T.C.
GEBZE TEKNIK UNiVERSITESI
FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

(Ti,V)N KAPLAMALARININ AZ31 MAGNEZYUM
ALASIMLARININ MEKANIK OZELLIKLERI UZERINDEKI ETKIiSI

GOKHAN EKINCIi
YUKSEK LiSANS TEZi
FiZIK ANABILIM DALI

GEBZE
2016



T.C.
GEBZE TEKNIiK UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU

(Ti,V)N KAPLAMALARININ AZ31
MAGNEZYUM ALASIMLARININ
MEKANIK OZELLIKLERI UZERINDEKI ETKISI

GOKHAN EKINCIi
YUKSEK LiSANS TEZi
FiZIK ANABILIM DALI

DANISMANI
DOC DR. LEYLA COLAKEROL ARSLAN

GEBZE
2016



T.C.
GEBZE TECHNICAL UNIVERSITY
GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCES

EFFECTS OF (Ti,V)N COATINGS ON AZ31
MAGNESIUM ALLOYS’ MECHANICAL
PROPERTIES

GOKHAN EKINCi
A THESIS SUBMITTED FOR THE DEGREE OF
MASTER OF SCIENCE
DEPARTMENT OF PHYSICS

THESIS SUPERVISOR
ASSOC. PROF. DR. LEYLA COLAKEROL ARSLAN

GEBZE
2016



4,

»

W2 7 . . o
GEBZE\{{ YUKSEK LISANS JURI ONAY FORMU
TEKNIK UNIVERSITES]

GTU Fen Bilimleri Enstitiisii Yénetim Kurulw'nun 25/12/2015 tarih ve

2015/76 sayili karariyla olugturulan jiri tarafindan 29/12/2015 tarihinde tez savunma
sinavi yapilan Gokhan EKINCI’m tez ¢aligmast Fizik Anabilim Dalinda YUKSEK

LISANS tezi olarak kabul edilmistir.

JURI

UYE VW(
(TEZ DANISMANI) : Dog. Dr. Leyla Colakerol ARSLAN (VA
i
\

UYE : Prof. Dr. Metin USTA W

UYE : Dog. Dr. Osman OZTURK O <

ONAY
Gebze Teknik Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisti Yonetim Kurulu’nun

...... fovocd oo tarih ve ... . sayil Karar,

IMZA/MUHOR



OZET

Magnezyum temelli hafif metal alagimlar1 endiistriyel ilginin artmasiyla yapisal
materyaller sinifina ait olmuslardir. Magnezyum alasimlar diisiik yogunluga, diisiik
maliyete ve genis kullanim alanlarina sahiptirler. Fakat mekanik saglamliginin
zay1flig1 ve diisiik korozyon dayanikliligi onlarin pratik kullanimini sinirlamaktadir.

Bu tez calismasinda AZ31 magnezyum alasiminin mekanik ve yapisal
ozelliklerini iyilestirmek i¢in TiN, (Ti,V)N ve TiN/VN dort katmanli ince kaplamalar
ile TiVN/VN c¢ok katmanli ince kaplamalar RF magnetron sactirma sistemi
kullanilarak AZ31 magnezyum alasiminin iizerine kaplanmistir. Ve sonra
gerceklestirilen kaplamalarin AZ31 magnezyum alagiminin yapisal ve mekanik
ozelliklerine etkisi arastirilmistir. Ince film kaplamalar 100W RF gii¢ kaynag: ile 1:2
Ar/N, oraninda 1.9x107 mbar basincta oda sicakliginda gerceklestirilmistir.

Kaplamalarin  bilesimini ve kimyasal 6zelliklerini x-ray fotoelektron
spektroskopisi (XPS). Kristal yapilarini x-1s1n1 kiriimi (XRD), yiizey morfolojisi ve
yiizey pirizliligini atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ve taramali elektron
mikroskobu (SEM), korozyon dayanikliligini elektrokimyasal dl¢iimler, mekanik ve
tribolojik ozelliklerini belirlemek i¢in de sertlik ve ¢izik testleri yontemleri ayr1 ayri
kullanilarak analiz edilmistir. Ve sonuglar bize kaplamalarin piiriizligli, korozyon
dayanikliligt ve mekanik Ozelliklerinin  AZ31 magnezyum alasimi ile

karsilagtirildiginda belirgin olarak iyilestigini gostermistir.

Anahtar Kelimeler: AZ31 Magnezyum Alasimi, Magnetron Sactirma, Nitrit
Kaplamalar, Mekanik Ozellikler.



SUMMARY

Magnesium based light metal alloys belong to a class of structural materials
with increasing industrial attention. Magnesium alloys show the lowest density, low
cost and large availability. However, weak mechanical strength and low corrosion
resistance restrict their practical application.

In this thesis study to improve mechanical and structural properties of AZ31
magnesium alloys, TiN, (Ti,V)N, and TiN/VN four layer thin films along with
TiVN/VN multilayer thin films were coated on AZ31 magnesium alloys using RF
magnetron sputtering technique. And then the influence of these coatings on the
structural and mechanical properties of magnesium alloys was investigated. Thin
film coatings were produced at 1.9 x 10”° mbar by using 100 W RF power supply at
room temperature and at 1:2 Ar/N; gas flow ratio.

The composition and chemical properties, surface morphology, corrosion
resistance, mechanical and tribological properties of the coatings were analyzed by
x-ray photoelectron spectroscopy (XPS), atomic force microscope (AFM),
electrochemical measurements, nano hardness tester and scratch tester, respectively.
The results showed that the roughness, corrosion resistance and mechanical
properties of coatings were significantly improved compared to AZ31 magnesium

alloy.

Keywords: AZ31 Magnesium Alloy, Magnetron Sputtering, Nitride Coatings,

Mechanical Properties.
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1. GIRIS

Magnezyum ve alasimlar1 giiniimiizde ugak ve uzay endiistrisi basta olmak
lizere birgok alanda yapi malzemesi olarak kullanilan metalik malzemeler i¢inde en
hafif olanidir [1]. Magnezyum ve alasimlar1 dokiim islemlerinde yiiksek dokiim hizi
ve talagli imalatta ise uzun takim 6mrii ve ¢ok iyi mekanik cevhere sahiptirler [2].

Magnezyum ve alasimlarinin hayatimizda ¢ok onemli bir yeri vardir, 6zellikle
insan viicudunda belli bir oranda bulunmasi saglik agisindan gerekli olmasinin yani
sira bio uygunlugu ve implantasyon igin elverisli olmasi onun saglik alaninda 6n
plana c¢ikmasina neden olmaktadir. Bu 6zelliklerinden dolayr magnezyum ve
alagimlar1 medikal alanda calisma yapan arastirmacilarin ilgisini ¢ekmistir. Fakat bu
malzemeleri dogrudan insan viicudunda medikal amagli kullanmak miimkiin degildir,
bir ylizey modifikasyonuna ihtiyag duyulmaktadir. Ciinkii magnezyum kloriir
bulunan ortamlarda klortirle hizli bir sekilde reaksiyona girmekte kloriir ¢ozeltileri
magnezyum {lizerindeki koruyucu tabakay1 bozarak korozyona neden olmaktadir. Ve
insan viicut sivisi diger bir ifadeyle kan ve kemik plazmasi yogun miktarda kloriir
icerdiginden insan viicudun da implantasyon amagl kullanilacak olan bu element
¢ok kisa stirede korozyona maruz kalmaktadir. Bunun sonucunda hem bu materyalin
omrii kisalmakta hem de korozyon sonucunda insan viicudu igin oldukga tehlikeli
olabilecek sonuglara neden olacaktir [3].

Son yillarda magnezyum ve alasimlar1 saglik alaninda arastirmacilarin yogun
ilgisini ¢ekmesine ragmen, uzun yillardir bu element basta miihendislik, telefon,
iletisim ve mikro elektronik olmak iizere otomobil, uzay ve savunma sanayinde
olduk¢a yaygin kullanilmaktadir [4]. Ozellikle elektronik yapilar ve mobil cihazlar
sektoriinde kullanilacak materyalin saglamliginin yaninda oldukg¢a diisiik agirliga
sahip olmasi hi¢ siiphesiz beklenen bir Ozelliktir. Benzer sekilde basta otomobil
sektorii olmak tiizere tiim ulagim araglarinda kullanilan malzemenin saglamligi ve
islenebilir olmasiyla birlikte agirlik yoniinden olduk¢a hafif olmasi yakit ve enerji
tasarrufu agisindan olduk¢a 6nemlidir. Siiphesiz diger metaller ile karsilagtirildiginda
aliminyuma gore % 35 ve digerlerine oranla da olduk¢a hafif olan magnezyum bu
soruna ¢Oziim sunmaktadir. Ayrica islenebilir olmasi, kimyasal ve termal dengeye
sahip olmas1 magnezyum ve alagimlarini diger metallere gore 6n plana ¢ikmasina

neden olmaktadir [5].



Sahip oldugu avantajlara ragmen magnezyum metalinin ve onun alagimlarinin
asinma Ve siirtinme dayanikliliginin zayif olmasi, sertliginin diisiikk olmasi ve
Ozelliklede korozyon dayanikliliginin zayif olmast bu malzemelerin kullanim
alanlarim1 oldukg¢a sinirlamaktadir. Bu sinirlamalar1 ortadan kaldirmak i¢in bir¢ok
yontem denenmistir. Bu yontemlerden bir tanesi malzemede modifikasyon yapmak
ve ya malzeme yiizeyinde koruyucu bir film olusturmaktir [6].

Saf yani alagimi yapilmamis magnezyum, yumusaklifindan, diisiik korozyon
ve oksidasyon direncinden dolayr miihendislik uygulamalar1 i¢in pek uygun degildir.
Magnezyumun en genis ve yararli kullanimi onun alagimlaridir. Bu yiizden Mg’in
mekanik oOzelliklerini iyilestirmek ve korozyon dayanimini artirmak igin c¢esitli
elementlerle karistirilarak alasim haline getirilmistir. Saf magnezyumun ¢ekme ve
uzama dayanimini artirmak, sertligini iyilestirmek i¢in AZ31 alasimi iiretilmistir
fakat zayif korozyonundan dolay1 icerigindeki aliminyum miktart artirilarak AZ91
alagimi {retilmistir. Fakat magnezyum, yaklasik % 10’dan fazla Al+Zn ile
alasimlandirmak olduk¢a zordur. Ciinkii alagimin siinekligi, gevrek metaller arasi
bilesik olusumu nedeni ile azalir. Saf haldeki magnezyumun dokiilebilirligini
tyilestirmek icin ise AZ63 formu olusturulmustur. Nadir toprak elementlerinin ilavesi
ile mikro bosluklar1 bastirma egiliminde olduklarindan dokiilebilirlik iyilesmis ama
yiiksek ¢inko igeriginden dolayr dokiim sirasinda kaynaklanamazlar bu sebepten
¢inko igerigi diisiiriilerek AZ61 formu kullanilir [7].

Yiizey modifikasyon tekniklerinin bir¢ok c¢esidi olmakla beraber magnetron
sactirma teknigi yaygin olarak kullanilan yontemlerden biridir. Bu teknik basit ve
bir¢cok materyale uygulanabilen, homojen yapilar elde edilmesine olanak saglayan bir
tekniktir. Bazi diger tekniklerden farkli olarak diisiik alttas sicakliklarinda
caligilabilmesi ve elde edilen film yapilariyla yiizey arasinda miikemmel baglarin
olusmasi ve filmlerin kristalografik diizen gostermesi avantajlarindandir [8].

Gergeklestirilen bu calisma ile DC ve RF magnetron sagtirma sistemleri
kullanilarak farkli kalinliklarda (Ti,V)N kaplamalarin AZ31 magnezyum alasimlari
tizerinde biiyiitiilmesi saglanarak elde edilen bu yapilarin basta zayif olan korozyon
dayanikliliginin ve sertliginin artirilmasi hedeflenmis. XRD, SEM, XPS ve AFM
incelemeleri ile fiziksel Ozellikler incelenmis ve malzemelerin karakterizasyonlari
yapilmustir. Ayrica ¢izik testi, sertlik dl¢limii ve korozyon olgiimleri yapilarak bu
yapilarin mekanik 6zellikleri incelenmistir. Uygulanacak yontem ile magnezyum ve

alasgimlarinin zayif korozyon direncini artirarak; asinma, sertlik ve diger mekanik
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Ozelliklerini iyilestirerek magnezyum metalinin basta savunma sanayi, otomobil
sektorleri olmak iizere endiistriyel alanda daha ¢ok kullanilmasi saglamak ve bu

elementle ilgili yasanan problemlerin ¢6ziime kavusturulmasi amaglanmustir.

1.1. Magnezyumun Genel Ozellikleri

Biitiin yapisal metaller i¢inde en hafifi olan magnezyum deniz suyunda ve
toprakta bulunan en bol sekizinci elementtir. Cok iyi bir mukavemete sahip olan
magnezyumun 1.74 gr/cm®liik yogunlugu, aliiminyuma gore % 33, demir ve ¢elige
gore % 75 daha dusiiktiir. Diisiik yogunlugundan kaynaklanan diisiik eylemsizligi,
hizli hareket eden pargalar igin bir avantajdir [9].

Glimiis bir renge sahip olan magnezyum hafif ve parlak bir metaldir. Havada
hemen mat renkli ince bir oksit tabakasi ile kaplanir. Yaklasik 500 °C ’nin {izerindeki
bir sicakliga 1sitildiginda ise parlak bir alev ile yanarak MgO ‘e doniisiir. Kolaylikla
sekil verilebilip ince tabaka haline getirilebilirler [10].

Magnezyum diisiik yogunlugu, yiiksek ozgiil 1s1 kapasitesi ve yiiksek ses
sogurmasi sayesinde birgok sektdrde kullanilan bir metaldir. Magnezyum, cevher
olarak dolomit ve magnezit adiyla sirasiyla MgCO.CaCO formunda mevcutken,
deniz suyunda, tuzlu yer alt1 sularinda ve yer tistii tuz ¢okeltilerinde kloriir bilesigi
seklinde karsimiza ¢ikmaktadir [11].

Magnezyum elementinin bazi genel 6zellikleri [12]:

Yogunlugu: 1.74 gricm®

Kaynama Noktas1: 1107 °C
Ergime Noktasi: 650 °C
Ozgiil Isist: 0,25 cal/g °C

1.2. Magnezyum Alasimlarinin Genel Ozellikleri

Magnezyumun saf halde kullanilmasi ¢ogu diger metallerde oldugu gibi,
dayaniminin diisiik olmasindan dolayr miimkiin degildir. Bu ama¢ dogrultusunda

magnezyumun degisik alasimlar1 yapilmistir. Magnezyum alagimlarinin en 6nemli



ozelligi hafifligidir. Bu yiizden bazi magnezyum alagimlarinin 6zgiil c¢ekme
dayanimi, aliiminyum ve ¢eligin 6zgiil cekme dayanimindan daha biiytktiir [12].

Magnezyum alasimlar1 yiiksek oranda sekillendirme kabiliyeti darbe dayanima:
cok yliksek safliktaki alasimlar ise ¢ok iyi korozyon dayanimi gosterirler.
Magnezyum alagimlar1 dokiim islemlerinde yiiksek dokiim hizi, talagh imalatta ise
uzun takim omrii ve ¢ok iyi mekanik cevhere sahiptirler. Magnezyum alagimlarinin
oda sicakliginda sekillendirilebilmeleri zor olmakla beraber, kaynak yapilabilirler
[13]. Magnezyum genellikle diger metallerin iiretildigi metotlarla sekillendirilirler.
Uretim metodunun se¢iminde malzemeden beklenilen en verimli &zellikler dikkate
alimmalidir. Baz1 6zel pargalarin sekillendirilmesinde 6zel iiretim yontemleri tercih
edilebilir. Magnezyum i¢in en uygun sekillendirme yontemi yiiksek basingli baskili
dokiim yontemleridir [14].

Magnezyum diger elementlerle birlestirilip alasim haline getirildiginde
mekanik O6zelliklerinde iyilesmeler goriiliir. Magnezyum alagimlari, yiiksek 6zgiil
dayanima, iyi dokiilebilme 6zelligine ve yiiksek soniimleme kapasitesine sahiptirler.
Ancak magnezyum alagimlar1 oksijene karsi ilgisinin fazla olmasi, diisiik elastik
modili ve yorulma direncine sahip olmasi, yiiksek sicaklikta siirtiinme dayanimi
degerinin diisiik olmasi nedeniyle az tercih edilirler. Magnezyumun en énemli alagim
elementi aliiminyum ve ¢inko olup, yaklasik % 2,5-8 aliiminyum ve % 0,5-4 ¢inko
ilave edilir. Bu sayede dayanimi artirilabilmektedir. Magnezyum alasimlar1 iyi
dokiilebilir alagimlardir, sertlesebilen ve sertlesmeyen tiirleri vardir [15].

Bu alasimlan elde edilebilirligi agisindan bir sikinti yasanmamaktadir.
Yerkabugunun % 2,7’si magnezyumdan olustugundan ve de 6zelikle deniz suyunda
% 0,13 oraninda magnezyum bulundugundan, elde edilebilirlik agisindan bir problem
yoktur. Genelde magnezyum alasimlar1 dokiim alasimlar ve dovme alagimlar olarak
ikiye ayrilir. Dokiim alagimlart kum ve kaliba dokiim alagimlar1 olarak, dovme
alagimlar ise serit, plaka ekstriizyonlar ve dovmeler olarak alt boliimlere ayirabiliriz.
Bazi alagim tiriinlerine 1s1l islem uygulanirken digerlerine uygulanmaz [15].

Magnezyum alagimlar1 ASTM (A275) standart sistemi tarafindan
belirlenmistir. Yontem iki harfle birlikte iki rakam1 kapsamaktadir. Iki harf; iki en
bliylik elemana verilmis olan harf kisaltmasi; rakamlar ise bu alagimlarin en yakin
tam sayiya yuvarlanmis yiizdelik dilimidir. Ayrica numaralar1 takiben son kisimda
verilen A, B gibi harflerde genellikle katisiklik seviyelerinde alagim i¢in A, B gibi bir
modifikasyonu gosterir [16].



AZ31 magnezyum alagiminin agiklamasi sdyledir:

e A——> Al’yi yani magnezyumdan sonraki en fazla elementi temsil eder.
e Zn——> Zn’yi yani 2. olarak en fazla kullanilan elementi temsil eder.
e 3——> Alasim igerisindeki Al oraninin % 2,5-3,5 arasinda oldugunu gosterir.

e 1 > Alasim igerisindeki Zn oraninin %0,7-1,3 arasinda olacagini ifade eder.

AZ31 magnezyum alagiminin en Onemli iki alasim elamani aliiminyum ve
¢inkodur [16]. Magnezyum esash alagimlarda aliiminyum katkis1 alagimin ¢ekme
dayanimini, sertligini ve katilasma zamanimi artirmakta, fakat siinekligini ve darbe
dayanimin1 azaltmaktadir. Ergiyigin dokiilebilirligini gelistirmesinin yani sira
magnezyumun kati ¢okelti dayanimini ve dokiim alasimlarinin mikro gézeneklerini
azaltir. Alasima eklenen aliiminyum miktar1 % 6’y1 astiginda, alasimin 1sil iglem
kabiliyeti artar. Kat1 eriyik sertlesmesi ve ¢okelti sertlesmesi ile olusan Mgi7Al;,
intermetaligi diisiik sicakliklarda (-120 °C) olusarak alastmin dayanimini gelistirir
[17].

Zn tane simirlardaki 6tektik miktarini artirarak, alagimin katilasma sicakligini
diistirmektedir. Korozyon 6zelliklerinde Cu’in kotii etkisini yok etmek i¢in Zn ilave
edilmektedir. Zn, c¢okelti sertlesmesi sayesinde ortam sicakliklarinda sertligi,
dayanimi ve aynm1 zamanda ergiyigin akiciligini artirmakla birlikte, tane sinirlarina
cokelmesi ile sicak yirtilma olusturdugu i¢in % 2 ile simirlidir. Ayrica Zn, alagimin
¢ekme mukavemetini artirir [17].

Genel olarak magnezyum alasimlari, 160 -300 N/mm ¢ekme dayanimi, 80 -190
N/mm % 0,2 akma dayanimi ve % 2-15 kopma uzamasina sahip alagimlardir [17].
Magnezyum alagimlar1 kara tasitlarinda, elektronik bilgisayar ve spor gerecleri
endiistrisinde kullanim alan1  bulmaktadir. Geleneksel magnezyum alagimlar
gectigimiz yiiz yilda gelistirilmeye baslanmistir. Giiniimiizde plastik ve fiber takviye
edilmis kompozitlerde kullanilan alasimlar1 bulunmaktadir. Magnezyum ve
alagimlarinin - dayanimlarinin  artirilmast  alasimlama, peklesme, tane boyutu
kiigiiltiilmesi ve ¢okelme sertlesmesi ile saglanir [18].

Magnezyum alagimlarindan AZ31 islenik alagimi mitkemmel deforme 6zelligi
ve tatmin edici kapsamli 6zellikleri nedeniyle yaygin sekilde kullanilir. Ancak AZ31

alagimi i¢indeki alasim elementleri ¢ok diisiiktiir. Cokelme mukavemetlesmesi ve



yaslanma mukavemetlesmesinde AZ31 verimleri ¢ok dayanikli olmamakta ve oda
sicakliginda mekanik 6zellikleri ¢ok zayiftir. Bu dezavantajlar AZ31 alagiminin
yaygin kullanimini kisitlamaktadir bunun i¢in bu malzemelerin kaplanmasi yoluna

gidilmistir [19].

1.3. AZ31 Magnezyum Alasimina Uygulanan Kaplamalar

Literatiirde magnezyum ve alasimlarina gesitli yiizey islemleri uygulanmis ve
bu islemlerin basta korozyon olmak iizere magnezyum alagimlarinin birgok mekanik
ozelligini iyilestirdigi goriilmiistir.

Korozyon dayanimini iyilestirmek i¢cin AZ31 Mg alagimina NaOH c¢ozeltileri
icerisinde cesitli gerilimlerde anodik oksidasyon islemi uygulanmig ve yapilan
anotlama isleminin korozyona kars1 koruyucu 6zelliginin oldugu tespit edilmistir.
Fakat bu yontem sonucunda iiretilen kaplamalarin ylizey piiriizliilikkleri ve aginma
oranlari artan kaplama siiresiyle artmaktadir [20].

Anodik oksidasyon tekniginin AZ31 alasiminin korozyonuna kars1 koruyucu
ozelligi bilinmekle birlikte, bu alasgimin korozyona karsi belirgin bir sekilde direng
gosterdigi kaplama yontemlerinden biri de kromat dontisiimlii kaplamalardir. Kromat
dontigiimlii  kaplamalar basta AZ31 alasimi olmak {izere magnezyumun tim
alagimlarinin korozyonunu belirgin bir sekilde azaltmistir. Ama elde edilen bu
kaplamalar yap1 olarak ince olmakla birlikte son kaplama tabakalart dig ortamlarda
kullanimlara uygun olmamuistir. Karsilasilan bu sorunun ¢oziimii ve kaplamalarin
koruyucu 6zelligini artirmak i¢in kaplama yogun tabakas1 i¢cindeki Cr(OH)3; miktar1
artirllarak istenilen noktaya ulasilmakla birlikte toksik 6zelliklerinden dolay1 ¢evreye
ve insan sagligina zararli olmasi bu teknigin genis kullanimini sinirlamaktadir [21].

AZ31 magnezyum alasimi iizerine elektrokimyasal, nikel — fosfor ve ¢inko
kaplamalar, dontisiimlii kaplamalar ve nitrit kaplamalar olmak iizere bir¢ok kaplama
teknikleri yapilmistir. Bu alasimin yiizey ve mekanik 6zelliklerini iyilestirmek i¢in
magnetron sagtirma teknigi ile yapilan seramik metal ¢ift katmanli kaplamalarda
alasim iki farkli koruyucu kaplama yapilart iceren Al,O3/Al ve AlLO3/Ti ile
kaplanmistir. Yapilan bu modifikasyon sonucunda elde edilen kaplamalarin olduk¢a
diizgiin ve yogun bir yiizeysel yapiya sahip oldugu, alagimin ylizey mekanik
ozelliklerinde belirgin sekilde iyilesmeler oldugu ortaya ¢ikmstir. Ozellikle Al,O5/Ti



koruyucu kaplama tabakasinin alagima korozyona karsi direng kazandirdigi
belirlenmistir [22].

Fiziksel buhar biriktirme teknigiyle yiiksek safliktaki AZ31 magnezyum
alagimi lizerine uygulanan kaplamalarin bir tiirli de nitriir kaplamalaridir. Bu yontem
ile (TiN, CrN, TiAIN, NbN- TiAIN, CrN- TiCN ve AIN- TiN) hedef malzemeler bu
alasim tiizerine kaplanmig ve bu alagimin mekanik davranislarina ve korozyon
direncine etkisini aragtirmistir. Yapilan bu kaplamalarin ¢ogunun iyi adezyon ve
sertlige sahip oldugu ve yapilan kaplamalarin alagimin korozyonunu iyilestirdigi de

acik sekilde goriilmiistiir [23].

o Nitrit Kaplamalar
Diinyada malzemelerin asinmaya ve yipranmaya kars1 diren¢ kazanmalari igin
yapilan kaplamalarin baginda nitriir kaplamalar gelmektedir. Bunlar igerisinde de en

popiileri olan TiN dir. Bu kaplamalarin genel 6zellikleri ve avantajlar1 vardir. Bunlar;

o Yiiksek sertlige sahip olmalart ve 1s1 gecirgenliginin diisiik olmas1 nedeniyle
talasin takima 1s1 transferini engeller ve takimin 1sinma yoluyla yumusamasini
engeller. Krater olusumunu ve serbest ylizey siirtlinmesini azaltarak minimuma
inmesini saglar. Bu nedenlerden dolayr malzemelerin kesme ve ilerleme hizlari
% 20 oranlarinda artirilabilir.

e Kimyasal kararlilig1 yliksek bir malzeme oldugundan ¢aligma ortamlarindaki is
malzemelerine yapigsmaz, kayganlik ozellikleri oldukga yiiksektir. Kesme
aninda ug birikimlerinin biiytimesini engellediginden is parcasi yiizeyinin temiz
kalmasin1 saglar.

e Kayganlik oOzellikleri yiliksek oldugundan siirtinme katsayis1 diistiktiir ve
bdylece kesme siirtinme kuvvetleri azalir buna baglh olarak da takimin
1sinmasini dnler ve plastik bozulmasini geciktirir.

o Kimyasal reaksiyonlara tepki vermediginden ¢alisma pargasinin yiizeyleri uzun
siire aktif kalir. Ozellikle paslanmaz celik calisma parcalarinda, takimdan is
pargasina demir gegisi olmadigi i¢in paslanmay1 onler.

e Yapilan kaplama alttasa milkemmel yapistigindan kesici kenarlarda
kaplamanin dokiilmesi gerceklesmez hatta yiiksek tonajli baskilarda dahi
yilizeyden dokiilmez.



TiN kaplamalar malzemelerin yiizey 6zelliklerini zenginlestirerek, daha kaliteli
ve daha uzun Omiirlii malzemeler elde edilmesine imkan tanir. Birka¢ mikro metre
kalinliktaki titanyum nitrit ince filmler, aletler i¢in asinmaya ve siirtiinmeye karsi
koruyucu tabaka olarak kullanilirlar. Kiibik bir yapiya sahip olan TiN ince filmler
kaplandigr malzemeye altin rengini verir. Partikiil boyutu nanometre mikrometre
aras1 degisen toz haldeki TiN; metaller ve zimparalar gibi sert malzemelerin yapisina
katilarak asinma dayanikliligini artirmak i¢in kullanilir. TiN, malzemelerin ylizeyinin
termal Ozelliklerini zenginlestirir [24].

TiN kaplamalar1 yiiksek sertlik oranlarina ve diisiik aginma oranlarina sahip
olduklarindan asinma onlemede ve parlak olmalarindan dolayr da optik alanlarda
kullanilir. Ayrica TiN yapilar1 daha sert yapmak icin 6rgii parametreleri birbirine
yakin olan Ti ve V elementlerini igerisinde bulunduran TiN/VN ¢oklu tabakali
kaplamalarda kullanilmaktadir. Katildig1 yapilarin sertlik mukavemetini artiran VN
kaplamalar1 malzemelerde yiiksek sicakliklarda kaplama yiizeyinde V,0s fazinda
kaygan bir vanadyum oksit tabakasi olusturarak yiizeydeki siirtiinmenin etkilerini
azaltarak asinma dayanimini iyilestirmektedir [25].

Metal nitriir yapiya karbon ilave edilince bu yapilarin sertligi yiikselmektedir.
Calisma alanlarinda sert malzemelere ihtiyag duyuldugunda karbon nitriir sert
seramik filmler tercih edilmektedir. Bunlar igerisin de TiCN sert filmler en ¢ok tercih
edilenidir. Bu yapilar icerisinde karbon ihtiva eden gazlarin kaplama sirasinda azot
gaz1 ile birlikte vakum odasi igerisine gonderilmesiyle elde edilir. CrN orani
tabakanin 6zelligini belirleyen bir faktordiir ve CrN’ in en biiylik avantaj1 yiizey
pirtizliiliikleri ve siirtiinme katsayilarinin TiN’e gore daha diisiik olmasidir. Fakat bu
avantajinin  yani sira 1sil iletkenliginin TiN’e gore daha yiiksek olmast bir
dezavantajidir [26].

Endiistride Ozellikle kesici aletlerin ve takimlarin TiAIN sert malzemelerle
kaplanmasiyla biiyiik kazanimlar elde edilmistir. Ozellikle abrasif asmmalarin
onlenmesinde TIAIN kaplamalarla biiyiik basarilar saglanmistir. TiAIN TiN ile
mukayese edildiginde yiiksek olan sicaklik sertligi nedeniyle TiAIN daha yiiksek
kesme hizlarinda calismaya olanak saglar. Ayrica TiAIN diger sert malzemelere
oranla daha iyi oksidasyon mukavemetine sahiptir [27].

Magnetron sactirma yontemleri kullanilarak TiVN ve TiAIVN’in farkli
birlesimleri yapilarak daha sert film tabakalar1 olusturmak miimkiindiir. Bunlar

icerisinden Ozelikle aliiminyumca zengin TiAIVN kaplamalar1t 6ne c¢ikmaktadir
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ciinkii TiAIVN olduk¢a yiiksek sertlik degerine sahiptir. Benzer sekilde
aliminyumca zengin TiAIVN film tabakalar1 diisiik aliiminyum oranlarinda kizil
asinmaya karsi yiiksek dirence sahiptir. Bu kaplamalar atomik %4 V oranlarinda en
yiiksek sertlige ulasir. Ve vanadyum yapisi yiiksek sicaklikta iyi termal dengeye ve
diftizyon aginmasinda daha yiiksek mukavemete sahiptir [24].

Endiistride ve sanayi sektoriinde metalleri kesmek amaciyla kullanilan yiiksek
hizla galisilan ¢elik takimlarinda da baslica kullanilan nitrit kaplamalar ayrica
erozyondan korunma saglamak amaciyla talaghh imalat malzemelerinde de
kullanilmaktadir [28]. Nitrit kaplamalar yapilarak tornalama islemlerinde o6zellikle
delme, planyama ve dis agma gibi alanlarda yiiksek performans saglanir bu
endiistriyel iiriinlerin kesme hiz1 % 30’a varan oranlarda artirilabilir. Sanayi alaninda
CNC tezgahi olarak kullanilan ekip malzemelerinin Omiirlerinin yiiksek olmasi,
tezgahin durma siiresini azaltmaktadir. Bu alandaki sorunun ¢oziimiine nitrit
kaplamalar ile ulasilmistir. Kesme ve form malzemelerinde krater olusumu ve
yiizeyin siirtinme sonucunda asinmasi ¢ok ciddi problemlere neden olur. Form
malzemeler lizerinde nitrit kaplamalar yapilarak % 350’ye varan Omiir artiglart
saglanmistir. Digli ve c¢arkli mekanizmalarda nitrit kaplamalar sayesinde disli
makaralarin sarmalar1 neredeyse tamamen engellenerek % 800’e¢ varan Omiir
artislarinin oldugu belirlenmistir. Benzer sekilde evlerde kullanilan otomatik camasir
makinelerinin paslanmaz ¢elikten yapilan i¢ tambur malzemelerinden zimba ve garkli
mekanizmalarinda nitrit kaplamalar sonucunda % 400 oranlarinda Omiir artisi

saglanmustir [29].



2. DENEYSEL TEKNIKLER

Tez calismamizda genel olarak AZ31 magnezyum alasiminin lizerine TiN,
(Ti,V)N ve TiN/VN 4 katmanli ince kaplamalar1 ve TiVN/VN ¢ok katmanli kalin
filmleriyle kaplayarak bu malzemenin korozyon dayanimimmin ve mekanik
Ozelliklerinin iyilestirilmesi hedeflenmistir. Bu hedef dogrultusunda c¢esitli
parametreler degistirilerek ideal parametrelerin bulunmasina calisilmistir. TiN,
(Ti,V)N ve TiN/VN 4 katmanli ince kaplamalar ile TIVN/VN ¢ok katmanl kalin
kaplamalarin1 ideal bir sekilde gerceklestirmek igin ¢evreye higbir sekilde zehirli
atiklar birakmayan ve c¢evreyle dost magnetron sactirmali biiylitme sistemi
kullanilmistir. Calismalarimizda RF sputter yontemiyle yiiksek giic uygulayarak
kaplamalar gergeklestirilmis ve bunlarin altlik malzemenin korozyon dayanimina ve
mukavemeti iizerine etkileri incelenmistir. Tez ¢alismamizda AZ31 magnezyum
alagimi iizerine gerceklestirdigimiz kaplamalar1 birbirine bagl biiyiitme ve analiz
sistemi  igerisinde yliksek vakumlu biyiitme sistemi (UHV) kullanarak
gerceklestirilmistir. Sistemimizde bulunan ultra yiiksek vakum odasi biiyilitmenin
kontrollii ve verimli olarak siirdiiriilebilmesi i¢in zorunludur. Biiyiitme sistemimizde
basinct ultra yiiksek basing seviyesine diisiirebilmek i¢in iic asamadan meydana
gelen vakum sisteminden faydalanilir. Ilk olarak mekanik pompa kullanilir ve
sistemin basmci hava basinci degerinden 10 Torr seviyesine indirilir. Ikinci
asamada turbo molekiiler pompalar gorev alarak mekanik pompalarin 10° Torr
seviyesine diisiirdiigii basinci 10° Torr seviyesine indirir. Son asamada ise iyon
pompasi devreye girerek 10 Torr seviyesine diisliriilen basing 10™ Torr seviyesine
indirilerek ana basing degerine ulasilmis olur. Kaplamalar farkli sekillerde
uygulandiktan sonra ayni vakum sistemine bagli bulunan yandaki analiz odasinda
yiiksek hassasiyet ile kaplamalarin kimyasal yapilar1 ve elementer kompozisyonlari
X— ray fotoelektron spektroskopisi kullanilarak belirlenmistir. Kaplanan AZ31
magnezyum alagimlariin yiizey morfolojileri atomik giic mikroskobu (AFM)
kullanilarak belirlenmistir. Kalite incelenmesi, yap1 tayini ve uygun fazlarin olusum
mekanizmasi yiiksek ¢Oziiniirliiklii taramali elektron mikroskobu (SEM) ve x— ray
difraksiyonu (XRD) yontemleriyle incelenmistir. Kaplanan yiizeyler vakum
ortamindan disar1 c¢ikarilarak korozyon, asmmma ve ¢izik testleri yapilmis ve

sonrasinda yapisal 6zellikleri tekrar incelenmistir. Bdylece yapilan kaplamalarin Mg
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alagimlarinin aginma ve korozyon direnci lizerindeki etkileri incelenmistir. Simdi
kullandigimiz bu sistemleri ¢alisma prensipleri ve ekipmanlariyla ayrintili bir sekilde

tantyalim.

Sekil 2.1: GTU fizik bolimii NASAM laboratuvarinda bulunan UHV”’ lu ince film
biiylitme sisteminin tamami.

2.1. Magnetron Sactirma Yontemi

Magnetron sagtirma yonteminden genel olarak bahsedersek, yiiksek enerjiye
sahip olan pargaciklarin garpistirilmasi ve tizerinde kaplama olusturulacak materyalin
hedefin ylizeyine ¢ok yakin bir yerde meydana gelen plazma ortaminda
iyonlagtirilmis argon atomlariyla hedefin yiizeyinden atomlarin sokiilmesidir.
Carpistirilan bu yiliksek enerjili pargaciklar aslinda olusturulan elektrik alani
icerisinde bulunan hizlandirilmis gaz materyalin iyonlaridir. Uygulanan bu yontem
calisma mekanizmasinda da belirttigimiz gibi yiiksek enerji gerektiren bir tekniktir
ve ince film olusturmak ic¢in oldukca idealdir. Hedef yiizeyine atom ve iyonlarin
etkisiyle ulasan pargaciklarin devinirlik transferinin etkisiyle yiizeyde birikme olay1
meydana gelir bu yiizden ad1 piiskiirtme olarak da adlandirilmaktadir.

Piiskiirtmenin zaman igerisindeki seyri:
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yani

Kokeni latince SPUTARE’den gelen SPUTTER olarak adlandirilmistir.
Mucitleri 1852°de GROVE ve 1858’de PLUCKER tarafindan piiskiirtme
kullanilarak metal filmlerin film yapisin1 ve buharlasmayr olaymni

gerceklestirmiglerdir.

Piskiirtmenin basamaklari,

fyonlar (genellikle Ar") meydana getirilerek ve hedefe yiizeyine gonderilir.
Iyonlar hedeften yiizeyinden parcaciklar1 ve atomlari kopartarak, koparilan
atomlar alttasa dogru hareket ettirilir.

Koparilan atomlar alttas tizerinde biriktirilerek ince film olusturulur.

Piiskiirtme yani atomlarin koparilmasi i¢in gerekenler:

Plazma
Vakum Ortami

Gii¢ Kaynagi

Bu yontemin genel olarak tercih edilen modellerinden biriside plazmanin hedef

bolgesinde sinirlandirmak kaydiyla cesitli miknatis siralamalar1 kullanilarak

olusturulan manyetik alanda sagtirma (magnetron sputtering) islemidir.

Bir magnetron genel olarak ii¢ ana kistmdan olugmaktadir:

Katot (elektron kaynagi) ve Anot (elektron kolektorii)
Kombine edilmis elektrik ve manyetik alan (B L E) (Sekil 2.2.)

Teknik olarak basit olmasi ve birgok materyal i¢in kullanilabilir olmasi alasim

ve bilesik kaplamalarin gesitli kimyasal oranlarinin olusturulabilmesi, diisiik alttas

sicakliklarinda galisilabilmesi, homojen yapilar olusturulabilmesi ve iiretilen ince

filmlerin oldukca iyi baglanma ve kristal diizenli yapilara sahip olmasi avantajlari

arasindadir. Fakat bu yontemin zaman agisindan yavas olmasi ise onun en biiyiik

dezavantajidir [30].
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Vakum ortami igerisinde meydana gelen kaplama islemlerinin nasil meydana
geldigini agik bir sekilde anlayabilmek icin plazma kavramii 6grenmemiz gerekir.
Plazma aslinda notr benzeri bir elektrik durumu igerisindeki pozitif iyonlarin ve
elektronlarin hareketleridir. Boyle hareket iceren ortam elektrik ve manyetik alanlar

kullanilarak saglanir.

— —
Sekil 2.2: Elektrik ve Manyetik alanlar (Elektrik alan E, Manyetik Alan B).

Genellikle plazma kaplama islemlerinde pozitif iyonlar, notiir pargaciklar ve
enerjitik elektronlar arasindaki carpigsmalarla kazanilir. Plazmadaki elektronlar,
kendisinden daha biiyiik iyonlarla mukayese edildiginde oldukg¢a hareketlidirler.

Buna benzer olarak yiiksek hareketlilige sahip plazma elektronlarinin kontrold,
plazma kontroliiniin temelini teskil etmektedir. Sekil 2.3’de bir plazma ortami
igerisindeki bulunan elektronun garpismasi ile notr bir atomun iyon haline gelmesi ve
Sekil 2.4°de ise kombine olmus elektrik ve manyetik alan ig¢erisinde elektron akiginin

resmi gosterilmistir [31].
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Sekil 2.3: Bir plazma ortami igerisinde elektron ¢arpigsmasi ile nétr bir atomun
iyon haline gelmesi.

[ATAURNE

Manyetik Alan
Cizgileri

Inboard Reflection
Outboard Reflection

Azimuthal Drift
Cycloidal Motion

Elektron Hareketi
(Tek Partikiil Hareketleri)

Sekil 2.4: Kombine edilmis elektrik ve manyetik alan icerisinde elektronun akisi.

Manyetik alanda sigratma yontemin de de plazma olusumu benzer sartlar altin
da olugmaktadir. Pozitif degere sahip olan argon atomlarina gore negatif voltaja
sahip hedef ile ‘kapali” manyetik alan arasindaki sinirlama yogun miktarda plazma
meydana getirir. Kisith olan bu plazma alaninda yiiksek iyon yogunluklart
olusmaktadir ve daha sonra bu iyonlar negatif hedef yiizeyine dogru hareket
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ettirilerek yiiksek oranlardaki sicratma meydana gelmektedir. Manyetik alan
igerisindeki sigratmada plazmanin meydana gelisi resim olarak sekil 2.5°de
gosterilmektedir [32].

Temel sactirma tekniginde, hedef olarak belirlenen malzeme, hedefin
yakininda olugan bir desarj plazmasi etkisiyle meydana gelen yiiksek enerjili iyonlar
tarafindan bombardimana maruz kalir. Yapilan bombardiman islemi, devinik
transferi ile hedef yilizeyinden atomlarin sokiilmesini ve sagtirilmasini saglar.
Sagtirilan atomlarin da bir alttas malzemesi iizerine birikmesi saglanarak ince film
katman1 meydana getirilir. Iyon bombardimani ile hedef yiizeyinden benzer sekilde
ikinci elektronlar da koparilir ve bu elektronlar plazmanin devamliligi i¢in olduk¢a

onemlidir.

_ "E" Alan
@ lyonlar Hedef (Katot)
O Elektronlar "B" Alan 4|7 MNegatif Yiksek
@ Hedef Atomlar WVoltaj
O Argon Atomlan E: Elektrik
B: Manyetik /
[ ]
@ gD

Manyetik

ce O O O L e
e L Q

B ’ O ~ O (1] @) ” Cizgileri
quI'I':‘:::len O O~ @ @ O C @ O @ O

L © 0 @ jyon Bombardimani e @ () "\, Yakalanan
O O e O Taginan Malzeme @ 'D. DDEIektmnlar

0000009, 00§ 00009,

Sekil 2.5: Manyetik alanda sagtirmada plazmanin meydana gelisi.

Bu yontem ile bugiine kadar bir¢ok malzeme sagtirma olay1 gergeklestirilerek
kaplanmistir. Fakat taban malzemesi iizerinde oldukca diisiik birikme oraninin
meydana gelmesi, plazmanin gostermis oldugu diisiik iyonizasyon kapasitesi ve en
onemlisi taban malzemesinde meydana gelen yiiksek seviyedeki 1sinma, bu yontemin
olumsuz yonleridir. Sahip olunan bu olumsuzluklarin istesinden gelmek igin iki
teknik gelistirilmistir bunlar; manyetik alanda sagtirma ve dengelenmemis manyetik

alanda sagtirma yontemleridir. Miknatislar ile hedef ylizeyine paralel olarak meydana
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getirilen bir manyetik alan, ikincil elektron hareketinin hedef yiizeyinde
sinirlandirilmasini  saglar. Miknatislardan bir kutup hedef yiizeyinin merkez
eksenine, diger zit kutup ise hedefin dis kenarina sarmalanmis olarak miknatislar
tarafindan olusturulacak sekilde yerlestirilir. Bu yontem ile elektronlarin
siirlandirilmasindaki amag, elektron atom ¢arpigsmalar1 sirasinda olusabilecek
iyonizasyon olasiligin1 artirmaktir. Miknatislarin kullanilmasiyla elde edilen bu
iyonizasyon etkisi, hedef yiizeyi bolgesinde etkili bir plazma olusumunu saglar. Bu
da kademeli olarak, hedef yiizeyindeki iyon bombardimaninin etkisini artirarak, daha
giicli sagtirmalara ve alttas malzemesinde daha yogun ince film birikimi meydana
getirir. Ayrica, manyetik alanda sagtirma yonteminin kullanilmasiyla kazanilan
yiiksek iyonizasyon etkisi, temel sagtirma yontemi ile mukayese edildiginde, desarjin
daha diisiik ¢calisma basinclarinda (10 mbar yerine 10”° mbar seviyelerinde ) ve yine
daha diisiik c¢alisma voltajlarinda (-2 ile -3 kV yerine -500V seviyelerinde )
devamliligi saglar. Tipik bir magnetron ile dengelenmemis bir magnetron sistemleri
arasinda Dbiiylik bir performans farki bulunmaktadir. Geleneksel magnetron
kullanilarak olusturulan plazma, yogun olarak hedef yiizeyinin bolgesi icerisinde
tutulmaya calisilir. Bombardiman iyonlarinin sahip oldugu enerji taban malzemesine
uygulanan negatif potansiyelin arttirilmasiyla artis gostermektedir. Fakat bu da film
gerilmesinde artiglara sebep olmakta ve dolayisiyla da tiim film 6zelliklerinin zarar
gormesine neden olmaktadir. Bu dezavantajlarindan  dolayr  geleneksel
megnetronlarin kullanildigi, biiyiik ve kompleks zeminlerin iizerine olusturulan
yogun kaplamalar meydana getirmek kolay olmamaktadir. Asir1 i¢ gerilmelerin
kullanilmadigi yogun film tabakalari iiretebilmek ig¢in, genellikle diisiik enerjiye
(<100 eV) ve yiiksek akisa sahip (>2 mA/cmZ) iyonlar kullanilmaktadir [33].

Magnetron sagtirma teknolojisi 1970°den beri kademeli olarak endiistriyel ve
sanayi uygulamalarinda kendisine yer bulmustur. Ozellikle siisleme ve dekoratif
alaninda, elektronik sektorii icerisinde yariiletken ve siiperiletken alanlarinda ince
film kullanim1 hizla yayginlasmistir [34].

Sactirma yonteminin ¢esitleri;
e DC Magnetron Sactirma
e RF Magnetron Sactirma

e Reaktif Magnetron Sagtirma
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2.1.1. DC Magnetron Sactirma

DC magnetron sagtirma olay1 genel olarak, iyonlarin hedef yilizeyine ¢arparak
hedef atomlarini piiskiirtmesi ve alttas tizerine biriktirmesidir.

DC magnetron sagtirma yapabilmek i¢in:

e Gii¢ kaynagi
e Diisiik basing (genellikle sagtirma icin Ar” kullanilir)

e ki katot (anot ve katot) gereklidir.

DC magnetron sagtirma yonteminde sputter hedef katoda yerlestirilirken
kaplanacak olan alttas ise anoda ve ya katodun karsisinda olacak seklilde yerlestirilir.

Biiyiitme parametrelerin degistirilmesiyle:

e Basing alttag yiizeyindeki film birikme oranini etkiler.

¢ Diisen basing film birikme hizin1 azaltabilir.

e Basimcin artirilmasiyla piiskiirtiilen atomlarin sagilmasi artar.

e Notrallerin sayisini artirmadan iyonlarin sayist artirilarak diisiik basingta
caligma imkani olmaktadir.

e 100 mTorr seviyelerinde en uygun biriktirme oranina ulagilmaktadir.

e iletken hedefler i¢in DC magnetron uygundur.

Bu yontemi, vakum sistemi kullanilarak fiziksel olarak hedef malzeme
yiizeyinden koparilan atomlarin alttagda ince film olusturmasi amaciyla yaygin
olarak kullanilan sistemlerden biridir. Bu sistem sayesinde yiiksek gerilimle
hizlandirilan iyonlar hedef malzemenin yiizeyini bombardiman ederek koparilmis
olan molekiillerin alttas lizerinde biriktirilmesi saglanir. Bu sistem metallerde basit
olarak uygulanabilmektedir. Ciinkii yalit:lmis olan katod Ar* bombardimani sirasinda
yiiklenerek bombardiman igleminin devam etmesi engellenir. Ama yalitkan hedefler
icin uygun olmadigindan tercih edilmemektedir. DC magnetron sagtirma sistemi
kullanilarak bilesik yapilar kolaylikla iiretilebilir. Homojen ve alttas malzemeye 1yi

tutunmus film yapilar1 firetilebilir. Diisiik sicakliklarda da kaplama isleminin
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yapilabilmesi bu sistemin en biiyilk avantajidir. Bu yiizden alttasa malzeme

secimlerinde problem yasanmamaktadir [33].

2.1.2. RF Magnetron Sactirma

Bu sistemde hedef ve alttas elektronlar arasina uygulanan alternatif bir voltaj
ile elektrotlarin akimin frekansina bagli olarak katot anot doniisiimiine ugramasi
saglanir. Sonugta hedef yiizeyinin iyonlar tarafindan bombardiman edilmesi yarim
periyot siiresince gerceklestirilir fakat diger yarim periyot zarfinda ise her hangi bir
yiik birikmesi olmamaktadir. Radyo Frekansli sagtirma sistemi 13.56 MHz frekansa
sahip olup bu sistem kullanilarak yalitkan malzemelerin ince filmleri olusturulabilir
[35].

Bu sistem genel olarak: vakum odasi, vakum pompas1 ve radyo frekansi giig
kaynagindan meydana gelmektedir. RF magnetron sagtirma sistemlerinde, vakum
odasi iginde bulunmakta olan elektrotlardan birinin tizerine hedef malzeme, diger
elektrota ise alttas konulmaktadir. Vakum odasinin basmcint diisiik basing
degerlerine indirmek i¢in vakum pompasi kullanilmaktadir [36].

Boyle sistemlerde ultra yiiksek vakum odalar1 tercih edilmektedir. Biiyiitmenin
kontrollii ve verimli bir sekilde siirdiiriilebilmesi i¢in ultra yliksek vakum odasi
zorunludur. Biiyiitme odasinda basinci ultra yliksek basing seviyesine indirmek i¢in
ic asamadan meydana gelen bir sistemden faydalanilir. Birinci basamakta mekanik
pompa devreye girer ve sistemin basincini hava basinci degerinden 10° Torr
seviyesine diisliriir. Daha sonra turbo molekiiler pompalar devreye girerek mekanik
pompalarla baglantili olarak calisirlar. 10 Torr seviyesine indirilen basinci 10”° Torr
seviyesine indirirler. Son olarak da iyon pompasi devreye girerek 10° Torr
seviyesine gelen basinci 10 Torr olan ana basinca diisiirmektedir [37].

Basincin diisiirilmesinin temel amaci; vakum odasi igerisinde bulunan
istenmeyen diger gazlardan temizlemek ve iyonize edilmis parcaciklarin ortalama
serbest yolunun artirilmasiyla yiiksek enerjili ¢arpigsmalar olusturmaktir. Sonugta
plazmasini olusturmak istedigimiz materyalin safligi1 ve Kalitesini artirmak
miimkiin olmaktadir [36].

Vakum odas1 ana basing seviyesi olan 10™* seviyesine geldiginde vakum odas1

igerisine bir soygaz gonderilerek radyo frekansi giic kaynagi ile elektromanyetik
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dalgalar iiretilir. Uretilen bu elektromanyetik dalgalar eslestirme iinitesi kullanilarak
vakum odas1 igerisinde titresim frekansi meydana getirirler. Uretilen bu titresim
frekans: ile vakum odasi i¢ine pompalanan soygazin plazmasi meydana gelir ve
boylece soygaz atomlari iyonize hale gegerek ve hedef yiizeyini bombardiman
etmeye baslar ve hedef yiizeyinden nétral atomlarin koparilmasini saglar. Koparilan
bu atomlar yogun bir halde alttasa dogru hareket ederler. Vakum odasi igerisinde
gerceklesen bu olayr bir duvara gelik toplarin firlatilmasi olarak algilayabilir ve
toplar duvara carptik¢a duvardan ufak parcaciklarin kopmasini saglar. Meydan gelen
bu olaymn tekrarlanmasi ile duvarin bulundugu alt zemin iizerinde ince katmanlar
meydana gelir. Gonderilen c¢elik topu iyonlagmis atomlara, duvari ise hedef
materyale benzetebiliriz. RF sactirma teknigi kullanarak ince film olusum

mekanizmasi sekil 2.6’da gosterilmistir [38].

Zemin —’ﬂ

Target Alttas

Sogutma Suyu

Plazma

Numune Tutucu
Magnetler

Sekil 2.6: RF magnetron sagtirma sisteminin gemasi.

Sistemde hedef malzemenin arkasinda bulunan magnetler iyonlasma olayinin
gerceklesmesinde gorev alan elektronlarin yiizdesini artirmak amaciyla kullanilir.
Boylece elektronlarla Ar garpisma olasiligr ile elektron yoriinge uzunlugu artar,

sonug olarak da iyonlagma etkisi oldukga yiiksek olur [39].

2.2. X- Istm1 Kirimmm (XRD)

X- 1s1mim1 kirmimin 1912 yilinda Von Laue tarafindan bulunmasi ile bilim ve

endistri alaninda Onemli kazanimlar elde edilmistir. Kristal maddelerdeki
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diizenlenmeler ve bosluklar kirinim c¢aligmalari ile anlasilabilmektedir. Metallerin ve
diger kat1 malzemelerin fiziksel 6zellikleri detayli bir bi¢imde incelenebilmektedir.
Bu teknikte genel olarak: bir kristal iizerine diisiiriilen X- 1sinlar1 kristaldeki atomlar
tarafindan puskirtiiliir. Boylece girisim ve kirmim olaylart meydana gelir. X-
isinlarinin esit periyotlarla dizilmis paralel orgii diizlemleri lizerine © agisiyla
geldigini distinelim (Sekil 2.7.). Bu durumda ardigik iki diizlemden yansiyan
isinlarin arasinda 2dsin© yol farki olur. Denklemde “d” diizlemler arasi mesafeyi
temsil eder. Eger bu yol farklar1 dalga boyunun tam katlar1 seklinde olursa yapici
girisim olugmaktadir. (2dsin©=n\, n=0,1,2,3). Bu kanun Bragg yasasi1 olarak bilinir
[40].

Gelen
Xasmlan Yansiyan Xaginlan

1

©-0-0-0-000 0 0-

Sekil 2.7: Bir kristal diizleminde x- 151m1 kiriniminin meydana gelisi.

X- 1sm kirmmima - kullanilarak — kristalin -+ bilesiklerinin ~ kalitatif olarak
tanimlanmasi kolaylagsmistir. Bu metot her bir kristal maddenin sahip oldugu kendine
0zgii bir x- 1511 kirinimi sekli vermesine dayanir. Bilinmeyen madde i¢in elde edilen
sekil ile ayni sekli olusturan referans belirlenerek maddenin kimligi belirlenir. X-
1sin1 kirinimlart (XRD) biiyiitiilen ince filmlerin Karakterizasyonun yapilmasi i¢in
kullanilan tekniktir. Ince filmlerin kalinliklar1 ve yogunluklar ile piiriizliiliikleri
hakkinda bilgi almamizi saglar. Bu teknik amorf, kristal, organik ve organik olmayan
filmler i¢in de kullanilabilmektedir. 5 A ve 400 nm arasinda film kalinliklar1 ve 0-20
A arasindaki yiizey piiriizliiliiklerin de oldukga iyi sonuc verir. Ayrica XRD ile

20



kalinlik, bilesik yiizdeleri, epitaksiyel tabaka ve o6rgii bozukluklar ile ilgili bilgi
alabiliriz [41].

Ilaveten diger yontemlerle yapilamayan ve ya da bazi veriler XRD ile elde
edilebilir, 6rnegin bir grafit kdmiir karisimi icerisindeki grafit miktarinin bulunmasi
gibi. Sonug¢ olarak bir x- 1sim1 kirmimdan; bir kati yapiyr olusturan diizlemler
arasindaki mesafe, tek kristalin yonelim yapisi, bilinmeyen bir malzemenin kristal

yapisi ve tanecik boyutu hakkinda bilgi edinilebilir [40].

Sekil 2.8: X- Isin1 Kirinimi Cihazi (XRD).

2.3. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Taramali elektron mikroskobu yliksek ¢oziiniirliige sahip goriintii olusturmak
icin vakum ortaminda elektromanyetik lenslerle inceltilen elektron demeti
kullanilarak incelenecek malzemeyi karakterize etmek i¢in kullanilir. Bu sistem ile
basta Ornegin ylizey morfolojisi basta olmak {izere, kimyasal yapist ve Ornegi
meydana getiren malzemelerin kristal yapis1 ve yonelimi gibi 6rnek hakkinda bilgi
sahibi olmamizi saglayan bir tekniktir. Optik mikroskoplarla karsilastirildiginda
SEM cihazinin biiyiitme oranm1 optik mikroskoplardan fazladir c¢ilinkii SEM
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deneylerinde kullanilan elektronun dalga boyu, goriiniir 15181 dalga boyundan ¢ok
daha kiigiiktiir. SEM cihazlarinda vakum sistemi ¢ok dnemlidir, ¢linkii basing ¢ok
diisiik olmalidir elektron tabancasinin ¢alismasinin engellenmemesi i¢in ve iyl bir
vakum ortami bulunmuyorsa yiizeyde pislikler birikecektir, bu pisliklerde zamanla
elektron tabanca haznesinde birikerek tabanca haznesinin performansini
etkileyecektir. SEM cihazi genel yapi olarak sekil 2.8’de belirtilen bilesenlerden
olusmaktadir. Bunlardan en Onemli olanlarimi calisma prensiplerini agiklayarak
anlatmak gerekirse, elektronlar 1-50 keV’ lik enerji ile katottan anoda hizlandirilarak
olusturulan elektron demeti toplayict mercek tarafindan yogunlastirilir. Daha sonra
tarama bobinleri tarafindan olusturulan manyetik alan ile ileri ve geri saptirilir ve son
olarak objektif mercekler tarafindan 1- 5 nm boyutunda nokta seklinde odaklanir ve
numune lizerinde tarama yapilir. SEM’ nin genel olarak ¢alisma mantig1 ise gelen
elektronlarin numune igine girmesiyle elektron 6rnek arasinda etkilesimler meydana
gelir ve hizlandirilmig elektronlarin sahip oldugu kinetik enerji bu etkilesime gore
dagilip cesitli sinyaller iiretirler. Bu etkilesimler sonucu olusan, ikincil elektronlar,
geri sagilan elektronlar, kirinima maruz kalip geri sagilan elektronlar, goriiniir 151k ve

de fotonlar bu sinyallerden bazilaridir [42].
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Sekil 2.9: SEM sisteminin sematik gosterimi.

SEM deneylerinde ¢ogu zaman goriintii alabilmek i¢in ikincil ve geri yansimig
elektronlar tercih edilir. ikincil elektronlar, numuneye gonderilen elektronlar ile
iletkenlik bandinda bulunan zayif baga sahip elektronlar veya degerlik elektronlar
arasinda meydana gelen elastik olmayan ¢arpismalardan elektronlar meydana gelir.
Bunun sonucunda malzemenin yapist ve yiizey bi¢imi hakkinda bilgi alabiliriz.
Ikincil elektronlar diisiik enerjili elektronlardir ve detektdre 100-300V arasinda
positif voltaj uygulanarak elde edilirler. Geri sagilan elektronlar ise, gelen elektronlar
ve ornekteki atomlarin gekirdekleri arasindaki elastik sagilmalardan elde edilir ve bu
elektronlar sayesinde elde edilen goriintiiler, incelenen numunedeki atomlarin atom
numaralar1 hakkinda bilgi verir. Numunedeki atomlarin atom numarasi ne kadar
biiyiikse o kadar ¢ok sayida geri sagilan elektron elde edilir. Atom numarasina bagl
olarak ortaya ¢ikan bu durum ile de SEM goriintiilerinde kontrast elde edilmis olur

[43].
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2.4. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM)

Atomik kuvvet mikroskobu nano boyutta goriintiileme ve 6l¢gme konusunda en
gelismis araglardan biridir. AFM ile ulasilmis ¢Oziniirlik birkac nano metre
skalasinda olup optik tekniklerden neredeyse 1000 kat fazladir. Bu teknigin optik
mikroskoplardan farki optik mikroskoplarla bir cismi gergekten gorebilirken, atomik
kuvvet mikroskobu ile bir cismin ya da yiizeyin nasil oldugunu 6grenebilecegimiz bir
resim goriiriiz. Yiizeyin atomik yapisi hakkinda bilgi sahibi olmak ve elektronik
yapisini belirleyebilmek icin birgok teorik ve deneysel metotlar yapilmaktadir.
Bunlardan biri olan atomik kuvvet mikroskobu ile malzeme yiizeyi analizleri yogun
bir sekilde yapilmaktadir. Ozellikle Atomik kuvvet mikroskobuyla oldukea yiiksek
vakum ortaminda veya vakumlanmamis ortamda dl¢timler yapilmaktadir. AFM’nin
caligma mekanizmasi; ornek yiizeyini tarayarak ve uzaysal bilgi toplayan esnek bir
kola monte edilmis ¢ok ince bir igne ile ¢aligmaktadir. Atomik boyutlara kadar
sivriltilmis olan bu igne ucu yardimiyla yiizeyin yiliksek ¢oziiniirliikte {i¢ boyutlu
goriintlilenmesi saglanir ve goriintiileme igne ucunun ylizey ile etkilesiminin
incelenmesi ile gergeklesir. Yiizey atomlar1 ile esnek kola monte edilmis igne
arasinda atomik boyutta bir uzaklik vardir ve ignenin yiizey iizerinde hareket
ettirilmesiyle atomlar arasi potansiyellerden dolayr denge ¢ubugu asagi ve yukari
dogru harekete maruz kalmaktadir. Bunun sonucunda atomlar arasi1 potansiyel
kuvvetlerin denge cubugu tarafindan algilanmasi ile yilizey topografisi angstrom
seviyesinden 100 mikrona kadar 6l¢lim araligina sahip olmaktadir. Ve bazen AFM
tek bir molekiiliinde iki veya ii¢ boyutlu goriintiisiinii alabilmektedir. Atomik kuvvet
mikroskobunun sematik olarak gosterimi ve denge ¢ubugu ignesi sekil 2.10° da

gosterilmistir [43].

24



Piezo voltaj kontrol

AKim yiikseltici
Piezo elektirik tiip

Konirol tesi

ileri heslem
voltaji

Calisma mesafesi = 0.2 — 1 nm

Bilgisayar iinitesi

Sekil 2.10: AFM’ nin sematik diyagramu.

Ornek ve igne arasindaki molekiiler kuvvetleri 6lgmek icin denge ¢ubugunun
hareketini algilayan detektor ve lazer kullanilir. Geri besleme devresi Ornegi
piezoelektrik tiip vasitasiyla yukar1 asag1 hareket ettirir. Ug boyutlu goriintiiyii denge
¢ubugunun X, y ve z dogrultusunda hareketleri kaydedilerek elde edilir [44].

AFM sistemi kullanilarak 6rnegin bircok o6zelligi hakkinda bilgi edinmek
miimkiindiir. Bunlardan en Onemlisi olan ylizey topografisi kullanilarak ornek
yiizeyinin nasil goriindiigli, ylizeyde mevcut olan molekiiler yapilar arasindaki
iligkiler ayrica sertlik, yansima gibi 6rnegin fiziksel o6zellikleri hakkinda fikirlere
ulasabiliriz. Yiizey morfolojisinin kullanilmasi ile de maddeyi meydana getiren
pargaciklarin biiyiiklikleri ve sekli ile bu pargaciklarin birbirleriyle etkilesmeleri
hakkinda ilgili bilgiye ulasilabilir. Ayrica yine ylizey morfolojisinden yola ¢ikilarak
yiizey etkilesim 6zellikleri, elektriksel yiik, manyetiklik ve nano mekanik ozellikler
hakkinda da bilgiler toplayabiliriz.  Ayrica AFM sistemi kullanilarak O6rnegi
olusturan molekiil ve elementlerin bilesimi ve maddenin erime noktasi ile sertligi

gibi baz1 maddesel 6zellikleri hakkinda bilgi edinilebilir [44].
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2.5. X- Isim Fotoelektron Spektroskopisi (XPS)

X- Ism1 foto elektron spektroskopisi ¢esitli elektron spektroskopisi
tekniklerinden biridir, hepsinde bir X- 1sm1 spektrometresi yerine bir elektron
spektrometresi kullanilir. x- 1511 foto elektron spektroskopisi, elektronlar1 enerjilere
gore siniflar digerleri ise hem enerjiye hem de dalga boyuna goére siniflama
yapmaktadir, fotoelektrik etki olarak tanidigimiz diisiik enerjiye sahip (1,5keV) x-
isininin - ylizeye c¢arparak numuneden sokiilen elektronun enerji ve siddet
dagilimlarina gore dl¢lilmesi teknigi olarak tanimlanir.

Vakum ortaminda bulunmakta olan 6rnege goénderilen fotonun enerjisi,
elektronun ¢ekirdege baglanma enerjisinden yiiksekse ve elektron Ornegin is
fonksiyonunu gegebilecek derecede yliksek enerjiye sahipse, elektron malzemeyi terk
eder. Ornegi terk eden bu elektronun kinetik enerjisini yar1 kiiresel analizor
kullanarak 6l¢gmek miimkiindiir. Belirlenen bu degerler denklem 2.11°de verilen
Einstein denkleminde hesaplanarak clektronlarin baglanma enerjileri bulunabilir.
Bunun sonucunda sistemdeki elementler karakterize edilebilir ve hatta daha ilerisi
olan atomik cevrenin etkisi ile elementlerin orbitallerinin sahip olduklar1 baglanma
enerjilerinde meydana gelen, kimyasal kaymalar tespit edilerek elementin hangi

degerlikte bulundugunu da belirleyebiliriz [45].
Eg=hv-E(-® (2.11)

Ex, disar1 atilan elektronun kinetik enerjisini temsil ederken hv, ise gonderilen
X 1s1nmin enerjisini ifade eder. Is fonksiyonu olarak bildigimiz, elektronu 6rnekten
analizore tasimak icin gerekli olan ekstra enerjiyi ise @ olarak tanimladigimizda
elektronun Eg baglanma enerjisi hesaplanabilir. Baglanma enerjisi, her elementin her
elektronu i¢in 6zel bir degerdir ve elementi tanimlamada kullanilan bir degiskendir.
Ve bu sistem ile elektronun ortalama serbest yolu kati i¢inde meydana gelen sa¢ilma
ve sogrulma olaylarindan dolay1 ¢ok uzun olmamasindan dolayi, XPS odlgtimleri ile
ornek yiizeyinden birka¢ nanometre derinlikten bilgi alinabilmektedir. Tim bu
sagladig1 imkanlardan dolayr XPS teknigi ince filmler i¢in oldukca kullanigh bir
teknik olup ve ornekten sokiilen elektronun analizére enerji kaybetmeden gitmesi

icin ultra yiiksek vakum gerckmektedir. XPS sisteminde kaynak bir coolidge
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tiiplidiir, monokromatik 1s1n filtrelerle veya bir kristal monokromatorle elde edilir.
Omegin 1smlandirilmas: ile ¢ikarilan elektronlar bir elektron spektrometresine
gonderilir burada elektron demetini bir dedektor iizerine odaklayan bir ya da birkag
tane magnetik alan bulunur. Bir elektronun yolu onun kinetik enerjisine ve magnetik
alanin kuvvetine baglidir ve alan siddeti degistirilerek elektron enerji spektrumu
cizilir [46].

Sekil 2.12: GTU fizik boliimii NASAM laboratuvarinda UHV XPS sisteminde
bulunan yar kiiresel enerji analizorii.

2.6. Korozyon Deneyi

Korozyon, metallerin ve metal olmayan malzemelerin ortam ile kimyasal ve
elektrokimyasal reaksiyonu sonucu malzeme Ozelliklerinin olumsuz yonde
etkilenmesidir. Gergeklestirilen bu tanima goére, olayr saglayan reaksiyonun tiiriine
gore kimyasal ve elektrokimyasal olmak iizere iki ¢esit korozyon olayr meydana
gelmektedir. Kimyasal korozyon metalin i¢inde bulundugu ortamdaki diger bir
elementle dogrudan elektron aligverisinin gergeklestigi bir reaksiyondur, metal ve

alagimlarin sulu ortamlar i¢indeki bozulmalari ise elektrokimyasal korozyon olarak

27



ifade edilmektedir. Aslinda meydana gelen iki korozyon tiirii de elektrokimyasal
reaksiyonlar ile olugsmaktadir. Korozyonun hayatimizdaki Onemi malzeme ve
esyalarimizda yol a¢tig1 ekonomik kayiplardir [47].

Korozyondan aktif korunma igin elektrolitin degistirilmesi, koruyucu anot
kullanilmast ve dis elektrik potansiyeli uygulamasi ile korozyon reaksiyonlarinin hizi
azaltilabilir. Korozyon nedeniyle olusan hasarlar genellikle malzeme tiiriinii
degistirmeye gerek kalmadan malzeme tasariminda yapilacak degisikliklerle
Onlenebilir [48].

Elektrokimyasal korozyonda elektron aligverisini gergeklestiren bir elektrolit
ve iki tanede elektrot vardir. Katot reaksiyonu bir indirgenme reaksiyonudur. Anot
ise bir yiikseltgenme reaksiyonudur. Sonug olarak anodik davranis gosteren malzeme
korozyona maruz kalirken katodik davranis gosteren malzeme ise digerinin tersine
korunmus olmaktadir. Elektrokimyasal korozyonda galvanik seri ¢ok Onemlidir.
Galvanik seri gergek ortamlarda metallerin potansiyellerinin Slgiilmesi neticesinde
olusturulan siralama ile elde edilen termodinamik seridir. Sekil 2.12°de goriilen kuru
pil; elektrik yiiklii pargaciklarin hareketine izin veren elektrolitle, elektrik akimi
iletebilen iki elektrottan (karbon gubuk ve ¢inko kap) meydana gelmektedir [47],
[49].

. NHC Metal . . . Elektrolit _
dzeltisi T e

a) b)

Sekil 2.13: Korozyonun elektrokimyasal olusum diizeni. a) Pil, b) Korozyon
hiicresinde ger¢eklesen olaylar.
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Gelistirilen potansiyostat cihazlari ile elektrokimyasal korozyon deneyleri ayri
bir 6nem kazanmustir. Bu cihazlar vasitasiyla polarizasyon egrileri daha hassas bir
sekilde ¢izilebilmistir. Lineer polarizasyon metodu en Onemli korozyon
caligmalarindan sadece bir tanesidir. Gergeklestirilen korozyon c¢alismalarinda
elektroda potansiyostatik veya galvanostatik olarak disaridan bir akim uygulayarak
lineer polarizasyon etkili bir sekilde dl¢iilebilir.

Galvanostatik 6l¢iim tekniklerinde degisen akim yogunlugu kontrol edilebilir.
Burada istenilirse akim yogunlugu sifirdan baslatilarak kademeli olarak artirilabilir.
Akim yogunlugunun her degerine denk gelen uygun elektrot potansiyelleri akim
yogunluguna kars1 taranarak potansiyel (E) akim yogunlugu (i) egrileri (polarizasyon
egrileri) bulunur. Bu teknik E- i iliskisinin kararlilik sagladigi zaman dogru sonuglar
verebilir. Boylece katodik E- i iliskisi ile E-i egrisinin aktif ve transpasif bolgelerini
inceleyebiliriz. Bu teknik kullanilarak pasiflesme incelemeleri yapmak miimkiin
olmamaktadir. Cilinkii pasiflesme potansiyeli ve pasif akim gibi niceliklerin hassas
bir sekilde hesaplanmasi miimkiin degildir.

Pasiflesme incelemelerinde ilk olarak potansiyostatik 6l¢me tekniginden
yararlanilir. Burada kontrol edilmesi gereken nicelik, metal veya alagimlarin
potansiyeli olmalidir. Elektrotun sahip oldugu potansiyel belirli bir degerden
baglayarak kademeli olarak degistirildiginde potansiyostatik, fakat siirekli olarak
degistirildiginde ise potansiyodinamik polarizasyon yapilmis olur.

Sonu¢ olarak inceleme i¢in gerekli potansiyel alan taranmis olacaktir. Bu
gerceklesen sistemin ana fonksiyonunu, bir potansiyel kontrol cihazi olan
potansiyostat gergeklestirir. Sekil 2.14’de test elektrodunun anodik polarizasyonu
sirasinda akimin akis durumu ve polarizasyon sirasinda meydana gelen bazi olaylar

goriilmektedir [47].
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Sekil 2.14: Test elektrodunun anodik polarizasyonu sirasinda akimin akis durumu.

Sekil 2.15’de lineer polarizasyon, potansiyodinamik polarizasyon ve tafel
bolgelerinin gosterildigi bir polarizasyon olayr verilmistir. Burada elektrotlardaki
asirt gerilim 50mV fazla olursa, uygulanan dis akimin logaritmasi (log i) ile asiri
gerilim (n) arasinda lineer bir bagmt1 kurulur. Asir1 gerilim 5mV diistik olur ise bu
sefer asir1 gerilim (1) ile akim yogunlugu (i) arasinda lineer bir orant1 olusur. Bunun
sonucun da lineer polarizasyon tekniginde tarama yapilan potansiyel araligi ¢ok dar
olur. Lineer polarizasyon 6l¢iimlerinde agik devre potansiyeli genel olarak -20mV
asagisindan +20mV yukarisina kadar, tafel egrisi Olgiimleri ise acik devre
potansiyelinden yaklasik olarak -250mV asagisindan +250mV yukarisina kadar
yapilirken potansiyodinamik polarizasyon 6lgmek i¢in de agik devre potansiyelinin
yaklasik olarak -250mV asagisindan +1000mV yukarisina kadar 6l¢iimler yapilir.
Lineer polarizasyon ve tafel dlgimleri kullanilarak malzemelerin pasif davranislar

hakkinda yorum yapmak miimkiin degildir [49].
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Sekil 2.15: Lineer polarizasyon, potansiyodinamik polarizasyon ve tafel bélgelerinin
gosterildigi genel bir deneysel polarizasyon sistemi.

2.7. Cizik Testi

Kaplamalarin alttas malzemeye olan yapisma dayanikliliginin bilinmesi,
kaplamalarin dayanimi hakkinda fikir sahibi olmamizi saglar. Bu alanda yapilan en
onemli test; ¢izik testidir. Cizik testi genel olarak kaplama ve ana malzeme
arasindaki ara yiizeyde gerilmeler olugsmaktadir. Bu olay, elmas bir ucun numune
yiizeyine Fy normal kuvveti ile bastirilmasiyla meydana gelir. Numunenin sabit bir
hizla yer degistirilmesi saglanarak ara ylizeyde meydana gelen gerilmeler
kaplamanin tabaka halinde veya parcalanarak ayrilmasimi saglamaktadir Tespit
edilen belirgin bir hasarin olusturuldugu i en kiigiik yiik, kritik yiik L. olarak
tanimlanir.

Cizik test cihazlarinda genel olarak, ti¢ degisik etkiyi teget yiik degisimleri,
akustik emisyon dalgalanmalari ve mikroskobik zararlar1 es zamanli belirleyerek, L.

tizerinden birbirleriyle baglantili olan verilerin alinmasi saglanir. Cizik testinde,
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genellikle Rockwell —C profiline sahip elmas bir u¢ kullanilarak, numune tizerinde
bir ugtan diger uca kaplama kalkana kadar ¢izikler olusturulur. Bu ¢izikler genellikle
sabit hizla veya agsamali bir sekilde artan yiikler altinda meydana gelir. Belirli bir yiik
degerine ulasilarak, cizik bolgesinde hasarlar olusturulmasi saglanir. Kaplamanin
taban malzemesine yapisma mukavemeti, kritik yiik kullanarak karakterize edilmeye
caligilir. Kritik yiik ne kadar yiiksek ise yapigma mukavemetinin de o kadar yiiksek
oldugu bilinir. Sekil 2.16’da ¢izik test yontemi sematik olarak gosterilmektedir.

Cizik testi kullanilarak yapisma mukavemeti hakkinda karsilastirmali bilgiler
elde edilir. Kritik yiikk, deney kosullari ve kaplama taban malzemesi sistemi
tarafindan belirlenen cesitli parametrelere gore degisiklik gostermektedir. Son
yillarda kritik yiiki tespit etmek i¢in, mikroskop ve SEM cihazlariyla ¢izik yiizeyinin
incelenmesi ve akustik emisyon ile gelistirilmis siirtiinme kuvveti 6lgtim tekniklerine
sahip olunmasina ragmen, kaplamanin yapismasini 6lgmek icin benzer taban

malzemesi ve kaplama 6zelliklerine sahip numuneler kullanilarak degerlendirmeler

yapilmaktadir [50].
Normal viik Fy
o Akustik
Ciziciug l Emisvon
Dedektori
Teget yiik F¢
—
— < —
—f—
Numune hareketi (dx/dt)

Sekil 2.16: Cizik Test Yontemi.

2.8. Sertlik Ol¢iimleri

Malzemeler iizerinde genellikle sertlik Olgiimleri yapilmaktadir. Bunun en

temel nedeni, deneyin basit olmasinin yani sira malzeme iizerinde yapilan diger
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deneylere oranla numuneye daha az zarar vermesidir. Ama en biiyiik avantaji ise,
malzemenin sertligi ile diger mekanik 6zellikleri arasinda paralel bir iligkinin var
olmasidir.

Sertlik goreceli bir nicelik olup malzemelerin asinmaya, ¢izilmeye, kesilmeye
ve delinmeye karsi gosterdigi mukavemettir. Deney ortamlarinda 6zel cihazlarla
yapilan sertlik 6l¢timlerindeki deger, malzemenin plastik bozulmaya karsi gostermis
oldugu mukavemet giiclidiir. Sertlik deneyleri genel olarak, konik veya kiiresel
standart bir ucun malzemeye batirilmasina karsi malzemenin gosterdigi direnci
Olcerek yapilir. Uygun olarak belirlenen sert bir ug, uygulanan yiik tesirinin etkisiyle
malzemeye batirildiginda malzeme tizerinde bir iz birakacaktir. Malzemenin sertligi,
bu izin biyiikligi ile ters orantiya sahiptir. Sertlik deneyleri sadece malzemenin
yapist hakkinda bildi vermekle kalmaz malzemenin diger 6zellikleri hakkinda da
bilgi sahibi olmamizi saglar, malzemenin islenebilme 6zelligini gosterebilir. Genel
olarak sertlik ile islenebilme 6zelligi arasinda ters bagint1 kurulur dogal olarak da sert
malzemeleri islemek zor olmaktadir [51].

Yukarida da bahsettigimiz gibi sertlik deneyleri basit ve tahribatsiz deneyler
oldugundan, malzemenin diger 6zellikleri hakkinda, malzemeye her hangi bir zarar
vermeden fikir edinebilme olanagi saglamaktadir. Bu deneysel ¢aligsmalar i¢in biiyiik
bir avantaj saglamaktadir ¢linkii daha sonra ornek {iizerinde diger deneyler de
yapilabilmektedir.

Cisimlerin sertligi genel olarak ti¢ farkli sekilde 6lctilebilmektedir:

e Malzeme ylizeyinin sert bir cisim etkisiyle cizilmesiyle yapilan sertlik
deneyleri,

e Malzemeye sert bir cismin, bir kuvvet tesiri altinda batirilmasiyla
gerceklestirilen sertlik deneyleri,

e Malzeme iizerine sert bir bilye diisliriilerek ya da ve sigratma islemi

gergeklestirilerek yapilan sertlik deneyleri.

Cizilerek gerceklestirilen sertlik deneylerinde genellikle sertlik ile kirilganlik
arasinda lineer bir iligkinin oldugu gozlemlenmistir. Sonucta sert bir yapiya sahip
olan maddelerin herhangi bir basing tesiri altinda kirilabilmesi miimkiin olmaktadir.
Diger bir ifadeyle sertlik, bir minarelin ¢izilme ve siirtiinmeye kars1 sahip oldugu

direngtir. Cizme sertligi bir mineralin keskin bir kdsesinin bagka bir mineralin
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diizgiin yliziinii ¢izebilme yetenegidir ve bu Mohs sertlik skalasina gore
belirlenmektedir. Mohs sertlik skalasi igerisinde sertliklerin artigina gore siralanmis

olan on mineralden olusmaktadir.
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Sekil 2.17: Mohs sertlik skalasi.

Batirilarak gergeklestirilen sertlik deneyleri: statik yiik kullanilarak yapilan
sertlik deneyleri ve dinamik yiik kullanilarak yapilan sertlik deneyleri olmak tizer iki
cesittir.

Statik ytik kullanilarak gergeklestirilen sertlik deneyleri:

e Rockwell
e Brinell
e Vickers

e Knoop

Dinamik yiik kullanilarak gergekelestirilen sertlik deneyleri:

e Shore

e Poldi gekici

Bunlar icerisinden bizim tercih ettigimiz sistem Vickers deney sistemidir.

34



Vickers deney mekanizmasinda baski elamani olarak tepe acgisi olarak 136
derece aciya sahip olan bir elmas kare piramit kullanilmaktadir. F yiikii tesiri ile
malzemeye Dbastirilarak piramit ucun biraktigi  dortgen izin kdésegenlerinin
Ol¢iilmesiyle hesaplanan ortalama kosegen uzunlugun formiilde yerine konularak
sertlik degeri bulunur. Vickers sertligi yiike baglt olan bir nicelik degildir. Olgme
hatalarin1 minimize etmek ve heterojen yapilarda ortalama degeri bulabilmek i¢in
yiikii ve dolayisiyla izi biiylitmek avantajli olmaktadir. Fakat burada dikkat edilmesi
gereken nokta kosegen uzunlugu sertligi olglilen parca veya tabaka kalinliginin en
cok ticte ikisi kadar bir degere sahip olmalidir. Yik degeri 1-120 kgf arasinda
degistirilebilir, normal yiik degeri olarak da 30 kgf alinabilir. Vickers deneyinde
biiyiik piramit agis1 derinliklerin az olmasini saglasa da genis diyagoneller elde edilir.
Yiikli numune iizerinde deney siiresi yaklastk 20 saniyedir ve bu siire
tamamlandiginda baski ucu numune {izerinden kaldirilir ve deney sona erer. Vickers
sertlik deneyi sert olan tabakalar i¢cinde yumusak olan tabakalar i¢inde oldukga
idealdir. Yiik degerinin diisiik oldugu deneylerde ince pargalarda ve sadece sert
yiizeye sahip 6zel islem goérmiis 6rneklerde tercih edilir. Bu yontemin avantaji ¢ogu
zaman ger¢ekei okumalar yapabilmesidir. Bu yontemle sadece metal malzemeler
degil seramik malzemelerde de sertlik Olclimleri gergcek¢i bir sekilde

yapilabilmektedir [52].
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Sekil 2.18: Uzerinde vickers sertlik deneyi uygulanmis numunelerden almmus optik
goriintiiler. a) X5 biiyiitmelik optik mikroskop goriintiisii, b) X50 biilyilitmelik optik
mikroskop goriintiisii.

Yapilan dlgiimlerde kaplamanin sertligi alttas olarak kullanilan malzemenin
sertlikleri ayr1 ayri Olgiiliir. Sertlik 6lglimii deneylerinden alinan datalar ile ince
kaplamalarin hassas bir sekilde mekanik ozelliklerinin Ol¢iilmesi gergeklestirilir.
Daha sonra gizilen yiikleme bosaltma egrisi ve batici ucun temas alanindan
yararlanilarak onceden kalibresi yapilmis bir formiile kullanilarak sertlik ve elastik
modulii degerleri otomatik olarak belirlenebilir. Sekil 2.19°da bir sertlik testinden
tiretilmis ylikleme bosaltma egrisi gosterilmektedir, grafik teorikte orijinden
noktasindan baslatilir ama bu her zaman bu sekilde olmayabilir baz1 kaplamalarda
sifirdan farkli noktalarda basladig1 goriiliir. Ciinkii kaplamaya batan ug¢ bazi zamanlar
cukur ve ya catlaga denk gelmektedir. Bu da tahmin edilen degerden daha disiik
sertlik degeri elde edilmesini saglamaktadir. Olgiim yapilan yiizeylerin degisik
bolgelerinden alinan olgtimlerin ortalama degeri sertlik degeri olarak kabul edilir
[51].
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Sekil 2.19: Sertlik 6l¢timiinde yiikkleme bosaltma egrisi.
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3. DENEYSEL SONUCLAR

Giris kisminda da ayrintili olarak iizerinde durdugumuz AZ31 Mg alasimi uzun
yillardir basta otomobil, uzay ve ugak sanayisinde diger malzemelere oranla hafif bir
metal olmasindan dolay1 yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Ayrica yine hafif bir
metal olmasindan dolay1r son yillarda Ozellikle spor malzemelerinde ve mikro
elektronik yapilar, telekominikasyon ve de savunma sanayinde kullanimi hizli bir
sekilde artmaktadir [23]. Magnezyum alasiminin bu kadar ¢ok tercih edilmesinin
sebebi onun sahip oldugu yapisal 6zelliklerinden dolay1 kaynaklanmaktadir. Yine
son yillarda insan viicudu icin bio uygunluk gosteren bir yapisal 6zellige sahip
olmasindan dolayr medical cihazlarda ve implantasyon tedavilerinde yayginca
kullanilmaktadir [53]. Ciinkii magnezyum ve alasimlar1 basta insan viicudu igin
uygun bio Ozelliklere sahip olmasi, entegre devreler ve mobil cihazlar sektoriinde
hem saglam bir mekanik yapiya hem de oldukca hafif olmasi ayrica islenebilir
olmasi, kimyasal ve termal dengeye sahip olmast onu diger elementlerden 6n plana
¢ikaran avantajlart olmustur. [54]. Gostermis oldugu tiim avantajlara ragmen AZ31
magnezyum alagimimin siirtiinme direncinin ve aginma mukavemetinin istenilen
derecede yiiksek olmamasi, sertliginin ¢ok diisiik olmasi ve en 6nemlisi korozyon
direncinin zayif olmast bu alasimin genis kullanimini sinirlayan temel faktorlerdir.
Sahip oldugu bu olumsuzluklar1 gidermek ve mekanik 6zelliklerini iyilestirmek i¢in
bircok yontem uygulanmistir. Bu yOntemler arasinda malzeme yiizeyinde
modifikasyon yapmak ya da malzeme yiizeyinde koruyucu bir ince film tabakasi
olusturacak sekilde malzeme yiizeyinde kaplama uygulamak en iyi sonu¢ alinan
yontemlerden birisidir [55].

Tez c¢alismamiz kapsaminda AZ31 magnezyum alasimi tizerine TiN, (Ti,V)N,
TiN/VN 4 katmanh ince kaplamalar ve TiVN/VN c¢ok katmanli kalin kaplamalar
gerceklestirerek bu alasimin mekanik 6zelliklerinin iyilestirilmesi ve korozyon
direncinin artirilmasin1 hedefledik. Bunun i¢in kaplamalari ideal olarak olusturmak
ve AZ31 magnezyum alasiminin hedeflenen oOzelliklere ulastirilabilmesi ig¢in,
kaplama sirasinda kaynak malzemeye uygulanan gii¢, kaplama asamasinda kullanilan
argon ve nitrojen gaz orani ve de TiN, VN katman kalinliklar1 gibi parametreler
degerlendirilerek en ideal parametreler belirlenmistir. Calismalarimizin  ilk

asamasinda alttas malzemeye 1:1, 1:2, ve 1:3 gibi farkli Ar/N, gaz oranlari ile (1.9, 5)
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x10° ve 102 mbar farkli basinglarda kaplamalar gergeklestirilmistir. Bunlar
icerisinde en ideal sonu¢ 100W RF gii¢ kaynagi ile 1:2 Ar/N; oraninda 1.9x10™ mbar
basingta oda sicakliginda gergeklestirilen kaplamalar olmustur. Kaplamalar 100 W
giic uygulanarak RF sagtirma teknigiyle gergeklestirilmistir. Yukarida da belirtildigi
gibi tez calismamizda 1.9x10° mBar basmcinda Ar ve N, (1:2) gaz karigimi
kullanarak oda sicakliginda AZ31 magnezyum alasimi iizerine yaklasik 400 nm
kalinliginda TiN, (Ti,V)N ve TiN/VN 4 katmanli kaplamalar1 ile TiVN/VN ¢ok
katmanli  kaplamalar1  gergeklestirilmistir.  Cok  katmanli  kaplamalarin
uygulanmasindaki amag; AZ31 Mg alasiminin yiizeyinin mekanik yonden iyilestirici
ozelligi oldugu bilinen TiN’n yami sira yiikksek sicakliklarda da etkili oksitlenme
dayanimi gdsteren VN ile beraber ardisik katmanlar halinde kaplanmasi durumunda
alasimin mukavemet ve korozyon dayanimini artirmaktir. Katildigr yapilarin sertlik
mukavemetini artiran VN kaplamalar1 malzemelerde yliksek sicakliklarda kaplama
yiizeyinde V,0s fazinda kaygan bir vanadyum oksit tabakasi olusturarak yiizeydeki
slirtinmenin etkilerini azaltarak asinma dayanimini iyilestirmektedir [25]. Bu amag
dogrultusunda AZ31 magnezyum alagimi {izerine TiIVN/VN c¢ok katmanli tabakalari
kaplayip, elde edilen malzemelerin yapisal Ozellikleri ve korozyon direngleri
incelenmistir. Biliylitme sistemimizde iki tane RF kaynagi bulundugu ic¢in, RF
sactirma yontemiyle gerceklestirilen kaplamalarda Ti ve V’ nin beraber biiyiitiildiigi
kaplamalar1 inceleme firsat1 bulduk.

AZ31 Mg alasimi kaplanmadan 6nce 800, 1200 ve 2400’liikk zzimpara kagitlart
kullanarak bu sirayla zimparalanmistir ve daha sonra hazirlanan numuneler 3 ve 1
mikronluk elmas silispansiyonlarla parlatilmistir Parlatilmis olan bu numuneler son
olarak isopropil icerisinde ultrasonik banyoda bekletilerek temizlenmis ve direk
vakum sistemine yerlestirilerek kaplamalar gergeklestirilmistir. Yapilan bu temizlik
isleminin amaci: alttas malzeme yiizeyinde bulunan kir ve yagh tabakadan alttas
malzemeyi temizleyerek kaplamanin alttasa daha i1yi tutunmasini saglamak ve alttas
ile kaplama arasinda farkli bir elementin bulunmasini engellemektir. Ayrica alttas
malzeme yiizeyinde bulunan yagli ve kirli tabakanin biiyiitme sisteminde bulunan
vakum sistemine zarar vermesini 6nlemis olmaktayiz.

RF sputter yontemiyle yiliksek gii¢ uygulayarak gergeklestirilen kaplamalarin
altlik malzemenin korozyon dayanimina mukavemeti ve mekanik 6zellikleri tizerine
etkileri incelenirken gergeklestirilen ince film kaplamalar1 birbirine bagli biiyiitme ve

analiz sistemi igerisinde yliksek vakum (UHV) altinda gerceklestirilmistir.
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Kaplamalar farkli sekillerde uygulandiktan sonra ayni vakum sistemine bagl
bulunan yandaki analiz odasinda yiiksek hassasiyetle kaplamalarin kimyasal yapilari
ve elementer kompozisyonlart x— ray fotoelektron spektroskopisi kullanilarak
yapilmistir. Gergeklestirilen kaplamalarin altlik malzemenin ylizey morfolojilerine
etkisini tespit etmek i¢in atomik giic mikroskobu (AFM) kullanilmistir. Kalite
incelenmesi, yap1 tayini ve uygun fazlarin olusum mekanizmasi yiiksek ¢oziintirliikli
taramali elektron mikroskobu (SEM) ve x— ray difraksiyonu (XRD) yontemleriyle
incelenmistir. Kaplanan ylizeyler vakum ortamindan disar1 ¢ikarilarak korozyon,
asinma ve ¢izik testleri gerceklestirilerek yapisal ozellikleri ayrintili olarak analiz
edilmistir. Boylece gergeklestirilen kaplamalarin Mg alagiminin asinma ve korozyon
dayanimi lizerindeki etkileri incelenmistir.

Kaplanan AZ31 Mg alagimlarin korozyon deneyleri Volta Lab PGZ 402 marka
potansiyostat kullanilarak yapilmistir. Korozyon deneyleri saf su ve agirlik¢a % 3,5
NaClI igeren ¢ozeltilerde yapilmistir. Kaplanmig ve kaplanmamis her bir numunenin
korozyon direnclerini belirlemek amaciyla acik yiizey alani 1,1 cm? olan hiicreye
baglandiktan sonra NaCl ¢ozeltisinde 45 dakika boyunca ve 25 + 0,1 °C’ de
bekletilmistir. Korozyon direnglerini 6lgmek igin, potansiyodinamik egrileri — 2000
mV’ den -1000 mV’ ye kadar 1mV/sn tarama hizinda 6l¢tilmiistiir.

Vickers sertlik Olglimleri ve asmma dayanimlart Orta Dogu Teknik
Universitesi merkezi laboratuvar’ nda bulunan CSM Instrument marka nano mikro
mekanik test cihazi ile yapilmistir. Kaplanmis numunelerin yilizeyinden ana
malzemeye dogru (enine kesitinden) mikro sertlik oOl¢iimleri yapilarak olusan
yapilarin sertlikleri incelenmistir. Ilk olarak referans olmasi agisindan AZ31 Mg
alasgiminin ylizeyi incelenmis, korozyon direnci ve sertligi belirlenmistir. Daha sonra
gerceklestirilen kaplamalarin alagimin mekanik 6zellikleri iizerindeki iyilestirmeleri
karsilastirilmistir.

Ayrica kaplanmis ve kaplanmamis numunelerin yiizey piiriizliligiini
mikroskobik olarak incelemek i¢in optik mikroskop goriintiileri alimustir.
Kaplamadan o6nce AZ31 Mg alasimi zimparalanip parlatildiktan sonra optik
mikroskopla incelenmistir. Ancak optik mikroskop goriintiileri bize yiizeydeki
puriizliligi kaplama 6ncesi zimparalama ve parlatmayla ne kadar aza indirgemeye
calisirsak calisalim alasim igerisindeki faz ve yogunluk farkindan kaynaklanan
bosluklu yapilarin var oldugu goriilmektedir. Kaplama yapilacak Mg alagiminin

yiizeyindeki kusurlar kaplamalarin film yiizeyinde tutunmasini engellemekte ve
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kaplama kalitesini diigiirerek basta malzemenin korozyon direnci olmak tizere diger
mekanik 6zelliklerini olumsuz etkilemektedir. Ve altlik malzeme yiizeyinde bulunan
bu kusurlar kaplama yapildiktan sonra bile film yiizeyinde bdyle sorunlu yapilar
meydana getirmektedir. Sekil 3.1°de goriildiigi gibi kaplama yapildiktan sonra Mg
alasiminin yiizeyindeki kusurlar ve bosluklar biiylik oranda kiigiilmekte ancak

tamamen ortadan kaybolmamaktadir.

a) ‘ b)

Sekil 3.1: Numunelerin ylizeyinin mikroskobik goriintiisii. a) Mg alasiminin, b) TiN
ile kaplanmig Mg alagiminin yiizeyinin mikroskobik goriintiisii.

3.1. Biiyiitme Parametrelerinin Kaplamalarin Yapisal ve
Kimyasal Ozelliklerine Etkileri

AZ31 magnezyum alagimi iizerine yapilan ince film kaplamalar1 birbirine bagl
biliylitme ve analiz sistemi igerisinde yiiksek vakum altinda gergeklestirilmistir.
Kaplamalar farkli sekillerde uygulandiktan sonra ayni vakum sistemine bagh
bulunan yandaki analiz odasinda yiiksek hassasiyet ile kaplamalarin kimyasal

yapilar1 ve elementer kompozisyonlar1 x— ray fotoelektron spektroskopisi ile
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belirlenmistir. XPS spektrumunu diizenlemek i¢in shirley arka plan ¢ikarma yontemi
kullanilmistir. AZ31 Mg alasiminin yiizeyinin tarama analizi igerisinde Mg, Al, Zn,
C ve O elementleri belirlenmistir.

Genel olarak yukarida da belirtiimiz uygun de8er parametrelerde
gerceklestirilen TiN kaplamalarin XPS spektrumlarini inceledigimizde kaplama
yiizeylerinde Ti 2p ve N 1s piklerinin olustugu belirlenmistir. Belirlenen Ti ve N
elementlerinin 455,8 eV ve 396,9 eV baglanma enerjileri ile Ti-N bagini olusturdugu
gozlemlenmistir. Belirtigimiz bu durum literatiirdeki diger AZ31 magnezyum alagimi
lizerine magnetron sputter teknigi kullanilarak yapilan TiN kaplamalarin sonuglari da
incelenerek belirlenmistir [56].

Ayrica incelenen XPS sonuglar1 bize kaplama yiizeyinde genellikle diisiik
miktarda oksijen bulundugunu gdstermistir. Kaplama ylizeyinde gdzlemlenen bu
oksijenin alttas malzemeden kaynaklanabilecegi gibi kullanilan Ar reaktif gazinin
yiiksek saflikta olmamasindan da kaynaklanabilecegini diisiinmekteyiz.

Optimum kosullarda alttas zemine yapilan TiN kaplamalarina ait Ti 2p ve N s
bolgelerinin XPS grafikleri sekil 3.2 ve 3.3’de verilmistir. Burada XPS grafiklerinde
Ti” nin 2ps, ve 2pi olmak iizere iki ayri spektrumu bulunmaktadir ve her bir
spektrum ti¢ farkli karakteristik pikten olusmaktadir. Bunlar TiN (455,8 eV ve 461
eV), Ti,03 (456,43 eV ve 462,11 eV) ve TiO, (458,3 eV ve 463,9 eV) piklerine denk
gelmektedir [57]. Ayrica benzer sekilde N 1s spektrumu da iki farkli pikten
olusmustur bu piklerde TiN (396,9 eV) ve TiOu«Ny (396,2) yapilarma denk
gelmektedir [58]. Bu sonuglarda bize kaplama yapisina oksijenin dahil oldugunu

gostermektedir.

42



T Ti 2p1/2 / g‘ I

Intensity (a.u)

T T = T — — T T T T
475 470 465 460 455 450 445
Binding Energy (eV)

Sekil 3.2: Optimum kosullarda gergeklestirilen TiN kaplamalarina ait Ti 2p
spektrumu.

N 1s

. Intensity (a.u)

T T T — T T T T T
410 405 400 395 390 385
Binding Energy (eV)

Sekil 3.3: Optimum kosullarda gergeklestirilen TiN kaplamalarina ait N 1s
spektrumu.

Farkli basing ve farkli Ar/N, parametreleriyle yapilan TiN kaplamalarin
elektronik yapilarin1 ve film igerisindeki kimyasal durumlarini inceledigimizde
degisen parametrelerin yiizeyde bulunan elementlerin yiizdelik dagilimlarim
etkiledigini goézlemlemekteyiz. Farkli basing ve farkli Ar/N, parametrelerine gore
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kaplama yilizeyinde bulunan Ti ve N elementlerinin yiizdelik oranlarin
inceledigimizde % 50’e yakin degerlerde olan Ti ve N elementlerinin yiizdesi, artan
basing sonucunda N elementinin yiizdesinde az da olsa bir artisa Ti elementinde ise
azalisa sebep olmaktadir. Ama genel olarak birbirlerine yakin degerlere sahip
olmaktadirlar. Bu durumu degisen Ar/N, parametrelerine gore inceledigimizde ise
benzer sekilde % 50 civarlarinda olan Ti ve N elementlerinin ylizdeleri N, gazinin
oraninin azalmasiyla N elementinin yiizdesinde dogal olarak azalmaya neden
olmaktadir. Ozellikle (1:1) olan en diisiik N, gaz1 iceren Ar/N, parametresinde N
elementinin oran1 % 30 kadar diismiis ve Ti elementinin oran1 % 70’1 bulmustur.
Yukarida bahsettigimiz bu kosullar tespit ederken yararlandigimiz grafikler sekil
3.4. ve 3.5’te asagida yer almaktadir.

| |
50,2 " L
[ ]
50,1 4 L
z :
o L] % Ti
S~ 50,0 " e %N
l_ 0
X
49,9 4 L
[ ]
49,8 4 L
° [ ]

T T T T T
1.9X10-3 5X10-3 1X10-2

Basing

Sekil 3.4: Farkli basing degerlerine gore Ti1 ve N elementlerinin yiizdesi.
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Sekil 3.5: Farkli Ar/N; degerlerine gore Ti ve N elementlerinin yiizdesi.

XPS sistemi ve magnetron sagtirma sistemi birbirine bagli oldugu igin kaplama
yapildiktan sonra numune yiizeyinde her hangi bir karbon kirliligine rastlanmamastir.
Fakat degisen Ar/N; oranlari sonucunda oksijen iceriginde degisimler oldugu
gbzlemlenmistir. Bu oksijen altlik malzemeden kaynaklanmaktadir ve oksijen altlik
malzemeyle film arasinda ara yiizey olugmasina neden olmaktadir. RF sagtirma
yontemi uygulanan kaplamalarda magnezyum alasimi {izerinde bulunan oksijen
atomlarmin ilk asamalarda kaplama yapisina dahil oldugu goézlemlenmistir. Bu
durum RF sagtirma yontemiyle 100W giic ile uygulanan TiN kaplamalarinin
kalinliga bagli XPS spektrumlari analizinden anlagilmaktadir [59].

Farkli basing ve farkli Ar/N, parametreleriyle gerceklestirilen TiN
kaplamalarin ylizey piiriizliiliklerine etkisini de AFM kullanarak gerceklestirdik.
Asagidaki sekillerde farkli parametrelerle gergeklestirilen kaplamalarim AFM
gorlntiileri verilmektedir ve bu goriintiilerle iliskili iki boyutlu kdseden koseye
yiizey piiriizliiliik profilleri de sunulmustur. Ilk olarak farkli Ar/N;, oranlariyla
gerceklesmis kaplamalarin ylizey piiriizliiliiglinti inceledigimizde (1:3), (1:2) ve (1:1)
Ar/N; oranlarina sahip kaplamalarin yiizey piiriizliliikleri sirasiyla 9,15 nm, 11,62
nm ve 4,47 nm dir. Bunlar igerisinde en az yiizey piriizliliigiine sahip kaplama (1:1)
Ar/N; oraninda gerceklestirilmis kaplamadir ve bu kaplamanin yiizeyinde
dalgalanma neredeyse yok denecek kadar azdir. Bu kaplamalarin AFM goriintiileri

incelendiginde (1:3) Ar/N; oraninda gergeklestirilen kaplamanin yiizeyi digerlerine
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gore daha ¢ok dalgali olmustur. (1:2) Ar/N; parametresine sahip kaplamanin yiizey
goriintlisiindeki piiriizler ise oldukga fazladir ve belirgin sekilde goziikmektedir.
Ar/N; oranlarinin  kaplamalarin  ylizey piriizliliigiinii  etkilemesinin
kaplamalarin kalinligindan kaynaklandigimi diisiinmekteyiz. Ciinki{i nitrojen orani
arttikca biiylitme orani diismekte ve bu yiizden daha ince kaplamalar oldugu icin
daha az piiriizsliz kaplamalar olmustur. Ama buna ragmen aradaki farklar ¢ok fazla

olmamustir.

2 Sefon Anahis

b)

Sekil 3.6: (1:3) Ar/N; parametresiyle gergeklestirilen TiN kaplamanin AFM
gorlintiisii. a) Yiizey goriintiisii, b) Yiizey piiriizliiliik profili.
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Sekil 3.7: (1:2) Ar/N, parametresiyle gerceklestirilen TiN kaplamanin AFM
goriintlisii. a) Yiizey goriintiisii, b) Yiizey piiriizliiliik profili.

Secien A

¥
° ' o, fm‘.-’N..,.w—w’v-\l /-.'."Mv Sl e

v

b)

a)

Sekil 3.8: (1:1) Ar/N; parametresiyle gergeklestirilen TiN kaplamanin AFM
gorilintiisii. a) Yiizey goriintiisii, b) Yiizey piiriizliiliik profili.

Farkl1 basing parametreleriyle gergeklestirilmis TiN kaplamalarin yiizeylerini
inceledigimizde ise sirasiyla 1.9x10°, 5x10° ve 10 mBar basing parametrelerinin

kullanildig1 kaplamalarin yiizey piirtizliilik oranlart sirasiyla 11.62 nm, 7,5 nm ve
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16.4 nm olmustur. Benzer sekilde bunlarinda AFM goériintiileri ve bu goriintiilerle
iliskili olan iki boyutlu yiizey piiriizliiliik profillerini inceledik.

AFM goriintlilerinde  gorildiigi  gibi 102 mBar basing parametresiyle
gergeklestirilen kaplamanin yiizeyi oldukg¢a piiriizlii bir yapiya sahiptir. Bu
kaplamalar igerisinde 5x10® mBar parametresiyle gerceklestirilen kaplamanin yiizey
purtizliligi oldukga diisiiktiir ve digerlerine gore daha iyi bir ylizey goriintiisiine
sahip bu kaplamanin yiizeyi azda olsa belirli bir diizendeki dalga seklindeki
nanometrik yapilardan olusmustur, bu yapilar film yiizeyinin parlatilmasi esnasinda
olusan piiriizlerdir. 1.9x10™ mBar parametresiyle ger¢eklestirilen kaplamanin yiizeyi

gOoriintlisil ise yine piiriizli bir yapiya sahip olmustur.

Secton Analss

by

Sekil 3.9: 1.9x10® mBar basing parametresiyle gerceklestirilen TiN kaplamanin
AFM goriintiisii. a) Yiizey goriintiisii, b) Yiizey piirtizliiliik profili.
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b):.(

Sekil 3.10: 5x10 mBar basing parametresiyle gergeklestirilen TiN kaplamanin AFM

goriintlisil. a) Yiizey goriintiisii, b) Yiizey yiizey piiriizliiliik profili.

Secion A

~

Sekil 3.11: 1x10 mBar basing parametresiyle gergeklestirilen TiN kaplamanin AFM

gorilintiisii. a) Yiizey goriintiisii, b) Yiizey piiriizliiliik profili.
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3.2. TiN, (Ti,V)N ve TiN/VN 4 Katmanh Kaplamalari

RF magnetron sactirma teknigi kullanilarak AZ31 magnezyum alagimi
lizerine uygun parametreler kullanarak gerceklestirdigimiz kaplamalarin yapisal
karakterizasyonunu incelemek i¢in XRD ile 6l¢iimleri alinmis ve numunelerin kristal
yapist incelenmistir. Sekil 3.12°de hem altlik malzemesi olan AZ31 Mg alasiminin
hem de flizerine uygun deger parametrelerle gerceklestirilen TIN, (Ti,V)N, ve
TiN/VN kaplamalariyla kaplanan alasimin XRD goriintiileri verilmigtir. Kaplama
yapilmayan numuneden alinan spektrumda gozlemlenen tepecikler literatiirle uyumlu
bir sekilde AZ31 Mg alagiminin kat1 ¢ozelti fazina aittir [60].

Metal alagiminin yiizeyinin TiN ve (Ti,V)N ve TiN/VN kaplanmasiyla birlikte
sadece daha giiclii olan a- Mg fazina ait tepecikler goriilmektedir. Alttagtan
kaynaklanan tepeciklerin yani sira kaplamalara ait her hangi bir tepecik
gbzlemlenmemistir. Bu durum kaplamalar oda sicakliginda gerceklestirildigi igin,
yiizeye yaklasan parcaciklarin tek Kkristal yapidaki TiN ve TiVN olusturacak
aktivasyon enerjilerine sahip olmamalarindan kaynaklanmaktadir. Sonucta
magnetron sactirma yontemiyle AZ31 Mg alasimi iizerine gergeklestirilen
kaplamalar amorf bir yapiya sahiptirler benzer sekilde literatiirde AZ31Mg alagimi
lizerine yapilan nitrit kaplamalar basta olmak {lizere diger kaplamalarda amorf bir
yapiya sahiptirler [61].

RF sagtirma teknigiyle elde edilen ince film kaplamalarin XRD analizlerinde
uygulanan kaplamalarin amorf yapida oldugu goériilmiistiir. Yiizeye kaplanan filmin
tek bir kristal yap1 olusturamamasinin sebebi yiizeye yaklasan parcaciklarin
enerjilerinin ve kaplama kalinliginin olduk¢a diisiik olmasidir fakat literatiirde
yapilan diger ¢alismalarda yiiksek plasma giiciine ¢ikilarak ve allttas sicakliginin
300°C’de tutularak gergeklestirilen kalin kaplamalarda TiN ve VN’ye ait pikler
gozlemlenebilmistir [61], [62].
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Sekil 3.12: AZ31 Mg alasiminin ve bu alagim iizerine yapilan dort katmanl
kaplamalarin XRD grafikleri.

3.21. TiN, (Ti,V)N ve TiN/VN Katmanh Kaplamalarin Yiizey
Morfolojisi

Kaplama gerceklestirilen alasimlarin yiizey morfolojileri taramali elektron
mikroskopu (SEM) ve optik mikroskop goriintiileri kullanilarak gergeklestirilmistir.
Sekil 3.13’de kaplama yapilmadan onceki AZ31 Mg alasiminin optik mikroskop
goriintiisii verilmistir. Bu alagimin kaplama yapilmadan 6nceki goriintiisiinde sadece
tas damarl bir yapiya sahip oldugu goriiliiyor ve arada ylizey ¢atlaklar1 mevcuttur. y
fazinin hakim oldugu bolgeler daha parlak ve piiriizsiizken, daha az aliiminyum

igeren o fazina sahip olan bolgeler daha piiriizlii bir yapiya sahiptir [63].
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Sekil 3.13: Kaplama 6ncesi AZ31 magnezyum alasiminin optik mikroskop
goruntust.

Sekil 3.14’de ise TiN kaplamasi yapildiktan sonraki SEM goriintiilerinde
goriildiigii gibi film ylizeyi diizgilin bir sekilde kaplanmistir. Farkli faza sahip olan
bolgeler ve bunlar arasindaki morfolojik farkliliklar kaplama yapildiktan sonraki
goriintiide az da olsa goriilmektedir. Film yiizeyinin goriintiisiinii inceledigimizde tas
damarli bir yapiya sahip oldugu goriiliiyor ve arada ylizey ¢atlaklar1 mevcuttur.
TiN/VN kaplanmis numunelerde ise farkli faza sahip olan bu bdlgeler ile bunlar
arasindaki morfolojik farklar neredeyse tamamen kaybolmustur. Yiizeyr TiN
kaplamaya gore daha homojen bir yapiya sahip olup ancak iki farkli filmin ardisik
katmanlar halinde biiyiitiilmesinden dolay1 biraz piirlizlii bir yiizey elde edilmistir.
Yiizeydeki ciziklerin Mg alasimi yiizeyindeki piiriizliiliklerden kaynaklandigini

diistinmekteyiz.
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Acc SpotMagn Det WD }——————1 2 um
15.0 kv 3.0 10000x SE 50  GIU

Sekil 3.14: TiN kaplanmig AZ31 Mg alasiminin SEM goriintiisti.

AccY SpotMagn Det WD |——— 2 um
250KV 3.0 10000x SE 10.1 GTU

Sekil 3.15: TiN/VN kaplanmis AZ31 Mg alasiminin SEM goriintiisii.
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(Ti,V)N kaplanmis kaplamanin SEM goriintlisiinii inceledigimizde yiizeydeki
ciziklerin ve kusurlarin daha ¢ok azaldigini ve digerlerine gére ¢ok daha iyi bir ylizey
goriintlisiine sahip olundugunu gérmekteyiz. Kaplamanin digerlerine gére daha iyi ve
homojen bir yapiya sahip oldugunu da bu goriintillere bakarak soylemek
mimkiindiir. Fakat bu kaplamada da ¢ok az da olsa Mg alasiminin ylizeyindeki

puriizlerden kaynaklanan hatalar mevcuttur.

Ace SpotMagn  Det WD |————— 2m
150KV 3.0 10000x SE 68 GTU

Sekil 3.16: (T1,V)N kaplanmig AZ31 Mg alasiminin SEM goriintiisii.

Ayrica kaplanmis ve kaplanmamis numunelerin yiizey piriizliligini
mikroskobik olarak incelemek i¢in optik mikroskop goriintiileri alinmstir.
Kaplamadan o6nce AZ31 Mg alasimi zimparalanip parlatildiktan sonra optik
mikroskopla incelenmistir. Ancak optik mikroskop goriintiileri bize yiizeydeki
purizliligii parlatarak ne kadar aza indirgemeye calisirsak calisalim alasim
igerisindeki faz ve yogunluk farkindan kaynaklanan bogluklu yapilarin var oldugu
goriilmektedir. Kaplama yapilacak Mg alasiminin ylizeyindeki kusurlar kaplamalarin
film yiizeyinde tutunmasmi engellemekte ve kaplama kalitesini disiirerek basta
malzemenin korozyon direnci olmak tizere diger mekanik o6zelliklerini olumsuz

etkilemektedir. Sekil 3.15’de goriildigii gibi kaplama yapildiktan sonra Mg
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alasiminin yiizeyindeki kusurlar ve bosluklar biiylik oranda kii¢iilmekte ancak

tamamen ortadan kaybolmamaktadir.

a) | b)

Sekil 3.17: Numunelerin yiizeyinin mikroskobik goriintiisii. a) Mg alagiminin, b) TiN
ile kaplanmig Mg alagiminin yiizeyinin mikroskobik goriintiisii.

Karsilikl temas eden yiizeylerin piriizliiliikleri, yiizeyin silirtinme ve aginma
davranigin1 etkiler. Bu nedenle kaplama islemi sonrasinda, ylizey piiriizliiliigliniin
bilinmesi gerekir. Gerek taban malzemesinin, gerek de kaplamanin ylizey
puriizliligiiniin diisik olmasi beklenir.

Biiyiitillen kaplamalarin  yilizey pirizlilikleri AFM ile belirlenmistir.
Asagidaki sekillerde sirasiyla TiN (Ti,V)N ve TiN/VN dort katmanli kaplamalarin
AFM goriintiileri goriilmektedir. Bu goriintiilerle iliskili iki boyutlu kdseden koseye
piirtizliilik profili verilmistir. Bu kaplamalarin ortalama yiizey piriizlilik degerleri
sirastyla 11,62 nm 8,22 nm ve 6,16 nm civarindadir. Bu oranlar incelendiginde
igcerisinde V’ nin bulundugu kaplamalarin daha az yiizey piiriizliiliigline sahip oldugu
anlagilmaktadir. Kaplamalarin AFM goriintiileri incelendiginde TiN kaplamasi en

yiiksek yiizey piiriizliiliigiine sahiptir ve film yiizeyinde dalgalanmalar mevcuttur.
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TiN’den daha diigik yiizey piiriizliliigline sahip olan (Ti,V)N kaplamasinin
yiizeyinde dalgalanmalar oldukc¢a azdir.

TiN/VN kaplamasimin ise digerlerinden daha az piiriizliiliik oranmna sahip
oldugu anlasilmaktadir ancak iki farkli filmin ardisik katmanlar halinde
biiyiitilmesinden dolay1 film yiizeyinde dalgalanmalar olusmaktadir ve azda olsa
alttas malzemenin parlatilmasi esnasinda olusan piiriizlerden dolayr kaplamanin
yiizeyinde belirli bir diizendeki dalga seklindeki nanometrik yapilar goéze

carpmaktadir.

Sacion Analysi

5

Sekil 3.18: TiN kaplanmis numunenin AFM goriintiisii. a) Yiizey goriintiisii,
b) Yiizey piirtizlilik profili.

Sechion Analysis

b)

Sekil 3.19: (T1,V)N kaplanmis numunenin AFM goriintiisii. a) Yiizey goriintiisii,
b) Yiizey piirtizliilik profili.
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Sachon Analyss

b)

a)

Sekil 3.20: TiN/VN kaplanmig numunenin AFM goriintiisii. a) Yiizey goriintiisi,
b) Yiizey piiriizliiliik profili.

3.2.2. TiN, (T1,V)N ve TiN/VN Katmanh Kaplamalarimin Korozyon
Ozellikleri

Magnezyum alagiminin mekanik Ozelliklerini ve korozyon dayanimin
iyilestirmek i¢in RF magnetron sagtirma teknigini kullanarak cesitli parametrelerde
kaplamalar gerceklestirilmigtir. RF biliylitme yontemiyle uygulanan kaplamalari
100W gii¢ uygulayarak gerceklestirilmis, ¢aligmalarimizda 1.9x10°mBar basincinda
Ar ve N; (1:2) oraninda gaz karisimi kullanarak oda sicakliginda AZ31 Mg alasimi
tizerine TiN, (Ti1,V)N ve TiN/VN dort katmanli kaplamalar1 gerceklestirilmistir. Dort
katmanli kaplamalarin uygulanmasindaki amag, AZ31Mg alasiminin yiizeyinin
mekanik yonden iyilestirici oldugu bilinen TiN’n yani sira yiliksek sicakliklarda da
etkili oksitlenme dayanimi gosteren ve ayrica yiizeyde kendiliginden kayganlastiric
bir oksit tabaka olusturan VN ile beraber ardisik katmanlar halinde kaplanmasi
durumunda Mg alagimlarinin mukavemet ve korozyon dayanimini artirmaktir. Bu
amac¢ dogrultusunda AZ31 magnezyum alasimi tlizerine TiN, (Ti,V)N ve TiN/VN
tabakalar1 kaplayip elde edilen malzemelerin korozyon o6zellikleri incelenmistir.
Kullandigimiz biiyiitme sistemimizde iki tane RF kaynagi bulundugu i¢in RF
sactirma yontemiyle gerceklestirilen kaplamalarda Ti ve V’nin beraber biiytitiildigii
kaplamalar1 arastirma olanag: elde ettik. Ilk olarak referans olmasi agisindan AZ31

Mg alasiminin yiizeyi incelenmis, korozyon direnci belirlenmis ve korozyon sonrasi
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SEM goriintiileri ayrintili olarak incelenmistir. Daha sonra TiN ile kaplanmig AZ31
Mg alagiminin korozyon direnci ve korozyon sonrast SEM goriintiileri incelenmistir.

Kaplanmamis saf AZ31 Mg alasimina ait ve kaplanmis AZ31 Mg alagimina ait
tafel egrileri sekilde verilmistir. Korozyon potansiyelleri ImV/s hizla alinmis ve
%3.5 NaCl c¢ozeltisinde 45 dakika bekletildikten sonra potansiyel egrileri elde
edilmistir. Referans olarak alman AZ31 Mg alasimimin korozyon sonuglari
literatiirde yapilan diger c¢alismalarin sonuglariyla karsilagtirllmis ve benzer

sonuglara ulagilmistir [63].

log | (uA/cm?)
S
T T

|—— Az31 i
61— TN _
TiN/VN
T{——(TiVN -
T T T T T T T T T T T
-1,2 -1,3 -1,4 -1,5 -1,6 17 -1,8

Potansiyel (V)

Sekil 3.21: Kaplanmamis AZ31 ve kaplanmis AZ31 Mg alagimina ait tafel egrileri.

Korozyon potansiyelleri, korozyon akim yogunluklari ve anodik/katodik tafel
egimleri (Ba ve Pc) bu testler sonucunda hesaplanmistir. Daha sonra korozyon
potansiyelindeki (Ecorr) yaklasik lineer polarizasyona gore, polarizasyon direnci (Rp)

degeri asagidaki denklem ile belirlenmistir.

_ BABC
p= 2.3 [corr(BA+BC) 3.1)
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Bu denklemde, Iconr korozyon akim yogunlugunu ifade etmektedir. Bu
denklemden elde edilen elektrokimyasal aginma parametrelerinin hem AZ31 Mg

alasimi i¢in hem de kaplanmis AZ31 Mg alasimu i¢in tablo 3.1°de listelenmistir.

Tablo 3.1: Kaplanmis ve kaplanmamis AZ31 Mg alagimlarinin elektrokimyasal
asinma parametreleri.

feor (nA/ecm®) | Ecor (MV) |  CR (um/y)
AZ31 12 -1538,3 133,7
TiN -1,8325 -1491,5 26,44
(Ti,V)N -2,0629 -1451.2 24,12
TiN/VN -2,2611 -1389,9 14,65

Kaplanmis numunelerin korozyon potansiyeli ve korozyon akim yogunlugu
kaplamalarin korozyona karsi Ozelliklerini karakterize etmede siklikla kullanilir.
Kaplamalarin yiiksek korozyon potansiyeli ve diisitk akim yogunlugu kaplamalarin
diisiik korozyon hizina ve iyi korozyon direncine sahip oldugunu gosterir. Tabloda
goriildiigli gibi saf magnezyuma kiyasla kaplanmis numunelerin korozyon
potansiyelinde artma olmustur ve korozyon akim yogunluklar1 azalmistir.

Grafikten de anlasilacagr tizere RF sactirma yontemiyle elde edilen
numunelerin korozyon dayanimi kaplanmamis AZ31 Mg alasimina oranla oldukca
iyidir. RF yontemiyle biiyiitilen numuneler kendi iclerinde karsilastirildiginda,
korozyon akim yogunluklarimin azaldigi ve korozyon potansiyellerinin artig
gorilmistiir. En 1y1 korozyona kars1 direng kazanan numunenin dort katmanli olarak
gerceklestirilen TiN/VN kaplamasi oldugu belirlenmistir. (Ti,V)N kaplamalarin
korozyon dayanimi da kaplanmamis ve TiN kaplanmig AZ31 Mg alagimina kiyasla
oldukca iyidir. Ama vanadyum TiN katmanlar arasina yerlestirilmesiyle olusturulan
TiN/VN katmanlarinin korozyon dayanimina etkisi daha yiiksektir. Bilindigi gibi
TiN bir¢cok kimyasal ¢ozelti igerisinde pasif olan bir malzemedir ve korozyon
kaplama igerisindeki kiriklardan yada bozukluklar dolayisiyla ¢ozeltinin alt malzeme
ylizeyine temas etmesiyle meydana gelir. Bu sebeple TiN katmanlar1 arasina VN
koymak korozyona kars1 aktif bir bariyer olusturmakta ve Mg alasiminin aginmasini
diistirmektedir. Bu yontemle gelistirilen kaplamalara genel olarak bakildiginda,
magnezyum alagimlari icerisinde korozyona karsi en dayaniksiz alasim olan AZ31
alagimina kiyasla korozyon direnclerinde iyilesmeler olmaktadir. Ama korozyona

kars1 ¢cok daha iyi bir koruma saglamak i¢in kaplamada kullanilacak numuneyi ve
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altlik malzemeyi dogru se¢mek gerekir. Mg alasimlari icerisinde korozyona kars1 en
dayaniksiz alasim olan AZ31 alasimi yerine icerisindeki yiiksek Al orani ile
korozyona kars1 daha iyi direng gosteren AZ91 alasimi segilerek ve altlik malzeme
tizerine igerisinde Al’ nin de bulundugu ¢oklu katmanlardan olusturulan kaplamalar
yapilarak beklentilerin iistiinde ¢ok daha iyi sonuglara ulagilabilir [63], [64].

AZ31 Mg alasimina kaplama Oncesi ve kaplama sonrast uygulanan korozyon
testi sonrast mikro yap1 goriintiileri sekildeki gibidir. Uzerinde kaplama olmayan Mg
alagiminin ylizeyinde korozyona dayali derin ¢ukurlar olusurken, kaplandiktan sonra
sadece ylizeysel catlaklar meydana gelmistir. Korozyon testleri sonucuyla uyumlu
gerceklestirilen kaplamalar AZ31 Mg alasimina korozyona karsi basarilt bir sekilde
koruma saglamaktadir. Sekilde ti¢ farkli yontemle uygulanan kaplamalarin korozyon
testleri sonrasindaki goriintiileri verilmistir. Her li¢ numunede de bir takim ¢atlaklar
ve asinmalar goriilmekle birlikte, korozyon testleriyle uyumlu olarak en az aginan

numune ¢ok katmanli numunedir.

"? SootMign Dt WO

o ot
SR ot B O

Sekil 3.22: AZ31, TiN, (Ti,V)N, TiN/VN kaplanan AZ31Mg alasimlarinin korozyon
testinden sonraki SEM gorlintiileri. a) AZ31 Mg alasimi, b) TiN kaplama, c) (Ti,V)N
kaplama, d) TiN/VN kaplama.

60



fecY SpiMap Dot WO e 20 jm

BOWI0 125  SE 78 GIU

Sekil 3.22: Devam.

3.2.3. TiN, (Ti,V)N ve TiN/VN Katmanh Kaplamalarin Mekanik
Ozellikleri

Kaplanan alttas Mg alasimlarinin Vickers sertlik dl¢timleri CSM Instrument
marka nano- mikro mekanik test cihazi ile yapilmistir. Kaplanmis numunelerin
yizeyinden ana malzemeye dogru (enine kesitinden) mikro sertlik olgtimleri
yapilarak olusan yapilarin sertlikleri olctilmistiir. Kimyasal bilesim, mikro yapi,
gozeneklilik, faz yapisi, i¢ gerilmelerin yam1 sira kaplama kalinlhigl, ylizey
purtizliligi, sertlik ve toklugun kaplamalarin tribolojik performansi tizerinde giiglii
bir etkisi vardir.

Uygulanan kaplamalarin ortalama Vickers sertlik degerleri nanoindentasyon
cithazi kullanilarak ve 2mN’a kadar yiik uygulanarak belirlenmistir. Her bir numune
icin en az alti farkli noktadan data alinarak ortalama Vickers sertlik degerleri
belirlenmistir. Kaplanmamis ve farkli sekilde kaplanmis AZ31 Mg alasimlarinin
sertlik sonuglart sekilde gosterilmistir. Bu degerlere gore uygulanan kaplamalar
AZ31 Mg alasimlarimin Vickers sertligini artirmistir. Elde edilen sertlik degerleri
incelendiginde TiN/VN dort katmanli kaplamanin en yiiksek sertlik degerine sahip
oldugu anlagilmaktadir bunda TiN ve VN’ in ardisik katmanlar halinde
biiyiitiilmesinin etkisinin oldugunu diisiinmekteyiz. Ayrica TiN/VN kaplama (T1,V)N

kaplamadan daha yiiksek sertlige sahip olmustur, ve Ti ve V’nin birbirine gore orani

61



ve katmanlarin kalinliklarinin bu malzemelerin sertligini belirlemede énemli bir rol
oynadigini gostermistir [65].

Gergeklestirilen kaplamalarin sertlik degerlerinde en diisiik sertlik degerine
TiN kaplamanin sahip oldugu anlasilmaktadir, igerisinde V’nin bulundugu
kaplamalar ile daha yiiksek sertlik degerlerine ulasilmistir. Bu durum Ti ve V’nin
atomik ¢aplarinin birbirine uyumundan ve katmanlar arasinda birbiriyle
etkilesmelerinden kaynaklanmaktadir. Bu katmanlar birbiri {izerine biiyiitiiliirken
hem Ti hem de V’ nin ara tabakada birbiriyle etkileserek daha kararli bir yapinin
olusmasini saglamaktadir [65]. Sonugta 72 HV olan sertlik miktari alttas magnezyum
alasiminin kaplama islemleri ile birlikte sertlik degerleri oldukca yiikselmistir.
Bunun sebebi olusan farkli faz yapilarindan kaynaklanmaktadir [66].

Gergeklestirilen kaplamalarin sertlik degerine olan etkileri, bu kaplamalarin
korozyona karst kazanmis olduklari direng ile ayni yonli olmustur. Yani
gerceklestirilen kaplamalar alttas Mg alasiminin sertlik ve korozyon ozelliklerinde
aym etkiyi gostermistir. TiN/VN dort katmanli kaplama hem en yiiksek sertlik
degerine hem de gerceklestirilen ii¢ farkli kaplama igerisinde korozyona karsi en
yiiksek dirence sahip olurken benzer sekilde yapilan kaplamalar igerisinde en diisiik

sertlik degerine sahip olan TiN kaplama korozyona karsi en diisiik direng gosteren

AZ31 (Ti,V)N TiN/VN

kaplama olmustur.
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Sekil. 3.23: AZ31 Mg alasiminin ve iizerine gergeklestirilen kaplamalarin sertlik
degeri.
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3.3. TiVN/VN Cok Katmanh Kaplamalari

Deneysel ¢alismalarimiz kapsaminda yaptigimiz diger bir ¢alisma da TiVN ve
VN’nin ardisik katmanlar seklinde biyiitilerek TiIVN/VN ¢ok katmanli film
kaplamalari elde edilip, bu kaplamalarin Mg alasiminin mekanik 6zelliklerinde ve
korozyon direncinde meydana getirdigi degisiklikleri incelemektir. Cok katmanli
kaplamalarin TiN’n mekanik yonden iyilestirici 6zelliklerinin yani sira, yiiksek
sicakliklarda da etkili oksitlenme dayanimi gosteren ve ayrica yiizeyde kendiliginden
kayganlastirict bir oksit tabaka olusturan VN filmleri de TiVN ile ardisik katmanlar
halinde kaplanmasi durumunda, Mg alagimlarinin mukavemet direncini ve korozyon
dayanimini artirilabilecek bir etkisinin olacagini diisiindiik. Bu fikir dogrultusunda
AZ31 Mg alasim {izerine TiIVN/VN c¢ok katmanl tabakalar kaplayarak elde edilen
malzemelerin mekanik 6zelliklerini ve korozyon direnglerini arastirdik. Daha
onceden belirtigimiz gibi AZ31 Mg alasimi {lizerine gergeklestirilen TiN, (Ti,V)N ve
TiN/VN dort katmanli  kaplamalar igin kullanilan optimum biiyiitme parametreler
uygulanmak istenen c¢ok katmanli kaplamalar i¢in referans olarak alinmistir. Bu
kaplama parametrelerini baz alarak, altlik malzeme {izerine ¢ok katmanl kaplamalar
uygulanmistir. Atom numaralar1 birbirine ¢ok yakin oldugu i¢in bu kaplamalarin ayni
kosullarda biiyiitme oranina sahip oldugu belirlenmistir. Gergeklestirilen TIVN/VN

cok katmanli kaplamalarin uygulama parametreleri tabloda verilmistir.

Tablo 3.2: AZ31 Mg alagimu {izerine gergeklestirilen ¢ok katmanli TiN/VN filmlerin
kaplama parametreleri.

Uygulanan Gii¢ | Ar/N; Orani Basing Kaplama Siiresi
100W RF 4/8 sccm | 1.9x10°mBar | 30 dk TiVN/30 dk VN
Toplam 11 katman

RF magnetron sacgtirma sistemi kullanilarak altlik malzeme olarak kullanilan
AZ31 Mg alasiminin yiizeyinin ¢ok katmanli TiVN ve VN kaplanmasiyla elde edilen
yapmin yapisal karakterizasyonunu incelemek icin XRD Olglimii alinmisg ve
numunelerin kristal yapist incelenmistir. Bu incelemeler neticesinde sadece oldukg¢a
giicli olan a Mg fazina ait tepecikler goriilmistiir. Dort katmanli olarak
gerceklestirilen kaplamalarda oldugu gibi alttas zeminden kaynaklanan tepeciklerin

yan1 sira gergeklestirilen kaplamalara ait her hangi bir tepecik gozlemlenmemistir.
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Bunun sebebi daha once de belirttigimiz gibi kaplamalarin oda sicakliginda
gerceklesmesinden dolay1 yilizeye yaklasan parcaciklarin single kristal TiVN ve VN
olusturacak aktivasyon enerjilerine sahip olamayisidir. Sonug¢ olarak AZ31 Mg
alagimi {izerine gerceklestirilen ¢ok katmanli kaplama amorf bir yapiya sahip

olmaktadir.

[ TiVN/VN

" WMM
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Angle (26)
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AZ31

Sekil 3.24: AZ31 Mg alasimi ve TiVN/VN kaplanmigs AZ31 Mg alasiminin XRD
grafigi.

3.3.1. Cok Katmanh Kaplamanin Yiizey Morfolojisi

Cok katmanli kaplamanin yiizey morfolojiside, diger kaplamalarda oldugu gibi
SEM ve AFM goriintiillerinden yararlanilarak yapilmigtir.  Yine magnezyum
alasiminin  yiizeyinde genelde gozlemlenen nano boyutlardaki deliklere de
rastlanmamistir. Cok katmanli kaplamanm yiizeyi Mg alagimmin ve diger dort
katmanl kaplamalarin yiizeyine gére daha homojen bir ylizeye sahiptir ve alasimda
ve diger kaplamalarda gozlemlenen farkli faz yapilan géziikmemektedir. Ancak iki

farkli filmin ardisik katmanlar halinde biiyiitiilmesinden dolay1 oldukga piiriizli bir
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yiizey elde edilmistir. Film yiizeydeki ciziklerin ise alttas Mg alasiminin yiizeyindeki

puriizlerden kaynaklandigini diistinmekteyiz.

AceY SpotMagn Det WD |———— 500nhm

Sekil 3.25: TiIVN/VN kaplanmis AZ31 Mg alasiminin SEM goriintiisii.

Malzemelerin yiizey morfolojileri karakterize edilirken dikkate alinan bir diger
parametrede yiizeylerin sahip oldugu yiizey piiriizliiliik oranidir. Ciinkii karsilikli
temas eden ylizeylerin piriizliliikleri, yilizeyin siirtinme ve aginma davranigini
etkilemektedir bu ylizden gerek taban malzemesinin gerek de kaplamanin yiizey
plirtizliiligiiniin diisiik olmasi istenir.

Biiyiitiilen ¢ok katmanli kaplamanin yiizey profili yine AFM kullanilarak
belirlenmistir. Asagida TiVN/VN cok katmanli kaplamanin AFM goriintiisii ve bu
gorintii ile iliskili iki boyutlu késeden koseye yiizey piirtizliiliik profili de verilmistir.
5,4 nm civarinda ylizey piirlizliiliikk oranina sahip olan ¢ok katmanli kaplama diger
kaplamalardan daha disiik yiizey piriizliligiine sahip olmasina ragmen TiN/VN
kaplamasinda oldugu gibi iki farkli filmin ardistk katmanlar halinde
biiyiitiilmesinden dolay1 film yiizeyinde diger kaplamalardan daha ¢ok dalgalanmalar
mevcuttur. Ve ¢ok katmanli bu kaplamanin yiizeyi belirli bir diizendeki dalga

seklindeki nanometrik yapilardan olugsmaktadir.
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Secien Analyss

Sekil 3.26: TiIVN/VN kaplanmis numunenin AFM goriintiisii. a) Yiizey goriintiis,

b) Yiizey piiriizliiliik profili.

3.3.2 Cok Katmanh Kaplamanin Korozyon Ozellikleri

Cok katmanli TiVN/VN kaplamanin korozyon ozelliklerini belirleyebilmek

icin dort katmanli numunelerin korozyon direnglerini 6lgmek i¢in daha Onceki

korozyon ¢aligmamizda oldugu gibi 9%3,5 NaCl c¢ozeltisinde elektrokimyasal

korozyon deneyi yapilmistir.

Kaplanmamig saf AZ31 Mg alasimina ait ve ¢cok katmanh kaplanmis AZ31 Mg

alasgimina ait tafel egrileri sekilde verilmistir. Korozyon potansiyelleri 1mV/s hizla

alinmis ve %3,5 NaCl ¢ozeltisinde 45 dakika bekletildikten sonra potansiyel egrileri

elde edilmistir. Sekil 3.27° de elde edilen bu kaplamanin korozyon etkisini gdsteren

tafel egrisi verilmektedir.
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Sekil 3.27: Kaplanmamis AZ31 ve kaplanmis AZ31 Mg alasimina ait tafel egrileri.

Korozyon potansiyelleri, korozyon akim yogunluklar1 ve anodik/katodik tafel
egimleri (Ba ve Pc) Onceki boliimde oldugu gibi bu test sonucunda hesaplanmustir.
Daha sonra korozyon potansiyelindeki (Ecor) yaklasik lineer polarizasyona gore,

polarizasyon direnci (Ry) degeri asagidaki denklem ile belirlenmistir.

_ BABC
Rp = 2.3 Icorr(BA+BC) (3-2)

Bu denklemde, Icor korozyon akim yogunlugunu ifade etmektedir. Bu
denklemden elde edilen elektrokimyasal asinma parametrelerinin hem AZ31 Mg
alagimi i¢in hem de ¢ok katmanli kaplanmis AZ31 Mg alasimi igin tablo 3. 3’de

listelenmistir.

Tablo 3.3: Kaplanmamis ve ¢ok katmanli AZ31 Mg alagimlarinin
elektrokimyasal asinma parametreleri.

fcor (RA/ecm®) | Ecorr (MV) C.R (um/y)
AZ31 12 -1538,3 133,7
TiVN/VN -1,8652 -1495,6 25,17

67



Kaplanmis numunelerin korozyon potansiyeli ve korozyon akim yogunlugu
gibi parametreler kaplamalarin korozyona karsi Ozelliklerini karakterize etmede
yayginca basvurulan yontemlerdendir. Kaplamalarin yiiksek korozyon potansiyeli ve
diisiik akim yogunluguna sahip olmalar1 diisiik korozyon hizina ve iyi korozyon
direncine sahip oldugunu gosterir. Tablo 3.3’te gorildigi gibi saf magnezyuma
kiyasla kaplanmis ¢ok katmanli numunenin korozyon potansiyelinde artma olmus ve
korozyon akim yogunlugu azalmstir.

Grafik 3.27°den de anlasilacag: iizere RF sactirma yontemiyle elde edilen
TiVN/VN c¢ok katmanli numunenin korozyon dayanimi kaplanmamig AZ31 Mg
alagimina oranla oldukea iyidir. RF yontemiyle biiyiitiilen numuneler kendi iglerinde
karsilastirildiginda, korozyon akim yogunluklarinin azaldigi ve korozyon
potansiyellerinin artig1 goriilmiistiir. En 1iyi korozyona karst diren¢ kazanan
numunenin dort katmanli olarak gerceklestirilen TiN/VN kaplamasi oldugu
belirlenmistir. Kaplamadaki katman tabakasinin ve kaplama kalinliginin artirilmasina
ragmen, ince kaplamalarla kiyaslandiginda korozyon direncinde belirgin bir iyilesme
goriilmemistir. Bu duruma tabakalar arasindaki etkilesimler ya da kaplama yapisinda
bulunan catlaklar neden olmus olabilir. Cilinkii kaplama kalinliginin artmasiyla
birlikte kaplamanin yiizeye tutunma giici diismektedir. Bu da bize bu tabakalarin

Mg’nin korozyon direncini sinirli sekilde iyilestirecegini gostermektedir.

3.3.3. Cok Katmanh Kaplamanin Mekanik Ozellikleri

TiVN/VN kaplanan Mg alasiminin Vickers sertlik 6l¢iimii ve aginma dayanimi
CSM Instrument marka nano mikro mekanik test cihazi ile yapilmistir. Kaplanmis
numunenin yiizeyinden ana malzemeye dogru (enine kesitinden) mikro sertlik
Ol¢iimleri yapilarak olusan yapinin sertligi Ol¢lilmistiir. RF sactirma yontemiyle
tretilen ¢ok katmanli TiVN/VN kaplamanin asimma direncini 6lgmek amaciyla
asagida siirtlinme katsayis1 grafiginde goriildiigii gibi aliiminyum bilye kullanilarak
o6mm’lik ¢izgi boyunca ve 2N’e kadar artan yiik uygulanarak ¢izik testi yapilmistir.
Asinma deneyi, disk lizerinde bilye yontemine gore ¢alisan salinim hareketi aginma
test cihazinda kuru siirtinme kosullarinda gerceklestirilmistir. Test sonucunda
ortalama siirtlinme katsayist 0,2 nin altinda bir deger olarak belirlenirken kritik yiik

yogunlugu 1,6 N olarak belirlenmistir. Stirtinme katsayis1 grafiginde gozlemlendigi
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gibi saf AZ31 Mg alasiminin ortalama siirtiinme katsayis1 0,36 iken yapilan ¢ok
katmanli kaplama sonucunda bu oran 0,2’nin altina kadar disiirilmiistiir [65]. Bu
grafigi incelersek ¢ok katmanli kaplama kritik yik degeri olan 1,5N’a kadar
korunabilmis, bu mesafede kritik yiik degerine ulasilmis oldugundan kaplama yiizeyi
asinarak alttas zemine siirtiinme kuvveti uygulanmis ve grafikte goriildiigii gibi 0,36

olan AZ31 Mg alagiminin ortalama siirtlinme katsayisina ulagilmstir.

Normal load and friction
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Sekil 3.28: TiVN/VN ¢ok katmanli kaplamanin siirtiinme katsayis1 grafigi.

Ayrica uygulanan ¢izik testi ile ylizeyin penetrasyon derinligini de 6grenmek
mimkiindiir. Cok katmanli kaplamanin ylizeyine uygulanan kritik ylik degerinin
asilmastyla tip ucu aniden asagiya inilerek alttag zemine temas etmistir. Tip ucunun
alagim igerisine girmesine karsilik gelen kritik yiik degeri ayn1 zamanda siirtiinme

katsayisinin da birden arttig1 degere tekabiil etmektedir.
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Penetration depth
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Sekil 3.29: Cizik testi uygulanan TiVN/VN ¢ok katmanli kaplamanin penetrasyon
grafigi.

Sekil 3.30’da bu numunenin kritik yiik uygulandigi andaki optik mikroskop
goriintlisi goriilmektedir. TIVN ve VN’ nin ardisik katmanlar halinde biiytitiilerek
AZ31 Mg alasimina gore daha diisiik siirtlinme katsayisi elde edilmistir, bu durum Ti
ve V’nin atomik c¢aplarinin birbirine uyumundan ve ayrica katmanlar arasinda
birbiriyle etkilesmelerinden kaynaklanmaktadir. Bu katmanlar birbirleri {izerine
biiyiitiiliirken hem Ti’nin hem de V’nin ara tabakada birbirleriyle etkileserek daha
kararli bir yapinin olusmasina sebep olmaktadir. Cizik testi sonucu gizik izinin ig
kisminda olusan bozulma kohazif, kenarinda olusan bozulma ise adeziftir.
Kaplamanin bozulmas1 yontma, ¢akil tas1 seklinde atma ya da altlik malzemesinden
kabuk seklinde ayrilma gibi olur. Cizik testi boyunca izin her iki tarafindan baslayan
ve ilerledikce daha da biiyliyen yontmalar tespit edilmistir. Ayrica kaplama ince
oldugu icin zayif adezyona bagli olarak pullanmalar goriilmistir [67]. Kimyasal
bilesim, mikro yapi, gozeneklilik, faz yapisi, i¢ gerilmelerin yani sira kaplama
kalinligy, ylizey piiriizliiliigii, sertlik ve toklugun kaplamalarin tribolojik performansi
tizerinde giiclii bir etkisi vardir. Bu 6zellikler kaplama proseslerine ve alttas lizerine
kaplama yapilacak elementin 6zelligine baghdir. Cizik testinin ilk agamasinda mikro

gbozeneklerin ¢ikintili kisimlart aliimina bilye ile temas ederek asinir. Yiizeydeki
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cikintilarin kaymaya karsi ¢ok fazla direng gostermeden bilye tarafindan siipiiriilmesi
nedeni ile siirtinme katsayist olduk¢a diismiistiir. Ciinkii TiVN/VN ¢ok katmanl
kaplamanin yiizeyi iki farkli filmin ardisik katmanlar halinde biiyiitiilmesinden
dolayr piiriizlii ve belirli bir diizendeki dalga seklindeki nanometrik yapilardan

olusmaktadir.

Sekil 3.30: Cizik testi uygulanan TiVN/VN kaplamanin optik goriintiisii.

Uygulanan TiVN/VN kaplamanin ortalama Vickers sertlik degeri diger dort
katmanli kaplamalarda oldugu gibi nanoindentasyon cihazi kullanilarak ve 2mN’ a
kadar yiik uygulanarak belirlenmistir. Ol¢iim icin en az alti farkli noktadan data
alimarak ortalama Vickers sertlik degeri belirlenmistir. Kaplanmamis ve kaplanmis
AZ31 Mg alasiminin sertlik degerleri sekil 3.31°de gosterilmistir. Bu degerlere gore
uygulanan TiVN/VN kaplama diger kaplamalar da oldugu gibi AZ31 Mg alagiminin
Vickers sertligini artirmigtir. TiIVN ve VN’nin ¢oklu katmanlar halinde biiyttildigi
kaplamanin sertlik degeri, diger kaplamalarin sertlik degerinden olduk¢a yiiksektir.
TiVN/VN kaplamanin sertliginin (Ti,V)N ve TiN/VN kaplamalarinin sertliginden
yiikksek olmasi kaplama kalinhiginin artmasiyla ve Ti ve V arasindaki iliskiyle
alakalidir. Bu durum Ti ve V’ nin birbirine gore oran1 ve katmanlarin kalinliklarinin
bu malzemelerin sertligini belirlemede 6nemli bir rol oynadigint gostermistir. Sonug
da 72 HV olan Mg alasgiminin sertlik degeri bu alasimin TiVN/VN’nin ¢oklu
katmanlar halinde kaplanmasiyla 544,6 HV gibi oldukg¢a yiiksek bir degere

ulasilmustir.
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Sekil 3.31: AZ31 Mg alagimi1 ve TiVN/VN kaplanmig AZ31 Mg alasimin sertlik

degeri.
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4. SONUCLAR VE DEGERLENDIRME

AZ31 Mg alasimmmin mekanik o6zelliklerini ve korozyon dayanimini
iyilestirmek i¢in RF magnetron sactirma yontemi kullanarak cesitli parametrelerde
kaplamalar gerceklestirilmistir. Calismalarimiz kapsaminda 1.9x10mBar basincinda
Ar ve Ny (1:2) gaz karisimi kullanarak oda sicakliginda AZ31 Mg alasimi iizerine
yaklasik 400nm kalinhiginda dort katmanli TiN, (Ti,V)N, TiN/VN ve ¢ok katmanl
TiVN/VN  kaplamalar1  gergeklestirilmistir.  Cok  katmanli  kaplamalarin
uygulanmasindaki ama¢ AZ31 Mg alagiminin ylizeyinin mekanik yonden iyilestirici
ozelligi oldugu bilinen TiN’nin yam sira yliksek sicakliklarda da etkili oksitlenme
dayanimi gosteren ve ayrica yiizeyde kendiliginden kayganlastirict bir oksit tabaka
olusturan VN ile beraber ardisik katmanlar halinde kaplanmasi durumunda, Mg
alagimlarimin  mukavemet ve korozyon dayanikliligini artirmaktir. Bu  amag
dogrultusunda AZ31 Mg alasimi iizerine TiN, (Ti,V)N, TiN/VN ve cok katmanh
TiVN/VN tabakalar ile kaplayip elde edilen malzemelerin yapisal, korozyon ve
diger mekanik 6zellikleri incelenmistir. Sistemimizde iki adet RF kaynagi bulundugu
icin, RF sagtirma yontemiyle gergeklestirilen kaplamalarda Ti ve V’nin beraber
biiyiitiildiigli kaplamalar1 inceleme olanagin1 bulunmustur. RF sactirma teknigi ile
elde edilen ince film kaplamalarin XRD analizlerinde uygulanan kaplamalarin amorf
yapida oldugu goriilmistiir. Yizeye kaplanan filmin tek bir kristal diizen
olusturamamasinin sebebi yiizeye yaklasan parcaciklarin enerjilerinin ve kaplama
kalinliginin oldukga diisiik olmasidir. Elde edilen kaplamalarin ylizey piiriizliiliikleri
AFM ile belirlenmistir. Genel olarak bakildiginda V’nin dahil edildigi ¢ok katmanl
TiVN/VN kaplamalarin daha az piiriizlilik oranma sahip oldugu anlagilmaktadir
ama iki farkli filmin ardisik katmanlar halinde biiyiitiilmesinden dolay:r film
yiizeyinde dalga seklinde piirlizler olusmustur. Ve ¢ok katmanli kaplamanin yiizeyi
belirli bir diizendeki dalga seklindeki nanometrik yapilardan olugmaktadir. RF
sactirma yontemiyle elde edilen kaplamalarin kimyasal bag yapilart XPS yontemi
kullanilarak incelendi. RF sactirma yontemiyle gerceklestirilen TiN kaplamalarin
XPS spektrumlari incelendiginde kaplama yiizeylerinde Ti 2p ve N 1s piklerinin
olustugu belirlenmistir. Belirlenen Ti ve N elementlerinin Ti- N bagini olusturdugu

belirlenmistir.
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Yaptigimiz korozyon deneyleri sonucunda RF sagtirma yontemiyle elde edilen
kaplamalarin korozyon dayanimi kaplanmamis alttag olarak kullanilan AZ31 Mg
alagimina oranla oldukga iyidir. Bu yontemle ile kaplanan numuneler kendi i¢lerinde
karsilastirildiginda ise en 1iyi korozyon dayanimi gosteren TiN/VN katmanl
kaplamaya sahip olan magnezyum alasimi olmustur. Bu sebeple vanadyum, TiN
katmanlar1 arasina yerlestirilip TiN/VN katmanlar1 olusturuldugu zaman korozyon
dayanimina etkisi daha ytiksektir. Kaplamalarin korozyon testleri sonrasindaki SEM
gorintiileri incelendiginde her ii¢ kaplamada da bir takim ¢atlaklar ve asinmalar
goriilmekle birlikte, korozyon testleriyle uyumlu olarak en az asman kaplama
TiN/VN katmanli olarak gerceklestirilen kaplamadir.

RF magnetron sagtirma yontemiyle, AZ31 Mg alasimi TiVN/VN’nin ardisik
katmanlar halinde kaplanarak ¢izik, sertlik ve korozyon testlerine tabi tutulmustur.
Cok katmanli olarak kaplanan alasimin alttasa gore daha diisiik siirtiinme katsayisina
ve yine alttas malzemeye gore daha yiiksek sertlik ve korozyon dayanimina sahip
oldugu belirlenmistir. Bu durum Ti ve V’nin atomik caplarinin birbirine uyumundan
ve ayrica katmanlar arasinda birbirleriyle etkilesmesinden kaynaklanmaktadir.
Ayrica yapilan Vickers sertlik testleri sonucunda uygulanan kaplamalarin alttag
olarak kullanilan malzemenin Vickers sertlik degerlerini biiyiik oranlarda artirmistir.
En iyi korozyon dayanimmin elde edildigi TiN ve VN’nin katmanlar halinde
biyiitiildiigi TiN/VN kaplamanin sertlik degeri, diger TiN ve (Ti,V)N
kaplamalarindan daha yiiksek olmustur. Bunda TiN ve VN’in ardisik katmanlar
halinde biiyiitiilmesinin etkisinin oldugunu disiiniilmektedir. Ayrica TIN/VN
kaplama (Ti,V)N kaplamadan daha yiiksek sertlige sahip olmustur, ve Ti ve V’ nin
birbirine gore orani ve katmanlarin kalinliklarinin bu malzemelerin sertligini

belirlemede 6nemli bir rol oynadigini gostermistir.
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