozyon ozelliklerine sahip olmasidir. TiNi tibbi amaglara uygun olarak ilk defa 70°1i
yillarda kullanildi. 1980 yillarda ise discilik alaninda dislerdeki bozuklugu ve carpikligi
engellemek icin ayrica deneysel ortopedik diz iriinlerde destek amagh
kullanilmistir.1990 yillarin ortalarina dogru tip alaninda stent olarak kullanimina

baslanmistir (Ryhanen 1999).

TiNi alagimlarinin sekil hafizali filmleri sekil hafizali malzemelerde 6nemli bir

yere sahiptir. TiNi filmler, tizerinde en ¢ok uygulama yapilan ve kullanilan sekil hafizal
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filmlerdir. Bu tiir filmler genellikle magnetron sigratma yontemi kullanilarak iiretilmistir.
Bununla birlikte iyon demeti kaplama, flas buharlastirma, ark plazma iyon kaplama, gibi
yontemlerle iiretimi saglansa da bu yontemler dezavantajlar kazandirmaktadir. TiNi
filmler sekil hafiza davranislari, faz doniisiim sicakliklari, siiper elastiklik 6zellikleri
filmin metaliirjik niteliklerinden dolayr (1s1l islem, yaslandirma islemi, kimyasal
kompozisyonu, alasim elementleri vb.), si¢ratma kosullarindan (¢coklu hedef kullanma,
hedefe uygulanan gii¢, kaplama ve ortamin sicakligi vb.) ve uygulama kosullarindan
(yiiklenme durumlari, ortam sicakligi, 1sitma ve sogutma orani, gerilme orani, ¢evrim
sayis1 vb.) etkilenmektedir (Namazu et al. 2006; Pan et al. 2014; Miyazaki et al. 2009;
Kishi et al. 2013;). TiNi istiin mekanik 6zellikleri ve sekil hafiza etkisi sayesinde hem
aktif hem de pasif uygulamalar i¢in en yaygin kullanilan ve ticari olarak temin

edilebilmesi sayesinde en yaygin sekil hafizali alasimlardandir (Sreekumar et al. 2007).

TiNi igerikli ince filmler Mikro elektro-mekanik sistemlerde de kullanilmaya
baslanmistir. Ivmedlger, jiroskop, mikro valfler, mikro basing sensérleri, mikro tarama
cihazi, optik anahtarlar gibi mikro 6lcekli bircok cihazda kullanilmaktadir. Ayrica bu
filmlerin birim hacimdeki kuvvet getirisinin diger mikro calistirict mekanizmalara gore
fazla olmasindan dolayr toplu uygulamalarda standart litografi teknikleri ile
sekillendirilebildiginde litografi alanindaki uygulamalar icin gelecek vadeden bir
malzeme tiirii olacaktir (Varadan and Varadan 2000; Wu and Schetky 2000).

Bununla birlikte mikro sensorlerin, mikro aktiiatorlerin, mikro yakalayicilarin,
mikro pompalarin TiNi ince filmler ile iiretimi saglanabilmektedir. Bunlara ek olarak
yiiksek soniimleme kapasitesi TiNi filmleri mikro Olgekte titresim sonlimleme
uygulamalari igin 6nemli bir malzeme yapmaktadir(Van Humbeeck 2001; Barth et al.
2010). Sekil 1.3 te 1990°dan beri sicaklik ve manyetik alan etkisiyle uyarilabilen
SHA’larin yayin ve patent sayisindaki gelisimini gostermektedir (Choudhary and Kaur
2016).
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Sekil 1.3. 1990'dan beri sicaklik ve manyetik alan etkisiyle uyarilan SHA'larin yayin ve
patent sayisindaki gelisimi (Choudhary and Kaur 2016)

Birbirlerine gore izafi hareket yapip ve temasta olan iki ya da daha fazla makine
elemaninda siirtiinmeler ve aginmalar olusur. Buna bagli olarak malzemelerde sicaklik
artis1 ve enerji kayiplari olugsmaktadir. Asinma ve siirtiinmeden olusan olumsuzluklari
giderebilmek i¢in alinmasi gereken en 6nemli tedbirlerin basinda yaglama gelmektedir.
Birbirlerine gore izafi hareket eden iki ya da daha fazla elemanin siirtiinmesini ve
yaglamasi gibi konular1 inceleyen bilim dalina triboloji denilmektedir. Sekil 1.4.’de
tribolojinin temel uygulamalar1 gosterilmektedir. Triboloji bilim dali birinci onceligi

asinmadan dolay1 olusan olumsuzluklardir.

Asinma yiiksek miktarlarda malzeme kaybina ve makine elemanlarinin
performansini olumsuz yonde etkilemektedir. Asinmanin azalmasini saglamak gibi bir
yol bulunursa bu yiiksek miktarlarda tasarruf saglar. Bu azalis siirtiinmenin iyilesmesi ile

olusabilir, siirtinme iyilesmesi enerji kaybini engeller (Baran 2007).
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Sekil 1.4. Tribolojinin temel uygulamalari

Triboloji bilim dali ¢aligmalarinin gelismesi ve gelismeye agik olmasinin en
biiyiik nedenlerinden biri ekonomik yéniidiir. Oyle ki Amerika’da siirtiinme ve asinmanin
giderilmesiyle yillik yaklasik 100 milyar dolar tasarruf edilebilecegi belirlenmistir.
Yaklagik 100 milyar dolar maliyet en basit makine par¢alarindan otomotiv, ugak ve uzay
endiistrisine kadar bulunan mekanik sistemlerde ki en biiylik par¢adan en kiigiigline kadar
asinma veya siirtiinme meydana gelmektedir bu sorunlarindan oldukga biiyiik problemler
olusturabilmektedir. Bunu bir ornekle agiklayacak olursak bir otomobil {iretiminde
harcanan enerji miktar1 o otomobilin 160 bin kilometre calistiktan sonra harcayacagi
enerji miktarina esittir. En kiiclik bir parcasi bile tahrip oldugunda bir hava tasitinin
tamam1 hasara ugrayacagi i¢in ekonomik Kayiplarin en maddi hasarli 6rneklerinden
biridir. Asinma ve siirtinmede olusan kayiplar veya kazanclar ulusal giivenlik ve hayati
Onem tasityan durumlarda biiyiik 6nem arz etmektedir. Bu nedenle hareketli ve temas
halinde bulunan malzemelerin tahribatlarin1 engellemek i¢in planlanan tribo malzemeler
yillardir makine, malzeme ve kimya miihendislerinin ilgi alanlarina girmektedir. Bu
caligmalara ragmen siirtiinme ve aginmanin kokenleri hakkinda hala ¢ok az bilgiye sahip

olmamiz sasirticidir (Krim 2002).
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Asinma ve korozyon miihendislik malzemelerinin kullanilmasimi kotii yonde
etkiler. Bunun sonucunda ekonomik kayiplar Ornegin kopriilerin yikilmasi, gemi
batmalari, ugak diismeleri, otomobil bozulmalari gibi kazalara neden olurlar. Asinma ve
korozyonun olumsuz etkilerinden korunmak igin bir¢ok yontem bulunmaktadir.
Bunlardan biri 6zel olarak sadece asinma ve korozyon direnci yiiksek malzemeler
tiretmek ki bu ¢ok pahalidir. Asinma ve korozyon olay1 yilizeyde gerceklesen olaylardir,
bu nedenle ylizey kaplamasi yapmak malzemenin performansini artirmak ve maliyet
olarak tasarruf etmek i¢in en etkili yontemlerden biridir. Yiiksek sicakliklarda kullanilan
mithendislik malzemelerinin performansini artirmak i¢in asal ve refrakter 6zellikli sert
kaplanmis malzemeler kullanilmalidir. Asinma ve korozyonun olumsuz etkilerini en aza
indirgeyebilmek icin kompozit malzemeler, metal alagimlar ve ileri seramik malzemeler

gibi miihendislik malzemeleri gerekmektedir (Bunshah 2001).

Asinma ve siirtlinmeyi engellemek amaciyla yapilan sert kaplamalarda birgok
gelisme yasanmustir. Bunun sonucunda miihendislik malzemelerinde sert kaplamalar
kullanmak, gereklilik veya bir kural degil istisna olmaktadir. Sert ve ince kaplanmig
malzemelerde plastik deformasyonlarin kaplamalarda degil de taban malzemelerde
basladig1 sayisal ve deneysel analizler vasitasiyla tespit edilmistir. Taban malzeme ¢ok
yumusak oldugunda kaplama elastik ve plastik deformasyonu engelleyemeyecek bunun
sonucunda kaplama kirilacak ya da taban malzemeden ayrilacaktir. Bu hasardan sonra
makine elemani ¢alisgamaz duruma gelmektedir. Bozunma olmadan taban malzemede ki
plastik deformasyona dayanabilecek kaplama Ornekleri bulunmasina ragmen, diisiik

kalinlikta ki kaplamalarin ¢ogu kirilgandir (Podgornik 2001).

Sert kaplamalar miihendislik malzemelerinin ve makine elemanlarinin kullanim
kosullarii sinirlayan birgok etken vardir. Ayrica kaplamalar karsit(slirtiinen) ylizeylerde
diisiik siirtlinme katsayis1 ve dis etmenlerden koruma gibi 6zellikleri karsilayamazlar.
Kaplamalar ¢ok sert oldugu icin piiriizlii bir yiizeye sahipse abrazyon vasitasiyla karsi
yiizeyin hizla asinmasina sebep olabilir. Bununla beraber kaplama, malzemelerin
arasinda abrazif bir parcacik gorevi goriir. Bu gibi nedenlerden 6tiirii bu kaplamalar
yaglayict gorevi gormezler. Sert kaplamalar karsi yiizeyde tesirli bir transfer filmi gérevi
gormezler. Birbirine gore izafi hareket edip siirtiinen mekanizmalar diisiik asinma direnci,

kiigiik miktarlarda siirttinme kuvveti ve diisiik siirtiinme katsayis1 saglayacak, ayrica karsi
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yiizeyi koruyup diistik siirtiinme saglayan transfer filmi olusturacak yaglayici se¢imi

yapilmalidir (Arslan 2003).

Siirtiinme ve asinmayi azaltmak i¢in 2 tiir 6nlem alinabilir. Bunlarin birincisi ve
giinlimiizde en ¢ok kullanilan birbirine gore izafi hareketli 2 farkli kat1 yiizeyler arasina
akigkan (s1v1 yag) ya da kati(grafit, PTFE,MoS>) yardimiyla yaglama yapilmasidir. ikinci
yontem ise bu makine elemaninin ya da malzemelerin ylizeylerine uygun yiizey islemleri

gerceklestirmektir (Baran 2007).

Hareketli yiizeyler arasinda uygulanacak etkin bir yaglama sonrasinda siirtiinme
ve asinma Onemli miktarlarda azalmaktadir. Sivi yaglayict ve gresler yillardir temas
basinglarini azaltmak, siirtinmeleri sinirlamak ve kayma olaymi kolaylastirmak gibi
nedenler i¢in kullanilmaktadir. Buna ragmen siv1 yaglayicilar, giiniimiiz teknolojisinin
thtiyacini karsilamakta giicliik gekmektedir. Kullanilan siv1 yaglayicilar korozyon, asiri
yiikleme, oksidasyon, yiiksek hiz ve diisiik basing gibi sartlarda yaglayic1 6zelliklerini
kaybederler. Yaklasik 300-400 °C {izeri sicakliklarda bu tiir yaglayicilar yaglama
ozelligini yitirirler. Sivi yaglayicilarin buharlagmas: ve kirlilik olusturmasi yiiziinden
elektronik, gida ve optik sanayinde kullanimi azaltilmigtir. Bu tiir yaglayicilar yiiksek
sicakliklarda ¢oziinme veya oksit olustururlar. Farkli bir acidan bakildiginda sivi
yaglayicilar kisa siirede 6zelligini kaybederler ve stirekli degistirilmek zorunda kalirlar
bu sebepten oOtiirii maliyetleri artmaktadir. Sivi yaglayicilarin dezavantajlar1 kati
yaglayicilarin aragtirilmasi ve gelistirilmesi ve kullaniminin 6niiniin agilmasinda etkin rol

oynamaktadir (Arslan 2003).

Kati1 yaglayicilar giiniimiiz de yeni karsilastigimiz malzeme tiirlerinden biri olsa
da eskiden beri iizerinde ¢alisilmis malzemelerdendir. Ugak sanayisinin jet motorunun
gelisimi asamasinda 1950’lere gelindiginde yiiksek sicakliklara dayanabilecek bir kati
yaglayici elde etmek adina bir¢ok aragtirma laboratuvarlari kurulmus olup burada yapilan
calismalarda kazanmak istenilen 6zelliklerin elde edildigi goriilmiistiir. 1960’11 yillarda
gelindiginde ise kat1 yaglayicilarin uzay sartlarindan daha etkili olacaginin belirtilmesi
uzay endiistrisinde kati1 yaglayicilarin kullanimin 6niinii agmustir. 1940°li yillarda

kullanim1 baglayan MoS2 (Molibden Disiilfiir) giiniimiize gelindiginde diger kati
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yaglayicilara gore daha fazla kullanim alanina sahip oldugu goézlenmektedir (Miyoshi
1998).

Hegzagonal yapiya sahip MoS; kaplamalar, uydular, uzay tasitlari, hassas yatak
uygulamalari, hava sensor yataklar1 ve serbest mekanizmalarda kati yaglayici goreviyle
kullanilmaktadir. Siv1 yaglayicilar gore diisiiniildiigiinde MoS,, diisiik gaz basinci ve gaz
cikarmast sebebiyle vakum ortamlarindan kullanima sibi yaglayicilardan ¢ok daha
elverislidir (Hilton and Fleischaur 1992). Anizotropik bir kristal tabakali yapiya sahip
olan MoS,, tiggen prizmanin koselerinde bulunan 6 tane siilfiir atomu ve esit uzakliktaki
molibden atomlarindan olusmaktadir. Sandvig yapiya sahip olan MoS; giiclii bir kovalent
baga sahip olup sandvigler arasinda ise zayif olan Van de Waals baglarina sahiptir. MoS>
tabakalar1 arasinda bulunan zayif bag diisiik kayma gerilmesine neden olur. Bunun
sonucunda diisiik kayma gerilmesi kayma dogrultularinda diisiik siirtiinmeye sebep olur.
Bu durumun sonucunda soyle bir ¢ikarim s6z konusudur; ¢ok kristalli yapiya sahip
filmlerde, yaglamadan iyi bir sonug¢ almak icin bazal diizlemler kayma yoniinde (kayma
yoniine paralel) yonlenmelidir. MoS2 film ile taban malzeme arasindaki adezyonu kenar
diizlemleri boyunca olusturur ve bu da filmin asinma 6mriinden 6nemli miktarlarda
iyilesme saglar. Film ve taban malzeme arasinda adezyonun artig1 asinma omriiniin de
arttigimi  gostermistir ve MoS2 film yonlenmesi olustugu durumlarda siirtiinme
katsayisinin azalmasinda etkin bir rol oynadigi gozlemlenmistir (Aubert et al. 1990;
Monge et al. 1994; Jayaram et al. 1994; Waghray et al. 1995).

Literatiirde TiNi ve MoS; kaplamalarin ayr1 ayri tiretildigi goriilmektedir. Bu tez
calismasinda literatiirde ilk defa TiNi ve MoSz kaplamalarin ikisinin birlikte magnetron
sigratma yontemiyle Uretilmistir. Ayrica 2 farkli taban malzeme kullanilarak farkli
tiirlerdeki malzemelerin tribolojik 6zellikleri incelenmistir. Bunun yani sira farkli 1sil
islem parametreleriyle beraber bir ¢ok farkli proseste optimum degerler aranmistir. Bu
calismada tretilen filmlerin yapisal ve mekanik 6zellikleri arastirtlmistir. Calismada
kaplamalarin tribolojik dzelliklerini pin-on-disk asinma testleriyle belirlenmistir. Yapisal
ozellikler XRD, EDS ve SEM ile faz doniisim oOzelliklerini de DSC analizi ile

belirlenmistir.
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2.1. Kaynak Ozetleri

Fu ve arkadaslar1 film kalinhiginin TiNi (%50,2Ti) bilesik icerigine sahip
filmlerde faz doniisiim sicakligi iizerine etkilerini incelemislerdir. Filmler ¢ok ince
oldugunda yiizey oksidi ve ara yiizey difiizyon tabakalari baskin etki gosterdiginde
yiikksek kalintt gerilme ve diisiik toparlanma gerilmesi olustugunu goézlemlemistirler.
Ayrica olusan ylizey oksidi ve difiizyon tabakalar1 faz doniistim sicakliklarini sinirlar ve
TiNi filmlerin kimyasal komposizyonlarinin degistirebileceklerini kesif etmislerdir.
Bunun sonucunca sekil hafiza etkisi alabilmek i¢in en diislik film kalinliginin yaklasik
100 nanometre olmasi gerektigini ortaya koymuslardir. Elde ettikleri sonuglarda
maksimum toparlanma gerilmesi ve optimum ¢alisma hizini1 yaklasik 800 nanometre

kalinliginda gergeklestigini gostermektedirler (Y. Q. Fu et al. 2006).

Chen ve Ting TiNi sekil hafiza alasimli ince filmleri magnetron sigratma
yontemiyle iiretmistir. Urettikleri bu filmlerin amorf yapida olduklarini kesfetmislerdir.
Bu amorf yapilardan kristal yap1 elde edebilmek i¢in 500°C - 600°C 1s1l islem
uygulamislardir. Sigratma oraninin biriktirme basincina etkisi az da ola gézlemlenmistir.
Buna ragmen kimyasal kompozisyonun iiretim sirasindaki biriktirme basincina bagl
oldugunu belirlemistirler. Amorf TiNi ince filmlerin kristallesme davraniglarinin dokiim
yoluyla elde edilen bulk TiNi’lere gore farkli oldugu bulunmustur. Elde ettikleri veriler
sonucunda TiNi ince filmlerin aktivasyon enerjileri bulk TiNi’lere gore daha yiiksek

seviyelerde oldugu belirtilmektedir (Chen and Ting 2001).

Zhang ve Farhat Sekil hafizali alasimlardan olan TiNi’nin siiper elastik davranisi
ve sekil hafiza etkisi gibi lstlin 6zelliklerinden dolayr arastirmaya deger bir alasim
oldugunu belirtmektedirler. Bu alagimlarin siiper elastik 6zelliginin geri doniisiimlii bir
martenzitik doniisiim oldugunu gostermislerdir. Bu metalik malzemenin yiiksek asinma
direnci uygulamalar1 ve yiiksek elastik geri kazanim uygulamalar1 i¢in 6nemli bir
miithendislik malzemesi oldugunu dile getirmistirler. Calismalarinda siiper elastik
davranig1 tam olarak anlagilabilmesi i¢in daha fazla tribolojik uygulamalar yapilmasi

gerektigini vurgulamislardir. Calismalarinda asinma deneyleri oda sicakliginda ve kuru

10
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ortamlarda gerceklestirmiglerdir. Farkli parametrelerde iirettikleri TiNi’lerde asinma ve
stirtiinme 6zellikleri agisindan pek farkli sonuglar elde etmemelerine karsin siiper elastik
Ozellikli TiNi’ni asinma direnci Saf Titanyumdan yaklagik 30 kat saf Nikel den yaklasik
10 kat daha yiiksek oldugu sonucuna varmislardir (C. Zhang and Farhat 2009).

Fu ve arkadaslar sigratma yontemiyle olusturduklari filmleri esit atomik TiNi
hedef ve saf Ti hedefle farkli sicratma parametreleriyle tiretmistirler. Camlar iizerine
biriktirilen TiNi filmlerin kalint1 gerilmeleri egrilik 6l¢gme yontemi uygulayarak sonug
almiglardir. Kalint1 gerilmelerin gaz basinci, kimyasal kompozisyon, biriktirme sicakligi
ve tavlama sicaklig1 gibi farkli parametrelerden etkilendigi vurgulanmistir. Isil islemin
ardindan kristalize edilmis TiNi filmler martenzit fazindan Ostenit fazina ¢ikarilirken
biiyiik gerilmelere sahiptir ve bu gerilmelerin 6stenit fazindan tekrar martenzit fazina
geciste Onemli Olclide azaldigi gézlemlenmistir. Calismalarinin sonucunda martenzit
doniisiim sirasindan kimyasal kompozisyon en baskin karakter olarak goze carparken
biriktirme oranlari, tavlama sicakliklari ve siirelerine gore kalint1 gerilmelerin farklilagtig

gozlenmistir (Y. Fu et al. 2003).

Cicek ve Efeoglu TiNi igerikli filmlerin mikro pompa ve mikro aktiiator vb. mikro
elektronik mekanik sistemlerde kullanimi arttigini belirtmistirler. Ayrica bu filmlerin
taban malzemeye yapismasi ve yorulma direnci iizerine uygulamalar yapmislardir.
Caligmalarinda TiNi ince filmlerin martenzit ve Ostenit fazlarinin yapigsma ve yorulma
ozelliklerini aragtirmislardir. TiNi filmleri bakir ve camlar iizerine magnetron sigratma
yontemiyle biriktirmislerdir. Filmlerin yapisal 6zelliklerini XRD, EDS ve SEM cihazlari
yardimiyla belirlemislerdir. Faz doniisiim sicakliklarint DSC yardimiyla belirlemislerdir.
Calisma sonucunda bakir iizerine kaplanan TiNi ince filmlerin Silisyum tizerine kaplanan
TiNi ince filmlerden en azindan 10 kat daha yliksek yapisma sagladigi ve daha yiiksek
yorulma direnci kazandirdig1 gostermislerdir (Cigek ve Efeoglu 2016).

Kumar ve arkadaglari magnetron sigratma yontemiyle tiretilen TiNi filmleri TiNi
icerige sahip bir hedef yardimiyla iretimislerdir. Nano sertlik testleri numunelerine
uygulamiglardir. Filmlerin kimyasal kompozisyonunu XRD yontemiyle belirlemislerdir.
Bir AFM cihaz1 kullanilarak filmlerin yiizey topografyasi goriintiilenmistir. Bunun

sonucunda yiizeydeki girinti ve ¢ikintilar goriintiilendiginde ylizey piiriizliiliigliniin fazla
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oldugu belirlenmistir. Bu ¢alismada iki ama¢ bulunmaktadir. Bunlardan birincisi filmin
gercek sertligini elde edebilmek i¢in nano boyuttaki girinti ve ¢ikinti verilerinden elde
etmektir. Ikinci amag ise yiizey piiriizliiliigiiniin istatistiksel bir modeli yardimiyla girinti
ve cikintilardan filmin olusumu sirasindaki temas mekanizmasini analiz etmektir.
Piiriizliiliige iliskin ¢esitli mekanik veriler elde edilmis ve TiNi filmlerin deformasyon

davraniginin sertlik miktari arttik¢a degistigin gostermektedir (Kumar et al. 2006).

Motemani ve arkadaslari ¢alismalarinda TiNi ve saf Titanyum hedef malzemelere
vasitastyla Titanyum orani ylksek TiNi ince filmler magnetron si¢ratma yontemiyle
tiretmislerdir. Bu TiNi filmleri hizli 1s1l isleme (Rapid Thermal Anneal) tabi tutmuslardir.
Bu alagimlara 1s1l islemi 773° K sicaklikta birkag saniye i¢in gerceklestirmislerdir. fkinci
olarak filmlere 773° K sicaklikta 240 saniye hizli 1s1l islem yapildi ve bunun sonucunda
diisiik dereceli vitroz(camsi) fazda oldugu goézlemlenmistir. Yaptiklar1 analizler
sonucunda kristalize olmus filmlerin yapisal ozelliklerinde farkliliklar gozlenmistir.
Elastisite modiiliiniin degerlik elektrona bagli olmasi ve kristal filmlerin yogunlugu
hakkinda calismalar yapilmistir. Hizli 1s1] islem yontemiyle kristalize edilmis filmlerin
birinci yontemle kristallestirilen filmin ikinci yonteme gore elastiklik modiiliiniin daha
birbirine yakin oldugu gézlemlenmistir. Bu ¢alisma sonucunda hizli 1s1l iglem yontemiyle
sekil hafizali ince film numunelerin kristalize edilmesini énermektedirler (Motemani et
al. 2011).

Wu ve arkadaglar sekil hafiza alagimina sahip TiNi ve TiNiCu numunelerini
plazma nitriirleme yapilmis ve yapilmamis olanlarla beraber asinma testlerine, asit
daldirma testine ve elektrokimyasal potansiyodinamik testine tabi tutmuslardir. Deneyle
sonucunda plazma nitriirlenmemis her iki ¢esit numunenin hidroklorik asit ve siilfiirik
asit c¢ozeltileri tarafindan kolayca niifuz edildigi gozlenmistir. Buna karsin plazma
nitriirleme yapilmis malzemelerin korozyon 6zellikleri gozle goriiliir bir sekilde gelistigi
gbzlemlenmistir. Yiksek korozyon direncine sahip plazma nitriirleme yapilmis sekil
hafizali TiNi ve TiNiCu numunelerin en dis kisminda titanyuma baglanmis azot
atomu(TiN) olusur. TiNi/TiN tabakalar1 vasitasiyla sertlestirilmis sekil hafizal
malzemeler yiizeyde ki TiN olusumu sayesinde yliksek asinma direnci ve diisiik siirtiinme

katsayist gosterdigi vurgulanmistir (Wu et al. 1997).
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Dilibal c¢alismasinda sekil hafizali alagim {iretmek igin titanyum ve nikel
malzemeleri ticari olarak satin almig ve faz diyagrami yardimiyla esit atomik yapida
olacak sekilde ayarlayip vakum ark ve indiiksiyon ocaklarin da 21 adet dokiim sonucu
numunelerini  Uretmistir. Basarili  olarak elde ettigi 4 farkli numunenin
karakterizasyonunu yapmak i¢in DSC analizleri yapilmis ve faz doniisiim sicakliklarini
elde edilmigtir. Farkli biiylitme oranlarinda mikro yapilar1 gorlintiilenmis, Vickers
sertliklerini elde etmis, XRD cihazi vasitasiyla faz analizlerini elde etmis ve sekil hafiza
kapasitelerini sekil hafiza egitimi deneyleriyle beraber gdzlemlemistir. Urettigi TiNi
alasgimlardan en yiiksek sekil hafiza 6zelligi gosteren numunesinin EDS analizleri
sonucunda Titanyum oranin %50.1 oldugu belirlemistir. Aynt numunenin DSC analizi
yardimiyla martenzit baslangic ve bitis sicakliklari, Ostenit fazin baslangic ve bitis
sicakliklari elde edilmistir. Uretilen TiNi alasimli en iyi sonucu veren numunesi igin 1s1l
islem kalipla beraber firinda 10 dakikada 550°C beklemesi devaminda suda sogutma
yapilarak en yiiksek oranda sekil bellegi elde edilmektedir. Sekil hafiza egitimi deneyleri
sonucunda sekil hafizasi1 verilmis malzeme deformasyona ugratilmistir. Deformasyona
ugratildiktan sonra dstenit sicakliginin iistiine 1sit1ldig1 zaman ayn1 anda orijinal sekline
dontismesi engellendiginde orijinal sekline geri doniisiim hafizasini biiyiilk oranlarda
kaybettigi gozlemlenmistir. Urettigi en iyi sonucu veren numunede sekil hafiza egitimi
sirasinda orijinal sekline doniisii engellenip sicakligin da 500°C iistiine ¢ikarildiginda

TiNi alasgiminin eski bellegi tamamen yitirdigi gozlemlenmistir (Dilibal 2008).

Cicek caligmasinda TiNi esasli sekil hafizali ince filmleri magnetron si¢ratma
yontemiyle Uretmistir. Sonradan 1sil islem gerekmeksizin direkt olarak kristal yapi
seklinde tliretilmesi yapisal, adezyon, yorulma, mekanik 6zelliklerini aragtirilmasi ve sekil
hafiza 6zelliginin tayin edilmesi ve Ornek olacak bir mikro elektro-mekanik sistem
uygulamas1 yapmustir. Calismasinda 4 farkli 6n test uygulamasi yaparak hangi
parametrelerde direkt olarak kristal yapiya ulasabilecegini belirlemistir. Taban
malzemeye pulsed dc, hedefe de sabit akim uygulandiginda filmlerin biiyiitiilmesi
acisindan iyi bir sonug gézlemlenmistir. Yapilan 6n hazirliklardan sonra 9 farkli kaplama
parametresine gore TiNi filmler iiretilmistir. Bu filmlerden bir tanesinde tamamen kristal
yapidan olusan bir film iiretilmistir. Sekil hafizali TiNi filmlerin yapisal 6zelliklerini
EDS, SEM ve XRD analizleriyle, mekanik 6zelliklerini ise mikro sertlik testi ve adezyon

durumunu ¢izik testiyle, yorulma dayanimini da multi-pass ¢izik testleriyle elde etmistir.
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DSC analizleriyle de faz doniisiim sicakliklari belirlenmistir. Ornek bir mikro elektro-
mekanik sistem uygulamasi tasarlanip, sekil bellek etkisi test edilmistir. Bu c¢alisma
sonucunda es atomik ince TiNi film iiretmek i¢in es atomik TiNi hedeften biiyiitiilecek
filmler i¢in nikelin atomsal oranin fazla olmasindan dolay1 kaplama yapilirken ek olarak
saf titanyum hedef kullanmak gerektigi vurgulanmistir. Ayrica literatiirde ikinci bir
yontem kullanmadan yalnizca magnetron sigratma yontemiyle kaplanmasi sonucunda

tamamiyla kristal yapiya sahip TiNi filmler tiretilmistir (Cigek 2015).

Arslan ¢alismasinda MoS; kat1 yaglayicinin tribolojik 6zelliklerini iyilestirmek
icin MoS> ve Ti kompozit filmlerin farkli taban malzemeler lizerine magnetron sigratma
yontemiyle biiyiitilmistiir. Filmlerin yapisal, tribolojik ve mekanik o6zelliklerini
etkileyecek olan kaplama parametrelerini 9 farkli seviyede belirlemistir. MoS2 ve Ti
kompozit filminin yapisal ozellikleri XRD ve SEM yardimiyla atmosfer ve azot
ortamlarindaki tribolojik 6zellikleri de asinma testiyle ve mekanik 6zellikleri de Vickers
mikrosertlik cihazi vasitasiyla belirlenmistir. Uretilen MoS2-Ti kompozit filmlerinin
kimyasal bilesiminin farkli sigratma parametreleriyle gozle goriliir miktarlarda
etkilendigi goriilmiistiir. Uretilen filmlerin tamamiyla amorf ya da tamamiyla kristal
mikro yapiya sahip olmadig belirlenmistir. Yani bu filmler yari kristal yar1 amorf yapida
olugmuslardir. M0Sz‘nin kristal yapida oldugu 2 farkli diizlem kismen olustugu
gozlemlenmistir.  Kimyasal kompozisyonun Titanyum miktar1 artisinda siirtlinme
katsayisinin az miktarlarda da olsa arttigin1 fakat asinma oranlarinda bir diisiis tespit
edildigi vurgulanmaktadir. Titanyum oranina gére MoS: ince filmlerinde neme karsi
hassasiyetinin azaldigint ve azotlu ortamda ise MoS; filmlerinin dayanimi arttig
gozlenmistir. M0S2-Ti den olusan kompozit filmleri optimum parametreleri belirlenmistir

(Arslan 2003).

Baran ¢aligmasinda Mo0S2-Niobyum kompozit filmleri magnetron sigratma
yontemiyle iiretilmistir. Filmlerin tribolojik 6zellikleri farkl: tribotestler yardimiyla farkl
ortamlarda incelenmistir. Kompozit filmin yapisal ve mekanik 6zellikleri EDS, SEM,
XRD ve mikro sertlik test analizleriyle belirlenmistir. Farkli atmosfer sartlar altinda
asinma ve ¢izik testleriyle de adezyon ve yorulma o6zellikleri belirlenmistir. MoS2 Nb
kompozit filmleri de anizotropik kristal ve yogun yapilar gézlemlenmistir. MoS; filmleri

icin kayma olayinin en kolay oldugu bazal diizlem belirlenmistir. Ayrica neme duyarl
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olan NbS; faz1 da elde edilmistir. Cizik testleri yardimiyla ilk bin tekrar sonucunda
stirtiinme katsayisinda artis olurken, bin tekrardan sonra siirtiinme katsayisinin azaldigi
vurgulanmistir. Tribotestler kuru azot, nemli hava, saf su ve yag i¢in de yapilmistir.
MoS2-Nb kompozit kaplamanin hem aginma oraninin hem de siirtiinme katsayisinin en
yiiksek degerlerde oldugu ortam kuru azotlu ortam, en diisiik oldugu ortam ise yag ortami

oldugu calismada vurgulanmigtir (Baran 2007).

Zhang ve arkadaslar1 farkli kalinliktaki NbN-Mo0S; ¢ok katmanli filmleri
magnetron sigratma yontemiyle sentezlemislerdir. MoS> filminin mekanik ve tribolojik
ozelliklerini XRD, SEM, HRTEM (yiiksek ¢Oziiniirliiklii transmisyon mikroskobu)
yardimiyla incelemistirler. Elde edilen sonuglarda NbN- MoS; ¢ok katmanli ince
filmlerin NbN fazinin (111) oryantasyonunda olustugunu belirtilmistir. MoS2 ince film
kalinlig1 arttikga, NbN fazinin kristallesmesi belirli bir siire iyilesir ve daha sonra
kristallesme 6zelligi azaldig1 gozlemlenmistir. Ayrica sertlik ve elastisite modiilii en basta
artarken sonradan tekrar azalma egiliminde oldugu vurgulanmistir. MoS> kalinlig1 0.8
mikrometre oldugunda NbN-MoS; filminde sertlik ve elastiklik modiiliiniin arttigini
gostermektedir. NbN-MoS; filmler maksimum sertligi 30.4 GPa ve elastiklik modiilii 431
GPa ‘a kadar ulagmaktadir. Ayn1 kosullar altinda iiretilen NbN filmlerin sertligi 22.8 GPa
bulunurken elastiklik modiilii ise 354 GPa degerlerinde kalmistir. NON- MoS, ¢ok
katmanli filmlerin siirtlinmeye katsayis1 ayni sartlarda tiretilen NbN filmlerine gore ¢cok

daha diisiik olup 0.2-0.3 araliginda bir deger almistir ( Zhang et al. 2019).

Vierneusel ve arkadaslart MoS; kat1 yaglayicilarin oksijen ve su buhar
bulunmayan ortamlar i¢in ¢ok uygun bir kati yaglayict oldugunu belirtmistir. Nemli
havanin aginmay1 arttirdig1 ve siirtiinme katsayisini yiikselttigi i¢in oksidasyon sebebiyle
filmleri kotii yonde etkilemektedir. Caligmalarinda degisen ¢evre kosullarina karsin MoS2
filmlerin neme kars1 direncini daha da arttirmak istemislerdir. Kaplama parametreleri
degistirerek ornegin; voltaj, sicaklik, argon gazi basinci hedef ve numune mesafesi gibi
ozellikler degistirilerek optimum parametreler arastirilmistir. Bu parametre degisimleri
biriktirme islemleri ve MoS> filmlerin Ozellikleri arasinda bir iliski belirlenmesini
saglamaktadir. Oda sartlarinda ve vakum ortaminda aginma deneyleri yapilmis. Sertlik,
elastisite modiilii ve kalintt gerilmeler gibi mekanik o6zellikler belirlenmistir. Bu

gerilmeler egrilik 6lgme yoOntemi vasitasiyla belirlenmistir. Calismalar1 sonucunda

15



2. KAYNAK OZETLERI

filmlerde ki kalinti gerilme durumu ve sertlik elastisite modiilii oranlarinin oda
sartlarindaki ve vakum ortamlarinda ki tribolojik performanslart ¢ok 6dnemli oldugunu
ortaya cikarmistir. Biriktirme parametreleri ve film o6zellikleri arasindaki iligki
incelendiginde bazal diizlemlerin asinma direncini yiikselttigi belirlenmistir. Fakat ani
yiiklerde ve bir noktadan yiiklenme durumlarinda kaplamanin ¢atlamasina ve kirilmasina

neden oldugunu mikro yapisal analizler sonucu gézlemlenmistir (Vierneusel et al. 2013).

2.2. Kuramsal Temeller

2.2.1. TiNi sekil hafizasi

Malzemelerin sekil hafizaya sahip olma o6zelligi, malzemenin deformasyona
ugramasindan sonra herhangi bir etki vasitasiyla tekrar orijinal sekline geri
donebilmesidir. Bu etki mekanik, termal, optik ya da elektrik etkisiyle olusabilir. Bu tiir
malzemelerin sekil hafizali olusunun en biiylik nedeni ¢oklu faz yapisina sahip olmasidir.
Sekil hafizali alagimlarin arasinda en yaygin sekilde kullanilan titanyum ve nikel
elementlerinden olusan alagimdir. Bu alasim yiiksek sicakliklarda kiibik dstenit yapiya
sahiptir. Bu faz da yap1 simetrik ve her bir dogru agida sekli kiibiktir. Diisiik sicakliklara
gelindiginde yapi martenzit (monoklinik) faza doniislir. Sekil hafizali malzemeler
baslangicta ikiz (twinned) martenzit faz durumundadirlar. Deformasyona ugradiktan
sonra ikiz durumu bozulmus olur (detwinned). Bu yap: 1sitildiktan sonra tekrar
sogutulmadan 6nceki hali olan &stenit fazina dontigiir (Otsuka and Kakeshita 2002).
Olusan bu faz doniisiim dongiisti Sekil 2.1 ‘de gosterilmektedir.

Hafiza seklini elde edebilmek i¢in alagimlara uygun termo-mekanik islem
yapilmast yeterlidir. Alasim Ostenit faza geldiginde istenilen sekil verilip, belirli
sicaklikta belirli bir siire 1sitilmaktadir. Ostenit fazda yapilan sekillendirme kalici
sekillendirmedir. Bunun nedeni bu fazda farkli bir igyap1 olusmamasi sekillendirmenin
kalic1 olmasini saglar. Isil islem sicaklig1 ve siiresi alagimlarin kimyasal kompozisyonuna
bagli parametrelerdir. Oyle ki TiNi alasimlarinin sadece sekil hafiza 6zelligi kazanmasi

icin genelde 500°C sicaklikta yaklasik 5 dakikada 1s1l islem yapilmasi yeterlidir.
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Sekil 2.1. SHA'nin faz doniisiim semasi (Acar 2014)

2.2.2. Martenzitik doniisiim

Sekil hafiza etkisi (SHE) ve siiper elastiklik (SE) gibi 6zellikler martenzitik
doniisimden kaynaklanmaktadir. Faz doniisiimlerinin bir pargast da martenzitik
dontigiimdiir. Cogu seramik malzemeler ve metalik malzemeler atomlarin belirli
diizenle siralanan ii¢ boyuta sahip kristal fazlardan olusan yapilardir. Bu kristal yapiya
sahip fazlar sicaklik, basing, gerilme vb. dis etkenlerden etkilenip degisim
gosterebilmektedir. Kristal yapilarda bulanan faz doniisiimleri 2 grupta incelenebilir.
Bunlarn birincisi diflizyonlu doniisiim, ikincisi ise diflizyonsuz doniisiimdiir. Diflizyonlu
doniistimlerde atomlar kristal yapilardan ayrilip baska bir form olusturmaktadirlar. Bu
doniistimlerde atomlar hareketini saglamasi i¢in yiiksek sicakliklara ihtiya¢ duyarlar.
Diflizyonsuz doniisiimlerde ise atomlar asil kristal yapilarimi farklilagtirmadan yalnizca
belirli bir miktarda yer degistirme saglayarak farkli bir form olusturmaktadirlar
(Yamauchi et al. 2011). Buradaki martenzitik doniisiim de diflizyonsuz bir doniisiime
sahiptir. Atomlar asil kristal yapilarin1 degistirmeden diisiik miktarlarda yer degistirme
yardimiyla kayma diizlemlerinde hareketini saglayarak degisik bir kristal yapiya sahip
olmaktadirlar. Sekil 2.2°de difiizyonsuz martenzitik doniisiimii sematik olarak

gosterilmektedir.
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Sekil 2.2. Martenzitik doniisiim semas1 (Yamauchi et al. 2011)

Sekilde goriildiigii gibi martenzit donilisiim siiresince atomlarin yer degistirme
miktar1 kristal yapida bulunan atomlarin birbirlerine gére olan mesafesinden ¢ok daha az
olmasina ragmen bu yer degistirme sirasinda ¢ok yliksek seviyelerde kayma gerilmeleri
olusturmaktadir. Bu tiir kayma gerilmeleri doniisiimlerinde hacim degisimleri ¢ok diisiik
miktarlarda olmaktadir. Yiiksek sicakliktan diistik sicakliga inerken yapi tipik basit kiibik
fazda veya yiizey merkezli kiibik fazdadir. Sicaklik martenzit doniisiim sicakligina
getirildiginde yapr diisiik kristalografik simetrisi olan faz veya {riin fazma
doniismektedir. Yiiksek sicakliklarda ki faz ana faz ya da Ostenit olarak
isimlendirilmektedir. Bu faz dontisiimleri elektrik iletkenligi 6lglimiiyle ya da diferansiyel
taramali kalorimetre (DSC) vb. birgok yontemler yardimiyla belirlenebilmektedir

(Yamauchi and Tsuchiya 2011).

% 50,2 Titanyum igerigine sahip TiNi alagimina ait faz doniisiim sicakliklarini
gosteren diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) grafigi Sekil 2.3’te verilmistir. Grafik
incelendiginde yapi Ostenit fazdan sogutulurken 298 K (28°C) sicakliktayken ekzotermik
bir reaksiyon sonucunda alagimlar martenzit faza doniismektedirler. Martenzit fazdan da
isitildiginda ise 313 K (43°C) sicakliginda endotermik bir reaksiyonla alagimlar ostenit
fazina doniismektedirler. Martenzit doniisiim sicaklilar1 ise 298 K-277 K (28°C-7°C)
arasinda deger almaktadir. Bu araliklar da 4 farkli sicaklik noktasi belirlenebilmektedir.
Bunlar martenzitik déniisiim icin; Ms ve Mg sicakliklaridir. Ostenit faz1 icin sicakliklar;
As ve As sicakliklaridir.
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Sekil 2.3. Faz dontisiim sicakliklarinin DSC yontemiyle belirlenebilmesi (Yamuchi and
Tsuchiya 2011)

Atomlar faz doniisiim sirasinda yer degisimlerinde bulunurlar. Sekil 2.4’te bu yer
degisimleri tanimlanmaktadir. Ostenit kristallerinin martenzite doniisiimiinii Ms
sicakliginda baglamaktadir. Sicaklik diistiikge yapida bulunan martenzit miktar
artmaktadir ve Mssicakligina geldiginde ise yap1 %100 martenzit yapiya doniisiir. Ms ve
Ms sicakliklari arasinda yapi da martenzit ve ostenit fazlari karigik olarak kapsamaktadir.
Yap1 tamamiyla martenzit oldugunda yani Ms sicakligi altindayken kayma yoniinde
ikizlenmis iki farkli yonlenmesi olan martenzit fazlardan meydana gelmektedirler.
Morfolojik yapilart martenzit kristallerinin kayma deformasyonlarint karsilikli olarak
birbirini yok etme 6zelligini kazandirmakta ve bu sayede numunelerin deformasyonlari
minimum  seviyeye ulagmaktadir. Ayrica kendiliginden yenileme 6zelligi

kazanmaktadirlar.
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Sekil 2.4. Martenzit doniistimlerde atomlarin yer degismesi (Otsuka and Wayman 1998)

Ostenit faz sadece 1 tane olmasina ragmen farkli yonlenmeleri olan ¢ok sayida
martenzit yapt olusabilmektedir. Bu birbirinden farkli yonlenmelerin sayis1 24’e kadar
cikmaktadir. Ornek verilirse TiNi monoklinik fazda martenzit olustugu gdzlenmistir

(Kudoh et al. 1985).

Sekil hafizali alagim 1sitildig1 sirada martenzit fazdan Ostenit faza doniistim
gerceklesmektedir. Sekil 2.3’te goriildiigii gibi 1sitma ve sogutma sirasinda doniisiim
sicakliklar1 farkli oldugu gozlenmistir. Bu fark histerizis olarak isimlendirilmektedir.
Histerizis baslica sebebi Ostenit martenzit faz donilisimii sirasinda ara yiizeylerde
atomlarimin hareketliliginin birbirinden farkli olmasindan ileri gelmektedir (Stachowiak

and Mccormick 1988).

2.2.3. Sekil hafiza etkisi (SHE)

Sekil hafizali teller oda sicakliklarinda genellikle martenzit yapiya sahiptirler. Bu
alagimlarin doniisiim sicakliklar1 da oda sicakligindan yiiksektir. Bu alasimlar oda
sicakliklarinda martenzit faz kolayca ikizlenebilirler veya ikiz durumu bozulmasi
sonucunda kolayca deforme edilebilmektedirler. Deforme edilen numene ya da tel As

sicakligi Ustline 1sitildiginda martenzit fazi Gstenit faza doniisecek ve tel ya da numune
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deforme edilmeden onceki sekline geri donebilecektir. Sekil 2.5’te sekil hafiza etkisinin

sematik olarak gosterilmektedir.

Isitma
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Q020208 000000C 000000 OO0
N N
Q00000 QOOO000 0000000 0000000
QOO 00000, O00000C OO00CO(
RR2R863 0000000 ©5000C0 0000000
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Ostenit Martenzit Deformasyon

Sekil 2.5. Sekil hafiza etkisi (Cigek 2015)

Deformasyona ugradiktan sonra onceki sekline geri donme olayr su sekilde
aciklanabilir; Biitiin martenzit faz varyasyonlar1 tek bir ¢esit faz olan Gstenit fazindan
meydana gelmektedir. Sogutulduktan sonra tel tekrar martenzit duruma gececektir ancak
sekil degisikligi atomlarin yerini korumasi (self-accommodated) olayindan Otiirii
gerceklesmeyecektir. Bu olay sekil hafiza etkisi olayidir. TiNi alagimlarda faz dontistimii
sirasinda tiretilen gerilme orani yiizde 8’lere varabilmekte ve birkag¢ yiiz MPa degerlerine
kadar gerilme iiretebilmektedirler. Boylece sekil hafiza etkisi sekil hafizali alagimlarda
yalnizca 1sitma sirasinda meydana gelmekte bu da tek yonlii hafiza etkisi (one-way SME)

denmektedir.

2.2.4. Siiper elastiklik (SE)

Sekil hafizali alagimlarda deformasyonlar genellikle Ms sicakliklarinin altinda
yani martenzit fazinda olugmaktadir. Siiper elastik 6zelligini test etmek i¢in A sicakligini
tizerine ¢ikildiginda yani Ostenit fazinda deformasyon gerceklestirilmelidir. Sekil 2.6’da
siiper elastiklik o6zelligi gosterilmektedir. Alasim Ostenit fazindayken deformasyona
ugratildiginda martenzit faza doniistiigli gézlemlenmistir. Bununla beraber uygulanacak
gerilme yoniine gore maksimum sekil degisimi olusabilecegi bir martenzit faz varyasyonu

olusmaktadir. Uygulanmis gerilme kaldirilirsa martenzit faz tekrardan ostenit faza
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doniismektedir ve alasim orijinal sekline geri donmektedir. Sicaklik artmasiyla beraber
dontisiim olusabilmesi icin gereken gerilme degeri de yiikselmektedir (Yamauchi and

Tsuchiya 2011).

A.L A‘A A.A A.A 0
.v v.v v.v v.v '.' l
v l.l l.A A.A

[aY Y.Y Y.Y Y YT.Y

Ostenit Detwinned Martenzit

Sekil 2.6 Sekil hafizali malzemelerde siiper elastiklik (Badami and Ahuja 2015)

Diistik sicakliklara yani oda sicakliina gelindiginde SHA’lar sekil hafiza etkisine
sahip olurlar (Sekil 2.6.a). Yiiksek sicakliklara gelindiginde ise sekil hafizali alagimlar
yik uygulandiginda sekil degistirip, yik kaldirildiginda ise ilk seklinde geri
donmektedirler (Sekil 2.6.b).Bu degisim siiper elastiklik (SE) olarak adlandirilmaktadir
(Huang 2002).

Sekil hafiza 6zelligine sahip filmlerin gelismesi igin gerekli olan temel 6geler;
alagimin stokiyometresi, olusacak c¢okeltileri ve bununla beraber anizotropiyi kontrol
altina almaktir. Bu 6zellikler kontrol altina alinirsa tek ve ¢ift yonlii sekil hafizali filmler

basarili bir sekilde iiretilebilir (Quandt et al. 1996).
2.2.5. TiNi alasiml ince filmler

TiNi1 alagimi, iyi sekil hafiza 6zelligine sahip, korozyon direnci yiiksek ve biyo-
uyumluga sahip olan ve siiper elastiklik gibi 6zelliklere sahiptir. Bulk alasimlara gore
TiNi ince filmler daha hizli 1sitilip sogutulabilir, bu nedenle sekil hafiza tepki siiresi
azaltilabilmektedir. TiNi alagiml1 ince filmlerin iyi bir sekil hafiza 6zelligi verebilmesi ve

en az kusurla iretilebilmesi igin filmlerin i¢yapist ve kompozisyonu dogru bir sekilde
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belirlenmelidir. Kristal yapili icyapiya sahip olmali ve mekanik 6zellikleri uygulanmasi
istenen alana Ozgii olarak belirlenmelidir. Silikon taban malzemelere sigratma yontemi
vasitastyla kaplanan TiNi filmler 5 mikron kalinligindaysa istenilen sekil hafiza ve

stiperelastiklik 6zelliklerini tasiyabilmektedir (Seguin et al. 1999).

Titanyum Nikel alasima sahip ince filmlerin kristalize edilmesi ¢ok 6nemlidir ve
biiyiitiilen filmler genelde amorf yapidadir. Kristal bir yap1 olusturabilmek igin yiiksek
sicaklik degerlerinde (500-700°C) ve vakum ortaminda 1s1l isleme tabi tutulmaktadir. Faz
dontisiim sicakliklar1 belirlenebilmesi i¢in yapinin kristal fazda olmasi gerekmektedir

(Wayman 1990).

Chu ve arkadaslar1 magnetron sigratma yontemiyle silikon taban malzemeler
lizerinde biyiittikleri TiNi filmleri beklendigi gibi amorf yapiya sahip oldugunu
belirlemislerdir (Chu et al. 2000). Amorf yapida olan malzemelerin sekil hafiza 6zelligi
kazanabilmesi i¢in yapimnin kristal duruma gelmesi sarttir. Bu sebeple biiyiitiilen TiNi
filmlere farkli sicakliklarda 1s1 islem uygulanmaktadir. Uygulanan 1s1l islemler sonucunda
elde edilmis XRD grafiklerini Sekil 2.7°de gosterilmektedir. XRD grafigi incelendiginde
kaplama sonrasi yap1 amorf (a) olarak gozlemlenmistir. Diisiik sicaklikta yani 370°C’de
yapilan 1s1l islemin (b) sonucu ele alindiginda yapinin amorf oldugu yeniden
gozlemlenmektedir. Ancak yiiksek sicakliklara ¢ikildiginda, 600°C sicaklikta yapilan 1s1l

islem neticesinde kristal yapilar (c) olustugu gézlemlenmistir.

Kristallesmeyi iyt anlayabilmek c¢ok Onemlidir. Ciinkii kristallesme
mekanizmasini anlayabildigimizde optimum sekil hafiza 6zelligi gosterebilen filmler ve
optimum tasarimlar yapmamiza olanak saglamaktadir. Erime belirli bir sicaklik noktasina
(1310°C) geldiginde olusurken kristallesme ise sicaklikla beraber zaman da bir bilesen
olacaktir. TiNi alagimli ince filmler genellikle 500°C de kristallesme gdstermektedir.
Fakat literatiirde farkli 1s1l islem sicakliklarinda ve farkli 1s1l islem siirelerinde 1s1l islemler
yapilmaktadir. Bu farkli sicakliktaki ve farkli siirelerde yapilan 1sil islemler sayesinde
TiNi alagimli ince filmler uygulama alanlarina ya da kullanim amaglarina gére optimum
parametreleri belirlenebilmektedir. Bunun sonucunda hem maliyetten tasarruf edilir hem

de zamandan tasarruf edilmektedir.
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Sekil 2.7. Magnetron sigratma yontemiyle bilylitiilen amorf yapidaki TiNi alagimli ince
filmlerin 1s1l iglem yardimiyla kristal yapiya doniistiiriilmesinin XRD garfikleri (Chu et
al. 2000)

Kristal yap1 olusumuna etki eden faktorlerin sicakligi etkisi, kimyasal
kompozisyonun etkisi, sicakligin etkisi, film kalinligin etkisi ve taban malzemenin etkisi

seklinde siralanabilmektedir.
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Sicakhigin etkisi

Sekil hafizali malzemelerde kristal yap1 olusturmak i¢in sicaklik ve zaman ¢ok
onemli iki unsurdur. Mikro yapilarda duyarliligin tane boyutuna bagli oldugu
gozlemlenmistir. Lee ve arkadaslar1 TiNi alasimli ince filmler 465°C ile 515°C araliginda
1s1l iglem uygulamiglar ve ortalama tane boyutunun sicaklik artig1 vasitasiyla azaldigin
gostermislerdir (Lee et al. 2005). Bununla beraber zamanla birlikte kristal yapi
olusumunun degisimini de gézlemlemektedirler. Belirli yiiksek sicakliklarda 1sil islem
sonucunda yapida (110) yonlenmesini tetiklendigi ve tek kristal yap1 olusumuna neden

oldugu belirlenmistir. Sekil 2.8 1s1l iglem stiresine gore tane boyutu ve Ms sicakligi grafigi

verilmigtir.
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Sekil 2.8. Ni orani ve 1s1l islem siiresine gore ince filmlerin tane boyutu ve Ms sicakligi
grafigi (Kim et al. 2013)

Kimyasal kompozisyonun etkisi

Filmlerin kimyasal kompozisyonu da kristallesme davraniglarint etkiledigi
belirlenmistir. Nikel agirliklt TiNi alasimli filmlerin esit atomik TiNi alasimlara oranla
daha hizli kristallestigi gerilme izleme metodu vasitasiyla belirlenmistir (Grummon and
Zhang, 2001). Ayrica TiNi alasimlarindaki titanyum oranmin artirilmasi sonucunda
kristallesme baslangi¢ sicakliklari diistiigii DSC analizleri sonucuyla belirlenmistir. Buna

ilaveten titanyum miktar1 fazla olan alagimlarin es atomik alasimlara gore daha yavas
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doniisiim olugmakta hatta oda sicakliklarinda bile martenzit doniisiim meydana gelmedigi
gozlemlenmistir. Bunun nedeni ise diflizyon mekanizmasinin  doniisiimiin
gerceklesmesini ertelemesidir. Daha ileri ¢alismalar yapildik¢a difiizyon ve cokelti

olusumlar1 iizerinde gelismeler artacak ve daha i1yi anlasilacaktir.

Film kalinh@inin etkisi

Film kalinliginin kristal yap1 olusturmakbilmek ve etkilerini incelemek i¢in birgok
calisma yapilmistir. Wang ve arkadaslarin 600nm ve daha diisiik kalinliktaki ince
filmlerde kristal biiylime hizinin diistiigii ve bununla beraber aktivasyon enerjilerinin de
arttigin1 belirlemistir (Wang et al. 2008). Ishida ve Sato ise ¢alismalarinda 0,5um ile 7
um arasindaki kalinlik degerlerinde es atomik TiNi filmler biiyiitmiislerdir. Biiyiittiikleri
biitiin filmlerde ortalama tane boyutunun 5 pm oldugunu gézlemlemislerdir. Spm ve daha
kalin filmlerin taneleri es eksenli oldugu belirlenmis ayrica diger taneler es eksenli
taneleri ¢evreledigi gozlemlenmistir. 2um’den daha ince filmlerde ise yiizeydeki oksit
tabakasinin ve komsu taneler yiiziinden sekil hafiza 6zelligi de ¢ok daha hassas oldugu

tespit edilmistir (Ishida and Sato 2003).

TiNi sekil hafizali malzemelerin faz diyagrami Sekil 2.9.’da gosterilmektedir. Es
atomik veya yakin degerli alagimlar TiNi bilesigini olusturmaktadir. %33,3 nikel atomu
oranlarina kadar Ti>Ni alasimi elde edilir. %75 nikel atomu oranlarinda ise TiNiz alagimi
meydana gelmektedir. Bu 3 farkli alasimda denge fazlar1 olusturmaktadirlar. Bunlardan
farkli olarak 6nemli faz olarak TisNis faz1 goze carpmaktadir. Bu alasimin denge
fazlarindan degildir fakat doniisiim sicakligini ve sekil hafiza etkisi 6zelliklerini etkileyen
bir faz olmasi1 onu 6ne ¢ikarmaktadir. TiNi faz bolgesi es atomik TiNi alasimi i¢in 1310°C
de baslayip 630°C’den asag: inildik¢e sonlaniyor gibi goriilse de oda sicakliginda dar bir
nikel oran1 araliginda TiNi alasimin faz diyagraminda goriildigii gibi (Sekil 2.9) devam

etmektedirler (Miyazaki 2009).

TiNi1 alasimi ana faz olarak B2 siiper kafes yapisina sahiptir, martenzit fazda ise
tic boyuta sahip kapali paket monoklinik ya da b19’ kafes yapisinda oldugu sekil 2.10 da
gosterilmistir. TiNi alagimlari 1s1l islemlere ve alasim kompozisyonlarina bagli olarak

ticiinci bir faz da vardir. Bu faz rombohedral veya R fazi diye adlandirilan ve B2 faz1
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(111) yoniinde yoOnlenmesi sonucu olusan bir faz yapisidir. Martenzit faziyla

karsilastirildiginda daha ¢ok carpilmis bir kafes yapisina sahip oldugu bilinmektedir.
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Sekil 2.9. TiNi alagimlarinin faz diyagrami (Miyazaki 2009)

R faz1 déniisiimii martenzit doniisiimiinden hemen 6nce meydana gelmektedir.
Martenzit doniisiim baslama sicakligi (Ms) R fazi ise doniisiim baglangig sicakligi (Tr)
altina diisiirtilmesi sonucunda olusmaktadir. Ms sicakligin1 diisiiren etkenler asagida

siralanmustir.

e Alasimda ki nikel oraninin artirilmasi

e Orta sicakliklarda yaslandirma islemi yapilmasi

e Soguk deformasyon igleminden sonra yeniden kristallesme sicaklig1 altinda 1s1l islem
yapilmasi.

e Termal dongiiler

e Diger bir tiglincii elementin alagima katilmasi

Ik madde disinda diger maddeler R fazimin (Sekil 2.11) olusumunu tetiklemektedirler
(Miyazaki 2009).
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Martenzit Ostenit

a, bve ¢ es degil, B2, Anafaz

Y vaklagik 969 a=b=c

Sekil 2.10. TiNi alasiminin ana faz ve martenzit faz yapisinda olusan kristal yapilari
(Miyazaki 2009)

Sicratma yontemiyle kaplama oda sicakliginda yapildiginda olusan TiNi film
amorf yapidadir ve sekil hafiza 6zelligine sahip degildir. Yiiksek sicakliklarda yaklasik
500°C’de tizerinde biiyiitiilen filmler kristal yapida olurlar ayrica sekil hafiza 6zelligine
sahiptirler. Oda sicakliginda biiyiitiillen kaplamalar 1s1l islem uygulandiktan sonra kristal
yapida TiNi elde edilebilmektedir (Sun et al. 2012).
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Sekil 2.11. B2 (a) ve R (b) fazlarinin kristal yapilar1 (Miyazaki 2009)

28



2. KAYNAK OZETLERI

TiNi sekil hafizali alasimlar yaklasik %10’°a kadar sekil degisimini geri
kazanmaktadir. Bu 06zelligi yapiyr disiik sicakliklarda ki martenzit fazindan yiliksek
sicakliklarda ki Ostenit fazina doniismesi sayesinde olusmaktadir. Martenzit fazdayken
uygulanan deformasyon sebebiyle ikiz durumda bulunan yapi ikiz yap1 durumundan
ayrilmaktadir (detwinning) ve bdylece gerilmesini korumaya devam etmektedir.
Uygulanan deformasyon sonucunda yapida dislokasyonlar olusamaz bdylece plastik
deformasyon olusmasina izin verilmez. Bozulmus olan ikiz durumunda ki yap1 1sitilip
Ostenit sicakligina getirildiginde tamamen Ostenit yapiya dontisebilen geri doniistimlii bir
yaptya sahiptir. Bu nedenlerden &tiirii yap1 tek yonli sekil hafiza etkisine sahip
olmaktadir. Dolayisiyla sekil hafizali film Ostenitten sogutuldugunda bozulmus ikiz
durumuna degil de ikiz durumunda ki martenzit fazina dontismektedir. Bu filmlerde cift
yonli hafiza 6zelligini kazandirabilmek i¢in yapt martenzit durumda bulundugu sirada

bias kuvvet (yay v.b.) uygulanarak elde edilebilmektedirler (Ho and Carman 2000).

2.2.6. Kat1 yaglayicilar

Kat1 yaglayicilar ve kendinden yaglayicit olan katilar, herhangi bir yaglayici
eklenmeden kayma sirasinda diisiik siirtlinme veya diisilk asinma gosteren kati
malzemedirler. Kat1 yaglayicilar karbon, molibden disiilfiir, grafit, polimer ve polimer
kompozit malzemeler gibi genis bir malzeme yelpazesini kapsamaktadirlar. Kati
yaglayict malzemeler diisiik yliklemeler ve diisiik kayma hizlarinda yiiksek sicakliklarda
yaglama amaciyla kullanilmaktadirlar. Kat1 yaglayicilar kuru olarak kullanilmasinin
yaninda bir yag ya da gres ile karistirilarak ya da baglayici belirli bir malzeme ile ylizeyler
tizerine uygulanip kullanilmaktadirlar. Bazen kat1 yaglayicilar kendi kendine yaglama
ozelligini kazanmasi i¢in, sinterlenmis metaller ve polimerler ile karistirilmaktadirlar
(Bhushan and Gupta 1991). En yaygin olarak kullanilan kati yaglayict malzemeler

Politetrafloroetilen (PTFE), MoS> ve grafit olarak siralanabilirler.

Grafitler normal atmosfer sartlarinda yaglamak icin uygundur. Grafit yapisinda
hegzagonal diizlemler arasinda bag enerjisi, taban malzeme ile grafit arasinda adezyonun
enerjisini diigiirebilmek icin su buhari1 zorunludur. Su buhari gerekliliginden 6tiirii grafit
vakum ortamlarinda etkili bir yaglayici degildir. Oksitleyici ortamlarda 450°C sicaklik

seviyelerine kadar etkili olmaktadir. Isil iletkenligi de zayif bir malzemedir.
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PTFE, siv1 yaglarda ve greslerde katki maddesi olarak kullanilmaktadir. Diisiik
yiizey enerji seviyesinden dolayr sularin ve yaglarin icinde topaklanma olmadan
dagilabilmektedirler. Diger iKi tiir kat1 yaglayiciyla karsilastirildiginda PTFE katmanli bir
yapist bulunmamaktadir. PTFE’lerin makro yapidaki molekiilleri lamelli yapilara sahip
olmasindan dolay1 birbirleri ilizerinde kolaylikla kayabilmektedir. PTFE en disiik
dinamik ve statik siirtinme katsayilaria (0,04’e kadar) sahiptir. Teflon olarak da bilinen
PTFE, kimyasallarin hepsine kars1 ilgisizliginden dolay1 en kaygan kuru malzemelerden

biri olmaktadir. Kullanim sicakligi maximum 260°C’ye kadar ulasmaktadir.

MoS; uzay endiistrisi i¢in kullanilan lamelli kat1 yaglayici bir bilesige sahiptir.
MoS; yaglama performansi grafitle karsilastirildiginda genel olarak daha fazladir ve
grafitin aktif olarak kullanilamadig1 vakum ortamlarinda oldukga etkili olabilmektedirler.
MoS, 400°C’nin tstiindeki sicaklik degerlerinde oksitlenmektedirler. MoS2 atmosfer
sartlarinda 315°C’ye kadar yavas bir sekilde oksitlenmektedirler. Kuru ve oksijenden

yoksun atmosfer sartlarinda 700°C’ye kadar yaglayict 6zelligini korumaktadirlar.

2.2.7. Molibden Disiilfiir (MoS2) kat1 yaglayicisi ve ozellikleri

Kat1 yaglayicilar olarak bilinen dikalgojenitler; tungsten, niyobyum tantalyum ve
molibden metallerin siilfiirlerini, selenidlerini ve ditelluridlerini kapsamaktadir. Bunlar
da periyodik cetvelde 5B ya da 6B grubunda yer alan metallerle birlikte 7A grubundaki
halojenler arasinda olusan kristalografik lamelli tipi bilesiklerdendir. MoS2’de bu
dikalgojenit ailesinin iiyelerinde biridir. Yiiksek seviyelerde ki anizotropik kristal tabaka
yapist sayesinde MoS; benzeri olmayan bir 6zellige sahiptir. Hekzagonal tabakali
MoS,’iin kristal yapis1 da grafite benzemektedir. 3 S atomu her bir Mo atomuna 0,241nm
uzaklikta olup bir prizma olusturmaktadirlar. Ayrica prizmalar aras1 mesafesi de 0,308nm
oldugu Sekil 2.12. gosterilmektedir. MoS> kristal diizlemleri arasinda zayif olan Van der
Waals baglariyla baglanmis lamelli bir yapidadir. Bu zayif baglar siilfiir atomlari komsu
diizlemleri arasinda bulunmaktadir. Bagka bir yonden bakildiginda molibden ve siilfiir
atomlar1 arasinda ise Van der Waals baglarina gore giiclii kovalent bag bulunmaktadir.
Diisiik siirtiinme direnci ise komsu ve zayif bagl siilflir atomlarinin birbirleri tizerinde
kolaylikla kaymasi sebebiyle olusmaktadir (Holinski and Gansheimer 1972; Fleischauer
1987; Bhushan and Gupta 1991; Teer 1997).
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Ucggen prizma seklinde bir sandvi¢ yapiya sahip olan MoS: atomlar1 prizmada
silfiir atomlar1 kdoselere yerlesmisken, molibden atomlari ise {iggen prizmanin
merkezinde yer almaktadirlar. Molibden elementleri siilfiir ile baglandiginda tamamiyla
dolu bir dz? orbitaline sahip olur ve siilfiirler aras1 sp° orbitali ise 2 farkli sandvig¢ prizma
arasinda ki kimyasal bag olusturamamis bir sekilde baglamayla dolu olmaktadir. Farkli
sandvi¢ diizlemleri arasinda bu zayif etkilesim sebebiyle kayma olayt c¢ok

kolaylagsmaktadir (Bhushan and Gupta 1991).

Van der Waals

0,308 nm

Sekil 2.12. MoSz'nin kristal yapist

MoS: genellikle vakum sartlarinda kullanilmasi 6nerilmektedir ¢iinkii bu kati
yaglayici tiirli cevresiyle etkilesime oldukga agiktir ve nemli hava sartlarinda asagidaki
reaksiyonlar neticesinde siilfiirik asit ve siilfiiroksit tabakas1 olusturularak metal ve metal

alagimlarinin korozyona ugramasina sebep olmaktadirlar.

MoS,+H2,0—-MoOS,+H:

2M0S2+702+2H2,0—2M002.S02+2H2S04
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MoS2’ler mavimsi bir kursun grisi rengine sahip olup ¢izgi rengi ise yesilimsi
gridir. Metalik pariltiya sahip olmasinin yani sira opak 6zelliktedirler. MoS2 Levhalari
biikiilebilmesine  karsin  elastiklik ~ 6zelliginden de mahrumdurlar.  Grafitle
karsilastirildiginda daha agir ve daha metaliklerdir. Ufleglerde erimeden alevi de sarims1
bir yesil renge boyamaktadir. MoS» kimyasallara ilgisi yok denecek kadar az ve kararls,

genelde hem korozif olmayip hem de zehirsizdir (Baran 2007).

Cizelge 2.1. M0S2'nin karakteristik 6zellikleri (Arslan 2003)

Molibden Disilfdr - MoS,
% Mo (agirhkea) 59,94
% S (agirlikga) 40,06
Ergime Sicakhig, °C 1185
Yogunluk, g/cm” 4,80-5,5
Kristal Yam Hegzagonal-Dihegzagonal dipiramidal
Molekiiler Agirlik, g/mol 160,07
Isminin Kékeni Yunanca’da “molybdos =lead”
Yarilma [0001] diizleminde mitkemmel
Renk Siyah, Kursun grisi, Gri
i 60 HK(temel diizlem)
Sertlix 32 HK (kenardiizlem)
Parlaiclik Metalik

Magnetron sigratma teknigiyle, taban malzemeye kaplanan MoS2’nin yiizey
morfolojisi, kimyasal bilesimi, adezyonu ve kristallesmesi gibi 6zellikleri istenilen
duruma getirilmesi agisindan biiyiik esneklik saglamaktadir. Sigratma yontemiyle 2-3
mikrometreden daha diisiik ince filmler yapilabilmektedir. Bununla beraber sigratma
teknigi yardimiyla yapilan kaplamalarda, baglanmis kaplamalar1 hazirlamakta
kullanilmaktadir. Ancak yiiksek vakum uygulamalarinda istenmeyen organik regine de

icermemektedirler.

Magnetron sigratma teknigiyle biiyiitilen ince filmlerin ¢ok iyl yaglama
ozellikleri gostermektedirler. Bu sebeple 0,01 veya daha diisiik siirtiinme katsayilar1 elde
edilebilmektedir. Bu degerler ise yaglayici filmler arasinda ¢ok diisiik seviyelerdeki bir
siirtinmeyi ifade etmektedir. Ornek verecek olursak yumusak metalik malzemelerin
siirtinme katsayis1 0,1 ve PTFE’nin siirtiinme katsayis1 ise 0,05 oldugu bilinmektedir.

Dogada 0°C seviyesinde bir buzun iistiinde siirtinme katsayisi 0,025 iken MoS:2
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kaplanmis ince filmlerde ise bu deger 0,01 oldugu goézlemlenmistir. Bu sebeple
magnetron sigratma ile biiyiitiilen MoS: filmler uygun servis sartlaria (vakum, uzay vb.)
sahip oldugunda bugiin bilinen en diisiik siirtlinme katsayisina sahip kati yaglayicilar

oldugu goriilmektedir.

MoS: kristalografik anizotropisi sayesinde kayma davranigini ve filmin ¢evresine
kars1 duyarliligin1 kontrol altina alan tabakali yapidaki malzemedir. Biiyiitiilmiis MoS2
filmler kuru havada, vakumda veya asal gaz ortamlarinda kayma ve yuvarlanma
esnasinda c¢ok diisiik seviyelerde siirtiinme 6zelligi gosterdigi gézlemlenmistir (Spalvins
1991). Ancak MoS; atmosfer sartlarinda siirtiinme 6zelligi azalir. Bu sebepten otiirii
magnetron si¢cratmayla biiyiitiilen filmler 6ncelikle uzay gemileri ve uydularda hareketli

mekaniksel bilesenlerinde kullanilmaktadirlar.

Sonug olarak biiylitiilen yaglayict filmlerin parametreleri secilmis biriktirme
sartlarina ¢ok bagimli oldugundan MoS; filmlerin verimli ve uzun bir yaglama 6mrti igin

biriktirme parametreleri optimize edilmesi ¢ok 6nemlidir.

Giiniimiizde kullanilan en yaygin kaplama teknigi olan magnetron sigratma
metodu ile makine elemanlarini ince ve liniform bir sekilde kaplamak i¢in ¢ok uygundur.
Buna ek olarak bu kaplama yontemi en 1yi yapisal ya da morfolojik ve kimyasal

ozellikleri kazandirmaya olanak saglamaktadir (Spalvins 1991)

2.2.8. Yiizey kaplama Yontemleri

Miihendislik malzemeleri ylizeylerinin fiziksel ya da kimyasal 6zellikleri
degistirilerek yiiksek performansli ve iistlin 6zelliklere sahip malzemeler elde edilmesini
saglayan yiizey islemleri bircok uygulama alanina sahiptir. Bu uygulama alanlar
tribolojik amacli, optik uygulamalar, elektrik elektronik endiistrisi, dekoratif ve
korozyondan koruma amacl olarak siralanabilir. Malzemelerin yiizeylerini kaplama
teknikleri kaplama malzemesinin bulundugu fiziksel durumuna gore farklilagmaktadir.
Cizelge 2.2.”de yiizey kaplama tekniklerini malzemenin fiziksel durumuna gore ayrimini

gostermektedir (Holmberg and Matthews 1994).
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Cizelge 2.2. Yiizey kaplama teknikleri (Baran 2007)

YUZEY KAPLAMA
TEKNIKLERI
[
I I I I
GAZ COZELTI Eﬁgﬂﬁ’ KATIHALT
(BUHAR) HALI AR
HALI YARL
ERGIMIS
HALI
1 | |
Lazer Termal Kaynak
Piiskrtme
CvD PVD
[ I
Eleltrokimyasal Kimyasal Sol jel Hipping
kaplama cozelti kaplama (Hot
isostafic
Pressing)
I |
Kimyasal Elekirotsuz Eimyasal
indirgeme Kaplama doniisiim

Yiizey kaplama tekniklerinde baslica 6nemli unsurlar dikkate alinmalidir. Cilinkii
bu unsurlar malzemelerin yiik tasima kapasitesi, siirtlinme katsayisi, asinma direnci ve
adezyon gibi bircok onemli parametreyi etkilemektedir. Bu unsurlara 6rnek verilecek
olursa taban malzeme sekli, metaliirjisi, boyutlari, kaplama cihazmnin maliyeti ve
kullaniglhiligi, kaplama malzemesinin kaplama teknigiyle olan uyumu, kaplama
malzemesini istenilen kimyasal kompozisyonda ve istenilen 6zelliklerde olusturulmasi

gibi unsurlar ¢ok 6nemlidir.

2.2.9. Vakum ortaminda kaplama

Vakum ortaminda kaplama ya da vakum buharlagtirma yardimiyla kaplama
yontemleri yillardir kullanilmaktadir ve gelismekte olan en yaygin film kaplama
yontemlerindendir. Vakumlu ortamda kaplama denildiginde akla ilk gelen yontem
fiziksel buhar kaplama (PVD) yontemidir. PVD yonteminin ¢alisma prensibi ise; bir

hedeften koparilmis olan atomlar1 ya da iyonlar1 vakum ortaminda birbiriyle ya da diger
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gaz molekiilleriyle carpistirarak ya da hi¢ carpismadan bir taban malzeme iizerine
ulagtirip atomik boyuttan baslayan biriktirme ile film olusturulmasidir. Biiyiitme sirasinda
vakum ortami kullanilmasinin sebebi atmosfer sartlarinda ki kontaminasyonlari ortamdan
uzaklagtirarak hedeften kopartilmak istenen atomun ¢ok daha yiiksek kinetik enerji

vasitasiyla taban malzemenin iizerine ulastirmaktir. Vakum ortaminda kaplamalar

genellikle 10° Torrile 10° Torr (1,33x102Pa—1,33x10° Pa) basing degerleri arasindadur.

Biitiin kaplama yontemlerinde bir mekanizma sonucunda belirli 6zelliklere sahip
bir iiriin elde edilmektedir. Fiziksel buhar kaplama (PVD) yontemleri kolay
anlasilabilmesi i¢in ti¢ adimdan olusacak bir modelleme yapilabilmektedir (Bunshah
2001).

Oncelikle film malzemesinin buhar fazindan olusturulmasi gerekmektedir.
Kaplanacak malzeme buhar fazina getirilir. Burada ise lazer ile buharlagtirma, sigratma,
termal buharlagtirma yontemiyle kullanilirken materyal direkt gaz veya buhar seklinde
kullanilabilmektedir. Diger adim ise hedeften taban malzemeye iletim olarak
aciklanabilir. Buhar fazina gecirilmis film malzemesi kaplama yapilacak olan taban
malzemesi iizerine iletilmektedir. Iletim sirasindaki atomlar ve molekiiller arasinda
carpisma olabilir ve olusan plazmadaki bazi atomlar iyon haline gelebilmektedir. Ugiincii
ve son olarak filmin taban malzemesi iizerinde biyiitilmesi asamasidir. Taban
malzemeye ulasan atom veya molekiiller taban malzeme iizerinde birikir ve filmin

cesidine gore ¢ekirdeklenme ve biiylime siireci baglamaktadir.

Vakum kaplama yontemi optik uygulamalar i¢in kaplamalar, dekoratif kaplamar,
asinma ve korozyon direngli kaplamalar, ayna kaplamalar gibi bir cok uygulama alanina
sahiptir (Mattox 1998). Sekil 2.13’te fiziksel buhar kaplama metodlarinin mekanizmalar1

gosterilmistir.
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Sekil 2.13. Fiziksel buhar kaplama teknikleri

a) vakum buharlastirma teknigi b) ve c¢) plazma ortaminda sigratma ile kaplama teknigi, d) vakumda
sigratma ile kaplama teknigi, ¢) plazma ortaminda termal buharlastirma ile iyon kaplama teknigi, f) sigratma
ile iyon kaplama teknigi, g) ark buharlastirma ile iyon kaplama teknigi, h) iyon demeti destekli kaplama
teknigi (Mattox 1998)

2.2.10. Fiziksel Buhar Kaplama (PVD)

Fiziksel buhar kaplama yoOntemleri ii¢ kategoride incelenmektedir. Bunlar
buharlastirma, iyon kaplama ve si¢gratma ile kaplamadir. PVD teknigiyle kaplanan
malzemeler dekoratif tirtinlerden siiper iletken malzemeler ve sekil hafizali ince filmlere
kadar genis kullanim alanina sahiptir. Kaplama yapilan filmlerin birka¢ angstromdan
baslamak {lizere birka¢ milimetreye ulasincaya kadar iiretilebilmektedir. Cok g¢esitli
kaplamalar PVD yontemiyle elde edilebilmektedir. Bunlara 6rnek olarak inorganik, oksit,

seramik, metal, alasim ve bunlarin karisimi da olabilmektedir.

Sigratma ve buharlastirma terimleri film malzemesinin buhar fazina nasil
gecirilmek istendigini belirtmektedirler. Sigratma yontemiyle film malzemesi yani hedef

bir soy gaz tarafindan (argon vb.) bombardiman edilmesi sonucunda atomsal olarak
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sigratilir ve plazma ortamina gecirilmektedir. Buharlagtirma yonteminde film malzemesi
bir potada ergitilip bir plazma igerisine alinmaktadir. Bu yontemde en 6nemli nokta
bliyiitiilen filmin olusturdugu plazma tarafindan nasil bombardiman edilmesi gerektigidir.
Bu sebeple biiyiitiilen filmlerin mikro yapisini plazmanin yapisi, atomlarin ve iyonlarin

enerjileri tarafindan etkilenmektedir (Bunshah 2001).

PVD teknikleri arasinda en basit olani buharlastirma yontemi oldugu
bilinmektedir (Sekil 2.14.). Kaplanacak olan malzeme herhangi bir 1s1 etkisiyle
buharlastirilmaktadir, buharlasan atomlar ise taban malzeme {izerinde yogunlasma
saglayip birikmektedirler. Bu islem ise vakum ortaminda yapilmaktadir. Kaplanan
malzemeleri buharlastirmak igin gesitli teknikler bulunmaktadir. Bu teknikler asagida

siralanmaktadir.

Buharlasacak olan malzeme birakildig1 potaya dogrudan direng olarak baglamak
e Indiiksiyon ocaginda 1sitmak

e Bir elektron tabancasi yardimiyla elektron 1s1n bombardimani yapmak

e Elektrik arki olusturmak

e Lazer 1511 kullanilarak 1sitma ve buharlagtirmak gibi islemler yapilmaktadir.

Iyon kaplama yéntemi diger fiziksel kaplama ydntemlerinden biridir. iyon kaplama taban
malzemenin ylizeyini periyodik olarak bombardiman edilmesi ile atomik boyutta
partikiillerin yiizeyde biriktirilmesi ile gerceklestirilmektedir. Iyon kaplama ydnteminde
de soy gaz kullanilmaktadir. Taban malzeme ylizeyini sekillendirebilmek igin taban
malzeme inert gaz bombardimani yapilmaktadir. Filmin biiyiitilme islemi iyon
bombardimanina ara vermeden devam edilmektedir. Iyon kaplama ydntemi yiizey ile film
arasinda yiiksek degerlerde adezyon kuvveti istendigi durumlarda daha c¢ok
kullanilmaktadir. Iyon kaplama ydnteminin adezyon &zelligi bakimindan avantajlari su

sekilde siralanabilir;

e Film biiyiitilmeden once film ile taban malzeme arasinda ara tabaka olusturulmasi
1yi bir adezyon saglamaktadir.
e  Yiiksek kusur konsantrasyonu olugmasi ile yiizey ve ara yiizey katmanlarindan sonra

film ve taban malzemeyi fiziksel olarak baglamak.
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e Yalnizca yiizeyde olusan yliksek sicaklik ile taban malzeme ylizeyine dogru yiiksek
enerji akisi oldugu igin, kiitlenin sicakligini arttirilmasina ihtiyag duymadan kimyasal

reaksiyonlar1 ve diflizyonu olusturabilmesi biiyiik bir avantajdir.

Taban malzemeler

Elektron
demeti

Erimis ——
malzeme

ed

kaynagi

Besleme

Vakum
pompasi

Sekil 2.14 Buhar kaplama yonteminin basit gosterimi (Bunshah 2001)

2.2.11. Sicratma ile kaplama

Sigratma islemi bir momentum transferi seklinde olusmaktadir (Sekil 2.5) .
Sicratma yonteminde kati malzeme pozitif iyonlarla bombardiman yapilarak, atomlar
yiizeyden kopartilmaktadir. Kaplanacak malzeme, hizlandirilmis iyonlar gibi hareket
ederek enerjisi yiiksek pargaciklarla bombabirdiman edildigi sirada hedeften sagilan

atomlar taban malzemenin yiizeyinde bir film tabaks1 olusturmaktadir.
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Sekil 2.15. Sigratma mekanizmasi (Seshan 2002)

Sigratma yardimiyla PVD kaplama sistemi, negatif d.c. ya da r.f. potansiyelli

uygulamada hedef malzemeleri ve taban malzeme tutucusunun bulundugu vakum
ortamindan olusmaktadir (Sekil 2.16).

Topraklama

| Taban Malzeme I
T
Gg@

| -
Gaz Girisi i T /7 D

Hedef Malzeme

Yiiksek Voltaj (-)

Sekil 2.16. Sigratma ile kaplama yontemi

Taban malzeme tutucusu hedef malzeme ile karsilikli bulunmaktadir. Her ikisi de

topraklanmaktadir,

negatif potansiyel uygulanabilmektedir ya da kendi haline

39



2. KAYNAK OZETLERI

birakilmaktadir. Bununla beraber hedef ve taban malzemeler 1sitilip veya
sogutulabilmektedir. Sistemin ¢aligma basinci genellikle 10 ve 102 milibar araliginda
tutulmaktadir. Hedef malzemelere 2-3 kilovoltluk potansiyel uygulanarak olusan plazma
pozitif iyonlar hedefe ¢arpip sahip olduklari enerji sayesinde hedef malzemeden atomu
kopartmaktadirlar. Bu sekilde hedef malzemeden atom koparilmasina sigratma
denilmektedir. Sigratilmig atomlar taban malzemesine ulasirlar ve boylece film
olusturulur. Sigratma sirasinda hedef yiizeyine pozitif yiikli iyonlar c¢arpar bunun
sonucunda baska ara tepkimlerde olusmaktadir. Ornek olarak ¢arpmanin etkisiyle ¢ikan
ikincil elektronlar nedeniyle ndtr haldeki sigratma gazi atomlarmin iyonize olmasina
neden olmaktadir (Arnell and Kelly 1999). Sicratma islemi esnasinda ortamdaki diger
malzemelerle reaksiyona girmeyecek olan inert gaz kullanilmalidir. Sigratma iglemi igin

genellikle pozitif yiiklii argon gazi iyonlar1 kullanilmaktadir (Bunshah and Juntz 1972).

2.2.12. Manyetik alanda sicratma

Konvansiyonel diizlemsel magnetron da (Sekil 2.16.) olusturulan iyonlar hedefe
daha uzak bolgededir ve hedefe ilerlerken enerjilerinde belirli kayiplar olusmaktadir.
Bunun sonucunda birincil elektronlar anoda c¢arpip atom koparamayacaklari igin
iyonizasyon verimi diisecek ve buna bagl olarak ikincil elektronlarin da miktarlarinda

azalma gergeklesecektir.

Sicratma yontemiyle olusan plazmay1 manyetik alan kullanarak hedefe daha yakin
bir bolgeye yerlestirip, bunun sonucunda plazmadan elde edilecek verimi artirmak
miimkiin olacaktir. Manyetik alanda sigratma metodunda hedef malzemeleri su sogutmali
miknatis veya elektro miknatislari olan tutuculara yerlestirilmektedir. Hedefin merkez
ekseni miknatislarin bir kutbunu olusturmaktadir. Miknatislarin bdyle dizilmesi elektrik
ve manyetik alanlarin hedef iizerinde birbirine dik olmasin1 saglamaktadir. Manyetik
alanlar  dikdortgen veya  dairesel sekillerinde farkli  manyetik  alanlar

olusturabilmektedirler (Sekil 2.17).

Dengelenmis manyetik alanda sigratma yontemi ise ortamda bulunan
elektronlarin plazma yogunlugu hedef metalin 6n kisminda olusturmaktadirlar (Sekil

2.17.a). Olusan plazma taban malzemeye uzak oldugu i¢in plazma bdlgesinde

40



2. KAYNAK OZETLERI

bulunmayan taban malzeme yeteri kadar iyon bombardimanina maruz kalamaz ve
bdylece filmin kimyasal ve fiziksel 6zellikleri istenildigi gibi kontrol edilemez (Kelly
1994). Geleneksel manyetik alanda sigratma yontemlerinin olumsuz sartlarindan dolay1

dengesiz manyetik alanda sigratma yontemi gelistirilmistir (Sekil 2.17.b).

Dengesiz manyetik alanda sicratma yonteminde ise manyetik alanda bulunan dis
miknatislar merkezde bulunan miknatislara goére daha kuvvetli olup plazmanin manyetik
alan ¢izgilerini takip edip, taban malzemeye kadar ulasmasini saglar ve iyon akim
yogunlugu artmaktadir. Boylece ikincil elektronlarin ¢ogu taban malzemeye dogru
iletilmektedir. Pozitif iyonlar ise elektrostatik ¢ekim kuvvetleri yiiziinden elektronlari

takip edip taban malzemede olusan iyon bombardimani yogunlugunu artiracaktir.

ivon akim yogunhigu
=10 mA/cm2
ivon alum yoguulugu ivon akm yogunlugu —_—
<1mA Jem? ~10mA fem? ‘- N ‘- 8
[ Tabanmabeme | | o ——— | Hedef1 [ 2\ 1

LN

=

N S Hedef 2

a) Dengelenmis magnetron b) Dengelenmemis magnetron C
Cift dengelenmemis kapah
alan magnetron

Sekil 2.17. Dengelenmis ve Dengelenmemis manyetik alanda sigratma

Dengesiz manyetik alanda sicratma yonteminde c¢ok sayida yapilandirma
uygulanabilmektedir. Bunlardan en ¢ok kullanilani kapali alan dengesiz manyetik alanda
sigratma yontemidir. Bu yontemde iki ya da daha fazla manyetik alan kullanilmaktadir
(Sekil 2.17c). Kapal1 alan diizeninde manyetik alan ¢izgileri, plazma i¢inde bulunan
elektronlara kapali bir tuzak olugturmaktadir (Sekil 2.18). Bu sebeple elektronlarin disari
sacilma ihtimali ¢cok az olacagindan taban malzemenin bulundugu bélgede yogun bir
plazma olugmaktadir ve bdylece biiyiiyen filmlerin ugrayacagi bombardiman yogunlugu
artirilmaktadir. Bu yontem sayesinden taban malzemeye negatif potansiyel uygulanarak
yiiksek kalitede filmle elde edilmektedir. Sistemin iyonizasyonuyla ilgili olan taban

malzemeye uygulanan negatif potansiyel, geleneksel iyon kaplama yontemine gore ¢cok
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daha disiiktiir (yaklasik 50 V) (Kelly 1994). Teer’ in 1991 yilinda gelistirdigi dort
magnetrona sahip kapali alan dengelenmemis magnetron sigratma konfigiirasyonu sekil

2.18’de verilmektedir.

Manyetik alan

Numune Tutucu

Sekil 2.18. Kapali alan dengelenmemis manyetik alanda sigratma (Teer 1991)

Thornton’un biiyiitiilen filmlerin yap1 bolge modeli

Taban malzeme iistiine kaplanan filmlerin bir biiyiitiilme modeli gosterilmesinden
once malzeme yiizeyinden ya da ara tabakasi ylizeyinden etkilendigi bilinmektedir.
Filmin biiyiime modeli belirtildikten sonra filmin yapist ‘yapr bolge modeli ’ne
(Structure-Zone model) gore belirlenebilmektedir. Yap1 bolge modeli en basta Movchan
be Demchishin adli bilim insanlar1 tarafindan 1969 yilinda vakum kaplamalari i¢in
kullanilmistir (Sekil 2.19.a). Sonraki yillarda Thorton yap1 bolge modelini gelistirmis ve

magnetron sigratma yontemine uyarlamistir (Sekil 2.19.b).
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Sekil 2.19. Yapi-bolge modelleri ( Movcahan 1969; Thornton 1977)

Diistik sicaklik sartlarinda film biiylitme esnasinda olusabilecek film yapisini

etkileyen faktorler su sekilde siralanmastir.

e Sicratilacak olan atomun taban malzemeye gelis acis1

e Kaplama sirasindaki sicakligin malzemenin ergime sicakli§ina orani (T/Tm)
¢  Yogusma sirasindaki enerji ¢ikisi

e Atomlarin ylizey hareketliligi ve farkli kristalografik yonlenme durumlari

e Yiizey puriizliliik degerleri

e Kaplama hizlar1 (deposition rate)

e  Bosluk birlesimleri

e Kaplama sirasinda olusan kiitle tasinimi ve tane biiyiimesi

Diisiik ¢alisma basing degerlerinde biiyiitiilen filmlerin yiiksek enerjili nétrallerin

bombardimani ile beraber asagidaki faktorlerde etkili olmaktadir;

e Inert ve reaktif gazlar biiyiitiilen yiizeye tutunabilmesi
e Buharlasan parcaciklarin gaz sagilimi saglamasi

e Yiiksek enerjiye sahip partikiillerin es zamanli olarak bombardimant

Sekil 2.19.b’de verilmis olan Thornton yapi-bolge modelleri asagida kisaca

tanimlanmaktadir
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Bolge I (Zone I): Taban malzemesi geometrik kusurlara sahip olmasindan dolay1
hedeften gelmis olan atomlarin yiizeye diflize olamamistir. Bu nedenle kolonlar arasinda
acik sinirlar olusmustur. Bu morfolojiyle bliyliyen filmlerin ylizeyleri dalgali olarak

goziikkmektedir.

Bolge T (Zone-T): Yap1 modelinin bu bdlgesindeki kaplamanin yiizey morfolojisi lifli bir
yaptya sahip olmaktadir. Ayrica bu bolge I ’den bolge II ‘ye gegis bolgesi olarak
bilinmektedir. Bu tiir yapilar diisiik gaz basing degerleri altinda hedeften sigratilacak
yiiksek enerjiye sahip noétrallerin olusturdugu kaplamadir. Yiiksek enerjiye sahip
atomlarin kaplama esnasinda taban malzemenin yiizeyindeki tepecikleri asindirmakta ve

cukurlar belirli bir miktar doldurmaktadirlar.

Bolge II (Zone II): Bu bolgede biiyiitiilecek olan kaplamalarda atomlarin taban
malzemenin yiizeyine difiizyonu yiiksek olacagi bilinmektedir. Bu difiizyon araciligiyla
kolonlar arasinda bulunan sinirlar atomlar sayesinde doldurulmaktadir. Fakat temel
kolonsal yapilar halen daha mevcut bulunmaktadir. Tane bliylikliigii artar ve kaplama

yiizeyi yonlenmeli olmaktadir.

Bolge II (Zone III): Bu bolgede olusan yogun difiizyon yliziinden kaplamada tane
bliylimesi, yogunlasma ve kristallesme meydana gelmektedir. Tek kristalli kaplamalarda

yiiksek seviyede degisime ugrayan kolonsal yapilar saptanmaktadir (Mattox 1998).
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Taban Malzemeler

TiNi/MoS2 fonksiyonel kaplamalarin farkli taban malzemeler {tizerindeki
davranislarini belirlemek i¢in iki farkli ¢celik malzeme tiirii sec¢ilmisti. Bunlar AIST 52100
geligi, AISI D2 c¢elikleridir. Satin aliman bu malzemelerin kimyasal kompozisyonu

Cizelge 3.1’de verilmistir.

Cizelge 3.1. Taban malzemelerin kimyasal kompozisyonu
AISI D2 Celigi

C Mn Si Co Cr Mo V Ni Cu Fe

145 | 062 | 0.66 | 1.05 [ 1142 | 091 | 1.08 | 0.33 | 0.27 | Balance

AISI 52100 Celigi

C Mn Cr Si Fe

1.03 0.41 1.58 0.19 Balance

Celik malzemeler 30mm capinda ve 3 mm kalinliginda tel erezyon yontemi ile
boyutlandirilmistir. Taban malzemelerin yiizeyleri pasif tabakanin kaldirilmasi, mevcut
kontaminasyonlarin giderilmesi ve kaplamaya hazir hale getirilmesi icin kaba ve ince
parlatmaya tabi tutulmustur. Parlatma isleminde SiC zimpara kagitlart kullanilarak
ortalama ylizey piriizliligi (Ra) degerlerinin yaklasik olarak Ra = 0.08 um olmasi
saglanmistir. Daha dislik piriizlilik degerleri kaplamalarin taban malzemelere
tutunmasini (adezyon) azaltacagi i¢in bu deger yeterli goriilmiistiir (Cicek ve Efeoglu
2016). Taban malzeme olarak ayrica lam ve lam iizerine konumlandirilmis ¢ok ince bakir
plakalar kullanilmistir. Bu ince bakir plakalar daha sonra kimyasal olarak ¢oziilerek saf
halde TiNi filmler elde edilecek ve bu filmler DSC testlerinde kullanilacaktir (Cicek vd

2015). Parlatma islemine tabi tutulmus taban malzeme 6rnekleri Sekil 3.1°de verilmistir.
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Sekil 3.1. Parlatma islemi yapilmis taban malzeme 6rnekleri

TiNi/MoS: fonksiyonel kaplamalarin iiretilmesi igin bir adet e atomlu TiNi hedef
ve bir adet MoS: hedef alinmigtir. Satin alinan hedef malzemelerin geometrik boyutlar
Sekil 3.2°de verilmistir.
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Sekil 3.2. Hedef malzemenin geometrik boyutlari

Hedef ile magnetron arasinda elektriksel ve termal iletimi saglamak i¢in bakir
plakalar kullanilmakta s6z konusu hedefler i¢in iiretilen bakir plakalarin kati modeli Sekil
3.3’de verilmistir. Hedefler ile bakir plakalarin birbirine yapistirilmasi ig¢in 6zel epoksi

regine satin alinip kullanilmstir.

Sekil 3. 3. Bakir plakanin kati modeli
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3.2. Kaplama Sistemi ve Parametreleri

TiNi/MoS; fonksiyonel kaplamalar Atatiirk Universitesinde bulunan fiziksel
buhar kaplama (PVD) iiretim yontemlerinden olan kapali alan dengesiz manyetik alanda

sigratma sistemi (CFUBMY) ile iiretilmistir. Sistemin resmi Sekil 3.4’de verilmistir.

ATINGS
LEIINMIRTEDD

Sekil 3.4. Kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma sistemi (CFUBMS)

TiNi/MoS; fonksiyonel kaplamalarin biiyiitilmesi igin Taguchi metodu
uygulanarak 9 farkli Run olarak kaplamalarin {iretilmesi planlanmigtir. Kaplama
parametrelerinin detaylar1 Cizelge 3.2°de verilmistir. Taguchi metodunda deneyin
optimum parametrelerini elde etmek icin ortagonal dizileri iceren yiiksek kesirli deneyler
yapilir. Deneyler sonucunda elde edilen verilerin analizi ile belirlenmis olan optimum
sartlarda dogrulama deneyleri yapilarak, beklenen sonuglarin elde edilip edilmedigi tespit

edilir (Taguchi 1987).
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Cizelge 3.2. TiNi kaplamalar i¢in belirlenen kaplama parametreleri

Run Ti-Ni hedef akimi Zlklml hedef Cahsma Taban Malzeme
(Amper) (Amper) Basinci(Pa) DC (Volt)
1 4 1 0,27 100
2 5 1,25 0,4 100
3 6 1,5 0,33 100
4 4 1,25 0,33 200
5 5 1,5 0,27 200
6 6 1 0,4 200
7 4 1,5 0,4 300
8 5 1 0,33 300
9 6 1,25 0,27 300

TiNi kaplamalarin iiretilmesinde hazirlanan taban malzemeler vakum ¢emberin
icerisinde numune tutucularina yerlestirilmistir. Kaplamaya baslamadan once taban
malzemelere vakum ortaminda ve argon gaz atmosferinde 800 volt gerilim uygulanarak
iyon temizleme islemi argon gaz1 kullanilarak gerceklestirilmistir. Iyon temizleme iglemi
ile taban malzeme yiizeylerinde olmas1 muhtemel kontaminasyonlar uzaklastirilmis olup
bu islem 20 dakika siirmektedir. Daha sonra kaplama ile taban malzeme arasinda daha iyi
adezyon olusmasi i¢in 5 dakika siireyle titanyum ara tabakasi biiyiitiilmiistiir. Bu ara
tabakanin kalinlig1 genellikle 50nm seviyelerinde olmaktadir. Bu islemlerden sonra esas
kaplama olan TiNi biiyiitme siireci baglatilmis olup bu islem 60 dakika stirdiiriilmiistiir.
Kaplamalarin daha homojen bir yapida biiylimesi i¢in taban malzemeler vakum ¢emberin
icerisinde 2 rpm hizinda dondiiriilmektedir. Taban malzemeler ile hedefler arasindaki
mesafe ise 90 mm olarak ayarlanmigtir. Es atomlu TiNi hedef kullanilmasina ragmen
kaplama da es atomlu durumu saglamak i¢in ilave bir Ti hedef kullanilmaktadir. Bunun
nedeni, nikelin si¢ratilma orani titanyumun si¢ratilma oranindan fazla olmasidir. Bu
stirecler tiim kaplama prosesleri i¢in ayni sekilde uygulanmistir. TiNi filmler belirlenen
kaplama parametrelerinde biiylitiilmiistiir. Ancak Run 8 kaplamar1 yapilirken sistemde
meydana gelen elektriksel dengensizlikten dolayr TiNi hedefe asir1 akim uygulanmis ve
TiNi hedef kullanilamaz hale gelmistir. Bu olumsuzluktan dolayr Run8 ve Run9
kaplamar1 yapilamamis ve vazgegilmistir. Caligmada, tretilen bu 7 tiir kaplamalar
tizerinden devam ettirilmistir. Taban malzemelerin ve hedeflerin konumlar1 Sekil
3.5(a)’da sematik olarak gosterilmistir. Numunelerin magnetron sigratma sistemine

yerlestirilmesi de Sekil 3.5(b)’de fotograf olarak verilmistir.
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Kapali alan > i
manyetik sistem |

\
\]

" TiNi
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Sekil 3.5. (a) Kaplama sisteminin sematik gosterimi, (b) numunelerin sisteme
yerlestirilirken fotografi

TiNi filmlerin 1s1l islemleri gerceklestirildikten sonra bu filmlerin iizerine kati
yaglayict MoS:z kaplamalar yapilmistir. Bu kaplama ile ilgili parametreler Cizelge 3.3’de
verilmigtir. Daha 6nce yapilan ¢alismalar da géz Oniine alinarak (Baran vd 2014) dort
farkli hedef akimi1 kullanilarak MoS; kaplamalar biiyiitiilmiis ve sonuclar karsilagtiriimas,

mekanik ve tribolojik dzellikler i¢in optimum degerler ¢alisma kapsaminda belirlenmistir.

Cizelge 3.3. MoS> kaplamalar i¢in uygulanan kaplama parametreleri

Taban Argon gaz
MoS:2 Hedef | malzeme DC akisi Siire
Akimi (Amper) (volt) (sccm) | (dakika)
Run-1 0,75 100 25 40
Run-2 1 100 25 40
Run-3 1,25 100 25 40
Run-4 1,5 100 25 40
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3.3. TiNi Alasimh Filmlerin Isil islemi

Magnetron sigratma yontemi ile biiyiitiilen TiNi filmler amorf yapiya sahiptirler.
Bunlar1 kristal yapiya (Ostenit veya martenzit) doniistiirmek icin uygun sicaklik ve
stirelerde 1s1l isleme tabi tutulmasi gerekmektedir. Bu ¢alismada, literatiirdeki degerler de
dikkate alinarak (Zhang et al. 2007) 6 farkli sicaklikta 60 dakika siire ile farkli 1s1l islemler
uygulanarak hangi durumunda istenilen igyapmin elde edilecegi tespit edilmistir.
Belirlenen bu parametrelere goére biitiin TiNi filmler 1s1l isleme tabi tutulmustur. Isil
islemin gergeklestirildigi Erzurum Teknik Universitesi makine miihendisligi boliimii

malzeme laboratuvarindaki tiip firin Sekil 3.6’da verilmistir.

—

Sekil 3.6. Vakum ve gaz kontrolli 1s1l islem firin1

Isil islem sirasinda oksijenin varligi TiNi sekil hafizali filmin faz doniisim
sicakliklarin1 6nemli derecede degistirmektedir (Miyazaki and Ishida 1999). Bu yiizden
oksijensiz bir ortam dogru 1s1l islem i¢in ¢ok 6nemlidir. Bu ¢aligmada TiNi filmler tiip
firna yerlestirildikten sonra tiip vakum pompasi ile vakumlanarak mevcut atmosfer
temizlenmis ve daha sonra igeriye yiiksek saflikta argon gazi verilerek koruyucu atmosfer
saglanmistir. Bu sartlar altinda 1s1l islemler gerceklestirilmistir. Isil islem sicaklik ve

parametreleri Sekil 3.7°de sematik olarak gosterilmistir.
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Sekil 3.7. TiNi alasimli filmlere uygulanan 1s1l islem parametreleri

3.4. Yapisal Ozelliklerin Analizi

Magnetron sigratma yontemi ile biiyiitiilen TiNi filmlerin kristal yapilarinin
belirlenmesi i¢in X-Ray difraktometre analizleri yapilmistir. GNR-Explorer markali
cihaz (Sekil 3.8) yardimiyla filmler 10°-100° tarama agilarinda bakir Ka (dalga boyu 1.54

Angstrom) x-151m1 kaynagi kullanilarak belirlenmistir.
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"EXPLORER

Sekil 3.8. XRD cihazi

Kaplamalarin ylizey ve kesit goriintiileri ise Quanta FEG 250 taramali elektron
mikroskopu (SEM) ile gerceklestirilmistir (Sekil 3.9). Kimyasal kompozisyonun

belirlenmesi i¢in EDS analizleri gergeklestirildi.

Bu analizlere ilaveten TiNi filmlerin kristal yapiya donistiiriildiikten sonraki
martenzit fazdan Ostenite faza ve Ostenit fazdan martenzit faza doniisiin sicaklik ve
araliklarinin belirlenmesi icin diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) analizleri
gerceklestirildi. Tarama araligi olarak -50°C ile 550°C sicaklik araligi belirlemistir.

Tarama hizi olarak ise 5°C/dk. segilmistir.
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Sekil 3.9. Taramal1 elektron mikroskobu

3.5. Mekanik ve Tribolojik Ozelliklerin Belirlenmesi

TiNi/MoSz filmlerin mekanik 6zelliklerinin belirlenmesi i¢in mikrosertlik
SHIMADZU HMW-G20 markali cihaziyla analizleri yapildi. Vickers yontemi
kullanilarak belirlenen mikrosertlik degerleri, 10 g kuvvet yiik altinda 15 sn siireyle
yiikiin uygulanmasi sonucu elde edilen izden faydalanilarak hesaplanmistir. Sertlik 6l¢me

cihaz1 Sekil 3.10°da verilmistir.
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Sekil 3.10. Mikrosertlik 6lgtim cihazi

Biiyiitillen filmlerin asinma deneylerini Sekil 3.11 verilen Bruker-UMT
tribometre test cihazi vasitastyla yapilmistir. Asinma testlerinde kullanilan parametreler
Cizelge 3.4’de verilmistir. Ayrica numunelerin asinma oranlar1 asagidaki esitlik

yardimiyla hesaplanmuistir.

Sekil 3.11. Tribometre test cihazi
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Asindirilan Hacim (mm3)

Asinma Orani (mm3/Nm) = (3.1)

Uygulanan Yiik (N).Asinma Mesafesi(m)

Cizelge 3. 4. Asinma parametreleri

Parametreler Degerler
Test tiirli Pin-on-Disc
Uygulanan ytiik (N) 5

Asinma izi ¢ap1 (mm) 5

Asinma hizi1 (RPM) 150
Sicaklik (°C) 2242

Kars1 bilye malzemesi Al;Os
Asindirma Mesafesi(m) | 30
Asindirma Siiresi (sn) 1274

Asinma deneyleri sonrasi numunelerin asinma hacimleri belirlemek, parlatma
sonrasinda ve kaplama yapildiktan sonra numunelerin yiizey piiriizliiliik degerleri
belirlemek i¢in Bruker Contour GT markali 3D profilometre (Sekil 3.12) cihazi
kullanilmistir. Her bir aginma izinden alinan asinma izi kesit alan1 degerleri ile her bir

izin uzunlugu ile carpilip asinma hacimleri belirlenmistir.

Sekil 3.12. 3D Profilometre cihazi
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

4.1. Yapisal Ozellikler

Magnetron sicratma yontemiyle biiyiitiilen TiNi filmlere ait 6rnek resim Sekil

4.1’°de verilmistir.

Sekil 4.1. Farkli taban malzemeler {izerine biiytitiilmis TiNi filmler

Magnetron sigratma yontemi ile biiyiitiilen TiNi filmlerin amorf yapida olduklar
yapilan XRD analizleri ile belirlenmistir. Magnetron sigratma yontemiyle biiyiitiilen TiNi
filmler genelde amorf olmaktadirlar (Chen and Ting 2001).
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Sekil 4.2. Amorf XRD garfikleri

Magnetron sigratma yontemi ile biiyiitiilen TiNi filmlerin amorf yapida oldugu
Sekil 4.2’de goriilmektedir. XRD grafiginde yaklasitk 42°‘de pikler nispeten
belirginlesmis olsada tam olarak pik goériilmemektedir. Bu yiizden TiNi filmlerin amorf

yapida oldugu tespit edilmistir.

Biiyiitiilen amorf yapidaki TiNi filmlerin kesit SEM gortintiileri Sekil 4.3°de
verilmektedir. Kesit SEM goriintiileri incelendiginde TiNi filmlerin olduk¢a yogun,
bosluksuz bir yapida biiyiitiildiigii goriilmektedir. Kirilma yiizeyleri incelendiginde amorf
yapidaki bu filmlerden beklenildigi lizere genel anlamda siinek kirilma sergiledigi tespit
edilmistir. Kirilma yiizeyleri diiz ve ¢entiksizdir. Filmlerin kalinlik degerleri de kesit
SEM goriintiilerinden tespit edilmis ve Cizelge 4’de verilmistir. Islem dncesinde TiNi
film kalinliklarmin 1.5 pm ile 2.5 pm arasinda olmasi1 6ngoriilmiistii. Film kalinliklar

degerlendirildiginde, bu degerlerin basarili bir sekilde yakalandig tespit edilmistir. En
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diisiik kalinlik degeri olarak 1.52 um ile Run7 filminde, en yiiksek kalinlik ise 2.10 um
degeri ile Run3 filminde edilmistir. Diger biitiin degerler bu iki deger arasindadir.
Kalinlik degerleri ile kaplama parametreleri degerlendirildiginde, TiNi hedefe uygulanan

akimin yilikselmesi kaplama kalinliginin artisina sebep oldugu agikc¢a goriilmiistiir.

TiNi filmlerin kimyasal kompozisyonlarinin belirlenmesi i¢cin EDS analizleri
yapilmis ve bu analizler grafikleriyle birlikte Cizelge 4.2 ve Cizelge 4.3°de verilmistir.
Kimyasal kompozisyon sekil hafizali TiNi filmler i¢in ¢ok 6nemli bir kriterdir (Fu et al.
2001). Atomik yiizde olarak titanyum ve nikel atom oranlar1 ne kadar birbirine yakin ise
o kadar iyi sekil hafiza oOzelligi elde edilebilmektedir. Yapilan EDS analizleri
degerlendirildiginde iiretilen biitlin filmlerde bu oranlarin literatiirdeki degerlere kiyasla
birbirine oldukca yakin oldugu ve bu degerlerde sekil hafiza 06zelliginin
gerceklestirilebilecegi rahatlikla sdylenebilir. Filmlerin atomik yiizde oranlar1 Cizelge
4.1°de verilmistir. En yakin atomik ytizdeler %50.38 Ti ve %49,62 Ni oranlar1 ile Run5
filminde elde edilmistir. En uzak degerler ise %52.60 Ti ve %47.40 Ni oranlar1 ile Run6
filminde elde edilmistir. Diger oranlar bu degerler arasindadir. Elde edilen atomik
yiizdeler kaplama parametreleri ile karsilastirildiginda, es atomik oranimnin Run5
kaplamalarinda (5A TiNi, 1.5A Ti) olmasi burada hedeflere uygulanan akim degerlerinin
optimum deger oldugunu gostermektedir. En uzak es atomik oraninin Run6 (6 A TiNi, 1A
Ti) olmast da bu akim degerlerinde esitlikten uzaklasildigini gostermektedir. Diger
sonuglara bakildiginda optimum deger olan 5A TiNi, 1A Ti akim degerlinden
uzaklastikca atomik oranlarinda birbirinden uzaklastigi agikca goriilmektedir. Taban
malzeme gerilimiyle film yogunlugunda etkili oldugu bilinmektedir. Ayrica ¢alisma
basinct degisimiyle film kalinliklari arasinda belirgin bir baglanti goriilmemektedir. TiNi
hedef akimi1 degisimi ile film kalinliklar1 karsilastirilsa, ayni tiirde taban malzeme ayn
taban malzeme gerilimi altinda TiNi hedef akimi artigiyla beraber film kalinliklar arttigi
gozlenmektedir. Bu durum hedef akimi arttikca sigratma orani da arttigi icin plazma

yogunlugu da artmakta ve film kalinliklarinda da artis goriilmektedir (Mattox 1998).

Gerek kaplamalarin kalinlik degerleri, gerekse kimyasal kompozisyonun kaplama
parametrelerinden 6zellikle uygulanan akim degerine bagl olarak dogrudan degiskenlik

gosterdigi belirlenmistir.
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Run 1 Run 2
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Sekil 4.3. Biiyiitiilen TiNi filmlerin (amorf yapida) kesit SEM goriintiileri
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Sekil 4.4. TiNi filmlerin kimyasal kompoziyon analiz grafikleri
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Cizelge 4.1. TiNi filmlerin atomik yiizde oranlar1 ve kalinlik degerleri

Atomik Yuzdeler
Ti Ni Kalinlik (um)
R1 49,25 50,75 1,65
R2 50,59 49,41 1,90
R3 49,55 50,45 2,10
R4 50,86 49,14 1,50
R5 50,38 49,62 1,85
R6 52,60 47,40 1,55
R7 51,13 48,87 1,52

TiNi filmlerin kristal yapiya doniistiiriilmesi i¢in 400°C, 450°C, 500°C, 550°C,
600°C ve 650°C sicakliklarda ve yiiksek vakum igerisinde 1s1l islem yapilmistir. TiNi
filmler hemen oksitlenme egilimi gostermekte ve oksitlendiginde sekil hafiza etkisi
goriilmemektedir. Literatiirde oksitlenmeyi engellemek i¢in genelde yiiksek vakum
icerisinde 1s1l iglem yapilmaktadir (Chu et al. 2000). Isil islemde, kimyasal
kompozisyonca birbirine en yakin olan Run 5 kaplamanin (Ti %50,38) cam numuneleri
kullanilmistir. Yapilan 1sil islemler sonucunda elde edilen kristal yapilarin XRD grafikleri
Sekil 4.5°de verilmektedir. XRD grafikleri incelendiginde, B2(110) dstenit fazin 400°C
ve 450°C sicakliklarda yapilan 1s1l iglemlerde elde edildigi goriilmektedir. Isil islem
sicakliginin artmasiyla kristal yap1 fazinin martenzite dogru gittigi goriilmektedir. 500°C
den 650°C sicaklik araliginda martenzit temelli kristal yap1 fazlar1 TiNi filmlerin yapisim
olusturdugu belirlenmistir. M(111) martenzit fazinin yapida baskin olarak bulundugu
XRD grafiklerinden agikca goriilmektedir. Bu faza ek olarak M(101) ve M(020) fazlar
da 650°C sicaklikta yapilan 1s1l islem sonuglarinda meydana gelmistir. Diger taraftan, cok
kiigiik Ti02, B(200) ve B(211) fazlar1 da 600°C sicaklikta yapilan 1s1l islem sonucunda

tespit edilmistir.
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Sekil 4.5. Alt1 farkli sicaklikta 1s1l isleme tabi tutulan TiNi filmlerin XRD grafikleri

XRD grafiklerinde bir diger énem arz eden durum ise 1sil islem sicakliginin
artmasi ile martenzit piklerinin az da olsa sola dogru kaymis olmasidir. Bu durum, 1s1l
islem sicakligimin artmasiyla martenzit kristal yapisinin daha da carpildiginin bir

gostergesidir (Miyazaki and Ishida 1999).

Isil isleme tabi tutularak kristal yapiya dontstiiriilen TiNi filmlerin kesit ve ylizey
SEM goriintiileri Sekil 4.6’da verilmektedir. Sem goriintiileri incelendiginde, 400°C ve
450°C derecede gerceklestirilen 1s1l iglemler sonucu elde edilen filmlerin kesitlerinde

pekte gevrek olmayan, siinek kirilmaya yakin bir kirilma ara ylizeyi goriilmektedir.

Bu filmlerin yiizeyleri incelendiginde, XRD sonuglarinin da destekledigi iizere
martenzit faz olusumuna rastlanmamustir. 500°C 1s1l islem sonucuna bakildiginda ise bir
onceki filmlere gore biraz daha kirillgan/gevrek bir ara yilizey goriintiisii sergiledigi
sOylenebilir. Yiizey de ise yine ¢ok belirgin olmayan martenzit fazlar goriilebilmektedir.

550°C de yapilan 1s1l islem sonuclar1 incelendiginde ise, kesit ylizeyinin artik tamamen
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gevrek bir kirilma gosterdigi ve yapimin ise kolonlu bir goriiniis sergiledigi tespit

edilmistir.

Yiizey goriintiilerinde ise martenzit faz olusumlarinin acgik¢a goriildiigii tespit
edilmistir. Gevrek kirilmus ara yiizey 600°C de 1s1l islem gormiis TiNi filmlerde de agik¢a
goriilmektedir. Ayrica TiNi filmlerin XRD sonucu incelendiginde 600°C’deki yapida
martenzit ve Ostenit fazlara ilaveten TiO2(101) faz1 ¢ok belirgin bir sekilde mevcuttur (Lai
et al. 2015). Bu filmin yiizeyi incelendiginde martenzit fazlar goriillmekte fakat 550°C ye
gore daha kiiclik boyutlarda oldugu agik¢a sdylenebilir. En yiiksek 1s1l islem sicakligi
olan 650°C sonuglar1 incelendiginde, filmin yari-kolonsal bir yapiya sahip oldugu ve yari
gevrek bir kirilma sergiledigi goriilmektedir. Yiizey goriintiisii incelendiginde ise
martenzit fazlarin goriilebildigi fakat faz boyutlarinin oldukea kiiciik oldugu, dentritik bir

yapt sergiledigi goriilmiistiir.

64



4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA
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Sekil 4.6. Farkl1 sicakliklarda 1s1l igsleme tabi tutulan TiNi kaplamalarin kesit ve yiizey
SEM goriintiileri

Magnetron sigratma yontemi ile biiyiitilen TiNi filmlerin sicaklik degisimi ile faz
doniistimlerinin belirlenebilmesi i¢cin DSC analizleri yapilmistir. Kristal yapili TiNi
filmlerde 1sitma durumunda martenzit fazdan ostenit faza endotermik bir doniisiim ile faz
dontistimii gergeklesir. Sogutma durumunda ise dstenit fazdan martenzit faza ekzotermik

bir doniisiim ile faz doniistimii meydana gelmektedir.
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Sekil 4.7. Alt1 farkl sicaklikta 1s1l islem yapilan TiNi filmlerin DSC analiz grafikleri

Alt1 farkli sicaklikta yapilan 1s1l islemler sonucunda elde edilen TiNi filmlerin
1sitma ve sogutma durumlarinda elde edilen DSC egrileri Sekil 4.7°de verilmektedir. Faz
doniistimiin oldugu sicaklik degerleri DSC egrileri iizerinde belirtilmistir. 400°C ve

450°C sicaklikta elde edilen DSC grafikleri degerlendirildiginde, Ostenit faz doniisiim
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sicakliklarmin oda sicakliginin altinda sirasiyla -50°C ve 5°C oldugu goriilmektedir. Bu
filmlerin martenzit donilistim sicakliklarinin ise sifir derecenin altin -75°C ve -85°C
oldugu goriilmektedir. Bu degerler, calisma kapsaminda istenen degerlerin altinda
kalmaktadir. 500°C ve 550°C de yapilan 1s1l islemlerin DSC sonuglari incelendiginde,
Ostenit doniisiim sicakliklarinin oda sicakliginin iizerinde, sirasiyla 50°C ve 80°C oldugu
goriilmektedir. Martenzit doniisiim sicakliklari incelendiginde de oda sicakliginin
tizerinde oldugu ve sirasiyla 35°C ve 65°C olarak meydana geldigi goriilmektedir. Bu iki
deger calisma kapsaminda istenen degerlere uygundur. Bu filmler oda sicakliginda
martenzit faza sahiptirler. Fakat 500°C sonuglarinda martenzit doniisiim sicakligi 550°C
ye gore oda sicakligina daha yakindir dolayisiyla 500°C de 1s1l islem yapilan TiNi filmler
oda sicakliginda yiizde yiiz martenzit faza doniismeme ihtimali vardir. Bu yiizden en ideal
secimin 550°C de 1s1l islem yapmak oldugu bu sonuglardan da ¢gikarilmaktadir. Son olarak
600°C ve 650°C 1s1l iglemlerin DSC grafikleri incelendiginde, stenit faz doniisiimiin
oldukea yiikse degerlerde, sirastyla 250°C ve 475°C oldugu goriilmektedir. Martenzit faz
doniistim sicakliklari ise yine oda sicakliginin oldukga tizerinde, sirastyla 177°C ve 380°C
oldugu goriilmektedir. Bu iki 1s1l islemin ¢alisma i¢in uygun olmadig1 bu degerlerden

acikca gorilmiistiir.

Elde edilen tiim bu sonuglara gére TiNi filmler i¢in en ideal 1s1l islem sicakliginin
550°C oldugu belirlenmis olup, tiim TiNi numuneler bu sicaklikta 1si1l isleme tabi

tutularak kristal yapilarin elde edilmesine karar verilmistir.

TiN1 filmlere belirlenen sicaklikta 1s1l iglem yapildiktan sonra son tabaka olarak
kat1 yaglayict MoS> filmler bu kaplamalarin iizerine biiyiitiilmistiir. MoS2 filmlerin
kaplama parametreleri Cizelge 3.3’de verilmisti. Elde edilen TiNi/MoS: kaplamalarin
XRD analizleri Sekil 4.8 ve Sekil 4.9’da verilmistir. Ayrica taban malzemeler {izerine
biriktirilen TiNi/MoS; kaplamalarin yiizeylerinin EDS analizleri Cizelge 4.2 ve Cizelge

4.3 verilmistir.

67



4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

52100 Steel ® MoS_(105)
ATiNi(020) Fe Fe
# TiNi(101) ; |
R4-7
4 4
| Ros | |
7 | | :
g | R3S |
= : - i h
R2-4 | i
: & A
R2-3 P
; st ] : h
12 :
R1-1 I
- - g - L
LN B S B B S B R B B N N R B B L R
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
2Theta

Sekil 4.8. 52100 geligi numuneler tizerine biiytitiilen TiNi/MoS; kaplamalarin XRD
grafikleri

D2 celigi celigi lizerine biiyiitiilen TiNi/MoS; kaplamalarin XRD grafikleri Sekil
4.9.°da verilmektedir. XRD grafikleri sonucu elde edilen kristal yapilar su sekilde
degerlendirilmistir. 52100 ve D2 c¢eligi numunelerin numaralandirilmas1 su sekilde
yapilmistir; R: run, ilk kod: MoS: kaplama kodu, ikinci kod: TiNi kaplama kodu olarak

degerlendirilmistir.
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Sekil 4. 9. D2 ¢eligi numuneler {izerine biiyiitiilen TiNi/MoS2 kaplamlarin XRD grafigi

D2 geligi lizerine biiyiitiilen filmler ele alindiginda, MoS; filmine ait (100), (103)
ve (105) tercihli yonlenmelerinin elde edildigi goriilmektedir. MoS2 (100) ve (105)
yapilarinin R2-3,R2-4, R3-5 ve R3-6 da daha belirgin oldugu, diger iki kaplamada daha
az oldugu goriilmektedir. Kaplama parametreleri ile karsilastirildiginda, MoS> hedef
akimmin 1A ve 1,25A oldugu parametrelerde bu kristal fazlarin daha belirgin oldugu
tespit edilmektedir. 0,75A ve 1,5A hedef akimlarinda daha az kristal yapida MoS: filmin
elde edildigi goriilmektedir. Bu fazlara ilaveten bir alt katmanda bulunan TiNi filmine ait
TiNi(101) ve TiNi(020) pikleri de burada elde edilmistir. Taban malzemeden gelen

yansimalar ise Fe olarak grafik iizerinde gosterilmistir.

52100 ¢eligi iizerine biiyiitiilen filmlerin XRD grafigi incelendiginde, D2 c¢eligi
tizerine biiyiitiillen filmle ¢ok benzerlik gosterdigi goriilmektedir. Yine MoS2 filmine ait
(100), (103) ve (105) kristal yapilarinin mevcut oldugu, bunlarin yine benzer olarak R1-
1 ve R4-7 kaplamalarinda daha az belirgin, diger kaplamalarda daha belirgin oldugu tespit
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edilmistir. Ayni1 sekilde TiNi filminden gelen yansimalar ve tabandan gelen pikler grafik

tizerinde gosterilmistir.

XRD grafikleri genel anlamda degerlendirildiginde, tiim kaplamalarda MoS>
filmine ve TiNi filmine ait kristal yapilarin elde edildigi tespit edilmistir. D2 celigi
tizerine biiyiitiilen kaplamalarin 52100 celigi lizerine biiyiitiilen kaplamalardan nispeten
daha fazla kristal yapiya sahip oldugu goriilmektedir. Bu baglamda, biiyiitiilen filmlerin
D2 ¢eligine daha uyumlu bir yap1 sergileyebilecegi sdylenebilir.

Cizelge 4.2. 52100 celigi lizerine kaplanan TiNi/MoS: filmlerin yiizey EDS analizleri

52100 Fe Ni Ti S Mo
R1-1 5 19 22 36 18
R1-2 0 11 13 48 28
R2-3 0 0 1 51 28
R2-4 7 15 15 37 20
R3-5 0 19 20 32 29
R3-6 0 8 9 51 32
R4-7 0 0 1 58 41

Cizelge 4.3. D2 ¢eligi lizerine kaplanan TiNi/MoS: filmlerin yiizey EDS analizleri

D2 Fe Ni Ti S Mo
R1-1 0 8 7 57 28
R1-2 0 7 6 56 31
R2-3 0 0 0 64 36
R2-4 0 10 8 56 26
R3-5 0 7 8 54 31
R3-6 0 4 6 57 33
R4-7 0 0 0 54 46

Magnetron sigratma yontemiyle biiyiitilen MoS: filmlerin siirtlinme katsayisi
bliylik oranda kimyasal kompozisyona yani siilfiir atomlarinin molibden atomlarina
oranina(Ns/Nmo) bagli oldugu belirtilmistir. Taban malzeme geriliminde ki artigla beraber

zaylf baglh siilfiir atomlar1 sagilmaya (resputtering) ugradigi buna bagl olarak filmin
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yaglama Ozelligini kaybedip siirtiinme katsayisinin da arttig1 yapilan ¢alismalarda ifade

edilmistir (Spalvins 1978, 1980).

SEM iizerine bagli EDS (Energy Dispersion Spectroscopy) sistemi analizleri
sonucunda D2 ¢eligi ylizeyinde bulunan TiNi/MoS; kaplamlarinda genellikle Molibden
ve Silfiir atomlarmin orami yiiksek oldugu gorilmistir. R2-3 ve R4-7 kaplama
parametrelerinde en yiikksek Molibden ve Siilfiir atomlar1 tespit edilmis geri kalan
kaplamalarin da ¢ok az oranlarda diger kaplama malzemesi olan Titanyum ve Nikel’e
rastlanmis ve ayrica en diisiik Ns/Nmo oraninin R2-4 en diisiik oran ise R4-7 rastlanmustir.
Bu sonuglar 151¢inda D2 ¢eligi taban malzemeleri tizerine yapilacak olan kaplamalarin
basarili oldugu, o6zellikle R2-3, R3-6 ve R4-7 kodlu kaplama parametreleriyle en iyi

yiizey kaplama sonucu alindig1 goriilmiistiir.

EDS analizleri sonucunda 52100 c¢eligi yiizeyinde bulunan TiNi/MoS:
kaplamlarin genelde Molibden ve Siilfiir atomlarinin orani yiiksek oldugu bunun yaninda
ilk kaplama malzemesi olan Titanyum ve Nikel’e az da olsa mevcut oldugu tespit
edilmistir. R2-3 ve R4-7 kaplama parametrelerinde en yiiksek Molibden ve Siilfiir
atomlarina sahip oldugu goriilmiis en diisiik oran ise R1-1 kaplama parametresinde
oldugu belirlenmistir. Ayrica en yiiksek Ns/Nmo oranina R1-1 de rastlanmis en diisiik oran
ise R3-5’de belirlenmistir. Bu sonuglar 1s18inda 52100 celigi lizerine yapilmis olan
kaplamlarin en yiiksek Molibden ve siilfiir oranina sahip oldugu R2-3, R3-6 ve R4-7
kodlu kaplamalarin parametreleriyle en iyi yiizey kaplama sonucu alindig1 goriilmiistir.
D2 ve 52100 celiginin EDS analizleri karsilastirildiginda D2 ¢eliginin 52100 c¢eligine

gore Molibden ve Siilfiir oraninin genelde daha fazla oldugu goriilmiistiir.
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Kalinlik: 2,2um

Sekil 4. 10. Dort farkli parametrede biiyiitiilen TiNi/MoS» kaplamalarin kesit
goriintiileri

Siirtlinme olayinda film kalinligimin etkisi tizerindeki ilk ¢aligmayr Bowden ve
Tabor (1943) yilinda gerceklestirmislerdir. Celik tabanli malzemeler {izerine farkl
kalinlikta indiyum kaplamalar biiyiitmiisler ve kaymal siirtinme deneyleri sonucunda
film kalinliginin artmasiyla baslangigta siirtlinme katsayisinin minimum degere kadar
diistligiinii daha sonra artig gosterdigini belirtmislerdir. Bu durumu ise siirtlinme boyunca
azalan film kalinhiginin yiizeyi tamamen kaplayamamasi sonucu olustugunu

belirtmislerdir.

Dort farkli parametrede TiNi filmlerin iizerine MoS. filmler kaplanarak
fonksiyonel kaplamalar elde edilmistir. Elde edilen bu kaplamalara ait kesit SEM
goriintlileri Sekil 4.10°da verilmistir. SEM goriintiileri incelendiginde, iki tabakanin
birbiri lizerine basarili bir sekilde biiyitiildiigii goriilmektedir. Kaplama kalinliklari
degerlendirildiginde, Runl’den Run4’e dogru gidildik¢e kalinlik degerinin arttig
gbzlemlenmistir. Elde edilen en diisiik kalinlik degeri 2,2 pm iken en yiiksek kalinlik
degeri 3,8 um olarak tespit edilmistir. MoS> hedef akiminin 0,75 A den 1,5 A degerine

kademeli olarak artirilmasi kalinlik degerinde de artisa neden oldugu agikca
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goriilmektedir. MoS: filmlerin i¢yapilari incelendiginde, en yogun filmin Run 3°de elde
edildigi, diger filmlerin ise biraz daha gézenekli bir yapida oldugu gériilmektedir. Yogun
filmlerin genelde mekanik ve tribolojik 6zelliklerinin daha iyi olmasi beklenmektedir.
Genel anlamda degerlendirme yapildiginda, elde edilen tiim kaplamalarin basarili bir
sekilde biyitiildiigli ve kalinlik degerlerinin tribolojik uygulamalar icin istenilen

seviyelerde oldugu tespit edilmistir.

4.2. Mekanik Ozellikler

Biiyiitiilen amorf yapidaki TiNi filmlerin mikro sertlik degerleri Cizelge 4.2°de
verilmigtir. D2 ¢eligi lizerine biiyiitiilen TiNi filmlerin sertliginin 52100 c¢eligine gore
nispeten yliksek oldugu goriilmektedir. En yiiksek sertlik degeri 567 HV olarak Run3
filmlerinden D2 ¢eligi lizerine biiyiitiilen filmlerde elde edilmistir. En diisiik sertlik degeri
ise Runl filmlerinden D2 alasimui tizerine biiyiitiilen filmlerde elde edilmistir. Filmlerin
sertlik degerleri ile kaplama parametreleri degerlendirildiginde, dogrudan bir bag
goriilememektedir. Ancak kimyasal kompozisyon ile sertlik arasinda bir bagin D2
celiginde oldugu sdylenebilir. Atomsal oran olarak birbirine en yakin R3 ve RS filmi D2
celiginde en sert iki kaplama olarak tespit edilmistir. Ayni durum 52100 ¢eligi i¢inde

nispeten gecerli oludugu soylenebilir.

Cizelge 4.4. Biiyiitiilen TiNi filmlerin (amorf) mikro sertlik degerleri

SERUTe | D2 | 52100

(Vickers) CELIGI | CELIGI
R1 305 385
R2 391 442
R3 567 519
R4 487 435
R5 551 481
R6 417 433
R7 535 518

Kaplanan ylizeylerin tribolojik davranigini etkileyen en 6nemli parametreden biri

film sertligi ve taban malzeme sertligi arasindaki iliskidir. Yumusak filmler kullanmanin
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avantajini, Bowden ve Tabor (1950) agikladigi gibi siirtiinmeyi azaltmaktadir. Ayrica
yumusak filmler istenmeyen ylizey alt1 c¢atlak olusumun ve bunun sonucunda olusan
yiiksek asinmalara neden olan yiizey c¢eki gerilmelerini de azaltmaktadir. Yumusak taban
malzeme {izerine biiyiitiilen sert filmler siirtiinme ve asinmayi diisiirebilmektedir. Fakat
yumusak taban malzeme iizerine biiyiitillen ince sert kaplamalar taban malzeme
deformasyonu ve olusan gerilmeler sonucu sert kaplamanin ¢ok ¢abuk kirilmasina sebep

olmaktadir (Holmberg et al. 2000).

TiNi/MoS; kaplamalarin mikro sertlik degerleri Cizelge 4.3’de verilmektedir.
TiNi filmlerin sertlikleriyle karsilastirildiginda, degerlerde bir miktar diisiis oldugu
goriilmektedir. Bunun nedeni MoS: filmin nispeten daha yumusak bir film olmasidir. En
yiiksek sertlik degerinin 436 HV olarak R4-7 kaplamasiyla D2 ¢eliginde edilirken, en
diisiik sertlik degeri ise R3-6 kaplamasiyla 52100 taban malzeme iizerinde elde edilmistir.
Taban malzeme bazinda degerlendirme yapilirsa, D2 celigi iizerine biyiitiilen
kaplamalarin en sert degerde oldugu, daha sonra 52100 celigi geldigi gorilmistiir.
Kaplama parametrelerine gére degerlendirme yapilirsa, Runl ve Run4 parametrelerinde
digerlerine oranla bir miktar daha sert kaplamalarin elde edildigi goriilmektedir. MoS:
hedef akiminin en diisiik oldugu (0,75A) ve en yiiksek oldugu (1,5A) degerlerinde daha
sert filmler elde edilmistir. Bu filmlerin igyapilar1 degerlendirildiginde biraz daha
gbzenekli bir yapi sergiledigi goriilmektedir. Gozenekli ve kolonsal yapilar ise daha
gevrek karakterde olmakta ve burada da oldugu gibi daha yiiksek sertlik degerlerine sahip
olabilmektedir.

Cizelge 4.5.TiNi/MoS; kaplamalarin mikro sertlik degerleri

SEI:I\'/LiK, p2 | 52100
(Vickers) | GELIGI | GELIGI
R1-1 408 349
R1-2 425 321
R2-3 358 358
R2-4 371 314
R3-5 395 332
R3-6 398 300
R4-7 436 412
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4.3. Tribolojik Ozellikler

TiNi/MoS> kaplamalara 5N sabit yiikte atmosferik sartlarda pin-on-disk aginma
testleri yapilmis ve D2 c¢eligi iizerine biiyiitiilen TiNi/MoS: kaplamalarin siirtiinme

katsayilar1 (CoF) grafigi Sekil 4.11°de verilmektedir.

coF COF
07 0112
R1-1 R1-2
06 D2 0.0 D2
08 0080
04 0064
03 0.048
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Time,sec

Sekil 4.11. D2 ¢eligi lizerine biiyiitiilen TiNi/MoS2 kaplamalarin atmosferik sartlardaki
stirtlinme katsayis1 (CoF) grafikleri
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D2 ¢eligi lizerine biiyiitiilen TiNi/MoS2 kaplamalarin siirtinme katsayilar1 genel
anlamda degerlendirildiginde calisma kapsaminda hedeflenen ¢ok diisiik siirtiinme
katsayilarina (<0.1) ulasildig1 agikga goriilmektedir. R2-3 ve R2-4 kaplamalar1 harig
strtinme katsayisi degerleri 0.1’in altinda seyrettigi goriilmektedir. Burada, MoS;
kaplamalarin basarili bir sekilde gorevini yerine getirdigi ve alt tabaka olan TiNi ise bu
kat1 yaglayici tabakay: iyi bir sekilde destekleyerek diisiik siirtiinme katsayisinin test
boyunca devam etmesini saglamistir. R2-3 ve R2-4 kaplamalarinin sertlik degerlerinin
digerlerine gore daha diislik oldugu, buna bagl olarak da siirtiinme katsayilarinin biraz
daha yiiksek oldugu (0.2-0.4 araliginda) tespit edilmistir. R1-1 kodlu numunenin sertlik
degeri yiiksek olmasi sebebiyle taban malzemeyle yeterli adezyon olusturamamis ve
yogun abrazif tanecikler olusturarak filmlerin kisa siirede kirilmasina neden olmustur.
Ayrica R1-1 kodlu numunenin aginma orani yiiksek olmasina ragmen ortalama siirtiinme
katsayisinin en disiik degerlerden biri olmasmin sebebi asinma izi EDS analizinde
Cizelge 4.6 goriilen ylizey analizinde MoOx olusumu siirtiinme katsayisinin diislisiine ve

daha kararli olmasina sebep olmustur.

D2 ¢eligi tizerine biiyiitiilen TiNi/MoS2 kaplamalarin aginma izlerinin SEM ve 3D
profilometre goriintiileri Sekil 4.12°de verilmektedir. R2-3, R2-4, R3-6 ve R1-1 SEM
asinma iz goriintiileri incelendiginde genel olarak asinma izi merkezinde ve kenarlara
dogru yayilan aginma debrileri gbzlemlenmis ve bu filmlerde genelde gevrek kirilma
seklinde taban malzemeden plak ve biiyiik tanecikler seklinde ayrilan abrazif bir aginma
karakteri belirlenmistir. Belirtilen kodlu (R2-3, R2-4, R3-6 ve R1-1) kaplamalarin
asinma izlerinde genis asinma izleri ve genelde asinma merkezinde asinma debrilerinin

gomiildiigi belirlenmistir.

R1-2, R3-5 ve R4-7 TiNi/MoS; kaplamalarin SEM aginma izi goriintiileri
incelendiginde, kaplamalarin diizgiin asmma izleri ve olduk¢a az ozellikle asinma
debrileri belirlenmis ve bu diizgiin asinma sonucu asinma izi kenarlarina ¢ok az miktarda
ince asinma tanecikleri oldugu belirlenmistir. Ayrica asinma izi genisligi ve derinligi de
diisiik miktarlarda kaldigi SEM goriintiilerinden tespit edilmistir. Bu li¢ kaplamanin (R1-
2,R3-5 ve R4-7) =zaten en disiik siirtinme katsayilarina (0.02-0.04 araliginda) sahip
oldugu bilinmektedir. Bu kaplamalarda aginma olayinin MoS; tabakasi igerisinde kaldigi

acikca goriilmektedir.
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Sekil 4.12. D2 ¢eligi lizerine biiylitiilen TiNi/MoS2 kaplamalarin atmosferik sartlardaki
asinma izlerinin SEM ve 3D profilometre goriintiileri

D2 ¢eligi lizerine biyiitiilen TiNi/Mo0S; kaplamalarin atmosferik sartlarda aginma
izleri EDS analizleri Cizelge 4.6 ‘da verilmistir.
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Cizelge 4.6. D2 geligi lizerine biiyiitiilen TiNi/MoS2 kaplamlarin atmosferik sartlarda
asinma izlerinin EDS analizleri

D2 Fe Ni Ti S Mo @)
R1-1 14 3 0 1 8 74
R1-2 0 0 0 66 34 0
R2-3 13 4 9 4 5 65
R2-4 15 1 5 6 6 67
R3-5 0 0 0 60 40 0
R3-6 23 3 6 3 8 57
R4-7 0 0 0 48 32 20

D2 ¢eligi iizerine biiyiitiilen TiNi/Mo0S; kaplamalarin atmosferik sartlarda asinma
izleri EDS analizleri R2-3, R2-4, R3-6 ve R1-1 kodlu filmlerin asinma izlerinde Fe piki
elde edilmis buda TiNi/MoS; kaplamasinin asinma izi boyunca numune yiizeyinden
kaldirildiginin kaniti olmustur. Ayrica yiizeyde diisiik miktarlarda kaplama atomlari
belirlenmistir. Yiiksek miktarda Oksijen orani oldugu belirlenmistir. Yiiksek miktarda
oksijen bazi numunelerde (R1-1 ve R3-6) MoOx olusumu sebebiyle diisiik siirtiinme

katsayist olusturdugu gorilmiistiir.

D2 c¢eligi tlizerine biyiitilen TiNi/MoS; kaplamalarin R1-2, R3-5 kodlu
filmlerinde ise sadece Molibden ve Siilfiir pikleri alinmig ve Ns/Nwmo oran1 yaklagik olarak
2 oldugu gozlemlenmistir. Bu EDS analizi sonucunda aginma izlerinin D2 ¢eligi iizerine
biiyiitiilen R1-2, R3-5 ve R4-7 kodlu MoS; filmleri ¢ok derin seviyede agindiramadigi ve
asinma izinin TiNi filmine inemedigi belirlenmistir. Bunun sonucunda MoS; filminin kat1
yaglayici 6zelligini ¢ok iyi derecede gosterdigi ve ylizeyler arasinda ¢ok iyi transfer filmi
olusturdugu gozlemlenmistir. Bu nedenle numunelerin en diistik ikinci, ligiincii siirtiinme
katsayilarina sahip numunlerinden en diisiik siirtlinme oranlari elde edildigi goriilmiistiir.
R4-7 kodlu kaplamada ise en diisiik ve kararli siirtiinme katsay1 elde edilmistir. Bunu
sebebi olarak EDS analizi sonucu Molibden ve Siilfiir atomlarinin yaninda Oksijen atomu
bulunmasi ve oraninin yiiksek olmasit MoOx olusumu etkilemis ve yiizeyler arasinda
transfer filmi olugmasini saglamistir. Bununla beraber en iyi siirtiinme katsayisinin
yaninda en diislik asinma oranlarindan biri oldugu gézlemlenmistir (Cizelge 4.8). MoO3
gibi oksitlerin sinir filmi olusturarak, bu ince filmlerin kaplamanin dayaniminda fayda

saglayacagi ileri siiren Xu ve arkadaslarinin (1999) ifadeleri ile desteklenmistir.
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52100 celigi iizerine biiyiitiilen TiNi/MoS2 kaplamalarin siirtiinme katsayilari
(CoF) grafigi Sekil 4.13’da verilmektedir.
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Sekil 4. 13. 52100 ¢eligi {izerine biiyiitiilen TiNi/MoS: kaplamlarin atmosferik
sartlardaki siirtiinme (CoF) grafikleri

52100 celigi tizerine biyltilen TiNi/MoS; kaplamalarin siirtiinme katsayilar

genel anlamda degerlendirildiginde ¢alisma kapsaminda hedeflenen ¢ok diisiik siirtiinme
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katsayilarina (<0.1) ulasildigi agikg¢a goriilmektedir. R1-2 ve R2-4 kaplamalari harig
sirtinme katsayis1 degerleri 0.1 ve altinda seyrettigi goriilmektedir. Burada, MoS:
kaplamalarin basarili bir sekilde gorevini yerine getirdigi ve alt tabaka olan TiNi ise bu
kat1 yaglayici tabakayi iyi bir sekilde destekleyerek diisiik siirtiinme katsayisinin test
boyunca devam etmesini saglamistir. R1-2 ve R2-4 kaplamalarinin sertlik degerlerinin
digerlerine gore daha diisiik oldugu, buna bagli olarak da siirtlinme katsayilarinin biraz

daha yiiksek oldugu (0.15-0.4 araliginda) tespit edilmistir

52100 ¢eligi lizerine biiytitiilen TiNi/MoS2 kaplamalarin aginma izlerinin SEM ve
3D profilometre goriintiileri Sekil 4.14’de verilmektedir. R1-1, R1-2, R2-4 SEM asinma
iz gorlntiileri incelendiginde genel olarak aginma izi merkezinde ve kenarlara dogru
yayilan aginma debrileri gézlemlenmis ve bu filmlerde genelde gevrek kirilma seklinde
taban malzemeden plak ve biiyiik tanecikler seklinde ayrilan abrazif bir asinma karakteri
belirlenmistir. Belirtilen kodlu (R1-1, R1-2 ve R2-4) kaplamalarin aginma izlerinde genis
asinma izleri ve genelde asmmma merkezinde asinma debrilerinin  gomildigi

belirlenmistir.

R2-3, R3-5, R3-6 ve R4-7 TiNi/MoS; kaplamalarin SEM aginma izi goriintiileri
incelenmis kaplamalarin diizgiin asinma izleri ve olduk¢a az asinma debrileri belirlenmis
ve bu diizglin asinma sonucu asinma izi kenarlarinda ¢ok az miktarda ince aginma
tanecikleri oldugu belirlenmistir. Ayrica asinma izi genisligi ve derinligi de diisiik
miktarlarda kaldigi SEM goriintiileri yardimiyla tespit edilmistir. Bu dort kaplamalarin
(R2-3, R3-5, R3-6 ve R4-7) zaten en diisiik siirtiinme katsayilari (0.02-0.1 araliginda)
sahip oldugu tespit edilmistir. Bu kaplamalarda asinma olayimin MoS; tabakasi i¢erisinde

kaldig1 agikga goriilmektedir.
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Sekil 4. 14.52100 ¢eligi tizerine biiyiitiilen TiNi/MoS2 kaplamalarin atmosferik
sartlardaki asinma izlerinin SEM ve 3D profilometre goriintiileri

52100 geligi iizerine biyiitilen TiNi/M0S kaplamalarin atmosferik sartlarda
asinma izleri EDS analizleri Cizelge 4.7 ‘da verilmistir.
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Cizelge 4.7. 52100 geligi lizerine biiyiitiilen TiNi/MoS; kaplamalarin atmosferik
sartlardaki asinma izlerinin EDS analizleri.

52100 Fe Ni Ti S Mo O
R1-1 28 12 19 6 0 35
R1-2 28 9 13 1 3 46
R2-3 0 0 0 65 35 0
R2-4 36 8 12 2 4 38
R3-5 0 0 0 61 39 0
R3-6 0 0 0 58 42 0
R4-7 0 0 0 54 46 0

52100 celigi iizerine biiyiitilen TiNi/MoS; kaplamalarin atmosferik sartlarda
asinma izleri EDS analizleri R1-1, R1-2 ve R2-4 kodlu kaplamlarin aginma izlerinde Fe
piki elde edilmis, buda TiNi/MoS> kaplamasinin asinma izi boyunca numune yiizeyinden
kaldirildiginin kaniti olmustur. Ayrica yiizeyde diisiik miktarlarda kaplama atomlari
belirlenmistir. Yiiksek miktarda Oksijen oran1 oldugu belirlenmistir. Ayrica buna ilaveten
birinci kaplama malzemesi olan Titanyum ve Nikel bulundugu gézlemlenmistir. Asinma
izinde bulunan Titanyum ve Nikel orani fazlaligi ise asinma izinde asinma debrileri olarak
Ti-Ni bulundugu ve Ti-Ni aginma debrilerinin 52100 geliginde D2 ¢eliginden daha fazla

miktarda oldugu EDS analizi sonucunda gozlemlenmistir.

52100 geligi iizerine biiyiitillen R2-3, R3-5, R3-6 ve R4-7 kodlu TiNi/MoS:
kaplamalarin ise sadece Molibden ve Siilfiir pikleri belirlenmistir. En diisiik iki siirtlinme
katsayisina sahip olan R4-7 ve R3-6 kodlu filmlerin Ns/Nmo oran1 yaklasik 1,17 ve 1,38
degerinde oldugu tespit edilmistir. Literatiir taramasinda diisiik siirtlinme katsayisi elde
edebilmek i¢in MoS2’nin stokiyometrisinin dnemli oldugu vurgulanmistir (Stupp 1981).
Stupp ¢alismasinda, R4-7 ve R3-6 kodlu numunelerinde biiyiitiilmiis filmlerin en diisiik
iki stirtinme katsayisini elde edildigini desteklemektedir. Bu EDS analizi sonucunda
asima izlerinin 52100 ¢eligi lizerine biiyiitilen R2-3, R3-5, R3-6 ve R4-7 kodlu MoS;
filmleri genis ve derin bir sekilde asindiramadigi ve asinma izinin TiNi filmine inemedigi
belirlenmistir. Bunun sonucunda MoS; filminin kat1 yaglayici 6zelligini ¢ok iyi derecede
gosterdigi ve yiizeyler arasinda ¢ok iyi transfer filmi olusturdugu gézlemlenmistir. R4-7
kodlu filmde ise en diisiik siirtiinme katsay1 elde edilmistir. Sertlikler karsilagtirildiginda
ise yine R4-7 kodlu filmin sertliginin en yiiksek sertlik degerine sahip oldugu

gorilmiistir.
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Cizelge 4. 8. TiNI/Mo0S; kaplamalarin atmosferik ortamda hesaplanan asinma oranlari

Afr’:r';’;,\‘l’r; a;"’ D2 CELIGI 52100 GELIGi
R1-1 14,65 x10° 10,58x10°
R1-2 0,35 x10° 13,91 x10°
R2-3 13,94 x10° 0,48 X107
R2-4 16,62 x10° 21,19 x10°
R3-5 5,33 x10° 4,0 x10°
R3-6 1,18 x10° 6,1 x10°
R4-7 1,0 X10° 5, 2 x10°

D2 ¢eligi ve 52100 celigi tlizerine biiyiitiilen TiNi/MoS: filmlerin aginma orani
sertlik degerinin karsilagtirmali grafigi Sekil 4.15°de ve Sekil 4.17 ‘de verilmistir. Ayrica
D2 celigi ve 52100 ¢eligi ilizerine biiyiitiilen TiNi/MoS: filmlerin asinma orani ve

stirtiinme katsayisi karsilagtirmalr grafigi Sekil 4.16°da ve Sekil 4.18’de verilmistir.
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Sekil 4.15. D2 geligine biiyiitiilen kaplamalarin aginma orani-sertlik degeri grafigi
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Sekil 4.16. D2 ¢eligine biiyiitiilen kaplamalarin ortalama siirtiinme katsayisi ve aginma
orani degeri grafigi

D2 ¢eligi tizerine kaplanmis TiNi/MoS> kaplamalarin aginma oranlar: sertlik ile
karsilastirildiginda en sert olan R1-2 ve R4-7 kodlu biiyiitiilen filmlerin asinma orani en
az oldugu gortilmistiir. En disiik sertlik degerine sahip R2-3 ve R2-4 kodlu filmlerin en

yiiksek aginma oranina sahip oldugu goriilmiistiir.

D2 c¢eligi tizerine kaplanmis TiNi/MoS2 kaplamlarin aginma oraninin ortalama
stirtiinme katsayisi ile karsilastirildiginda en diisiik ortalama siirtiinme katsayisina sahip
R1-2 ve R4-7 kodlu biiyiitillen filmlerin asinma orani en diisiik iki kaplama oldugu
gorilmektedir. En yiiksek ortalama siirtinme katsayisina sahip R2-3 ve R2-4 kodlu

filmlerin en yiiksek asinma oranina sahip oldugu goriilmiistiir.

R1-1 kodlu kaplamanin ortalama siirtiinme katsayisi diisiik olmasina ragmen
aginma orani yiiksektir. Asinma orani, sertlik degeri ve ortalama siirtinme katsayisi
iligkilendirildiginde bu durumun sonucu su sekilde acgiklanabilir. R1 parametresiyle
iiretilen MoS> en diisiik kaplama kalinligina sahip olmasi ve TiNi kaplamasinin da diistik
kalinlikta olmasi ek olarak R1-1 kodlu numunenin sertlik degeri yliksek olmasi sebebiyle
taban malzemeyle yeterli adezyon olusturamamis ve yogun abrazif tanecikler olusturarak
filmlerin kisa siirede kirilmasina neden olmustur. Ayrica R1-1 kodlu numunenin aginma

orani yiiksek olmasina ragmen ortalama siirtiinme katsayisinin en diisiik degerlerden biri
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olmasinin sebebi ise MoOx olusumuna, siirtiinme katsayisinin diisiisiine ve daha kararli

olmasina sebep oldugu sdylenebilir.
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Sekil 4.17. 52100 geligine biiyiitiilen kaplamalarin aginma orani-sertlik degeri grafigi

52100 celigi tizerine kaplanmis TiNi/MoS> kaplamalarin asinma orani sertlik ile
karsilastirildiginda en sert olan R2-3 ve R4-7 kodlu biiyiitiilen kaplamalarin asinma orani
en az olan filmlerden oldugu goriilmiistiir. En diisiik sertlik degerine sahip R2-4 kodlu
filmlerin en yiiksek aginma oranina sahip olan kaplama oldugu goriilmiistiir. R2-3 kodlu

filmin sertlik oran1 yiiksek ve aginma orani da en diisiik kaplama olmustur.
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Sekil 4.18. 52100 ¢eligine biiyiitillen kaplamalarin ortalama siirtiinme katsayisi ve
asinma orani degeri grafigi
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52100 geligi tizerine kaplanmis TiNi/MoS filmlerin asinma orani ortalama
stirtiinme katsayisi ile karsilastirildiginda en diisiik ortalama siirtiinme katsayisina sahip
R3-6 ve R4-7 kodlu biiyiitiilen filmlerin asinma orani1 en diisiik olan kaplamlardan oldugu
goriilmektedir. En yiiksek ortalama siirtinme katsayisina sahip R1-2 ve R2-4 kodlu
filmlerin en yiikksek asinma oranma sahip oldugu goriilmistir. R4-7 kodlu filmde
ortalama siirtinme katsayisinin en diisiik kaplama oldugu gorilmiistiir. Asinma orant,
sertlik ve ortalama siirtiinme katsayisi1 karsilastirildiginda en yiiksek sertlige sahip R4-7
kodlu kaplamanin en diisiik ortalama siirtinme katsayisina sahip oldugu goriilmiistiir
Ancak R4-7 en iyi liglincii asinma oranimna sahiptir. Bunun sebebi ise Holmberg ve
arkadaslar1 su sekilde agiklamistir. Sert filmler kazimaya ve siirtiinmeye kars1 dayanikli
oldugu i¢in aginma oranini ve siirtlinme katsayisini (p) diisiirebilmektedir. Bu kaplamalar
ceki kuvvetlerini engelleyen, basi gerilmeleri sergilemektedir. Ancak ince sert
kaplamalar, taban malzeme deformasyonu ile olugan gerilmeler sonucu sert kaplamanin
cok cabuk kirilmasina neden olmaktadir (Holmberg et al. 2000). Yani sert filmin erken
kirilmasi yiizinden asinma oranmi da artig goriilmiistiir. Ayrica Dimigen ve arkadaslar
(1985), Ns/Nmo oraninin siirtiinme katsayisi tizerine ¢ok etkili oldugunu belirtmisler ve
Ns/Nmo > 1 olmasi durumun siirtiinme katsayisinda diisiis gézlemlemislerdir. Elde edilen

sonuglar, Dimigen ve arkadaslarinin belirttikleri ile uyum saglamstir.

D2 ¢eligi ve 52100 ¢eligi asinma orani, sertligi ve ortalama siirtiinme katsayisi
karsilastirildiginda en diisiik asinma oranlari D2 ¢eliginde R1-2 kodlu filmde goriiliirken
52100 celiginde en diisiik asinma orani R2-3 kodlu filmde goriilmiistiir. Sertlik ve
stirtinme katsayisi ise her iki gelik tiiriinde (52100, D2) ayn1 R4-7 kodlu filmlerde en iyi
degerler goriilmiistiir. R4-7 kodlu D2 ve 52100 ¢eligiyle biiyiitiilen filmlerin ortalama
stirtlinme katsayist sirastyla 0,025 ve 0,03 olarak belirlenmistir. Her iki ¢eligin toplam
asimnma oranlari ele alindiginda D2 celigi 52100 ¢eligine gore toplamda yaklasik %11
oraninda daha az asindig1 goriilmiistiir. D2 ¢eligi tizerine biriktirilen tribolojik acidan

52100 geligine gore daha iyi sonug verdigi goriilmiistiir.
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Bu ¢aligmada MoS; kat1 yaglayict kaplamalar, sekil hafiza 6zelligine sahip TiNi
filmler ile desteklenerek literatiirde ilk defa yeni bir tiir olarak fonksiyonel tabakali kati
yaglayic1 kaplamalarin iretilmesi ve Tretilen filmlerin mekanik ve tribolojik
Ozelliklerinin arastirilmasi amaglanmistir. Kaplama yontemi olarak kapali alan dengesiz
manyetik alanda sigratma yontemi (CFUBMS) kullanilarak s6z konusu fonksiyonel
kaplamalar 52100 yatak ¢eligi ve D2 takim ¢eligi iizerinde biiyltiilmiistiir. Atmosfer
sartlarinda gergeklestirilen deneyler sonucunda parametrelerin optimum seviyeleri
irdelendiginde; D2 ve 52100 taban malzemeleri i¢in TiNi hedef akimi en azindan 5 A
olmasi Ti hedef akimimin da 1,5 A olmasi ¢alisma basinci 0,27 taban malzeme geriliminin
de 200 V olmasi durumunda birbirine en yakin atomik yiizdeli TiNi filmlerin
biiyiitiilecegi tespit edilmistir. Ancak es atomik olmasi durumunda TiNi sekil hafiza
ozelligini gosterebilmektedir. MoS2 filmlerde ise hedef akiminin 1,5 A olmasi gerektigi
dikkat ¢ekmektedir. Filmlerin yaglama &zellikleri i¢in Ns/Nmo oranmi etkisi sonuglarla
dogrulanmistir. Argon gaz akisi ve taban malzeme voltaj1 agisindan ise tiim parametrelere
bagli olarak farkli derecelerde 6nem arz ettigi belirlenmistir. Genel olarak Taguchi analizi
sayesinde parametrelerin birbiri lizerinde bilesik bir etkiye sahip oldugu ve her iki taban
malzeme tiiriine kaplanan TiNi/MoS: filmlerin nispeten farkli kaplama parametreleri

belirlenmistir.

Magnetron sigratma yontemiyle 52100 ve D2 ¢eligi iizerine biiyiitiilen TiNi/MoS:

kaplamalardan elde edilen sonuglari asagida maddeler halinde 6zetlenmistir.

e 52100 ¢eligi ve D2 celigi taban malzeme iizerinde yapilan parlatma islemi sonucunda
ortalama Ra=0,8 um’lik piirtizliiliik degeri belirlenmistir.

e Kapali alan dengesiz manyetik alanda sigratma sistemi iki farkli taban malzemesi
tizerine TiNi/MoS; filmlerin biiyiitilmesi i¢in kullanilmistir. CFUBMS kaplama
islemini Taguchi deney tasarimina gore deney plani belirlenmistir. Ik kaplama cesidi
olan TiNi filmleri tiretmek i¢in bir adet saf Titanyum hedef ve bir adet TiNi hedef
kullanilmastir.

e TiNi film isleminde farkli parametrelerde yapilmis 7 deney, 60 dakikalik sabit

kaplama siiresinde gergeklestirilmis olup 1,5um ile 2,1 um arasinda degisen film
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kalinliklar1 elde edilmistir. En yiiksek film kalinlig1 2,1pm ile R3 deney sartlarinda
(TiNi: 6A, Ti: 1,5A, 0,33 Pa, 100V) en diisiik film kalinlig1 ise 1,5 um ile R4 deney
sartlarinda (TiNi: 4A, Ti: 1,25A, 0,33 Pa, 200V) biiyiitiilmiis filmlerde elde
edilmistir.

e CFUBMS yontemiyle iiretilen TiNi filmlerin amorf oldugu XRD analizi sonucu
belirlenmistir. Filmlerin Kkristalize olmasi sekil hafiza 6zelligini kazanmasi igin
gereklidir. Filmlerin kristalize edebilmek i¢in 400°C ile 650°C sicakliklari arasinda
degisen degerlerde 1 saat siireyle 1s1l isleme tabi tutulmustur.

e 550°C ° de yapilan 1s1l islem sonucunda yapinin SEM goriintiilerinde martenzit faz
tespit edilmis ve yapinin ise kolonlu bir goriiniis sergiledigi tespit edilmistir. Ayrica
DSC analizi sonucunda 550°C 1s1l islem yapilmis numunenin oda sicakliginda
martenzit faza sahip oldugu goriilmiistiir. Boylece TiNi filmleri kristalize edebilmek
icin en ideal sicakligin 550°C oldugu belirlenmistir.

e 550°C 1s1l isleme tabi tutulmus numunelerin XRD analizi incelendiginde M(111)
martenzit fazinin yapida baskin olarak bulundugu ayrica M(101) ve M(020) fazlar
da bu faza ek olarak pik verdigi goriilmiistiir.

e Kiistalize edilmis TiNi filmler iizerine CFUBMS yontemiyle MoS: filmi 4 farkli
kaplama parametresiyle 40 dakikalik sabit kaplama siiresince biiyiitiilmiistiir.

e  TiNi/MoS; filmlerin kaplama kalinlig1 incelendiginde 2,2 pm ile 3,8 um arasinda
deger aldig1 gozlemlenmistir.

e MoS; kaplama parametreleri ile TiNi/MoS2 kaplama kalinliklar1 incelendiginde
MoS; hedef akimmin TiNi/MoS2 kaplama kalinligint dogrudan etkiledigi
belirlenmistir.

e  Farkli taban malzemeler iizerine biiyiitiilen TiNi/MoS2 kaplamalarin XRD analizleri
incelendiginde D2 ¢eligi lizerinde MoS; filmine ait (100), (103) ve (105) tercihli
yonlenmesi elde edilmis olup 52100 c¢eliginde de benzer yonlenmeler tespit
edilmistir.

e TiNi/MoS; kaplamlarin sertlik degerleri 300 HV ile 436 HV arasinda farklilik
gostermistir. Bu testler sonucu 1s18inda MoS> filmlerin R4 kaplama parametresinde
52100 ve D2 celigi en sert film sertligi saglamistir.

e TiNi/ MoS; filmlere yapilan EDS analizi sonucunda genelde basarili bir kaplama
olustugu ancak en diisiik asinma oran1 ve en yiiksek sertlik degerini R4 kodlu MoS;

film biiyiitiilmesi sonucunda olustugu goriilmiistiir.
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e ki farkli taban malzemesi iizerine biiyiitiilen TiNi/MoS: filmlere atmosfer ortaminda
yapilan asinma deneylerinde en diisiik ortalama siirtinme katsayis1 degeri (CoF)
1=0,025 bulunmustur. Bu deger D2 ¢eligi R4-7 kodlu filmde belirlenmistir. Asinma
izi EDS analizi incelendiginde Mo ve S atomlar1 yaninda O atomu bulunmasi ve
oraninin da yiiksek olmasi hasebiyle MoOx olusumu sayesinde en yiiksek siirtiinme
katsayisi elde edilmis filmin asmmma orami azalarak filmin dayanimi arttigi
gbzlemlenmistir. Ayrica R4-7 parametrersindeki bu oksit olusumunun sebebi XRD
analizinde 52100 ¢eliginde MoS> (100) piki goriiliirken D2 ¢eliginde bu pikin elde
edilememesi olarak sdylenebilir.

e 52100 c¢eliginde en diisiik asinma orant R2-3 kodlu biyiitiilmiis TiNi/MoS:
kaplamasinda 0,48x10° degeri elde edilmis olup ayrica bu numunenin ortalama
stirtiinme katsayisi degeri (CoF) p= 0,1 bulunmustur.

e D2 geliginde en diisik asinma oram1 RI1-2 kodlu biyiitiilmiis TiNi/MoS:
kaplamasinda 0,35x107° degeri elde edilmis olup ayrica bu numunenin ortalama
stirtiinme katsayisi degeri (CoF) p= 0,03 bulunmustur.

e Bu iki asimma testleri sonucunda batict u¢ taban malzemeye ulagsamadan testin
sonlandig1r goriilmiistiir. Bu islemde MoS2 ¢ok iyi kati yaglayict ozelligini

gosterdiginin ve iyi bir transfer filmi olusturdugunun kanitidir.

Yapilan bu tez ¢aligmasinda TiNi/MoS; kaplamasi literatiirde ilk defa birbiri
tizerine kaplanmistir. Bu tez calismas1 sonrasinda yapilacak caligmalar ile farkli taban
malzemelere filmlerin biiyiitiilmesi yapilarak asinma performansi incelenebilir. Bununla
beraber yliksek sicaklikta yapilacak asinma deneylerinin siirtlinme ve asinma tizerindeki
etkilerini incelenip TiNi/MoS; kaplamlarin TiNi faz doniigiimii sayesinde olusacak olan
stiperelastiklik ve sekil hafiza etkisinin yaglayict performanslar lizerindeki etkisi daha
kapsamli olarak incelenebilir. Ayrica bu ¢alisma literatiirde ilk olmasindan dolay1 bundan
sonraki ¢alismalara referans olabilir. Buna ilaveten bu ¢alismada bulunan parametreler
disinda farkli parametrelerin etkilerinin de irdelenip belirlenmesi ve optimize edilerek bu

caligmanin sonuglarin daha da iyilestirilmesi saglanabilir.
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