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A. Kalkanli

Bor nitriir kaplamalar Silikon ve c¢elik alt malzemeler iizerinde radyo
frekansli (rf) magnetron sagtirma yontemiyle hekzagonal bor nitriir hedef
plaka kullamlarak bilyiitiilmiistiir.  Biiyiitme islemi gaz orant 5 e 1 olacak

Prof.Dr. sekilde Argon ve Azot gaz karisiminda ve 3xl 07 Torr basin¢ altinda
gerceklestirilmistir. Biiyiitme igleminde ana parametreler olan alt malzeme
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(bias) voltaji ve ortam sicakliginin etkileri arastirilmistir. Calismanin amaci
bor nitriir kaplamalarin alt malzeme yiizeylerinde olusturularak metal kesme
isleminde kullanilabilmesi icin gerekli sertlik ve yapiskanligi elde etmektir.

Deneyler sonucu elde edilen kaplamalarin nitelendirilmesi icin Fourier

B. Oral

transform kizilotesi spektroskopisi (FTIR), X-Ray fotoelektron spektroskopisi

Dog.Dr. (XPS) ve Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) teknikleri kullanilmistir.
’ Celik ornekler iizerindeki kaplamalarm mekanik ozellikleri ise kalinlik,
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stirtiinme katsayisi, asinma ve yapiskanlik olgiimleriyle belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Bor Nitriir, Magnetron Sactirma, Yiiksek Hiz Celigi

1. GiRIS

Kiibik bor nitriir (¢c-BN) sahip oldugu ustiin
mekanik ve kimyasal ozelliklerinden dolayr 6nemli
bir kaplama malzemesi olarak kesici ug
uygulamalarinda son yillarda yaygin olarak
kullanilmaktadir. Yiiksek sertlik, disiik stirtinme
katsayisi, iyl 1sil iletkenlik, yiiksek elektrik
direncliligi, 1iyi asmmma direnci ve yiksek
sicakliklarda kimyasal kararliligt gbze carpan
ozellikleri olarak sayilabilir. [1-3] Kiibik bor nitriir
elmastan sonra bilinen en sert malzemedir. Ayrica,
yuksek sicakliklarda oksijen ve demirli malzemelere
karst gosterdigi kimyasal kararliligi elmasa gére daha
dstin  bir O6zelliktir. Bor nitriir, kaplamalarda
genellikle iki farkli fazda olusur. Bunlar hekzagonal
bor nitriir (h-BN) ve kiibik bor nitriirdiir (c-BN).
Hekzagonal bor nitriir yumusak, disik stirtiinme
katsayisina sahip, diisiik ve yiiksek sicakliklarda
yaglayict Ozellige sahip, yalitkan ve 1s1l iletkenlige
sahip bir malzeme olarak bilinir. Kat1 yaglayici olarak
metal  sekillendirme  kaliplarinda  ve  metal
sekillendirme iglemlerinde yiiksek sicaklik ortaminda
yaygin olarak kullamlmaktadir. [4] Hekzagonal fazin
aksine, kiibik bor nitriir gosterdigi yiiksek sertlik ve
yukarida belirtilen iistiin 6zellikleri sayesinde kesici
takimlar i¢in kaplama malzemesi olarak 6n plana
¢cikmaktadir. Bu ozelliklerinden dolayr kiibik bor
nitririin kuru kesme, yiiksek hizda kesme ve sert
malzemelerin  islenmesi  gibi  kesici  takim
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uygulamalarinda  kullanimi  son yillarda artis
gostermistir.  [5-6] Bugiin piyasada sinterlenmis
kiibik bor nitriir kesici takimlar yaygin olarak
kullanilmaktadir. Ancak sinterlenmis c-BN u¢larin en
biiyiikk olumsuzlugu yiiksek maliyetleri, dusiik
stineklik 6zelligi ve farkli kesici u¢ geometrilerinde
tretim zorlulugudur. [7] Bu yiizden, bor nitriiriin ince
ve kalin filmler halinde biiytitiilmesi ihtiyaci sadece
metal kesme icin degil aymi zamanda koruyucu
kaplama, optik kaplama ve elektriksel iletken
katmanlar i¢in ortaya ¢ikmustir. Bunun sonucunda da,
son yillarda bir¢ok arastirmaci kiibik fazda bor nitriir
sentezleyebilmek i¢in  c¢aligmalar  yapmuglardir.
Kaplama yontemleri arasinda, sagtirma teknigi — bir
Fiziksel Buharlastirma Yontemiyle Biiyiitme (FBYB)
islemi — diisiik sicaklikta gerceklesmesi, ¢ok ince
kaplamalar elde edebilme imkéanit ve keskin koselerde
ve karmasik geometriler iizerinde biyltiilme
yapilabildigi icin daha ¢ok tercih edilmektedir. FBYB
magnetron sactirma teknigi ile biiyiitillen kiibik bor
nitriir kaplamalarla ilgili bir¢ok ¢alismay1 literatiirde
bulmak miimkiindiir. [8-16] FBYB sagtirma teknigi
kullanilarak ~ biytitilen c¢-BN  filmlerdeki ana
problemler film ve alt malzeme arasinda diigiik
yapiskanlik ve filmin i¢inde olusan yiliksek basma
gerilimlerdir ve bu problemler c-BN kaplama
kalinligini en ¢ok 1 um ile sinirlandirmaktadir. Ancak
bircok arastirmact da iyi yapiskanlik gosteren ve ¢ok
tabakali kalin filmleri buyiitebildiklerini
bildirmislerdir. [17-20]
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Bu c¢aligmada, bor nitriir filmler Silikon ve
yliksek hiz celigi tizerinde radyo frekansli magnetron
sagtirma teknigi ile biyiitilmiistir. Ozellikle ¢-BN
filmlerin ¢elik {izerinde olusturularak kesici takim
uygulamalarinda kullanilmasi ve yiiksek sertlik i¢in
en yiiksek kitbik orana sahip bor nitriir kaplamanin
elde edilmesi amaglanmugtir. Biiylitme siirecine etki
eden iki ana parametrenin, sicaklik ve alt malzeme
voltaji, etkisi sabit gaz oraninda arastirilmigitr. Elde
edilen filmlerin  nitelendirilmesi icin  Fourier
transform kizilotesi spektroskopisi (FTIR), X-Ray
fotoelektron  spektroskopisi (XPS) ve Taramali
elektron spektroskopisi (SEM) teknikleri
kullanilmigtir. Ayrica, kalinlik, siirtiinme katsayisi,
asinma ve yapiskanlhk gibi mekanik &zelliklerinin
olgumleri de kalotest, tribometre, profilmetre ve cizik
(scratch) test cihazlart kullanilarak yapilmustir.

2. DENEYSEL

Bor nitriir filmler Si (100) yonga plakalar ve
celik alt malzemeler iizerinde 13.56 Mhz frekans
altinda magnetron sagtirma teknigiyle biiyiitiilmiigtiir.
Biiytitme sistemine ait sematik diyagram ve fotograf
Sekil 1. ve Sekil 2. de goriilebilir. Katot olarak
diktortgen sekilde 100x250 mm  boyutlarinda
sinterlenmis  hekzagonal bor nitriir (h-BN) plaka
kullamilmistir.  Alt malzeme olarak da 20x20 mm
boyutlarinda kare Si yonga plaka ve 30 mm ¢apinda
celik diskler kullanilmistir. Alt malzemeler bir tutucu
yardimiyla dénen bir mil mekanizmasina baglanarak
dondirtilirken, ayni zamanda ikinci bir tf kaynagiyla
alt malzemelere gii¢c uygulanmistir. Dénen mile bagli
alt malzemeler hem eksenel hem de gezegen hareketi
yapabilmekte olup, dénme hizi ve doénme yonii
bilgisayar tarafindan kontrol edilebilmektedir. Alt
malzemeler ile h-BN hedef plaka arasindaki mesafe
ise biitiin deneylerde 50 mm olarak sabit tutulmustur.

Biiyiitme islemine baslamadan 6nce vakum
haznesi basmci 5x10° Torr a kadar turbo pompa
vasitasiyla diisiirtilmiistiir. Daha sonra vakum haznesi
Argon ve Azot gazlariyla (Ar/N, orami 5/1 olacak
sekilde) doldurularak sistem basmei 3x107 Torr a
getirilmigtir. Gaz akis miktarlar1 sistem kontrol
panelinde  yer alan  kontrolciiler  iizerinden
degistirilebilmektedir. Vakum haznesinin icinde yer
alan iki adet lamba 1s1tic1 sayesinde sicaklik 400°C ye
kadar  ¢ikartilabilmektedir.  Sicaklik  1siticilarin
cikisina  yerlestirilen 1silgift  ile 6leiilip PID
kontrolcusiiylede istenen sicakliga ayarlanabilir.
Silikon yonga plakast ve parlatilmis celik ornekler
sirastyla aseton, etil alkol ve saf suda ultrasonik
olarak 20 dk boyunca yikanmustir.
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Sekil 1. RF magnetron sagtirma sisteminin sematik
gérinima

Biiyiitme islemine baslanmadan 6nce, Argon
ortaminda -400 V rf gii¢ verilerek plazma temizligi
yapilmugtir. Bu islem kaplama kalitesi, yapiskanlig
ve ylizey temizligi i¢in zorunludur. Plazma
temizliginden sonra ise hedef plakaya rf giicii
uygulanmistir ve bu giic 900 W a kadar diizenli
olarak artirilmis ve deney sonuna kadar 900 W da
sabit tutulmustur. Deneylerde sicaklik 200-250 °C
arasinda tutulurken, alltaga uygulanan gerilim ise 100
ile 200 V arasinda degistirilmistir. Biiyiitme islemi 2
saat boyunca devam ettirilmistir. Deney degiskenleri
Tablo 1. de siralanmusgtir.

Sekil 2. Magnetron sagtirma diizeneginin fotografi
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Tablo 1. c-BN blylime isleminde kullanilan deney
degiskenleri

Hedef plaka h-BN plaka
Alt malzemeler  Si yonga plakasi ve
celik diskler

Taban basing 5x10° Torr
Bilyiitme basimci 3x107 Torr
Ar/N, akis orani 5/1
Magnetron giicii 900 W

Alt malzeme voltaji 100-200 V
Isttict Sicakligi 200-250 °C
Biiyiitme Mesafesi 50 mm
Biiyiitme Siiresi 2 saat

BN filmlerin kalinliklarint  6lgmek igin
oncelikle kalotest cihaziyla celik ornekler {izerine
oyuklar acilmistir ve bu oyuklara optik mikroskop
altinda bakilarak kaplama kalinlig1 hesaplanmustir. 2
saatlik bliylitme sonucunda yaklasik olarak 0.5 pm
kalinlik elde edilmistir. Buna ilaveten, kaplamanin
fazin1 anlamak icin ise Fourier Transform kizilotesi
spektroskopisi (FTIR) metodu kullanmilmistir. Yiizey
morfolojisinin tespiti Taramali Elektron
Mikroskobuyla (SEM) yapilirken, film bilesiminin
anlasilmasi ve bag enerjilerinin 6l¢tilebilmesi icin X-
Ray fotoelektron spektroskopisi (XPS) teknigi
kullantlnigtir.  Stirtinme  katsayisi, asmma  ve
yapigkanlik gibi mekanik ozellikler ise tribometre,
profilmetre ve ¢izik test cihazlartyla tespit edilmistir

3.ANALIZ VE DEGERLENDIRMELER

3.1. BN filmlerin yapisal karakterizasyonu
3.1.1. FTIR Ol¢iimleri

Kaplama fazinin kiibik mi yoksa hekzagonal
mt oldugunu anlamak icin Fourier transform
kizilétesi  spektroskopisi (FTIR) denilen teknik
kullanilmigtir. Sekil’ 3. de Silikon yonga plakalar
tizerinde degisik sicaklik ve degisik alt malzeme
voltajlart altinda biyiitiilen bor nitriir filmlere ait
FTIR  spektrumu  gorilmektedir. Bor  mitriir
kaplamalarda kiibik faz i¢in sogurma tepe noktasi
yaklasik 1060 cm” dalga sayisinda goriilirken,
hekzagonal faz i¢in bu degerler yaklasik 780 ve 1380
cm’ dalga boylarinda gériilmektedir [11-16]. Kiibik
faz  oram ise FTIR  grafiklerindeki tepe
yiiksekliklerinin ~ asagidaki  formiil  kullanilarak
birbirlerine oranlanmastyla bulunmaktadir.

CBNY% = — LB 100% (1)

+17

cBN hBN

Sekil 3. de goriildiigi gibi kiibik bor nitriir
orani sicaklik ve uygulanan alt malzeme voltajma
gére degisiklik gostermektedir. Ilk deney setinde,
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sicaklik 200 °C de sabit tutulup alt malzeme voltaji
100V ile 200V arasinda degistirilmistir. Ikinci deney
setinde ise, sicaklik bu kez 250 °C de sabit tutulmus
ve voltaj degerleri degistirilmistir. FTIR sonuglari
kiyaslandiginda %75 ile en yiiksek kiibik faz orani
200 °C sicaklik ve 200 V alt malzeme voltaj altinda
biiytitiilen bor nitriir kaplamada gozlemlenmistir.

[}
: 100¢
r‘é
: 1501
=

2001

1500 1356 1211 1066 922 777 633

Wave number(cm-1)

] 150V

EEe——asa---——-—a--———
1500 1356 1211 1066 922 777 633

Transmittance

Wave number (cm-1)

Sekil 3. (a) 200 °C de buyuttlen BN filmlerinin FTIR
spektrumu, (b) 250 °C de buyutilen BN filmlerinin
FTIR spektrumu

3.1.1. XPS Olciimleri

X-Ray fotoelektron spektroskopisi(XPS)
buytitiilen filmlerin bilesimsel analizinin
yapilmasinda kullanilmigtir. Sekil 4. de 200 °C de ve
200 V alt malzeme voltaji altinda celik Ornek
iizerinde biiyiitillen XPS spektrumuna ait grafik
goriilmektedir. Grafikten de anlasilacag izere, bor ve
azota (B, ve Nyy) ait tekli kimyasal durumlara ait tepe
noktalart 190,3 ve 397,5 eV bag enerjilerinde
goriilmiistiir. [8] Ayrica, XPS analizinden elde edilen
bilesimsel oranda B/N= 1,1 olarak bulunmustur ki bu
da filmlerin stokiyometrik olarak basarili bir bigimde
buyutildigini gostermektedir.
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Sekil 4. Bor ve Azot atomlarinin 1s bag enerjilerine ait
XPS spektrumu

3.1.1. Elektron Mikroskobu Olciimii

Filmlerin yiizey morfolojilerin anlasilmasi
icin Taramali Elektron Mikroskobunda (SEM)
bakilmugtir. ~ Sekil 5.de  Silikon yonga plakasi
tzerindeki filme ait 100 000 kere biiyiitilmiis
fotograf goriilmektedir.

ol 1 i
. METU CENTRAL LABORATORY.

Sekil 5. Silikon yonga plakasi tizerinde buyutulmus
BN filme ait SEM fotografi
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3.2. BN filmlerin mekanik karakterizasyonu
3.2.1. Kalmhk Olgiimii

Bor nitrtir  filmlerin  kalinligi  kalotest
cihaziyla tahrip edici big¢imde olgiilmiistir. Celik
ornekler kalotest cihazindaki mengeneler arasina
sikistirildiktan sonra kaplanmis yiizey dénen bir mile
bagli gelik bir kiire ile temas ettirilmistir. Asmndirici
stvinmn  ilave edilmesiyle, mil belirli bir hizda
dondiiriilmeye baslanmigtir. Mile bagli celik kiirenin
dénmesiyle de kaplama yiizeyinde krater olusmaya
baglamistir. Bu isleme krater yeterli boyuta
ulasincaya kadar devam edilmistir. Daha sonra optik
mikroskop altinda kaplama ve alt malzeme yiizeyinde
olusan kraterin ¢aplari 6lgiilmiis ve basit bir formiil
yardimiyla kaplama kalinhg yaklasik olarak
hesaplanmistir. Iki saat siiren deney sonucu yaklasik
kalinlik 0.5 pm olarak hesaplanmustir. Farkli deney
stireleri i¢in kaplama degerleri Tablo 2. de verilmistir.

Tablo 2:  Farkli buytitme sirelerine gére Olgulen
kaplama kalinliklar

Stire 1 hr 2 hr 3hr
Kalinlik 0.2 pm 0.5 um 0.8 um

3.2.2. Siirtiinme Katsayisi ve Asinma Olgiimleri

Surtiinme katsayisina ait bilgiye ulasmak
icin tribometre denilen cihaz kullanilmustir. Siirtinme
katsayis1 6lctimleri hava ortaminda oda sicakliginda
ve yaglayict kullanilmadan gerceklestirilmistir. Karsi
malzeme olarak 6 mm ¢apinda aliimina top
kullanilmigtir. Testler 1 N normal yiik altinda, 50
mm/s lineer hizda, doniis ¢api 5 mm olacak sekilde
50 m boyunca yapilmustir. Sekil 6. daki grafikte de
goriilecegi gibi bu test kosullarinda aliiminaya karst
ortalama siirtinme katsayis1 0,5 olarak Olctilmiistiir.
Kibik bor nitriiriin ¢elige karsi siirtiinme katsayis1
daha o6nce yapilan c¢alismalarda 0,4 olarak
belirtilmistir ki, bu da elde edilen sonuclari anlaml
kilmaktadir. [21] Asmma 6lgiimleri icin tribometre
testi sonucu olusan izlere profilemetre denilen cihaz
altinda bakilmistir. Ancak, asinma izlerini ylizey
pliriizliligiinden ayirt etmek miimkiin olmamustir.
Buradan yola ¢ikarak bor nitriir kaplamalarin oldukca
1yi aginma direncine sahip oldugu séylenebilir.

3.2.3. Yapiskanlik Olciimleri

Kaplamalarin  yapiskanlik  6lgiimleri igin
cizik test cihazi kullamlmustir. Testler lineer olarak
artan yik altinda yapilmustir. Uygulanan yiik 0,2 N
dan baglayip dakika da 100 N luk artisla 80 N a kadar
cikartilmistir. Asindirict ug olarak 200 um capinda
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elmas kullanilmis ve 10 mm/s hizla hareket eden bu
ugla kaplama yiizeyi 8 mm uzunlugunda ¢izilmistir.
Yiikiin artmasiyla birlikte elmas ucun niifuz etme
derinligi de artmistir. 8 mm lik ¢izik sonunda yiik 80
N olurken, kaplamanin yiizeyinden 50 pm igeri
girilmigtir. Testler farkli deney parametrelerinde
biiyiitilen ornekler igin tekrarlanmustir ve ciziklere ait
bircok fotograf alinmustir. Sekil 7. goriilen 20 kere
biytitilmils fotograflardan da anlagildign gibi 80 N
yiik altinda dahi kaplamanin kenarlarinda herhangi
bir ¢atlak, kalkma veya yirtilma gézlemlenmemistir.
Literatiirde yapilan ¢aligmalarda farkli parametrelerde
yapilan ¢izik testleri icin kritik yiikler 20 ila 25 N
arasinda belirtilmistir [21]. Bu sonuglara gore ise
celik oOrneklere {izerinde biiyiitiilen bor mnitriir
kaplamalarin  yapiskanligimin olduk¢a iyi oldugu
gozlemlenmistir.

100
080 -

060 - T
040 - ~

020 -

Test Mesafesi(m)
0 10,00 20,00 30,00 40,00 50,00

Sekil 6. BN filme ait strtinme katsayisi

) o
20 N yiik altinda
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50 N yiik altinda
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80 N yiik altinda

Sekil 7. Cizik testi sonucu olusan izlerin
gézlemlenmesi

4. SONUG

Bu galigsmada, bor nitriir filmler Silikon
yonga plakalar ve c¢elik &rekler iizerinde rf
magnetron  sag¢tirma  yontemiyle  biyiitiilmiistiir.
Sinterlenmis hekzagonal bor nitriir plaka hedef
malzemesi olarak kullanmilmustir. Filmlerin
karakterizasyonu  géstermistir ki, bor  nitriir
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kaplamalar hem silikon hem de celik 6rnekler
tizerinde basariyla elde edilmistir. FTIR sonuclarina
gore en yiiksek kiibik faz orani 200 °C sicaklikta ve
200 'V alt malzeme voltaji altinda saglanmistr.
Biiytitme stirecinde yapilacak birkag modifikasyonla
bu orani artirmak miimkiindiir. XPS sonuclarina gére
filmler stokiyometrik olarak biiyiitiilmiistiir. Kalotest
oleumleri sonucu 2 saat deney sonucunda 0,5 pum
kalinliginda kaplama olustugu anlasilmistir. Aliimina
malzemeye karsi ortalama siirtinme katsayisi 0,5
olarak  olciilmiigtiir.  Asmma olctimlerine  gore
kaplamalarin oldukea yiiksek agmma direncine sahip
oldugu sonucuna varilmistir. Yapiskanlik testleri
kaplamalarin  yapiskanhiginin  yiiksek oldugunu
gostermistir.

Kaplamalarin  degerlendirilmesine  nano
sertlik deneyleriyle devam edilecektir. Biiytitme
parametreleri kaplamalarin uygulanabilecegi alanlara
gore optimize edilecektir.

5. TESEKKUR

Yazarlar Ulusal Bor Arastirma Enstitiisiine,
Turkiye Bilimsel ve Arastirma Kurumuna ve ODTU
Merkezi Laboratuarina tesekkiir eder. Bu calisma
Turkiye  Bilimsel ve Arastirma Kurumunca
desteklenen 105M370 nolu proje c¢ergevesinde
ylrilitiilmiistiir.

DEPOSITION OF BORON NITRIDE COATINGS ON
STEEL SUBSTRATES BY RF MAGNETRON
SPUTTERING

Boron nitride coatings have been deposited on
Si and steel substrates by radio frequency (rf)
magnetron sputtering technique from a hexagonal
boron nitride target. Deposition process was carried
out in an Ar and N, mixture environment having a
ratio of 5 to 1, respectively at a total pressure of 3x10°
Torr. Main parameters were bias voltage and
temperature in the deposition of boron nitride and the
effect of these parameters were investigated. The
objective of this study is to increase the fraction of
cubic phase in coating in order to achieve high
hardness and adhesion for the metal cutting
applications. The characterizations of coatings were
performed by Fourier transform infrared spectroscopy
(FTIR), X-Ray photoelectron spectroscopy (XPS) and
Scanning Electron Microscopy (SEM) techniques.
Mechanical properties of boron nitride coatings on
steel substrates were determined by thickness, friction
coefficient, wear and adhesion measurements.

Keywords: Boron Nitride Coating, Magnetron
Sputtering, High Speed Steel
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