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Katodik ark FBB yontemi ile Cr kapli diisiik karbonlu

celikte olusan spinodal fazlar
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Ozet

Bu ¢alismada, katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemi ile krom kaplanan, krom kaplama son-
rasi farkl siirelerde yiiksek bias voltaji etkisi ile krom iyonu bombardimani uygulanan ve darbeli
bias voltaji uygulamasi ile krom kaplanan diigiik karbonlu celik malzemelerde meydana gelen
spinodal fazlar karakterize edilerek, gelisimleri incelenmigstir. Elektron mikroskopisi, elementel
analizler ve kesitlerden alinan derinlik profili ¢alismalart ile gerek kaplama sonrast uygulanan
krom bombardimani, gerekse darbeli bias uygulamasinda yiiksek bias periyodlarindaki krom bom-
bardimaninin, krom kaplama ve diisiik karbonlu ¢elik taban malzeme arasinda radyasyon destekli
yayinma mekanizmasi ile gergeklesen bir iyon demeti karisimi prosesine neden oldugu tespit edil-
migstir. Bunun sonucunda, taban malzemeden kaplama yiizeyine biiyiik oranda demir atomu yayin-
mis ve ylizeylerde ¢ok kisa stireler igerisinde spinodal ayrisma fazlari meydana gelmistir. Bu fazla-
rin morfolojileri, literatiirde demir-krom (Fe-Cr) sistemindeki spinodal ayrisma ¢alismalarinda el-
de edilen mikroyapilar ve bilgisayar simiilasyonu ile olusturulan spinodal yapilar ile olduk¢a biiyiik
benzerlikler gostermistir. Ayrica bombardiman uygulanan orneklerde, spinodal ayrisma yapilarinin
bir karakteristigi olan tepe/vadi olusumlari ile fazlar arasindaki bilesimsel dalgalanmalar gibi so-
nuglarin gézlenmesi de spinodal fazlarin olusumunu dogrulamaktadir. Elde edilen mikroyapilara
bakildiginda, taneli taban malzeme iizerinde epitaksik olarak biiyiiyen kaplamalardaki bazi taneler-
de, spinodal ayrigsma fazlari olusmadigi goriilmiistiir. Bununla birlikte, bombardiman stiresinin
artmast ile bu tanelerde de spinodal ayrigsma yapilarina benzer olusumlar gozlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Iyon bombardiman, radyasyon destekli yayinma, spinodal ayrisma.
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Spinodal phases in Cr coated low
carbon steel through cathodic arc
PVD technique

Extended abstract

In this study, spinodal decomposition phases formed
in low carbon steel samples which were Cr coated,
Cr coated and bombarded with Cr ions through ap-
plying high bias voltage (1 keV) and Cr coated
through applying pulsed bias voltage in a cathodic
arc physical vapour deposition (PVD) system were
characterized and compared.

1.5 mm thick IF (interstitial free) steel sheets were
used as substrate. The bombardment periods after
the coating were 1 minute, 2 minutes and 3 minutes.
In pulsed bias mode, bias voltage was alternately
increased to 1 keV for 5 seconds (bombardment sec-
tion) and decreased to 150 eV for 10 seconds (coat-
ing section) along 10 minutes. Total bombardment
time was 3.3 minutes in 10 minutes of pulsed bias. In
order to determine the spinodal decomposition
phases, Field Emission Microscopy (FEM), Scan-
ning Electron Microscopy (SEM), Energy Dispersive
Spectral Analysis (EDS) and Glow Discharge Optic
Emission Spectroscopy (GDOES) studies were per-
formed.

Not only the bombardment applied after the coating
process, but also the one applied during the high
bias voltage period in the pulsed bias mode caused
radiation enhanced diffusion between Cr coating
and low carbon steel substrate. This was proven by
EDS analysis, GDOES analysis and elemental maps
taken from cross sections of the samples. Fe content
of coatings increased gradually by increasing bom-
bardment time. As a result of ion beam mixing, se-
vere iron diffusion from the substrate to the Cr coat-
ing’s surface took place and this resulted in forma-
tion of spinodal decomposition phases in a very
short time. These phases’ morphologies were quite
similar to microstructures obtained from spinodal
decomposition studies in Fe-Cr system and com-
puter simulated spinodal structures in literature.
Besides, it was observed through the EDS analysis
and FEM studies of the bombarded samples that
hill/valley formations and compositional fluctuations
which were the characteristics of spinodal decompo-
sition process were also present. Hills were Cr rich
and valleys were Fe rich parts of the spinodal struc-
tures. It was observed in FEM micrographs that hills
and valleys were getting wider with increasing bom-
bardment period and it was another characteristic of
spinodal decomposition structures.
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When the average cohesive energy of the Fe-Cr
system (4.19 eV) and the relationship between the
cohesive energy and the critical temperature
(T.~100E,;) at which radiation enhanced diffusion
(RED) would be efficient were taken into
consideration, ion beam mixing in our system woud
take place through RED regime. Altough both
metals have similar cohesive energies, dominant Fe
movement to the Cr coating was observed in pulsed
bias mode instead of an isotropic mixing.

While Fe-Cr alloys must be heat treated for very
long times (up to 500 hours) in conventional spi-
nodal decomposition processes, it is very interesting
that the spinodal decomposition phases formed in I-
3 minutes in this study. It is believed that the diffu-
sion enhanced by the radiation effected the spinodal
decomposition kinetics. As a result of thermally acti-
vated migration of defects caused by Cr ion bom-
bardment and short range diffusions in very hot
thermal spikes formed by the collisions between
bombarding ions and target atoms accelerated the
diffusion processes which make the spinodal decom-
position occur.

In some grains of the coatings which grew on
grained microstructure of the substrate material
epitaxially, spinodal decomposition was not
observed. These smooth grains with no hill/valley
structure were supposed to be o phase which was
not decomposed during the bombardment and
cooling periods. The coherency strain between the
grains may have displaced the spinodal line
(coherent spinodal) in some grains resulting in not
occuring spinodal decomposition in chemical
spinodal line. However, spinodal structures started
to form in those smooth grains by increasing the
bombardment time and temperature. It was observed
via EDS analysis taken from the samples which were
not only bombarded after coating but also coated
through applying pulsed bias that Fe content
increased by increasing the bombardment time.
Formation of spinodal structures in smooth grains
and increasing of the Fe content concurrently by
increasing the bombardment time points that
spinodal decomposition occurs in Fe rich part of the
spinodal line in those smooth grains.

As a potential development of this study, more
efficient temperature control should be applied to
determine chemical and coherent spinodal lines in
Fe-Cr alloys produced by ion bombardment of Cr
coated low carbon steels.

Keywords: lon bombardment, radiation enhanced
diffusion, spinodal decomposition.



Spinodal fazlarin olusumu

Giris

Spinodal ayrigma yapilari, belirli sicaklik ve bi-
lesim kosullarinda meydana gelen bir faz ayri-
stim1 sonucunda olusan ince taneli, homojen
dagilmis ve cift fazli karisimlardir. Spinodal ay-
risma ile olusan fazlar, bilesim olarak meydana
geldikleri ana fazdan ayrilsalar da ayni kristal
yapiya sahiptirler (ASM, 1973; ASM, 1985).
Spinodal ayrisma yapisini ortaya ¢ikaran en ba-
sit faz doniisiimi, Sekil 1’de gosterildigi gibi
dengeli ya da yar1 dengeli bir ¢dziinmezlik ara-
ligindaki ayrismadir (ASM, 1985).
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Sekil 1. Kati haldeki ¢oziinmezlik araligini ve
spinodal simirlarini gosteren sema

Cy bilesimine sahip bir kat1 eriyik tek fazli bol-
genin kararli oldugu bir Ty sicakligindan Ta ya
da Tx' sicakligina sogutuldugunda, tek fazli ala-
sim iki fazli bir karisima ayrigmaya yonelecek-
tir. Digiik asir1 sogumalarda (Ta), eriyik yari
dengelidir ve ikinci fazin olusumu i¢in oldukga
biiyiik bolgesel bilesim dalgalanmalar1 gerekli-
dir. Bu durum, klasik cekirdeklenme prosesini
ifade eder. Daha yiiksek asir1 sogumalarda (Ty"),
eriyik dengesizdir ve iki fazli karisim kiigiik bi-
lesimsel dalgalanmalar ile yavasga ortaya ¢ikar.
Sekil 1°de gosterilen spinodal sinir, bir faz sini-
rin1 degil bu iki olaydaki termodinamik dengeler
arasindaki farklihig1 gostermektedir (ASM,
1985).

Spinodal reaksiyon yar1 dengeli eriyiklerde ce-
kirdeklenmeden farkli olarak kendiliginden ge-
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lisen bir “karismama” olayidir. Ornek kesidi
boyunca gozlenen ve sicaklik ile degisen sinii-
zoidal bilesim dalgalar1 spinodal ayrismanin bir
karakteristigidir (ASM, 1973; ASM, 1985;
W.C.Carter, 2002). Sekil 2’de bu bilesim dalga-
lar1 farkli siireler icin sematik olarak gosteril-
mistir (ASM, 1973).
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ts>t2
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Ca
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Sekil 2. Ortalama bilesimi Cyolan bir alasimda
ti¢ farkl siirede ve Ty sicakliginda meydana
gelen spinodal ayrismanin sematik olarak tek
boyuttaki gosterilisi

Zaman ilerledik¢e spinodal ayrisma neticesinde
olusan fazlarin bilesimlerindeki siniizoidal degi-
simler bilesim limitlerinde diizlesmeye baglaya-
cak, yap1 bir kare dalganin limit kosullarina ula-
sacak ve sonucta tane biliylimesi gerceklesecek-
tir (ASM, 1973; ASM, 1985; Craig, 2002).

Uyumsuzluk enerjisi dalga boyundan (ya da
spinodal faz genisliginden) bagimsizdir, ancak
elastik anizotropik sistemlerde kristalografik
yonlenme ile 6nemli oranda degisir. Bu nedenle
elastik anizotropik sistemlerde dominant bilesim
dalgalari, elastik olarak yumusak olan yonler
boyunca gelisirler. Cogu kiibik metal i¢in bu
<100> yontdiir. Elastik olarak uyumsuz ikili
sistemlerdeki bu enerji, spinodal sinir1 kaydira-
bilir (koheran spinodal) (ASM, 1985).

Bu calismada, icerdigi genis c¢oziinmezlik
araligi nedeniyle spinodal ayrisma caligmalari
icin ideal olan Fe-Cr sisteminde, iyon bombar-



M. E. Sireli, M. Urgen, A. F. Cakir

diman1 etkisi ile spinodal ayrisma fazlarinin
olusturulabilirligi incelenmistir.

Deneysel ¢calismalar

Bu calismada taban malzeme olarak IF
(Interstitial free-catlaksiz) ¢eligi olarak adlandi-
rilan, 1.5 mm kalinliginda diisiik karbonlu (max
0.004) celik levhalar kullanilmistir. Bu levha-
lardan, daha sonraki karakterizasyon deneyleri
icin 10 mm c¢apinda dairesel ornekler kesilmis
ve metalografi ile ayna parlakliginda yiizeyler
elde edilmistir. Yiizey hazirlamada ti¢ farkli
disk kullanilmistir. Daire seklinde kesilen oOr-
nekler bakalit kaliplara alinmis ve Struers
Planopol-2 marka polisaj cihaz ile toplam 32 dk
stiren (1. asama: 7 dk, 2. agama: 10 dk, 3. asa-
ma: 15 dk) ii¢ asamali bir polisaj islemine tabi
tutulmuslardir. Ik asamada Struers’in MD-
Piano 120 kodlu diski ile sulu olarak parlatmaya
baslanmis, ikinci asamada ise 9 p’luk elmas
stispansiyon ve yesil yaglayicinin birlikte kulla-
nildig1 MD-Allegro kodlu diske gegilmistir. Son
asamada ise, 3 p’luk elmas siispansiyon ve yesil
yaglayicinin birlikte uygulandigit MD-Dac kodlu
disk kullanilmistir. Sekil 3’de 500X biiyiitmede
parlatilmis ve daglanmis IF ¢eligi yilizeyinden
optik mikroskop ile alinan mikroyap1 goriintiisii
sunulmustur. Yiizeyleri parlatilmig diisiik kar-
bonlu ¢elik 6rneklere, NVT 12-Novatech ve Ti-
Gold katodik ark FBB temelli kaplama cihazla-
rinda Cr kaplama, Cr kaplama sonras1 farkl: sii-
relerde yiiksek bias voltaji1 ile Cr bombardimani
uygulama ve darbeli bias olarak adlandirdigi-
miz, bias voltajinin 10 ve 5’er saniyelik periyot-

larda 150 V-1000 V arasinda arttirilip azaltilma-
st teknigi ile Cr kaplama operasyonlar1 uygu-
lanmistir. Operasyon parametreleri Tablo 1 ve
2’de sunulmustur.

Orneklerin kaplama ve bombardiman sonrasi
mikroyap1 gelisimlerini izlemek amaci ile Joel
5410 Model Taramali Elektron Mikroskobu
(SEM) ve Jeol JSM-7000F model Alan Emis-
yon Mikroskobu (FEM) kullanilmustir.

-(. .- \-‘ ‘-"-J \
N -

Sekil 3. Parlatilmis ve daglanmuig IF ¢eliginden
500X de optik mikroskop ile alinmis mikroyapt
goruntiisi

Elementel analizler ve haritalar FEM iizerinde
bulunan Oxford Inca X-sight model Enerji Da-
gilim Spektrometresi (EDS) ile yapilmis ve ana-
lizlerde 10 kV’luk hizlandirma  voltaji
kullanilmustir.

Tablo 1. NVT 12-Novatech katodik ark FBB cihazinda kullanilan kaplama parametreleri

Omekler
Parametre Cr Cr-1 dk Cr-2 dk Cr-3 dk Cr-DB*-10 dk
bomb. bomb. bomb.
Bias voltaji, V 150 150 150 150 150
Katot akimi, A 60 60 60 60 60
On 1s1tma siiresi, dk. 3 3 3 3 3
Basing, x107 torr 3.0 1.7 1.8 1.9 2.0
Bombardiman (1000V) - var var var Var-DB
Bombardiman siiresi, dk. - 1 2 3 33
Bombardiman sicakligt, °C - 470 470 470 >520
Kaplama siiresi, dk. 10 10 10 10 6.7
Kaplama sicakligt, °C 450 450 425 415 >520

*DB: Darbeli bias
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Tablo 2. Ti-Gold katodik ark FBB cihazinda kullanilan kaplama parametreleri

Ornekler
Parametre Cr Cr-1dk Cr-2 dk Cr-3 dk Cr-DB-10 dk
bomb. bomb. bomb.

Bias voltaji, V 150 150 150 150 150
Katot akimi, A 60 60 60 60 60

On 1s1tma siiresi, dk. 3 3 3 3 3
Basing, x10' Pa 2.5 2.7 22 2.9 2.0

Bombardiman (1000V) - var var var Var-DB

Bombardiman stiresi, dk. - 1 2 3 33
Kaplama siiresi, dk. 10 10 10 10 6.7

Derinlik profili calismalar1 Jobin Yvon-Horiba
marka ve JY 5000 RF modelindeki optik emis-
yon spektrometresi (GDOES) ile gerceklestiril-
mistir. Deneylerde 4 mm’lik anot kullanilmis ve
cihaz deney oncesi Fe-1.3Cr, Fe-11.82Cr, Fe-
25.33Cr ve Fe-98.1Cr alagimlart ile kalibre
edilmistir.

Deneysel ¢calismalarin sonuglar:

Sekil 4, 5 ve 6’da Novatech katodik ark FBB
temelli kaplama cihazinda Cr kaplanmis, Cr
kaplama sonrast degisik siirelerde Cr iyonu
bombardimant uygulanmis (1dk, 2dk ve 3 dk)
ve darbeli bias ile 10 dk Cr kaplanmig
orneklerin 350X ve 3500X’de (acil), SEM’de
alinmis mikroyapr fotograflart gosterilmistir.
Sekil 4 ve 5’de 350X biiylitmede elde edilen
goriintiilere bakildiginda mikroyapida iki farkli
olusumun mevcut oldugu goriilmektedir, diiz
bolgeler ve piriizlii bolgeler. Koyu gri renkli
diiz bolgelerin miktarinin bombardiman siire-
sinin artmasi ile azaldigr goriilmiistiir. 3500X
biiylitmede elde edilen fotograflardan goriildiigii
gibi, sozkonusu piiriizlii yapilar, bombardiman
islemi ile birlikte, tercihen tane sinirlarinda
olusmaya baglayan, tepeler (gri renkli) ve va-
dilerden (siyah renkli) olusmaktadir. Bombar-
diman siiresinin artmasi ile tepe ve vadiler da-
ha belirgin hale gelmis, piiriizlii yap1 olusum-
lar1 tim yapiya hakim olmaya baslamigtir.
Ayrica kaplama sonrasi 2 dk ve 3 dk bombar-
diman uygulanan 6rneklerin bazi bolgelerindeki
plriizlii yapiy1 teskil eden tepeler uzamis ve
yonlenmis, vadi boyutlar1 ise genislemistir.
Ayni1 orneklerdeki diger bolgelerde ise, piiriizlii
yapiyr teskil eden tepeler daha genis ve
yayvanken, vadiler daha dardir. Bombardiman
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uygulanmamis kaplama yapisinda dahi piiriizlii
bolgelerin olusmaya basladigi gozlenmistir.
Sekil 6’da darbeli bias voltaji1 uygulamasi ile Cr
kaplanan orneklerden elde edilen SEM gdriintii-
lerinde ise, tepelerin daha baglantili ve yon-
lenmis, vadilerin ise daha si1g oldugu katmanlh
bir yap1 goriilmektedir. Diiz bolgeler oldukca
azalmis, mevcut diiz bolgelerde ise piiriizli
yapilar olugmaya baslamistir.

Bombardiman sonrasi olusan bu yapilar, Fe-
47Cr ve Fe-28.5Cr-10.6Co alagimlarindaki
spinodal ayrisma yapilarina ve bilgisayar simii-
lasyonu ile iiretilmis spinodal ayrisma yapilarina
oldukca benzemektedir (Ustinovshikov ve
Pushkarev, 2005; ASM, 1985, Miller vd., 1995;
Seol vd., 2003). Bununla birlikte, Sekil 4-6’da
spinodal yapiy1 teskil eden fazlarin genislikleri-
nin (yaklasik 1 p), literatiirde belirtilmis olanla-
ra gore (0.1 p’a kadar) oldukga yiiksek olmasi
dikkat cekicidir. Bu yapilarin bombardiman za-
manina bagl gelisimi, FEM’den alinan goriintii-
lerde daha acik goriilmektedir. Sekil 7 ve 8’de
Ti-Gold katodik ark FBB temelli kaplama sis-
teminde, Cr kaplama sonras1 bombardiman uy-
gulanmis (1dk, 2dk ve 3 dk) ve darbeli bias ile
10 dk Cr kaplanmis 6rneklerin 3500X (agil1) ve
15000X  biliyiitmede @ FEM’den  alinmis
mikroyapi fotograflar: gdsterilmistir.

FEM goriintiileri incelendiginde, kaplama son-
rast bombardiman uygulanan 6rneklerde bom-
bardiman siiresinin artmasi ile vadi genislikleri-
nin de arttig1 goriilmektedir. Darbeli bias ile Cr
kaplanan Ornekte ise, gerek tepe gerekse vadi
genisliklerinin, kaplama sonrast bombardiman
uygulanan 6rneklerdekine gore ¢ok daha biiyiik
oldugu gozlenmektedir. Bununla birlikte, kaplama
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(¢) Cr-1 dk bomb.-350X

(d) Cr-1 dk bomb.-3500X-65 ° A¢ili

Sekil 4. Cr kaplama (a, b) ve Cr kaplama sonrast 1 dk bombardiman islemi uygulanan érneklerden
(c,d) degisik biiyiitmelerde elde edilen SEM goriintiileri

sonrast 3 dk bombardiman uygulanan 6rnekler
ile darbeli bias uygulanan 6rneklerde, tepe-vadi
kontrasti azalmakta ve vadilerde siglagsmalar go-
ze carpmaktadir. Ozellikle darbeli bias uygula-
nan Ornekte birbirleriyle baglantili ii¢ boyutlu
kolonsal yapilar dikkat cekmektedir.

Spinodal ayrisma calismalarinda ayrigmanin
meydana gelecegi sicakliklarda ¢ok uzun siireli
(8-500 saat) tavlama islemleri yapilmaktadir.
Tavlama  silirelerinin  artmasi,  bilesimsel
dalgaboylarinin, diger bir deyisle ayrisma fazla-
rinin genisliklerinin artmasina neden olmaktadir
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(Miller vd., 1995). Darbeli bias ile 10 dk Cr
kaplanan o6rneklerde gozlenen tepe ve vadi ge-
nisliklerinin artmasi, islem sirasinda maruz kal-
diklar1 daha uzun bombardiman siireleri ve bu-
nun beraberinde getirdigi, yiiksek sicaklikta da-
ha uzun siire kalmalar1 ile iligkilendirilebilir. 10
dk’lik islem siiresinin 5’er saniyelik bombardi-
man periyodlar1 toplandiginda, 6rnegin maruz
kaldig1 toplam bombardiman siiresinin 3,3 dk.
oldugu ortaya ¢ikmaktadir. Ayrica ornek sicak-
lig1 neredeyse 10 dk.’lik islem siiresi boyunca
520 °C’nin tizerinde kalmaktadir.
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(a) Cr-2 dk bomb.-350X (b) Cr-2 dk bomb.-3500X-65 ° A¢ili

(c) Cr-3 dk bomb.-350X (d) Cr-3 dk bomb.-3500X-65 ° A¢ili

Sekil 5. Cr kaplama sonrasi 2 dk (a, b) ve 3 dk bombardiman islemi uygulanan orneklerden (c, d)
degisik biiyiitmelerde elde edilen SEM goriintiileri

Cr-DB-10 dk-350X Cr-DB-10 dk-3500X-65 ° A¢ili

Sekil 6. Darbeli bias voltaji ile Cr kaplanmis orneklerden degisik biiyiitmelerde alinmuis
SEM goriintiileri
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00KV X3.500

3500X

mb.-

-55°

(c) Cr-2 dk bo Acilt
Sekil 7. Cr kaplama sonrast 1 dk (a, b) ve 2 dk bombardiman islemi uygulanan érneklerden (c, d)
degisik biiyiitmelerde elde edilen FEM goriintiileri

(a) Cr-3 dk bomb.-3500X-55

{ Las

| —

() Cr-DB-10

dk-3500X-55° Agil (d) Cr-DB-10 dk-15000X

Sekil 8. Cr kaplama sonrasi 3 dk bombardiman islemi uygulanan (a, b) ve darbeli bias voltaji ile Cr
kaplanan érneklerden (c, d) degisik biiyiitmelerde elde edilen FEM goriintiileri
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Sekil 9. Novatech katodik ark FBB cihazinda Cr kaplanan ve kaplama sonrasit 1000V bias
voltajinda 3 dk Cr bombardimanina ugratilan érneklerin yiizeyden itibaren Cr ve Fe derinlik
profillerinin karsilagtirilmast

Sekil 9°da Novatech katodik ark FBB temelli
kaplama cihazinda iiretilen Cr kaplamali 6rnek
ile Cr kaplama sonras1 3 dk. bombardiman isle-
mi uygulanan 6rnegin derinlik profilleri karsi-
lastirlmugtir. iki 6rnegin Fe ve Cr profilleri ara-
sindaki fark acik bir sekilde goriilmektedir. Yii-
zeyden 0.1 p mesafede, Cr kaplamadaki Fe ora-
n1 yaklasik %3 iken, ayn1 mesafede Cr kaplama
sonrasit 3 dk. Cr bombardimani1 uygulanan or-
nekte %52°dir.

Sekil 10°da 10 dk. siireyle darbeli bias uygu-
lanmis numunenin kesidinden FEM’de alinmis
gri skala goriintlisii ve kirmiz1 renk ile Fe dagi-
limin1 gosteren Fe haritasi gosterilmistir. Gortil-
diigii gibi taban malzemeden Cr katmani igerisi-
ne siddetli bir Fe yayinmasi sézkonusudur.

61

Bombardiman etkisi ile meydana gelen bu iyon
demeti karigimi, sicakliga bagl bir karigim re-
jimi olan radyasyon destekli yayinma mekaniz-
mast ile gergeklesmektedir. Sistemin kohezif
enerjisi ile radyasyon destekli yaymmma meka-
nizmasinin iyon demeti karigimi prosesini yone-
tecegi krtitik sicaklik arasindaki T, ~100Ejp
iligkisi gozoniine alinacak olursa, bu sistemdeki
(Exon ©: 4.28 €V, Exon"" : 4.10 eV) kritik sicakli-
gin 419 °K oldugu ortaya ¢ikmaktadir (Son vd.,
2002). Bu calismadaki gerek kaplama, gerekse
bombardiman sicakliklar1 bu degerin {lizerinde-
dir. Bununla birlikte termal serare olusumlar1 da
gozardi edilmemelidir. Ortalama kohezif enerji-
nin 6 eV’dan diisiik oldugu sistemlerde termal
serare mekanizmalarinin da etkin oldugu belir-
tilmistir (Auner vd., 1991).
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(a)

(b)

Sekil 10. (a) Darbeli bias ile 10 dk Cr kaplanan numunenin 20000X deki kesidinin gri skala
gortintiisti, (b) a’daki gri skala goriintiide Fe’ce zengin bolgeler

Ti-Gold katodik ark FBB temelli kaplama ciha-
zinda liretilen 6rneklere ait elementel analiz so-
nuglari, genel analizler, diiz bolgeler ve piiriizlii
bolgelerdeki tepe/vadilerin analizleri basliklar
ile Sekil 11 (a-d)’de grafikler halinde sunulmus-
tur. Sekil 11-a’daki genel analize bakildiginda,
kaplama sonrasi bombardiman uygulanan or-
neklerde bombardiman siiresinin artmasi ile Fe
oraninin  da  dogrusal  olarak  arttif
(%30—%45—%64) goriilmektedir. Darbeli bias
uygulanan 6rnekde ise Cr ve Fe oranlart (%51-
%49) neredeyse esittir. Sekil 11-b’de sunulan
diiz bolge analizlerinde ise, bu bdlgelerin Fe’ce
daha zengin oldugu (Cr-1 dk yay. 6rnegi harig)
ve bombardiman siiresinin artmasi ile Fe’ce da-
ha da zenginlestigi (%39—%62—%80) goz-
lenmistir. Bununla birlikte, bu bdlgelerde Cr
orant %20’nin altina diismemistir. Sekil 11-
c’de, bombardiman siiresinin artmasi ile piirtizlii
bolgelerin tepe kisimlarinda Fe oranmnin arttigi,
Cr oranmin azaldig1 goriilmektedir, ancak genel
olarak tepelerin Cr’ca zengin oldugu aciktir.
Kaplama sonras1 3 dk bombardiman uygulanan
ornek ile 10 dk boyunca darbeli bias uygulanan
ornegin tepe noktalarindaki Cr-Fe oranlar
(%53-%47) aymdir. Piiriizlii bolgelerin vadi ki-
simlarinda ise (Sekil 11-d), kaplama sonrasi
bombardiman uygulanan 6rneklerde bariz bir Fe
zenginligi (%86-92 aras1) sdzkonusudur. Bu-
nunla birlikte, tepe kisimlarinda oldugu gibi
bombardiman siiresi ile Fe orani arasinda dog-
rusal bir iliski yoktur. Darbeli bias uygulanan
ornekte ise, diger orneklerden ¢ok farkli olarak
vadi kisminda Fe zenginlesmesi goriilmemis ve
Cr-Fe oranlar (%55-%45) Sekil 11-c’de sunu-
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lan tepe kismindan biiyiik bir farklilik goster-
memistir.

Sonugclar ve tartisma
Elde edilen sonuglar asagidaki maddelerde
Ozetlenmis ve tartismaya agilmistir:

e Gerek kaplama sonrasi, gerekse darbeli bias
uygulamasinda periyodik olarak uygulanan
bombardiman islemleri, spinodal ayrisma
fazlarinin  olusumuna neden olmaktadir.
Bombardiman sonrasi olusan morfolojilerin,
gerek spinodal ayrisma bdlgesinde yapilan
1s1l islemler ile olusturulan spinodal faz yapi-
larina, gerekse bilgisayar simiilasyonu ile
olusturulmus spinodal yapi c¢izimlerine ol-
duke¢a benzemesi ve bombardiman iglemi uy-
gulanan tiim Orneklerde spinodal ayrisma
fazlarinda gozlenen karakteristik bilesimsel
dalgalanmalarin gozlenmesi (Sekil 11 a-d)
gibi veriler bu savi desteklemektedir.

Spinodal ayrisma c¢aligsmalarinda, alagimlarin
spinodal sinir igerisine karsilik gelen sicakli-
larda uzun siireler (8-500 saat) 1s1l iglem gor-
meleri gerekirken, bu sistemde ¢ok kisa siireli
iyon bombardimani iglemleri ile spinodal ya-
pilarin olusuyor olmasi ilgingtir. Bu durumun
olusmasinda, iyon bombardimani ile Cr-Fe
arasinda meydana gelen iyon demeti karisim
prosesinin, spinodal ayrigsma kinetigini etki-
lemesinin rol oynadigi samlmaktadir. Iyon
demeti karigtminin sicakliga bagli rejimi olan
radyasyon destekli yayinma mekanizmasi ile,



Spinodal fazlarin olusumu
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Sekil 11. Kaplama sonrasi 1000V bias voltaji ile 1 dk, 2 dk ve 3 dk Cr ile bombardimani uygulanan
orneklerin ve 10 dk darbeli bias ile Cr kaplanan ornegin (a) genel, (b) diiz bolge, (c) piiriizlii bolge-
lerinin tepe kisimlari, (d) piiriizlii bolgelerinin vadi kisimlarindan elde edilen elementel analizler

iyon bombardimaninin ve bunun beraberinde
getirdigi yiiksek sicakligin neden oldugu ha-
talar ve termal aktive olmus bu hatalarin
migrasyonu, bombardiman iyonlar1 ile car-
pisma sonucunda olusan termal spayklardaki
cok yiiksek sicakliklarda meydana gelen kisa
mesafeli yayinmalar, spinodal ayrigmanin
gerceklesmesini saglayan yaymma prosesle-
rini hizlandirmis ve spinodal yap1 konvansi-
yonel metodlara gore ¢ok daha kisa siirede
olusmustur. Spinodal ayrisma fazlarmin lite-
ratiirde belirtilen faz boyutlarina (0.1p) gore
cok daha biiyiik (1) olmasinin nedeni de bu
hizli yayimma prosesleri olabilir.

e Spinodal yapi igerisinde bulunan diiz bolgele-
rin, spinodal ayrismaya ugramamis o fazlar
oldugu sanilmaktadir. Sekil 4-(a-b)’de goriil-
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diigii gibi, Cr kaplama diisiik karbonlu ¢elik
taban malzemenin taneli yapis1 iizerinde
epitaksik olarak biiylimiistir. Kaplamadan
sonra ya da darbeli bias ile ince Cr katmanla-
r arasinda periyodik olarak uygulanan Cr
iyonu bombardimani prosesi sonrasinda da
taneli yap1 varligint korumustur (Sekil 4-6).
Elastik anizotropinin oldugu alagimlarda
spinodal ayrigsma siiriin yer degistirebile-
cegi belirtilmektedir ve bu yeni sinir koheran
spinodal sinir1 olarak adlandirilmaktadir. Ta-
neler arasindaki uyumsuzlugun neden olacagi
uyumsuzluk enerjisi de, spinodal yapinin
olusumunu geciktirmis ve diiz bolgeler ola-
rak belirtilen baz1 tanelerde spinodal ayris-
may!r gormememize neden olmus olabilir.
Bununla birlikte, artan bombardiman stiresi
ve sicaklik ile bu bolgelerde de spinodal ya-
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pilara benzer yapilar olusmaktadir. Bu du-
rum, Sekil 11-b’de gosterilmis olan diiz bol-
ge analizlerinde artan bombardiman stiresi ile
Fe oranmin artis1 ile birlestirildiginde, bu
bolgelerde de Fe-Cr sistemindeki spinodal
ayrisma bolgesinin Fe’ce zengin tarafinda ay-
risma  fazlarinin  olusmaya  basladiginmi
diistindiirebilir.

e Spinodal yap1 olusum siirlar1 ve gelisimleri-
ni incelemek i¢in, kaplama ve iyon bombar-
dimani proseslerinde sicakligin etkin kontro-
li saglanmalidir.
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