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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

MAGNETRON SICRATMA YONTEMI ILE KAPLANMIS TiN FILMLERIN
YAPISAL, MEKANIK VE TRIiBOLOJIiK OZELLIKLERi UZERINDE TABAN
MALZEME SICAKLIGININ ETKIiSi

Erhan Emre BILGIN
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Makine Miihendisligi Anabilim Dali

Danisman: Dog. Dr. Ozlem BARAN

Kesici takimlarin sertligini ve asinma direncini 6nemli derecede artiran Titanyum Nitriir (TiN)
sert filmler gesitli kaplama yontemleri ile birgok farkli taban malzeme yiizeyine kaplanarak
endiistrinin pek ¢ok alaninda yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu ¢alismada, magnetron sigratma
yontemi kullanilarak, farkli taban malzeme sicakliklarinda D2 soguk is takim ¢eliginin yiizeyine
TiN filmler kaplanmistir. Farkli taban malzeme sicakliklarinin TiN filmlerin yapisal, mekanik
ve tribolojik ozelliklerine etkisi incelenmistir. Filmlerin yapisal 6zelliklerini belirlemek igin
SEM ve XRD, sertligini belirlemek i¢in mikro sertlik test cihazi kullanilmistir. Filmlerin
adezyon ve agmmma Ozelliklerini belirlemek i¢in sirasiyla ¢izik test cihazi ve pin-on-disk
tribometre kullanilmistir. Taban malzeme sicakliginin artmasi ile birlikte artan film kalinlig1 ve
kiigiilen tane boyutu goézlemlenmistir. TiN filmler D2 soguk is takim ¢eliginin yiizey sertligini
onemli Olclide artirmistir. Artan taban malzeme sicakligi ile birlikte TiN filmlerin sertligi,

adezyonu ve asinma direnci 6nemli 6l¢iide artmustir.
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ABSTRACT

Master Thesis

EFFECT OF SUBSTRATE TEMPERATURE ON STRUCTURAL,
MECHANICAL AND TRIBOLOGICAL PROPERTIES OF TiN FILMS
DEPOSITED WITH MAGNETRON SPUTTERING METHOD
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Titanium nitride (TiN) hard films, which significantly increase the hardness and wear resistance
of the cutting tools, are widely used in many areas of the industry by coated them on the surface
of many different substrates using various deposition methods. In this study, TiN films were
coated on the surface of D2 cold work tool steel at different substrate temperatures using
magnetron sputtering method. The effects of different substrate temperatures were investigated
on the structural, mechanical and tribological properties of TiN films. SEM and XRD were used
to determine the structural properties of the films and the microhardness tester was carried out
to calculate the hardness value. Scratch tester and pin-on-disc tribometer were used to determine
the adhesion and wear properties of the films, respectively. The increasing film thickness and
smaller particle size were observed with the increase of the substrate temperature. TiN films has
significantly increased the surface hardness of D2 cold work tool steel. The hardness, adhesion
and wear resistance of TiN films increased significantly with the increasing substrate

temperature.
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1. GIRIS

AISI D serisi soguk is takim ¢elikleri, listlin mekanik ve tribolojik 6zellikleri nedeniyle
yaygin olarak kesme ve sekillendirme uygulamalar1 i¢in kullanilirlar. Ancak, diistik
sertlige sahip bu c¢elikler, siddetli kosullar (yliksek sicaklik, oksidasyon, yliksek yiik,
vs.) altinda asmmma hasar1 sergiler (Yasavol ve Ramalho, 2015). Endiistriyel
uygulamalarda kullanilan kesici takimlar ve sac sekillendirme kaliplar1 {izerine
bliyiitiilen ge¢is metal nitriir kaplamalar yiiksek sertlik ve asinma direncine sahiptir
(Elmkhah vd., 2018). Bu kaplamalarin ilk nesli, seramik Titanyum Nitriir (TiN)
kaplamalar (Kataria vd., 2012), takimlarin korunmasi i¢in en yaygin kullanilan
kaplamalardir (Chavda vd., 2016), ve bu kaplamalar &zellikle kesici takimlarda
kullanilmaktadir (Scholl, 1997). TiN kaplamalar diistik siirtiinme katsayis1 ve yiiksek
asinma direnci gibi mitkkemmel tribolojik 6zelliklere (Shukla vd., 2017), yiiksek sertlige
(Chavda vd., 2016; Shukla vd., 2017; Cui vd., 2017) ve iyi korozyon direncine (Chavda
vd., 2016; Zhang vd., 2017) sahiptir. Bu kaplamalar fiziksel buhar kaplama (PVD) ve
kimyasal buhar kaplama (CVD) teknikleri ile biiyiitiilebilirler (Takadoum ve Bennani,
1997; Jones vd., 2000; Wu vd., 2017).

Takadoum ve Bennani (1997), bu kaplama teknikleri ile biiyiitiilmiis TiN kaplamalarin
takimlarin dmriinii 6nemli derece artirdigini rapor etmistir. TiN kaplamalarin mekanik
ozelliklerinin, tercihli oryantasyonundan kuvvetli bir sekilde etkilendigi ve bu tercihli
oryantasyona bagli olarak etkilenen mekanik Ozelliklerin taban malzeme sicakligina,

azotun kismi basincina ve gelen iyon metal aki oranina gore degistigi belirtilmistir

(Tiron vd., 2017).

Herhangi bir kaplama igsleminde en 6nemli islem parametrelerinden biri taban malzeme
sicakligidir. Taban malzeme sicakligini kontrol etme yetenegi, kaplama orani,
mikroyap1 ve iiretilen kaplamanin 0&zellikleri iizerinde biiyliik bir etkiye sahip
olmaktadir. Taban malzeme sicakligi ile ilgili en 6nemli nokta, elde edilen mikroyapr ile
dogrudan korelasyona sahip olmasidir (Perednis ve Gauckler, 2005). Thornton (1974)
tarafindan Onerilen Yapi1 Bolge (Zone) Modeli'ne (SZM) (Sekil 1.1) gore, taban

malzeme sicakliginin yilikselmesi ylizey atomlarinin hareketliliginin artmasma ve bu



durum Zone T (gecis bolgesi) olusumuna yol acar. Kaplama sirasindaki sicaklik artigina

bagli olarak Zone 1, Zone T, Zone 2 ve Zone 3 bolgeleri olusur.
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Sekil 1.1. Thornton tarafindan Onerilen Yapi1 Zone modelinin kesit goriintiisiiniin

sematik gosterimi (Thornton, 1974)

Sekil 1.1 o6nemli fonksiyonel parametre olarak taban malzeme sicakligi ile ince
filmlerde tane biiyiikliigliniin gecisini agik bir sekilde gostermektedir. Bu nedenle, genel
olarak PVD yontemlerinden biri olan si¢gratma iglemi sirasinda, taban malzeme yiizeyi
tizerindeki kimyasal reaksiyon ve yiizey atomu hareketliligi, taban malzeme
sicakligindan etkilenebilir. Ince film kaplama icin yiiksek sicaklikta taban malzeme
kullanmanin avantajlarindan biri, kaplama esnasinda olugan artik gerilmenin en aza
indirgenmesidir. Sigratma isleminde, kaplanan film yiizeyinde olusan reaktif gazlarin
olusturdugu zayif baglar (poison) bir dezavantajdir ve bu durum daha yiiksek taban
malzeme sicakliklart kullanildiginda azalabilir (Bunshah, 1994). Mbarek vd. (2010),
oda sicakliginda, herhangi bir taban malzeme {izerine biriktirilen kaplamanin daha fazla
gozeneklilige sahip oldugunu ve taban malzeme sicakliginda bir artis oldugunda adatom
mobilitesi ve kristalliligin arttigin1 rapor etmistir. Daha yiiksek taban malzeme sicaklig
ile ince filmin stokiyometrik bilesimi kademeli olarak iyilestirilir (Jeong vd., 2003).

Yiksek sicaklikta, kiiciik boyutlu tanecikler daha yuvarlatilmis hale geldiginden tanecik



yapist modifiye edilir. Ince filmin yiiksek taban malzeme sicakhiginda vyiizey
plirtizliiligii, kullanilan taban malzemenin yapisina bagl olarak artabilir veya azalabilir
(Mbarek vd., 2010). Kaya vd. (2015) taban malzeme sicakliginin degistirilmesinin,
yiizey piiriizliilliigii degerinde, iletkenlik ve tane smirinin oryantasyonunda degisiklikle
sonuc¢landigini rapor etmistir. Genel olarak, si¢ratma isleminde daha iyi kristallik elde
etmek i¢in, biriken atomlarin ¢ok yiiksek enerjiye sahip olmalar1 beklenir, bu 6nkosul,
yiiksek taban malzeme sicakliginin kullanimi ile yerine getirilir (Mbarek vd., 2010;
Kaya vd., 2015). Zhang vd. (2011), taban malzeme sicakligi arttik¢a, atom

hareketliliginde artma ve yapisal kusurlarda azalma oldugunu belirtmistir.

Bu bulgular 15181nda; bu calismada, mekanik ve tribolojik 6zelliklerinin iyilestirilmesi
amactyla kesici takimlarda kullanilan D2 soguk is takim c¢eliginin {izerine magnetron
sigratma yontemi kullanilarak farkli taban malzeme sicakliklarinda TiN filmler
biiyiitiilmistiir. Filmlerin yapisal, mekanik ve tribolojik 6zellikleri tizerinde farkli taban

malzeme sicakliginin etkisi incelenmistir.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. Takim Celikleri

Takim c¢elikleri, ¢ok cesitli bir malzeme yelpazesinde yer alan metal malzemelerin
kesilmesi ve sekil verilmesi amaciyla kullanilan ¢ok 6zel alasimli ¢eliklerdir. Takim
celiklerinin ilk kullanimi tarih 6ncesi ¢aglara dayanir. Bu ¢eliklerin tarihte ilk kullanimi
ve sertlestirilmesi 3000 yil Oncesine dayanmaktadir. Sertlestirme islemi eski
donemlerde 1sitma+su verme olarak yapilmaktaydi. Isitma islemi normal ortamlarda
yapildig1 icin ylizeylerde istenmeyen oksit bilesikleri meydana gelmekteydi. Fakat,
giiniimiizde vakum firinlarinda yapilan 1sitma+su verme islemleri ile bu durum
onlenmektedir. Takim ¢eliklerinin 19. ylizyilin ortasinda ve 20. yiizyilin baslarinda yeni
alasim elementleri ile tanismasindan 6nce bu c¢eliklerde alasim elementi olarak sadece
karbon kullanilmistir. Gelisen teknoloji ile malzemeden beklenen 6zelliklerin
artmasiyla, bu alanda kullanilacak c¢eliklerin ihtiyaglarmi karsilayabilmek icin yeni
alasim elementleri eklenmeye baslanmis, bu alasimlama islemi mangan, tungsten,
molibden, vanadyum ve krom gibi yeni alasim elementlerinin bulunmasi ve farkli
mekanik ozelliklere sahip alasimli ¢elik tilirlerinin gelisimiyle paralel sekilde
ilerlemistir. Paralel ilerleme gelik iiretim teknolojisinde olmustur. Uretim esnasinda
yapilan safsizlik kontrolii, malzemelerin daha hassas olarak iiretilmesini saglamistir.
Gelisen teknolojiler ile bircok 0©zel alanda kullanilabilecek 6zel celik tiirleri

tiretilebilmektedir (Toptop, 2011).

Takim c¢elikleri kullanildiklar1 alanlara gore 6zel olarak ayarlanmis alasim yapilar
sayesinde istiin ozellikler gosteren geliklerdir. Genel olarak kalip malzemesi ya da
sekillendirici olarak kullanildiklart durumlarda malzemelerden beklenen oOzellikler
ortaktir. Bunlar sertlik, stineklik, tokluk, sicak yorulma dayanimidir. Talash imalatta
kullanilan bu malzemelerden, kullanim amaci ve kosullarina bagli olarak bir¢ok fiziksel
ve mekanik 6zelliklerinin en uygun sekilde yerine getirilmesi istenir. Bu 6zellikler genel
anlamda ele alinirsa; yiiksek asinma direnci, cekme dayanimi, akma dayanimi, darbe

dayanimu, sertlik, tokluk ve yeterli siinekliktir (Erdogan, 2000).



Takim celikleri, ¢elik siniflandirilmasinda ayr1 bir grup olarak incelenmektedir. Bunun
sebebi farkli smiflardaki ¢eliklere kiyasla oOzellikle calisma kosullar1 bakimindan
degisiklik gostermeleridir. Takim ¢elikleri, toplam ¢elik tiretiminin nispeten kiigiik bir
ylizdesini  olusturmakla beraber diger ¢elik mamillerinin ve mihendislik
malzemelerinin iiretiminde kullanildiklart i¢in stratejik bir konuma sahiptirler (Steiner,

1990).

Takim c¢eliklerinin sistematik olarak icerdigi alasim elementlerine ve kimyasal
bilesimine gore siniflandirilmasi miimkiin olmadigi i¢in siiflandirilmasi ana kullanim
alanina gore yapilmaktadir. Burada karakteristik farklilik malzemenin o6zelliklerini
etkileyen ¢alisma sicakligidir. Buna gére DIN 17350 normunda takim ¢elikleri;

* Sicak is takim celikleri

* Yiiksek hiz takim ¢elikleri

* Soguk is takim ¢elikleri

olmak iizere 3 grupta siiflandirilmistir.

2.1.1. Sicak Is Takim Celikleri

Sicak 1s takim celikleri cogunlukla sicak dovme, sicak ekstriizyon, enjeksiyon kaliplari
ve sicak form verme gibi 200°C’nin lzerindeki sicakliklara ¢ikilan uygulamalarda
kullanilir. Sicak is takim gelikleri %0.30-0.60 oraninda karbon ve %2.00-12.00 oraninda
krom igerir. H sembolii ile gosterilen sicak is takim celiklerinin en bilinen 6zelligi
bilesiminde bulunan krom, molibden ve volfram gibi alasim elementleri nedeniyle

sertligini yiiksek sicakliklara kadar koruyabilmeleridir (Jeglitsch, 1999).

Sicak is takim ¢eliklerinin sahip oldugu yiiksek sicaklikta sertligini koruyabilme, sicak
asinma direnci, yiiksek sicaklik cekme mukavemeti, 1s1l iletkenlik gibi 6zellikleri artan
krom, molibden, volfram igerigi ile dogru orantili olarak artis gostermektedir. Buna
ilaveten bu ¢eliklerin sertlesme kabiliyeti yliksektir ve havada sogutma ile sertlestirmek

miimkiin olmaktadir (Roberts vd., 1998).



2.1.2. Yiiksek Hiz Takim Celikleri

Yiiksek hiz takim geliklerinin ¢aligma anindaki yiiksek kesme hizlarindan dolay: kesici
ucunda kizil bolge meydana gelmektedir. Fakat bu celiklerin kizil derece sertlikleri
(sicak sertlik) yiiksek oldugundan dolay1 biitiin kosullarda talas kaldirma o6zelligine
sahiptirler. Bu malzemeler yiiksek sicakliklara ve agmmaya karsi her zaman
dayaniklidir. Bu 6zellikleri ¢elige kazandirmak i¢in bazi alagim elemanlarinin ilavesinin

yaninda uygun 1s1l islemin de gergeklestirilmesi gerekmektedir (Rollason, 1987).

2.1.3. Soguk is Takim Celikleri

Takim ¢eliklerinin 6nemli bir tiirii olan ve diger takim celiklerine kiyasla daha genis
kullanim alanina sahip olan soguk is takim c¢elikleri genel olarak 200 °C’nin altindaki
sicakliklarda bulunan, is pargalarinin talagh ve talagsiz sekil verme islemlerinde (kesme,
sekil verme, sivama, egme, bilkkme vb.) kullanilan takim celikleridir. Soguk is takim
celikleri uzun siireli bir gelisim ve kullanim siiresine sahiptir. Soguk is takim geliklerine
uygulanan iglemler ile takim Omriini uzatmak, dayanimini arttirmak ve mekanik

Ozelliklerini daha iyi seviyelere ¢ikarmak amaglanmaktadir (Steiner, 1990).

Soguk is takim ¢eliklerinin sahip oldugu 6zelliklerden bazilar1 asagida siralanmistir:
* Yiiksek asinma dayanimu,

* Abrazif ve adeziv asinmayla yiizey yorulmasina kars1 direngli olmasi,

* Yiiksek basma dayanimi,

+ Kullanim esnasinda boyutsal kararlilik,

* Yiiksek tokluk,

» Iyi islenebilirlik,

* Yiiksek sertlik ve sertlesebilirlik.

» Homojen bir i¢ yap1 (Viale vd., 2002).

Soguk 1s takim c¢eliklerinin kullanim alanlart TS 3921 ve ASTM A681°de
tanimlanmistir. Bu standartlara gére kullanim alanlari; kesme bigaklari, bilkkme kaliplari,
stvama kaliplari, soguk sekil verme kaliplari, baski makaralari, zimbalar, pres takimlari

ve 6lgme aletleridir. Soguk is takim ¢eliklerinden kullanildiklar1 alanlara gore istenilen



en onemli ozellikler tokluk ve asinma dayanimidir. Soguk is takim celiklerinin kendi
iclerinde kullanim alanina gore secimleri, AISI’ye gore Tablo 1.1°deki gibi
belirlenmistir. Bu belirlemeler, asinma direnci ve tokluk parametreleri géz oniinde
bulundurularak 1°den 9’a kadar bir niimerik sistem yardimiyla kendi aralarinda
karsilagtirilmak suretiyle yapilmigtir. Burada 9 en {ist dereceyi, 1 ise en alt seviyeyi

gostermektedir.

Tablo 1.1. Soguk is takim geliklerinin kullanim alanina gore se¢imi (Roberts vd., 1998)

Soguk Is takim celigi (  Asinma direnci  Tokluk derecesi Cahsma sertligi

AISI) derecesi (HRC)
Yagda sertlesen soguk is takim celikleri
01 4 3 57-62
02 4 3 57-62
06 3 3 58-63
o7 5 3 58-64
Havada sertlesen soguk is takim celikleri
A2 6 4 57-62
A3 7 3 58-63
Ad 5 4 54-62
A6 4 ) 54-60
A7 9 1 58-66
A8 4 8 48-57
A9 4 8 40-56
A10 ) 3 55-62
Yiiksek karbonlu ve yiiksek kromlu soguk is takim celikleri
D2 8 2 58-64
D3 8 1 58-64
D4 8 1 58-64
D5 8 2 58-63
D7 9 1 58-66

Stirekli asinmaya maruz kalan kalip veya takim malzemelerinde, tokluk ozelligine

bakmadan yiiksek asinma dayanimini saglayan D serisi soguk is takim ¢elikleri tercih



edilmelidir. Ancak hem asinmaya hem de darbeye maruz kalan kalip veya takim
malzemelerinde, yiiksek asinma direncinin yani sira tokluguda yiiksek olan A veya O
serisi soguk is takim ¢elikleri tercih edilmelidir (Roberts vd., 1998).

AISI D2 soguk is takim celigi, yiiksek asinma direnci, yliksek tokluk ve yiiksek
sertlestirilme kabiliyetine sahip oldugundan makina imalat sanayinde yaygin olarak
kullanilan bir malzemedir. AISI D2 takim ¢eligi genelde kaliplar, zzimbalar, makas
bigaklari, capak alma kaliplar1 gibi kirilmaya maruz kalan elemanlarin imalatinda

kullanilan ve 1s1l igsleme tabii tutulan malzemelerdir (Sirin, 2010).

2.2. Kesici Takim Asinmasi ve Kesici Takimlara Uygulanan Kaplamalar

Kesici takimda, 6zellikle matkap ucunda asinma, baslangigta yavas olarak fakat zaman
ilerledik¢e ivme kazanarak artan bir prosestir. Aslinda, kesici takim operasyona alindigi
andan itibaren aginma siirecine girmis demektir. Asinma ilerledik¢e kesici kuvvetler
artar; daha fazla 1s1 ortaya ¢ikar, baska bir deyisle asinma hizlanir. Asinma ile takimin
kesici uglart islevini kaybeder. Biitiin kesici takimlar talag kaldirma islemleri sirasinda
asmir ve bu asinma, kesici takim Omriinii tamamlaymncaya kadar siirmektedir. ilk
zamanlarda takim omrii parametresi sadece takimin daha fazla kesme yapmamasi olarak
ifade edilirdi. Glinlimiizde yiizey piriizliligl, gozenekliligi, takimin asinma tiirii ve
takima gelen kuvvet gibi parametreler takim omriinii etkilemektedir. Kesici takimin
dogru olarak segilmesi, isleme sirasinda maksimum seviyede verimliligin elde edilmesi
icin &nemlidir. Ozellikle kesici malzeme secimi ve kesme geometrisi en dnemlisidir.
Takim asinmasi kaginilmazdir ve esasinda negatif bir siire¢ degildir. Takim aginmasinin
olup olmamasi degil, asinma oldugunda ne kadar ve hangi tipte meydana geldigi esastir.
Takimin aginmasi kesici kenar iizerindeki yiik faktorlerinin bir kombinasyonunun
trtintidiir. Kesici kenar omrii takim geometrisini degistirmeye calisan gesitli yiiklerle
saptanir. Asinma takim-is parcasi-isleme kosullar1 arasindaki karsilikli etkilesimin bir

sonucudur (Cakir, 1999; Ozcan, 2001).

Sert kaplamalar, miikemmel mekanik ozellikleri nedeniyle kesici takimlar, dokiim

kaliplar1 ve makine elemanlarinda asinmaya karst koruyucu kaplama olarak yaygin bir



sekilde kullanilmaktadir (Jiang vd., 2017). Asinmaya ve korozyona karsi direngli olmasi
nedeniyle sert kaplamalarin kullanimi metal isleme endiistrisinde yerlesik bir

teknolojidir (Chatterjee vd., 1992).

Bilim diinyasinda ve sanayide, birbirleriyle es ¢alisan parca yiizeylerinin ince sert film
kaplama uygulamalartyla ilgili arastirma ve gelistirme calismalari her gecen giin
artmaktadir. Bu g¢alismalarda ana malzeme c¢ok biiyiik degisikliklere maruz
birakilmadan istenilen hedeflere uygun olacak sekilde malzeme yiizeylerinin
hazirlanmasi1 hedeflenmektedir. Yumusak ve sert taban malzemeler iizerine kaplanmis
ince sert filmler, tribolojik olarak bir¢ok istiinliik saglamaktadir. Sanayide kullanilan ilk
kaplamalar genelde metal kesme ve metal sekil verme takimlarinda uygulanmistir. O
zamanlarda kullanilan yiizey kaplama yontemlerinde islem sicakliginin yiiksek olmasi,
yiiksek sicakliktan etkilenmeyen taban malzeme kullanimimi mecburi kilmigtir. Ancak
daha sonra PVD yonteminin gelistirilmesiyle beraber bu kisitlama yok olmus ve bir¢ok
farkli uygulama alaninda kaplamalarin kullanilmasinin 6niindeki engeller ortadan
kalkmistir. Literatiirdeki caligsmalar incelendiginde yataklar, kesme takimlari ya da
endiistriyel kaliplar gibi birgok uygulamada kullanilan malzemelerin yiizeylerine uygun
koruyucu bir kaplama uygulandiginda, bu malzemelerin tribolojik dmiirlerinin énemli
oranda arttif1 gozlenmistir. Ayrica vakum teknolojisindeki gelismeler, daha yiiksek
adezyona sahip kaplamalarin iiretilmesine ve kaplama esnasinda pek ¢ok parametrenin
kontrol edilmesine imkan tanimistir. Seramik kaplamalar; kaliplar ve kesme takimlari
izerine biylitiilen basarili kaplamalardir. Bu kaplamalarin yiiksek sicakliklarda ytiksek
sertlige ve diisiik i¢ gerilmelere sahip olmalari, yiizeye tutunma kabiliyetlerini
yiikseltmekte ve bu sayede asinmaya karsi direnci de artirmaktadir. Daha direngli
olmasi kaplanmig takimlarin kullanim omiirlerinin de 6nemli oranda artmasina katkida
bulunmaktadir. Uygun kaplama parametreleri kullanilarak malzeme ylizeyine biiyiitiilen
sert kaplamalar yiiksek aginma direnci ve diisiik slirtinme katsayist sergiler. Bugiine
kadar yapilmis olan pek ¢ok ¢alismada ikili (TiN, AIN, ZrN vb.), t¢li (TiAIN, TiCrN
vb.), dortlii ve ¢ok tabakali kaplama uygulamalar1 gelistirilmistir (Holleck, 1986; Pan
vd., 1998).



2.3. Titanyum Nitriir (TiN) Kaplamalar

Sert kaplamalarin, mekanik parcalarin asinma direncini gelistirerek dmiirlerini uzatan
miikemmel bir ¢6ziim oldugu kanitlanmistir. Titanyum nitriir (TiN) kaplamalar, sert ve
koruyucu kaplamalar olmalar1 sebebiyle endiistride bir¢ok uygulamada kullanilmistir
(Tiron vd., 2018). Ozellikle disli kesici takimlar, broslar, sekillendirici kesiciler, freze
cakilar1 gibi bir¢ok takim malzemesinin TiN ile kaplanmasi, bu uygulamalardaki takim
geliklerinin kullaniminda miikemmel performans saglamistir (Zhang ve Zhu, 1993).
TiN, bir¢ok imalat isleminde belirgin iyilestirmeler saglar ve metal kesme islemlerinde

kullanilan takimlara uygulandiginda 6zel verimlilik avantajlart sunar (Chuan vd., 2012).

TiN, takim ve makine parcalarinin tribolojik oOzelliklerini gelistirmek i¢in yaygin
kullanilan kaplamalardir (Pihosh vd., 2005). Yari iletken®ihazlarda difiizyon bariyeri
tabakalar1 olarak, diiz panel ekranlar gibi malzemelerin korunmasinda ve parlak altin
rengi nedeniyle mimaride dekoratif kaplamalar olarak sik¢a kullanilir. Bu kaplamalar
genellikle yiiksek sertlik, diisiik siirtlinme katsayisi, 1yi korozyon, oksidasyon ve asinma
direnci saglar (Chavda vd., 2016). Ayrica, TiN, diisiik yogunluk (5.22 g/cm?) ve yiiksek
erime noktasina (2930°C) sahiptir (Zhang ve Zhu, 1993).

TiN kaplamalar; PVD, CVD ve iyon demeti destekli kaplama gibi ¢esitli yontemlerle
biiyititiilebilmektedir (Wu vd., 2017).

Bu yontemlerden, PVD yontemi ile biiyiitiilmiis kaplamalarin fiziksel ve kimyasal
ozelliklerinin kaplama mikroyapisindan giiclii bir sekilde etkilendigi iyi bilinmektedir.
Ayrica sertlik, aginma direnci, korozyon direnci vb. 6zelliklerde mikroyapiya baglhdir.
Bununla birlikte, mikroyap1; taban malzeme sicakligi, kaplama basinci, taban malzeme
bias voltaj1 ve taban malzeme iyon-atom orani gibi pek¢ok parametre ile degismektedir

(Zhang vd., 2017).

Farkli PVD teknikleri ile yiiksek hizli gelikler tizerine TiN filmlerin uygulanmasi
giinlimiizde kokli bir teknolojidir. TiN ile kaplanan takimlar kaplamasiz olanlarla

kiyaslandiginda takim Omriinde artis gozlemlenmistir. TIN filmlerin, kaplama
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stireclerine ve kosullarina bagli olarak farkli mikroyapisal ozellikler sergiledigi
bilinmektedir (Petrov vd., 1989; Carney ve Durham 1999; Chen vd., 2001). Reaktif
sigratma yontemi ile kaplanmis TiN kaplamalarda, azot kismi basinci, mekanik
Ozelliklerin belirlenmesinde 6nemli bir rol oynar (Musil vd., 1986; Sproul vd., 1989;
Yang vd., 2000). Ayrica, kaplama sirasindaki iyon bombardimaninin, TiN kaplamalarin
mikroyapisini 6nemli dlgiide degistirdigi iyi bilinmektedir (Hultman vd., 1987). Genel
olarak, TiN kaplamalarin mekanik Ozelliklerini gelistirmek i¢in, kaplama sirasinda
taban malzemeye bir negatif bias voltaji uygulanir (Takahashi vd., 2000; Zhengyang
vd., 2000; Zhitomirsky vd., 2000).

PVD teknikleri ile iiretilen TiN kaplamalar genelde (111) tercihli yonlenmesi gosterir.
TiN kaplamalarin 6zellikleri, tercihli yonlenmeye siki bir sekilde baglidir. Takim
malzemelerinin asinma direnglerinin de TiN kaplamanin yonlenmesine bagli oldugu ve
(111) tercihli yonlenmesine sahip kaplamalarin en yiiksek asinma direncine sahip
oldugu kanitlanmistir (Lim vd., 2002).

PVD yontemlerinden biri olan olan magnetron sigratma yontemi kullanilarak TiN
filmlerin biiyiitiilmesi pek ¢ok arastirmaci tarafindan c¢alisilmistir (Nsongo ve Gillett,
1995; Combadiere ve Machet, 1996; Meng ve dos Santos, 1997; Jones vd., 2000; Vaz
vd., 2003; Huang vd., 2005; Huang vd., 2006; lordanova vd., 2007; Yeh vd., 2008;
Bhaduri vd., 2010; Bavadi ve Valedbagi, 2012; Liv d., 2016; Elmkhah vd., 2018).

TiN kaplamanin magnetron si¢ratma ile biriktirilmesi, diisiik seviyelerde kirlilikler ve
cokelme hizinin kolay kontrolii gibi diger yontemlere gore 6zel avantajlara sahip
oldugundan yaygin olarak kullanilmaktadir. Ayrica bu yontem cesitli morfoloji ve

kristalografik yapida ince kaplamalarin biiyiitiilmesini de saglar (Saoula vd., 2009).

TiN kaplama, Kelly vd. (2007) tarafindan degisen gorev dongiilerinde (duty cycle) 20,
50 ve 100 kHz'lik hedef frekanslarinda biiyiitiilmiis ve yiiksek fiziksel ve tribolojik
ozellikler elde edilmistir. Dengesiz magnetron sigratma yontemi kullanarak biiyiitiilen
kaplamalarda, taban malzeme bias voltaji (Vs) en ¢ok ¢alisilan kaplama parametresi
olmustur. Rohde vd. (1991; 1992), Vs’nin M2 takim ¢eligi lizerinde biiyiitilen TiN
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kaplamanin ¢esitli fiziksel ve mekanik Ozellikleri iizerindeki etkisini incelemis ve
Vs’nin -75 V’den —135 V’ye artmasi ile kaplama oraninin azaldigini1 ve daha piiriizli
bir yiizey elde edildigini rapor etmistir. Bas1 gerilmesi de Vs’nin artisi ile artmistir.
Mikrosertligin Vs degerinin =75 V’den —85 V'ye ¢ikmasiyla arttifi, ancak ayni deger
Vs —135 V'ye kadar ¢iktiginda azaldigi gozlemlenmistir. Benzer sonug Kadlec vd.
(1989), Jiang vd. (2004) ve Benegra vd. (2006) tarafindan da elde edilmistir. Tane
boyutu artan bias voltajiyla daha kiigiik hale gelmistir (Kadlec vd., 1989; Benegra vd.,
2006; Guruvenkat ve Mohan, 2002). Gelistirilmis sertlik, yiizey kalitesi, adezyon,
siirtinme katsayisi, asinma orani ve gelistirilmig takim 6mrii, darbeli bias voltaji ile

kaplanmis TiN kaplama ile elde edilmistir ( Kelly vd., 2007).

Jithin vd. (2018), TiN ince filmleri darbeli dc magnetron sigratma yontemini kullanarak
farkli taban malzeme sicakliklarinda sentezlemis ve yapisal, mekanik ve elektriksel
ozelliklerini incelemistir. TiN filmlerin kristalliginin artan taban malzeme sicaklig: ile
arttigin1 ve TiN filmin elektriksel direncindeki degisimin, kristal oryantasyonlarindaki

degisimin bir sonucu oldugunu rapor etmislerdir.

Magnetron sigratma ile kaplanan TiN ince filmlerin yapisal 6zelliklerine taban malzeme
sicakliginin etkisi Rao vd. (2013) tarafindan arastirilmistir. Sonug olarak, kaplanmis
biitiin filmlerin yonlenmis (200) polikristalin yapida oldugunu bulmuslardir. Filmlerin
sertlik degerleri ve (111) tekstiir katsayis1 taban malzeme sicakligi ile artmistir. Bu,
TiN filmlerin nanomekanik 6zelliklerinin taban malzeme sicakligi ve kristal

oryantasyonunun bir fonksiyonu oldugunu gostermistir.

2.4. Yuzey Kaplama Metotlar

Asinmaya dayanikli kaplama {iretiminde, sert malzemelerin daha sert veya yumusak
malzemelerin ylizeylerine kaplanmasi igin “fiziksel buhar kaplama” (PVD) ya da
“kimyasal buhar kaplama” (CVD) yontemleri kullanilmaktadir. Bu yoOntemlerin
kullanimu ile istenilen Ozellikteki sert kaplamalar hem laboratuvar Glgekli hem de
endistriyel Olgekli olarak iiretilmektedir. Uygun bir kaplama yonteminin belirlenmesi

fiziksel, kimyasal ve ekonomik agidan ¢ok sayida degiskene bagli olarak yapilmaktadir.
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Kullanilacak kaplama teknigi, kaplama ile taban malzemenin tiirii, taban malzemenin
sekli ve boyutlart ayrica kaplama sirasinda meydana gelebilecek 1s1l yliklemeler gibi

faktorler goz oniine alinarak belirlenmektedir (Laloglu, 2013).

2.4.1. Fiziksel Buhar Kaplama (PVD)

Fiziksel Buhar Kaplama (PVD) prosesleri, kat1 veya s1vi kaynaktan atom veya molekiil
seklinde buharlasan malzemenin, vakum veya diisiik basin¢li gaz (plazma) ortami
boyunca taban malzemeye tasinarak, taban malzeme {izerinde biiyiidiigii atomik
cokelme islemleridir. Tipik olarak, PVD prosesleri, birka¢ nanometre ile binlerce
nanometre arasindaki kalinliklarda filmlerin kaplanmasi i¢in kullanilmaktadir. Bununla
birlikte ¢ok katmanli kaplamalar, dereceli bilesik kaplamalar, ¢ok kalin kaplamalar ve
bagimsiz yapilar olusturmak i¢in de kullanilabilirler. Bu proseslerde kullanilan taban
malzemeler, basitten karmasik geometrilere kadar sekil degistirebilir. Tipik PVD

kaplama oranlari, saniyede 10-100 A®dur (1-10 nanometre).

PVD yontemleri, reaktif kaplama islemleri kullanilarak elementlerin, alagimlarin ve
bilesiklerin filmlerini kaplamak i¢in kullanilabilir. Reaktif kaplama islemlerinde,
bilesikler; gaz ortamindaki azot gibi reaktif bir gaz ile kaplama malzemesinin
reaksiyonundan (6rnegin titanyum nitriir, TiN) veya bilesik bir materyal (6rn. Titanyum
karbiir, TiC) ile olusturulur (Mattox, 1998).

Ug temel PVD teknigi bulunmaktadir. Bunlar: biriken atomlarin kaynagi olarak termal
buharlagmayr kullanan vakum buharlastirma, biriken atomlarmn kaynagi olarak
momentum hareketini kullanan sigratma kaplama, ve filmin biyiimesi ve 6zelliklerini
modifiye etmek icin kaplama sirasinda eszamanli iyon bombardimani kullanan iyon

kaplama yontemleridir (Mattox, 1992).

2.4.1.1. Sigratma Yontemi

Sicratma islemi uzun yillardan beri bilinmektedir ve bircok malzeme bu teknik
kullanilarak basarili bir sekilde biriktirilmistir (Behrisch, 1981; Townsend, 1976).

Temel si¢ratma isleminde, bir hedef (veya katot) plakasi, hedefin oniinde bulunan bir
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pariltilt bosaltim plazmasinda (glow discharge plasma) firetilen enerjik iyonlar
tarafindan bombardimana tutulur. Bombardiman islemi, hedef atomlarin "sigratilmast"
ile hedeften ¢ikarilmasina neden olur ve daha sonra ince tabaka halinde taban malzeme
lizerine (anot) yogunlasir (Rossnagel, 1995). Sigratma isleminde, inert gaz iyonlari
kullanilarak bu iyonlarin ortamdaki diger malzemelerle reaksiyona girmesi engellenir ve
yaygin olarak pozitif yiiklii argon gazi iyonlari kullanilir (Bunshah, 1980). iyon
bombardimaninin bir sonucu olarak hedef yiizeyden ikincil elektronlar yayilir ve bu
elektronlar plazmanin korunmasinda énemli bir rol oynar (Behrisch, 1981; Townsend,

1976). Sigratma sisteminin sematik gosterimi Sekil 2.1°de verilmistir.

pompalar

‘Swmma
gazi kaynag

Sekil 2. 1. Sigratma sisteminin sematik gosterimi (Arnell ve Kelly, 1997)
Bununla birlikte bu islem, diisiik biriktirme oranlari, plazmadaki diisiik iyonizasyon
verimi ve yliksek taban malzeme 1sitma etkileri ile sinirlidir. Bu sinirlamalar, magnetron

sigratma ve daha yakin zamanlarda dengesiz magnetron sigratma ile gelismistir (Kelly

ve Arnell, 2000).
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2.4.1.1.1. Magnetron Sigcratma Yontemi

Magnetron sigratma ince filmlerin fiziksel buhar kaplama yontemleriyle kaplanmasinda
en ¢ok tercih edilen metotlardan birisidir. Kullanilmaya baslandig: ilk yillarda kaplama
Ozellikleri istenildigi gibi olmasa da magnetron si¢ratma yonteminde yapilan
degisikliklerle gilinlimiizde istenilen Ozellikte metal, alasim, seramik, yalitkan

malzemeler ve ¢ok katli kaplamalar yapmaya olanak saglamistir (Cansever, 2001).

Bu yontemde, hedef yiizeyine paralel yerlestirilerek manyetik alan olusturan
magnetronlar hedefin ¢evresindeki ikincil elektronlart sikistirir. Miknatislar, bir kutbun
hedefin merkezi eksenine konumlandirilacak sekilde diizenlenir ve ikinci kutup hedefin
dis kenar1 etrafindaki miknatislarin bir halkasi tarafindan olusturulur. Elektronlarin bu
sekilde tuzaklanmasi, elektron atom carpismasindan olusan iyonlagma olasiligin1 6nemli
Olciide artirir. Magnetronun artan iyonlasma verimi hedef ¢evresinde yogun plazmaya
sebep olur. Bu, sirayla, hedefin iyon bombardimaninin ve yiiksek sigratma oranlarinin
artmasina yol acar ve bununla birlikte, taban malzemede daha yiiksek kaplama

oranlarina sebep olur.

Geleneksel (dengeli) magnetron ile dengesiz magnetronun (Sekil 2.2) tasarimdaki
farkliliklar ¢cok azdir. Bununla birlikte, iki tip magnetron arasindaki performans farki
cok dikkat cekicidir. Geleneksel magnetronda, plazma, hedef bdlgesinde daha
yogundur. Yogun plazma bdlgesi tipik olarak hedef yiizeyden yaklagik 60 mm’ye
uzanir. Bu bolgeye yerlestirilen taban malzemeler lizerinde biiyiiyen filmler, biiyiiyen
filmin yapisin1 ve Ozelliklerini gliclii bir sekilde etkileyebilen es zamanli iyon
bombardimanina tabi tutulur. Bununla birlikte, bu boélgenin disina yerlestirilen taban
malzemeler, diisiik plazma yogunluguna sahip bir alanda kalacaktir. Bunun sonucunda,
taban malzemeye cekilen iyon akimi (tipik olarak 1 mA/cm?) filmin yapisini
degistirmek i¢in genellikle yetersizdir ve bombardiman iyonlarmin enerjisi, taban
malzemeye uygulanan negatif bias voltajin artmasi ile arttirilabilir. Ancak bu durum
filmdeki kusurlara ve film gerilmesinin artmasina yol agabilir ve bu nedenle, genel film

ozelliklerine zarar verebilir. Bu sebeple, geleneksel magnetronlar kullanarak biiylik ya
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da karmasik komponentler ilizerinde tamamen yogun ve kusursuz film biriktirmek

zordur (Musil ve Kadlec, 1990).

Yiiksek i¢ gerilmeler olusturmadan yogun film biriktirmek icin, genellikle nispeten
diisiik enerjili (<100 eV) iyonlarin yiiksek akis1 (>2 mA/cm?) tercih edilir (Adibi, 1993).

Bu kosullar dengesiz magnetronlar tarafindan kolayca saglanir.

" Taban Malzeme | Taban Malzeme |

=~G0mm

Hedef Malzeme Hedef Malzeme Hedef Malzem
! [s] [n] N Ls] N ~ [s] ]

(a) Geleneksel (b) Tip-1 Dengesiz (c) Tip-2 Dengesiz
magnetron (dengeli) magnetron magnetron

Sekil 2.2. Magnetronlarda gozlemlenen plazma kapanmasinin sistematik goriiniisii
(Kelly ve Arnell, 2000)
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3. MATERYAL VE YONTEM

Bu caligmada, TiN filmler D2 soguk is takim celigi taban malzemeler {izerine
kaplanmistir. D2 soguk is takim ¢eligi taban malzemeler kaplamadan 6nce sirasiyla 80-
220-400-600-800-1200-2000 mesh zimparalar ile Ra<0,08 um piiriizlilik degerine
ulagilincaya kadar zimparalanmistir. Zimparalanmig taban malzemeler, zimparalama
isleminden sonra taban malzeme yiizeyinde bulunabilecek kirliliklerin (zimparadan
veya D2 takim celiginden ortaya c¢ikan partikiillerin taban malzeme yiizeyine gémiilii
kalmast durumu vb.) giderilmesi amaciyla etil alkol igerisinde ultrasonik temizleme

cihazi ile 15 dk temizlendikten sonra kurutulmustur.

TiN filmler magnetron sigratma cihazi (VAKSIS PVD-MT/2M 2T) (Sekil 3.1)
kullanilarak biiyiitiilmiistiir. Sistemde 1 adet 99.999% saflikta Ti hedef ve TiN filmleri

elde etmek i¢in azot gaz1 (N2) kullanilmistir.

Sekil 3.1. Sicratma sistemi

Kaplama aninda iyonizasyonu saglamak amaciyla argon gazi (Ar) kullanilmustir.
Homojen filmler elde etmek i¢in kaplama esnasinda taban malzemeler 10 d/dk hizla
dondiiriilmistiir. Taban malzemeler sistem igerisine yerlestirildikten sonra, kaplama

oncesi ylizeyindeki kirliliklerin giderilmesi amaciyla taban malzeme yiizeyleri Ar gazi
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ile 30 dk boyunca -850 V taban malzeme geriliminde temizlenmistir. Temizleme
isleminin ardindan, filmlerin taban malzemeye adezyonunu artirmak igin taban
malzemeler tizerine 5 dk siire ile Ti aratabaka (2 mTorr (0.26 Pa) ¢alisma basinci ve 80
W DC gii¢ kullanilarak) kaplanmistir. TiN filmler i¢in kullanilan kaplama parametreleri
Tablo 3.1°de verilmistir. TiN filmler 90 dakika kaplanmistir.

Tablo 3.1. Kaplama parametreleri

Degisken Parametreler Sabit parametreler

Taban malzeme sicakhg: (°C)
Calisma basinci: 3 mTorr (0.4 Pa)

R1 200
DC giic: 80 W
R2 300
Azot gaz akisi:5 sccm
R3 400
R4 500

TiN filmlerin ylizey morfolojileri ve stokiyometrik analizleri FEI Quanta FEG-450
SEM-EDS (Sekil 3.2) sistemi ile belirlenmistir. Ayrica, film kalinliklar1 kirtlmig D2
taban malzemelerin kirilma yiizeylerinden taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazi

kullanilarak elde edilmistir.

e

Sekil 3.2. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)
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TiN filmlerin kristal yapilar1 Cu-Ka radyasyon kaynakli Panalytical Empyrean-XRD
cihaz1 (Sekil 3.3) ile 20= 20-80° tarama acisinda ve 2.0° dk* tarama hizinda elde
edilmistir. XRD sonuglart ICDD (The International Centre for Diffraction Data) pik

dosyalar1 kullanilarak mukayese edilmistir.

Sekil 3.3. XRD cihazi

Ayrica, XRD analizinden tam genislik yar1 maksimum degerleri 6l¢iilmiis ve filmlerin
ortalama tane boyutlar1 asagidaki esitlikte verilen Scherrer formiilii ile belirlenmistir. Bu

formiilde, A bakir hedefin dalga boyu, f tam genislik yar1 maksimum ve 6 kirmim

agisidir.
_ DSA ., 084
- BcosB8 - BcosB (1)

TiN filmlerin sertlikleri mikrosertlik test cihazi kullanilarak, Knoop u¢ ile 10 gf yiik
altinda belirlenmistir. Her bir filmden 5 Ol¢iim alinmistir. TiN filmlerin taban
malzemeye adezyonunu belirlemek icin CSM-Revetest ¢izik test cihazi (Sekil 3.4)
kullanilmistir. Adezyon testleri Rockwell-C elmas batict ug¢ kullanilarak 10 mm/dk
kayma hizinda ve 100 N/dk yiik altinda yapilmustir.
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Sekil 3.4. Cizik test cihazi

Filmlerin siirtiinme katsayist ve asinma 6zellikleri pin-on-disk asinma test cihaz1 (Sekil
3.5) kullanilarak belirlenmistir. Asinma testleri, 5 mm ¢apli Al2O3 (aliimina) bilye
kullanilarak, IN yiik altinda, 5 cm/s donme hizinda ve normal atmosfer sartlar1 altinda 5
dk siire ile yapilmistir. Asinma iz ¢apt 5 mm’dir. Asmma hacimleri 3D optik
profilometre kullanilarak belirlenmistir. Ayrica, asinmis yiizeyler SEM ile karakterize

edilmistir.

| Pin-On-Disk |

|
| “Tribometer |
|

Sekil 3.5. Asinma test cihazi
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4. ARASTIRMA BULGULARI

Magnetron si¢ratma yontemi ile D2 soguk is takim c¢eligi lizerine kaplanmis TiN filmin
kirilma yiizeyinden elde edilen tipik bir SEM goriintiisii Sekil 4.1°de verilmistir. Bu
calisma sonucunda Ts/Tm sicakligr 0.1-0.24 arasindadir. Thortnton (1974) tarafindan
belirlenmis yap1 zone modeline gore 0.1-0.24Tm sicakligt Zone T bolgesi olan gegis
bolgesi (yar1 yogun) olarak tanimlanmistir. Bu nedenle bu ¢alismada kaplanmig TiN
filmler yari-yogun bir yap1 sergilemistir. Artan taban malzeme sicakligi ile birlikte TiN
filmlerin kalinliklar: artmistir (Tablo 4.1). Ayrica TiN filmlerin yiizey SEM goriintiileri
Sekil 4.2°de verilmistir. SEM goriintiileri incelendiginde, tane boyutunun da artan
sicaklikla birlikte 6nemli dlgiide kiiciildiigii gdzlemlenmistir (Subramanian vd., 2008).
XRD analizleri sonucu elde edilen ortalama tane boyutlar1 Tablo 4.1°de verilmistir. En
yiiksek taban malzeme sicakliginda biiyiitillen R4 kaplama sartlarinda elde edilen TiN
filmin tane boyutu en diisiiktiir.

ﬁ ' HV pressure . mag [J [ wp | det .spotv vac mode - ——2um
15.00 kV | 2.79e-4 Pa | 50 000 x | 10.0 mm | ETD | 3.5 | High vacuum RO Erzincan University

Sekil 4.1. TiN filmin kirilma yilizeyinden elde edilen tipik SEM goriintiisti
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Sekil 4.2. Farkli taban malzeme sicakliklarinda biiyiitiilmiis TiN filmlerin yiizey
morfolojileri

Tablo 4.1. Farkli taban malzeme sicakliklarinda biiyiitiilen TiN filmlerin kalinligi, tane
boyutu, sertlik degeri ve elementel analiz sonuglari

Film kalinhg1  Tane boyutu Sertlik % atom
nm nm (GPa) Ti N
R1 280 105 9.46 66.25 33.75
R2 340 71 13.23 58.24 41.76
R3 399 39 17.11 52.48 47.52
R4 545 20 23.02 49.36 50.64

XRD analizleri sonucu TiN filmlerin kristal fazlar1 Sekil 4.3’de verilmistir. TiN filmler
TiN (111) ve TiN (200) fazlarmi sergilemistir. Patsalas vd. (2000) taban malzeme
sicakliginin artmasmin (oda sicakligindan 400 °C’ye kadar), termodinamik denge
kosullarinda kapali paketlenmis yapilar1 tesvik eden adatomlarn hareketliligini

arttirdigini rapor etmistir. Bu nedenle, yiiksek adatom hareketliligi igin TiN filmlerde,
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serbest ylizey enerjiSinin en diisiik oldugu duruma karsilik gelen (200) oryantasyonu
boyunca biiyiime beklendigini, 6te yandan diisiik adatom hareketliligi i¢in tercih edilen
yonelimin, birim alan basina c¢ok sayida atomun diisiik enerji alanlarina dahil
edilebilecegi (111) oryantasyonu oldugunu ve bunun sonucunda filmlerin (111) ve/veya
(200) yonelimlerini sergiledigini rapor etmislerdir. Hibbs vd. (1984) TiN’in kimyasal
olarak ¢ok stabil bir bilesik oldugunu ve TiN’in olusumu sirasinda titanyumdan ve
azotdan enerjisinden salimimi gergeklestigini rapor etmislerdir. Bu nedenle de TiN
filmlerin taban malzeme yiizeyinde biiyiidiigli i¢in, adatom hareketliligini uyarabildigini
belirtmislerdir. Ayrica, 0.3Tm’in altindaki sicakliklarda, belirli bir oryantasyona sahip
yalnizca birkag sinirin hareket edebildigini rapor etmislerdir. Benzer bir durum bu

caligmada da (111) ve (200) fazlarinin elde edilmesiyle gozlemlenmistir.

Bu ¢aligmada kaplanmig TiN filmlerde (111) faz1 tiim kaplamalarda en baskin fazdir.
(111) diizlemi taban malzeme yiizeyine paralel, tercihli bir oryantasyondur (Carvalho
vd., 2003). Artan taban malzeme sicakligiyla birlikte (111) ve (200) fazlarinin
yogunluklart artmigtir. Vasu vd. (2011) ve Subramanian vd. (2008) artan sicaklikla

birlikte artan faz yogunlugunu rapor etmistir.

o Taban Malzeme + TiN (111) <+ TiN (200)
.
| o
“R E3
|
\ \ o
b L R4
| 'I\Jk
— [t
N I\ \
E jl ) ..‘[ R3
; UL
-]
A
v
/ R2
A «jk ]
ra R1
)L . Taban
v T T T T 1 Malzeme
20 40 60 80

20 (°)

Sekil 4.3. D2 taban malzeme ve farkli taban malzeme sicakliklarinda biiyiitiilmiis TiN
filmlerin XRD grafigi
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Ince filmlerin o6zellikleri, o6zellikle mikro sertlikleri, kimyasal bilesimlerine,
mikroyapilarina, kalinliklarina 6nemli 6l¢iide baghidir (Valvoda, 1996). Bu c¢alisma
sonucunda farkli taban malzeme sicakliklarinda biiyiitiilen TiN filmlerin sertlik
degerleri Tablo 4.1°de verilmistir. D2 soguk is takim celiginin sertligi 7.5 GPa’dir. Tim
TiN filmler D2 taban malzemenin yiizey sertligini 6énemli dl¢lide artirmistir. Ayrica,
artan taban malzeme sicakligi ile birlikte TiN filmlerin sertlik degeri 6nemli Olciide
artmustir. Hibbs vd. (1984) sertligin artan taban malzeme sicakligiyla arttigin1 ve bu
davranisin, kafes mukavemeti arttikga malzemenin kuvvetinin arttig1 seramik bilesikleri
icin normal oldugunu rapor etmislerdir. TiN diisiik sicakliklarda diisiik dislokasyon
hareketine sahiptir ve buna gore dislokasyon yogunlugu sertligin belirlenmesinde her
zaman baskin faktdr olmayacaktir. Tane sinirlarinin mukavemeti, muhtemelen kontrol
faktoriidiir; artan taban malzeme sicakliklart ile daha "miikemmel" gii¢lii tane sinirlari
olusur ve filmin tane smirlart igindeki deformasyonu daha azdir. Tabii ki, tane
siirlarinin mukavemeti arttik¢a, dislokasyonlar sertligin belirlenmesinde giderek daha

onemli hale gelecektir.

(111) fazimin TiN filmlerde en sert oryantasyon oldugu ve filmlerin sertligi iizerinde
onemli bir role sahip oldugu belirtilmistir (Chen vd., 1998; Chou vd., 2001; Sundgren,
1985). Chawla vd. (2009) kiiciilen tane boyutunun filmlerin sertligini artirdigini rapor
etmistir. Ayrica, TiN filmlerin elementel analizleri ile elde edilen % atom miktarlar
Tablo 4.1°de verilmistir. TiN filmlerin azot iceriginin artan taban malzeme sicakligiyla
arttig1 gézlemlenmistir. Vaz vd. (2005) artan azot miktari ile birlikte sertligin arttigin
rapor etmistir. Ma vd. (2010) film kalinliginin sertligi 6nemli dl¢iide etkiledigini, azalan
film kalinliginin penetrasyon derinligini ve dolayisiyla taban malzeme etkisini artirarak
sertlikte 6nemli bir azalmaya neden oldugunu rapor etmislerdir. Bu ¢aligmada da TiN
filmlerin kalinliklar1 artan taban malzeme sicakligi ile artmigtir. Taban malzeme
sicakliginin artmasi ile artan (111) faz yogunlugunun, kiigiilen tane boyutunun, artan
azot miktarinin ve artan film kalinliginin sertlik tizerindeki etkileri literatiir sonuglari ile

uyumlu sonugclar sergilemistir.

Sekil 4.4-4.7°de D2 soguk is takim celigi iizerine kaplanmig TiN filmlerin ¢izik

(adezyon) testlerinden elde edilen normal yiik- siirtiinme katsayis1 grafikleri verilmistir.
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Ayrica, TiN filmlerin kritik ylik degerleri Tablo 4.2°de verilmistir. D2 soguk is takim
celigi ile TiN filmler arasindaki adezyon, artan taban malzeme sicakligi ile artmaktadir.
Taban malzeme sicaklifinin artmasi ile kritik yiik degerinin arttig1 pek ¢ok calismada
rapor edilmistir (Singh vd., 2011; Dharini vd., 2016; Bahador, 2013). Artan taban
malzeme sicakligi, kaplama-taban malzeme arasinda metaliirjik olarak bag olusumunu
giiclendirmektedir (Yin vd., 2015). Ayrica, artan kaplama sertliginin de TiN filmlerin
kritik yiik degerlerinde artmaya sebep oldugu rapor edilmistir (Aljaroudi vd., 1987). Ali
vd. (2009) kaplama yontemini kullanarak, farkli taban malzemeler iizerine TiN filmleri
150 °C’den 450 °C’ye kadar artan sicaklarda kaplamig ve taban malzeme sicakliginin
adezyon Ozellikleri iizerindeki etkisini incelemistir. Yapilan ¢alisma sonucunda, yiiksek
sicakliklarda mekanik kilitlenme davraniginin arttigini ve bunun da sadece sertligi

arttirmakla kalmayip ayn1 zamanda adezyonu da arttirdigini rapor etmislerdir.

Normal load and friction

12007 12001100 - - - - - - - - - -
1 1 R1
1080- 1080 050 + + + + + + + + - 9
96.0 : 96.0 i 0.80 + + + + + + + + + f
84.0 —- 84.0 — 0.70 +
720- 720-{060 +
60.0 —- 60.0 — 0.50 +
480—] 480-{040 +
30— 360030 +
24.0 —- 240 - 020 +
120-] 120-{010—
oon- 008 000 K= —————f——f——t————}
020N 1019 2019 3018 4018 5017 6017 7016 8016  90.15 100.15

[ I
000mm 1.00 2.00 3.00 400 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 9.99

M Friction Coefficient M Frictional force M Normal force

Sekil 4.4. R1 parametreleri ile kaplanmis TiN film i¢in ¢izik testinden elde edilen
normal ylik-siirtiinme katsayis1 grafigi

25



Normal load and friction
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Sekil 4.5. R2 parametreleri ile kaplanmig TiN film i¢in ¢izik testinden elde edilen
normal yiik-siirtiinme katsayis1 grafigi

Normal load and friction

1200 1200100 T T T - T T T - T E
1 1 1 R3
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720 720080
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360 360030
240 240020
1207 120 010
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Sekil 4.6. R3 parametreleri ile kaplanmis TiN film i¢in ¢izik testinden elde edilen
normal yiik-siirtlinme katsayis1 grafigi
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Normal load and friction
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Sekil 4.7. R4 parametreleri ile kaplanmis TiN film i¢in ¢izik testinden elde edilen
normal yiik-siirtiinme katsayis1 grafigi

Cizik testi sonucu TiN filmlerden elde edilen optik mikroskop goriintiileri Sekil 4.8’de
verilmistir. R1 kaplama parametreleri ile kaplanmis TiN filmde 30N’dan itibaren adeziv
kopmalar meydana gelirken, R2, R3 ve R4 parametreleri ile kaplanmig TiN filmlerde 60
N’dan itibaren adeziv kopmalar meydana gelmistir. Artan taban malzeme sicakligiyla
birlikte adeziv kopma miktarinin azaldigi gozlemlenmistir. Bu nedenle, R4
parametreleri ile kaplanmis TiN film diger filmlerle kiyaslandiginda, en az adeziv

kopma miktarini sergilemistir.
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Sekil 4.8. Cizik testleri sonucu TiN filmlerden elde edilen optik mikroskop goriintiileri

Tablo 4.2. D2 soguk is takim geligi ve farkli taban malzeme sicakliklarinda bityttiilmiis
TiN filmlerin siirtiinme katsayilari, asinma oranlari, kritik yiik degerleri ve asinma iz
genislikleri

Siirtiinme katsayisi, Asinma oram  Kritik yiik (L¢) Asinma iz genislikleri

n (mm?/Nm) (N) (pm)
D2 0.48 5.4*10-4 - 100
R1 0.41 2.3*10-4 91 95
R2 0.36 1.7*10-4 93 90
R3 0.29 9.5*10-5 95 76
R4 0.24 1.6*10-5 99 48

D2 soguk is takim ¢eligi iizerine kaplanmis TiN filmlerin aginma testleri sonucu elde
edilen siirtiinme katsayisi-zaman grafigi Sekil 4.9°da goriilmektedir. Ayrica siirtlinme

katsayisi degerleri Tablo 4.2°de verilmistir. D2 takim c¢eligi en yliksek siirtlinme
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katsayis1 degerini sergilemistir. Kaplanmis TiN filmler D2 takim ¢eliginin siirtiinme
katsayisin1 6nemli Slgiide diislirmiistiir. Artan taban malzeme sicaklig ile birlikte artan
sertlik TiN filmlerin siirtinme katsayisini azaltmistir (Ma vd., 2015). En disik

stirtiinme katsayisi (0.24), R4 parametreleri ile kaplanmig TiN filmde elde edilmistir.

—D2
—R1
0,7 -
—R2
——R3
ey ——R4
= 051
2
o
@ 0,4 -
©
=
O 3.
£ 0,3
c
3 v
= 0,2
w0
0,1 -
0,0 : T : T : T . T J T : 1
0 50 100 150 200 250 300

Zaman (saniye)

Sekil 4.9. D2 takim celigi ve farkli taban malzeme sicakliklarinda biiyiitiilmiis TiN
filmler i¢in aginma testlerinden elde edilen siirtiinme katsayisi-zaman grafigi

Asinma testleri sonucu D2 soguk is takim ¢eligi ve TiN filmlerin aginma oranlar1 Tablo
4.2°de verilmistir. Asinma oranlarinin siirtlinme katsayilart ile dogru orantili olarak
degistigi gozlemlenmistir. Chavda vd. (2016) azalan siirtinme katsayisinin diisiik
asinma oranina neden oldugunu rapor etmistir. Tim TiN filmler D2 soguk is takim
celiginin aginma oranm azaltirken, en yliksek taban malzeme sicakliginda kaplanmis

TiN filmler (R4) en diisiik asinma oranin1 sergilemistir.
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D2 takim celigi ve TiN filmler i¢in aginma yiizeylerinden elde edilen SEM goriintiileri
sirastyla Sekil 4.10 ve Sekil 4.11°de verilmistir. Sekil 4.10 incelendiginde D2 soguk is
takim celiginde onemli Olclide abraziv asinma meydana geldigi gozlemlenmistir. TiN
filmlerde ise asinma sonucu filmlerde incelme meydana gelmistir (Sekil 4.11). Asinma
iz genisligi artan taban malzeme sicakligi ile birlikte 6nemli 6l¢iide azalmistir (Tablo

4.2).

Sekil 4.11. TiN filmler i¢in aginma yiizeylerinden elde edilen SEM goriintiileri
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5. SONUC ve ONERILER

Bu calismada, D2 soguk is takim ¢eligi taban malzemeler iizerine magnetron sigratma
yontemi kullanilarak farkli taban malzeme sicakliklarinda TiN filmler kaplanmistir.
Farkli taban malzeme sicaklarinin biiyiitiilen TiN filmlerin yapisal, mekanik ve

tribolojik 6zellikleri izerindeki etkileri asagida kisaca 6zetlenmistir:

» Artan taban malzeme sicakligi ile TiN filmlerin kalinliklari artmis ve tane
boyutlar kii¢lilmiistiir.

» En yliksek taban malzeme sicakligina sahip R4’de en yiiksek film kalinlig1 ve en
kiigiik tane boyutu elde edilmistir.

» XRD grafikleri incelendiginde TiN filmler TiN (111) ve TiN (200) fazlarini
sergilemistir ve (111) fazinin en baskin faz oldugu gozlemlenmistir.

» Artan taban malzeme sicaklig ile birlikte, kiigiilen tane boyutu, artan (111) faz
yogunlugu ve azot miktart TiN filmlerin sertligini artirmistir.

» Artan taban malzeme sicakligi kaplama-taban malzeme arayiizeyindeki mekanik
kilitlenme davranigsini artirarak TiN filmlerin adezyonunu iyilestirmis ve bunun
dogrultusunda artan taban malzeme sicakligi ile dogru orantili olarak TiN
filmlerin kritik yiik degerleri artmigtir.

» TIN filmlerin siirtinme katsayilari ve asinma oranlari artan taban malzeme
sicakligr ile azalmistir. D2 takim ¢eliginde asinma testleri sonucu abrasiv aginma
meydana gelirken, TiN filmlerde incelme meydana gelmistir.

» Yapilan ¢aligma sonucu elde edilen mekanik ve tribolojik ozelliklerin
optimizasyonu i¢in Taguchi deney tasarimi kullanilarak farkli taban malzeme

sicakliklarin etkisinin arastirilmasi gelecek calismalar i¢in 6nerilmektedir.
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