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OZET

HSS (ytiksek hiz geligi) esash kesici takimlar tizerine kaplanan ince seramik filmler, sahip
olduklar1 iistiin mekanik ve kimyasal 6zellikleri (yiiksek sertlik, yiiksek asinma dayanimi,
diisiik stirtiinme katsayis1 ve yiiksek oksidasyon dayamimi) nedeniyle kesici takimlarin
Omiirlerinde ve performanslarinda biiyiik artig saglamaktadirlar.

Bu kaplamalar1 elde etmek i¢in kullanilan y6ntemlerden biri olan Ark PVD (fiziksel buhar
biriktirme) yontemi, kaplama biriktirme hizinin yiiksek olmasi, iyonizasyon miktarinin
yiiksek olmasi, diisiik altmetal sicakliklarinda iyi yapigsma saglanmasi, istenilen bilesimde
alasimlarin tiretilebilmesi gibi avantajlara sahiptir.

Bu caligmada, Ark PVD yontemi kullamlarak, HSS ve silisyum pul alt malzemeler iizerine,
Vbias Voltaji disinda tiim parametreler sabit tutularak, iic degisik NDN kaplama yapilmigtir.
Daha sonra numunelerin, mikro sertlik, yiizey pirtizliligi, kaplama kalinligi degerleri
Olgtilmiis, SEM (taramal1 elektron mikroskobu) ve 151k mikroskobunda yapilar incelenmis, X
1511 analizleri yapilmustir. Bu deneyler araciligiyla NbN kaplamalarin $zellikleri ve altmetal
Ongerilim voltajinin (Vyiss) degisiminin bu 6zellikler tizerindeki etkisi incelenmigtir.

Anahtar Kelimeler: NbN kaplamalar, Ark PVD yontemi, Altmetal 6ngerilim voltaji (Vpias),
Ince seramik filmler, Mekanik &zellikler



ABSTRACT

Thin ceramic films, coated on HSS ( High speed steel) cutting tools promises superior
mechanical and chemical properties like higher hardness values, higher wear resistance
values, lower friction coefficiency values, higher corossion resistance values. In return
extending the life and increase the performance of cutting tools.

The Arc PVD (Physical vapour deposition) method, one of several methods of ceramic
coating , has many advantages like higher coating deposition speed, higher ionization
quantity, good adhesion qualification at the low substrate temperatures, and production of
compounds at desired composition.

In this research, we have coated HSS and silisium wafer substrates with NbN. Ark PVD
technique used for coating operation. Experiment has been repeated 3 times and all
parameters, except Vyips Voltage, remained unchanged. After coating operation we have
measured following properties of coated samples respectively; micro hardness, surface
roughness, coating thickness. SEM, X-ray and optic microscopes analyzes are also carried to
identifty surface structures of coated samples. In this work we have explored the properties
of NbN coatings and the effect of variable “Vy;,s voltage” on coating operation.

Keywords: NbN coatings, Arc PVD method, Substrate bias voltage (Vyias), Thin ceramic
films, mechanical properties
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1. GIRIiS

Yiizey islem teknolojileri, 6zellikle 90’11 yillardan sonra 6nem kazanmis olup, hem klasik
hem de modern teknolojilere dayanan yiizey islemleri, ¢ok fazla kullanilmaya baslamustir.
Yiizey islemleri, malzemeye istenen Ozellikleri kazandirmak igin malzemenin tiimiinii
modifiye etmektense sadece yiizey 6zelliklerinin gelistirilmesini saglayan hem pratik hem de

az maliyetli islemlerdir.

Yiizey islemleri igerisinde en ¢ok kullamlan y6ntemler yiizey kaplama yOntemleridir. Bu
yontemler sayesinde bir malzemenin yiizeyinin bagka bir malzeme ile kaplanmas1 sonucunda,

malzemenin ¢esitli 6zelliklerinin gelistirilmesi miimkiin olmaktadir.

Buhar fazindan yapilan kaplamalar ¢ok hizli teknolojik ve bilimsel gelismelerin saglandig:
kaplama tekniklerinin baginda gelmektedir. Ozellikle Fiziksel Buhar Biriktirme (PVD)
yontemi ile yapilan kaplamalar, kaplamanin genis sicaklik araliklarinda yapilabilmesi,
kaplama malzemesi olarak metal, seramik, alasim ve polimer malzemelerin kullanilabilmesi,
elde edilen kaplamanin alt malzemeye miikemmel yapismasi, karmagik sekillerin tiniform

olarak kaplanabilmesi gibi avantajlarindan dolay1 genis bir kullanim alanina sahiptirler.

PVD yo6ntemi kullanilarak gegis elementlerinden tiretilen metal nitriirler, yiiksek sertlikleri ve
yiiksek aginma dayanumlar nedeniyle ¢ok fazla kullanilmaktadirlar. Bu kaplamalar arasinda
NDbN kaplamalar hem siiperiletkenlik hem de aginma 6zellikleri nedeniyle 6ne ¢ikmaktadirlar,

Calismamizda kullandigimiz ark fiziksel buhar biriktirme yontemi, kaplama biriktirme hizinin
yiiksek olmasi, iyonizasyon miktariin yiiksek olmasi, diigiik altmetal sicakliklarinda iyi
yapisma saglanmasi, istenilen bilesimde alagimlarin iiretilebilmesi, yliksek yogunluklu sert
filmlerin elde edilebilmesi gibi 6zellikleriyle diger fiziksel buhar biriktirme yontemlerinden
ayrilmaktadir.

Ark fiziksel buhar biriktirme yontemi kullanilarak HSS (yiikksek hiz ¢eligi) iizerine
biriktirdigimiz NbN sert seramik ince filmler ile ilgili ¢ok az g¢alisma bulunmaktadir.
Yaptifimiz literatiir ¢aligmasinda bu kaplamanin yapilmasi esnasinda kullanilan proses
parametrelerinin  kaplamanin 6zelliklerinde biiyiik 6l¢tide degisimler meydana getirdigi

goriillmiistir.



Yaptigimiz tiim kaplama iglemleri sirasinda Vyi,s 6ngerilim voltaji disindaki tiim parametreler
sabit tutulmustur. Kaplama islemlerinin ilkinde -150V, ikincisinde -200V, iiglinciisiinde
-250V  Vyias Ongerilim voltaji  kullanilmigtir, ve bu parametrenin kaplama yap1 ve
ozelliklerinde ne gibi degisimlere yol actigi ¢esitli karakterizasyon islemleri vasitasiyla

incelenmigtir.



2. SERT SERAMIK KAPLAMALAR

Sert seramik kaplamalar olarak bilinen kaplamalar, Ti, Cr, Hf, Zr, Nb, Mo gibi ¢esitli gecis
elementlerinin karbiir, boriir ve nitriirlerinin kaplamalarindan olusmaktadir. Sert seramik
kaplamalar 6ylesine ilgi ¢ekici 6zelliklere (yiiksek sertlik, kimyasal kararlilik, siiperiletkenlik
v.b) sahiptirler ki bu alanda yapilan ¢aligmalar hizla artmakta ve her gegen giin yeni bir
kaplama tiiri ortaya ¢ikmaktadir.

Sert seramik kaplamalar ¢esitli ‘Buhar Fazindan Biriktirme’ yontemleriyle
hazirlanabilmektedirler. Bu yontemler ‘Fiziksel Buhar Biriktirme’(PVD) ve ‘Kimyasal Buhar
Biriktirme’(CVD) olmak {izere iki ana gruba ayrilmaktadir. Her iki tekniginde bir¢ok farkli
cesidi bulunmaktadir. (Burakowski ve Wierzchon, 1999)

Ozellikle PVD yéntemi ile elde edilen sert seramik film kaplamalar diinyada 2000°li yillarin
bacasiz sanayi olarak degerlendirilmektedir. Bu kaplamalarin gegmisi yalmzca 20-25 yil
oncesine dayanmaktadir. Ulkemizdeki ilk PVD sert seramik kaplama uygulamalarina 1990
yilinda baglamigtir. Halen endiistriyel amagla kaplama yapan tesisler mevcuttur. Bu birimler
ile kaplamacilarin birlikte yaptiklar1 ¢aligmalar neticesinde, son yillarda Tiirkiye’de bu alanda

yapilan ¢aligmalar ve yayinlarin sayisi hizla artmaktadir. (Tokmakoglu, 2002)

Sekil 2.1 PVD yo6ntemi ile firetilen sert seramik kaplamalarda meydana gelen
atomik bag tlirleri (Burakowski ve Wierzchon, 1999)

PVD yonteminde; kaplanacak parca vakum ortamindadir ve kaplama malzemesi
buharlagtirilarak, malzeme yiizeyine birikmesi saglanir. C, B, N gibi kaplamaya seramik

Ozelligini veren bilesenler ise ortama gaz halinde verilirler.

Cesitli fiziksel buhar biriktirme yOntemleri kullanilarak {iretilebilen birgok kaplama tiirii
vardir. Bunlar TiN, TiC, CtN, (TL,ADN, Ti(C,N), HfN, ZrN, NbN, MoN gibi kaplamalardir.



Bu kaplamalardan doért tanesinin (TiN, (Ti,ADN, Ti(C.N), CtN) yaygin olarak iiretimi
yapilmaktadir. Ticari olarak {iretilen bu kaplamalarin yaklasik %75’ talagli imalatta
kullanilan gesitli kesme takimlarim kaplamak i¢in kullanilir. Metal kesme takimlarinin, sert
seramik kaplama pazarinin ¢ok biiyiik bir boltimiinii olusturmasi, bu kaplamalarin takimlara
sagladif1 yiiksek sertlik, diislik siirtinme katsayisi, kimyasal kararlilik, oksidasyon direnci,
ince olmalan sebebiyle toleransi etkilememeleri gibi metal kesme islemlerinde ¢ok Gnemli
olan ozellikleri saglamasiyla agiklanabilir. Bu ozellikler iiretim siirecinde kullaniciya daha
uzun takim Omrli, daha uzun islem siireleri, daha az sogutma sivis1 gibi gesitli ekonomik

getiriler saglar. (Burakowski ve Wierzchon, 1999)

2.1 NbN ince Filmin I¢erisindeki Nb Elementinin Ozellikleri

Sekil 2.2 Islenmemis Nb metali [4]

Atom numarasi 41 olan bu elemente verilen ‘Niobyum’ ismi, yunan mitolojisinde s6zii edilen
“Tantalusun kiz1 Niobe’den gelmektedir ve bu isim 1950 yilinda IUPAC (International Union
of Pure and Applied Chemistry) tarafindan resmi olarak kabul etmisgtir. [1]

Niobyum, gri metalik renkli parlak goriintimlii bir metaldir. Yiiksek ergime noktasina, diisiik
“gevrek-stinek gegis sicaklii™na ve kiibik hacim merkezli (khm) kafes yapisina sahiptir,
yumusak ve sekillenebilir oldugu i¢in soguk sekillendirme yapilarak %90 civarinda
inceltilebillir. (Chawla ve Gupta, 1993)



Cizelge 2.1 Niobyumun 6zellikleri

Atom Numarasi 41

Atom Agirlig 92.906

Ergime Noktas1 2741.15 °K (2468 °C)
Elastiklik modiilii 98,600 MPa

Cekme mukavemeti 206MPa

Akma Dayanci 138 MPa

% Uzama Miktar1 %25

Sertlik 25 Rockwell B

Gevreklige Gegis Sicaklig1

123.15 K (-150 °C)

Kaynama noktast 5200.15%K (4927 °C)
Yogunluk 8570 kg/m’

Young modiilii 104.9 Gpa

Termal Tletkenlik 53.7 W/m/K

Is1 Kapasitesi 36.4 J/K/mol

Niobyum ve tantalyum elementleri mineral halinde birlikte bulunmaktadirlar. Ayn1 zamanda
kimyasal yapilar1 da birbirlerine gok benzediginden, niobyumun saf hale getirilmesi karmagik
prosesler sonunda miimkiin olmaktadir. Bu nedenle Nb pahali bir metaldir.[2]

Niobyum ¢ok degisik alanlarda kullanilmaktadir; 6rnegin iyi korozyon dayanimi ve
radyasyon zararina karsi dayanim 6zelliklerine sahip olmast nedeniyle niikleer endiistrisinde
kullanmilirken, disiik agirhgs ve yiksek 1s1 dayamimi nedeniyle de yaygin olarak ugak
endiistrisinde ve roket , flize uygulamalarinda kullanilmaktadir. (Chawla ve Gupta, 1993)

Diger refrakter metaller gibi niobyum da , kat1 ¢6zelti igerisine ikinci faz partikulleri olarak
ve biiylik hacimli pargalara giiglendirici fiber olarak ilave edilmektedir. Ornegin, diisiik
alasimli ¢eliklere ilave edilen Nb, tane incelterek dayanimi arttirmada kullamilmaktadir.(Brick
vd, 1977)

Niobyum ile esit miktarda titanyum kullamilarak yapilan alagim veya niobyum ile kalay
alasimi 18.45 °K *da siiper iletken malzeme olarak kullantimaktadir. (Chawla ve Gupta, 1993)

2.2 NbN Ince Filmlerin Ozellikleri

Nb’un azot ile birlikte olugturdugu NbN bilesigi; yiiksek sertlifi, asinma direnci, ergime
noktasi, sicaklik stabilitesi ve stiperiletkenlik 6zellikleri agisindan ¢ok ilging bir malzemedir.
NbN bilesigi; sahip oldugu 6zelliklerden faydalanilmasi amaciyla, kaplama malzemesi olarak
kullanilmaktadir. T —



NbN filmler PVD yo6ntemi kullanilarak alt malzeme iizerine ince bir katman halinde
biriktirilebilmektedirler. Farkli PVD yoOntemleriyle farkli 6zelliklere sahip NbN filmlerin
eldesi miimkiindtir. Bu konuda 10 yildan fazla stiredir ¢aligilmaktadir. Bu ¢aligmalar sonucu,
NbN kaplamalardaki en iyi sonuglar hem siiperiletkenlik hem de aginma uygulamalarinda elde
edilmistir.

Onceleri, NbN bilesigine olan ilgi, mekanik 6zelliklerinden ziyade stiperiletkenlik 6zellikleri
tizerine yogunlasmugtir. Ilk aragtrma, NbN filmlerin siiperiletkenlik gegis sicakligim (T.)
artirmak igin yapilmigtir. Wolf vd. (1980), RF sicratma ile NbN filmlerin biriktirilmesi
isleminde parametreleri degistirerek mikroyapiy1 ayarlamislardir ve bdoylelikle NbN’in
stiperiletkenligini gelistirmede ilk olmuglardir. (Havey vd., 1997) Ayrica, Singer vd. (1980)
stiperiletken filmlerin mekanik kararliligim gelistirmek amaciyla, NbN filmlerin aginma

direncini ve mikrosertligini incelemislerdir.

NbN filmlerin, Ark PVD ydntemi ile biriktirilmesi sirasindaki proses parametrelerinin; faz
kompozisyonu ve kaplama 6zellikleri tizerindeki etkisi hakkindaki veriler, farkli uygulamalar
i¢in istenilen kaplamalarin dogru bir gekilde gelistirilmesi igin ¢ok gereklidir. Kaplama
parametrelerinin degisimiyle, biriktirilen kaplamanin yapis1 ve faz kompozisyonu degisebilir

(Zhitomirsky vd., 1998)
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Sekil 2.3 NbN denge faz diyagrami (Zhitomirsky vd., 1998)



Sekil 2.3’de NbN filme ait faz diyagramindan gériildiigii gibi, sicakligin ve kullamlan azot
miktarinin etkisi ile farkli yapilar ortaya ¢ikmaktadir.

Kaplama parametrelerinin degisimiyle, biriktirilen kaplamanin yapis1 ve faz kompozisyonu
degisebilir. Bununla birlikte, vakum ark biriktirme yontemi kullanilarak elde edilen NbN
kaplamalarin 6zellikleri ve faz olusumlar hakkinda yayinlanmig kaynaklar bulunmamaktadir.

Bu gibi filmlere olan ilgi ¢ogunlukla bunlarin sahip oldugu oldukea yiiksek siiperiletken gecis
sicaklify nedeniyledir. NbN kaplamalarin aginma dayanimi, kirllma dayanumi, mikrosertlik
gibi mekanik 6zellikleri lizerine ¢ok az bilgi bulunmaktadir. (Zhitomirsky vd., 1998)

Cizelge 2.2 NbN iin Ozellikleri (Subramanian vd., 1996)

NbON’un formill agirligi 106.913

Yogunluk 8470 kg/m’
Oksidasyon Sayisi 53

Stiperiletken gegis stcaklig 16K

Isil iletkenligi 4.18(W/mK)

Erime noktas 2846.15 °K (2573 °C)
Termal genlesme katsayis 10.1 (10 °C)

Sertlik 1400(kg/mm®)

NbN yiiksek kritik akim yogunlugu, iyi mekanik dzellikleri ve 16-17 K’lik gegis sicakligia
sahip olmasi sebebiyle, bir¢ok siiperiletken mikroelektronik uygulamalarinda bagariyla
kullanilabilmektedir. NbN ile yapilan kaplamalar, alisilagelmisin disindaki ortamlarda g¢alisan
tastyict elemanlarin korunmasi igin de ¢ok uygundurlar (6rnegin tiirbin motorlarinda ve uzay
araglarinda ). Ayrica korozyona kars1 dayanimi da iyidir. Saf niobyumun NbN’e gore daha az
soy oldugu soylenebilir ¢iinkii saf Nb’nin NbN’e gore daha diisiik bir korozyon potansiyeli
vardir. Sertlifi ve aginma direnci de yiiksek olan bir malzemedir. Bu nedenle kesme ve
sekillendirme takimlarinin ¢alisma 6mriinii ve verimliliini arttirmak i¢in kullanilir. (Havey
vd., 1997)




3. FiZiKSEL BUHAR BIRIKTiRME YONTEMININ TANIMI

Buhar fazindan yapilan kaplamalardaki en 6nemli teknolojilerden biri Fiziksel Buhar
Biriktirme (PVD) dir. PVD y6ntemi, vakum altinda fiziksel olarak buharlagtirilan bir metalin,
kaplanacak parga (altmalzeme, taban malzeme) {izerinde biriktirilmesi esasina dayanmaktadir.
Kaplama malzemesinin (hedef) buharlagtirilmasi; 1s1 enetjisi veya iyon bombardimam ile
gerceklestirilir. Kaplama sirasinda sisteme oksijen, azot veya metan gibi reaktif gazlarin
verilmesi ile seramik ince film kaplamalarin yapilmasi da miimkiin olmaktadir. Giiniimiizde
bu teknolojinin gelismesiyle inorganik malzemelerin biiyiik bir kismi, metaller, alagimlar ve
karigimlarin yanminda bazi organik malzemeler dahil biriktirilmektedir. En basit PVD cihazi;
kaplanacak malzemeyi buharlastiran kaynak, kaplanacak par¢ay1 ve kaynag i¢ine alan vakum
odasindan olugmaktadir. (Burakowski vd., 1999)

Sekil 3.1 Fiziksel buhar biriktirme yonteminin sematik goriintiisti [7]

3.1 Fiziksel Buhar Biriktirme Yonteminin Tarihgesi

Fiziksel buhar biriktirme yonteminin baglangici elektron 1511 ve iyon katkilama
yontemlerinde oldugu gibi Toricelli’nin ters ¢evrilmig cam test tiipiinii civa ile doldurarak

yaptig1 {inlii deneyine dayanmaktadir. Toricelli bu gekilde vakum’un olusumunu saglamistir.



Daha sonra vakum elde etmek i¢in ilk teknik ekipman olan vakum pompasi Van Guericke
tarafindan icad edilmistir ( Cizelge 3.1). Vakum pompast ve dolayisiyla vakum teknolojisinin

gelistirilmesi, modern yiizey mithendisliginde 6nemli yeniliklere neden olmustur.

Cizelge 3.1 Kaplamalarin vakumla biriktirilmesindeki geligmelerin kronolojik olarak

siralanmasi
Y Bulugun sahibi Bulus (icad)
1643 E. Toricelli Vakum
1650 O. von Guericke Vakum Pompas1
1834 M. Faraday Iyonlar
1852 W.R.Groove Diyot sigratma
1857 M.Faraday Termal buhar biriktirme
1887 R.Narwold Termal buhar vakum biriktirime
1896 J.J.Thomson Elektronlar
1898 W.Crookes Iyonizasyon
1907 F.Soddy Reaktif buhar biriktirme
1909 M.Knudsen Buhar biriktirilen malzemenin yayilim bigimi
1909 J.Stark Sigratma teorisi
1910 A Hull Sigratma egik enerjisi
1928 L. Langmuir Plazma
1928 AL Shalnikov, N.N. Syemyonov | Molekiler hiizmeden biriktirme
1932 J. K Roberton, C.W.Chapp Yiiksek frekansh plazmadan biriktirme
1934 F.M. Penning Manyetik alan
1937 B.Berghaus Altmetal polarizasyonuyla vakumda buhar biriktirme
1950 M.von Ardenne Iyon hiizmesi ile biriktirme
1951 L. Holland Iyon hiizmesiyle buharlagtrma
1958 W.Wroe Elektrik arktyla buharlastirma
1964 D.M. Mattox Iyon hilzmesi ile yapilan kaplama
1968 J.R. Morley Oyuk katot buharlagtirma ydntemi
1972 T.Takagi, l. Yamada [yonize olmus hiizmelerden biriktirme
1977 E. Moll Termo-iyonik ark ile buharlagtirma
1977 | M. ve A. Sokolowski Darbeli-plazma biriktirme

Aragtirmalardaki en 6nemli gelismeler 19.yy’da yer almigtir. Faraday buhar fazindan termal
biriktirme yontemini, Grove da iyon sigratma yontemini bulmustur. Elektrik alanda iyonlarin
hizlandirilmasi yardimiyla malzeme sigratma olay1, Grove tarafindan 1852’de incelendi ve

bundan sadece 25 yil sonra, aynalarin yansitici tabakalarinin imalinde kullanild.

Metal kablonun nétral atmosferde direngle 1sitilmasi yardimiyla olugan metal buharmnin , cam
altlik malzeme tizerinde biriktirilmesi Faraday tarafindan 1857’de incelenmistir, bu olay
vakum ortamda termal buhar biriktirme yOnteminin gelisimine yol gdstermistir. Bu yéntem

basit ve ekonomik oldugundan Grove’un gelistirdigi ayna {iretim y6nteminin yerini almistir,

Vakumda buhar biriktirme klasik bi¢cimde yapilirken aletle igleme kabiliyeti ve bilesenlerin

Omrilinti uzatma agisindan uygun olmadigi kanitlanmigtir. Fakat yine de bu ydntem PVD
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olarak adlandirilan yontemin gelismesinde temel olusturmustur. (Burakowski ve Wierzchon,
1999)

3.2 Fiziksel Buhar Biriktirme Yonteminin Olusum Mekanizmasi

Fiziksel buhar biriktirme ydntemi, vakum altinda bulundurulan malzemelerin atomlarinin,
buharlagtinlarak veya sigratilarak yiizeyden kopartilmasi ve kaplanacak taban malzeme
ylizeyine biriktirilmesi esasmna dayamir. Bu yOntem 4 adim igermektedir. Bunlar,

buharlagtirma, taginma, reaksiyon ve biriktirme adimlandir.

Buharlagtirma; Bu asamada, kaplama igin kullamilacak hedef metal, elektron veya iyon
hiizmesi gibi yiiksek enerji kaynagi ile buhar haline getirilir ve yiizeyden atomlarin ayrilmasi
saglanir .Hedef ylizeyinden ¢ikan bu atomlar, “atom buhar bulutu” olustururlar.

Tasinma; Tasinma iglemi, buharlasan atomlarin, hedeften altmetal yiizeyine dogru hareketini

icermektedir. Kaplama olugumu bu hareket sonrasinda meydana gelir.

Reaksiyon; Buhar halindeki hedef metal atomlari, ya taginma esnasinda veya altmetal
yiizeyinde, uygun bir reaktif gaz(oksijen, azot veya metan gibi) ile reaksiyona girerek

kaplama malzemesini olustururlar.

Biriktirme; Bu agama alt malzeme yiizeyinde meydana gelmektedir. Kullanilan y6nteme bagl
olarak, buharlastinlan atomlar ile reaktif gaz arasindaki bazi reaksiyonlar, alt malzeme
yizeyinde birikme ile eszamanh olarak meydana gelebilir. Buhar halindeki kaplama
malzemesi, alt malzeme {izerinde istenilen kalinlikta bir 6rtii meydana getirdiginde biriktirme

islemi sona erer. [3]

LAS vaoltag

kavnag

Sekil 3.2 PVD yontemi kullanilarak tiretilen kaplamalarin, olusum mekanizmasi [5]
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3.3 Fiziksel Buhar Biriktirme Yénteminin Avantajlar1 ve Dezavantajlar:

3.3.1 Fiziksel Buhar Biriktirme Yonteminin Avantajlari

e Kaplama, alt malzemenin 6zelliklerini gelistirici yonde etki gosterir.

s Elektrokaplama gibi yontemlere gére ¢evreyle daha uyumlu bir yontemdir, kirlilige
yol agmaz.

e Dislik sicakliklarda c¢aligma dolayisiyla, taban metalinin fazla 1sinma tehlikesi
olmamaktadir.

e Istenmeyen yonlii biriktirme olmamaktadir, kaplama kalinlign homojen olmaktadar.

e En yaygin ve gelismeye agik yontemdir.(Tokmakoglu, 2002)

¢ Kaplamalar miikkemmel yapigma 6zelligine sahiptirler

e Biriktirme hiz1 aralig1 olduke¢a genistir; bu nedenle yiiksek hizda tiretim yapilabilir.

e Bu y6ntem kullanilarak tiim metal, alagim, seramik ve polimer kaplamalar elde etmek
miimkiindtir. Yani hemen hemen her kaplama, her taban malzeme {izerine
biriktirilebilir.

e Bu yOntemle kaplamalarin yamisira; sac, folyo, boru gibi pargalar da biriktirilebilir.
(Turktiz, 1997)

3.3.2 Fiziksel Buhar Biriktirme Yonteminin Dezavantajlarn

e Diizgiin olmayan ylizeylerin kaplanmasi ve tim ylizeyde benzer o6zelliklerin elde
edilmesi son derece zordur.

e Pahali bir yontemdir.

e Bazi yontemler, yiiksek vakumda ve sicakliklarda gergeklesmektedir , bu nedenle ¢ok
kalifiye operatorlerin kullanimi gerekmektedir.

e Yontem, buharlasgtirma islemi icin biiyiik miktarlarda 1s1 gerektirdiginden buna uygun
olan bir sogutma sistemi kullanilmalidir.

e Bazi PVD sistemlerinde kaplama biriktirme hiz1 oldukga yavastir. [3]
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3.4 Fiziksel Buhar Biriktirme Yénteminin Uygulamalan

PVD kaplamalar, sertlik ve aginma dayanimini arttirmak, sfirtiinmeyi azaltmak, oksidasyon
dayanmimini arttirmak, verimi ve parga Omriinii uzatmak gibi pek ¢ok amag¢ igin
kullanilmaktadirlar. Bu nedenle PVD yontemi ile yapilan kaplamalarin kullanim alanlari
oldukga genistir.

o Kesici takimlardaki uygulamalar
Kesici takimlarin kaplanmasinda siklikla kullanilan bir yontemdir. Talash imalat sirasinda
kesici takim ile is parcasi arasinda meydana gelen tribolojik, mekanik ve 1sil etkilegim
neticesinde kesici takim aginarak, kirilarak veya plastik deformasyona ugrayarak kullanilamaz
hale gelir. HSS ve karbiir esashi kesici takimlar iizerine kaplanan seramik filmler, alt
malzemelere oranla sahip olduklari listlin mekanik ve kimyasal 6zellikleri (yiiksek sertlik,
distik ¢oziiniirlik ve siirtiinme katsayisi, yiiksek kimyasal kararlilik, 1s1l yalitkanlik etkisi ve
yiksek yiik tasima kapasiteleri ve oksidasyon direngleri) nedeniyle kesici takimlarin

Omiirlerinde ve performanslarinda biiyiik artis saglarlar. (Meneve vd., 1997)

e Optik ve elektrik sanayii uygulamalar
PVD yontemi ile elde edilen kaplamalar, yansitma, yansimay: dnleme ve 15m dagitma gibi
Ozellikleri sayesinde; lazer optikler, aynalar, projektdr yansiticilari, kameralarin optik
elemanlar1 vb. gibi optik cihazlarda kullanilirlar . Elektrik sanayiinde de yar iletken pargalar,
entegre devreler, kapasitdrler, rezistorler, siiperiletkenler, giines pilleri vb. malzemelerde
kullanilmaktadirlar. (Tiirkiiz, 1997)

e Cerrahi, medikal uygulamalari
PVD kaplamalar, medikal uygulamalarda da (cerrahi takimlar vb.) kullamlmaktadirlar.
Kaplama yapildig1 zaman, fizyolojik ¢6zeltideki takimlarda anodik eriyik akimlarinda %99.7
azalma gorlilmiistir. Bu da mitkemmel derecede korozyon dayamimini gostermektedir. PVD
ile kaplanmig bazi malzemeler miikkemmel biyolojik uyum ve iyi aginma Smrii dzelliklerine
sahiptirler. Omegin PVD ile tiretilen titanyum alasimli kalga protezleri, sahip oldugu {istiin
6zellikler nedeniyle yaygin olarak kullanilmaktadir. (Matthews, 1988)

e Otomotiv ,u¢ak ve uzay sanayii uygulamalari
PVD kaplamalar, kapsamli olarak yaris otomobillerinde kullamilirlar. Pargalar, dmrii uzatmak
icin normalin altinda agirligi olan titanyum bilesikleri ile kaplanmaktadirlar. Bu sayede
stirtlinme azaltilir, verim arttirtlir ve pargalar hizli bir sekilde monte edilebilir. (Matthews,
1988) Ayrica PVD kaplamalar; ucak ve fiize pargalarinda sicak korozyon direngli kaplamalar
olarak kullamlirlar.[3]
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4. FiZIKSEL BUHAR BiRIKTiRME YONTEMININ SINIFLANDIRILMASI

Giintimiizde PVD y0nteminin gesitli versiyonlar1 bulunmaktadir, bunlarin hepsi farkl: fiziksel
olaylardan faydalanilarak gelistirilmis yOntemlerdir. Buhar bulutunun eldesi, sigratma,
buharlagtirma gibi iki degisik yontemlerle yapilabilmektedir. PVD’nin temelini olusturan
buharlastirma ve sigratma yontemleri Sekil 4.1°de goriildigti gibi kendi iglerinde de
igslemlerin yapilis sekline gore alt gruplara ayrilirlar. Buharlastirma ve sigratma y6ntemlerinin
disinda melez PVD yo6ntemleri de vardir. Bunlardan en 6nemlisi iyon kaplama y&ntemidir.
Iyon kaplama yonteminde, atomlar iyonize edilmekte ve kaplanan kiitleye negatif potansiyel
(bias) uygulanmaktadir. (Burakowski ve Wierzchon, 1999)

Az once de deginildigi gibi PVD yontemlerinin bir kismi buharlagtirma bir kismi da sigratma
mekanizmalar1 kullanilarak yapilmaktadirlar. Sigratma ve buharlagtirma yontemlerinin her
ikisinde de, sistemde reaktif gazin bulunmamasi durumunda yéntem isminin bagina ‘direk’,

bulunmasi durumunda ise “reaktif” tanimlamasi getirilir.

Direk kaplama: Kaplanacak malzeme vakum ortamda herhangi bir yontem ile buharlagtirilir.
Buharlasan malzeme atomlarnin veya molekiillerinin kaplanacak malzeme ylizeyinde
birikmesi sonucu kaplama elde edilir. Bu ydntem ile sert seramik filmlerden ziyade metal

kaplama yapilir. (ASM, 1992)

Reaktif kaplama yontemi: Reaktif olmayan kaplama ySntemine ek olarak metal buharlagtirma
sirasinda ortama reaktif gazlarin verilmesi ile saglanan bir yontemdir. Bu durumda
buharlastirilan malzemenin ki bu genellikle bir metaldir (Ti, Cr, Mo, Nb vb.) kaplanacak
malzeme ylizeyinde sisteme dahil edilen bir gaz ile (azot, karbon, oksijen vb.) bilesik
olusturmasi saglanir. Yontem sert seramik ve bilesik malzemeleri iiretmek i¢in oldukc¢a
yaygmn olarak kullanilan bir yontemdir. (Tokmakoglu, 2002) Cizelge 4.1°de direk ve reaktif
yontemlerin uygulamadaki farkliliklar1 verilmistir.

Cizelge 4.1 Buharlastirma ve sigratma yontemlerinin karakteristikleri

Yontem Direk Reaktif Direk Reaktif
Buharlastirma Buharlastirma Sicratma Sicratma
Operasyon basinc, 10°-10" 10° 10" 10%-107 10%-10"
Torr
Altmetal sicaklig1 °C 500-1000 500-1000 200-500 200-500
Kaynak-altmetal 25 25 5-10 5-10
mesafesi (cm)
Birikme hiz1 <300 200 500 1000
A%dakika
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Sekil 4.1 PVD yontemlerinin siniflandiriimasi

4.1 Buharlastirma Yontemi

Buharlagtirma y6nteminde; kaplama malzemesi ¢esitli sekillerde 1sitilarak buharlagtirilir ve
altmalzeme yiizeyine birikmesi saglanir. Sistem vakum altinda oldugundan buharlasan
atomlar altmalzemeye dogru enerjilerini kaybetmeden ilerleyebilirler ve burada dnce ¢ekirdek

olusumu daha sonra ¢ekirdegin gelisimi seklinde birikirler.

Buharlagan malzemenin buhar fazindaki atomlarimin enerjileri 0.2-0.6 eV civarindadir. Bu
nedenle kaplama yogunlugu ve kaplamanin altmalzemeye yapismas: zayiftir. Buharlagtirma
yontemi, yapisma ve mikroyap:r Ozelliklerinin kritik olmadifn dekoratif ve optik
uygulamalarinda olduk¢a basarilidir. Reaktif gaz veya gazlarin kullammui ile ¢ok daha
kompleks kaplama yapilar1 elde etmek miimkiindiir. Yontem genellikle 102-10" Pa vakum
seviyelerindeki basinglarda galigir. Fakat ortama verilen gazlar nedeniyle, kaplama sirasindaki
basing 107! Pa ( 102 Torr) ‘a kadar ¢ikabilmektedir.

Hedefin siv1 veya kati fazdan buhar fazina gegmesi igin gerekli olan 1sitma islemini yapan
kaynaklara, buharlagtirma kaynaklari adi verilmektedir. Buharlagtirma kaynaklari olarak
geleneksel kati ve sivi yakitlarm kullanilmasi teknik olarak miimkiin degildir. Bu
donanimlarda genellikle elektrik enerjisi kullamilmaktadir. Isitma islemi; direng, indiiksiyon,
elektron bombardimam ve ark ile saglanabilir.(ASM, 1987)
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Sekil 4.2 Farkli 1sitma yontemlerinden yararlanarak yapilan buharlastirma islemleri
a) teller kullanilarak yapilan direk direngle 1sitma, b) serit kullanilanilarak yapilan direk
direng 1s1tmasi ¢) indiiksiyonla 1sitma d) elektronlarla 1sitma e) ark ile 1sitma,

f) lazer ile 1sitma (1-ergimis buharlagma malzemesi, 2- tel bigimindeki buharlagtirica
malzeme, 3- metal veya seramik pota, 4-indiiksiyon bobini, 5-elektron demeti, 6- ark,
7-lazer demeti)

(Burakowski ve Wierzchon, 1999)

4.1.1 Direng ile Buharlastirma

Malzemenin, yiiksek sicakliklara dayanikli potalara sarilmis direng telleri yardimiyla
wsttilarak  buharlagtinlmasi1 ile gergeklesen bir yontemdir. Direng ile buharlagtirma;
altiminyum, bakir, giimiis ve kursun gibi diisiik ergime sicakliklarina sahip malzemeler igin
uygun bir yontemdir.

4.1.2 Indiiksiyon ile Buharlagtrma

Indiiksiyonla yapilan 1sitmalarda ise buharlagtirma, pota etrafina su sogutmali olarak sarilmig
bakir tellere uygulanan radyo frekansi akimi sonucunda iiretilen 1s1 neticesinde meydana gelir.
Ergime sicaklifi 2100 9C’e kadar olan tiim malzemelere uygulanabilir. Yiksek maliyeti en

Onemli dezavantajidir,
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4.1.3 Elektron Bombardimani ile Buharlastirma

Malzemenin , bir elektron kaynagi tarafindan saglanan elektronlarla bombardimana tutularak
buharlastirilmasi esasina dayanir. Yiiksek ergime sicakliklarina sahip (>4000 9C) malzemeler
bu yontemle buharlastirilabilmektedir. Elektronlarin y6nlendirilebilmesinin getirdigi avantajla
diizenli buharlagsma olusturan bir bombardiman yapilabilmektedir. Elektronlar, elektron
tabancasi veya oyuk katot kullanilarak iiretilirler.

a)Elektron tabancasi: Elektron tabancasi ile elektronlarin iiretimi, bir flamandan akim

geeirilmesi neticesinde flamanin 1sinarak elektron yaymasi prensibine dayanmaktadir. Elde
edilen elektronlar bir manyetik alan yardimu ile hizlandirilir ve yonlendirilir. Bu sayede yiizey
taranarak buharlastirma yapilir ve farkli kalinlikta kaplama olusumu engellenmis olur.
Elektron tabancasinin kullaniminin en biiyiik sinirlamasi tabancalarin ancak yiiksek vakum
degerlerinde calisabilmesidir.

b) Oyuk katot: Oyuk katot kullanimi ile elektron iiretimi ise oyuk bir silindir igerisinde soy
gazlarin kullanilmasi ile olusturulan plazma sayesinde gergeklestirilir.(Burakowski ve

Wierzchon, 1999)

4.1.4 Katodik Ark Yontemi ile Buharlastirma

Katodik ark yonteminde; katot olarak sisteme baglanomus olan hedef malzemesine;
iyonizasyon potansiyeline yakin bir voltaj uygulanir ve yiizeyinde noktasal bir ark desarji

olusturarak buharlasma ve iyonizasyon saglanir.

Buharlagtirma iglemi, katotun yakinina yerlestirilmis elektroda yiiksek voltaj uygulanmasiyla
baslatilir. Katot ylizeyinde yiiksek hizlarda rastgele hareket eden katodik ark spotlarinin
sonucu olarak buharlagma olugur. Bir ark spotu tipik olarak 1 ila 3um ¢apindadir ve yaklagik
10A/um* akim yogunlugu tagir. Bu yiiksek akim yogunlugu katodun ani buharlasmasina
neden olur. Tipik ark akimi 30 ila 400 A arasindadir. Katodik malzeme metal, yariiletken
veya yalitkan olabilir. Ark buharlagtirma sonucu tiretilen plazma; elektronlari, iyonlari, nétral

buhar atomlarim ve dropletleri igerir.

Katot spotu bdlgesinde malzeme %100 iyonize olabilir. Iyonlar katot ylizeyinden dik olarak
firlarlar. Buna karsin dropletlerin katot yiizeyinden yaklagik 30° ag1 ile firladiklan 6ne
stirlilmektedir. Dropletler ile iyonlarin farkli agilarda katotdan ayrilmalari, dropletlerin uygun
sintrlayicilar ile plazmadan ayrilabilecekleri fikrini geligtirmistir.
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— nétral atomlar
metal ironlan
—  glekironlar

Sekil 4.3 Katot spotu bolgesi
Buharlasan malzeme negatif olarak bias voltaji uygulanan altmetal yiizeyine dogru harekete
gecer ve altmetal tizerinde yogunlagir. Plazma i¢inde hareket eden iyonlarin kinetik enerjileri
40 ila 100 eV arasindadir. Bunun sonucunda gok yiiksek biriktirme hizlarina ulagiimaktadir.
Katodik ark ydntemi ile yliksek iyonizasyon miktari, yiiksek biriktirme hiz1 ve diisiik altmetal
sicakliklarinda, iyi yapisma ve yiiksek yogunluga sahip sert kaplamalar tiretebilmektedir.

Katodik ark yonteminin karakteristik 6zellikleri s6yledir;
e Plazma bir ark spotu ile olusur
e Katot yiizeyinden buharlagan malzemenin %30 i1a%80 i iyonize olur.
e Plazmada farkl: yiiklerde iyonlar meveuttur, (Ti*, Ti"%, Ti").
o Iyonlar 40-100eV arasi kinetik enerjiye sahiptirler.
e Cok sayida droplet igerir.

Katodik ark kaplama yonteminin diger PVD y6ntemlerine gore Uistlinliikleri kisaca sunlardir;
e Metaller, alagimlar ve bilesikler, yiiksek kaplama hizlarinda biriktirilebilir.
e Altmetalin yiiksek sicakliklara kadar 1sitilmasi zorunlu degildir.
e Arzu edilen bilesimde alagimlar biriktirilebilir.
e Bilesik filmler kolaylikla iiretilir, TIAIN gibi.
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* Genis kaplama parametrelerinde iyi kalitede filmler elde edilebilir.

¢ Karmagik sekilli pargalarin iiniform kaplanmasi miimkiindiir.

Temel bir katodik ark sistemi; vakum odast, kaynak olarak kullamlacak katot malzemesi, bir
gii¢ kaynagy, altmetale uygulanacak bias gii¢ kaynag: ve bir anod icermektedir.
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Sekil 4.4 Katodik Ark PVD yéntemi

Katodik ark PVD yonteminde, biriktirme baslamadan once kaplanacak pargalar, kaplama
kalitesini olumsuz etkileyecek kirleri gidermek amaciyla temizleme islemine tabi tutulurlar.
Temizleme islemi sonrasinda numuneler vakum odasina yerlestirilir ve vakuma alma islemi
ile kaplama baglatilir. Katodik ark kaplama yonteminde vakum odasmin basmer 10~ mbar
seviyelerine kadar dusiiriilmektedir. Vakum Kkalitesi, {istiin performansta ark kaplamalarin
eldesinde en 6nemli kosullardan birisidir. K&t kalitede bir vakumda bir¢ok problemler ile
kargilagilir. Artik gazlar iyonlarla reaksiyona girerek ylizeyi oksidasyona ugratirlar. Bu
oksidasyon tabakasi zayif yapismaya ve filmlerin diisiik yogunlukta olmasina neden olacaktir.
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Isitma iglemi; altmetal sicakligini belirli bir degere yiikseltmek, kaplanacak ylizey iizerindeki
organik maddeleri ve oksit tabakalarim uzaklagtirmak amaciyla uygulanmaktadir. Altmetal
sicakligl, gelisecek filmin mikroyapisini etkileyen baglica parametredir. Isitma radyasyon,
altmetal tutucudan 1st iletimi veya hizlandirilmig parcaciklarin (elektronlar veya metal
iyonlar1) yardimiyla gerceklestirilmektedir.

Kaplama islemi oncesinde katot iyonlariyla yapilan ylizey temizleme islemi, katodik ark
prosesinin 6nemli bir avantajidir. Diger proseslerde, argon gibi ek bir iyona ihtiyag vardir.
Opysa katodik ark prosesinde yaklasik 1000V’luk bias voltajiyla hizlandirilan metal iyonlari,
ya ylizeyi temizleyerek geri sagilir ya da ylizeye gémiiliir. Bu gémiilmeden otiirii, taban
malzemesinde 200-300A seviyesinde kanigik bir bdlge olustugundan, kaplamanin taban
malzemesine yapismas: kolaylagir. Bu nedenle katodik ark prosesinde diger yontemlere
nazaran, kaplamalarin taban malzemesine daha iyi yapisma 6zelligi vardir. Bu 6zelliginden

dolay, katodik ark y6ntemi tribolojik amaglara yonelik ¢aligmalarda kullanilmaktadir.

Katodik ark yonteminin karakteristik 6zelliklerinden biri de iiretilen kaplamalarin ¢ok sayida
droplet icermeleridir. Ark buharlastirma sirasinda ark spotunun kaynak malzemesini ani
olarak 1sitmasi sonucunda katottan elektronlar, metal iyonlar1 ve nétral buhar atomlarimin
yamsira sivi halde metal damlaciklarnn (dropletler) da sagilarak plazmay: olusturmaktadir.
Dropletler kaplama sirasinda perdeleme etkisi yaparak altlarinda, kaplanmamig bolgelerin
olusmasina neden olurlar. Bu sivi damlaciklar kaplama kalitesini birgok agidan olumsuz
ctkilemektedirler. Dropletler, kaplamalara, dekoratif uygulamalar igin istenmeyen mat bir

gbriinlim vermektedirler.

Daha az sayida droplet igeren yonlendirilmis ark teknigi ile liretilen kaplamalarda yapisma ve
asginma Ozelliklerinde gelismelerin gbzlenmesi de dropletlerin olumsuz yanlarini ortaya
koymaktadir. Optik ve mikroelektronik uygulamalarda da dropletlerin olumsuz etkileri
goriilmektedir. Optik kaplamalarda dropletler sagilma merkezleri olarak davranmakta ve optik
kayb1 arttirirken, kontrasti azaltmaktadirlar.

Kaplamalarin droplet igerigini azaltmada iki yaklasim vardir. Bunlar droplet iiretimini azaltma
ve plazmadan dropletleri ayirma yéntemleridir. Katot sicakligini azaltma, arkin reaktif gaz
ortaminda galigtirilmas: ve yonlendirilmis ark tekniginin kullanilmasi katot erozyon hizin1 ve
droplet sagilma hizini biiyiik oranlarda azaltmaktadir. Droplet kontroliinde diger bir yaklasim
plazmadan dropletleri ayimadir. Dropletler katot ¢evresine konulmus droplet toplayicilan ile

en aza indirilmektedir.
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Altmetale uygulanan negatif bias makropartikiil sayisinda biiylik oranda azalmalara neden
olmaktadir. Manyetik filtreleme sistemlerinde plazma demetini sinirlama veye yonlendirmek

icin manyetik alan kullanilir. Bu sayede dropletler etkisiz hale getirilebilir.

Katodik ark ile buharlagtirmada, iyon bombardiman 1sitmas1 diisiik 1s1 kapasiteli bir altmetal
ile calisildiginda yiizey sicaklifimin kolayca artmasi nedeniyle yeterli olmaktadir. Ancak
yiiksek 1s1 kapasiteli bir metal iyon bombardimanina tabi tutuldugunda yiizey sicakligs hemen
artmayacaktir. Isitma basladiginda, iyonlar ve dropletler soguk altmetal ylizeyine harekete
gecerler. Iyonlar soguk ylizeye carptiklarinda yogunlasarak tane haline gegerler ve daha fazla
hareket edemezler. Tane halindeki bu tabaka diigiik yapismaya ve kubbe seklinde kaba taneli
bir mikroyapiya sahip olacaktir. Bu tiir mikroyap1 malzemenin 6zellikle korozyon direncinin

diistik olmasina neden olur.

Altmetal sicakligi yiiksek oldugu durumda, yapisma ¢ok iyi olacak ve dropletler
dokiilmeyecektir. ilave radyan 1sitic1 {initelerinin kullamilmas: sonucu {iretilen kaplamalarin

yiizeyinde droplete rastlanmadig1 ve daha piiriizsiiz oldugu saptanmigtir.

Sonu¢ olarak yiiksek 1s1 kapasiteli metaller i¢in sadece iyon bombardimani 1sitmasi
kullanilmast uygun degildir. Bu tip metaller ile caligildiginda ilave 1sitma birimleri
kullamlarak yapisma, porozite ve yiizey piiriizliiliigii 6zelliklerini gelistirecek yiiksek altmetal
sicaklif1 elde edilmelidir. Isitma kademesinde film bilegenlerinden olan reaktif gazlarin ilave
edilmesi, droplet olusumunu ve ark kaplamalarin piirtizliiliigiiniin azalmasim saglayan

gelistirilmis bir prosestir. (Candemir,1995)

4.2 Sicratma Yontemi

Vakum ortaminda hedef malzeme ylizeyinin enerjili iyonlarla bombardiman edilerek
malzemenin buharlagtirildifi sigratma yontemi, ince film kaplamalarin biriktirilmesinde
kullanilan 6nemli proseslerden biridir. Sigratma ydnteminde kullanilan soy gaz iyonlari,
hedef malzeme yiizeyine garparak sahip olduklari enerjiyi malzemeye verirler ve bdylece
malzeme yiizeyinden atomlar sigratirlar. Yontem diisiik basinglarda (0.13-13 Pa) soy gaz
ortaminda gerceklestirilir. Soy gaz olarak ¢ogunlukla argon gazi kullanilmaktadir, ¢iinkii
argon diger soy gazlardan (rnegin: neon veya helyum), daha agirdir ve de iyonize olmasi
daha kolaydir. Agirligin yiiksek olusu sigratma oraminin artmasina yol agmaktadir. Sigratic
gaz olarak oksijen veya azot gibi gazlarda kullanilabilir fakat bunlar hedef metalle reaksiyona
girmektedirler. (ASM, 1987)
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Sekil 4.5 Gaz iyonlar1 ve hedef arasindaki momentum (hiz) transferi ile atomlarin, hedeften
disartya sigratilmasi.
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Sekil 4.6 Sigratma prosesinin gematik goriintiisii (ASM, 1987)

Sigratma yonteminin uygulanma mekanizmast su sekilde dzetlenebilir; hedef ve altmetal

vakum odasina yerlestirilir ve basing 13-0.013 mPa (0,1 den 10™mtorr) araligina diisiiriiliir.
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Burada hedef (katot), negatif voltaj kaynag ile baglantilidir ve altmetal genellikle hedefin
karsismdadir. Islem elektrik desarji(bosalimi), meydana getirildiginde ve argon iyonize
olurken baglar. Diigiik basing elektrik desarji; pariltili bogalim olarak bilinir ve iyonize olmus
gaz da plazma olarak adlandirilir, negatif kutuplu hedef, pariltili bosalma igerisinde
hizlandiriimig pozitif yiiklii argon iyonlarim kendisine dogru ¢eker bunun neticesinde de
argon iyonlan kat1 hedefe carparlar . Iyonlarin hedefe dogru bu c¢ekimi ( bombardiman),
hedefi sigratmaya neden olur. Bu da anlatmaktadir ki, momentum enerji degisimi nedeniyle,
hedef ylizeyi {iizerinden malzeme atomlari kopmaya zorlanmaktadir. Hedefi bombardiman
eden iyonlarin daha yiiksek enerjili olmalari, atom kopmasimin daha yiiksek oranlarda
olmasina neden olur. (ASM, 1992)

Sicratma yonteminin en Onemli avantaji; farkli buhar basinglarinda, dolayisiyla farkli
buharlagma  hizlarina  sahip alasgimlarin, Dbilesimleri  degismeksizin  basariyla
biriktirilebilmesidir. Ayrica bu yéntemde film yapisina makropartikiillerin girme olasilig1 ¢ok
diistiktiir, elde edilen kaplamalarin, altmetale yapigmasi oldukca iyidir ve alt metalin sigratma
ile temizlenmesiyle daha iyi hale getirilebilir. Sonug olarak sigratma ile elde edilen filmin;
kalitesi , yapist ve tiniformlugu miikemmeldir. Yontemin dezavantaji ise, limitli kalinlik ve
yiiksek fiyattir. (ASM, 1987)

Sigratma yonteminde, enerji tliketimi bubharlastirma y6nteminden 3 ile 10 kat arasinda daha
fazladir. Sigratma yonteminde, buharlagtirma y6ntemine gore basing yliksek olmasina ragmen

¢ekirdeklesme ve ¢ekirdek gelisimi hemen hemen aymidir.

Sigratma teknikleri ise gOyle siralanabilir; Diizlemsel diyot sigratma, Triyod sigratma,
Manyetik alanda sigratma, Radyo frekans: sigratma, Iyon demeti ile sigratma.

4.2.1 Diyot Sigratma Yéntemi

Diizlemsel diyot sigratmada kullanilan hedef diiz yilizeylidir ve hedef ile vakum odas1 arasina
1-5kV’luk bir potansiyel uygulanmaktadir. Kaplama hizi diger yontemlere gore diisiiktiir.
Ince kompleks kaplamalar ve kiiciik boyutlu laboratuvar tipi uygulamalar icin uygundur. Cok

basit bir sistem olmasi en biiyiik avantajidir. (Candemir, 1995)

Bu yontemde anot ile katot karsilikli yerlestirilmistir. Genellikle su sogutmali olan hedefin iki
O6nemli gérevi vardir. Bunlarin biri kaplama malzemesinin kaynag olmasi, digeri de 1s1ltili
bosalimi destekleyici elektrod olmasidir. Katot ile anot arasindaki mesafe yaklagik 50-100
mm kadardir. Uygulanan voltaj ile desarj akimu arttirtlir, bdylece sigratma oram artar.
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Eger uygulanan voltajda, calisma gaz basinci, (katot tarafindan iyon toplanmasindaki
yiikselise bagli olarak), atarsa, sigratma oram da artabilir. Fakat, biriktirme orani, yiiksek
gaz basincinda sigratilan atomlarda meydana gelen gaz saptirmasina bagli olarak, azalma

gosterir.

Biriktirme orani, hedef yiizeyindeki gii¢ yogunlugu, asinma bolgesinin boyutlari, kaynak-

altmetal mesafesi, kaynak malzemesi ve galigma basinci ile belirlenmektedir.
Bu etkenlerden bazilari, 6rnegin basing ve gii¢ yogunlugu, birbirleriyle bagintilidir.

Bu ylizden kirilmaya, siiblimlesmeye veya erimeye sebep olmaksizin hedefe uygulanabilen
maksimum gii¢ akisinin elde edilmesi i¢in, parametrelerin kontrolii yoluyla optimum ¢alisma

kosullar elde edilebilmigtir.

Diizlemsel diyot 1giltili bosalimla sigratma ydntemi, kolaylit nedeniyle yaygin sekilde
kullanilmasina ragmen birgok dezavantaja sahiptir. Dezavantajlardan birkagi, diisiik
biriktirme orani, yliksek enerjili partikiillerin bombardimanina bagli olarak altmetalin 1sinmasi
ve oldukga kiigiik biriktirme ylizeyi alamidir. (ASM, 1992)

4.2.2 Triyod Sigratma Yontemi

Triyod sigratma sisteminde diizlemsel diyot sistemine gore ilave olarak isitic1 filaman ve (+)
potansiyelli bir elektrot vardir. Isitici ve elektrot, gaz iyonizasyon derecesini arttirarak

sigratma verimini ylikseltmektedirler. (Candemir, 1995)

Katodun karsisina yerlestirilen primer anot, plazmanin olugsmasim saglayan gaz iyonizasyonu
potansiyeline yakin bir potansiyele sahiptir. Bu sartlar altinda, daha diisiik basing degerlerinde
dahi, (10 Torr gibi) homojen bir plazma elde etmek miimkiin olmaktadir. Eger anot negatif
potansiyele kaydinlirsa (polarize sigratma), anot tarafindan taginan altmalzeme, plazmanin
iyonlan tarafindan bombardiman edilir. Bu teknik, plazmanin olugmasinda kullanilan gazin

cinsine gore, olusturulan ince tabakalara degisik 6zellikler kazandirabilmektedir.

Triyod sigratmada vakum pompa sistemi, kirlenme problemlerini minimize etmek i¢in en az
1077 torr’luk bir nihai basing saglayabilmektedir. fyi bir vakum saglandiktan sonra desarj gazi
(genellikle argon) difiizyon pompasina zarar vermeyecek bir miktarda sisteme gonderilir.

Hiicreye kabul edilebilir bir miktarda pompalanan argonla denge durumuna kolayca ulagilir.

Istenilen vakum ortami elde ettikten sonra desarj gazi ile istenilen ¢alisma basinc: ayarlamr ve

katot; elektronlar1 emerek desarj1 destekleyecegi bir sicakliga kadar elektriksel olarak isitilir.
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Anoda gii¢ uygulandif1 zaman; elektronlar anoda dogru hizlanir, argon atomlar: elektron

carpigmalari ile uyarilir veya iyonize edilir ve boylece tiim hiicre plazma ile doldurulmug olur.

Triyod sigratmamn temel mahsuru, sicak filamanin kullanim siiresinin kisa olmasi nedeniyle
reaktif gazlarla ¢alisilmasinin zorlugudur. Bu teknik basit bir teknoloji ile diigiik basinglarda,
hizl1 ve iyi kalitede biriktirme yapilmasini saglar. (Fontana ve Muzart, 1999)

4.2.3 Manyetik Alanda Sicratma Yontemi

Manyetik alanda sigratma, ince filmlerin fiziksel buhar biriktirme yontemleriyle
kaplanmasinda gok kullanilan y6ntemlerden biridir. Bu yontemin ilk kullanilmaya baglandig1
yillarda, elde edilen kaplamalarin Ozellikleri istenildigi gibi olmasa da, bugiine kadar
yapilmis olan gesitli degisikler sayesinde istenilen &zellikte metal, alasim, seramik,yalitkan
malzemelerden tek ve ¢ok katli kaplamalar yapmak ve biiyiik ylizey alanina sahip pargalarin
kaplanmasinda tiniform bir kaplama kalinlig1 elde etmek miimkiin hale gelmigtir. (Cansever ,
2001)

Manyetik alanda sigratma yonteminde; vakum ortaminda hizlandirilan gaz iyonlarinin
manyetik alan i¢inde bulunan hedefe ¢arpmasiyla buhar elde edilir. Buhar elde edildikten
sonra yiiksek gerilim altinda ve manyetik alanda iyonize edilerek kaplanacak malzeme
izerinde istenilen tipte kaplama fiiretilir. Avrupa’da olduk¢a yaygin olarak kullanilan bir
tekniktir. Ark metodu ile kiyaslandifinda , bu yontem ile elde edilen kaplamanin yiizey
kalitesinin daha yiiksek fakat kaplanan malzemenin taban metale yapigsmasinin ise daha zayif
oldugu goriilmektedir.

Manyetik alanda sigratma yonteminde, katot ylizeyine paralel uygulanan manyetik alan,
elektron tuzagim olusturur ve bdylece katotun etrafina dogru birincil elektronlarin hareketinin
siirlarimi olugturur. Magnetik alan siddeti birkag yiiz gauss araligindadir. Bu ylizden plazma
elektronlar etkilenebilir fakat iyonlar etkilenmez.

Verilen alan ¢izgisi tizerinde tuzaga diisen elektronlar, genellikle gaz atomlari ile ¢arpigma
olmasi durumunda, anoda veya duvara dogru hareket edebilirler. Bu nedenle ,elektronlarin

carpisma olmaksizin duvara veya anoda dogru kagmalar1 oldukga diisiik bir ihtimaldir.

Bu iyonizasyon mekanizmasi, ¢ok yiiksek verimi nedeniyle, diisiik voltajda yiiksek akim
yogunlugu ile 130 mPa (~1 mtorr) basingta uygulanabilmektedir. Boylece yiiksek sigratma

orani saglanmaktadir.
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Manyetik alanda sigratma yontemi, yiiksek sigratma oranlar1 ve enerjili taneciklerle altmetal
lizerine diigiik bombardiman avantajlarina sahip olmasina ragmen, bu yéntemin kullanilmasi ,
hedefin tiretimindeki zorluklar ve hedef malzemesinin se¢imindeki sinirlamalar nedeniyle zor
olmaktadir. Ornegin hedef olarak ferromanyetik malzeme kullanilacaksa, hedef malzemenin
manyetik alana tamamen doyacak kadar ince olmasi gerekir. Ciinkii manyetik alanda sigratma
yonteminde belirli bir bélgede yiiksek gii¢ vardir, bolgesel erime ve sigramalar1 engellemek

i¢in hedefler, bosluksuz veya kabarciksiz hazirlanmalidir.

Manyetik alanda si¢ratma ile biriktirme yonteminin birgok sekli bulunmaktadir. Sekil 4.7’ da
silindirik magnetron, diizlemsel magnetron, S-gun magnetron ve dengesiz magnetron
yontemlerinin 6nemli unsurlar1 gériilmektedir. (ASM, 1992)

ampt katot

manpetil

Sekil 4.7 Manyetik alanda si¢ratma i¢in kullanilan bazi kaynaklar (a) Silindirik manyetik alan
(b) Diizlemsel manyetik alan (¢)S-Gun manyetik alan. (ASM, 1992)

4.2.3.1 Silindirik Manyetik Alan
Silindirik manyetik alan yontemi, biiyiik boyutlardaki alanlarin {iniform sekilde kaplanmasi

icin ¢ok elverigli bir yéntemdir. Ciinkii bu ydntemde uzun katotlar kullamilmaktadir. Bunun
yanisira silindirik-oyuk manyetik alan yontemi karmasik sekilde pargalarin kaplanmasi i¢in

etkili bir yontemdir.

Silindirik post-manyetik alan altmetalin enerjik partikiiller ile bombardimanim Snlemek i¢in

kullanilabilir. Boylece altmetalin 1sinmasi 6nlenmis olur.
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4.2.3.2 Diizlemsel Manyetik Alan

Metalik ve dielektrik filmler, diizlemsel manyetik alanda sigratma ydnteminin kullanimiyla
yiiksek biriktirme oranlar ile biriktirilebilirler.

4.2.3.3 S-Gun Manyetik Alan
Sicakliga duyarli altmetallerin tizerindeki filmlerin biriktirilmesi i¢in S-Gun Manyetik alan

kullanilir. Ciinkii bu yontem altmetalin, 1s1ltili bogaltim plazmasindan izolasyonuna izin verir.

4.2.3.4 Dengesiz Manyetik Alan

En son gelistirilen yontem dengesiz manyetik alandir, bu yontemde gaz atomlarimin hedefe
carpmasi neticesinde elektronlar hedeften ayrlir ve iyonlarin altmetale dogru g¢ekilmesi
nedeniyle plazma meydana gelir ve bunlar altmetali bombardimana ugratarak altmetal
tizerinde film meydana getirirler. Bu kaplanan film kaplanan malzemeye yeni 6zellikler katar.

(ASM, 1992)

4.2.4 Diger Sicratma Yontemleri

Biitiin bu sigratma yontemlerinden bagka; Radyo frekansi (RF), Iyon demeti ve Reaktif

Sigratma olarak bilinen sigratma metotlar1 mevcuttur.

Radyo frekans1 sigratmada yalitkan malzemelerin kaplanmasi ile miimkiin olmaktadir. Bu
yontemde uygulanan akim DC degil RF’dir. Bu sayede yalitkan olan hedef malzeme
yiizeyinde kapasite olusturulur ve Ar+ iyonlarimin yiizeye carpmasi saglanir. (Candemir,
1995)

Diizlemsel DC desarj ile karsilastiracak olursak RF sigratmada (genellikle 0,7-2Pa veya 5-15
mTorr) biriktirme islemi oldukga diisiik basinglarda yapilabilmektedir.

Radyo frekansi ile biriktirme RF gii¢ kaynagimin karmagikligina ragmen ¢esitli malzemelerin
biriktirilmesinde (6rnegin iletken, yaniletken, yalitkan kaplamalar) yaygin olarak kullanilir.
Bu yontem, manyetik alanda sigratma kaynagi olarak da kullamilmaktadir.

Iyon demeti ile sigratma metodu ile yiiksek basinglarda galismak miimkiin olup hedef dolayli
olarak bagimh bir iyon kaynagi tarafindan bombardimana tutulur ve sigratma iglemi
gerceklestirilir. Kaplamadan 6nce kaplanacak parga ylizeyi iyon bombardimani ile temizlenir.

(ASM, 1992)
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4.3 Tyon Kaplama

Kaplanacak malzeme herhangi bir yontemle buharlastirilir ve plazma kullanilarak buhar
fazindaki atomlarin enerjileri yiikseltilir ve iyonizasyon saglanir. Kaplanacak parcaya
uygulanan negatif potansiyel (bias) sayesinde ortamdaki iyonlar par¢aya dogru yonlendirilir
ve hizlandinlirlar. Kaplama 6ncesi uygulanan yiiksek bias voltaji1 ile hem kaplanacak parganin
yiizeyi temizlenir hem de parga 1sitilir. Isitma 6zellikle kaplamanin altmetal yiizeyine yapisma
ozelligini gelistirir. Iyon kaplama yontemi PVD teknikleri arasinda en yiiksek enerjili
pargaciklarin kaplama isleminde kullamildiklari (70-80 eV), en hizli ve en yogun kaplama
tabakasi elde edilebilen yontemdir.

Iyon kaplamada atomlarin enerjilerinin yiiksek olmas1 sayesinde iyi bir yapisma elde

edilebilmesinin yanisira kaplama yapisi da degismektedir.

Iyon kaplamanin avantajlari;
o Diistik sicakliklarda iyi yapigma
e Karmagik sekilli pargalarin tiniform bir kalinlikta kaplanabilmesi
e Parcanin ilave bir 1sitic1 kaynak ile biitiin olarak 1sitilmasina ihtiya¢ duyulmamasi
e Yiiksek enerjili atomlar sayesinde daha yogun kaplama yapisi saglanmasi ve

perdeleme etkisinin kismen 6nlenmesi.

Iyon kaplamanin dezavantajlar;
e Yiiksek gaz basinglarinda galigmak gerekir.
e Maskelemek zordur
e Biriktirme enerjileri ¢ok genis bir aralikta degismektedir ve kontrolii zordur.

e Tiip i¢lerini kaplamak zordur. (Candemir, 1995)

Iyon kaplama yontemleri, kaplama malzemesinin buharlastiriima y6ntemine bagh olarak

siniflandirilirlar;

a) Ergimis metalin buharlastiriimasi: Diisiik voltaj elektron demeti yontemi(LVEB) olarak da
bilinmektedir. Bu yontemde kaplama malzemesi 1s1l veya elektron demeti ile ergitilir ve
vakum altinda buharlasan malzeme 1s1ltili bogalim ile iyonize edilir ve kaplanacak malzemeye
uygulanan negatif potansiyel (bias) etkisi ile hizlandirilir. Bu ydntemde buharlagtirma
yonteminden farkli olarak karsilikli yerlestirilmis iki elektrot arasinda saglanan elektron akigt
ve ortamdaki atomlar plazma alanim olusturmaktadir. Bu sayede buharlagtirma ydnteminde

ulagilabilenden gok daha fazla iyonizasyon saglanmaktadir.
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b) Sicratma_ile buhar fazimn olusturulmasi: Metalin buhar fazina gegisi hedefin yiiksek

enerjili gaz iyonlar1 ile bombardimam sonucu gergeklestirilir. Atomik halde gaz fazinda
bulunan metal parlamali bosalim ile iyonize edilir ve kaplanacak malzemeye dogru bias
voltaj1 ile hizlandirlir. Sigratma ile iyon kaplama yontemindeki bu parlamali bosalimin etkisi

ile sigratma y6ntemine nazaran iyonizasyon ylizdesi, arttirilmaktadur.

¢) Katodik ark ile buhar fazimn olusturulmasi: Bu yontemde metal ark etkisi ile

buharlastirilir. Buharlagtirma sirasinda ark etkisi altinda kalan bolgede iyonize olan atomlar

diger yontemlerde oldugu gibi bias voltaji etkisi ile hizlandirilirlar.

Cizelge 4.2 Iyon kaplama tekniklerinin karakteristikleri

Kaynak tipi
Anodik Katodik
Kaplama parametreleri LVEB Manyetik alan kaynak Ark Kaynak
kaynak
Kaynak malzemesinin tipi Metaller | Metaller, alagimlar, Metaller, alasimlar

bilesikler, (yalitkanlar) | (bilesikler)

Calisilan gazin basinci (mbar) 7-50 x 10~ (Ar)

Reaktif gazin basinci (mbar) 5x10” 2-50 x 10™* (N,) 5-500 x 107 (N,)
N>)

Kaynak voltaji (V) 70-100 300-800 10-40

Kaynak akimi (A) 140 <10 40-400

Ortalama pargacik enerjisi (eV) <50 10-40 5-150

Iyonizsyon derecesi (%) 10-50 <10 50-80

Altmetal voltaji (V) 100 100-2000 50-1000

Altmetal akim yogunlugu (mA cm™) |<5 2-5 <75

(Candemir, 1995)
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5. KAPLAMANIN OLUSUMU SIRASINDA MEYDANA GELEN CEKIRDEKLENME
VE BUYUME MEKANiIiZMALARI

Buhar biriktirme yoOntemleriyle elde edilen bitiin filmlerin yapilari, temel olarak
cekirdeklenme prosesleriyle kontrol edilir. Gaz fazindaki atomlar yiizeye belli bir hizla
carptiktan sonra ya yiizeye adsorbe olmakta ya da ylizeyden yansimaktadirlar. Yiizeye
adsorbe olan atomlar yiizeyde belli bir mesafeye kadar yaymabilir veya yeniden
buharlagabilir. Adsorbsiyon siiresi ve yaymnma mesafesi, yayinma ve ylizeyden ayrilma
(desorbsiyon) aktivasyon enerjilerine baglidir. Cok disiik ylizeye c¢arpma hizlarinda
¢ekirdeklenme ve film olusumu meydana gelmez. Yiiksek ¢arpma hizlarinda kararl ve yar
kararli atom demetleri olusabilir ve bu demetler yayinan atomlarin baglanmasi sonucunda
biiyliyebilirler. Yiksek carpma hizlarinda olusan kritik gekirdek ¢ok kiiciiktiir; sadece 2-3

atomdan meydana gelir.

Cekirdeklenme hizi terimi, kararli ¢ekirdegin olugma hizi olarak tanmimlanmir. Cekirdegin
biiylimesi; gekirdekgiklerin karsilikli temasi, kaynagmasi ve kompakt bir film olugturmasi
sonucu meydana gelir. Cekirdeklenmenin atomik teorisinde, yayinma aktivasyon enerjileri ile
film-film ve film-taban malzeme atomlar1 arasindaki baglanma enerjileri biiyilkk Gneme
sahiptir. Yiizeye biriktirilen atomlar igin {i¢ tip bag enerjisi g6zoniine alinmaktadir; taban
malzemeye adsorbsiyon enerjisi (Ea), biriktirilen atomlarin iist katmanindaki adsorbsiyon

enerjisi (Ea'), adsorbe olan iki atom arasindaki bag enerjisi (Ep).

Bu model yardimiyla, farkli biriktirme kogullar igin ¢ekirdeklenme ve biiylime modlar elde
edilebilir. Diigiik taban malzeme sicaklig1 ve yitksek ¢arpma hizlar1 (R/ No> .D>1) i¢in, ¢arpan
atomlar yogusma bolgesine baglanir ve bunun sonucunda olduk¢a diizensiz bir film yapisi
meydana gelir. Bu durum Sekil 5.1(a)’da gosterilmigtir. Burada R g¢arpma hizi, Ny alt
malzeme yiizeyindeki muhtemel ¢ekirdeklenme bolgelerinin sayisi, D ise yiizey difiizyon

katsayisidir.

Daha yiiksek sicakhik ve diigik biriktirme hizlarmda (R/ N> .D<1) ve taban malzeme
izerinde yiiksek bir adsorbsiyon enerjisi mevcut olmasi durumunda (Ea>Ea') atomik
katmanlar olusur. Ikinci katmandaki atomlar, ylizeyden ayrilma egilimindedir. [Sekil
5.1(b)].Ayrica tabaka sayisi arttikca Ea' azalir. Bu kuvvetli atom-taban malzeme bag: Frank-

van der Merwe modeli olarak isimlendirilir.
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Sekil 5.1 Cekirdeklenme tiirleri

Atomlarin bag enerjilerinin, adsorbsiyon enerjisinden daha yiikksek olmasi durumunda
(E;>Eal), ilk tabakanm iizerinde adaciklar olusur. Atomlar hizla yiizeyin tist katmanlarindan
ayrilirlar ve boylece film kalinhig1 ¢ok diisiik seviyede kalir; bir kristal kiitlesi olusmaz. Bu
filmler kararl1 bir mikroyapiya sahip degillerdir. Bu durum Stranski-Krastanow modeli olarak
adlandirtlir Sekil 5.1(c)

Atomlar arasindaki bag enerjisi, adsorbsiyon enerjisinden daha yiiksek ise (E;>Ea), baslangic
itibanyla ti¢ boyutlu ¢ekirdek olusur. Film olusumu, adacifin biitlinliyle biiytimesi seklinde
gergeklesir. Bu durum genel olarak, yalitkan taban malzemeler {izerine metalik filmlerin
biriktirilmesi sirasinda gergeklesir. Film yiizeyinden atomlarmn ayrilip ayrilmamasina bagl
olarak, tam ya da kismi yogunlagsma meydana gelir Sekil 5.1(d) ve  Sekil 5.1(e). Cekirdegin
kritik boyutu, E, bag enerjisiyle iliskilidir. E, degeri yiikseldikge kritik boyut azalir. Cok
yiiksek E, degerlerinde, kritik boyut tek atom bile olabilir. (Volmer-Weber modeli)

Ea ve E, degerlerinin gok diisiikk olmas1 durumunda adsorbsiyon meydana gelmez ve bunun
sonucunda ¢ok diizglin bir yiizeyde, ¢ekirdeklenme de olusmaz. Yiizeyde hatali bdlgeler
mevcutsa, bu bolgeler daha yiiksek adsorbsiyon enerjisine sahip olduklan i¢in ¢ekirdeklenme
merkezleri olarak davranirlar [Sekil 5.1(f)]. [6]
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Sekil 5.2 Film biiylime modelleri (a) Frank-Van der Merve (katman), b) Volmer-Weber (ada)
ve (c) Stranski-Krastanov (karisik) [6]

PVD yontemiyle iretilen filmlerin biiyimesiyle ilgili ti¢ model mevcuttur. Bunlar difiizyon
modeli, yapisma modeli ve gé¢ modelidir. Difiizyon modeline gére , taban malzeme
ylizeyinde gelisigiizel olusan kararli ¢ekirdekler, atomlarin bu ¢ekirdeklere difiizyonuyla
biiytirler. Ozellikle yiizeye carpan atomlarin tamamen yogunlagmasi, yani ylizeyden desorbe
olmamasi durumunda bu modeller gegerlidir. Yapigsma modeline gore, olusan gekirdekler
lizerine ¢arpan atomlarin yapismasiyla biliylime gerceklesir. Bu model, kismi yogunlasma
durumunda etkin hale gelir. G6¢ modeline gore ise atomlar kiigiik ¢ekirdeklerden, biiyiik
¢ekirdeklere difiize olur. Bu durumda, kararli gekirdeklerin komple go¢ii gézlenir.

Cekirdek biiylimesi sirasinda, ¢ekirdeklerin sayisinda azalma ve gekirdeklerin boyutunda artig
meydana gelir. Simdiye dek, g¢ekirdek olusumu ve biiylimesiyle ilgili agiklanan modeller,
buharlagtirmayla yapilan PVD yontemleri i¢in gegerlidir. Sigratmayla yapilan PVD
yontemlerinde ve iyon kaplamada, partikiiller buharlagtirmaya gore daha yiiksek enerjiye
sahip olduklari i¢in, taban malzeme yiizeyine adsorbsiyon olasilifi artar ve yiizeyde tek
atomlu kararli ¢ekirdekler meydana getiren hatali bolgeler olusabilir. Bu nedenle,
cekirdeklenme hiz1 ve ¢ekirdek yogunlugu artar. Cekirdeklerin biiylimesi ise, buharlagtirma

yontemleriyle ayn1 mekanizmalara sahiptir.
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Film biiytimesi i¢in, g¢ekirdek olusumunda oldugu gibi yogunlagsma, ylizey diflizyonu ve
desorpsiyon adimlart biiylik 6nem tagir. Yiiksek sicakliklarda, hacim difiizyonu da ilave rol
oynar. Bu nedenle kaplama yapisi, biriktirme hizi ve taban malzeme sicakligiyla belirlenir.

Sekil 5.3°da, PVD yontemleriyle iiretilen filmlerin yapisal gelisimleri gosterilmistir.
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Sekil 5.3 Filmlerin yapisal gelisimleri
Genel olarak film biiytimesi her bir ¢ekirdek tizerinde bagimsiz olarak baglar. Diflizyonun
meydana gelmedigi diisiik taban malzeme sicakliklari i¢in, bagimsiz kristalitler olusur.
Yiiksek yogunlasma olasiliklarina sahip kristal diizlemleri tercihli olarak biiylir. Kaplama,
g6zenekli bir yapiya ve kaba bir yiizey topografyasina sahiptir. (Sekil 5.3b).

Biraz daha yiiksek taban malzeme sicakliklarinda, yilizeye ¢arpan atomlarin daha degisken
yonde olmasi ve tamamen yogunlagmasi durumunda, ilk olarak kiiresel g¢ekirdekler biiyiir
sonra kaynasir ve oldukg¢a diizgiin yiizey topografyasina sahip, yogun bir kolonsal yap: olugur.
Kristalitlerin oryantasyonu, olusan ilk ¢ekirdeklerin oryantasyonuyla iliskilidir.( Sekil 5.3a)

Daha yiksek taban malzeme sicakliklarinda, yogunlagma katsayilarindaki farkliliklar
dengelenir ve tiim kristal diizlemleri ayn1 oranda biiyiir. Boylece oyuklu yiizeye sahip, yogun
yapilar olusur (Sekil 5.3c¢). Tekrarli ¢ekirdeklenme meydana gelirse, Sekil 5.3 d* deki yap

g6zlenir.
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Diisiik taban malzemesi sicakliklarinda, yani ylizey difiizyonunun olusmadifi durumlarda
(Sekil 5.3a), g6zenekli kaplama yapisinin olugmasina sebep olan ‘golgeleme’ etkileri
meydana gelir. Golgeleme, yogunlasmanin ¢ekirdekler ve yiizey piirtizleri iizerinde

gerceklesmesi sonucu olusur. (Tirkiiz, 1997)
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6. PVD KAPLAMALARIN YAPISAL BOLGE MODELLERI

Kaplama olusumunun ilk asamasinda yliksek akis yogunlugu igerisindeki atomlar, altmetale
dogru hareket ederler ve bu hareketli atomlar altmetal ylizeyinde birbirleriyle karsilagtiklar:
zaman iki veya ti¢ boyutlu ¢ekirdekleri olustururlar, daha sonra bu g¢ekirdekler biiyiimeye
baglarlar ve biiyiidiikge de birbirleriyle birleserek kaplamay: meydana getirirler.

Kaplamanin biiylime sekli; malzemeye, altmetal geometrisine, atomlarin tipine, biriktirme
sicakligina, atomlarin veya iyonlarin enerjisine, diger malzemelere ve teknolojik

parametrelere gore degisir.

Sekil 6.1 PVD yontemiyle biriktirilen kaplamalarin teknolojik kosullara bagl olarak elde
edilen metalografik yapilarinin modelleri.

a) Movhan-Demchishin Modeli (Vakum buhar biriktirilmis kaplamalar i¢in)

b) Thornton Modeli (katot ve magnetron sigratma igin)

¢) Messier modeli (iyon demeti 151m biriktirme yontemi igin)

Sonu¢ olarak sunu sdyleyebiliriz, ince filmlerin biiylime morfolojileri (kristal boyut ve
sekilleri) ve tekstlirleri (tercihli kristal yonlenmeleri), kaplama parametrelerinden
etkilenmektedir.
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Bilim adamlar1 bunu incelemek amaciyla, kaplamanin yapisin1 degistiren ¢esitli parametreleri
kullanarak, farkli yapilardaki bélgelere(zon) ulasmislardir. Biriken filmin morfolojisini ilk
defa tanimlayan Movchan ve Demchishin (1969) olmustur.

Daha sonra Thornton (1974) ve Messier (1984), bu modeli, gaz basinci ve bias potansiyelini
de kullanarak modifiye etmislerdir (Sekil 6.1 ). Her iki modelde de, biriktirilen malzemenin
ergime sicaklit Tr[K] ve altmetal sicaklifi T[K] esas alinarak, bu iki sicakligin birbirine

orani olan T/Ty,, en 6nemli biriktirme faktorii olarak kullanilmigtir.

Biriktirme sonucu elde edilen kaplamalarda farkli kosullarda farkli yapilarda bolgeler elde
edilmistir. Bu bélgeler Z1, Z2, 73, ZT olarak adlandirilmiglardir.

Zon 1 (Z1); 71 yapisi, distik altmetal sicakliklarinda, yiksek g¢ekirdeklenme yogunlugu
sebebiyle ortaya g¢ikan ince kolonlu bir yapidir. Diigiik altmetal sicakliklarinda yiizey
diftizyonu ¢ok azdir bu nedenle yapida; birkag nm’lik bogluklarla birbirlerinden ayrilan, 10-
100nm c¢apinda, yuvarlak bagli (kubbe gibi) ve gittik¢e incelen kolonsal kristaller olusur.
Kristaller arasindaki bu bosluklar porozite miktarinin fazla olmasina ve yogunlugun diisik
olmasina neden olur. Kaplanan film kalinlastik¢a yiizey difiiyonu az oldugundan hatalar
biiylimekte ve kalic1 hale gelmektedir.

Zon T (ZT); Altmetal sicakhiginin artmast ile ylizey diftizyonu artar, bu da Thornton
modelindeki IV. tip gegis yapisi olan ZonT’nin (ince taneli yogun fiber kristalitli) olusumuna
neden olur. Film, altmetalin yiizey diizlemine dik biiyiiyen kristallerin olusturdugu lifli bir
yapidadir. Kristaller, birbirlerine yakin oldugu i¢in, bu yapidaki filmin yogunlugu, hemen
hemen bulk malzemeye esittir.(Konuma, 1992)

Bu yap1 yiikselen sicaklikla birlikte siitunsal yapiya dogru degisim gosterir. ZT°de elde edilen
kolonlar arasinda, Z1’deki gibi bosluklar bulunmamaktadir. Elde edilen bu geg¢is zonunun
Ozellikleri yiiksek dayanim ve sertlik , diisiik sekillendirme kabiliyeti, yiiksek ylizey
plirtizliiligi ve yliksek basing gerilmesidir.

Zon2 (Z2); Z2’nin olustugu sicaklik, ylizey diflizyonu mekanizmasim Snemli miktarda
etkileyebilecek kadar yiiksektir. Baglangigta olusan ince taneler, tane sinir1 tasinimi nedeniyle
gittikge biiyliyerek birlesirler ve boylece tane biiylimesi meydana gelir. Tane sinir1 tasinimina
neden olan itici gli¢, komsu kristal yiizeylerinin yonlenme iliskilerine baglh olarak gelisen
yiizey enerjileri ve tane sinirt enerjilerindeki farkliliktir. Z2, birbirleriyle siki sikiya yapigmis
tane smirlar1 olan kolonlara sahiptir. Kolon ¢aplar1 Z1°e gore biiyiiktiir ve ¢ap, T/Tm orant
arttikca bliylimektedir. Z2, Z1 ve ZT’e gére daha az hatali kristal yapisina ve daha diizgiin

yiizey morfolojisine sahiptir. Yiizey diiz ve mat goriiniir.
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Zon 3 (Z3); Z3’lin yapis1 ve Ozellikleri, tavlanmig bir metalinkine benzer olup, parlak ylizeyli
kaba eseksenli tanelerden meydana gelir. Alt metal sicakliginin yiikksek olmasi nedeniyle,
boyle bir yapimun olugsmasinda kiitle yaymmimi ve yeniden kristallesme etkili olmaktadir.
(Burakowski ve Wierzchon, 1999)
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7. INCE FIiLMLERIN TEMEL OZELLIKLERi VE BU OZELLIKLERIN
BELIRLENMESINDE KULLANILAN BASLICA DENEY YONTEMLERIi

Ince filmlerin temel 6zelliklerini, film kalnlig, kimyasal bilesim, yiizey piiriizliligt, film
yapist, tekstiir (yonlenme), filmin i¢ gerilmesi, sertligi, ylizeye yapigmasi, korozyon direnci,

asimnma direnci olarak siniflandirabiliriz.

Ince filmlerin bu temel 6zelliklerinin belirlenmesi amaci ile yapilan deneyler, kaplama proses
parametrelerinde yapilan cesitli degisikliklerle ve alt malzemenin kaplama Oncesi
Ozelliklerine bagh olarak, kaplamalarin gosterdigi yiizeysel, metalurjik, mekaniksel ve

performansla ilgili 6zelliklerini belirlemek amac ile yapilirlar.

Ornegin mikrosertlik, ¢izik ve yapisma deneyleri, ylizeylerin mekaniksel ozelliklerini
tanimlama, kontrol etme ve degerlendirmede kullanilmaktadir. Kaplama sertligini 6l¢mek igin
ultramikrosertlik, yapigmay1 belirlemek igin ¢izik deneyi, kaplama kalinligin1 6lgmek igin top
asindirma ydntemi, asinma ve siirtlinme katsayisini belirlemek igin pin-on-disk deneyleri,
kaplamalarin mekaniksel ve tribolojiksel &zellikleri hakkinda bilgi elde etmek igin
kullanilirlar.

Cizelge 7.1 Biriktirilen filmlerin 6zellikleri ve bu 6zelliklerin Sl¢iim ySntemleri

FILM OZELLIGI INCELEME YONTEMI

Kalinlik * Top asindirma kalotest

Kimyasal bilesim XPS v.s

Yiizey piirtizltltigt * Mekanik ve optik profilometre

Film yapisi,tekstiir(yonlenme),i¢ gerilim * Radyografik tane yapis1 analizi, SEM

Sertlik * Indentasyon, ultramikrosertlik

Yapisma Rockwell C indentasyon, ¢izik testi

Korozyon direnci Nem odasi testi, tuz sprey odasi testi,
elektrokimyasal y6ntemler

Siirtlinme ve asinma Kayma deneyleri, abrazyon deneyleri, kati
partikiil erozyon deneyleri

* Bu tez ¢calismasinda incelenen ozellikler isaretlenmigtir ve detaylar: deneysel kisimda da
aciklanacaktir.
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7.1 Kalmhk

Kaplama kalinligi; kaplamalarin siirtlinme, korozyon, go6zeneklilik ve diger mekanik
Ozelliklerini tanimlamada etkilidir. Dogru kaplama kalinligi se¢iminde kaplama igindeki i¢
gerilmeler, kaplamanin sertligi ve kaplama ile alt malzeme arasindaki yapigma g6zoniine

alinmalidir.

Ince, sert karbiir ve nitriir kaplamalarda kaplama kalinligimn artmasi, tiim bu faktorleri
olumsuz yonde etkiler. Yani kaplama kalinhifinin artmasi ile i¢ gerilme miktar: artar, kaplama
sertlii ve yapisma ise azalir. Eger kaplama, alt malzemenin elastikligini etkileyecek kadar
kalinsa, kaplama kirilmasi ve soyulmasi meydana gelebilir.

Kaplama kalnlif1 dl¢imii igin; optik, mekanik, elektriksel, manyetik, elektromanyetik,
radyasyon ve kombine teknikler kullamlabilir. Kolay, ekonomik, yliksek dogrulukta sonug
alinabilen ve en yaygin olarak kullanilan yontem, mekanik ydntemlerden biri olan ‘Kalotest’
yani bilya ile krater agmadir. Bu teknikte kaplanmig numune yiizeyinde bir bilya ve agindiric
elmas siispansiyonu ile abrazif asinma meydana getirilerek iz olusturulur. (Datta ve Gray,
1997)

Sekil 7.1°de goriildiigii gibi ¢ap1 bilinen bilya ile kaplamanin tamami ve taban malzemesinin
bir kismui agindirilarak olusturulan dairesel oyugun ¢aplar1 mikroskop altinda Slgiilmekte ve
sonra da denklemden yararlanarak kaplama kalinlig1 hesaplanmaktadir.

Sekil 7.1 Kalotest kaplama kalinlik 6l¢iim cihazi temel prensipleri
Uygulanan formiil: s = 1/2 [V@4R? — d*) - V4R* - D% |
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7.2 Kimyasal Bilesim

Kimyasal bilesim analizi 6nemlidir, fakat bu islem i¢in gereken test ekipmam ve isgilik ¢ok
pahalidir. Bu ylizden ¢ogunlukla stoklama ve dagitim asamalarinda film bilesiminin rutin
kontrol testleri yapilmaz. Filmin igerdifi elementlerin tanmimlanmast i¢in saflik analizinden
baska, film olusum bilgileri, atomlarin bag karakteri ve elementlerin yiizey alanina dagiluim
onem tagimaktadir. Ozellikle sert malzeme tabakalarinda metal ya da metaldisi elementlerin
bulunup bulunmadigi veya bu elementlerin tabaka igerisinde ne sekilde bulunduklarimin
anlagilmasi son derece 6nemlidir. Bu bilgiler film karakterinin 6nemli ayrintilarini bulmamiza
olanak saglamaktadir.

Cizelge 7.2°de sik¢a kullanilan baz yiizey analiz yéntemlerinin 6zellikleri gériilmektedir. Bu
yontemler gerekli karakteristik bilgiler temel alinarak tarif edilmislerdir. (Datta ve Gray,
1997)

Cizelge 7.2 Kimyasal analiz yontemlerinin ¢esitli 6zelliklerine gore siniflandiriimasi

XPS SIMS RBS
Incelenebilen derinlik (nm) |0,5-10 [ 0,3-100 3-10
Atomlarin yatay dizilimi 1-0,001
(pm de)
Element tanimlama timii tlimii timi
(+ izotoplar1) | (+ izotoplary)
Bilegiklerin tanimlanmas1 | evet 8zel hayir
durumlarda
Element bilegimi goriintiisii | evet evet:IMMA | hayrr
Izolasyon analizi evet kismen evet
Nicel analiz + +H+
Olglim zamam yiiksek | yliksek yiiksek
Fiyat1 yiiksek | yiiksek yiiksek
Endistriyel kullanimi ++ + +
Derinlik profili evet evet evet

Kimyasal analiz yontemleri , belli kiitle, enerji ve yofunluga sahip iyonlarla ylizeyin
uyarilmasi ve bu uyarilmanin sonuglarinin degerlendirilmesi ilkesine dayanmaktadir.

Ornegin SIMS (ikincil iyon kiitle sprektrometresi) cihazinda numune {izerine iyon 1g1m
gonderilerek bir dizi ¢arpigma ile iyonlarin enerjileri kati ylizeyine aktarilir. Gergeklesen bu
carpigmalar sonucunda, katinin enerjisindeki artis yardimiyla ylizey ve yiizeye yakin
bolgelerdeki atomlar katidan sigrarlar.
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Boylelikle ikincil pargaciklar olarak ylizeyden ayrilan iyonlar hizlandirilarak kiitle

spektrometresine gonderilir ve analiz edilir.

7.3 Yiizey Piiriizliiliigii

Kargilikli temas eden yiizeylerin piiriizliiliikleri yiizeylerin siirtlinme ve aginma davranigini
etkiler . Bu nedenle kaplama islemi sonrasinda, yiizeyin piiriizliiligiinii bilmek gereklidir.
Piiriizliiliik degeri, kaplama sonucu ¢ogunlukla artar. Kaplama yiizeyinin yiiksek piiriizliiliige
sahip olmasi, kaplama yapisinda makropartikiil sayisinin fazla oldugu anlamma gelir.
Makropartikiiller de kaplamanin kalitesini kétii yonde etkiler.

Gerek alt malzemenin, gerekse kaplamanin yiizey piiriizliiltigiintin diisiik olmas1 istenir. Alt
malzemenin ylizey piiriizliiliiftiniin yiiksek olmasi, kaplama yapisinda i¢ gerilme miktarinin
fazla olmasina neden olur. Bu ise kaplamanin taban malzemesine yapigmasint olumsuz yonde

etkiler.

Yiizey piirlizliiligiint Slgmek icin gesitli cihazlar mevcuttur. Bu cihazlar, Slgiilen yiizeye
temas eden mekanik profilometre ve Sl¢lilen ylizeye temas etmeyen optik profilometre olarak
ikiye ayrilabilir.

Mekanik profilometreler, elmas sivri bir ucun malzeme yiizeyinde gezdirilmesi sirasinda sivri
ucun malzeme ylizeyindeki girinti ve ¢ikintilardan gegirilerek malzemenin ylizey profilinin

cikartilmas prensibine dayal: olarak caligir.

Optik profilometrelerde ise, bir lazer diyot tarafindan tiretilen kizil 6tesi 1gin, malzeme
ylizeyinde 2um ¢apinda bir alana odaklanir. Yiizeye ¢arpan 151n aym yolu izleyerek geri doner

ve cihazin iginde 6zel sinyallere doniigtiiriilerek yiizeyin piiriizliilik profili elde edilir.

Optik esasa dayali profil degerlendirme yontemleri arasinda SEM de sayilabilir. Ug boyutlu
ylizey gOriintiisii bu cihazla g¢ikarilir. Bu yontem ylizey profilinin g¢ok hassas olarak

karakterize edilmesini saglar.

Diger profil degerlendirme yéntemleri olarak ise, STM (taramal1 tiinel mikroskobu) ve AFM
(atomik kuvvet mikroskobu) gosterilebilir. (Datta ve Gray, 1997)
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Sekil 7.2 Profilometrenin ¢aligma mekanizmasi

Tiiksek Gegiritnli

Elektro-mekanik
Dantsttriict

Glglendiric

v

Driagiik Gregirimli
Filtre

(a) Profilometrenin sematik goriiniisti, (b) Tipik yiizey profili

o
Islemcisi

Profil

Islemeisi

Dalgalilik
Islemeisi

Sekil 7.3 Yiizey profilometresi cihazinin bilegenleri

Yazdirma
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7.4 Film Yapisi, Tekstiir (Yonlenme) ve i¢ Gerilim

Atomlarin kaplama icerisindeki yerlesimi, yapr ve yonlenme ile tanimlanir. Genellikle film
yapisi ve yonlenme, filmin mekanik 6zelliklerini dogrudan etkiler.

Radyografik tane yapisi analizi vasitasiyla, ince filmlerin yonlenmeleri ve yapilar1 hakkinda
bilgi elde edilebilir. Sekil 7.4’de goriildiigii gibi, numune X- 151nna maruz birakilir ve bu X-
1sinlart numuneden geri yansir. Bu sayede kristal yapiya ve atomlarin kafes parametrelerine
bagl olarak degisen yansima verileri de dedektérde degerlendirilir. Sekil 7.4’de yansitict
diyagram, filmin oryantasyonu ve faz bilesimi hakkinda bilgi verilmektedir. Bu y6ntem, iki
ylizey filmi arasindaki 6nemsiz farkliliklari dahi meydana ¢ikarmaktadir, bu nedenle filmlerin
gelisimi igin Snemli bir katki saglamaktadir.

Kaplama olusurken meydana gelen i¢ gerilmeler, bir yandan kaplamanin dayaniklilifini

azaltirken diger yandan daha az yapigmaya neden olur.

dedektér

1
v . g
-

x-151m demmats pencere

“y pEHCETe

yiikse.k yoltag
Jereratdri komtral
tertibaty
i

Sekil 7.4 Yap1 ve yonlemenin radyografik incelenmesi

I¢ gerilme miktari; alt malzemenin ylizey piirtzliiliigiiniin, kaplama kalinhgmmn, bias
voltajimin ve biriktirme sicaklifinin artmasiyla, birlikte artar. Ayrica biriktirme sicakligi ¢ok
digik oldugu ve taban malzemesi ile kaplama malzemesinin 1s1l genlesme katsayilari
arasindaki fark yiiksek oldugu durumlarda da i¢ gerilme miktar: artar.
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Kaplama yapilarinda iki tiir i¢ gerilme meydana gelir. Bunlardan biri filmin biiyiimesi
sirasinda olusan gerilmelerdir ve biiylime gerilmeleri olarak isimlendirilir. Digeri ise alt
malzeme ve kaplamanin 1s1l genlesme katsayilarindaki uyumsuzluga baglt olarak gelisen 1s1l

gerilmelerdir.

Biiytime gerilmelerinin miktarim etkileyen faktorler , kaplama kalinlig1 ve bias voltajidir.
Kaplama kalinlig1 arttikga, yapidaki tane smirlarinin sayisi da artar. Tane smirlari hatali
bolgelerdir ve i¢ gerilme merkezleri olarak davranirlar. Bias voltajinin artmasiyla, iyonlarin
enerjisi ve taban malzemesi yiizeyindeki hareketlilikleri de artar; bu ise, biiyiime

gerilmelerinin artmasina neden olur.

I¢ gerilmelerin diger bir gesidi olan 1s1l gerilmelere, kaplama ve taban malzemesinin 1sil
genlesme katsayilar1 arasindaki uyumsuzluk neden olur. Degisken sicakliklarda kaplamalarin
catlamaya duyarliligi, kaplamalarin performans: agisindan biiytik bir 6neme sahiptir. Yiiksek
bir sicaklikta bulunan kaplamanin yapisinda ani bir soguma meydana geldiginde, kaplama
soguyarak biiziilecek, taban malzemesi ise hala sicak oldugundan bu biiziilmeye kars: direng
gosterecektir. Bunun sonucunda kaplama, taban malzemesine basma gerilmesi

uygulayacaktir; kaplamanin kendisi ise ¢ekme gerilmesiyle kars1 karsiya kalacaktir.

Literatiirde artik gerilmeyi belirlemek igin X-1gmlar1 difraksiyonundan yararlanilir. Kaplama
artik gerilimi, biriktirme igleminden nce ve sonra yapilan X-1in1 analizinde meydana gelen

sapmalardan hesaplanir. (Datta ve Gray, 1997)

7.5 Sertlik

Bir malzemenin sertligi o malzemenin plastik deformasyona kars1 gosterdigi direng olarak
tamimlanabilir. Yalmzca malzemenin i¢ Ozelliklerine degil, deformasyon sertlesmesi, akma

dayanimu ve elastisite modiilii gibi diger malzeme 6zelliklerine de baglidur.

Sertlik 6l¢timii indentasyon (batma) deneyleri ile yapilabilmektedir.Indentasyon deneyleri,
yanlizca batict ucun sekli (kiire, konik veya piramit sekilli olmasi) ile degil, kullamlan yiik
aralipa bakimindan da birbirinden ayrilir. Biiyiik yiikler malzemenin kiitlesel sertligini Slgmek
icin kullanilirken, diisiik yiikler yiizeyin, kaplamanin veya mikroyapida bulunan bir fazin
sertligini 6l¢mede kullanilir.

Ince sert filmlerin mikrosertlik deneylerinde, bazi problemlerle karsilasilmaktadir.
Kaplamalar ¢ok incedir ve sertlik dlgiimii sirasinda kaplamanin sertliginin alt malzemenin
sertliginden etkilenmemesi gerekir. Bundan kaginmak igin de ucun batma derinliginin,

kaplama kaliligimin ancak %10°u kadar olmasi gereklidir.
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Sertlik 6l¢limii yapilan malzemenin akma mukavemeti ve elastisite modiiliine bagh olarak,
yiik kaldirildiktan sonra izde bir miktar elastik toparlanma meydana gelmektedir. Geleneksel
mikrosertlik deneylerinde, yiik kalktiktan sonra kalan iz iizerinde 6l¢tim yapilmaktadir; yani,
sadece plastik deformasyona ugramig iz gozoniine alinip degerlendirilmekte ve elastik
bilesenler gozardi edilmektedir. Bundan dolay: da, 6lgiilen sertlik degeri kaplamanin gergek
sertliginin yansitmamaktadur.

&

- Plastik derinlik
-
&b by ¢ Elastik dexinlik
'g in test yikimde -
= plastik batma -~ max. test yu]-ru.'nde
& devinlizi elastik ve plastik
'g - P b—gtma darinligi
= %‘ '_’_,,-" %:)

¥ L
test yiki ‘vl E

A Malzeme Yitmayindaki
Sertlik Profili

Zertlik HU

Batma derinligi h

Sekil 7.5 Ultramikrosertlik deneyi

Ultramikrosertlik deneyinde ise, sertlik Slgiimii yiik altinda yapildigy igin izin hem elastik,
hem de plastik bilesenleri beraberce degerlendirilmekte ve Olglimdeki hata payr en aza

indirgenerek gergek sertlik degeri Sl¢limii yapilmaktadir.

Ultramikrosertlik deneyinde bilgisayara bagli bir sertlik Slgtim cihazi kullamilir. Bu cihaz,
deney yiikii altinda batma derinligini 5lger. Deney , kullanici uzmanligina bagh degildir ve
sonuglar hizl1 bir gekilde alinabilir.
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Deney yiikii kademeli olarak maksimum yiike kadar arttirilarak, tek bir Sl¢lim yerine ¢ok
noktal1 bir 6l¢iim elde edilir. Yani, yiikiin artti1 her zaman dilimi i¢in bir sertlik degeri elde
edilir. Boylece tek bir sertlik degeri yerine numune yiizeyine dik bir sertlik profili elde edilir.
(Sekil 7.5)

Bu y6ntem sayesinde, deney yapilan bdlgenin sertligini degistiren bilinmeyen etkiler ya da
numune hazirlamadan kaynaklanan gesitli etkiler ortaya g¢ikartilabilir. Bu sayede, homojen
olmayan yiizey sertligi profiline ve yiizey kaplamalarmma sahip numuneler ultramikrosertlik
deneyi ile ¢ok kolay bir sekilde test edilebilir.

7.6 Yapisma

ASTM standartlarina gére yapisma, ‘Valans kuvvetleri, karsilikli bag kuvvetleri veya her
ikisinden olusan arayilizey kuvvetleri yardimiyla iki yiizeyin birbirine tutturulmasi’ olarak
tanimlanabilir. Bu bag kuvvetleri Van der Waals, elektrostatik veya kimyasal bag kuvvetleri
olabilir. Kovalent veya iyonik baglanma, elektrostatik veya mekanik baglanmadan daha
biiyiik yapisma seviyesi saglar; ¢linkii, bag basina enerjileri daha fazladir.

PVD ile iiretilen sert seramik kaplamalarm korozyona, aginmaya veya termal ¢dziinmeye
direngli olabilmesi i¢in birinci kriter, kaplama ve taban malzemesinin birbirine iyi ve kuvvetli

bir sekilde yapismasidir.

Ince filmlerin alt malzemeye yapisma 6zelligi, yapigma mukavemeti ile tariflenir. Modern
kaplama yontemleri ile iiretilen filmlerin yapismas: genellikle gok iyi olmasina ragmen,

filmler kalktigi zaman Snemli bir tahribat meydana gelebilir.

Kaplama ve alt malzeme arasindaki yapisma mukavemeti, gesitli parametreler tarafindan
etkilenir. Bunlar, alt malzemenin yiizey piiriizliiliigii, alt malzemenin sertligi, kaplama sertligi,
kaplama kalinlig1, kaplama ve alt malzemenin tiirii, biriktirme islemi sirasinda alt malzemenin
sicaklii, uygulanan bias voltaji, biriktirme islemi dncesi alt malzemenin ylizey temizligi ve

kaplamadaki i¢ gerilme miktari olarak stralanabilir

Kaplama biinyesindeki i¢ gerilme miktarmmn artmasi, yapismayr olumsuz yonde etkiler.
Dolayisiyla i¢ gerilme miktarinda artiga sebep olan parametreler, yapismay: da azaltir. Alt
malzemenin sertliginin artmastyla da yapigma artmaktadir. Bunun sebebi ise , alt malzemenin
sertliginin artmasiyla plastik deformasyon direncinin yiikselmesidir. Kaplama islemi sirasinda
alt malzemenin sicakliginin artmasi, belli bir seviyeye kadar yapigmayi arttirir. Bunun sebebi,
orta seviyedeki sicakliklarda kaplama yapisindaki bosluk, porozite ve diger ylizey hatalarmin
kaybolmast, artan difiizyon sonucu da uygun arayiizey baglarinin olugmasidar.
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Daha yiiksek biriktirme sicakliklarinda ise alt malzeme yumusayacadi i¢in yapigma azalir.
Ayrica alt malzeme ylizeyi, ortamda bulunabilen hidrokarbon ve su gibi faktorler tarafindan
kirletilebilecegi i¢in, ylizeyin temizlenmesi ile bu zayif bagli hidrokarbon ve su filmleri

uzaklagtirilir ve kaplamanin yapigmast da artmig olur.

Yapisma mukavemetini elde etmek i¢in degisik yontemler gelistirilmistir.Bunlardan biri
Rockwell C indentasyon testidir.

Rockwell C Indentasyon testi: Rockwell C ydnteminde, konvansiyonel u¢ malzeme ylizeyine

batirilir ve izin kenarlar incelenerek kaplamanin kalkip kalkmadig: belirlenir. Sekil 7.6’da iz
kenarlarindaki deformasyona bagh olarak yapigsma mukavemeti siniflandirmalan verilmistir.
Kaplanmig parcanin yapisma mukavemeti icin kabul edilebilir deger araliklar, alt
malzemenin sertligi ve film kalinhig1 degerlerine bagh olarak olusturulmustur. Ornegin 54
HRC altmetal sertligi ve maksimum 4mm film kalinlig1 igin kabul edilebilir adimlar HF1 ile
HF4 arasindadir.

@ soyulan lasun

Sekil 7.6 Rockwell C testine gore filmin yapisma mukavemetinin siniflandiriimasi

Cizik testi: Yapisma mukavemetinin belirlenmesinde ¢izik testi de kullanilmaktadir. Cizik
testinin amaci, kaplamanin kalkmasina neden olacak kritik yiikii (L) belirlemektir. Bu yiik,
yapismanin Ol¢iisii olarak kullanilabilir, 6rnegin daha iyi yapisma igin, kritik yiikiin daha

yiiksek olmasi istenir.
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Sekil 7.7°da ¢izik testinin yapilis1 ve elde edilen sonuglar goriilmektedir. Rockwell C elmas
ug, kaplanmig numunenin yiizlinii siirekli ya da kademeli olarak arttirilabilen bir yiik altinda
cizer.

Belirli bir yiike ulagildifi veya belirli bir yiik degeri agildifs zaman kaplama ylizeyden
kalkmaya baglar. Kaplama kalkmasmin ilk meydana geldigi ylik degeri kritik yiikk olarak
tammlanir. Cizik, daha sonra SEM’de incelenerek, filmin ylizeyden ayrilma karakteri

belirlenir.

L;"l-;i" L‘

&) )

Sekil 7.7 Yapigma mukavemetinin belirlenmesinde kullanilan ¢izik testi
a)¢izik testinin mekanizmasi b) yiikleme miktarinin artisiyla kaplamada meydana gelen
degisimler goriilmektedir.

7.7 Korozyon Dayanimi

Kaplanmig bir parcanin verimini ya da potansiyel kullanim alanlarimi belirlemek icin bu
parganin korozyon davranigini incelemek gereklidir. PVD teknikleri ile iretilen seramik esasli
ince filmlerin (nitriirler, karbiirler vs) birgok ortamda bilesik olarak gosterdikleri iistiin
kararliliklar1  g6z6niine alinarak, kaplandiklari malzemenin korozyon direncini
artirabilecekleri diigiintilmektedir. Bu diistincenin gergeklesmesi, ancak, kaplamanin malzeme
ile ortamin iligkisini tamamen kesebilecek nitelikte olmasina baghdir. Kaplamanin gézenekli
olmasi halinde, korozyon gozeneklerde baglar, daha sonra kaplama-alt malzeme araylizeyinde
gelisir ve zamanla kaplamanin dokiilmesine neden olur. Dolayisiyla ince film kaplh
malzemelerde korozyon olaym etkileyen en Onemli parametre, film yiizeyinden alt

malzemeye kadar uzanan hatali bolgelerdir.
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Ince film icerisinde makro tanecikler mevcut oldugunda ¢ok ciddi problemlerle kars: kargiya
kalinmaktadir. Bu makro tanecikler kaplamanin korozyon direncinin yam sira siirtlinme,

aginma direnglerini de olumsuz yonde etkilemektedirler.

Asinma dayanimi Slglimiinde oldugu gibi korozyon dayammu dlgtimiinde de kullamilabilecek
birgok test yontemi bulunmaktadir. Bunun nedenle kaplanmis malzemenin ¢alisma kosullarim

yansitan testin segilmesi ¢ok 6nemlidir aksi taktirde yararsiz bir test yapmis oluruz.

Nem _odalar: testi : Nem odalan igerisindeki nem; kaplanmis malzeme i¢in uygun olarak

segilmis degerlere kadar yiikseltilir. Numunenin degisken nemli hava ve yogunlagmaya karsi
korunmasiz kalmasi amaciyla, sicaklik ¢evrim halindedir. Cihazlar ortam kosullarin
olusumunu otomatik olarak saglarlar. Bu yontemde odaya kiikiirtdioksit gibi saldirgan

malzemeler verilebilir.

Tuz piiskiirtme odalar:: Tuz piiskiirtme odalarinda numuneler tavsiye edilen konsantrasyon ve

sicakliktaki sodyum kloriir ¢ozeltisi iceren buhara maruz birakilirlar. Bu olay sodyum
kloriirin malzemeye direk olarak ulagmasimi 6nledigi i¢in Snemlidir. Tuz ¢ozeltisine etanik
asit, bakir klorlir gibi ilaveler katilir ve bu da numunenin korozyonunu arttirabilir. Tipik
testler ASTM B3680-68 ve BS1224 olarak tammlanmugtir.

Elektrokimyasal yontem: Birgok korozyon testi elektriksel yontemleri temel almistir. Bunlarin

hepsi korozyon akimi degerini igerirler. Bu da numuneden ayrilan malzeme oranimin l¢iistini

verir. Bu yéntem polarizasyonun fonksiyonu olarak elektrokimyasal hiicrede akim Slger

Anodik polarizasyon egrisi potansiyostatik veya potansiyodinamik yontemi kullanarak elde
edilebilir. (Grainger ve Blunt, 1992)

7.8 Siirtiinme ve Asinma Dayanimi

Malzemelere siirtiinme ve asinma deneyleri uygulanarak yapilan degerlendirmeler, gercek
uygulama kosullarinda yapilan verim deneylerinden daha hizli ve daba ucuz olmaktadir. Bu
sekilde, benzer 6zelliklere sahip kaplamalarin, aginma miktarmmn ve aginma davraniglarimn

kargilagtirilmas1 miimkiindyir.

Disk iizerinde pim deneyi (Pin on_disk): Numune geometrisi, uygulanan yiik, kayma hizi,

ortam sicakligr ve nemlilik gibi faktorlerin kontroliine imkan taniyan birgok hizlandirilmug
ticari deney cihazlar1 bulunmaktadir. Bunlar arasinda en gok kullamlam, disk lizerinde pim

(pin on disk) cihazdur.
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Bu deney igin iki malzeme gereklidir, agindirici olmayan kosullar altinda bir malzeme
digerine kars1 asindirict olarak davranir. Disk tizerinde pim deney cihazinda, (Sekil 7.8) , pim
sabittir, disk ise doner. Pim, dSnmeyen bir bilya, yarikiiresel bir ug, diiz uglu bir silindir veya
dikdortgenler prizmas: seklinde bir ug¢ olabilir. Pim, donen disk {izerine belli bir kuvvet
uygunarak bastirilir. Pim ytizeyde dairesel bir yol izler. Disk {izerinde pim deneyi, malzeme
karsilagtirma ve aginma mekanizmalarinin analizi amaciyla kullanilan bir deneydir. Bu
sistemde nem ve sicaklik kontrol {initesi mevcuttur ve temas sirasinda olusan siirtiinme

katsayis1 otomatik olarak 6lgtilmektedir.

vl

pim (kaplanmmg aplanmanig)
/' disk (kaplamms/kaplanmanus)

Sekil 7.8 Disk iizerinde pim deneyi

Bu cihazin diginda da kayma mekanizmasimi kullanarak stirtlinme katsayisini Slgebilen gesitli
deney cihazlarn mevcuttur. (Ornegin Levha iizerinde pim deneyi; burada levha hareketli pim
sabittir, Capraz silindir deneyi; burada cihaz, biri sabit digeri dénen iki silindirden ibarettir.

Silindirler birbirlerine gore 90° a1 ile yerlestirilmislerdir.)

Taber Abrazyon Deneyi: Abrazyon deneyleri iki ya da ii¢ elemanli olabilir. iki elemanl

abrazyon deneyinde hareket eden parcalardan biri agindiricidir. ki elemanli bir abrazyon
cihazi olan, taber deney cihazi, ¢esitli malzeme ve kaplamalarin abrazyon direncini
belirlemede yaygin olarak kullamilmaktadir. Tipik olarak 110mm ¢apa sahip deney
numuneleri, doner tezgaha yerlestirilir ve bir ¢ift doner agindirici tekerlek ile agindirilir (Sekil
7.9). Sonuglar agirlik kaybi, hacim kayb: veya asinma derinligi Slgiimleriyle degerlendirilir.
Yiikler ise, 250, 500 veya 1000g mertebesinde olabilir.
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Taber abrazyon deneyinden bagka, yine iki elemanli olan Abrazif Bant Deneyi de
kullamlmaktadir, bu deneyde diiz uglu bir silindirik numune, abrazif bir banda kars:
kaydirilarak asinma gergeklesir. Ug elemanli abrazyon deneylerinde ise, arayiizeyde asindirici
tanecikler bulunur. Yayém olarak kullamilan deneyler sunlardir, Kuru Kum Abrazyon
Deneyinde; numune, doner disk tekerlek ile temas haline getirildikten sonra temas bolgesine
agindirici malzeme (silika kumu) beslenir. Islak Kum Abrazyon Deneyinde, numune ile lastik
tekerlek temas haline getirilir. Celik tekerlegin dis1 sentetik kauguk ile kaplidir ve bu tekerlek,

silika kumu ¢amuru (su ve silika kumu karisimi) iginde doner.

I-_:"- i Taher tekerlekler -

7

&

Sekil 7.9 Taber abrazyon deneyi

Kati Tanecikli Erozyon Deneyi: Bu deneyde, kat1 taneciklerin kaplanmis yiizeye ¢arpmasi ile

ylizey deformasyona ugrar ve/veya catlar (Sekil 7.10) . Catlak sistemlerinin birbiri ile
kesigmesi veya malzemenin ylizeye yakin kisminin bozulmasi ile malzeme ylizeyden ayrilir.

Erozyon verimini degerlendirmek igin arastirmalar iki gruba ayrilir:

1. Tek carpigsma deneyleri: Tek carpigma deneyleri, genellikle bir gaz silahi kullanarak
yapilabilir, gaz silahinda birkag tanecik, huni igine yiiklenebilir ve basingli bir gaz ile ylizeye
dogru hizlandirilir, izole olmus taneciklerle neden olunan hasarin biiyiikliiii ve hasar

mekanizmalari, tanecik ¢arpma agis1 ve hizinin fonksiyonu olarak degerlendirilebilir.
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2. Coklu garpisma deneyleri: Bu durumda , uygun miktardaki asindirici, akiskan iginde
hizlandirilir ve ylizeye g¢arptirilir. Erozyon hizi, erozyona ugratan maddenin kiitlesi basina
uzaklagan numunenin kiitlesi ile ifade edilir. Deney, tanecik hizi ve carpma agisinin
etkilerinin tizerinde caligmak i¢in kullanilabilir, ayni yiizey alamina ¢oklu olarak ¢arpan
taneciklerin ara etkime mekanizmasi da bu deneyde incelenebilir. Cok tanecikli erozyon

deneyleri i¢in, tanecikler, genellikle huniden hareketli akiskan i¢ine kontrollii olarak beslenir.

Moxiil

Sekil 7.10 Kati tanecikli erozyon deneyi
(Datta ve Gray, 1997)
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8. NbN KAPLAMA iLE iLGILi DAHA ONCE YAPILAN DENEYSEL CALISMALAR

Bugtine kadar NbN kaplamalarin biriktirilmesi ve incelenmesi ile ilgili yapilan galigmalardan

bir kismi s6yle 6zetlenebilir;

8.1 Bendavid ve Arkadaslarinin Yaptiklar1 Calisma

Bendavid vd. (2003) filtreli vakum ark biriktirme yontemini kullanarak NbN ve NbC
biriktirmislerdir. Bu ¢alismada; 2x10™* Pa sistem basinci, 0,13 ile 0,8Pa arasinda degisen N,
ve CHj basinc, 0 ile -200V arasinda degisen altmetal 6ngerilim voltaji ve 3A Nb iyon hiizme
akimi kullanmiglardir. Biriktirme orani; ortam basinci, altmetal dngerilim voltaj1 ve biriktirme
zamanina bagli olarak degigmektedir. Kaplama kalinligimi tiim bu parametreler ayarlanarak

500-600 nm olarak ayarlamislardir. Altmetal sicakligini 350-400 °C arasinda tutmuslardur.

Cizelge 8.1 Altmetal 6ngerilim voltajinin —150V’da sabit tutulup,
azot basincinin 0,2 ile 0,8Pa arasinda degismesi ile olusan yapilar
ve bu yapilarin sertlik ve basing gerilmesi degerleri.

Vbias Azot Faz yapisi Basma Sertlik (GPa)
V) basinci (Pa) gerilmesi (GPa)

0,2 C(111)a , H(103)6 ve Nb’ca|9,4 484
-150 zengin faz

0,4 C(111)a, H(103)8 8,5 47,9

0,65 C(111)a , H(103)3 7,8 46

0,8 C(111)a , H(103)5 8 452

Bu sonuglar incelendiginde, uygulanan azot basincinin artmasiyla kaplamanin sertliginin ve
basma gerilmesinin az miktarda diistiigii anlasiimaktadir. (Cizelge 8.1)

Cizelge 8.2 Azot basincinin 0,65Pa’da sabit tutulup,
altmetal dngerilim voltajinin 0 ile 200V arasinda degistirilmesi ile olusan yapilar
ve bu yapilarin sertlik ve basma gerilmesi degerleri.

Azot Vhias Faz yapis1 Basma Sertlik
basmcy(Pa) | (V) gerilmesi (GPa) (GPa)
0 C(i11)a, H(101)8 C(200) 3,2 27
-50 C(111)a, H(101)8 H(103) ~4 ~37
0,65 -100 C(111)a, H(101)6 H(103) ~8,2 45
-150 C(111)a, H(101)6 H(103) ~8,4 ~43
-200 C(111)a, H(101)8 H(103) ~1,5 ~46

Bu sonuglar incelendiginde Vyi,s arttikca, gerilim ve sertlik degerlerinde artis meydana geldigi

anlagilmaktadir. (Cizelge 8.2 ) (Bendavid vd., 2003)
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8.2 Zhirtomirsky ve Arkadaslarimin Yaptiklar1 Calisma
Zhirtomirsky vd.(1998) vakum ark biriktirme yontemini kullanarak biriktirdikleri NbN

kaplamalarmn yap: ve 6zelliklerini incelemislerdir. Bu ¢alismada; 1,3mPa(1x10”° Torr) sistem
basinci, 0,13 ile 2Pa (1-15mTorr) azot basinci, -40V altmetal ongerilim voltaji, 400 oc
altmetal sicakli1 kullanarak, 2-3um kalinlikta NbN film biriktirmiglerdir. Altmalzeme olarak
180K-25 sementit karbiir ( %90 WC, %8Co, %18 TaC ve % 0,2 NbC ) kullanmiglardir.

Cizelge 8.3 Altmetal 6ngerilim voltajinin 40V da sabit tutulup,
azot basincinin 0,13 ile 2Pa arasinda degistirilmesi ile olugan yapilar
ve bu yapilarin sahip oldugu 6zellikler

Vbias | Azot | Faz yapis1 | Tekstiir Sertlik | Cizik testi | Mikroindentasyon | Nb/N | SEM sonuglar1
basinci (GPa) |kritik yiik | testi kritik yitk
(Pa) (Lo’ (L)
0,13 |HpB-NbN |gozlenmedi |[~28 10N 2 * *
0,4 HB-NbN | Thkl:2,7 42 50 3 0,83 |Iki farkls
C8-NbN | 3-NDN parlaklikta
altmetale yiizey var
paralel (311)
40V |0,67 C8-NbN | gbzlenmedi [~39 N 10 1,18 Yari
eseksenli
taneler var
093 |[Cd3-NbN |gozlenmedi [~38 95 10 ~1,18 | *
1,33 |C3-NbN |gozlenmedi |~35 80 10 ~1,18 |*
2 C3-NbN  |gozlenmedi |[~27 20 5 ~1,18 | Cok fazla
makropartikiil
var

Bu sonuglar incelendiginde 0,4 Pa’dan sonra, azot basincinin artigtyla sertlikte bir disiis
oldugu anlagilmaktadir. (Cizelge 8.3 ) (Zhirtomirsky vd., 1998)

8.3 Rutherford ve Arkadaslarmin Yaptiklar Calisma

Rutherford vd. (1996) TiN/NbN ¢ok katli kaplamalarin abrasif aginma dayanimim
incelemiglerdir. Bu ¢aligmada; 1,2,3Pa oda basinci, -35,-70,-120,-150V altmetal ongerilim
voltaji kullamilmistir. Altmetal olarak ASP23 ( yiiksek hiz ¢eligi) ve AISI (Gstenitik
paslanmaz ¢elik) kullanilmistir. Direk (altmetal kaynaga gére diisey konumda), indirek
(altmetal kaynaga paralel konumda) biriktirmeler gergeklestirilmistir. Biriktirilen NbN filmin
kalmligs 7,2um’dir.
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Cizelge 8.4 Azot basincinin 0,2 Pa’da sabit tutulup,
altmetal 6ngerilim voltajmin —35 ile —150V arasinda degistirilmesi ile olusan yapilar
ve bu yapilarin sertlik ve aginma dayanimi degerleri

Azot Vbias Yonlenme Asmma dayanimi Sertlik (HV) Artik
basmci(Pa) | (V) (x10"2 Nm?) gerilim(GPa)
-35 C(311) ~0,9 3687 6
0,2 -70 (direk) | C(111) ~1,2 4341 *
-120 H(101), C(111), H(008) | * * *
-150 H(004) ~1 4362 3

Bu sonuglar incelendiginde —35V°da en diigiik asinma dayanimu degerleri elde edildigi,ayrica

yiikselen Vi ile asinma dayanimi ve sertligin arttigi goriilmektedir. Bu ¢aligmadan ¢ikan bir

diger sonug ise direk biriktirmede indirek biriktirmeye nazaran daha yiiksek sertlik ve aginma
dayanimi degerleri elde edildigidir. (Cizelge 8.4) (Rutherford vd., 1996)

8.4 Wong ve Arkadaslarinin Yaptiklar: Calisma

Wong vd. (1993) manyetik alanda sigratma yontemi ile NbN film biriktirmiglerdir. Bu

calismada , 8 mTorr sistem basinci, 1,5 ile 10kW arasinda degisen hedef giicii, 0 ile 0,8 mTorr

arasinda degisen argon basinci, -75°den —200V’a kadar degisen altmetal 6ngerilim voltaji,
300 °C altmetal sicaklig1 kullanmuglardir. Altmetal olarak da M2 takim geligi kullanmislardir
ve lizerine Sum kalinlikta NbN film biriktirmiglerdir.

Cizelge 8.5 Azot basincinin 0,2 ve 0,3mTorr ‘da sabit tutulup, altmetal 6ngerilim
voltajinin 50 ile 200V arasinda degistirilmesi ile olusan yapilar ve bu yapilarin 6zellikleri

Azot Vbias Avias Faz Yonlenme Sertlik
Basinci W) (A) Yapisi HV(25gf)
(mTorr) (kgf/mny’)
0 * 2100
50 0,35 * 3100
75 0,36 5-NbN (200) (111) 3200
0.2 100 0,37 3600
125 0,38 3700
150 0,38 3100
200 0,45 3100
0 3-NbN 1700
50 0,30 3-NbN 2800
&’-NbN
75 033 & -NDN (103) 2900
0.3 160 0,40 3600
125 0,42 3850
150 0,40 3950
200 0,38 4100
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Cizelge 8.6 Azot basincinin 0 ile 0,8mTorr arasinda degistirilmesi ile elde edilen yapilar

ve bu yapilarin 6zellikleri

Vias Hedef Azot Faz Yonlenme Sertlik Biriktirme | Kritik N/Nb Bias Hedef
V) Gilcit basinci yapisi HV(25gf) orani yitk Oram Akimi voltaji/akim
(mTorr) (kg/mm? | (m/min) | (kgd *) (V/IA)
&w)
0 Nb Nb C(110) | 350 0,32 1,5 0 0,52 310/16,2
0,05 * * 2350 0,27 2,5 0,48 315/16
0,1 Nb, 2950 0,26 3,0 0,65 0,46 340/14,8
6 -NbN
-100 5
02 SNDN | 5C@00) | 3050 022 35 0,90 0,42 3507142
0.3 8-NbN, 3850 0,19 4.5 0,98 0,37 370/13,6
5°-NbN
0.4 &-NbN | & H(100) 3250 0,18 35 1,02 0,34 380/13,2
& H(103)
0,5 8-NbN | 8° H(102) 3100 0,17 4,5 1,02 0,33 400/12,5
8° H(103)
0,6 8’-NbN 3250 0,15 45 1,0 0,35 400/12,5
0,7 6°~-NbN 3200 0,14 4,0 1,0 0,30 410/12,2
0,8 &’-NbN 3400 0,13 3,0 0,31 420/12,0
Bu sonuglar incelendiginde azot basinci artttkga sertlik degerlerinin  yiikseldigi

anlasilmaktadir. (Cizelge 8.6) (Wong vd.,1993)

8.5 Fenker ve Arkadaslarmin Yaptiklar1 Calisma

Fenker vd. (2003) reaktif manyetik alanda si¢ratma ySntemini kullanarak yiiksek hiz ¢eligi

altmetal lizerine biriktirdikleri NbN’iin korozyona karg1 dayanimim incelemislerdir.

Bu ¢alismada; 1x107 ile 4x10™'Pa arasinda degisen azot basinci, 5,2x107'Pa argon basmet,

300 °C altmetal sicakligi, -50V altmetal 6ngerilim voltaji, 2x250W hedef giicii, 12,7W/cm?

hedef giic yogunlugu kullanmiglardir. Bu parametreleri kullanarak yaptiklar1 kaplama
sonucunda 2,3-3,5 um kalinliklarda NbN ince film elde etmislerdir. (Fenker vd., 2003)
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Cizelge 8.7 Azot basmeinin 1x107 ile 4x10™'Pa arasinda degistirilmesi ile olusan yapilar ve
bu yapilarin 6zellikleri. (Fenker vd., 2003)

Vias Azot Faz Yon- Gerilim Film Biylime Gozeneklilik Ecorr Lo Sertlik
(V) | Basmc lenme (GPa) Kalmligt Orant (pores/um?) (mV) (1\)) (N/mm?)
(Pa) (pm) (um/h)

Nbi1 1x10™ B-NbN (101) - 3.1 4,0 0,58 -177 | ~42 ~49000
Nb12 2x107 8-NbN (200) -54 33 33 0,17 -194 | ~30 ~53000
Nbl6 3,5x107 8-NbN (200) =33 3,0 3,0 0,16 -184 | ~74 ~43000
Nb8 ~50 5x107 8-NbN (111) 9,5 35 2,6 0,28 -48 * ~51000
Nb15 7,5x107 5-NbN (111) -8,7 2,7 2,1 0,25 -188 | ~62 ~37000
Nb7 1x10T 8-NbN (111) -124 29 1,7 0,39 -103 * ~39000
Nb14 1,5x107 3-NbN (200) - 23 1,5 0,38 -455 ~57 ~34000
Nb13 2x10° 8-NbN (200) -32 31 1,6 031 -398 | ~60 ~38000
Nb10 4x1071 8’-NbN (103), - 29 1,3 0,48 -86 ~60 ~38000

(110)
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9. DENEYSEL CALISMALAR
Bu c¢aligmada Ark PVD yontemi kullanilarak NbN kaplama yapilmasi ve elde edilen bu

kaplamanin ¢esitli 6zelliklerinin incelenmesi amaglanmistir. Kaplama isleminde taban
malzeme olarak HSS (yiiksek hiz geligi) ve silisyum wafer (pul), kaplama malzemesi olarak
da Nb (rod) kullanilmstir.

Kaplama islemleri, ITU Yiizey Islemleri Laboratuari’nda, kaplanan numunelerin piirtizliiliik,
sertlik, kalmhk gibi ozelliklerinin tayini ve de X 1sm ile ylizey analizleri, ITU
Karakterizayon Laboratuari’nda, SEM ve Isik mikroskobu analizleri de Yildiz Teknik
Universitesi Laboratuarlari’nda yapilmistir. Yapilan karakterizasyon islemleri ile, elde edilen
kaplamalarin yap1 ve Ozellikleri , bunun yami sira temel degigken olan Vi, Ongerilim

voltajinin bu Szellikler iizerinde yaptig1 degisimler incelenmistir.

9.1 Numunelerin Hazirlanmasi

Kaplama igin HSS (yiiksek hiz c¢eligi) ve silisyum wafer (pul), taban malzemeler
kullanilmuigtir. Kaplanacak alt malzeme olarak, Makine Takim Endiistrisine ait MTE
25x6x200 HSS-E kodlu, 68 HRC sertlikteki HSS (yiiksek hiz ¢eligi) kullamilmistir. HSS
malzeme kesilerek 2,5%x3 cm’lik 6 adet taban malzeme elde edilmistir ve bunlar
60,80,100,120,240,320,400,600,800,100,1200,1400 no’lu zimparalar ile kabadan inceye
dogru zimparalama iglemine tabi tutulduktan sonra sirayla aliimina, kromoksit ve 0,6
mikronluk elmas pasta ile parlatma iglemine tabi tutulmuslardir. Silisyum wafer numuneler
ise kaplama igin hazir bir sekilde tedarik edilmigtir, herhangi bir ylizey hazirlama islemine
tabi tutulmamislardir.

Hedef malzeme olarak se¢ilen 80mm ¢apinda, 50mm yiiksekliginde, % 99.9 saflikta, 10 HRC
sertlikte rod halindeki Nb metali, Gelisim Valf Sanayii’nde bulunan takim tezgahlarinda alt
kismina vida disi agilarak ve iist kismu koniklestirilerek kaplama cihazinda yerlestirilecegi

yere uygun hale getirilmistir.
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Cizelge 9.1 Kullanilan HSS alt malzemenin analizi

Fel Fe2 C Si Mnl P
68.87 68.85 1.17 311 353 .038
S Cr2 Mo Ni3 Al Col
.009 4.34 2.87 297 .000 10.83
Cul Nb Ti V1 W

116 .029 .010 2.10 8.47

9.2 Kaplama islemi

Kaplama iglemi i¢in Novatech (NVT-12) marka Arc PVD kaplama makinasi kullanilmigtir.
Kaplanacak pargalar, kaplama igleminden hemen &nce kaplama kalitesini olumsuz etkileyecek
kirlerin giderilmesi amaciyla temizleme islemine tabi tutulmuslardir. Once aseton ile dolu bir
behere yerlestirilip 10 dakika siiresince Bersonic marka ultrasonik temizleyici icerisinde
bekletilerek temizlenmislerdir, bu islemin ardindan da  {izerlerine alkol ddokiilerek

kurutulmuglardir.

Ik 6nce hedef malzeme olarak kullanacak olan Nb vakum odasina yerlestirilmistir, daha
sonra kaplanacak numuneler, tutucu plaka lizerinde hedefin karsisina paralel bir sekilde
yerlestirilmiglerdir. Bu hazirhk asamasimin ardindan vakuma alma islemi ile kaplama
baslatilmigtar.

Kaplamalar {i¢ farkli kosulda yapilmigtir. Her kaplama 6ncesinde vakum odasindaki tutucu
izerine 2 adet HSS, 1 adet silisyum wafer (pul), 2 adet diisiikk karbonlu g¢elik (bu ¢aligma
icerisinde kullanilmamigtir, bagka incelemelerde kullanilmak tizere hazirlanmiglardir) olmak

tizere S adet alt malzeme yerlegtirilmisgtir.

Her 3 kaplama igin basing 7,5mTorr, ark akimi 65A, kaplama siiresi 25 dakika olarak
secilmigtir. Bu degerler sabit tutulmustur ve Vyies Ongerilim voltaji -150, -200, -250 olarak
artirllmigtir.  Kaplamalarin tlimiinde %100 azot atmosferi kullamilmistir. Ayrica alt

malzemeye, kaplama isleminden 6nce herhangi bir 1sitma islemi uygulanmamustir.
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Cizelge 9.2 Kaplama kogullar

Numune Vbias Kaplama |Kaplama |Kaplama Buharlagtirma
No basinci stiresi atmosferi | akim

1 -150V 7,5 mTorr |25 dak %100 azot |65A

2 -200V 7,5 mTorr |25 dak %100 azot |65A

3 -250V 7,5 mTorr |25 dak %100 azot |65A

Sekil 9.1 Kaplamanin yapildig1 Novatech marka Ark PVD cihazini olusturan gesitli tinitelerin

gOriinimii
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Sekil 9.2 Novatech marka Ark PVD cihazindaki vakum odasi.

9.3 Karakterizasyon Islemleri

Kaplama islemi tamamlandiktan sonra, karakterizasyon laboratuarinda bulunan cihazlarin

yardimiyla, kaplamalarin gesitli 6zellikleri aragtirilmistir.

9.3.1 Kalinlhk Olciimii

Kaplama Kaliliklarinin 6lgiilmesi igin Eifeler Nord Coating Marka Kalinlik Olgiim Cihazi
kullamlmistir. Bu cihazda, kullanilan bilyanin ¢api, hiz ve asindirma siiresi kontrol
edilebilmektedir. NbN kaplamanin tizerinde dondiiriilen 10mm ¢apli bilyanin kaplamay1
asindirmasi sonucunda olusan dairesel iz Classen Mfk Gortintiileme ve Olgiilendirme Sistemi
yardimiyla gériintiilenmistir ve bu iz lizerinden geometrik hesapla kalinlik tayini yapilmistir.
Bilya ylizeyle 20 saniye siireyle temas ettirilmistir ve kaplamay1 agindirabilmesi i¢in tizerine

1w’ luk elmas pasta damlatilmigtir.
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Sekil 9.4 Eifeler Nord Coating marka kalinhk 6lciim cihazinda kullanilan, bilya ile iz
olusturma mekanizmasi.

9.3.2 Sertlik Ol¢iimii

Kaplama Sertliklerinin 6lgtimii Fischer Hp 100 X-Y Probe ve Classen Mfk Gorintiileme ve
Olgiilendirme Sistemi ile yapilmustir. Kaplama sertliklerinin dl¢timi sirasinda Vickers batici

uc kullamlmugtur. Islem sirasinda yiikleme, 0,1 saniye arayla 50 kademede yapimistir.
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Sekil 9.5 Fischer Hp 100 X-Y Probe ve Classen Mfk gériintilleme ve dlgiilendirme sistemi

9.3.3 Yiizey Piiriizliiliigii Ol¢iimii

Kaplama Yiizey Piiriizliiliiklerinin Ol¢iimii, Mahr Perten S8P Perthometer Profilometre ve
Focody Optik Prob cihazi ile yapilmistir. Bu cihaz ile dokunmali (mekanik) ve dokunmasiz
(optik) problar kullanilarak bilgisayar kontrollii iki ve ii¢ boyutlu yiizey pilrlizliiligi

Olgtimleri yapilmaktadir.

NbN kaplanmis numunelerin yiizey puriizlaliigi, bu cihazda optik prob kullanilarak
Olgiilmiistiir. Tim numunelerin yiizeylerinde, bircok kez Olglim yapilarak elde edilen

piiriizliilik degerlerinin ortalamalari alinmstir.
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Sekil 9.6 Mahr Perten S8P marka profilometre ve
Focody marka optik prob’un gériintimii

Sekil 9.7 Focody marka optik prob
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9.3.4 X Ism Difraksiyon Analizi

Kaplanmig numunelerin  XRD analizi, Philips PW 3710 X Isinlar Difraktometresi Ve Icdd
Veri Tabam kullanilarak elde edilmistir. Philips PW 3710 X Ismnlan Difraktometresi Ve Icdd
Veri Tabam ile Q-2Q agilarmin ayri ayr kontrol edilebilmesi sayesinde ince filmlerin
difraktometrik analiz, reflektans élgtimleri ile ince film kalinlik tayini ve i¢ gerilim analizi

yapilabilmektedir.

NbN kaplamamin yiizeyine belli actlarla gonderilen X iginlarmin, farkli kristalografik

diizlemlerden sacilmasi sonucunda elde edilen bilgiler ile kaplamanin yapisi analiz edilmigtir.

Sekil 9.8 Philips PW 3710 X Isinlan Difraktometresi ve [ICDD Veri Tabani
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Sekil 9.9 Philips PW 3710 marka X Isinlar1 Difraktometresi
ile numune incelenmesi

9.3.5 SEM (Tarama Elektron Mikroskobu) Incelemesi
Kolay kirilmalar1 nedeniyle kaplama sirasinda 3 adet Si pul kullanilmigtir. Bunlar NbN ile
kaplandiktan sonra kirilarak, yanal kesit incelemeleri SEM (Tarama Elektron Mikroskobu)

kullanilarak yapilmistir.

Si wafer (pul) lizerine NbN kaplanmis numunelerin kirik yiizey analizi JEOL-JSM-5410LV
markalt SEM (Tarama Elektron Mikroskobu) ile yapilmistir.

Kirik yiizey incelemesinden énce NbN kaplamanin iizeri, JEOL-JEE-4B markali vakum
buharlagtirict  kullamilarak altin  kaplanmistir, boylece kaplamanin ylizey iletkenligi

artirtlnugtir ve gériintli alinmasi daha kolay hale gelmistir.
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Sekil 9.10 SEM (Tarama Elektron Mikroskobu)

9.3.6 Optik Mikroskop Incelemesi

Leica marka optik mikroskop ile HSS taban malzeme tizerine NbN kaplanmis numunelerin

mikroyapilari, 100x biiyiitme ile incelenmistir.

9.4 Deney Sonuglari ve Irdelenmesi

Kaplama kalinligi dlciimii sonuglari:

NbN kaplannus numunelerin kaplama kalinliklar1 Cizelge 9.3°de verilmistir. 1no’lu numune
en fazla kalinliga sahip numunedir. NbN kaplama proses parametrelerinden biri olan

ongerilim voltajinin, kaplama karakterizasyon 6zelliklerinin degerlerine etkisi ¢ok fazladir.

Cizelge 9.3 HSS iizerine kaplanan NbN sert seramik ince kaplamanin kalinlik degerleri

Numune Kalinlik
1 (Viias= -150V) 1,8 um
2 (Vpias= - 200V) 1,26 um
3 (Vpias= - 250V) 1,05 um
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Ug degisik kosulda elde edilen 1,2 ve 3 no’lu numunelerin kalinhklar karsilastirildiginda,
Vias Voltajinin eksi olarak artist ile kaplama kalinligmin azaldigi gériilmektedir. Ongerilim
voltajina bagl olarak kaplama kalinhiginin azalmasi, kaplamanin yogunlugunun giderek

yiikselmesine bagli olabilir.

Kaplama sertligi élciimii sonuclarr:

NbN kaplanmig HSS numunelerin sertlik 6l¢iimii sonuglart degerlendirildiginde sertlik
degerlerinin 4933 ile 5788HV arasinda oldugu gériilmektedir (Cizelge 9.4). Olciim
sonuglarina gore, Vyjs Ongerilim  voltaji —150V’°dan —200V’a yiikseltildiginde kaplama
sertligi diigmiistiir, fakat —250V’a geldiginde en yiiksek sertlik degeri elde edilmistir. En sert
kaplamanin 3 numarali kaplama oldugu goz 6niine alinarak, en yiiksek sertligin elde edildigi
-250V’luk Ongerilim voltaji, optimum Vi, degeri olarak kabul edebilir. Alt malzemeye
uygulanan Vy;,s Ongerilim voltajinin artis1 ile kaplamanin yogunlugu artmaktadir, yogunlugun

artig1 da sertligin artmasina sebep olmaktadir.

Cizelge 9.4 HSS alt malzeme tizerine kaplanan NbN sert seramik ince kaplamanin sertlik ve
elastiklik modiilti degerleri

Sertlik (FIV) Elastiklik modiili(GPa)
1 (Voia=-150V) 5308+4 414+4
2 (Voi—=-200V) 49339 373+4
3 (Vo=-250V) 578842 405+8

Yiizey piirtizliiliigii olciimii sonuclart:

NbN kaplanmis HSS numunelerin yiizey purtizlilik degerlerini ifade eden Ra degerleri
Cizelge 9.5°de verilmistir. Plrlzliiliik degerleri Vi, arttik¢a artis gdstermistir ve en yiiksek
puirtizliilik degeri Vpips=-250V ‘da yapilan 3numarali kaplamada elde edilmistir.

Cizelge 9.5 HSS Alt malzeme lizerine kaplanan NbN sert seramik ince kaplamanin
ortalama puriizlilik degerleri

Numuneler Purtizlilik,(Ra)
1 (Viias=-150V) 0,255pum
2 (Viias=-200V) 0,48 um

3 (Vbiasz-ZSOV) 0,85 pm
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XRD Analizi Sonmuclart

XRD analizleri sonucunda, farkli Vs voltajlart kullanilarak HSS alt malzeme iizerine
biriktirilen NbN kaplamalarin tiimiiniin hekzagonal §-NbN  fazina sahip olduklan
anlagilmigtir. Bu yapmun igerdigi yonlenmeler, XRD analizinde elde edilen pikler
dogrultusunda, ICDD veri tabani yardimiyla saptanmustir. Sekil 9.11 *de 1 no’lu kaplamanin
XRD analizinde, (002) yonlenmesinin ¢ok baskin oldugu gériilmektedir, elde edilen sonuglar

hekzagonal & -NbN fazina ¢ok uygun gelmektedir.

XRD analizleri karsilagtinlldiginda, 2 ve 3 numarali kaplamalarin analiz sonuglarinin
birbirleriyle daha ¢ok ortiistiikleri anlagilmaktadir. (002) yénlenmesi 1 numarali numunenin

aksine, soniimlenmis durumdadir. (Sekil 9.12, Sekil 9.13)

Xrd-no1

Ll
g
=

1600
1200
800
400
0

counts/s

10 30 50 70 90 110 130
2Theta

Sekil 9.11 Bir numarali (Vyips = -150V) kaplamanin XRD analizi sonuglari
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Sekil 9.12 iki numarali (Vyias = -200V) kaplamanin XRD analizi sonuglar
Xrd-no3
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Sekil 9.13 Ug numarals (Vpias = -250V) kaplamanin XRD analizi sonuglar
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Optik Mikroskop Incelemesi Sonuclar:

1, 2 ve 3 numarali numunelerin kaplanmig yiizeyleri optik mikrop ile incelendiginde elde
edilen gortntiiler sirastyla verilmigtir. Bu mikroyapi resimlerinde, alt malzemeye uygulanan

ongerilim voltajimin artisiyla birlikte, kaplama ylizeyinde meydana gelen farkhliklar

goriilmektedir.
£
£
o, *

Sekil 9.14 Bir numarali (Vias = -150V) kaplamanin optik mikroskop
ile elde edilen ylizey goriintiisii (100x)
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Sekil 9.15  Iki numarali (Vyies = -200V) kaplamanin optik mikroskop
ile elde edilen yiizey goriintiisii (100x)



Sekil 9.16 Ug numarali (Vyias = -250V) kaplamanin optik mikroskop
ile elde edilen yiizey goriintiisti (100x)

SEM (Tarama Elektron Mikroskobu) Incelemesi Sonuclart:

NbN kaplanmis Si wafer (pul) alt malzemelerin iizerleri, iletkenligi artirip, daha iyi gortintii
alinabilmesi amaciyla altin ile kapandiktan sonra kirilarak, kirik ylizeylerinin incelenmesi
SEM analizi ile yapilmigtir. Elde edilen goriintiiler Sekil 9.17, Sekil 9.18, Sekil 9.19 Sekil
9.20°de verilmistir.

ZSkU XS5.8808 Spum BO0QEB3

Sekil 9.17 Bir numarali (Viias = -150V) kaplamanin SEM
ile elde edilen kirik yiizey goriintiisi
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lpm S08BGEZS

Sekil 9.18 ki numarali (Vys = -200V) kaplamanin SEM
ile elde edilen kirik yiizey goriintiisii

25KkU KS5,000 . Sum 060033

Sekil 9.19 Ug numarali (Vyjas = -250V) kaplamanin SEM
ile elde edilen kirik yiizey goriintiisii
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1lpm 0OBBB3

25kY K7,.50@

Sekil 9.20 Ug numarall (Vbias = -250V) kaplamanin SEM
ile elde edilen kirik ylizey goriintiisi
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10. SONUCLAR ve ONERILER

Katodik Ark PVD yontemi kullanmlarak HSS ve Si wafer (pul) alt malzeme lizerine yapilan
kaplama islemleri igin; basing 7.5mTorr, ark akimi 65A, siire 25 dakika olarak secilmis ve bu
degerler 3 ayn kaplama islemi i¢in sabit tutulmustur, yalnizca Vi, 6ngerilim voltaji —150V,
-200V, -250V olarak artirlmigtir. Kaplamalarin timiinde %100 azot atmosferi kullanilmistir.

Ayrica alt malzemeye, kaplama isleminden dnce herhangi bir 1sitma islemi uygulanmamustir.

Farkli Vpi,s Ongerilim voltaji degerlerinde elde edilen 1, 2 ve 3 numarali numunelerin XRD
sonuglarina bakildiginda ti¢ numunede de hekzagonal (5 -NbN) fazi elde edildigi, aralarinda

yapi farklilig1 olmadigi, sadece yonlenme farkliliklari bulundugu anlasilmaktadir.

Wong vd. (1993), manyetik alanda sigratma yontemi ile NbN kaplama yaptiklari ¢alisma
sonucunda, hekzagonal (8 -NbN) fazini elde etmislerdir. Kaplama sirasinda -100 V éngerilim
voltaji, 0,4-0,5 mTorr azot basinct kullanmiglardir ve (100), (103), (102) ydnlenmeli
hekzagonal (§-NbN) fazim elde etmislerdir, bu kaplamanm sertligi 3250-3400 HV
degerlerindedir. Ayrica Fenker vd. (2003) reaktif manyetik alanda sigratma ydntemini
kullanarak 4x10'Pa (3x 10°® mTorr) azot basinci, -50V ngerilim voltajinda, HSS alt
malzeme {izerine NbN biriktirdikleri ¢aligmalarinda (103), (110) yonlenmeli hekzagonal
(8'-NDN) fazini elde etmislerdir, kaplamann serligi de 38000N/mm? (3874 HV) degerindedir.
Yaptigimiz ¢alismada, elde ettigimiz sertlik degeri (5788 HV) daha once yapilan bu iki
calisma sonucunda elde edilen sertlik degerlerinden daha yiiksektir. Ayrica yaptifimiz
calismada diger iki ¢alisma ile benzer olarak (100) ve (103) yonlenmeleri gozlenmistir. Elde
ettigimiz hekzagonal (5 -NbN) fazinda (002), (100), (101), (103), (112), (114) yonlenmeleri
gbézlenmistir. 1 numarali numunede (002) yonlenmesi bulunmasina ragmen diger

numunelerde ¢ok belirgin halde degildir.

Taban malzemeye uygulanan Vyi,s Ongerilim voltajmin  artmasiyla, NbN kaplamanin
kalinliginin azaldigi goriilmektedir. Bunun nedeni, Vs Ongerilim voltajinin artmasinin
sonucunda kaplamanin daha yoZun bir hale gelmesidir. Kaplamalarin sertlik degerleri
incelendiginde, en yiiksek sertligin Viias = —250V iken elde edilen 3 numarali numuneye ait
oldugunu goriiyoruz, bu da kaplama yogunlugundaki artisa bagh olarak ortaya ¢ikan bir

sonugctur.

SEM incelemeleri sonucunda, kaplamalarin biiyiime sekilleri incelenmistir. Elde edilen

goriintiiler incelendiginde kaplamanin yogun bir yapist oldugu anlagilmaktadir.
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Kalotest yontemi ile kaplama kalinlig1 degerleri 1numarali numune i¢in 1,8 pm, 2 numaral
numune i¢in 1,26 pm, 3 numarali numune i¢in 1,05 pm olarak bulunmus olup SEM

fotograflarindaki kalinlik degerlerine uymadiklari belirlenmistir.

Bunun nedeni kalotest deneyinin HSS tizerindeki NbN kaplamada, SEM incelemesinin ise Si
wafer (pul) lizerindeki NbN kaplamada yapilmis olmasi olabilir. Kaplama kalinlig1 degerleri,
kullanilan alt malzemelerin cinsine ve bu alt malzemelerin kaynaga gore yerlestirildigi

pozisyona gére degisim gostermis olabilir.
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Ek 1 14-547 NbN JCPDS-ICDD
Sys: Hexagonal a:2.942 ¢:55.548

2-theta Int hkl
32.655 80 002
35.165 60 100
39.011 100 101
48.596 80 102
62.399 75 103
62.013 75 110
68.198 25

72.805 65 112
74.405 15 200
76.590 60 201
79.001 20

83.395 35 202
94.618 40 203
99.669 75 114
105.767 15 210
108.024 65

104.413 15 204
115.264 40 212
125.619 20

129.980 80b 300
133.943 40 205
141.068 65

151.932 35

159.333 75 116
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