International Journal of Innovative Engineering Applications vol. 6, issue 1 (2022)

International Journal of Innovative Engineering Applications

13J1IEA

.

Journal homepage: https.//dergipark.org.tr/ijiea

COATING TiO2 FILM USING THE SPIN METHOD OF AISI 304 STAINLESS STEEL AND
INVESTIGATION OF THE STRUCTURAL PROPERTIES

Hatice Varol Ozkavak™ "', Hatice Asu Ugurlu®

Isparta Uygulamal: Bilimler lzniversitesi, TBMYO, Mak. ve Met. Tek. Bél., Isparta, Tiirkiye
2Isparta Uygulamali Bilimler Universitesi, Isparta OSB Meslek Yiiksekokulu, Mak. ve Met. Tek. Bol., Isparta, Tiirkiye

Abstract

Original scientific paper
In this study, TiO2 ceramic oxide film with good passivity, low conductivity and good tribological properties was coated on stainless steel
(AISI 304) material by sol gel spin coating method. The effect of annealing temperature and time on the structure of the coated TiO2 films
was investigated. Ethyl acetoacetate (EAcAc), ethanol and as titanium source Tetra-n-butyl orthotitanate (TBT) was used for the coating
process. In the TiOz thin film coating process, 2600 rpm was chosen as the spin rotation speed. In order to examine the effect of annealing
time and temperature on the coating structure, annealing was applied at treatment times of 1 and 1.5 hours and at processing temperatures
of 500 °C, 600 °C, 700 °C. The structural properties of the coatings were investigated by X-Ray Diffraction (XRD) and Scanning Electron
Microscope (SEM) analysis. It was determined that the peaks obtained according to the analyzes were in the anatase and rutile phases.
When the XRD results were examined, it was seen that the dominant peak was the Rutile (210) phase at all temperatures and times. In
addition, parameters such as crystal size (D), dislocation density (8) and strain (g) were determined for the R(210) phase from XRD analysis.
After the study, SEM analyzes were determined that the annealing temperature and time changed the surface morphology.

Keywords: Annealing temperature, annealing time, spin coating, thin films, TiO2.

AISI 304 PASLANMAZ GELIGIN SPIN YONTEMi KULLANILARAK TiO; FILMi ILE
KAPLANMASI VE YAPISAL OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI

Ozet
Orijinal bilimsel makale

Bu calismada iyi pasiflik, diisiik iletkenlik ve iyi tribolojik 6zelliklere sahip TiO2 seramik oksit filmi sol jel spin kaplama yontemi ile
paslanmaz ¢elik (AISI 304) malzemesi kaplanmustir. Kaplanan TiO2 filmlerin yapisina tavlama sicaklig ve siiresinin etkisi incelenmistir.
Kaplama iglemi i¢in Ethyl acetoacetate (EAcAc), etanol ve titanium kaynagi olarak Tetra-n-butyl orthotitanate (TBT) kullanilmustir. TiO2
ince film kaplama isleminde spin dondiirme hiz1 olarak 2600 dev/dak se¢ilmistir. Tavlama siiresi ve sicakliginin kaplama yapisina etkisini
incelemek amaciyla 1 ve 1,5 h islem siirelerinde ve 500, 600,700 °C islem sicakliklarinda tavlama uygulanmstir. Yapilan kaplamalarin
yapisal Ozellikleri X-Isinlari Difraktometresi (XRD) ve Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) analizleri ile incelenmistir. Yapilan
analizlere gore elde edilen piklerin anataz ve rutile fazinda oldugu belirlenmistir. XRD sonuglar1 incelendiginde biitlin sicakliklarda ve
stirelerde baskin pikin Rutile (210) fazi oldugu goriilmiistiir. Ayrica XRD analizlerinden R(210) faz1 i¢in kristal boyutu (D), dislokasyon
yogunlugu (8) ve gerinim (g) gibi parametreler belirlenmistir. Calisma sonrasinda tavlama sicakligi ve siiresinin yiizey morfolojisini
degistirdigi SEM analizleri ile belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: fnce film, Spin kaplama, tavlama sicakligi, taviama siiresi, TiOx.

1 Girig

Korozyon ve aginma metallerin kullanildigt endiistri
ve mihendislik uygulamalarinda dikkat c¢eken bir
konudur. Korozyon ve asmmma makine pargalari igin
hasarin temel nedeni olarak gosterilebilir. Bu nedenle
metallerin olumsuz etkilerden korunmalar1 6nem arz
etmektedir. Hasarin Onlenmesinin yani sira enerji
tasarrufu ve ekonomik kazan¢ anlaminda da bu hasar
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mekanizmalarinin ortadan kaldirilmast 6nemlidir. AISI
304 paslanmaz ¢eligi korozyon direnci, mekanik dayanim
ve siineklik gibi istiin 6zelliklerinden dolayr ¢esitli
endiistrilerde, o6zellikle gida ekipmani ve makineleri
alaninda yaygin olarak kullanilmaktadir [1, 2]. Bu kadar
iistiin 6zelliklere sahip AISI 304 paslanmaz ¢eligi yiiksek
korozyon ve mekanik hasara neden olacak cevrelere
maruz kalmakta ve hasara ugramaktadir [1]. Gida
endiistrisi basta olmak {izere bir¢ok alanda kullanilan AISI
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304 ¢elik malzemenin korozyondan korunmasi amaciyla
yizey koruma teknolojileri kullanmilmaktadir [3].
Calismalarda yaygin olarak kullanilan yiizey koruma
teknolojileri termal sprey [4], magnetron sprey [5] ve sol
jel spin kaplama yontemleridir [6]. Sol jel yontemi etkili
ve ekonomik kaplama iretmeyi saglayan kaplama
yontemi olarak bilinmektedir [7]. Bu yontem ihtiyag
duyulan ekipmanin basit olmast, degisik
kompoziyonlarda ve kimyasal o6zelliklerde kaplama
yapilmaya elverisli olmasi ve metal yiizeylere iyi tutunma
ozelligi gostermesi nedeniyle diger yoOntemlere gore
avantajlidir [8-10].

Seramik oksitlerden olan Titanyum oksitler bircok
endiistriyel uygulamada iyi pasiflik, diisiik iletkenlik veya
yalitim ile iyi tribolojik o6zelliklere sahip olmasindan
dolay1 yaygin kullanim alant bulmustur. Ayn1 zamanda
elektronik endiistrisinde de TiO; filmleri yiiksek termal
kararlilik, genis bant aralifi, yiiksek kirilma indisi ve
diisiik kacak akim gibi 6zelliklerinden dolay1 elektriksel
ve optik cihazlarin verimliligini artirmak i¢in potansiyel
bir adaydir [11].

Fotokimyasal giines hiicreleri [12, 13], fotokataliz [14,
15], siiperhidrofilik malzemeler [16, 17] gibi alanlarda
Titanyum  oksitle kaplamalara  bagvurulmaktadir.
Fotokatalik 6zelliginden dolay: titanyum filmler celik
tizerine kaplamada siirekli kullanilmaktadir. Bunun
yaninda TiO yiiksek mekanik dayanim, diisiik elektrik
iletkenligi ve milkkemmel kimyasal stabilite ve biyo
uyumluluga sahiptir [8]. Ayrica TiO2 AlSI 304 paslanmaz
celik [18] AISI 316L paslanmaz ¢elik [19], magnezyum
alagimlart [20] ve titanyum alasimlart [21] gibi
malzemeler iizerine asinma ve korozyon direncini
korumak amaciyla sol jel, plasma elektrolik oksidasyon,
elektro deposition gibi kaplama yontemleri kullanilarak
uygulanir [20]. Tiim bu 6zelliklerinden dolay1 metal oksit
grubunda yer alan TiO2’in ince filmlerini hazirlama ve
karakterizasyonu onem kazanmistir. Bu alanda yapilan
calismalar incelendiginde kaplama karakterizasyonu i¢in
genellikle cam altlik kullanilmus, gelik iizerine yapilan
ince film kaplamalarin karakterizasyonu ele alinmamaistir.

Bu caligmada AISI 304 paslanmaz c¢elik {izerine farkli
tavlama sicakligt ve siiresi uygulanarak TiO; ince film
kaplanmis ve yapilan kaplamalarin yapisal ozellikleri
incelenmistir. Boylelikle diger ¢aligmalardan farkli olarak
tavlama sicakligi ve siiresinin kaplama karakteristigine
etkisi belirlenmistir.

2 Materyal Metot

Bu c¢alismada alt malzeme olarak 10x10x2 mm
boyutlarinda AISI 304 paslanmaz celik se¢ilmistir.
Segilen malzemelerin kimyasal ozellikleri Tablo 1’de
verilmektedir. Kaplama Oncesi alt malzeme yiizey
hazirligr yapilarak kaplamanm yiizeye tutunmasinin
artiritlmas1 amaclanmistir. Alt malzeme hazirlifi icin
oncelikle numunelerin yapisma kabiliyetini artirmak
amactyla 30:70 oraninda H>02:HNO3z hazirlanmisg
cozeltiye 30 saniye daldirilir. Daha sonra yiizeyler 15
dakika boyunca aseton ile ultrasonik olarak temizlenir.
Boylelikle yiizey kir, toz, yag vb yabanci maddelerden
arindirilmig olur. Son olarak alt malzemeler deiyonize
suda 15 dakika tutulur ve kurutularak kaplamaya hazir
hale getirilir.

Caligmada kaplama malzemesi olarak ¢ozelti
hazirlanmistir. Cozelti hazirlhiginda titanyum kaynagi
olarak Sigma-Aldrich firmasindan temin edilmis Tetra-n-

butyl orthotitanate (TBT), etanol ve asetik asit
malzemeleri kullamilmistir. Calisma i¢in  hacimce
20:1(etanol: TBT)  ¢ozeltisi  hazirlanmistir.  Cozelti

hazirligina 15mL etanol behere alinir ve iizerine 0,5 mL
asetik asit damlatilir ve manyetik karigtiricida 10 dakika
boyunca karistirilir. Daha sonra behere 35 mL etanol ilave
edilerek karistirilmaya devam edilir. Karigtirilan bu
¢ozelti igerisine 2,5 mL TBT yavas yavas ilave edilerek
oda sicakliginda 1 h boyunca karigtirllmaya devam edilir
[22]. Hazirlanan bu ¢o6zeltiye pH ayarini saglamak
amaciyla 1:0,2 oraninda TBT: HNOj3 eklenerek 1 h daha
karigtirtlmigtir. Karigtirilan ¢ézeltinin yaslanabilmesi igin
1 giin bekletilir ve kaplama iglemine hazir hale getirilir.

Tablo 1. AISI 304 malzemesinin kimyasal bilegimi.

Element C Mn P

S

Si Cr Ni Fe

% %0,08 max | %2,0 max | %0,045 max

%0,03 max

%0,75 max | %18-20 %18-20 Balance

AISI 304 ¢elik iizerine TiO; filmi kaplamak i¢in sol-
jel spin yontemi kullanilmistir. Kaplama islemi i¢in 2600
dev/dak ve 30 saniye siireli kaplama iglemi yapildiktan
sonra amaci ¢ozeltideki etanoliin buharlastirilmasi olan
kurutma islemi 100 °C’de uygulanmistir. Daha sonra
numunelere 120 °C’de 1 h 1s1l islem uygulanmistir. Bu
islemlerden sonra numuneler tavlama islem sicaklig1 ve
stiresinin etkisini belirlemek amaciyla farkli tavlama
sicakliklarinda (500, 600 ve 700 °C) ve farkli tavlama
stirelerinde (1h ve 1,5h) tavlama islemine tabi
tutulmuslardir.

Kaplama islemi sonrasinda kaplama karakteristigini
belirlemek amaciyla FEI QUANTA FEG 250 tip SEM
cihaz1 ile BRUKER D8 ADVANCE TWIN-TWIN tip
XRD cihazt kullanmilmistir. XRD analizlerinde diger
caligmalardan farkli olarak daha genis (20°-90°) ¢alisma

XRD incelemeleri ile kristal boyutu belirlenmistir. Kristal
boyutu belirlemek i¢in Esitlik 1°de verilen Debye-
Scherrer esitligi kullanilmigtir [23].

KA
b= Bcos6 (1)

Esitlik 1°de 0 Bragg acisini, S ilgili kristal yonii i¢in
radyan biriminden yar pik genisligini (FWHM) ve 4 ise
kullanilan 151mmin dalga boyunu (AKa (Cu) = 1,5406A)
ifade etmektedir. Kristal yapiy1 olusturan en kiigiik yap1
tagt birim hiicredir. Kusurlar birim hiicrenin bir diizen
boyunca dizilmesini engellemektedir. Bir kristalde
bulunan dislokasyon yogunlugu () Esitlik 2 kullanilarak
hesaplanabilen bir biytikliktir [24].

araligt tercih edilmistir. Calisma i¢in hazirlana §=1/D? 2
kaplamalarin faz ve kristal yapisin1 belirlemek amaciyla
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Buradaki D; kristal boyutudur. Dislokasyon
yogunlugu malzemenin kristallesmesini ifade etmektedir.
Kusur yogunlugu azaldikg¢a iyi kristal yapili malzemeler
olusur. Ayrica c¢aligmada dislokasyonlarin meydana
getirdigi gerinmeler de hesaplanmistir. Gerinmeler ayni
zamanda kaplama sirasinda meydana gelen termal
daralmalar ve faz olusumunun neden oldugu plastik
deformasyondan kaynaklanmaktadir [25]. Gerinme (€)
hesabi i¢in Esitlik 3 kullanilmigtir [23].

e=p/4tand 3)
3 Sonuglar

TiO; ince filmleri 304 paslanmaz ¢elik tizerine spin
kaplama yontemiyle kaplanmistir. Tavlama sicaklig
olarak 500, 600 ve 700 °C ve tavlama islem siiresi olarak
ise 1 ve 1,5 h secilmistir. Her bir tavlama sicakligi ve
tavlama siiresi uygulanarak kaplanmis numunelerin faz ve
kristal yapisini belirlemek amaciyla XRD incelemeleri
yapilmigtir. 500 °C sicakliginda 1 ve 1,5 h tavlama yapilan
TiO; kaplanmug paslanmaz ¢elige ait XRD analizleri Sekil
1’de verilmektedir. Sekil 1 incelendiginde TiO>
filmlerinin Rutile ve Anataz yapida piklerinin oldugu
ancak Rutile pikinin daha baskin oldugu gozlenmistir.
Numuneden elde edilen Rutile faz1 International Centre
for Difraction Data’ya ait JCPDS card no. 21-1276 ile
benzer sonuglar elde edilmistir. Bundan dolay1
biyiitilmiis TiO» ince filmi, tercihli yonelimi olarak
Rutile (210) sahip kristal davranisi sergiler. Kumar ve ark.
(2018) yaptiklar caligmada Si tizerine TiO; ince filmlerini
darbeli katman biriktirme teknigi (pulsed layer) ile
kaplamiglar. XRD grafiklerinde 27,01° ve 44,65° ac1 (20)
degerlerinde 2 pik goriilmiis ve baskin piki Rutile (210)
olarak bulmuglardir [11].
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Sekil 1. 500 °C’de 1 h ve 1,5 h tavlanan TiO; filmlerin XRD grafigi.

Tavlama sicakligmin sabit tutularak tavlama
siiresinin artirildigt numunelerin  XRD analizlerinde
tavlama siiresinin artmasiyla birlikte baskin olan Rutile
(210) pikinin ve diger piklerin artt181 buna karsin Anataz
(215) pikinin azaldig1 belirlenmistir

600 °C sicakliginda 1 ve 1,5 h tavlama yapilan TiO>
kaplanmis filmin XRD grafigi Sekil 2’de verilmistir. Bu
numunelerde siireye bagli olarak pik siddetleri
degismistir. Tavlama siiresinin artmasiyla birlikte A (215)
pikinde azalma meydana gelirken; diger piklerde artis
oldugu belirlenmistir.
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Sekil 2. 600 °C’de 1 h ve 1,5 h tavlanan TiO; filmlerin XRD grafigi.

Sekil 3’te 700 °C’de tavlama islemi uygulanmisg
numunelere ait XRD analizlerine ait grafik verilmektedir.
Sekil 3 incelendiginde baskin piklerin R (210) ve A (215)
pikleri oldugu agik¢a goriilmektedir. Tavlama islem
sliresinin artirilmast ile birlikte baskin olan bu pikler
artarken, R(221) ve A(224) piklerinin kayboldugu
belirlenmistir. Baskin olan R (210) pikinin siddeti ve
keskinliginin artmis olmasi 700 °C sicaklikta ve 1,5 h’lik
stirede kristallesmenin iyi oldugunun bir gostergesidir
[26].

800
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Sekil 3. 700 °C’de 1 h ve 1,5 h tavlanan TiO, filmlerin XRD grafigi.

Sekil 4’te farkli sicakliklarda 1 h siireyle tavlama
islemi uygulanan TiO, filmlerin XRD grafigi
verilmektedir. Her bir islem sicaklig1 i¢in en baskin pikin
R (210) yoneliminde oldugu acik¢a goriilmektedir. Bu

International Journal of Innovative Engineering Applications 6, 1(2022), 97-102

99



H. Varol Ozkavak and H. Asil Ugurlu

fazin ve yonelimin yaninda R (221), A (215) ve A (224)
fazlar1 da goézlemlenmistir. Bu fazlarin elde edilebilmesi
ancak XRD analizlerinde a¢1 araliginin genis segilmesinde
mimkiin olmaktadir. Bu nedenle bu agidan ¢alisma
literatiire katki saglamaktadir. 1 h’lik tavlama siiresinde
en baskin pikin 700 °C sicaklikta elde edildigi
goriilmektedir. Bu durum tavlama sicakliginin etkisini
gostermekte olup; tavlama sicakligimin artmasiyla
kaplama filmlerinin kristalliklerinde artis oldugunu
gostermektedir [27].

Sekhar ve ark. (2013) TiO; filmini kaplamak igin
magnetron sputtering yontemini kullanmislar ve 400- 700
°C araliginda tavlama islemi uygulayarak tavlama
sicakligimin artmasi1 ile kristal boyutunun arttigini
gormiislerdir.

Calismada ayrica yapilan kaplamalarin kristal boyutu
ve gerinme hesaplamalar1 yapilmistir. Kaplanan TiO»
filmlerin kristal boyutunu (D) belirlemek icin Debye-
Scherrer formiilii (Esitlik 1) kullanilmistir. Bu esitlik
kullanilarak  elde  edilen veriler Tablo 2’de
verilmistir. Tablo 2’de verilen 20 degeri XRD grafindeki
act; dna  degeri ise Rutile ve Anataz yonelimdeki
diizlemler aras1 mesafeyi ve FWHM ifadesi ise kristal
yonil i¢in radyan biriminde yar1 pik genisligi degeri olup
tanecik boyutu hesaplamada kullamlmaktadir. Tablo 2
incelendiginde tanecik boyutunun 500 °C tavlama
sicakliginda ve 1 h tavlama islem siiresinde 263,83 A°
elde edilirken; tavlama siiresi 1.5 h ¢ikarildiginda tane
boyutu 232,28 A°a dismistir. 600 °C’de tavlama
stiresine bagli olarak ayni siire artist uygulandiginda

224,58 A°’dan 208,63A°’a diismiistir. 700 °C’de bu
durum tam ters sekilde meydana gelmistir. Tavlama islem
stiresinin artmasiyla tane boyutu 231,92 A°’dan 363,07
A°’a yiikselmistir. Tane boyutunun artmastyla ve piklerin
siddeti yiikselmesiyle kristallesmede iyilesme meydana
gelmektedir [26]. 700 °C’de pik siddetleri digerlerine gore
daha yiiksek elde edilmis olup tane boyutunda da benzer
durum gézlemlenmistir.

640
g Celik/ TiO,
| e — 500°C (1 h)
560 = — 600 °C (1 h)
2 700 °C (1 h)
480 | =
~~ D)
E )
2 e ‘
E R
Z 400
=
2 320}
X
N’
N <
) = (3
5 20 3 o -
= ) <
“* 160 < g ¢
g 1 <«
¢ F
80 )\ “
Mw:w/\ww w«mﬂ o
0 1 1 1 1 1 1
20 30 4 50 6 7 8 9

2 0° (Derece)
Sekil 4. Farkli sicakliklarda 1 h siireyle tavlama igslemi uygulanan TiO,
filmlerin XRD grafigi.

Tablo 2. TiO; filmlerinin 26, d, I/10, D degerleri.

TiO2 20 d-(4° FWHM D (4%
Rutile (210) 44,04 2,055 0,325 263,82
Rutile (221) 65,07 1,4326 1,17 84,48

Lh Anataz (215) 75,02 1,2653 0,53 189,01

. Anataz (224) 82,4 1,1697 0,926 114,13

300°C Rutile (210) 44,02 2,056 0,369 232,28

Rutile (221) 65,19 1,4302 1,07 88,17

15h Anataz (215) 75,05 1,2649 0,647 154,88

Anataz (224) 82,52 1,1682 0,91 116,25

Rutile (210) 44,01 2,056 0,382 224,58

Rutile (221) 65,14 1,4313 0,931 101,33

Lh Anataz (215) 75,03 1,2651 0,507 197,78

. Anataz (224) 82,42 1,1695 0,815 129,64

600°C Rutile (210) 44,02 2,056 0,411 208,63

Rutile (221) 65,19 1,4302 0,715 132,01

15h Anataz (215) 75,08 1,2645 0,686 146,12

Anataz (224) 82,44 1,1691 0,692 152,75

Rutile (210) 44,04 2,055 0,370 231,92

Rutile 221) 65,3 1,4281 0,646 146,14

Lh Anataz (215) 75,09 1,2643 0,651 153,97

700 °C Anataz (224) 82,48 1,1688 0,648 163,20

Rutile (210) 44,04 2,055 0,236 363,07

15h Anataz (215) 75,07 1,2647 0,446 224,78

Anataz (224) 82,52 1,1682 0,584 181,05
Tavlama sicakliginin  yaninda tavlama islem islemi uygulanan TiO; filmlerin XRD grafigi ise Sekil
siiresinin  etkisini  belirlemek amaciyla kaplanmis 5’te verilmektedir. Tavlama islem siiresinin artmasiyla
numunelere 1,5 h siire boyunca tavlama islemi R(210) ve A(215) piklerinin 1 h tavlama islem siiresine

uygulanmistir. Farkli sicakliklarda 1,5 h siireyle tavlama

gore daha baskin oldugu belirlenmistir.
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Sekil 5. Farkli sicakliklarda 1,5 h siireyle tavlama iglemi uygulanan
TiO; filmlerin XRD grafigi.

Kristal yapiy1 olusturan birim hiicrenin periyodikligi
kusurlar ve kirlilikler nedeniyle bozulmaktadir.
Dislokasyonlar, kristalin bir kismindaki kafesin baska bir
kisma gore yanlis eslesmesi ile iligkili kusurlardir.
Dislokasyonun varligi, malzemelerin birgok &zelligini
giiclii bir sekilde etkiler. Dislokasyon olusumu, homojen
¢ekirdeklenme, tane sinir1 baglangici, orgii ve yiizey
arasindaki ara yiiz, c¢okeltiler, dagilmis fazlar gibi
mekanizmalar tarafindan olusturulur [25]. Dislokasyon
yogunlugu, kristalin birim hacmi bagina dislokasyon
cizgilerinin uzunlugudur. Kiristalin sahip oldugu

dislokasyon yogunlugu (8) malzemenin kristallesmesi
hakkinda bilgi verir ve dislokasyon yogunlugunun az
olmas1 kristal yapidaki kusurlarin azaldiginin ve
malzemenin kristallesmesinin iyi oldugunu
gostermektedir [25]. Bu ¢alisma i¢in dislokasyon
yogunlugu Esitlik 2 kullanilarak hesaplanmistir. XRD
analizleri kullanilarak hesaplanan R (210) fazdaki TiO-
filmlerin dislokasyon yogunluk degerleri Tablo 3’te
verilmistir. 500 ve 600 °C’de tavlanan filmlerin tavlama
stiresinin artmasi ile dislokasyon yogunlugu artmistir. 700
°C’de tavlanan filmlerin dislokasyon yogunlugu artan
siireye gore azalmigtir. Tavlama ile birlikte dislokasyon
iceren toparlanmis taneler tamamen kaybolur ve yeni
tanelerin ¢ekirdeklenmesi baglar. Cekirdeklesme genelde
tane sinirlarinda ve hatalarin oldugu bolgelerde meydana
gelir. Toparlanmig tane igindeki dislokasyonlar bu
bolgelerde birikirler. Yeniden kristallegsen taneler tavlama
sicakligi ile difiizyon imkani bularak biiyiirler [28].
Tanelerde meydana gelen biiyiime miktar1 tavlama
sicakligi ve siiresi ile artmaktadir. Tavlama siiresi arttik¢a
kristal ~ yapidaki  dislokasyon yogunlugu azalir.
Dislokasyon yogunlugundaki azalma, daha diizenli bir
kristal yap1 olusumuna karsilik gelir [29]. Bundan dolay1
700 °C’de tavlama islemi uygulanan numunelerde daha
biiyiik tane boyutu elde edilmistir.

Tablo 3. Rutile fazindaki TiO, filmlerinin XRD grafiginden hesaplanan parametreleri.

Numune 20 (® FWHM D (A9 3 (nm?) £x103 d (A%

500 °C 1h 44,04 0,325 263,82 1,437 E-05 3,504 2,055
15h 44,02 0,369 232,28 1,853 E-05 3,982 2,056

600 °C 1h 44,01 0,382 224,58 1,983 E-05 4,12 2,056
15h 44,02 0,411 208,63 2,298 E-05 4,434 2,056

700 °C 1h 44,04 0,370 231,92 1,859 E-05 3,987 2,055
15h 44,04 0,236 363,07 7,586 E-06 2,546 2,055

Kafes strain (gerinme), kristal bozukluklardan
kaynaklanan kafes sabitlerinin dagiliminin bir 6l¢iistidiir.
Kafes dislokasyonu, tane sinir1 tiglii kavsagi, temas veya
sinterleme gerilmeleri, tutarlilik gerilmeleri, istifleme
hatalar1 vb. gibi kristal kusurlar1 gerinim artis
kaynaklaridir. Kristalde meydana gelen kusur, XRD
piklerinin genislemesine neden olmaktadir. Bu durum,
kristalit boyutu ve kafes geriliminin tahmin edilmesini
saglar. Tablo 3’te ayrica ¢ (gerinme) degerleri Esitlik 3
kullanarak hesaplanmistir. Tablo incelendiginde tavlama
sicakliginin artmast ile birlikte yeniden kristallesmenin bir
sonucu olarak gerinme degerinde diisiis meydana
gelmistir.

Dislokasyon yogunlugu (3) ve gerinme (g) gibi diger
yapisal parametreler, tavlama sicakligi ile azalan bir
egilim  sergiler, bu da  kafes  kusurlarinin
konsantrasyonunda azalmaya yol agar [30].

Caligmada yiizey 6zellikleri incelenen filmlerin SEM
incelemeleri yapilmis olup Sekil 6’da verilmektedir. SEM
incelemeleri i¢in en yiiksek piklerin elde edildigi 600 °C
islem sicakligi 1 h (Sekil 6a) ve 700 °C islem sicakligi 1,5
h islem siiresi (Sekil 6b)secilen numuneler kullanilmustir.
Sekil 6a ve Sekil 6b incelendiginde kaplamanin homojen
oldugu gbzlemlenmistir.

Sekil 6. (a) 600 °C’de 1 h tavlanmus ve (b) 700°C’de 1,5 h tavlanmus filmlerin SEM goriintiileri.
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