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OZET

Bu ¢alisgmada Inconel 718 siiperalasim malzeme filtresiz katodik ark PVD yontemi kullanilarak iki
katman halinde 4 pm AITiN ve iki katman halinde 8 pm kalinliginda CrN ile kaplanmislardir.
Kaplanmis numuneler kaplama tabakalariin oksitlenme sicakligi altinda, oksitlenme sicakliginda
ve oksitlenme sicakligi iizerindeki sicakliklarda 90 dakika 1s1l isleme tabi tutulmustur. Numunelerin
kaplama Oncesi ve sonrasi yiizey piriizliilik degerleri, 1s1l islem sonrast mikro ve makro sertlik
degerleri olgiilmiis ve optik ve SEM’de mikro yapisal incelemeler yapilmistir. Isil igleme bagl
kaplama tabakasindan altlik malzemeye ve altlik malzemeden kaplama tabakasina element
difiizyonu 6l¢lilmiistiir. Ayrica XRD ¢aligmalari ile 1s1l islemle kaplama tabasindaki faz degisimleri
belirlenmistir. Numunelerin elektriksel iletkenlikleri olgiilerek kaplamalara uygulanan 1s1l iglemin
elektriksel iletkenlige etkileri arastirilmistir. Yapilan 1sil iglemin AITiN kaplamalarin yiizey
plriizliliigini oksitlenme sicakliginin tizerindeki sicaklikta, baslangic degerine gore arttigi, CrN
kaplanmis numunelerde oksitlenme sicakliginin iizerindeki sicaklikta, azaldigir goriilmistiir. Isil
islem sicakligindaki artisa bagli olarak, altlik malzemeye AITiN kaplamalarda Al ve Ti difiizyonu;
CrN kaplamalarda ise Cr difiizyonu goriiliirken; her iki tip kaplamada da altlik malzemeden
kaplama tabakalar1 yoniinde Ni difiizyonu oldugu goriilmiistiir. Isil islem sicakliginin artmasina
bagh olarak altlik malzemede Nb, Ni esasli ¢okeltilerin boyutlarinda ve tavlama ikizlenmeleri
miktarinda artig, tane boyutunda azalma goriilmiistiir. Isil islem sicakliginin artmasina baglh olarak
AITiN kaplamalarin mikrosertlik degerlerinde azalma, CrN kaplamalarin mikrosertlik degerlerinde
ise artma meydana gelmistir. Inconel 718 siiperalasiminin makrosertlik degeri 800°C’ye kadar artis
gosterirken, bu sicakliktan sonra yaklasik % 19,59 oraninda azalma gdstermistir. AITiN kaplama,
oksitlenme sicakliginin iizerinde yapilan 1s1l islem sonucunda spinodal ayrisma meydana getirerek
kiibik AIN ve kiibik TiN fazlar1 olusturmustur. CrN kaplama ise 1s1l iglem sicakliginin artmasina
bagl olarak Cr,O ve Cr,0O; fazlart meydana getirmistir. AITiN kaplamalarin oda sicakligindaki
Ozdirengleri 1s1l islem sicakligindaki artisa bagli olarak azalmakta iken, 900 °C’ de yapilan 1s1l
islemde numune yalitkan hale gelmistir. CrN kaplamalarda ise oda sicakligindaki 6zdirencleri 1s1l
islem sicakligindaki artisa bagli olarak azalirken, 800 °C’ de yapilan 1s1l islem sonrasinda ise
numune halen iletken durumdadir.
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ABSTRACT

In this study two layers — approximately 4 um AITiN and two layers — approximately 8 um CrN
coatings were deposited by unfiltered cathodic arc PVD on the Inconel 718 superalloy material.
Coated samples are annealed at below, on and above the oxidation temperature of coating layers for
90 minutes in atmospheric environment. Surface roughness values are measured before and after
annealing process. Micro and macro hardness values measurings, optical and SEM analysis are
performed. According to the thermal process, element diffusions from the coating layer to substrate
and element diffusions from the substrate to coating layer are quantified. Additionally, phase
changes depend on the annealing process are determined with XRD analysis. Electrical resistivities
of the samples are tested to investigate the effect of thermal process. At the end of the study, it was
seen that annealing above the oxidation temperature of AITIN coating, surface roughness value
increased according to the initial value, but annealing above the oxidation temperature of CrN
coating, surface roughness value decreased according to the initial value. Depending upon
increasing the anneal temperature Al and Ti diffusion toward the substrate was observed in AITIN
coatings. In addition to this, Cr diffusion toward to the substrate was observed in CrN coatings. Ni
diffusion monitored from the substrate to coating layers in all specimens. Nb and Ni based
precipitate sizes, quantity of annealing twins increased and grain size decreased according to the
increased annealing temperature. In AITiN coatings’ microhardness values decreased while CrN
coatings’ microhardness values increased according to the increased annealing temperature.
Macrohardness values of Inconel 718 increased until the 800 “C annealing temperature, but after
this temperature macrohardness value decreased almost in the ratio of 19,59 %. After annealing
below the oxidation temperature of AITiN, as a result of spinodal decomposition, ¢ — AIN and ¢ —
TiN phases observed. In CrN coatings Cr,O and Cr,0; phases occurred while increasing of anneal
temperature. As the room temperature resistivity of AITiN decreased correspondingly increased
anneal temperature, but the specimen which is annealed at 900 °C became dielectric. In CrN
coatings, room temperature resistivity decreased until 800 °C according to annealing temperature,
but these specimens sustain their conductivity.
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1. GIRIS

Tarihsel siire¢ igerisinde insanliin ihtiyaglarimin siirekli olarak degiskenlik gdstermesi,
teknolojinin de biiylik bir ivmeyle gelismesine yol agmaktadir. Teknoloji gelistikce de

malzemelerin sahip olmasi beklenen 6zellikleri artmakta ve 6zellesmektedir.

Bazi malzemeler, yiiksek sicakliklarda sahip olduklar1 ozellikleri siirdiirebilirler. Bu
malzemelere “ yiiksek sicaklik malzemeleri ” denir. Cok cesitli yerlerde kullanilabilirler.
Bunlara en iyi 6rnekler; tiirbin elemanlari, roketler ve esanjorlerdir. Bunlarin kullanimlari,
malzemelerin ¢alisma kosullar1 altindaki performans kosullar1 ile smirlidir. Ornegin,
modern ugak motorlarinda motorun itme kuvveti ve yakit ekonomisi, motorun en sicak
bolgelerinde kullanilan Ni esash siiperalasimlara bagli ve bu malzemelerin kabiliyetleri ile

sinirhidir.

Stiperalagimlar temel olarak, ergime noktalarina yakin sicakliklarda ¢alisma kosullarina
dayanabilme, uzun siire mekanik bozunmalardan etkilenmeden ¢aligabilme ve agir ¢evresel

kosullar altinda ¢aligabilme yetenegine sahip malzemelerdir [1].

Inconel 718 siiperalasimi, yaklasik seksen yildir endiistriyel uygulamalar ve ucak motorlari
uygulamalarinda genis bir yere sahiptirler. Bu alasim Fe — Ni — Cr (veya Ni — Cr kat1
cozelti sertlestirmesine sahip) elementlerinden olusan y faza sahiptir. Inconel 718 in ii¢
farkli intermetalik ¢Okeltisi vardir. Bunlar kiibik yapili, Nig(Al, Ti, Nb) kompozisyonuna
sahip v'; hacim merkez tetragonal yapili, NisgNb kompozisyonuna sahip y"; ortorombik

yapili, NisNb kompozisyonuna sahip 6 fazidir [2].

Malzemelerin yiizeyleri malzemenin pek ¢ok ozelliginde belirleyici rol oynamaktadir.
Yiizeydeki malzemenin oOksijen afinitesi korozyon 6zelligini etkilerken, elektron dizilimi
elektrik 6zelliklerini, 1s1l iletkenligini, yapinin kafes sistemi difiizyon karakteristiklerini ve

bazi mekanik 6zelliklerini etkilemektedir.

Malzeme yiizeylerinin ¢ok farkli atmosferlere maruz kalmasi, hasarlanmalarin yiizeyden
baslayarak malzeme iclerine dogru ilerlemesine sebep olacaktir. Bu durum yilizey

modifikasyonlarinin ve kaplama teknolojilerinin gelistirilmesini zorunlu kilmistir.



Yiiksek sicaklik malzemelerinin ylizey 6zeliklerinin gelistirilmesi amaciyla gliniimiizde
temel olarak Fiziksel Buhar Biriktirme (PVD), Kimyasal Buhar Biriktirme (CVD), Termal
Spreyleme Yontemi ve Termal Bariyer Kaplama Yontemi (TBC) kullanilmaktadir. Ancak

gaz tiirbin komponenetlerinin korunmasi amaciyla siklikla TBC yontemi kullanilmaktadir.

TBC yontemi kullanilarak, Ni esaslt siiperalagimlarin koruyucu bir tabaka ile kaplanmasi
ilk olarak 1960’ larda uygulanmistir. Yaygin olarak iki tip kaplama ¢esidi mevcuttur: § —
NiAl faz1 ve MCrAlY (M = Ni, Co veya NiCo) arasinda difiizyonla birlikte meydana gelen
aliminit kaplama, B — NiAl ve y' - NizAl veya y fazlarinin karisimi ile meydana gelen
tabakal1 kaplamalardir. Ancak Ni esaslt malzemelerin yiiksek sicakliklarda kullanilmasiyla
birlikte, TBC yonteminde daha diisiik termal iletkenlige sahip seramik esaslt malzemeler
kullanilmaya baglanmistir. Bu tip kaplamalar sayesinde alasimin yiizey sicakliginin
diisiiriilmesi hedeflenmistir. Bu nedenle difiizyonla birlikte meydana gelen aliiminit
kaplama veya MCrAlY bilesenleri bag kaplama (bond coat) olarak kullanilirken, diisiik
termal iletkenlige sahip yar1 kararli Zr (YSZ: agirlikca % 7 — 8 Y203 — ZrOy) iist kaplama
(top coat) olarak kullanilmaktadir [3].

PVD kaplama yontemi ise 1760’ 11 yillarda Joseph Priestly tarafindan gelistirilmis olup [4],
giiniimiizde ¢ok yaygin olarak kullanilan bir yontemdir. PVD teknigi, vakum altinda
bulunan malzemelerin buharlastirilarak veya sicratilarak atomlarin yiizeyden kopartilmasi
ve kaplanacak olan alt malzeme yiizeyine atomik veya iyonik olarak biriktirilmesi esasina
dayanir [5]. Bu kaplama yonteminde genel olarak TiAIN, TiN, AITiN, CrN, CrAIN
kaplama tiirleri kullanilmaktadir. Bu bilesikler gecis metallerinin nitriirleri olduklar i¢in
yiiksek sertlik ve yliksek asinma dayanimina sahip malzemelerdir. CrN kaplamalar, diger
nitriir kaplamalara kiyasla daya yiiksek korozyon ve oksidasyon dayanimina sahip bir

bilesiktir [6].

Bu kaplamalar igerisinde en sik kullanilan bilesikler ise TiN ve CrN kaplamalardir [7].
TiAIN kaplama tiirti, TiN kaplamanin bir alternatifi olarak daha yiiksek oksidasyon direnci
ve daha yiiksek sertlik elde edebilmek amaciyla tiretilmistir [8].

Bu calismada Inconel 718 siiperalasim malzeme iizerine PVD yontemi kullanilarak AITiN
ve CrN kaplamalar yapilarak, kaplama tabakalarinin oksitlenme sicakligi altinda,

oksitlenme sicakliginda ve oksitlenme sicakligi iizerinde 1sil islemler uygulanarak;



kaplama, kaplama — altlik malzeme arayiizey iligkisi ve altlik malzeme tizerinde sicakligin

etkisi incelenmistir.






2. SUPERALASIM MALZEMELER

Yiiksek sicaklik alagimlari ya da siiperalasimlar daha iyi dayanim-agirlik orani ve aym
zamanda geleneksel alagimlarla karsilastirildiginda daha yiiksek 1s1 ve korozyon dayanimi
sagladiklar i¢in gelistirilmislerdir. Siiperalasimlar; uzay, tiirbin ve firin pargalari, kimyasal
tasima donanimlar1 ve petrol rafineri elemanlar1 imalati1 gibi bazi endiistrilerde daha iyi
sonuglar verdigi icin tercih edilmektedir. Tiim bu uygulamalar farkli 1s1 ve basing altinda
gerceklestirilmekte olup bu sartlar altinda 6zelligini kaybetmeyecek malzemeye ihtiyag

duyulmaktadir [9].

Stiperalagimlar  kesin olarak sinir yaratilmas: gii¢ olan bir malzeme grubunu
olusturmaktadir. Buna ragmen genel itibariyla kabul goren bir tanima gore stiperalasimlar
genellikle VIII A elementlerinin olusturdugu yiiksek sicaklik uygulamalar: igin gelistirilen,
diger uygulamalara kiyasla daha siddetli mekanik gerilmelerin altinda ve yiiksek yiizey
kararliliginin gerekli oldugu uygulamalarda kullanilan alasimlardir [10].

Stiperalasimlar, yapilarinda bulunan ¢ok sayidaki alasim elementi nedeniyle son derece
karmagik bir mikroyapiya sahiptirler. Bu alagimlar icerisinde bulunan baslica fazlar

Cizelge 2.1° de gosterilmistir [11].

Cizelge 2.1. Siiperalasimlar igerisinde bulunan baslica fazlar

Faz Kristal yap1 Formiil Aciklamalar

Birgok Ni ve Ni-demir esash
siperalasim  i¢inde  belli  bash

YMK  (Yiizey | NisAl mukavemetlendirme fazidir, Ostenit

Y vy . . matris  i¢indeki  kristal  kafesleri
Merkez Kiibik) | Nis(Al, Ti) kiigiiktiir, kiireselden kiibige degisik
sekillerde, sicaklik ve zamanin

etkisiyle de degisik boyutlardir.
Y HMT  (Hacim | NisNb Inconel 718 icinde ana
Merkez mukavemetlendirme fazidir; kararli bir

Tetragonal) fazdir.




Cizelge 2.1. (devam) Siiperalasimlar igerisinde bulunan baslica fazlar

Faz

Kristal yap1

Formul

Aciklamalar

NisNb()

Ortorombik

NizNb

Asirt  yaslanan Inconel 718
icinde gozlemlenir; 815 ve 980
°C arasnda sekillendiginde
ignemsi bir goriintiiye sahiptir;
yiiksek yaslanma
sicakliklarinda intragranular
cokelticiler tarafindan ve diisiik
yaglanma sicakliklarinda
gozenekli reaksiyonlar
tarafindan sekillenir.

MC

Kiibik

TiC, NbC, HfC

Titanyum  karblir  nitrojen,
zirkonyum ve molibden igin
coziilebilirlige sahiptir; bilesimi
farklidir; kiiresel olarak
goriiliir, “M” elementleri Ti,
Ta, Hf, Nb, Th ve Zr olabilir.

M23Ce

YMK

Cr3Cs
(Cr,FEW,MO)Q3C6

Cokelme sekli onemli olup;
film, kiiresel, levha, lamelli ve
hiicresel olarak  ¢okelebilir;
genellikle tane  simirlarinda
sekillenir; “M” elementi
genellikle Cr, ancak Ni-Co, Fe,
Mo yerine gecebilir.

MeC

YMK

F93M03C, FE3W3C,FG4W2C,
FesNB3C,FesN b3C,
TazCosC

Gelisigiizel dagilan
karbiirlerdir; pembemsi
gorilinebilir;  “M”  elementi
genellikle Mo’ dir.

MN

Kiibik

TiN, (Ti,Nb,ZN)N,
(Ti,Nb,Zn(C,N),  ZIN,
NbN

Nitridler, Ti, Nb ve Zr igeren
alasimlarda  gortliir;  bunlar
ergime sicakliginin altindaki
sicakliklarda erimezler;
parlatildiklarinda kolayca
taninirlar.  Dikdortgen  sekilli
alana sahipler ve sar1 renkten
turuncuya kadar cesitli renkleri
mevcuttur.

Rombohedral

Co7Ws,
(Fe,C0)7(Mo,W)6

Genellikle yliksek oranda Mo
den ve Tungsten iceren
alasimlarda  goriiliir;  kaba,
diizensiz Widmanstent plakalar
seklindedir ve yiiksek
sicakliklarda sekillenirler.




Cizelge 2.1. (devam) Siiperalasimlar igerisinde bulunan baslica fazlar

Faz Kristal yap1 Formiil Aciklamalar

Fe ve Co esash siiperalagimlar
icinde ¢ok yaygindir; genellikle
diizensiz sekillenen kiireler olarak
gorlliip ve yiiksek sicakliklarda
plakalar halindedir.

FeoNb, Fe,Ti, Fe>Mo,

Laves Hegzagonal Co,Ta, Co,Ti

En ¢ok Fe ve Co esash siiper
alagimlar i¢inde, bir miktar da Ni
esasli siiperalasimlarda gortiliir
sekilleri diizensiz kiirelerdir; 540-
980°C arasindaki sicakliklarda
uzun siire bekletildikten sonra
sekillenirler.

FeCr,FeCrMo,

o Tetragonal CrFeMoNi,CrCo,CrNiMo

“Intermetalikler”, cesitli metal bilesenlerinin meydana getirdigi ve malzeme smifi olarak
cok genis bir sinifi olusturan intermetalik fazlar ve bilesenler i¢in kisa ve Ozetleyici bir
adlandirmadir. Daha basit bir tanmimlamayla, intermetalikler kendilerini olusturan
metallerin kristal yapilarindan daha farkli kristal yapiya sahip olan, diizenli alasimlar

icinde yer alan fazlardir [12].

Intermetelik fazlar, 6zel fiziksel ve mekanik ozellikleri sayesinde iistiin &zellikli olarak
bilinirler. Bu yapilar yiiksek sicakliklarda yiiksek sicakliklarda yiiksek mukavemete
sahipken, diisiik sicakliklarda diisiik sekil degistirme (deforme edilebilme) 6zelligine
sahiptirler [13].

Intermetalikler, birbirine benzemeyen atomlarin baglanma mukavemeti birbirine benzeyen
atomlarin bag mukavemetinden daha yiliksek oldugu i¢in meydana gelirler. Buna gore
intrermetalikler, belirli kristal yapiya sahip atom dagilimlarinin kendilerine benzemeyen
atomlar tarafindan tercihli c¢evrelenmesiyle meydana gelirler. Baz1 basit kristal yapilar

Sekil 2.1 de gosterilmistir [12].




HMK

B2 veya L2
(Fe, Co,NiAl

Sekil 2.1. Bazi1 basit intermetalik kristal yap1 ve 6rnekleri [12]

Intermetalikler temel olarak su sekilde siiflandirilirlar:

e Titanyum Aliiminitleri ve ilgili fazlar: TizAl, TiAl, Al3Ti ve diger DO ,;, fazlar1 (AlzM,
M =V, Nb, Ta) gibi,

e Nikel Aliminitleri ve ilgili fazlar: NigAl, NisSi, NizGe, NisGa, Fe;Ge, FesGa, CosTi,
NiAl,

e Diger B2 fazlari: FeAl, CoAl

e Heusler tipi fazlar: Cu,AIMn, Cu,SnMn, Ni,AlX ve Co,AlX iken X = Ti,Zr,Hf Nb

e Demir Aliiminitleri ve ilgili fazlari: FesAl, FesAICy, FeAl

e Bakir esash fazlar: CuZn, Cu-Zn-Sn sekil hafizali alasimlar, Cu-Al-Ni sekil hafizali
alagimlar, Cu-Au fazlari, Cu amalgamlari,

e A15 fazlari: V3Si, V3Ga, Nb3Sn, NbsAl, NbsSi, CrsSi

e Laves fazlari: FeoNb, Fe,Ti, FeosMo, Co,Ta, Co,Ti

e Silisitler: Cr3Si, V3Si, NisSi, FesSi, M@,Si, VsSis, CrsSis, M0sSis, WsSi3, MnsSis, TisSi3
[12]



2.1. Siiperalasimlarin Simiflandirilmasi

Stiperalasim malzemeler genel olarak, Nikel esash siiperalasimlar, Demir esash

stiperalagimlar ve Kobalt esasli sliperalagimlar olmak iizere ii¢ gruba ayrilirlar.

2.1.1. Nikel esash siiperalagimlar

Nikel esasli siiperalasimlar deneysel olarak yaklasik 60 yildan beri basit bir Ni - Cr
matrisinin igerisindeki bir¢ok alagim elementinden ve faz sisteminden meydana gelmistir.
Tamamen Ostenit ve YMK yapiya sahip olan bu yapi, HMK yapiya gore yiiksek
sicakliklarda ¢ok daha iistiin ¢gekme, yorulma ve siiriinme 6zellikleri saglayabilmektedirler

[14].

Bu alasimlar % 30 — 75 oraninda Ni ve % 30’a kadar Cr igerirler. Ni ve Cr birlesimi bu
alagimlara 6nemli bir oksidasyon direnci kazandirmaktadir. Sinif olarak Ni esasli alasimlar,
mekanik mukavemet acisindan 6zellikle 650 °C iizerinde paslanmaz ¢eliklerden daha {istiin

ozelliktedirler.

Ni esasli alagimlar en basta gaz tlirbin kompartimanlar1 olmak {izere ugak motorlarinda
kullanilan alagimlarin agirlik¢a % 50’lik kismimi kapsayan ve en cok kullanilan
stiperalagimlardir. Ni alagimlari, ¢eliklerle kiyaslandiginda daha fazla mukavemet / agirlik

orant saglamaktadirlar. Diger uygulama alanlar igerisinde liman donanimlari, niikleer
reaktorler, petrokimya fabrikalar1 ve yiyecek tiretim donanimlart bulunmaktadir. Ni esash
alasimlarin bu tiir agresif ortamlarda kullanilmas: yiiksek korozyon direnci, mekanik ve
termal yorulma, yiliksek sicakliklarda silirinme ve erozyon direncine baglidir. Ni esash
alasimlarin kullanildig: boélgelerde bu 6zellikler etkin bir kullanim performansi acisindan

gereklidir [10].

Endiistriyel olarak kullanilan bazi Ni esashi siiperalasgimlara su malzemeler 6rnek
verilebilir: Waspalloy, Hastelloy (C — 22, G - 30), Pyromet 860, Udimet (400, 500, 520,
630, 700, 710, 720), Rene (41, 45, 77,80), Nimonic (75, 80A, 90, 105, 115, 263, 942),
Inconel (600, 625, 690, 718, 751, 792).
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Udimet 500 ve 700 alagimlari, genellikle gaz tiirbin pargalari, levhalar, civatalar, jet motor
parcalarinda; Waspalloy alasimlari, jet motor kanatlarinda; René alasimlari, jet motor
kanatlar1 ve tiirbin kanat pargalarinda kullanilirken; Inconel, genellikle gaz tiirbin kanatlari,
contalar1 ve yakma hiicreleri ile turbo sarjor rotorlar1 ve contalari, elektrikli su alt1 kuyu
pompalar1 motor saftlar, yiiksek sicaklik kilitleri, kimyasal islem ve basing kaplari, esanjor
borulari, niikleer basingli su reaktorlerindeki buhar jeneratorleri, H,S ve CO, gibi
safsizliklar iceren dogal gazin islenmesi, atesli silah susturucusu patlama tamponlar1 ve F1

ve NASCAR egzost sistemlerinde kullanilirlar.

Inconel’in atik yakma firinlarinin kazanlarinda kullanimi gittikge artmaktadir. Inconel 718,
genellikle, kriyojenik depolama tanklarinda, kuyu i¢i saftlarda ve kuyu basi pargalarda

kullanilir.

Kuzey Amerika Havaciligi, X-15 roket ugak yiizeyini "Inconel X" diye bilinen bir Inconel
alagimiyla kaplamigtir. Rocketdyne, Saturn V ek motorunun ilk agsamasinda kullanilan F-1
roket motorunun gii¢ iiretme hiicresinde Inconel X-750" yi kullanmistir. Bunlarin disinda
Inconel, yeni siiper arabalarin McLaren MP4-12C ve Koenigsegg Agera’nin hafif spor
egzostlarinda da kullanilmaktadir. Ayrica, yiiksek uclu atesli silahlarin susturuculart ve
namlu agz1 cihazlarinda da kullanilmaktadir. Ozellikle, kii¢iik veya makineli tiifeklerle
kullanim i¢in tasarlanan susturucularda yaygin olarak kullanilmaktadir. Haddelenmis
Inconel, siklikla, ugaklardaki kara kutu kayit cihazlarinda kaziyici kayit ortami olarak
kullanilmaktadir [15].

Inconel 718 Siiperalasim Malzemenin Ozellikleri

Inconel 718, YMK kafes yapisinda Ni, Cr ve Fe (y, matris) kat1 ¢ozeltisinin Oncelikli
olarak matris tarafindan olusturulan koherant y" ve y' fazlari ile sertlestirilir. y" NizV un bir
tipi olan HMT (hacim merkezli tetragonal) kristal yapisina sahip ana sertlestirici fazdir.
Nb’ ca zengin kat1 ¢ozeltinin formiilii Nizg(NbAIT1) iken, YMK kafes yapisina sahip Al’ ca
zengin y' formiilii ise Niz(AITiNb) seklindedir [16].

Inconel 718 siiperalasgiminda ise temel olarak bulunan intermetalikler ve kimyasal

kompozisyonlari su sekildedir:
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o v : Nig(AlLTi)
e v":NizNb
e J:NizNb

vy ve y" fazlarmin kimyasal kompozisyonlar: alasim elementlerinin miktarlarina bagh
olarak degismektedir. Bu durumda Nb elementinin miktarina bagl olarak y' fazi
Niz(AITINb) ; ¢” faz1 ise Nig(NbAITi) seklinde gosterilebilmektedir. Al-Ti-Ni
elementlerine ait faz diyagrami Sekil 2.2” de, Ni-Nb elementlerine ait faz diyagrami Sekil

2.3’ te gosterilmistir.

Sekil 2.2. Al — Ni — Ti tglii faz diyagraminin 800°C’ de alinan izotermi [17]
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Sekil 2.3. Ni — Nb elementlerine ait ikili faz diyagrami [18]

Sekil 2.4’ te Inconel 718’ e ait Zaman-Sicaklik-Doniisiim (ZSD) diyagrami gosterilmistir.
Diyagramda goriildiigi gibi yar1 kararli y" ve y’ fazlar1 yiiksek sicakliklarda ortorombik
NisNb (0) fazina doniismektedir. Matrisle (y) uyumsuz olan & fazi, alasimin dayanimini
azaltirken;  katilasma islemi sirasinda tane smirlarinda pinning etkisini ortadan

kaldirmaktadir.
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Sekil 2.4. Inconel 718’ e ait Zaman-Sicaklik-Doniisiim (ZSD) diyagrami [19]

v" ve vy' fazlan1 kolaylikla ayirt edilebilecek kadar farkli morfolojilere sahiptirler. y"
cokeltileri yaklasik 20 nm civarinda yuvarlak geometriye sahipken; y' ¢okeltileri aspekt
orani 5 — 6 ve disk seklindedirler (Resim 2.1). 6 faz1 ise ¢ogunlukla plaka seklinde (111)

diizlemleri iizerinde biiyiir veya tane sinirlarinda ¢ekirdeklestirici halinde bulunurlar [16].

-_—
o S e
3 - ly'ollw“" 4
# » 00 -_‘
, ‘.@Oily
» \ .
N R

4 . . N
{100}y //{100]y" // F100]y""

*

e

#

f '( / Y W
’,.

S

P 4
yg
2
‘!
'»

OL

Resim 2.1. Inconel 718 TEM karanlik alan goriintileri (a)Tane sinirlarindaki pinning
beyaz noktalar halinde gosterilmistir, tane igerisindeki beyaz, kiiciik kiiresel
sekilli y’ ¢okeltileridir. (b) y" ¢okeltileri [14]
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Inconel 718 igerisinde Nb(Ta)C, TiC ve MgC, TiN, Laves ve sigma gibi fazlar da bulunur.
Nb(Ta)C, TiC ve TiN fazlar1 inert yapilarken; Laves ve sigma fazlart mekanik 6zellikler
icin zararli olan gevrek intermetaliklerdir. Bu fazlar, kirilmanin kolayca baslayarak
yayilmasi i¢in ideal bir diizlem olustururlar. Dahasi, bu fazlar matristeki Nb’ u

uzaklastirarak etkin y"" ¢okeltilerinin olusumunu engellerler [16].

C ve B ise tane siirlarindaki segragasyon sayesinde karbiir ve bortirlerin olusmasiyla tane
sinirlarinin gliclendirilmesini saglarlar. Bunlarin; katilasma esnasinda, yiiksek sicakliklarda
tane smirlarmin gii¢lendirildigine ve yaslandirma 1s1l islemiyle sekillendigine inanilir.
Fakat servis siirecinde ortaya c¢ikan boriir ve karbiirler ozellikleri bozabilecekleri igin

mutlaka kontrol edilmelidir [14].

Karbiirler geleneksel olarak kimyasal kompozisyonlarma gore smiflandirilirlar. Temel
olarak MC, MgC ve M,3Cg olan yapilarda Ti, Cr, Nb, Hf ve Ta gibi elementler M ile temsil
edilirler [14].

MC karbiirleri (Resim 2.2) genellikle iri ve yogun dizilmis YMK kafes yapisina sahiptirler.
Ti, Nb, Hf, ve Ta yliksek ¢okeltme ve ergime sicakliklart nedeniyle yiiksek dayanimli ve
dogada en kararli bilesenler olarak nitelendirilirler ve siiperalagimin katilagmasinin hemen
arkasindan c¢okeldikleri diigiiniilmektedir. Genellikle alagimin matrisiyle uyumlar1 ya ¢ok

azdir ya da hi¢ yoktur.

f

Nb ve Ti esash iri karbiirler

o 0%

S

Univ.B'ham SEI 150ky  X4,000 ‘I,um_ WD 6.0mm

Resim 2.2. Inconel 718 deki Nb ve Ti esasli iri karbiirler [14]
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MeC karbiirleri (Resim 2.3) ise daha karmasik kiibik kristal yapiya sahiptirler ve alasim
Mo ve W gibi yiiksek oranda refrakter elementler iceriyorsa ¢okelirler. Bu karbiirlerin,
servis sirasinda MC tipi karbiirlerin bozunmasiyla veya goreceli olarak yiiksek
sicakliklardaki (815 — 980 °C arasinda ) 1si1l islemler sonucunda meydana geldiklerine

inanilir [14].

Resim 2.3. MgC tipi karbiirler [20]

M23Cs tipi karbiirler (Resim 2.4) ise goreceli olarak daha diisiik sicakliklarda (760 — 980
°C) tane smirlar1 boyunca meydana gelirler. Kompleks kiibik kristal yapiya sahiptirler.
Latis parametresi y matrisinkinden tii¢ kat daha biiyiiktir. Bu nedenle kiip-kiip
oryantasyonu (Her iki kristalin de karsiliklt olarak x, y, z eksenlerinin paralel olmasi
seklinde tanimlanabilir. Ornegin, HMK yapiya sahip a — Fe igerisinde YMK yapili Fe,TiSi
cokeltileri meydana geldiginde; merkezdeki a — Fe yansimasi ile (200) diizlemindeki giiclii
a — Fe yansimasmin tam ortasinda yine (200) diizleminden gelen Fe,TiSi yansimasi
goriiliir. Bu durumda (200) Fe,TiSi || (200) o — Fe seklinde gosterilir [21]) seklinde
cokelirler[14].

Bu karbiirlerin MC veya MgC karbiirlerinin bozunmasiyla veya dogrudan tane sinirlarinda
cekirdeklenmeyle olustuklarina inamilir ve yiliksek oranda Cr igerigine sahip olduklar
bilinir. M23Cs tipi karbiirlerin Ni esasli siiperalasimlar iizerinde goz ardi edilemeyecek
etkileri mevcuttur. Ortalamadan ytiksek miktarlara kadar Cr igerigi nedeniyle tartigmali
karbiirler meydana gelir. Birincisi; farkli morfolojileri nedeniyle, tane sinirlarindaki blok
seklinde olanlar kirilma mukavemeti iizerinde olumlu etkilere sahipken, film seklinde

olanlar tam tersi bir etki olustururlar. ikinci olarak, bu karbiirler ¢okelti olustururken Cr’ ca
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fakirlesmis bolgeler meydana getirirler. Bu bolgelerde de Cr eksikligi nedeniyle koruyucu
bir oksit olan Cr,03 gibi oksit olusumu meydana gelemez [14].

jv

oy G

Resim 2.4. Tane sinirinda diyagonal olarak ¢okelen M3Cg tipi karbiirler [14]

Borun tane sinirlar1 boyunca segregasyonunun tane sinirinin kohezyon mukavemetini
artirdig1 bilinmektedir. Ancak boriirlerin gorevleri hala devam eden bir tartigma konusudur.
Simdiye kadar belirlenebilenler ise BCT (hacim merkez tetragonal) kristal yapisina sahip
olup, M3B, veya MsB3 seklinde formiilize edilirlerken, M tipik olarak refrakter

elementlerden Mo veya Cr’ u temsil eder.

Bortirler, yapi igerisinde bloktan yarim aya kadar ¢ok farkli sekillerde bulunabilirler.
Resim 2.5° te Ni esasl siiperalasimimn 980 °C’ de 1 saat siire tutulmasindan sonra elde

edilen MsBs tipi boriirler gosterilmistir.
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MsB3 tipi borur A MsBs3 tipi boriir

i (b)

Resim 2.5. MsBg tipi boriirler (a) TEM, aydinlik alan goriintiisii, (b) SEM goriintiisii [14]

(a)

Mo, W ve Re gibi refrakter elementlerin fazlaligt TSP (Topolojik Siki Paket) kristal
yapisina sahip sert intermetalik fazlarin olusmasina sebep olur. Bu intermetalikler alagimin

stinekligine ve siirinme 6mriine zarar veririrler [14].

Ni-Cr-Mo gibi siiperalasim elementlerinin ti¢lii denge diyagramlarinda iki faz bolgesi
goriilir (Sekil 2.5): birincisi, ostenit (y) YMK yapili, ikincisi ise intermeteliklerin
bulundugu bolgedir. Bu iki temel alan arasinda ¢ok sayida kiiciik faz bolgeleri (u, o, R
gibi) oOncelikli olarak atomlarin yiiksek ve liniform paketlenme yogunluklarina, ikinci
olarak ise kompleks kristal yapilarina (SPH, hacim merkez tetragonal veya rombohedral)

gore tanimlanmistir [12,22]

Sekil 2.5. Ni — Cr — Mo elementlerine ait izotermal denge diyagrami [22]
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Refrakter elementlerin dikkatli kontroliiyle TSP fazlar1 uzun servis siirelerinden sonra veya
uzun 1s1l islemlerden sonra olusurlar. Bazi fazlarin ise diger yararli fazlardan doniistiigline
inanilmaktadir. Ornegin n(NisX), " 1 doniisiimii sonucunda olusurken; 6, M23Cs ile ayni
kristal yapiya sahiptir fakat yapisinda C yoktur. Resim 2.6’ da yapisinda Cr, Mo ve Co
bulunduran Ni esasli siiperalasimin 720 °C’ de 1100 saat 1s1l isleminden sonra elde edilen ¢

fazina ait goriintii verilmistir [14].

Resim 2.6. Ni esasli siiperalasimdaki ¢ fazi1 [14]

Inconel 718 siiperalasim malzeme genellikle yiiksek sicaklikta, cevrimli yiiklerin
uygulandig1 bolgelerde, korozyon ve siirlinmeye maruz kalinan yerlerde kullanildig1 igin

bu malzemenin mekanik 6zelliklerinin de iyi olmasi beklenmektedir [23].

Inconel 718 siiperalasimimin mekanik ozelliklerinin gelistirilmesinde iki tip 1s1l islem
uygulanir. Bunlarmn birincisinde, malzeme 926 - 982 °C arasinda 1 saat ¢dzeltiye alinir.
Daha sonra atmosferik ortamda sogutulur. Sicaklik 718 °C’ ye cikarilir ve malzeme 8 saat
firmda tutulur. Firm atmosferinde 621 °C’ ye sogutulan malzeme 8 saat daha firinda tutulur
ve atmosferik ortamda sogutulur. ikinci 1s1l islemde ise malzeme 1037 — 1065 °C arasinda
1 saat ¢ozeltiye alinir. Daha sonra atmosferik ortamda sogutulur. Sicaklik 760 °C’ ye
cikarilir ve malzeme 10 saat firnda tutulur. Firin atmosferinde yaklasik 650 °C’ ye
sogutulan malzeme toplam 1sil islem siiresi 20 saat olacak sekilde tutulduktan sonra

atmosferik ortamda sogutulur [23].
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Inconel 718 alasiminda kirilma 6mrii, ¢entik darbe dayanimi ve siineklik 6zelliklerinin
optimum seviyede olmasi isteniyorsa, ¢dzeltiye alma isleminin 926 — 982 °C ° lerde
yapilmasi tavsiye edilir. Oda sicakligindaki en yiiksek akma ve tist akma mukavemetleri bu
islemlerle ilgilidir. Bunlara ek olarak ince taneli bir yapmin gelistirilmesi sonucunda da
yiiksek yorulma dayanimi eldesi miimkiindiir. 926 — 982 °C sicaklik araliginda elde
edilmesi miimkiin olan fazlar: y, NizNb (8), ve Laves fazlaridir [23].

1037 — 1065 °C’ lerde uygulanan ¢ozeltiye alma 1s1l islemi ise ¢apraz kirilma dayanimi
ozelligi nedeniyle basit gerilimli uygulamalarda, darbe dayanimi ve diislik sicakliktaki
centik darbe dayanimi istenildiginde uygulanir. Ancak bu uygulama stress altinda

kirtllganlik 6zelligini artirma egilimi yaratabilir [23].

Cekme ozelligi icin tavsiye edilen en iyi kombinasyon 718 ve 621 °C’ lerde iki defa
yaslandirma islemi yapilmasidir. Bu islem sirasinda siineklik bir miktar azalir ancak bu

durum akma ve iist akma mukavemetlerinin gelismesiyle telafi edilir.

Sekil 2.6° da bir 6nceki ¢ozeltiye alma sicakliginin akma ve iist akma mukavemetleri

iizerindeki biiyiik etkisi goriinmektedir.

1379 T
Ust akma
Mukavemeti
1241 -
=
< 1103 =
";—E Akma
é Mukavemeti
965 [~ =
—QO— 1037 °C' de ¢ozeltiye alma
—@— 926 °C’ de ¢ozeltiye alma
827 L :
676 718 760
[+579] [+621] [+648]

Yaslandirma Sicakligi, °C

Sekil 2.6. Cozeltiye alma sicakligina bagh olarak degisen akma ve tist akma mukavemet
degerleri [23]
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1037 °C ve 926 °C’ de ¢ozeltiye alma islemi uygulandiginda yapida yalmzca stenit fazi
vardir. 676 °C — 10 saat ve 579 °C — 10 saatte yapilan 1s1l islemler sonucunda elde edilen
yapida yalnizca y yapist mevcuttur. Bu nedenle her iki kosulda da akma mukavemeti
yaklasik olarak 827 Mpa civarindadir [23].

1037 °C ve 926 °C’ de ¢ozeltiye alindiktan sonra 718 °C - 10saat ve 621 °C - 10 saatte
yapilan 1s1l islemler sonucunda elde edilen yapida ise vy, ', "', NigNb (8) faz1 olusmaktadir.
Bu fazlardan y’ ve y" fazlar1 Inconel 718 alasimi i¢in temel mukavemetlendirici fazlar
olmalar1 sebebiyle en yiiksek akma ve iist akma mukavemetleri bu ikili yaslandirma

parametrelerinde goriilmektedir.

1037 °C ve 926 °C’ de ¢ozeltiye alindiktan sonra 760 °C — 10 saat ve 648 °C - 10 saat 1s1l
islem uygulandiginda ise yapida yine vy, vy, v, NigNb (d) fazlar1 mevcuttur. Ancak
yaslandirma islemleri sirasinda NizNb (8) fazmnin irilesmesi ve yapi igerisine homojen
olarak dagilmamasi ve buna bagli olarak yapidaki tane biiyiimesinin kontrol edilememesi
sonucunda y tanelerinde de biliylime meydana gelmektedir. Matris fazda meydana gelen bu

tane irilesmesi sonucunda ise mukavemet degerlerinde diisiis meydana gelmektedir.

Ayrica yiiksek ¢ozeltiye alma sicakliklarinin hem akma hem de iist akma mukavemetlerini

azalttig1 Sekil 2.7’ de gosterilmistir.

[——7--—“— T T T T Jei 1 I T T j
200 «l < 1407 -
&
£ l =
= i Tg
g 1451 0 +4 £ 1381t |
= z
S - d =z o
g =
S 1090} ° - s 1296f \ .
o -
£ g 4 <
- Z
< B
1034} 1 naf .
L 1 1 1 | 1 1 1 1 1
926 982 1037 1093 1149 926 982 1037 1093 1149
Cozeltiye Alma Sicakhgy, °C [1 saat] Cozeltiye Alma Sicakhig, °C [1 saat]

Sekil 2.7. Yiiksek ¢Ozeltiye alma sicakligina bagh olarak degisen akma ve iist akma
mukavemetleri [23]
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Cozeltiye alma sicakliginin 6nemli bir etkisi de Sekil 2.8 de gosterilmistir. Buna gore
diistik ¢cozeltiye alma sicakliklarinda gentik darbe dayanimi oldukga diistiktiir. Kayda deger
bir gelismenin elde edilebilmesi igin yiiksek sicakliklar kullanilmalidir. 926 — 982 °C gibi
diisiik sicakliklarda ¢ozeltiye alma islemi uygulandiginda tane siirlarinda stirekli bir film
tabakas1 meydana gelir. Herhangi bir kirilma basladiginda ise kirilma tane siirlarini takip
ederek ilerler. Ancak 1037 — 1065 °C gibi yiiksek sicakliklarda yapilan ¢ozeltiye alma
isleminde tane siirlarinda kirilgan ¢okeltiler ya siireksizdir ya da yoktur ve ¢atlama tane
iclerinde meydana gelir. Ayrica suda sogutmanin, tane sinir1 ¢okeltilerinin morfolojilerini
etkileyecegi diisiiniilmesine ragmen, mikroyapida ve darbe dayaniminda ¢ok az degisiklik

oldugu J. Gordine tarafindan gézlenmistir [23].

T —1 T T T

47453+ —0— Suda su verilmis
—@— Boyuna
—\— Enine

40,674 }—
33,895 -
27,116
20,337

13,558 -

Centik Darbe Dayanimi, J

|

6,799

1 1 | | 1 |
871 926 982 1037 1093 1149

(Gozeltiye Alma Sicakligy, °C [1 saat]

Sekil 2.8. Cozeltiye alma sicakligindaki degisime baglh olarak degisen darbe dayanimi [23]

Ni dstenit formundadir ve Ni’ ce zengin alasim ailelerinde de allotropik doniisiim meydana
gelmez. Bu alasimlar Ostenit formundaki ergime sicakliklarindan mutlak sifir noktasina
inebilirler. Karbiirler ve ¢okelti sertlestirici fazlar (y' ve y") meydana gelirlerken, Ostenit

yapiya sahip matriste degisiklik meydana gelmez [24].

940 °C’ de ¢ozeltiye alinarak 1 saat 1s1l isleme maruz kalip, suda sogutulan numunenin
akma mukavemeti 485 MPa, iist gekme dayanimi ise 775 Mpa iken; 1040 °C’ de ¢ozeltiye

alinarak 1 saat 1s1l isleme maruz kalip, suda sogutulan numunenin akma mukavemeti 407
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MPa, iist ¢ekme dayanimi ise 598 Mpa’ dir. 940 °C’ de ¢ozeltiye alinan numunenin
mikroyapist intermetalik ¢okeltiler y” ,y" ve & fazlarini igermektedir. y” yar1 kararli fazi
hacim merkez tetragonal, Niz(Nb) kompozisyonuna sahiptir. y" elips morfolojisine sahip,
Inconel 718 alasiminin temel sertlestirici fazdir. Denge durumundaki intermetalik ¢okelti
ise 0 fazidir. Bu Nb’ ca zengin inkoherant faz, ortorombik kristal yapiya sahiptir ve yiiksek
sicaklikta yapilan 1s1l islemlerde igne morfolojisinde ¢okelir. 1040 °C’ de ¢ozeltiye alinan
numunenin mikroyapisinda ise 6 fazi bulunmaktadir. Bu faz yapida bazi intergraniiler

yapilar goriilmesine ragmen Oncelikle tane sinirlarinda ¢okelmektedir.

Bu faz, kimyasal kompozisyon olarak matrise gore Nb, Ti’ ca zengin; Fe ve Cr’ ca fakirdir.
Ostenit matris tarafindan gevrelenen bu faz, bu bolgelerde % 50’ ye yakin bir oranda Nb’

ca fakirlesmeye sebep olur. 6 fazi, y" fazinin solviis sicakligi lizerinde meydana gelir.

0 fazi, termodinamik olarak y” fazindan daha kararli olmasina ragmen, yaklasik 900 °C’ ye
kadarki sicakliklarda oncelikle y”’ fazi meydana gelir. & ve y” fazlarmin her ikisi de Nb
esaslt olduklar i¢in 6 fazinin olugumu y” fazinin azalmasi ile ilgilidir. 6 fazi, morfolojisi
nedeniyle alagimi mukavemetlendirmeye katki saglamaz. Aksine, yapida y” fazim
tilketerek, sertlestirilebilirligi azaltir. Buna ek olarak sicak kirilganliga olan yatkinlig
arttirir. Bunlarin yanisira yararl etkileri olarak tane biiytikliigiiniin kontroliinii saglamak ve

tane sinir1 siirinme ¢atlaklarini 6nlemek igin direng saglamasi sayilabir [25].

940 °C’ de ¢bzeltiye almarak 1 saat 1s1l isleme maruz kalip, suda sogutulduktan sonra 720
°C’ de 8 saat tutularak firmnda sogutulan numunenin akma mukavemeti 826 MPa, iist akma
mukavemeti ise 1232 MPa’ dir. Bu numunede yalnizca Ostenitik matris mevcuttur.
Intermetalik fazlar ve karbiirler, Ghosh ve arkadaslar1 tarafindan gdzlenmemistir [24].
1040 °C’ de ¢ozeltiye aliarak 1 saat 1s1l isleme maruz kalip, suda sogutulduktan sonra 720
°C’ de 8 saat tutularak firinda sogutulan numunenin akma mukavemeti 824 MPa, iist akma
mukavemeti ise 1203 MPa’ dir. Bu sekilde olusan mikroyapida ise MC karbiirleri,y’, y" ve
iri § fazlar1 goriinmektedir. Yani 1040 °C’de 1 saat ¢ozeltiye alinip, suda sogutulan Inconel
718 alagiminda yumusama meydana gelmektedir. Bu islemle birlikte 720 °C’de 8 saat
yaslandirildiginda ise akma mukavemeti ve iist ¢ekme dayanimi degerlerinde artis
meydana gelmektedir. y” fazi Inconel 718 alasimi i¢in temel sertlestirici fazdir ve 6 fazi da

tane biyiikliigii kontrolii saglar [24].
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980 °C’ de 20 dakika cozeltiye alinarak havada sogutulan, daha sonra 720 °C’ de 8 saat
firmda tutulup, sicaklik 620 °C iken 8 saat daha firinda tutulup havada sogutulan ana
malzemenin akma mukavemeti 1272 MPa, st ¢ekme dayanimi ise 1475 MPa olup,
mikroyapida kiiciik miktarda ince globiiler & fazli , ince — es eksenli Gstenitik tanelerden

meydana gelmistir. Birkag MC tipi birincil karbiirler ve karbonitriirler gézlenmistir.

Cozeltiye alma islemi 1080 °C’ ye ¢ikarilip, bu sicaklikta 20 dakika ¢ozeltiye alinarak
havada sogutulan, daha sonra 720 °C’ de 8 saat firinda tutulup, sicaklik 620 °C iken 8 saat
daha firinda tutulup havada sogutulan ana malzemenin akma mukavemeti 1220 MPa, {ist
¢ekme dayanimi ise 1410 MPa olup, onemli Ol¢iide tane irilesmesi ve & fazinin
dagilmasinin tamamlanamadigi gozlenirken, bu sicaklikta yapilan ¢ozeltiye alma isleminde

karbiirler ve karbonitriirlerin etkilenmedigi gézlenmistir [26].

2.1.2. Demir esash siiperalasimlar

Stiperalagimlarin ~ 6zelliklerini  gelistirmek  i¢in, alasimlara degisik elementler
eklenmektedir. YMK matrisli alagimlar i¢in en etkili dayanim arttirma Ni, Al, Ta ve Nb ile
yapilir. Mo ve W gibi bazi elementler dayanim arttirma asamalarinda kati-eriyik igine

eklenir [11].

Demir esasli alagimlar, ana element olarak Fe ihtiva edip, ilaveten 6nemli miktarda Cr, Ni
ve ¢ok az miktarda da Mo veya W icermektedir. Bu grup karbiir, intermetalik ¢okelme
ve/veya kat1 eriyik tarafindan mukavemetlendirilir. Intermetalik ¢okelti genellikle Niz(Al,
Ti) y' tipindedir. Bu grubun Ni - Cr oranlar1 ve mukavemetlendirme mekanizmalari,
paslanmaz geliklerden farklidir. Paslanmaz celikler % 12 - 25 Cr ve % 0 — 20 Ni igermekte,
demir esasli siiperalagimlar ise %20 den daha fazla Ni icermektedir (%25-35) [11].

Oksidasyon direnci genel olarak krom elementiyle saglanir. Bununla birlikte Ni ve Mn da
oksidasyon direncini artirir. Kii¢iik miktarda bor ilavesiyle yliksek sicaklik 6zellikleri de
artirtir. Demir esasli alagimlarin 504 °C iizeri sicaklik uygulamalari igin en Snemli
ozellikleri YMK yapiya sahip olmalaridir. Ciinkii kapali paketli kafes, daha direnclidir
[27].
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Demir esash siiperalasimlara 6rnek olarak; Incoloy (800, 801, 802, 807, 825, 903, 907,
909), A - 286, Alloy 901, Distaloy, Haynes 536, H - 155, V — 57 verilebilir [11]. Bu
alasimlar genel olarak, gaz tiirbin motorlari, katalitik konvertdr pargalari, tiirbin diskleri ve

tiirbin kutular1 gibi motor parcalarinin imalatinda kullanilirlar.

2.1.3. Kobalt esash siiperalagimlar

Kobalt esasli alasimlar uzun yillardir ¢esitli endiistriyel alanlarda, gaz tlirbinlerinin valf
yada yakit odasi pargalarinin iiretiminde kullanilmaktadirlar. Bu {irlinlerin tasariminda
oncelikli olarak yiiksek sicaklik dayanimi hedeflenir ve dayanim artirma mekanizmasi
olarak kat1 ¢dzelti veya karbiir sertlestirme mekanizmalar1 kullanilir. Bu alagimlar ytiksek
sicakliklarda yiiksek siirlinme dayanimina, yiiksek termal yorulma dayanimina, yiiksek

sicak korozyon ve oksidasyon dayanimina sahip malzemelerdir [28].

Spesifik olarak agirlik¢a % 20 — 30 Cr yiiksek sicaklikta oksitlenme ve korozyon direnci ve
kat1 ¢ozelti sertlesmesi acisindan kilit bilesen olmaktadir. Ayrica karbiir ¢okelme
sertlesmesi istenilen durumlarda Cr, ¢esitli Cr — C oranlarindaki karbiirlerin olusumunda
onemli bir rol oynamaktadir. Co — Cr ikili sistemi % 58 Cr ilavesinde kararli sigma fazin:
olusturdugundan yiiksek Cr miktarlarindan kaginmak gerekmektedir. Co alasim
sistemlerinde birincil sertlesme mekanizmas: ¢okelme sertlesmesi oldugundan, C en
yiiksek siiriinme ve kirilma mukavemetine ulasmak igin kritik 6nem tasimaktadir. C
miktarinin kontroli, ¢ekme ve kirilma mukavemetleri ve siiriinme agisindan énemlidir.
Bunun nedeni agilikca % 0,3-0,6 C araliginda mukavemetin dogrusal olmayan bir artis
gostermesidir. Sonug olarak bu aralikta siineklik diismektedir. Daha da 6nemlisi 650- 927
°C arahginda kullanim sirasinda ikincil karbiirlerin ¢okelmesi sonucunda siineklik anemli
derecede diismektedir [10].

Kobalt esaslt siiperalasimlar, kati-eriyik ve karbiir fazlar1 tarafindan mukavemetlendirilir
[11]. Karbiir sertlesmesi yapabilen bilesikler ise sunlardir: 6tektik M7Cs, tane sinirt M7Cs,
ince yapili M23Cs, Ta igerikli alagimlarda ise MC karbiirleri [28].

Pek c¢ok yiiksek sicaklik Co alasim: onemli miktarda karbon icermektedir ve
mukavemetlerini yalnizca W ve Cr gibi elementlerin sagladig: kati ¢ozelti sertlesmesinden

degil aym zamanda 815 °C iizerinde daha az etkili olan Karbiir ¢okelmesinden
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kazanmaktadirlar. Ni, Co’ m yiiksek sicaklik formu olan yiizey merkezli kiibik (YMK)
yapisini Kararl kilmak igin siklikla ilave edilmektedir.

Kobalt esasli siiperalagimlarin higbiri tam kat1 - eriyik alasimi degildir. Ciinkii hepsi ikincil
karbiir fazlar1 veya intermetalik bilesikleri igerir. Bu durum yaslanmaya ayrica oda

sicakliginda siineklik kaybina da neden olur [11].

2.2. Siiperalasimlarin Kullanim Alanlar:

Stiperalagimlar, yiiksek sicaklikliklarda ¢ok iyi mukavemet gostereren, iistiin korozyon,
oksidasyon ve mekanik 6zelliklere sahiptirler. Bu 6zellikler sayesinde endiistriyel alanlarin

bircogunda kullanilmaktadirlar.

Havacilik ve uzay sanayinde, otomotiv sanayinde, kimyasal madde islenmesinde, elektrikli
wisiticilarda, elektronikte ve haberlesmede, denizcilikte, yakit ve gaz rafinasyonunda,
petrokimya islemlerinde, kirlilik kontrolii ve atik islemede, gii¢ liretiminde, 151l islem ve
kaynak sektoriinde, kimya endiistrisinde, hava, uzay ve deniz araglarinda, niikleer
reaktorlerde, gaz tiirbinlerinde, endiistriyel ocaklarda, 1s1l islem ekipmanlarinda, niikleer
enerji sektoriinde, tiirbin kanatlarinda ve disklerinde, sicak is takimlarinda ve yaylarda ve
1s1tic1 eleman malzemesi olarak, niikleer denizaltilarda ve deniz yiizeyinde bulunabilecek
cesitli tanklarda, petrokimyasal ortamlarda, cesitli elektriksel alagimlar 6lgme ve kumanda
aletlerinde, elektriksel 6zellikleri 6lgmek ve diizenlemek icin (direng alasimlar1) veya 1s1
iretme (1sitma alagimlari) amaciyla, giic generatorii uygulamalarinda, indiiktorlerde,
manyetik gili¢lendiricilerde, teyp kayit kafalarinda ve veri depolama aygitlarinda, Cam-
metal baglantilarinda, sizdirmazlik istenen lamba endistrisinde (elektrik ampiilii,
televizyon tiipleri, fliioresan lambalar gibi) ve elektronikte (entegre devrelerde, yari iletken
kursun ¢ercevelerde, bimetal termostat seritlerinde ve termostat ¢gubuklarinda) [29], metal
is¢iliginde sicak isleme kaliplari, dokiim kaliplar, dis¢ilik ve protez ekipmanlari, 1s1l islem
ekipmani olarak tepsiler, karistiricilar ve konveyor bantlari [11] yaygin bir kullanim alam

bulmaktadirlar.
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3. SUPERALASIMLARA UYGULANAN KAPLAMALAR

Simdiye kadar yapilan yiiksek sicaklik kaplamalari, altlik malzemelerin alasim bilesenleri,
iiretim yontemleri veya soguma tasarimlar1 gibi gelismelerden bagimsiz olarak yapilmastir.
Teknolojinin gelismesiyle birlikte yiiksek sicaklik tlirbin motorlart ve / veya yliksek
sicaklik yapisal malzemelerin kaplama teknolojileri de hizla gelismektedir. Ancak altlik
malzeme olarak kullanilan alisilmamis malzemeler ve hizla gelisen kaplama sistemlerinin,
son tirlinlerin kullanim 6mriinii belirlemede ortak ¢aligmalar1 gerekmektedir. Bu amagla

siiperalasim malzemelere temel olarak uygulanan kaplamalar sunlardir:

e PVD (Fiziksel Buhar Biriktirme Ydntemi)
¢ CVD (Kimyasal Buhar Biriktirme Y 6ntemi)
e Termal Spreyleme Yontemi

e TBC (Termal Bariyer Kaplama Y ontemi)
Bu yontemlerden PVD kaplama ydnteminin detaylar bir sonraki boliimde anlatilmistir.
3.1. Kimyasal Buhar Biriktirme (CVD) Yontemi

Kimyasal buhar biriktirme (CVD) yontemi, 1sitilan altlik malzeme {izerinde yada civarinda
kat1 katot malzeme buhariyla meydana gelen kimyasal tepkimeler sonucunda meydana
gelir. Deney kosullarinin degistirilmesiyle — altlik malzeme cinsi, sicakligi, reaksiyon
meydana getirecek gaz karisiminin kompozisyonu, toplam gaz akis basinct gibi — farkli

ozelliklerde kaplamalar elde edilir [30].

Temel olarak 1sitilmig bir altlik malzemenin bulundugu ortam igerisine kimyasal reaksiyon
olusturacak gaz karigimi gonderilir. Pota igerisinde meydana gelen reaksiyonlar sonucunda
gaz fazindaki kat1 parcaciklar altlik malzeme iizerine ¢okelirler ve kaplama bu sekilde

meydana gelir (Sekil 3.1).
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Sekil 3.1. CVD yo6nteminin sematik gosterimi

CVD yonteminde reaksiyon meydana getirecek olan gaz karisimi reaktor igerisinde
gonderilir. Altlik malzeme ylizeyinde ya da cevresinde kimyasal reaksiyonlar meydana

gelir.

Bu reaksiyonlardan bazilari sunlardir [31]:

e Termal ayrigma reaksiyonlar:: ~ AX(g) = Ay + Xg)
SiHag) = Sik) + 2Hz(g)
BaHe(g) 2 B + 3Hz()
Ni(CO)a(g) = Nig) +4CO(y
Si(CH3)Cl3(g) = SiCyq + 3HCl (g

e Indirgene reaksiyonlart: 2AX (g tHog) 2 2A¢ + 2HXg)
WFe(g) + 3Hz@g) 2 W + 6HF(g)
2BCl3g) + 3Hzg) =2 2B + 6HCl g
SiClyg) + 2Hy(g) = Sigy + 4HCl g

e Yer degistirme reaksiyonlari: AX(g) + Eg) 2 AEg + X(g)
Zn@) * H2Sg) > ZnSgy +Hz()
SiCly(g) + CHy(g) , SiC+ 4HCl(g)
SnClyg) + Oz(g) =2 SnOyk) + 2Clyg
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Bu yontemde gaz akisinin yani sira sicaklik da kullanildigindan dolay1r bes onemli
reaksiyon bolgesi ( Sekil 3.2 ) meydana gelir. Kaplama tabakasinin 6zellikleri bu reaksiyon
bolgesindeki etkilesimlerden etkilenirler. Oncelikle temel gaz karigimi, althik malzeme
iizerinden gecer. Birinci reaksiyon bolgesinde temel gaz akimmin yami sira, buhar
icerisinde homojen reaksiyonlar meydana gelebilir. Bu reaksiyonlar da istenmeyen
homojen ¢ekirdeklenme sonucunda yassi ve yapismayan ¢ekirdekler olusturabilirler. Bazi
durumlarda, bu reaksiyonlar, homojen cekirdeklenme ile birlikte olmadiklarinda; olumlu

olabilirler.

Heterojen reaksiyonlar ise ikinci bolgede, buhar ve kaplama araylizeyinde meydana
gelirler. Bu reaksiyonlar bir¢ok sistemde kaplama hizini ve kaplama Ozelliklerini

belirlerler.

Uygulama siirecinde nispeten yiiksek sicakliklar da kullanilabilir. Bu durumda iigiincii ve
besinci bolgelerde faz doniisiimleri, rekristalizasyon, ¢okelti olusumu ve tane biiylimesi

gibi kat1 hal doniisiimleri meydana gelebilir.

Dordiincti bolge diflizyon bolgesidir ve burada ara fazlar meydana gelebilir. Burada
meydana gelen reaksiyonlar ise kaplama tabakasinin altlik malzeme yiizeyine yapigmasi

agisindan 6nemlidir [31].

Sekil 3.2. CVD kaplama yonteminde meydana gelen bolgeler
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CVD yonteminin, termal aktiflestirilmis CVD (TACVD), termal atmosferik CVD
(APCVD), diisiik basing CVD (LPCVD), plazmayla desteklenmis CVD (PECVD) gibi pek
cok c¢esidi vardir.

Bu yontem mikroelektrik endiistrisi, pasivasyon tabakalari, oksit bariyerleri, optik fiberler

ve asinma, korozyon ve termal dayanimin istendigi tiretimlerde kullanilmaktadar.

3.2. Termal Sprey Yontemleri

Termal sprey, tasarlanmis pargalarin kaplama ya da tamir nedeniyle yeniden kaplama
islemlerinin uygulandig1 endiistriyel bir uygulamadir. Metaller, alasimlar, metal oksitler,
metal / seramik karisimlari, karbiirler, gubuk ve teller, kompozitler geometrilerine uygun
bicimde kaplanabilirler. Termal sprey kaplamalar1 fonksiyonel yiizey koruma veya altlik
malzeme davranislarmi degistirebilecek Ozellikler saglarlar. lyilestirme ve onarim,
korozyona karsi koruma, asinma, elektrikli iletken ve yalitkanlar, nete yakin bi¢im
iretimde, sizdirmazlik uygulamalarinda, dekoratif amagclar gibi pek ¢ok uygulamada

kullanilirlar.

Termal sprey yontemi uygulanmalart kolay, uygulanan isleme gore goreceli olarak diisiik
maliyetli ve neredeyse pek ¢ok endiistride yararli niteliklere sahip bir uygulamadir. Bu
yararlar ¢evre dostu olmasi, genel olarak diisiik maliyetli olmasi, par¢a dmriinii ve / veya

performansini artirmasidir [32].

Termal sprey yontemleri, elektrik arki veya gaz kullanilarak elde edilen yogun 1sinin
kullanilmastyla, besleyici hammaddenin ergitilerek yiizey piriizliligii arttirilmig althk
malzeme lizerinde biriktirilmesidir. Partikiiller kaplama yiizeyine ulastiklarinda hizli bir
sekilde katilagirlar. Daha sonra ylizeye ulasan partikiiller ise kaplama tabakasinin

kalinlasmasina neden olurlar (Sekil 3.3).
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Sekil 3.3. Termal spreyleme yonteminin genel sematik gosterimi

Yontemin; toz alev sprey, tel alev sprey, detonasyon tabancasi, yiiksek hizli oksi yakit
(HVOF), elektrik ark spreyi, plazma sprey, atmosfer kontrollii plazma sprey (CAPS), hava
plazma sprey (APS), diisiik basingli hava plazma sprey / diisiik vakum hava plazma sprey
(LPPS / LVPS), soguk sprey, seklinde ticari kullanimlar1 mevcuttur.

Ancak siiperalagimlara uygulanan kaplamalarda genellikle plazma sprey ve yiiksek hizli
oksi yakit (HVOF) yontemleri kullanilmaktadir.

3.2.1. Plazma spreyleme yontemi

Plazma ile yiiksek 1s1 elde imkan1 saglanmasi yiiksek ergime noktasina sahip seramik ve
metal esasli alasim tozlarinin kaplama uygulamalarinda kullanilmasin miimkiin kilar.
Seramikler, yiiksek asinma ve sertlik 6zellikleri, hammaddesinin yayginligi ve ucuzlugu,
korozyon, oksitlenme ve diisiik termal iletkenlikleri ve yiliksek termal ¢evrim sayisi

ozelliklerinin avantajiyla 6nemli bir kaplama malzemesi konumundadirlar.

Plazma sprey isleminde, suni bir plazma olusturularak yiiksek sicakliga ulagilir. Plazma,
kaplama tabancasi icerisinde su sogutmali bakir anot ile toryumlu tungsten katot arasinda
olusturulan dogru akim ile olusturulur. Anot ve katot arasindaki elektrik arki, bu gaz
icerisinde plazma arki yaratir. Boylece yiiksek sicakliklar meydana gelir. Isinan gazlar
genlesir. Kaplama tozlarin1 plazma huzmesinin igerisine beslemek i¢in argon tasiyici gaz
olarak kullanilir. Iyonize gaz igerisinde ergiyen tozlar, ¢ok hizli bir sekilde 6nceden

hazirlanmis taban malzeme yiizeyine piiskiirtiiliir. Yiizeye ¢arpan ergimis veya yari ergimis



32

tozlar / partikiiller yassilasir, lamelli bir hal alir ve ¢ok ani soguma sonucu katilasir [33].

Plazma spreyleme yonteminin sematik resmi Sekil 3.4’ te gosterilmistir.

Anot

SWRZBIN IV

Toz
Besleme

Sekil 3.4. Plazma sprey yonteminin sematik gdsterimi

3.2.2. HVOF yontemi

HVOF termal sprey sistemi alev sprey sisteminin baska bir ¢esididir, ancak kaplama
malzemesi olarak yalnizca toz formdaki malzemeler kullanilabilir. Bu yontemle eriyik
haldeki partikiiller siipersonik hizlara ¢ikabilirler ve kazandiklar1 kinetik enerji sayesinde
yogun, diisiik gozenekli, yliksek yapisma mukavemetine sahip kaplamalar iretilebilir.

HVOF sisteminde oksijen ve siv1 veya gaz haldeki yakitin karigimi kullanilir.

Propilen, propan, dogal gaz veya hidrojen gibi gaz haldeki yakitlar kullanilabilecegi gibi
stv1 yakitlar da uygun sistemlerde kullanilabilir. Toz haldeki kaplama malzemesi tabanca
icerisindeki yanma odasina, tastyici gaz olarak azot kullanilarak iletilir. Yakit, oksijen ile
tabanca icerisinde karistiktan sonra noziilden disariya piiskiirtiiliir. Atesleme islemi tabanca

disinda gerceklestirilir.

Ateslenen yakit kaplama malzemesini c¢evreleyerek, kaplama tozunu isitir ve taban
malzeme tizerine iletir (Sekil 3.5). Toz malzemenin kazandigr yiiksek kinetik enerjiden
dolayr tamamen ergimeye gerek yoktur. Parcacik yar1 ergimis halde ve plastik
deformasyona ugramis bir sekilde taban malzeme {izerine carpar ve ylizeye yayilarak
kaplamay1 olusturur. HVOF termal sprey sisteminin en oOnemli Ozellikleri soyle

siralanabilir: Temiz, sert ve yogun yapida, yiiksek bag mukavemetine sahip, korozyon ve
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asimnma direnci yiiksek kaplamalar {iretilebilmesi, termal kalint1 gerilmelerin oldukg¢a diisiik
seviyede olmasi, karmasik geometrilerin kaplanmasina olanak vermesi ve sistemin tam

otomatik olarak kullanilabilir olmasi [33].

Kaplama Tabakast

[
Oksijen

Yanict Gaz ——M8 ——

Toz ve Tagtyict f T 3 .

—
Basinglt Havi
l

Partikiil Hizina Bagh
Olarak Olusan $ok
Dalgalan Altlik Malzeme<_[—

Sekil 3.5. HVOF yonteminin gematik gosterimi

3.3. Termal Bariyer Kaplama (TBC) Sistemi

Termal Bariyer Kaplama (TBC) sistemleri tipik olarak; bir siiperalasim altliktan, sicaklik
yalitimi saglayan seramik bir iist kaplamadan (Top Coat — TC ), seramik iist kaplamanin
metalik althga yapismasimi saglayan ve althigr oksitlenmeye karsi koruyan bir bag
kaplamadan (Bond Coat - BC), ve kaplama islemi esnasinda olusup, servis esnasinda bag

kaplamanin oksitlenmesiyle biiyiliyen bir “ Termal Biiyiiyen Oksit
Oxide - TGO) meydana gelir (Sekil 3.6 ) [34].

ten (Thermally Grown

Seramik Ust Tabaka (Top Coat)

« ® Termal Buytyen Oksit (TGO)
«————— Bag Kaplama (Bond Coat)

Siiperalagim
Altlik Malzeme

Sekil 3.6. TBC yonteminde meydana gelen kaplama tabakalar1
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Bag kaplama tabakasi TBC sisteminde dnemli bir boliimdiir. Bu tabaka altlik malzemeyi
oksidasyon ve korozyondan korumak zorunda olmakla birlikte, seramik {ist tabakanin da
althk malzemeye etkili bir sekilde yapismasini saglamalidir. Giiniimiizde bag kaplamalar
temel olarak M (Cr, Al, Y) tipi tabakalardan ya da Pt — modifiye Aliiminitlerden ( NiAl,
NiPtAl ) meydana gelmektedir. Bu intermetalik bag kaplamalarin oksidasyon dayanimi,
onun koruma saglayan harici aliimina kademesinin (TGO) bag kaplama ve seramik iist
tabaka arayiizeyinde olusturmasini ve siirdiirmesini temel alir. Olusan bu TGO, genellikle
birka¢ um kalinhigindadir ve seramik tabakanin metal yiizeye yapistiran bir tutkal gibi
davranir. Bu aliimina tabakasinin olusumu ve biiyiimesi TBC kaplamanin servis omriini

siirlandiran temel sebep oldugu diistiniilmektedir.

Onceden M (Cr, Al, Y) tipi kaplamalar Hava Plazma Sprey (APS) ile uygulanirken;
miimkiin oldugu durumlarda LPPS, VPS ve HVOF yontemleri de kullanilmaktaydi. Ancak
EB — PVD TBC gelistirildiginden beri M (Cr, Al, Y) tipi kaplamalarda bu yontem

kullanilmaktadir.

Seramik iist kaplama tabakasinin iiretiminde ise genis Olgiide EB — PVD ve APS
yontemleri kullanilir. EB PVD yontemi ile tiretilmis kaplamanin mikroyapist APS yontemi
ile iretilmis olan kaplamaninkinden farklidir. APS yontemi sonucunda lehva seklindeki
partikiillerin mikro catlaklarla ¢evrili ve gozenek miktar1 % 10 — 20 civarindadir. Bu
kaplamalarin biliylime mekanizmas1 temelde mekanik ve laminer yapi icerisinde plaka

sekilli ve kaplama yiizeyine paralel bosluklar igerir.

EB PVD ile iiretilen seramik kaplama tabakasi ise siitunsal bir mikroyapiya sahiptir.
Ayrilmis dogal her bir siitun, cekme dayanimini artirmakta ve seramik {ist tabaka ile ana

malzeme arasindaki termal genlesme katsayisinin uyusmasini saglamaktadir.

Zirkonya (ZrO;) esashi seramik kaplamalar diisiik termal iletkenlikleri ve seramikler
arasinda yiiksek termal genlesme katsayisina sahip oldugu i¢in ve seramik iist tabaka ile
bag tabaka arasindaki zararh araylizey gerilimini azaltmasi nedeniyle genellikle seramik
iist kaplama tabakasinda kullamilirlar. ZrO,, polimorfik bir malzeme olup, 1100 °C’ de
monoklinik yapidan tetragonal kristal yapisina doniisiirken; 2370 °C’de tetragonal yapidan
kiibik yapiya doniismektedir. Yiiksek sicakliklarda kiibik yapidaki bu fazi kararli hale
getirebilmek i¢in yeterli miktarda Yittria (Y,03), Magnezyum oksit (CaO) ve Seryum oksit
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(CeOy) takviyesi yapilir. Diisiikk konsantrasyonlarda, kismi kararlilik durumu meydana
gelir ve soguma meydana gelse bile iic fazin tamami aymi sekilde kalir. Kismi kararl
Zirkonya, TBC sisteminde daha iyi termal sok direnci ve diisiik termal genlesme
katsayisina sahip oldugu i¢in, tamamen kararli hale gelmis Zirkonya’ ya gore daha
stiindiir [35].

3.4. PVD Kaplama Yontemleri

PVD teknigi, vakum altinda bulundurulan malzemelerin buharlastirilarak veya sigratilarak
atomlarmn yiizeyden kopartilmasi ve kaplanacak olan alt malzeme yiizeyine (atomsal veya

iyonik olarak) biriktirilmesi esasina dayanir [36].

Faraday’ in 1850 yilinda metalleri vakum altinda buharlagtirarak tirettigi kaplamalar, PVD
yonteminin ilk uygulamasi olarak kabul edilebilir. 1888 yilinda Kundt bu yontem ile
iiretilmis ince filmlerin yansitma 6zellikleri {izerine bir takim ¢aligmalar yapmistir. Bunu
takip eden yillarda, ince metal film tabakalarin kinetigi, gazlarin difiizyonu ve gaz-metal
reaksiyonlar1 lizerine bir takim akademik c¢alismalar yapilmistir. II. Diinya Savasi
yillarinda vakum teknolojisinde elde edilen gelismeler neticesinde PVD teknigi,

endiistriyel uygulamalarda kullanilmaya baslanmistir [37].

PVD yonteminde kaplama malzemesi kati, sivi veya gaz kaynagindan kimyasal olarak
degil de fiziksel olarak elde edilip atomik, molekiiller veya iyon seklinde yiizeye
gonderilir. Genellikle CVD kaplama isleminden ¢ok daha soguk olan (50 — 500 °C) ana
malzeme yiizeyinde kimyasal reaksiyonlar meydana gelebilir. Ancak boyle bir reaksiyonun
olusumu gerekli degildir. PVD isleminin nispeten diisiik sicaklikta uygulanisi, yontemi ilgi
cekici kilmaktadir. Ayrica, kaplama islemi tamamlandiktan sonra ana malzemenin mikro

yapisi ve Ozelikleri etkilenmemektedir [37].

PVD yontemleri bazi iistiin 6zellikleri sebebiyle kaplama teknolojisinde 6nemli bir yere

sahiptirler. Bu 6zellikler su sekilde siralanabilir [38]:

a) PVD teknolojisiyle teorik olarak tiim metal, alagim, seramik ve polimer kaplamalari elde
etmek miimkiindiir. Yani hemen hemen her kaplama, her taban malzeme {izerine

biriktirilebilir.
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b) PVD teknolojisiyle kaplamalarin yani sira, sag, folyo, boru gibi pargalar da
biriktirilebilir.

c¢) Kaplamalar miikemmel yapisma 6zelligine sahiptirler.

d) Biriktirme hiz1 aralig1 oldukga genistir; bu nedenle yiiksek hizda iiretim yapilabilir.

e) Kaplama sonrasi yiizey piiriizliliigli, taban malzemenin yiizey piiriizliligiiyle yaklagik
ayni oldugu icin, kaplama sonrasi zimparalama ve parlatma gibi yiizey islemlerine
ihtiya¢ duyulmaz.

f) PVD yo6ntemlerinin higbirinde, ¢evre problemlerine yol a¢an zehirli atiklar olusmaz.

g) Kontrollii vakum ortami ve saf kaynak malzemelerinin kullanilmasi nedeniyle yiiksek

saflikta birikimler elde edilir [38, 39]. PVD yontemleri Sekil 3.7’ de gosterilmistir.

PVD PROSESLERI

) !

Buharlastirma Teknikleri Sigratma Teknikleri
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— Rezistansla Buharlastirma
_ Manyetik Alanda A
—= Indiiksiyonla Buharlastirma Sicratma
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Sekil 3.7. Fiziksel buhar biriktirme yontemleri

3.4.1. Buharlastirma teknikleri

Rezistansla buharlastirma

Rezistansli ve indiiktif buharlagtirma sistemli PVD kaplamalarda, buhar fazinin elde
edilecegi kaplama malzemesi yliksek sicakliklara dayanikli refrakter potalar igerisine
yerlestirilir. Rezistansli sistemde 1s1tma, pota veya potalar etrafina sarilmig rezistans telleri

ile saglanir [37]. Pota malzemesi olarak genellikle Molibden (Mo) veya Tungsten (W) gibi



37

refrakter malzemeler ya da TiB, — BN gibi bir metaller arasi bilesik kullanilir. Bu yontem

Al, Cu, Ag ve Pb gibi diisiik ergime sicakligina sahip malzemelerin buharlagtirilmasinda

kullanilmaktadir [39].

Bu yontem ile biriktirilen film kalinligi, gaz fazin elde edildigi potanin merkezinden
yanlara dogru azalmaktadir. Bu problemin giderilmesi i¢in numune tutucular, vakum odasi
icerisinde kompleks olarak hareket ettirilirler. Bu yontemler ile buhar fazinin elde edildigi
sistemler daha ¢ok diisiik ergime sicaklikli malzemeler igin kullanilir [37]. Rezistansla

buharlastirma yontemi taslak olarak Sekil 3.8” de gosterilmistir.

Bu yontemde buharlagtirilacak malzemenin yerlestirildigi pota da buharlasarak filmin

safligin1 bozabilir [38].

Numune Gig
Kaynagi
. Vakum
Pompalan
Seramik
Pota

Vakum Odasi

Sekil 3.8. Rezistansla buharlastirma yonteminin sematik gosterimi

Elektron bombardimanivyla buharlastirma

Bir elektron kaynagi araciligiyla saglanan elektronlarin, buhar fazin elde edilecegi
malzeme {izerine yoOnlendirilmesi neticesinde 1sitma islemi gergeklestirilir. Elektronlarin
odaklanmasi1 kolayca yapilabildigi i¢in, yiiksek gili¢ yogunluklari elde edilebilir ve yiiksek
ergime sicakligina sahip malzemeler kolayca buharlastirilabilir. Buharlastirilan
malzemelerin ergime sicakligiyla ilgili bir kisitlama olmadig1 i¢in, bu yontem giin gegtikge
daha yaygin hale gelmektedir. Yontemde elektronlar, elektron tabancasi veya oyuk katot
yontemleriyle tiretilebilirler. [39].
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Elektron tabancas1 yonteminde, bir flaman tel iizerinden akim gegirilerek telin 1sinmas1 ve
elektron yaymasi saglanir. Elde edilen elektronlar bir manyetik alan yardimiyla
hizlandirilarak yonlendirilirler. Elektronlart hizlandirmak igin 6-10 kV civarinda bir

potansiyel kullanilir.

Oyuk katot yonteminde ise, oyuk bir silindir i¢inde inert gazlarin kullanimiyla olusturulan
plazma yardimiyla elektron iiretimi gergeklestirilir [38]. Bu yontemin semasi ise Sekil 3.9’

da gosterilmistir.

Vakum [—
Pompast

] Althik malzeme

Elektron demeti

Gug Kaynag

Su Sogutma Sistemi

Sekil 3.9. Elektron bombardimaniyla buharlagtirma yontemi

Indiiksyonla Buharlastirma

Elektron 1smimiyla buharlagtirmada oldugu gibi indiiksiyonla 1sitmada da, olusan 1s1
potaya degil; direkt olarak buharlastirilacak malzemeye yonelir. Bu nedenle istenmeyen
pota reaksiyonlar1 ve pota malzemesinin buharlagsmasi engellenmis olur. Bu ydntem

ozellikle Ti, Al gibi malzemelerin buharlastirilmasi i¢in uygundur [39].
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Katodik Ark Buharlastirma

Katodik ark yontemiyle film olusturma yontemi neredeyse en eski PVD yontemlerinden
birisidir. Ilk kaplamalar 1760’11 yillarda Joseph Priestley tarafindan tesadiifi bir yolla elde
edilmigtir [4]. Ancak Priestley’ in tanimlamalari giiniimiiz bilgileri igerisinde 6nemi
sonradan anlasilan ¢ok sayida sasirtict detay igermektedir. Priestley, elektrik etkilerini
caligabilmek icin bir yi§in Leyden sisesi kullanmistir. O siralarda, elektrik iletimini
saglamak amaciyla geleneksek olarak piringten yapilmis zincirler kullanilirken, akim zincir

iizerinde ilerlerken havada kisa arklar meydana geliyordu.

Tesadiifen, Priestley zincirin alt tarafina cam plaka yerlestirmis ve her olusan kisa ark cam

yiizeyinde bir kaplama tabakasi meydana gelmistir (Sekil 3.10).
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Sekil 3.10. Joseph Priestley tarafindan 1700 li yillarin ortalarinda katodik ark yontemi ile
metal ve oksitlerinin biriktirilmesi . Soldaki metal zincir elektrik iletkenligini
saglarken, kisa arklar sonucunda olusan kaplama izleri sagda gosterilmistir [4]

PVD yonteminde, ndtr veya iyonize metal atomlari vakum ortaminda yogunlastirilarak
biriktirilir. Katodik ark biriktirme yontemi de bu yontemlerden birisidir. Ti — Al esash

kaplamalarda genis 6l¢iide bu yontemler kullaniimaktadir.

Katodik ark buharlastirma yonteminde, kat1 formdaki metalik bilesenin buhar faza gegmesi

buharlastirma kaynaginin 1sitilmasiyla gergeklesir. Katodik ark buharlagtirma teknigi
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(Sekil 3.11) Ti ve Al gibi ergime sicakliklar1 farkli bilesenlerden meydana gelen

alagimlarin buharlagtirilmasina imkan verir.
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Sekil 3.11. Katodik ark buharlastirma yontemi

Ark buharlastirma sirasinda kiiciik ve smirli bir katodik alan yiiksek ark enerjisi ile
buharlastirilir. Ark izininin sicakligi 2500 °C civarindadir. Bu sicaklikta kati malzeme
hemen buharlasacaktir [40]. Sekil 3.12” de katot yiizeyindeki arkin sebep oldugu ergime ve
buharlastirma gosterilmistir. Her bir noktadaki elektrik bosalmasi yaklasik 10 — 20 ns
kadar stirmekte ve ardindan hemen komsu bodlgede yeni bir ark tetiklenmektedir.
buharlasan hedef malzemesi biiyiik 6lgiide iyonize olmaktadir. Iyonlagsma derecesi ise
hedef malzemenin tiiriine gére degismektedir. Ergime sicaklig diisiik malzemelerde % 20
iyonlagsma elde edilirken, yiiksek ergime sicaklikli metallerde % 100 iyonlagsmaya kadar
cikilabilmektedir [41].
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Sekil 3.12. Katot yiizeyinde ark nedeniyle meydana gelen ergime ve buharlagsma [41]

Katodik ark yonteminde ¢ok yiiksek miktarda katot atomu iyonize olur. Ortaya c¢ikan
iyonlar biiyiik bir hizla taginirlar [40]. Biriktirme sirasindaki enerji, kaplamaya katilan
iyonize atomlarin atomik kiitlelerine baglidir ki bu atomlar ayn1 zamanda hiz aktarimini da
saglarlar. Katodik ark biriktirme yontemi katotta yiiksek oranda iyonizasyon meydana
gelmesi nedeniyle, biriktirilen atomlarin atom kiitleleri ¢ok biiyiiktiir. Bu durum da yiiksek

kaplama oran1 (deposition rate) ve yogun bir kaplama tabakasi eldesi saglar [42].

Vakum kalitesi {istiin performansta ark kaplamalarin elde edilmesinde en Onemli
kosullardan birisidir. Iyi ayarlanmayan bir vakum ortaminda kaplanan malzemelerde
birgok problem ile karsilasilir. Ornegin oksitlenmeye sebep olan oksijen gazi, yiizeye

yapismanin zayif olmasina ve diislik yogunlukta filmlerin olusmasina neden olur.

Isitma islemi, ana malzeme sicakligini belirli bir degere yiikseltmek ve kaplanacak ylizey
iizerindeki organik maddeleri ve oksit tabakalarmi uzaklastirmak amaciyla
uygulanmaktadir. Ana malzeme sicaklig1 olusacak filmin mikro yapisini etkileyen baslica
parametredir. Isitma radyasyon, ana malzeme tutucusundan 1s1 iletimi ya da hizlandirilmis
parcaciklar (elektronlar veya metalik iyonlar) yardimiyla gerceklestirilmektedir. Kaplama
malzemesi metalik iyonlarin ana malzeme yiizeyini daglamalar1 (sigratma) ile hem
malzeme 1sitilmakta hem de kaplama ana malzeme arasinda yapismayi artiran ara tabaka
olusturulmaktadir. Iyon bombardimani 1sitmas: diisiik 1s1 kapasiteli bir ana malzeme ile
calisildiginda ylizey sicakliginin kolayca artmasi nedeniyle yeterli olmaktadir. Ancak
yiiksek 1s1 kapasiteli bir metal iyon bombardimanina tabi tutuldugunda ylizey sicaklig

hemen artmayacaktir. Iyonlar ve damlaciklar 1sitma baslatildiginda soguk ana malzeme
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yiizeyine harekete gegerler. Iyonlar soguk yiizeye carptiklarinda yogunlasarak tane haline
gelirler ve daha fazla hareket edemezler. Tane halindeki bu tabaka diisiik yapismaya ve
kubbe seklinde kaba taneli bir mikro yapiya sebep olacaktir (Z1 bolgesi-Boliim 4” te daha
detayll anlatilmistir.). Bu tiir mikro yap1 malzemenin 6zelikle korozyon direncinin diisiik
olmasina neden olur. Ana malzeme sicakliginin yiiksek oldugu durumda yapisma ¢ok iyi
olacak ve damlaciklar dokiilmeyecektir. Sonu¢ olarak yiiksek 1s1 kapasiteli metaller igin
sadece iyon bombardimani isitmasi kullanilmasi uygun degildir. Bu tip metallerle
calisildiginda ilave 1sitma birimleri kullanilarak, yapisma ve yiizey pirizliligi

ozelliklerini gelistirecek ana malzemede yiiksek sicaklik elde edilmelidir [40].

Katodik ark biriktirme ile elde edilen kaplamalar, iyon bombardimani veya iyon oyma
sayesinde yiiksek oranda yiizeye yapigsma Ozelligine sahiptirler. Bu bombardiman
sirasinda, altlik malzemeye 500 — 2000 V arasinda negatif bias voltaji uygulandiginda
katotta yliksek enerjili metal iyonlar1 tiretilir. Temizlik ve altlik malzemenin 1sitilmasina
ragmen, iyon bombardimaniyla yiiksek enerjili metal iyonlar altlik yiizeyine ¢arptiklarinda
yiizeyi deforme edebilirler ya da angstron seviyesinde kafes icerisine yerlesebilir. Bu
durum altlik malzeme yiizeyinde atomik seviyede hatalar ve piiriizliiliik meydana getirir.
Atomik seviyelerde meydana gelen bu piiriizliiliigiin, kaplamanin yiizeye yapismasini

iyilestirdigine inanilmaktadir [41].

Katodik ark buharlagtirma yonteminin temel dezavantaji ise makro partikiillerdir.
Makropartikiiller, katot noktasinda sivi yada kati birikintilerdir. “Makro” olarak
adlandirilmalarinin sebebi ise; iyonlar, atomlar ve elektronlara kiyasla kiitle halinde
olmalaridir. Olusan partikiill boyutlar1 malzeme 6zelliklerine ve uygulanan giic
yogunluguna bagl olarak degisiklik gostermektedir. En biiyilik olarak tanimlanan partikiil
boyutu 10 um seviyelerinde iken, bu biiyiikliik malzemenin diisiik ergime sicakligina sahip

olugu durumlarda biraz daha biiyiiyebilmektedir.

Makropartikiiller, katottan uzaklagirlarken genellikle sivi fazdadirlar. Refrakter malzemeler
ve grafit gibi malzemelerin olusturdugu partikiiller dogal olarak akkor hale geldiklerinden

gozle goriilebilirler.

Bu partikiiller kaplama yiizeyine ulasir ulagsmaz, sanki kaplama yapacaklarmis gibi

biiyiiyen kaplama tabakasina yapisarak birlesirler. Ancak durum bu sekilde degildir [4].
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Aslinda bu parcaciklar carpisma oncesinde kati hale gelmis ve geri sigrama ihtimali olan
parcaciklardir. Makropartikiillerin geri sicramasi ise biiyliyen film iizerinde hatalara neden

olur.

Bu konik sekilli makropartikiillerin kaplama tabakasina ulagtiktan sonra, kaplamanin
biliylimesine verecegi olumsuz etki, kaplamayla birleserek verecegi etkiden daha biiyiiktiir

(Sekil 3.13) [4].
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Sekil 3.13. Makropartikiillerin kaplama tabakasina etkisi [4]

Makro damlaciklar, diisiik ergime sicakligina sahip malzemelerin ((Ti, AI)N kaplamadaki
Al gibi) ark buharlastirma yontemi sirasinda damlacik olusturmalar1 sonucunda meydana
gelirler. Ayn1 zamanda katodik ark yontemi esnasinda ¢ok hizli buharlasan fazla sayidaki
atomlarin iyonize olamadan altlik malzemeye ulasmasi da s6z konusudur. Fazla sayidaki
bu nétr atomlar katot ve altlik malzeme arasindaki ugus sirasinda bir araya gelerek makro

partikiilleri meydana getirebilirler.

Kaplanmis yiizeydeki yilizey piiriizliliigii dekoratif kaplamalarda, elektrik ve optik
uygulamalarinda istenmeyen bir durumdur. Bu problemi azaltabilmek adina girisimler
mevcuttur [42]. Filtreli ve filtresiz katodik ark yonteminde meydana gelen makro

partikiillerin goriintiileri Resim 3.1° de gosterilmistir.
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Resim 3.1. Katodik ark yontemi yiizey morfolojisi degisimi,(a) Filtreli katodik ark
buharlagtirma yontemi,(b) Filtresiz katodik ark buharlastirma yontemi [42]

Bu tez calismasinda da kullanilacak olan filtresiz katodik ark bukarlastirma yontemi
genellikle sert kaplamalar (iki, Ti¢, dort bilesenli ve ¢ok katmanli kaplamalar) ve dekoratif

kaplamalar i¢in kullanilmaktadir.

Bu yontem kullanilarak iiretilen en 6nemli iki bilesenli kaplama sistemi; parlak sar1 rengi,
milkemmel asinma ve korozyon dayanimi nedeniyle TiN’ diir. Yiiksek sarj miktarlardaki
kaplayict madde olarak kullanilan TiN ile matkap uglari, kesici uglar gibi kesici takimlar

kaplanmustir.

CrN, ZrN, HfN gibi diger iki bilesenli sistemler, bazi uygulamalarda TiN’ e gore
avantajlara sahiptirler. Ornegin, CrN TiN’e gore daha diisiik siirtinme katsayisina
sahipken, ZrN titanyum esaslt siiperlasaimlarin islenmesinde daha iistiin o6zelliklere
sahiptir. Yiiksek hizla uygulanan islemelerde kesici ug, oksitleyici bir atmosferde yaklagik
1000 °C gibi yiiksek sicakliklara maruz kalir. Bu kosullar altinda TiN oksidasyon sebebiyle
basarili olarak calisamaz. Gegmiste ve giiniimiizde hala daha gelismis malzemelere ihtiyag

duyulmaktadir [4].

1980 lerin sonlarina dogru Ti;-xAlN, (Ti, AI)N yada kisaca TiAIN kaplamalarin, yiiksek
sicakliklarda TiN’ e gore daha iyi oksidasyon direnci ve sertlige sahip olmalar1 nedeniyle
kesici takim kaplamalarinda daha iistiin 6zelliklere sahip olacag: ortaya ¢ikmistir. Ancak

dekoratif kaplamalarda grimsi rengi nedeniyle TiN’ {in yerini alamamustir [4].
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TiAIN kaplamalarda katot olarak ya alasimli malzeme kullanilir, ya da biri Ti digeri Al
olmak {izere iki katot kullanilir. Ancak ¢ift katot kullanildigi durumda olusacak

kaplamanin Ti — Al oranin istenilen diizeyde tutulmasi zordur.

Cesitli Tiy<Alx katotlar kullanilarak elde edilen ve baska bir isleme maruz kalmamis
kaplamaklar yogun ve kolonsu yapida bir mikroyapiya sahiptirler. Al igerigi olan x < 0,66
oldugunda yap1 yar1 kararli kiibik fazda iken; daha yiiksek Al igeriginde (x = 0,74’ e
ulagtiginda) ikinci bir hegzagonal faz meydana gelir. Yiiksek Al orami1 (200) diizlemine
kayar ve kaplamadan sonra islem gérmemis durumlarda sertlik degerleri 32 GPa’ a kadar
artig gosterir. TIAIN kaplamalar 900 °C’de 1s1l islem gordiiklerinde faz kompozisyonlar: ve
tane biiyiikliikleri degismez. Ancak, sicaklik 1100 °C’ ye ve Al igerigi %67 lizerinde bir
katotla kaplama yapildiginda c-TiN ve h-AIN arasinda spinodal ayrisma ile c-TiN ve c-
AIN seklinde faz ayrismalari meydana gelir [4, 43]. Faz sayisinin iki veya daha fazla
olmas1 yap1 igerisindeki dislokasyon hareketliligini arttirdigi i¢in mukavemette artis
goriiliir. Bu nedenle yiiksek sicakliklardaki nanoyapili bu yapi, kaplama sertligini arttirir ve
kaplamanin yiik altindaki tstiin 6zelliklerine katki saglar. Horling ve arkadaslari, kafes
kusurlariin yok edilmesi vasitasiyla kalint1 gerilim gevsemesinin yaklasik olarak c-TiN ve
Cc-AIN uyumlu nanokompozit yapilarin olusumuyla meydana gelen sertlik ile
dengelendigini ortaya koymuslardir ve bu nedenle sertligin 1sil islem ile degismedigi

tahmin edilmektedir.

Arastirma ve gelistirmelere bagli olarak yapisinda Ti, Al, Cr igeren ii¢ bilesenli sistemler
de meydana getirilmistir. Ornegin, Ti — Cr — N sistemi, Cr igerigi % 10’ dan daha az
oldugunda tek faza, ¢ — (Ti Cr)N , sahipken; Cr igerigi % 17 - % 58 araliginda oldugunda
kiibik (TiCr)N’ iin yamsira hegzagonal B - (CrTi),N yapis1 da meydana gelir. iki fazli bu
nanoyapili kaplamalar, Cr igerigi % 25 - % 30 araligindayken, 0,5 N yiik altinda
maksimum 3700 — 3900 Vickers sertlige ulasirlar.

Ug bilesenli sistemlerle yapilan kaplamalardan TiggsHfo.0sN Ve TiggNboogN gibi nitriirler,

sinterlenmis karbiir uclara uygulanirlar.

Ancak {i¢ bilesenli sistemlerde her zaman iki bilesenin de metal olmasina gerek yoktur.
Islem gazlan sistemdeki diger iki kaynag1 olusturabilir. Karbo — nitriirler bu konuda éne

¢ikan orneklerdir. TiCxN1.« bileseninin eldesi igin N, ve CHy gazlari kullanilir [4].
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3.4.2. Sigratma teknikleri

Diyot Sicratma

Sekil 3.14° te sematik olarak gosterilen diyot sigratma sistemi, biri anot digeri katot olmak
izere karsilikli yerlestirilmis bir ¢ift diizlemsel elektrottan olusmaktadir. Katodun plazma
ile temasi halinde olan {ist yilizeyinde kaplama malzemesi, katodun altinda ise su sogutmali
hazne bulunmaktadir. Kaplanacak malzeme anoda yerlestirilmektedir. Sigratma haznesi
vakum altina alindiktan sonra basing 13.3 Pa (10 — 1 torr) olacak sekilde argon gazi gibi
soy bir gaz hazneye verilip, elektrotlarin arasina birkag¢ kV luk gerilim ve 1 — 10 kQ luk
diren¢ uygulandiginda, parlama desarji (glow discharge)  olusmaktadir. Parlama
desarjindaki pozitif iyonlar katot yiizeyine carpmakta ve buradan kaplama malzemesini
sigratarak kaplanacak ylizey tizerinde ince bir film olusturmaktadir. Kaplama malzemesi
iletken ise parlama desarji olusturmak i¢in dogru akim (DC, direkt current)
uygulanmaktadir. DC diyot sigratma denilen bu sistemde kaplama malzemesi yalitkan
olmas1 durumunda parlama desarjini olusturabilmek i¢in dogru akimdaki voltaj yerine
radyo frekans (RF, radio frequency) voltaj kullanilmaktadir. Bu sistem ise RF diyot
sicratma olarak isimlendirilmektedir. Diyot sicratma yontemi kolayligi nedeniyle yaygin
sekilde kullanilmasina ragmen ikincil elektronlarin kullanilmamasi, diisiik biriktirme hizi,
yiiksek enerjili partikiillerin bombardimanina bagli olarak alt malzemenin fazla 1sinmasi1 ve

oldukga sinirli biriktirme yiizey alani gibi bir¢ok dezavantaja sahiptir [44].

13,86 Mh=
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Sekil 3.14. Diyot sigratma sistemi a) DC, b) RF [44]
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Triyot Sicratma

Bu yontemde diisiik basinglarda iyonlasmay1 arttirmak ve parlama desarjini siirdiirmek igin
diyot sistemine ilave olarak 1sitict ve pozitif potansiyelli bir elektrot bulunmaktadir. Isitici
ve elektrot, gaz iyonizasyon derecesini arttirarak si¢ratma verimini yilikseltmektedir.
Katodun karsisina yerlestirilen birincil anot, plazmanin olugmasini saglayan gaz
iyonizasyonu potansiyeline yakin bir potansiyele sahiptir. Bu sartlar altinda diisiik basing

degerlerinde dahi homojen bir plazma elde etme imkan1 sunmaktadir.

En cok kullanilan triyot sistemi Sekil 3.15’te goriilen sicak katot triyot sistemdir. Sicak
katot termoiyonik emisyon siiresince elektron yaymaktadir ve bu elektronlar parlama

desarj1 sisteminin i¢ine atilmaktadir. Bu durumda iyonizasyon etkinligi artmaktadir.

Boylece parlama desarji daha diisiik basinglarda (6.6-0.13 Pa /5.10-2-10-3 torr) ve daha
diisik voltaj (50-100V) uygulanarak olusmaktadir. Bu nedenle triyot sigratma ile
biriktirme hizi (bir ka¢ yiiz nm/dak) diyot sigratma ile biriktirme hizina gore daha
yiiksektir. Triyot sigratma yontemin temel dezavantaj1 reaktif gaz varliginda filamanlarin

omriiniin kisalmasidir [44].

A=

Katot ‘
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Sekil 3.15. Triyot sigratma sistemi [44]
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Manvetik Alanda Sicratma

Manyetik alanda sigratma yonteminde kalict miknatislar ve elektrik enerjisi etkisi ile hedef
malzeme Onilinde plazma olusturulur. Kalict miknatislar araciligi ile olusan manyetik alan,
hedef malzeme yiizeyine yakin elektronlarin toplanmasini, bu sekilde iyonlasma ve
sigratma hizinda artig gerceklesmesini saglamaktadir. Plazma i¢inde hizlandirilan iyonlar,
hedef malzeme yiizeyinden atom ve molekiillerin sigratilmasini ve daha sonra altlik
malzemesi lizerine birikmesini saglamaktadir. Manyetik alanda sigratma ydnteminin

prensibi Sekil 3.16° de goriilmektedir [38].

Althik

OO0 OOOOOCUCOOOCO0

Elektrik alan

Manyetik alan

Hedef (target)

| 1

Manyetik sigratma katodu

Sekil 3.16. Manyetik alanda sigratma yontemi [38]

Yiiksek Frekansli Sicratma

Bir dogru akim giic kaynagi ile yalitkan bir hedef malzemesinin sigratilmasi miimkiin
degildir. Boyle bir sistemde herhangi bir sekilde disaridan plazma ateslenebilse dahi hedef
yiizeyine ivmelenen art1 iyonlar burada notr hale gecebilecekleri elektron bulamayacaklar
ve yiizeyde bir artt yiik olusturacaklardir. Olusan bu arti yiik ylizeye yeni iyonlarin
ivmelenmesini engelleyecek ve sigratma islemine devam etmeyecektir. Diyot diizenegine
alternatif akim kaynagi baglanarak hedef malzemesi yalitkan olsa dahi sistemden akim

gegcirilmesi ve 1s1ltil1 bir bosalma olusturulmasi miimkiindiir.

Ancak bu sekilde elde edilecek bir plazma sisteminde plazmanin elektrik direnci, yalitkan

hedefteki elektrik direncinden ¢ok diisiiktiir ve gerilim diigiisiiniin biiyiik bir kism1 plazma
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iizerinde degil, aksine yalitkan elektrotta meydana gelecektir. Bu sartlar altinda plazma
icinde elde edilecek iyonlagmaya ragmen bu hedefte iyonlarin hedefe yeterince yiiksek bir
hizda ivmelendirilmesi miimkiin olmamaktadir [41].

3.4.3. PVD yontemleri kullanilarak iiretilen cesitli kaplamalar

TiN Kaplamalar

Endiistriyel uygulamalarda aginmaya karsi yapilan kaplamalarin baginda TiN (titanyum

nitriir) gelmektedir. Bu kaplamalarin avantajlari ve 6zellikleri soyle siralanabilir:

e Yiiksek sertligi (2800 — 3100 HV) ve diisiik 1s1l gegirgenligi nedeniyle talasin takima 1s1
transferini engeller ve takimin 1sinarak, yumusamasini onler. Krater olusumunu ve serbest
yiizey asinmasini minimuma indirir. Bu sebep ile kesme ve ilerleme hizlar1 %20 kadar
arttirilabilir.

e Kimyasal kararlilig1 yiiksek bir malzeme oldugundan is pargasina yapismaz, kayganlik
ozellikleri yiikselir. Kesme aninda ug¢ birikintilerinin biiyiimesini engelleyerek is pargasi
yiizeyinin temiz ¢ikmasini saglar.

e Siirtiinme katsayis1 diisiik oldugu i¢in kesme ve siirtiinme kuvvetleri azalir ve buna baglh
olarak takimin 1sinmasini 6nleyerek plastik deformasyonu geciktirir.

e Kimyasal reaksiyonlara girmediginden is parcasinin ¢aligma yiizeyleri daha uzun siire
aktif kalir. Ozellikle paslanmaz celik is parcalarinda takimdan, is par¢asina demir transferi
olmadig1 i¢in paslanmayi onler.

e Kaplama ylizeye miikemmel yapistigindan sivama kenarlarinda ve kesici kenarlarda
kaplama dokiilmesi olmaz. Yiiksek tonajli preslerde dahi ylizeyden dokiilmezler.

e Kalinlig1 1-4 um arasinda oldugundan takimlarin toleranslarini degistirmezler. Kaplama
sonrasi ilave bir islem gerektirmeden takim kullanilir.

e Ince film olduklarindan 1s1l genlesme katsayilari takimlarin 1s1l genlesme katsayilarini
alirlar. Bu nedenle 1s1l genlesme ve egilme ile takim yiizeyinden dokiilmezler.

e Renkleri takimlardan farkli olmast nedeniyle takimin asmmma miktart kolaylikla

goriilebilir.



50

TiN kaplama takimlarin, kaliplarin ve diger makina elemanlarinin asinmalarini
engellemesine karsin her tiirli asinma probleminin ¢oziimii degildir. PVD teknikleri ile
daha bagska bir¢ok metal ve metal bilesigi kaplama yapmak miimkiindiir. Bu kaplamalarin
TiN’ iin fiziksel Ozelliklerini tasimasi yani sira ayrica ilave degisik oOzelliklere de

sahiptirler [39]. Sekil 3.17° de TiN kaplanmis zimbalar gosterilmektedir.

Sekil 3.17. TiN ile kaplanmis malzemeler [45,46]

AITiN Kaplamalar

Zafir kaplamalar, ozellikle yiiksek sicakliklarda c¢alisan kalip ve takimlar icin idealdir.
Yiiksek kesme sicakliginda iyi 1s1l iletkenligi ve kimyasal kararlilig1 ile kesici ugta olusan
1s1y1 talas pargalarina aktarir. Boylece daha yiiksek hizlarda ¢alismaya olanak vererek daha
hizli iiretim, daha az bakim, daha az bileme, daha az ayar saglayarak {iretimin daha verimli
olmasin1 ve par¢a dmriiniin uzun olmasint saglar. Oksidasyon sicakliklar1 yaklasik olarak
800 °C civarinda olup, siirtinme katsayis1 0,42, sertligi (HV 0,05) 3600 = 400 olarak
bilinmektedir.

Ozellikle siirekli talas kaldiran takimlarda iyi performans gdstermekte, yiiksek omiir artigt

saglamaktadir [47].

AITiN kaplamanin yiiksek aliiminyum igerigi, ¢alisma sirasinda yilizeyde aliimina (Al,O3)

katmani olusumuna yol agarak, takimin 1s1l dayanim 6zelligini arttirir [38].
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TiAIN Kaplamalar

TiN sagladig1 tiim avantajlara karsin nikel bazli siiper alasimlar, titanyum ve titanyum
alasimlari, paslanmaz celikler ve dokme demirler gibi malzemelerin islenmesi ig¢in
kullaniminda basarisiz sonuglar vermektedir. Bu tiir malzemelerin islenmesi i¢in yliksek
hizda ¢alismak gereklidir. Yiiksek hizda ¢calismanin sonucu olarak sicaklik yiikselmektedir.
TiN’ iin oksidasyon direncinin diisiik olmasi1 yeni alternatif filmlerin arastirilmasinda itici
giic olmustur. TiN filmlere ilave edilen aliiminyum, vanadyum gibi elementler kaplamanin

oksidasyon davranisini etkilemektedirler [38].

Kapli filmlere aliiminyum ilavesinin temel amaci filmin oksidasyon davranisini
gelistirmektir. TiN 300-400°C' de oksitlenmeye baslarken aliiminyum igerikleri % 50' ye
varan TiAIN filmlerin oksidasyon direng sicakligi 750°C iizerine g¢ikmaktadir. TiAIN
filmlerin yiiksek oksidasyon direnglerinin agiklamasi, yiizeyi daha fazla oksidasyondan

koruyan refrakter karakterli Al,O3tabakasinin olusumudur [38].

Sekil 3.18°de TiAIN ile kaplanmis kesici takimlara 6rnek gosterilmistir.

Sekil 3.18. TiAIN ile kaplanmis kesici takimlar [48,49]

CrN Kaplamalar

Kagit, tekstil, plastik ve metal enjeksiyon endiistrisinde oldugu gibi abrasif asindirici
etkiler mevcut ise kaplama kalinli§i 6énem kazanir. TiN kaplamalarin kalinliklar1 5 um

istiine ¢iktig1 zaman i¢ gerilimler artmaktadir. Bu nedenle kalinliklart maksimum 5-7 um
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kalinliga kadar yapilabilmektedir. CrN i¢ gerilimlerin diigiik olmasi nedeniyle 10 pm kalinliga
kadar ¢ikabilmektedir [39].

Kimyasal kararliligi TiN kaplamadan daha yiiksektir, asidik ve bazik ortamlarda kesinlikle
coziinme gostermezler. CrN tabakalarin tutunma mukavemetleri diisiik sicakliklarda TiN’ e
oranla daha diisiiktiir. Bunun yaninda abrasif asmmmaya karsi yiliksek mukavemet
gosterdiklerinden ve kalin kaplanabildiklerinde TiN’ e gore daha iyi korozyon mukavemeti

gosterirler [39].

Oksidasyon sicakliklar1 yaklasik olarak 700 °C civarinda olup, siirtinme katsayisi 0,55,
sertligi (HV 0,05) 2800 + 400 olarak bilinmektedir. Sekil 3.19° da CrN kaplama

uygulanmis mamiiller verilmistir [47].

Sekil 3.19. CrN kaplama uygulanmis mamiiller [50,51]

ZrN Kaplamalar

ZrN kaplamalar endiistriyel alanda yaygin uygulamasi olan diger PVD kaplamalar ile
kiyaslandiginda, diisiik siirtiinme katsayisina (~0,4) ve yiiksek sertlige (2500-2700 HV) sahip
olmakla birlikte, ve kotli adhezyon (yapigsma) mukavemeti sebebiyle yaygin uygulama alanina
sahip degildir. Genel kullanim alani demir dis1 yumusak metal ve alagimlarin (aliminyum,
bakir, bronz, piring vb.) iyi sogutmali ortamlarda kesilmesi ve talash sekillendirilmesi

yontemleriyle kisithidir [39]. ZrN ile kaplanmus tirtinler Sekil 3.20° de gosterilmistir.



Sekil 3.20. ZrN kaplanmis bazi iiriinler [52,53]
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4. KAPLAMA OLUSUMU VE YAPISI

Atomik film biliyiimesi, bir yiizey tizerinde hareketli atomlarin (adatomlar) yiizeye

yogusmasinin bir sonucudur. PVD yontemiyle iiretilen bir filmin 6zellikleri dort etkene

bagimlidir. Bu etkenler hem filmin biiyiime yapisin1 hem de elde edilen filmin 6zelliklerini

ve etkiler.

1.

Taban malzemenin yiizey kosullari;; Ornegin yiizey morfolojisi (piiriizliiliik,
inkliizyonlar, istenmeyen partikiiller vb.), yilizey kimyasi (yiizey bilesimi, yiizey
temizligi), yiizeydeki kilcal ¢atlaklar, gaz salma, tercihli ¢ekirdeklenme merkezleri ve
yiizey kararlilig.

Biriktirme isleminin detaylar1 ve sistem geometrisi; 6rnegin adatomlarin gelis acisi,
taban malzeme sicakligi, biriktirme hizi, kirletici gazlar ve iyon bombardimani.

Taban malzeme yiizeyinde film biiylime detaylari; 6rnegin adatomlarin yiizeydeki
hareketliligi, ¢ekirdeklenme, araylizey olusumu, arayiizey catlagi olusumu, biiyiiyen
filme enerji girisi, iyon bombardimani, filmin biiylime yapisi, biriktirme ortamiyla
reaksiyon, biriktirme sirasinda film ve arayiizey 6zelliklerindeki degisimler.

Biriktirme islemi sonrasi meydana gelen reaksiyonlar; ortamla film yiizeyinin
reaksiyonu, 1s1l ve mekanik cevrimler, korozyon, araylizeyin bozulmasi, yumusak

yiizeylerin deformasyonu, kaplama iizerine kaplama [38].

4.1. Kaplamalarin Olusma ve Biiyiime Mekanizmalar:

Kaplamanin olusma ve biiyiime asamalar1 su sekildedir:

1- Adsorpsiyon (Fiziksel ve kimyasal)

2- Yiizey diflizyonu

3- Cekirdeklenme ve ¢ekirdek biiyiimesi

4- Kaplama biiyiimesi
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4.1.1. Adsorpsiyon

Vakum ortamda yiizeye g¢arpan atomlarin izleyebilecegi li¢ farkli yol vardir (Sekil 4.1).
Bunlardan ilki ylizeye ¢arpan atomun hemen geri sigramasi, ikincisi belli bir kalma siiresi
sonunda geri buharlagmasi, {¢iinciisii de ylizeye adsorbe olmasidir (yogusma). Eger
atomlar yiizeyle hemen reaksiyona girmezlerse, yogusma Oncesi yiizey lizerinde belli bir
derecede ylizey hareketliligine sahip olacaklardir. Yiizey lzerindeki hareketli atomlar
“adatom” olarak isimlendirilir. Geri buharlasma olayi, adatom ile ylizey arasindaki bag

enerjisine, ylizey sicakligina ve hareketli atomlarin hareket enerjisine bagli bir olaydir [38].

Genel olarak, bir atom ylizeye tutunmaksizin geri yansisa bile, ¢ok kisa bir siire i¢in
yiizeye yerlesir. Fiziksel adsorpsiyon ile ylizeye baglanmis bir molekiil, ¢ok diisiik taban
malzeme sicakliklar1 haricinde yiizeyde hareketlidir ve yiizey atomik merkezleri arasinda

bir difiizyon gergeklesir [38].
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Fiziksel Kimyasal
Baglanma Baglanma

Sekil 4.1. Adsorbsiyon siirecinin sematik gosterimi [54]

Kimyasal yogusmanin tamamlanmasindan sonra gerceklesecek olan ¢ekirdeklenme, tim
yiizey bolgelerinin kinetigiyle ilgili karmasik bir modeldir. Cekirdeklenme siireci
esnasinda, sadece ¢ekirdeklenme merkezi olarak nitelenen belli bazi aktif taban malzeme

yiizey merkezleri tizerinde film birikme hiz1 sifirdan biiytiktiir.



57

Cekirdeklenme merkezlerini olusturabilmek igin birka¢ yontem mevcuttur. Kuvvetli
baglara sahip, uygun bir ¢ekirdeklenme siirecinin basarilabilmesi i¢in, olusan 6ncii baglarin
birbirleriyle degil, taban malzeme yiizeyiyle bag yapma egilimi fazla olmalidir. Aksi
takdirde, homojen olmayan filmler meydana gelir. Bu gibi durumlarda, atomlarin taban
malzemeye kimyasal baglar yapmasi i¢in gerekli aktivasyon enerjisi ¢ok yiiksektir; ¢iinkii

altlik malzeme atomlarinin arasindaki bag mukavemeti ¢ok yiiksektir.

Sonug olarak, diger adatomlarla birlikte altlik malzeme ile bag yapamayan film atomlar1
cekirdek olusturamayarak, geri buharlagabilirler. Ancak gerekli aktivasyon enerjisine sahip
olan ve bag olusturarak meydana gelen ¢ekirdek, kiitle malzeme gibi davranmaya yetecek
kadar biyirse, althk malzeme sicakligi yeterince diisiik oldugu siirece ¢ekirdek
buharlagsmayacaktir. Altlik malzeme sicakliginin ¢ok diisiik seviyede olmasi durumunda ise
bu altlik malzemeler iizerinde ¢ok daha istenmeyen, “benekli” tabir edilen bir film yapisi
olusacaktir. Bu yapi, cekirdek olusumunun meydana gelmedigi bos bolgelerle ayrilmig

olan adaciklardan olusmustur [38].

4.1.2. Yiizey difiizyonu

Yiizey diflizyonu, yiizeye adsorbe olan atomlarin birbirlerini ve en aktif yiizey

merkezlerini bulmalarini sagladigindan, film yapisi i¢in son derece énemli bir etkendir.

Atomlarin difiizyon hizlar arttik¢a, atom hareketliligi artar ve boylece ¢ok sayida ¢ekirdek
olusumu meydana gelir. Cekirdek yogunlugundaki artts meydana gelmesi ise
cekirdeklerden biiyiiyen kolonlarin kalinligini etkilemektedir. Diflizyon hizinin azalmasi
ile ylizeye adsorplanan atomlarin hareketliligi azalir. Bu nedenle adatomlar bulunduklari
bolgelerde ¢ekirdeklenmeye g¢alisacaklar ve bu nedenle oldukca diizensiz bir film yapisi

olusturacaklardir.

Bir atomun yiizey tizerindeki hareketliligi atomun enerjisine, atom-ylizey etkilesimine
(kimyasal bag olusumu) ve yiizey sicakligina baghdir. Yiizey iizerindeki hareketlilik yiizey
kimyasina ve kristal kafes yapisina bagli olarak degisebilir. Bir yiizeyin farkli kristal kafes
diizlemleri farkli serbest yiizey enerjilerine sahiptir ve bu da yiizey difiizyonunu etkiler.
Omegin YMK bir malzemede (111) diizlemi en yogun diizlemdir ve serbest yiizey enerjisi

(100) diizleminden daha azdir. Bu nedenle adatomlarin ylizey hareketliligi (111)
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diizleminde (100) diizlemine gore daha yiiksektir. Bunun anlami farkli adatom yogusma

oranlarinda, farkli kristal kafes diizlemlerinde biiyiime gergeklesir [38].

Ayn1 zamanda, taban malzeme sicakliginin diismesi yiizey diflizyonunu kisitlar ve boylece
cekirdeklenme ve film biiyiimesi siirecleri durmaya zorlanir. Bu gibi durumlarda yiizeye
ulasan iyonlar yeterli termal enerjiye sahip olamadiklarindan dolay1 ne geri sagilabilirler ne
de yiizeye gomiilebilirler. Yiizey difiizyon aktivasyon enerji bariyeri nedeniyle bu siire¢

Kinetik olarak kisitlanmistir [38].

4.1.3. Cekirdeklenme ve cekirdek biiyiimesi

Atomun ylizeyde tutunma siiresi ve bunun sonucunda yiizeyde yayindigi mesafe atomun
yilizeye tutunma aktivasyon enerjisine ve diflizyon aktivasyon enerjisine yakindan baghdir.
Gaz fazdan ylizeye yonelen atomlarin sayisinin az olmasi durumunda yiizeye adsorbe olan
ve yiizeyden ayrilarak gaz faza donen adatomlar arasinda denge olusabilir. Bu durumda

yiizeyde bir ¢ekirdeklenmeden ve film olusumundan s6z etmek miimkiin degildir [34].

Iki tip ¢ekirdeklenme séz konusudur. Birincisi homojen gekirdeklenme iken bir digeri
heterojen ¢ekirdeklenmedir. Serbest enerjinin ¢ekirdek yaricapina bagli olarak degisimi

Sekil 4.2° de gosterilmistir.

Homojen ¢ekirdeklenme sirasinda gaz halindeki atomlarin serbest enerjisi, ¢ekirdeklenme
durumundan daha kiigiiktlir. Heterojen g¢ekirdeklenme ise PVD kaplamalarda olusumu
daha c¢ok istenen, althk malzeme iizerinde kati formda c¢ekirdeklenirken, yiizey alan

miktarini diistirerek yiizey enerjisini diisiiriir [55].
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Sekil 4.2. Serbest enerjinin ¢ekirdek yarigapina bagli olarak degisimi ile kritik ¢ekirdek
yarigap1 r* ile buna karsilik gelen kritik serbest enerji degisimi AG* degerlerinin
sematik olarak gosterimi [56]

Altlik yiizeyinde gelisigiizel olusan kararli ¢ekirdekler yiizey difiizyonu ile kendisine
eklenen atomlar aracilifiyla biiyiiyebilirler. Bu tarz bir biiylime asir1 doymusluk sonucu
olusan bir yogusma durumunda gézlenen bir biiyiime tarzidir. Ikinci bir olasilik ise buhar
fazindaki bir atomun, bir ¢ekirdek veya birikinti {izerine yogusarak ona katilmasidir. Bu
mekanizma, asir1 doygunlugun olmadigi durumlarda ortaya ¢ikan bir durumdur. Bir diger
olasilik kiiciik bir ¢ekirdege katilan bir atomun yilizey difiizyonu ile daha biiyiik bir
cekirdege gegmesi seklindedir [41].

Cekirdek biiytimesi; katman biiylime modeli, adacik biliyiime modeli ve katman + adacik
biiyiime modeli olmak iizere ii¢ temel model ile agiklanmaktadir (Sekil 4.3). Katman
biiyiimesi modelinde (Frank van der Merwe) altlik ve buhar arasindaki yiizey enerjisi diger
modellere gore daha yliksektir ve daha piiriizsiiz bir ylizey tabakasi meydana gelmektedir,
biriktirilen malzemenin katmanlar seklinde biiyiidiigii gézlenmekte ve bu modelde, olusan
kaplama tabakasi altlik malzeme ylizeyini daha diisiik bir ylizey enerjisiyle 1slatmaktadir.
Adacik biiylimesi modelinde (Volmer Weber) daha ¢ok metaller yalitkan bir yiizey iizerine
biriktirildiginde; film atomlar1 arasindaki kuvvetlerin, film ve altlik malzeme atomlar1
arasindaki baglardan daha kuvvetli oldugu yerlerde gozlenir. Diflizyon daha yavas olur ve
biliylime diizensiz bir sekilde gerceklesir. Ancak bu model aracilifiyla yiizey kusurlarmin

cekirdeklenmeye etkisi, ikili bilesimlerin yogusmasi ve epitaksiyel biiyiime (altlik



oryantasyonuna bagli biiylime) rahatlikla agiklanabilmektedir. Katman ve adacik
biliyiimesinin karigimi olan biiylime modelinde ise (Stranski- Krastanov modeli),
baslangicta epitaktik bir biiylime ile tabaka biiyiimesi ve ardindan tabakadaki hata
yogunlugunun artmasiyla adacik biliylimesinin ortaya ¢iktigi karma bir biliylime

mekanizmasi One siiriilmektedir [41, 55, 57].
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Katman Biiylime Modeli ) Katman + Adactk Bitytime
Adacik Biiyime Modeli Modeli

(Frank van der Merwe)
(Volmer Weber) (Stranski - Krastanov)

Sekil 4.3. Cekirdek biiylimesi modelleri

4.1.4. Kaplamanin biiyiimesi

Cekirdeklenme ve cekirdek biiylimesi evrelerinden sonra kaplamanin biiylime evresi
gelmektedir ki, bu asama kaplamalarin pek c¢ok 06zelliklerinin belirlendigi asamadir.
Yiizeye varan ve burada yogusan adatomlarin yasadig siire¢ kaplama biiylimesi asamasina
da benzerdir. Kisacasi yiizeye varan bir atom, enerjisini yiizeye vererek burada gevsek bir
bagla tutunur. Ardindan bu atom yiizey kafesleriyle ve yiizeye varan diger parcgaciklarla
enerji alisverisinde bulunarak ylizeyde yaymmma yoluyla hareket eder. Bu islem adatomun
tekrar yilizeyden ayrilarak buhar faza donmesine veya cogunlukla yilizeyde kararli bir kafes
noktast bulup buraya kalici yerlesmesine kadar devam eder. Bu sekilde yogusan bir
atomun bu asamadan sonra basma gelebilecek tek olusum kiitlesel difiizyon yoluyla

bulundugu pozisyonu degistirmesidir [41].

Kaplama biiyiimesi islemi esnasinda dort ana biiylime mekanizmasi ortaya ¢ikmaktadir.
Bunlar: golgelenme, ylizey diflizyonu, kiitlesel difiizyon ve yeniden yiizeyden kopma. Bu
mekanizmalarin bliylime islemine katkilarini ylizey piiriizliligi, yiizey ve kiitle difiizyonu

icin gerekli aktivasyon enerjileri, ve siliblimasyon enerjisi cinsinden hesaplamak
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miimkiindiir. Pek cok saf metal i¢in bu enerji degerleri ergime sicakligiyla (Tm) bagintili
ve dogru orantilidir. Dolayisiyla farkli kaplama sicakliklarinda kaplama biiyliimesindeki
baskin mekanizmalar1 ve bunlar sonucunda ortaya ¢ikacak kaplama yapilarmi T / Tm

degerine gore bolgelere ayirmak miimkiin olabilir [41].

4.2. PVD Yonteminde Kaplama Yapisi (Bolge Modelleri)

PVD yontemiyle yapilan kaplamalarin bolge modelleri Sekil 4.4° te gosterilmistir.
Buradaki ilk soru hangi malzemelerin amorf hangi malzemelerin ise kristal yapiya sahip
olacagidir. Silisyum ve diger kovalent bagli malzemelerde ve ¢ok bilesenli, farkli
biiytikliikteki tanelere sahip olan bazi metal alagimlart amorf yapili film olusturabilirler.
Saf metal biriktirmeleri ise genellikle ¢ok kristalli yapt meydana getirirler. Biriktirilen
filmin kristallenmesi altlik malzeme ile biiyiiyen kaplama arasinda meydana gelen
karmasik etkilesimlerle tanimlanabilir (altlik malzemenin kimyasal, yapisal ozellikleri ve

sicakligr gibi).

Kaplama islemi sirasinda altlik malzeme sicakligi (T) ve altlik malzemenin ergime

sicakligi (Tm), kaplama tabakasinin olusturacagi tane biiyiikliiklerinde etkilidir.

Altlik malzeme

Rrgon gz sicaklig1 (T/Ta)

basinci
(mTorr)

Sekil 4.4. T/ Tm oraninin kaplamanin tane biiyiikliigiine olan etkisi [57]
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Z1 bolgesi kiiciik taneli ve gdzenekli, Z2 bolgesi daha genis ve siitunsal tanelere sahiptir,
73 ise biiyiik tanelerden meydana gelmistir. Arada olusabilen gecis bdlgesine ise ZT adi

verilir.

Z1 bolgesi, diisiik sicakliga ragmen yavas kimyasal siireclerle carpan atomun diisiik
momentumlu oldugu bdlgedir. T / Tm oraninin 0,3’ ten kiigiik oldugu durumlarda meydana
gelir. Kaplama atomlar1 hedeflerine ulastiklarinda dururlar ve hareket etmezler. Bu yapi
adatom diflizyonunun yiizey piirlizlerini asmaya yetemeyecek kadar az oldugu durumlarda
ortaya ¢ikmaktadir. Bu durum hem amorf hem de kristalli yapilarda kendini gosterebilir.
Yiizeyde biiyliyen noktasal ¢ekirdeklerin tepe kisimlari vadilerden daha ¢ok madde akist
almakta ve vadiler golgelenmektedir. Golgelenme etkisi Sekil 4.5 te gosterilmistir.
Golgelenme etkisi daha ¢ok madde akisinin yilizeye egimli geldigi durumlarda kendini belli
etmekte ve ylikseltiler gukur kisimlart gélgeleyerek yeterli madde akisi alamamasina sebep
olmaktadir. Golgelenmeye sebep olacak piiriizliiliik, altlik yiizeyinin topografisinden, altlik
yiizeyinde tercihli ¢ekirdeklenme sonucu belirli noktalarda olusan yogun
cekirdeklenmeden ve / veya tercihli olarak digerlerinden hizli biiyiiyen bir kaplama
tanesinden kaynaklanabilmektedir. Bu sekilde gozenekli bir yapiya sahip kaplama diisiik
cekme gerilimine sahiptir. Ayrica taneler arasindaki bu nano boyutlu gozenekler 6l¢iilebilir
yogunlugun diismesine yol acarlarken; nem ve oksijen absorbsiyonuna sebep olduklari i¢in

kaplamanin kararlilik gostermesine neden olurlar [41, 55, 57].

s

2 Tane
/ Tane
|

Golgelenmis Bolge

Sekil 4.5. Golgelenme etkisi
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Gegis bolgesi (ZT) Thornton tarafindan yiizey piiriizliiliigiiniin sonsuz kiigiik oldugu ideal
altlik yiizeyinde T / Tm degerinin sifir oldugu anda olusan 1. bolge tiirli yapinin sinir
olarak tanimlanmaktadir. Bu gecis yapisi aslinda kristal boyutlarinin tespitinin gii¢ oldugu,
tanelerin kolonsu ve taneler arasinda bosluk bulunmayan yeterince yogun oldugu 1. bolge
yapisidir. Bu yapi1 nedeniyle elde edilen mekanik ozellikler ¢ogu zaman tatminkardir.
Gegis bolgesi 1. bolge kristalleri arasinda olusan bir ara yapidir. Yiizey piirtizliligiiniin az
oldugu homojen altlik malzemeleri iizerinde ve yiizey diflizyonunun piriizlerden
kaynaklanan golgelenmeyi ortadan kaldiracak sekilde yliksek oldugu T / Tm degerlerinde
gecis yapist olusumu ortaya ¢ikmaktadir. Yiiksek sicakliklarda meydana gelecek olan
difiizyon Es. 4.1’ den hesaplanabilir.

x? = V4Dt (4.1)

D = Dy exp(- 6,5 Tm / T) formiiliinde ise difiizyon sabiti olan Dy 10~7 m?/s, t ise bir
sonraki atomik katmanin biriktirilme siiresidir. Atomlarin diflizyon mesafesi ise gézenek
biiytikliikleriyle (nanometre diizeyinde) aynidir. Es. 4.1 Z1’den ge¢is bdlgesinin olustugu
bolgedeki tahmini sicakliklarin hesaplanmasinda da kullanilabilir [41, 55, 57].

72 bolgesi, T / Tm degerinin 0,3’ ten biiyiik oldugu durumlarda meydana gelir. Yap1 daha
yogun kolonsaldir ve tanelerin yiizey rekristalizasyonu ile biiyiidiikleri one siiriilmiistiir.
Bu boélgede yiizey diflizyonu daha 6nemli olmaya baslar. Yiizey diflizyonuyla biiyiime
mekanizmasina gore, ¢ekirdeklenme evresi sona ermis kristaller, yiizey difiizyonu yoluyla
icinde bulunduklar1 yiizey kosullarina ayak uyduracak manevralarla biliylimeye devam
etmektedirler. Bu bolgedeki biiylimenin kristal kafes yiizeylerinin biiyliime olasiliklariyla,
kafes absorpsiyonu olasiliklartyla ve ylizey diflizyonu ozellikleriyle baglantili oldugu

bilinmektedir.

Yiizey diflizyonunun hi¢ olmadig1 ve yogusma katsayisinin bir oldugu durumlarda, atom
altlik malzemeye yapisip kalir. Herhangi bir kristal yiizeyinin tercihli olusumu s6z konusu
olmadigindan baslangi¢ ¢ekirdek yapisi kiireseldir. Kaplamaya dogru madde akisi biiyiik
oranda dik dogrultuda ve sagilmalar sonucu bir miktar kiigiilk sapmalar olmaktadir; bu
nedenle kristal biiyiimesi tek boyutlu degildir. Kristallerin oryantasyonlar1 ¢ekirdeklenme

asamasinda ortaya c¢ikmaktadir. HMK, YMK, SPH kafes yapilarina sahip malzemelerle
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yapilan kaplamalarda diisiik T / Tm degerlerinde kristallerin, en yogun kafes diizlemleri

altlik ylizeyine paralel olacak sekilde biiyiidiikleri gézlenmistir [41, 55, 57].

73 yapist kiitlesel difiizyonun hakim oldugu sicaklik araliginda ( T / Tm > 0,5 ) ortaya
cikan yapidir ve nihai kaplama yapist bu mekanizma tarafindan belirlenmektedir.
Rekristalizasyon islemi bir ¢ekirdeklenme siire¢i igerdiginden, boyle bir olusum zaman
gecikmesi gerektirecektir. Sogutulan bir altlik iizerine yapilan ¢ok hizli bir yogusturma,
althk kaplama araylizeyi disinda da rekristalizasyon islemini baslatmaya sebep olabilir.
Rekristalizasyonun olusacagi T / Tm sicaklik orani kaplama igerisindeki hata yogunluguna

bir bagka deyisle kaplamanin gerinim enerjisine gore degisecektir [41, 55].

3. bolgede olusan tanelerin kiiresel ve es eksenli tanelerden olusmus oldugu kabul
edilmesine ragmen yapi icerisinde es eksenli ve kolonsu yapilar da gézlenebilmektedir. Bu
durum hala aragtirllmaktadir. Cekirdeklenmenin sadece arayiizeyde olugmayip, kaplama
biliylimesi sirasinda da siirekli es eksenli rekristalizasyon g¢ekirdeklerinin ortaya ¢ikmasi;
tiim kaplama kalinliginca yiiksek kafes gerinmesine sahip bolgelerin olustuguna isarettir.
Buna karsin genis taneli, kolonsal yapmin ise, yogusan kaplamada yiiksek hata
yogunlugunun tane simir1 hareketliligini  arttirmasi1 nedeniyle olusturdugu ileri

stiriilmektedir [41].

T / Tm sicaklik oranina bagli olarak elde edilebilecek tane morfolojilerinin sematik

gosterimi Sekil 4.6° da gosterilmistir.

3. Bolge

] 1 1 ] 1 | | ] 1 >T/Ta
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Sekil 4.6. T / Tm sicakligina bagli olarak olusabilecek tane yapilari, (a) Rekristalize olan
taneler, (b) Tanesel epitaksiyel biiyiime baslangici, (¢) Tane irilesmesi [55]
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5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1. Malzeme Ve Metod

Bu calismada 6zellikle uzay ve havacilik sanayi basta olmak tlizere pek ¢ok alanda yiiksek
sicaklik, korozyon, akma dayanimi, iyi kaynaklanabilirlik ve yiiksek siirinme 6zellikleri
sebebiyle kullanilan Inconel 718 alagimi {izerine, bu malzemenin yiiksek sicakliklardaki
kullanim Omriinii artirma amaciyla PVD yontemi ile AITiN ve CrN kaplamalar

uygulanmistir.

Kaplanmig numuneler, kaplama malzemelerinin oksitlenme sicakliginin altinda,
oksitlenme sicakliginda ve oksitlenme sicakliginin iizerinde olmak iizere ii¢ farkli 1s1l islem
sartina maruz birakilmiglardir. Elde edilen numunelerin ylizey piiriizliiliikkleri, kaplama
kalinliklar1, mikro ve makro sertlikleri, kristal yapilari, elektriksel iletkenlikleri ve kaplama
araylizeyi ile kaplama tabakalarinin ve altlik malzeme olan Inconel 718’ in mikroyapilari

incelenerek, sonuglar degerlendirilmistir.

Bu calismada kullanilan Inconel 718 malzemeye ait kimyasal bilesim, Cizelge 5.1° de

verilmistir.

Cizelge 5.1. Inconel 718 siiperalagimina ait kimyasal kompozisyon

Kiitlece % Element Miktar1

Al Si Ti Cr Mn Fe Co Ni Cu Nb Mo

0,704 | 0,422 | 1,097 | 17,761 | 0,180 | 17,068 | 0,113 | 52,009 | 0,605 | 5,274 | 4,767

5.2. Numunelerin Hazirlanmasi

Bu c¢alismada kullanilacak olan Inconel 718 siiperalasim malzeme, Teknikel CNC
Savunma Metal Kalip San. Tic. Ltd. $ti. firmasinda tel erezyon sistemi kullanilarak 30 x
18 x 7 mm boyutlarinda 8 adet numune Kesilerek hazirlanmistir. Hazirlanan numunelerin

sematik gosterimi Sekil 5.1 de gosterilmistir.
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Sekil 5.1. Deneysel ¢alismalarda kullanilan numunelerin boyutlari

5.3. Yiizey Piiriizliiliigii Olciimleri

Numunelerin yiizey piiriizliiliikkleri, Mahr Perthometer M1 tipi yiizey profilometre cihazi
ile kaplama Oncesinde, kaplama isleminden sonra ve 1sil iglem uygulandiktan sonra
Ol¢iilmiis ve 151l islem parametrelerinin kaplamalar tizerinde meydana getirdigi degisimler
incelenmistir. Her numuneden ticer piiriizliilik degeri alinarak, bu degerlerin ortalamalar
belirlenmistir. Tiim 6l¢timlerde travers uzunlugu (Lt) 5,6 mm, ornekleme uzunlugu (Lc)

0,8 mm olarak alinmistir.

5.4. PVD Kaplama Islemi

Inconel 718 siliperalagim numuneler Titanit Ultra Sert Kaplamalar San. Ve Tic. Ltd. Sti.
firmasinda filtresiz katodik ark buharlastirma fiziksel buhar biriktirme (PVD) yontemi ile 4
pum kalinliginda AITiN ve 8 um kalinliginda CrN ile kaplanmistir. Kaplama parametreleri
Cizelge 5.2° de verilmistir.

Cizelge 5.2. Kaplama parametreleri

AITIN CrN
Siire (dk) 10 + 60 + 10 + 60 120
Azot Akist (%) 60— 40— 30 90 — 85
Bias Voltaji1 (V) 400 — 100 — 200 — 100 400 — 150
Buharlastirma Akimi (A) 60 63 — 50
Isitma Siiresi (dk) 120 400
Kaplama Sicaklig (°C) 120 400
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5.5. Kaplanmis Numunelerin Isil islemi

Bu ¢alismanin temeli kismi yiiksek sicakliklara ¢ikildiginda altlik malzeme Inconel 718’ in
ve kaplama tabakalarinin bu sicakliklardaki davranislari {izerine oturtuldugundan, 1s1l islem
sicakliklart kaplama tabakalarinin oksidasyon sicakliklarmin altinda, oksidasyon
sicakliginda ve oksidasyon sicakligi iizerinde secilmistir. Atmosfere agik ortamda 90
dakika siiresince bekletilen numuneler, havada sogutulmustur. Uygulanan 1sil islem

parametreleri Cizelge 5.3’ te verilmistir.

Cizelge 5.3. Kaplama cesidine bagli olarak uygulanan 1s1l islem parametreleri

AITiN Kaplamalarin Isil | CrN Kaplamalarin Isil
Islem Sicakliklar1 (°C) Islem Sicakliklari (°C)

Oksidasyon sicakligi alti 700 600
Oksidasyon sicakligi 800 700
Oksidasyon sicaklig lizeri 900 800

5.6. Mikroyapi incelemeleri

Isil islemsiz ve 1sil isleme tabi tutulan numunelerde meydana gelen degisimleri
gozlemleyebilmek amaciyla 6ncelikle bakalite alinan numuneler, daha sonra 120, 240, 320,
400, 600, 800 ve 1200 meshlik zimparalarla zimparalanip, 6 ve 3 um’ lik elmas soliisyonla
parlatma islemi tamamlanmistir. Tiim bu islemler ATM Saphir 320 otomatik zimparalama
ve parlatma cihazi kullanilarak yapilmistir. Uygun bir daglayict hazirlanmistir ve daglama
islemi yaklagik 90 — 120 saniye boyunca yapilmistir. Yapilan bu islemlerin ardindan
numunelerin mikroyapilart Leica DM 4000 M Optik Mikroskop ve JEOL marka JMS-
6060LV Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile incelenmistir.

5.6.1. Optik mikroskop incelemeleri

Gorlintii analizleri yapilirken, goriintiiler farkli bolgelerden ve farkli biiyiitmelerde

alimmistir. Goriintii incelemelerinin yapildig bolgeler ise Sekil 5.2° de gosterilmistir.
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Sekil 5.2. Optik mikroskop incelemelerinde goriintiilerin alindig1 bolgeler

5.6.2. SEM incelemeleri

Taramali elektron mikroskobu incelemelerinde kaplama kalinligi 6l¢iimii, noktasal ve

bolgesel EDS odl¢limleri yapilmustir.

5.7. Sertlik Olgiimleri

Sertlik, malzemelerin plastik deformasyona kars1 gdsterdigi direncin bir fonksiyonudur. Bu

nedenle malzemelerin makanik 6zellikleri agisindan biiyiik 6neme sahiptir.

Bu c¢alisma igerisinde kaplama tabakasindan mikrosertlik oOl¢timleri alinmisken, ana

malzemeden makrosertlik 6lgtimleri alinmastir.

5.7.1. Mikrosertlik ol¢iimleri

Sertlik olgtimleri alinirken; hem yiizey piirtizliiliklerinin sertlik degerlerini etkilemesini
engellemek, hem de kaplama tabakalarmin yalnizca 1s1l islem sicakligma bagli olarak
degisimini gorebilmek amaciyla ylizeydeki oksit tabakalar1 1 pum’ lik elmas pasta ile

temizlenmistir.

SHIMADZU Micro Hardness Tester HMV — 2 marka cihaz kullanilarak HV 0.05 / 10 sn.

parametreleri kullanilarak, kaplama tabakasi iizerinden mikrosertlik degerleri alinmistir.
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5.7.2. Makrosertlik ol¢iimleri

Altlik malzeme olan Inconel 718’ ¢ ait sertlikler ise, DuraVision emcoTEST markali cihaz

kullanilarak, HV — 1 yontemi ile alinmistir.

5.8. XRD Analizleri

Isil islem oncesinde ve 1sil islem sonrasinda numunelerin, Gazi Universitesi Fotonik
Arastirma Merkezi’ nde bulunan XRD cihazi ile analizleri yapilmig, kaplamalarin 1s1l islem

sicakliklarina bagli olarak kafes sistemlerinde meydana gelen degisimler incelenmistir.
5.9. Elektriksel iletkenlik Ol¢iimleri
Isil islem oncesinde ve 1sil islem sonrasinda numunelerin, Gazi Universitesi Fotonik

Arastirma Merkezi’ nde bulunan LakeShore 75014 markali cihaz ile Wan der Pauw

yontemi kullanilarak, oda sicakligindaki elektriksel iletkenlikleri karakterize edilmistir.
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6. SONUCLARIN iRDELENMESI

6.1. Yiizey Piiriizliiliigii Sonuclari

71

Kaplama islemi 6ncesinde Inconel 718’ e ait yiizey piiriizliiliik degeri ortalama 3,656 um

olarak Olclilmigtiir. Numunelere kaplama islemi uygulandiktan sonra ve 1sil islem

sonrasindaki ortalama piiriizliiliik degerleri Cizelge 6.1° de gosterilmistir.

Cizelge 6.1. Ortalama yiizey piiriizlilik degerleri

AITIN CrN
Isil islem Isil islem
) Is1l islemsiz Is1l islemsiz
Isil islem ) sonrasi Ra ) sonrasi Ra Isil islem
Ra degerleri . Ra degerleri
sicaklig (°C) degerleri degerleri | sicaklig1 (°C)
(um) (um)
(um) (um)
- 0,238 - 0,261 - -
700 0,238 0,194 0,261 0,203 600
800 0,238 0,198 0,261 0,245 700
900 0,238 0,245 0,261 0,194 800

AITiN kaplamalarda sicakliga bagl olarak degisen yiizey piiriizliilik degerleri Sekil 6.1°

de gosterilmistir. Buna gore; 700 °C de yapilan 1s1l islem sonrasindaki yiizey piiriizliiliik

degeri baslangi¢ degerine gore bir diisiis gdstermis, 800 °C 1s1l islem sonrasindaki yiizey

piiriizliiliik degeri 700 °C’ deki degere gore artis gdstermis olmasina ragmen, baslangic

piiriizliiliik degerinin altinda 6lciilmiistiir. Ancak 1s1l islem sicaklign 900 °C’ ye ciktiginda

bu sicaklikta elde edilen deger, baslangic¢ yiizey piiriizliiliik degerinin lizerindedir.
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—p— Tsil islemsiz Ra degerleri
=il [sil iglemli Ra degerleri

Sekil 6.1. 4 um kalinligindaki AITiN kaplamalarin yiizey piiriizliiliik degerlerinin 1s1l islem
parametrelerine gore degisimi

Piiriizliiliik degerlerindeki bu degisim, baslangi¢ degerine gore 700 °C’ deki 1s1l islem
sirasinda piriizliliik uglarinin sicaklik etkisi ile deforme olarak, kaplama malzemesinin
puriizliiliik diplerini doldurmasi ve boylece piiriizliiliik degerlerinde azalmaya sebep olmasi
etkili olmustur. Ancak bu sicakliktan sonra 800 °C’ de oksitlenmenin baslamasiyla birlikte
piiriizliilik degerinde tekrar bir artis gdzlenmis, 900 °C 1s1l islem sonrasindaki yiizey
puriizlilliikk degeri ise baslangic degerine gore % 2,941 oraninda artarak 0,245 degerine
yiikselmistir. Bu artis sonucunda AITiN kaplamanin oksitlenmeye olan egiliminin ytiksek

oldugu diistiniilmektedir.

CrN kaplamalarda sicaklia bagh olarak degisen yiizey piiriizliiliik degerleri ise Sekil 6.2’
de gosterilmistir. Grafik ve ortalama degerler incelendiginde, 600 °C’ deki piiriizliiliik
degerinde, baslangi¢ piiriizliiliik degerine gore % 22,22 oraninda azalma goriilmiistiir. 700
°C’ deki piiriizliiliik degeri, baslangi¢ piiriizliiliik degerinden az olmakla bitlikte, 600 °C’
deki degere gore artis gdstermistir. Ancak 800 °C’ de yapilan 1s1l islem sonrasindaki yiizey
puriizlillilk degeri tekrar azalarak baslangi¢ yiizey piiriizliilik degerine gore % 25,67

oraninda diislis meydana gelmistir.
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Sekil 6.2. 8 pm kalinhigindaki CrN kaplamalarin yiizey piiriizliiliik degerlerinin 1s1] islem
parametrelerine gore degisimi

AITiIN kaplamalarda oldugu gibi CrN kaplamlarda da 1sil islemle birlikte yiizey
piirtizliilliklerinde benzer mekanizmalar ile azalma oldugu gozlenmistir. Ancak, CrN
kaplamalarda oksitlenme sicakligi {lizerinde yapilan 1sil islem sicakligi olarak; 800 °C
secildiginden dolayi, 900 °C’ de 1s1l islem yapilmamistir. Bu nedenle CrN kaplamanin 900
°C’ deki yiizey piiriizliiliikk davranisi hakkinda bir sey sdylemek dogru olmayacaktir.

Mekanizmalar dikkate alindiginda, yiizey piiriizliiliikleri yilizey difiizyon mekanizmasi ile
boyun olusturup, diizlestikten sonra yeni yilizey biiyiimeleri, biiyiime hizi, biiyiime kinetigi

gibi faktorlerin yiizey piiriizliliigiini etkileyecegi soylenebilir.
6.2. Mikroyap1 Sonuglari
Isil islemsiz ve 1s1l igsleme tabi tutulan numunelerin optik mikroskop ve taramali elektron

mikroskobu ile goriintiileri alinmis ve 1s1l islem sicakliklarinin, kaplama tabakalarina ve

altlik malzemeye olan etkisini incelenmistir.
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6.2.1. Optik mikroskop sonuglari

4 um AITIN kaplama kalinligina sahip numunelerin kaplama tabakasina ait goriintiileri

Resim 6.1’ de gosterilmistir.

Kaplama
Tabakalan

. A 3 i, X - \
W L TR £ &

{ AT % % R, s b
@) ;f;\lnconél PI8™ . w‘ e (b) .-fl;/nr;c_ineL718 SN ARy

Kaplama
Tabakalan

(c) inconel 7187/ S gy Inconel 718 S

Resim 6.1. AITIN kaplama tabakasinin 20 pm’ lik biyiitme skalasina sahip optik
mikroskop goriintiileri (a) Isil islemsiz numune, (b) 700 °C’ de 1s1l islem
gormiis numune, (c) 800 °C’ de 1s1l islem goérmiis numune, (d) 900 °C’ de 1s1l
islem gérmiis numune.

Resim 6.1’ de gorildigii gibi AITiN kaplamalarin her iki kaplama tabakasi da
goriilebilmektedir. Iki katman halinde AITiN kaplanmis numunelerin kaplama kalinliklart
4,003 um ile 4,105 um arasinda degismektedir. Isil islemsiz, 700 °C ve 800 °C’ de 1s1l
islem gdrmiis numunelerin arayiizeyleri birbirine benzemekte iken, 900 ‘C’ de 1s1l isleme
maruz kalan numunede kaplama tabakasinin alt bolgesinde farkli kontrasta sahip yeni bir

bolge olusmustur. Olusan bu yeni bolge Resim 6.8” de daha detayli olarak anlatilmstir.

AITiN kaplamanin oksitlenme sicakligi tizerinde (900 °C) yapilan 1s1l islemde ise, kaplama
tabakasinin iizerinde oksit filmi goriinmektedir. Bununla birlikte kaplama tabakalar

igerisinde siyah ve beyaz kontrasta sahip bosluk ve / veya makropartikiil oldugu diisiiniilen
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yapilar goriinmektedir. Ancak optik mikroskoptaki biiyiitme miktarlar1 bu yapilarin analiz

edilmesine imkan vermemektedir.

Kaplamanin alt bolgesinden alinan 50 um skalaya sahip mikroyap1 goériintiileri Resim 6.2’

de gosterilmistir.

(b)

(c) (d)

Resim 6.2. AITIN kaplama tabakasinin alt bolgesine ait 50 pum’ lik optik mikroskop
goriintiileri (a) Isil islemsiz numune, (b) 700 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune,
(c) 800 °C’ de 1s1l islem gbérmiis numune, (d) 900 "C’ de 1s1l islem gérmiis
numune

Resim 6.2° de goriilecegi gibi numunelere uygulanan 1sil islem sicakligi arttikga tane
boyutlar1 kii¢clilmektedir. Bununla birlikte tane sinirlarinda ve tane koselerinde meydana
geldigi gozlenen c¢okeltilerin etrafindaki tanelerde yogun ikizlenmeler mevcuttur.

Ikizlenme bolgeleri ve ¢okeltiler Resim 6.2° de gosterilmistir.

Altlik malzeme olan Inconel 718 malzemeden alinan 50 pum skalaya sahip mikroyapi

goriintiileri Resim 6.3’ te gosterilmistir.
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(b)

(c) (d)

Resim 6.3. Altlik malzeme olan Inconel 718 bolgesine ait 50 um’ lik optik mikroskop
goriintiileri (a) Isil islemsiz numune, (b) 700 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune,
(c) 800 °C’ de 1s1l islem gormiis numune, (d) 900 °C’ de 1s1l islem goérmiis
numune

Resim 6.3 (a)’ da kiiciik ve ¢ok sayidaki Nb ve Ti esash gokeltilerin bir hat halinde
siralandig1 ve bu ¢okeltilerin bulunduklar1 bolgelerdeki tane sinirlarinda ve tane iglerindeki
enerjiyi yiikselterek yogun ikizlenme bolgeleri olusturduklar1 gériilmektedir. Resim 6.3 (b)
ve (¢)’ de ise ¢okelti miktarinin 1s1l iglemsiz numuneden alinmis olan goriintiiye gore daha
az miktarda olmasina bagli olarak, bu goriintiide tespit edilebilen ikizlenme miktar1 daha
diisiiktiir. Ancak 900 °C’ de 1s1l islem numune Sekil 2.1’ de de goriilecegi gibi soguma
esnasinda y + y' + y" bolgesine girmekte ve vy matrisle uyumlu y" fazinin yanisira yari
kararli y" faz1 olugmakta, boylece tane boyutu azalmaktadir. Tane boyutu azalmasina
ragmen, gorlintiiniin alindig1 bolgede yogun ¢okelti olusumuna bagli olarak goriintiiniin

neredeyse tamaminda ikizlenme bolgeleri goriilmektedir.

8 um CrN kaplama kalinhigina sahip numunelerin kaplama tabakasina ait goriintiileri

Resim 6.4’ te gosterilmistir.
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Kaplama
Tabakalan

Sicakhiga bagh olarak
meydana gelen deformasyonlar

: : e Inconel 718 . o ooy

(c) sInconel 718

Resim 6.4. CrN kaplama tabakasinin 20 pm’ lik biiyilitme skalasina sahip optik mikroskop
goriintiileri (a) Isil islemsiz numune, (b) 600 °C’ de 151l islem gérmiis numune,
(c) 700 °C’ de 1s1l islem gbérmiis numune, (d) 800 "C’ de 1si1l islem gérmiis
numune

Resim 6.4 te goriildiigli gibi CrN kaplamalar da iki katman halinde kaplanmis olmalarina
ragmen, AITiN kaplamlardaki gibi ayirt edilebilen bir siirlart yoktur. AITiN kaplamalar
farkli kimyasal kompozisyona sahip iken, CrN kaplamalarda aym1 kimyasal kompozisyon
devam etmekte oldugundan bu kaplama tabakalar: tek parga olarak gériinmektedirler. Tki
katman halinde CrN kaplanmis numunelerin kaplama kalinliklart 7,302 pum ile 8 um

arasinda degismektedir.

Resim 6.4’ te goriilecegi lizere kaplama tabakasi ve altlik malzeme arayiizeyleri birbirine
benzemekte iken; CrN kaplamanin oksidasyon sicakligi (700 °C) ve oksidasyon sicakligi
iizerinde (800 °C) yapilan 1sil islemlerde kaplama tabakasi tizerinde deformasyonlar

gozlenmektedir.
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CrN kaplama tabakalarinda da, Resim 6.1 deki AITiN kaplamalardakine benzer sekilde,
kaplama tabakasi icerisinde siyah ve beyaz kontrasta sahip bosluk ve / veya makropartikiil

oldugu disiiniilen yapilar gézlenmektedir.

Kaplamanin alt bolgesinden alinan 50 um skalaya sahip mikroyap1 goriintiileri Resim 6.5’

te gosterilmistir.

(d)

Resim 6.5. CrN kaplama tabakasinin alt bolgesine ait 50 um’ lik optik mikroskop
goriintiileri (a) Isil islemsiz numune, (b) 600 °C’ de 1sil islem gormiis
numune, (c) 700 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune, (d) 800 °C’ de 1s1l islem
gormis numune

Resim 6.5 te gortildigii gibi 1s1l islem sicakligr arttik¢a tane boyutu kiiciilmektedir. Isil
islemsiz numunede hat halinde gozlenen c¢okeltilerin etrafindaki tanelerde yogun
ikizlenmeler goriiliirken, 600 °C’ de 1s1l islem goren numunenin mikroyapisinda hem ¢ok
yogun ikizlenme bolgeleri hem de tane kiiglilmesi gozlenmektedir. 800 °C’ de 1s1l islem
gormiis numunede ise optik mikroskop incelemelerinde beyaz kontrasta sahip c¢ok iri tane
yapis1 gosterilmistir. Diizensiz bir morfolojiye sahip bu tanelerin sayilar1 ve biiytikliikleri

1s1l islem sicakliginin artmasina bagli olarak artmaktadir.
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Ana malzeme olan Inconel 718 malzemeden alinan 50 pum skalaya sahip mikroyapi

goriintiileri Resim 6.6” da gosterilmistir.

(c) (d)

Resim 6.6. Altlik malzeme olan Inconel 718 bolgesine ait 50 um’ lik optik mikroskop
goriintiileri (a) Isil islemsiz numune, (b) 600 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune,
(c) 700 °C’ de 1s1l islem gbérmiis numune, (d) 800 "C’ de 1si1l islem gérmiis
numune

Resim 6.6” de goriilecegi gibi 1s1l islemsiz numunede Nb ve Ti esasli ¢okeltilerin olusumu,
tane sinirlarinda ve tane iglerinde ikizlenmelerin baslamasina sebep olmus, ancak siireg
tamamlanamamis olarak goriinmektedir. Ancak 1s1l iglem sicakligt 600 °C’ ye
cikarildiginda tane boyutunun azaldigi ve ikizlenme olusumunun devam ettigi
goriilmektedir. Isil islem sicakligr 700 °C ve 800 °C olarak uygulandiginda, tane boyutunun
daha da azaldigi ve ikizlenmelerin yogunlastigi goriilmektedir. 800 °C’ de 1sil islem

gérmiis numunede meydana gelen yap1 Resim 6.13° te daha detayli olarak anlatilmistir.
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Isil islem sicakligmma bagli olarak Inconel 718 siiperalasim malzeme mikroyapisinda

meydana gelen degisimlerin incelenmesi

Bu boliimde ise 1s1l islem sicakliginda meydana gelen degisimlere bagl olarak, ¢okelti
boyutlarinda ve goreceli olarak yiliksek sicakliklarda meydana gelen yeni tane yapisi

hakkinda incelemeler yapilmaistir.

Bu tez ¢alismasinda Inconel 718 siiperalasim 600°C, 700°C, 800 °C ve 900 °C sicakliklarda
90 dakika tutulmus ve numuneler havada sogutulmustur. Yapilan bu islemlerin sematik

gosterimi Sekil 6.3 te gosterilmistir.

((
1200 )]
1100 A
1000 A

Sicaklik, °C

40 50 100 150 200 250
Zaman, dakika

Sekil 6.3. Inconel 718 siiperalasimma uygulanan 1sil islem parametrelerinin sematik
gosterimi

Slama ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada 750 °C’ ye esit veya daha yiiksek sicakliklarda
yapilan 1s1l iglemler sonrasinda y" ¢okeltilerinin hizl1 bir sekilde biiylidiigiinii, biiyliyen bu
fazlarin kararli ortorombik 6 — NigNb fazinin yapi igerisinde ¢oziinmeye basladigini ve
bunun sonucunda, alasimda asir1 yaslanma meydana gelerek kirilganligin artmasina neden

oldugunu belirtmisglerdir [58].
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Yapilan 1s1l iglemler sonrasinda Nb ve Ni igerikli oldugu diisiiniilen ¢okelti mikroyapilari

Resim 6.7’ de, ¢cokelti boyutlarindaki degisim ise Sekil 6.4’ te gosterilmistir.

6keli birytkligi, pum

3.81

Isd iglemsiz 600 700 800 900
Tsil islem sicakhgy, °C

Sekil 6.4. Isil islem sicakligina bagli olarak Nb — Ni esasli ¢okeltilerin biiyiikliiklerinde
meydana gelen degisimler

Yapilan bu ¢alismada da Slama ve arkadaglarinin elde ettigi sonuclar1 destekler nitelikte,
151l islem sicakliginin artmasina bagli olarak Nb ve Ni esasli ¢okeltilerin boyutlarinda artig
gozlenmektedir (Sekil 6.4). Bu artislar, optik mikroskoptaki Ol¢limler sonucunda, bu
Ol¢iimlerin ortalamalar1 alinarak hesaplanmis ve 1sil islemsiz numunedeki g¢okeltilerin
ortalama biyikligi 3,81 um iken; 1sil islem sicakligi 900 °C’ ye c¢ikarildiginda bu
cokeltilerin ortalama biiyiikliigii de 7,27 pm’ ye ¢ikmustir.
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(b)

(d)

(e

Resim 6.7. Isil islem sicakliklarina bagli olarak degisen ¢okelti boyutlari, (a) 1s1l iglemsiz
numune, (b) 600 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune, (c) 700 °C’ de 1s1l islem
gormiis numune, (d) 800 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune, (e) 900 °C’° de 1s1l
islem gormiis numune

Resim 6.7’ de gorildigli gibi c¢okelti olusumu oncelikle tane smirt ve / veya tane
koselerinde baglamaktadir. Bu olusumlarin baslamasiyla birlikte ¢okeltilerin etrafinda

ikizlenme miktarlarinda artis gézlenmektedir.

Sekil 6.3’ te gosterilen 1s1] islem parametrelerinde 600 °C, 700 °C ve 800 °C’ lerde yapilan
1s11 islemler sonrasinda ana matris y formunda iken, sicaklik 900 °C’ ye ¢ikarildiginda vy

matris icerisinde Y’ ve y” fazlar1 meydana gelmektedir.
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y' faz1 Niz(Ti,Al) kompozisyonunda ve YMK kristal sistemine sahip iken; y" fazi NizNb
kompozisyonunda yar1 kararli HMT kafes sistemine sahiptir [51]. Paulonis ve arkadaslari

Inconel 718 alasiminin temel sertlestirici fazinin yari kararl y"” fazi oldugunu belrtmislerdir
[59].

900 °C’ de yapilan 1s1l islemler sonucunda olusan bu yar1 kararl faz, matrisin tane yapisi
ile uyumsuz olacagindan, matrisin sahip oldugu serbest enerji miktarini artiracaktir.
Boylece matris sertlesmesi meydana gelecek, ikizlenme olusumu tetiklenecek ve pinning

etkisi ile tane biiyiimesi engellenecektir.

Resim 6.5 (d) ve Resim 6.6 (d)’ de gosterilmis olan optik mikroskop incelemeleri sirasinda
beyaz kontrasta sahip asir1 bilylimiis taneler gozlenmistir. Isil islem sirasinda g¢okeltiler
irileserek, c¢okeltiler arasi mesafe artmakta ve buna bagli olarak c¢okeltilerin tane
bliylimesini engelleyici etkileri azalmaktadir. Bu asir1 biiyliyen tanelerin 1s1l iglem
sicakligima bagli olarak biiyiikliiklerinde meydana gelen degisimler Sekil 6.5 te

gosterilmistir.

298.8 A

265,3 A

196.,7 A

157,4 A

Asiri bitylimiig tane biytklugi, pm

128,5 1

Isilislemsiz 600 700 800 900

Isil islem sicakligi, °C

Sekil 6.5. Isil islem sicakligina bagl olarak degisen tane biiyikliikleri

Sekil 6.5’ te goriildiigii lizere bu tanelerin biiyiikliikleri 1s1l islem sicakliginin artmasina
baglh olarak artis goOstermektedir. Isil islemsiz numunedeki bu yapilarin ortalama

biiyiikliikleri 128,5 pm iken, 1s1l islem sicakligi 900 °C’ ye ¢ikarildiginda bu yapinin
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blytkligi 298,8 um’ ye cikmaktadir. Bu artiglar, optik mikroskoptaki oOlgiimler

sonucunda, dl¢iimlerin ortalamalar1 alinarak hesaplanmaistir.

6.2.2. SEM sonuclari

AITiN kaplanmis olan numunelerin 1sil iglemsiz ve 1sil islem gérmiis durumdaki SEM

goriintiileri Resim 6.8” de gdsterilmistir.

Z8kU 4. 868 D GAZI MET

(a)

Resim 6.8. AITiN kaplanmig numunelerin 1s1l iglemsiz ve 1s1l islem parametrelerine bagh
olarak degisimi, (a) Isil islemsiz numune, (b) 700 °C’ de 1s1l islem gormiis
numune, (c) 800 °C’ de 1s1l islem goérmiis numune, (d) 900 °C’ de 1s1l islem
gOrmils numune
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Resim 6.8.

(devam) AITiN kaplanmis numunelerin 1s1l islemsiz ve 1s1l islem
parametrelerine bagl olarak degisimi, (a) Isil islemsiz numune, (b) 700 °C’

de 1s1l islem gdrmiis numune, (c) 800 °C’ de 1s1l islem gdérmiis numune, (d)
900 °C’ de 151l islem gdrmiis numune

85
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 Ikizlenmeler

(d)

Resim 6.8. (devam) AITiN kaplanmis numunelerin 1sil iglemsiz ve 1sil iglem
parametrelerine bagli olarak degisimi, (a) Isil islemsiz numune, (b) 700 °C’
de 1s1l islem gormiis numune, (c) 800 ,C’ de 1s1l islem gormiis numune, (d)
900 °C’ de 151l islem gormiis numune

Resim 6.8’ de de goriildiigii gibi tiim numunelerde kaplama tabakasi ve altlik malzeme
arasinda yaklastk 1 pm kalinhginda diflizyon bolgesi meydana gelmistir. Tim
numunelerde ikizlenmeler goriilebilmektedir. Ancak 1sil islem sicakligit 900 °C’ ye
cikarildiginda diflizyon bolgesinin altinda yaklasik 7,561 um kalinliginda yeni bir bdlge
meydana gelmistir. Bu yeni olusan bolgenin ikincil rekristalizasyon bolgesi oldugu

diistintilmektedir.

Kasai ve arkadaslar ikincil rekristalizasyon bolgesinin yiiksek yogunluklu ve ince taneli
topolojik sik1 paket (TSP) yapisina sahip ve ana malzeme ile yiiksek agili tane sinirlarina
sahip bir bolge oldugunu, diger bir deyisle, ikincil rekristalizasyon bolgesi ana
malzemedeki rekristalize olmus TSP yapili ¢okeltilerin bulundugu bir bdlge oldugunu, bu
boélgenin olusmasinin temel sebeplerinden birisinin de altlik malzemenin kaplama
oncesindeki ylizey piirtizliligii oldugunu belirterek, ikincil rekristalizasyon boélgesinin
kalinliginin en fazla kumlanmis numunelerde, en az elektro parlatma yapilan numunelerde

oldugu sonucuna ulagmislardir [60].
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Isil islem yapildiginda kaplama tabakasindan esas metale dogru difiizyonun meydana gelip
gelmedigi, geldi ise difiize olan elementlerin oranini belirlemek amaciyla, 1s1l islemsiz ve
farkl1 sicakliklarda 1s1l islem uygulanmis numunelerin, Resim 6.9’ da goriildiigii gibi farkli
noktalarinda elementel analizler yapilarak, diflizyon egrileri olusturulmustur. Difiizyon
egrileri olusturulurken, AITiN kaplanmis numuneler i¢in kaplama tabakasinin elementleri
olan Al, Ti ile altllk malzeme Inconel 718 alasiminin esas elementi olan Ni verileri
kullanilmigtir. Inceleme bolgeleri Resim 6.9’ da, 1s1l islem kosullarma bagl olarak

olusturulan difiizyon egrileri Sekil 6.6” da gosterilmistir.

Z28kU xa. 868 D GRZI MET

Resim 6.9. AITiN kaplanmis numunelerde noktasal EDS verilerinin alindig1 bolgeler

Sekil 6.6 da goriilecegi tizere, AITIN kaplanmis numunelerin 1s1l islemsiz, 700 °C, 800 °C
ve 900 °C’ de yapilan 1s1l islemler sonrasinda kaplama tabakasi ve altlik malzemedeki Al
(kaplama tabakasini olusturan temel elementlerden biri) ve Ni (altlik malzemeyi olusturan

temel element) oranlarindaki degisim gosterilmistir.
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Sekil 6.6. AITiN kaplanmig numunelerin 1s1l iglem sicakliklarina bagli olarak belirlenmis
noktalardan alinan EDS verileri gore Al — Ni oranlarindaki degisim, (a) Isil
islemsiz numune, (b) 700 °C’ de 1s1l islem g&rmiis numune, (c) 800 °C’ de 1s1l
islem gérmiis numune, (d) 900 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune
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Balgaler | %A1 | %M
1 38,685 | 0,631

2 29,271 | 2,103

3 27,102 | 2941

4 18,685 | 7,523

5 4833 | 9432

6 2312 | 35221

7 2,186 | 48,619
Balgeler | %Al | %I
1 46,433 | 0,000

2 39,227 | 1,346
3 33,088 | 4,189
4 22,337 | 4424
5 21422 | 4,807

6 4938 | 20,968

7 1,136 | 50,083

Sekil 6.6. (devam) AITiN kaplanmis numunelerin 1s1l islem sicakliklarina bagh olarak
belirlenmis noktalardan aliman EDS verileri gére Al — Ni oranlarindaki
degisim, (a) Isil islemsiz numune, (b) 700 °C’ de 1s1l islem gdérmiis numune, (c)
800 °C’ de 151l islem gormiis numune, (d) 900 °C’ de 151l islem gérmiis numune

Sekil 6.6 (a)’ da goriilecegi gibi kaplama tabakasindan (Bolge 1) alinan element analizinde

% 45,676 oraninda Al Olgiiliirken; kaplama tabakasindan altlik malzemeye dogru Al

oraninin azalan bir egime sahip oldugu ve altlik malzeme igerisindeki noktada (Bolge 7) %
1,543 oraninda Al oldugu goriilmiistiir. Sekil 6.6 (b), (c¢) ve (d)’ de de goriildigi iizere,

kaplama tabakasimin ana elementlerinden birisi olan Al, kaplama tabakasindan altlik

malzeme Inconel 718 alasimina dogru azalmaktadir. Bolge 7° deki en diisiik deger %

0,698’ olarak ol¢iilmektedir.
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Sekil 6.7° da goriilecegi lizere, AITIN kaplanmis numunelerin 1s1l islemsiz, 700 °C, 800 °C
ve 900 °C’ de yapilan 1s1l islemler sonrasinda kaplama tabakasi ve altlik malzemedeki Ti
(kaplama tabakasini olusturan temel elementlerden biri) ve Ni (altlik malzemeyi olusturan

temel element) oranlarindaki degisim gosterilmistir.

50 40
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30
- .
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= =
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0 40
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g 20 =
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- 10
5 Sl |
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] —— i
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(b) Balgeler

Sekil 6.7. AITiN kaplanmis numunelerin 1sil islem sicakliklarma bagli olarak Ni — Ti
oranlarindaki degisim, (a) Isil islemsiz numune, (b) 700 °C’ de 1s1l islem
gérmiis numune, (c) 800 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune, (d) 900 °C’ de 1s1l
islem gérmiis numune
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Sekil 6.7. (devam) AITiN kaplanmis numunelerin 1s1l islem sicakliklarina bagli olarak Ni —
Ti oranlarindaki degisim, (a) Isil islemsiz numune, (b) 700 °C* de 1sil islem
gdrmiis numune, (c) 800 °C’ de 1s1l islem gdrmiis numune, (d) 900 °C’ de 1s1l
islem gérmiis numune

Isil islem yapilmamis numunenin kaplama tabakasindan altlik malzemeye dogru olan Ti
diflizyonu ve altlik malzemeden kaplama tabasina dogru olan Ni difiizyonu Sekil 6.7 (a)’

da verilmistir.

Sekil 6.7 (a)’ da goriilecegi gibi kaplama tabakasindan (Bolge 1) alinan element analizinde
% 36,963 oraninda Ti Olgiiliirken; kaplama tabakasindan althik malzemeye dogru Ti

oraninin azalan bir egime sahip oldugu ve altlik malzeme igerisindeki noktada (Bolge 7) %
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1,546 oraninda Ti mevcuttur. Altlilk malzeme olan Inconel 718 alagimindan kaplama
tabakasina dogru da Ni difiizyonu oldugu gézlenmis ve kaplama tabakasina difiize olan Ni
oraninin (% 0,000), kaplama tabakasindan altlik malzemeye dogru olan Ti difiizyon
oranindan (% 1,546) daha diisiik oldugu gozlenmistir. Bu durumun, Ti’ un hegzagonal siki
paket (SPH) ve Ni’ in yiizey merkez kiibik (YMK) yapiya sahip olmasi ve SPH yapili Ti
icerisinde ayni atomik dolgu faktorii degerine sahip Ni’ in difiize edebilmesi i¢in daha

yiiksek aktivasyon enerjisi gerektirmesi nedeniyle meydana geldigi diistiniilmektedir.

700 °C’ de 1s1l isleme tabi tutulan numunenin Ti — Ni elementlerine ait difiizyon egrisi
Sekil 6.7 (b)’ de gosterilmistir. Sekilde de goriilecegi lizere 1sil islemsiz numunenin
kaplama tabakasinda (Bolge 1) Ti orant % 36,963 iken, 700 °C’ de 1s1l islem gormiis
numunenin ayni bolgesinde bu deger % 35,569’ a diismiis ve kaplama tabakasindan altlik
malzeme Inconel 718 alasimina dogru azalan bir egim gostermistir. Arayiizeyden en uzak
noktada (Bolge 7) 1s1l islemsiz numunenin Ti orant % 1,546 iken; 700 °C’ de 1s1l islem
gbérmiis numunede bu deger % 1,44 olarak Sl¢iilmiistiir. Kaplama tabakasindaki (Bolge 1)
Ni orani ise % 1,942 olarak Slgiilmesine ragmen, altlik malzeme Inconel 718 alagimindan

bu deger % 55,387 olarak ol¢ililmiistiir.

800 °C’de 1s1l islem uygulanan numunenin Ti — Ni elementlerine ait difiizyon egrisi Sekil
6.7 (c)’ de gosterilmistir. Bu numunenin oOlgiimlerinde kaplama tabakasi boyunca Ti
oraninin azaldigr ve altlik malzeme olan Inconel 718 alagimi igerisinde Ti oraninin arttig1
gorlilmiis; benzer sekilde altlik malzeme Inconel 718 den kaplama tabakasina difiize olan

Ni oraninda artis gézlenmistir.

Isil iglem sicaklig arttikga kaplama tabakasindan, altlik malzeme Inconel 718 alagimina
difiize olan element miktar1 artarken, buna karsilik kaplama tabakasinin elementlerinde
azalma oldugu gozlenmistir. 900 °C’ de kaplama tabakasinda % 30, 336 Ti 6l¢iilmiis ve
altlik malzemeye dogru azalan bir egim gostererek, en uzak mesafe olan Bolge 7’ de bu

deger % 2,290 olarak Sl¢iilmiistiir.

CrN kaplanmis olan numunelerin 1s1l islemsiz ve 1sil islem gormiis durumdaki SEM

goriintiileri Resim 6.10° da gdsterilmistir.
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Resim 6.10. CrN kaplanmis numunelerin 1s1l islemsiz ve 1s1l islem parametrelerine bagl
olarak degisimi, (a) Isil islemsiz numune, (b) 600 °C’ de 1s1l islem gormiis

numune, (c) 700 °C’ de 1s1l islem gormiis numune, (d) 800 °C’ de 1s1l islem
gOrmiis numune
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Resim 6.10. (devam) CrN kaplanmis numunelerin 1s1l islemsiz ve 1sil islem
parametrelerine bagl olarak degisimi, (a) Isil islemsiz numune, (b) 600 °C’
de 1511 islem gdrmiis numune, (c) 700 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune, (d)
800 °C’ de 151l islem gdrmiis numune
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CrN kaplanmig tiim numunelerde kaplama — altlik malzeme arayiizeyi arasinda yaklagik 1
pum kalinlhiginda bir gecis bolgesi gozlenmistir. Gegis bolgesi kalinligmin 1sil islem

sicakligindaki artisa bagli olarak bariz bir degisimi olmamustir.

Resim 6.10° da 1s1l islemsiz ve 600 °C’ de 1s1l islem uygulanmis numunelerde tane
smirlarinda ve / veya tane koselerinde Nb esasli ¢okeltiler goriilmektedir. Bununla birlikte
tiim numunelerde altlik malzeme igerisinde ikizlenmeler mevcuttur. 700 °C’ de 1s1l islem
gbrmiis numunenin kaplama tabakasinda yaklasik 2 pm biiyiikliiglinde bir makropartikiil
gozlenmekte iken, altlik malzeme icerisinde bir hat halinde siralanmig ¢okeltiler ile kiiresel

bir ¢okelti gozlenmistir. Bu ¢okeltiler Resim 6.16° da daha detayli olarak incelenmistir.

CrN kaplanmis numunelerden noktasal EDS verileri alinmis ve 1s1l islem sicakliginin Cr ve
N elementlerinin kaplama tabakasindan altlik malzeme olan Inconel 718’ e kadar olan
difizyon degisimleri incelenmistir. Inceleme bolgeleri Resim 6.11° de, 1s11 islem

kosullarina bagli olarak olusturulan diflizyon egrileri Sekil 6.8” de gosterilmistir.

XZ¥B88 1BMmey, |

/"’

Resim 6.11. CrN kaplanmis numunelerde noktasal EDS verilerinin alindig1 bolgeler
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Sekil 6.8. CrN kaplanmig numunelerin 1s1l islem sicakliklarima bagli olarak belirlenmis
noktalardan alinan EDS verileri gore Ni - Cr oranlarindaki degisim, (a) Isil
islemsiz numune, (b) 600 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune, (c) 700 °C’ de 1s1l
islem gérmiis numune, (d) 800 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune



97

100 &0
o0
0
L 40
=
= 60 + #
= 0=
- = | Bolzsler | %M % Cr
£ 40 . g
- 20 1 0435 | 83267
20 L 10 2 3,338 | 32.338
Lo 3 48,570 | 20257
0 —t— 't
—a— i 4 48,682 | 19,832
1 2 3 4
(C) Balgeler
100 60
- oS0
0
~ L 40
3‘;_" &0 ;ﬂ
= L 30 =
5 £ | Bolzeler | %M % Cr
£ 40 4 o E
=0 1 0.665 | 83,829
20 10 2 32,150 | 38,711
o 3 435732 | 18,732
o —8— Cr
—— N 4 43060 | 48,969
1 2 3 4
(d) Balgeler

Sekil 6.8. (devam) CrN kaplanmis numunelerin 1sil islem sicakliklarina bagli olarak
belirlenmis noktalardan alinan EDS verileri gore Ni - Cr oranlarindaki degisim,
(a) Isil islemsiz numune, (b) 600 °C’ de 1s1l islem g&rmiis numune, (c) 700 °C’
de 151l islem gdérmiis numune, (d) 800 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune

CrN kaplanmus; 1s1l islemsiz, 600 °C, 700 °C ve 800 °C’ de 1s1l islem gdrmiis numunelerin
kaplama tabakasi ve altlik malzeme Inconel 718 alagimina ait element degisimleri Sekil
6.8 de gosterilmistir. Element degerlendirmeleri i¢in kaplama tabakasinin temel elementi

olan Cr ve altlik malzeme Inconel 718’in temel elementi Ni kullanilmistir.

Bu numunelerin kaplama tabakasi yaklasik % 82,1 oraninda Cr igerirken, artan 1s1l islem
sicakligina bagli olarak, kaplama yiizeyinden, kaplama — altlik malzeme arayiizeyine dogru

element degisiminin oldugu goézlenmistir. Isil islemsiz numunenin arayiizeyinde (Bolge 2)
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% 45,786 oraninda Cr varken, 600 °C’ de 1s1] islem gdren numunede bu deger % 60,181,
700 °C’ de 1511 islem goren numunede % 82,838’ dir. Ancak 1s1l islem sicakligi 800 °C’ ye
cikarildiginda Cr orami yaklasik % 40 civarina diismektedir. 700 °C 1s1l islemli numunede
kaplama yiizeyi ile arayiizey arasinda Cr oraninin yaklasik olarak esit olmasi bu 1s1l islem
sicakliginin kaplama tabakasina homojenlestirme 1s1l islemi etkisi yaptig1 diisiiniillmektedir.
800 °C’ de Cr miktarinin diigmesi ise, bu sicakligin CrN kaplamanin oksitlenme
sicakliginin tizerindeki bir sicaklik olmasi sebebiyle, kaplama tabakasinin {ist bolgelerinde
Cr’ un oksijenle bilesikler olusturdugu (Cr,03, Cr,O) ve bu nedenle araylizeyden altlik

malzemeye dogru difiizyonun azaldigi sdylenebilir.

Isil islem sicakliklarina bagli olarak altlik malzeme Inconel 718’ in temel elementlerinden
olan Ni’ in kaplama tabakasina difiize olan orani da degisiklik gdstermektedir. Isil islem
uygulanmayan numunenin arayiizeyinde (Bolge 2) Cr oran1 % 27,732 iken, bu deger 600
°C’ de 1s1l islem uygulanmis numunede % 21,776, 800 °C’ de 1s1l islem uygulanmis
numunede ise % 32,150 olarak 6l¢iilmiistiir. Artan 1s1l islem sicakligina bagli olarak Ni’ in
altlik malzeme Inconel 718 alagimindan kaplama tabakasinda dogru diflizyonunun artis

gbstermesi normaldir.

Diflizyon egrileri yorumlar1 yapilirken, kaplama tabakalar1 ve altlik malzemeyi olusturan
esas elementlerin 1s1l islem sicakliklarina bagli degisimleri degerlendirilmistir. Gosterilen
degerler icerisinde tutarsiz olanlarin EDS 6l¢iimlerinin noktasal 6l¢iim olmasindan

kaynaklandig diistiniilmektedir.

Inconel 718 siiperalasim malzemenin SEM incelemeleri

Bu boliimde Inconel 718 siiperalasim icerisinde gozlemlenebilen yapilar hakkinda

incelemeler yapilmstir.
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Resim 6.12. Inconel 718 siiperalasiminin genel goriintiisii

Nikel esasli siiperalagimlarda matris YMK kristal sistemine sahip y fazindan meydana
gelmektedir. YMK kristal sisteminin ikiz diizlemi (111) iken, ikiz dogrultusu [112]" dir
[61].

Resim 6.12° de ve mikroyapi incelemelerinde Inconel 718 alagiminin yogun bir sekilde
ikizlenmeye sahip oldugu goriilmektedir. Bazi ikizlenmis taneler resim iizerinde

gosterilmistir.
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Resim 6.13. Inconel 718 alasimindaki asir1 tane biiylimesi

Resim 6.13’ te Inconel 718 siliperalasim igerisinde iri tane yapisi1 gézlenmistir.

Yapilan elementel haritalama ve EDS 6l¢iimleri sonucunda Resim 6.13° te gosterilen 1 ve
2. bolgelerin temel olarak Cr, Fe, Ni, Nb ve Mo igerdikleri, bununla birlikte Inconel 718
alagimini meydana getiren diger elementler de mevcuttur. Kiitlece % element miktarlarina
gore; 1 numarali bolgedeki Ni oran1 2 numarali bolgeye gore yaklasik % 1 kadar daha

diisiik olmasina ragmen Cr, Fe, Nb ve Mo igerikleri birbirine ¢ok yakindir.

Bu yapinin; tane sinir1 enerjilerine, tane ve tane sinir1 uyumlarina, kafes sistemleri tip ve
uyumlarina bagl olarak elementel degisim sonucunda meydana geldigi diistiniilmektedir.
Isil islem sicakligina bagli olarak bu iri tanelerin hem boyutlarinda hem de yap:

icerisindeki miktarlarinda artis gézlenmektedir.



101

Resim 6.14. Inconel 718 igerisindeki Ti esash ¢okeltiler

Resim 6.14’ te yapi igerisinde diflizyona bagl olarak meydana geldigi diistiniilen ¢okeltiler

olusmustur. Bu ¢okeltilerin kimyasal kompozisyonlar1 Cizelge 6.2 de verilmistir.

Cizelge 6.2. Cokeltileri olusturan temel elementlerin kiitlece % degerleri ve Kristal

ozellikleri
Kristal Atom
Sistemi [61] ADF [62] ?g)rlfgf]l 1. Bolge 2. Bolge 3. Bolge
Ti SPH 0,74 2 47,206 43,164 48,731
Ni YMK 0,74 1,62 12,177 19,297 7,436
Nb HMK 0,68 2,08 19,438 14,294 14,135

Bu c¢okeltiler benzer morfolojide goriilmelerine ragmen, farkli kontrasta sahip olan
bolgeler olarak meydana gelmislerdir. Bu boélgelerin  kimyasal kompozisyonlari

karsilagtirildiginda, oncelikli olarak Ti esasli ¢okeltilerin olustugu, daha sonra sicaklik ve
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tanelerin enerjilerine bagl olarak, atomik dolgu faktorii (ADF) Ni’ den daha diisiik olan
Nb ve ADF’ i birbirine denk olmasina ragmen atom yarigapt daha diisiik olan Ni
elementlerinin bu bolgelere difiize olma egilimi ile birlikte 2. Bolge olarak gosterilen Ti
icerigi yiiksek bolgenin 3. Bolgedeki daha acik renkli kontrasta sahip olan bdlgeyi
olusturdugu ve son olarak diflizyon hizinin, bu sicakliklar i¢in azalmasi sonucunda 1.

Bolgedeki goriintiiyli olugturdugu diisiiniilmektedir.

Resim 6.15. Ti esash ¢okeltiler

Resim 6.15°te bir hat halinde siralanmis Ti esasl ¢okeltiler gériinmektedir. Bu ¢okeltiler

iizerinden yapilan noktasal EDS 6l¢iim sonuglar1 Cizelge 6.3 te gosterilmistir.

Cizelge 6.3 ten goriilecegi gibi, HMK yapiya sahip elementler igerisinde atomik yarigap1
en diigiik element Fe’ dir. YMK, HMK ve SPH kristal yapisina sahip yapilar igerisinde en
kolay diflize olabilen yapi, ADF’ niin daha diisiik olmasi1 sebebiyle HMK yapilar iken;
ADF birbirine denk olan elementler difiize olurken atomik yarigaplarina bagl olarak bu
stireci gerceklestireceklerdir. Bu nedenle bu elementler igerisinde yapidaki enerji ve termal
degisikliklere bagli olarak meydana gelebilecek olan difiizyon kosullarinda en hareketli

olan element Fe olacaktir.
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Cizelge 6.3. Belirtilen bolgelerden alinin temel elementlerin kiitlece % degerleri ve kristal

ozellikleri

Kristal Sistemi Atom
ADF [62] Yaricap: (A) 1. Bolge 2. Bolge
[61]
[61]
Ti SPH 0,74 2 35,578 73,241
Ni YMK 0,74 1,62 22,716 3,264
Nb HMK 0,68 2,08 8,843 10,989
Fe HMK 0,68 1,72 9,887 1,315
Cu YMK 0,74 1,57 2,006 0,371
Cr HMK 0,68 1,85 12,018 2,968

Her iki bolge arasinda karsilastirma yapildiginda 1. ve 2. bolgelerin kimyasal kompozisyon

acisindan birbirinden farkli oldugu gozlenmektedir. 2. bolgede atomsal hareketliligi diisiik

olan Ti ve Nb miktarlar1 yiiksek iken; 1. Bolgede Ti, Fe, Ni, Cr ve Cu miktarlar1 nispeten

yiiksektir. Bu durumda Cu, Ni, Cr ve Fe’ in Ti esash ¢okelti igerisine difiize olduklari

diistiniilmektedir.
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Resim 6.16. Nb esasl ¢okeltiler

Resim 6.16° da yap1 igerisinde Nb esasli ¢okeltiler gosterilmis, bunlarin kimyasal

kompozisyonlar1 Cizelge 6.4’ te verilistir.

Cizelge 6.4. Belirtilen bolgelerden alinin temel elementlerin kiitlece % degerleri ve kristal

ozellikleri
Sis'é”nfﬁ'ﬁl] ?‘GEZ]F Zgl\;“t%%)]l I.Bélge | 2.Bolge | 3.Bolge | 4. Bolge
Ti | SPH 0,74 2 4169 | 4669 | 4953 | 4635
Ni | YMK 0,74 162 | 2112 | 8672 | 4478 | 2720
Nb|  HMK 0,68 208 | 89400 | 72735 | 67,680 | 87,380

Cizelge 6.4’ ten gorildigl gibi her dort bolgede de yapilan EDS sonucglarina gére Nb
konsantrasyonu bu boélgelerde ¢ok yiiksektir. Bu ¢okeltiler olusurken, Nb” un 6ncelikle
SPH yapidaki Ti igerisine difiize olarak, buradaki Ti atomlarini ana yap1 igerisine dogru
ittigi, ancak Nb’ un yiiksek atomik yaricapina bagl olarak meydana getirdigi bosluklarin
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da yapidaki Ni tarafindan dolduruldugu; difiizyon enerjisinin azalmasiyla birlikte bu

cokeltilerin kararli hale gectikleri diisiiniilmektedir.

6.3. Sertlik Sonuclar:

6.3.1. Mikrosertlik sonuglari

AITIN kaplamalara ait mikrosertlik degisim grafigi Sekil 6.9’ da elementel haritalama
verileri ise Resim 6.17’ de verilmistir.

2800

2698
2600 ~

2400

2000 4

Mikrosertlile, HV 0,05
[ 5=
[ 3]
L)
=
1

1800 - 1867
1684

1600 T . . T
Isil iglemsiz 700 800 800

Sicalkdde, °C

Sekil 6.9. AITiN kapli numunelerden alinan sertlik degerleri

AITiIN kaplanmis olan numunelerde 1sil islem sicakligina bagli olarak mikrosertlik
degerlerinde azalma goézlenmistir. Sekil 6.11° deki bazi oksitli bilesenlerin sicaklik —
standart serbest enerji degisimine bagli olarak ¢izilen; oksitlerin indirgenme ve
yiikseltgenme tepkimeleri esnasinda sicaklik veya enerji degerlerinin elde edildigi
Ellingham Diyagrami’ 1 [63] kullanilarak yapilan hesaplamalar Es. 6.1° de gdsterilmis
olup, buna gére 700 °C’ de 1s1l islem gdrmiis numunede Al, Cr,05’ i rediiklemistir. 800 °C
ve 900 °C’ de yapilan 1s1] islemlerde de ayn1 durum beklenmektedir. Boylece Al,O3 miktari
artarken; Cr,05; miktarinda azalma beklenmektedir. Al,O; sertligi 2600 — 2720 kg / mm?
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iken Cr,0; sertligi yaklasik 2955 kg / mm’ oldugundan Cr,Os oksit miktarlarmdaki

azaligin, sertlik diislisiine sebep oldugu diistiniilmektedir.

4/3 Al + O, = 2/3 Al,O3
4/3 Cr + O,=2/3 Cr,03

413 Al + O, = 2/3 Al,O4
2/3 Cr,03=4/3 Cr + O,

AG® = - 218 kcal
AG° = - 138 kcal
AG® = - 218 kcal
AG°® = 138 kcal

4/3 Al + 2/3 Cr,03=4/3 Cr+2/3 Al,0;  AG® = - 80 kcal

(6.1)

(b)

Resim 6.17. AITIN ile kaplanmis numunelerin elementel haritalama verileri, (a) 1sil
islemsiz numune, (b) 700 °C 1s1l islemli numune, (c) 800 °C 1s1l islemli
numune, (d) 900 °C 1s1l islemli numune
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Resim 6.17. (devam) AITIN ile kaplanmis numunelerin elementel haritalama verileri, (a)
1s11 islemsiz numune, (b) 700 °C 1s1l islemli numune, (c) 800 °C 1s1l islemli
numune, (d) 900 °C 1s1l islemli numune

(d)

Resim 6.17° de goriilecegi gibi Al yesil, Ti mor, Cr sari, Mn mavi, Ni kirmizi, Nb gri ve
Mo beyaz renklerde goriinmektedir. Numunelerde kaplama tabakalari igerisinde yogun
miktarda Al ve Ti goriiniirken, difiizyon bolgesinde de miktar1 az da olsa Al ve Ti’ un

bulundugu goriilmektedir.

Kaplama islemi 400 “C’ de yapildigindan, hem kaplama islemi siiresince hem de 1s1l islem
goren numunelerde ana malzeme icerisinden kaplama tabakasi yoniinde Cr diflizyonunun
meydana geldigi diisiiniilmektedir. Elementel haritalama analizlerinden de goriildiigii gibi,
ana malzeme ve kaplama tabakasi arasindaki difiizyon bolgesindeki Cr yogunlugu, diger
bolgelere gore daha yogun olarak goriilmektedir. Benzer bir davranisi Mn da sergilemekte

iken, Mn’ 1n bir hat veya bolge igerisinde yogunlastig1 gériilmemistir.
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Altlik malzeme olan Inconel 718’ i olusturan temel element Ni ve diger alasim elementleri
olan Nb ve Mo ise 1s1l islem sicakligina bagli olarak kaplama tabakasi igerisine dogru

yogun bir diflizyon hareketine sahip degillerdir.

CrN kaplamalara ait mikrosertlik sonuglart Sekil 6.10” da elementel haritalama verileri ise

Resim 6.18 de verilmistir.
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Sekil 6.10. CrN kapli numunelerden alinan sertlik degerleri

Sekil 6.10° da goriildiigli gibi 1s1l islemsiz numunenin sertligi, 1s1l islem sicakligindaki
artisa bagli olarak artmaktadir. Bu durumun sebebi ise, Resim 6.18 deki elementel
haritalama sonuglari ile agiklanmistir. Resim 6.18” de goruldiigii gibi tim numunelerde
althk malzeme olan Inconel 718’den kaplama ylizeyine dogru Mn go¢ii meydana

gelmektedir.

Sekil 6.11° deki Ellingham Diyagrami’ ndan da goriilecegi iizere MnO, olusmasi miimkiin
olan Cr,03, NiO gibi bilesiklerden daha diisiik standart serbest enerjiye sahip oldugundan
dolayr daha ge¢ biiyiir ve daha kararlidir. Isil islemsiz ve 1sil islem sicakliklarina bagh

olarak kaplama tabakalarindaki degisen Mn miktarlar1 Cizelge 6.5’ te gosterilmistir.
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Cizelge 6.5. Isil islem sicakliklarina bagli olarak gozlenen, kaplama tabakalariin % Mn
degeri degisimi

Isil islemsiz
numune

600 °C de 1s1
islem gomiis
numune

700 °C’ de 1s1l
islem gomiis
numune

800 °C’ de 151l
islem gomiis
numune

% Mn Miktar1

0,033

0,702

1,055

1,183

Cizelge 6.5’ ten de goriilecegi iizere 1s1l islem sicakligi arttikca % Mn miktarinda artis

meydana gelmistir. % Mn miktarinda artis meydana gelmesi sonucunda, yapi igerisinde

olusmas1 miimkiin olan MnO miktarini artacagi ve buna bagli olarak da CrN kaplamalarin

1s1l islem sicakligina bagli olarak sertliklerinde artis meydana gelecegi diistiniilmektedir.

(a) !

Resim 6.18. CrN ile kaplanmis numunelerin elementel haritalama verileri, (a) 1s1l islemsiz
numune, (b) 600 °C 1s1l islemli numune, (c) 700 °C 1s1l islemli numune, (d)
800 °C 1s1l islemli numune
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Resim 6.18. (devam) CrN ile kaplanmis numunelerin elementel haritalama verileri, (a) 1s1l
islemsiz numune, (b) 600 °C 1sil islemli numune, (c) 700 °C 1sil islemli
numune, (d) 800 °C 1s1l islemli numune
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Resim 6.18. (devam) CrN ile kaplanmis numunelerin elementel haritalama verileri, (a) 1s1l
islemsiz numune, (b) 600 °C 1sil islemli numune, (c) 700 °C 1sil islemli
numune, (d) 800 °C 1s1l islemli numune

Resim 6.18” de goriilecegi gibi Cr elementi sar1, Ni kirmizi, Mn mavi, Nb yesil ve Mo
beyaz renklerde goriilmektedir. Buradaki sonuglara gore, CrN kaplanmis numunelerde Cr
orani en yiiksek kaplama tabakasi igerisindedir. Bu yogunluk kaplama tabakasi ve ana
malzeme arasindaki gecis bolgesinden asagi inildiginde biraz daha azalmistir. Ni, yalnizca
esas metal icerisinde goriilmekte ve bu numunelerde altlik malzemeden kaplama
tabakasina dogru Mn gocii meydana gelmektedir. Bu gociin 151l islem sicakligindaki artisa
bagli olarak arttigi ayn1 zamanda bolgesel EDS analizleri ile 6l¢lilmiis olup daha dncesinde
Cizelge 6.5’ te gosterilmistir. Isil islem gérmemis numunedeki Mn gocii ise, kaplama
islemi esnasinda numunelerin 400°C” ye 1sitilmasi sonucunda meydana gelmesi ile
aciklanmaktadir. Nb ve Mo elementleri de ana malzemeden kaplama tabakasina dogru ¢ok

az miktarda difiize olmustur.
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Sekil 6.11. Ellingham Diyagrami [56]

6.3.2. Makrosertlik sonuclar:

Inconel 718 siiperalasim malzemeye uygulanan 1s1l iglemler sonrasinda elde edilen sertlik
degerleri Sekil 6.12° de gosterilmistir. Buna gore 1s1l islemsiz numunenin sertlik degeri
2259 HV 1 iken, bu deger, 1s1l islem sicaklifinin artmasina bagli olarak artmaktadir.
Ancak 1s1] islem sicakligi 900 °C’ye cikarildiginda 800 °C’ deki sertlik degerine gore %

80,41 oraninda azalma meydana gelmektedir.
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Sekil 6.12. Isil islem sicakliklarina bagl olarak Inconel 718’ deki sertlik degisimi

Resim 6.19 ’ da 1s1l islemsiz, 600 °C, 700 °C, 800 °C ve 900 "C’de 1s1l isleme maruz kalan
Inconel 718 alagiminin mikroyapilart gosterilmistir. Buna gore, 1s1l islemsiz numunede,
600 °C, 700 °C ve 800 °C’ de 1s1l islem goren numunelerde, MC tipi karbiirler (Ti ve Nb
esasl karbiirler) tane sinirlarinda ve tane koselerinde goriiliirken, 1s1l islem sicakligi 900
‘C’ ye cikarildiginda bu ¢oOkeltiler hem tane simirlarinda hem tane iclerinde
goriilmektedirler. Bu durumda ise malzemenin tane siirlarindaki dislokasyon yogunlugu
ve mikrogerilmeleri azalacagindan, sertlikte de beklenen bir sekilde azalma meydana

gelmektedir.
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Resim 6.19. Inconel 718 malzemeye uygulanan 1s1l islem parametrelerine bagh olarak Ti
ve Nb esasli ¢okeltilerde meydana gelen degisimler, (a) 1s1l islemsiz numune,
(b) 600 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune, (c) 700 °C’ de 1s1l islem gormiis
numune, (d) 800 °C’ de 1s1l islem gérmiis numune, (e) 900 °C’ de 1s1l islem
gormis numune

6.4. XRD Sonuglari

AITiN kaplanmig numunelere ait XRD verileri Sekil 6.13 ve Sekil 6.14° te gosterilmistir.
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Sekil 6.13. AITiN kaplanmig numunelerin XRD verileri

Sekil 6.12° de de goriilecegi gibi 1s1l islemsiz, 700 °C ve 800 °C’ de 1s1l islem goren
numunelerde 37,3° ve 43,48 °* de AlITiN’¢ ait (111) ve (200) diizlemlerinden difraksiyon
alinmistir. Bu sonuglar, benzer ¢alismalar tarafindan da desteklenmektedirler [64-66].
50,58 °* deki pik ise Inconel 718’deki y fazindaki Ni’ den gelen difraksiyondur [67,68].

Isil islem sicakligindaki degisime bagl olarak, (111) diizleminde yonlenen AITiIN’ de ve
(200) diizleminde yonlenen, Inconel 718 igerisindeki y fazindaki Ni’ de degisim

goriilmemistir.

Ancak AITiN kaplanmis numune oksitlenme sicakliginin iizerindeki bir sicaklikta 1sil
islem gordiigiinde (900 °C), 1s1l islemsiz kosulda (200) diizleminde yonlenmis olan ¢ —
AITIN yapisinda degisim gozlenmektedir (Sekil 6.13). Bu degisim baslangi¢ haldeki ¢ —

AITIN’ Gin spinodal faz ayrigmasi sonucunda nano — kompozit yapili ¢ — AIN (200) ve ¢ —
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TiN (200) seklinde ayrismasi olarak tanimlanir. Rabinovich ve arkadaslari da benzer

sonuglari elde etmislerdir [69,70].
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Sekil 6.14. Isil islem sicakligina bagl olarak (200) diizleminde yonlenmis olan kiibik
AITiN’ de meydana gelen degisimler

Sekil 6.15’ te ise 1s1l islemsiz ve farkli sicakliklarda 1s1] islem uygulanmig CrN kaplamalara
ait XRD grafikleri goriillmektedir. Sekil 6.15 te goriilecegi gibi 1s1l islemsiz numunede
(111) ve (200) diizleminde yonlenmis CrN goriilmekte iken [71-76], (220) diizleminde
AITiN kaplamalarda oldugu gibi Inconel 718 igerisindeki y fazindaki Ni gortilmektedir.
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Sekil 6.15. CrN kaplanmig numunelerin XRD verileri

Isil iglem sicakligi 600 °C’ ye ¢ikarildiginda (111) diizleminde yonlenmis Cr,O meydana
gelirken , (104) diizleminde yonlenen Cr,O31s1l islem sicakligi 700 °C’ ye ¢ikarildiginda
goriilmektedir. Cesitli ¢alismalarda da Cr,O [76] ve Cr,Os [74-77] verileri birbirine

benzerdir.

Elde edilen XRD verileri kullanilarak tane boyutu Es. 6.2, dislokasyon miktarlar1 Es. 6.3
ve mikrogerilmeler Es. 6.4° ¢ gore hesaplanmistir. AITiN kaplamaya ait sonuglar Cizelge

6.6’ da, CrN kaplamaya ait sonuglar ise Cizelge 6.7’ de gdsterilmistir.

kXA
- B x cos @ (6.2)
5= —, n=1 (6.3)
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Sekil 6.16. AITiN kaplamalarin 1s1l islem sicakliklarina bagli olarak tane boyutu ve
dislokasyon yogunlugunun degisimi

Sekil 6.16° dan da goriilecegi gibi 1s1l islemsiz numunenin tane boyutu 700 °C ve 800 °C’
de 1s1l islem yapilan numunelerin tane boyutlarina gore daha biiyiiktiir. Isil islem sicakligt
arttikca, tane boyutlarinda azalma meydana gelirken, 1s1l islem sicakligt 900 °C’ ye
cikarildiginda tane irilesmesi meydana gelmektedir. Ancak 900 °C’ AITiN kaplamanin
oksitlenme sicakligin {lizerinde ve faz ayrismasinin gozlendigi bir sicaklik olmasi itibariyle,

tane boyutu baslangi¢ tane boyutunun da iizerine ¢ikmistir.

Cizelge 6.6’ dan da goriilecegi gibi, dislokasyon miktarlari ve mikrogerilme miktarlari 1sil
islem 1cakligina bagli olarak 800 ‘C’ ye kadar artarken, 900 °C’ de azalma gostermislerdir.
Bu durumda da 900 °C’de meydana gelen tane irilesmesinin malzeme igerisindeki
dislokasyon  yogunlugunun ve mikrogerilmelerin  azalmasina sebep oldugu

diistiniilmektedir.
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Cizelge 6.6. AITiN kaplamaya ait tane boyutu, dislokasyon ve mikrogerilme miktarlar

AITIN Kaplama
Isi1l Islem Sicaklig: (°C) Isil Islemsiz 700 °C 800 °C 900 °C
Numune
Tane Boyutu (nm) 5,8664 5,6534 45177 6,0300
Dislokasyon Yogunlugu |4 5599 0,0313 0,0490 0,0275
(x 10 cm™®)
Mikrogerilme (10.3) 0,0425 0,0441 0,0550 0,0412
0,040 6.6
0,038 o
] 64 Z
0,036 %
003 6.2 Z<
< 0032 =
S ] 60 =
Z 0,030 ] o
& 0,028 ] 5.8 g:
0,026 -
] 56
0,024
0,022 : T T T T 54
Tsd iglemsiz 600 700 800
Numumnelerin Tsil Islem Sicakhg, °C

=ipe Tane Boyutu
=t Dislokasyon Yogunhigu

Sekil 6.17. CrN kaplamalarin 1s1l islem sicakliklarina bagli olarak tane boyutu ve
dislokasyon yogunlugunun degisimi

Sekil 6.17° de de goriilecegi gibi, 1s1l iselmsiz numunenin tane boyutu yaklasik olarak
6,2926 nm civarinda iken, 600 °C 1sil islem uygulanan numunede Sekil 6.14° te de
goriilecegi gibi (111) diizleminde yonlenen Cr,O meydana gelmektedir. Yeni olusan bu

fazin tane bliylimesine sebep oldugu diisiiniilmektedir. Ancak 1s1l islem sicakligr 700 °C’
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ye cikarildiginda Sekil 6.14° te de goriilecegi gibi (104) diizleminde yonlenen Cr,O3 fazi
meydana gelmektedir. Ancak tane sinirlarinda ve / veya tane koselerinde olusmaya
baslayan bu faz tane biiylimesine engel olmakla birlikte, tane boyutunun azalmasina sebep
olmaktadir. Isil islem sicakligi, CrN kaplamanin oksitlenme sicakliginin iizeri olan 800 °C’
ye c¢ikarildiginda ise tane boyutu 700 °C’ deki tane boyutunun iizerine ¢ikmakla birlikte,
faz kompozisyonunda herhangi bir ayrisma meydana gelmediginden dolayi, baslangic tane

boyutu iizerine ¢ikmamuistir.

Cizelge 6.7. CrN kaplamaya ait tane boyutu, dislokasyon ve mikrogerilme miktarlari

CrN Kaplama
Isil islem Sicakhgi (°C) | Isil Islemsiz 600 °C 700 °C 800 °C
Numune
Tane Boyutu (nm) 6,2926 6,3185 5,4368 5,9079
Dislokasyon Yogunlugu 0,0253 0.0250 00338 0.0287
(x 10" cm™)
Mikrogerilme (10°%) 0,0396 0,0395 0,0459 0,0299

Cizelge 6.7 den de goriilecegi gibi CrN kaplamanin dislokasyon yogunlugu ve
mikrogerilme miktari, 600 "C’ de 1s1l islem géren numunede baslangic miktarina gore
azalmakla birlikte; 700 °C ve 800 °C’ de bu degerler artis gostermektedir. Yani
dislokasyon yogunlugu ve mikrogerilme miktarlar1 tane boyutundaki degisime gore

beklenilen sekilde degismektedir.
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6.5. Elektriksel Iletkenlik Sonuclari

1.2

1,0 A

0.8 1

0,6 1

0,4 1

Ozdireng, x10°3 [ohm / 0]

0,2 A

0,0

'0,2 T T T T
Isil islemsiz 700 800 900

Numunelerin Isil Islem Sicakligy, °C

Sekil 6.18. AITiN kaplanmis numunelerin kaplama tabakalarmin oda sicakligindaki
ozdireng degerleri

AITiN kaplamanin seramik esasli olmasina ragmen amorf yapili degil, kristal yapili olmasi
sebebiyle elektriksel iletkenlige sahip olacagi diistiniilmektedir. AITiN kaplanmis

numunelerin kaplama tabakalarina ait 6zdireng degerleri Cizelge 6.8’ de gosterilmistir.

Cizelge 6.8. AITiN kaplanmis numunelerin kaplama tabakalarinin 6zdireng degerleri

Isil Islem Sicakligr , °C

Isil islemsiz
numune

1,0575 0,9816 0,5170 -0,1325

700 800 900

Ozdireng x 107
[ohm / O]

AITiN kaplanmis numunelerde yapilan 1sil islem sicakligina bagli olarak malzemenin
ozdirencinde azalma meydana gelmistir (Sekil 6.18), yani malzemenin iletkenliginde 900
°C’de yapilan 1s1l iglem parametrelerine gore artis gézlenmekteyken, 900 °C’ de yapilan
1s1l iglem sonrasinda numune yalitkan hale gelmistir. 900 °C’ de spinodal faz ayrigmasinin,
kaplama tabakasinin iletkenligini ortadan kaldirarak; kaplama tabakasini yalitkan hale

getirdigi distiniilmektedir.
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Sekil 6.19. CrN kaplanmis numunelerin kaplama tabakalarinin oda sicakligindaki 6zdireng
degerleri

Birgok metal oksit yalitkan olmasina ragmen; Cr,03, PbO, InO,, SnO,, CuO, Cu,0 ve RuO
gibi bazi metal oksitler elektrik iletkenligine sahiptir. Iletken oksitlerin yanisira iletken
nitrlirler, silisidler ve boriirler bu 6zellikleri sayesinde ince metal film kaplamalarda

diflizyon bariyeri olarak kullanilmaktadirlar [78].

CrN esasen seramik esasli olup, AITiN gibi kristal kafes yapisina sahip bir bilesiktir.
Yapilan deneysel calismada CrN kaplanmis numunelerin XRD grafiklerinde Cr,O3; ve
Cr,O gibi oksitlerin varligi gosterilmistir. Bu durumda hem CrN kaplamanmn hem de

oksitlenmis numunelerin elektriksel iletkenlige sahip olmalar1 beklenmektedir.

Cizelge 6.9. CrN kaplanmis numunelerin kaplama tabakalarinin 6zdireng¢ degerleri

Isil Islem Sicaklig1 , °C

Isil islemsiz 600 700 800
numune
= - 5
Ozdiren¢ x 10 1,6050 1,0624 3.8153 x 107 0,0158
[ohm / O]
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Yapilan 1sil islemler sonucunda 1sil islem sicakligi arttikga, kaplama tabakasinin
Ozdirencinde azalma meydana gelmistir. Ancak 1s1l islem sicakligt CrN kaplamanin
oksitlenme sicaklig1 {izerindeki sicaklikta iken (800 °C) kaplama tabakasinin 6zdirencinde
artis meydana gelmistir. Fakat bu artis, baslangic degerinin ilizerine ¢ikmamustir. Yani

numune 1s1l igslemsiz haline gore daha iletken hale gelmistir.
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7. SONUCLAR VE ONERILER

1.  AITiN kaplanmis numunelerde kaplama islemi sonrasinda, 1sil iglem gérmemis
numunenin yilizey piirlizlilik degeri, AITiIN kaplamanin oksitlenme sicakliginin
altinda ve oksitlenme sicakliginda 1sil islem uygulanmis numunelerinkinden daha
diisiik olmasina ragmen; 1s1l islem sicakligi kaplamanin oksitlenme sicakligi iizerine
ciktiginda (900 °C) yiizey pirizlilik degeri, 1sil islemsiz numunenin yiizey
ptirtizliiliik degerinden daha yiiksek dl¢tilmiistiir.

2. CrN kaplanmis numunelerde, ylizey piiriizliiliik degerleri oksitlenme sicakligina
kadar AITIN kaplamalardaki gibi bir davranis gostermesine ragmen, CrN kaplamanin
oksitlenme sicakliginin iizerindeki sicaklikta yiizey piiriizlillik degeri daha da

azalmaktadir.

3. AITiN kaplamalarin her iki katmaninin da ayr1 ayr1 goriilebildigi, ancak CrN
kaplama tabakalarinin tek bir yapi olarak olustugu goriilmiistiir. AITiN ¢ok bilesenli,
CrN kaplama ise tek kati katot kullanilarak olusturuldugu icin bu yapilar
goriilmektedir. AITiN kaplamalarda 1s1l islem sicakliginin, kaplamanin oksitlenme
sicakliginin tizerindeki bir sicaklikta yapilmasiyla birlikte arayiizeyde yeni bir yapi

olustugu gdzlenmistir.

4.  Isil islem sicakliginin artmasiyla birlikte Nb ve Ni esasli ¢okeltilerin boyutlar1 artmis
ve optik mikroskop incelemelerinde beyaz kontrasta sahip, fakat kimyasal
kompozisyonu ana yapiya ¢ok benzeyen iri tanelerin boyutu ve hacimsel oranlari

artmistir.

5. AITiN kaplamalarda altlik malzeme ile kaplama tabakasi arasinda bir difiizyon

bolgesi meydana gelirken, CrN kaplamlarda boyle bir bolgeye rastlanmamuistir.

6.  EDS ol¢limleri sonucunda AITiN kaplamalarda kaplama tabakasini meydana getiren
temel elementler olan Al ve Ti konsantrasyonlarinin althik malzeme Inconel 718’ e
dogru azaldigi, althk malzemeyi olusturan Ni konsantrasyonunun ise altlik

malzemeden kaplama tabakasina dogru azaldigi goriilmiistiir.
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10.

11.

CrN kaplamalarda da benzer durum s6z konusudur ve CrN kaplamalarda kaplama
tabakasint meydana getiren temel element olan Cr konsantrasyonunun altlik malzeme
Inconel 718’ e dogru azaldig, altlik malzemeyi olusturan Ni konsantrasyonunun ise
althk malzemeden kaplama tabakasina dogru azaldig1 goriilmiistiir. Mesafeye baglh
olarak degisen element miktarlarinin belirlenebilmesi i¢in ¢izgisel EDS verileri alan

sistemler daha faydali olacaktir.

Inconel 718 igerisinde meydana gelen farkli morfolojiye sahip fakat esas olark Ti
esaslt ¢okeltiler gozlenmistir ve kafes yapilar1 ve atomik yarigcaplarina bagl olarak
yorumlanmiglardir. Ancak bu c¢okeltiler ve diger fazlar SEM incelemelerinin
yanisira, TEM ve XRD analizleri ile birlikte yeniden incelenmeli ve daha detayl

olarak arastirilmalidir.

AITiN kaplamalarin mikrosertlik degerlerinde, kaplamalara uygulanan 1sil islem
sicakliginin  artmasiyla birlikte azalma meydana gelmistir. Ancak kimyasal
kompozisyonun énemli oldugu analizler i¢in XRF yontemi kullanilmas1 daha faydali

olacaktir.

Inconel 718 alasimimin sertlik degerleri de 1s1l islem sicakligina bagli olarak
degiskenlik gostermektedir. 900 °C’ ye kadar yapilan 1s1l islemlerde (600 °C, 700 °C,
800 °C) sertlik degerleri artarken, 900 °C’de yapilan 1s1l islem sonucunda sertlik
degerlerinde azalma meydana gelmistir. Bu sicakliklarda tane sinir1 ve / veya tane
koselerinde c¢ekirdeklenmeye baslayan c¢okeltilerin  dislokasyon yogunlugunu
artirmasi1 sebebiyle artmaya bagladigi, ancak 900 ‘C’ de bu kritik enerji diizeyinin
agilarak dislokasyon yogunluguna bagl olarak sertlikte azalma meydana geldigi

diistiniilmektedir.

AITIN kaplanmis numunelerde (220) diizleminde Inconel 718’ e ait Ni piki
goriiliirken, 1s1l islem kosullar1 degisse de bu pikte herhangi bir degisim meydana
gelmemistir. Ancak 1s1l islemsiz, 700 “C ve 800 °C de 1s1l islem goren numunelerde
(111) ve (200) diizlemlerinden AITiN difraksiyonu alinmakta iken, 1sil islem
sicakligt 900 ‘C’ ye cikarildiginda AITiN kaplamada spinodal ayrisma sonucunda

nano kompozit yapili c — AIN ve ¢ — TiN fazlart meydana gelmistir.
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12.  CrN kaplamalarda da 1s1l islem sicakliginin artmasimna bagli olarak olusan yeni
fazlarin, tane boyutu biiyiimesini engelledigi bu nedenle de dislokasyon yogunlugunun
arttig1, ancak kaplamanin oksitlenme sicakliginin tizerine ¢ikildiginda buradaki kritik
enerji  diizeyinin asilmasina bagli olarak tane boyutunda artisin bagladig

diistiniilmektedir.

13. AITiN kaplamalarin oda sicakligindaki 6zdireng Olglimlerinde ise, 1s1l islem
sicakligi arttikca malzemenin elektriksel iletkenliginde artis meydana gelmekte iken; 1s1l
islem sicakligi kaplama tabakasimnin oksitlenme sicakliginin tizerine c¢ikarildiginda,

tamamen yalitkan hale gelmektedir.
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