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Magnetron Sicratma Yontemi ile Biiyiitiilen Elmas Benzeri
Karbon Filmlerin Adezyon ve Coklu-Cizik Test Davramslarinin
Arastirilmasi

Hikmet CICEK!

OZET: Elmas benzeri karbon (DLC) ince filmler sahip olduklar diisiik siirtinme katsayisi, yiiksek sertlik, yiiksek
aginma dayanimi ve kimyasal inaktiflik 6zelliklerinden dolay: giiniimiizde ¢ok yaygin olarak ¢ok cesitli taban
malzemeler lizerine kaplanmaktadir. Bu tiir kaplamalarda onemli olan bir husus ise kaplamanin taban malzemeye
olan adezyonu/yapigkanligidir. Bu ¢alismada DLC filmler inconel taban malzeme iizerine adezyonu artirmak ve
daha yiiksek dayanim elde etmek icin TiN ve TiCN aratabakalar kullanilarak magnetron sigratma yontemi ile
kaplanmigtir. Fimlerin yapisal, mekanik, adezyon ve yorulma benzeri davraniglar: karakterize edildi. Bu calismada
filmlerin yapisal ve kimyasal analizleri i¢in X-ray difraktometre (XRD) ve taramali elektron mikroskopu (SEM)
kullanild1. Mekanik 6zellikler i¢in mikro-sertlik, adezyon ve yorulma benzeri 6zellikleri i¢in ise artan yiiklii ¢izik
test ve 100, 250 ve 500 c¢evrimlik coklu-¢izik testleri filmlere uygulandi. Filmin mikrosertlik degeri 39.8 GPa
olarak tespit edildi. Adezyon testlerine gére DLC filmde kritik yiik degeri 22 N olarak belirlendi ve 25N yiike
kadar film taban malzeme lizerinde dayanimim siirdiirdii. Coklu cizik test sonug¢laria gore TiN/TiCN aratabaka ile
biiyiitiilen DLC filmlerin 250 ¢evrim sonuna kadar ¢ok iyi dayanim gosterdigi gozlenmistir.
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ABSTRACT: Diamond-like carbon (DLC) thin films are now widely spread over a wide variety of base materials
due to their low coefficient of friction, high hardness, high abrasion resistance and chemical inactivity. An
important aspect of such coatings is the adhesion of the coating to the substrate. In this study, The DLC films were
coated on the inconel substrates with magnetron sputtering method using TiN and TiCN interlayers to increase the
adhesion and to obtain higher strength. Structural, mechanical, adhesion and fatigue-like behaviors of the films
were characterized. X-ray diffractometer (XRD) and scanning electron microscope (SEM) were used for structural
and chemical analysis of the films. To intevtigate mechanical properties, adhesion and fatigue-like properties of the
films, micro-hardness test, increasingly loaded scratch test and 100,250 and 500 cycles of multi-scratch tests were
applied to the films. The microhardness of the film dtermined as 39.8 GPa. According to the adhesion tests, the first
critical load value of the DLC film was determined as 22 N and the film maintained its strength on the substrate
until the load of 25N. According to the results of the multi-scratch test, it was observed that the DLC films grown
by the TiN-TiCN interlayer could be held on the substrate even at the end of 250 cycles.
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GIRIS

Elmas benzeri karbon (DLC) ince filmler sahip
oldugu yiiksek sertlik ve diisiik siirtiinme katsayisi
degerlerinden dolay: siirtlinme-aginma olan yiizeylerde,
kimyasal inertlikten dolay1 korozyondan koruyucu
uygulamalarda, antibakteriyel ve biyouyumlulugundan
dolayr biyomalzemelerin yiizeylerinde ve ilaveten
bircok ugulamada c¢ok farkli taban malzemeler iizerine
kaplanmaktadir. Bu tiir koruyucu kaplamalarda belkide
en Onemli durum kaplama-taban malzeme arasindaki
adezyon (yapiskanlik) ve servis sartlarinda meydana
gelebilecek tekrarli yiikler altinda ylizeyde tutanabilme
ozelligidir. DLC kaplamalar bagta magnetron sigratma
yontemi (Bewilogua et al., 2004; Chowdhury et al., 2004)
olmak iizere kimyasal buhar kaplama yontemi (CVD)
(Ohana et al., 2004; Noda and Umeno, 2005) ve darbeli-
lazer kaplama yontemi (Jelinek et al.,2010; Gayathrietal.,
2012) gibi birgok yontem kullanilarak iiretilebilmektedir.
Bu yontemler arasinda atomsal diizeyde kontrol
saglanabilmesi, daha yogun filmlerin olusturulmasi ve
daha iyi adezyonun saglanmasi agisindan magnetron
sicratma yontemi bir¢cok avantaja sahiptir.

DLC filmlerin sertlik, siiriitnme Kkatsayisi,
siiriitinme-aginma  ve  yorulma dayanimi  gibi
ozelliklerini daha da gelistirmek i¢in bircok caligsma
yapilmis ve yapilmaya devam etmektedir. Bazi
caligmalarda DLC filmlerde TiCN aratabaka kullanarak
bag yapisint ve mekanik Ozelliklerini gelistirmeye
calismiglardir (Kang et al., 2015). TiCN aratabakanin
filmin sertligini, elastiklik modiiliinii ve arayiizey
bagin1 giiclendirdigini bildirmiglerdir. TiN aratabaka
kullaniminin DLC kaplamalardaki etkisini arastiran

Cizelge 1. Inconel taban malzemenin kimyasal kompozisyonu

bir calismada ise TiN aratabaka kullanmanin DLC
kaplamanin taban malzemeye olan bagini giiclendirdigi
vurgulanmigtir (Giraldo et al., 2009). Diger bir
calismada ise DLC filmlerin aginma ve yorulma
dayanimmi artirmak igin Ti/TiN/DLC c¢ok tabakali
filmler tretilmistir (Hongxi et al., 2012). Biiyiitiilen
cok tabakali kaplama ile 32 GPa sertlige ve 410 GPa
Elastiklik moduiiliine ulasilmig, filmin
katsyisinin geleneksel DLC kaplamalara gore daha
diisiik oldugu tespit edilmis ve yorulma 6mriiniin arttig1
vurgulanmaigtir.

siirtiinme

Bu calismada DLC filmler daha iyi adezyon
ve mekanik ozellikler elde etmek icin TiC ve TiCN
aratabakalar ile desteklenerek inconel taban malzemeler
iizerine magnetron si¢ratma yontemi kullanilarak
kaplanmustir. Filmlerin yapisal, mekanik, adezyon ve
yorulma benzeri davranmiglan (cift yonlii coklu-¢izik
test) aragtiritlmigtir.

MATERYAL VE YONTEM

TiN/TiCN/DLC kompozit filmler kapali alan
dengesiz magnetron sigratma yontemi kullanilarak
inconel (Cizelge 1’ de kimyasal icerigi verilmistir) ve
silikon taban malzemeler iizerine kaplanmistir. Kaplama
icin dort adet yiiksek saflikta (99,99) Ti hedefler
kullanilmigtir. Hedeflerden atomlarin sagtirilmasi
ve plazma olusumu i¢in Ar gazi, nitriir fazlarmn
olusturulmasi i¢in N, gazi ve karbon verici olarak da
C,H, gaz1 kullamlmugtir. Kaplama parametrelerine ait
detayl1 bilgiler Cizelge 2’de verilmistir.

Ni Cr Fe Mn Si C Cu P S
73.1 16.19 946 0.82 0.33 0,065 0,02 0013 0.002
Cizelge 2. TiN/TiCN/DLC filmin kaplama parametreleri

Ti Hedef Akimi | Calisma Basma1 | N, gaz akis C H, gaz akis .
Katmanlar (A) (Pa) OI%anl (%) 01?a 1121 (%) Siire (dk.)
TiN 2 0,27 40 - 10
TiCN 2 0,33 30 30 20
DLC 0,1 0,33 20 50 30

Inconel taban malzemeler ortalama piiriizliiliik
degeri Ra=0.05 pm olacak sekilde SiC zimpara
kagitlart ile parlatilmigtir. Daha sonra 0.05 pm
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pargacik capli a-alumina tozuyla ince parlatma iglemi
gerceklestirilmigtir. Taban malzemeler mekanik yiizey

parlatma isleminden sonra etil alkol banyosunda
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ultrasonik olarak temizlendi. Son olarak %35 nital
cozeltisi ile malzemelerin yiizeyleri 10 saniye siireyle
daglandi.

Taban malzemeler kaplama cihazina
yerlestirildikten sonra ilk olarak argon gaziyla 20
dakika siireyle bombardiman edilerek iyon temizleme
igslemi gerceklestirildi. Daha homojen bir film eldesi
icin taban mazlemeler kaplama siiresi boyunca vakum

cemberi igerisinde 2 devir/dakika hizda dondiiriildii.

Filmlerin kiristal yapilari1 analiz etmek igin
GNR-Explorer X-Ray difraktometre kullanildi. Tarama

Normal

yiik

Film
Tefetsel
kuvvet
—_—

ac1 araligi olarak 10°-100 ° secildi. TiN/TiCN/DLC
filmlerin kesit goriintiileri ve kimyasal kompozisyonu
Quanta FEG 250 taramal1 elektron mikroskopu (SEM)
ile gerceklestirildi. Mikrosertlik analizleri vickers
mikrosertlik yontemi ile belirlendi.

Filmlerin taban malzemeye adezyonunu belirlemek
icin artan yiikte cizik testleri uygulandi. Sifirdan 50 N
yiike kadar 5 mm/dk. hizda ve 5 mm boyunca ¢izik testi
uygulandi. Baticu ug¢ olarak Rockwell-C diamond (ug
capt 200 mikron) kullanildi. Artan yiik ¢izik testinin
sematik resmi Sekil 1’de verilmistir.

Batici ug
A

4 > Taban malzeme
A

l (izik kanah

]

Hareket yéonil

Sekil 1. Artan yiik ¢izik testi sematik gosterimi

Filmlerin yorulmabenzeri dayanimlarini belirlemek
icin ise sabit yiikte iki yonlii yiiklemede c¢oklu ¢izik
testleri uygulandi. Burada sabit yiik olarak literatiirde
genelde filmlerin adezyon dayaniminin yarisi veya daha
az1 alinmaktadir. Bu calisma da sabit yiik olarak 10 N
belirlendi. 10 N yiik TiN/TiCN/DLC filmin iizerinde 3

mm boyunca gidis ve doniiste uygularak 100 ¢evrim,
250 ¢evrim ve 500 ¢evrim yapilmistir. Filmlerin ¢cevrim
siiresince siirtlinme katsayilart ve cevrim sonunda
meydana gelen hasarlar1 incelenmigstir. Coklu ¢izik
testin sematik gosterimi Sekil 2°de verilmigtir.

Sabit
vilk

Film
Tegetsel Batici ug
kuvvet
4 ',‘
y _-?'/-. Taban malzeme
L ____I " Cizik kanali
e =

Hareket yoni

Sekil 2. Sabit yiikte ¢oklu ¢izik testi sematik gosterimi

BULGULAR VE TARTISMA

TiN/TiCN/DLC filmin SEM ile alinmis kesit
goriintiisiic Sekil 3’de verilmektedir.
tabakali DLC filmin katmanlar1 net bir gekilde

goriinmektedir. TiN tabakasi yaklagik olarak 250 nm

Olusturulan

kalinliginda ve yogun bir yapida oldugu goriilmektedir.

Cilt / Volume: 8, Say1 / Issue: 1,2018

TiCN tabakasi ise yaklasik olarak 750 nm kalinliginda
olup yogun ve kolonsal bir yap1 sergilemistir. Kolonsal
yap1 filme disaridan gelen yiikleri tasiyabilecek sekilde
dikey olarak yonlenmis ve bu tip filmlerde istenilen
bir konumdadir. En {istte olusturulan DLC tabakasinin

kalinlig1 yaklagik 500 nm civarinda olup ¢ok yogun ,
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diizgiin ve bosluksuz bir yap1 olarak biiyiitiilmiistiir.
Yapisal olarak genel anlamda film cok yogun ve
hatasiz oldugu goriinmektedir. Bu yapr kapali alan
dengelenmemis yonteminin

magnetron  sigratma

Taban-malzeme (Si)
Film kahnhg: 1.51im

-...'.:_H & |

sagladigi bir avantajdir. Toplam film kalinlig1 yaklagik
olarak 1.5 ym olarak tespit edilmis olup bu tip koruyucu
kaplamalar i¢in ideal kalinlikta oldugu soylenebilir
(Masripan et al., 2013).

[N

Sekil 3. TiN/TiCN/DLC filmin SEM ile alinmis kesit goriintiisii

Silikon taban malzeme {iizerine kaplanmig TiN/
TiCN/DLC filmin X-ray difraktometre cihazi ile elde
edilen faz dagilimi grafigi Sekil 4’de verilmektedir.
Grafik incelendigi en yogun pik 26=42.5°de TiCN
(200) kristal yapisina sahip oldugu goriilmektedir.
[laveten diisiik yogunlukta TiCN (111) faz1 da yap1
icerisnde bulunmaktadir.

TiN fazlarmma bakildiginda ise en

yonlenmenin (200) dogrultusunda oldugu ve ilaveten

yogun

diisiik yogunlukta (111) ve (222) yonlenmesinin

de filmde mevcut oldugu goriilmektedir. Karbon
atomlarinin  olusturdugu kristal yapilar da XRD
grafiginde tespit edilmistir. 26=45°de en yogun karbon
kristalleri mevcutken 26=50° ve 26=72.5° de de C
kristalleri tespit edilmigtir. XRD grafigindeki pikler
olarak degerlendirildiginde TiN/TiCN/DLC
filmin basaril1 bir sekilde ve kristal yapida olusturuldugu

genel

ve literatiirdeki degerlerle oOrtiistiigli goriilmektedir
(Voevodin et al., 1997; Siow et al., 2015; Banaszek et
al., 2015; Kovaci ve ark., 2016).
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Sekil 4. TiN/TiCN/DLC filmin X-ray difraktometre grafigi

Magnetron sicratma yontemi ile biiyiitiille DLC
filmin karbon bag1 enerji seviyelerini belirlemek i¢in
yapilan XPS analiz sonucu Sekil 5’de verilmektedir.
Grafik incelendiginde literatiirdeki degerlere benzer
olarak carbon baglarinin varligi tespit edilmigtir

212

(Merel et al., 1998; Geng et al., 2002; Smano et al.,
2002). C-1s 282.6 eV, C-sp? 284.5 eV ve C-sp® 285.2
eV olarak tespit edilmistir. Karbon baglarinin yiizde
miktarlar1 ise su sekilde belirlenmigtir: C-1s=%51,
C-sp’=%26, C-sp’=%23.
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Sekil 5. TiN/TiCN/DLC filmin karbon elementi XPS grafigi

TiN/TiCN/DLC  filmin  mikrosertlik  degeri
Vickers mikrosertlik yontemi ile Buehler mikrosertlik
cihazinda 10 gf yiik altinda tespit edildi. Inconel taban
malzemenin mikrosertlik degeri 2.1 GPa olarak, filmin
mikrosertlik degeri ise 39.8 GPa olarak belirlendi.
Sayisal degerler en az ii¢ Ol¢iim yapildiktan sonra
ortalama degeri alinarak bulunmusgtur. Literatiirdeki
degerler ile kargilatirildiginda TiN/TiCN aratabaka
kullaniminin filmin sertligini artirdig1 goriilmektedir
(Masripan et al., 2013; Kang et al., 2015).

TiN/TiCN/DLC filmin artan yiik ¢izik test sonucu
elde edilen siirtiinme katsayisi- normal yiik grafigi
sekil 6’da verilmektedir. Bu tiir grafiklerde siirtiinme
katsayisinda artisin meydana geldigi yiik miktari filmin

taban malzemeden belirgin olarak ayrilmaya basladigi
ilk kritik yiik olarak tespit edilir. Burada kritik yiik
degeri olarak 22 N belirlenmistir. Literatiirde yapilan
caligmalarda takim celigi lizerine kaplanmig DLC
kaplamalarin adezyon degerleri mN seyilerinden (Chen
etal.,2009; Shahsavari et al., 2016) birka¢ N seviyesine
kadar (Lima-Oliveira, 2012) degisim gostermektedir.
TiN/TiCN/DLC filmin adezyon degeri literatiirdeki
degerlerle karsilastirildiginda oldukca iyi bir degere
sahip oldugu goriilmektedir. Literatiirde ultra yiiksek
sertlige sahip arabataka destekli DLC filmler mevcuttur
ancak bu filmler adezyon konusunda kritik degerlere
sahiptir. TiN/TiCN/DLC filmin optimum sertlik ve
adezyon degerlerine sahip oldugu sdylenebilir.

Surtunme Surtunme

Hoemal vuk
Ruvvetl KMy

Harrmal yik

SUrtanime Latksns

Sarireme kevweti

Sekil 6. TiN/TiCN/DLC filmin ¢izik test sonucu sayisal veriler grafigi
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Sekil 7. TiN/TiCN/DLC filmin artan yiik cizik testi mikroskop ve SEM goriintiileri

TiN/TiCN/DLC filmin artan yiik ¢izik testinden
elde edilen mikroskop ve SEM goriintiileri Sekil 7°de
verilmektedir. Goriintiiler incelendiginde filmde SN’dan
itibaren koheziv catlaklarin bagladig1 goriilmektedir.
Kiiciik capta ilk adeziv catlaklar ise 10N’dan itibaren
olugmaya baglamigtir. 22N yiikte ise filmde c¢ok
belirgin olarak adeziv ayrilmalar ve kopmalar artik
meydana gelmeye baglamistir. Film bu yiikten itibaren
taban malzeme lizerindeki baglhiligin1 kaybetmeye
baglamistir. Cizik testinin son noktasi olan SON yiikteki
goriintiilere bakildiginda ise film taban mazleme olan
inconelden biiyiik oranda ayrilmugtir. Literatiirdeki
kiritk yiik degerlerine gore TiN/TiCN aratabakaya
sahip DLC kaplamanin daha iyi adezyona sahip oldugu
acikca soylenebilir.

TiN/TiCN/DLC filmin yorulma benzeri dayanimini
belirlemek i¢in sabit yiikte ¢coklu cizik testleri yapilmig
ve 10N yiikte 100 ¢evrim sonunda elde edilen mikroskop
ve SEM gortintiileri Sekil 8’de verilmigtir. Goriiniitler
incelendiginde olusan izin orta kisminda filmde sadece
koheziv ayrilmalar meydana gelmis, ¢cok az miktarda
adeziv ayrilmalar olusmugtur.

Film 100 cevrim sonunda gayet iyi yorulma
dayanimi gostermistir. Izin u¢ noktalarinda ise daha
yogun adeziv ayrilmalar meydana gelmistir. Bu
yogun adeziv ayrilmalarin nedeni baticit ucun Oniinde
biriken filmden kopmus karbon tabakasinin izin bitig
noktalarinda birikerek filme daha fazla yiik uygulamis
olmas1 gosterilebilir.

Cizik tam porindy

100 gevrim

Sekil 8. TiN/TiCN/DLC filmin 10N yiikte 100 ¢evrim sonundaki mikroskop ve SEM goriintiileri
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250 ¢evrim sonunda elde edilen mikroskop ve
SEM goriintiileri Sekil 9°da verilmistir. Goriintiiler
incelendiginde filmde ¢ok yogun koheziv kirilmalarin
meydana geldigi ve ilaveten adeziv ayrilmalarda 100
cevrime gore artigin oldugu goriilmektedir. Film 250

cevrim sonunda biiylik oranda taban malzeme yiizeyinde
varligim1 devam ettirmig, 100 cevrim kadar olmasa
da yine de iyi bir yorulma dayammi sergilemistir. Iz
kenarlarinda 6nceki sonugta oldugu gibi daha yogun
adeziv ayrilamalar mevcuttur.

Aderiv kinkma

Clrik tam gorlndy

250 gevrim

Koheziv kirilma

Taban malzeme

Sekil 9. TiN/TiCN/DLC filmin 10N yiikte 250 ¢cevrim sonundaki mikroskop ve SEM goriintiileri

Son olarak TiN/TiCN/DLC filmin 500 ¢evrim
sonuclart Sekil 10 ‘da verilmektedir. Goériintiiler
incelendiginde koheziv kirilmalarin yani sira ¢cok
yogun bir sekilde adeziv ayrilmalarin meydana

Koheziv kinlma

Aderiv kenbma

500 cevrim

TiN/TiCN/DLC filmin sabit yiikte coklu c¢izik
testlerinde elde edilen siirtlinme katsayist grafikleri
Sekil 11°de verilmektedir. Ik temasta siirtiinme
katsayis1 0.1°den baslamakta, ¢izikteki ilk geri doniiste

Cilt / Volume: 8, Say1 / Issue: 1,2018

geldigi goriilmektedir. 500 ¢evrim sonunda TiN/
TiCN/DLC film yorulma dayanimi gdsterememis,
inconel taban malzeme yiizeyinden biiyiik oranda
ayrilmistir.

Taban malzeme

Sekil 10. TiN/TiCN/DLC filmin 10N yiikte 500 ¢cevrim sonundaki mikroskop ve SEM goriintiileri

0.11 degerini almakta ve 10 ¢evrim sonrasinda 0.06
seviyesine inmektedir. Ik 100 cevrimde siirtiinme
katsayis1 bu deger civarinda salimm gostermistir ve
kararli bir durum sergilemistir. Bunun nedeni filmde
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adeziv kopmalarin olugsmamasi ve filmin iyi dayanim
gostermesidir. 250 ¢evrim boyunca siirtiinme katsayilari
incelendiginde, 100 ¢evrimden sonra biraz daha dalgali
bir seyir izlemis ve ortalama 0.04 civarinda bir deger
almagtir.

Olusan bu diisiik deger film ile batict u¢ arasinda
cevrim sayisinin artigina bagl olarak kaygan bir film
olusumundan kaynaklandig1 sdylenebilir.

Dalgalanmanin daha fazla olmasmin nedeni
ise filmde artmaya baglayan adeziv ayrilmalar
gosterilebilir. 500 ¢evrim sonuglart incelendiginde,
250 c¢evrimden sonra siirtiinme katsayisinda hizli bir
artisin oldugu goriilmektedir. Bunun nedeni filmin bu
cevrimden sonra taban malzemeden adeziv olarak
belirgin bir sekilde ayrilmasidir. 400 ¢evrimden sonra
ise taban malzemede baglayan deformasyonlar sonucu
artis yukar1 yonlii tekrar devam etmeye baglamustir.

Tim sonuclar degerlendirildiginde, magnetron
sigratma yontemi ile biiyiitiilen TiN/TiCN/DLC filmin
diisiik yiikleme kosullarinda c¢alisan ve siiriitiinme-
aginmaya maruz kalan makine yiizeylerine kaplanmasi
durumunda ¢ok diisiik siiriitinme ve buna bagli olarak
cok diisiik aginma degerlernin elde edilebilecegi tespit
edilmistir. Buna ilaveten, yine diisiik yiiklemelere
maruz kalan (birim alana basina 10N’dan az) makine
parcalarinda sahip oldugu iyi adezyon ve kohezyon
baglarindan dolay1 servis sartlarinda uzun siire
gorevini yetirebilecegi bu caligmanin verilerine
bakilarak soylenebilir. Bu Calismaya ilaveten TiN/
TiCN/DLC filmin farkli ortamlarda ve farkli yiiklerde
siirtinme-aginma  davraniglarinin

filmin

detayli  olarak

belirlenmesi literatiire kazandirilmasi ve
endiistride hangi alanlarda kullaniminin daha verimli
olacaginin belirlenmesi acisindan da 6nemli olacagi

diisliniilmektedir.
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Sekil 11. TiN/TiCN/DLC filmin 10N yiikte 100, 250 ve 500 ¢evrim boyunca elde edilmis siirtiinme katsayilar1 grafikleri
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SONUC

e TiN/TiCN/DLC film magnetron si¢ratma yontemi
ile inconel taban malzemeler ilizerine yogun bir
yapida biiyiitiilmiis.

»  Filmin mikrosertlik degeri 39,8 GPa olarak tespit
edilmis olup bu deger literatiirdeki degerlere gore
oldukga yiiksektir.
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