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Oz

Bu ¢aligmada, igerigi bilinmeyen ve yiizeyi farkli bir malzeme ile kaplanmis bir numunenin kaplama yiizeyine
tahribatsiz olarak EDS-SEM analizleri yapilarak kaplama ve altlk malzemelerde bulunan elementlerin
belirlenmesi ve birbirinden ayirt edilmesi hedeflenmistir. Bu amag¢ dogrultusunda, EDS analizleri sirasinda
etkilesim hacmini etkileyerek farkli tanelerden karisik bir sekilde x-ismn1 sinyallerinin elde edilmesini
engelleyebilen hizlandirma voltaji ile uygun degerlerde kullanilmalari kritik bir 6nem tasiyan islem ve EDS
programina girilen analiz siireleri gibi parametrelerden faydalanilmistir. Yiiksek pik ¢oziiniirliigii ve dogru nicel
sonuglar elde edebilmek i¢in ideal islem siiresinin 5 (hizlidan yavasa 1-6 arasinda deger alir), EDS programina
girilen analiz siiresinin ise 80 sn (analizler 10, 20, 50, 80, 120 ve 180 sn siirelerinde gergeklestirildi) oldugu
belirlenmistir. Ideal islem ve analiz siirelerinde kaplama yiizeyine 30, 25, 20, 15 ve 10 kV hizlandirma voltaj
degerlerinde yapilan EDS analizleri X-1s11 sinyallerinin 30-15 kV araliginda kaplama ve ana malzemeden, 15 kV
altinda ise sadece kaplamadan geldigini gostermistir. EDS spektrumlarinda karsilagilan farkli elementlerin pik
¢akigmasi problemi EDS’e gére daha yiiksek pik ¢oziiniirliigiine sahip olan WDS-SEM teknigiyle ¢6ziilmiistiir.
Yapilan analizler ile altlik malzemenin SiAION, kaplama malzemesinin ise TiCN oldugu tayin edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Tahribatsiz kimyasal analiz, EDS, WDS

Non-Destructive Chemical Analyzes of Coating Materials in the
Scanning Electron Microscope

ABSTRACT

In this study, it is aimed to determine and distinguish the elements in the coating and the base material by
performing non-destructive EDS analyzes on the coating surface of a sample whose content is unknown and coated
with a different material. For this purpose, parameters such as the acceleration voltage, which can prevent the
generation of mixed x-ray signals from different grains by affecting the interaction volume during EDS analyzes,
and also process and live times, which are critical to use at appropriate values, were used. To obtain high peak
resolution and accurate quantitative results, it was determined that the ideal process time is 5 (process time takes
values between 1-6 from fast to slow), and the optimum live time is 80 s (analyzes were carried out at 10, 20, 50,
80, 120 and 180 s). EDS analyzes which were performed to the coating surface at 30, 25, 20, 15 and 10 kV
acceleration voltage values in ideal process and live times showed that x-ray signals came from both the coating
and the base materials in the 30-15 kV range and from only the coating at values below 15 kV. The problem of
peak overlapping of different elements encountered in EDS spectra has been solved by the WDS-SEM technique,
which has a higher peak resolution than EDS. As a result of the analyzes, it was determined that the base material
was SIAION and the coating material was TiCN.
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|. GIRIS

Giintimiizde malzemelerin islevsellik, performans, dayanim ve kullanim 6mrii gibi 6nemli 6zelliklerinin
iyilestirilmesi amaciyla kullanim kosullarina uygun olarak farkli koruyucu ve fonksiyonel malzemelerle
kaplanmasi oldukga tercih edilen bir yontem halini almustir [1-7]. Diger tarafta hem kaplama hem de
kaplanan malzeme igeriginin bilinmedigi durumlarda ve/veya performans-mikroyapr iliskisi kurulmasi
gerektiginde genis kapsamli goriintiileme ile faz ve kimyasal analizleri ayn1 anda yapabilmeleri
sayesinde mikro ve nanoyapilarin incelenmesinde yaygin bir sekilde kullanilan taramali elektron
mikroskoplar1 (SEM) tekniklerine siklikla bagvurulmaktadir. SEM’de incelenen malzemeyle ilgili elde
edilen bu ¢ok ¢esitli ve genis kapsamli bilgi yelpazesinin temelini ise kullanim esnasinda iiretilen ikincil
elektronlar (SE), geri yansiyan elektronlar (BSE) ve x-isinlari sinyalleri olusturmaktadir. Birincil
elektronlarin (Eg) numunedeki bir atomun elektronlar1 veya cekirdegi ile etkilesime girdikten sonra
numuneden geri ¢ikmasiyla geri yansiyan elektronlar (BSE) (Eo>Esse) olusurken (Sekil 1a) birincil
elektronlarin numune atomunun yoriingelerinden birinde yer alan bir elektrona carparak yoriingedeki
yerinden ve numuneden ayrilmasina neden olmasi ile olusan diisiik enerjili elektronlara ise ikincil
elektronlar (SE) ad1 verilmektedir (Sekil 1 b). i¢ yoriingelerden elektronun uzaklasmasi sonucu iyonize
olarak kararsiz hale gegcen atom dig yoriingelerden farkli enerji seviyesindeki bir elektronun ig
yoriingedeki bosluga yerlesmesiyle tekrar kararli hale geger ve bu sirada ortaya ¢ikan enerji farki x-
1sinlar1 olarak yayilir. Sekil 1 b’de goriildiigii lizere K yoriingesinden bir elektron ayrildiginda olusan
bosluga L yoriingesinden bir elektron geciyorsa K, M yoriingesinden bir elektron geciyorsa Kg X-
1sinlart; L ve M yoriingelerinden ayrilan elektronlarin yerine ise sirasiyla M ve N yoriingelerinden bir
elektron geciyorsa L, ve M, X-isinlar1 yayilmaktadir. Yayilan x-i1ginlarinin enerjisi iki elektronun
iyonlagma enerjileri farkina esittir [8, 9]. Sekil 2°de SE, BSE ve x-151n1 sinyallerinin olustuktan sonra
yiizeyden ¢ikabildikleri derinlikleri gosteren etkilesim hacminin sematik ¢izimi [9, 10] yer almaktadir.
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Sekil 1. Birincil elektron demeti ve numune atomlari arasinda gergeklesen etkilesimler sonucu olusan () geri
yanstyan elektron (BSE), (b) ikincil elektron (SE) ve X-wsin1 sinyallerinin olusum mekanizmalarinin sematik
cizimleri.

Olusan Xx-1s51m1 sinyalleri, SEM’de enerji sagilimli x-1sinlart spektrometresi (EDS) ve dalga boyu
sacilimli x-151nlar1 spektrometresi (WDS) ile toplanirlar [8]. EDS, her bir elementin ve farkli enerji
seviyelerinin karakteristigini tasiyan x-isinlarinin enerjilerini ayni1 anda 6lgerek numunenin elemental
kompozisyonu hakkinda nitel, sinyal siddetini 6l¢erek de nicel olarak bilgi verir. Bir numunede hangi
elementlerin oldugunu spektrum, histogram ve haritalama gibi ¢iktilarla; elementlerin miktarlarini ise
atomik ve/veya agirlikca yiizdeleriyle gosterir. WDS ise EDS’den farkl olarak, elementlerden yayilan
X-1smlarinin 6zel diizlemler arasi (dni) mesafeye sahip kristallerden Bragg kanununa gore kirmnimim
kullanarak dalga boylarini siniflandirma esasina dayanarak ¢alisir. Bir kerede yalnizca belirli bir dalga
boyundaki x-1ginlar1 kristalden yansitilabilir. Baska bir dalga boyuna sahip x-1gmlarini 6lgmek i¢in farkli
diizlemler aras1t mesafeye sahip kristaller kullanilir. WDS ile elde edilen pik ¢o6ziiniirliigli ve nicel
sonuglarin giivenilirligi EDS’inkinden daha yiiksektir. Bununla birlikte, EDS’in hizli sonu¢ verme
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kabiliyeti ile WDS’in hassas 6l¢tim kapasitesinin bir arada kullanildigit EDS-WDS pik tarama ydntemi
SEM’de gergeklestirilen kimyasal analizleri bir {ist seviyeye tasimaktadir [8, 11].
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Sekil 2. SE, BSE ve x-isini sinyallerinin olustuktan sonra yiizeyden ¢ikabildikleri derinlikleri gosteren etkilesim
hacminin sematik ¢izimi (Cizim dlgekli degildir).

EDS teknigi kaplama uygulanmis malzemelerde kaplama ve kaplanan malzemelerin kimyasal
igeriklerinin hem tahribatli hem de tahribatsiz olarak belirlenebilmesine imkan tanimaktadir. Bununla
birlikte, literatiir arastirmasi bu amag i¢in genellikle kaplanmis malzemenin kirik yiizeyine ya da
kesilerek parlatilmis kesitine EDS ile kimyasal analizler gerceklestirildigini ortaya koymustur. [3-5].
Ancak, bu sekilde tahribatli gergeklestirilen kimyasal analizler hem zaman almakta hem de pahali olan
bu malzemelerin tekrar kullanimina olanak tanimamaktadir. Herhangi bir numune hazirlama agamasina
gerek duyulmadan kaplama yiizeyinden direkt yapilan EDS analizleriyle hem kaplama hem de ana
malzemede bulunan elementlerin belirlenmesi ise kisa siirede gerceklesmesi ve tekrar kullanima imkan
saglamasi gibi avantajlar sunmaktadir. Bununla birlikte, kaplama yiizeyine yapilan tahribatsiz EDS
analizi SEM’de birincil elektron demeti-numune etkilesimi sonucu olusan ve Sekil 2’de gosterilmekte
olan etkilesim hacminin boyutunun tam olarak kontrol edilememesi ve buna bagl olarak da yaniltici
yorumlamalar gibi dezavantajlar1 da beraberinde tagimaktadir.

Etkilesim hacminin boyutunu dogrudan etkiledigi i¢in elde edilmek istenen bilgi ve amaca uygun olarak
hizlandirma voltajinin (birincil elektronlar1 anota dogru hizlandiran elektron kaynagi ile anot arasindaki
voltaj farki) dogru degerde segilmesi ise bu problemin iistesinden gelmek igin bagvurulmasi gereken en
etkili stratejidir [8]. Analiz sirasinda EDS detektoriine gelen X-1sinlarmin enerjileri yari iletken kristal
tarafindan elektrik sinyallerine déniistiiriiliir ve bu sinyaller islemciye aktarilir. Islemci detektdrden
gelen x-1g1n1 sinyallerinden gelen giiriiltiiyli azaltma, sinyallerin enerjilerini birbirinden ayirma ve buna
bagl olarak da detektore neredeyse ayni anda gelen x-1sinlarini birbirinden ayirma islevlerine sahiptir.
Islemcinin giiriiltityii azaltmak i¢in harcadig siire islem siiresi olarak adlandirilir [12]. Analiz siiresi ise,
yeni gelen x-1g1n1 sinyallerinin degerlendirilmesi i¢in EDS detektoriiniin islemcisi tarafindan harcanan
stiredir [12, 13]. Analiz sirasinda segilen islem siiresi, islemcinin daha dnce toplanmuis sinyalleri islerken
yeni gelen sinyalleri degerlendiremedigi siirenin yiizdesi olarak ifade edilen 6lii zaman ile dogrudan
iliskilidir. Islem siiresiyle dogru orantili olarak artan ya da azalan &lii zaman EDS programina girilen
analiz siiresine eklendiginden analiz sonuglarimi 6nemli 6lgiide etkilemektedir. Toplam analiz siiresinin
gereginden uzun olmasi malzeme yilizeyinde bozunmalar olusmasi, gereginden kisa olmasi ise eser
elementlerin belirlenememesi gibi olumsuzluklara neden olmaktadir. Bu durum, analiz sirasinda
hizlandirma voltaj1 ideal degerde kullanilsa da hem pik ¢6ziiniirliigi hem de nicel degerler tlizerinde
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onemli etkileri olan islem siiresi ve EDS programina girilen analiz siiresi gibi EDS analiz
parametrelerinin de elde edilmek istenen verilere ulasilmasini saglayacak uygun degerlerde segilmesi
gerekliligine isaret etmektedir.

Bu bilgiler dogrultusunda, bu ¢alismanin amaci, uygun hizlandirma voltaj degerleri ve ideal islem ve
EDS programina girilen analiz siireleri yardimiyla igerigi bilinmeyen ve yiizeyi kaplanmis bir
malzemenin yiizeyine dogrudan tahribatsiz olarak EDS-SEM analizleri yapilarak hem altlik hem de
kaplama malzemelerini belirlemektir. Bu amag¢ i¢in, analizler sirasinda her bir parametre icin farkli
degerler denenerck altlik malzemesini olusturan elementler ile kaplamayi olusturan elementlerin
birbirinden ayirt edilmesinin lizerinde durulmustur. Caligmada deginilen bir bagka konu ise EDS
dedektoriiniin pik ¢oziiniirliigiindeki bazi kisitlamalarin WDS pik taramasi yontemiyle giderilerek her
iki malzemede de bulunan ve farkli ydriingelerden kaynaklanan x-is1n1 enerjileri birbirine yakin
elementlerin belirlenmesi ya da ayirt edilmesi islemlerinin dogru bir sekilde gergeklesmesinin
saglanmasidir.

. MATERYAL VE METOD

Calisma boyunca analizleri gergeklestirilen ve endiistride kullanilan kesici uca ait fotograf Sekil 3’te
verilmistir. Hem kaplama hem de altlik malzemeleri belirlemek iizere alt1 farkli islem siiresinde (hizlidan
yavasa dogru 1-6 arasinda deger almaktadir) 30 um agiklik boyutu, 20 kV hizlandirma voltaji1, yiiksek
akim ve 80 sn Olgliim siiresi kosullarinda kaplama yiizeyine SEM’de (Zeiss SUPRA 50 VP) ayni
noktadan EDS (Oxford Instruments, INCA ENERGY) analizleri yapilmistir. Ikinci olarak, 30 pum
aciklik boyutu, 20 kV hizlandirma voltaji, 8 mm c¢alisma mesafesi, yiiksek akim ve islem siiresi 5
kosullarinda 10, 20, 50, 80, 120 ve 180 sn gibi farkli EDS programina girilen analiz siirelerinde numune
ylizeyinde aymi nokta segilerek EDS analizleri ger¢eklestirilmistir.

EDS spektrumunda st tiste gelerek tek bir pik olarak gériinen 0.3-0.5 keV enerji seviyesi araligindaki
Ti ve N pikleri ise 120 um agiklik ve yiiksek akim kosullari altinda 25 ve 10 kV olmak tizere iki farkli
hizlandirma voltaji degerlerinde WDS (Oxford Instruments, INCA WAVE) pik tarama teknigi ile
taranmusgtir. Son olarak, kaplama yiizeyine 30, 25, 20 15 ve 10 kV hizlandirma voltaj degerlerinde ayni
noktadan EDS analizleri gergeklestirilmistir. Farkli hizlandirma voltaj degerlerindeki tiim EDS
analizleri sabit 8 mm ¢aligma mesafesi, yiiksek akim, 30 um agiklik boyutu, 80 sn 6l¢iim siiresi ve islem
siiresi 5 degerlerinde yapilmistir. Tiim analizler ii¢ farkli noktada gerceklestirilerek elde edilen nicel
degerlerin ortalama degerleri kullanilmistir.

Sekil 3. Calisma boyunca analizleri gerceklestirilen ve endiistride kullanilan kesici ucun fotografi.
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III. BULGULAR VE TARTISMA

A. ISLEM SURESININ ETKISI

EDS-SEM analizlerinde dogru nitel ve nicel sonuglar elde edebilmek i¢in dikkat edilmesi gereken en
onemli analiz parametrelerden bir tanesi islem siiresidir. Islem siiresi hizlidan yavasa dogru 1’den 6’ya
kadar olan degerlerle ifade edilmektedir. Islem siiresi uzadik¢a (6’ya yaklastik¢a) giiriiltii miktar
diiserken, toplam analiz siiresi ve 61ii zaman artmaktadir [14]. Caligmanin bu boliimiinde EDS analizleri
1,2,3,4, 5 ve 6 olmak iizere alt1 farkl1 islem siiresinde 80 sn 6l¢iim siiresi ve neredeyse tiim elementlerin
atom yoriingelerinin iyonlagma enerjilerinden yiiksek enerji seviyesinde birincil elektronlar {iretilmesini
sagladigi i¢in [15] 20 kV hizlandirma voltaji kosullar altinda gergeklestirilmistir.

Alt1 analiz Sekil 4 a’da yer alan BSE goriintiisti {izerinde gosterildigi gibi numune yiizeyinde aymn
noktadan alinmustir. Farkli iglem siirelerinin pik ¢oziiniirliigiine olan etkilerini net bir sekilde
gozlemleyebilmek i¢in tiim spektrumlar Sekil 4 b’de gosterildigi tizere karsilastirmali spektrumda farkli
renklerle temsil edilerek birlikte verilmistir. Sekil 4 b’de verilmis olan karsilagtirmali spektrumda
kirmizi dikdortgen icerisinde belirtilmis diistik siddetli piklerdeki degisimi daha detayl1 inceleyebilmek
icin 0-2 keV ve 0-0.7 keV enerji seviyesi araligindaki karsilagtirmali spektrumlar ise Sekil 4 c’de yer
almaktadir.

Islem siiresi 1°de elde edilen ve yesil renkle temsil edilen spektrum ve Sekil 4 d’de yer alan miktarsal
sonuglar azot (N), silisyum (Si) ve titanyum (Ti) elementlerinin varligina isaret etmistir. Ayrica, iglem
siiresi 1°de elde edilen spektrumdaki piklerin tiim spektrumlar arasinda en genis ve en diisiik siddetlere
sahip olan pikler oldugu belirlenmistir. Islem siiresi 2, 3, 4, 5 ve 6’ya yiikseltildiginde sirasiyla mor,
kirmizi, koyu mavi, agik mavi ve siyah renklerle temsil edilen spektrumlarda yer alan tiim piklerin hem
genigliklerinin daraldig1 hem de pik siddetlerinin yiikseldigi gozlemlenmistir. Bir pikin ¢oziiniirligi, eV
cinsinden pik yiiksekliginin yar1 yliksekliginde 6lgiilen genisligi olarak tanimlanmaktadir. Pik genisligi
daraldik¢a enerji seviyesi yakin degerde olan bagka bir elementin pikinden ayirt edilmesi
kolaylagmaktadir [16]. Bu bilgi dogrultusunda, islem siiresi arttik¢a pik ¢oziiniirlikklerinin de arttigi
gozlemlenmistir (Sekil 4 b, c). Islem siiresi 1°de nitel (Sekil 4 b) ve nicel (Sekil 4 d) varliklar1 belirlenmis
olan N, Si ve Ti elementlerine ek olarak islem siiresi 2’den itibaren karbon (C) ve oksijen (O)
elementlerinin miktarsal degerleri belirlenebilmistir. Bununla birlikte, C ve O elementlerinin pikleri
sirastyla islem siiresi 3 ve 4’den itibaren belirginlesmeye baslamistir (Sekil 4 c). Islem siiresi 5 ve 6’ya
yiikseltildiginde ise daha disiik islem siirelerinde belirlenmis elementlere ek olarak aliminyum (Al)
elementinin de sonuglarina ulasilabilmistir.

Elde edilen sonuglar bu ¢alismada oldugu gibi pik ¢oziiniirliigii ile birlikte nicel sonuglarin da 6nemli
oldugu analiz tiirlerinde yavas islem siirelerinin tercih edilmesi gerektigini gostermistir. Bununla
birlikte, islem siiresinin artmasina bagl olarak 6lii zamanin de artmasiyla uzayan analiz siirelerinin
numune yiizeyinde ve etkilesim hacminde bozulmalara yol agabildigi bilinmektedir. Ayrica, sistemde
sarjlanmaya bagli olarak goriintii kaymasini 6nlemek i¢in kayma diizeltmesi programi yoksa uzun analiz
siirelerinde goriintiide kaymalar meydana gelerek kimyasal analiz sonuglarinda yaniltict bilgilere yol
acabilmektedir. 4.509 ve 4.931 keV enerji seviyelerinde bulunan Tik, ve Tikg pikleri (Sekil 4 b) goz
oniinde bulunduruldugunda islem siiresi 5 ve 6’da elde edilen piklerin genisligi ve siddetleri arasinda
belirgin bir fark olmadig: belirlenmistir. Ayrica, her iki islem siiresinde de belirlenen elementlerin
miktarsal sonu¢larinin hemen hemen ayni oldugu Sekil 4 d’de agik bir sekilde ortaya konmustur. Bu
bilgiler dogrultusunda, bu ¢alismada elde edilen EDS spektrumlarinda kararli pikler ve malzemede
bulunan elementlerden tam ve giivenli miktarsal sonuglar elde edebilmek i¢in islem siiresi 5 degerinin
ideal oldugu belirlenmistir.
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Islem Elementlerin Agirhkca Miktarlar: (%)

Siiresi Ti C N Si Al 0

1 64.041.0 0 358410 02£002 0 0

2 62.5¢1.2 7404  18.8%0.6 0.3%0.03 0 11.00.8
3 622409  77:0.6  19.8%0.5 04%0.04 0 9.9+0.5
4 62.0¢1.0  7.5%03 211207 0.4%0.07 0 9.040.6
5 617409 7207  20.9+0.6 0.7+0.06 0.1£0.01  9.4+0.8
6 617404 73205  20.9+0.8 0.7+0.07 0.1£0.02  9.30.5

(d)

Sekil 4. (a) Farkl iglem stirelerinde yapilan EDS analizlerinin elde edildigi bolgeyi gosteren BSE gortintiisti, (D)
elde edilen spektrumlarin birlikte yer aldigi ve farkl renklerle ifade edildigi karsilastirmall spektrum, (C)
karsilastirmalr spektrumda 0-2 keV ve 0-7 keV enerji seviyesi araliklarinin biiyiitiildiigii karsilastirmall spektrum
ve (d) nicel sonuglar.

B. EDS PROGRAMINA GiRIiLEN ANALIiZ SURESININ ETKIiSi

Icerigi bilinmeyen bir malzemeye EDS 6lciimleri gergeklestirilirken dikkat edilmesi gereken bir diger
parametre EDS programina girilen analiz stiresidir. Pratikte tiim malzemeler i¢in gecerli olan bir analiz
siiresi yoktur. Her malzeme i¢in optimum analiz siiresi, analiz sirasinda elde edilen x-15111 spektrumunun
ve nicel sonuglarin kararli hale gectigi siire olarak belirlenebilmektedir [11]. Ozellikle bu ¢alismada
altlik olarak kullanilan malzemeden sinyal toplanabilmesine olanak saglanmasi ic¢in, EDS analizleri
sirasinda programa girilen analiz siiresi, spektrumda karakteristik X-iginlarinin arka plandan
ayrilabilmesi ve detektoriin analizi yapilan malzemede saptayabildigi minimum konsantrasyonun
kontrol edilebilmesi agisindan olduk¢a 6nemli bir yere sahiptir. EDS analizinde minimum saptanabilir
konsantrasyon (MSK) asagida verilmis olan esitlik ile ifade edilmektedir [16]:

200+vVb

MSK = (p—b)ﬁ% Q)
Esitlikte b arka planda saptanan sinyal miktarini, p saf element standardindaki saptanan pik sinyal
miktarini ve t analiz siiresini temsil etmektedir. Esitlik 1’e gére minimum MSK elde edebilmek ya da
bagka bir ifadeyle hassas miktarsal analizler yapabilmek i¢in arka planda saptanan sinyal miktarinin
diisiiriilmesi; saf element standardindaki saptanan pik sinyal miktarinin ve analiz siiresinin artirilmasi
gereklidir. Uygulamada ise bu amag i¢in yapilmasi gereken en kolay ve ulasilabilir prosediir analiz
siiresinin artirilmasidir. Bu sayede, EDS ile saptanabilmesi gii¢ olan eser elementlerin, atom numarasi
diisiik elementlerin ya da bu ¢alismada oldugu gibi farkli derinliklerde yer alan elementlerin pik/arka
plan oram iyileserek hem pik ¢oziiniirligi iyilesmekte hem de miktarsal sonuglarin giivenilirligi
artmaktadir [16].

EDS programina girilen analiz siiresinin etkilerini arastirmak icin kaplama yapilmis numunenin
yiizeyine 10, 20, 50, 80, 120 ve 180 sn gibi farkli siirelerde gerceklestirilmis olan EDS analiz sonuglari,
analiz edilen bolgeyi gosteren BSE goriintiisii (a), tiim siirelerde elde edilmis spektrumlari igeren
karsilagtirmalt EDS spektrumu (b), karsilastirmali spektrumda kirmizi dikdortgen icerisinde belirtilmig
diistik siddetli piklerdeki degisimi daha detayli inceleyebilmek i¢in 0-2 keV enerji seviyesi araliginda
almmuis karsilastirmali spektrum (c¢) ve nicel veriler (d) olmak tizere Sekil 5’de gosterilmistir. Analizler
20 kV hizlandirma voltaji ve daha 6nce optimum oldugu belirlenen islem siiresi 5 sartlar1 altinda
gergeklestirilmigtir. Kargilagtirmali spektrumda yesil renk ile ifade edilen 10 sn’de elde edilmis analiz
sonuglar1 C, N, O, Si ve Ti elementlerinin varligina isaret etmistir. Siire 20, 50, 80, 120 ve 180 sn’lere
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Analiz Elementlerin Agirhkca Miktarlar: (%)

Siiresi

(sm) Ti C N Si Al O

10 59.5+£0.9 7.6+£0.7 19.2+0.8  0.2+0.02 0 13.5£1.0
20 60.7+1.0 7.3£0.5 19.7£0.6  0.4+0.03 0 11.9£0.9
50 62.0£0.7 6.9+0.3 20.4+0.5 0.6=0.04 0.1+0.02 10.0+0.8
80 61.7+£0.9 7.2+0.7 20.9£0.6 0.7£0.06 0.1+0.01 0.4+0.8
120 61.5 1.1 7.5+0.7 20.7£0.8 0.7+0.06 0.2+0.01 9.4+0.6
180 58.8+0.6 7.5+£0.8 20.5+£0.6 0.6+0.1 0.2+0.02 12.4+0.4

(d)

Sekil 5. (a) Farkli EDS programina girilen analiz siirelerinde gergeklestirilen EDS analizlerinin elde edildigi
balgeyi gosteren BSE goriintiisii, (b) elde edilen spektrumlarin birlikte yer aldigi ve farkl renklerle
ifade edildigi karsilastirmal spektrum, (C) karsulastirmali spektrumda 0-2 KeV enerji seviyesi
araligimin biiyiitiildiigii karsilastirmaly spektrum ve (d) nicel sonuglar.

cikarildiginda ise sirasiyla mor, kirmizi, koyu mavi, agik mavi ve siyah renklerle gdsterilen
spektrumlardaki tiim elementlerin pik siddetlerinin yiikseldigi goriilmiistiir. Bu, detektor tarafindan
degerlendirilen sinyal miktarinin analiz siiresinin uzamasiyla arttigina isaret etmistir. Bununla birlikte,
Si elementinin miktar1 analiz siiresi 10 sn’den 80 sn’ye kadar yiikselme egilimi gosterip bu siireden 180
sn’ye kadar olan siirelerde ise énemli bir degisiklik sergilememistir (Sekil 5 d). 10 ve 20 sn analiz
siirelerinde Al elementine ait bir veri elde edilemezken analiz siiresi 50 ve 80 sn’lere yiikseldiginde
spektrumda diisiik siddetlide olsa Al pikinin elde edilebildigi ve ayrica miktarsal sonuglarinin da
alinabildigi goriilmiistiir.

10 ve 20 sn siirelerde gergeklestirilen analizler ile elde edilmis sonuglar x-1s1n1 spektrumunda
karakteristik x-1sin1 piklerinin arka plandan kolayca ayrilabilmesi igin EDS programina girilen analiz
stiresinin ¢ok kisa olmamasi gerektigini gostermistir. Calismanin bu asamasida ideal EDS programina
girilen analiz siiresi belirlenirken miktarlar1 az olan ve siiredeki degisimden en {ist seviyede etkilenen
elementler olan Si ve Al elementlerinin pik ve miktarsal sonuglar1 goz 6niinde bulundurulmustur. Si ve
Al elementlerinin nitel ve nicel degerleri 80 sn analiz siiresinde kararli hale gelmislerdir. Ti, C, N ve O
elementlerinin de miktarsal degerleri 80 sn 6l¢iim siiresinde kararli hale gelip bu degerden sonra 6nemli
bir degisiklik sergilememisglerdir. Bunlara ek olarak, dl¢iim siiresi 120 ve 180 sn’ye ¢ikarildiginda farkli
bir elementin varlig1 ortaya ¢ikmamistir. Bu bilgiler dogrultusunda, bir yanda gereginden kisa ya da
uzun Ol¢iim siirelerinin dezavantajlarindan kaginmak [11,17,18] diger yanda yiizeyi kaplanmis altlik
malzemeden dogru nitel ve nicel EDS analiz sonuglar1 elde edebilmek i¢in 80 sn EDS programina girilen
analiz siiresinin yeterli oldugu belirlenmistir.

C. EDS ANALIZLERINDE KARSILASILAN PiK CAKISMALARI PROBLEMININ
WDS TEKNIGIYLE COZULMESI

Kaplama ylizeyinden elde edilmis EDS spektrumlarinda (Sekil 4 b, ¢ ve Sekil 5 b, ¢) 0.3 ile 0.5 keV
enerji seviyeleri arasinda N, (0.392 keV) ve Tir, (0.452 keV) piklerinin tek bir pik gibi goziktiigi
belirlenmistir (Sekil 6 a). EDS spektrumlarinda 4.509 ve 4.931 keV enerji seviyelerindeki K, ve Kg
piklerinin varlig1 Ti elementinin numunede bulundugundan emin olunmasini saglasa da ¢akisan pikte N
elementine ait bir pikin varligiyla ilgili kesin bir yargiya varilamamistir. Bu nedenden dolayr muhtemel
cakigmanin oldugu pik 2-20 eV gibi yiiksek pik ¢oziiniirliigline sahip WDS teknigi ile taranarak N
elementinin varhigi arastirilmistir [19]. Sekil 6 b’de gosterilmekte olan EDS+WDS spektrumunda
taranan EDS piki sari, WDS pikleri ise mor renk ile ifade edilmistir. WDS analizi, EDS spektrumunda
tek goziiken pikin aslinda Tir, pikine ek olarak Nk, pikini de igerdigini gostermistir. Genellikle WDS
analizleri i¢gin yiiksek enerji gerektiginden dolay1 Sekil 6 b’de yer alan EDS+WDS spektrumu 120 pm
aciklik boyutu ve 25 kV hizlandirma voltaji kosullar1 altinda elde edilmistir. Bununla birlikte, daha
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ylizey hassas bir WDS analizi gerceklestirerek N elementinin kaplamada bulunup bulunmadig1 hakkinda
fikir sahibi olabilmek i¢in 10 kV hizlandirma voltaj degerinde elde edilmis EDS+WDS spektrumunda
da (Sekil 6 c¢) hem Ti hem de N piklerinin birbirinden ayrilabildigi gézlemlenmistir. Elde edilen WDS
piklerinin ¢oziiniirliigii 25 kV’da elde edilenlere oranla daha diisiik olsa da N elementinin kaplama
malzemesinde bulunduguyla ilgili gii¢lii bir kanit saglamistir.

Siddet

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
Enerji (keV)

EDS + WDS
25kV

Siddet

0 0.1 02 0.3 04 0.5 0.6
Enerji (keV)
(b)

EDS + WDS
10 kV

Siddet

0.3 0.35 0.4 0.45 0.5
Enerji (keV)
(©

Sekil 6. (a) N elementinin 0.392 keV enerji seviyesindeki K, piki ile Ti elementinin 0.452 keV enerji seviyesindeki
L, pikinin iist tiste gelerek ¢akistigi EDS spektrumu ve ¢akisan piklerin (b) 25 kV ile () 10 kV hizlandwrma
voltajlarinda pik tarama teknigiyle birbirinden ayrildigi EDS+WDS spektrumlari.

D. HIZLANDIRMA VOLTAJININ ETKISI

Bu ¢alismada kaplama ve altligin hangi malzemeler oldugunu belirleyebilmek i¢in bagvurulacak en
onemli mikroskop parametrelerinden bir tanesi etkilesim hacmini (Sekil 2) kontrol edebilen hizlandirma
voltajidir. Bu amag i¢in, kaplama yiizeyine 30, 25, 20, 15 ve 10 kV hizlandirma voltaj degerlerinde EDS
analizleri gergeklestirilmistir. Tiim voltaj degerlerinde yapilan analizler ideal olarak belirlenmis islem
siiresi 5 ve 80 sn EDS programina girilen analiz siiresinde geri yansiyan elektron goriintiilerinde
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belirtilmis olan ayni noktadan alinmustir (Sekil 7 a-€). Farkli hizlandirma voltaj degerlerinde elde edilmis
olan EDS spektrumlari farkli renklerle temsil edilerek karsilagtirmali spektrumda birlikte verilmistir
(Sekil 7 f). Ti elementinin K, ve Kg pik siddetleri farkli voltaj degerlerinin pik ¢6ziiniirliigii tizerindeki
etkilerini agik bir sekilde gosterdiginden spektrumun sadece 0-2 keV enerji seviyeleri arasindaki bélgesi
buyttiilerek Sekil 7 g’de verilmistir.

Kargilagtirmali spektrumda siyah renkle temsil edilen 30 kV’ya ait spektrum (Sekil 7 f) ve miktarsal
sonuclar (Sekil 7 h) goz oniinde bulunduruldugunda Ti, C, N, O, Si, Al elementlerinin varligi
numuneden elde edilebilecek maksimum sayidaki elementten Xx-isinlari sinyali toplanabildigini
gostermistir. Hizlandirma voltaji 25 kV'ya disiirildiiginde agik mavi renk ile ifade edilen Si
elementinin pik siddetinin (Sekil 7 g) ve miktarsal sonucunun (Sekil 7 h) 30 kV’da elde edilen degerlerin
neredeyse yarisi kadar oldugu gorilmiistiir. Voltaj degeri 30 kV’dan 25 kV’ya disiildiginde Al
elementinin pik siddetindeki degisim net bir sekilde goriilmese de miktarsal degerinde az miktarda bir
azalma oldugu gozlemlenmistir. 25 kV degerindeki O ve N elementlerinin pik siddetleri ve miktarsal
sonuglarinin ise 30 kV hizlandirma voltajindaki degerlerden yiiksek oldugu belirlenmistir.

Hizlandirma voltajindaki degisimin kaplama ylizeyine yapilan EDS analizlerinin nitel ve nicel
sonuclarinda degisime yol agmasindaki temel neden Sekil 2’de detayli olarak ifade edilmis olan
etkilesim hacmidir. Hizlandirma voltaj1 arttikca birincil elektron demetinin enerjisi de dogru orantili
olarak artar ve bunun sonucunda numuneye olan girisgi da artarak etkilesim hacminin biiyiimesine yol
acar [8, 20, 21]. Yiiksek hizlandirma voltaji analizlere her ne kadar fazla miktarda sinyal ve diisiik
giirtiltii saglasa da etkilesim hacminin bilylimesinden kaynakli olarak hacimsel (spatial) ¢oziiniirliigliniin
diismesi gibi bazi dezavantajlar1 da yaninda tagimaktadir [22]. Numunenin hem derin hem de yiizeye
yakin bolgelerinde olusan sinyaller EDS detektorii tarafindan birlikte degerlendirildiginden yapilan
analiz ylizey hassas bir inceleme olarak degerlendirilememektedir. Sadece kaplama yiizeyinden dogru
bir kimyasal analiz sonucu elde edebilmek i¢in hizlandirma voltajinin kontrollii bir sekilde belirlenmesi
gereklidir. 30 kV’da elde edilen ¢ok sayidaki elementin varligi, yiiksek enerjili birincil elektronlarla
numune atomlarinin etkilesiminin hem kaplamayr hem de ana malzemeyi kapsayan bir derinlikte
olustugunu ve bunun sonucunda x-1$1n1 sinyallerinin her iki malzemeden de gelerek detektor tarafindan
degerlendirildigini gostermistir. Sekil 8’de farkli voltaj degerlerinde elde edilen verilere dayanarak
kaplanmis malzemenin kesitinde etkilesim hacminin olustugu derinlik hakkinda fikir veren sematik
¢izim yer almaktadir. Gri bolge ana malzemeyi, sar1 bolge kaplamay1 temsil ederken farkli hizlandirma
voltaj degerlerini ifade eden etkilesim hacimleri mavinin farkli tonlar1 ile gosterilmistir.

Hizlandirma voltajinin 25 kV’ya diigiiriilmesiyle Ti elementinin K, ve Kg pik siddetleri diiserken (Sekil
7 f); agirlikga % miktarinda da hafif bir yiikselme gergeklesmistir. 25 kV’da elde edilen sonuglar az da
olsa altlik malzeme ve kaplamay1 olusturan elementlerle ilgili fikir sahibi olunmasini saglamistir. 30
kV’da belirlenen elementlerin nitel ve nicel olarak bazilariin azalarak bazilarinin ise artarak 25 kV’da
da varliklarim devam ettirmesi etkilesim hacminin Sekil 8’de gosterildigi gibi 25 kV’da hala hem
kaplamayr hem de ana malzemeyi kapsayacak sekilde olussa da kiigiilerek yiizeye yaklagtigini
gostermistir. Sekil 7 a-e araliginda yer alan her bir goriintii izerinde analizi yapilan noktanin etrafindaki
daireler 3 boyutlu etkilegsim hacminin numune yiizeyinde kapladigi alan1 gosteren 2 boyutlu etkilesim
alan olarak ifade edilebilmekte ve bazi EDS programlar tarafindan analiz sirasinda otomatik olarak
elde edilebilmektedir. Kullaniciya sinyallerin aslinda sadece numune ylizeyinde se¢mis oldugu noktadan
degilde belirli bir alandan geldigini gosteren etkilesim alaninin hizlandirma voltaji 30 kV’dan (Sekil 7
a) 25 kV’ya (Sekil 7 b) diistiigiinde kiiclilmesi etkilesim hacminin de kiigiildiigiiniin bir kanitidir. Genel
olarak etkilesim hacmi yiizeye yaklastik¢a altlik malzemeden gelen x-1s1n1 sinyalleri azalirken dedektore
ulagan toplam X-1s1m1 sinyallerinde kaplamadan gelen sinyallerin konsantrasyonunun artmasi beklenir.
Bu bilgiler dogrultusunda, Si ve Al elementlerinin ana malzemede Ti elementinin ise kaplamada
bulundugu varsayilabilmektedir.
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30 60.70.8  7.5+0.5 18.4=0.5 3.9=0.2 0.5%0.1 9.0=0.3
25 61.0£0.6 7.3x0.3  20.0=0.6 2.0=0.3 0402 9.3%0.6
20 61.70.9 7.2+0.7 20.9=0.3 0.7£0.2 0.1+0.03 9.4=0.9
15 61.9=1.0 7.6£0.4  21.0=0.1 0 0 9.5+0.5
10 62.0£0.5 7.3x0.6 20.7=0.7 0 0 10.0+0.4

(h)

Sekil 7. (a) 30, (b) 25, (c) 20, (d) 15 ve (e) 10 kV hizlandirma voltaj degerlerinde alinmis ve etkilesim alanlarin
gosteren BSE gortintiileri ile bu voltaj degerlerinde ayni noktadan elde edilmis (f) karsilastirmali spektrum, (Q)
karsulastirmali spektrumda 0-2 keV enerji seviyesi araliginin biiyiitiildiigii karsilastirmali spektrum ve (h) nicel

sonuglar.
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Sekil 8. Islem siiresi 5 ve analiz siiresi 80 sn kosullart altinda 30, 25, 20, 15 ve 10 kV hizlandirma voltaj

degerlerinde kaplanmis malzemenin kesitinde etkilesim hacminin olugtugu derinligi gosteren sematik ¢izim
(Cizim élgekli degildir).

Hizlandirma voltaj degerinin 20 kV’ya diismesiyle Si ve Al elementlerinin miktarsal degerlerinin (Sekil
7 h) diismeye devam ettigi belirlenmistir. Voltaj degeri 15 kV’ya diisiiriildiigiinde ise hem Si hem de Al
elementlerinden nitel ve nicel olarak herhangi bir sonug alinamamistir (Sekil 7 g, h). Bu sonuglar Si ve
Al elementlerinin ana malzemede bulundugu varsayiminin dogru oldugunu ve 20 kV’da etkilesim
hacminin Sekil 8’de gosterildigi gibi her iki malzemeyi kapsasa da sadece kiigiik bir alaninin ana
malzemeye uzandigini gostermistir. 15 kV’da Si ve Al elementlerinin goriilmemesi etkilesim alanindaki
kiigiilmenin de ifade ettigi lizere etkilesim hacminin sadece kaplama bdlgesinde olustuguna isaret
etmistir (Sekil 8). Diger taraftan, voltaj 15 kV’ya disiiriildigiinde O ve N elementlerinin pik
siddetlerinde ve miktarsal sonuglarinda artis gdézlemlenmistir. Genel olarak, hizlandirma voltaji
diistiikge Ti elementinin K, ve Kg pik siddetleri azalirken miktarsal sonucundaki artis K yoriingesindeki
elektronlarin yiiksek iyonlagma enerjisine sahip olmasindan kaynakli olarak iyonlagmalari igin yiiksek
enerjili birincil elektronlara ihtiya¢ duymalarinin bir sonucu olarak ortaya ¢ikmistir. Hizlandirma voltaj
degeri diistiikce birincil elektronlarinda enerjisi azaldigindan dolay1 K yoriingesinden {iretilen x-151n1
miktar1 da diigmiistiir. Diisen voltaj degeriyle enerjileri azalan birincil elektronlar kullanilmis olsa da L
yoriingesinde iiretilen x-1511 sinyallerinin miktarlar1 ¢ok fazla degismeyerek K yoriingesinde iiretilen
sinyallere gore daha baskin olmustur [23].

Hizlandirma voltaji 10 kV’ya disiiriildiiglinde ise 15 kV’da oldugu gibi Si ve Al elementlerinden veri
toplanamamustir. Bununla birlikte, O elementinin hem pik siddetinde hem de miktarsal sonucunda
ylikselme devam etmistir. Hizlandirma voltaj degeri diistiikce Sekil 8’de gosterildigi gibi etkilesim
hacminin kiigiilerek iyice yiizeye yaklagsmasi ile daha ylizey hassas analiz yapilabilmesi sonucunda O
elementinin pik siddetinin ve nicel degerlerinin artmasi kaplama yiizeyinin zamanla oksitlendigini
ortaya koymustur. Voltaj 30 kV’dan 20 kV’ya diistiikge C elementinin K, pik siddeti Ti elementinin K,
pikinde oldugu gibi diisme egilimi sergilemistir. Bu durum birincil elektronlarin enerjilerinin
diismesiyle K yoriingesinden x-1smi1 sinyallerinin iiretilmesinin zorlagsmasiin bir sonucu olarak
gelismistir ve C elementinin kaplamada bulundugunu gostermistir. Voltaj 15 kV’dan 10 kV’ya
diisiiriildigiinde N elementinin hem pik siddeti hem de miktarsal sonuglarinda belirgin bir degisiklik
gbozlemlenmemistir. Diger yandan, etkilesim hacminin sadece kaplamada olustugu goriilen 10 kV
degerinde yapilan WDS analizinde (Sekil 6 ¢) N elementinin K, pikinin net bir sekilde belirlenen varlig
kaplamada N elementinin bulundugunu gostermistir. Bununla birlikte, N elementi sadece kaplamada
bulunsaydi hizlandirma voltaji 30 kV’dan 20 kV’ya diisiiriildiigiinde K, pik siddetinin Ti ve C
elementlerinin K, pik siddetlerinde oldugu gibi benzer bir azalma sergilemesi beklenirdi. Ancak N, pik
siddeti ve ayn1 zamanda miktarsal degeri hizlandirma voltaji 30 kV’dan 20 kV’ya diistiigiinde artmustir.
Bu noktadan sonra voltaj 10 kV’ya disiirtildiigiinde hem pik hem de miktarsal degerleri neredeyse
birbirinin ayn1 olmustur. 25 kV’da yapilan WDS analizinde de (Sekil 6 b) N elementinin pik siddetinin
belirgin bir bi¢imde yiiksek ¢ikmasi altlik malzemede de bulunduguna isaret etmisgtir.
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Su ana kadar farkli hizlandirma voltaj degerlerinin EDS analizlerine olan etkileri EDS programina
girilen analiz siiresi olarak sabit 80 sn’de incelenmistir. Bununla birlikte, analiz siiresinin hem nitel hem
de nicel sonuglar iizerinde énemli etkileri oldugu goz oniinde bulundurularak (Sekil 5), 30, 25, 20, 15
ve 10 kV olmak iizere her bir hizlandirma voltaj degerinde ana malzemede oldugu belirlenen Si
elementinin varliginin tayin edilebildigi EDS programina girilen siire belirlenerek etkilesim hacmine
olan etkileri arastirilmistir. Tablo 1’de belirlenen siireler yer almaktadir. 30, 25 ve 20 kV’da ilk 10 sn
icerisinde Si elementinden hem pik hem de nicel olarak veri elde edilebilmis olmasi bu ii¢ voltaj
degerinde etkilesim hacminin kisa siirelerde bile hem kaplama hem de ana malzemeyi kapsadigin
gostermistir. Sekil 7 h ve Sekil 8, 15 kV voltaj degeri ve 80 sn analiz siiresinde Si elementinden sinyal
toplanamadigini ve etkilesim hacminin sadece kaplamada olustugunu gostermis olsa da programa girilen
analiz siiresi 140 sn’ye uzatildiginda Si elementinden sinyal toplanabildigi belirlenmistir. Bu durum,
programa girilen analiz siiresinin uzatilmasiyla etkilesim hacminin derinliginin de artarak altlik
malzemeye uzandigina isaret etmistir. 10 kV hizlandirma voltaj degerinde ise analiz siiresi 300 sn’ye
kadar uzatilsa da Si elementinde pik ve miktarsal olarak veri elde edilememis olmasi bu voltaj degerinde
etkilesim hacminin uzun siirelerde bile sadece kaplamay1 kapsayacak sekilde olustugunu ve sinyallerin
sadece kaplamadan geldigini gdstermistir. Eser elementlerin saptanmasinda 6nem tastyan uzun analiz
stirelerinde bile 10 kV’da elde edilen spektrumda bagka elementlerin varliginin géziikmemesi analiz
sonuglarimin giivenilirligini artirmigtir. Tiim bunlara ek olarak, 10 kV’da yapilan EDS nicel analiz
sonuclarindan yiizey oksidasyonu sonucu sinyalleri toplandigi belirlenen O elementi ¢ikarildiginda Ti,
C ve N elementlerinin atomik olarak % degerlerinin yaklasik olarak 33.23, 33.45 ve 33.32 % oldugu
belirlenmistir. Bu da kaplama ve altlik malzemelerin belirlenerek birbirinden ayrilabilmesi igin
destekleyici bir veri olusturmustur.

Tablo 1. Si elementinden 30, 25, 20, 15 ve 10 kV hizlandirma voltaj degerlerinde sinyal elde edilebilen EDS
programina girilen analiz siireleri.

Hizlandirma Voltaji

(kv)
30 25 20 15 10
Si elementinden sinyal
elde edilebilen EDS <10 sn <10 sn <10 sn ~140 sn i

programina girilen
analiz siiresi

EDS analizlerinde varliklar1 belirlenen elementlerin uygulanan farkli parametrelerde artan ya da azalan
davraniglart ve WDS pik tarama metodu ile elde edilen sonuglar kaplamanin titanyum karbonitriir
(TiCN); althik malzemenin ise SiAION oldugunu gostermistir. SiAION kesici takimlari, {stiin
ozelliklerinden dolay1 savunma ve havacilik endiistrilerinde olduk¢a 6nemli bir yere sahip olan nikel
stiper alagimlarinin [6] islenmesinde oldukga tercih edilen malzemelerdir. Yiiksek sertlik ve miikemmel
asinma Ozelliklerine sahip olan gegis metal nitriir ve karbiirlerin 6zelliklerinin kombinasyonuna sahip
olan titanyum karbonitrur (TiCN) ise kaplandigi seramik kesici takimlara iistiin asinma direnci
saglayarak yiliksek hiz performanslarini artirmaktadirlar [7]. SiAION kesici takimlari TiCN ile
kaplandiginda servis omiirleri uzamakta ve bu sayede de kullanim alanlar1 artmaktadir [3].

V. SONUC

Bu ¢aligmada yiizeyi farkli bir malzemeyle kaplanmis bir numunenin kaplama yiizeyine herhangi bir
numune hazirlama islemi uygulamadan islem ve EDS programina girilen analiz siireleri ile hizlandirma
voltaji gibi EDS ve mikroskop parametrelerinin yardimiyla tahribatsiz olarak EDS-SEM kimyasal
analizleri yapilarak hem kaplama hem de altlik malzeme belirlenmistir. Dogru nitel ve nicel sonuglar
elde edebilmek i¢in hizlidan yavasa dogru 1°den 6’ya dogru siralanan iglem stireleri arasinda islem siiresi
5’in en uygun deger oldugu goriilmiistiir. 10, 20, 50, 80, 120 ve 180 sn siirelerde gerceklestirilen EDS
analizleri ise en yiiksek pik ¢6ziiniirliigii ve giivenilir nicel degerler kombinasyonunun 80 sn’de elde
edildigini gostermistir. Islem siiresi 5 ve EDS programina girilen analiz siiresi 80 sn kosullarinda 30,
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25, 20, 15, ve 10 kV hizlandirma voltaj degerlerinde yapilan EDS analizleri, X-131n1 sinyallerinin 30-15
kV degerleri arasinda kaplama ve ana malzemeden; 15 kV ve daha diisiik voltaj degerlerinde ise sadece
kaplamadan geldigini gdstermistir. Bununla birlikte, 15 kV’da gerceklestirilen EDS programina girilen
analiz siiresi 140 sn’ye uzatildiginda etkilesim hacminin ana malzemeye de uzanarak belirli oranlarda
her iki malzemeden de sinyal toplanabilmesini sagladig1 belirlenmistir. 10 kV’da ise analiz siiresi ne
kadar uzatilsa da etkilesim hacminin sadece kaplamay1 kapsayan bir derinlikte olustugu gorilmiistiir.
WDS-SEM tekniginin yiiksek pik ¢oziiniirliigiine sahip olmasindan dolayr EDS spektrumlarinda
karsilasilan piklerin ¢akismasi problemi WDS pik tarama yontemiyle ¢6ziilmiis ve pikler ayirt edilmistir.
Gergeklestirilen analizler sonucunda altlik malzemenin SiAION, kaplamanin ise TiCN oldugu
belirlenmistir.

TESEKKUR: Yazarlar etkilesim hacminin ciziminde yardimci olan Evrim Er Alm’a tesekkiir
etmektedirler.
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