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OZET

Y.Lisans Tezi

MALIK ASIT (C4HsOs) KATKILI MgB, SUPERILETKENININ

MEKANIKSEL OZELLIKLERI

Sadik ERYILMAZ

Gaziosmanpasa Universitesi
Fen Bilimleri Enstitisu

Fizik Anabilim Dali

Danisman: Prof. Dr. Ugur KOLEMEN

Bu calismada agirhkea farkli miktarlarda (0, %2 ve % 4) Malik asit iceren MgB, stperiletkeni
katihal tepkime metodu kullanilarak dretildi. Numunelerin mekaniksel 6zellikleri Berkovich
uclu ultra dinamik nano gentik testi kullanilarak karakterize edildi. 100, 200, 300, 400 ve 500
mN yikler uygulanarak ¢entme testlerinden yik-girme derinligi egrileri elde edildi ve daha
sonra mekaniksel oOzelliklerin (sertlik ve elastisite modili) belirlenmesi igcin Oliver-Pharr
yaklasimi kullanildi. Centik deneylerinden elde edilen sertlik ve elastisite modulu degerlerinin
yukin artmasi ile birlikte azaldigi seklinde yiike bagh bir davranis gosterdigi tespit edildi.
Malzemelerin gercek sertlik degerleri Gelistirilmis Orantili Numune Direnci (GOND) modeli
ile hesaplandi. Malzemelerin gercek sertlik degerleri sirasiyla, katkisiz MgB,, %2 katkili MgB,
ve %4 katkih MgB, igin, 1.15 GPa, 1.98 GPa ve 1.66 GPa bulundu. Malik asit (C4HsOs) katkisi
ile birlikte sertlik ve indirgenmis elastisite modilii degerlerinde bir artis gozlendi. indirgenmis
elastisite moduli degerleri sirasiyla, katkisiz MgB,, %2 katkili MgB, ve %4 katkili MgB; igin,
35.4-24.27 GPa, 62.37-52.22 GPa ve 52.37-34.13 GPa araliklarinda elde edildi. Elde edilen
sonuclarin literatlirde diger yontemlerle Uretilen malzemelerin sertliklerine gére daha dlsuk
oldugu ve boylece bu calismada Uretilen malzemelerin esnek olmalarini gerektiren tel, serit ve
ince film gibi malzemelerin Uretiminde kullaniimasinin uygun oldugu onerilebilir. Ayrica, ylik
girme derinligi egrilerinden yapilan hesaplamalar sonucunda MgB, numunesinin i¢ slrtinme
miktarlarinin Malik asit miktarinin artmasi ile birlikte arttigi gézlendi. ilk ve 14’iincii dongiiler
arasinda elde edilen i¢ surtinme degerleri katkisiz MgB, i¢in 0.0256” dan 0.0067’ e, %2 katkili
MgB, icin 0.0432° den 0.0143" e ve %4 katkili MgB, ic¢in 0.0444’ den 0.0161’ e kadar
degismistir.

2015, 86 sayfa
Anahtar Kelimeler: Superiletken, MgB,, Nanogentme, GOND Modeli, Mekaniksel
Ozellikler, Malik Asit.



ABSTRACT

THE MECHANICAL PROPERTIES OF MgB; SUPERCONDUCTOR WITH
MALIC ACID (C4sHsOs) ADDITION

Sadik ERYILMAZ

Gaziosmanpasa University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics

Supervisor: Prof. Dr. Ugur KOLEMEN

In this research, MgB, superconductors including different amount of malic acid (0, 2 and 4
wt.%) were prepared by using solid state method. Mechanical properties of the samples were
characterized by using a dynamic ultra nano indentation test with Berkovich tip. The load-
penetration depths with the loads of ranging 100, 200, 300, 400 and 500 mN were obtained from
the indentation tests, and then analyzed using Oliver-Pharr approach in order to determine the
mechanical properties, namely hardness and reduced elastic modulus. The indentation
experiments revealed that the hardness and reduced elastic modulus exhibited peak-load
dependence, in other words, decreased with increasing load. The true hardnes values were
calculated by Modified Proportional Specimen Resistance (MPSR) Model. The true hardness
values were found to be 1.15GPa, 1.98GPa and 1.66 GPa for undoped MgB,, doped MgB, with
2% and 4% malic acid, respectively. It was also observed that the change of indentation
hardness and reduced elastic modulus values showed an increasing trend with Malic Acid
(C4HgOs5) addition. Elasticity modulus values were obtained between 35.4-24.27 GPa, 62.37-
52.22 GPa and 52.37-34.13 GPa for undoped MgB,, doped MgB, with 2% and 4% malic acid,
respectively. The obtained results of hardness values were lower than those obtained using other
models in the literature to produce materials, thus, the produced materials in this study could be
suggested that they are useful in producing materials such as wire, tape, and thin film required
being flexible. Moreover, we found that internal friction of the MgB, samples, which was
calculated form load-penetration depth, increased with increasing amount of malic acid. Internal
friction values obtained through the first to 14" cycle ranged from 0.0256 to 0.0067 for undoped
MgB,, 0.0432 to 0.0143 for doped MgB, with 2% and 0.0444 to 0.0161 for 4% malic acid.

2015, 86 pages
Keywords: Superconductor, MgB,, Nano indentation, MPSR Model, Mechanical
properties, Malic Acid.
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1. GIRIS

Superiletkenlik, 1911 yilinda H. Kamerlingh Onnes ve arkadagslari tarafindan
kesfedilmis ve Ozellikle belli iletkenlerin (Pt, Hg) sifir DC elektriksel direng

gostermesiyle aciklanmistir (Onnes, 1911).
Onnes, 1911 yilinda civa (Hg) metali ile yaptigi bir calismada, 4.2 °K’de civa
metali direncinin aniden sifira dastugund goézlemlemistir (Sekil 1.1). Bu durum

stperiletkenlik olarak adlandiriimistir.
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Sekil 1.1. Hg metalinin direng-sicaklik egrisi

Superiletkenligi belirleyen iki belirleyici 6zellik vardir. Bunlar sifir direng ve
diamanyetik ozelliklerdir. Sifir direng 6zelligi, devrede elektrik akiminin ilke olarak
kayipsiz akacagidir. Normal bir metalde, 6rgiden sacilma ve orgu Kirliligi gibi
nedenlerden dolayi iletim elektronlarina karsi diren¢ olusur. Buna Karsilik stperiletken
malzemelerde elektronlar ciftler olusturarak drguden sagiimadan yuk tasidiklari teorik

ve deneysel olarak agiklanmistir (Borden ve ark., 1957).



Superiletkenler ayni zamanda ideal diamanyetik Ozellik gostererek manyetik
alani dislarlar. W. Hans Meissner ve Robert Ochsenfeld 1933 yilinda yaptiklari
calismada, stperiletkenlerin manyetik 06zelliklerini incelediler ve manyetik alanda
sogutulan superiletkenin, kritik sicaklik (T;) altinda manyetik akiyr disarladigini
buldular (Meissner ve Ochsenfeld, 1933).

i
T=T¢ T<T¢

Sekil 1.2. Superiletkenin manyetik alana karsi davranisi

Superiletkenligin  kesfinden gunimize kadar bu alanda birgcok calisma
yaptimistir. Bu calismalar neticesinde yiksek sicaklik slperiletkenleri kesfedilmeye
baslanmistir. J. G. Bednorz ve K.A. Miller (Bednorz ve Muller, 1986) tarafindan 1986
yilinda, ilk ylksek sicaklik stperiletkeni olan LaBaCuO (LBCO) sisteminde 40 °K’ de
speriletkenlige ulasiimasindan sonra, ©zellikle oksit superiletkenler (izerinde
calismalar hiz kazanmistir. M.K. Wu ve arkadaslari, 1987 yilinda YBaCuO (YBCO)
sisteminde 90 °K’ de siperiletkenlige ulasmislardir. 1988 yilinda H. Maeda ve
arkadaslar1 (Maeda ve ark., 1988) tarafindan, 110 °K’ de BiSrCaCuO (BSCCO) ve ayni
yilda Sheng ve arkadaslari (Sheng ve ark., 1988 ) tarafindan, 125 °K’ de TIBaCaCuO
(TBCCO) sistemlerinin, stperiletken 6zellik gosterdikleri gézlenmistir. 1993 yilinda,
Putilin ve arkadaslari (Putilin ve ark., 1993) tarafindan, en ylksek gecis sicakligina
sahip olan, HgBaCaCuO (HBCCO) sisteminde 134 °K’ de superiletkenlige ulasiimistir
(Ates 2001).



Veerender ve ark., (1994), Bi,«Pb,Ca,Sr,CuzOy stiperiletkeninin mekaniksel
Ozellikleri (sertlik ve elastite modilu) Gzerine arastirma yapmislardir. Numune (zerine
Pb katkisinin (x=0; 0,1; 0,25; 0,3; 0,35 ve 0;4) etkisini incelemislerdir. Arastirmalar
sonucunda katki miktari ile birlikte sertligin belirgin bir sekilde arttigini
gozlemlemislerdir.

Uzun ve ark., (2005), farkli pik yukleri altinda (0,49; 0,73; 0,98 ve 1,22 N)
polikristal YBaCuO siperiletken malzemesi zerinde derinlik duyarli Vickers ¢entme
deneyleri yapmislardir. Elde ettikleri yik-yerdegistirme egrilerini kullanarak bu
malzemelerin mekaniksel 0zelliklerini (elastiklik modull ve sertlik) analiz etmislerdir.
Analizlerinde kontak katihgini dizelterek, enerji-denge modeli ile ylkten bagimsiz
sertlik ve elastiklik modulu degerlerini elde etmislerdir.

Kélemen ve ark., (2006), Bi1gPbg4Sr,Ca«SmyCusOy (x=0,0; 0,001; 0,005 ve
0,1) superiletken malzemelerini katihal tepkimesi yontemi ile elde etmislerdir.
Galismalarinda sertlik degerlerinin artan yuk miktari ile birlikte eksponansiyel olarak
azalan bir davranis gosterdigini tespit etmislerdir. Gozlenen Centik Boyut Etkisi (CBE)
davranisinin analizini yapmak ve gercek sertlik degerini bulabilmek i¢in Kick yasas,
Hays-Kendall yaklasimi ve Gelistirilmis Orantili Numune Direnci (GOND) modelini
kullanmiglardir. Bu incelemeler sonucunda, BSCCO siiperiletkeninin gercek sertliginin
bulunmasi icin en uygun modelin GOND modeli oldugunu ortaya koymusladir.

Kolemen ve ark., (2006), derinlik duyarh Vickers ¢centme deneylerini kullanarak
yaptiklari calismada, MgB, superiletken numunesinin yik-yer degistirme egrilerini
Oliver-Pharr (1992) metodu ile analiz etmislerdir. Sertlik ve elastik modullerinin yike
bagl olarak degistigini gdzlemislerdir. Ayrica, farkh yuklerdeki hs /hy (hs; son derinlik
hm; maksimum derinlik) degerlerinin ortalamasini literatiirde verilen kritik degerden
(0,7) daha disuk olarak bulmuslar ve buna gére MgB, numunesinin ¢okme (sink-in)
davranisi gosterdigini ortaya koymuslardir.

Uzun ve ark., (2008), MgB, superiletkeninin yiik-yer degistirme egrilerinin
Uzerine analizler yapmislardir. Arastirmalarinda, enerji modeli ile Oliver-Pharr modeli
arasinda Kkarsilastirma yaparak malzemenin dogru sertligini tespit etmisler ve ayrica
malzemeyi karakterize edecek bazi enerji sabitleri ortaya koymuslardir.

Uzun ve ark., (2008), MgB, superiletkenlerinde 300’den 1500 mN’a kadar

degisen araliktaki yukleri uygulayarak oda sicakliginda Vicker’s mikro iz testlerini



yaptilar. Yuk-girme derinligi egrileri ve enerji datalarini mekanik 6zelliklerini
belirlemede kullandilar. Sertlik ve elastik modul degerleri Oliver-Pharr modeli ile
oldukca uyum icerisinde oldugunu rapor ettiler.

Aydin ve ark., (2009), Bij gPbg35Sr1.9Caz 1CuzGdyOy siperiletken numunelere x
= 0.0, 0.1, 0.3 ve 0.5 olmak Uzere Gd katkisI yaparak Vickers sertliginin (H,) yuke
bagimli oldugunu rapor ettiler. Yukten bagimsiz (gercek) mikrosertlik degerlerini Kick's
kanunu, Orantili Numune Direnci (OND) modeli, Gelistirilmis Orantili Numune Direnci
(GOND) modeli ve Hays-Kendall yaklasimiyla inceledi ve sonuclarini karsilastirdi.
Sonug olarak Gd katkisinin stiperiletkenlik ve mekanik 6zellikleri kétllestirdigini rapor
etti.

Karaca ve ark., (2009), BSCCO superiletkenlerine Zn ilavesinin etkilerini
mikrosertlik 6lgim yontemi ile mekanik 6zellikler Gizerindeki etkisini arastirdilar. Mikro
sertlik 6lctimlerinin deneysel sonuclarini Oliver-Pharr modeli ile incelediler. Yapilan
inceleme sonucunda Zn ilavesinin artis miktarina bagh olarak iz boyutu etkisini
gosterdigini rapor ettiler..

Savagkan ve ark., (2014), Hacimsel (Bulk) MgB, numunesine farkli miktarlarda
malik asit katkisi (ag. %0, 2, 4, 6, 8, 10, 12, 15) yaparak kaldirma kuvvetinin etkisini
incelemislerdir. Orneklerin hepsi, magnezyum tozu, amorf bor tozu, malik asit
(C4H6Os), ve toluen kullanilarak, katihal tepkime metodu ile hazirlamiglardir. Sifir alan
sogutma (ZFC) ve alan sogutma (FC) rejimleri icin, yatay ve dikey kaldirma kuvveti
olcumleri farkl (24, 28 ve 32 °K) sicakliklarda gerceklestirmislerdir. Uygun malik asit
miktari eklenmesiyle, kaldirma 6zellikleri Gizerine olumlu bir etkiye sahip oldugu tespit
edilmistir. ag. % 4 ve % 6 malik asit katkili numuneler icin 24 ve 28 °K’ de, yiksek
kaldirma 18.60 N’ a karsilik gelmektedir. Katkisiz numunede ZFC rejimi igin 24 °K’de
16.95 N oldugunu gosterir. Bu calismada, MgB, numunesine eklenen malik asit katkisi,
kaldirma kuvvetine 6zelliklerine arttirici yonde etkisi olmustur.

Toplu ve ark., (2015), BSCCO slperiletkenine Zn katkisi yaparak malzemenin
mekaniksel 6zelliklerini incelemislerdir. Bu incelemelerde Zn katkiih BSCCO
stperiletkenin gercek sertlik degerini arastirmislardir. Bu incelemeler sonucunda
arastirmacilar uretilen malzemenin gergek sertlik degerini belirlemede kullanilacak en
ideal modelin Gelistirilmis Orantili Numune Direnci Modeli (GOND) oldugunu ortaya
koymuslardir.



1950°li yillarda kullanilmaya baslayan MgB, bilesiginin ilk kez stperiletkenlik
ozelligi Akimitsu ve arkadaslari tarafindan 2001 yilinda 39 °K gecis sicakligina sahip
oldugu bulunmustur. MgB, bilesigi alasim ve metaller icinde en yiuksek kritik gecis
sicakhgina sahip olmasi, bollugu ve ucuz maliyeti agisindan ginumizde teknolojik
uygulamalar igin yogun sekilde cahisilan bir malzeme konumuna gelmistir. Ozellikle, en
cekici 6zellikleri ylksek kritik akim yogunluguna sahip olmalaridir.

Son zamanlarda yapilan ¢alismalarda Malik asit’in (C4HsOs) MgB, malzemesine
katkilanmasi ile birlikte kritik akim yogunlugu ve aki tuzaklanmasi degerlerindeki artis
bilimsel camiada bu malzemeler Uzerine olan ilginin daha da artmasina sebebiyet
vermistir (Hossain ve ark., 2007; Maeda ve ark., 2011; Savaskan ve ark., 2014). Fakat
MgB; numunesine malik asit katkisi yapilan mevcut calismalarda katki miktarlarinin
etkilerinin olumlu veya olumsuz olarak tartismali olmasi bu malzemelere yapilacak olan
optimum katki miktarlarini belirlemeyi giindeme getirmistir. Bu sebeple optimum katki
miktarlarin belirlenmesi noktasinda daha iyi sonuglarin ortaya konulmasi amaci ile
MgB; malzemesine % 2, 4, oraninda Malik asit katkisi yapilmistir. Bu ¢calismada, malik
asit’in MgB, malzemesinin mekaniksel oOzellikleri Uzerindeki etkileri incelenerek,
optimum katki miktarlarinin belirlenmesine katki saglayacak bilgilere ulasilmasi amag
edinilmistir. MgB, numunesinin fiziksel, elektriksel ve manyetik 6zelliklerini incelemek
icin numuneye bircok katkilama yapilmistir. Bu calismamizda, MgB, numunesine
Malik asit katkilamasi yapilarak numunenin mekaniksel 6zelliklerinin incelenmesi
amaclanmistir.

Genel olarak, malzemenin ham halden (bulk formundan) endustride
kullanilabilecek formlara (plaka, levha, tel) getirilmesi isleminde, mekaniksel 6zellikler
(sertlik, elastite moduld, i¢ strtiinme) en belirleyici unsur olarak karsimiza ¢ikmaktadir.
Genellikle, bir dis kuvvet etkisi altinda malzemelerin davraniglarini inceleme esasina
dayanan mekanik karakterizasyon teknikleri, endistrinin ihtiyact olan ug¢ Grtnlerin

performans degerlendirilmelerinde kullanilan baslica yontemlerdir (Uzun ve ark., 2004).

Ozellikle stiperiletken malzemelerin teknolojik alanda tel, serit ve film
yapiminda kullaniimak istenmesi stiperiletken malzemelerin mekaniksel 6zelliklerini
incelenmesini  kaginilmaz  kilmaktadir. Malzemelerin  mekaniksel  6zelliklerini

belirlemek icin siklikla kullanilan yontem sertlik testidir (Gong ve ark., 2001). En dogru



sertlik 6lgme yontemlerinden birisi, dinamik sertlik olarak bilinen Derinlik Duyarl
Centik Testi (DDC) yontemidir (Cann, 2004). Bu ¢alismada kullandigimiz DDC testi
geleneksel centme testine gore daha avantajlidir (Kélemen ve ark., 2004). DDC
yontemiyle malzemelerin sertliginin yani sira elastisite modili belirlenebilmektedir.
DDC teknigiyle yik-centme derinligi verilerinin strekli olarak kaydedilmesi bu ¢centme
testinin en blylk avantajidir. Geleneksel ¢centme testlerinde g¢entik capinin él¢tlmesi
sirasinda hata payi c¢ok yuksektir. Ancak, DDC teknigi, aletsel ve gdzlemleyiciden
kaynaklanan hatalarin azaltilmasina olanak saglar.

Bu calismada, malzemelerin mekanik ozelliklerini (sertlik ve elastisite modul)
belirlemede Oliver-Pharr modeli kullaniimistir. Bu model, DDC deneyinden elde edilen
yukleme (load)-bosaltma (unload) egrilerinin kullanilmasina dayanmaktadir. DDC
teknigiyle elde edilen veriler analiz edilerek malik asit katkili MgB, numunelerinin
gercek sertlik degerlerinin Gelistirilmis Orantili Numune Direnci (GOND) modeli ile

belirlenmesi ve malzemede gozlenen CBE davranisinin agiklanmasi amag edinilmistir.



2. KURUMSAL TEMELLER

Bu bolimde, siiperiletkenlerin genel 6zellikleri ve mekaniksel 6zelliklere iliskin

bilgiler yer almaktadir.

2.1.Superiletkenlik

Superiletkenlik, belirli bir kritik sicakhgin (T¢) altinda malzemelerin direncgsiz
olarak elektrik akimi tasimalarina denir. Slperiletken bir malzemeye elektrik akimi
verildiginde hicbir sekilde direncle karsilasmayacagl igin bu akim silperiletken
numunede sonsuza kadar dolasabilir. Ancak, sicakligin kritik sicakligin altinda olmasi

ve akiminda belirli bir kritik degeri gecmemesi gerekir.

2.2.Superiletkenlerin Temel Ozellikleri

Malzemelerin stperiletkenlik 6zelligini koruyabilmesi t¢ 6nemli parametreye
baghdir. Bunlar, kritik sicakhk (T), kritik manyetik alan (Hc), kritik akim (Jc)
yogunlugudur. Ancak, superiletken malzemeler bu 6zelliklerden herhangi birinin kritik

degerini asmasi durumunda superiletkenlik 6zelligini yitirmektedir.

2.2.1 Kritik Sicakhk (T¢)

Bir malzemede superiletkenligin oldugu en yiksek sicaklik degeridir. Bu
sicakliga kritik sicaklik veya gecis sicakligi denilmektedir. Bu kritik sicaklik degerinin
altinda bir malzemenin direnci sifira dismekte ve malzeme diamanyetik duruma
gecerek, uygulanan manyetik alani disarladigi gorilmektedir. Sekil 2.1’ de 6zdirencin

sicaklikla degisimi egrisi gosterilmektedir.
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Sekil 2.1. Ozdirencin sicaklikla degisimi.

2.2.2. Kritik Manyetik Alan (H.)

Superiletkenligin bir diger 6nemli 6zelligi ise kritik manyetik alandir ve Hc ile
ifade edilmektedir. Bir malzeme, kritik sicaklik degeri altinda stperiletkenlik 6zelligi
gosterirken, kritik sicaklik degerinin Ustlinde ise normal iletken gibi davranir. Kritik
manyetik alan icinde ayni durum gecerlidir. Yani, siiperiletkene uygulanan dis manyetik
alan bu kritik degerin altinda oldugu zaman superiletken durum, stlinde oldugu zaman
ise normal durum s6z konusudur. Sekil 2.2° de Kritik H¢ alaninin sicaklikla degisimi
gosterilmektedir.

Kritik manyetik alanin sicakhga baglhhgi asagidaki esitlik ile ifade edilir.

2
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Sekil 2.2. Kritik Hc alaninin sicaklikla degisimi

2.2.3. Kritik Akim Yogunlugu (Jc)

Kritik akim yogunlugu, stperiletken malzemeler icin kritik sicaklik ve Kritik
manyetik alan kadar 6nemlidir. Kritik akim yogunlugu bir stperiletkenin direngsiz
olarak tasiyabilecegi elektrik akiminin maksimum degeridir. Bu degere kritik akim
yogunlugu denir ve J. ile ifade edilir. Cooper ciftleri kritik akim yogunlugunu belirleyen
etmenlerden biridir.

Cooper ciftleri bozulursa bunlarin yogunluklarina bagli olarak numunede normal
iletken davranisi gozlemlenebilmektedir. Kritik sicaklik, kritik manyetik alan, kritik
akim yogunlugu superiletkenlik icin 6nemli 6zelliklerdir. Superiletkenlik icin bu ¢
parametre birbirlerine cok baghdir. Sekil 2.3.’de superiletkenlik faz diyagrami

gosterilmektedir.
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Sekil 2.3. Superiletkenlik faz diyagrami

Bu 6zelliklerin herhangi biri kritik degerin Ustiine ¢iktigi takdirde Sekil 2.3.’de
goruldugu gibi stperiletkenlik durumu bozulmaktadir.

2.3. l.ve ll. Tip Superiletkenler

Superiletkenlerin 1950 yilina kadar tek tip oldugu disunilmekteydi. Ginzburg
ve ark., (1950) yilinda gelistirdikleri teoriye goére, superiletkenlerin manyetik alan
altindaki davranislarina bagli olarak Il. Tip superiletkenligin varlhigini ortaya
cikarmiglardir. Sekil 2.4’de 1. ve Il. Tip superiletkenlere ait miknatislanma egrileri
(M-H) ve faz diyagramlari gosterilmistir.
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Sekil 2.4. 1. tip (a) ve Il. tip (b) stiperiletkenlerin miknatislanma egrileri ve 1. tip (c) ve 1l. tip (d)
superiletkenlerin faz diyagramlari.

l.ve 1l. tip superiletkenlerde, slperiletkenlik mekanizmasi arasinda higbir
farkhihk yoktur. Sadece, Meissner etkisi farklilik gostermektedir. 1. tip stperiletkenlik
grubunu Saf metaller veya elementler olusturur. Bu tip stperiletkenlerde tek bir kritik
manyetik alan degeri vardir. Bu degerin altina numune Meissner etkisi davranisi
gostererek manyetik alani dislarlar. Bu degerin (kritik manyetik alan deQeri) Ustiinde
stperiletkenlik yok olarak numune normal iletken gibi davranmaya baslar.

1. tip superiletkenlik grubu, alasim ve bilesiklerden olusmaktadir. Ornegin,
MgB,, YBaCuO, BiSrCaCuO vb. bilesik ve alasimlar Il. Tip stperiletkenlik grubuna
aittir. 1. tip superiletkenlerde tek bir kritik manyetik alan degeri varken, II. tip
stperiletkenlerde H¢; ve He, (alt ve Gst kritik manyetik alan degeri) olmak Gzere iKi
tane kritik manyetik alan degeri vardir. Il. tip superiletkenler, H¢y kritik manyetik alan
degerine kadar 1. tip stperiletkenlik 6zelligi gosterirler ve H¢; deferine kadar manyetik

alani disarida tutarak negatif yonde miknatislanirlar. Burada, Hc; degerine alt kritik
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manyetik alan denir. H¢; de@erinin Ustinde malzeme uygulanan alanin bir kismini
dislamakta, bir kismi da malzemeye nifuz edebilmektedir. Bu durumda malzeme
stperiletkenlik 6zelligini strdirmektedir. Sekil 2.4° de (d) sikkindan da goraldagu gibi
Ha< H < Hc, degerleri arasindaki bu duruma karisik durum denilmektedir. Karisik
durumda malzeme superiletken durumda ve sifir dirence sahiptir. Alan cizgileri
malzemenin icindeki bazi bolgelere niifuz edebilmektedir (Annet, 2003). Manyetik alan
degeri Hc, dedigimiz Ust kritik manyetik alan degerine ulastigi anda, Sekil 2.4° de (d)
sikkindan da goraldigi gibi uygulanan manyetik alan malzemeye niifuz ederek

stperiletkenlik durumunun yok olmasina neden olur.

2.4. MgB;’nin Kristal Yapisi

MgB; bilesigi P6/mmm uzay grubuna dahil olan, basit Hekzagonal yapiya sahip
bilesiktir. Bu yapi Mg (Magnezyum) atomlarinin Hekzagonal tabakalari ile B (Bor)
atomlarinin Hekzagonal diizlem tabakalarindan olusmaktadir. MgB,’ deki B tabakalari

grafitteki Hekzagonal C (karbon) tabakalarina benzer yapidadir (King, 2002).

Sekil 2.5. MgB, superiletkenin kristal yapisi
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Birim hiicre parametreleri a=3,086 A, ¢=3,524 A olarak bulunmustur. Bor
duzlemleri arasindaki mesafe B-B arasindaki mesafeden uzundur. MgB;’nin

stperiletkenliginde B tabakalari nemli rol oynar (Buzea ve Yamashita, 2001).

2.5. Mekaniksel Ozellikler

Superiletken maddelerin mekaniksel 6zelliklerini  incelemekteki amag,
mekaniksel 6zelliklerin stperiletken durum ile olan baglantisi, uygulanan zor altindaki
mekaniksel kararhihk ve zorun superiletken Ozellikleri  Gzerindeki etkisini
anlayabilmektir. Slperiletken maddelerin mekaniksel 0Ozellikleri, onlarin hazirlanis
metoduyla ve malzemelerin kimyasal 6zellikleri ile son derece ilgilidir. Bunlar; bilesik,
alasim, mikroyapi, faz safligi, malzeme hazirlama gecmisi; elastik, plastik ve catlak
Ozellikleri dikkate alinip hesaba katilarak alinmasi gereken 6énemli sinir kosullaridir.
Superiletkenler icin T¢, Hc, J. parametrelerinin iyilestirilmesine kadar énemli ise, bu
malzemelerin dogrudan teknolojik alanda kullanilmak istenilmesinden dolayi
malzemelerin mekaniksel 6zelliklerini belirlemekte bir o kadar énemlidir.

Malzemenin uygulanan bir kuvvete karsi gosterdigi tepki mekanik davranis, dis
kuvvetlerin etkisi altinda degisik zorlamalar karsisinda malzemede olusan sekil
degisiklikleri ve malzemenin gosterdigi dayanma giicti 6zelliklerine mekanik ¢zellik adi
verilir. Cisimler artan yik altinda ©6nce sekil degistirirler, daha sonra dayanimini
yitirerek kirllmaya baslarlar.

Malzemelerin mekaniksel 6zellikleri neden énemlidir;

a. Malzemelerin endustride kullanabilirligini belirleyen baslica faktorlerden
biri olmasi,

b. Hacimsel (Bulk) o0zelliklerin, aslinda c¢ok daha kigik boyutlardaki
(mikro-nano) yapilar ve etkilesimler tarafindan belirleniyor olmasi

c. Gelisen teknoloji ile birlikte gittikce artan minyatiriizasyon talebi
dogrultusunda Uretilen kicik boyutlu malzemelerin  deformasyon

karakteristiklerinin belirlenebilmesi
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2.5.1 Sertlik

Sertlik testi, malzemeye hasar vermemesi ve yapilisinin basit olmasindan dolayi
malzeme Uzerine yapilan en genel mekanik deneylerden biridir. Malzeme 6zelligi olarak
ele aldigimizda sertlik, malzemelerin ¢izilmeye, kesilmeye, sirtinmeye ve plastik
deformasyona karsi gosterdigi direncin bir 6lctsudur. Bilimsel alanda ise dislokasyon
hareketine karsi malzemenin gosterdigi diren¢ olarak tarif edilebilir. Sertlik testi
genellikle belirli bir u¢ yardimiyla 6lctilmek istenen numunenin yizeyine secilen bir
yuk altinda belirli bir sire batirilmasi ile olusan izin kdsegen uzunluklarinin
6lctlmesinden ibarettir.

Sertlik olgimiinde dikkat edilmesi gereken bazi hususlar vardir. Ornegin;
malzemelerin 6lcme yizeylerinin dizgin ve birbirine paralel olmasi gerekir.
Malzemenin kalinlidi, iz derinliginin en az on kati olmasi gerekir. Baticl ug, numunenin
kenarlarina yakin bolgede uygulanmasi ve izler arasinda iz ¢apinin veya ortalama
kdsegen uzunlugunun en az 2-3 kati kadar bir uzakhk bulunmalidir. Malzemenin
sertligi, uygulanan yuke bagl olarak, numune yuzeyinde olusan kalici izin ylzey
alanina veya batici ucun batma derinligine gore belirlenir. Genelde sertlik, uygulanan
yukin numunede olusan kalici izin ylzey alanina bélinmesiyle belirlenir (Savaskan,
1999).

En genel sertlik 6lgcme yontemleri; Vickers, Brinell, Rockwell, Knoop ve
Berkovich’dir. Sertlik dlcumleri yapilirken, numune tzerinde bir¢ok dlcuim yapilip bu

Olcimlerin ortalamasi alinmahdir.

2.5.1.1 Vickers Sertligi

Sertlik deneyinde kullanilan batici u¢ elmastan yapilmis piramit bigimindedir.
Piramidin tepe agisi 136°’dir. S6z konusu Vickers sertlik deneyi; kullanilan batici ucun
numunenin ylizeyine, uygulanan yik altinda belirli bir siire batiriimasi ile olusan izin
kdsegen uzunluklarinin dlgilmesine dayanir. Sekil 2.6.” dan gorildigu gibi olusan iz
dikddrtgen bigimindedir.
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Sekil 2.6. Vickers centici ve izin diagonal boyu

Vickers sertlik deQeri asagidaki esitlikle belirlenir.

H, :1.8544(% (2)

Burada, P; uygulanan yik, d; izin ortalama (d=(d;+d;)/2) kdsegen uzunlugudur.

2.5.1.2 Brinell Sertligi

Brinell sertlik yonteminde, kullanilan ug bir bilye olup belirli bir yik (P) ile
malzemenin yizeyine batirilir, olusan izin capi (d) él¢tlerek P yiki, izin ylizey alanina

bolinerek Brinell sertlik degeri hesaplanir.
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Sekil 2.7. (a)Brinell gentici (b) izin capi

Sekil 2.7 den goéruldugu gibi, d olusan izin ¢api, D bilya capi olmak Uzere

Brinell sertlik deQeri asagidaki esitlikle belirlenir.

H, = 2P (3)

pD(D - /D - d?

2.5.1.3 Rockwell Sertligi

Rockwell sertlik 6lcimiinde kullanilan batici ug bilya veya koni seklindedir. Bu
uclar belirli bir yUk ile numune yiuizeyine batirilip, olusan izin derinligi 6lctlerek sertlik
degeri elde edilir. Numunenin yizey purtzluligu sertlik degerini etkileyebilir. Bunun

icin bir 6n yikleme uygulayarak cihaz sifir diizeyine getirilir.
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Sekil 2.8. Rockwell Centicinin Sematik Gosterimi

Sekil 2.8.den goruldugi gibi deney yika belirli bir hizda uygulandiktan sonra
kaldirilir. Daha sonra olusan izin derinligi 6lcultr. Ancak, Rockwell sertlik testinde
olusan izin derinligi yerine buna karsilik gelen bir sayi belirtilir. Elde edilen sertlik
degerleri Ry, Ry,....vb. gibi simgelerle ifade edilir. Bu sayilar 0-100 arasinda bir deger
alir. Bu sertlik testi pratik olmasinin yaninda endistride ¢cok yaygin olarak kullanilan bir

testtir.
2.5.1.4 Knoop Sertligi
Knoop sertlik testi, cok ince malzemeler icin Vickers sertlik testine alternatif

olarak kullanilir. Knoop sertlik testi geometrisi, Vickers sertlik testi geometrisinden
farkhdir.

Sekil 2.9. Knoop Centicinin Sematik Gosterimi
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Sekil 2.9.’dan goruldigi gibi centici eskenar dortgen tabanli piramit seklindedir.
Centici arasindaki agilar birbirinden farklidir. Biytk agi 172,30° ve kiictk aci 130°dir.
Knoop sertlik degeri asagidaki esitlikle ifade edilir.

He = = 2k 142207 (4)

1, Lcotl,/2)tana;/2) L2

Esitlik 4’de bulunan F uygulanan kuvvet, L, w, o oy ise Sekil 2.9.°da
gosterilmistir.

2.5.1.5 Berkovich Sertligi

Berkovich sertliginde kullanilan batici u¢ t¢ kdse tabanlh piramit seklindedir. Bu
batici ug mikro ve nanogentme deneylerinde kullanilir.

Eérelmglk ——>

Sekil 2.10. Berkovich genticinin geometrisi
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Berkovich ug icin sertlik degeri Esitlik (5) ile hesaplanir (Peng, ve ark., 2004).

2.5.2. Elastisite Modulu

Elastisite moduli, malzemenin dayaniminin (mukavemetinin) bir 6l¢isi olarak
tanimlanmaktadir. Bazi kaynaklarda Young modilu diye gegcmektedir. Bir malzemenin
elastisite modulu degerleri buylk ise, malzemenin dayanikliligi yiksek ve sekil
degisimine karsi o kadar direnclidir. Elastisite modild, birim uzama basina olusan
gerilme miktarini gosterir. Birim uzama ile normal gerilme arasindaki iliski Elastisite
modulund verir. Cekme halinde o gerilmesi ile olusan e sekil degistirmesi arasindaki
oran lineer elastik cisimlerde sabittir ve bu sabite E elastisite moduli denir. Ayni
gerilme altinda olusan yanal sekil degistirme g, eksenel sekil degistirme e, ile orantili
olup oranti sabitine Poisson orani denir (Sekil 2.11). Cekme yanal sekil degistirmesi

eksi isaretlidir.

9
i

Sekil 2.11.Cekme etkisinde eksenel ve yanal sekil degistirme
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Poisson orani arti isaretli bir malzeme sabiti oldugundan denkleme (-) isareti
konmustur. (Aymak, 2006).

Poissonorani;v=—-— , v>0 (6)

Elastisite modiili; E = > (7)
e

X

2.5.3. I¢ Suirtinme Katsayisi (iS)

Centik testleri kuguk hacimli malzemelerin mekanik 6zelliklerini belirlemenin
en uygun yoludur. Derinlik duyarli ¢entik testi ise malzemelerin mekanik 6zelliklerini
belirlemenin en gelismis yontemlerinden birisidir. Nanogentme testi ise kugik hacimli
malzemelerin  sertlik, elastisitt  modili ve diger mekaniksel 6zelliklerini
belirlenmesinde standart hale gelmistir (Chudoba ve Richter, 2001; Fischer-Cripps,
2004).

Dinamik centik testi sirasinda yuksek frekanslarda dustk genlikli osilosyon gli¢
sinyaline uygulanir. Bu osilosyona bir reaksiyon olarak, centik derinligi de ayni
frekansta bir osilosyon gosterir. Bu metotla incelenen malzeme viskoelastik karaktere
sahip ise, yuk ile derinlik arasinda bir faz farki meydana gelmektedir. Meydana gelen bu
faz farki sicakliga ve frekansa baghidir. Viskoelastik bir malzemenin i¢ sirtinme (iS)
degeri asagidaki esitlikle ifade edilir (Mano ve ark., 2004).

IS = Sind ~ tand (8)

Burada iS; i¢ surtinme, & << 1 ise gentik derinligi ile yiik arasinda olusan acidr.
Bu dinamik metodun prensibi cok basittir, fakat 6 degerinin kaydedilmesi i¢in cok
hassas derinlik 6lgen bir cihaza ihtiya¢ duyulmaktadir. (Raman ve Beniche, 1992).

Her ylkleme bosaltma cevriminde yapilan ¢entme icin yapilan isin bir kismi
kaybolmaktadir. Bu kaybolan enerji  kaybinin  nedeni i¢  sirtinmeden

kaynaklanmaktadir.
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I¢ surtiinmenin degeri asagidaki esitlikle bulunmaktadir.

is = = AW

W 9)

Burada AW, her bir ¢cevrimde kaybolan enerjiyi, W ise dis zor tarafindan yapilan
toplam isi temsil eder (Mano ve ark., 2004).

2.5.4. Yigilma (Pile-Up) ve Cokme (Sink-in) Davranislari
DDM oélglmlerinin en zayif yani, malzeme iz etrafinda yigildiginda veya

coktigunde ortaya cikar (McElhaney ve ark., 1998).

Serbest .
ylizey Cent101

\

Izin {istten
gorunusu

(a) (b) (©)

Sekil 2.12. Vickers centici ile yapilan bir ¢entik testinde a)kusursuz plastik deformasyon
b) yigilma ve c) ¢cokme davranisi

Sekil 2.12.” de yi§ilma ve ¢okme davranislarinin sematik gosterimi verilmistir.
Oliver-Pharr (1992) yaklasimi, centik esnasinda elastik-plastik kontak oldugunu kabul
eder. Kontak derinligi h¢’nin dogrulugu, kontak etrafinda geri kazanimin tamamiyla
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elastik oldugu kabultiniin dogruluguna baghidir. Malzeme yigildiginda veya ¢oktigunde,
kontak alanina goére plastik deformasyon kusagi etkilenecek ve Oliver-Pharr yaklasimi
kullanilarak yapilan hesaplamalarin hatali ¢ikmasina sebep olacaktir. Bahr ve ark.,
(1998), gore yigilma ve ¢okme olaylari ¢entici altindaki dislokasyonlarin numune
yuzeyine capraz kaymasiyla aciklanmistir. Cokme genellikle yiksek zorlanma
kapasitesine sahip malzemelerde (iyi tavlanmis) goralur. Cinkl bu tir malzemelerde,
deformasyon genis derinliklere esit olarak yayilabilir. Diger taraftan, islem sertlesmeli
malzemeler gibi disuk zorlanma kapasitesine sahip malzemelerde, zorlanmalar
malzeme icerisinde dadilamaz ve malzeme yiizeyinin disari dogru itilmesine (y1giima)
sebep olur (Yilmaz, 2008)

2.6. Malzemelerin Mekanik Ozelliklerini Belirlemede Kullanilan Deneysel Yontem
2.6.1. Derinlik Duyarli Centik Testi (DDQC)

Numunelerin sertlik analizleri icin genellikle gentme testleri kullantlir. Derinlik
Duyarli Centik (DDC) testlerinde, belirli bir centici ile belirli bir yuk uygulanip
kaldirildiktan sonra kontak alanini belirlemek icin olusan iz optiksel olarak olculir.

Centme isleminde uygulanan yikin, izin kontak alanina orani sertlik olarak adlandirilir.

P
uygulanan (10)

makro
Akalan

H

Esitlik (10)’ dan elde edilen sertlik degerleri, numunenin uygulanan yike
gosterdigi plastik tepki olarak tanimlanir. Kontak alaninin daha iyi bir sekilde
belirlenebilmesi icin Taramali Ug¢ Mikroskobu (SPM) veya Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) kullaniimasi gerekmektedir. Ancak, nanometre boyutundaki
6lcimlerde genellikle, Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) kullaniimasi gerekmektedir.

Yer degistirme verilerini daha dogru bir sekilde 6lcen ve yulkin daha hassas bir
bicimde uygulanmasini saglayan test yontemleri, centme islemi yapilan bdlgede
mikroskobik yontemlerle incelenme gerekliligini ortadan kaldirmaktadir. Ayrica,

geleneksel tekniklerle numune yiizeyinde kalan plastiklik 6lgtlmesine ragmen, DDC
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teknigi ile yuk kaldirildiktan sonra ortaya ¢ikan elastik geri kazanim ve baslangic
elastikligi de 6lctlebilir hale gelmistir (Sahin, 2006).
Nanocentme deneylerinde, yikin uygulanmasi ve kaldiriimasi sirasinda yer

degistirme verileri surekli olarak kaydedilmektedir (Baker ve Burnham, 2000).

7 Maksimum yukte
4 1 bekletme

Y('Jklery

—

Yik
Yik
]

/{ uki kaldirma
(Bosaltma)

@ —T—T—T——T T T —T 71" (b — T T —— T
Zaman Yerdegistirme

Sekil 2.13. Tipik bir gentme testi icin a) Yiikleme profili b) Y{k-yer degistirme egrisi

Sekil 2.13’de DDC icin ylkleme profili ve yuk-yer degistirme egrileri
gosterilmektedir. Burada, yuk kaldirildiktan sonra girme derinligindeki geri kazanim

miktar, dogrudan numunenin elastiklik derecesi ve geri kazanilmis elastik

deformasyonla ilgilidir.

a) ldeal Elastik b) Elastoplastik ¢) Kat1 Plastik
F 3 3
(a) . (b) | _ > (c) >
Yerdegistirme Yerdegistirme Yerdegistirme

Sekil 2.14. Yiik-yer degistirme egrileri a) ideal elastik b) Elasto-plastik c) Kati plastik numune

Sekil 2.14. a’ dan goruldigu gibi elastik olarak deforme olmus bir numunede,
yukleme sirasinda olusan iz, yiuk kaldirildiktan sonra ortadan kalkarak ilk konumuna

geri doner. Bu durumda numune ideal elastiklik bir durum sergiler.
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Sekil 2.14. b’ de elasto-plastik numuneye ait yik-yer degistirme egrisi
gosterilmektedir. Bu tur davranis sergileyen numuneler hem elastik hem de plastik
davranisin karisimini sergilemektedir.

Sekil 2.14. ¢’ de ise kati plastik davranis sergileyen numuneye ait ylk- yer
degistirme egrisi gosterilmektedir. Bu tlr davranista, plastik olarak deforme olmus
numunede higbir geri kazanim gézlenmez.

Geleneksel centme testleriyle belirlenemeyen elastiklik 6zelligi, DDC test
yontemiyle belirlenebilmektedir ve biyik bir avantaj sunmaktadir.

Yikleme-bosaltma egrisinin her bolimu icin farkl teknikler gelistirilmistir.
Yukleme kismi hem elastikligi hem de plastikligi iceren bir model gerektirir. YUku
tutma kismi sirinme (creep) davranisini incelemek icin kullanilir. Nanocentme
deneylerinden elde edilen verilerin yorumlanmasi amaciyla kullanilan teknikler, genel
olarak dort varsayim tzerine kurulmustur.

Buna gore; (i) ¢enticinin egrilik yaricapi numune yilzeyi ile karsilastirildiginda
cok kucuk oldugu, (ii) centicinin ve numune boyutlarinin kontak alanina kiyasla ¢ok
biyldk oldugu, (iii) ¢entik boyutunun, tim sistemle karsilastirildiginda ¢ok kiguk
oldugu, (iv) kontak halindeki cisimlerin sirtinmesiz oldugu ve sadece normal
dogrultudaki kuvvetin numuneye iletildigi kabul edilmektedir (Sahin, 2006).

Centme islemlerinden elde edilen yuk-yer degistirme verilerinin yorumlanmasi
icin bircok arastirma gruplari tarafindan calismalar yapilmistir. Stillwell ve Tabor, 1961
yilinda yaptiklari calismada konik ¢enticiler kullanarak elastik toparlanmayi ve bunlarin
mekaniksel Ozellikleri incelemislerdir (Tabor, 1961). Bulychew ve ark. (1975) yilinda
yaptiklari calismada ilk kez kontak alanini, yik- yer degistirme egrilerinin bosaltma
kismini kullanarak belirlediler (Bulychew ve ark., 1975). Doerner ve Nix (1986), ¢centik
boyutunun optiksel aletler kullanarak 6lgtlemeyecek kadar kiiglik oldugunu sdylediler
ve milinewton (mN) araliginda DDC teknigini ilk kez kullanmislardir (Doerner ve Nix,
1986). Oliver ve Pharr (1992) yilinda bu teknigi duzelterek kullanish hale
getirmislerdir. Yukarida 6zetlenen ¢entme teknikleri, idealize edilmis bir kire ile diz
ylzeyin kontaginin incelenmesine dayanir.

Sneddon (1965) yilinda cesitli geometrilerdeki kati genticiler ile kontak alani
icin bir ifade gelistirerek, kontak Kkatiligini (Contact Stiffness; S), yikteki artisin (dP),

yer degistirmedeki artisa (dh) orani olarak tanimlamistir.
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S=— (12)
elastik

Y uk-yerdegistirme egrisindeki yukin kaldiriimasi kisminin baslangici ile iliskili
olan bu oran, bosaltma kisminin baslangicinin tamamen elastik oldugu kabuliine
dayanir. Cogu malzeme, hem elastik hem de plastik tarzda deforme olsa da, yikin
bosaltiimasina baglh geri kazanimin blyuk bir kisminin elastik oldugu varsayilir. Geride
kalan (artik) deformasyon, en son derinlikle (hp) ilgili olan plastikligi temsil eder. Ayni
zamanda, centici ucun ideal bir kati oldugu varsayilir. Bununla birlikte, centicide
meydana gelebilecek herhangi bir elastik deformasyonun, indirgenmis elastiklik
sabitinin hesaplanmasinda dikkate alindiginin hatirlanmasi yararli olacaktir.

Bu baglamda, kontak katiligi, maksimum yikteki indirgenmis elastiklik modili
ve kontak alaninin (Ac) bir fonksiyonu olarak asagidaki sekilde ifade edilir (Sneddon,
1965).

2
s=—2_E, . JA 12
lp r ( )

Esitlik (12)” ye Sneddon’un Kkatilik denklemi denir. Kontak alani (A), kullanilan
centici ucunun sekline baghdir. Esitlik (12)’ den goruldigu gibi bosaltma egrisinin
egimi, kontak alaninin karekoki ve elastiklik sabitiyle orantilidir.

Nanocentme deneylerinden elde edilen yuk-yerdegistirme egrileri kullanilarak
sertlik ve elastiklik sabitinin belirlenmesi amaciyla, literatirde farkli metotlar
gelistirilmistir. Bunlardan en yaygin olarak kullanilani Oliver-Pharr metodudur (Sahin,
2006).

2.6.2. Centik Boyut Etkisi (CBE) ve Sebepleri

Son yillarda yapilan calismalarda centik testleri Uzerine ilginin artmasina
sebebiyet vermistir. Bunun nedeni ise, kiclk yiklerde buyik sertlik degerlerinin elde
edilmesinden kaynaklanmaktadir.

Kiguk centik test yuklerinde plastik deformasyon asamalarinin dikkatli takibi,

centik testlerinin iyi anlagilmasina yardimci olacaktir. Centik testleri tzerine ilginin
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artmasi, hem centik yuki/deformasyon davranisi hem de centme isleminden sonra
numune yapisinin gozlemlenmesinde (test aletlerinin duyarh hale gelmesinden dolayr)
bu zamana kadar yapilan calismalara yeni bir boyut kazandirmistir (Armsrong et al.,
2006).

Literatirde farkli numuneler Uzerine yapilan calismalarda, mikrosertligin
uygulanan test yukine bagh oldugu gézlemlenmistir (Gong et al., 1999, 2000, 2001,
2004; Uzun et al., 2004, 2005; Sahin et al., 2005, 2006).

Ters Centik Boyutu Etkisinin
Gozlendigi Bolge

l h=2

Centik Boyutu Etkisinin
Gozlendigi Bélge
(n< 2)

/

P - >, - >
: Yiike Bagimh ) i Yikten Bagimsiz .
+ Mikrosertlik Bolgesi Mikrosertlik Bélgesi

MIKROSERTLIK

CENTIK TEST YUKU (BOYUTU)
Sek 2.15. Mikrosertligin test yiikiine gore degisimi

Sekil 2.15.” den goéruldugu gibi mikro sertlik; centik test yukunin (gentik
boyutu) artmasi ile azalan ¢entik boyut etkisi (CBE) ve ¢entik test yukunin artmasi ile
artan ters centik boyut etkisi (TCBE) davranisi gortlmektedir. Belirli bir yuk
degerinden sonra numunenin sertligi sabit kalmaktadir.

Centik Boyut Etkisinin Sebepleri;

e Centigin elastik toparlanmasi (Tate, 1945; Mott, 1956),

e Centme islemi sirasinda olusan islem sertlesmesi (Mott, 1956; Blickle
1973),

e Plastik deformasyonun olusabilmesi icin gerekli olan minumum yik
(Hays ve Kendall, 1973),
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e Centme islemi sirasinda olusan dislokasyon ilmeklerinin buydklugu
(Upit ve Varchenya, 1973),

e Malzemelerin elastik/plastik deformasyona tepkisi (Bull ve ark., 1989),

e Centici/numune arasindaki strtiinme direncinin elastik direnc ile iliskisi
(Li ve Bradt, 1993; Li ve Han, 1994),

e Yizeysel izlerde (derin olmayan), ¢centici kdselerinin plastik bir mentese
gibi hareketi (Ma ve Clarke, 1995),

e Yizeyde meydana gelen oksitlenme veya kimyasal kirlilikler (Sargent,
1986; Liu ve Ngan, 2001)

e Sicaklik (Ren ve ark., 2002),

e Centici etrafinda olusan yigiima (pile-up) ve ¢okme (sink-in) (Ren ve
ark., 2002) gibi sebeplerden dolay! ¢entme testleri sirasinda bir takim
kusurlar meydana gelebilmektedir.

2.7. Malzemelerin Mekaniksel Ozelliklerini Belirlemede Kullanilan Teorik

Yodntemler
2.7.1. Oliver-Pharr Metodu

Oliver-Pharr 1992 yilinda yaptiklari calismalarinda $Sekil 2.16.(a)’ da yatay
kesiti verilen centici icin bazi parametreler kullanmislar ve elde ettikleri verileri Esitlik

(13) ile yorumlamislardir.

£i
2 JA

Esitlik (11)” de verilen Szg—i, yuk- yerdegistirme egrisinin bosaltma kisminin

(13)

baslangicindan deneysel olarak Olculebilmektedir. Burada, E; indirgenmis elastite
modull, A, elastik kontagin iz disum alanidir. Baslangictaki kontak katihigi (S) ve
kontak alani (Ac) (optik olarak olculen iz disum alanina esit oldugu varsayimi ile)
belirlenerek indirgenmis modul degeri turetilmistir (Oliver ve Pharr, 1992).
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Sekil 2.16. (a) Centigin yatay kesiti (b) Oliver-Pharr metodunda kullanilan yik-yer degistirme
egrisinin sematik gosterimi

Kontak alani; maksimum yikteki kontak derinligi (h;) ve centici geometrisi
kullanilarak belirlenebilir. Maksimum yukteki iz disim kontak alani asagidaki Esitlik
(14) ile ifade edilir.

A=F(hc) (14)

Burada F’nin fonksiyon tiri analiz yapilmadan 6nce belirlenmelidir. Sekil 2.16.

(@)’ da yatay kesiti verilen centici ile malzemeye uygulanan yikin toplam yer
degistirmesi

h=he+hs (15)

ile ifade etmislerdir. Burada, h.. kontak derinligi, hs. kontak cevresindeki yuzeyin yer
degistirmesidir. Sekil 2.16. (b)’den goruldigi gibi maksimum yik Pmaks, Yikteki yer
degistirme hpaks Ve gentici numuneden kaldirildiktan sonra numune yiizeyinde olusan

izin derinligi de hy’ dir.
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Deneysel kontak derinligi Esitlik (16) ile ifade edilir.

he=Nmaks - hs (16)

burada, hmas deneysel olarak olculebilir. Burada belirleyici olan, kontak cevresindeki
yuzeyin yer degistirmesi hs’nin nasil belirlenecegidir. Kontak cevresinde olusan
ylzeyin egriligi, centici geometrisine baglidir.

Sneddon (1965) tarafindan konik centici igin, kontak disindaki yuzey alanini
Esitlik (17) ile vermistir.

h="P. = 2) (h-hy) (17)

Sneddon tarafindan Uretilen bu ¢6zim, yer degistirmenin elastik bilesimi igin
uygulandiginda denklemdeki ( h-h, )ifadesi, h yerine kullanilmistir. Sneddon, konik
centiciler igin yuk-yer degistirme iliskisini Esitlik (18) ile ifade etmistir.

( h-hp):ZM (18)
S

Burada, S; katilik sabitidir. Katilik (S), katinin deformasyona karsi direncinin bir
Olcusudur. Esitlik (18) ifadesi, Esitlik (17) ‘de yerine konulursa maksimum yukteki
kontak alani asagidaki Esitlik (19) ile ifade edilir.

P
hs:s—“;;aks (19)
burada, €; konik ug i¢in geometrik bir sabit degeri olup [2/p (p-2)] ya da 0.72°dir. Bu

deger Esitlik (16)’de yerine yazilirsa kontak derinligi Esitlik (20) ile ifade edilir.
P
Ne=hrmaks - 8%“ (20)

Oliver-Pharr metodu ile elastiklik modili hesaplanacagi gibi sertlik degeri de
hesaplanabilir. Buna gore sertlik, malzemelerin belirli bir yik altinda dayanabilecegi
basing olarak ifade edilir. Bu tanima gore sertlik degeri, Esitlik (21) ile hesaplanabilir.

P
H= maks 21
A (21)

burada A, A=F(A.) ile tanimlanan maksimum yukteki iz disum alanidir.
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2.7.2. Meyer’s Kanunu

Meyer’s kanunu, h; girme derinligi ve ¢centme test yuki Ppaks arasindaki ifadeyi
belirleyen basit bir deneysel ifadedir. Pmas Ve hc arasindaki iliski Esitlik (22) ile ifade
edilmektedir (Tabor, 1951).

Pmaks=C hcn (22)

Esitlik (22) ifadesinde C; bir sabit, n ise Meyer’s indisidir. Malzemeler genel olarak n<2
ise Centik Boyut Etkisi (CBE), n>2 ise Ters Centik Boyut Etkisi (TCBE) davranisi
gortlmektedir. Eger n=2 ise Meyer’s kanunu Esitlik (23) ile verilen Kick yasasina

dondsar.

Pmaks= C hCZ (23)

2.7.3. Hays-Kendal Yaklasimi

Bu yaklagsima gore numune tzerinde kalici bir deformasyon olusabilmesi igin
minimum bir yUk degerinin (W) olmasi gerektigi ileri surtlmustur (Hays ve Kendall.,
1973).

Uygulanan ylk direnci asamaz ise numune Uzerinde kalici bir deformasyon
meydana gelmeyecegini, sadece elastik deformasyon olusacagini ileri sirmuslerdir. Bu
yaklasima gore, numune (zerinde olusacak kalici deformasyona sebep olacak etkin yuk
degerini Esitlik (24) ile ifade etmislerdir.

Petkin =Pmaks - W = Cq hCZ (24)

Esitlik (24)’ de ifade edilen Cy; ylke bagl bir sabit, W ise kalici deformasyon igin
gerekli olan minimum yik degeridir. Kontak derinligi (hc) ve uygulanan maksimum yuk
(Pmaks) kullanilarak elde edilen sertlik degeri;
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szks ), Esitlik (24)’ de Pmaks Yerine Pewin degeri yerine konulursa, Esitlik

c

(H=0.0408

(25)” den goruldagu gibi yikten bagimsiz sertlik degeri elde edilir.

(P

maks
2
c

W)

Huk =0.0408 =0.0408C, (25)

2.7.4. Elastik / Plastik Deformasyon Modeli

Centme testlerinde olusan centigin boyutu, ¢entici kaldirildiktan sonra olculdr.
Elastik geri kazanim, batici u¢ numune ylzeyinden kaldirildiktan sonra kalan centik izi
etrafinda ortaya ¢ikar. Bu durumda olusan izin boyutu belirli bir dereceye kadar olculir.
(Tarkanian ve ark., 1973), yaptiklar calismada bu etkileri dikkate alarak yukten
bagimsiz sertlik degerinin elde edilmesi igin 6l¢ilen gentik boyutuna yeni bir terimin
eklenmesini 6nermislerdir.

HEp=k—(hCF’fﬁo)2 (26)

Esitlik (26)’ da verilen ho; elastik geri kazanimdan dolayr h’ ye eklenen
dizeltme terimi, k; centici geometrisine bagh bir sabittir. Mikrosertlik degerlerini
inceleyebilmek icin Esitlik (26) ile verilen parametreler Esitlik (27) seklinde

diizenlenebilir.

1 1 1

P2 =czh +c?2h, (27)

maks

Esitlik (27) ile verilen y :% ile ifade edilir ve k; (Berkovich ug igin

1/24.5=0.0408) yukten bagimsiz sertlikle ilgili bir sabittir (Peng ve ark., 2004). Esitlik

1
(27) ile verilen ¢ ve hy’degerlerini, P2, - h;’ ye gore grafigi cizilerek elde edilebilir.
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2.7.5. Orantili Numune Direnci (OND) Modeli

Bu model, Hays-Kendall yaklasiminin gelistirilmis seklidir. Li ve Bradt (1993),
tarafindan ortaya konulmustur. Bu modele gore centik derinliginin dogrusal olarak artis

gosterdigi ve numune direncinin sabit olmadigi kabul edilir.

W=a;he (28)

Buna gore ¢centme yuku ile girme derinligi arasinda;

Petkin = Pmaks —W="Pmaks — alhc:azh02 (29)

iliskisi vardir. Esitlik (29) ile verilen a; ve a, parametreleri, Li ve Brandt’e gore
malzemenin elastik ve plastik dzellikleri ile ilgili sabittir. a, degeri, ylkten bagimsiz
sertligin olcustdir. Mikrocentme deneyinde Berkovich centici ile yapilan deney icin
Hpsr degeri direkt olarak a,’den elde edilebilir.

P _ P

maks

al hc a‘2

— etkin — — 30
o 245h°  245h° 245 50)
Esitlik (29), asagidaki Esitlik (31) seklinde yeniden diizenlenebilir.
I:)maks _
=3, +a,h, (31)

c

Buradaki a; ve a, parametreleri, Pnax/hc-he gore grafigi cizilerek elde edilebilir.
Centik Boyut Etkisi (CBE) deneylerinde, OND modelinin uygulanabilirligi;

P ..—ah
(HOND)1: maks 1''c

AT ) ve (Honp)2=a,/24.5 Esitliklerinden elde edilen Hpsg

degerleri karsilastirilabilir.
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2.7.6. Gelistirilmis Orantili Numune Direnci (GOND) Modeli

Centik boyut etkisi (CBE) davranislarinin agiklanmasi igin dnerilen bu model
PSR modelinin gelistirimis sekli Gong ve ark., (1999) yilinda Esitlik (32) ile ifade
etmislerdir.

I:)maks:a-o'|'¢'?’-lhc"'a-thZ (32)

Esitlik (32) ile verilen, ap; yiizey islemlerinin neden oldugu artik zor ile ilgili
sabit, a; ve a, parametreleri, (Bkz. Bolim 2.7.5.) OND modelinde aciklanan ayni
fiziksel anlama sahip parametrelerdir. GOND modelinde yukten bagimsiz sertlik
degerini hesaplamak icin iki yol vardir.

(H)conp 1= (Praks - 8 — aihe) / (24.5h:%)
(H)conp 2= a2/24.5 (33)

Meyer kanunu disindaki modellerde, sertligin ylike bagimli kismindan, yukten
bagimsiz kismi ayrilmaya calistimistir. Bu nedenle, her bir modelde numunelerin
sertligini tanimlayan sabitlerin bulunmasi sasirtici degildir. Ayrica, farkl kristallerin
CBE davranisini agiklamak icin yapilan ¢alismalar, bu modellerden herhangi birinin en

iyi olarak kabul edilemeyecegini gostermistir (Sangwal ve ark., 2003).
2.7.7. Enerji Yaklasimi Modeli

Bu model, ¢entik deneylerinde harcanan enerji ya da ¢entme sirasinda yapilan is
olarak tanimlanir. Enerjiler, yikleme-bosaltma egrisinin integrali alinarak hesaplanir.

Sekil 2.17. “dan goruldugu gibi yukleme egrisinin altinda kalan alan, centme sirasindaki
toplam W isi (enerjiyi), bosaltma egrisinin altinda kalan ise elastik isi (Wg) verir.
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Sekil 2.17.Sematik P-h egrisi Gzerinde W, Wp, WE enerjilerinin gosterimi

Plastik isi ise Esitlik (34) ile ifade edilir.

(34)

Stilwell ve Tabor, (1961) yilinda ¢alismalarinda enerji yaklasimiyla ilk kez malzemenin
sertlik degerinin hesaplanabilecegini 6nermislerdir. Buna gore geleneksel sertlik
ifadesindeki yukin, olusan izin iz disum alanina orani, We’'nin plastik olarak deforme

olmus hacmine (Vp) boliimine esit oldugunu gostermislerdir.

Yuk, P(N) _ Plastik Enerji, W, (J)
Plastik Alan(m?)  Plastik Hacim, V,(m?)

(35)

Wr, yikleme egrisinin integrali alinarak elde edilebilir. Genellikle, keskin bir gentici ile

yapilan bir centme deneyinde elastik-plastik bir malzemenin yiikleme davranisi
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P=Ch?denklemine uyar. Burada C bir sabit, h ise girme derinligidir (Beegan ve ark.,
2005).

hmaks hmaks P h
W, = J‘ P(h)dh= j Ch2dh = melks3 maks
0 0

(36)

Elastik ve plastik enerjinin toplami, W+ toplam enerjiye esittir. Stilwell ve Tabor
(1961), hi/hmaks’In oraninin Wp/W+’ye esit oldugunu gostermislerdir. Bu iliski Esitlik
(37) ile ifade edilir.

We _, M

=]1-—P
W; hmaks (37)

HE

Tuck ve ark. (2001), yaptiklari calismada sertligin enerji yaklasimi ile
hesaplanabilecegini gostermislerdir.

HW — k I:)maks3

2
W (38)

Esitlik (38) ile verilen K bir sabit olup Berkovich centici icin 0,0408’e, Vickers centici
icin 0,0378’e esittir. Ayrica indirgenmis elastik moddli hesabi igin Esitlik (39) 6ne
stralmastar (Oliver ve Pharr, 2004; Mukhopadhyay ve ark., 2001).

vvazs(Hj
W LB (39)

Hesaplamalarda kontak derinligine ihtiya¢ duyulmamasi bu yaklasim icin biyik avantaj
saglar. Bu avantaj sayesinde sertlik (H) ve indirgenmis elastite moduli (Ey)
hesaplamalari, c¢entme islemi sirasinda olusan yigilma ve c¢okme durumlarindan

etkilenmez.
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3.MATERYAL VE YONTEM

3.1. Numunelerin Uretilmesi

Numunelerin tamami amorf B (Bor) tozu, Malik asit (C4;HsOs) tozu (kati
formda) ve tolien (cozicu olarak kullanilan sivi) kullanilarak hazirlanmistir.
Baslangicta B, Malik asit ve tolleni cam kapta karistirtlmistir. Tollenin sivi formda
olmasi nedeniyle camurumsu bir gérinimu sahip olacak sekildedir. Cam kaplari ilk 1sil
islem icin, 150 °C sicakhgindaki vakumlu etiv firin altinda 3 saat bekletilmistir.
Soguyunca 6gutup uygun miktarda ki Mg tozu (%5 ilave Mg) eklenmistir. Homojen
karisim 1 saat karistirilmis ve 10 ton basing altinda kiilge seklinde preslenmistir.

ikinci 1s1l islem icin numuneler tip firina (Ta folyaya sararak) yerlestirilmistir.
650° C de 2 saat bekletilmistir. Ttm isil islem boyunca 12 bar Ar gazi stirekli olarak
verilmistir. Soguduktan sonra tekrar 1,5 saat 6gutilmis ve 10 ton basing altinda
preslenmistir. Uctincii 1sil islem icin numuneleri Ta folyaya sarilarak 850 °C de yarim
saat bekletilmistir. Numunelere Malik asit katkisi agirlikca % 2, 4, oraninda yapiimistir
(Savaskan ve ark., 2014) bu tez calismasinda kullanilan numuneler katkisiz, %2 ve %4
malik asit katkil olmak Uzere 3 adettir.

3.2. Malzemenin Hazirlanmasi ve Parlatiimasi

Numunelere c¢entme testi yapilmadan Once bir takim islemlerden gegmek

zorundadir. Bu islemler kaliplama ve parlatma islemi olarak iki asamadan olusmaktadir.

Kaliplama: Numunelerin ¢entme isleminden dnce ilk olarak soguk kaliplama
islemine tabi tutulurlar. Bu asamada, 15 birim epoksi ve 2 birim sertlestirici karisim
haline getirilerek, karisim 15 dakika boyunca karstirildi. Elde edilen bu karisim,
onceden kalip i¢ine konulmus numunelerin tzerine dokuildi ve sertlesmesi igin yaklasik
8 saat bekletildi.
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Sekil 3.1. Kullanilan kalip malzemeleri ve kaliplanmis numune 6rnegi

Parlatma: Centme islemine baslamadan 6nce numune yizeylerinin parlatiimasi
blyuk bir 6nem arz etmektedir. Parlatma isleminin yapihsi birka¢ adimdan
olusmaktadir. Parlatma isleminde, numune yizeyinde olusan deformasyonu en aza
indirebilmek icin her adimda bir éncekinde kullanilan asindiricidan daha ince asindirici
kullanildi. Parlatma islemi Sekil 3.2° de gosterilen Gripo-2V cihazinda yapildi. ilk
olarak numuneler sirasiyla 1000, 1200, 2400 meshlik zimpara kagitlarina tutuldu. Bu
islemler sirasinda, numunenin isinmasini engellemek icin zimpara kagitlarina strekli su
tatbik edildi. Numuneler zimpara kagitlarina tabi tutulduktan sonra, parlatma islemi icin
suyla suspansiyon halinde bulunan farkli tane boyutlarina sahip elmas tanecikler
kullanildi. Sirasiyla, 3um ve 1um boyutlarindaki elmas stspansiyonlari farkli cuhalarin
tzerine uygulandi. Batun parlatma islemlerinde carkin devir hizi 320 devir/dk. Olarak
ayarlandi. islemler sonrasinda numune yiizeyinde kalan parcaciklarin cizici etkisini
engellemek icin, numuneler bol suyla yikandi.
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metkon

FORCIMAT’

Sekil. 3.2. Parlatma cihazi

3. 3. Malzemelerin Mekaniksel Ozelliklerin incelenmesi

Numunelerin mekanik karakterizasyonu $Sekil 3.3' de gosterilen nano-gentme
(UMT-NH2, Bruker) test cihazi kullanildi. Centik testinde Berkovich ug kullaniimistir.
Cihazin yuk ve yer degistirme hassasiyeti sirasiyla £0,1 uN ve 0,02 nm’ dir. Analizler
yukleme-bosaltma (load-unload) modunda yapilmistir. Yukleme-bosaltma analizleri,
100, 200, 300, 400 ve 500 mN’luk yikler, uygulanarak malzemeye ait sertlik (H) ve
indirgenmis elastik modult (E;) dederleri elde edilmistir. Elde edilen degerlerin
glvenirligi artirmak igin, her bir malzeme igin 6l¢iimler 5 defa tekrarlanmistir. Ayrica,

i¢ stirtinme 6l¢timleri 50-500 mN yik araliginda gerceklestirildi.
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Sekil 3.3. Nano-gentik test cihazi (UMT/NH-2, Bruker)
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3.4. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

Tez kapsaminda dretilen numunelerin yapisal ézellikleri, mikro yapilarinin daha
net gorulebilmesi igin taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Bu mikro
yap! analizlerine yonelik incelemeler Bilent Ecevit Universitesi Bilimsel Arastirma
Merkezi laboratuarinda yapilmis olup, SEM fotograflari, QUANTA FEG 450 model
Taramali Elektron Mikroskobuyla 20 kV potansiyeli altinda alindi (Sekil 3.4).

Sekil 3.4. Taramali elektron mikroskobu
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3.5. X-Isint Kirinim (XRD) Analizi

X-1sini kirimimi analizi, Karadeniz Teknik Universitesi’nde Rigaku D/Max-111C
difraktometresi (Sekil 3.5.) kullanilarak yapildi. Deneyde CuKy 1sinimi (40 kV, 30 mA)
kullanildi ve 6l¢timler 6lgiim araligi 20°<26<80° ve tarama hizi 0.2°/dak. olacak sekilde
secildi ( Savaskan ve ark., 2014).

Sekil 3.5. X-isinlari difraktometresi
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4. BULGULAR ve TARTISMA

Tez kapsaminda, farkli miktarlarda (ag.% 0, 2, 4) Malik asit iceren MgB,
stperiletken numuneleri katihal tepkime metodu ile Uretildi. Numunelerin mekaniksel
oOzellikleri Berkovich uglu ultra dinamik nano centik test cihazi kullanilarak karakterize
edildi. Mekaniksel dzelliklerin belirlenebilmesi icin numunelere 100, 200, 300, 400, 500
mN’luk yukler uygulayarak yik-yer degistirme egrileri elde edildi. Mekaniksel
Ozelliklerin (sertlik ve indirgenmis elastisite modull) belirlenmesi igin Oliver-Pharr
modeli kullanildi. Oliver-Pharr modelinden elde edilen sertlik-yuk degisimlerinin CBE
davranisi gosterdigi gozlendi. Malzemelerin gercek sertliginin belirlenebilmesi amaci
ile literatlirde hacimsel (bulk) malzemeler igin ¢ogunlukla tercih edilen GOND modeli
kullanildi. i¢ siirtinme davranisinin belirlenmesi icin 50-500 mN yiik arahginda 15
tekrarh cevrim (cycle) testi yapilarak, numunelerin i¢ surtinme katsayisi degerleri tespit
edildi. Ayrica, numunelere ait XRD ve SEM analizleri yapildi. Elde edilen bu sonuglar

mekaniksel dzellikler ile karsilastirilmal olarak tartisildi.

4.1. X-1sin1 Kirinimi (XRD) Analizleri

Katkisiz MgB, ile ag.%2 ve %4 Malik Asit (C4HgOs) katkili MgB;
numunelerinin X-isinlart kirinimi desenleri Sekil 4.1' de gosterilmektedir. Sekil 4.1’ den
goraldugu Gzere, 26=62.2°" ki klglk pik haricinde, diger piklerinin tamami P6/mmm
uzay grubuna ait hegzagonal MgB,' ye aittir. MgO safsizlik fazi butin numunelerde
gortlmektedir (Singh ve ark., 2014). Sekil 4.1’ den hesaplanan 6rgu parametreleri, c/a
oranlari, hicre hacimleri ve yari maksimumdaki tam genislik (FWHM) degerleri
Cizelge 4.1.de listelenmektedir. Cizelge 4.1." den goruldigu UGzere malik asit oraniyla
birlikte a ve ¢ parametreleri azalmaktadir. c/a oranindaki degisme ise oldukca kuguktar.
Literatlirde, Orgu parametrelerinde gorilen bu azalma C atomlarinin B bdlgelerine
yerlesmesiyle aciklanmaktadir. Bunun ise 1sil islem esnasinda C4HgOs'in bozunmasiyla
ortaya clkan C atomlarinin MgB, Orgusiine yerlesmesiyle gerceklestigi ortaya
konulmustur (Kim ve ark., 2007; Hossain ve ark.,2007; Vajpayee ve ark., 2009; Maeda
ve ark., 2011; Savaskan ve ark., 2014). Ayrica, karbonun atom capinin borunkinden

kiicik olmasi sebebiyle, C atomunu B bdlgesine yerlestiginde "a" 6rgl parametresinde
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dogal olarak bir azalma gozlenir (Qin ve ark., 2015). C' nun B ile yer degistirmesi
FWHM degerlerinden de anlasilabilmektedir (Cizelge 4.1.) Malik asit katkil
numunelerin FWHM degQerleri katkisiz numuneninkine goére bir miktar artmaktadir.
Katkisiz numunede 59,88'de gdrilen (110) pikinin, ag.%4 malik asit katkili numunede
daha yiksek 60,04°" ye kaymasl, a-6rgl parametresindeki azalmayi desteklemektedir
(Savaskan ve ark., 2014).
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26 (derece)
4.1. Katkisiz ve Malik asit katkill numunelerine ait X-isinlari kirinim desenleri

Cizelge 4.1. Katkisiz ve Malik Asit katkili MgB, tabletlerinin 6rgii parametreleri, 6rgi

parametrelerinin oranlari, hiicre hacimleri ve yari maksimumdaki tam genislik (FWHM) degerleri

Malik asit Kafes parametreleri Hiicre FWHM (°)
(C4H5Os) c/a | hacimleri
katkisi (ag. %) | g (A) c(A) (002) (110) (100)
(A)’

0 3.0876 3.5320 1.1439 29.16 0.286 0.295 0.222

2 3.0807 3.5256 1.1444 28.98 0.320 0.382 0.271

4 3.0801 3.5206 1.1430 28.92 0.312 0.375 0.242
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4.2. SEM Analizi

Sekil 4.2.” de numunelere ait disik (500X) ve yiiksek blyltmelerde (2500X)
alinan SEM gorintaleri verilmektedir. Katkisiz numunenin biyuk taneli bir mikro
yapiya sahip oldugu gorilmektedir (Sekil 4.2a,b). Sekil 4.2 c,d’de gosterilen ag.%?2
Malik asit katkili numunede ise tane boyutunun biylk oranda azaldigi goérilmektedir.
Malik asit katkisi ag.%4’e ¢iktiginda tane boyutunun (Sekil 4.2 e,f), Katkisiz numune
ile ag.%2 katkili numune arasinda oldugu saptanmistir. S6z konusu sonuglar Debye-

Scherrer formulu (Esitlik 40) ile uyum igerisindedir.

{o 0.9
B cosq

(40)

Burada, B; yari maksimumdaki tam genislik, t; tane boyutu, A; gelen isinin
dalga boyudur. Bu denkleme gore yorum yapildiginda x-isinlari sonuglari ile SEM
sonuglart uyum igerisindedir. X-isinlari sonuclari incelendiginde %2 ve % 4 Malik asit
katkili numunelerdeki yari maksimumdaki tam genisligin arttigr gértalmustir. Buna gore
de kristalin tane boyutu Katkisiz numuneye gore azalacagi beklentisi SEM analizleri ve
Debye-Scherrer formalu ile de desteklenmektedir. Katkisiz, %2 ve %4 Malik asit katkili
numune yuzeylerinde goérilen beyaz noktalarin, XRD kirinim desenlerinde tespit edilen
MgO fazina ait oldugunu distinmekteyiz. Ayrica, numunelerin mikro yapilarinda
goralen bosluklarin  malik asit katkili numunelerde biyik oranda azaldig

gorilmektedir.
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Sekil 4.2. Katkisiz (a,b), %2 Malik asit katkili (c,d), %4 Malik asit katkili (e,f) MgB, humunelerine ait
dusiik (500X) ve yuksek biyutmelerde (2500X) alinan SEM gérntileri
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4.3. Mekanik Karakterizasyon (Nanogentme Analizi )

Sekil 4.3-4.17.’de her bir numune icin farkli maksimum ytklerdeki (100, 200,
300, 400 ve 500 mN) yuk-yer degistirme egrileri gosterilmektedir. Numunelerin farkli
bolgelerinden elde edilen ylk-yer degistirme egrileri incelendiginde hepsinin benzer bir
davranis (elasto-plastik) sergiledigi gorilmektedir. Bunun yaninda bazi ol¢cuimlerde
malzemelerde ortaya c¢ikan mikro catlaklarin sebep oldugu sureksizliklerde

g6zlenmistir.
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Sekil 4.3. Katkisiz MgB, numunesinin 100 mN yik-yerdegistirme egrisi
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Sekil 4.4. Katkisiz MgB, numunesinin 200 mN yiik-yerdegistirme egrisi

Lyoulana Yk (mh)

e cedigtime ()
Sekil 4.5. Katkisiz MgB, numunesinin 300 mN ylik-yerdegistirme egrisi
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400

Yerdedistirme (Um)
Sekil 4.6. Katkisiz MgB, numunesinin 400 mN yuk-yerdegistirme egrisi
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Sekil 4.7. Katkisiz MgB, numunesinin 500 mN yuk-yerdegistirme egrisi
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Sekil 4.8. %2 Malik asit katkili MgB, numunesinin 100 mN yiik-yerdegistirme egrisi

Lhyoulanan Yok {mikh

Yer dedigtirme (prm)

Sekil 4.9. %2 Malik asit katkili MgB, numunesinin 200 mN yiik-yerdegistirme egrisi
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Yer dedigtirme (prm)
Sekil 4.10. %2 Malik asit katkili MgB, numunesinin 300 mN yiik-yerdegistirme egrisi
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Liygulanan YOk (mkh

Yer dedigtirme (prm)

Sekil 4.11. %2 Malik asit katkili MgB, numunesinin 400 mN yiik-yerdegistirme egrisi
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Sekil 4.12. %2 Malik asit katkili MgB, numunesinin 500 mN yiik-yerdegistirme egrisi

120

100 4

)] o
o o
1 1

Lhgulanan Y okimid
&

an 0.5 1.0 14 20 25

Yer dedigtirme (prm)

Sekil 4.13. %4 Malik asit katkili MgB, numunesinin 100 mN yik-yerdegistirme egrisi
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Sekil 4.14. %4 Malik asit katkili MgB, numunesinin 200 mN yiik-yerdegistirme egrisi
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Sekil 4.15. %4 Malik asit katkili MgB, numunesinin 300 mN yuk-yerdegistirme egrisi
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Sekil 4.16. %4 Malik asit katkili MgB, numunesinin 400 mN yiik-yerdegistirme egrisi

Livgulanan Y dkrnkd)

Yer dedigtirme ()

Sekil 4.17. %4 Malik asit katkili MgB, numunesinin 500 mN yiik-yerdegistirme egrisi
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Numunelerin sertlik ve indirgenmis elastisite modult degerleri, yik-yer
degistirme egrilerinin Oliver-Pharr yaklasimiyla analiz edilmesinden hesaplanmistir.
Yapilan hesaplamalar sonucunda sertligin yike bagh degisimi Sekil 4.18.’de

gosterilmektedir.
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Sekil 4.18. Sertligin yike bagl degisimi

Sekil 4.18.’den goruldtgu gibi sertlik degerlerinin artan yukle birlikte
eksponansiyel bir bicimde azaldigi goértilmektedir. Bu olay literatiirde iyi bilinen ¢entik
boyut etkisi (CBE) davranisi olarak bilinmektedir (Nix ve Gao, 1998; Elmustafa ve
Stone, 2002; Kélemen, 2006). Bu davranis bicimi tipi sadece stperiletken malzemelere
ait bir davranis degildir. Ayni zamanda, alasim, tek kristal ve seramik malzemelerde de
g6zlenmistir (Uzun ve ark., 2005; Sahin ve ark., 2008, 2008). Numunelere ait sertlik
degerlerindeki degisimi etkileyen nedenler; batici ugun korligi, malzeme yizeyinde
olusan oksitlenmeler, cihazin kalibrasyon yetersizligi, ylzey puruzluligu, parlatma
islemi sirasinda uygulanan zorlamalar, malzeme yiizeyinde meydana gelen islem

sertlesmesi olarak gosterilmektedir (Uzun ve ark., 2010)
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Sekil 4.18. ayrica incelendiginde malik asit katkili numunelerin, Katkisiz MgB;
numunesinden daha yuksek sertlik degerine sahip oldugu goraldi. Sekilden géruldugu
gibi ag.%?2 katkili numunenin sertlik degeri, ag.%4 katkili numunenin sertlik degerinden

daha ylksek oldugu gortlmektedir.
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Sekil 4.19. indirgenmis Elastisite modiliiniin yike bagli degisimi

Numunelere ait indirgenmis elastisite modulindn yike bagh degisimi ise Sekil
4.19.” da gosterilmektedir. Sertligin yluke bagh degisiminden gdzlenen eksponansiyel
azalma davranisi indirgenmis elastisite modulu degerlerinde de go6zlenmektedir.
Malzemelerin sertlik ve indirgenmis elastisite modulu davranislarindaki degisimin
benzer egilimi gostermesi literatlirde var olan calismalar da gdzlenen bir sonuctur
(Kolemen ve ark., 2006; Sahin ve ark., 2008).

Sekilden goéruldugu gibi uygulanan yik arttikga, indirgenmis elastisite moduli
degerlerinde azalma oldugu goriilmektedir. Ayni zamanda, malik asit katkisiyla birlikte
indirgenmis elastisite modulu degerlerinde bir artis s6z konusudur. Sertlik ve
indirgenmis elastisite moduliinin yike bagh degisiminden (Sekil 4.18 ve Sekil 4.19),
ag.%2 katkili numunenin, ad.%4 katkili numuneye gore daha yuksek sertlik ve

indirgenmis elastisite modilu degerlerine sahip oldugu gortlmektedir (Cizelge 4.2.).
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Literattirden bilindigi Uzere malzemelerin mekaniksel 6zellikleri tane boyutuna
bagli olarak degismektedir. ince taneli bir yapiya sahip olan malzemenin mukavemeti,
kaba taneli bir yapiya sahip olan malzemeden daha yuksek degere sahiptir. Bu yiksek
deQere sebebiyet veren o&zellik, ince yapili tanelere sahip olan kristallerin tane
sinirlarinin - fazla olusudur. Bununla beraber malzemelerdeki bu tane sinirlari,
dislokasyonlarin hareketini engellemeye calisan birer bariyer olarak goérev yapar. Buna
gore, malzemelerde tane sinirinin fazla olmasi, dislokasyon birikmesine neden olacaktir.
Dislokasyon birikmesi fazlalastikca, malzemelerin mukavemetinde artis olmasi
beklenen bir sonugtur. Dolayisiyla ag.%2 Malik asit katkili numunenin en yiksek sertlik
degerinde olmasi, diger malzemelere gore daha ince taneli yapiya sahip olmasindan

kaynaklanmaktadir. Bu sonug, SEM goruntuleriyle (bkz. Sekil 4.2) desteklenmektedir.

Cizelge 4.2. Katkisiz ve Malik asit katkill MgB,numunelerine ait sertlik ve elastisite moduli dederleri

Uygulanan | Katkisiz Katkisiz ag.%2 Malik | ag. %2 Malik | ag. %4 ag. %4 Malik
Yuk MgB, MgB, asit katkilh asit katkih Malik asit asit katkih
(mN) numunesinin | numunesinin | MgB, MgB, katkil MgB, | MgB,
Sertlik Indirgenmis numunesinin | numunesinin | numunesinin | numunesinin
degeri elastisite Sertlik Indirgenmis Sertlik Indirgenmis
(GPa) modull degeri elastisite degeri elastisite
(GPa) (GPa) moduli (GPa) modull
(GPa) (GPa)
100 2.1202 35.4016 2.5663 62.3712 2.2862 52.3780
200 1.8266 29.2676 2.3356 58.1090 2.0602 46.2426
300 1.5379 26.2767 2.1196 54.6883 1.8638 41.5471
400 1.3130 25.8998 1.9794 53.7175 1.7368 39.4396
500 1.1621 24.2785 1.9654 52.2241 1.6875 34.1366

Sekil 4.18’deki sertlik degerlerindeki gozlenen degisim, Uzerinde calistigimiz

malzemelerin tek bir sertlik (dogru sertlik) degerinin belirlenmesi ihtiyacini ortaya

cikarmistir.
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Literattirde, Kélemen ve ark., 2006; Toplu ve ark., 2015; Barakat ve ark., 2015
yaptigi arastirmalarda seramik malzemelerin bir ¢ogunda da buna benzer davranis
gozlemis ve gercek sertlik degerinin bulunmasi icin GOND modelini uygulamislardir.
Sekil 4.20-4.22° de numunelere ait P-h egrileri gosterilmektedir. GOND modeline goére
gercek sertlik degeri P’nin h.” ye gore grafigi cizilerek elde edilen egrinin fit degeri
(@2), kullanilarak Esitlik (32) ile hesaplanmistir. Yapilan hesaplamalardan elde edilen
gercek sertlik degerleri sonuclari % 0, %2 ve %4 Malik asit katkili malzemeler icin
sirastyla 1.15GPa, 1.98GPa ve 1.66GPa seklindedir. Literatiirdeki arastirmalardan
sertlik degerlerinin artan yikle beraber azaldigi ve daha sonra blylk yik degerlerinde
ise platoya ulasacak sekilde bir davranis sergiledigi bilinmektedir. Bu plato bélgesine
karsilik gelen sertlik degerinin ise gercek sertlik degeri oldugu (Quinn ve Quinn, 1997,
Koélemen ve ark., 2006) ve bunun GOND modelinden elde edilen sertlik degerine
karsilik geldigi belirtilmistir (Kélemen, 2006;, Kdlemen ve ark., 2006). Dolayisiyla
calismamizda GOND modelinden elde ettigimiz 1.15GPa, 1.98GPa ve 1.66GPa sertlik
degerlerinin Sekil 4.18’ deki plato degerlerine yakin bir deger de oldugu acikca
gortlmektedir.
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Yer dedigtirme {pmj
Sekil 4.20 Katkisiz MgB, numunesine ait P-h. * gore grafigi
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Sekil 4.21. %2 Malik asit katkili MgB, numunesine ait P-h, * gore grafigi
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Sekil 4.22. %4 Malik asit katkili MgB, numunesine ait P-h, “ gore grafigi
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Cizelge 4.3’ de numunelerimize ve literatirden alinan farkli MgB, numunelere
ait sertlik degerleri gosterilmektedir. Cizelge 4.3’ den goruldugi gibi Gzerinde
calistigimiz numunelerin sertlik degerleri, bir cok numuneye kiyasla daha disuk sertlik
degerine sahiptir. Bilindigi Uzere malzemelerin sertlik degeri yikseldikce, daha kirilgan
bir yapiya sahip olmaktadir. Bu nedenle (zerinde calistigimiz numunelerin sertlik
degerlerinin disuk olmasi, literatiirde (zerinde calisma yapilan diger numunelere
kiyasla daha egilebilir ve bukuilebilir bir yapiya sahip oldugunu agikca gostermektedir.
Bu yilzden (zerinde calistigimiz malzemelerin uygulama alaninda, tel ve serit

yapiminda daha faydali olacagi sonucu acik bir sekilde gorilmektedir.

Cizelge 4.3. Literatirden alinmis farkli numunelere ait sertlik ve elasitisite moduli degerleri

Malzeme | Literatlr Olgiim Yk Sertlik Gercek Elastisite
Methodu Aralg (GPa) sertlik Moduli
(mN) degeri (GPa)
(GPa)
MgB. Sunulan Nanogentme | 100-500 | 2.12-1.16 1.15 35.40-24.27
calisma
ag.%?2 Sunulan Nanogentme | 100-500 | 2.56-1.96 1.98 62.37-52.22
C4HeOs + | calisma
Mng
ag.%4 Sunulan Nanocentme | 100-500 | 2.28-1.68 1.66 52.37-34.13
C4HeOs + | calisma
Mng
MgB, Uzun ve Dinamik 300- 1.59 13.27
ark., 2008 | Ultra Mikro 1500
Sertlik
MgB. Ozmetin Nanogentme | 100-400 11.72 178.13
ince filmi | ve ark.,
2015
MgB, Kolemen, | Dinamik 300- 10.29-4.33
2006 Ultra Mikro | 1500
Sertlik

4.4. Cevrim (Cycle) Testi Analizi

Cevrim testinde, batici ug belirli bir minumun (50 mN) ve maksimum (500 mN)

yik degerlerinde malzeme yuzeyine batirilir ve ¢ikarihir. Cevrim testi isleminden sonra,
her cevrimde kaybolan enerji hesaplanabilmektedir. Her cevrimde kaybolan enerji,

malzemenin darbe (damping) sénumleme &zelligi hakkinda bilgi verir. Cevrim
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testlerinde darbe sonimleme o&zelligiyle iliskili olan ¢ surtinme katsayisi
hesaplanabilinmektedir (Nagy ve ark., 2004; Uzun ve ark., 2010). Her cevrim
isleminden sonra bir miktar enerji kaybi gorilmektedir. Bu enerji kaybinin nedeni (bkz.
B6lum 2.5.3.) ic siirtinme (iS) degerleriyle iliskilidir. Sekil 4.23., Sekil 4.24., Sekil
4.25.°de Katkisiz, %2 ve %4 Malik asit katkili MgB; numunelerine ait ¢evrim

testlerinden elde edilen yuk-yer degistirme egrileri verilmektedir.

400 4

200 4

Uygulanan ~ Ok (mi

0 2 4 B ]
Yerdedistirme (um)

Sekil 4.23. Katkisiz MgB, numunesine ait ¢evrim testlerinden elde edilen yiik-yer degistirme
egrisi
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Sekil 4.24. %2 Malik asit katkili MgB, numunesine ait ¢evrim testlerinden elde edilen yuk-
yer degistirme egrisi
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Sekil 4.25. %4 Malik asit katkili MgB, numunesine ait ¢evrim testlerinden elde edilen ylk-yer
degistirme egrisi
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Her cevrimde elde olusan ilmek (loop) alanlarinin, cevrim sayisi arttikga azaldigi
gortilmektedir. Olusan ilmek alanlari, her c¢evrimde numune tarafindan sogurulan
enerjiyi gostermektedir. Sekil 4.26’de Katkisiz MgB; numunesine ait 1’inci ve 14’inci
cevrimlerinden olusan ilmek alanlari gosterilmektedir. ilmek alanlarinin giderek
azaldigi, 14’Unct cevrimde doyuma ulasti§i gortulmektedir. Bu doyumun nedeni,

cevrimden sonra meydana gelen islem sertlesmesinden kaynaklanmaktadir.

a00
] — 1.Gevrim
——— 4. Cevrim
400 A
14, cevritn
300 4
Yilk (mN)
o0 -
100
0 LA L B L B Y L B L Y L O B L L B L L D L LB B

5B 548 B.0 B2 b.4 b.6 b.g 70 72 74

Yer Dedistirme (Jm)
Sekil 4.26. Katkisiz MgB, numunesine ait 1’inci ve 14’nci ¢evrimlerinden olusan ilmek alanlar

Sekil 4.27°de Katkisiz MgB,, %2 ve %4 Malik asit katkili MgB, numunelerine ait i¢

strtiinme katsayisi degerleri gosterilmektedir.
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Sekil 4.27. Katkisiz, %2 ve %4 Malik asit katkili MgB, numunelerine ait i¢ stirtinme
katsayisi degerleri

Sekil 4.27°den goruldigu gibi cevrim sayisi arttikca numunelere ait i¢ strtinme
katsayisi degerlerinde bir azalis oldugu ve 6’inci ¢evrimden sonra doyuma ulasarak
degismedigi gorullr. Sekil 4.27.” den goérilen i¢ surtinme katsayisi sirasiyla, Katkisiz
MgB; i¢in 0.0256-0.0067, %2 Malik asit katkili numune icin 0.0432-0.0143 ve %4
Malik asit katkili numune igin 0.0444-0.0161 degerleri arasinda degismektedir. Malik
asit katkistyla birlikte i¢ siirtiinme katsayisi degerlerinde artis oldugu gériilmektedir. i¢
strtinme katsayisi, darbe sénimleme karakterinin bir 6l¢usi olup, degeri yikseldikce
malzemenin darbe sonimleme kabiliyetinin daha iyi olmasi anlamina gelir (Giil, 2015).
Buna gore, %4 Malik asit katkili MgB, numunesi, Katkisiz MgB, ve %2 Malik asit
katkili MgB, numunesine gore, yiksek darbe sonimleme kabiliyetine sahip oldugunu
gortlmektedir. Cevrim sayisi arttikca sénumleme hizi azahr, %4 katkili numunenin

sontimleme hizi, diger numunelere oranla daha yiiksek degere sahiptir.
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5. SONUCLAR

o Katkisiz ve Malik asit katkil (%2, %4) MgB, numunelerinin sertlik ve
indirgenmis elastik moduli degerlerinin acik bir sekilde yuke bagh oldugu g6zlenmistir.

o Artan yikle beraber sertlik ve indirgenmis elastik modilu degerlerinin
azaldiQi tespit edilmistir.

. Sertlik ve indirgenmis elastik modulu degerlerinin ylke bagh davranis
sekillerinin birbirine benzer sekilde olusu sonuclarin literatir ile uyum icerisinde
oldugunu gostermektedir.

. SEM goriintileri ve XRD sonuglarina bakildiginda mekaniksel 6zellikler
6lcim sonuclaryla uyum icerisindedir.

. Malik asit katkisiyla birlikte sertlik ve indirgenmis elastik moduli
degerlerinin arttigi gozlenmistir.

. Katkisiz ve Malik asit katkili (%2, %4) MgB, numunelerinin i¢ strtinme
degerlerinin déngu (cycle) sayisinin artmasiyla birlikte azalma gésterdigi gozlenmistir.

J 6.donglden sonra Malik asit katkili MgB, numunelerinin i¢ strtlinme
degerlerinin Katkisiz numuneye gore daha belirgin bir sekilde artti§i gézlenmistir.

. Gelistirilmis Orantili Numune Direngi (GOND) modeli ile hesaplama
yapilarak elde edilen gercek sertlik degerlerinin plato bélgesine yakin degerler oldugu
tespit edilmistir.

o Uzerinde calistigimiz malik asit katkili MgB, numuneleri literatiirde
calistlan diger MgB, numunelerine gore daha dustk sertlik degerlerine sahiptir.

. Calismamizda Uretilen malzemelerin sertlik degerlerinin literattrdeki
diger malzemelerin sertlik degerlerinden kigik olmasi, uygulama alaninda kullanilan

speriletken tel, serit ve filmlerin yapiminda daha kolayliklar saglayacaktir.

Bu tez calismasinda yapilan katkilara ek olarak degisik yizdelerde Malik asit
katilarak optimum sartlarin  belirlenmesine gidilebilir. Mekaniksel 6zelliklerin
belirlenmesi Gzerine yapilan deneysel calismalarin (ylkleme-bosaltma ve gevrim testi)
yaninda yukleme-bekleme-bosaltma, kademeli-yikleme-bosaltma testleri yapilabilir.
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