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OZET

SOGUK ALTLIK TEKNIGIYLE TiO, UZERINDE NANO BOYUTLU Ag YAPILARININ
URETILMESI VE INCELENMESI

ibrahim BULDU

Recep Tayyip Erdogan Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Enerji Sistemleri Miihendisligi Anabilim Dah
Yiiksek Lisans Tezi
Damsmani: Dog. Dr. Vagif NEVRUZOGLU

Bu tez calismasinda, vakum ortaminda soguk altlik teknigiyle yeni deneysel siirecler
kullanilarak Ti esasli malzemelerin yiizeyine giimiis kaplanmasi ve olusan TiOp-Ag ikili
yapisinin incelenmesi amaglanmistir. Titanyum ve alasimlart (Ti-6Al-4V); kararli yapilari,
yiikksek mukavemet/agirlik oranlar, yiliksek korozyon direngleri, islenebilir ve biyouyumlu
olmalar1 nedeniyle ¢ok ¢esitli uygulamalarda genellikle tercih edilmektedir. Bu tezde kullanilan
soguk althik tekniginde ince film olusma siireci Soliton billylime mekanizmas: ile
gerceklesmektedir. Soliton mekanizmasinin en 6nemli 6zelligi altlik yiizeyinin esit boyutta nano
parcaciklarla kaplanmasidir. Kaplama materyali olarak fotoelektronik teknolojisi basta olmak
tizere antibakteriyel o6zelligi nedeniyle saglik alaninda da kullanilan giimiis iyonlar1 tercih
edilmistir. Ozel olarak hazirlanan diizenek ile 100-300 K altlik sicakliginda Ag kapli drnekler
hazirlandiktan sonra 6rneklerin yapisal ve morfolojik 6zellikleri incelenmistir. Ag katmanlarinin
kiibik yapida biiylidiigli ve altlik sicaklig1 azaldik¢a Ag yapiya ait piklerin siddetlerinin arttigi
X-1s1m1 kirimim desenlerinden belirlenmigtir. Buna paralel olarak altlik sicaklii azaldikga
kaplanan giimiis miktarinin arttig1 enerji ayirmali X-151mm1 spektroskopisi 6l¢limlerinden
belirlenmistir. Taramali elektron mikroskobu o6l¢iimleri, altlik sicakligt azaldikca Ag
katmanlarinda tane boyutlarinin kii¢tildiigiinii ve 100-200 K sicaklik araliginda hazirlanan Ag
filmlerinin esit boyutlu nano parcaciklar seklinde kaplandigini gostermistir. Bu sicaklik
araliginda biylitiilen kaplamalarin korozyon direncinin fazla oldugu gozlenmistir. Bununla
birlikte 100-200 K sicaklik bolgesinde elde edilen nano boyutlu Ag kaplamalarinda beklenenin

tersine sertlik degerinde azalma gériilmiistiir.

2019, 80 sayfa
Anahtar Kelimeler: Soguk Altlik Teknigi, Soliton Mekanizmasi, TiO,, Ag Nano Pargacik.
Il



ABSTRACT

PRODUCTION AND INVESTIGATION OF NANO DIMENSIONAL Ag STRUCTURES ON
TiO, BY COLD SUBSTRATE TECHNIQUE

ibrahim BULDU

Recep Tayyip Erdogan University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Energy Systems Engineering
Master Thesis
Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Vagif NEVRUZOGLU

In this thesis study, it is aimed to cover the surface of Ti-based materials with Ag by using new
experimental processes with cold substrate technique and to examine the TiO,-Ag binary
structure. Titanium and its alloys (Ti-6Al-4V) are generally preferred due to their stable
structure, high strength/weight ratios, high corrosion resistance, processability and
biocompatibility in a wide range of applications. Thin film formation process is realized by
soliton growth mechanism in the cold substrate technique used in this thesis. The most
important feature of the soliton mechanism is the coating of the surface with equal size nano
particles. Silver ions were preferred which are used especially in the photoelectronic technology
also in the health field due to its antibacterial properties as coating material. The morphological
and structural properties of the samples were examined after preparation of Ag coated samples
at the substrate temperature of 100-300 K with specially prepared apparatus. It was determined
from the X-ray diffraction patterns where Ag layers were grown in cubic structure and the
intensity of Ag structure peaks increased as the substrate temperature decreased. Parallel to this,
energy dispersive X-ray spectroscopy measurements was determined where the amount of Ag
coated increased as the substrate temperature decreased. As the substrate temperature decreases,
scanning electron microscope measurements showed that the particle sizes decreased in the Ag
layers and the Ag films prepared in the 100-200 K temperature range were coated in equal sized
nano particles. Higher corrosion resistance was observed in this temperature range, the coatings
which has grown. On the other hand, nano-sized Ag coatings obtained in the 100-200 K

temperature zone showed a decrease in the hardness value as expected.

2019, 80 pages

Keywords: Cold Substrate Technique, Soliton Mechanism, TiO,, Ag Nano Particles
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1. GENEL BILGILER

1.1. Giris

En eski ¢alismalardan biri olan ince film teknolojisi, son yiizyilda popiiler bilim
alanlarindan biri olarak karsimiza c¢ikmaktadir. Eski Misir’ da (M. O. 1567-1320)
siisleme sanatinda goriilen 0,3 pm kalinliktaki kaplamalar, bu alanda kat edilen

mesafenin ne kadar da eskilere dayandiginin bir gostergesidir (Ohring, 1991).

Ince filmler, optik kaplamalarda, yansitici/yansitmayici kaplamalarda, elektronik
cihazlarin yapiminda, mikro mekanik cihazlarda, hafiza disklerinde, girisim
filtrelerinde, dekoratif parcalarda, biyouyumlu malzemelerde ve daha bir¢ok uygulama
alaninda kullanilmaktadir. Farkli uygulamalar i¢in; fiziksel buhar biriktirme (FBB),
kimyasal buhar biriktirme (KBB), sol-jel, elektrokimyasal biriktirme, termal sprey ve
lazer teknigi ile biriktirme gibi ince film yontemleri bulunmaktadir. Ayrica ince filmler,
kendisini olusturan maddelerin dogasina goére ya da kullanilacaklar1 alana gore degisik

boyutlarda hazirlanabilir.

Titanyum (Ti) ve alagimlari; kararli yapilari, yiiksek mukavemet/agirlik oranlari,
yiiksek korozyon direngleri, islenebilir ve biyouyumlu olmalari nedeniyle alternatif
enerji teknolojileri, havacilik ve saglik uygulamalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir.
Saf Ti’un mukaveti, yorulma dayanimi ve asinma direnci diisiiktiir. Bu zayifliklarii
gidermek amaciyla saf Ti’a, aliminyum (Al) ve vanadyum (V) elementleri katilarak Ti-
6AI-4V alagimi iretilmistir. Aslinda bu alagim ilk olarak havacilik ve uzay uygulamalari
icin gelistirilmis olup ilerleyen yillarda medikal alaninda yaygin olarak kullanilmaya

baslanmistir (Boyer, 1996; Ferrero, 2005).

Ti metalinin oksit formu olan titanyum dioksit (TiO,) elektriksel, kimyasal ve
optik ozelliklerinden dolayr son yillarda arastirmalarda siklikla kullanilmaktadir. TiO;
sahip oldugu bu o6zelliklerinden dolay1 fotokatalizorler, giines pilleri, optoelektronik
devre elemanlari, koruyucu kaplamalar, gaz sensorleri, elektriksel yalitim, medikal

implantlar, boya ve kozmetik {irtinleri gibi farkli alanlarda tercih edilmektedir.



Elektriksel iletkenligi, katalitik 6zelligi, kimyasal kararliligi, antibakteriyel
etkinlik ve biyouyumlulugu ile 6n plana ¢ikan giimiis (Ag), son zamanlarda yogun
calisilan nanopargaciklardan biridir. Ag’den iretilmis nanopargaciklarin elektronik
teknolojilerinde, plastik iiretiminde, tekstilde ve kaplama tabanli olarak ¢ok cesitli
alanlarda kullanildigi bilinmektedir (Egger vd., 2009). Ag nanopargaciklar ayrica
biyomedikal uygulamalarda da kullanilmaktadir (Malarkodi vd., 2014).

Son zamanlarda, TiO, iizerine Ag veya altin (Au) gibi soy metallerin
biriktirilmesiyle goriiniir 1s1ktaki fotokatalitik ve fotovoltaik etkinligi artirabilen cesitli
yaklasimlar arastirilmaktadir (Park vd., 2017). Bununla birlikte Ag sahip oldugu
ozelliklerinden dolay1 TiO; bazli kompozitler i¢in de 6nemli bir elementtir. Ag metaller
arasinda en yliksek iletkenlige sahip olmasina ragmen kompozit malzeme iiretiminde
iletkenlikten ziyade antibakteriyel 6zelliklerinden dolay1 kullanilmaktadir. Yapilan bazi
calismalarda Ag nanopargaciklari eklenerek iretilen kompozit malzemelerde
iletkenligin degerlendirildigi goriilmektedir (Ucar vd., 2015; Demirsoy vd., 2016). Ag
nano pargaciklar son zamanlarda siklikla calisilmasina ragmen karsilagilan en 6nemli
problemler altlik yiizeyinin gdzenekli bir sekilde kaplanmasi ve esit boyutlu nano

parcaciklarin elde edilememesidir.

Bu tezde, TiO; tizerinde soguk altlik teknigiyle Ag kaplanarak elde edilen yapinin
bazi karakteristik Ozellikleri incelenmistir. Bu dogrultuda ¢alismadaki yenilik, ilk defa
vakum ortaminda soguk altlik teknigiyle TiO, flizerine Ag nano pargaciklarin
hazirlanmasidir. Boylece altlik yiizeylerinin gozeneksiz bi¢imde ve homojen boyut

dagilimina sahip Ag nano pargaciklarinin hazirlanmasi hedeflenmistir.

1.2. Literatiir Ozeti

Son zamanlarda, bir yart iletken olan TiO; sahip oldugu fotokatalitik aktive
ozelliginden dolay1 siklikla calisilmaktadir. Fotokatalitik etkinlik, ultraviyole (UV)
isinlariyla uyarilarak aktif olmasi saglanan bir yari iletkenin fotokatalitik malzemelerle
kirleticilerin bulunduklar1 ortamda pargalanip su, karbon dioksit (CO;) ve mineral
tuzlart gibi zararsiz Uriinlere donligmesine denilmektedir. Isiktaki enerji yardimiyla
yiizeyinde gii¢lii oksidasyonun olustugu yari iletken, fotokatalist olarak adlandirilir.

2



Fotokatalitik reaksiyon, bir katalist aracilifiyla fotonlarin 151k  enerjisinin
elektrokimyasal enerjiye gevrilmesidir. Cesitli metal oksit ve siilfitler (TiO,, SiOs,
SnO,;, CdS, Fe;03, Nby,Os, ZnO ZrO,, vb.), yart iletken fotokatalizor olarak
kullanilmaktadir. CdS’in c¢abuk korozyona ugramasi, ZnO’in sulu ortamda kararsiz
olmasi gibi cesitli sebeplerden bazi katalizorler yeterli band boslugu enerjisine sahip
olmasmma ragmen kullanilamaz. Yar1 iletken fotokatalizorler igerisinde TiOs,
fotokatalitik reaksiyon boyunca degismemesi ve kararl1 olmasi nedeniyle fotokatalitik
reaksiyon igin en uygun fotokatalist oldugu sdylenmistir (Herrmann, 1999). Ug farkl
kristal yapiya sahip olan TiO,’in anataz formunun en iyi fotoaktivite 6zelligi gosterdigi

cesitli uygulamalarda gorilmiistiir.

TiO,, sadece UV 151k altinda fotokatalitik aktivite gostermektedir. TiO;’in, gilines
spektrumunun ¢ok simirli bir boliimiinii kapsayan UV 1s1k ile aktif hale gelmesi, onun
pratik uygulamalardaki kullanimimi sinirlamaktadir. Bu nedenle TiOy’in 151k
absorbsiyon araligint UV bolgesinden goriiniir 151k bolgesine ¢ekebilmek igin farkli
calismalar yapilmaktadir. TiO2’in fotokatalitik aktivitesini artirmak i¢in TiOz’e soy
metaller veya gecis metalleri katkilandirma islemi yapilarak sogurma bandi UV
bolgesinden goriinlir bolgeye kaydirilir. TiOz’e ¢esitli metalleri katkilandirmanin;
katkilama metaline, katkilamanin metoduna, miktarina, derinligine bagli olarak degistigi

farkli ¢aligmalarda saptanmis olup, yapilan katkilandirma ile TiO2’in goriiniir 1518a kars1

fotokatalitik aktivesinin arttig1 belirtilmistir.

Zhang vd. (1998), iyi kontrol edilen partikiil biiyiikliikleri ve dopant dispersiyonu
ile saf ve katkili nanokristal TiO, fotokatalistlerinde partikiil biiyiikliigiiniin rolii izerine
sistematik bir ¢alisma yapmuslar parcacik biiyiikligiiniin, elektron-delik rekombinasyon
stirecinin dinamiklerinde ¢ok 6nemli bir faktor oldugunu tespit etmislerdir. 6 veya 11
nm ¢apinda TiO; partikiilleri i¢in, yiik tasiyict yiizey rekombinasyonunu inhibe etmek
iizere Fe™ katyonlar1 eklenerek fotonik etkinligin artirildig1 bulunmustur. Farkli partikiil
biiyiiklikleri igin optimal Fe*® dopant konsantrasyonu tammlanmis ve bu
konsantrasyonun artan partikiil biiyiikliigii ile azaldigi saptanmistir. Sonuc¢ olarak,
pargacik biytkliginin, ¢ogunlukla elektron-delik rekombinasyon dinamiklerini
etkileyerek, nanokristal TiO, bazli fotokatalizorlerde ©6nemli bir rol oynadigini

gostermislerdir.



He vd. (2002), yaptiklar1 bir arastirmada, TiO, filmlerine %2, %4 ve %6 mol
Ag’nin katkilanmasiyla daha kiiclik boyutlarda anataz parcaciklarmin olusumunun
saglandigimmi ve filmlerin spesifik yiizey alaninin arttigi gozlemlemislerdir. Katkisiz
TiOy‘in yiizey alami 45 m?%g iken, %2, %4 ve %6 mol Ag katkili filmlerin spesifik
yiizey alam sirasiyla 76, 63 ve 58 m?%/g oldugu goriilmiistiir. %2, %4 ve %6 mol Ag
katkili TiO, filmleri kiyaslandiginda %6 mol Ag iceren Ag-TiO;‘in yilizey alaninin
digerlerinden diisiik olmasina ragmen ii¢ filminde aym fotokatalitik 6zellik gosterdigi
goriilmiistiir. Bu ¢alismanin sonucunda, TiO; filmlerine farkli oranlarda (%2, %4 ve
%6) Ag ile katkilanmasinin TiO, filmlerin fotokatalitik aktivitesinde ciddi bir artis

sagladig saptanmustir.

He vd. (2002), yaptiklari bir ¢alismada, TiO, filmlerin fotokatalitik etkisini
metilen mavisinin parcalanmasiyla test etmisler ve 2 saat sonunda katkisiz TiO;
filmlerin metilen mavisini en fazla %30 oraninda parcaladigi, buna karsin %5 mol Ag
katkili TiO, filminde bu oranin %48’e, 5 saat sonra ise %53’e kadar yiikseldigi
goriilmiistiir. Calisma sonucunda, Ag katkili TiO;‘in fotokatalitik aktivitesini gii¢lii bir

sekilde artirdig1 anlagilmstir.

Keleher vd. (2002), yaptiklar1 ¢alismada, Ag-TiO; ikili yapisini tiretmisler ve bu
yapilarin E. Coli ve S. Aureus bakterilerine karsi gosterdikleri antibakteriyel etkiyi
aragtirmiglardir. Ag-TiO; yapilarin Ag’e kiyasla, E. Coli ve S. Aureus bakterileri
tizerinde daha fazla antibakteriyel etki gosterdigini tespit etmisler, Ag-TiO, yapilarinin
bu bakteriler lizerinde, AgNOj3 kadar etkili olamadigini fakat kiyaslanabilicek sonuglar
oldugunu ifade etmislerdir. Bunun nedenini, Ag-TiO, ikili yapisindaki Ag’in
iyonizasyon verimine ve ikili yapidan ayrilabilme kabiliyetiyle bakteri hiicre
membranina difiiz olabilmesine baglamislardir. Icerdigi Ag sayesinde AgNO3’1n, giimiis
iyonunda (Ag") kolaylikla bakteri hiicre membranina difiize olabilecegini, TiO, yapisina
bagli Ag’iin ise Ag"’na gegebilmesi icin 6ncelikle ¢dziiniip sonrasinda bakteri hiicresine

g0c¢ edebilecegini ifade etmislerdir.

Machida vd. (2005), medikal seramiklerin {izerini TiO, filmlerle kaplamis ve bu
filmlerin {izerlerine de 1s1k ile biriktirme (photodeposition) yontemiyle Ag iyonlarini
uygulamislardir. Bakteriyel aktivite testlerinde, TiO,-Ag filmlerinin yiizeylerine ekilen
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E. Coli (IFO 3301) bakterilerini beyaz floresan lambayla (0.02 mwW/cm?)
aydinlatmiglardir. Isik yardimiyla yilizeye biriktirilen Ag miktarinin artmasiyla, filmlerin
antibakteriyel aktivitelerinin ve film kalmlhiginm arttig1 gdzlemlenmistir. Uretilen TiO,-
Ag filmlerinin, anataz ve rutil fazlarini igerdikleri, artan sinterleme sicakligiyla rutil
miktarinin arttig1 belirtilmistir. Artan sinterleme sicakligiyla filmdeki anataz miktarinin
azalmasmin antibakteriyel aktiviteyi azalttigini ifade etmislerdir. Yaptiklari ¢alisma
sonucunda filmlerdeki anataz miktarinin, filmlerin antibakteriyel aktivitelerini giiclii bir

bigimde etkiledigini belirtmislerdir.

Liu vd. (2007), gergeklestirdikleri c¢alismada TiO, (Ag/TiO;) partikiilleri,
deiyonize suda Ag ve Ti hedeflerinin lazerle ablasyonu ile sentezlenmistir. Numunelerin
yapisini stabil hale getirmek i¢in tavlama islemi yapmuslar, TiO, partikiillerinin 20 ile
30 nm biyilikliigiine sahip Ag nano kiimeleriyle kaplandigini gézlemlemislerdir. Ag
nano kiimelerin, TiO, fotokatalistlerinin emme kapasitesini artirdigint saptamislardir.
UV-VIS spektrumu analizi, yaklasik 400 nm'de giiglii bir emilim tepe noktasi oldugunu
gostermistir. Ag nanopartikiilleri yiizey plazmon rezonansi etkisine atfedilmistir. Bu
etkinin, TiO, nanopartikiillerinin spektral 6zelliklerinin, emilim spektrumlarinin daha
uzun bir dalga boyu bolgesine kaydirilmasiyla iyilestirilmesine yardimei olacagi
gozlemlenmistir. Bu sonuglardan Ag/TiO, nanopartikiillerin fotokatalist ve foto-anotta

yeni potansiyel uygulamalarinin olacagi 6n goriilmektedir.

Seery vd. (2007), yaptiklar1 ¢alismada, sol-jel yontemi ile farkli miktarlarda Ag
iceren TiO, sentezleyerek Ag ile TiO; i¢in iki farkli hazirlama ydontemi {izerinde
sistematik bir calisma sunmuglardir. Ag, giimiis iyonunu Ag metale indirgemek i¢in
reaksiyon karigtminin hazirlamasi sirasinda 1simmlanmasiyla veya AgNO3z’1 Ag’e
ayristirmak i¢in sol-jel malzemesinin dogrudan kalsinasyonu ile birlestirilebilir. Bu iki
yontemden, ikincisinin katalitik verimde % 6-50 iyilesme ile daha etkin bir fotokatalitik
malzeme tirettigi bulunmus, bunu da Ag’iin materyal boyunca homojen olarak dagildig:
gercegine atfetmislerdir. Materyallerin verimliligi bir Q-Sun gilines simiilatorii (goriiniir
151k) ve Dublin yaz gilinesi (enlem 54 °N) kullanilarak incelenmistir. Ag eklenen tiim
materyallerin, hem simiilator altinda hem de Dublin giines 151ginda artan Ag miktariyla

aktivitelerinin de arttigin1 gézlemlemislerdir.



Wongwisate vd. (2010), tarafindan gergeklestirilen ¢alismada Au, Ag ayri ayri ve
Au-Ag karisimi birlikte TiO, sentezine katkilamislardir. Calismanin sonucunda, Au ve
Ag az miktarda kullanildiginda fotokatalitik aktivitenin arttigi ancak Ag-TiO;

karisimina Au eklendiginde bu farkin ¢ok daha kiiciik oldugu goriilmiistiir.

Naseri vd. (2012), gerceklestirdikleri ¢alismada, Ag ile hidrojen iiretimi igin
optimum Ag konsantrasyonunun bulunmasi hedeflenmistir. Ag konsantrasyonunun
artmasiyla ylizey piriizsiizliigii ve etkin yilizey oraninda bir artis gozlemlemislerdir.
Yiizey morfolojisine bakildiginda, Ag konsantrasyonunun artistyla Ag nano pargaciklari
daha net goriilmeye baglamistir. Goriilen kiiglik parlak noktalar, kiiresel nano Ag
parcaciklarinin olusumu ve Ag’lin yiiksek iletkenligiyle ifade edilmistir. Ag miktarinin
artmasiyla, dondr yogunlugunda artis goriilmesine ragmen yiik transferi direncinde
azalig gorlilmistiir. Hidrojen iiretiminde en yiiksek degerin %1 mol Ag katkisiyla elde
edildigi kaydedilmistir.

Demirci vd. (2016), gergeklestirdikleri ¢alismada, katkisiz ve % 0.1, % 0.3, %
0.5, % 0.7, % 0.9 Molar Ag katkili TiO, filmleri Si altliklar {izerinde sol-gel spin
kaplama teknigi ile basarili bir sekilde sentezlenmis ve daha sonra 2 saat boyunca 500
°C'de kalsine edilmistir. UV 15181 altinda metilen mavisi bozunmasi i¢in farkli Ag
icerigiyle TiO, filmlerinin fotokatalitik aktiviteleri arastirilmistir. Katki maddesinin
TiO; filmlerinin kristal boyutu, kimyasal bilesimi, ylizey morfolojisi ve temas agisini
etkiledigi gozlenmistir. TiO,’e Ag katkisi, katkisiz TiO; filmine kiyasla UV 151k altinda
TiO; filmlerinin fotokatalitik aktivitesini artirdigi saptanmustir. Ayrica, % 0.7 Ag katkili
TiO; filminin, katkisiz ve diger Ag katkili TiO; filmlerinden daha iyi bir fotokatalitik

aktivite sergiledigini gostermistir.

Zhou vd. (2017), tarafindan Ag yiikli TiO, (Ag/TiO,) nanopartikiillerinin
potansiyel seri tiretimi i¢in darbeli lazer ablasyonuna dayanan kolay ve ¢evre dostu bir
sentez stratejisi gelistirilmistir. TiO, nanopartikiillerinin sentezini, 1064 nm 100 ns fiber
lazer ablasyonu kullanilarak gergeklestirmislerdir. Sentezlenen Ag/TiO,'in faz bilesimi,
mikroyapist ve yilizey durumu karakterize edilmis ve Sonuglar, TiO2 nanopartikiillerinin
yiizeyinde biriken giimiis kiimelerinin bulundugunu disiindiirmiistiir. Fotokatalitik
aktivite degerlendirmesi, giimiis kiimelerin, UV 1simas1 altinda metilen mavisinin
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bozunmasinda TiO,'in fotokatalitik aktivitesini dnemli dlclide artirabildigini gostermis,
bu da Ag kiimelerinin verimli elektron tuzaklarina atfedilmistir. Basit, siirekli ve temiz
bir yolla sentezlenen gelistirilmis Ag/TiO, nanopartikiillerinin, fotokatalizde biiyiik

potansiyel uygulamalara sahip olabilecegi belirtilmistir.

1.3. TiO;, Yapist ile Tlgili Bilgiler

1.3.1. Titanyum

Periyodik cetvelin 4. grubunda yer alan ¢ok sert, giimiisi beyaz, parlak bir gegis

metal elementidir. Tablo 1’de Ti atomunun yapisi ve temel 6zellikleri verilmistir.

Tablo 1. Ti atomunun yapisi ve temel 6zellikleri (URL-2, 2018).

Fiziksel Ozelligi Degeri
Atom numarasi 22
Atom agirhigi (g/mol) 47,867
Atomik yarigap1 (pm) 140
Buharlasma 1s1s1 (kJ/mol) 425
Elektron dizilimi [Ar]3d24s?
Elektronegatiflik (Pauling 6lgegi) 1,54
Ergime 1s1s1 (kJ/mol) 14,15
Erime noktasi (K) 1941
Isil iletkenlik ((300K) W/m.K) 21,9
Kaynama noktasi (K) 3560
Kovalent yarigap1 (pm) 136
Yogunluk (g/cm®) 4,506

Yerkabugunda kiitle bakimindan bollukta onuncu element olan Ti (%0.58), klor
(Cl), karbon (C), kiikiirt (S) gibi ¢ok bilinen elementlerin basinda gelmektedir.
Yerkabugunda ¢ok dagilmis olarak bulundugundan isletilecek cevheri c¢ok azdir.
Demirden saglamdir. Yiizeyinde beyaz oksit ve nitriir tabakalar1 mevcut oldugundan
korozyona karsi dayaniklidir. Ti’un en onemli yiikseltgenme basamagi +4, en onemli

bilesigi de TiO,’dir (Sienko ve Plane, 1974; URL-1, 2018; URL-2, 2018).

1.3.2. Ti-6Al-4V

Ti alagimlan i¢inde ¢ok yaygin olarak kullanilan Ti-6Al-4V alasimi, yiiksek
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mekanik dayanima, diisik yogunluga ve miikkemmel korozyon direncine sahiptir. Saf
Ti’a V’un eklenmesi alasimin daha dayanikli, Al’'un eklenmesi ise diisiik yogunluklu
olmasim saglar. Ti-6Al-4V alasimlar1 ugak gaz tiirbini diskleri, kompresor kanatlari,
basing tanklari, medikal ve dental implantlar gibi birgok alanda kullanilmaktadir. Ti-
6Al-4V alasiminin bazi 6zellikleri Tablo 2°de verilmistir (URL-3, 2018).

Tablo 2. Ti-6Al-4V alasiminin bazi 6zellikleri (URL-3, 2018).

Ozelligi Degeri
Akma dayanimi1 (MPa) 800-1100
Cekme dayanimi (MPa) 900-1200
Elastik modiil (GPa) 110-140
Ergime sicakligi (°C) 1630-1650
Isil iletkenlik (W/m.K) 6,7
Sertlik (V) 300-400
Yogunluk (g/cm®) 4,43

1.3.3. Oksijen

Oksijen, periyodik tabloda halojen grubunun bir iliyesidir. Hemen hemen tiim
elementlerle kolayca bilesik olusturabilen bir ametaldir. Standart sartlar altinda,
elementin iki atomu baglanarak ¢ok soluk mavi renkte, kokusuz, tatsiz, diatomik
yapidaki, O; formiiliine sahip dioksijen gazini olusturur. Kiitlesel olarak hidrojen ve
helyumdan sonra evrende ve yerkabugunda en bol bulunan elementtir, bu kismin
kiitlesinin neredeyse yarisint oksijen olusturur. Tablo 3’de Oksijen atomunun yapist ve

temel 6zellikleri verilmistir (URL—4, 2018).

Tablo 3. Oksijen atomunun yapisi ve temel 6zellikleri (URL—4, 2018).
Fiziksel Ozelligi Degeri

Atom numarasi 8

Atom agirhigi (g/mol) 15,999
Buharlagma 1s1s1 ((O2) kJ/mol) 6,82
Elektron dizilimi 1s°2s%2p*
Elektronegatiflik (Pauling 6lgegi) 3,44
Ergime 1s1s1 ((O2) kd/mol) 0,444
Erime noktas1 (K) 54,36
Isil iletkenlik ((300K) W/m.K) 0,02674
Iyonlasma enerjisi (kJ/mol) 1313,9
Kaynama noktasi (K) 90,20
Yogunluk (g/l) 1,429




1.3.4. Titanyum Dioksit

IV-VI grubu ikili bilesik yar1 iletkenlerden birisi olan TiO,, Ti atomu ile oksijen
atomunun bir araya gelmesiyle olusur. TiO; genis bir bolgeyi icine alan gegirgenligi,
yiiksek kirilma indisi, disiik sogurganligy, yiiksek dielektrik sabiti, yliksek mekanik ve
kimyasal dayaniklilig1 ile iyi bir yalitkan olma gibi iistiin fiziksel 6zelliklere sahip bir

malzemedir.

TiO, dogada kristal yap1 olarak ii¢ sekilde bulunur. Bunlar; anataz, rutil ve brokit
yapidir. Bu {i¢ farkli kristal yap1 ayn1 formiile sahiptir. Brokit ortorombik kristal yapiya
sahipken rutil ve anataz tetragonal yapidadir. Her iic kristal yapida her bir Ti** iyonunun
altt O iyon oktahedronu cevrelenmesiyle olusmus farkli TiOg oktahedralden olusur.
Her iic kristal yapida da Ti atomlar1 alt1 bag, O, atomlari ii¢ bag yapmaktadir. Ug yapida

oktohedral diizlemde atomlarin kenar ve koselerinin farkli baglanmasiyla olusur.

Termodinamik acidan TiO;’in en kararli yapist rutil olup yiiksek sicakliklarda
kararli olan bir fazdir. Anataz diisiik sicakliklarda kararli hale gelen bir faz olup yiiksek
sicakliklarda rutile donlismektedir. Brokit ise elde edilme kosulu zor oldugu icin yaygin
kullanima sahip degildir. TiO,’in 450-500 °C sicakliga kadar isitilmasi sonucunda
anataz yapt olugmaktadir. anataz yapmin 500 °C’nin iizerinde rutile doniistiigii
belirlenmistir. Brokit yapinin elde edilmesi i¢in ise yaklasik 900 °C’ye ihtiya¢ vardir
(Boduroglu, 2009).

Anataz ve rutil yapilarinda atomlar aras1 bag uzakliklar: farklidir. Bu fazlara ait

atomlar arasi bag uzakliklar1 Tablo 4’de verilmistir.

Tablo 4. Anataz ve rutil fazda atomlar arasi1 bag uzakliklar1 (Kaya, 2002).

Anataz(A°) Rutil(A°)
Ti-Ti 3,04 2,96
Ti-Ti 3,79 3,57
Ti-0 1,91 1,94
Ti-O 1,95 1,99
0-0 2,45 2,52
0-0 2,80 2,78
0-0 3,04 2,96




Tablo 4’den de goriilecegi lizere; anataz fazda Ti-Ti atomlari aras1 bag uzakligi
rutil fazdakinden daha biiyiiktiir fakat Ti-O atomlar1 arasindaki bag uzakligi daha

kiigliktiir. TiO, fazlarina ait bazi1 6zellikler Tablo 5’de gosterilmistir.

Tablo 5. TiO, fazlarina ait baz1 6zellikler (Fujishima, 1999; Karvinen vd., 2003;
Akkaya ve Tepehan, 2011).

Ozelligi Anataz Rutil Brokit

Kristal yapisi Tetragonal Tetragonal Ortorombik

Orgii sabitleri (A) a=3,784 a=4,5936 a=5,436
b=3,78 b=4,5936 b=9,166
c=9,515 c=2,9587 c=5,145

Ozgiil agirlik (g-agirlik/em®)  3,8-4 4,2-4.4 4,14

Sertlik (mohs) 5,5-6 6-6,5 5,5-6

Y ogunluk (g/cmg) 3,79 413 3,99

Yasak enerji araligi (eV) 3,2 3,0 3,4-3,55

Kirilma indisi 2-2,4 2,7 2-2,4

TiO; fotoiletkenligi, elektron-bosluk cifti iiretiminin kolayligi ve homojen yiik
dagilimimni saglayabilmesi gibi Ozellikleri ile 6n plana ¢ikmaktadir. TiO,’in bu
ozelliklerini en iyi sekilde gosteren fazi anatazdir (Hu ve Yuan, 2005). Tetragonal
yapida olup, birim hiicresinde 12 atom ve 4 molekiil bulunmaktadir. Visualization for
Electronic and Structural Analysis (VESTA) programi ile gorsel hale getirilen Anataz
TiO; kristal yapist Sekil 1’de verilmistir (URL-5, 2018).

c

1

Sekil 1. Anataz TiO; kristal yapist.

TiOy’in kimyasal ve termal dengesi en yiiksek olan fazi rutildir. Birim hiicresinde
10



6 atom ve 2 molekiil bulunmaktadir. Rutil TiO, de anataz TiO; gibi tetragonal bir yap1
gostermektedir. VESTA programi ile gorsel hale getirilen Rutil TiO; kristal yapist Sekil
2’de verilmistir (URL-5, 2018).

Sekil 2. Rutil TiO; kristal yapist.

Brokit fazi TiO;’in en disiik aktivasyon enerjisi (E;)’ne sahip olan fazidir.
Cogunlukla giines hiicrelerinde kullanilan brokit yapinin tiretimi diger fazlara gore daha
zordur. Brokit faz1 diisiik sicakliklarda iiretilir cilinkii yiiksek sicakliklarda rutil faza
dontismektedir. Genellikle dogada minerallerin yapisinda yer almaktadir. Ortorombik
yapida olup, birim hiicresinde 24 atom ve 8 molekiill bulundurmaktadir. VESTA
programi ile gorsel hale getirilen Brokit TiO, kristal yapis1 Sekil 3’de verilmistir (URL-
5, 2018).

e

> C

Sekil 3. Brokit TiO; kristal yapisi.
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1.4. Giimiis

Gilimiis, elementlerin periyodik tablosunda simgesi Ag (Ag sembolii Latince
argentum kelimesinden gelir) olan, beyaz, parlak, degerli bir metalik elementtir. Atom
numarasi 47, atom agirligi 107,87 gramdir. Erime noktas1 961,9 °C, kaynama noktasi
1950 °C ve ozgiil agirligi da 10,5 g/cm?'tiir. Cogu bilesiklerinde +1 degerliklidir. Tablo
6’da Ag atomunun yapisi ve temel 6zellikleri verilmistir (URL-6, 2018).

Tablo 6. Ag atomunun yapisi ve temel 6zellikleri (URL-6, 2018).

Fiziksel Ozelligi Degeri
Atom numarasi 47

Atom agirhigi (g/mol) 107,8682(2)
Atomik yarigap1 (pm) 172
Buharlasma 1s1s1 (kJ/mol) 258
Elektron dizilimi [Kr]4d™5s!
Elektronegatiflik (Pauling 6lgegi) 1,93
Ergime 1s1s1 (kJ/mol) 11,28
Erime noktasi (K) 1234,93
Isil iletkenlik ((300K) W/m.K) 429
Kaynama noktasi (K) 2435
Kovalent yarigap1 (pm) 153
Yogunluk (g/cm®) 10,49

1.5. ince Film ve Vakum Teknolojisi

Her iki tarafi gaz faz1 ile temasta olan ¢ozelti katmani film olarak adlandirilir.
Literatiirde ince film ile ilgili farkli tanimlamalar olmakla birlikte genel olarak kalinlig
birka¢ mikrometre (um) den birkac angstrom (A) olan kat1 ¢ozelti katmanlar ince film
olarak adlandirilir. Gegen yiizyilin ortalarinda ince filmlerin elde edilmesi, 6zellikle
elektronik teknolojisine biiyiik bir ivme kazandirmistir. Hacimli malzemelerde
bulunmayan bir¢ok 6zellik kaplama kosullar1 ve tekniklerinin degistirilmesiyle ince

filmlere kazandirilir. Bu 6zellikler asagidaki gibi siralanabilir:

e Hacimli malzemelere gore safsizlig1 daha yiiksek 6rneklerin elde edilebilmesi,

e Atomik biiyiitme, kalinlik, kristal yonlenmesi ve boyut etkileri gibi ince filme ait

onemli Ozelliklerin kontrol edilebilmesi,

e Numune homojenliginin kontrol edilebilmesi,

12



e (Cok katmanl ve degisik yapilarda kaplama elde edilebilmesi,

e Endistriyel, ekonomik ve pratik bir teknoloji olmasidir.

Bir ortamda gaz ya da hava basincini olusturan molekiillerin pompalar yardimiyla
emilip disar1 atilmasina vakum adi verilir. Vakum, ortamda bulunan gaz miktarinin bir
Olclistidiir ve vakum seviyesi diisiik basing degerleriyle ifade edilir. Basing birimleri

arasindaki iligki asagidaki gibidir.

1 atm = 1,013 bar =101300 Pa = 760 mm-Hg = 760 Torr

Bir vakum diizeneginde vakum seviyesi ne kadar diisiik olursa tiiretilecek filmde o
kadar saf olur. Vakum diizeneginin istenilen basing seviyesine diismesinde en az
pompalar kadar éneme sahip parametrelerden biri de vakum diizeneginde kullanilan
malzemelerin vakuma uygunlugudur. Bu nedenle vakum diizeneginde kullanilacak
malzemelerin se¢imi &nemlidir. Ornegin, vakum kazam yapiminda yiiksek buhar
basingli malzemeler yerine paslanmaz c¢elik gibi diisiik buhar basincina sahip

malzemeler kullanilir.

Ince film malzemelerin {iretimi sirasinda istenmeyen atomlarin bulunmasi,
tretilen malzemelerin safsizligin1 olumsuz etkilemektedir. Bu nedenle, ince film
malzeme {lretiminde vakum seviyesi artirilip malzeme ile etkilesime girebilecek
istenmeyen gaz parcaciklari en aza indirilerek yiiksek safliga sahip malzeme iiretimi

gerceklestirilir.

1 atm

Basing

I I

I I

I I

I I

I I

: :
Sicakik Te Tk

Sekil 4. Saf bir maddenin faz diyagramu.
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Sekil 4°de verilen diyagram incelenirse kaplama islemlerinde yiiksek vakumun
yani diisiik basincin neden gerekli oldugu anlasilabilir. Atmosferik basingta kati bir
malzeme 1sitilip erime sicaklifina ulastiginda malzeme sivi hale gececektir. Aym
malzemenin kaynayarak buharlagsmasi i¢in daha yiiksek sicakliga ihtiya¢ vardir.
Buharlagmas1 i¢in ise c¢ok daha yiiksek sicaklifa cikilmasi gereklidir ki bu hem
teknolojik hem de ekonomik agidan zordur. Diyagramdan, basing diistiikkge saf
maddelerin ergime ve kaynama sicakliklarinin diistigii goriilebilir. Yiiksek vakum
buharlagtirmay1r kolaylastirmakla birlikte buharlasan pargaciklarin  enerjilerini
yitirmeden uzun yol alabilmesi i¢in de gereklidir. Ciinkii diisiik vakumlu ortamlarda
buharlasan parcaciklar ortamda bulunan diger parcaciklarla ¢arpisarak enerjilerini ¢ok

kisa mesafelerde kaybederek tekrar yogusurlar.

1.6. Vakum Pompalari

Kapal1 bir sistemde vakum elde etmek i¢in ortamda bulunan gaz pargaciklarinin
sistemden uzaklastirilmasi1 gerekmektedir. Kaliteli ince film kaplamak i¢in de c¢alisma
ortaminin vakuma alinmasi sarttir. Bunun icinde sistemin vakum pompalariyla
pompalanmasina ihtiyag vardir. Sekil 5’de vakum sisteminin sematik goriiniimi

verilmistir.
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Sekil 5. Vakum sisteminin sematik gosterilisi.

Vakum pompalari farkli basing araliklarinda etkili olacak sekilde tasarlanmuistir.
Vakum pompalar1 ¢alisma prensipleri ve inebilecekleri en diisiik basing degerlerine gore
siiflandirilmaktadir. Vakum eldesinde yaygin olarak kullanilan pompa tiirleri; mekanik
pompa, diflizyon pompasi, turbo molekiiler pompa, iyon pompasi, kriyostatik pompa,
sogurma pompasidir. Vakum pompalarinin ulasabilecegi vakum ortami kapasitelerine

gore kaba vakum, yiiksek vakum ve ¢ok yiiksek vakum olmak iizere iige ayrilir.

Basing (Tarr)
Gok yiksek vakum Yiksekvakum Kaba vakum
|
10" 10° 10° 10° 10°
Mekanik pompa
Sogurma pompasl
Difizyon pompasi

Kriyostatik pompa
Turbomolekiller pompa
iyon pompasi

Sekil 6. Vakum pompa tiirlerinin inebilecegi basing araliklari.
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Sekil 6’da vakum elde edilmesinde yaygin olarak kullanilan pompa tiirleri ve bu
pompa tiirlerinin inebilecegi basing araliklar1 verilmistir. Bu pompalardan tez
kapsaminda kullanilan vakum sisteminin sahip oldugu mekanik ve difiizyon pompalari

ele alinmustir.

Ince film kaplama tekniklerinde genellikle 6n pompa olarak kullanilan mekanik
pompa sikistirma-genlesme prensibine gore ¢alismaktadir. Calisma araligi 103-10° Torr
olup bir yag haznesi icerisinde donen bir piston ve bu pistonun hareketini saglayan bir
elektrik motorundan olusmaktadir. Sekil 7°de mekanik pompa sematik olarak

gosterilmigtir.

Fompa ciks Fompa girigi

Pervane
kanadi

Sekil 7. Mekanik pompanin sematik gosterilisi.

Pistonun dénmesiyle her iki yanindaki paletler yardimiyla vakum kazanina bagh
girisinden veya difiizyon pompasi ¢ikisindan havayi alip, yagin icerisinden gecirerek
eksozdan disartya atmaktadir. Pompalar yiiksek devirle ¢alismasindan dolayi, pompa
yag1 olarak 90-100 °C’ye dayanikli 6zel bir yag kullanilir. Bu pompalarin dezavantaji

vakum sistemine yag kagirabilme olasiliginin olmasidir.

Diflizyon pompalar1 bosaltma islemini tasiyici bir sivi veya gazla gergeklestiren
pompa tiirlerindendir. Difiizyon pompasinin ¢alisma arahg 102-10 Torr olup mekanik
bir hareketinin olmamasi nedeniyle siirtiinme kaynakli enerji kayiplar1 da s6z konusu

degildir. Bu pompalarin tasiyici ortami, 1sitilarak buharlastirilan 6zel bir yag ya da agir
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bir metalin buharidir. Bu buharlar ¢atilara ¢arpip asagiya inerken diflizyon pompasi
duvarlarina carparak i1sinmasina neden olur, bu nedenle duvarlarin etrafinda soguk su

dolastirilir. Diflizyon pompanin sematik gosterilisi Sekil 8’de verilmistir.

Pompa girigi(disik basing)

TSR —* Yag molekiilleri

M r Gaz molekilleri
Pompa cikigi
Yag ?uhar (ylksek basing)
Jeti
&
alE
Su sofutma . " g
kanallan " @
]
-' ? 3]
-‘ @
k q
; .
Pompa ¢ 1: 8
yagi i r
Isitici +—

Sekil 8. Diflizyon pompanin sematik gosterilisi.

Vakuma alma, vakum odasindaki gaz molekiillerinin tasiyici gaz igerisinde
¢oziinmesi veya molekiillerin buhar akimima kapilarak akan buharla ortamdan disar
alinmasiyla gerceklesir. Mekanik pompa tarafindan emilen tasiyici buhar disarn
alindiktan sonra tlizerindeki vakum azaltilir, daha sonra sogutularak biinyesinde bulunan

gazlar ortama birakilir ve yeniden buharlastirilmak {izere tasiyici, pompaya gonderilir.

Diflizyon pompasiin calistirilabilmesi i¢in vakum odasimin kaba vakumunun
mekanik pompa ile alinmis olmasi gerekmektedir ki buna karsilik gelen basing 10?
Torr’dur. Eger difiizyon pompasi 10" Torr’dan daha yiiksek basiclarda calistirilirsa
diflizyon pompas1 yaginin biiyiikk molekiillii olma 6zelligini yitirerek yagin oksitlenerek

kiiclik molekiillii olmasina yol agacaktir.
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1.7. ince Film Uretim Yontemleri

Giin gectikce hizla gelisen teknolojiyle birlikte daha {istiin 6zelliklere sahip
malzemelere olan ihtiyag artmaktadir. Bu sebeple malzemelerin yiizey
karakteristiklerinin fiziksel veya kimyasal olarak degistirilip gelistirilmesinde cesitli
kaplama yontemlerine siklikla bagvurulmaktadir. Bu kaplama yontemleri genel olarak,
fiziksel buhar biriktirme (PVD, Physical Vapour Deposition) ve kimyasal buhar
biriktirme (CVD, Chemical Vapour Deposition) olarak iki ana baglik altinda incelenir.
Kaplama yonteminin belirlenmesinde sicakliga bagimlilik, kaplanacak malzeme ve
altlikla uyumu, altlik sekil ve biiyiikliigli, numunenin kaplandiktan sonraki ¢alisma
ortami gibi faktorler dikkate alir. Cesitli ince film kaplama ydntemlerinin

siniflandirilmasi Sekil 9°da verilmistir.

ince Film Uretim
Yontemleri
I
v v v
Kati1 Fazda Sivi Fazda Gaz Fazda
Biiyiitme [ Biiyiitme [ Biiyiitme
—> Lazer > Sol-jel ——  Fiziksel Buhar
Biriktirme
Elektrokimyasal Kimyasal Buhar
- —» ,
ROl SR Biriktirme Biriktirme
— Kaynak —  Kimyasal Banyo , Iyon Demeti
Biriktirme

Sekil 9. Ince film iiretim yontemleri.

1.8. Fiziksel Buhar Biriktirme Teknikleri

Fiziksel buhar biriktirme (PVD) yontemi, vakumlu ortamda kat1 veya sivi haldeki
malzemelerin atomlarinin sigratilarak veya buharlastirilarak yiizeyden koparilmasi ve
altlik {izerinde iyonik veya atomik biriktirilmesidir. PVD yontemi, yiiksek kalitede yar1
iletken malzemelerin biiylitiilmesine olanak saglamasi nedeniyle yaygin olarak
kullanilmaktadir. Giiniimiizde PVD yontemiyle, biiyiitme parametereleri bilgisayar
yardimiyla kontrol edilebildiginden tek kristal ince film yapilarin iiretilmesi

mumkindiir.
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Fiziksel Buhar Biriktirme yontemi, iiretim hizinin yiliksek olusu, yiiksek saflikta
ve siki paketlenmis yapiya sahip kaliteli kaplamalarin elde edilisi, genis sicaklik
araliklarinda kaplamanin yapilisi, kaplama islemi sonrasi herhangi bir ylizey islemine
gerek olmayisi, ve zehirli atiklarin olugmayisi gibi avantajlar ile 6n plana ¢ikmaktadir.
Fiziksel Buhar Biriktirme yontemi buharlastirma ve sigratma olarak iki baslik altinda

incelenir. Sekil 10°da Fiziksel Buhar Biriktirme teknikleri verilmistir.

Fiziksel Buhar

Biriktirme
|
— | Buharltstlrma — Su;rttma
—» Rezistans —> Diyot
v 4 Endiiktif E Y Triyot
> Katodik Ark — Manyetik
—> Lazer — Iyon demeti

—»  Elektron Demeti

Sekil 10. Fiziksel buhar biriktirme teknikleri.

Vakumlu ortamda fiziksel buharlastirma teknigiyle film olusumu, belirli bir
sicakliga 1sitilan hedef malzemeden buharlastirillan atomlarin althik iizerinde
yogunlagmasiyla gergeklesir. Fiziksel buharlastirma teknikleri rezistans, endiiktif, ark,

lazer ve elektron bombardimani ile buharlagtirma olarak siiflandirilir.

1.8.1. Rezistans ile Buharlastirma

Rezistans ile buharlastirma tekniginde, sicaklifa ve oksitlenmeye karsi direnci
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yiiksek Molibden (Mo), Tantal (Ta), Tungsten (W), gibi metalden yapilmis bir refrakter
pota igerisine buharlastirilacak malzeme yerlestirilerek potaya bagh iki elektrot arasina
elektrik gerilimi uygulanir ve potadan akim gegirilir. Gegen akim sayesinde pota
icerisindeki malzeme buharlasacak kadar isitilir ve buharlagsma islemi gerceklestirilir.

Rezistans ile buharlagtirma sistemi Sekil 11°de verilmistir.

B Althi tutucu

b Kaplanan
P oylzey
A R N N A A
g M anuibibigy fx/ff
Vakum \Q\‘\HHIHH;’{”// .
odas| RN Ll s T
™ N, L I N P
<N XS e [ o T
P
SN i e T
RSN \‘Qmw@f ’i’ﬁ e =
N T P
¢ Ry ;%’/if Buharlastini
- § Buharlastinlan
Pota 4 Pk malzeme
Rezistans{ fiteny
# Glc kaynadl —
T é A A Y
W akum pompas

Sekil 11. Rezistans ile buharlastirma sistemi.

Rezistans ile buharlastirma teknigi genellikle Ag, Al, Au gibi yansitic1 ylizey
kaplamalarinda tercih edilir. Kaplama kalinligin1 kontrol edebilmek adina perdeleme
yapmas1 i¢in kapakciklar kullanilir. Homojen kaplama olusturabilmek ig¢in althgin
dondiirtildigi sistemler de mevcuttur. Bu teknigi digerlerinden {stiin kilan 6zellikleri,
yiiksek akim ve diisiik gerilim (<10 V) veren enerji sistemlerini kullanmasi, maliyetinin

diistik, basit ve hizl1 olmasidir.

1.8.2. Endiiktif ile Buharlastirma

Endiiktif ile buharlastirma, etrafi bakir tellerle sarilmis pota icerisindeki
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buharlagacak malzemenin, bakir tellere uygulanan indiiksiyon akimi (RF akimi)
yardimiyla isitilip buharlastirilmasi ve altlik {izerine biriktirilmesi temeline dayanan bir
fiziksel buhar biriktirme teknigidir. Erime sicaklig1 yaklasik 2100 °C’ye kadar olan tiim
malzemelere uygulanabilen bu teknigin en Onemli dezavantaji maliyetinin fazla

olmasidir. Sekil 12’de endiiktif ile buharlagtirmanin sematik gériinlimii verilmistir.

Ergimis metal

RF bobini

| Destek

Sekil 12. Endiiktif ile buharlastirma sistemi.

1.8.3. Katodik Ark ile Buharlastirma

Katodik ark tekniginde hedef malzemenin buharlasip iyonize olmasi i¢in ark
kullanilir. Bu teknikte, buharlasacak malzeme katot olarak, kaplanacak altlik malzemesi
ise anot olarak vakum odasma yerlestirilir. Buharlasacak malzeme ile vakum odasi
duvarlar1 arasina 15-30 V mertebesinde diisiik gerilim ve 50-100 A araliginda ytiksek
akima sahip potansiyel uygulanir. Uygulanan diisiik gerilim ve yliksek akim ile katot
tizerinde ark olusturulur. Katot ylizeyinde arkin meydana geldigi alanlarda, sicakligi
2500 °C gibi yiiksek degerlerde olan ark izinin olusumu gergeklesir. Katot izi olarak da
adlandirilan bu noktalarda eriyip buharlagsan atomlarin iyonizasyonu gerceklesir. Sekil

13’de katodik ark ile buharlastirma sisteminin sematik goriiniimii verilmistir.

21



Vakum
» pompasi
Katod Katod
Ark besleme AT Ark besleme
kaynagﬂ H ﬂ D‘ — kaynagi
‘ Rea[(t_if_gaz
AltliK tutucu «——— | g ginsi
—— Althk gerilimi
SR

Sekil 13. Katodik ark ile buharlagtirma sistemi.

Yalniz iletken malzemelerin buharlastirilabilmesi ve mikrodroplet olusumu bu
teknigin en Onemli dezavantajlar1 olarak karsimiza cikar. Mikrodroplet, boyutlari
ortalama 0,5-20 pum arasinda olan katot izi etrafinin fazla 1sindigi ya da katot
malzemesinin iyi sogutulmadigi durumlarda olusan siv1 kiitlelerin yiizeyden koparak
altlik ylizeyine yapismasiyla ortaya ¢ikan kusurlardir. Mikrodropletler, kaplama yiizeyi
homejenliginin bozulup piiriizliiliigiin artmasina ve dolayisiyla kaplama kalitesinin
diismesine neden olur. Giliniimiizde mikrodroplet olusumunu engelleyen sistemler

tizerinde caligilmaktadir.

1.8.4. Lazer ile Buharlastirma

Lazer ile buharlastirma, vakum odasinda kaplanacak malzemenin lazer kaynagi
kullanilarak buharlastirilip altlik {izerine biriktirilmesi esasina dayanan bir fiziksel buhar
biriktirme teknigidir. Bu teknikle lazer 111 absorblayabilen yiiksek erime sicakligina
sahip metaller buharlastirilabilmektedir. Kullanilacak lazerin dalga boyunu
buharlagtirilacak malzemenin 1s1nim absorbsiyon karakteristigi belirler. Droplet
olusumu bu teknigin en O6nemli dezavantajidir. Lazer ile buharlastirma sistemi Sekil

14°de verilmistir.
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Sekil 14. Lazer ile buharlastirma sistemi.

1.8.5. Elektron Demeti ile Buharlastirma

Elektron demeti ile buharlastirma teknigi, bir elektron kaynaginin sagladigi
yiiksek enerjili elektron demetinin hedef malzemeye yonlendirilmesi sonucu agiga ¢ikan
enerjinin malzemeyi 1sitip buharlastirmasi ve buharlasan malzemenin altlik {izerinde

biriktirilmesi islemini igerir.

Bu teknikte kullanilacak elektron demeti, ince ve yiiksek dirence sahip filaman tel
tizerinden alternatif akim (AC) gegirilerek olusturulur. Akim yoluyla 1sinan filamandan
ayrilan yliksek enerjili serbest elektronlar, anot katot arasina uygulanan yliksek
gerilimin (5-10 kV) olusturdugu elektrik alanda hizlandirilarak belli bir kismi filamanin
karsisindaki anot plakanin ortasinda bulunan delikten gecer. Boylelikle elektron
demetinin ¢ap1 kiigiiltiilerek malzemenin homojen bir bi¢imde 1sinmasi saglanir. Anot
plakadaki delikten gegen elektronlar statik ve degisken manyetik alanlar yardimiyla
potaya yonlendirilir. Yonlendirilen elektron demeti, malzemenin 1sinip buharlasmasini

saglar ve buharlasan malzeme altlik {izerinde biriktirilir.

Elektron demeti ile buharlagtirma teknigi ile hem metal hem de dielektrik

malzemeleri buharlagtirmak miimkiindiir. Bu teknigin en 6nemli avantajlari, 3500 °C
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gibi yiiksek erime sicakligina sahip malzemeleri bile buharlastirabilmesi ve biriktirme
hizlarmin yiiksek olmasidir. Bir diger avantaji ise vakuma ara vermeden birden ¢ok
malzeme potalara konularak buharlastirma yapilabilir. Sekil 15’de elektron demeti ile

buharlastirma sistemi gosterilmektedir.

Altl

%}Alﬂlktutucu
k. Kaplanan
4 p

yuzey

Buharlagtinlan 4
malzeme h|

} Tungsten

filaman
p Odaklama
. F
Su sojutma miknati si
borulari

n

Vakum pompasi

Sekil 15. Elektron demeti ile buharlastirma sistemi.

1.9. Ince Film Olusumu ve Biiyiime Mekanizmalari

Baslangigta etkili sayida atom veya molekiiliin yogunlasarak altlik {izerine
tutunmast ve altlik tizerinde kalici bir konaklamanin saglanmasiyla film olusumu
gerceklesir. Ince film olusumu cekirdeklenme ve tane biiyiimesi siireglerini igerir.
Belirli bir kalinliga ulasan kaplama, ¢ekirdeklenme siireci sona erdikten sonra ilk

olusuma uygun olarak biiylime siirecine devam eder.

Althik yiizeyine gelen bir atom enerjisini ylizeye aktarir ve yiizeye yeterli
momentumun yayilmast sonucunda zayif bir bag ile tutunur, bu durum fiziksel

adsorbsiyon olarak bilinir. Fiziksel adsorbsiyona ugrayan molekiil i¢in iki durum soz
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konusudur; ya yiizey atomlari ile kimyasal bag yapip kimyasal adsorbsiyon durumunu
gerceklestirir ya da yeterli enerjiye sahip oldugunda yiizeyden ayrilarak tekrar gaz
fazina doner. Gaz fazindan altlik yiizeyine gelen atom hem fiziksel adsorbsiyonun
hemde kimyasal adsorbsiyonun gergeklestigi durumda adsorbed atom (ad-atom) olarak
adlandirilir. Sekil 16’da gaz fazindan althk yiizeyine gelen bir molekiiliin altlikla

etkilesimi verilmistir.

Buhar Desorbsiyon

molekal(
Yansima

8 Y
y N
Altlik yazeyi 8”8”8%@”@”@’\) d
L
Fiziksel Kimyasal Birlesme
adsorbsiyon adsorbsiyon

Sekil 16. Gaz fazindan altlik ylizeyine gelen bir molekiiliin altlikla etkilesimi.

Adsorbe atom yiizey atomlartyla ve yiizeye gelen diger atomlarla enerji aligverisi
gerceklestirerek yiizeyde yaymma hareketi gosterirler. Bu durum adsorbe atomun altlik
yiizeyinden ayrilip geri buhar faza donmesi veya altlik ylizeyine kalict konaklamasina
kadar siirer. Altlik yiizeyine transfer edilen yeterli sayidaki buhar atomu veya molekiilii
althk iizerinde kalict bir tabaka meydana getirir. Altligin buhar atomlarina maruz
kalmasindan kisa bir siire sonra yiiksek hareketlilige sahip kiigiik atom gruplarinin
olustugu gozlenir. Bu atom gruplarinin her birine adacik adi verilir ve adacik boyutuna
ulagan atom gruplar i¢in artik biiylime zamanidir. Biiyliyen adaciklar komsu adaciklarla
temas etmeye baslar ve birleserek biiyiik bir adacik olustururlar. Film olusumunun
basladig1 ve kararl adaciklarin olustugu siireg, ¢ekirdeklenme olarak adlandirilir. Sekil

17°de film ¢ekirdeklenme, biiylimesi ve birlesmesi verilmistir.
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Sekil 17. NaCl (111) altliklar1 {izerine kaplanmis Ag filmlerinin ¢ekirdeklenme, biiylime
ve birlesmesi (Ohring, 1991).

Adaciklarin  birlesmesi, adaciklarin ~ yogunlugunu  azaltarak  yeni
cekirdeklenmelerin meydana gelmesi icin altlik iizerinde bosluklarin olusmasini saglar.
Bu birlesme siireci sonucunda altlik iizerinde, bosluklar nedeniyle ayrilmis yapilarin
olustugu gozlenir. Kaplamaya devam edilmesi durumunda zamanla bu bosluklarin
tamamen doldugu goriiliir. Bu olaylar kaplamanin ilk asamalarinda, tipik olarak birkag

yiiz A’luk film kalinliklarinda gergeklesen olaylardir.

Vakum basinci, althik sicakligi, kaplama hizi, atomlarm enerjisi gibi
parametrelerin degistirilmesiyle yiiksek saflikta, yilizey pirizliligi distk, siki

paketlenmis Kaliteli filmler iretilebilir.
Sekil 18’de goriildiigii gibi film olusumunda Volmer-Weber, Frank-van der

Merwe ve Stranski-Krastanov olmak iizere ii¢ temel ince film biiyiime mekanizmasi
vardir (Dubrovskii, 2014).
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Sekil 18. ince film biiyiime mekanizmalar1 a) Volmer-Weber (3B), b) Frank-van der
Merwe (2B) ve c) Stranski-Krastanov (2B-3B).

Ada biiyime mekanizmasi olarakda Dbilinen Volmer-Weber biiyiime
mekanizmasinda film biiyiimesi, kaplamadaki atom veya molekiillerin birbirlerine
baglanmasi, altliga baglandiklarindan daha kuvvetliyse ii¢ boyutlu (3B) ada yapisinda

en kiigiik kiimenin altlik iizerinde ¢ekirdeklenmesiyle olusur.

Tabaka biliylime mekanizmasi olarakda bilinen Frank-van der Merwe biiylime
mekanizmasinda, kaplamadaki atom veya molekiillerin birbirlerinden daha ¢ok altliga
kuvvetli bir sekilde baglanmaktadir. Yani bu biiylime mekanizmasinin olusmasi i¢in
film ile altlik arasinda kuvvetli bir bagin olmas: gerekir. Tamamlanan ilk tabakayi, az
sik1 baglanan ikinci tabaka kapatir. Sonug itibariyle iki boyutta (2B) diizlemsel tabakalar

olusur. Cogu yalitkan-metal ikili yapilarinda gériilmektedir.

Stranski-Krastanov biiyiime mekanizmasi ise Once tabaka ardindan da adacik
bliylimesinin gergeklestigi, ada ve tabaka biiylime mekanizmalarini bir arada
bulunduran karma bir biiyiime mekanizmasidir. Metal-yar1 iletken ve metal-metal ikili

yapilarinda siklikla goriilen bu mekanizma diger mekanizmalara gore daha az kullanilir.

1.10. Yapisal Bolge Modeli ve Soliton Modeli

Is1l buharlagtirma yontemi ile uygulanan metal film kaplamalarda tane boyutunun,
althik sicakligr azaldikca kiiciildiigii bilinmektedir. Diisiik altlik sicakliklarinda althiga

yapisan atomlarin hareketliliklerinin ve diflizyon hizlarinin olduk¢a az olmasi nedeniyle
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kiiglik boyutlu taneler olugsmaktadir. Ayrica 1s1l buharlagtirma yontemi ile sivi azot (N5)
sicakligina yakin veya daha diisiik altlik sicakliklarinda hazirlanan farklt metal ince
filmlerin tane boyutu yaklasik 10 nm veya daha altinda olabilmektedir (Yoshida vd.,
1972; Brune vd., 1994). Isil buharlastirma yonteminde film olusum stireci yapisal bolge
modeli ile agiklanabilir. Yapisal bolge modeli, buhar ortamindan gelen parcaciklarin
altlik sicakligina bagl olarak ylizey veya hacim diflizyonuna dayanmaktadir. Bu model
ilk olarak Movchan ve Demchishin (1969) tarafindan agiklanmis ve daha sonra farkl
arastirmacilar tarafindan gelistirilmistir (Sanders, 1971; Thornton, 1974; Messier vd.,
1984; Mahieu vd., 2006). Yapisal bolge modeline gore kaplanan malzemeler altlik
sicakligina bagl olarak (0 = Ts/Tm; Ts altlik sicakligi, Tm erime sicakligi, Ag i¢cin Tm
= 1235 K) farkli mikro veya nano yapiya sahip olabilmektedir. Bu modele gore film
biliylimesi biri gegis bolgesi olmak tizere dort farkli sicaklik bolgesinden olugmaktadir
(Sekil 19). 1) 1.bolge (Ts/Tm < 0,2), ii) Gegis bolgesi (0,2 < Ts/Tm < 0,3), iii) 2. Bdlge
(0,3 <Ts/Tm <0,5) ve iv) 3. Bolge (Ts/Tm > 0,5).

' 1 i
1. Bolge  Cesis 2. Bélge 3. Bilge
I Bolgesi 1 1

=S

Sekil 19. Yapisal bolge modeline gore altlik sicakligina bagli olarak film biiylime
stireglerinin sematik ¢izimi (Mukherjee ve Gall, 2013).

1. Bolge: Bu bolgede taneler konik siitunsal bi¢cimdedir. Siitun simirlar1 ¢ok
belirgin degildir. Altliga konan parcaciklarin yilizey ve hacim diflizyonu ¢ok kiigtiktiir.
Yap1 buhar ortaminda olusan pargaciklarin altliga konup birikmesi ile olusur. Bu durum
film kalinlig1 artarken golgeleme etkisinin ortaya ¢ikmasina neden olur. Golgeleme
etkisi buhar ortamindan gelen parcaciklarin althga veya olusan filme dogrudan
carpmaya karsi engellenmesidir (Sekil 20). Golgeleme etkisi olusan yapinin gézenekli

ve piirlizlii bir ylizeye sahip olmasina neden olmaktadir.
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as ‘
Sekil 20. Parcaciklarin althiga gelis agisina bagli olarak gdlgeleme etkisinin sematik
gosterimi (Kranenburg ve Lodder, 1994).

Gegis Bolgesi: Kismen life benzer tane yapist vardir. Birinci bolgeye gore ylizey
difiizyonu daha fazladir, golgeleme etkisi kiiciiktiir, film yogunlugu daha fazladir ve
yiizey daha diizgiindiir.

2. Bolge: Bu bolgede tabakalarin olusumunu ylizey difiizyonu belirler. Yapisan
atomlarin hareketliligi oldukca fazladir ve bu nedenle golgeleme etkisi azdir. Biiyiik
hareketlilik nedeniyle parcaciklar yiizey iizerinde daha diizgiin bir sekilde yayilirlar.

Taneler siitunsal bi¢imlidir ve siitun sinirlar1 belirgindir. Film yiizeyi diizgiin ve mattir.

3. Bolge: Bu bolgede hacim difiizyonu baskindir. Yeniden kristallenme meydana
gelebilir. Taneler oldukca biiyliktiir ve tane sinirlart althk yilizeyine gore rastgele

yonelimlidir. Yiizey ¢ok diizgiin ve parlaktir.

Bununla birlikte yapilan degisik ¢calismalarda 1. bolge ve gecis bolgesindeki altlik
sicakliklarinda hazirlanan bazi ince film orneklerinin yapisal bdlge modeline gore
beklenenden daha yiiksek kaliteye sahip olmasi bu diflizyon siireclerinin film
olusumunu agiklamada tek basina yeterli olmadigini gostermektedir (Kukushkin ve
Osipov, 1995; Belyaev ve Rubets, 2001). Bu konuda gelistirilen bir diger model ise
altlik-film ara yiizey bdlgesinde olusan dislokasyonlar ile yiizeye konan pargaciklar
arasindaki etkilesmelerden kaynaklanan soliton modelli hareketliliktir (Kukushkin ve
Osipov, 1995). Bu Soliton hareketliligi dislokasyon kusurlarini temsil eden Burger
vektorii dogrultusunda gergeklesir. Dogrusal olmayan 6zellige sahip Soliton dalgalari
kiitle tagima 6zelligi nedeniyle althik yiizeyinde parcaciklarin enerji kaybina ugramadan

hareket etmesini saglamaktadir. Bu modelde altligin kristal yapiya sahip olmasi, tek
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yonde Burger vektoriinlin olusmasina ve bdylece soliton dalgasi etkisiyle pargaciklarin
tasiniminin ayn1 yonde gergeklesmesine neden olur. Bu durum homojen bir kaplama
saglamaktadir. Amorf altliklarda ise pek ¢ok yonde Burger vektorii olusmasi nedeniyle
Soliton dalgas1 etkisiyle parcacik hareketi farkli yonlerde gerceklesir ve ylizey

homojenligi bozulur.

Isil buharlastirma yonteminde film olusum siireci ayn1 zamanda buhar olusturulan
ortama da baglidir. Eger kaplama islemi vakum ortami iginde kismen kapali hacimde
doymus buhar ortaminda yapilirsa altlik yiizeyinde kontrol edilebilir boyuta sahip
cekirdeklenme silireci meydana gelir. Doymus buhar ortaminda ortamdaki atomlarin

kiimelesmesi ti¢ farkli durumda gergeklesmektedir (Sekil 21).
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Sekil 21. Doymus buhar ortaminda miimkiin kiimelesme durumlar1. (a) Kritik boyutlu
durum, (b) kritik altt durum ve (c) kritik iistii durum (Smirnov, 2001).

1) Kritik boyutlu durum (Sekil 21 (a)): Doymus gaz ortaminda bulunan atomlarin
basinct doymus buhar basincindan biraz yiiksektir ve bu nedenle bu atomlar serbestce
hareket edebilir. Buhar ortaminda olusan kiimeler bu atomlarin yapigmasiyla

biiyiimektedir. Bu siirecte gaz ortaminda olusan kiimeler genellikle esit boyutludur.

11) Kritik alt1 durum (Sekil 21 (b)): Ortamda bulunan atomlarin hepsi ¢ok yiiksek
basinglar1 nedeniyle buhar ortaminda olusan kiimelere yapismis durumdadir ve ortamda
serbest atom yoktur. Ortamdaki kiimeler birbiri ile ¢arpisarak biiyiimektedir.

iii) Kritik sonrasi durum (Sekil 21 (c)): Bu siire¢ yukaridaki ilk iki siirecin

30



gerceklesmedigi durumlarda gegerlidir. Kiime biiyiimesi kii¢iik kiimelerin atomlarinin

buharlasarak biiylik kiimelere yapismasiyla gerceklesir.

Valkealahti ve Manninen (1993), yapmis olduklari teorik ¢alismada doymus buhar
ortaminda bakir (Cu) atomlarinin belli bir kristal diizeninde kiimelestigini ve bu kristal
diizeninin kiimede bulunan atom sayisina bagli olarak degistigini belirtmisglerdir (Sekil
22). Ayni zamanda Valkealahti ve Manninen (1993), buhar ortaminda olusan kiimelerin
kristal yapisinin sicakliga bagli oldugunu ve yiiksek sicakliklarda bu kristal diizeninin
bozuldugunu ortaya koymuslardir. Bu bilgiler 1s1ginda doymus buhar ortaminda 1s1l
buharlastirma yontemi ile soguk altliklar {izerinde boyut kontrolli homojen nano

parcgaciklarin elde edilebilecegi anlagilmaktadir.
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Sekil 22. Cu kiimelerinin sicakliga bagli olarak amorflagma durumu. Kiimedeki atom
sayist a) 891 tane ve b) 1291 tane (Valkealahti ve Manninen, 1993).

1.11. Soguk Althk Teknigi ile Ince Film Kaplanmasi

Soguk althik teknigiyle filmlerin {iretilmesi ii¢ asamali teknolojik siireg
icermektedir. Birinci asamada metalik malzeme reaktdrde isitilarak siiblimasyona
ugratilir ve doymus buhar ortaminda atomlarin kiimelesmesi saglanir. Doymus buhar
ortaminda olusan metalik kiimeler bir fiziksel nesne olarak atom ve molekiil arasinda
bulunan bir evreyi ifade eder. Yani doymus buhar ortaminda olusan bu kiimeler
termodinamik denge bakimdan kararsiz durumda bulunmaktadir. Bunun nedeni kismen

kapali ortamda kiimelerde gerceklesen fiziksel siiregler (buharlasma veya kaynagma)
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nedeniyle bu nesnelerin ya gaz fazina ya da kat1 faza doniistimiidiir. Kismen kapali
ortamda 1sitilarak siiblimasyona ugratilmis metal atomlart hizli hareketlilige sahip
olurlar. Bu hareketlilik sonucunda kismen kapali hacmin belli bolgesinde atomlarin
kiimelesmesi gergeklesir. Olusan kiimenin hareketi serbest atom hareketinden ¢ok daha

kiigiik oldugundan kiime hareketsiz olarak kabul edilir.

Bir atomun kiimeye yapigma kesiti,
o(n) = nr? (1)
olarak tanimlanir (Smirnov, 2003). (1) nolu denklemde r kiimenin yarigapini, n ise
kiimedeki atom sayisini gostermektedir. Doymus buhar ortaminda atomlarin kiimeye
yapisma hizi,

v(n) = N9o(n) = Nk, n?/3 (2)

denklemi ile ifade edilir. (2) nolu denklemede N doymus buhar ortaminda atomlarin
yogunlugunu, ¥ atomlarin kismen kapali hacimde ortalama hizini, K, ise atomlarin

kiimeye yapigma katsayisin1 gostermektedir.

8T
ko = /%T[TM% 3)

(3) nolu denklemde T gaz sicakligini, m atom kiitlesini, r,, ise Wigner-Seitz yarigapini

ifade eder.
Im 1/3
r = () )

(4) nolu denklemde p yogunlastirilan malzemenin yogunlugunu gostermektedir.

Atomlarin kiimede toplam tutunma enerjisi,

E(n) = g,n — An?/3 (5)
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seklindedir. (5) nolu denklemde &, bir atomun siiblimlesme enerjisi, A ise ozgiil ylizey
enerjisidir. n tane atoma sahip bir kiimede atomlarin buharlagma hiz1 (6) nolu denklemle
ifade edilmektedir (Ter. Haar ve Wergeland, 1966; Landau ve Lifshitz, 1975).

Nsat(T) exp (_ &n — 80)

Vev (n) =v(n) T

(6)

(6) nolu denklemde N,,;(T) doymus buhar ortaminda kiimenin erimesini dnlemek i¢in
kiime yiizeyinde bulunmasi gereken atom yogunlugunu, N atomlarin yogunlugunu, &,
ise ifade eder. Bu durumda kismen kapali ortamda doymus buhar basing degeri atm

biriminde olmak tizere (7) nolu denklemle hesaplanir (Smirnov, 1993).

€o €o

Psat(T) = exp (T_b ~ ﬁ) (7)

(7) nolu denklemde Ty, ve Ty, sirasiyla kaynama ve erime sicakligini ifade eder.

Teknolojik siirecin ikinci agsamasinda acilip kapanma o6zelligi olan pencere
yardimiyla sogutulmus altliklarla kismen kapali ortamin temasi saglanir. Temas
esnasinda meydana gelen sicaklik gradyani sayesinde doymus buhar ortaminda olusan
farkli boyutlu metalik kiimeler sogutulmus althik yiizeyine hareket ederler. Altlik

yilizeyine gecis yapan kiimelerin yogunlugu pencere yardimiyla kontrol edilmektedir.

Teknolojik siirecin ligiincii asamasinda ise soguk altlik ylizeyinde nano boyutlu
film olusumu gerceklesir. Yukarida belirtildigi gibi kismen kapali ortamda farkli
boyutlarda kiimeler olusmaktadir. Pencere acildiginda altlik yiizeyine farkli boyutlarda
kiimeler tagmir. Sogutulmus altlik yiizeyinde kiimeler kritik dncesi boyut, kritik boyut
ve kritik Gtesi boyut olmak {izere iic gruba ayrilmaktadir. Filmlerin biiyiimesi kritik
boyutlu tanelerle saglanmaktadir. Kritik boyutlu kiimelerin en oOnemli 6zelligi
sogutulmus altlik atomu ile carpistifinda soliton tipli dalganin olusumudur. Bilindigi
tizere dogrusal olmayan yani nonlineer 6zellige sahip soliton dalgalar elektromanyetik
dalgalardan farkli olarak kiitle tasima 6zelligine sahiptir. Boylece olusan soliton dalgasi

kiimeye altlik yiizeyinde hareketlilik kazandirmakta ve altlik yilizeyinin uygun
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bolgelerine yerlesmesini saglamaktadir. Soguk altlik tekniginde ince film biiylitme
sicakliginin  diisiik olmasi, altlik {izerine biyiitillen tabakalar arasinda olusmasi
muhtemel difiizyonlar1 ve soguma esnasinda 1sil gerilmerin olusumunu azaltmaktadir.
Bu bilgiler 1s18inda soguk altlik tekniginde filmlerin katmanli olarak biiyidigi
anlasilmaktadir. Altlik yiizeyinde soliton dalgasinin olusumu igin (8) nolu esitsizligin

saglanmas1 gerekmektedir (Belyaev ve Rubets, 2001).

a(Tr) - b(Ts) > (E (8)

)3/2 f
b(Ty) Vs

Aa(T,)

(8) nolu esitsizlikte; T, altlik yiizeyindeki kiimenin ( sogutulmus altlik yiizeyinde
bulunan kiimenin sicakligi) sicakligini, Ts althgmn sicakligini, a ve b degerleri ise
malzemenin dogal yapisina bagli olarak degisen katsayilardir. f altlikla kiime (doymus
buhardan gelen tiim kiimeler) arasindaki etkilesme kuvvetini, A althik atomlart
arasindaki etkilesme kuvvetini gostermektedir. f ve A altlik ile gelen pargacik arasindaki
etkilesmeyi karakterize eden ifadelerdir. Denklemden de goriildiigii gibi altlik
sicakligin1 b(Ty) 77-273 K araliginda degistirerek altlik yiizeyinde farkli boyutlarda
kritik boyut 6zellikli kiimeler elde edilebilir.

Belyaev ve Rubets (2001), tarafindan hem metal hem de yari iletken malzemelerin
kismen kapali hacim olmayan klasik 1sil buharlagtirma yontemi ile soguk altliklar
tizerinde kaplanmasiyla ilgili caligmalar yapilmistir. Belyaev vd. (2003), film olusum
slirecini Soliton modeli ile agiklamig ve bu modelde sadece (8) nolu ampirik denklemi
saglayan kritik boyutlu parcaciklarin Soliton hareketliligine neden oldugunu ortaya
koymuslardir. Bu durum ise kaplanan filmin homojen bir tane boyutu dagilimina ve

yiiksek yapisal kaliteye sahip olmasini saglamaktadir.

Kismen kapali hacimde 1sil buharlastirma yontemi ile sogutulmus altliklar
tizerinde metal kaplamalan ile ilgili ¢aligmalara rastlanmasa da bu yontemle soguk
altliklar tizerinde yar iletkenlerin kaplanmasi ile ilgili farkli ¢alismalar bulunmaktadir

(Bacaksiz vd., 2007; Novruzov vd., 2010; Tomakin vd., 2012).
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Yukarida verilen bilgiler dogrultusunda kismen kapali ortamda soguk altliklar
lizerine Ag nano partikiillerinin kaplanmasi siirecinde boyut ve morfoloji lizerine etkisi
olan parametrelerin althik sicakligi ve althga acilan pencere oldugu agikca
gorilmektedir. Bu tez kapsaminda homojen ve esit boyutlu Ag nano pargaciklarin TiO»
yiizeylerine kaplanmasi hedeflenmistir. Bu dogrultuda kismen kapali hacimde vakum
buharlagtirma yontemi ile sogutulmus altliklar iizerine Ag kaplanmast Onerilmistir.
Yukarida anlatilan birinci asama siirecinde doymus buhar ortaminda kismen kapali
hacimde farkl1 boyutlu kiimelerin olusabilecegi anlasilmaktadir. Ugiincii asamada ise
altlik sicakligi degistirilerek olusan farklt boyutlu kiimelerden sadece istenen
boyuttakilerin altliga tutunmasi saglanmistir. Sonu¢ olarak Ag nano pargaciklarinin
soguk altliklar lizerinde boyut kontroliiniin yapilabilmesi i¢in doymus buhar ortami yani

kismen kapali hacim gereklidir.
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2. YAPILAN CALISMALAR

Soguk altlik teknigiyle TiO, {lizerinde nano boyutlu Ag yapilarinin iretilip

incelenmesi asagidaki siireglerden olusmaktadir;

e Ti 6rneklerin yiizey plirtizliiliigiiniin olusturulmasi

e Ti drneklerin kimyasal olarak temizlenmesi

e Ti orneklerin oksitleme isleminin gergeklestirilmesi

e TiO, 6rneklerin XRD analizi

e TiO,drneklerin SEM analizi

e TiO, orneklerin EDS analizi

e Deneysel diizenegin hazirlanmasi

e Soguk altlik teknigiyle TiO, drneklerin Ag kaplanmasi

e TiO,-Ag orneklerin XRD analizi

e TiO,-Ag orneklerin SEM analizi

e TiO,-Ag orneklerin EDS analizi

e TiO,-Ag orneklerin piirtizliliiklerinin incelenmesi

e TiO,-Ag orneklerin sertliklerinin incelenmesi

e TiO,-Ag orneklerin adhezyon testlerinin yapilmasi

e TiO,-Ag drneklerin korozyon testlerinin yapilmasi

2.1. Orneklerin Hazirlanmasi

2.1.1. Ti Orneklerin Yiizey islemlerinin Yapilmasi

Tez kapsaminda satin alinan Ti-6Al-4V disklerinde yiizey piiriizliliigi olusturmak
icin Ornekler 300-425 pum biyiikligiine sahip Al,O3 parcaciklart kullanilarak 4 bar

basing altinda 50 saniye kumlanmustir.

Kaplama yapilacak altliklarin temizligi son derece onemlidir. Altliklarin temiz
olmamas1 filmin yapisal ve optiksel 6zelliklerini olumsuz yonde etkilemekte, hatta
kaplamanin bozulmasina yol agabilmektedir. Bu sorunlarla karsilasmamak i¢in yiizeyi

puriizlendirilmis 6rnekler oksitleme isleminden once deterjanla dikkatli bir sekilde
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yikanip iyice durulandiktan sonra etil alkol ve saf su ile sirasiyla temizlenmistir.
Temizlenen Orneklerin yiizeyinde kalan damlaciklar kurutucu ile ugurularak altliklar

tizerinde herhengi bir iz olmadigindan emin olunmustur.

Temizlenen Ti’lu alasimlar1 oksitleme islemi, hava ortaminda Sekil 23’de
gosterilen tiip firin kullanilarak gergeklestirilmistir. Bu islemden 6nce tiip firinin
sicaklik kalibrasyonu yapilmistir. Kalibrasyon sonrasi firin kontrolciisiiniin  hedef
sicakliginin 525 °C olmasina karar verilmistir. Oksitleme islemi i¢in kullanilan 1s1l islem

stireci Sekil 24°de verilmistir.

Sekil 23. Oksitleme iglemi i¢in kullanilan Protherm marka tiip firin.
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Sekil 24. Orneklerin oksitlenmesi i¢in kullanilan 1s1l siireg.
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Isil islem siirecine gore oda sicakligindan 525 °C sicakligina 100 dakikada
cikilmis ve bu sicaklikta 180 dakika beklenmistir. Bu siire sonunda numuneler firindan
cikarilarak hizli bir sekilde sogutulmustur. Sekil 25°de 1s1l islem 6ncesi ve sonrasi Ti-

6AI-4V ornekleri gosterilmistir.

Sekil 25. Ti-6Al-4V 6kleriﬁ 1s1l islem a) Oncesi ve b) sonrasi goriintiileri.

2.1.2. Soguk Althk Teknigiyle TiO, Orneklerin Ag Kaplanmasi

Bu tez kapsaminda soguk altliklar iizerinde kismen kapali hacimde 1s1l
buharlastirma yontemi ile kaplama yapmak icin kullanilan deneysel diizenegin sematik
gosterimi Sekil 26 a’da detayli olarak verilmistir. Seki 26 b’de ise kullanilan vakum

sisteminin ve onun iginde bulunan soguk altlik aparatinin sematik ¢izimi verilmistir.
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Recep Tayyip Erdogan Universitesi ince Film Laboratuvari’nda bulunan fiziksel

buhar biriktirme ince film iiretme sistemi Sekil 27°de verilmistir.

39

Sekil 27. VAKSIS PVD handy/1 DLE-LN marka termal buharlastirma sistemi.



Sekil 27 , (1) kazan indirme/kaldirma mekanizmasi, (2) sivi azot giris ve ¢ikisi,
(3) altlik kapama perdesi, (4) vakum kazani, (5) gozetleme penceresi, (6) kazan vakum
kirma vanasi, (7) mekanik pompa baslatma/durdurma, (8) diflizyon pompa
baslatma/durdurma, (9) altlik sicaklik gostergesi, (10) ampermetre, (11) termal gii¢

kontrol PID’si, (12) basing gdstergesi, (13) acil durdurma butonunu gostermektedir.

Ik olarak vakum kazanina buharlastirilacak malzeme ve althigin yerlestirilmesi
i¢in atmosfer basincinda olan vakum kazani agilarak altlik perdeleme haznesi yerinden
almmistir. Altlik kapama perdesi agilarak altlik tutucu da yerinden alinarak daha 6nce
temizlenip oksitlenen Ti Ornekleri althk tutucuya tutucu c¢eneler yardimiyla
tutturulmustur. Althk tutucuya orneklerin yerlestirilmesinin ardindan altlik tutucu ve

perdeleme haznesi ayni sekilde yerlerine monte edilmistir (Sekil 28).

Sekil 28. TiO; altliklarin vakum sistemine yerlestirilme agamalari.

Altliklarin yerlestirilmesinden sonra buharlastirma kaynagina Ag koymak icin
Quartz tiipli ve kaynak gomlegi yerinden alinmistir. Buharlastirma kaynagina takili
Tungsten kayik¢iga 0,06 gram Ag tartilarak konulmustur. Quartz tiipii ve kaynak
gomlegi ayn1 sekilde yerlerine monte edilmistir (Sekil 29).

"v,

Sekil 29. Ag’lin Tungsten kayik¢iga koyulsaalarl.
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Sistemi vakuma alma islemine gecilerek once sistemin mekanik pompa ile kaba
vakumu alinmus daha sonra difiizyon pompast ile vakum kazan basmcmimn 1x10” Torr
seviyesine ulagsmasi saglanmistir. Kazan basinci 1x107 Torr seviyesine ulastiktan sonra
altliklarin sogutulmasi i¢in sivi azot haznesine sivi azot doldurulmaya baglanmistir.
Hedef sicakliga ulasincaya kadar azot ekleme islemine devam edilmistir. Hedef
sicakliga ulagildiktan sonra termal gii¢ kontrol PID’sinden gii¢ degeri yavas bir sekilde
yiikseltilerek tungsten kayike¢ik tizerinden akim degeri yavas yavas artirilmistir. Belirli
bir akim degerinden sonra tungsten kayik¢igin kizarmaya ve yiiksek akimla olusan
1sidan dolay1r Ag’iin eriyip buharlagsmaya basladigi goriilmiistiir. Doymus buhar ortami
olustuktan sonra kaplama isleminin baglamasi i¢in altlik kapama perdesi acilmistir
(Sekil 30). Buharlagan Ag’iin altliklara biriktirilerek kaplanmasi 10 dakika siire ile
gerceklestirilmistir. Kaplanan orneklerin  diisiik sicakliktaki vakum kazanindan

cikartilmasi i¢in sistem sicakliginin oda sicakligina yiikselmesi beklenmistir.

Sekil 30. TiO; altliklarin sotulma51 ve altlik {izerine Ag’ii buharlastirma asamalari.

Oda sicakligina ulasan disiik basingli vakum kazani, kazan vakum kirma
vanasinin yavas yavas agilmasiyla atmosfer basincina getirilmistir. Atmosfer basincinda
olan kazan, kazan indirme/kaldirma mekanizmasi kullanilarak yukar1 dogru agilmistir.
Altlik tutucu dikkatli bir sekilde ¢ikarilmig ve tutucu geneler gevsetilerek kaplanan

altliklar althik tutucudan cimbiz yardimai ile alinip temiz kaplara konulmustur (Sekil 31).

Sekil 31. Uretilen TiO,-Ag yapisinin sistemden ¢ikaril
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Tez kapsaminda hazirlanmig TiO, orneklere, Sekil 27’deki vakum sistemi
kullanilarak 100 K, 125 K, 150 K, 175 K, 200 K, 225 K, 250 K, 275 K ve 300 K altlik
sicakliklarinda ve ~6x107® Torr basing altinda Ag kaplanmistir. Kaplama isleminde tiim
ornekler igin 0,06 gram Ag tartilarak Tungsten kayik¢iga konulmus ve Ag’iin 10 dakika
stire ile altliklara kaplanmasi saglanmistir. Buharlastirma isleminde, tiim ornekler i¢in

kayik¢iga ayni gii¢ degeri uygulanmustir.

Farkli sicakliklarda Ag kaplanan oOrneklerin yiizey fotograflar1 Sekil 32’de
verilmigtir. Althik sicakligi azaldik¢a Orneklerin ylizeyinin daha parlak oldugu

gorilmiistiir.

Sekil 3. Ag kaplanan Ti-6Al-4V orneklerinin fotograflari.

2.2. Hazirlanan Orneklerin Yapisal Ozelliklerinin incelenmesi

Bir diizlemden sagilan dalgalarin yapict girisim olusturmasi olay: kirnim olarak
tamimlanir. X-1sinlari, dalga boylar1 yaklasik 1A mertebesinde olan elektromanyetik
dalgalardir. Kristaldeki atomlar arast mesafe, X-isinlarinin dalga boyu mertebesinde
oldugundan kristal yap1 analizlerinde X-1sin1 kirmmim deseni (XRD) yontemi kullanilir.
XRD teknigi ile ¢ok kiigiik ve az miktardaki Orneklerin bile kristal yapi analizi
yapilabilir.

Bu tez ¢alismasinda hazirlanan 6rneklerin, kristal yapilarinin ve fazlarmin tespiti
X-1s1m1 kirmmim desenlerinden faydalanilarak gerceklestirilmistir. Bu is icin Recep
Tayyip Erdogan Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvari’nda bulunan Sekil
33’deki Rigaku-SmartLab marka-model XRD cihazi kullanilmis ve dlgiimler 30° < 20 <
80° araliginda 3°/dakika tarama hiz1 ile ve CuKa 1sinmm1 (A = 1,5408 A) kullanilarak
oda sicakliginda gergeklestirilmistir.

42



‘N&&N\‘%\\“\

(4

Sekil 33. Rigaku marka SmartLab X-1sin1 difraktometresi.

Orneklerin yiizey ézelliklerini belirlemek igin Recep Tayyip Erdogan Universitesi
Merkezi Arastirma Laboratuvari’nda bulunan Sekil 34’de gosterilen Jeol JSM 6610

marka-model taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilmistir.
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Sekil 34. JEOL marka JSM-6610 model taramali elektron mikroskobu.

Kristal yapida kimyasal bilesim oranlart SEM cihazinda bulunan Oxford
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Instruments Inca X-act marka enerji ayirmali X-1s1n1 spektroskopisi (EDS) cihazi ile

alan taramasi yapilarak tespit edilmistir.

Hazirlanan orneklerin yiizey piriizliliikleri, sertlik degerleri, adhezyon ve
korozyon ozellikleri Dogu Anadolu Yiiksek Teknoloji Uygulama ve Arastirma
Merkez’inde bulunan 6l¢iim cihazlar1 kullamilarak incelenmistir. Orneklerin piiriizliiliik
degerleri Sekil 35°de gosterilen Surtronic 25 (Taylor Hobson Ltd. Leicester, Ingiltere)

profilometre cihazi ile 6l¢iilmiistiir.

Sekil 35. Taylor Hobson marka Surtronic 25 model profilometre cihaz.

Farkli malzemelerin sertlik degerlerinin belirlenmesinde Brinell, H. Mayer
Wegelin, Knoop, Rockwell, Shore A ve Vickers sertlik 6l¢iim yontemleri
kullanilmaktadir. Bu sertlik 6l¢lim yontemlerinin bir¢ogu, belli bir yiik altinda farkl
sekillerdeki u¢larin malzeme yiizeyine uygulanmasiyla malzemenin gosterdigi direncin
Ol¢limii esasina dayanmaktadir. Bu yontemlerden hangisinin segilecegi test edilecek
malzemeye baglidir. Bu tez kapsaminda hazirlanan 6rnekler i¢in Vickers sertlik 6l¢im

yontemi uygun olmasi nedeniyle kullanilmistir.

Vickers sertlik dlgme yonteminde baski elemani olarak tepe agist 136° ve taban
kosegeni d olan elmas kare piramit kullanilir. Cokme izi romboid sekillidir. F yikii ile
malzemeye bastirilan piramit ucun biraktigi dortgen izin kosegenleri Olgtilerek
hesaplanan ortalama kdsegen uzunlugu 9 nolu formiilde yerine konarak Vickers sertlik

degerleri bulunur.
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F
VSD = 1,854 9)

Vickers sertligi yiike bagl degildir. Olgme hatalarim azaltmak ve heterojen
yapilarda ortalama deger elde edebilmek icin yiikii ve dolayisiyla izi biiyiitmek
faydalidir. Ancak kosegen uzunlugu sertligi dlgililen parga veya tabaka kalinliginin en
cok iicte ikisi kadar olmalidir. Vickers yonteminde biiyiik piramit agisindan dolay1 az
derinliklere ragmen genis diyagoneller elde edilir. Yiiklii numune tlizerinde kalma siiresi
yaklasik 10 saniyedir. Bu siire sonunda baski ucu numune iizerinden kaldirilir ve deney
bitirilir. Vickers sertlik deneyi ¢cok yumusak ve ¢ok sert tabakalar i¢in de uygundur.
Deneyde yiik diisiik oldugu i¢in genellikle ince parcalarda ve sadece yiizeyi sert olan

0zel islem gormiis malzemelerde tercih edilir.

Tez kapsaminda hazirlanan orneklerin sertlik degerleri Vickers sertlik 6lgme
yontemi ile 9,81 Newton’luk yiik altinda Sekil 36°da gosterilen TMTeck marka HV-
1000B model Vickers sertlik cihazinda l¢iilmiistiir. Ol¢iim sonrasinda ortaya ¢ikan izin
Ol¢iimii bilgisayar yazilimi kullanilarak yapilmistir ve Vickers sertligi bu yazilim
tizerinden elde edilmistir. Numune yiizeyindeki izin en net sekilde goriilebilmesi igin
gereken yiik ve zaman 6n deneyler yapilarak belirlenmistir. Her bir numune {izerinden

bes sertlik 6l¢limil yapilarak elde edilen degerlerin ortalamasi alinmistir.

Sekil 36. TMTeck marka HV-1000B model Vickers sertlik 6l¢tim cihazi.
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Omneklerin piiriizliilik ve yiizey sertlik degerlerinden elde edilen veriler normal
dagilim gostermediginden non parametrik Kruskal Wallis analizi kullanilarak
degerlendirilmis ve gruplarin ¢oklu karsilastirilmasinda Tukey HSD testi kullanilmistir.
Tukey HSD testleri gruplararasi farkin oldugu durumda, farkliligin hangi gruptan
kaynaklandigini ortaya koymaktadir. Elde edilen veriler, SPSS 21 (SPSS V21.0; SPSS
Inc., Chicago, IL., Amerika) programi kullanilarak degerlendirilmistir. Biitiin
analizlerde istatiksel 6nem diizeyi (p) 0,05 olarak alinmustir. p < 0,05 istatiksel olarak

onemlilik i¢in yeterli olarak kabul edilmistir.

Bu tezde, Ag tabakasinin temel katman Ti-6Al-4V alagimina adhezyonu Scratch
testi Sekil 37°de gosterilen CSM Scratch Tester marka-model adhezyon 6l¢iim cihazi ile

elmas u¢ (Rockwell-C, 200 mikrometre yarigcapli) kullanilarak degerlendirilmistir.

Sekil 37. CSM marka Scratch Tester model adhezyon 6l¢iim cihazi.

Korozyon, metal ve alasimlarimin cevreleriyle kimyasal ve elektrokimyasal
tepkimeleri sonucunda bozulmasidir. Ornek yiizeylerinin korozyon ozellikleri Sekil
38’de gosterilen AMETEK PAR Versa STAT3 marka-model potansiyostat cihazi
kullanilarak degerlendirilmistir. Bu ol¢timler; Ag/AgCl referans elektrot (RE), karsit
elektrot (CE) olarak platin tel, calisma elektrotu (WE) olarak platin tel ve WE deney
numunesi kullanilarak ii¢ elektrot teknigine goére yapilmistir. Ornek acik devre
potansiyeline eristikten sonra -1000/950 mV potansiyel araligi icinde 1 mV/s’lik tarama

hizinda potansiyodinamik olarak polarize edilmistir. Hazirlanan Ag kapli Ti 6rneklerin

46



asinma testleri Al,O3 kars1 malzeme ile numunenin uzun aksi boyunca 2 Hz frekansta

50 N kuvvet uygulanarak 10000, 30000 ve 50000 ¢evrimlerinde incelenmistir.

Sekil 38. AMETEK marka PAR Versa STAT3 model potansiyostat cihazi.
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3. BULGULAR

3.1. Orneklerin Ag Kaplama Oncesi Yapisal Ozelliklerinin incelenmesi

3.1.1. Ag Kaplama Oncesi Orneklerin XRD Analiz Sonuglar

Sekil 39°da islem gérmemis (kontrol) Ti-6Al-4V, yiizeyi piiriizlii hale getirilen ve
yiizeyi oksitlenen 6rneklerin X-1s11 kirmim desenlerini gosterilmistir. Tim Ti-6Al-4V
ornekleri i¢in kristal yapimin hegzagonal oldugu (PDF Card No.: 04-002-8708) ve en
siddetli pikin (101) diizlemine ait oldugu belirlenmistir. Diger diisiikk siddetli piklerin
(100), (002), (102), (110), (103), (112) ve (201) diizlemlerine ait oldugu tespit
edilmistir. Yiizeyi piiriizli hale getirilen 6rneklerde yaklasik olarak 43,3° ve 57,4° (*)

civarlarinda yeni piklerin olustugu goriilmiistir.
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Sekil 39. a) Kontrol, b) yiizeyi piiriizlii hale getirilen ve c) ylizeyi oksitlenen Ti-6Al-4V
orneklerin X-1511 kirinim desenleri.

Isil islem sonrasinda olustugu diisiiniilen Ti-O bilesenlerinin daha ayrintili
belirlenmesi i¢in farkli X-1s1n1 diisme agilarinda (0,1°; 0,3°; 0,5°; 1°; 5°) ol¢iimler
yapilmistir. Elde edilen sonuglar Sekil 40’da verilmistir. 5° ile dl¢iilen 6rnekte baskin
olarak hegzagonal Ti-6Al-4V fazi goriilirken X-151n1 diisme agis1 kiigtildiikge yiizeyde
olusan Ti-O fazina ait piklerin olustugu belirlenmistir. Yapilan incelemelere gore bu
oksit piklerinin rutil TiO, (PDF Card No.: 00-001-1292) pikleri ile iyi ortiistiigii tespit
edilmistir. Buna gore yiizeyde (111) tercihli yonelimine sahip rutil TiO, fazinin
olustugu soylenebilir. Bu faza ait diger pikler (101), (200), (211) ve (310) olarak

indislenmistir.
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Siddet (Sayim)*10

Sekil 40. Yiizeyi oksitlenen Ti-6Al-4V 6rnegin farkli X-1s1n1 diisme agilarinda 6lgiilen
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X-111 kirmim desenleri: a) 5°, b) 1°, ¢) 0,5°, d) 0,3° ve e) 0,1°.

3.1.2. Ag Kaplama Oncesi Orneklerin SEM Analizi Sonuglari

Orneklerin yiizey dzelliklerinin belirlenmesi i¢in SEM ile gériintiileri almmustir.
Sekil 41 kontrol Ti-6Al-4V, yiizeyi piiriizlii hale getirilen ve yiizeyi oksitlenen 6rneklerin
SEM goriintiilerini géstermektedir. Bu sekilden isleme tabi tutulmamis 6rnegin diizgiin
bir cizgisel ylizeye digerlerinin ise piriizlii bir yiizeye sahip oldugu net olarak

goriilmektedir. Bununla birlikte yiizeyi piirtizlii hale getirilen 6rnek ile yiizeyi oksitlenen

ornegin ylizey 6zelliklerinde 6nemli bir degisim olmadig1 belirlenmistir.
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Sekil 41. a) Kontrol, b) yiizeyi piiriizlii hale getirilen, ¢) yilizeyi oksitlenen Ti-6Al-4V

orneklerin ve d) 15000 biiyiitme i¢in yiizeyi oksitlenen 6rnegin SEM
goriintiileri.

3.1.3. Ag Kaplama Oncesi Orneklerin EDS Analizi Sonugclar

Orneklerin bilesim oran1 EDS ile incelenmis, elde edilen spektrumlar Sekil 42°de
verilmistir. Bu spektrum verilerinden kontrol o6rneginin, agirlikga (wt%) beklenen
sitokiometrik oran1 (% 90 Ti, % 6 Al, %4 V) yaklasik olarak sagladig: tespit edilmistir.
Yiizeyi piiriizlii hale getirilen 6rnegin yapisina fazladan % 33,0 oraninda oksijen girdigi
goriilmistiir. Bu sonucun XRD 6l¢iimleri ile uyumlu oldugu belirlenmis ve mekanik
puriizlendirme silirecinden kaynaklandigi anlasilmistir. Oksitleme sonrasi yapidaki

oksijen miktarinin % 39,6’ya yiikseldigi saptanmustir.
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Sekil 42. a) Kontrol, b) yiizeyi piiriizlii hale getirilen ve c) yiizeyi oksitlenen Ti-6Al-4V
orneklerinin EDS sonuglari.

3.2. Orneklerin Ag Kaplama Sonras1 Yapisal Ozelliklerinin incelenmesi
3.2.1. Ag Kaplama Sonrasi1 Orneklerin XRD Analiz Sonuclari

Sekil 43 ve Sekil 44’de, Ag kaplanmamis TiO, 6rneginin ve farkli sicakliklarda
Ag kaplanan TiO, 6rneklerinin X-1sin1 kirinim desenleri verilmistir. Sekil 43 a) daha
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once Sekil 39 c¢)’de verilen yiizeyi piiriizlii hale getirildikten sonra oksitlenen Ti-6Al-4V
orneklerin X-1511 kirinim desenlerini gostermektedir. Sekil 39’da da agiklandigi gibi
Ti-6Al-4V 6rnekleri (101), (100), (002), (102), (110), (103), (112) ve (201) piklerinin
olustugu hegzagonal faza sahiptir. Ayrica bu piklere ek olarak kumlama sonrasi 43,3°
ve 57,4° (*) civarlarinda olusan ve trigonal Tig25Al17503 veya trigonal Al,O; fazlara
ait oldugu diisiiniilen diisiik siddetli pikler bulunmaktadir. Bu sekiller iizerinde gosterilen
kirmiz1 kesikli ¢izgiler kiibik Ag fazinin (rutil faz) pik konumlarimi gostermektedir. Bu
pikler 38,12°; 44,28°; 64,43° ve 77,47° agilarinda bulunan sirastyla (111), (200), (220)
ve (311) diizlemlerinden gelen yansimalara aittir (PDF Card No.: 00-004-0783).
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Sekil 43. a) Ag kaplanmamis ve b) 300 K, ¢) 275 K, d) 250 K, e) 225 K sicakliklarinda
Ag kaplanmis 6rneklerin X-1g1n1 kirinim desenleri.
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Sekil 44. a) 200 K, b) 175 K, ¢) 150 K, d) 125 K ve ¢) 100 K sicakliklarinda Ag
kaplanmig 6rneklerin X-1s1n1 kirmim desenleri.
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Orneklerin XRD desenlerinden lgop)/laoy) siddet oranlart hesaplanmis ve elde
edilen sonuglar Sekil 45’de verilmistir. Bu sonuglara gore oOzellikle 200 K althk
sicakligindan sonra Ti-6Al-4V yapisinin (002) pikinin siddetinin 6nemli 6l¢iide arttigi

belirlenmistir.
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Sekil 45. Ag kaplanan 6rneklerin 1(002)/I(101) siddet oranlarinin altlik sicakligina gore

degisimi.
3.2.2. Ag Kaplama Sonras1 Orneklerin SEM Analizi Sonuclari

Sekil 46 glimiis kaplanan Orneklerin SEM goriintiilerini gostermektedir. Bu
goriintiilerden altlik sicakligimin giimiis tabakasinin ylizey morfolojisini énemli dlciide
etkiledigi acik¢a goriilmektedir. 300 K altlik sicakliginda hazirlanan Ag katmaninin
taneleri ve tane sinirlar1 net olarak belirlenebilmektedir. Fakat althik sicakligi azaldikc¢a

tane sinirlar1 azalmakta ve daha siki bir yilizey yapist olusmaktadir.
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25K

K, d) 225 K
ve 1)100 K sicakliklarinda Ag kaplanmig 6rneklerin SEM goriintiileri.

225 K althik sicakligindan sonra yiiksek altlik sicakliklarindaki uzun ve iri tane
yapist kiiresel ve kiiglik tane yapisina doniismektedir. 150 K altlik sicakligindan sonra
ise bu kiiresel tanelerin boyutu yaklasik 10-25 nm civarina azalmaktadir. Bu sonucun
XRD verileri agiklanirken bahsedildigi gibi farkli altlik sicakliklarinda farkli kritik
boyutlu pargaciklarin Soliton hareketliliine neden olmasindan kaynaklandigi

diistiniilmektedir.

TiO,-Ag orneklerin kalinliklari, 60° ag1 ile alinan kesit SEM goriintiilerinden
belirlenmistir. Ag tabakasinin kalinligi 200 K’den daha yiiksek sicakliklarda 250 nm
civarinda iken 200 K ve daha diisiik sicakliklarda 500 nm civarinda ol¢tilmiistiir. Sekil
47°de 100 K sicakliginda Ag kaplanmis 6rnegin 60° ac1 ile alinan kesit SEM goriintiisii

verilmistir.
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Sekil 47. 100 K altlik sicakliginda Ag kaplanmis 6rnegin 60° ac1 ile alinan kesit SEM
goruntust.

200 K ve 300 K altlik sicakliklarinda soliton hareketlilik siirecinin takibi igin
farkli siirelerde altlik ylizeyine biriktirilmis Ag katmanlarinin ytizeysel morfolojileri
incelendi. Deneyde kullanilan cam altliklarin yiizeyleri her sicaklik i¢in dorder 6rnek ele
alinarak 5s, 10s, 15s ve 20s siire ile Ag kaplandi. Biiyiitiilen Ag ince film 6rneklerinin
alan emisyonlu taramali elektron mikroskobu (FESEM) goriintileri Sekil 48°de

verilmigtir.
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Sekil 48. a) 300 K-5 s, b) 300 K-10 s, ¢) 300 K-15 s, d) 300 K-20 s, e) 200 K-5s, f) 200
K-10 s, g) 200 K-15 s, h) 200 K-20 s zaman ve sicakliklarinda Ag kaplanmis
cam altliklarin FESEM goriintiileri.

Sekil 44, 300 K ve 200 K altlik sicakliklarinda altliga agilan pencerenin farkli

zaman dilimlerinde acik tutulmasi durumunda altlik yilizeyinde biriken esit boyutlu
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taneleri gostermektedir. Sekilden de goriildiigii gibi 200 K’de iiretilen filmlerin altlik
yiizeyi zaman ilerledik¢e esit boyutlu tanelerle kaplanmaktadir. Yani film olusumu
althk yiizeyinde biriken esit boyutlu tanelerin  yogunlugundaki artiglarla
gerceklesmektedir. Diger yandan 300 K’de iiretilen filmlerin yani klasik termal
buharlastirma yonteminde filmlerin olusumu agirliklt olarak altlik yiizeyinde bulunan
cok sayida farkli boyutlu adaciklarin biiyiiyerek kaynagmasindan elde edildigi

gorilmektedir.

3.2.3. Ag Kaplama Sonrasi1 Orneklerin EDS Analizi Sonuglar

Ag kaplanan o6rneklerin EDS 6l¢iimleri yapilmis, sonuclar1 Sekil 49, Sekil 50 ve
Sekil 51°de verilmistir. Bu spektrumlar incelendiginde altlik sicakligi azaldikca
orneklerdeki Ag miktariin arttigi ve 200 K althik sicakligindan sonra yaklasik olarak
sabit kaldigr goriilmektedir. Bu sonucun diisiik altlik sicakliklarinda kaplanan Ag

katmanin daha siki tane yapisina sahip olmasindan kaynaklandig: diisiiniilmiistiir.
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Sekil 49. a) 300 K, b) 275 K ve ¢) 250 K sicakliklarinda Ag kaplanmis 6rneklerin
agirlik (%Wt) olarak EDS sonuglari.
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Sekil 50. a) 225 K, b) 200 K ve ¢) 175 Ksicakliklarinda Ag kaplanmis 6rneklerin
agirlik (%Wt) olarak EDS sonuglari.
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Sekil 51. 2)150 K, b)125 K ve ¢)100 K sicakliklarinda Ag kaplanmis 6rneklerin agirlik
(%WHt) olarak EDS sonuglari.
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Orneklerdeki Ag miktarmin altlik sicakligina gore degisimi incelenmis ve Sekil
52’de verilmistir. Ag miktarinin althik sicaklifina gore benzer davranis sergiledigi

belirlenmistir.
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Sekil 52. Orneklerdeki Ag miktarmin altlik sicaklifia gore degisimi.

3.2.4. Ag Kaplama Sonras1 Orneklerin Piiriizliilik Sonuglari

Ag kaplama sonras1 0rneklerden elde edilen piiriizliilik sonuclarinin istatistiksel
olarak degerlendirilmesinde non-parametrik (Kruskal Wallis) test kullanilmigtir.
Orneklerin ortalama piiriizliiliik degerlerinin grafiksel gosterimi Sekil 53°de verilmistir.
Sekil 53’de goriildiigii {izere sicaklik arttikga Orneklerin piiriizlillik degerleri
artmaktadir. Gruplar aras1 ¢oklu karsilastirmalar Tukey HSD testi ile istatistiksel olarak
degerlendirilmistir. Yapilan Tukey-HSD ¢oklu karsilastirma testi sonucunda;

- 100 K, 125 K sicakliklarda elde edilen piiriizliiliik degerleri arasindaki farklarin,

-150 K, 175 K sicakliklarda elde edilen piiriizliilik degerleri arasindaki farklarin,

-175 K, 200 K sicakliklarda elde edilen piiriizliilik degerleri arasindaki farklarin,

-225 K, 250 K sicakliklardaki piiriizliilik degerleri arasindaki farklarin ve

-275 K, 300 K sicakliklardaki piiriizliilik degerleri arasindaki farklarin anlaml
olmadig1 (p > 0,05), bu gruplarin diger gruplardan ve kontrol grubundaki 6rneklerden
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farkinin ise anlamli (p < 0,05) oldugu istatistiksel olarak saptanmuistir.
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Sekil 53. Yiizey piiriizliiliik degerleri.

3.2.5. Ag Kaplama Sonrasi1 Orneklerin Sertlik Sonuglari

Ag kaplama sonrasi drneklerden elde edilen sertlik sonuglarinin istatistiksel olarak
degerlendirilmesinde non-parametrik (Kruskal Wallis) test kullanilmigtir. Gruplar arasi

coklu karsilagtirmalar Tukey HSD testi ile yapilmustir.

Tukey-HSD ¢oklu karsilagtirma testi sonucunda; 100 K ile 125 K, 125 ile 150 K,
sicakliklarda hazirlanan Orneklerde elde edilen degerler arasindaki farklarin anlamli
olmadig1 (p > 0,05), bunlarin birbirlerinden, diger gruplardan (175 K, 200 K, 225 K,
250 K, 275 K, 300 K) ve kontrol grubundaki 6rneklerden farklarinin ise anlamli (p <
0,05) oldugu istatistiksel olarak saptanmustir. Sekil 54°de farkli altlik sicakliklarinda
hazirlanan 6rneklerin sertlik degerleri verilmistir. Goriildiigl {izere, sicaklik degerleri

diistiikce sertlik azalmaktadir.
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Sekil 54. Sertlik degerlerinin grafiksel gosterimi.

3.2.6. Ag Kaplama Sonras1 Orneklerin Adhezyon Testi Sonuclari

Orneklerin adhezyon testinden elde edilen yiizey goriintiileri Sekil 55°de ve
ortalama adhezyon degerleri Sekil 56’da verilmistir. Sekil 55’den anlasildig1 gibi biitiin
orneklerde adeziv tarzda ayrilma saptanmistir. Sekil 56’ya gore en yiiksek adhezyon
degerinin 225 K’de iiretilen 6rnekte oldugu ve 225 K’den sonra adhezyon degerinin

azaldig: tespit edilmistir.
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Sekil 55. Adhezyon testi sonuglari.
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Sekil 56. Adhezyon testi sonuglarinin grafiksel gosterimi.
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3.2.7. Ag Kaplama Sonras1 Orneklerin Korozyon Testi Sonuglar

Orneklerin korozyon testi sonuglar1 Sekil 57°de verilmistir. Sekil 53’te %3,5 NaCl
coOzeltisi i¢inde Ti alasimi iizerine biyiitiilen kaplamalarin korozyon davranislarini
degerlendirmek icin elde edilen potansiyodinamik polarizasyon egrileri gosterilmistir.
Polarizasyon egrilerinden agikca gdriilmektedir ki taban malzemelerde yapilan islemler
korozyon davraniglarini onemli Olglide etkilemektedir. Elde edilen deney sonuglarina
gore; farkli parametre ve seviyelerde yapilan islemler korozyon akim yogunluklarinin

deney parametrelerine bagli olarak 6nemli 6l¢iide degistirdigi tespit edilmistir.

Polarizasyon egrilerinden Tafel ekstrapolasyon metodu kullanilarak o6rneklerin
korozyon akimi (lgor) Ve korozyon potansiyeli (Exor) tiiretilerek Sekil 58 ve Sekil 59
cizilmigtir. Korozyon test sonuglarina gore orneklerin lyor V& Exor degerleri kontrol
ornegine kiyasla daha disiik bulunmustur. Tiim Ti-6Al-4V 6rneklerinin Eyo degerleri

negatiftir ve 300 K'dan diisiik sicakliklarda asil dogrultuda bir degisim sergilenmistir.

Sekil 58 ve Sekil 59'a gore, orneklerin korozyon davranisi li¢ farklt bolgeye
ayrilabilir: i) 100 K-150 K, ii) 175 K—225 K ve iii) 250 K-300 K. Ilk bolgede, Eyor Ve
lor degerleri biraz artmistir. Soliton tipi bilylime mekanizmasina sahip ikinci bolge i¢in
daha yiiksek korozyon direnci elde edilmistir. Ote yandan, yapisal bélge tipi biiyiime

mekanizmasina sahip olan {igiincii bolge i¢in daha diisiik korozyon direnci gozlenmistir.
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Sekil 57. Kontrol, 300 K, 200 K ve 100 K 6rneklerinin potansiyodinamik ol¢iimleri.
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Sekil 58. Kontrol ve Ag kapli TiO; 6rneklerin korozyon potansiyeli (Exor).
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Sekil 59. Kontrol ve Ag kapli TiO; 6rneklerin korozyon akimi (lxor).
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4. TARTISMA ve SONUCLAR

Bu tezde, soguk altlik yontemiyle Ti esasli malzemelerin ylizeyine nano boyutlu
gimiis kaplanmasi ve elde edilen Orneklerin yapisal oOzelliklerinin incelenmesi
hedeflenmistir. Yapilan XRD o6l¢iimleri piiriizlendirme siirecinin 6rneklerin yiizeyinde
43,3° ve 57,4°°de yeni fazlara ait piklerin olustugunu gostermistir. Yapilan incelemeler
sonucunda bu piklerin trigonal Tio.2sAl17503 yapisimin (PDF Card No.: 04-002-8136)
(113) ve (116) diizlemlerine veya trigonal Al,O3; yapisinin (PDF Card No.: 00-001-
1296) (202) ve (122) diizlemlerine ait olabilecegi belirlenmistir. Bu piklerin mekanik
puriizlendirme isleminden sonra meydana gelmesi, Al,O3; pargaciklarinin o6rnek
yiizeyini hava ortaminda yiiksek hizlarda bombardiman yapmasindan kaynaklandigi
anlasilmistir. EDS sonuglarina gore yapiya fazladan % 33,0 oraninda oksijen girmesi bu
XRD sonucunu desteklemektedir. Oksidasyon sonrasinda orneklerin yiizeyinde rutil
TiO, fazinin olustugu belirlenmistir. Oksitlenen 6rneklerde hem rutil TiO, fazinin
olusmas1 ve hem de EDS sonuglarinda oksijen miktarmin % 33,0’dan % 39,6’ya

yiikselmesi yapilan oksitleme isleminin basarili oldugunu gostermektedir.

Ag kaplanan orneklerin XRD desenleri incelendiginde kiibik Ag piklerinin altlik
sicakliginin azalmasi ile belirgin hale geldigi ve 200 K’den sonra bu Ag piklerinin
siddetlerinde 6nemli bir degisiklik olmadigi anlagilmaktadir. Hegzagonal Ti-6Al-4V
yapisinin (002) piki ile kiibik Ag yapisinin (111) piki birbirleri ile ortiistiigiinden bu iki
piki birbirinden ayirmak zordur. Fakat 200 K altlik sicakligindan sonra Ti-6Al-4V
yapisinin (002) pikinin konumunun 38,45° civarindan 38,15° civarina kaymasi ve 200 K
altlik sicakligindan sonra Ti-6Al-4V yapisinin (002) pikinin siddetinin 6nemli 6lgiide
artmast kiibik Ag fazina ait (111) diizlemin pik siddetinin arttigin1 gostermistir. Ag
fazina ait (200) diizlemine ait pikin 300 K altlik sicakligindan itibaren olugmaya
basladig1 ve altlik sicaklifi azaldik¢a pik siddetinin arttigi belirlenmistir. Kiibik Ag
yapisinin (220) piki ise net olarak 225 K altlik sicakligindan sonra olusmustur. Bununla
birlikte Ag fazinin (311) piki Ti-6Al-4V yapisinin (112) pikine ¢ok yakin konumda
bulundugundan bu pikin tespiti baslangicta zor gibi goriinse de 300 K althk
sicakligindan itibaren Ti-6Al-4V yapisinin (112) pikinin konumu daha yiiksek agidaki
Ag yapisinin (311) pikine dogru kaydigi goriilmektedir. 250 K’den sonra Ti-6Al-4V
yapisinin (112) piki tamamen Ag fazinin (311) pikinin konumuna kaymaktadir. 200 K
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altlik sicakligindan sonra ise Ti-6Al-4V yapisinin (112) pikinin ¢ok yakininda bulunan
(201) piki de kaybolarak bu bolgede sadece Ag yapisinin (311) piki goriilmektedir. Tiim
bu sonuglardan 200 K ve daha diisiik altlik sicakliklarinda olusturulan Ag tabakasinin
daha 1yi kristallendigi sdylenebilir.

Bu tez kapsaminda XRD verilerinden elde edilen sonuglar belli altlik sicakligi
degerinde (~200 K) biiylime mekanizmalar1 arasinda bir gecisin oldugunu
dogrulamaktadir. SEM goriintiilerinden elde edilen 225 K altlik sicakligindan sonra
yiiksek altlik sicakliklarindaki uzun ve iri tane yapisinin kiiresel ve kiiciik tane yapisina
dontigmesi de biiyiime mekanizmalar1 arasinda gozlenen bu gegis siirecini
desteklemektedir. Ag kaplanan 6rneklerin EDS sonuglarindan tespit edilen, diisiik altlik
sicakliklarinda daha fazla Ag miktariin gozlenmesi diisiik sicakliklarda goézlenen

Soliton biiyiime mekanizmasinin olumlu bir sonucu olarak diiginiilmiistiir.

Altlik sicakliginin azalmasiyla piirtizliiliikte gozlenen azalma soliton tipi biiyiime
mekanizmasinin  etkisiyle filmlerin homojen boyutlu tanelerle olustugunu
gostermektedir. Ayrica sicaklik degerleri diistiikge sertlik degerlerinin de azaldigi
belirlenmistir. Bilindigi iizere, klasik iretim yontemleri ile elde edilen malzemelerde
sertlik degerleri tane boyutlari ile ters orantili olarak degismektedir. Fougere vd. (1992),
yaptiklar1 ¢alismada ve diger ¢alismalarda (Jang ve Koch, 1990; Nieman vd., 1989;
Ganapathi ve Rigney, 1990; Hughes vd., 1986) nanokristal yapida tane biiytikliigline
bagli olarak sertlik degerlerindeki degisimleri incelemislerdir. Biiyiik taneli yapilara
sahip malzemelerde bu davranis gelencksel olarak Hall-Petch denklemi ile
aciklanmaktadir (Hall, 1970).

H, = H, + kd='/? (10)

Burada H, ve k sabitlerdir. H, malzemenin sertligini ve d, ise malzemenin tanecik
boyutunu vermektedir. Bu denkleme gore malzemenin sertligi ile tanecik boyutu
arasinda ters bir oranti mevcuttur. Bu davranigin aksine, Lu vd. (1990), Christman ve
Jain, (1991) ve Chokshi vd. (1989), calismalarinda nanokristal malzemelerde azalan
tane boyutu ile malzemede yumusamanin meydana geldigini bulmuslardir. Bu davranig

malzemede sicaklikla meydana gelen difiizyon siireglerinin malzeme {izerinde biraktig
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deformasyon etkisi olarak atfedilmistir. Bu tezde uygulanan soguk altlik yonteminde de
aynt (tersi) olay gerceklesmektedir. Fakat yapilan calismada tane boyutlarinin
kiigtilmesi ile sertlik degerlerindeki azalmalar soliton dalgalar ile piiriizli ylizeyde
hareketlilik kazanan parcaciklarin malzeme iizerinde biraktigi deformasyon etkisinden

kaynaklandig1 anlasilmaktadir.

Orneklerin adhezyon sonuglarina bakildiginda dikkat edilmesi gereken husus
soliton bolgesi olarak tanimladigimiz diisiik sicaklik bélgesinde (100-225 K) ortalama
adhezyon degerlerinin yiiksek olmasidir. Tez kapsaminda elde edilen sonuclara gore
125 K’de Ag kaplanan Ti disklerin daha yiliksek korozyon direnci gosterdigi tespit
edilmistir. Orneklerin korozyon testi incelendiginde en diisiik lyor degeri 300 K altlik
sicakliginda biiyiitiilen ornekte gézlenmistir. Galvele ve Duffo’ya gore, korozyon akim
yogunlugu; materyallerin elektrot potansiyeline de baghidir ve bu deger dogrudan
malzemelerin elektrokimyasal davraniglari hakkinda bilgi verir (Galvele ve Duffo,
1997). Bdylece Polarizasyon egrilerinden elde edilen Exor Ve lxor degerlerinin
karsilastirilmasi, icin tafel egrileri kullanilarak degerlendirmeler yapilmaktadir. Diger
taraftan hazirlanan malzemelerin korozyon potansiyellerinde de 6nemli degisimler tespit
edilmis ve potansiyel degerlerinin iiretim sicakliginin azalmasiyla daha soy degerlere
dogru degistigi gozlenmistir. En yliksek korozyon akim yogunlugu 125 K sartlarinda
elde edilmistir. Yiizeyi islenmis ve 1s1l islem gérmiis malzemeler, agir oksit ve islem
atigmin varligindan dolay1 ¢ukurcuk korozyonuna karsi duyarhdirlar (Venugopalan ve
Trepanier, 2000). Ayrica korozyon ortami olan NaCl ortaminda da genellikle goriilen
korozyon tiirii ¢ukurcuk korozyonudur (Sukuroglu vd., 2017). Bu tiir korozyonun
olugmasinin nedeni korozyon ortaminda bulunan CI iyonlaridir. Bu tezde teste tabii
tutulan Ornekler icerisinden 125 K sicakliginda islem goérmiis Orneklerin ¢ozelti
igerisinde veya ortamda bulunan CI iyonlarinin taban malzemesine gegisine bir bariyer
olusturarak kaplamalarin korozyon direncini artirdigi gézlenmistir. Kismen yiiksek
sicakliklarda hazirlanan 6rneklerde SEM ol¢limlerinde goriildiigii gibi tane sinirlarinin
daha belirgin olmasi korozyon ¢ozeltisinin daha i¢ kisimlara dogru girmesine ve
orneklerin daha hizli korozyona ugramasina sebep oldugu anlasilmigtir. Carmona vd.
(2014) ve Furko vd. (2016) yaptiklar1 ¢alismalarda, Ti-6Al-4V 6rneklerinin Eyor V€ lyor
degerlerinin nanoyapili Ag ile kaplama islemlerinden sonra arttigini belirlemislerdir. Bu
tezde, Ti-6Al-4V orneklerinin Eyor Ve lyor degerleri glimiis kaplama ile azalmistir. Bu
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farkliligin nedeni, homojen kaplamanin kaplamada kullanilan bilinen deney metodu ile
yapilamamasidir. Homojen nano boyutlu tanelerin disiik altlik sicaklign (<225 K)

vakum biriktirme yontemi ile olusturuldugu belirlenmistir.
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5. ONERILER

Oksidasyon siirecinde Ti yiizeyinde olusturulan oksit tabakasinin ince oldugu
XRD ve SEM sonuglarindan gériilmiistiir. Farkli oksit tabakalara sahip TiO; yiizeyinde

soguk altlik teknigiyle olusturulan Ag katmanlarinin incelenmesi 6nem tasimaktadir.

TiO, yiizeyinde biriktirilen Ag katmanimin Sertlik degerlerinin Ag tane boyutlari
ile dogru orantili olarak degistigi goriilmiistiir. Teorikte ise sertlik degerleri tane
boyutlar1 ile ters orantili olarak degismektedir. Soguk altlik teknigiyle elde edilen
malzemelerin tane biyiikliigiine bagl olarak sertlik degerlerindeki degisimleri daha

ayrintili incelenmelidir.
Saglik sektoriinde de onemli bir malzeme olan TiO, yiizeyine soguk altlik

teknigiyle Au, Zr gibi antibakteriyel ozellige sahip metallerin biriktirilmesi ve

incelenmesi faydali olacaktir.
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