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Bor esasli filmler, mekanik, tribolojik ve kimyasal 6zellikleri nedeniyle endiistriyel
uygulamalar igin ¢ok Onemlidir. Bor esasli filmler arasinda, c-BN filmler distiin
Ozelliklere sahiptir. Ancak, farkli giic kaynaklari ile manyetik alanda sigratma
kullanarak sentezlenen c-BN filmlerin adezyon ozellikleri ultra yiiksek sertlik
degerlerine ulasildiginda genel olarak yetersizdir. Son zamanlarda, Yiiksek Gii¢ Darbeli
Manyetik Alanda Sigratma (HiPIMS) gii¢ kaynaklar1 kaplamalarin adezyonunu
arttirmak i¢in kullanmilmaktadir ve HiPIMS kullanilarak biiyiitiilmiis c-BN hakkinda
heniiz literatiirde bir ¢calisma bulunmamaktadir. Bu noktadan hareketle; c-BN filmler,
kapali alan dengesiz manyetik alanada sicratma (CFUBMS) ve HiPIMS teknikleri
kullanilarak 4140 celikler iizerine kaplandi. c-BN filmleri biiyiitmek i¢in taban
malzemede (4140 ¢eligi) dc, TiB2 ve Ti hedeflerde pulsed-dc ve BsC hedeflerde ise
HiPIMS giic kaynag: kullanildi. c¢-BN filmlerin biiylimesi sirasinda kaplama
parametrelerinin optimize edilmesi igin Taguchi Lo tasarimi kullanildi. ¢-BN filmlerin
yapisal Ozelliklerini arastirmak i¢in SEM, XPS ve FT-IR analizleri; mekanik
Ozelliklerini arastirmak icin mikrosertlik ve scratch testleri; tribolojik 6zelliklerini
belirlemek i¢in ise pin-on-disk tribo testi yapildi. Yapilan testler sonucu en yiiksek
adezyon degeri en diislik basi i¢ gerilmesine (2GPa) sahip R7 kaplamasinda 43N olarak
elde edildi. En yiiksek sertlik degeri, en diigiik siirtinme katsayisi ve aginma orani; en
yiiksek basi i¢ gerilmesine (8,89GPa) sahip R3 kaplamasindan sirasiyla 56GPa, 0,128
ve 1,391*10°mm?3/Nm olarak elde edildi.

2019, 104 sayfa

Anahtar Kelimeler: c-BN, manyetik alanda sigratma, HiPIMS, FT-IR, SEM, XPS,
scratch
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Boron based films are very important for industrial applications due to their mechanical,
tribological and chemical properties. Among boron-based films, c-BN films have
superior properties. However, the adhesion properties of c-BN films synthesized using
sputter in magnetic field with different power sources are generally insufficient when
the ultra-high hardness values are reached. Recently, High Power Impulse Magnetic
Field Sputtering (HiPIMS) power sources have been used to increase the adhesion of
coatings, and there is no study in the literature on c-BN using HiPIMS. From this point;
c-BN films were grown on 4140 steels using Closed Field Unbalanced Magnetron
Sputtering (CFUBMS) and HiPIMS. Dc was applied to substrate, pulsed-dc was applied
to TiB2 ve Ti targets and HiPIMS was applied to two B4C targets. 9 different coatings
were made by using Taguchi Lg design to determine the optimum parameters for c-BN
films. The characteristic properties of c-BN films were analysed using SEM, XPS and
FT-IR, hhe mechanical properties were tested using a microhardness and scratch testers
and the tribological properties were performed by a pin-on-disc tribotester under
atmosphere. As a result of the tests, the highest adhesion value was obtained as 43N in
the R7 coating with the lowest compressive internal stress (2GPa). Highest hardness
value, lowest coefficient of friction and wear rate; from the R3 coating with the highest
compressive internal stress (8,89GPa), were 56GPa, 0,128 and 1,391*10°mm?®/Nm,
respectively.

2019, 104 pages
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SIMGELER ve KISALTMALAR DiZiNi

Simgeler

o Iyonizasyon ihtimali
°C Santigrat derece
°K Kelvin derece

u Mikron

A Angstrom

Ar Argon

B4C Borkarbiir

c-BN Kiibik bor nitriir
cm Santimetre

eV Elektrovolt

g Gram

GPa Gigapaskal

h-BN Hegzagonal bor nitriir
n Nano

N Newton

N2 Azot

° Derece

Ra Yiizey piirtizliligi
\/ Volt

W Watt

B Geri doniis ihtimali
Y Sigratma verimi
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Kisaltmalar

CFUMBS

CVD
Dc
DLC
FT-IR
HiPIMS
HK
HPHT

Closed-Field  Unbalanced Magnetron  Sputtering-Kapali
Dengelenmemis Manyetik Alanda Sigratma)
Kimyasal Buhar Biriktirme

Dogru akim

Elmas Benzeri Karbon

Fourier Dontistimlii Kizil6tesi Spektrokopi
Yiiksek Gii¢ Darbeli Manyetik Alanda Sigratma
Knoop sertlik

Yiiksek Sicaklik Yiiksek Basing

Vickers sertlik

Kritik yiik (Adezyon)

Plazma Destekli iyon Asilama

Fiziksel Buhar Biriktirme

Radyo frekansi

Standart kiibik santimetre/dakika

Taramali Elektron Mikroskobu

Asinma orani

Asimma Hacmi

X 1511 Fotoelektron Spektoroskopi

vii
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1. GIRIS

Yiizey siirtlinmesi ve asmmma kayiplari, tarih Oncesi zamanlardan giiniimiize kadar
onemli sorunlar ile varola gelmistir. Bu sebeple, birbiri ile temasta olan makine
elemanlarinin yaglanmasi, diistik siirtlinme katsayisiyla enerji kaybinin 6nlenmesini ve
asinma miktarinin diismesiyle ¢alisma omrii artirtlmis oldu. Fakat makine elemaninin
baz1 ¢alisma sartlar1 (yiliksek sicaklik, kroyejenik sicakliklar, vakum vb.) altinda sivi
yaglarin kullanilmast uygun olmamaktadir. Bu durumu ¢ozebilmek igin yiizey
modifikasyon teknikleri gelistirilmistir. Yiizey modifikasyon teknikleri; termal,
termokimyasal, kaplama ve dubleks islemler olmak i{izere dort gruba ayrilir. Termal
islemler (ylizey sertlestirme, bilyali dovme, derin haddeleme) ile malzemenin sadece
mikroyapist  degisir, termokimyasal (karbiirleme, nitriirleme, karbonitriirleme,
nitrokarbiirleme, borlama) islemlerle, malzemenin hem kimyasal kompozisyonu hemde
mikro yapist degisir. Kaplama (Elektrokimyasal kaplama, Elektroliz kaplama, CVD,
PVD, Termal sprey kaplama, Kaynak vb.) yontemi, malzemenin yiizeyine farkli bir
malzemenin nano-mikro veya makro yapida atomik-molekiiler boyutta transfer
olmasidir; dubleks islem ise, termal/termokimyasal/kaplama yontemlerinin en az
ikisinin malzeme yiizeyine uygulanmasidir. Yiizey modifikasyon tekniklerinin ve
kaplama yontemlerinin avantaj ve dezavantajlar1 sirasiyla Cizelge 1.1 ve Cizelge 1.2°de

gosterilmektedir (Tillmann and Vogli 2006; Voevodin et al. 2014).

Makine elemanlarinin ¢alisma sartlari, kirliligin 6nlenmesi ve tasima mekanizmalarinda
agirhigin optimize edilmesi gibi problemlerden dolay1 yapilan AR&GE caligmalari
gelistirilen yiizey modifikasyon teknikleri ile kati yaglayicilarin, sivi yaglayicilarin
yerini almasini sagladi. Kat1 yaglayicilar sertlik degerlerine gore kiyaslama yapildiginda
yumusak (<40GPa) ve sert (>40GPa) olarak ikiye ayrilirlar. En sik kullanilan
yaglayicilar Elmas benzeri karbon (sert kati1 yaglayici), gecis metal dikalkojenler
(yumusak kat1 yaglayici) ve polimerik kompozit kaplamalardir. Sert kati yaglayicilar
sadece siirtlinme katsayisini ve aginma miktarini diisirmeyip ayni zamanda kayma ve
yuvarlanma hareketi yapan sistemlerde termal dengeyi de saglarlar (Scharf and Prasad
2012; Voevodin et al. 2014).



Cizelge 1.1. Yiizey modifikasyon teknikleri

Teknigin ad1

Avantaj(lar)

Dezavantaj(lari

Sertlestirme;
Indiiksiyon ile

Lazer, Alevle

- Ucuz
- 1-10 mm derinliginde
uygulama

-Uygun yontem segebilme

- Celiklerle sinirl1,
%0.6-3 Co iceren

- Distorsiyon olabilir

Shot peening
(Plastik deformasyona

ugramis parcalar igin)

- Korozyona kars1 koruma
- Yorulmaya kars1 direnci

artirir

- Ince parcalara
uygulanmasi zor

- Sertlikte artis ¢ok az

Derin haddeleme

- Korozyona kars1 koruma

- Yorulmaya kars1 direnci | - pahaly
artirir
- Biitlin alasiml1 ¢eliklere | - Distorsiyon

uygulanabilir

Karbiirleme uygulanabilir (C<%8) - Soguma aninda ¢atlak
- Islem kontrol edilebilir olusumu
- Distorsiyon goriilmesi az
Nitriirleme olur - Proses genellikle ¢ok
- Yiiksek sicakliklarda yavas
yiiksek sertlik
- Sertlestirme ve
Karbonitriirleme karbiirlemeye gore daha - Proses ¢ok yavas
az distorsiyon
- Adeziv asinmaya karsi
dayanikli - Ince malzemeler igin
Nitrokarbiirleme - Korozyona kars1 uygun degil
korumasi iyi
- Yiiksek sertlik
- Yiiksek sicakliklarda - Yiiksek sicakliklarda
sertligi kararlidir distorsiyon
Borlama - Pek cok ¢elige - Gevrek




Cizelge 1.2. Kaplama yontemleri

Teknigin adi Avantaj(lar) Dezavantaj(lari
- Kompleks geometriye
sahip malzemelerin

Elektrokimyasal |- Yiiksek sertlik kaplanmast zor
kaplama - Korozyona kars1 dayanim - Hidrojen gevrekligi
- Diisiik siirtlinme katsayisi - Cevreye zararls
- Islem sonrasi 151l isleme
gerek duyulabilir
- Diisiik sicaklikta kaplama
- Korozyona kars1 yiiksek koruma
- Biitiin metal alasimlari ve
Elektroliz : . .
iletken olmayan malzemeler - Islem sonrasi 151l isleme
kaplama - -
P kaplanabilir gerek duyulabilir
- Kompleks geometriye sahip olan
malzemelerde bile uniform
kalinlik
- Distorsiyon
- Yiiksek sertlik - Yiizey geometrisi onemli
CVvD .
- lyi adezyon - Kullanilan gaz miktari
cok yiiksek
- Yiiksek adezyona sahip yogun
film )
- Kaplama siiresi uzun
PVD - Diisiik kaplama sicakliklar
- Pahali
- Her tiirlii malzeme kaplanabilir
- Her tiirlii kaplama kaplanabilir
Termal sprey |- Iyi adezyon - Kalint1 porozite
- Yiiksek adezyon
Kaynak - Malzeme sinirh
- Ucuz




Yaglayici olarak da kullanilan sert kati filmler; nitriir-boriir-karbiir (BC, c-BN, TiBCN,
TiB2, DLC (Elmas Benzeri Karbon)) savunma sanayii ve talagl imalat sektoriinde
kullanilmakta ve gelistirilmesi yoniinde yogun calismalar yapilmaktadir. Sert kati
yaglayicilarin; yiiksek kirilma toklugu, diistik siirtlinme katsayisi, yliksek oksidasyon
direnci, yiiksek termal ve kimyasal kararlilik gibi kimyasal ve mekanik 6zelliklere sahip
olmasi her gegen giin hemen hemen her sanayi kolunda kullanim yeri bulmasinda
katkilar saglamaktadir. Ayrica sert kat1 yaglayici filmlerin sahip oldugu giiglii kovalent
baglardan dolay1 yiiksek adezyon degerlerine sahip olmaktadir (Raveh et al. 2007,
Gunda and Narala 2017). Yiiksek sertlige sahip bu seramik yapilarin mekanik ve
kimyasal ozellikleri iiretildikleri kaplama yontemi ve proses parametrelerine bagl
olarak degismektedir. Bu kaplamalar, elektrolitik kaplama, lazer kaplama (Zergioti et al.
1997), plazma destekli iyon asilama (PHI), elektron bombardimani (Bunshah et al.
1977; Pierson and Mullendore 1981; Shikama et al. 1988; Riviere et al. 1996), kimyasal
buhar kaplama (CVD) ve fiziksel buhar kaplama (PVD) (Elders et al. 1991; Treglio et
al. 1993; Prakash et al. 2014), ile biiyiitilmektedirler. Giinlimiizde sert ve asinmaya
direngli kaplamalarin iiretiminde en ¢ok PVD yontemleri kullanilmaktadir (Kunc et al.
2003).

Sert kaplamalar sertlik degerlerine gore siipersert (40-60GPa) ve ultrasert (>80GPa)
olarak smiflandirilmaktadir. Siipersert ve ultrasert malzemeler; yliksek koordinasyon
numarast, kii¢iik bag mesafesi ve atomlararasi kovalent baga sahip olan kiibik bor nitriir
(c-BN) ve elmastir. Sertlik degerleri kiyaslandiginda, elmas c-BN’den daha serttir.
Bunun sebebi elmastaki karbon-karbon bagmin tamamen kovalent bag olmasidir. c-
BN’deki bor-azot bagmn bir kismi iyonik bagdir (Audronis et al. 2004; Soltani et al.
2010).



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. Ince Film-Kaplama

Ince filmler, birka¢ atomik katmandan birka¢ mikrometreye kadar degisen kalinliklara
sahip katmanlardir ve film yapisina bagl olarak bir¢ok uygulamaya sahip ozellikler
tagiyabilir. Pargalarin yiizey 6zelliklerini iyilestirmek i¢in ince bir filmle kaplanabilir.
Asinma ve/veya korozyona karst korumak, elektriksel 6zellikler, termal bariyer gorev
vs. icin ince filmler kullanilmaktadir. Ornegin, sert ve asinmaya dayanim istenen
pargalarda c-BN, DLC, gecis metal nitriir gibi ince film kaplamalar kullanilmaktadir
(Baran et al. 2017; Cicek et al. 2017; Efeoglu et al. 2017; Keles et al. 2017; Cicek et al.
2018; Efeoglu et al. 2018). Implant malzemelerde biyouyumluluk, asmnma ve korozyon
ozelliklerinin artmasi i¢in DLC, Ta, TiNbN vb. ince filmler kaplanmaktadir (Almaguer-
Flores et al. 2009; Joska et al. 2012; Velioglu et al. 2016).

2.2. ince Film Sentezlenmesi

Ince film kaplama teknikleri Sekil 2.1°de verilmistir. Ince film sentez teknikleri, siirecin
oncelikle kimyasal m1 yoksa fiziksel mi olduguna bagli olarak iki genis kategoriye

ayrilir (Panchal 2014).
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2.2.1. Kimyasal metotlar

Bu teknikte, bir metal sivi onciil (precursor) kati taban malzemeyi g¢evreler ve taban
malzeme ylizeyi kimyasal olarak degisiklik gecirir. Kimyasal biriktirme teknikleri ile
elde edilen ince filmler, yone bagh olmaktan ziyade, konformal olma egilimindedir

Kimyasal metodlar, onciiliin fazina gore (siv1 ve gaz fazi) kategorize edilmektedir.

Sivi fazda kaplama; elektro kaplama, bir ¢ozeltideki metal iyonlarin yiizey kaplamak
icin elektrik alani tarafindan hareket ettirildigi kaplama islemidir. Proseste, bir
¢ozeltiden istenen malzemenin katyonlarimi azaltmak ve bir metal ile iletken nesneyi
kaplamak i¢in elektrik akimi kullanir. Elektro kaplama asinma ve korozyon direnci,
yaglama, estetik 6zellikler vb. i¢in kullanilir. Elektro kaplama yontemi, tersine hareket
eden bir galvanik hiicresine benzemektedir. Kaplanacak parga katot, taban malzeme ise
anot olarak gbrev alir. Her iki bilesen de, bir veya daha fazla ¢6ziinmiis metal tuzlar1 ve
elektrigin akisina izin veren diger iyonlari igeren elektrolit olarak adlandirilan ¢ozelti
icine daldirilir. Gli¢ kaynagi, anoda dc gili¢ verir, anodu olusturan metal atomlarin
oksitler ve ¢ozelti icinde ¢oziilmelerine izin verir. Katot ise, elektrolit ¢ozeltisindeki
¢oziinmils metal iyonlar1, ¢ozelti ve katot arasindaki ara yiizeye indirger. Anodun
¢Oziinme hizi, katodun kaplama oranina esittir. Bu sekilde, elektrolit banyosundaki
iyonlar siirekli olarak anot tarafindan yenilenir. Sol-gel, kati malzemelerin kiigiik
molekiillerden {iretildigi bir islemdir. Islem, ayr1 partikiillerin veya ag polimerlerinin
entegre bir aginin (Jel) Onciisii olarak islev goren kolloidal bir ¢ozelti icerisindeki
monomerlerin, (Sol) haline doniismesi ile meydana gelen bir prosestir. Sprey-proliz,
bilesenlerin kimyasal bir bilesik olusturmak iizere reaksiyona girdigi, 1sitilmis bir yiizey
tizerine bir ¢ozelti piskiirtillerek ince bir filmin biriktirildigi bir islemdir. Kimyasal
reaktifler, istenen bilesikten baska iirlinlerin biriktirme sicakliginda ucucu olacak
sekilde segilmektedir. Elektroliz, ¢6zelti formunda veya erimis halde bir elektrolitten
akim gecirildiginde redoks tepkimesinin meydana geldigi bir kaplama yontemidir.
Anodizasyon, metal parcalarin yiizeyindeki dogal oksit tabakasinin kalinligin1 artirmak

icin kullanilan bir elektrolitik pasivasyon islemidir (Paunovic et al. 2011).



Kimyasal buhar biriktirme (gaz faz1) (CVD) ise, genellikle yiiksek sicaklik gerektiren ve
bu yiizden tabam malzemenin se¢imini sinirlayan bir yontemdir. CVD tekniginde hedef
malzeme buhar hale getirilir ve buhar faz taban malzeme yiizeyinde kimyasal reaksiyon
gergeklestirerek film olusturulur. Plazma gelistirilmis CVD (PECVD) ise oOnciil olarak
Iyonize bir buhar veya plazma kullanir (Dobkin and Zuraw 2010).

2.2.2. Fiziksel metotlar

Fiziksel biriktirme, ince metal filmi iiretmek i¢in mekanik, elektromekanik veya
termodinamik araglar kullanir. Metallerin ¢ogunun nispeten yiiksek enerjilerle bir arada
tutulabilmesi ve bu enerjileri depolamak icin kimyasal reaksiyonlar kullanilmadigi igin,
ticari fiziksel biriktirme sistemleri, diisiik basingli bir buhar ortaminin diizgiin bir
sekilde islev gormesini gerektirmektedir. Kaplanacak taban malzeme, enerjitik, entropik
bir ortama yerlestirilir, boylece kaplanan film pargaciklar1 taban malzeme yiizeyine
dogru gelir. Tim sistem, parcaciklarin miimkiin oldugunca serbest bir sekilde hareket
etmesini saglamak icin bir vakum biriktirme bolmesi i¢inde tutulur. Partikiiller diiz bir
yol izlemeye egilimli olduklar igin, fiziksel yollarla biriktirilen ince film, konformal
olmaktan ziyade genellikle yone baglidir (Smith 1995). Fiziksel metotlar buharlastirma

ve sicratma olarak ikiye ayrilir.

Termal buharlagma yonteminde, metali eritmek ve buhar basincimi uygun araliga
yiikseltmek i¢in bir elektrikli direng 1siticis1 kullanir. Yiiksek vakumda yapilan bu islem,
buharin odadaki diger gazlarla reaksiyona girmeden ya da sagilmadan taban malzemeye
ulagmasini saglar. Isitma iiniform olmadigindan, diisliik erime derecesine sahip filmler

kaplanabilir (Valladares 2011).

Sigratma ise plazma ortamindaki taban malzeme iizerine biiyiitiilecek filmin hedeften
cikarilmasi islemine (genellikle argon gibi asal gaz ile olusturulan plazma) dayanir
(Wasa et al. 2004). Bu yontem hizlidir ve ayn1 zamanda iyi bir kalinlik kontrolii saglar.
1800'li yillarin ortalarindan bu yana, sigratma olarak bilinen bu mekanizma kaplamalar

icin yaygin olarak kullanilmistir (Mattox 2003).



Sigratma mekanizmasindan yaklasik 70 yil sonra ise, manyetik alanin bulunmasi, daha
yiiksek bir oranda ve daha gelismis 6zellikte filmler biiyiitmeye izin vermistir (Michel
1935). Sigratma teknigi, Boliim 2.6-8’de daha ayrintili olarak incelenmistir.

2.3. Ince Film Kaplamasinda Vakum ve Plazma

2.3.1. Vakum, plazma ve ince film iliskisi

Vakum terimi (vakum sdzciigii, bos alan anlamina gelen Latin vacuus'tan tiiretilmistir)
genellikle, basimcin 760Torr'dan (1013.25mbar-101325Pa) az oldugu bir hacim veya
alan bolgesini belirtmek i¢in kullanilir. Geleneksel l¢iim sisteminde normal basing, bir
civa sutunundaki milimetre cinsinden ifade edilir ve 760 milimetre civa, 1 standart
atmosfere esittir. Geleneksel basing birimi, yaklasik olarak 1 milimetre civaya esit olan
Torr’dur. Tamamen higbir madde igermeyen alani ifade eden mitkkemmel veya mutlak
bir bosluk, pratik olarak gerceklesemez. Bununla birlikte, pratik amaglar icin, Amerikan
Vakum Toplulugu tarafindan onerilen tanima uygun olarak, vakum terimi genellikle,
atmosferik basingtan daha diisiik bir gazla doldurulmus bir alan1 belirtmek i¢in kullanilir
(Hoffman et al. 1997). Vakum teknolojisindeki ilerleme, ince film biliminin ilerlemesi
icin gerekli olan temizleyici birikim ortamlarinin saglanmasi igin gereklidir. Bilim
insani, mucit ve politikaci olan Magdeburg, Almanya'daki Otto von Guericke (1602-
1686), 1652'de, 2 Torr (0,003 atm) vakum elde eden mekanik bir pistonlu pompa
gelistirdi (Greene 2017). Fakat 1800'lii yillarda bilim insaninin daha uzun gaz fazh
ortalama-serbest yollar, daha yiiksek birikim oranlar1 ve buhar fazindan gelisen
filmlerde daha fazla saflik elde etmesi i¢in ¢ok daha iyi bir vakum gerekti. Bu sebeple
Alman kimyaci Herman Sprengel (1834-1906) tarafindan pratik civa momentum
transfer pompasi 1865 yilinda gelistirildi (Sprengel 1865). Boylece vakum teknolojisi
stirekli gelistirilmesi gereken ayr1 bir ilgi alani oldu. Vakum ortaminin si¢ratma
teknolojisinde bir¢cok yarar1 vardir. Vakum sayesinde madde yogunlugu azalir ve
boylece ¢arpigsma igin ortalama serbest yol uzun olur. Vakumda istenmeyen atom ve
molekiillerin (kirleticiler) madde yogunlugu daha az olur. Diisiik basin¢h bir plazma

ortami saglanir. Kaplama aninda ise kiitle akis kontrolii i¢in avantajlidir (Greene 2017).
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Plazma, serbest¢e hareket eden iyonlar1 ve elektronlar1 ve ayrica notr parcaciklari igeren
iyonize bir gaz olarak tanimlanabilir. Pozitif ve negatif ylikli pargaciklarin sayisi
ortalama olarak esittir, bu nedenle plazma yiik olarak notrdiir. Elektronlar, diisik
kiitleleri nedeniyle iyonlardan daha hareketlidir. Bu sebeple, elektronlarin yeterli enerji
kazanmasina izin verilirse, elastik olmayan carpismalar yoluyla nétr pargaciklart iyonize
edebilir ve boylece daha serbest elektronlar ve iyonlar iiretir. Bu durum ise plazmanin
stirekliligini saglar. Elektronlara kazandirilan bu enerji, ek bir elektrik alan olusturularak

elektronlara hiz kazandirilarak olusturulur (Helmersson et al. 2006).

Carpismalar arasindaki ortalama yol ve nétr pargaciklarin iyonlasma ihtimalleri
plazmadaki pargaciklarin enerji ve yogunluguna baghidir. Elektrik ve manyetik alanlarin
varliginda plazmadaki yiiklii parcaciklarin hareketi magnetron si¢ratma teknikleri i¢in
onemlidir. Plazmadaki sarjli parcaciklar Lorentz kuvvet yasasina (Esitlik 2.1) gore
elektrik ve manyetik alanlardan etkilenir (Samuelsson 2012). Bu denklemde; q coulomb
cinsinden pargacigin yikii, E V/m cinsinden elektrik alan, v m/s cinsinden pargacik
hizina, B ise Tesla cinsinden manyetik alan ile ifade edilir. Denklemde biitiin terimler

vektoreldir.

F=q(E+vXB) (2.1)

Tek bir parcacik diisliniildiigiinde, elektrik ve manyetik alanlarin paralel olmasi ve ilk
parcacik hizinin alanlara paralel olmamasi durumunda, pargacik bir manyetik alan
hattin1 ¢evreleyen ve elektrik alanma paralel olarak hizlanan bir girdap hareketi
gerceklestirecektir. Elektronlar manyetik alanla sinirlanirken, iyonlarin zayif bir sekilde
sinirli oldugu sdylenir. Bununla birlikte, baz1 bolgelerdeki elektronlarin fazlaligindan
bir yiik birikmesini 6nlemek i¢in iyonlar elektronlari izleyecektir (Bu duruma ambipolar
difiizyon denir). Iyonlar dolayli olarak yonlendirilebilir, bu da film biiyiimesine
yardimc1 olmak i¢in magnetron tasariminda yaygin olarak kullanilmaktadir. Dikey
elektrik ve manyetik alanlardaki hareket {izerine, yiiklii pargaciklar ek olarak “E x B”
kaymas1 olarak bilinen donerek siiriiklenme gerceklestirir (Samuelsson 2012). Bir katot

yiizeyinde, siirliklenme hizi hem elektriksel hem de manyetik alanlara dik olacak bir
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yonde olacaktir. Elektronlarin manyetik alana gore hareketi ve donmesi Sekil 2.2’de

verilmistir.

® B

apoye)

Sekil 2.2. (a) Elektrik ve manyetik alanin paralel olmasi durumda ve b) elektrik ve manyetik
alanin birbirine dik olmasi durumunda elektronlarin hareketi ve donmesi (Samuelsson 2012)

Yiizeylerin plazma parcaciklari tarafindan bombardiman edilmesi, yiizeyin dogasina ve
parcaciklarin enerjisine baghdir. Yiikli parcaciklar varsa, s6z konusu yiizeye gerilim
uygulayarak enerji degistirilebilir. Enerjilerde, 102 eV'a kadar parcaciklar,
yogunlasabilir ve ylizeye yapisabilir. Daha yiiksek enerjilerde, parcaciklar artan adatom
yiizey hareketliligi ve 1sinma yoluyla biiyiiyen filmin 6zelliklerinin modifiye edilmesine
biiyiik 6l¢tide katkida bulunur ve ayrica kimyasal reaksiyonlara da neden olabilir. Her
iki etki de film biiyiimesinde dnemlidir. 10-10% eV civar1 enerjilerde, bombardimana
ugramis parcaciklarin itilmesine neden olabilir (sicratma olay1). Bu etki, filmleri
biiylitmek i¢in kullanilmaktadir. Gelen iyon basina sigratilan parcaciklarin sayis1 ya da
sicratma verimi, hedef malzeme tipine ve ayrica bombardiman edilen iyonlarinin
kiitlesine ve enerjisine bagli olarak 0.5 ila 5 arasinda degisir. Atomlarin firlatilmasiyla
birlikte ikincil elektronlar iiretilir ve plazmaya enjekte edilir. Pargacik enerjisi
artirlldiginda ise (>10%® eV), bombardimana tutulmus malzemedeki pargaciklarin

implantasyonu gergeklesir (Samuelsson 2012; Greczynski et al. 2014).

2.4. Bu Calismanin Amac ve Hedefleri

Bu ¢alisgmanin amaci bor esasli fonksiyonel nanokompozit ince film sentezi yapilmasi

ve sentezlenen ince filmlerin yapisal, mekanik ve tribolojik oOzelliklerinin
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arastirilmasidir. Bor esasli fonksiyonel nanokompozit ince filmlerin sigratma tekniginin
en son gelismis yontemi olan ve heniiz literatiirde c-BN filmlerin kaplanmadigi HiPIMS
teknigi ile kaplanmasi hedeflenmistir. Taguchi yontemi kullanilarak HiPIMS teknigi
icin optimum kaplama parametreleri belirlenmeye c¢alisilmigtir. Film sertligi olarak

55GPa ve lizeri film sertligi, adezyon 6zelligi olarak ise 30N tizeri hedeflenmistir.

2.5. Tezin Ana Hatlari

2.5.1. BN yap1 ve kompozisyonu

Bor nitriir (BN), esit oranlarda bor (B) ve azot (N) atomlarindan olusan 6nemli bir
inorganik bilesiktir. BN; hegzagonal (h-BN) ve rombohedral (r-BN) form olarak sp? bag
konfigiirasyonunda ya da kiibik (c-BN) ve wurzite (w-BN) faz olarak sp?
konfigiirasyonunda bulunabilir. Sekil 2.3’de sp? ve sp® konfigiirasyonu gosterilmektedir.
Bag yapisi analiz edildiginde h-BN ve c-BN en yaygin bulunan fazdir ve genelde grafit
ve elmas ile 6zdeslestirilir (Zhang et al. 2007; Jiménez et al. 2012). Dort kristal yapinin

sematik resmi Sekil 2.4’de goriilmektedir.

IR T T

25 2p, 2p, 2p, 2p, 2p, 2p,

L1 171 LSHTLT T

2p, 1s sp® sp® sp® 2p,

spf — B*

2 2

ls sp® sp~ sp

sp3 —

T T ST T

1s sp sp‘J' 51:-j 5p3 1s sp 5p3 5p3 5p3

Sekil 2.3. Bor nitriiriin sp? ve sp® konfigiirasyonu (Hao et al. 2015)



13

b+ H H /O
B ; o
A %‘@ _
(113 1700] (112) [110]
BN

rBN C

Sekil 2.4. hBN, wBN, rBN ve cBN kristal yapilari

2.5.2. ¢c-BN Filmin genel karakteristigi

Bor nitriiriin  kiibik fazi (c-BN) ince film uygulamalar1 i¢in 6nemli teknolojik
potansiyele  sahiptir.  Genellikle c¢-BN  6zelliklerinden dolay1 elmas ile
karsilastirilmaktadir. Elmas dogada olusmasina ragmen c-BN sentetiktir. Karbon
allotroplar1 gibi bor nitriir (BN) de iki kristal yapiya (sp? baga sahip hegzagonal ve sp°
baga sahip kiibik yap1) ve grafit ve elmas ile benzer fiziksel 6zelliklere sahiptir. c-BN
dort bor atomu ve dort azot atomu igeren bir kiibik birim hiicresi yapisina sahiptir (Sekil
2.4). Atomlarmn birim hiicre ig¢indeki pozisyonu, elmasin kristal yapisi ile aynidir. Her
iki yap1 da, bir cisim kdsegeni boyunca mesafenin dortte biri ile dengelenen, iki yiizey
merkezli kiibik alt diizleminden olusur. Yapidaki her atom bir dortylizliiniin merkezinde
konumlandirilmig olarak goriilebilir. Her atomun en yakin dort atomik komsusu ise
dortylizliiniin dort kosesini tanimlar. Yani, yapidaki atomlar temel olarak dort kat

koordineli atomlardan olusan sp® bagma sahip ii¢ boyutlu dortyiizli ag iginde



14

diizenlenir. Her bir bor atomu, dort nitrojen atomuna gore dortytizlii olarak ¢evrelenir ve

kovalent bag ile baglidir (Machaka 2007).

c-BN, atomlararas1 yiiksek mukavemetli kovalent baga sahip, yar1 kararh, yiiksek
sicaklik ve yiiksek basingta (HPHT) kararli faz ve elmastan sonra ikinci en yiiksek
mukavemete sahip ve sert malzemedir. c-BN; kolayca manyetik metallerle (nikel ve
kobalt) tepkimeye girmez, belirli sartlar altinda (10°Pa, 25°C) kaplanabilir. 1200°C gibi
yiiksek sicakliklarda yiiksek oksidasyon direncine sahiptir. Bu 6zellikleri talagl imalatta
kullanimini yaygin hale getirmistir (Audronis et al. 2004).

c-BN yiiksek basi gerilmesine (25GPa) sahip oldugu i¢in taban malzeme ve film
arasinda diisiik adezyona sahiptir (Audronis et al. 2004). Bilindigi lizere; sertlik ve
akma gerilmesi (polikristal) ylikselmesi, malzemede tane boyutunun kiictilmesi ile
dogru orantilidir (Moto et al. 2005). Bor esasl ince filmlerin, 6zellikle elmastan sonra
en sert malzeme olarak c-BN’lin taban malzeme ile diisiik adezyonu, mikroyapida
olusacak kalict gerilme yogunluklari ve servis performansit yoniinde cok énemli noktalar
olarak goriilmektedir. Bilindigi gibi, yiiksek elastik modiilii, yliksek sertligi her zaman
garanti etmemektedir. Mikroyapida ve/veya tane smirlarindaki dislokasyon hareketinin
plastik deformasyona kars1 ortaya koydugu davranis sekli dikkate alinarak ve yine Hall-
Petch esitligi 15181nda, mikroyapida nanokristal fazlarin olugsmasii gergeklestirmek
(6rnegin c-BN yapida minimum %5 civarinda h-BN fazinin olusmasi), tane
sinirlarindan kesilmeye karsi 6nemli direng artig1 ortaya koyacag: yapilan bir ¢alismada

rapor edilmektedir (Veprek 2013).

2.5.3. ¢c-BN ozellikleri

En ilgi ¢ekici BN allotropu c-BN’dir. c-BN bir¢ok 6zelligi ile elmasa benzemektedir.
Atomik yogunlugu h-BN’den %54.7 daha yliksek ve elmastan ise %4.3 daha diisiiktiir.
Bor ve azotun elektronegativitelerindeki farklilik kiibik bor (III A grubu) nitriiriin (IV A
grubu) emsalsiz olarak iyonik bag kurmalarina sebep olur. c-BN’iin bant araligi (6.3

+0.2eV) elmastan (5.5eV) daha genistir. c-BN bazi1 6zelliklerinden dolay1 elmastan daha
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iistlindiir. 1200°C de okside olurken, grafitlesme sicakligi 1500°C civarindadir. Bu
degerler elmas i¢in siras1 ile 600°C ve 1400°C’dir. Elmas manyetik metallere temas
edince is birakmasina ragmen c-BN kimyasal olarak inerttir (Audronis et al. 2004;
Zhang et al. 2007; Jiménez et al. 2012). c-BN’iin elmasla karsilastirildiginda en {istiin
avantaji yiiksek sicakliklarda kararli yap1 gostermesidir (Ortner et al. 2015). Tiim bu
siradist mikroyapisal-mekanik-kimyasal 6zellikler c-BN’{i, savunma sanayii (mekanik
ve elektro-mekanik sistem elemanlar1) ve endistriyel (Oncelikli kesici takimlarin
kaplanmasi) uygulamalar i¢in vazge¢ilmez yapmaktadir. ¢c-BN ve elmasin mekanik

ozellikleri Cizelge 2.1°de goriilmektedir.

Cizelge 2.1. Kiibik bor nitriir ve elmasin karsilastirilmasi (Spriggs 2002; Audronis et al.
2004)

Malzeme Ozelligi c-BN Elmas
Yogunluk (g/cm?®) 3.45 3.515
Sertlik (GPa) 45-55 100
Bulk Modiilii (GPa) 400 440
Termal iletkenlik (W/(mK)) 740 600-2000
Termal genlesme (10°5/°C) 1.2 0.8
Bant aralig1 (eV) 6.4 55

c-BN birgok iyi o6zellikler gostermesine ragmen neredeyse ¢ogu taban malzeme ile
adezyonu zayiftir. Koti adezyonun sebebi 25GPa’la ulasan yiiksek bast i¢
gerilmeleridir. Adezyonu iyilestirmek i¢in ilk adim artik gerilmeleri minimize etmektir.
Bu istenmeyen etkiyi gidermek i¢in; 1) yiiksek iyon enerjisi, 1) taban malzeme sicakligi,
iii) ilave edilen uygun elementler ve iv) uygun 1sil islem (kaplama sonrasi) gibi

parametre ve/veya yontemler kullanilabilir (Audronis et al. 2004).

Gilinitimiizde kaplamalar ile taban malzeme arasindaki adezyonu iyilestirmek i¢in yogun
calismalar yapilmaktadir. 1998 yilinda Ma ve ¢alisma arkadaslari, CVD teknigi ile c-
BN ince filmini, farkli taban malzemeler Si (100) wafer, yiliksek safliktaki polikristal Ni,
Ni kaplanmig Si wafer ve paslanmaz celik) iizerine kapladi. Taban malzeme ile

adezyonu en iyi olan filmin Ni taban malzemede oldugunu, FTIR ve XPS
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karakterizasyon teknikleri kullanilarak %85 oraninda c-BN kaplandigin1 gozlemlediler.
Kafes parametreleri karsilastirildiginda; Ni (kafes parametresi; 0.352nm) taban
malzemesinin c-BN (kafes parametresi; 0.362nm) ince filminin biiylimesi i¢in iyi bir
aday malzeme oldugu goriildii (Ma et al. 1998). Klett ve ¢alisma arkadaslari, yliksek
iyon enerjisi ya da diisiik Ar/N2 orani kullanilinca i¢ gerilmelerin 5GPa’nin altina
diisebildigi sonucunu elde ettiler (Klett et al. 2001). Baska bir ¢alismada ise; c-BN
filminin adezyonunu iyilestirmek i¢in: 1) B4C veya BCN gibi ara tabakadan sonra (W,
WC, TiAIN, Ti (B,C)) gibi ¢oklu tabaka kaplama, 2) h-BN/c-BN ¢ok tabakali kaplama
yapilabilecegi Onerilmistir (Soltani et al. 2010). Bu yonde, Lattemann ve g¢alisma
arkadaslar1 yaptiklar1 bir ¢alismada; taban malzemeye uygulanan voltajin -700V’a
cikarilmasi ile h-BN kristal kafeste bazal diizlemlerin taban malzeme yiizeyine paralel
olarak biiylidiigii ve gerilmede -9GPa’lik diismenin olustugunu tespit etmislerdir
(Lattemann et al. 2006). Diger taraftan, Ye ve arkadaslari, RF-magnetron sigratma ile
400°C proses sicakligi ve -250V bias voltaj altinda plazma ortamina oksijen eklenmesi
ile kalict gerilmenin diistiigiinii gozlemislerdir (Ye et al. 2008). Benzer bir ¢alismada;
Weidner et al. (2012), kiibik kafes i¢ine %5 oraninda oksijenin eklenmesi ile gerilme
degerinde 4GPa’lik bir azalmanin oldugunu rapor etmektedirler (Weidner et al. 2012).
Bir diger ¢alismada ise c-BN sentezlenmesinde reaktif manyetik alanda sigratma teknigi
kullanilmig, plazmanin N2/Ar konsantrasyonun kontrol (1:16) edilmesi ile optimum

kalic1 gerilmeye ulasildig1 not edilmektedir (Ulrich et al. 2010).

2.5.4. c-BN Sentezleme prosesleri

c-BN filmlerin sentezlenmesi i¢in yaygin olarak PVD ve CVD teknikleri
kullanilmaktadir. Fakat endiistriyel uygulamalara bakildig1 zaman, pek ¢ok farkli amag
i¢in yiizey koruyucu kaplama tiirlerini tek ve/veya ¢ok tabakali, nano yapida biiyiitme
ve kullanma admna biiyiik cabalar sarf edilmektedir. Ilgili filmler, bircok geleneksel
PVD yontemiyle iiretilmektedir. Bunlarin en yaygin kullanilan1 ise manyetik alanda

sicratmadir. Manyetik alanda sigratma teknigi Boliim 2.6’da detayli anlatilmigtir.
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2.6. Sicratma Teknigi

2.6.1. Sigratma tekniginin tarihsel gelisimi

Buhar fazindan elde edilen ilk ince filmler, 7000 yildan daha uzun siire Once
gbzlemlenmistir. Ilk ince film, metalik cevherleri azaltmak igin kullanilan sicak komiir
alevini ¢evreleyen seramik kaplar ve kayalar tizerinde kazara biriken muhtemel metal
tabakalardi. Arkeolojik kanitlara ve metaliirjik analizlere dayanarak, bakir eritme
(cevher ¢ikarilmasi) ve metal isleme, Balkanlar'da (Sirbistan ve Bulgaristan) M.O. 5500
ve Anadolu'da en az M.O. 5000 yilllarinda yapilmaktayd: (Greene 2017). ilk rapor
edilen metal film biiyiimesi ise 1964 yilinda Alman eczaci olan Johann Schroeder’in
endotermik reaksiyon yoluyla odun komiirii ile arsenik oksiti [As20z3] azaltmak i¢in bir
yontem tarif etmesidir (de Fourcroy 1804). Bu, giiniimiizde kimyasal buhar biriktirme
olarak adlandirilan bir film biiylime metodolojisinin 6rnegidir. 1966 tarihli bir makalede
ele alindig1 gibi, Rolsten karbonunun oksitlerin indirgenmesi, 1700'lerde ve 1800'lerin
basinda, temel fiziksel 6zelliklerini arastirmak i¢in nispeten saf metallerin elde edilmesi

icin 6nemli bir yontemdi (Rolsten 1966).

Vakum ve elektrik gii¢ teknolojilerinin 1600'lerin ortasindan itibaren gelistirilmesi ile
1800'li yillarin ortalarinda, fiziksel-buhar biriktirme (PVD) teknikleri (si¢cratma ve
buharlastirma) gelistirilmistir. ilk yayin, sigratma ile yapilan 1852 yilinda yayinlanmis
iken, buharlastirma ile yapilan ilk yayin ise 1871 tarihlidir (Greene 2017).

1800'li yillarin ortasindan itibaren sigratma teknolojisinin hizli gelisimi, 1600'li
yillardan baslayarak vakum teknolojisinin gelisimini ve 1700'lerin sonlarinda ve

1800'lerin baglarinda dc gii¢ kaynaklarinin icat edilmesini gerektirdi.

1800'lerin ortasindan 1800'lerin sonuna kadar, siirekli 1siltili bosaltim ve arkin optik
emisyonu hakkinda, dc 1siltili bosaltimin ise elektriksel yapist ve konfigiirasyonu
hakkinda ve hedeften sigratilan metal atomlarin dogasi hakkinda cesitli makaleler

yaymlanmustir. Ingiliz bilim adami olan Michael Faraday (1791-1867), 1838 yilinda
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1is1ltili bosaltimin elektriksel ve optik karakterizasyonu hakkinda bilgi vermistir. Onun
cam bosaltim tiipii piring elektrotlar igeriyordu ve 4.4 ing civa (112 Torr) basingta, hava,
azot, oksijen, hidrojen ve diger gazlarda kullanmaktaydi. Bu deneyler sirasinda
Faraday'in amaci film kaplamak degildi ve tesadiifen ince film biiylitmiis oldu. Daha
sonra vakum-ark-biriktirilmis ince metal filmlerin optik &zellikleri iizerine yaptigi
caligma, besinci Bakerian Dersinde 1857'de tartisilmis ve aymi yil yaymlanmistir
(Faraday 1857; Greene 2017)

2.6.2. Diizlemsel magnetronun temel prensibi

Magnetron temelli sigratma, ince filmleri diisik basinglarda diyotlardan ¢ok daha
yiiksek oranlarda biiyiitiirler. Dc magnetron temel olarak elektrik ve manyetik alanin
boyutsal iligkisinin, hedeften iyon bombardimani ile {iretilen ikincil elektronlari
dogrulamak i¢in tasarlanan ve manyetik olarak gelistirilmis bir diyottur. Bu elektronlari
hedef yiizeye yakin kalmak i¢in kisitlamak, ¢alisma gazini iyonize etme olasiligini
arttirtr, bu da daha diisik bir basingta stirdiiriilebilen daha yogun bir plazma
bosalmasiyla sonuglanir. Iyonlar elektronlardan daha agir olduklarindan, simirlayict
manyetik alandan etkilenmezler ve bir diyot tipi konfigiirasyondaki gibi daha fazla

sigratilabilirler.

Elektron hapsedilmesi, iki alanin E ve B vektor tarafindan verilen Lorentz kuvvetine

dayanir. E elektrik alan, hedef yiizeye dik oldugu icin, yiizeye teget bir B manyetik
alanmin uygulanmasi, elektronun, hedefe paralel bir hiz bileseni verir. Elektronlarin
sarmal bir yolda hareket etmesi i¢in plazma i¢inde zorlanmasi, elektronun gaz atomu ile
carpisma olasiliginda biiyiik artisa sebep olur ve bu da, plazma boélgesinden sagilmadan
Once atomun iyonize olmasina yol acar. Bu etki ¢ok yogun, diisiik empedansh bir
plazma olusturmak icin kullanilabilir. Hedeften tek bir elektron, manyetize edilmis

plazma hacminde en az 10 elektron-iyon gifti tiretebilir.

E x B siiriiklenen ikincil elektronlar icin kapali dongli yolunun olugumu magnetron

olarak tanimlanmaktadir. En basit geometrik tasarimi1 ise dairesel diizlemsel
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magnetrondur. 15cm katodun yakalama veriminin bir 6rnegi olarak, genel olarak
elektronlarin, sistemin duvarlarinda kaybolmadan 6nce, 3x8 misli bir siire boyunca, E x
B dongiisiine girdigi diistiniilebilir. Dairesel diizlemsel magnetron en yaygin kullanilan
ornektir. Genel gereklilik basitge ExB sapma yolunun olusmasi oldugundan, baska
bircok geometrik bozulma vardir. Dikdortgen diizlemsel magnetron Sekil 2.5°de
verilmistir. Bu geometri, dairesel diizlemsel olana benzer, ancak sadece bir yonde gerilir
ve oval kosu yolu gibi E x B siiriiklenme yolu olusturur. Olgiisel olarak, dikddrtgen
katodun uzunlugu i¢in gergek bir sinir yoktur ve katodun uzun kenarlarindan 6rneklerin

gectigi sistemler i¢in kaynaklar birkag metre uzunlugunda insa edilebilir (Vasina 2005;
Brauer et al. 2010).

Manyetik alan
Cizgileri

Manyetik kutuplar Erozyon alani

~eeal

Elektron atlamasi

Sekil 2.5. Dikdortgen diizlemsel magnetron (Brauer et al. 2010)
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2.6.3. Manyetik alanda sicratma

Manyetik alanda sigratma, en yaygin kullanilan kaplama teknigidir ve yiiksek kalitede
filmler kaplandig1 i¢in endiistride en ¢ok tercih edilen kaplama yontemidir. Metal,
seramik, yalitkan, alagim gibi bircok ¢esit malzeme kaplanildigi i¢cin manyetik alanda
sigratma PVD teknikleri arasinda en g¢ok tercih edilen yontemdir (Kelly and Arnell
2000). Manyetik alanda sigratma teknigi Sekil 2.6’da gosterilmektedir. Manyetik alan
sigratma, hedeflerin arkasina dogal miknatislarin yerlestirilmesiyle elektronlar1 hedef
bolgede sinirlandirp iyonlagma verimliliginin artirildigi gelismis sigratma prosesidir.
Manyetik alanda sigratma isleminde, sigratilan pargalar (notr ve iyon) 2-30eV
diizeyindeki kinetik enerjiler ile taban malzemeye ulagir ve bu durumda yogusan
pargaciklar yiiksek yiizey hareketliligine sahip olur. Bunun sonucunda filmler piiriizsiiz
ve homojen biiyiirler (Kelly and Arnell 2000). Manyetik alanda sigratma tekniginin en
biiyiik dezavantaji ise hedef malzemesi Oniindeki iyonlagmanin iiniform olmamasi ve
hedef malzemesinin homojen olmayan bir sekilde erozyona ugramasi ve hedef
malzemesinin sogutulmak zorunda olunmasidir (Bhushan and Gupta 1991; Rohde and
Miinz 1991; Pranevicius 2007).

Manyetik alanda sicratma teknigindeki gelismeler 6zellikle diisiik siirtlinme katsayisi,
asinma dayanimi, korozyon dayanimi, dekoratif, optik ve sert kaplamalarin ihtiyag
oldugu alanlarda biiyiikk etki yaratmaktadir. Dengesiz manyetik alan, kapali alan
dengesiz manyetik alanda sigratma ve darbeli manyetik alan sigratma teknikleri
manyetik alan sigratma teknolojisinin en biiylik devrimleridir. HIPIMS ise su anda en
yeni ve en umit verici manyetik alan sicratma yontemidir, fakat sanayide
kullanilabilmesi i¢in baz1 konularda iyilestirmeye ihtiya¢ duymaktadir (Rossnagel et al.
1995; Kelly and Arnell 2000).
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Manvetik Alan Cizgileri

S N S
Miknatis

T l¢l | L*I——

Sofutma
Suyu

Sekil 2.6. Manyetik alanda sigratma teknigi (Monaghan and Arnell 1992)

Manyetik alanda sigratma teknigi, dengeli ve dengesiz manyetik alanda sigratma olmak
tizere iki gruba ayrilir (Sekil 2.7). Bu yontemler temelde ayni olmasina ragmen, hedef

malzeme Oniinde olusturulan plazmaya gore birbirinden ayrilirlar.

Dengeli manyetik alanda sigratma yonteminde plazma hedef metalinin 6n kisminda
olusur ve hedeften itibaren 60 mm plazmanin en yogun oldugu bdlgedir. Taban
malzemeler bu bolgeye yerlestirilerek kaplama yapilir (Monaghan and Arnell 1992;
Kelly and Arnell 2000).

Window ve Savvides, dengeli manyetik alan ydnteminde miknatislarin
konfigiirasyonunu degistirerek dengesiz manyetik alanda sigratma yontemini gelistirdi.
Manyetik alanin dis miknatislari merkezdeki miknatisa gore daha kuvvetli segilerek
plazmanin manyetik alan c¢izgilerini takip edip taban malzemeye kadar gitmesini
sagladi. Bu yontem sayesinde plazmanin hedef ve taban malzeme arasinda kalmasi

saglanir (Window and Savvides 1986).
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a) Iyon akim yogunlugu b) Iyon akim yogunlugu
< 1 mA/cm? ~ 10 mA/cm?
Taban Malzeme Taban Malzeme

Dengelenmis Magnetron Dengelenmemis Magnetron

Sekil 2.7. (a) Dengeli manyetik alanda sigratma (b) Dengesiz manyetik alanda
sigratmanin sematik gosterimi (Window and Savvides 1986)

Son yillarda B4C, TiB2, DLC ve ¢c-BN gibi ¢ok yiiksek sertlige sahip ince filmlerin
kaplanmasi ve Ozellikle makine takimlarinin aginma direncinin artirilmasi i¢cin PVD
islemlerini gelistirmek amaciyla biiylik cabalar harcanmaktadir (Biilbiil et al. 2007;
Raveh et al. 2007; Ulrich et al. 2009; Cicek et al. 2014; Baran et al. 2015; Efeoglu et al.
2017; Cicek et al. 2018; Efeoglu et al. 2018). PVD yontemlerinden olan dengesiz
manyetik alanda si¢cratma, filmin biiylimesi sirasinda iyon bombardimaninin kontrolii
icin daha fazla esneklik sunmakta ve kaplama Ozelliklerinin daha da iyilesmesini
saglamaktadir (Bunshah et al. 1977; Pranevicius 2007). Ayrica, PVD genellikle diisiik
sicakliklarda gerceklestirildiginden dolayi, genis bir alanda taban malzeme se¢me
olanagr sunmaktadir. Manyetik alanda sigratma tekniginin en teknolojik hali ise;
CFUMBS  (Closed-Field  Unbalanced  Magnetron  Sputtering-Kapali ~ Alan
Dengelenmemis Manyetik Alanda Sigratma) kaplama yontemidir. CFUMBS tekniginde;
iki veya daha fazla manyetik alan vardir. iki tane dengesiz manyetik alan birbirine ters

olacak sekilde, yani ayni kutuplar karsilikli (ayna goriintiisii) veya zit kutuplar karsilikli
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(kapali alan) olacak sekilde yerlestirilerek, ¢iftli manyetik kapali alan meydana
getirilmistir (Sekil 2.8).

Kapali Alanda

Numune

Magnetron Tutucu

Sekil 2.8. CFUBMS sistemini manyetik alan tasarimin sematik gosterimi (Teer 1991)

Kapal1 alan diizeninde, miknatislar arasindaki manyetik alan ¢izgileri, plazma i¢indeki
elektronlar icin kapali bir tuzak olusturur. Kapali alan diizeninde elektronlarin disar
kagma ihtimali ¢ok az oldugundan, taban malzeme bdlgesinde yogun bir plazma elde
edilir, bu da biiyiiyen filmin ugrayacagi iyon bombardimanini arttirir. Bu yontemde
taban malzemeye negatif potansiyel uygulanarak ¢ok fonksiyonel filmler elde edilebilir
(Arnell and Kelly 1999).

2.7. HIPIMS

2.7.1. Genel tanim

Manyetik alanda sigratma (magnetron sputtering) tekniginde farkli tiirlerde giic
kaynaklart kullanilmaktadir. Bunlar; dc, rf, Darbeli-dc, ve HiPIMS (High Power
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Impulse Magnetron Sputtering- Yiiksek Gii¢ Impulse Manyetik Alanda Sigratma) dir.
DC gii¢ kaynaklar1 genellikle elektriksel iletkenligi olan hedef malzemeler igin
kullanilirken, rf giic kaynagi yalitkan dahil biitin hedef malzemelere
uygulanabilmektedir. Fakat genellikle dielektrik malzemeler ve elektronik-yariiletken
film biiylitmek i¢in tercih edilmektedir. Diisiik sicratma orani, taban malzeme yiizeyinde
plazma icindeki iyon ve elektronlarin farkli mobilitelerinden olusan elektron akisi ile
1sinmanin olusmasi1 onemli dezavantajlar1 olusturmaktadir. Darbeli-dc gii¢ kaynaklari
genis uygulama alanina sahip olmalarina ragmen, dielektrik hedef malzemeler igin
oldukga diisiik sigratma oranlar1 ortaya koymaktadirlar. Reaktif sigratma proseslerinde
hedef zehirlenmelerinin minimum seviyelere c¢ekilmesi, plazma igindeki iyonlarin
yiiksek kinetik enerjilere ulastirilmasi gibi dnemli teknolojik avantajlara sahiptir. Fakat
son 5 yil itibari ile kaplama proseslerinde yogun kullanimi olan HiPIMS gii¢ kaynaklar1

onemli teknolojik istiinliige sahiptir olmustur (Raman 2016).

2.7.2. Plazma ozellikleri

Kouznetsov ve calisma arkadaslar1 tarafindan gelistirilen HiPIMS teknigi darbeli
manyetik alanda sigratma olarak; diisiik gorev dongiisii (%1-10), yiiksek gii¢c yogunlugu
(birkag kWem™) ile hedefte 1sinma olusturmadan yiiksek kinetik enerjili ve yiiksek
yogunluklu plazmanin olusmasi saglamaktadir (Kouznetsov et al. 1999; Britun et al.
2014; Ferrec et al. 2014). Cok yiiksek degerlerde uygulanabilen darbeli akim (>400A)
sigratilmis atomlarin ¢ok yiliksek degerlerde kinetik enerjilerine sahip olmasini
saglamaktadir. Bu da; kararli ve ¢ok yogun bir plazmanin olugmasi, kontrol edilebilir
mikroyapisal Ozellikler, yogun film yapisi ve milkemmel adezyon elde edilmesini
saglamaktadir. Tipik olarak ulasilan hedef akim yogunluklari; dc-magnetron
sigratmada:1-10 mAcm2, Darbeli-dc manyetik alanda sigratmada: 100 mAcm™ olurken
HiPIMS de; 1000 mAcm2 olmaktadir (Clarke et al. 2009; Sarakinos et al. 2010; Vozniy
etal. 2011).
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2.7.3. HiPIMS tekniginin avantaj ve dezavantajlari

Genellikle HiPIMS teknigi, dc-manyetik alan sigratma teknigi ile kiyaslanmaktadir. Dc-
manyetik alan sicratma ile karsilastirildiginda, HiPIMS teknigi ile kaplanan filmler
yogun, piriizsiiz ve daha iyi adezyon Ozelligine sahip olmaktadir. Fakat HiPIMS
tekniginin bircok avantaji olmasma ragmen disiik kaplama orani en biiyiik
dezavantajidir. HiPIMS diisiik gorev dongiilerinde (%0.5-10) ve kisa yiiksek pik
giiclerinde (max 3 kW/cm?) calisan PVD tiiriidiir. Sekil 2.9’da HiPIMS tekniginin
calisma prensibi goriilmektedir. HiPIMS prosesinde, magnetrona bagli olan pulse
tinitesinin kapasitor bankasini yiikklemek igin dc jenerator kullanilir. Depolanan enerji,
kondansatorler ile katot arasinda bulunan ps araliginda anahtarlama yetenegine sahip

transistorler kullanilarak tanimlanan genislik ve frekans pulse degerleri ile serbest

birakilir (Alami et al. 2006; Lundin and Sarakinos 2012).

L /
Digme
fm Magnetron
Kaynagi Kapasitor
Gii¢ Unitesi Pulse Unitesi *  Vakum Tanki

Sekil 2.1. HiPIMS c¢aligsma sistemi (Raman 2016)

Pulse genisligi 5-5000us arasinda ve pulse frekans araligi ise 10 Hz ile 10 kHz arasinda
degismektedir. Bu sebeple, maksimum hedef akim yogunlugu, DC manyetik alanda
sicratma tekniginde elde edilen hedef yogunlugunun ii¢ katina ulagir. Sekil 2.10.’da
hedefe uygulanan pik gii¢ yogunlugu ve gorev dongiisii grafigi pulsed-dc kullanilan
manyetik alan sigratma teknikleri i¢in verilmektedir. HiPIMS hedef gii¢c yogunlugu 0.5
kW/cm? iizerinde ve Modiile edilmis Pulse Gii¢ (MPP) si¢ratmada ise 0.05-0.5 kW/cm?
arasinda degismektedir (Sarakinos et al. 2010).
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Sekil 2.10. Hedefe uygulanan pik glic yogunlugu ve gorev dongiisii grafigi (Raman
2016)

HiPIMS gii¢ kaynaginin kullanilmasinin bir¢ok avantaji ve bazi dezavantajlar1 vardir.
HiPIMS gii¢ kaynaginin en biiyilik avantaji ¢ok yogun film kaplamalarinin yapilmasidir.
HiPIMS’de elde edilen yiiksek pulse akimi sayesinde daha yogun plazma elde
edilmektedir ve HiPIMS yogun plazmadaki elektron yogunlugu (10 m3®) PVD
kaplamalarda yaygin kullanilan dcMS gii¢ kaynagindan elde edilen plazmadaki elektron
yogunlugundan (10%*-10'® m) daha yiiksektir. DeKoven et al. (2003) HiPIMS giic
kaynag: ile kapladiklar1 karbon filmlerin yogunlugunun (2.7 g/cm®) geleneksel DC gii¢
kaynagi kullanilan manyetik alanda sigratma teknigi ile elde edilen filmlerin
yogunlugundan (< 2 g/cm®) daha yiiksek oldugunu rapor etmislerdir. Ustelik filmin
yilizey piriizliliigi ise daha diisiik Olclilmiistir. HIPIMS gii¢ kaynaginin en biiyilik
dezavantaji, kaplama oraninin DC gii¢ kaynagina gore %25-%50 oraninda daha diisiik
olmasidir (DeKoven et al. 2003; Helmersson et al. 2006). Literatiir arastirmalar1 sonucu
kaplama orani icin CFUBMS ve pulsed-dc manyetik alanda sigratma tekniklerinin
HiPIMS ile ilgili karsilastiriimasi bulunmamaktadir.
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HiPIMS i¢in kullanilan gii¢c kaynagi geleneksel manyetik alanda sigratma prosesinde
kullanilan gili¢ kaynagindan farklidir. HIPIMS’de kullanilan gii¢ kaynagi, zamana gore
ortalama hedef giic yogunlugunu DC manyetik alanda sigratma teknigine benzer
degerlerde korurken, hedefe yiiksek gii¢ yogunluklu pulse degerleri saglayabilmektedir
(Sarakinos et al. 2010).

HiPIMS gii¢ kaynagi ile sentezlenen kaplamalar DC manyetik alanda si¢gratma teknigine
gore yapilan kaplamalardan daha yogun 6zellik gostermektedir. Leroy et al. (2011),
aynt kaplama sartlar1 ve iki giic kaynaginda da 300 W uygulayarak yaptiklar
kaplamada, kaplama oraninin HiPIMS gii¢ kaynaginda DC gii¢ kaynagina gore %75
oraninda fazla oldugu rapor edilmistir (Leroy et al. 2011). Yapilan baska bir ¢alismada;
DC ile HiPIMS gii¢ kaynaklarinin degerleri ayn1 tutularak yapilan kaplamalarda, taban
malzeme sicakliginin HiPIMS gii¢ kaynagi kullanilarak yapilan kaplamada daha diisiik
oldugu tespit edilmistir. Plazmadaki enerji akisinin ise HiPIMS gii¢ kaynaginda daha
yiiksek oldugu 6l¢iilmiistiir (Lundin et al. 2009).

DC manyetik alanda sigratma teknigi ile karsilastirildiginda HiPIMS bir¢ok avantaja
sahiptir. HIPIMS teknigi ile uygulanan 1sitma ya da ongerilim olmadan taban malzeme
lizerine yogun-kolonsal yapi olarak reaktif TiN kaplama yapilabilmektedir. TiN
kaplama; DC manyetik alanda sigratma tekniginde kararli haldeki plazmada nispeten
diisiik glicte kaplanmistir. Buna karsilik HiPIMS giic kaynaginda diisiik frekans
kullanilarak yiiksek giicte, diisiik gérev dongiisii ile kisa pulse degerlerinde kaplanmistir

(Lattemann et al. 2010).

Titanyum kaplamalar, ayni1 proses parametreleri kullanilarak; dc, pulsed-dc ve HIPIMS
giic kaynaklar ile biiyiitiilmiistiir. En diislik termal enerji akis1 HIPIMS tekniginde elde
edilmistir. Ug teknolojinin kaplama yontemleri karsilastirildiginda HiPIMS gii¢ kaynagi
kullanilarak yapilan kaplama prosesinde kaplama orani basina 1s1l enerji akisi daha
diisiiktiir. Bu durum, sicakliga duyarli taban malzemelerin ince film kaplamalarinda
onemli bir avantaj saglayabilir (West et al. 2009). Cizelge 2.2’de HiPIMS ile dc

manyetik alan sigratma tekniginin (dcMS) karsilagtirilmasi verilmistir.
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Cizelge 2.2. HiPIMS ile dcMS karsilastirilmasi

Parametre HiPIMS dcMS
Pik Gii¢ Yogunlugu (Wem™) 3*103 1
Maksimum Ortalama Cikis Glicii (kW) 20 20
Akim Yogunlugu (Acm™) 1-1000 0,01-0,1
Desarj Voltaji (V) 500-1000 500
Proses Gaz Basinci (Torr) 103-1072 103-107
Manyetik Alan Gticii (T) 0,01-0,1 0,01-0,1
Elektron Yogunlugu (m™) 10%8-101° 1016
Elektron Sicaklig1 (eV) 1-5 1-7
Desarj aninda Metal Iyonizasyon derecesi (%) 30-100 <5

Iyon Enerjisi (metal iyonlar1 i¢in ortalama) (eV) | 20-100 5

HiPIMS gii¢ kaynaginin en biiyiik dezavantaji, kaplama oraninin dc gili¢ kaynagina gore
%25-%350 oraninda daha diisiik olmasidir. Film biiyiitiilmesinde kaplama orani prosesin
verimini belirlemektedir. Kaplama oran1 genel olarak; nm/dk, A/sn ya da A/dk ile ifade
edilmektedir. Kaplama orani sigratma oranina baghdir. Sigratma orani ise sputter yield
ile iyon akim yogunluguna baglidir. Kaplama orani, kisa pulse uzunlugu (pulse
uygulama siiresi) ile artmaktadir. Pulse siiresi genisledikce; gaz basinci azalmakta ve
kendi kendine si¢ratma olay1 ger¢eklesmekte bu da kaplama oraninin azalmasina sebep
olmaktadir. Kisa pulse degerlerinde, Ar iyonlar1 dominant sigratma parcaciklaridir, bu
yiizden kendi kendine sigratma daha etkin sigratma oranlar1 artabilmektedir. HIPIMS
tekniginin diisiik kaplama oranina sahip olmasi bazi teorilerle agiklanmaktadir. Bunlar;
geri dontis etkisi, verim etkisi, iyon pargaciklari etkisi, manyetik dengesizlik ve giidim

etkisidir (DeKoven et al. 2003; Helmersson et al. 2006).

2.7.4. Geri doniis etkisi

HiPIMS desarjinda, sicratilan atomlarin biiyilk orani hedefin Oniindeki yogun
plazmadan dolay1 iyonize olurlar. Bu yeni olusan iyonlardan bazilar1 akimlara katkida
bulunan hedefe geri donerler ve kendi kendine sigratmaya neden olurlar. Sigratilan

atomlar hedefin yakininda iyonize olur ve hedefin {izerine uygulanan negatif potansiyel,
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genisletilmis bir 6n kilif olarak plazmaya uzanabilir. Bu nedenle, metal iyonlarinin
cogu, katot potansiyeli ile hedef ylizeyine c¢ekilecektir. Sekil 2.11°de plazma hedef
tarafindan sigratilan metalin baskin oldugu kosullar altinda HiPIMS teknigi ile
biriktirilmesiyle 1ilgili akilar1 gosteren sematik resim verilmektedir. a iyonizasyon
ihtimalini, B geri doniis ihtimalini ve y ise sigratma verimini ifade etmektedir. a ve 3

hedef malzemeye, HiPIMS sistemine ve desarj parametrelerine baglidir (Christie 2005;

Anders 2010).

Taban malzemeye iyonlar Taban malzemeye atomlar
Iyonizasyon
Thtimali o
Self sputtering olmaz
Hedefe geri =
doénen M=apfls>1
iyonlarin
ihtimali Self sputtering devam
B eder

Me=ap¥y=1

Sekil 2.11. Plazma hedef tarafindan sigratilan metalin baskin oldugu kosullar altinda
HiPIMS teknigi ile biriktirilmesiyle ilgili akilar1 gdsteren sematik resim (Anders 2010)

2.7.5. Verim etkisi

dcMS ve HiPIMS ile kaplama yapildiginda, iki gii¢ sistemide esit ortalama ¢ikis giiciine
sahip olmalarina ragmen kaplama oranlar farklidir. Kaplama oraninin ayni olabilmesi

igin sigratma verimlerinin gerilimle tam orantili olmas1 gerekir. Fakat sigratma teorisine
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gore, verim ile voltaj arasinda lineer olmayan bir bagint1 vardir. HIPIMS pulselar1 dcMS
desarjlarina gore daha yiiksek voltaj kullanir, bu nedenle HiPIMS kaplama oraninda
daha biiyliik bir azalma olur. Bunun nedeni, sigratma veriminin gelen iyonlarin

enerjisiyle dogrusal olarak orantili olmamasidir (Raman 2016).

2.7.6. Iyon parcaciklar etKisi

Sigcratma verimi ¢ogunlukla hedef malzemesine baglidir. Argon iyon sigratmasi ve
kendi kendine iyon sigratma %10-15 faktorii ile kapalidir. HiPIMS desarj1i argon
sicratmasindan kendi kendine sigratmaya gectigi zaman, bu etki 6nemli olur. Bu
yiizden, kendi kendine sigratma modunda kaplama orani diiser. Argonun ilk iyonlagma
enerjisi 15.76 eV, bu degerler bakir ve titanyum i¢in ise 7.73 ve 6.82 eV’dur. Metal
iyonlarinin sarj olmasi metalin ¢calisma fonksiyonundan yaklasik iki kat daha diisiiktiir.
O yiizden, elektronlarin kinetik veya potansiyel emisyonuyla sonug¢lanamazlar. Bu
nedenle, sigratma iyonlarindaki degisim, ikincil elektronlarin emisyon verimleriyle

degisir (Anders 2008; Anders 2010; Raman 2016).

2.7.7. Manyetik dengesizlik ve giidiim etKisi

Dengesiz manyetik alan oldugu zaman, alanlar (field) hedef malzemeye kadar
plazmanin gitmesine yardim eder ve film biiylimesine yardimci olur. HiPIMS desarj,
yiiksek hall ya da drift akimlar ile karakterize edilirler. Genellikle bu akimlar, lokal
plazma yogunlugu, iyonizasyon olasiligi, geri doniis olasilifi ve hedeften taban
malzemeye tasinan plazma ile etkilenir. Di1g manyetik alanlarin uygulanmasi plazma
akisin1 yeniden yonlendirip gelismis yerel kaplama oranlarina yol agabilir (Anders

2010; Gudmundsson 2010).

2.7.8. Reaktif HIPIMS

Bu etkilerin disinda HiPIMS’de kullanilan reaktif gaz ve soygaz da kaplama oranim
etkilemektedir. Sekil 2.12°de reaktif HiPIMS sisteminde akilarin yogunlugunun
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basitlestirilmis semas1 verilmektedir. Her iyon tiirii hedefe ulasabilir ve iyon tiiriine ve
yiizey kimyasina bagli olan verim; sigratma ve ikincil elektron emisyonuna neden
olabilir. Soy gaz atomlar1 hedeften ysgt1 ve reaktif gaz atomlarindan ise yrg+(1-0rg)
kadar geri doniis yaparlar. a iyonizasyon ihtimalini, B geri doniis ihtimalini ve vy ise
sigratma verimini ifade etmektedir. Her bir tiiriin kendine ait bir daireye sahip olmasina
ragmen, bu yollar bagimsiz degildir. Mesela, soygazdaki kesikli ¢izgiler metal ¢cevrimi
baslatmak i¢in soygaza ihtiya¢ oldugunu gostermektedir. Biitiin iligkiler dinamik ve

zamana baglidir ve ylizey durumu kismi basinca ve iyon akilarina baglidir (Anders
2017).

| taban malzeme

t B | B |

Metal Metal Soygaz Soygaz Reaktif Reaktif gaz
iyonlari atomlari iyonlari atomlar gaz atomlari
~~~~~~~~~~ iyonlar
Gaz Gaz
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Sekil 2.12. Reaktif HIPIMS sisteminde akilarin yogunlugunun basitlestirilmis semasi

2.8. Thornton Yap1 Zone Modeli

Fiziksel buhar biriktirme ile biiyiitiilen kaplamalarin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin

kaplama mikro-yapisindan onemli bir sekilde etkilendigi bilinmektedir. Filmlerin
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sertlik, asinma direnci, elektriksel direng, korozyon direnci, kirilma indeksi ve kaplama
rengi  gibi  Ozelliklerinin  kaplama  mikroyapisindan  etkilendigi literatiirde
belirtilmektedir. Mikroyapi ise taban malzeme sicakligi, calisma basinci, taban malzeme
gerilimi ve kaplama oram1 gibi kaplama parametrelerinden etkilenmektedir. Bu
parametrelerin tiimi, biiyliyen filme verilen enerjiyi etkiler. Bu enerji, biriken atomlarin
hareketliligini kontrol eder ve bu nedenle kaplamanin mikroyapisini belirlemede kritik
faktordiir. Filmin biliylimesi aninda iyon bombardimani olmadiginda, taban malzeme
sicakliglr kaplama yapisinin belirlenmesinde en 6nemli faktor olmaktadir. Bu faktor
kullanilarak, Movchan ve Demchishin (1969) tarafindan klasik yap1 zone modeli (MD)
olarak belirtilmistir (Sekil 2.13.a). Klasik yap1 zone modelinde 0,3-2 mm kalinliginda
biiyiitiilmiis filmlerin T/Tm cinsinden tanimlanabilecegini gdstermislerdir. Bu tanimda
T Kelvin cinsinden taban malzeme sicakligt ve Tm ise Kelvin cinsinden kaplama
malzemesinin ergime noktasidir. Klasik yap1 zone modelinde ii¢ bolge yer almaktadir.
Diisiik enerjilerde zone 1 yapisi olusmaktadir. Bu yap1 gozenekler veya bosluklarla
ayrilmis konik siitunlu tanelerden olusur; bu nedenle, bu tiir yapiyr aciklamak icin
"gbzenekli siitun" terimi kullanilir. Bu bolgede atomik hareketlilik diistiktiir, gelen
atomlar carpistiklart yere yapisir ve atomik go6lgeleme biiylime igin baskin
mekanizmadir. Yiiksek enerjilerde atomik hareketlilik daha yliksektir ve “yogun
kolonsal” zone 2 yapist olusur. Bu bdlgede, yapinin hala ayr1 bir siitun goriiniimii vardir,
ancak siitunlar arasinda bosluk yoktur. Zone 3 ise daha yiiksek enerjilerde meydana
gelir. Bu yapida yeniden kristallesme ve tane biiylimesi ortaya ¢ikabilir ve kaplamalar
“tamamen yogun’ olarak olusur. Metalik kaplamalar icin MD modelinde, zone 1/zone 2
ve zone 2/zone 3 gecisleri, sirasiyla, 0,3 ve 0,5 homojen sicakliklarda gerceklesir

(Petrov et al. 2003; Mahieu et al. 2006; Mukherjee and Gall 2013).

Zone modelinde iyon bombardimaninin kaplama yapisi lizerindeki etkilerini incelemek
icin caligmalar yapilmistir. Thornton (1974), argon calisma gaz basincinin etkisini
hesaba katmak icin ikinci bir eksen ekleyerek sigratma ile kaplanan metal filmlerin
yapisini tanimlamak i¢cin MD modelini genisletti (Sekil 2.13.b). Zone 1 yapisinin argon
basinci arttikca daha yiiksek homolog sicakliklarda devam ettigini gézlemlemistir. Bu,

plazmadaki gaz fazi dagilmasindan kaynaklanir, bu da hem carpisma yapan iyonlarin
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enerjisini azaltir hem de biiylime sirasinda atomik golgeleme etkisini vurgular. Ayrica,
zone 1 ve 2 arasinda dordiincii bir yapisal bolge de gozlemlemistir. Buna, iki MD
bolgesi arasinda bir gecis oldugu diisiiniildiigii icin "zone T " denildi. Zone 1 ve T
arasindaki ayrim net degildir ve bu sebeple zone T, zone 1 yapisinin diisiik basingta

gelismis yapisi olarak kabul edilebilir (Thornton 1974; Thornton 1977).

a) b)

Zonel Zone T Zone 11 . 5

—> /T

Sekil 2.13. a) Klasik yap1 zone model, b)Thornton yap1 zone model
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Materyal

Bu calismada, c-BN filmlerin mikroyapisal analizlerinin yapilmasi i¢in taban malzeme
olarak silikon ve cam malzemeler kullanildi. Biiyiitiilen filmlerin mekanik ve tribolojik
Ozelliklerini arastirmak i¢in de taban malzeme olarak; takim tezgahlarinda, krank mili,
krank kollari, aks mili ve kovan gibi siinekliligi yiiksek olan pargalarda, otomobil ve
ucak yapiminda ve disli yapiminda kullanilan 4140 islah ¢eligi secildi. 4140 1slah
celiginden bu calismada kullanilmak amaciyla 30 mm c¢apinda 5 mm kalinliginda taban

malzemeler hazirlandi.

Filmlerin kaplanmasi esnasinda kullanilacak taban malzemeler, kalin taneli zimparadan
ince taneli sirastyla 220, 400, 600 ve 800 mesh SiC zimparalar ile parlatilmis (Ra~0,06
um olacak sekilde), etil alkol ile ultrasonik banyo temizlemesinden sonra nital ¢ozeltisi
icerisinde daglamaya tabi tutulmustur. 4140 1slah celiginin kimyasal kompozisyonu

Cizelge 3.1°de verilmistir.

Cizelge 3.1. 4140 celiginin (%wt) kimyasal bilesimleri

Taban
Malzeme

4140 04-043 (08-1]08-11(0.2-0.3]{0.2-0.3|<=0.035|<=0.04

C Mn Cr Si Mo P S

3.2. Kaplama Sistemi ve Proses Sartlar:

3.2.1. ¢c-BN filmlerin sentezlenmesi

c-BN’iin endiistriyel uygulamalar iginde talaghi imalatta kesici takimlar iizerine
kaplanmas1 yayginlasirken, 6zellikle PVD sistemlerinde manyetik alanda si¢cratmada

kullanilan RF gii¢ kaynaginin diisiik sigratma oranina karsin, yeni nesil gii¢c kaynaklar
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sirast ile Pulsed-dc ve HiPIMS’in elektriki yalitkan-iletken-yart iletken hedef
malzemeler i¢in tercih edilir oldugu yapilan Ar&Ge calismalarindan goriilmektedir. Bu
gii¢ kaynaklariin kaplama teknolojisinde kullanilmasi yiiksek sigratma orani ile birlikte
yiiksek kinetik enerjili iyonlarin plazma i¢inde olusmasi, kaplama ile taban malzeme
arasindaki zayif adezyonun iyilestirilmesi yoniindeki onemli boslugu dolduracaktir. c-
BN esasli ince film kaplamanin sentezlenmesinde yapilan ¢aligmalara bakildiginda, son
5 yil iginde hedef malzeme olarak B4C’iin secildigi goriilmektedir (Keunecke et al.
2006; Uhlmann et al. 2009; Park et al. 2013; Park et al. 2013; Salas et al. 2013; Caicedo
et al. 2014; Pogrebnyak et al. 2018; Efeoglu et al. 2019). Bu yonde yapilan ¢aligmalar
incelendiginde; B4C hedef malzemenin kullanilmasinda asagidaki 6nemli noktalar 6ne

¢cikmaktadir.

v B4C hedef malzeme c-BN ve h-BN den oldukg¢a ucuz,

v/ Elektriki direng (0.003-0.008 Q*m @ 0°C) oldukga diisiik (h-BN elektriki yalitkan)
v/ Plazma ortamina %5-7 arasinda reaktif gaz olarak N2 gonderilip, Ar/N2 orani
optimize edildiginde, %70-80 oraninda c-BN bilyiitiilirken matris i¢inde, h-BN ve
ayrica BCN fazinin olusmas1 saglaniyor ve bi-axial basi gerilmelerin 5-9GPa asag:
¢ekilmesi miimkiin olabilmektedir,

v Pulsed-dc ve HiPIMS gii¢ kaynaklarinin manyetik alanda sigratma (dengesiz ve
CFUBMS) yontemi kullanilarak B4C hedeften sigratilmasi ile ¢ok yiiksek kinetik
enerjili iyonlarin plazma ortamina alinmasina ve yiiksek adezyonun olusmasina sebep

olmaktadir.

c-BN kaplamalar HiPIMS giic kaynagi kullanilarak taban malzemeler {izerine
biiyiitiilmiistiir. HIPIMS yontemi ile kaplanan test parametre degerleri Cizelge 3.2.°de
verilmigtir. Kaplama islemi Sekil 3.1 ve Sekil 3.2’de sematik olarak gosterilen, Teer
Coating Ltd. tarafindan iiretilmis Kapali Alan Dengesiz Manyetik Alanda Sigratma
Sistemi (CFUBMS) ile gergeklestirilmistir. Proseste 1 adet Ti, 1 adet TiB> ve 2 adet
B4C hedef kullanilmistir. Ti ve TiB2 hedeflere darbeli-dogru akim (pulsed-dc) ve B4C
hedeflere ise HiPIMS gii¢ kaynagi uygulanmistir. Kaplama Oncesi kontaminasyonu

onlemek i¢in 20 dakika -850V altinda iyon temizleme yapilmistir. c-BN kaplamadan
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once film ile taban malzeme arasindaki adezyonu artirmak i¢in sirasiyla Ti, TiN, TiB:

ve TiBN ara tabakalar kompozit-graded olacak sekilde kaplanmustir.

Sekil 3.1. Teer Coatings Ltd. Sti. tarafindan imal edilmis PVD sistemi
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Magnetron

Kapali Alanda
Manyetik Sistem

Numune
Tutucu

Sekil 3.2. CFUBMS sisteminin sematik gosterimi (Teer 1991)

Cizelge 3.2. c-BN esasli kompozit yapida filmlerin biiyiitiilmesi i¢in kullanilan

parametre ve seviyeler ile ilgili Taguchi deney plani(L9)

Sabit Parametreler

Taban Malzeme Gerilimi (-V) 100
Pulsed-dc gorev siiresi (us) 2
150

Pulsed-dc frekansi (kHz)

Ti Ti Hedef akimi: 5A
TiN ara tabakasi N2 miktarif MKS/sccm]: 14/12
TiB> TiB2 Hedef akimi;: 5A
TiBN N2 miktarifMKS/sccm]: 14/12
TiB2 Hedef akimi: 3A
TiBCN Ti Hedef akimi: 1A

B4C Hedef gerilimi: -500V
N2 miktarif MKS/sccm]: 14/12

Ara tabaka kaplama basinct (mTorr/Pa) 2,5/0,33
c-BN kaplama basinci (mTorr/Pa) 3/0,4
Kaplama Siiresi (dk) 130
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Cizelge 3.2. (devam)

SEVIYELER
Degisken Parametreler 1 2 3
N2 miktart [MKS/sccm] 2,5/2 3,5/2,5 45/3
B4C hedef gerilimi (-V) 650 750 850
Gorev Siiresi-Duty time (us) 70 80 90
Frekans (Hz) 500
D. | N2miktar1 | Gorev Siiresi-Duty | B4C hedef gerilimi Hesaplanan
No [MKS] time (us) (-V) Duty cycle (%0)
1 2,5 70 650 3,5
2 2,5 80 750 4
3 2,5 90 850 4,5
4 3,5 70 750 3,5
5 3,5 80 850 4
6 3,5 90 650 4,5
7 4,5 70 850 3,5
8 4,5 80 650 4
9 4,5 90 750 4,5

3.3. Kaplama Ozelliklerinin Analiz Edilmesi

3.3.1. Mikro-yapisal ézelliklerin arastirilmasi

4140 ¢elik taban malzemelerin kaba ve ince parlatilmasi sirasinda yiizey topografisinin
tam parlatilmig taban malzeme ylizeyinin yaklasik Ra ~ 0,06 pm olacak sekilde
topografisi kontrol edilmistir. Bu islem igin Sekil 3.3’deki optik mikroskop

kullanilmistir.
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Sekil 3.3. Optik mikroskop

Silikon taban malzemeler iizerine kaplanan c-BN esasli filmlerinin kimyasal
kompozisyonunun analizi, yap1 icerisinde bulunan elementlerin yiizde miktarlarinin ve
bag yapisinin tespiti i¢in XPS 6l¢iimleri (X 1511 Fotoelektron Spektoroskopi, Sekil 3.4)
yaptlmistir.  XPS Ol¢limleri Specs-Flex marka, yiiksek ¢ozlintrlikli bir X-1s1n1
monokromatorii olan spektrometre tizerinde, 600W'lik bir 1sinlama giictinde bir Al Ka.
(1476 eV) anot kullanilarak gerceklestirilmistir. Incelenen drneklerin Ti (2psz), B (1s),
N (1s), C (1s) fotoelektron tepeleri, c-BN filmlerin kimyasal etkilesimlerini tanimlamak
icin incelenmistir. Verilerden olusturulan egrileri {izerinde Gaussian/Lorentzian

fonksiyonu ile ¢oklu egri uydurma programi kullanarak grafikler olusturulmustur.



40

Sekil 3.4. X 1sin1 fotoelektron spektoroskopi (XPS)

Silikon iizerine kaplanmis c-BN filminin yiizde miktar1 ve filmi basi i¢ gerilmesinin
belirlenmesi i¢in Bruker VERTEX 70v marka FT-IR (Fourier Doniisiimlii Kizilotesi)
Spektrokopi (Sekil 3.5) ile karakterize edilmistir. FT-IR testi 4 cm™ ¢oziiniirliikle 500-
4000 cm™ dalga sayis1 araliginda yapilmustir.

Sekil 3.5. Fourier doniisiimlii kizilotesi spektrokopi
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Silikon taban malzeme {izerine kaplanilan c-BN filmin mikroyapist ve kalinligi
Taramali Elektron Mikroskop (Fel Quanta FEG-450 SEM) ile incelenmistir. Bu
calismada kullanilan Taramal1 Elektron Mikroskop Sekil 3.6’da verilmistir.

Sekil 3.6. Taramal1 elektron mikroskop (SEM)

3.3.2. Mekanik ozelliklerinin arastirilmasi

3.3.2a. Mikrosertlik dl¢iimleri

4140 taban malzemeler iizerine biiyiitiilen c-BN kaplamalarin mikro sertlik degerleri
Buehler Micromet 2001 mikrosertlik cihaz1 (Sekil 3.7) ile tepe acgist 172° 30 olan
Knoop ug¢ kullanilarak tespit edilmistir. Mikro sertlik dlgimleri 10gf yiik ve 15s batma
siiresi altinda gerceklestirilmistir. Sertlik testi sonucu elde edilen iz biiyiikligi Hk=
14229xP/d? (Hk:Knoop sertlik, P:yiik(kg) ve d: uzun késegen uzunlugu (mm)) formiilii
kullanilarak Knoop sertlik degeri hesaplanmistir. Hesaplanan Knoop sertlik degeri
Hv~0,986xHk (Hv:Vickers sertlik, Hk: Knoop sertlik) ampirik esitligi kullanilarak
Vickers sertlik degeri hesaplanmistir. Hesaplanan Vickers sertlik degeri 0,009807
katsayisi ile ¢arpilarak sertlik degeri GPa olarak elde edilmistir.
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Sekil 3.7. Mikrosertlik cihazi

3.3.2.a. Cizik (Scratch) testi

4140 ¢elik taban malzemelerin lizerine kaplanmis c-BN filmlerin, kaplama ile taban
malzeme ara yiizeyindeki adezyonunu belirlemek icin ¢izik (scratch) testlerinde CSM
Instruments tarafindan iiretilen Revetester test cihazi (Sekil 3.8) kullanilmistir. Kaplama
ile taban malzeme arasindaki adezyon kritik yiik ile belirlenmektedir. Filmin taban
malzemeden ayrildig1 yiikk degeri “kritik ylk” olarak tanimlanmaktadir. Kritik yiik
miktarini belirlemek i¢in, adezyon testi; Rockwell-C elmas ug¢ kullanilarak (u¢ yarigapi
200 mikron) 10 mm/dk ilerleme hizinda ve 100 N/dk’ya kadar artan yiikleme altinda
yapilmustir.

Sekil 3.8. Cizik test cihazi
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3.3.3. Siirtiinme-asinma 6zelliklerinin arastirilmasi

Asinma deneyleri oda sicakliginda ve normal atmosfer altinda CSM yiiksek sicaklik
tribo-test cihazi (Sekil 3.9) kullanilarak yapilmistir. Asinma deneyleri kayma
kontaginda 6.25 mm ¢apindaki aliimina (Al203) kiirelerle, 10 cm/s hizinda 1 N’luk yiik
altinda 1400 lap yol altinda yapilmustir.

Asmma oran1 (Wa), Archard esitligi ile hesaplanmistir (Esitlik 3.1). Esitlikte F normal
yiik (N), L asinma uzunlugu (mm) ve Wh ise asinma hacmidir. Asinma oran1 mm3/Nmm

olarak rapor edilir (Archard 1980).

Wa = & (3.1)

Sekil 3.9. CSM yiiksek sicaklik tribo-test cihazi
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

4.1. Mikroyapi Test Bulgular: ve Tartisma

Bu ¢alismada, 4140 ¢eligi taban malzemeler tlizerine c-BN film kaplanmistir. c-BN film
kaplanmadan 6nce taban malzemeler {izerine ayni parametreler kullanilarak Ti-TiN-
TiB2-TiBN-TIiBCN aratabakalar kompozit-graded sekilde kaplanmistir. Taban ile film
arasindaki adezyonu iyilestirmek i¢in Ti yaygin olarak kullanilmaktadir. Ti adezyon
ozelliginin disinda korozyon dayaniminida artirmaktadir (Huang et al. 2006). Titanyum
nitriirin (TiN) kiibik yapis1 NaCl ile ayn1 koordinasyon yapisina ve 20-24GPa sertlige
sahiptir. TiN giiclii kovalent baga sahip olmasi sebebiyle yiiksek ergime noktasina
(3290°C) sahip bir bilesiktir. TiN ayrica olaganiistii asinma ve korozyon direnci
gosterdiginden endiistriyel kaplamalarda yaygin olarak kullanilir. Fakat bulk olarak ¢ok
kullanilmamaktadir (Kuwahara et al. 2001). Titanyum di boriiriin (TiB2) hegzagonal
yapisi, gli¢lii kovalent baga sahip Ti ve B atomlarinin diizlemsel olarak istiflenmesinden
olusur ve bu yiizden yiiksek ergime noktasina (3215°C) sahiptir. Ayn1 zamanda yiiksek
sertlige (*25GPa) sahiptir. Darbeye dayanikli zirh, 1siya dayanikli potalar ve asinmaya
dayanikli kaplamalar i¢in yaygin olarak kullanilmaktadir (Munro 2000). Ti-B-N
nanokompozit kaplamalar, miikkemmel mekanik, kimyasal ve termal stabilite
ozelliklerine sahip koruyucu kaplamalar oldugu i¢in teknolojik uygulamalarda ytiksek
ilgi gérmektedir. TiBN kaplamalar, kesme ve sekillendirme takimlarindan bagka uygun
tribolojik ozellikler (diisiik siirtiinme katsayis1 ve yiliksek asimnma direnci) ve 1yi
oksidasyon ve korozyon direnci gibi 6zelliklerin istenildigi endiistriyel uygulamalarda
kullanilmaktadir. Kaplamalarin bor ve azot igerigini kontrol ederek TiBN
kaplamalarinin mekanik ve tribolojik 6zelliklerini kontrol etmek miimkiin olmaktadir.
TiBN sistemindeki B veya N konsantrasyonu arttiginda, tane boyutu, kaplama
morfolojisi, kimyasal ve fazin kompozisyonu etkilenerek, mekanik ve kimyasal
ozellikleri degismektedir. Bu durum, yapi icerisinde c-BN ve/veya h-BN fazlarinin
olusmasindan kaynaklanmaktadir (Garcia-Gonzalez et al. 2007). Borkarbonitriir (BCN)
filmleri, karbon (grafit ve elmas) ve bor nitriir (altigen ve kiibik fazlarda BN) ile olan

yapisal benzerlikten dolay1 biiylik ilgi gérmektedir. Kiibik BCN'min (c-BCN), elmasin
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stiper sertligini ve c-BN'nin yiiksek oksidasyon direncini birlestirmesi beklenen bir
bilesiktir. Cesitli vakum kaplama teknikleri ile biiylitilen BCN kaplamalari, filmlerin
mekanik oOzelliklerine gore genis c¢apta incelenmis, ancak sertlikleri, siiper sertlik
seviyesine ulasamamustir (Liu et al. 1989; Solozhenko et al. 2001; Sun et al. 2001;
Zhang et al. 2004). Son zamanlarda, sigratma yontemi ile biiyiitiilen Titanyum bor
karbonitriir (TiBCN) kaplamalar1 iizerinde caligmalar yapilmaktadir. TiBCN gibi
gelismis kimyasal ve asinma direncine sahip siiper sert kaplamalarin gelistirilmesi, ileri
kaplama malzemelerinin gelismesinde katki saglayacaktir (Wolfe and Singh 2002). c-
BN filmlerin 0&zelliklerini etkileyebilecek parametreleri belirleyebilmek amaciyla
Taguchi Lg (3% deney tasarim ydntemi kullanilmistir. c-BN filmler yiiksek gii¢ darbeli
(HIPIMS) ve darbeli- gii¢ (pulsed-dc) kaynag: kullanilarak PVD tekniginin en gelismis
prosesi olan kapal1 alan dengesiz manyetik alanda kaplama yontemiyle biiyiitiilmiistiir.
Kaplanan c-BN filmlerin mikro yapisini tanimlayabilmek i¢in yap1 zone modellerinden

yararlanilmistir (Kelly and Arnell 2000).

Taguchi deney tasarimi kullanilarak kaplanan c-BN filmlerin yiizey ve kesit goriintiileri
Sekil 4.1°de verilmistir. Kaplanan c-BN filmlerin kaplama kalinliklar1 ise Cizelge
4.1°de gosterilmistir. En yliksek kaplama kalinligi R3 kaplamasinda 722 nm ve en
diisiik kaplama kalinlig1 ise R2 kaplamasindan 472 nm olarak o6lgiilmistiir. HIPIMS
teknolojisi sayesinde yiiksek enerji seviyesinde kaplanan biitin filmlerde Zone 3

“tamamen yogun” yapi elde edilmistir.

Cizelge 4.1. c-BN filmlerin kaplama kalinliklar

Kaplama No R1 R2 R3 R4 | RS | R6 | R7 R8 R9
Film kalinligi(nm) | 627 | 472 722 600 | 715 | 560 | 668 | 533 574
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Sekil 4.1. c-BN filmlerin SEM kesit goriintiisii
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C-BN filmler i¢in optimum parametreler Taguchi metodu kullanilarak belirlenmistir.
Optimum parametreler Taguchi kayip fonksiyonu olarak tanimlanan giiriiltii oran1 (S/N)
kullanilarak elde edilmistir. c-BN film kalinliklar1 i¢in hesaplanan S/N oranlar1 ve her
bir ortak seviye i¢in belirlenen ortalama S/N degerleri Cizelge 4.2°de verilmistir.
Parametre seviyelerine gore belirlenen ortalama S/N seviyeleri Sekil 4.2°de verilmistir.
Film kalinlig1 i¢in optimum parametreler “en biiyiik en iyi” se¢ilmelidir. Bu sebeple,
S/N degeri -10log(1/y?) esitligi ile hesaplanmustir. Sekil 4.2°de goriildiigii gibi optimum
parametreler N2 miktari i¢in 2 sccm; Gorev siiresi i¢in 70 ps (Gorev dongiisii: %3,5);

B4C gerilimi i¢in ise -850V olarak elde edilmistir.

Cizelge 4.2. Film kalinliklar1 i¢in hesaplanan giiriiltli oranlari

R1 R2Z |R3| R4 | RS | R6 | R7 R8 R9
Film kalinligi (nm) | 627 | 472 | 722 | 600 | 715 | 560 | 668 | 533 | 574

SIN 56 53,5 |57,2| 55,6 | 57,1 | 55 | 56,5 | 54,5 | 55,2
Parametre Seviyesi N> miktar1 Gorev siiresi B4C hedef gerilimi
Toplam Ort. Toplam | Ort. S/N | Toplam | Ort. S/N
SIN S/IN S/IN S/IN
1 167,6 55,9 168,01 56 166,1 55,4
2 166,6 55,5 165,1 55,03 164,2 54,7
3 166,2 55,4 167,3 55,8 170,7 56,9
559 @ N mikiar 56,0 - b 70us Gérev Siiresi
2sccm e
55,8 55,8 90us
% 55,7 % 55,6
?; 55,6 E 554
S 2.,5scem o
55,5 552
80u
3scem )
55,4 55,0
1 2 3 1 2 3
Parametre Seviyesi Parametre Seviyesi

Sekil 4.2. (Devam)
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Sekil 4.2. ¢c-BN film kaplama kalinlik degerleri i¢in degisken parametrelerin parametre
seviyesi ortalama S/N grafigi

Literatiire uygun olarak ayni parametreler altinda N2 miktar1 arttikca c-BN filmlerin
kalinliginda azalma gozlemlenmistir. Film kalinli§indaki azalmanin nedeni, N2 miktar1
arttik¢a reaktif gazin hedef yiizeyinde nitriir faz1 olusturmasidir. Yiizeyde bulunan bu
nitriir tabakasi hedef malzemenin sigratma oranimi azaltmaktadir (Han et al. 2003;

Jantasom et al. 2017; Ding et al. 2018).

Film kalinlig1 i¢in optimum gorev siiresi 70us (%4 gorev dongiisii) olarak elde
edilmistir. Literatiirde gérev dongiisiiniin kaplama orani i¢in énemli parametre oldugu
ifade edilmistir. Frekans arttik¢a (gorev dongiisii azaldikga) 6lii zaman, zamanin giderek
daha 6nemli bir oranina doniisiir ve kaplama oraninda azalma meydana gelir. Bu etkiye
katkida bulunan diger faktorler, nominal olarak sabit gii¢ kosullarinda c¢alismasina
ragmen, artan frekansla hedefe iletilen ortalama giigte bir azalma ve baglangigtaki her
dongiiniin hedef voltajin degisim hizinda frekans ile degigmesidir. Artan frekans ve
azalan gorev dongiisii ile taban malzemedeki iyon-atom oraninda Oonemli bir artis
olacag1 varsayillmaktadir, bu ayn1 zamanda, kendi kendine sigratma ve film
yogunlastirma etkileri nedeniyle net biriktirme oranin1 da diisiirecektir. Bu faktorlerin
her birinin goreceli etkisi heniiz sayisallastirrlmamistir (Kelly et al. 2007; An et al.
2009; Chang et al. 2014).
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Kaplama orani Esitlik 4.1 deki ifade ile tanimlanmaktadir.

R=K(1-0f)P (4.1)

Bu esitlikte; o sigratilan pargaciklarin iyonlagsma ihtimali, B geri donen iyonlarin
ihtimali, P hedef gerilimi, K ise sistemin geometrisine ve prosesteki gaz tarafindan
sigratilan atomlarin ve iyonlarin sagilma katsayisina bagli olan bir sabittir. Esitlik 4.1°de
goriildiighi gibi hedef gerilimi ile kaplama orant dogru orantilidir. Bu nedenle, hedef
malzemeye uygulanan gerilim arttikca kaplama orani yani filmin kalinlig1 artmaktadir

(Tiron et al. 2015; Khan et al. 2018).

4.2. XPS Analiz Bulgular ve Tartisma

HiPIMS gii¢ kaynag1 kullanilarak kaplanan c-BN filmlerin kimyasal kompozisyonunu
belirlemek icin XPS cihazi kullanilmistir. XPS analizinden alinan N, B, C ve Ti

elementlerinin yiizde atomik miktarlar1 Cizelge 4.3°de verilmistir.

Cizelge 4.3. c-BN filmlerin XPS analiz sonuglar1

R1 R2 R3 R4 RS R6 R7 R8 R9

N Ko 42,31 | 33,59 | 23,02 | 37,42 | 29,1 | 38,67 | 27,37 | 37,47 | 39,56
BKo | X< | 43,98 | 46,47 | 56,4 46 | 50,05 | 45,7 | 53,73 | 46,04 | 45,02
C Ka é 51 | 9,82 | 12,77 | 85 | 125 | 6,23 | 11,61 | 8,06 | 6,03
TiKo| & | 801 | 932 | 558 | 691 | 7,01 | 8,67 | 665 | 8,06 | 837
O Ka 0,6 08 | 558 | 1,17 | 1,34 | 0,73 | 0,64 | 0,59 | 1,02

c-BN filmlerin yapisal, mekanik ve tribolojik 6zellikleri genellikle kaplamanin kimyasal
kompozisyonuna baglidir. Film igerisindeki N ve/veya B elementlerinin miktar1 c-BN
filmlerin kimyasal kompozisyonunu, faz olusumunu (c-BN ve/veya h-BN faz olusumu)
ve tane boyutunu 6nemli Olgiide etkilemektedir (Garcia-Gonzalez et al. 2007). Film
igerisinde olusan fazlar c-BN filmlerin sertliklerini biiyiik 6l¢iide etkilemektedir. Azot

oranindaki artis c¢-BN filmlerin sertliklerinin azalmasma sebep olmustur. XPS
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sonuclarina goére R1 kaplamasinda en yliksek at.%N (%42,31) ve en diisiikk at.%B
(%43,98); R3 kaplamasinda ise en diisiik at.%N (%23,02) ve en yiiksek at.%B (%56,4)
oldugu goriilmiistiir. Bu sebeple en diisiik at.%N iceren R3 kaplamasinda en yiiksek
sertlik (56GPa) ve en yiiksek at.%N igeren R1 kaplamasinda ise en diisiik sertlik
(27GPa) elde edilmistir.

XPS analiz sonuglar incelendiginde at.%B miktar1 kaplama sirasinda azot miktari
artttkca azalmistir. Bu, daha yiiksek N> akis hizlarinda B4C hedefinin sigratma
oranindaki azalmaya bagli olabilir. Ayrica, daha yiiksek N> akis hizlarinda olusturulan
filmlerin kimyasal bilesimi farkli olabilir (Vijayakumar et al. 2007). Sabit N2 akis
oraninda degisen B4C hedef gerilimi ile biiyiitillen filmlerde, artan hedef gerilimi ile
biriktirme oraninda artan bir egilim gdstermektedir. c-BN film olusurken, B tercihen C
yerine N ile baglanir ve B4C hedef gerilimindeki artigla, filme daha az azot eklenir.
Azalan N konsantrasyonu ile C ve B konsantrasyonu artmaktadir. Bu artig, hedef
yiizeyinin nitriirlenmesi sonucu B4C hedefinin sigratma oranindaki azalmaya sebep

olmasi seklinde yorumlanabilir (Prakash and Sundaram 2016).

Taguchi deney tasarimi kullanilarak kaplanmig c-BN filmlerin B 1s, C 1s ve Ti 2pap
bolgelerinin XPS grafikleri sirasiyla Sekil 4.3, Sekil 4.4 ve Sekil 4.5’da verilmistir. N 1s
bolgesine ait XPS grafikleri ise Sekil 4.6-14 arasinda verilmistir.
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Sekil 4.3. B 1s bolgesine ait XPS grafigi
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Sekil 4.5. Ti 2p3/2 bolgesine ait XPS grafigi
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Sekil 4.6. R1 kaplamasi icin N 1s bolgesine ait XPS grafigi
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Sekil 4.7. R2 kaplamasi i¢in N 1s bolgesine ait XPS grafigi
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Sekil 4.8. R3 kaplamasi i¢in N 1s bolgesine ait XPS grafigi
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Sekil 4.9. R4 kaplamasi i¢in N 1s bolgesine ait XPS grafigi
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Sekil 4.10. R5 kaplamasi igin N 1s bolgesine ait XPS grafigi
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Sekil 4.11. R6 kaplamasi i¢in N 1s bolgesine ait XPS grafigi



55

18000 -
— R7
16000 - — N-B
N-Ti
14000 4
=
‘g 12000 4
)
(=]
=
10000 4
8000 /\
6000 -
T T T T T 1
408 404 402 400 398 396 394
Bag Enerjisi (eV)

Sekil 4.12. R7 kaplamasi i¢in N 1s bolgesine ait XPS grafigi
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Sekil 4.13. R8 kaplamasi i¢in N 1s bolgesine ait XPS grafigi
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Sekil 4.14. R9 kaplamasi i¢in N 1s bolgesine ait XPS grafigi

Taguchi deney tasarimi kullanilarak kaplanmis c-BN esasli filmlerin sahip olduklari
kimyasal bilesiklerin fotoelektron bag enerjileri Cizelge 4.4’de verilmistir. B 1s
bolgesine ait XPS grafikleri incelendiginde (Sekil 4.3), en yiiksek c-BN miktarin en
yiiksek sertlige sahip R3 filminden elde edilmistir. Ayrica kaplama aninda
kontaminasyondan dolay1 biitiin filmlerde B2O3 bilesigi meydana gelmistir (Hou et al.
2012). Bast i¢ gerilmesinin en az oldugu (2GPa) R7 kaplamasinda B,O3 bilesigi daha az
iken, basi i¢ gerilmesinin en fazla oldugu (8,89GPa) R3 kaplamasinda ise B20s3 bilesigi
daha fazla elde edilmistir (Ye et al. 2008). C Is bolgesine ait XPS grafikleri
incelendiginde (Sekil 4.4), biitiin kaplamalarda C-C ve Ti-C baglarinin olustugu
gozlemlenmistir. Tekli baga sahip C elementi yiliksek sertlige sahip R3 ve RS
kaplamalarinda en yliksek orana sahiptir. TiC bilesiginin miktar1 biitiin kaplamalarda
yaklasik ayn1 degerde bulunmaktadir. Ti 1s bolgesine ait XPS grafikleri incelendiginde
(Sekil 4.5), biitiin c-BN filmlerde Ti, TiC ve TiB2 bilesikleri olusmustur. Cizelge 4.3 ve
Sekil 4.5 incelendiginde Ti miktarin biitiin filmlerde birbirine yakin miktarda oldugu
gozlemlenmistir. Son olarak N 1s bolgesi incelendiginde (Sekil 4.6-14), biitiin filmlerde
c-BN ve TiN bilesiklerinin varligi gozlemlenmistir. Filmlerdeki c-BN miktar1 artan N>

miktar1 ile azalmis fakat artan B4C hedef gerilimi ile artmistir.
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Cizelge 4.4. Kaplanmis filmlerin fotoelektron bag enerjisi (Benko et al. 2001)

Ti 2ps32 N 1s B 1s Cls
eV
Ti 453,0/ 453,6
463,7
C 284,6
B 187,1
TiN 396,7
TiC 281,3/281,5
TiB> 454,3
397,9/398,0
BN 398 8 189,8/190,2/190,5
B,Os 191,8/192,9
193,1/193,4

4.3. FT-IR Analiz Bulgular1 ve Tartisma

c-BN fazimin pik pozisyonu, film i¢ gerilmesine 6nemli bir sekilde baghdir, bu nedenle
filmlerde i¢ gerilme hakkinda bilgi edinmek i¢in FT-IR" kullanabiliriz. Filmdeki daha
diisiik i¢ gerilim, daha diisiik IR pik kaymasina yol agacaktir (Litvinov and Clarke 1997,
Litvinov and Clarke 1999). Literatiire gére, IR pik pozisyonundaki 4,5 cm™’lik kayma
film i¢ gerilmesinde 1GPa artisa sebep olmaktadir (Fahy 1995).

¢-BN fazinin miktar1 dogrudan c-BN (TO) pikinin ve 1400 cm™'de h-BN pikinin nispi
yogunluklarindan tahmin edilebilir. ¢-BN fazinin miktar1 4.2°de verilen esitlik ile
hesaplanabilir (Gao et al. 2018).

Ioe
Qc—n = — (4-2)

Ie—pN+In-BN

HiPIMS gii¢ kaynagi kullanilarak kaplanan c-BN filmlerin FT-IR grafikleri Sekil 4.15-

23 arasinda verilmistir. FT-IR grafiklerinden hesaplanan c-BN filmlerin basi ig
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gerilmeleri ve ¢c-BN fazinin yiizde miktarlar1 ise Cizelge 4.5°de verilmistir. Cizelge
4.5’de gorildigi tizere, artan N2 miktar1 ile ¢c-BN miktar1 azalmaktadir (Gao et al.
2018). HIiPIMS ile kaplanan c-BN filmlerin miktarlarina bakildiginda; artan c-BN
miktar1 ile filmlerin sertlik degerleri ve basi i¢ gerilmeleri artmaktadir. Artan basi i¢
gerilme c-BN filmlerin sertligini artirmakta ve diger taraftan filmlerin kritik yiik
degerlerinde ise diisiise sebep olmaktadir (Tosha 2002; Li et al. 2008).

Cizelge 4.5. c-BN filmlerin bas1 i¢ gerilmeleri ve c-BN fazinin yiizde miktarlari

R1 R2 R3 R4 | R5 | R6 | R7 | R8 R9
Basi gerilmesi (GPa) | 6,02 | 7,73 | 8,89 | 473 | 6,44 | 387 | 2 | 3,44 | 2,16

c-BN miktari1 (%) 66 69 72 60 67 56 | 51 | 55 52

80
h-BN ] c-BN

B3 (93]
o o
1 1

Transmitans (%)

n
o
1

L. S

T T T T T T T
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Sekil 4.15. R1 kaplamasi i¢in FT-IR grafigi
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Sekil 4.17. R3 kaplamasi i¢in FT-IR grafigi
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Sekil 4.18. R4 kaplamasi i¢in FT-IR grafigi

30~

=
h

25 h-BN |lc-BN

Transmitans (%)

e

T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Dalga sayist (cm™)

Sekil 4.19. RS kaplamasi i¢in FT-IR grafigi
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Sekil 4.20. R6 kaplamasi i¢in FT-IR grafigi
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Sekil 4.21. R7 kaplamasi i¢in FT-IR grafigi



62

100 ~
804 h-B:N c-]:3N

60 1

40+

Transmitans (%)

20 A

N -

T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Dalga sayist (cm™)

Sekil 4.22. R8 kaplamasi i¢in FT-IR grafigi
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Sekil 4.23. R9 kaplamasi i¢in FT-IR grafigi

4.4. Mikrosertlik Bulgulari ve Tartisma

Taguchi deney tasarimi kullanilarak kaplanan c-BN filmlerin mikrosertlik degerleri
Cizelge 4.6’da verilmistir. 4140 {izerine kaplanan mikrosertlik test sonuglarina gore en
yiiksek sertlik en yiiksek film kalinligina da sahip (721,8nm) R3 kaplamasindan 56GPa
olarak Sl¢iilmiistiir. En diistik sertlik ise en diisiik film kalinligina sahip (472,2nm) sahip
R7 kaplamasindan 21GPa olarak dl¢tilmiistiir.
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Cizelge 4.6. c-BN filmlerin mikrosertlik

Kaplama No Rl |R2| R3 |R4| R5 | R6 | R7 | R8 | R9
Sertlik (GPa) 43 |50 | 56 [ 38| 47 | 35 | 21 | 27 | 25

c-BN filmlerin mikrosertlik degerleri i¢in hesaplanan S/N oranlar1 ve her bir ortak
seviye icin belirlenen ortalama S/N degerleri Cizelge 4.7°de verilmistir. Parametre
seviyelerine gore belirlenen ortalama S/N seviyeleri Sekil 4.24’de verilmistir. Sertlik
degerleri i¢in optimum parametreler “en biiyiik en iyi” olarak se¢ilmistir. Bu sebeple,
S/N degeri -10log(1/y?) esitligi ile hesaplanmustir. Sekil 4.24’de goriildiigii gibi
optimum parametreler N2 miktar1 ig¢in 2sccm; Gorev siiresi igin 80us (Gorev dongiisii:

%4); B4C gerilimi i¢in ise -850V olarak elde edilmistir.

Cizelge 4.7. Filmlerin mikrosertlik degerleri i¢in hesaplanan giiriiltii oranlar1

R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7 R8 R9
Sertlik
(GPa) 43 50 56 38 47 35 21 27 25
S/N 32,67 | 33,98 | 34,96 | 31,60 | 33,44 | 30,88 | 26,44 | 28,63 | 27,96
Parametre Seviyesi N> miktar1 Gorev siiresi B4C gerilimi
Toplam | Ort. S/N | Toplam | Ort. S/N | Toplam Ort.
S/N S/IN SIN S/IN
101,6 33,9 102 34 92,6 30,8
95,9 32 124 41,3 93,5 31,2
83,1 21,7 116 38,7 124 41,3




64

35 .
a b 80us
N, miktar: Girev Siiresi
34 4 2scem N, miktarn 414
33 40
2,5scecm 394 90us
Z 32 z
“ wl
< = 384
g 314 g
E = 37
& 304 )=t
© C 364
] 354
28 1 3sccm s TO'HE
27 T . : 33 . . .
1 2 3 1 ; T
Parametre Seviyesi Parametre Seviyesi
46
c B,C Hedef Gerilimi
44 4
27 -850V

B
o
1

Ortalama S/N
s &

w
~
1

w
[¥]

-650V -750V;

w
o

T T T
1 2 3
Parametre Seviyesi

Sekil 4.24. c-BN film sertlik degerleri i¢in degisken parametrelerin parametre seviyesi
ortalama S/N grafigi

Bir malzemenin sertligi, yiiksek koheziv enerji, kisa bag uzunlugu, yiiksek derecede
kovalent bag ve mikroyapisal ozellikleri ile karakterize edilir (Almond 1984; Cohen
1985; Liu and Cohen 1989; Bunshah 2001).

4140 iizerine kaplanan c¢-BN filmlerin mikrosertlikleri kiyaslandiginda ayni
parametreler altinda N> miktar1 arttikga c-BN filmlerin kalinhiginda azalma
gozlemlenmistir. Literatiirde azot oraninin artmast BN filmlerde c-BN den h-BN faza
gecise sebep oldugu rapor edilmistir. Kati yaglayici olarak kullanilan h-BN fazi
filmlerin sertligini diisiirmektedir (Holmberg and Matthews 1994; Ott et al. 2000;
Pierson et al. 2001; Garcia-Luis et al. 2005; Cicek et al. 2014; Liu et al. 2015). Ayrica

azot miktarinin artmasi kaplamadaki fazlarda amorflasmaya sebep olabilmektedir

(Garcia-Luis et al. 2005).
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Schiitze ve calisma arkadaglari; iyon akisinin hedef voltaji artisiyla arttigini rapor
etmislerdir. Ayrica artan hedef voltaji iyon-bor aki oranimi da artirmaktadir. Iyon-bor
aki oran1 distikce h-BN ara katmanmin arttigi ve bu aki oranmmin c¢BN'nin
cekirdeklenmesini ve biiylimesini belirleyen parametrelerden biri oldugu sonucuna

vartlmistir (Schutze et al. 1996).

Lutje ve calisma arkadaslar ile Johansson ve calisma arkadaslari elektriksel olarak
iletken bir B4C hedefine r.f. gii¢ kaynagi kullanarak reaktif plazma ortaminda sigratma
yontemiyle c-BN filmler biiylitmislerdir. En yiiksek film sertligini 60GPa olarak
kaydetmislerdir (Luthje et al. 1995; Johansson et al. 1996).

c-BN filminin sertlik o6zellikleri tizerinde farkli taban malzemelerin etkisi bir¢ok
calismada incelenmistir (Kester et al. 1994; Mirkarimi et al. 1997). Genel olarak c-BN
sertliginin azalan taban malzeme sertligi ile azaldig1 kabul edilmistir. Kester ve ¢alisma
arkadaslari; iyon destekli biriktirme yontemini kullanarak elmas taban malzemeler
tizerine kapladigi c-BN filmlerden daha yiiksek sertlik degeri ve c-BN miktar1 elde
ederken, Ni taban malzeme iizerine kapladiklar1 c-BN filmlerin h-BN ve c-BN
karistminda oldugunu ve Cu taban malzeme iizerinde ise sadece h-BN olusabildigini

belirlemislerdir (Kester et al. 1994).

Ma ve ¢alisma arkadaslari; farkli bor igerikli Cr-B-C-N kaplamalar1 (%24,6-27,2), CrB>
hedef akiminin ayarlanmasi yoluyla (0A-4A) CFUBMS teknigini kullanarak Si (100) ve
316L paslanmaz gelikler iizerinde biriktirmislerdir. CrB2 hedef akiminin artmasiyla film

sertliginin arttigini rapor etmislerdir (Ma et al. 2016).

Tian ve ¢alisma arkadaslari; ¢c-BN filmleri ALLIS (Anode Layer Linear lon Source-
Anot Katmani Dogrusal Iyon Kaynagi) kullanarak r.f destekli manyetik alanda sigratma
ile kaplamistir. Sertlik degerlerini, ALLIS giicliniin 0 W ila 200 W arasinda degistirerek
gozlemlemis ve 200 W'lik ALLIS giiciinde en fazla 37GPa'ya yiikseldigini rapor
etmiglerdir. Sertlik ve elastik modiil, FTIR sonu¢ analizinde kiibik faz iceriginin

varyasyonu ile uyum icinde olan ayni varyasyon egilimine sahiptir. Bu nedenle, BN
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filmlerindeki kiibik igerigin nano-sertlik ve elastik modiil iizerinde biiyiik bir etkisi
vardir ve kiibik icerik ne kadar yiiksekse, filmlerin sertligi ve elastik modiiliide artar

(Tian et al. 2018).

Yapilan bu c¢alisma neticesinde ulasilan sonuglar, manyetik alanda sigratma temelli
PVD prosesinden elde edilen sonuglara uygun olarak HiPIMS ile sentezlenen c-BN
filmlerden en yiiksek film sertligi; en diisik N2 miktar1 ve en yiiksek taban malzeme

geriliminden elde edilmistir.

4.5. Cizik (Scratch) Bulgulari ve Tartisma

Cizik testi, taban malzeme iizerindeki kaplamanin adezyonunun nitel Ol¢limiinii
saglamak i¢in yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu test, Rockwell-C elmas ucun (200um
yari ¢apli) giderek artan yiik altinda bir kaplama yiizeyini ¢izmesiyle yapilir. Bu yiik, bir
dizi ¢izik sirasinda agamali olarak artirilabilir veya tek bir ¢izik sirasinda kademeli
olarak arttirtlabilir (Burnett and Rickerby 1988; Bull and Rickerby 1989). Kaplamanin
kirtlldig1 veya alt tabakadan ayrildig: yiik kritik yiik (Lc) olarak tanimlanir (Arnell and
Efeoglu 1993; Keles et al. 2017). Bu kirilma, ¢izik testi sirasinda akustik emisyon (Je et
al. 1986; Sekler et al. 1988) veya siirtiinme kuvveti dl¢iimleri (Vonstebut et al. 1989;
von Stebut 2005) kullanilarak veya daha sonra optik veya taramali elektron mikroskobu
(Laugier 1984; Bull and Rickerby 1990) kullanilarak tespit edilebilir. Cizik testini
iceren kirilma mekanizmasi heniiz tam anlasilamamis olsada, bu yontemin kaplama-
taban malzeme sistemleri igin tekrarlanabilir sonuglar sagladigi gosterilmistir (Je et al.

1986; Vonstebut et al. 1989).

Cizik testi, bir kaplamada ¢esitli hasar tiirlerine neden olabilir. Burnett ve Rickerby, bir
cizik testinde yaygin olarak goriilen hasar tiirlerinin miikemmel bir incelemesini
yapmislardir. Birgok faktor (kaplama kalinligi, taban malzemesi, kaplama parametreleri,
slirtinme katsayisi, yiikkleme hizi ve batici u¢ geometrisi) (Arnell and Efeoglu 1993), bir
¢izik testinin sonuglarini etkileyebildiginden, adezyonu degerlendirmek igin yararl,

ancak biiyiik oranda kalitatif bir yontem olmaya devam etmektedir. Ornegin, kritik yiikii
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belirlemek icin evrensel bir kistas yoktur. Kritik yiik, bir akustik emisyon artiginin
meydana geldigi yiik, yonganin (chipping) meydana geldigi yiik veya kaplamanin taban
malzemeden tamamen uzaklastirildigi (spallation) yiik olarak alinmistir (Burnett and
Rickerby 1987).

Taguchi deney tasarimi ile kaplanan c-BN filmlerin kritik yiik degerleri Cizelge 4.8°de
verilmigtir. 4140 {izerine kaplanan c-BN filmlere yapilan scratch (¢izik) testi sonucu
elde edilen kritik yiik degerleri incelendiginde; en yiiksek kritik yiik degeri en diisiik
sertlige (21GPa) sahip R7 kaplamasindan 43N olarak elde edilmistir. En diisiik kritik
yiikk degeri ise en yiiksek sertlige (56GPa) sahip R3 kaplamasindan 21N olarak elde

edilmistir.

Cizelge 4.8. c-BN filmlerin kritik yiik degerleri

Kaplama No Rl [R2| R3 | R4 | R5 R6 R7 R8 R9
Kritik ytik (N) 33 26 | 21 | 34 28 35 43 38 36

Murakawa ve c¢alisma arkadaslari, ¢c-BN filmlerin adezyonunu artiran Onemli
parametrelerden birinin taban malzeme yiizeyi ile film arasina aratabaka (interlayer)

kaplamak gerektigini rapor ettiler (Murakawa et al. 1991).

Yan ve Yang kritik yiiklerin sarj voltajlarina gore degistigini agiklamislardir. Gerilim ne
kadar ytiksek olursa, kritik yiikler o kadar ytiksektir. Yiiksek adezyon degeri esas olarak
darbeli plazmanin implantasyonuna baglidir. Daha yiiksek bir voltaj, darbeli plazma
demetine daha yiiksek hizlar saglayabilir, bu da hacimde daha uzun bir projeksiyon
araligina neden olacaktir. Daha uzun yansitilan aralik, filmler ve taban malzeme
arasinda daha genis gecis tabakasina neden olabilmektedir. Daha genis gecis tabasi,
kafes uyumsuzlugu ve termal genlesme farkindan kaynaklanan filmlerin gerilimini
azaltmak icin pozitif bir faktdrdiir. I¢ gerilmenin azalmasi ise, filmlerin taban

malzemeye adezyonunun artmasina neden olmaktadir (Yan and Yang 1995).
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Chan ve c¢alisma arkadaslar;; amorf BN filmlerdeki C miktarmin etkisini
arastirmiglardir. Sonug olarak, Lc miktarinin, C igerigi % at. 11,8'e yiikseldiginde,
belirgin bir sekilde 6,8 mN degerine diistiglinii gdstermistir. Bunun sebebini, C
miktarinin artmasi1 ile h-BN miktarinin artmasi ve sertligin azalmasi olarak

yorumlamiglardir (Chan et al. 1999).

Tian ve cgalisma arkadaslari yaptiklar1 ¢alismada c-BN filmlerde azotun artmasi ile
adezyonun arttigini rapor ettiler. Artan azot miktar1 ile filmde i¢ gerilme miktarmin

azaldigini ve bu sebeple adezyonun arttigini agiklamiglardir (Tian et al. 2004).

Cai ve galisma arkadaslari; RF manyetik alanda sigratma teknigini kullanarak yiiksek
hiz celikleri iizerine kapladiklari c-BN filmlerin adezyon ozelliklerini arastirmislardir.
N/B orami arttikga c-BN filmlerin adezyonunun arttigini agiklamiglardir. Artan N/B
oraninin film ile taban malzeme arasinda BNx tampon boélgesi olusturdugunu bu sayede

adezyonun arttigini rapor etmislerdir (Cai et al. 2007).

Lin ve ¢alisma arkadaslari; gesitli Ar/N2 miktarlarinda CFUBMS teknigi ile pulsed-dc
giic kaynagi kullanarak TiBCN filmler kaplamislardir. Yaptiklart calismada, N2
gazindaki artisin filmlerde amorf BN fazinin olusmasina sebep oldugunu rapor
etmislerdir. Amorf BN miktarinin artmasi ile filmlerin sertligi ve asinma direncinin
azalmasina ve adezyon degerinin artmasina sebep oldugunu agiklamislardir (Lin et al.
2010). Onoprienko ve arkadaglari; TIBCN filmleri, Ti ve B4C hedeflerini kullanarak
farkli N2 miktarlarinda dc manyetik alanda sigratma teknigi ile Si (100) taban
malzemeler lizerine biriktirmislerdir. Artan N2 miktar: ile adezyon miktarinin arttigini
not etmislerdir. Adezyondaki artist film ile taban malzeme arasindaki gerilim

gradyanindaki azalma ile iliskilendirmiglerdir (Onoprienko et al. 2015).

Drabik ve arkadaslari WC/a-C:H nanokompozit kaplamalari asetilen gaz kullanarak
tungsten ve karbiir hedeflerle reaktif manyetik alanda si¢ratma teknigi kullanarak farkli
gorev siireleri ve taban malzeme gerilimlerinde biiyiitmislerdir. Yaptiklar1 ¢aligmada

diisiik gorev dongiilerinde daha iyi adezyona sahip filmler biiyiittiiklerini rapor
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etmiglerdir (Drabik et al. 2018). Bu ¢aligmadaki c-BN filmlerde en diisiik gorev

dongiilerinde en yiiksek adezyon 6zelliginin elde edildigi gdzlemlenmistir.

Yapilan literatiir ¢alismalar1 sonucu adezyon iizerinde etkili olan parametrelerin bu
calismada da benzer etkiyi gosterdigi gozlemlenmistir. Bu ¢alismada en yliksek kritik
yiik; en yiiksek Nz miktar1 ve en yiikksek B4C hedef geriliminin oldugu kaplama

prosesinden elde edilmistir.

Taguchi deney tasarimu ile biiyiitiilmiis c-BN filmlerin adezyon 6zelliklerini belirlemek
icin yapilan ¢izme testi sonucunda elde edilen siirtlinme katsayist —normal yiik grafikleri
ve 151k mikroskobu goriintiileri Sekil 4.25- Sekil 4.33 arasinda verilmistir. Mikroskop
goriintiileri incelendiginde R3, 4 ve 9 kaplamalar1 disindaki diger kaplamalarda 20N
degerinde kadar herhangi bir kenar hasar1 goriilmemistir. R3, 4 ve 9 kaplamalarinda ise
10N’da kenarlarda catlak baslangici ve adeziv catlaklar meydana gelmistir. R3
kaplamasi disinda biitiin kaplamalarda 20N degerinde adeziv hasar ve chevron hasari
meydana gelmistir. Meydana gelen hasarlar artan yiik miktar1 ile artma gostermistir.
Adeziv hasar ve chevron hasarina ek olarak R1, 2, 4, 6, 7 kaplamalarinda ara yiizey
parcalanmasi (spallation) meydana gelmistir. HiPIMS ile sentezlenmis c-BN filmlerin
cizik testi sonucu gozlemlenen hasar goriintiileri pulsed-dc ile kaplanan c-BN filmlerin
cizik testi sonuglarindan daha iyidir. Bu sonu¢ HiPIMS kaplamasmin pulsed-dc

kaplamasindan daha iyi mekanik 6zelliklere sahip oldugunu kanitlamaktadir.
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Sekil 4.25. R1 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis c-BN filmlerin adezyon &zelliklerini belirlemek i¢in yapilan ¢izik (adezyon) testi
sonucunda elde edilen siirtinme katsayis1 —normal yiik grafikleri ve 151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 4.26. R2 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis c-BN filmlerin adezyon 6zelliklerini belirlemek i¢in yapilan ¢izik (adezyon) testi
sonucunda elde edilen siirtiinme katsayis1 —normal yiik grafikleri ve 151k mikroskobu goriintiileri
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Normal load and friction R3
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Sekil 4.27. R3 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis c-BN filmlerin adezyon &zelliklerini belirlemek i¢in yapilan ¢izik (adezyon) testi
sonucunda elde edilen siirtlinme katsayis1 —normal yiik grafikleri ve 151k mikroskobu goriintiileri
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Normal load and friction R4
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Sekil 4.28. R4 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis c-BN filmlerin adezyon 6zelliklerini belirlemek i¢in yapilan ¢izik (adezyon) testi
sonucunda elde edilen siirtiinme katsayis1 —normal ylik grafikleri ve 151k mikroskobu goériintiileri
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Normal load and friction
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Sekil 4.29. R5 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis c-BN filmlerin adezyon 6zelliklerini belirlemek i¢in yapilan ¢izik (adezyon) testi
sonucunda elde edilen siirtiinme katsayisi —normal yiik grafikleri ve 151k mikroskobu goriintiileri
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Normal load and friction R6
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Sekil 4.30. R6 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis c-BN filmlerin adezyon 6zelliklerini belirlemek i¢in yapilan ¢izik (adezyon) testi
sonucunda elde edilen siirtiinme katsayisi —normal yiik grafikleri ve 151k mikroskobu goriintiileri
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Normal load and friction
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Sekil 4.31. R7 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis c-BN filmlerin adezyon 6zelliklerini belirlemek i¢in yapilan ¢izik (adezyon) testi
sonucunda elde edilen siirtiinme katsayisi —normal yiik grafikleri ve 151k mikroskobu goriintiileri
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Sekil 4.32. R8 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis c-BN filmlerin adezyon 6zelliklerini belirlemek i¢in yapilan ¢izik (adezyon) testi

sonucunda elde edilen siirtiinme katsayisi —normal yiik grafikleri ve 151k mikroskobu goriintiileri
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Normal load and friction
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Sekil 4.33. R9 kaplama parametrelerinde biiyiitiilmiis c-BN filmlerin adezyon &zelliklerini belirlemek i¢in yapilan ¢izik (adezyon) testi
sonucunda elde edilen siirtinme katsayis1 —normal yiik grafikleri ve 151k mikroskobu goriintiileri
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c-BN filmlerin kritik yiik degerleri i¢in hesaplanan S/N oranlar1 ve her bir ortak seviye

icin belirlenen ortalama S/N degerleri Cizelge 4.9’de verilmistir. Parametre seviyelerine

gore belirlenen ortalama S/N seviyeleri Sekil 4.34’de verilmistir. Kritik yiik degerleri

icin optimum parametreler “en biiylik en iyi” olarak secilmistir. Bu sebeple, S/N degeri

-10log(1/y?) esitligi ile hesaplanmistir. Sekil 4.34’de goriildiigii gibi optimum

parametreler N> miktart i¢in 3sccm; Gorev siiresi igin 70us (Gorev dongiisii: %3,5);

B4C gerilimi igin ise -850V olarak elde edilmistir.

Cizelge 4.9. Filmlerin kritik ytlik degerleri i¢cin hesaplanan giiriiltii oranlari

R1

R2 R3 R4 R5 R6 R7 R8 R9
E\lr;“k gk 33 | 26 | 21 | 34 | 28 | 35 | 43 | 38 | 36
SIN 30,37 | 28,30 | 26,44 | 30,63 | 28,94 | 30,88 | 32,67 | 31,60 | 31,13
Parametre Seviyesi N2 miktari Gorev siiresi B4C gerilimi
Toplam | Ort. S/N | Toplam | Ort. S/N | Toplam | Ort. S/N
SIN SIN SIN
1 85,1 28,4 93,7 31,2 88,1 294
2 90,4 30,2 88,8 29,6 90,1 30,01
95,4 31,8 88,5 295 91,9 30,7
324
=9 a N, miktar1 b Girev Siiresi
32,54
32,0 3sccm
70us
31,54 31
% 31,0 %
% 30,5 1 2,5scc g
g 30,0 g "
2851 2sce
28,0 29

Parametre Seviyesi

Sekil 4.34. (devam)

T
2

T
2

Parametre Seviyesi
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31,4 -
31,24
31,0
30,8 4 -850V
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@ 30,41

g

£ 302+

=

£ 30,0
29,8
296
29,44

-750

-850V

29,2

29,0 T T T
1 2 3
Parametre Seviyesi

Sekil 4.34. c-BN filmlerin kritik yiik degerleri i¢in degisken parametrelerin parametre
seviyesi ortalama S/N grafigi

4.6. Tribo-Test Bulgulari ve Tartisma

Cogu makine elemani, iki ylizey arasindaki goreceli hareketi igeren kosullar altinda
calisir. Makine elemanlarinin verimli ¢alismasi ve giiglii performansi, goreceli hareket,
ilgili konu ve uygulamalardaki etkilesimli yiizeylerin bilimi ve teknolojisi olarak
tanimlanan tribolojik davraniglara biiyiik dl¢tide bagimlidir. Bir sistemde uygulanan yiik
altinda olusan hareket; siirtiinme, asinma ve ylizeylerin yaglanmasi ile ilgilidir (Taylor

1998; Becker 2004).

Stirtlinme, birbirleri arasinda yuvarlanan veya kayan kati yiizeyler arasindaki relatif
harekete karsi diren¢ kuvveti olarak tanimlanan triboloji biliminin bir bilesenidir.
Siirtinme, makine elemanlarinin hareketli temas ylizeylerindeki asinma ve enerji
kaybmin temel sebebidir. ki temel siirtiinme tipi vardir: i) iki kuru yiizey birbiriyle
temas halinde bulunan kuru siirtiinme ve 11) akiskanin goreceli hareket halinde iki ylizey
arasinda bulundugu s1vi1 siirtiinmesi. Siirtinme kuvveti bir tepkidir ve her zaman hareket
yoniine zittir, dolayistyla bir cismin goreceli hareketini devam ettirmek i¢in gereken
kuvvet kinetik kuvvettir, statik siirtiinme ise hareketi baslatmak i¢in gereken kuvvetin

astlmasina kadar gegen siire i¢inde meydana gelir (Stachowiak and Batchelor 1993).
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Asinma ise triboloji biliminin baska bir bilesenidir. Birbirine gore izafi hareket eden
malzemelerin temas eden yiizeylerinde meydana gelen malzeme kaybi/transferi olarak
tamimlanmaktadir. Kayma, yuvarlanma veya carpma hareketi sirasinda temas meydana
geldiginde, temas eden ylizeylerin piirtizliiliikleri arasindaki etkilesim, bu davranislarin
mekanik davranigina ve kimyasal yapisina bagli olarak asinmaya neden olur, aslinda
temas sirasinda yiizeylerin 6zelliklerini degismeye baslar. Sonra, ger¢cek malzeme kaybi
gerceklesene kadar parcaciklar olusmaya baslar. Asinma siirtiinmeye karsi bagimsiz bir
tepkidir ve baz1 durumlarda, bu iki triboloji elemani, diisiik asinma ve yiiksek siirtiinme
ozelliklerine sahip seramikler gibi, i¢sel davranisa sahiptir. Asinma islemi, endiistride,
tiras, taglama, isleme ve parlatma gibi bir¢ok uygulamada kullanilmaktadir, ancak
rulmanlar ve disliler gibi makine elemanlarinda istenmeyen bir durumdur. Calisma

kosullarina ve malzeme 6zelliklerine gore farkli tipte asinma vardir (Busby et al. 2010).

Siirtlinme katsayis1 ve asinma orani agisindan tribolojik karakterizasyon birbiri ile temas
halindeki makine elemanlar1 i¢in 6nemlidir. Taguchi deney tasarimi ile kaplanan c-BN
filmlerin siirtiinme katsayis1 ve asinma orani degerleri Cizelge 4.10°de verilmistir.
Siirtlinme katsayilar1 incelendiginde; en yiiksek siirtlinme katsayist en diisiik sertlige
(21GPa) sahip R7 kaplamasindan 0,334 olarak elde edilmistir. En diisiik siirtiinme
katsayis1 degeri ise en yiiksek sertlige (56GPa) sahip R3 kaplamasindan 0,128 olarak
gozlemlenmistir. Temas noktalarindaki zayif adeziv baglardan ve siirtlinme
katsayisindaki deformasyon bilesenlerindeki azalmaya bagli olarak sertlik arttikca,

stirtinme katsayisi azalir (Mikhin and Lyapin 1970).

Stirtiinme katsayis1 degerleri 0,128 ile 0,334 arasinda elde edilmistir. Yiksek hedef
malzeme geriliminde daha diisiik siirtiinme katsayisi elde edilmistir. Ayni N2 oranlari
g0z oniine alindiginda (R1,2,3 (2,5sccm) veya R4,5,6 (3,5sccm) veya R7,8,9 (4,5scecm))
stirtiinme katsayisi, hedef malzemeye uygulanan gerilimle ters orantilidir. Artan taban
malzeme gerilim degeri ile c-BN miktar1 artmaktadir. Bunun sebebi iyon
bombardimanindaki artis ile plazmanin zenginlesmesi ve filmdeki c-BN miktarini
artirmasidir. Literatiirde gorev donglisiiniin siirtlinme katsayisina etkisi tizerinde kesin

bir yaym bulunmamaktadir (Ma et al. 2016).
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Asmma oranlarida, siirtiinme katsayisi gibi artan yiizey sertligi ile azalmistir. Bu egilim,
yiizey sertliginin artmasi sonucu azalan Hertzian basinci ile temas alanin1 azalmasi ve
boylece adeziv temas ve adeziv asinma olasiliginin da azalmis olmasi ile agiklanabilir
(Yi et al. 2016). Asinma orani, artik gerilmeyle dogrudan iliskili olan adezyon
enerjisiyle iligkilidir (Mei et al. 2017). FT-IR analizinden hesaplanan basi i¢ gerilmeleri
ve aginma orani iliskisi literatiirle uyusmaktadir. Kompozit kaplamalarin artan asinma
orani, slrtiinme ¢ifti ve kompozit kaplama arasinda artan temas alaninin plastik

deformasyonundan kaynaklanir (Gao et al. 2015).

Keunecke ve arkadaslari yaptiklari ¢alismada, B4C hedefi kullanarak Ar/N2 plazma
ortaminda r.f manyetik alanda sigratma teknigi ile c¢elik iizerine kapladigi c-BN
filmlerin Al2O3 karsit malzeme ile siirtiinme katsayisini 0,4 olarak elde etmistir
(Keunecke et al. 2001). HiPIMS ile elde edilen siirtinme katsayist degerleri r.f.
manyetik alanda sigratma teknigi ile elde edilen siirtiinme katsayisi degerlerinden
(u=0,128) daha diisiik elde edilmistir. Caicedo ve calisma arkadaslart yaptiklart
calismada, r.f. manyetik alanda sigratma teknigini kullanip taban malzeme ile c-BN film
arasina TIN[BCN/BN]n ara tabakasini kaplamiglardir. n sayisin1 degistirerek mekanik
ve tribolojik ozelliklerini incelemislerdir. En yiiksek siirtiinme katsayis1 n=1 iken 0,55
olarak, en diisiik siirtiinme katsayisi ise n=25’de 0,32 olarak elde edilmistir. Bunun
sebebi, artan aratabakalarin mikro catlak hareketini engellemesidir (Caicedo et al.
2014).

Cizelge 4.10. c-BN filmlerin siirtiinme katsayis1 ve aginma orani degerleri

Kaplama No Ortalama siirtiinme katsayis1 | Asinma orani (10°*mm3/Nm)
R1 0,166 1,783
R2 0,145 1,437
R3 0,128 1,391
R4 0,171 1,924
R5 0,157 1,735
R6 0,181 2,231
R7 0,334 5,343
R8 0,191 2,781
R9 0,295 3,459
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c-BN filmlerin ayn1 B4C hedef gerilimi altindaki kaplamalarin (R1,6,8 ve R2,4,9 ve
R3,5,7) siirtiinme katsayisi-lap grafikleri Sekil 4.35’de verilmistir. Siirtlinme katsayilari
incelendiginde artan Nz orami ile filmlerin silirtiinme katsayisinda artis gosterdigi
goriilmektedir. Artan N2 orani ile c-BN filmlerde sertlik azalmakta ve bunun sonucu
olarak siirtinme Kkatsayisi degeri artmaktadir (R7,8,9). Biitiin filmlerin siirtiinme
katsayis1 degerleri yiizey piiriizliiliiklerinden dolay1 6nce artmis sonra tiniform olarak

devam etmistir.

Filmlerde asinma sonrasi iz genisligi arttikga temas yiizeyi artmaktadir. R7-9 filmleri
diger filmlere gore daha yumusak oldugu i¢in asinma partikiilleri ¢ok ve yumusak ve
dolayisiyla adeziv bag artmaktadir. Bundan dolay1 bu ii¢ kaplamada siirtiinme katsayisi

diger kaplamalardan daha ytiksektir.
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Sekil 4.35. ¢c-BN filmlerin ayn1 B4C hedef gerilimi altindaki kaplamalarin (R1,6,8 ve
R2,4,9 ve R3,5,7) siirtinme katsayisi-lap grafikleri
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Asman c-BN filmlerin SEM goriintiileri ve 3D profilometre goriintiileri Sekil 4.36-
44°de verilmistir. c-BN filmlerin asinma miktarlar1 artan siirtiinme katsayis1 degeri ile
artmistir. Ayrica c-BN filmlerde artan B miktar: ile filmlerin asinma oraninda artma
gozlemlenmistir. Lu ve calisma arkadaslar1 yaptiklari ¢alismada, artan B miktariyla
partikiil (debri) sayisinin arttigini belirtmistir. Ayrica artan partikiilleri biiylik partikiil
adalarinda birikmeye ve asginan yiizeylerde yeniden birlesmeye baslamistir (Lu et al.
2007). Asmnmis ylizeylerin SEM goriintiileri incelendiginde biitiin kaplamalarda sadece
adeziv asinma meydana geldigi goriilmiistiir. Asinma yiizeylerinde delaminasyon ve

yiizey ¢atlamasi meydana gelmemistir.

sy HV =
* | 15.00 kv | 6.01e 500 x

[=] D t | spot o ————— 200 pm

99mm | ETD 3.0  High vacuum Erzincan University

WD det t c mode Le— 1L |1 —

HY e  ma det | spot | vac mo
* | 1500 kV | 5.61e-4Pa_ 500x 9.3 mm | ETD | 3.0 | High vacuum Erzincan University

Sekil 4.37. R2 filmi i¢in SEM ve 3D profilometre goriintiisii
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Sekil 4.40. R5 filmi i¢in SEM ve 3D profilometre goriintiisii
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Sekil 4.43. R8 filmi i¢in SEM ve 3D profilometre goriintiisii



88

Sekil 4.44. R9 filmi i¢cin SEM ve 3D profilometre goriintiisii

c-BN filmlerin siirtiinme katsayr degerleri igin optimum parametreler Taguchi deney
tasarimi kullanilarak belirlenmistir. Optimum parametreler Taguchi kayip fonksiyonu
olarak tamimlanan giiriiltii oran1 (S/N) kullanilarak elde edilmistir. ¢c-BN filmlerin
stirtlinme katsay1 degerleri i¢in hesaplanan S/N oranlar1 ve her bir ortak seviye i¢in
belirlenen ortalama S/N degerleri Cizelge 4.11°de verilmistir. Parametre seviyelerine
gore belirlenen ortalama S/N seviyeleri Sekil 4.45°da verilmigtir. Siirtinme katsayisi
degerleri icin optimum parametreler “en kiigiikk en iyi” se¢ilmelidir. Bu sebeple, S/N
degeri -10log(y?) esitligi ile hesaplanmustir. Sekil 4.45’da goriildiigii gibi optimum
parametreler N2 miktar1 igin 2sccm; Gorev siiresi i¢in 80us (Gorev dongiisii: %4); B4C
gerilimi igin ise -850V olarak elde edilmistir. Elde edilen parametreler literatiir ile

uyusmaktadir (Lu et al. 2007; Caicedo et al. 2014).

Cizelge 4.11. Siirtiinme katsayis1 degerleri i¢in hesaplanan giiriiltli oranlari

Kaplama No R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7 R8 R9
CoF 0,166 | 0,145 | 0,128 | 0,171 | 0,157 | 0,181 | 0,334 | 0,191 | 0,295
S/IN 15,60 | 16,77 | 17,86 | 15,34 | 16,08 | 14,85 | 9,52 | 14,38 | 10,60
Parametre Seviyesi N2 miktar1 Gorev stiresi B4C gerilimi
Toplam | Ort. S/N | Toplam | Ort. S/N | Toplam | Ort. S/N
S/N S/N S/N
1 50,2 16,7 40,5 13,5 41,2 13,7
2 46,3 15,4 47,2 15,7 42,7 14,2
3 34,5 11,5 43,3 14,4 43,5 14,5
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Sekil 4.45. c-BN filmlerin siirtlinme katsayis1 degerleri i¢in degisken parametrelerin
parametre seviyesi ortalama S/N grafigi
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5. SONUCLAR ve ONERILER

5.1. Sonuglar

Taguchi deney tasarimi kullanilarak kaplanan c-BN filmlere yapilan test sonuglarinin
karsilastirildig: grafik Sekil 5.1°de verilmistir. HIPIMS ile kaplanan c-BN filmlerdeki
“kalict i¢ gerilme/sertlik” degerleri incelendiginde; kaplama film yapisinda N miktari
azaldikca kalict i¢ gerilme/sertlik oraninin arttigi goriilmistiir. Azalan N miktari ile c-
BN filmlerin kalict i¢ gerilme degerleri artmaktadir ve bunun sonucu olarak c-BN
filmlerin sertligi artmaktadir. N miktar1 artan hedef malzeme gerilimiyle azalmaktadir.
N miktar1 azaldikga c-BN miktar1 artmakta, artan c-BN miktar1 ile kalict ig

gerilme/sertlik degeri artmakta ve bunun sonucu olarak kritik yiik degeri diigmektedir.

—m—Kaliciic gerilme/sertlik
c-BN miktari(%o)
—a&—N miktar1 (at.%)

—x— Kritik yitk (N) - 45
ooy : :
0,15 A L 40

- 38
0,14 - T~
* - 36
- 35
0,13 + L 34
0,12 - 32 L g
0,11 1 ¥ - 30
28 L5
0,10 -
- 26
0,09 \
\ F24 L 20
008 I I 1 I 1 I I 1 I 22

R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7 R8 R9
Sekil 5.1. Taguchi deney tasarimi kullanilarak kaplanan c-BN filmlere yapilan test

sonuglarmin karsilastirilmasi

Taguchi deney tasarimi kullanilarak kaplanan c-BN filmlerin sertlik, siirtiinme katsayisi

ve aginma oraninin karsilastirilmast Sekil 5.2°de verilmistir. Sekil 5.2°de goriildiigi gibi
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sertlik degeri arttikga siirtiinme katsayis1 azalmaktadir. EK olarak azalan siirtiinme
katsayist ile aginma orani azalmaktadir. Sonug¢ olarak artan c-BN miktan ile sertlik
degeri ve kalici i¢ gerilme artmakta, siirtinme katsayis1 azalmakta ve bu sayede

asinmaya kars1 diren¢ artmaktadir.

—u— Sertlik (GPa)
—a— Sirtimme Katsayisi
60 — —e—Asmma orani (10°*mm? me) - 042 5.6

33 L 48
o] - 0.36 |
] | L 40
45 i
] - 030 [ 5,
40 -
- >
337 L 024 [ 24
30 '\ / I - 1.6

25 - - 0.18 T
20 - \ /\
T 0.12 - 0.0

- 0.8
R RG6 RT" RS R9

Sekil 5.2. Taguchi deney tasarimi kullanilarak kaplanan c-BN filmlerin sertlik,
siirtlinme katsayist ve asinma oraninin karsilastirilmasi

Taguchi Deney Tasarimina gore ulasilan sonuglarin karsilastirildigr Sekil 5.1 ve 5.2°den

alinan nicel degerler asagida 6zetlenmistir:

e En yiiksek film kalinlig1 R3 kaplamasinda 721,8 nm ve en diisiik film kalinlig: ise
R2 kaplamasindan 472,2 nm olarak elde edilmistir.

e En yiksek film sertligi en yliksek c-BN miktarina (%72) sahip olan R3
kaplamasinda 56GPa olarak elde edilmistir. En diisiik film sertligi (21GPa) ise en diisiik
c-BN miktarina (%51) sahip R4 kaplamasindan elde edilmistir.

e En yiiksek kritik ylik degeri en diisiik sertlige (21GPa) sahip R7 kaplamasindan
43N olarak elde edilmistir. En diisiik kritik yiik degeri ise en yiiksek sertlige (56GPa)

sahip R3 kaplamasindan 21N olarak elde edilmistir. Ayrica basi i¢ gerilmeleri filmlerin
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kritik yiik miktar1 ile ters orantilidir. Basi i¢ gerilmeleri R3 ve R7 filmleri i¢in sirasiyla
8,89GPa ve 2GPa olarak hesaplanmistir.

e Siirtinme katsayilar1 incelendiginde; en yiiksek siirtlinme katsayisi en diisiik
sertlige (21GPa) sahip R7 kaplamasindan 0,334 olarak elde edilmistir. En diisiik
sirtlinme katsayis1 degeri ise en yiiksek sertlige (56GPa) sahip R3 kaplamasindan 0,128
olarak gozlemlenmistir.

e Filmlerin yapisal, mekanik ve tribolojik 6zellikleri Taguchi deney tasarimi dikkate
alindiginda optimum parametreler; N2 miktar1 i¢in 2sccm, Gorev Dongiisii igin 70us ve
Hedef Gerilimi i¢in -650V olarak belirlenmistir. Bu parametrelerle kaplanan c-BN
filmin; sertlik degeri 43GPa, kritik yiik degeri 33N ve siirtiinme katsayist ise 0,166

olarak elde edilmistir.

5.2. Oneriler

Taguchi Lg (3%) deney tasarimi kullanilarak, HiPIMS yéntemiyle kaplanan c-BN filmler
ultra sertlikleri, diisiik siirtiinme katsayilar1 ve yiiksek asinma direncgleri sayesinde
stratejik uygulamalarda pek ¢ok alanda kullanilabilir. Fakat kalici basi i¢ gerilmelerden
dolay1 yiiksek sertlige sahip olan c-BN filmlerin adezyon o6zelliginin iyilestirilmesi
gereklidir. Bu sebeple, HiPIMS yontemi diger manyetik alanda sigratma teknikleri ile
karsilagtirildiginda daha yiiksek adezyonlu ince filmler sentezleme potansiyeline sahip
oldugu goriilmektedir. Fakat HiPIMS yontemi yeni bir yontem oldugu igin literatiirde
yeterli calisma yoktur. Bu sebeple, bu c¢alismaya ek olarak, Taguchi yontemi
kullanilarak hesaplanan optimum parametrelerle yeniden deney tasarimi yapilip
adezyon, sertlik, siirtiinme katsayist gibi 6zellikler iyilestirilebilir. Calisma sonucu, c-
BN filmlerin sertlik degerleri iizerinde oksijenin etkisi gozlemlenmistir. Kaplama
aninda gazlardaki safsizlik yiiziinden filmlerde B2O3z yapisi meydana gelmistir. Bu
sebeple gelecekteki caligmada sistemde ultra saf gazlar kullanarak kaplama yapilip,
filmlerin 6zellikleri incelenmelidir. Literatiir incelemesi sonucu Cr ara tabaka kaplanan
filmlerin Ti ara tabaka kaplanan filmlere gore daha iyi adezyon ozelligine sahip oldugu
vurgulanmaktadir. Bunun sebebi, Cr ara tabakasinin, 2.5 GPa kadar diislik bir sertlige

sahip olan Ti ara tabakasi ile karsilastirildiginda 4,5 GPa'lik bir sertlige sahiptir. Ayrica
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Cr ara tabakas1 Ti ara tabakasia gore taban malzeme ile yapisal olarak daha iyi uyum
saglamaktadir. Bu sebeple, gelecekteki calismada Ti ara tabaka yerine Cr ara tabaka

kullanilabilir.
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