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ÖZET

Y.Lisans Tezi

MALİK ASİT (C4H6O5) KATKILI MgB2 SÜPERİLETKENİNİN

MEKANİKSEL ÖZELLİKLERİ

Sadık ERYILMAZ

Gaziosmanpaşa Üniversitesi

Fen Bilimleri Enstitüsü

Fizik Anabilim Dalı

Danışman: Prof. Dr. Uğur KÖLEMEN

Bu çalışmada ağırlıkça farklı miktarlarda (0, %2 ve % 4) Malik asit içeren MgB2 süperiletkeni
katıhal tepkime metodu kullanılarak üretildi. Numunelerin mekaniksel özellikleri Berkovich
uçlu ultra dinamik nano çentik testi kullanılarak karakterize edildi. 100, 200, 300, 400 ve 500
mN yükler uygulanarak çentme testlerinden yük-girme derinliği eğrileri elde edildi ve daha
sonra mekaniksel özelliklerin (sertlik ve elastisite modülü) belirlenmesi için Oliver-Pharr
yaklaşımı kullanıldı. Çentik deneylerinden elde edilen sertlik ve elastisite modülü değerlerinin
yükün artması ile birlikte azaldığı şeklinde yüke bağlı bir davranış gösterdiği tespit edildi.
Malzemelerin gerçek sertlik değerleri Geliştirilmiş Orantılı Numune Direnci (GOND) modeli
ile hesaplandı. Malzemelerin gerçek sertlik değerleri sırasıyla, katkısız MgB2, %2 katkılı MgB2
ve %4 katkılı MgB2 için, 1.15 GPa, 1.98 GPa ve 1.66 GPa bulundu. Malik asit (C4H6O5)  katkısı
ile birlikte sertlik ve indirgenmiş elastisite modülü değerlerinde bir artış gözlendi. İndirgenmiş
elastisite modülü değerleri sırasıyla, katkısız MgB2, %2 katkılı MgB2 ve %4 katkılı MgB2 için,
35.4-24.27 GPa, 62.37-52.22 GPa ve 52.37-34.13 GPa aralıklarında elde edildi. Elde edilen
sonuçların literatürde diğer yöntemlerle üretilen malzemelerin sertliklerine göre daha düşük
olduğu ve böylece bu çalışmada üretilen malzemelerin esnek olmalarını gerektiren tel, şerit ve
ince film gibi malzemelerin üretiminde kullanılmasının uygun olduğu önerilebilir. Ayrıca, yük
girme derinliği eğrilerinden yapılan hesaplamalar sonucunda MgB2 numunesinin iç sürtünme
miktarlarının Malik asit miktarının artması ile birlikte arttığı gözlendi. İlk ve 14’üncü döngüler
arasında elde edilen iç sürtünme değerleri katkısız MgB2 için 0.0256’ dan 0.0067’ e, %2 katkılı
MgB2 için 0.0432’ den 0.0143’ e ve %4 katkılı MgB2 için 0.0444’ den 0.0161’ e kadar
değişmiştir.

2015, 86 sayfa

Anahtar Kelimeler: Süperiletken, MgB2, Nanoçentme, GOND Modeli, Mekaniksel

Özellikler, Malik Asit.
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ABSTRACT

THE MECHANICAL PROPERTIES OF MgB2 SUPERCONDUCTOR WITH

MALIC ACID (C4H6O5) ADDITION

Sadık ERYILMAZ

Gaziosmanpaşa University

Graduate School of Natural and Applied Sciences

Department of Physics

Supervisor: Prof. Dr. Uğur KÖLEMEN

In this research, MgB2 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 MgB2,  doped MgB2 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
(C4H6O5) 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 MgB2, doped MgB2 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 MgB2 samples, which was
calculated form load-penetration depth, increased with increasing amount of malic acid. Internal
friction values obtained through the first to 14th cycle ranged from 0.0256 to 0.0067 for undoped
MgB2, 0.0432 to 0.0143 for doped MgB2 with 2% and 0.0444 to 0.0161 for   4% malic acid.

2015, 86 pages

Keywords: Superconductor, MgB2, Nano indentation, MPSR Model, Mechanical

properties, Malic Acid.
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1

1. GİRİŞ

Süperiletkenlik, 1911 yılında H. Kamerlingh Onnes ve arkadaşları tarafından

keşfedilmiş ve özellikle belli iletkenlerin (Pt, Hg) sıfır DC elektriksel direnç

göstermesiyle açıklanmıştır (Onnes, 1911).

Onnes, 1911 yılında civa (Hg) metali ile yaptığı bir çalışmada, 4.2 °K’de civa

metali direncinin aniden sıfıra düştüğünü gözlemlemiştir (Şekil 1.1). Bu durum

süperiletkenlik olarak adlandırılmıştır.

Şekil 1.1. Hg metalinin direnç-sıcaklık eğrisi

Süperiletkenliği belirleyen iki belirleyici özellik vardır. Bunlar sıfır direnç ve

diamanyetik özelliklerdir. Sıfır direnç özelliği, devrede elektrik akımının ilke olarak

kayıpsız akacağıdır. Normal bir metalde, örgüden saçılma ve örgü kirliliği gibi

nedenlerden dolayı iletim elektronlarına karşı direnç oluşur. Buna karşılık süperiletken

malzemelerde elektronlar çiftler oluşturarak örgüden saçılmadan yük taşıdıkları teorik

ve deneysel olarak açıklanmıştır (Borden ve ark., 1957).
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Süperiletkenler aynı zamanda ideal diamanyetik özellik göstererek manyetik

alanı dışlarlar. W. Hans Meissner ve Robert Ochsenfeld 1933 yılında yaptıkları

çalışmada, süperiletkenlerin manyetik özelliklerini incelediler ve manyetik alanda

soğutulan süperiletkenin, kritik sıcaklık (Tc) altında manyetik akıyı dışarladığını

buldular (Meissner ve Ochsenfeld, 1933).

Şekil 1.2. Süperiletkenin manyetik alana karsı davranışı

Süperiletkenliğin keşfinden günümüze kadar bu alanda birçok çalışma

yapılmıştır. Bu çalışmalar neticesinde yüksek sıcaklık süperiletkenleri keşfedilmeye

başlanmıştır. J. G. Bednorz ve K.A. Müller (Bednorz ve Müller, 1986) tarafından 1986

yılında, ilk yüksek sıcaklık süperiletkeni olan LaBaCuO (LBCO) sisteminde 40 °K’ de

süperiletkenliğe ulaşılmasından sonra, özellikle oksit süperiletkenler üzerinde

çalışmalar hız kazanmıştır. M.K. Wu ve arkadaşları, 1987 yılında YBaCuO (YBCO)

sisteminde 90 °K’ de süperiletkenliğe ulaşmışlardır. 1988 yılında H. Maeda ve

arkadaşları (Maeda ve ark., 1988) tarafından, 110 °K’ de BiSrCaCuO (BSCCO) ve aynı

yılda Sheng ve arkadaşları (Sheng ve ark., 1988 ) tarafından, 125 °K’ de TlBaCaCuO

(TBCCO) sistemlerinin, süperiletken özellik gösterdikleri gözlenmiştir. 1993 yılında,

Putilin ve arkadaşları (Putilin ve ark., 1993) tarafından, en yüksek geçiş sıcaklığına

sahip olan, HgBaCaCuO (HBCCO) sisteminde 134 °K’ de süperiletkenliğe ulaşılmıştır

(Ateş 2001).
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Veerender ve ark., (1994), Bi2-xPbxCa2Sr2Cu3Oy süperiletkeninin mekaniksel

özellikleri (sertlik ve elastite modülü) üzerine araştırma yapmışlardır. Numune üzerine

Pb katkısının (x=0; 0,1; 0,25; 0,3; 0,35 ve 0;4) etkisini incelemişlerdir. Araştırmalar

sonucunda katkı miktarı ile birlikte sertliğin belirgin bir şekilde arttığını

gözlemlemişlerdir.

Uzun ve ark., (2005), farklı pik yükleri altında (0,49; 0,73; 0,98 ve 1,22 N)

polikristal YBaCuO süperiletken malzemesi üzerinde derinlik duyarlı Vickers çentme

deneyleri yapmışlardır. Elde ettikleri yük-yerdeğiştirme eğrilerini kullanarak bu

malzemelerin mekaniksel özelliklerini (elastiklik modülü ve sertlik) analiz etmişlerdir.

Analizlerinde kontak katılığını düzelterek, enerji-denge modeli ile yükten bağımsız

sertlik ve elastiklik modülü değerlerini elde etmişlerdir.

Kölemen ve ark., (2006), Bi1.6Pb0.4Sr2Ca2-xSmxCu3Oy (x=0,0; 0,001; 0,005 ve

0,1) süperiletken malzemelerini katıhal tepkimesi yöntemi ile elde etmişlerdir.

Çalışmalarında sertlik değerlerinin artan yük miktarı ile birlikte eksponansiyel olarak

azalan bir davranış gösterdiğini tespit etmişlerdir. Gözlenen Çentik Boyut Etkisi (ÇBE)

davranışının analizini yapmak ve gerçek sertlik değerini bulabilmek için Kick yasası,

Hays-Kendall yaklaşımı ve Geliştirilmiş Orantılı Numune Direnci (GOND) modelini

kullanmışlardır. Bu incelemeler sonucunda, BSCCO süperiletkeninin gerçek sertliğinin

bulunması için en uygun modelin GOND modeli olduğunu ortaya koymuşladır.

Kölemen ve ark., (2006), derinlik duyarlı Vickers çentme deneylerini kullanarak

yaptıkları çalışmada, MgB2 süperiletken numunesinin yük-yer değiştirme eğrilerini

Oliver-Pharr (1992) metodu ile analiz etmişlerdir. Sertlik ve elastik modüllerinin yüke

bağlı olarak değiştiğini gözlemişlerdir. Ayrıca, farklı yüklerdeki hf /hm (hf; son derinlik

hm; maksimum derinlik) değerlerinin ortalamasını literatürde verilen kritik değerden

(0,7) daha düşük olarak bulmuşlar ve buna göre MgB2 numunesinin çökme (sink-in)

davranışı gösterdiğini ortaya koymuşlardır.

Uzun ve ark., (2008), MgB2 süperiletkeninin yük-yer değiştirme eğrilerinin

üzerine analizler yapmışlardır. Araştırmalarında, enerji modeli ile Oliver-Pharr modeli

arasında karşılaştırma yaparak malzemenin doğru sertliğini tespit etmişler ve ayrıca

malzemeyi karakterize edecek bazı enerji sabitleri ortaya koymuşlardır.

Uzun ve ark., (2008), MgB2 süperiletkenlerinde 300’den 1500 mN’a kadar

değişen aralıktaki yükleri uygulayarak oda sıcaklığında Vicker’s mikro iz testlerini
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yaptılar. Yük-girme derinliği eğrileri ve enerji datalarını mekanik özelliklerini

belirlemede kullandılar. Sertlik ve elastik modül değerleri Oliver-Pharr modeli ile

oldukça uyum içerisinde olduğunu rapor ettiler.

Aydın ve ark., (2009), Bi1.8Pb0.35Sr1.9Ca2.1Cu3GdxOy süperiletken numunelere

= 0.0, 0.1, 0.3 ve 0.5 olmak üzere Gd katkısı yaparak Vickers sertliğinin (Hv) yüke

bağımlı olduğunu rapor ettiler. Yükten bağımsız (gerçek) mikrosertlik değerlerini Kick's

kanunu, Orantılı Numune Direnci (OND) modeli, Geliştirilmiş Orantılı Numune Direnci

(GOND) modeli ve Hays-Kendall yaklaşımıyla inceledi ve sonuçlarını karşılaştırdı.

Sonuç olarak Gd katkısının süperiletkenlik ve mekanik özellikleri kötüleştirdiğini rapor

etti.

Karaca ve ark., (2009), BSCCO süperiletkenlerine Zn ilavesinin etkilerini

mikrosertlik ölçüm yöntemi ile mekanik özellikler üzerindeki etkisini araştırdılar. Mikro

sertlik ölçümlerinin deneysel sonuçlarını Oliver-Pharr modeli ile incelediler. Yapılan

inceleme sonucunda Zn ilavesinin artış miktarına bağlı olarak iz boyutu etkisini

gösterdiğini rapor ettiler..

Savaşkan ve ark., (2014), Hacimsel (Bulk) MgB2 numunesine farklı miktarlarda

malik asit katkısı (ağ. %0, 2, 4, 6, 8, 10, 12, 15) yaparak kaldırma kuvvetinin etkisini

incelemişlerdir. Örneklerin hepsi, magnezyum tozu, amorf bor tozu, malik asit

(C4H6O5), ve toluen kullanılarak, katıhal tepkime metodu ile hazırlamışlardır. Sıfır alan

soğutma (ZFC) ve alan soğutma (FC) rejimleri için, yatay ve dikey kaldırma kuvveti

ölçümleri farklı (24, 28 ve 32 °K) sıcaklıklarda gerçekleştirmişlerdir. Uygun malik asit

miktarı eklenmesiyle, kaldırma özellikleri üzerine olumlu bir etkiye sahip olduğu tespit

edilmiştir. ağ. % 4 ve % 6 malik asit katkılı numuneler için 24 ve 28 °K’ de, yüksek

kaldırma 18.60 N’ a karşılık gelmektedir. Katkısız numunede ZFC rejimi için 24 °K’de

16.95 N olduğunu gösterir. Bu çalışmada, MgB2 numunesine eklenen malik asit katkısı,

kaldırma kuvvetine özelliklerine arttırıcı yönde etkisi olmuştur.

Toplu ve ark., (2015), BSCCO süperiletkenine Zn katkısı yaparak malzemenin

mekaniksel özelliklerini incelemişlerdir. Bu incelemelerde Zn katkılı BSCCO

süperiletkenin gerçek sertlik değerini araştırmışlardır. Bu incelemeler sonucunda

araştırmacılar üretilen malzemenin gerçek sertlik değerini belirlemede kullanılacak en

ideal modelin Geliştirilmiş Orantılı Numune Direnci Modeli (GOND) olduğunu ortaya

koymuşlardır.
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1950’li yıllarda kullanılmaya başlayan MgB2 bileşiğinin ilk kez süperiletkenlik

özelliği Akimitsu ve arkadaşları tarafından 2001 yılında 39 °K geçiş sıcaklığına sahip

olduğu bulunmuştur. MgB2 bileşiği alaşım ve metaller içinde en yüksek kritik geçiş

sıcaklığına sahip olması, bolluğu ve ucuz maliyeti açısından günümüzde teknolojik

uygulamalar için yoğun şekilde çalışılan bir malzeme konumuna gelmiştir. Özellikle, en

çekici özellikleri yüksek kritik akım yoğunluğuna sahip olmalarıdır.

Son zamanlarda yapılan çalışmalarda Malik asit’in (C4H6O5) MgB2 malzemesine

katkılanması ile birlikte kritik akım yoğunluğu ve akı tuzaklanması değerlerindeki artış

bilimsel camiada bu malzemeler üzerine olan ilginin daha da artmasına sebebiyet

vermiştir (Hossain ve ark., 2007; Maeda ve ark., 2011; Savaşkan ve ark., 2014). Fakat

MgB2 numunesine malik asit katkısı yapılan mevcut çalışmalarda katkı miktarlarının

etkilerinin olumlu veya olumsuz olarak tartışmalı olması bu malzemelere yapılacak olan

optimum katkı miktarlarını belirlemeyi gündeme getirmiştir. Bu sebeple optimum katkı

miktarların belirlenmesi noktasında daha iyi sonuçların ortaya konulması amacı ile

MgB2 malzemesine  % 2, 4, oranında Malik asit katkısı yapılmıştır. Bu çalışmada, malik

asit’in MgB2 malzemesinin mekaniksel özellikleri üzerindeki etkileri incelenerek,

optimum katkı miktarlarının belirlenmesine katkı sağlayacak bilgilere ulaşılması amaç

edinilmiştir. MgB2 numunesinin fiziksel, elektriksel ve manyetik özelliklerini incelemek

için numuneye birçok katkılama yapılmıştır. Bu çalışmamızda, MgB2 numunesine

Malik asit katkılaması yapılarak numunenin mekaniksel özelliklerinin incelenmesi

amaçlanmıştır.

Genel olarak, malzemenin ham halden (bulk formundan) endüstride

kullanılabilecek formlara (plaka, levha, tel) getirilmesi işleminde, mekaniksel özellikler

(sertlik, elastite modülü, iç sürtünme) en belirleyici unsur olarak karşımıza çıkmaktadır.

Genellikle, bir dış kuvvet etkisi altında malzemelerin davranışlarını inceleme esasına

dayanan mekanik karakterizasyon teknikleri, endüstrinin ihtiyacı olan uç ürünlerin

performans değerlendirilmelerinde kullanılan başlıca yöntemlerdir (Uzun ve ark., 2004).

Özellikle süperiletken malzemelerin teknolojik alanda tel, şerit ve film

yapımında kullanılmak istenmesi süperiletken malzemelerin mekaniksel özelliklerini

incelenmesini kaçınılmaz kılmaktadır. Malzemelerin mekaniksel özelliklerini

belirlemek için sıklıkla kullanılan yöntem sertlik testidir (Gong ve ark., 2001). En doğru
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sertlik ölçme yöntemlerinden birisi, dinamik sertlik olarak bilinen Derinlik Duyarlı

Çentik Testi (DDÇ) yöntemidir (Cann, 2004). Bu çalışmada kullandığımız DDÇ testi

geleneksel çentme testine göre daha avantajlıdır (Kölemen ve ark., 2004). DDÇ

yöntemiyle malzemelerin sertliğinin yanı sıra elastisite modülü belirlenebilmektedir.

DDÇ tekniğiyle yük-çentme derinliği verilerinin sürekli olarak kaydedilmesi bu çentme

testinin en büyük avantajıdır. Geleneksel çentme testlerinde çentik çapının ölçülmesi

sırasında hata payı çok yüksektir. Ancak, DDÇ tekniği, aletsel ve gözlemleyiciden

kaynaklanan hataların azaltılmasına olanak sağlar.

Bu çalışmada, malzemelerin mekanik özelliklerini (sertlik ve elastisite modülü)

belirlemede Oliver-Pharr modeli kullanılmıştır. Bu model, DDÇ deneyinden elde edilen

yükleme (load)-boşaltma (unload) eğrilerinin kullanılmasına dayanmaktadır. DDÇ

tekniğiyle elde edilen veriler analiz edilerek malik asit katkılı MgB2 numunelerinin

gerçek sertlik değerlerinin Geliştirilmiş Orantılı Numune Direnci (GOND) modeli ile

belirlenmesi ve malzemede gözlenen ÇBE davranışının açıklanması amaç edinilmiştir.
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2. KURUMSAL TEMELLER

Bu bölümde, süperiletkenlerin genel özellikleri ve mekaniksel özelliklere ilişkin

bilgiler yer almaktadır.

2.1.Süperiletkenlik

Süperiletkenlik, belirli bir kritik sıcaklığın (Tc) altında malzemelerin dirençsiz

olarak elektrik akımı taşımalarına denir. Süperiletken bir malzemeye elektrik akımı

verildiğinde hiçbir şekilde dirençle karşılaşmayacağı için bu akım süperiletken

numunede sonsuza kadar dolaşabilir. Ancak, sıcaklığın kritik sıcaklığın altında olması

ve akımında belirli bir kritik değeri geçmemesi gerekir.

2.2.Süperiletkenlerin Temel Özellikleri

Malzemelerin süperiletkenlik özelliğini koruyabilmesi üç önemli parametreye

bağlıdır. Bunlar, kritik sıcaklık (Tc), kritik manyetik alan (Hc), kritik akım (Jc)

yoğunluğudur. Ancak, süperiletken malzemeler bu özelliklerden herhangi birinin kritik

değerini aşması durumunda süperiletkenlik özelliğini yitirmektedir.

2.2.1 Kritik Sıcaklık (Tc)

Bir malzemede süperiletkenliğin olduğu en yüksek sıcaklık değeridir. Bu

sıcaklığa kritik sıcaklık veya geçiş sıcaklığı denilmektedir. Bu kritik sıcaklık değerinin

altında bir malzemenin direnci sıfıra düşmekte ve malzeme diamanyetik duruma

geçerek, uygulanan manyetik alanı dışarladığı görülmektedir. Şekil 2.1’ de özdirencin

sıcaklıkla değişimi eğrisi gösterilmektedir.
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Şekil 2.1. Özdirencin sıcaklıkla değişimi.

2.2.2. Kritik Manyetik Alan (Hc)

Süperiletkenliğin bir diğer önemli özelliği ise kritik manyetik alandır ve Hc ile

ifade edilmektedir. Bir malzeme, kritik sıcaklık değeri altında süperiletkenlik özelliği

gösterirken, kritik sıcaklık değerinin üstünde ise normal iletken gibi davranır. Kritik

manyetik alan içinde aynı durum geçerlidir. Yani, süperiletkene uygulanan dış manyetik

alan bu kritik değerin altında olduğu zaman süperiletken durum, üstünde olduğu zaman

ise normal durum söz konusudur. Şekil 2.2’ de Kritik Hc alanının sıcaklıkla değişimi

gösterilmektedir.

Kritik manyetik alanın sıcaklığa bağlılığı aşağıdaki eşitlik ile ifade edilir.
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Şekil 2.2. Kritik Hc alanının sıcaklıkla değişimi

2.2.3. Kritik Akım Yoğunluğu (Jc)

Kritik akım yoğunluğu, süperiletken malzemeler için kritik sıcaklık ve kritik

manyetik alan kadar önemlidir. Kritik akım yoğunluğu bir süperiletkenin dirençsiz

olarak taşıyabileceği elektrik akımının maksimum değeridir. Bu değere kritik akım

yoğunluğu denir ve Jc ile ifade edilir. Cooper çiftleri kritik akım yoğunluğunu belirleyen

etmenlerden biridir.

Cooper çiftleri bozulursa bunların yoğunluklarına bağlı olarak numunede normal

iletken davranışı gözlemlenebilmektedir. Kritik sıcaklık, kritik manyetik alan, kritik

akım yoğunluğu süperiletkenlik için önemli özelliklerdir. Süperiletkenlik için bu üç

parametre birbirlerine çok bağlıdır. Şekil 2.3.’de süperiletkenlik faz diyagramı

gösterilmektedir.
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Şekil 2.3. Süperiletkenlik faz diyagramı

Bu özelliklerin herhangi biri kritik değerin üstüne çıktığı takdirde Şekil 2.3.’de

görüldüğü gibi süperiletkenlik durumu bozulmaktadır.

2.3. I. ve II. Tip Süperiletkenler

Süperiletkenlerin 1950 yılına kadar tek tip olduğu düşünülmekteydi. Ginzburg

ve ark., (1950) yılında geliştirdikleri teoriye göre, süperiletkenlerin manyetik alan

altındaki davranışlarına bağlı olarak II. Tip süperiletkenliğin varlığını ortaya

çıkarmışlardır. Şekil 2.4’de I. ve II. Tip süperiletkenlere ait mıknatıslanma eğrileri

(M-H) ve faz diyagramları gösterilmiştir.
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(a) (b)

(c)                                                                  (d)
Şekil 2.4. I. tip (a) ve II. tip (b) süperiletkenlerin mıknatıslanma eğrileri ve I. tip (c) ve II. tip (d)
süperiletkenlerin faz diyagramları.

I.ve II. tip süperiletkenlerde, süperiletkenlik mekanizması arasında hiçbir

farklılık yoktur. Sadece, Meissner etkisi farklılık göstermektedir. I. tip süperiletkenlik

grubunu Saf metaller veya elementler oluşturur. Bu tip süperiletkenlerde tek bir kritik

manyetik alan değeri vardır. Bu değerin altına numune Meissner etkisi davranışı

göstererek manyetik alanı dışlarlar. Bu değerin (kritik manyetik alan değeri) üstünde

süperiletkenlik yok olarak numune normal iletken gibi davranmaya başlar.

II. tip süperiletkenlik grubu, alaşım ve bileşiklerden oluşmaktadır. Örneğin,

MgB2, YBaCuO, BiSrCaCuO vb. bileşik ve alaşımlar II. Tip süperiletkenlik grubuna

aittir. I. tip süperiletkenlerde tek bir kritik manyetik alan değeri varken, II. tip

süperiletkenlerde Hc1 ve Hc2 (alt ve üst kritik manyetik alan değeri) olmak üzere iki

tane kritik manyetik alan değeri vardır. II. tip süperiletkenler, Hc1 kritik manyetik alan

değerine kadar I. tip süperiletkenlik özelliği gösterirler ve Hc1 değerine kadar manyetik

alanı dışarıda tutarak negatif yönde mıknatıslanırlar.  Burada, Hc1 değerine alt kritik
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manyetik alan denir. Hc1 değerinin üstünde malzeme uygulanan alanın bir kısmını

dışlamakta, bir kısmı da malzemeye nüfuz edebilmektedir. Bu durumda malzeme

süperiletkenlik özelliğini sürdürmektedir. Şekil 2.4’ de (d) şıkkından da görüldüğü gibi

Hc1< H < Hc2 değerleri arasındaki bu duruma karışık durum denilmektedir. Karışık

durumda malzeme süperiletken durumda ve sıfır dirence sahiptir. Alan çizgileri

malzemenin içindeki bazı bölgelere nüfuz edebilmektedir (Annet, 2003). Manyetik alan

değeri Hc2 dediğimiz üst kritik manyetik alan değerine ulaştığı anda, Şekil 2.4’ de (d)

şıkkından da görüldüğü gibi uygulanan manyetik alan malzemeye nüfuz ederek

süperiletkenlik durumunun yok olmasına neden olur.

2.4. MgB2’nin Kristal Yapısı

MgB2 bileşiği P6/mmm uzay grubuna dahil olan, basit Hekzagonal yapıya sahip

bileşiktir. Bu yapı Mg (Magnezyum) atomlarının Hekzagonal tabakaları ile B (Bor)

atomlarının Hekzagonal düzlem tabakalarından oluşmaktadır. MgB2’ deki B tabakaları

grafitteki Hekzagonal C (karbon) tabakalarına benzer yapıdadır (King, 2002).

Şekil 2.5. MgB2 süperiletkenin kristal yapısı
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Birim hücre parametreleri a=3,086 Å, c=3,524 Å olarak bulunmuştur. Bor

düzlemleri arasındaki mesafe B-B arasındaki mesafeden uzundur. MgB2’nin

süperiletkenliğinde B tabakaları önemli rol oynar (Buzea ve Yamashita, 2001).

2.5. Mekaniksel Özellikler

Süperiletken maddelerin mekaniksel özelliklerini incelemekteki amaç,

mekaniksel özelliklerin süperiletken durum ile olan bağlantısı, uygulanan zor altındaki

mekaniksel kararlılık ve zorun süperiletken özellikleri üzerindeki etkisini

anlayabilmektir. Süperiletken maddelerin mekaniksel özellikleri, onların hazırlanış

metoduyla ve malzemelerin kimyasal özellikleri ile son derece ilgilidir. Bunlar; bileşik,

alaşım, mikroyapı, faz saflığı, malzeme hazırlama geçmişi; elastik, plastik ve çatlak

özellikleri dikkate alınıp hesaba katılarak alınması gereken önemli sınır koşullarıdır.

Süperiletkenler için Tc, Hc, Jc parametrelerinin iyileştirilmesine kadar önemli ise, bu

malzemelerin doğrudan teknolojik alanda kullanılmak istenilmesinden dolayı

malzemelerin mekaniksel özelliklerini belirlemekte bir o kadar önemlidir.

Malzemenin uygulanan bir kuvvete karşı gösterdiği tepki mekanik davranış, dış

kuvvetlerin etkisi altında değişik zorlamalar karşısında malzemede oluşan şekil

değişiklikleri ve malzemenin gösterdiği dayanma gücü özelliklerine mekanik özellik adı

verilir. Cisimler artan yük altında önce şekil değiştirirler, daha sonra dayanımını

yitirerek kırılmaya başlarlar.

Malzemelerin mekaniksel özellikleri neden önemlidir;

a. Malzemelerin endüstride kullanabilirliğini belirleyen başlıca faktörlerden

biri olması,

b. Hacimsel (Bulk) özelliklerin, aslında çok daha küçük boyutlardaki

(mikro-nano) yapılar ve etkileşimler tarafından belirleniyor olması

c. Gelişen teknoloji ile birlikte gittikçe artan minyatirüzasyon talebi

doğrultusunda üretilen küçük boyutlu malzemelerin deformasyon

karakteristiklerinin belirlenebilmesi
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2.5.1 Sertlik

Sertlik testi, malzemeye hasar vermemesi ve yapılışının basit olmasından dolayı

malzeme üzerine yapılan en genel mekanik deneylerden biridir. Malzeme özelliği olarak

ele aldığımızda sertlik, malzemelerin çizilmeye, kesilmeye, sürtünmeye ve plastik

deformasyona karşı gösterdiği direncin bir ölçüsüdür. Bilimsel alanda ise dislokasyon

hareketine karşı malzemenin gösterdiği direnç olarak tarif edilebilir. Sertlik testi

genellikle belirli bir uç yardımıyla ölçülmek istenen numunenin yüzeyine seçilen bir

yük altında belirli bir süre batırılması ile oluşan izin köşegen uzunluklarının

ölçülmesinden ibarettir.

Sertlik ölçümünde dikkat edilmesi gereken bazı hususlar vardır. Örneğin;

malzemelerin ölçme yüzeylerinin düzgün ve birbirine paralel olması gerekir.

Malzemenin kalınlığı, iz derinliğinin en az on katı olması gerekir. Batıcı uç, numunenin

kenarlarına yakın bölgede uygulanması ve izler arasında iz çapının veya ortalama

köşegen uzunluğunun en az 2-3 katı kadar bir uzaklık bulunmalıdır. Malzemenin

sertliği, uygulanan yüke bağlı olarak, numune yüzeyinde oluşan kalıcı izin yüzey

alanına veya batıcı ucun batma derinliğine göre belirlenir. Genelde sertlik, uygulanan

yükün numunede oluşan kalıcı izin yüzey alanına bölünmesiyle belirlenir (Savaşkan,

1999).

En genel sertlik ölçme yöntemleri; Vickers, Brinell, Rockwell, Knoop ve

Berkovich’dir. Sertlik ölçümleri yapılırken, numune üzerinde birçok ölçüm yapılıp bu

ölçümlerin ortalaması alınmalıdır.

2.5.1.1 Vickers Sertliği

Sertlik deneyinde kullanılan batıcı uç elmastan yapılmış piramit biçimindedir.

Piramidin tepe açısı 136o’dir. Söz konusu Vickers sertlik deneyi; kullanılan batıcı ucun

numunenin yüzeyine, uygulanan yük altında belirli bir süre batırılması ile oluşan izin

köşegen uzunluklarının ölçülmesine dayanır. Şekil 2.6.’ dan görüldüğü gibi oluşan iz

dikdörtgen biçimindedir.
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Şekil 2.6. Vickers çentiçi ve izin diagonal boyu

Vickers sertlik değeri aşağıdaki eşitlikle belirlenir.

28544.1
d
PHV  (2)

Burada, P; uygulanan yük, d; izin ortalama (d=(d1+d2)/2) köşegen uzunluğudur.

2.5.1.2 Brinell Sertliği

Brinell sertlik yönteminde, kullanılan uç bir bilye olup belirli bir yük (P) ile

malzemenin yüzeyine batırılır, oluşan izin çapı (d) ölçülerek P yükü, izin yüzey alanına

bölünerek Brinell sertlik değeri hesaplanır.



16

Şekil 2.7. (a)Brinell çentiçi (b) İzin çapı

Şekil 2.7.’ den görüldüğü gibi, d oluşan izin çapı, D bilya çapı olmak üzere

Brinell sertlik değeri aşağıdaki eşitlikle belirlenir.

 22

2
dDDD

PH B





(3)

2.5.1.3 Rockwell Sertliği

Rockwell sertlik ölçümünde kullanılan batıcı uç bilya veya koni şeklindedir. Bu

uçlar belirli bir yük ile numune yüzeyine batırılıp, oluşan izin derinliği ölçülerek sertlik

değeri elde edilir. Numunenin yüzey pürüzlülüğü sertlik değerini etkileyebilir. Bunun

için bir ön yükleme uygulayarak cihaz sıfır düzeyine getirilir.
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Şekil 2.8. Rockwell Çentiçinin Şematik Gösterimi

Şekil 2.8.’den görüldüğü gibi deney yükü belirli bir hızda uygulandıktan sonra

kaldırılır. Daha sonra oluşan izin derinliği ölçülür. Ancak, Rockwell sertlik testinde

oluşan izin derinliği yerine buna karşılık gelen bir sayı belirtilir. Elde edilen sertlik

değerleri Ra, Rb,….vb. gibi simgelerle ifade edilir. Bu sayılar 0-100 arasında bir değer

alır. Bu sertlik testi pratik olmasının yanında endüstride çok yaygın olarak kullanılan bir

testtir.

2.5.1.4 Knoop Sertliği

Knoop sertlik testi, çok ince malzemeler için Vickers sertlik testine alternatif

olarak kullanılır. Knoop sertlik testi geometrisi, Vickers sertlik testi geometrisinden

farklıdır.

Şekil 2.9. Knoop Çenticinin Şematik Gösterimi
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Şekil 2.9.’dan görüldüğü gibi çentici eşkenar dörtgen tabanlı piramit şeklindedir.

Çentici arasındaki açılar birbirinden farklıdır. Büyük açı 172,30o ve küçük açı 130o’dir.

Knoop sertlik değeri aşağıdaki eşitlikle ifade edilir.

    22 229.14
2tan2cot

2

2
1 L

F
L

F

Lw

FH
TL

K 


(4)

Eşitlik 4’de bulunan F uygulanan kuvvet, L, w, αL, αT ise Şekil 2.9.‘da

gösterilmiştir.

2.5.1.5 Berkovich Sertliği

Berkovich sertliğinde kullanılan batıcı uç üç köşe tabanlı piramit şeklindedir. Bu

batıcı uç mikro ve nanoçentme deneylerinde kullanılır.

Şekil 2.10. Berkovich çenticinin geometrisi
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Berkovich uç için sertlik değeri Eşitlik (5) ile hesaplanır (Peng, ve ark., 2004).

2.5.2. Elastisite Modülü

Elastisite modülü, malzemenin dayanımının (mukavemetinin) bir ölçüsü olarak

tanımlanmaktadır. Bazı kaynaklarda Young modülü diye geçmektedir. Bir malzemenin

elastisite modülü değerleri büyük ise, malzemenin dayanıklılığı yüksek ve şekil

değişimine karşı o kadar dirençlidir. Elastisite modülü, birim uzama başına oluşan

gerilme miktarını gösterir. Birim uzama ile normal gerilme arasındaki ilişki Elastisite

modülünü verir. Çekme halinde  gerilmesi ile oluşan x şekil değiştirmesi arasındaki

oran lineer elastik cisimlerde sabittir ve bu sabite E elastisite modülü denir. Aynı

gerilme altında oluşan yanal şekil değiştirme y eksenel şekil değiştirme x ile orantılı

olup orantı sabitine Poisson oranı denir (Şekil 2.11). Çekme yanal şekil değiştirmesi

eksi işaretlidir.

Şekil 2.11.Çekme etkisinde eksenel ve yanal şekil değiştirme

P

P
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Poisson oranı artı işaretli bir malzeme sabiti olduğundan denkleme (-) işareti

konmuştur. (Aymak, 2006).

Poisson oranı; v =
x

y




 ,  v > 0 (6)

Elastisite modülü; E =
x

 (7)

2.5.3. İç Sürtünme Katsayısı (İS)

Çentik testleri küçük hacimli malzemelerin mekanik özelliklerini belirlemenin

en uygun yoludur. Derinlik duyarlı çentik testi ise malzemelerin mekanik özelliklerini

belirlemenin en gelişmiş yöntemlerinden birisidir. Nanoçentme testi ise küçük hacimli

malzemelerin sertlik, elastisite modülü ve diğer mekaniksel özelliklerini

belirlenmesinde standart hale gelmiştir (Chudoba ve Richter, 2001; Fıscher-Crıpps,

2004).

Dinamik çentik testi sırasında yüksek frekanslarda düşük genlikli osilosyon güç

sinyaline uygulanır. Bu osilosyona bir reaksiyon olarak, çentik derinliği de aynı

frekansta bir osilosyon gösterir. Bu metotla incelenen malzeme viskoelastik karaktere

sahip ise, yük ile derinlik arasında bir faz farkı meydana gelmektedir. Meydana gelen bu

faz farkı sıcaklığa ve frekansa bağlıdır. Viskoelastik bir malzemenin İç sürtünme (İS)

değeri aşağıdaki eşitlikle ifade edilir (Mano ve ark., 2004).

 tan SinİS (8)

Burada İS; iç sürtünme, δ << 1 ise çentik derinliği ile yük arasında oluşan açıdır.

Bu dinamik metodun prensibi çok basittir, fakat δ değerinin kaydedilmesi için çok

hassas derinlik ölçen bir cihaza ihtiyaç duyulmaktadır. (Raman ve Beniche, 1992).

Her yükleme boşaltma çevriminde yapılan çentme için yapılan işin bir kısmı

kaybolmaktadır. Bu kaybolan enerji kaybının nedeni iç sürtünmeden

kaynaklanmaktadır.
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İç sürtünmenin değeri aşağıdaki eşitlikle bulunmaktadır.

W
WİS 


2
1 (9)

Burada ΔW; her bir çevrimde kaybolan enerjiyi, W ise dış zor tarafından yapılan

toplam işi temsil eder (Mano ve ark., 2004).

2.5.4. Yığılma (Pile-Up) ve Çökme (Sink-in) Davranışları

DDM ölçümlerinin en zayıf yanı, malzeme iz etrafında yığıldığında veya

çöktüğünde ortaya çıkar (McElhaney ve ark., 1998).

Şekil 2.12. Vickers çentici ile yapılan bir çentik testinde a)kusursuz plastik deformasyon
b) yığılma ve c) çökme davranışı

Şekil 2.12.’ de yığılma ve çökme davranışlarının şematik gösterimi verilmiştir.

Oliver-Pharr (1992) yaklaşımı, çentik esnasında elastik-plastik kontak olduğunu kabul

eder. Kontak derinliği hc’nin doğruluğu, kontak etrafında geri kazanımın tamamıyla
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elastik olduğu kabulünün doğruluğuna bağlıdır. Malzeme yığıldığında veya çöktüğünde,

kontak alanına göre plastik deformasyon kuşağı etkilenecek ve Oliver-Pharr yaklaşımı

kullanılarak yapılan hesaplamaların hatalı çıkmasına sebep olacaktır. Bahr ve ark.,

(1998), göre yığılma ve çökme olayları çentici altındaki dislokasyonların numune

yüzeyine çapraz kaymasıyla açıklanmıştır. Çökme genellikle yüksek zorlanma

kapasitesine sahip malzemelerde (iyi tavlanmış) görülür. Çünkü bu tür malzemelerde,

deformasyon geniş derinliklere eşit olarak yayılabilir. Diğer taraftan, işlem sertleşmeli

malzemeler gibi düşük zorlanma kapasitesine sahip malzemelerde, zorlanmalar

malzeme içerisinde dağılamaz ve malzeme yüzeyinin dışarı doğru itilmesine (yığılma)

sebep olur (Yılmaz, 2008)

2.6. Malzemelerin Mekanik Özelliklerini Belirlemede Kullanılan Deneysel Yöntem

2.6.1. Derinlik Duyarlı Çentik Testi (DDÇ)

Numunelerin sertlik analizleri için genellikle çentme testleri kullanılır. Derinlik

Duyarlı Çentik (DDÇ) testlerinde, belirli bir çentici ile belirli bir yük uygulanıp

kaldırıldıktan sonra kontak alanını belirlemek için oluşan iz optiksel olarak ölçülür.

Çentme işleminde uygulanan yükün, izin kontak alanına oranı sertlik olarak adlandırılır.

kalan

uygulanan
makro A

P
H  (10)

Eşitlik (10)’ dan elde edilen sertlik değerleri, numunenin uygulanan yüke

gösterdiği plastik tepki olarak tanımlanır. Kontak alanının daha iyi bir şekilde

belirlenebilmesi için Taramalı Uç Mikroskobu (SPM) veya Taramalı Elektron

Mikroskobu (SEM) kullanılması gerekmektedir. Ancak, nanometre boyutundaki

ölçümlerde genellikle, Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) kullanılması gerekmektedir.

Yer değiştirme verilerini daha doğru bir şekilde ölçen ve yükün daha hassas bir

biçimde uygulanmasını sağlayan test yöntemleri, çentme işlemi yapılan bölgede

mikroskobik yöntemlerle incelenme gerekliliğini ortadan kaldırmaktadır. Ayrıca,

geleneksel tekniklerle numune yüzeyinde kalan plastiklik ölçülmesine rağmen, DDÇ
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tekniği ile yük kaldırıldıktan sonra ortaya çıkan elastik geri kazanım ve başlangıç

elastikliği de ölçülebilir hale gelmiştir (Şahin, 2006).

Nanoçentme deneylerinde, yükün uygulanması ve kaldırılması sırasında yer

değiştirme verileri sürekli olarak kaydedilmektedir (Baker ve Burnham, 2000).

Şekil 2.13. Tipik bir çentme testi için a) Yükleme profili b) Yük-yer değiştirme eğrisi

Şekil 2.13’de DDÇ için yükleme profili ve yük-yer değiştirme eğrileri

gösterilmektedir.  Burada, yük kaldırıldıktan sonra girme derinliğindeki geri kazanım

miktarı, doğrudan numunenin elastiklik derecesi ve geri kazanılmış elastik

deformasyonla ilgilidir.

Şekil 2.14. Yük-yer değiştirme eğrileri a) İdeal elastik b) Elasto-plastik c) Katı plastik numune

Şekil 2.14. a’ dan görüldüğü gibi elastik olarak deforme olmuş bir numunede,

yükleme sırasında oluşan iz, yük kaldırıldıktan sonra ortadan kalkarak ilk konumuna

geri döner. Bu durumda numune ideal elastiklik bir durum sergiler.
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Şekil 2.14. b’ de elasto-plastik numuneye ait yük-yer değiştirme eğrisi

gösterilmektedir. Bu tür davranış sergileyen numuneler hem elastik hem de plastik

davranışın karışımını sergilemektedir.

Şekil 2.14. c’ de ise katı plastik davranış sergileyen numuneye ait yük- yer

değiştirme eğrisi gösterilmektedir. Bu tür davranışta, plastik olarak deforme olmuş

numunede hiçbir geri kazanım gözlenmez.

Geleneksel çentme testleriyle belirlenemeyen elastiklik özelliği, DDÇ test

yöntemiyle belirlenebilmektedir ve büyük bir avantaj sunmaktadır.

Yükleme-boşaltma eğrisinin her bölümü için farklı teknikler geliştirilmiştir.

Yükleme kısmı hem elastikliği hem de plastikliği içeren bir model gerektirir. Yükü

tutma kısmı sürünme (creep) davranışını incelemek için kullanılır. Nanoçentme

deneylerinden elde edilen verilerin yorumlanması amacıyla kullanılan teknikler, genel

olarak dört varsayım üzerine kurulmuştur.

Buna göre; (i) çenticinin eğrilik yarıçapı numune yüzeyi ile karşılaştırıldığında

çok küçük olduğu, (ii) çenticinin ve numune boyutlarının kontak alanına kıyasla çok

büyük olduğu, (iii) çentik boyutunun, tüm sistemle karşılaştırıldığında çok küçük

olduğu, (iv) kontak halindeki cisimlerin sürtünmesiz olduğu ve sadece normal

doğrultudaki kuvvetin numuneye iletildiği kabul edilmektedir (Şahin, 2006).

Çentme işlemlerinden elde edilen yük-yer değiştirme verilerinin yorumlanması

için birçok araştırma grupları tarafından çalışmalar yapılmıştır. Stillwell ve Tabor, 1961

yılında yaptıkları çalışmada konik çenticiler kullanarak elastik toparlanmayı ve bunların

mekaniksel özellikleri incelemişlerdir (Tabor, 1961). Bulychew ve ark. (1975) yılında

yaptıkları çalışmada ilk kez kontak alanını, yük- yer değiştirme eğrilerinin boşaltma

kısmını kullanarak belirlediler (Bulychew ve ark., 1975). Doerner ve Nix (1986), çentik

boyutunun optiksel aletler kullanarak ölçülemeyecek kadar küçük olduğunu söylediler

ve milinewton (mN) aralığında DDÇ tekniğini ilk kez kullanmışlardır (Doerner ve Nix,

1986). Oliver ve Pharr (1992) yılında bu tekniği düzelterek kullanışlı hale

getirmişlerdir. Yukarıda özetlenen çentme teknikleri, idealize edilmiş bir küre ile düz

yüzeyin kontağının incelenmesine dayanır.

Sneddon (1965) yılında çeşitli geometrilerdeki katı çenticiler ile kontak alanı

için bir ifade geliştirerek, kontak katılığını (Contact Stiffness; S), yükteki artışın (P),

yer değiştirmedeki artışa (h) oranı olarak tanımlamıştır.
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S=
elastikh

P

 (11)

Yük-yerdeğiştirme eğrisindeki yükün kaldırılması kısmının başlangıcı ile ilişkili

olan bu oran, boşaltma kısmının başlangıcının tamamen elastik olduğu kabulüne

dayanır. Çoğu malzeme, hem elastik hem de plastik tarzda deforme olsa da, yükün

boşaltılmasına bağlı geri kazanımın büyük bir kısmının elastik olduğu varsayılır. Geride

kalan (artık) deformasyon, en son derinlikle (hp) ilgili olan plastikliği temsil eder. Aynı

zamanda, çentici ucun ideal bir katı olduğu varsayılır. Bununla birlikte, çenticide

meydana gelebilecek herhangi bir elastik deformasyonun, indirgenmiş elastiklik

sabitinin hesaplanmasında dikkate alındığının hatırlanması yararlı olacaktır.

Bu bağlamda, kontak katılığı, maksimum yükteki indirgenmiş elastiklik modülü

ve kontak alanının (Ac) bir fonksiyonu olarak aşağıdaki şekilde ifade edilir (Sneddon,

1965).

S= cr AE

2 (12)

Eşitlik (12)’ ye Sneddon’un katılık denklemi denir. Kontak alanı (Ac), kullanılan

çentici ucunun şekline bağlıdır. Eşitlik (12)’ den görüldüğü gibi boşaltma eğrisinin

eğimi, kontak alanının karekökü ve elastiklik sabitiyle orantılıdır.

Nanoçentme deneylerinden elde edilen yük-yerdeğiştirme eğrileri kullanılarak

sertlik ve elastiklik sabitinin belirlenmesi amacıyla, literatürde farklı metotlar

geliştirilmiştir. Bunlardan en yaygın olarak kullanılanı Oliver-Pharr metodudur (Şahin,

2006).

2.6.2. Çentik Boyut Etkisi (ÇBE) ve Sebepleri

Son yıllarda yapılan çalışmalarda çentik testleri üzerine ilginin artmasına

sebebiyet vermiştir. Bunun nedeni ise, küçük yüklerde büyük sertlik değerlerinin elde

edilmesinden kaynaklanmaktadır.

Küçük çentik test yüklerinde plastik deformasyon aşamalarının dikkatli takibi,

çentik testlerinin iyi anlaşılmasına yardımcı olacaktır. Çentik testleri üzerine ilginin
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artması, hem çentik yükü/deformasyon davranışı hem de çentme işleminden sonra

numune yapısının gözlemlenmesinde (test aletlerinin duyarlı hale gelmesinden dolayı)

bu zamana kadar yapılan çalışmalara yeni bir boyut kazandırmıştır (Armsrong et al.,

2006).

Literatürde farklı numuneler üzerine yapılan çalışmalarda, mikrosertliğin

uygulanan test yüküne bağlı olduğu gözlemlenmiştir (Gong et al., 1999, 2000, 2001,

2004; Uzun et al., 2004, 2005; Şahin et al., 2005, 2006).

Şek 2.15. Mikrosertliğin test yüküne göre değişimi

Şekil 2.15.’ den görüldüğü gibi mikro sertlik; çentik test yükünün (çentik

boyutu) artması ile azalan çentik boyut etkisi (ÇBE) ve çentik test yükünün artması ile

artan ters çentik boyut etkisi (TÇBE) davranışı görülmektedir. Belirli bir yük

değerinden sonra numunenin sertliği sabit kalmaktadır.

Çentik Boyut Etkisinin Sebepleri;

 Çentiğin elastik toparlanması (Tate, 1945; Mott, 1956),

 Çentme işlemi sırasında oluşan işlem sertleşmesi (Mott, 1956; Bückle

1973),

 Plastik deformasyonun oluşabilmesi için gerekli olan minumum yük

(Hays ve Kendall, 1973),
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 Çentme işlemi sırasında oluşan dislokasyon ilmeklerinin büyüklüğü

(Upit ve Varchenya, 1973),

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

 Çentici/numune arasındaki sürtünme direncinin elastik direnç ile ilişkisi

(Li ve Bradt, 1993; Li ve Han, 1994),

 Yüzeysel izlerde (derin olmayan), çentici köşelerinin plastik bir menteşe

gibi hareketi (Ma ve Clarke, 1995),

 Yüzeyde meydana gelen oksitlenme veya kimyasal kirlilikler (Sargent,

1986; Liu ve Ngan, 2001)

 Sıcaklık (Ren ve ark., 2002),

 Çentici etrafında oluşan yığılma (pile-up) ve çökme (sink-in) (Ren ve

ark., 2002) gibi sebeplerden dolayı çentme testleri sırasında  bir takım

kusurlar meydana gelebilmektedir.

2.7. Malzemelerin Mekaniksel Özelliklerini Belirlemede Kullanılan Teorik

Yöntemler

2.7.1. Oliver-Pharr Metodu

Oliver-Pharr 1992 yılında yaptıkları çalışmalarında Şekil 2.16.(a)’ da yatay

kesiti verilen çentici için bazı parametreler kullanmışlar ve elde ettikleri verileri Eşitlik

(13) ile yorumlamışlardır.

Er=
cA

S
2
 (13)

Eşitlik (11)’ de verilen S=
dh
dP , yük- yerdeğiştirme eğrisinin boşaltma kısmının

başlangıcından deneysel olarak ölçülebilmektedir. Burada, Er, indirgenmiş elastite

modülü, Ac, elastik kontağın iz düşüm alanıdır. Başlangıçtaki kontak katılığı (S) ve

kontak alanı (Ac) (optik olarak ölçülen iz düşüm alanına eşit olduğu varsayımı ile)

belirlenerek indirgenmiş modül değeri türetilmiştir (Oliver ve Pharr, 1992).
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Şekil 2.16. (a) Çentiğin yatay kesiti (b) Oliver-Pharr metodunda kullanılan yük-yer değiştirme
eğrisinin şematik gösterimi

Kontak alanı; maksimum yükteki kontak derinliği (hc) ve çentici geometrisi

kullanılarak belirlenebilir. Maksimum yükteki iz düşüm kontak alanı aşağıdaki Eşitlik

(14) ile ifade edilir.

A=F(hc) (14)

Burada F’nin fonksiyon türü analiz yapılmadan önce belirlenmelidir. Şekil 2.16.

(a)’ da yatay kesiti verilen çentici ile malzemeye uygulanan yükün toplam yer

değiştirmesi

h=hc+hs (15)

ile ifade etmişlerdir. Burada, hc; kontak derinliği, hs; kontak çevresindeki yüzeyin yer

değiştirmesidir. Şekil 2.16. (b)’den görüldüğü gibi maksimum yük Pmaks, yükteki yer

değiştirme hmaks ve çentici numuneden kaldırıldıktan sonra numune yüzeyinde oluşan

izin derinliği de hp’ dir.
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Deneysel kontak derinliği Eşitlik (16) ile ifade edilir.

hc=hmaks - hs (16)

burada, hmaks deneysel olarak ölçülebilir. Burada belirleyici olan, kontak çevresindeki

yüzeyin yer değiştirmesi hs’nin nasıl belirleneceğidir. Kontak çevresinde oluşan

yüzeyin eğriliği, çentici geometrisine bağlıdır.

Sneddon (1965) tarafından konik çentici için, kontak dışındaki yüzey alanını

Eşitlik (17) ile vermiştir.

hs=


 )2(  ( h-hp ) (17)

Sneddon tarafından üretilen bu çözüm, yer değiştirmenin elastik bileşimi için

uygulandığında denklemdeki ( h-hp )ifadesi, h yerine kullanılmıştır. Sneddon, konik

çenticiler için yük-yer değiştirme ilişkisini Eşitlik (18) ile ifade etmiştir.

( h-hp )=2
S

Pmaks (18)

Burada, S; katılık sabitidir. Katılık (S), katının deformasyona karşı direncinin bir

ölçüsüdür. Eşitlik (18) ifadesi, Eşitlik (17) ‘de yerine konulursa maksimum yükteki

kontak alanı aşağıdaki Eşitlik (19) ile ifade edilir.

hs= S
Pmaks (19)

burada, ; konik uç için geometrik bir sabit değeri olup [2/ (-2)] ya da 0.72’dir. Bu

değer Eşitlik (16)’de yerine yazılırsa kontak derinliği Eşitlik (20) ile ifade edilir.

hc=hmaks - 
S

Pmaks (20)

Oliver-Pharr metodu ile elastiklik modülü hesaplanacağı gibi sertlik değeri de

hesaplanabilir. Buna göre sertlik, malzemelerin belirli bir yük altında dayanabileceği

basınç olarak ifade edilir. Bu tanıma göre sertlik değeri, Eşitlik (21) ile hesaplanabilir.

H=
A

Pmaks (21)

burada A,  A=F(Ac) ile tanımlanan maksimum yükteki iz düşüm alanıdır.
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2.7.2. Meyer’s Kanunu

Meyer’s kanunu, hc girme derinliği ve çentme test yükü Pmaks arasındaki ifadeyi

belirleyen basit bir deneysel ifadedir. Pmaks ve hc arasındaki ilişki Eşitlik (22) ile ifade

edilmektedir (Tabor, 1951).

Pmaks=C n
ch (22)

Eşitlik (22) ifadesinde C; bir sabit, n ise Meyer’s indisidir. Malzemeler genel olarak n<2

ise Çentik Boyut Etkisi (ÇBE), n>2 ise Ters Çentik Boyut Etkisi (TÇBE) davranışı

görülmektedir. Eğer n=2 ise Meyer’s kanunu Eşitlik (23) ile verilen Kick yasasına

dönüşür.

Pmaks= C 2
ch (23)

2.7.3. Hays-Kendal Yaklaşımı

Bu yaklaşıma göre numune üzerinde kalıcı bir deformasyon oluşabilmesi için

minimum bir yük değerinin (W) olması gerektiği ileri sürülmüştür (Hays ve Kendall.,

1973).

Uygulanan yük direnci aşamaz ise numune üzerinde kalıcı bir deformasyon

meydana gelmeyeceğini, sadece elastik deformasyon oluşacağını ileri sürmüşlerdir. Bu

yaklaşıma göre, numune üzerinde oluşacak kalıcı deformasyona sebep olacak etkin yük

değerini Eşitlik (24) ile ifade etmişlerdir.

Petkin =Pmaks - W = C1
2
ch (24)

Eşitlik (24)’ de ifade edilen C1; yüke bağlı bir sabit, W ise kalıcı deformasyon için

gerekli olan minimum yük değeridir. Kontak derinliği (hc) ve uygulanan maksimum yük

(Pmaks) kullanılarak elde edilen sertlik değeri;
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(H=0.0408
2
c

maks

h
P ), Eşitlik (24)’ de Pmaks yerine Petkin değeri yerine konulursa, Eşitlik

(25)’ den görüldüğü gibi yükten bağımsız sertlik değeri elde edilir.

HHK =0.0408 2

)(

c

maks

h
WP 

=0.0408C1 (25)

2.7.4. Elastik / Plastik Deformasyon Modeli

Çentme testlerinde oluşan çentiğin boyutu, çentici kaldırıldıktan sonra ölçülür.

Elastik geri kazanım, batıcı uç numune yüzeyinden kaldırıldıktan sonra kalan çentik izi

etrafında ortaya çıkar. Bu durumda oluşan izin boyutu belirli bir dereceye kadar ölçülür.

(Tarkanian ve ark., 1973), yaptıkları çalışmada bu etkileri dikkate alarak yükten

bağımsız sertlik değerinin elde edilmesi için ölçülen çentik boyutuna yeni bir terimin

eklenmesini önermişlerdir.

HEP=k 2
0 )( hh

P

c

maks


(26)

Eşitlik (26)’ da verilen h0; elastik geri kazanımdan dolayı hc’ ye eklenen

düzeltme terimi, k; çentici geometrisine bağlı bir sabittir. Mikrosertlik değerlerini

inceleyebilmek için Eşitlik (26) ile verilen parametreler Eşitlik (27) şeklinde

düzenlenebilir.

0
2
1

2
1

2
1

hhP cmaks   (27)

Eşitlik (27) ile verilen  =
k

H EP ile ifade edilir ve k; (Berkovich uç için

1/24.5=0.0408) yükten bağımsız sertlikle ilgili bir sabittir (Peng ve ark., 2004). Eşitlik

(27) ile verilen  ve ho’değerlerini, 2
1

maksP - hc’ ye göre grafiği çizilerek elde edilebilir.
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2.7.5. Orantılı Numune Direnci (OND) Modeli

Bu model, Hays-Kendall yaklaşımının geliştirilmiş şeklidir. Li ve Bradt (1993),

tarafından ortaya konulmuştur. Bu modele göre çentik derinliğinin doğrusal olarak artış

gösterdiği ve numune direncinin sabit olmadığı kabul edilir.

W=a1hc (28)

Buna göre çentme yükü ile girme derinliği arasında;

Petkin = Pmaks –W=  Pmaks – a1hc=a2hc
2 (29)

ilişkisi vardır. Eşitlik (29) ile verilen a1 ve a2 parametreleri, Li ve Brandt’e göre

malzemenin elastik ve plastik özellikleri ile ilgili sabittir. a2 değeri, yükten bağımsız

sertliğin ölçüsüdür. Mikroçentme deneyinde Berkovich çentici ile yapılan deney için

HPSR değeri direkt olarak a2’den elde edilebilir.

5.245.245.24
2

2
1

2

a
h

haP
h

PH
c

cmaks

c

etkin
OND 


 (30)

Eşitlik (29),  aşağıdaki Eşitlik (31)  şeklinde yeniden düzenlenebilir.

c
c

maks haa
h

P
21  (31)

Buradaki a1 ve a2 parametreleri, Pmax/hc-hc göre grafiği çizilerek elde edilebilir.

Çentik Boyut Etkisi (ÇBE) deneylerinde, OND modelinin uygulanabilirliği;

(HOND)1=( 2
1

5.24 c

cmaks

h
haP 

) ve (HOND)2=a2/24.5 Eşitliklerinden elde edilen HPSR

değerleri karşılaştırılabilir.
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2.7.6. Geliştirilmiş Orantılı Numune Direnci (GOND) Modeli

Çentik boyut etkisi (ÇBE) davranışlarının açıklanması için önerilen bu model

PSR modelinin geliştirlmiş şekli Gong ve ark., (1999) yılında Eşitlik (32) ile ifade

etmişlerdir.

Pmaks=ao+a1hc+a2hc
2 (32)

Eşitlik (32) ile verilen, a0; yüzey işlemlerinin neden olduğu artık zor ile ilgili

sabit, a1 ve a2 parametreleri, (Bkz. Bölüm 2.7.5.) OND modelinde açıklanan aynı

fiziksel anlama sahip parametrelerdir. GOND modelinde yükten bağımsız sertlik

değerini hesaplamak için iki yol vardır.

(H)GOND 1= (Pmaks - ao – a1hc) / (24.5hc
2 )

(H)GOND 2= a2 / 24.5 (33)

Meyer kanunu dışındaki modellerde, sertliğin yüke bağımlı kısmından, yükten

bağımsız kısmı ayrılmaya çalışılmıştır. Bu nedenle, her bir modelde numunelerin

sertliğini tanımlayan sabitlerin bulunması şaşırtıcı değildir. Ayrıca, farklı kristallerin

ÇBE davranışını açıklamak için yapılan çalışmalar, bu modellerden herhangi birinin en

iyi olarak kabul edilemeyeceğini göstermiştir (Sangwal ve ark., 2003).

2.7.7. Enerji Yaklaşımı Modeli

Bu model, çentik deneylerinde harcanan enerji ya da çentme sırasında yapılan iş

olarak tanımlanır. Enerjiler, yükleme-boşaltma eğrisinin integrali alınarak hesaplanır.

Şekil 2.17. ‘dan görüldüğü gibi yükleme eğrisinin altında kalan alan, çentme sırasındaki

toplam WT işi (enerjiyi), boşaltma eğrisinin altında kalan ise elastik işi (WE) verir.
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Şekil 2.17.Şematik P-h eğrisi üzerinde WT, WP, WE enerjilerinin gösterimi

Plastik işi ise Eşitlik (34) ile ifade edilir.

P T EW W W  (34)

Stilwell ve Tabor, (1961) yılında çalışmalarında enerji yaklaşımıyla ilk kez malzemenin

sertlik değerinin hesaplanabileceğini önermişlerdir. Buna göre geleneksel sertlik

ifadesindeki yükün, oluşan izin iz düşüm alanına oranı, WP’nin plastik olarak deforme

olmuş hacmine (VP) bölümüne eşit olduğunu göstermişlerdir.

2 3)
 ,  ( ),  ( )

 (  ,  ( )
P

P

Plastik Enerji W JYük P N
Plastik Alan m Plastik Hacim V m


(35)

WT, yükleme eğrisinin integrali alınarak elde edilebilir. Genellikle, keskin bir çentici ile

yapılan bir çentme deneyinde elastik-plastik bir malzemenin yükleme davranışı
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P=Ch2denklemine uyar. Burada C bir sabit, h ise girme derinliğidir (Beegan ve ark.,

2005).

2

0 0

( )
3

maks maksh h
maks maks

T
P hW P h dh Ch dh   

(36)

Elastik ve plastik enerjinin toplamı, WT toplam enerjiye eşittir. Stilwell ve Tabor

(1961), hf/hmaks’ın oranının WP/WT’ye eşit olduğunu göstermişlerdir. Bu ilişki Eşitlik

(37) ile ifade edilir.

1 1 fE P

T T maks

hW W
W W h
   

(37)

Tuck ve ark. (2001), yaptıkları çalışmada sertliğin enerji yaklaşımı ile

hesaplanabileceğini göstermişlerdir.

3

29
maks

W
P

P
W

H 


(38)

Eşitlik (38) ile verilen κ bir sabit olup Berkovich çentici için 0,0408’e, Vickers çentici

için 0,0378’e eşittir. Ayrıca indirgenmiş elastik modülü hesabı için Eşitlik (39) öne

sürülmüştür (Oliver ve Pharr, 2004; Mukhopadhyay ve ark., 2001).

5
r

E

T

W H
W E

 
 
 


(39)

Hesaplamalarda kontak derinliğine ihtiyaç duyulmaması bu yaklaşım için büyük avantaj

sağlar. Bu avantaj sayesinde sertlik (H) ve indirgenmiş elastite modülü (Er)

hesaplamaları, çentme işlemi sırasında oluşan yığılma ve çökme durumlarından

etkilenmez.
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3.MATERYAL VE YÖNTEM

3.1. Numunelerin Üretilmesi

Numunelerin tamamı amorf B (Bor) tozu, Malik asit (C4H6O5) tozu (katı

formda) ve tolüen (çözücü olarak kullanılan sıvı) kullanılarak hazırlanmıştır.

Başlangıçta B, Malik asit ve tolüeni cam kapta karıştırılmıştır. Tolüenin sıvı formda

olması nedeniyle çamurumsu bir görünümü sahip olacak şekildedir. Cam kapları ilk ısıl

işlem için, 150 oC sıcaklığındaki vakumlu etüv fırın altında 3 saat bekletilmiştir.

Soğuyunca öğütüp uygun miktarda ki Mg tozu (%5 ilave Mg) eklenmiştir. Homojen

karışım 1 saat karıştırılmış ve 10 ton basınç altında külçe şeklinde preslenmiştir.

İkinci ısıl işlem için numuneler tüp fırına (Ta folyaya sararak) yerleştirilmiştir.

650o C de 2 saat bekletilmiştir. Tüm ısıl işlem boyunca 12 bar Ar gazı sürekli olarak

verilmiştir. Soğuduktan sonra tekrar 1,5 saat öğütülmüş ve 10 ton basınç altında

preslenmiştir. Üçüncü ısıl işlem için numuneleri Ta folyaya sarılarak 850 oC de yarım

saat bekletilmiştir. Numunelere Malik asit katkısı ağırlıkça % 2, 4, oranında yapılmıştır

(Savaşkan ve ark., 2014) bu tez çalışmasında kullanılan numuneler katkısız, %2 ve %4

malik asit katkılı olmak üzere 3 adettir.

3.2. Malzemenin Hazırlanması ve Parlatılması

Numunelere çentme testi yapılmadan önce bir takım işlemlerden geçmek

zorundadır. Bu işlemler kalıplama ve parlatma işlemi olarak iki aşamadan oluşmaktadır.

Kalıplama: Numunelerin çentme işleminden önce ilk olarak soğuk kalıplama

işlemine tabi tutulurlar. Bu aşamada, 15 birim epoksi ve 2 birim sertleştirici karışım

haline getirilerek, karışım 15 dakika boyunca karıştırıldı. Elde edilen bu karışım,

önceden kalıp içine konulmuş numunelerin üzerine döküldü ve sertleşmesi için yaklaşık

8 saat bekletildi.
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Şekil 3.1. Kullanılan kalıp malzemeleri ve kalıplanmış numune örneği

Parlatma: Çentme işlemine başlamadan önce numune yüzeylerinin parlatılması

büyük bir önem arz etmektedir. Parlatma işleminin yapılışı birkaç adımdan

oluşmaktadır. Parlatma işleminde, numune yüzeyinde oluşan deformasyonu en aza

indirebilmek için her adımda bir öncekinde kullanılan aşındırıcıdan daha ince aşındırıcı

kullanıldı. Parlatma işlemi Şekil 3.2’ de gösterilen Gripo-2V cihazında yapıldı. İlk

olarak numuneler sırasıyla 1000, 1200, 2400 meshlik zımpara kâğıtlarına tutuldu. Bu

işlemler sırasında, numunenin ısınmasını engellemek için zımpara kâğıtlarına sürekli su

tatbik edildi. Numuneler zımpara kâğıtlarına tabi tutulduktan sonra, parlatma işlemi için

suyla süspansiyon halinde bulunan farklı tane boyutlarına sahip elmas tanecikler

kullanıldı. Sırasıyla, 3µm ve 1µm boyutlarındaki elmas süspansiyonları farklı çuhaların

üzerine uygulandı. Bütün parlatma işlemlerinde çarkın devir hızı 320 devir/dk. Olarak

ayarlandı. İşlemler sonrasında numune yüzeyinde kalan parçacıkların çizici etkisini

engellemek için, numuneler bol suyla yıkandı.
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Şekil. 3.2. Parlatma cihazı

3. 3. Malzemelerin Mekaniksel Özelliklerin İncelenmesi

Numunelerin mekanik karakterizasyonu Şekil 3.3' de gösterilen nano-çentme

(UMT-NH2, Bruker) test cihazı kullanıldı. Çentik testinde Berkovich uç kullanılmıştır.

Cihazın yük ve yer değiştirme hassasiyeti sırasıyla ±0,1 μN ve ±0,02 nm' dir. Analizler

yükleme-boşaltma (load-unload) modunda yapılmıştır. Yükleme-boşaltma analizleri,

100, 200, 300, 400 ve 500 mN'luk yükler, uygulanarak malzemeye ait sertlik (H) ve

indirgenmiş elastik modülü (Er) değerleri elde edilmiştir. Elde edilen değerlerin

güvenirliği artırmak için, her bir malzeme için ölçümler 5 defa tekrarlanmıştır. Ayrıca,

iç sürtünme ölçümleri 50-500 mN yük aralığında gerçekleştirildi.
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Şekil 3.3. Nano-çentik test cihazı (UMT/NH-2, Bruker)
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3.4. Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

Tez kapsamında üretilen numunelerin yapısal özellikleri, mikro yapılarının daha

net görülebilmesi için taramalı elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmiştir. Bu mikro

yapı analizlerine yönelik incelemeler Bülent Ecevit Üniversitesi Bilimsel Araştırma

Merkezi laboratuarında yapılmış olup, SEM fotoğrafları, QUANTA FEG 450 model

Taramalı Elektron Mikroskobuyla 20 kV potansiyeli altında alındı (Şekil 3.4).

Şekil 3.4. Taramalı elektron mikroskobu
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3.5. X-Işını Kırınım (XRD) Analizi

X-ışını kırınımı analizi, Karadeniz Teknik Üniversitesi’nde Rigaku D/Max-IIIC

difraktometresi (Şekil 3.5.) kullanılarak yapıldı. Deneyde CuKα ışınımı (40 kV, 30 mA)

kullanıldı ve ölçümler ölçüm aralığı 20°≤2θ≤80° ve tarama hızı 0.2°/dak. olacak şekilde

seçildi ( Savaşkan ve ark., 2014).

Şekil 3.5.  X-ışınları difraktometresi
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4. BULGULAR ve TARTIŞMA

Tez kapsamında, farklı miktarlarda (ağ.% 0, 2, 4) Malik asit içeren MgB2

süperiletken numuneleri katıhal tepkime metodu ile üretildi. Numunelerin mekaniksel

özellikleri Berkovich uçlu ultra dinamik nano çentik test cihazı kullanılarak karakterize

edildi. Mekaniksel özelliklerin belirlenebilmesi için numunelere 100, 200, 300, 400, 500

mN’luk yükler uygulayarak yük-yer değiştirme eğrileri elde edildi. Mekaniksel

özelliklerin (sertlik ve indirgenmiş elastisite modülü) belirlenmesi için Oliver-Pharr

modeli kullanıldı. Oliver-Pharr modelinden elde edilen sertlik-yük değişimlerinin ÇBE

davranışı gösterdiği gözlendi. Malzemelerin gerçek sertliğinin belirlenebilmesi amacı

ile literatürde hacimsel (bulk) malzemeler için çoğunlukla tercih edilen GOND modeli

kullanıldı. İç sürtünme davranışının belirlenmesi için 50-500 mN yük aralığında 15

tekrarlı çevrim (cycle) testi yapılarak, numunelerin iç sürtünme katsayısı değerleri tespit

edildi. Ayrıca, numunelere ait XRD ve SEM analizleri yapıldı. Elde edilen bu sonuçlar

mekaniksel özellikler ile karşılaştırılmalı olarak tartışıldı.

4.1. X-ışını Kırınımı (XRD) Analizleri

Katkısız MgB2 ile ağ.%2 ve %4 Malik Asit (C4H6O5) katkılı MgB2

numunelerinin X-ışınları kırınımı desenleri Şekil 4.1' de gösterilmektedir. Şekil 4.1' den

görüldüğü üzere, 2θ=62.2°' ki küçük pik haricinde, diğer piklerinin tamamı P6/mmm

uzay grubuna ait hegzagonal MgB2' ye aittir. MgO safsızlık fazı bütün numunelerde

görülmektedir (Singh ve ark., 2014). Şekil 4.1' den hesaplanan örgü parametreleri, c/a

oranları, hücre hacimleri ve yarı maksimumdaki tam genişlik (FWHM) değerleri

Çizelge 4.1.'de listelenmektedir. Çizelge 4.1.' den görüldüğü üzere malik asit oranıyla

birlikte a ve c parametreleri azalmaktadır. c/a oranındaki değişme ise oldukça küçüktür.

Literatürde, örgü parametrelerinde görülen bu azalma C atomlarının B bölgelerine

yerleşmesiyle açıklanmaktadır. Bunun ise ısıl işlem esnasında C4H6O5'in bozunmasıyla

ortaya çıkan C atomlarının MgB2 örgüsüne yerleşmesiyle gerçekleştiği ortaya

konulmuştur (Kim ve ark., 2007; Hossain ve ark.,2007; Vajpayee ve ark., 2009; Maeda

ve ark., 2011; Savaşkan ve ark., 2014). Ayrıca, karbonun atom çapının borunkinden

küçük olması sebebiyle, C atomunu B bölgesine yerleştiğinde "a" örgü parametresinde
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doğal olarak bir azalma gözlenir (Qin ve ark., 2015). C' nun B ile yer değiştirmesi

FWHM değerlerinden de anlaşılabilmektedir (Çizelge 4.1.) Malik asit katkılı

numunelerin FWHM değerleri katkısız numuneninkine göre bir miktar artmaktadır.

Katkısız numunede 59,88'de görülen (110) pikinin, ağ.%4 malik asit katkılı numunede

daha yüksek 60,04°' ye kayması, a-örgü parametresindeki azalmayı desteklemektedir

(Savaşkan ve ark., 2014).

4.1. Katkısız ve Malik asit katkılı numunelerine ait X-ışınları kırınım desenleri

Çizelge 4.1. Katkısız ve Malik Asit katkılı MgB2 tabletlerinin örgü parametreleri, örgü
parametrelerinin oranları, hücre hacimleri ve yarı maksimumdaki tam genişlik (FWHM) değerleri

Malik asit
(C4H6O5)

katkısı (ağ. %)

Kafes parametreleri

a (Å)           c (Å)
c/a

Hücre
hacimleri

(Å)3

FWHM (°)

(002)     (110)   (100)

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

Şekil 4.2.’ de numunelere ait düşük (500X) ve yüksek büyütmelerde (2500X)

alınan SEM görüntüleri verilmektedir. Katkısız numunenin büyük taneli bir mikro

yapıya sahip olduğu görülmektedir (Şekil 4.2a,b). Şekil 4.2 c,d’de gösterilen ağ.%2

Malik asit katkılı numunede ise tane boyutunun büyük oranda azaldığı görülmektedir.

Malik asit katkısı ağ.%4’e çıktığında tane boyutunun (Şekil 4.2 e,f), Katkısız numune

ile ağ.%2 katkılı numune arasında olduğu saptanmıştır. Söz konusu sonuçlar Debye-

Scherrer formülü (Eşitlik 40) ile uyum içerisindedir.

cos
9.0




B
t  (40)

Burada, B; yarı maksimumdaki tam genişlik, t; tane boyutu, λ;  gelen ışının

dalga boyudur. Bu denkleme göre yorum yapıldığında x-ışınları sonuçları ile SEM

sonuçları uyum içerisindedir. X-ışınları sonuçları incelendiğinde %2 ve % 4 Malik asit

katkılı numunelerdeki yarı maksimumdaki tam genişliğin arttığı görülmüştür. Buna göre

de kristalin tane boyutu Katkısız numuneye göre azalacağı beklentisi SEM analizleri ve

Debye-Scherrer formülü ile de desteklenmektedir. Katkısız, %2 ve %4 Malik asit katkılı

numune yüzeylerinde görülen beyaz noktaların, XRD kırınım desenlerinde tespit edilen

MgO fazına ait olduğunu düşünmekteyiz. Ayrıca, numunelerin mikro yapılarında

görülen boşlukların malik asit katkılı numunelerde büyük oranda azaldığı

görülmektedir.



45

Şekil 4.2. Katkısız (a,b), %2 Malik asit katkılı (c,d), %4 Malik asit katkılı (e,f) MgB2 numunelerine ait
düşük (500X) ve yüksek büyütmelerde (2500X) alınan SEM görüntüleri
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4.3. Mekanik Karakterizasyon (Nanoçentme Analizi )

Şekil 4.3-4.17.’de her bir numune için farklı maksimum yüklerdeki (100, 200,

300, 400 ve 500 mN) yük-yer değiştirme eğrileri gösterilmektedir. Numunelerin farklı

bölgelerinden elde edilen yük-yer değiştirme eğrileri incelendiğinde hepsinin benzer bir

davranış (elasto-plastik) sergilediği görülmektedir. Bunun yanında bazı ölçümlerde

malzemelerde ortaya çıkan mikro çatlakların sebep olduğu süreksizliklerde

gözlenmiştir.

Şekil 4.3. Katkısız MgB2 numunesinin 100 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi
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Şekil 4.4. Katkısız MgB2 numunesinin 200 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi

Şekil 4.5. Katkısız MgB2 numunesinin 300 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi
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Şekil 4.6. Katkısız MgB2 numunesinin 400 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi

Şekil 4.7. Katkısız MgB2 numunesinin 500 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi
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Şekil 4.8. %2 Malik asit katkılı MgB2 numunesinin 100 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi

Şekil 4.9. %2 Malik asit katkılı MgB2 numunesinin 200 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi
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Şekil 4.10. %2 Malik asit katkılı MgB2 numunesinin 300 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi

Şekil 4.11. %2 Malik asit katkılı MgB2 numunesinin 400 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi
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Şekil 4.12. %2 Malik asit katkılı MgB2 numunesinin 500 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi

Şekil 4.13. %4 Malik asit katkılı MgB2 numunesinin 100 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi
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Şekil 4.14. %4 Malik asit katkılı MgB2 numunesinin 200 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi

Şekil 4.15. %4 Malik asit katkılı MgB2 numunesinin 300 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi
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Şekil 4.16. %4 Malik asit katkılı MgB2 numunesinin 400 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi

Şekil 4.17. %4 Malik asit katkılı MgB2 numunesinin 500 mN yük-yerdeğiştirme eğrisi
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Numunelerin sertlik ve indirgenmiş elastisite modülü değerleri, yük-yer

değiştirme eğrilerinin Oliver-Pharr yaklaşımıyla analiz edilmesinden hesaplanmıştır.

Yapılan hesaplamalar sonucunda sertliğin yüke bağlı değişimi Şekil 4.18.’de

gösterilmektedir.

Şekil 4.18. Sertliğin yüke bağlı değişimi

Şekil 4.18.’den görüldüğü gibi sertlik değerlerinin artan yükle birlikte

eksponansiyel bir biçimde azaldığı görülmektedir. Bu olay literatürde iyi bilinen çentik

boyut etkisi (ÇBE) davranışı olarak bilinmektedir (Nix ve Gao, 1998; Elmustafa ve

Stone, 2002; Kölemen, 2006). Bu davranış biçimi tipi sadece süperiletken malzemelere

ait bir davranış değildir. Aynı zamanda, alaşım, tek kristal ve seramik malzemelerde de

gözlenmiştir (Uzun ve ark., 2005; Şahin ve ark., 2008, 2008). Numunelere ait sertlik

değerlerindeki değişimi etkileyen nedenler; batıcı uçun körlüğü, malzeme yüzeyinde

oluşan oksitlenmeler, cihazın kalibrasyon yetersizliği, yüzey pürüzlülüğü, parlatma

işlemi sırasında uygulanan zorlamalar, malzeme yüzeyinde meydana gelen işlem

sertleşmesi olarak gösterilmektedir (Uzun ve ark., 2010)
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Şekil 4.18. ayrıca incelendiğinde malik asit katkılı numunelerin, Katkısız MgB2

numunesinden daha yüksek sertlik değerine sahip olduğu görüldü. Şekilden görüldüğü

gibi ağ.%2 katkılı numunenin sertlik değeri, ağ.%4 katkılı numunenin sertlik değerinden

daha yüksek olduğu görülmektedir.

Şekil 4.19. İndirgenmiş Elastisite modülünün yüke bağlı değişimi

Numunelere ait indirgenmiş elastisite modülünün yüke bağlı değişimi ise Şekil

4.19.’ da gösterilmektedir. Sertliğin yüke bağlı değişiminden gözlenen eksponansiyel

azalma davranışı indirgenmiş elastisite modülü değerlerinde de gözlenmektedir.

Malzemelerin sertlik ve indirgenmiş elastisite modülü davranışlarındaki değişimin

benzer eğilimi göstermesi literatürde var olan çalışmalar da gözlenen bir sonuçtur

(Kölemen ve ark., 2006; Şahin ve ark., 2008).

Şekilden görüldüğü gibi uygulanan yük arttıkça, indirgenmiş elastisite modülü

değerlerinde azalma olduğu görülmektedir. Aynı zamanda, malik asit katkısıyla birlikte

indirgenmiş elastisite modülü değerlerinde bir artış söz konusudur. Sertlik ve

indirgenmiş elastisite modülünün yüke bağlı değişiminden (Şekil 4.18 ve Şekil 4.19),

ağ.%2 katkılı numunenin, ağ.%4 katkılı numuneye göre daha yüksek sertlik ve

indirgenmiş elastisite modülü değerlerine sahip olduğu görülmektedir (Çizelge 4.2.).



56

Literatürden bilindiği üzere malzemelerin mekaniksel özellikleri tane boyutuna

bağlı olarak değişmektedir. İnce taneli bir yapıya sahip olan malzemenin mukavemeti,

kaba taneli bir yapıya sahip olan malzemeden daha yüksek değere sahiptir. Bu yüksek

değere sebebiyet veren özellik, ince yapılı tanelere sahip olan kristallerin tane

sınırlarının fazla oluşudur. Bununla beraber malzemelerdeki bu tane sınırları,

dislokasyonların hareketini engellemeye çalışan birer bariyer olarak görev yapar. Buna

göre, malzemelerde tane sınırının fazla olması, dislokasyon birikmesine neden olacaktır.

Dislokasyon birikmesi fazlalaştıkça, malzemelerin mukavemetinde artış olması

beklenen bir sonuçtur. Dolayısıyla ağ.%2 Malik asit katkılı numunenin en yüksek sertlik

değerinde olması, diğer malzemelere göre daha ince taneli yapıya sahip olmasından

kaynaklanmaktadır. Bu sonuç, SEM görüntüleriyle (bkz. Şekil 4.2) desteklenmektedir.

Çizelge 4.2. Katkısız ve Malik asit katkılı MgB2numunelerine ait sertlik ve elastisite modülü değerleri

Uygulanan
Yük
(mN)

Katkısız
MgB2
numunesinin
Sertlik
değeri
(GPa)

Katkısız
MgB2
numunesinin
İndirgenmiş
elastisite
modülü
(GPa)

ağ.%2 Malik
asit katkılı
MgB2
numunesinin
Sertlik
değeri
(GPa)

ağ. %2 Malik
asit katkılı
MgB2
numunesinin
İndirgenmiş
elastisite
modülü
(GPa)

ağ. %4
Malik asit
katkılı MgB2
numunesinin
Sertlik
değeri
(GPa)

ağ. %4 Malik
asit katkılı
MgB2
numunesinin
İndirgenmiş
elastisite
modülü
(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

Şekil 4.18’deki sertlik değerlerindeki gözlenen değişim, üzerinde çalıştığımız

malzemelerin tek bir sertlik (doğru sertlik) değerinin belirlenmesi ihtiyacını ortaya

çıkarmıştır.
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Literatürde, Kölemen ve ark., 2006; Toplu ve ark., 2015; Barakat ve ark., 2015

yaptığı araştırmalarda seramik malzemelerin bir çoğunda da buna benzer davranış

gözlemiş ve gerçek sertlik değerinin bulunması için GOND modelini uygulamışlardır.

Şekil 4.20-4.22’ de numunelere ait P-h eğrileri gösterilmektedir. GOND modeline göre

gerçek sertlik değeri P’nin hc’ ye göre grafiği çizilerek elde edilen eğrinin fit değeri

(a2), kullanılarak Eşitlik (32) ile hesaplanmıştır. Yapılan hesaplamalardan elde edilen

gerçek sertlik değerleri sonuçları % 0, %2 ve %4 Malik asit katkılı malzemeler için

sırasıyla 1.15GPa, 1.98GPa ve 1.66GPa şeklindedir. Literatürdeki araştırmalardan

sertlik değerlerinin artan yükle beraber azaldığı ve daha sonra büyük yük değerlerinde

ise platoya ulaşacak şekilde bir davranış sergilediği bilinmektedir. Bu plato bölgesine

karşılık gelen sertlik değerinin ise gerçek sertlik değeri olduğu (Quinn ve Quinn, 1997;

Kölemen ve ark., 2006) ve bunun GOND modelinden elde edilen sertlik değerine

karşılık geldiği belirtilmiştir (Kölemen, 2006;, Kölemen ve ark., 2006). Dolayısıyla

çalışmamızda GOND modelinden elde ettiğimiz 1.15GPa, 1.98GPa ve 1.66GPa sertlik

değerlerinin Şekil 4.18’ deki plato değerlerine yakın bir değer de olduğu açıkça

görülmektedir.

Şekil 4.20 Katkısız MgB2 numunesine ait P-hc ‘ göre grafiği
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Şekil 4.21. %2 Malik asit katkılı MgB2 numunesine ait P-hc ‘ göre grafiği

Şekil 4.22. %4 Malik asit katkılı MgB2 numunesine ait P-hc ‘ göre grafiği
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Çizelge 4.3’ de numunelerimize ve literatürden alınan farklı MgB2 numunelere

ait sertlik değerleri gösterilmektedir. Çizelge 4.3’ den görüldüğü gibi üzerinde

çalıştığımız numunelerin sertlik değerleri, bir çok numuneye kıyasla daha düşük sertlik

değerine sahiptir. Bilindiği üzere malzemelerin sertlik değeri yükseldikçe, daha kırılgan

bir yapıya sahip olmaktadır. Bu nedenle üzerinde çalıştığımız numunelerin sertlik

değerlerinin düşük olması, literatürde üzerinde çalışma yapılan diğer numunelere

kıyasla daha eğilebilir ve bükülebilir bir yapıya sahip olduğunu açıkça göstermektedir.

Bu yüzden üzerinde çalıştığımız malzemelerin uygulama alanında, tel ve şerit

yapımında daha faydalı olacağı sonucu açık bir şekilde görülmektedir.

Çizelge 4.3. Literatürden alınmış farklı numunelere ait sertlik ve elasitisite modülü değerleri

Malzeme Literatür Ölçüm
Methodu

Yük
Aralığı
(mN)

Sertlik
(GPa)

Gerçek
sertlik
değeri
(GPa)

Elastisite
Modülü
(GPa)

MgB2 Sunulan
çalışma

Nanoçentme 100-500 2.12-1.16 1.15 35.40-24.27

ağ.%2
C4H6O5 +
MgB2

Sunulan
çalışma

Nanoçentme 100-500 2.56-1.96 1.98 62.37-52.22

ağ.%4
C4H6O5 +
MgB2

Sunulan
çalışma

Nanoçentme 100-500 2.28-1.68 1.66 52.37-34.13

MgB2 Uzun ve
ark., 2008

Dinamik
Ultra Mikro
Sertlik

300-
1500

_______ 1.59 13.27

MgB2
ince filmi

Ozmetin
ve ark.,
2015

Nanoçentme 100-400
_______

11.72 178.13

MgB2 Kölemen,
2006

Dinamik
Ultra Mikro
Sertlik

300-
1500

10.29-4.33 _______ _______

4.4. Çevrim (Cycle) Testi Analizi

Çevrim testinde, batıçı uç belirli bir minumun (50 mN) ve maksimum (500 mN)

yük değerlerinde malzeme yüzeyine batırılır ve çıkarılır. Çevrim testi işleminden sonra,

her çevrimde kaybolan enerji hesaplanabilmektedir. Her çevrimde kaybolan enerji,

malzemenin darbe (damping) sönümleme özelliği hakkında bilgi verir. Çevrim



60

testlerinde darbe sönümleme özelliğiyle ilişkili olan iç sürtünme katsayısı

hesaplanabilinmektedir (Nagy ve ark., 2004; Uzun ve ark., 2010). Her çevrim

işleminden sonra bir miktar enerji kaybı görülmektedir. Bu enerji kaybının nedeni (bkz.

Bölüm 2.5.3.)  iç sürtünme (İS) değerleriyle ilişkilidir. Şekil 4.23., Şekil 4.24., Şekil

4.25.’de Katkısız, %2 ve %4 Malik asit katkılı MgB2 numunelerine ait çevrim

testlerinden elde edilen yük-yer değiştirme eğrileri verilmektedir.

Şekil 4.23. Katkısız MgB2 numunesine ait çevrim testlerinden elde edilen yük-yer değiştirme
eğrisi
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Şekil 4.24. %2 Malik asit katkılı MgB2 numunesine ait çevrim testlerinden elde edilen yük-
yer değiştirme eğrisi

Şekil 4.25. %4 Malik asit katkılı MgB2 numunesine ait çevrim testlerinden elde edilen yük-yer
değiştirme eğrisi
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Her çevrimde elde oluşan ilmek (loop) alanlarının, çevrim sayısı arttıkça azaldığı

görülmektedir. Oluşan ilmek alanları, her çevrimde numune tarafından soğurulan

enerjiyi göstermektedir. Şekil 4.26’de Katkısız MgB2 numunesine ait 1’inci ve 14’üncü

çevrimlerinden oluşan ilmek alanları gösterilmektedir. İlmek alanlarının giderek

azaldığı, 14’üncü çevrimde doyuma ulaştığı görülmektedir. Bu doyumun nedeni,

çevrimden sonra meydana gelen işlem sertleşmesinden kaynaklanmaktadır.

Şekil 4.26. Katkısız MgB2 numunesine ait 1’inci ve 14’üncü çevrimlerinden oluşan ilmek alanlar

Şekil 4.27’de Katkısız MgB2, %2 ve %4 Malik asit katkılı MgB2 numunelerine ait iç

sürtünme katsayısı değerleri gösterilmektedir.
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Şekil 4.27. Katkısız, %2 ve %4 Malik asit katkılı MgB2 numunelerine ait iç sürtünme
katsayısı değerleri

Şekil 4.27’den görüldüğü gibi çevrim sayısı arttıkça numunelere ait iç sürtünme

katsayısı değerlerinde bir azalış olduğu ve 6’ıncı çevrimden sonra doyuma ulaşarak

değişmediği görülür. Şekil 4.27.’ den görülen iç sürtünme katsayısı sırasıyla, Katkısız

MgB2 için 0.0256-0.0067, %2 Malik asit katkılı numune için 0.0432-0.0143 ve  %4

Malik asit katkılı numune için 0.0444-0.0161 değerleri arasında değişmektedir. Malik

asit katkısıyla birlikte iç sürtünme katsayısı değerlerinde artış olduğu görülmektedir. İç

sürtünme katsayısı, darbe sönümleme karakterinin bir ölçüsü olup, değeri yükseldikçe

malzemenin darbe sönümleme kabiliyetinin daha iyi olması anlamına gelir (Gül, 2015).

Buna göre, %4 Malik asit katkılı MgB2 numunesi, Katkısız MgB2 ve %2 Malik asit

katkılı MgB2 numunesine göre, yüksek darbe sönümleme kabiliyetine sahip olduğunu

görülmektedir. Çevrim sayısı arttıkça sönümleme hızı azalır, %4 katkılı numunenin

sönümleme hızı, diğer numunelere oranla daha yüksek değere sahiptir.
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5. SONUÇLAR

 Katkısız ve Malik asit katkılı (%2, %4) MgB2 numunelerinin sertlik ve

indirgenmiş elastik modülü değerlerinin açık bir şekilde yüke bağlı olduğu gözlenmiştir.

 Artan yükle beraber sertlik ve indirgenmiş elastik modülü değerlerinin

azaldığı tespit edilmiştir.

 Sertlik ve indirgenmiş elastik modülü değerlerinin yüke bağlı davranış

şekillerinin birbirine benzer şekilde oluşu sonuçların literatür ile uyum içerisinde

olduğunu göstermektedir.

 SEM görüntüleri ve XRD sonuçlarına bakıldığında mekaniksel özellikler

ölçüm sonuçlarıyla uyum içerisindedir.

 Malik asit katkısıyla birlikte sertlik ve indirgenmiş elastik modülü

değerlerinin arttığı gözlenmiştir.

 Katkısız ve Malik asit katkılı (%2, %4) MgB2 numunelerinin iç sürtünme

değerlerinin döngü (cycle) sayısının artmasıyla birlikte azalma gösterdiği gözlenmiştir.

 6.döngüden sonra Malik asit katkılı MgB2 numunelerinin iç sürtünme

değerlerinin Katkısız numuneye göre daha belirgin bir şekilde arttığı gözlenmiştir.

 Geliştirilmiş Orantılı Numune Dirençi (GOND) modeli ile hesaplama

yapılarak elde edilen gerçek sertlik değerlerinin plato bölgesine yakın değerler olduğu

tespit edilmiştir.

 Üzerinde çalıştığımız malik asit katkılı MgB2 numuneleri literatürde

çalışılan diğer MgB2 numunelerine göre daha düşük sertlik değerlerine sahiptir.

 Çalışmamızda üretilen malzemelerin sertlik değerlerinin literatürdeki

diğer malzemelerin sertlik değerlerinden küçük olması, uygulama alanında kullanılan

süperiletken tel, şerit ve filmlerin yapımında daha kolaylıklar sağlayacaktır.

Bu tez çalışmasında yapılan katkılara ek olarak değişik yüzdelerde Malik asit

katılarak optimum şartların belirlenmesine gidilebilir. Mekaniksel özelliklerin

belirlenmesi üzerine yapılan deneysel çalışmaların (yükleme-boşaltma ve çevrim testi)

yanında yükleme-bekleme-boşaltma, kademeli-yükleme-boşaltma testleri yapılabilir.
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