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OZET

Gunumuz gelisen mUhendislik teknolojisinde, yuzey problemi, aginmanin (korozyon ve yorulma
asinmasi dahil) minimum seviyeye ¢ekilme c¢alismalarinin yaninda, yogun bir sekilde surtinme
katsayisi dUguk, vakum ve atmosfer sartlarindan etkilenmeyen kati yaglayici film ¢galismalari devam
etmektedir. Cok iyi bilindigi gibi uzay sartlari, atmosferdeki ¢evre sartlarindan ¢ok farklidir. Uzayda
tribo-elemanlar yuksek ve ultra-yiiksek vakumlarda, elektromanyetik alanda, iyonize olmus partikiil
ortaminda, kozmik-1sin yayinimina kargi ¢galismalari s6z konusu olmaktadir. Yiksek vakum ve uzay
uygulamalarindaki mikemmel tribolojik davranigsinin atmosfer sartlarinda da saglanabilmesi igin
yogun bilimsel arastirmalar yapilmaktadir. Son zamanlarda atmosferik uygulamalar i¢in MoS. ince
filmler, metal (Ti, Nb gibi) ilaveli ya da ¢cok tabakali buyutulmektedir. Bu calisma da; PVD-CFUBMS
teknolojisi ile sentezlenmig Ti, Nb, B ve C eklenmis MoS; esasli kati yaglayici ince film kaplamalarin
yapisal-mekanik-tribolojik dzelliklerinin arastirildigi Ar&Ge sonuglari degerlendirilmigtir. Darbeli-dc
sicratma yontemi ile buyutilen MoS; (Ti/Nb/B/C) kendinden yaglayici filmler ¢cok yogun bir mikro
yap! sergilemislerdir. Ti ilavesinin MoS;'nin kristalografik oryantasyonu lzerinde énemli bir etkiye
sahip oldugu, (002) bazal diizlem oryantasyonunun daha distk acilara kaydigi ve Ti miktar arttikca
amorf film yapisina egilimin arttigi bulunmustur. Ti'nin MoS-'ye katilmasi, matris yapisinda olusan
basi gerilmesinden dolayi sertligin kismen artmasina neden olurken yaglama goérevini Ustlenen (002)
bazal duzlem yonelimi matriks fazina eklenen Ti miktarinin dusuk olmasi (%7-8.54) nedeniyle
bozulmamis distk CoF degerini (0.06-0.07) koruma egilimi gdstermistir. Diger taraftan, MoS,-Nb
kati yaglayici filmlerin tribolojik performansi nemli havada kuru nitrojenden ¢ok daha iyi oldugu
gorilmustir. MoS,-Nb filmlerinin sdrtiinme katsayisi nemli hava, kuru nitrojen, damitiimis su ve
sentetik yag kosullarinda sirasiyla 0,075, 0,085, 0,04 ve 0,01'dir. 100 °C de yapilan tribo-testlerde
CoF degerinin 0.014 oldugu goézlemlenmistir. Diger taraftan, MoS, esash Ti-Nb-B-C eklenmis
kompozit ve ¢ok tabakali mimari yapilar sentezlenerek mekanik ve tribolojik 6zellikler arastiriimigtir.
Mo:S:C:Ti:B bazli kaplamalar cok yogun ve kolonsuz bir yapi ve yiksek bir yik tagima kapasitesi ile
oldukga dusik surtinme katsayisi (0.042) sergilemiglerdir. Ti(BN:Mo0S,) kompozit yapidaki kat
yaglayici kaplama filmin amorf yapida oldugu, amorf yapida cBN fazinin ve nano kristal yapida MoS.
fazinin olustugu goértlmastir. Adezyon degerleri 40-60N arasinda bir degisim gdstermistir. Cok
tabakali katman dizisine sahip derecelendiriimis kompozit kaplamalarin taban malzemeye
uygulanan negatif voltaj in artan degerleri kaplamanin slrtinme katsayisinin artmasina neden
olurken, darbe frekansinin belirgin bir etkisi bulunmadidi not edilmistir. Tribo-testlerde sicaklik 40'tan
400 °C'ye ¢ikarildiginda surtiinme Ug ila dort kat artis gdstermistir.
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GIRiS

Yaglama, belki de insanlik tarihi ile basladi. insanoglunun tarih icindeki gelisimi incelendiginde, 3500-
5000 yil dncesi SiUmer ve Misir uygarliklarinda, yaglama kavraminin tanimlanabilecegi uygulamalari
goérmek mumkin olabilmektedir. Yakin ge¢misten gunumuize gelirken, yaglamanin muhendislik
terminolojisinde kullanimini, sanayii devriminin gerceklesmesi ile olustugunu gérmekteyiz. Bdylece
makine vb sistemlerin kullaniimasi yayginlasmis ve buradan ortaya ¢ikan surtinme-asinma
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problemlerinin giderilmesi ve enerji kayiplarinin azaltilmasi yonindeki bilimsel-teknolojik ¢alismalar
glinimuize kadar devam edegelmistir. Genel anlami ile birbiri ile temasta olan iki kati ylzey
arasindaki surtinmeyi azaltmak igin kullanilan malzeme olarak yaglama kavrami tanimlandi. ilk
insan, surtlinmeyi azaltmak icin ginlik islerinde kullandigi tas/ahsap elemanlarda: kil/balgik, buz,
kum, kuguk cakil kullandi. Boylece insanoglu kayma mekanizmasini tanimlamig oldu. Tarihsel
bakista, muhtemel yaglama fikrinin ytz bin yil dncesi Paleontolojik doneme gittigi not edilebilir.
Gezegenimizdeki mineral kaynaklarin teknolojik anlamda islenmesi ile yaglayici 6zellik tasiyan
malzemeler de 1764 yilinda John A. Cramer’in, “Elements of the Art of Assaying Metals” isimli
eserinde gosterilen bazi kaynaklar ile 150 yil geriye gitmekte mimkin olmustur [Lansdown A.R.,
1999]. Boylece, multidisiplin bilimi olarak “strtinme-asinma-yaglama”nin ¢alisildigi Triboloji, bilim
ve muhendislik dali olarak ortaya ¢ikmis oldu.

Bugin kati yadlayicilar ve kendinden vyaglayicilar, kati fazdaki malzemeler olarak
degerlendirilmektedir. Bunlardan ¢ok yaygin olarak kullanilanlari; Grafit, hBN, PTFE, MoS,, WS,,
lerdir. Yumusak yagdlayicilar olan bu gurubun disinda ayrica sert kati yaglayici olarakta, nitrur-bortr-
karbur (BC, cBN, TiBCN, TiB2, TiC vb) ve DLC (Diamond-like carbon—-Elmas benzeri karbon) gibi
ince seramik-kompozit filmlerin kullaniimasi yoninde yogun calismalar yapilmaktadir. Bununla
birlikte sivi yaglayicilarin etkin olarak kullanilamadigi yerlere bakildigi zaman, kati yaglayici ince
filmlerin, ¢ok kritik teknolojik uygulamalarin yapildigi ve/veya yapilmak zorunda oldugu yerler (hava-
uzay teknolojisi, mikro-nano teknoloji) olarak bilinmektedir.

Kati yaglayicilar ve uygulama alanlari oldukca yenidir. 1950 lerde, hava tasitlari ile ilgili endustriyel
gelismeler uzay ve atmosfer gartlarinda kullanilabilecek kati yaglayicilar ile ilgili sistematik
¢alismalarin bagladigini not edebiliriz. Baglangi¢ ¢galismalarinda kati yaglayicilarin 6zellikle sivi igine
katki malzemesi olarak katilmasi, bunlarin, uzay sartlarinda, distk-ylksek sicaklik ortamlarinda
kullaniimalarini sinirli kilmaktaydi. Gelisen kaplama teknolojileri ile kati yaglayici malzemeleri, kati
film formunda her tiir mihendislik malzemesi ylzeyinde blyitmek olasi olmustur. Birgcok kaplama
tekniginin yaninda, bugin en yaygin kullanilan PVD proseslerinden “Manyetik alanda Sigratma-
Magnetron Sputtering-MS” teknigidir. MS teknigi pahali olmasina karsin, buyGtilen kaplamalarin
mikroyapisinin kontrol edilebilir olmasi (kusursuz-gok yogun yapi, tercihli yonlenmeler) ve atmosfer
sartlarinda, 6zellikle vakum ortaminda mukemmel tribolojik 6zelliklerin kazanilmasini saglamaktadir.
Konuya iligkin literatlr ¢calismalarina bakildigi zaman; iyi yapigsma, iyi oksidasyon kararhgi, dusuk
asinma ve ¢ok dislk sUrtinme katsayisina, magnetron puskurtilmis MoS. kati yaglayici film ile
ulasildigini gérmekteyiz [Spalvins, 1972; Fleischauer vd., 1988; Monaghan vd., 1993; Wahl ve
Singer, 1996; Wahl vd., 1998; Kong vd., 1998; Lauwerens vd., 2000; Chermette vd., 2001; Arslan
vd., 2004; Efeoglu, 2005a-b-c; Efeoglu vd., 2008; Hardell vd. 2010; Arslan vd., 2012; Bidev vd.,
2013; Bulbul ve Efeoglu, 2016; Cicek vd., 2022]. Lameller kati film kaplama yaglayicilar gurubunda
en ¢ok kullanilani MoS,, hBN ve Grafit dir [Holmberg and Matthews, 1994]. MoS; nun kati yaglayici
olarak sputtering ile calisiimasini ilk olarak, Spalvins ve Przybyszewski (1967) nin calistigini
gormekteyiz. Bu tip kaplama filmler gcogunlukla gosterdikleri hegzagonal kristal kafes yapisi ile
anizotropik 0zellik gosterirler; kafesin taban dizlemine paralel yénde tercihli buyimuis duzlemler
arasindaki zayif Van der Walls baglari ile ¢ok dusik kayma direncleri ile deforme olacaklar, bu da
diusuk sUrtinme katsayilarinin meydana gelmesini saglayacaktir. Tipik olarak MoS, nun hekzagonal
yapisina bakildiginda (Sekil 1), iki yonde [001] ve [100] yénde kaymanin zor olmasina karsin, [010]
yonunde kaymanin ¢ok kolay oldugu gérilecektir. Bu da ilgili malzemenin kati film yaglayici olarak
kullaniimasini etken kilmaktadir.
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Sekil 1. MoS, nun hekzagonal kristal yapisinda Mo ve S atomlarinin yerlesimi ve PVD kaplama
surecinde Ti/Nb atomlarinin kristal kafes icinde yerlesim konumlari

Cok iyi bilindigi gibi atmosfer basincindan uzaya dogru ve uzay sartlari, atmosferdeki cevre
sartlarindan ¢ok farkhidir. Uzayda tribo-elemanlar yiksek ve ultra-yiiksek vakumlarda,
elektromanyetik alanda, kroyogenik sicakliklar, iyonize olmus partikil ortaminda, kozmik-igin
yayinimina karsi g¢alismalari s6z konusu olmaktadir. Tium bu farkh karakteristik 6zellik tasiyan
degiskenlerin oldugu bir ortamda, hareket eden ve/veya etmeyen sistemlerde kullanilan
malzemelerin farkli sekillerde etkilenmesi ve islevlerini kaybetmeleri s6z konusudur [Patrick,1994;
Marlow, 1994; Roberts, 1994; Baker vd., 2007; Paul vd., 2018; Lince, 2020; Wani vd., 2023; Mukhtar
vd., 2024]. Paslanmaz tir disindaki malzemelerin ylksek yogunluk ve zayif korozyon direnci nedeni
ile hava-uzay tasit mekanizmalarinda kullaniimalari beklenmemektedir. Diger taraftan hafif
yogunluktaki malzemelerde, c¢odu kez, kendilerinden beklenen mekanik 6zellikleri
tasimamaktadirlar. Bu genel sebeplerden dolayi, uzay ve hava tasitlarinda yliksek mukavemetli
metal / metal alasimi malzemelerin kullaniimasi s6z konusu olmaktadir. Kutlesel uygun malzeme
seciminin yapildigini kabul etsek bile, ¢ok iyi not edildigi gibi uzay sartlarinda galisan mekanizmalarin
birbirileri ile temastaki ylizeylerde/noktalarinda surtiinme-asinma mekanizmasi ¢ok énemli bir nokta
olarak, sistemin timden fonksiyonel olup/olmamasini etkilemektedir. Bu sartlar; tartismasiz olarak,
sivi yaglayicilarin kullanilamamasi ve kati yaglayici filmlerin kullaniimasini zorunlu hale getirmigtir.

Bu calismada, gegen 20 yil surecinde yaptigimiz Ar&Ge c¢alismalarindan: Kati yaglayici ince film
kaplamalara tipik 6rnek olarak; Ti, Nb, C, B, N eklenmis, tek-¢cok tabakali, kompozit mimari yapida,
MoS; kaplamalarin, PVD (CFUBMS) kapama teknoloji ile sentezlenmesi ve yapisal-mekanik-
tribolojik 6zelliklerini arastirma sonuclarinin degerlendiriimesi yapiimistir [Arslan vd., 2004; Efeoglu,
2005a-b-c; Bulbul vd., 2007; Arslan vd., 2008; Efeoglu vd., 2008; Arslan vd., 2010; Bulbul ve
Efeoglu, 2010; Hardell vd. 2010; Gebretsadik vd. 2011; Yetim vd., 2011; Arslan vd., 2012; Bidev vd.,
2013; Bulbul ve Efeoglu, 2016; Cicek vd., 2022 ]

YONTEM

D2, 52100, 440C c¢ok farkh muihendislik malzemeleri ylizeyine kaplanan Ti, Nb, C, B, N
elementlerinin katkilandirildigi MoS; esasli kendinden yaglayici kati ince filmlerin sentezlenmesinde
PVD (CFUBMS-Kapali Alan Dengelenmemis Manyetik Alanda Sigratma) kaplama sisteminde dc ve
darbeli-dc (pulsed-dc) glc¢ kaynaklari kullanilarak prosesler gerceklestiriimistir (Sekil 3). Kaplama
proseslerinde Taguchi deney tasarimi uygulanmistir. Metalik numuneler, mekanik parlatma
prosesleriyle, Ra =0.12-0.2pm puruzltulik degerlerine getirilmistir. Kaplama igleminden once
mekanik parlatiimis numunelerin yuzeyi, kimyasal daglama iglemine tabi tutularak, vakum
odasindaki numune tutucular Gzerine yerlestiriimistir. Kaplama prosesinden énce, numunelerin
yuzeyinden olasi kirleticileri uzaklastirmak igin 20-30 dakika boyunca argon plazma iginde iyon
temizligine tabi tutulmustur. TUm proseslerde taban malzemeler ylizeyine adezyonu iyilestirmek igin
50-100nm kalinhdinda Ti ara tabaka buyUtulmustir. Kaplamalarin; i) mikro yapisal analizleri; SEM-
EDS, XRD, ii) Mekanik 6zellikleri; mikro sertlik testi, Scratch/Cizik adezyon testi, iii) Tribolojik
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Ozellikler; pin-on-disk tribo-test (farkli ortamlar; oda sicaklidi, yiiksek sicaklik, sivi) reciprocation test
ler ile arastiriimistir.

dc power

—l Pulsed-dc power I—

Sekil 3. CFUBMS Sistemi (a) [Teer, 1991] ve A-A kesitinden Magnetronlarin sematik gosterimi (b)
UYGULAMALAR ve DEGERLENDIRME
MoS,-Ti Kaplama Caligmalari:

Geleneksel olarak kullanilan dc-sigratma ile hedeflerdeki akim yogunlugu 1-10 mA/cm? araliginda
olurken, zayif ve kuvvetli magnetron diizenlemesine sahip olan CFUBMS sisteminde bu akim
yogdunlugu degeri 10 mA/cm?nin Gzerine gikabilmektedir. Diger taraftan; halen "Y{izey Teknolojileri
Ar&Ge Laboratuvari"nda kullaniimakta olan darbeli gi¢ (pulsed-dc) yontemi ile hedefteki akim
yogunlugu 100 mA/cm? degerine ulagmaktadir. PVD sisteminin sahip oldugu bu Ustlnlikler
sentezlenen kaplamalarin mikro yapilarinin sira digi yogun olmalarina sebep olmaktadir (Sekil 4).

Darbeli-dc modunun adezyon/yapisma, sira digi yogunluk ile daha dusuk stres ve sutunlu blylime
morfolojisinin baskilanmasi Uzerindeki iyilestirici etkisinin bir sonucu olarak iyi bir adezyon ve sira
disi yogunluga sahip olurken, DC gug¢ kaynagi kullanildiginda daha distik mikroyapisal ve mekanik
Ozelliklerin oldugu gézlemlendi (Sekil 4.

Sekil 4. Biased-dc (a) ve Pulsed-dc (b) gli¢ kaynagi kullanilarak blyutilen MoS2-Ti kompozit kati
yagdlayici filmin SEM mikro yapi gérinimi [Efeoglu vd., 2002; Efeoglu vd., 2012]
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D2, M2, 440C, 4140, 52100, and 304 celikler Uzerine, biased-dc ve pulsed-dc gi¢ kaynagi
kullanilarak buyatulmus, mekanik ve tribolojik 6zellikleri, atmosfer ve kuru azot ortamlarinda mikro
sertlik testi, surtinme-asinma testi yapilarak karakterize edilmistir. %12.58 Ti (biased-dc) miktari ile
en yuksek mikro sertlik degerlerini (400-518HVy.01) ve 4500 devir sonunda, surtiinme katsayisi 0.03-
0.055 arasinda degisim gostermistir. Ti ilavesinin MoS:'nin kristalografik yonelimi Gizerinde dnemli
bir etkiye sahip oldugu ve (002) taban dizlemi yéneliminin daha dusuk agilara kaydigi ve amorf film
yapisinin egiliminin artan Ti miktariyla arttigi bulunmustur (Sekil 8).

Proje galismasinda MoS,-Ti Uzerine yapilan Ar&Ge c¢alismalarindan ulasilan sonuglara ait tipik
veriler Sekil 5-8 de verilmektedir. Tribotest calismalari havada ve kuru azot ortaminda yapilmigtir.
Asinma test sartlar sabit tutularak, sadece ortam kuru azot olarak degistirilmis, sirtinme katsayisi
cok disuk degerlerde, 0.02 olarak alinmistir. S/Mo orani, taban malzemeye uygulanan voltajin
yukselmesi disme g0sterirken, en dusiuk S/Mo orani, yliksek taban malzemesi voltaji ile elde
edilmis, yiksek mikro sertlik degerlerine ulasiimigstir. MoS,-Ti kompozit filmlerde 6n gerilim ve
¢alisma basincinin S/Mo Uzerinde dnemli bir etkiye sahip oldugu bulunmustur. Sabit calisma
basincinda negatif bias voltaji arttikga S/Mo orani azalmakta ve sabit bias voltajinda artan ¢alisma
basincli ile S/Mo orani da artmaktadir (Sekil 7).
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Sekil 5. Sidrtinme katsayisinin, MoxSy-Ti kaplamali 52100 celigi Uzerine kaplanmis MoxSy-Ti
kaplamanin (R1:026Pa, -50V, M0S2:0.6A, Ti:1A, T: 2us, F: 100 kHz), (a) havada, (b) kuru
azot ortaminda surtiinme katsayisindaki degisim [Efeoglu ve Bilbil, 2005]
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Sekil 6. Surtlinme katsayisinin, MoxSy-Ti kaplamali 52100 c¢eligi Uzerine kaplanmis MoxSy-Ti
kaplamanin (R2:0.33Pa, -50V, M0S2:0.6A, Ti:1A, T: 2us, F: 100 kHz), (a) havada, (b) kuru
azot ortaminda surtiinme katsayisindaki degisim [Efeoglu ve Bilbul, 2005]
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Sekil 7. Calisma basinci ile S/Mo oran iligkisi Sekil 8. MoS,-Ti filmlerinin XRD spektrumlari

Biased-dc ile buyatulen filmlerin yapilarinda rastgele yonlenmis (002), (100) dizlemler olusurken,
pulsed-dc ile blyutilen filmlerde tek kristal (002) yoniinde tercihli bir blyldmenin oldugu tespit
edilmistir (Sekil 8). MoS.'ye Ti eklenmesi, matris yapisinda olusan basi gerilmesi nedeniyle sertligin
kismen artmasina neden olmustur. Ancak matris fazina eklenen Ti miktari duslik oldugu icin
(yaklasik %8.54) yaglama gorevi Ustlenen (002) bazal diizlem yonelimi pulsed-dc ile daha yodun
blyime gdstermis ve yaglama 06zelligi korunmustur. Asinma aninda vyukselen oksijen
konsantrasyonu, MoOyx oksit olusumunu baglatarak, filmin deformasyonuna sebep oldugu
g6zlemlenmistir. Ancak, reaktif (100) diizlem yoneliminin MoOy olusumuna katki sagladidi seklindeki
istenmeyen etkisi Ti'un MoS: kristal kafes icine eklenmesiyle ortadan kaldirildi [Arslan vd., 2005],
bdylece elde edilen daha yodun ve daha glgcli yapi sayesinde daha distk asinma oranlarina
ulasiimis oldu.
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Pin-on-disc asinma testinde, slrtinme katsayilarinin ¢ok disik olarak elde edilmesi, asinma
omarlerinin atmosfer ortaminda (RH:%35-40) 150.000 devire (17saat), kuru azot ortaminda 250.000
devire /28saat) kadar ulagsmasi 6nemli bir deger olarak degerlendirilmistir [Efeoglu vd., 2002; Arslan
vd., 2004; Efeoglu ve Bulbul, 2005; Bulbul vd., 2007; Bulbul ve Efeoglu, 2010; Arslan vd., 2012].

Yapilan bir calismada MoS,-Ti kaplamanin farkl tribotest kosullarinda (degisen temas basinci, RH,
ve sicaklik) tribolojik 6zellikleri arastiriimistir. Ulagilan tipik sonuglar; i) disuk sicaklk ve iki farkh RH
ortaminda dusik siUrtinme katsayisi gézlemlenmis (Sekil 9), ii) CoF uygulanan yike bagli olarak
degisirken, en yiksek temas basincinda (2GPa) en distik CoF degerini (0.02) gbstermigtir, iii)
tribolojik performansin ylksek sicakliklarda (Sekil 10) bozuldugu, artan sicakliklarla birlikte
surtinmenin arttigi gdézlemlenmistir. Tribolojik performansindaki bozulma, dayaniklihgin yani sira
surttinme 6zelliklerini de olumsuz etkileyen oksitlerin olusumuna baglanmaktadir [Hardell vd., 2010].
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Sekil 9. Farkli RH'de (yiik: 50 N, strok: 1 mm; frekans: 50 Hz; sicaklik: 40°C) 52100 celik bilyeye
karg! ileri geri kayma (reciprocating) sirasinda MoS,—Ti kaplamali disk i¢in kayma
mesafesine bagl surtiinme katsayisi
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Sekil 10. Farkh ylksek sicakliklarda (yUk: 50 N; strok: 1 mm; frekans: 50 Hz; %25 RH) 52100 celik
bilyeye karsi ileri geri kayan MoS>—Ti kaplamali disk igin kayma mesafesine bagl surtinme
katsayisi

MoS»>-Nb Kaplama Caligmalar::

Pulsed-dc uygulanarak sentezlenen MoS,-Nb kaplamalarin; i) adezyon ve yorulma o6zellikleri, ii)
yuksek sicaklikta surtinme-asinma 6zellikleri ve iii) 45-55RH, kuru azot ve saf su ortamlarinda
tribolojik 6zellikler calisiilmistir [Arslan vd., 2008; Efeoglu vd., 2008; Arslan vd., 2010]. Nb eklenmis
MoS; kaplamalarin sertligi yukselirken (550KH), adezyon degeri ilk mikro ¢atlak olusumu 15N da
olusmus, film incelmeye devam ederken kaplama-altlik araylzeyinde adezyon degeri 150N a
ulasmistir.
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Sekil 11. Artan normal yuk altinda ¢izik testi (Scratch-adezyon) sirasinda MoS>—Nb filminin AE ve
surtinme kuvveti sinyalleri ve ulasilan kritik deg@eri (a) ve kaplamanin incelmesi (b) [Arslan
vd., 2008].

Reciprocation yorulma testinde (sabit yukler,5-8-15N, altinda multi-scratch); sirasiyla surtinme
katsayilari baslangicta 0.067, 0.073 ve 0.093 degerlerinde olusurken, 1000 cevrim sonunda, 0.006,
0.035 ve 0.065 degerlerine dustugu gézlemlenmistir. Cevrim baslangiciyla olugan mikro catlaklarin,
1000 cevrim dongusune ulastiginda, mikro Olgekli yorulma c¢ataklarinin kendi-kendini tamir ederek
gorinmez oldugu tespit edilmigtir.
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Sekil 12. MoS,—Nb icin slrtinme katsayisinin ¢gevrim sayisi ve uygulanan yiklerle degisimi (a) ve
MoS,—Nb kaplamada 15 N'luk coklu ¢evrimlerden sonraki kaplamanin ylzey durumu (b)
[Arslan vd., 2008]

Tribo-tets ortami olarak; nemli hava, kuru azot, saf su ve sentetik yad kosullarinda MoS2>-Nb filmlerin
CoF degerleri sirasiyla; 0.075, 0.085, 0.04 ve 0.01 degerinde oldugu goézlemlenirken (Sekil 13), nemli
havada kuru azota gére CoF deg@erinin daha disuk oldugu tespit edilmistir. MoS,—Nb filmlerinin ince
asinma kalintilar 6zellikle yag ve su kosullarinda kayma yénunde ince plakalar seklinde iz Gzerinde
tutunmus ve uzamistir. Bu asinmis ve yeniden sekillendiriimis ytzeyler disik CoF'ye isaret
etmektedir. Darbeli-dc (pulsed-dc) ile manyetik alanda sigratiimis MoS,—Nb filmleri, tercihli ve baskin
olarak ylizeye paralel (002) basal diizlemin biylimuis olmasi ve neme duyarli NbS; fazinin bliyimus
olmasi (002) duzlemlerinin daha distk sirtinme katsayisi géstermesine katkida bulundugu not
edilmistir. Bu mikroyapidaki MoS,—Nb kendi kendini yaglayan filmlerin tribolojik performansi kuru
azottan ziyade nemli havada ¢ok daha iyi performans gosterdigini ortaya koymustur.
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Sekil 13. Farkli tribo-test kosullarinda surtinme katsayilarinin tur sayisina bagli olarak degisimi (a),
asinma iz gérinimleri (b) [Efeodlu vd., 2008]

Darbeli-dc manyetik alanda sigratma teknigi sonucunda, kolonsuz, yogun ve kompakt kaplamalar
elde edilmigtir. Pulsed-dc ile sentezlenmis MoS,-Nb kaplamanin ytksek sicakliklarda (100-300-
500°C) yapilan in-situ XRD analizleri ve tribotest (pin-on-disc) sonuglarinda, disik CoF nin
olusmasinin kaynagi olan ve altlik ylzeyine paralel olarak blyuyen (002) basal duzlemin sicaklik
artisina bagli olarak degismedidi, ancak 100°C de en dusuk CoF degerini (0.014) verdigi
go6zlemlenmistir (Sekil 14).
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Sekil 14. MoS,-Nb kaplama ylzeyinden EDS analizi (a), SEM yuzey topografisi (b) MoS,-Nb nin
kirllma yuzeyi, ve kompozit kati yaglayici kaplamanin farkh sicakliklarinda in-situ XRD
yansima pikleri (c) [Arslan vd., 2010]
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In-situ XRD ¢alismalarindan, dislk sdrtiinme katsayisinin atfedildigi MoS,Nb un (002) dizlemi,
sicakhigin artisina bagh olarak degismedigi gézlemlenmistir. Ancak, sicakhdin artmasiyla birlikte,
kikurtiin Nb ile birlesiminden ekstra NbS fazlarinin 500 °C de olustugu gézlemlendi.
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Sekil 15. MoS2-Nb kompozit kati yaglayici kaplamalarin dénlis sayisinin bir fonksiyonu olarak
yuksek sicakliklardaki surtinme katsayilarindaki degisimler ve asinma izlerinden SEM
goruntuleri. [Arslan vd., 2010]

Filmin bozulmasi olmadan tribolojik davranisi géz 6nlinde bulundurarak, oda ve farkl sicakliklarda
gerceklestirilen ylksek sicaklik tribo-testlerden kaplamanin belirgin bir hasar davranigi gostermedigi
optimum sicakligin 100°C oldugu gorildu. Surtiinme katsayisi (CoF) bu sicaklikta yaklasik 0,014
olarak 6l¢uldi. 300 ve 500 °C sicakliklarinda, kaplamalarin sicaklikla hizli oksidasyonu ve MoS.'ye
kiyasla yuksek surtinme katsayisina sahip bir NbS fazinin olusumu sirtinme katsayisinin
artmasina neden oldu.

Coktabakali-Kompozit MoS; Esash Kaplama ¢aligmalari:

Bu bolimde tipik iki ayri; i) TiN/TiAIN-MoS2/MoS2-Ti ve ii) MoS2/Ti—-MoS2/TiBN-TiBN—TiB2—Ti ¢ok
tabakli kaplamalarin tribolojik 6zetleri verilmektedir. Bu calismalarda, cok tabakali/katmanl
kaplamalar, kapall alan dengesiz magnetik alanda sigratma sistemi (CFUBMS) kullanilarak takim
celikleri (D2 ve 52100) uzerine biriktirildi. Sekil 16 da tipik bir SEM goérintustinde ¢ok tabakal
gorulmektedir. Kaplamalarin her bir tabakasinin gok yogun bir yapida oldugu gorulmektedir.

It

TiN
TIAIN-MoS,
MoS-s-Th

Sekil 16. Cok tabakali olarak sentezlenmis TiN/TiAIN-MoS,/MoS,-Ti filmin mikro yapisi
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Sekil 17 de tipik bir cizik test grafigi ve c¢izik izinden alinan forograflar gérilmektedir. Cizik boyunca
¢ok tabakali kaplama artan yuk altinda incelme yéninde plastik deformasyona maruz kalirken,
adezif veya kohezif tiriinde bir hasarin olmadigi gorilmektedir. Sonuclar, MoS,-Ti ve TiAIN-MoS;
katmanlari arasindaki araylzde mikro ¢atlaklar veya hasarlar olmadan ¢ok net ¢cok katmanli incelme
ilerlemesi gosterdi. Ulasilan nihai kritik yik/adezyon dederinin yaklasik 85N oldugu gozlemlenmistir.
Cok katmanl tabakalar daki olusan gerilmelerin arayizeylerdeki adezyona olussuz yonde etki
etmedigi dederlendirmesi yapilmistir.
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Sekil 17. Tipik bir Cizik test grafigi ve ¢izik iz Gzerinden OM géruntuleri [Efeoglu, 2007]

Cok tabakali TiN/TiAIN-MoS,/MoS-Ti kaplamanin Pin-on-disk testiyle gézlemlenen dusuk ve kararli
CoF degerinin degisimi Sekil 18°de goriilmektedir. ilk 2s icindeki 0.08 olan statik CoF degeri hizl bir
sekilde 0.05 degerine dismuis, ve 500-600 s sire ile ilk dinamik sirtlinme katsayisi ¢cok kisa
araliklarda 0,06-0,07 arasinda degisim gostermistir ve test slrecinin bitimi 3600s'yeye ulasincaya
kadar, kararl ve sabit bir dederde (u:0,06) sirtiinme davranisi géstermigtir. Disik CoF'un temel
nedeni TIAIN-MoS; ve MoS,-Ti Ust tabakasinin kompozit yapisinin varligi gibi gériiniyorken pin-on-
disk tribotest sistemiyle elde edilen disuk siUrtinme katsayisinin bir diger nedeninin kaplama
yapisindaki TiAl bazli fazlarin oksidasyon direnci oldugu not edilmistir.
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0,08 |
g

006 | : [ 1
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Aoy coetliciend

0,03 |

1) L

002 |

001 ¢
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Sekil 18. Cok katmanh TiN/TiAIN-MoS./MoS»-Ti kompozit filmin kayma suresine bagli olarak
surtinme katsayisindaki degisimler. [Efeoglu, 2007]
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Tribo-test sonucu alinan asinma yizeyinden alinan SEM goérintisinde kaplamada meydana gelen
asinma ile belirgin bir sekilde gorilen ara tabakalar 1-2-3 ile isaretlemis ve ilgili bolgelerden EDS
analizi yapimistir (Sekil 19). Yapilan SEM-mikroskobik incelemelerde alt/ara katmanlarin
arayuzlerinde herhangi hasar olusumuna yonelik bir olumsuzluk gézlemlenmedi.
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Sekil 19. Asinma profili ve profil Gzerinden alinan EDS analizleri [Efeogdlu, 2007]

Yuzey kaplamalarinin kullanimi, ¢esitli tribolojik uygulamalarda surtinme ve asinmayi azaltmada en
onemli yaklagimlardan biri olarak ortaya ¢ikmaktadir. Tek katmanl kaplamalarin genis bir uygulama
alani olmasina ragmen, tek katmanin performansi her zaman istenen tribolojik 6zellikleri karsilamak
icin yeterli olmayabiliyor. Bu nedenle, agresif ortamlar/zorlu uygulamalarda farkl fonksiyonel ylizey
Ozelliklerini karsilamak icin ¢cok katmanli kaplamalar gerekli olmaktadir. Bu ¢alismada, 52100 takim
celigi yuzeyine CFUBMS ile biriktirilen MoS2/Ti-MoS,/TiBN-TiBN-TiB>—Ti'den olugan belirli bir
katman dizisine sahip derecelendiriimis bir kompozit ¢cok katmanli kaplamanin tribolojik &zellikleri
siraslyla 40 ve 400 °C sicakliklarda incelenmistir. Cok tabakali kompozit yapidaki kaplama mimarisi
de Sekil 20’de verilmektedir. Kaplama mimarisinin olusturulmasinda, bir Ti, iki TiB2 ve bir MoS; hedef
kullanildi. Kaplama proses parametrelerinin optimizasyonu ic¢in L9 dizili Taguchi deney tasarimi
yontemi, test numuneleri Gzerine kaplamalarin biriktiriimesi icin kullanildi [Gebreksadil vd., 2011].

<+——MoS,-Ti
<+—MoS,-T11 mcreases — TiBN decreases
<—T131& MoS>; rich

<4+——MoS, increases — TiBN constant
<+«——TiBN rich

<+——TiB, decreases — TiBN increases
<«—TiB; rich

Ti interlayer

Tool steel substrate

Sekil 20. Cok tabakali/katmanh kompozit kaplamanin mimari yapisinin sematik gdsterimi
[Gebretsadik vd., 2011]

12

Ulusal Havacilik ve Uzay Konferansi



Prof. Dr. lhsan EFEOGLU UHUK-2024-053

Sekil 21°de dereceli gok katmanli kaplamalarin strtinme 6zellikleri 40°C altinda incelendi. Surtlinme
katsayisinin zamana bagl oldugu ve testin en baginda, surtinme katsayisi 0.07’ye kadar yukseldigi,
ancak test ilerledikge surtinme katsayisinin azalma egilimi ve sabitlendigi gézlemlenmistir. Sabit
durumdan o6nce surtinme katsayisindaki artis, Ust ylzeydeki MoS, kristalitlerini yeniden
yonlendirmek icin gereken enerjiden kaynaklandigi not edilmistir.
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Sekil 21. 40°C'de farkli kaplama bilesimleri icin ortalama Urtinme katsayisi (CoF) dederlerinin

durumu [Gebretsadik vd., 2011]

MoS2/Ti-MoS/TiBN-TiBN-TiB.—Ti ¢cok tabakali kompozit yapinin test surecinde artirilan-azaltilan
yukler altindaki surtlinme o6zellikleri Sekil 22 de gosteriimektedir. Sirtlinme katsayisinin normal
kuvvet arttikca azaldigi ve en disuk surtinme katsayilarinin 100 N yikte oldugu not edildi (Sekil
22). Run3 de kaplama ¢ok kisa bir sure iginde (5-10s) dusuk yuk seviyelerinde hasara ugramistir.
Daha dusuk yuklerde ylzey temasi ile yeterli plastik deformasyonla MoS; hekzagonal yapinin (002)
basal dizlemlerinde kayma olusturamadigl ancak yuk arttik¢ca ylzey temasi artmasi ve tamamen
(002) lameller arasinda kayma gercgeklesir, bdylece stirtiinme katsayisi azalir. Sekil 22 de tribo-test
surecinde CoF degerlerinin degisimi gosterilmektedir.
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Sekil 22. Degisken yukler (artiriimis ve azaltiimig) altinda CoF deki egisimler [Gebretsadik vd., 2011]

Yuksek sicaklikta (400°C) yapilan tribolojik testlerde kaplamanin sirtinme davraniginin sicakhgda
bagl oldugu da bulunmustur (Sekil 23). Surtlinme katsayisi egrisinin bir 6zelligi sabit bir araligin
olmamasidir. Kaplamalarin oda sicakliginda ve 400“C'de surtiinme ve asinma ozellikleri sirasiyla iki
temel farkhlik gosterdigi not edilmistir. Birincisi, sicaklik 40'tan 400"C'ye cikarildiginda surtinme
katsayisi 6nemli 6lglide (¢ ila dért kat artmistir. ikincisi, kaplamanin émriinin 400“C'de 6nemli
Olcide azaldig1 gdzlemlenmistir.
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Sekil 23. Dokuz farkh kaplama bilesiminin zamana bagli olarak CoF degisimi [Gebretsadik vd., 2011]

Sirtinme katsayisindaki bu farkliliklar esas olarak sicaklik artisinin neden oldugu yapisal
degisikliklerden kaynaklanir. Yiksek sicaklikta, Gst tabakada (MoS,-Ti) oksidasyon olugsumu (MoOy)
ve bu da dogasi gere@i asindirici olan molibden dioksit gibi asindirici oksitlerin abrasif etki
olusturmasi ile CoF de artisa sebep olmasi not edilmistir.

SONUC

e CFUBMS sisteminde kullanilan darbeli-dc (pulsed-dc) modunun adezyon/yapisma, sira disi
yogunluk ile daha dusik stres ve situnlu bliyime morfolojisinin baskilanmasi Uzerindeki
iyilestirici etkisinin oldugu, dc gu¢ kaynagi kullanildiginda daha az yogunlukta mikroyapisal ve
mekanik 6zelliklerin oldugu gézlemlendi.

e TUm MoS; esasl kaplamalarda hekzegonal yapidaki (002) basal dizlem yogunlugu calisma
basincina ve Ti icerigine bagl olarak taban malzeme ylzeyine paralel olarak bliylime egilimi
gOstermistir. Tribolojik uygulamalar igin tercih edilen bu dizlem, 0,26 ve 0,33 Pa calisma
basinclarinda altlik ytzeyine tercihli olarak paralel olarak biylime egilimi gdstermistir.

o MoS,-Ti kompozit filmlerde 6n gerilim ve galisma basincinin S/Mo Uzerinde dnemli bir etkiye
sahip oldugu bulunmustur. Sabit ¢calisma basincinda bias voltaji arttikca S/Mo orani azalmakta
ve sabit bias voltajinda artan ¢alisma basinci ile S/Mo oraninin da arttigi goralmustur.

o Yiksek sicaklik tribotestlerde Nb katkilandiriimis MoS. kaplamalarin Ti eklenmis MoS;
kaplamalardan daha iyi performans sergiledigi,100°C de en disik CoF degerini (0.014)
sergiledigi gozlemlenmistir.

¢ Reciprocation yorulma testlerinde ilk ¢cevrimlerde olusan mikro ¢atlaklarin 1000 ¢evrin sonunda
5N sabit ylk altinda, 0.006 CoF degeriyle, kendi-kendini tamir eder bir 6zellikle mikro ¢atlaklarin
giderildigi tespit edilmigtir.

e Cok tabakali katman dizisine sahip derecelendiriimis kompozit kaplamalarin; i) kaplamanin
biriktirme parametrelerinin yani sira tribolojik testler sirasinda temas basinci ve sicaklik gibi test
parametrelerinin tribolojik davranisi etkiledigi gdzlemlenmistir, ii) dlistk azot akis orani en disik
dayaniklihgi saglamigtir, iii) taban malzemeye uygulanan negatif voltaj in artan degerleri
kaplamanin surtinme katsayisinin artmasina neden olurken, darbe frekansinin belirgin bir etkisi
bulunmadigi not edilmistir, v) tribo-testlerde sicaklik 40'tan 400 °C'ye c¢ikarildiginda surtinme ug¢
ila dort kat artis gostermistir.

Siviyaglayicilarin kullanilamadigi hava ve uzay araglarinda, kendinden yaglayici MoS; ince filmin
Ti ve Nb katkilandirilmis kompozit yapisinda (002) basal dizlemin altlik ylzeyine paralel olarak
blayutllmesiyle, tribolojik 6zelliklerin farkli tribotest ortamlarinda disik CoF sergiledikleri, MoS »-
Nb kaplamalarin MoS,-Ti kaplamalara goére goOsterdigi daha iyi performansla, atmosfer
sartlarinda, havacilik ve uzay uygulamalari i¢in kritik potansiyele sahip oldugu tespit edilmistir.
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