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OZET

Y. Lisans Tezi

RuSr,RECu,0sg (RE = Eu, Gd ve Ho) Siiperiletkenlerinin Mekaniksel Ozelliklerinin
Nanogentme ve Atomik Kuvvet Mikroskobu ile Incelenmesi

Utkan ALP

Gaziosmanpasa Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dal1

Danisman: Dog.Dr. Ugur KOLEMEN

Bu ¢aligmada amonyum nitrat eritme teknigi kullanilarak tiretilen RuSr,RECu,Og (RE =
Eu, Gd ve Ho) siiperiletkenlerinin mekaniksel 6zellikleri nanogentme teknigi ile
incelendi. Numunelerin karakterizasyonu i¢in XRD, AFM, EDAX ve SEM analizleri
yapildi. RuSr,RECu,Osg (RE = Eu, Gd ve Ho) numunesinin yiik-yerdegistirme egrileri,
10’dan 400 mN’a kadar degisen farkli pik yiikii seviyelerinde elde edildi. Yiik-
yerdegistirme egrilerinden hesaplanan sertlik ve elastik modiilii degerleri yiike bagli bir
davranis (centik boyutu etkisi) gosterdi. Centik boyut etkisi davranist (CBE), Meyer
Yasasi, Hays-Kendall yaklagimi, elastik/plastik deformasyon modeli, orantili numune
direnci modeli (PSR) ve gelistirilmis PSR modelleri ile analiz edildi. Sonug¢ olarak,
RuSr,RECu,0s (RE = Eu, Gd ve Ho) siiperiletkenlerinin sertliginin belirlenmesinde en
uygun modelin modifiye edilmis PSR modeli oldugu bulundu.

2011, 66 sayfa

Anahtar kelimeler: Siiperiletkenler, Mekaniksel ozellikler, Centik boyutu etkisi

(CBE).



ABSTRACT

Ms. Thesis

Investigation of Mechanical Properties of RuSr,RECu,Og (RE = Eu, Gd and Ho)
Superconductors with Nanoindentation and Atomic Force Microscopy

Utkan ALP

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

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Ugur KOLEMEN

In this study, the mechanical properties of RuSr,RECu,0Og (RE = Eu, Gd and Ho)
superconductors prepared by using the ammonium nitrate melt technique were
investigated with nanoindentation technique. XRD, AFM, EDAX and SEM were used
for characterization of the samples. The indentation load-displacement curves of the
RuSr,RECu,0g (RE = Eu, Gd and Ho) samples were drawn by different peak load
levels ranging from 10 to 400 mN. Elastic modulus and hardness values calculated from
loading—unloading curves exhibited peak load dependence, i.e., indentation size effect.
The indentation size effect (ISE) was analyzed by using the Meyer’s law, the Hays-
Kendall approach, the Elastic / Plastic Deformation model, the Proportional Specimen
Resistance model (PSR), and the Modified PSR models. Consequently, Modified PSR
model was found to be the most effective one for determination of hardness of the
RuSr,RECu,0s (RE = Eu, Gd and Ho) superconductors.

2011, 66 pages

Keywords: Superconductors, Mechanical properties, Indentation size effect (ISE).
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1. GIRIS

Temel bilimlere olan yakinlig1 ve pek ¢ok teknik uygulamaya sahip olmas1 bakimidan
stiperiletkenlik olay1 giinlimiizde yaygin olarak kullanilmaktadir. Siiperiletkenlik, kritik
bir sicakligin altinda direncin sifira diismesidir. Bu olay ilk olarak 1911 yilinda
Kamerlingh Onnes ve oOgrencileri tarafindan saf civanin disiik sicakliklarda
Ozdirencinin 6l¢iimii yapilirken kesfedildi ve daha sonra Onnes ve dgrencileri civayi
sivt helyum sicakligina (4.2 K) kadar soguttugunda civanin direncinin aniden sifira
distiigiinii gozlemlediler (Sekil 1.1). Bu deneysel gozlemden sonra siiperiletkenlik
tizerine ¢ok yogun bir ilgi olustu. Siiperiletkenligin yeni bir faz, yeni bir durum ve
birtakim ilging ozelliklere sahip oldugu daha sonraki yillarda yapilan g¢aligmalarda

anlasildi.
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0.100

Ozdirene ()
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0.025

0.00
4.00 4.10 420 430 4 40
Sicaklik (K)

Sekil 1.1. Civanin 6zdirencinin sicaklikla degisimi



Daha sonra 1933 yilinda Meissner ve Ochsenfeld, stiperiletkeni kritik sicakligin altina
kadar manyetik alan altinda sogutup manyetik alanin siiperiletkene niifuz etmedigini

gordii. Bu olaya Meissner olay1 denildi.

Ayrica, stiperiletkenligin, digs manyetik alanin belli bir H¢ kritik degerini gecince ortadan
kayboldugunu gézlemlemislerdir. Yani siiperiletkenlik fazi i¢in belli bir kritik sicakligin

ve manyetik alanin altinda olmak gerekir.

TST,

a) Nomnal iletken b) Siiperiletken faz

Sekil 1.2. (a) Normal iletken ve (b) stiperiletken faz i¢in T < T sicakliginda manyetik
alan disarlanmasi

1950 yilinda da Ginzburg ve Landau (Ginzburg ve Landau, 1950) normal durum ve
stiperiletken durum arasinda bir diizen parametresinin oldugunu ortaya atti. Il. tip
stiperiletken malzemeler, Sekil 1.3 de Hci ve Hc, olarak gosterilen iki kritik alan
tarafindan belirlenmektedir. Uygulanan alan, Hc; alt kritik alanindan kiiciikse, madde
tam olarak siiperiletkendir ve 1. tip siiperiletkenlerde oldugu gibi hi¢bir aki maddeye
niifuz edemez. Uygulanan alan, Hc; iist kritik alani astiginda, aki numunenin tamamina
niifuz eder ve siiperiletken hal ortadan kalkar. Fakat Hc; ile Hc, arasindaki alanlar igin

malzeme “Girdapl hal” olarak bilinen karisik halde bulunur.



He [—————— Normal Hal

Girdap Hal ~_ He,
R\\h
—~—=a Hcl \

Siuperiletken T

0 Tc

Sekil 1.3. II. tip siiperiletkenler icin, kritik alanlarin sicakligin fonksiyonu olarak
degisimi
Bardeen, Cooper ve Schrieffer ise 1957 yilinda siiperiletkenligin mikroskobik teorisini
ortaya ¢ikardi (Bardeen, 1957) ve bu calismalarindan dolayr 1972 yilinda Nobel
odiiliine layik goriildiiler. Bu teori kisaca BCS teorisi olarak bilinmekte olup, adini
bilim adamlarinin soyadlarinin bas harflerinden almigtir. BCS teorisi, gecis sicakligi
mutlak sifira yakin degerlerde olan elementleri ve basit alagimlart (1. tip
siiperiletkenler) agiklamakla birlikte, yliksek sicaklik siiperiletkenlerini agiklamakta
yetersiz kalmaktadir. Daha sonra Bean, bir siiperiletkenin, siiperiletkenlik 6zelligini
kaybetmeden o©nce kritik akim yogunlugu degerlerinin alinganlik egrilerinden

bulunabilecegini gosterdi (Bean, 1962).

1970-1980 yillar arasinda siiperiletken kesifleri devam etmistir. Bunlardan bazilar1 agir
fermiyon (UBey3, U;xThBeis ve UPty3 gibi) ve organik siiperiletkenler (TMTSF),PFg
ve Cgo gibi) olarak isimlendirilmistir (Stewart 1984, Ott ve ark., 1985, Heffner 1994,
Fisher 1989). 1984 yilinda L. S. Brizhik ve A. S. Davydov “bisoliton”” modelini organik
siperiletkenlerin mekanizmasin1 agiklamak i¢in kullanilmislardir. Bu modele gore
“Cooper ciftleri elektron fonon etkilesmesinden dolayr bir boyutlu uyarilmalar ile

olusur” diislincesi baz alinmistir.



Yiiksek sicaklik siiperiletkenligi ilk defa 1986 yilinda Bernordz ve Miiller tarafindan
bulunan La-Ba-Cu-O sisteminde bulundu. Bu sistemde gecis sicakligi 35 K olarak

saptandi.

Yiiksek sicaklik siiperiletkenler sinifinda yer alan Rutenyum tabanli RuSr,RECu,Og
stiperiletkenlerin (RE; Rare Earth) ferromagnetik ve siiperiletkenlik 6zelliginin bir
arada bulunmasina dair pek ¢ok calisma yer almaktadir. Bu bilesik ilk olarak 1995
yilinda L. Bauernfeind tarafindan sentezlenmistir (Bauernfeind ve ark., 1995).
Stiperiletkenlige gegcis sicakligmin listiinde ferromagnetik 6zellik gostermesi sebebiyle
essiz bir siiperiletkendir. Bundan dolayr son yillarda bilim adamlar1 bu malzemeye

onem vermektedirler (Kramer ve ark., 2002).

Rutenyum tabanlt RuSr,RECuU,Og siiperiletkeni yaklasik olarak 50 K altinda
stiperiletkenlik ve 130 K’nin {izerinde de ferromagnetik ozellik gostermektedir
(Papageorgiou ve ark., 2007). Simdiye kadar bilim adamlar1 tarafindan yapilan
calismalarda bu siiperiletkenin pek cok fiziksel 6zelligi incelenmistir (Meng ve ark.,
2001, Topal ve Dorosinskii, 2007, Doria, 2004, Klamut ve ark., 2001, Ling ve ark.,
2007, Mele ve ark., 2003, Hata ve ark., 2008). Nadir toprak elementleri katkilanarak
farkli metotlarla hazirlanan bu malzemenin, siiperiletkenligin en 6nemli 6zelliklerinden
olan kritik akim yogunlugu, kritik manyetik alan ve kritik gegis sicakliklart gibi
Ozelliklerinin gelistirilmesi amacglanmistir. Bunun yani sira siiperiletken bir malzemenin
teknolojide yaygin olarak kullanilabilmesi icin elektriksel ve manyetik 6zelliklerinin

yaninda mekaniksel 6zelliklerinin de ayrintili bir bigimde incelenmesi gerekmektedir.

Teknolojik uygulamalar agisindan bir siiperiletkenin mekaniksel o6zellikleri (sertlik,
elastiklik modiilii, elastik geri kazanim, siineklik ve kirilma toklugu) elektriksel ve
manyetik Ozellikleri kadar onemlidir. Bundan dolayr uygulamalarda istenilen yapiy1
meydana getirebilmek i¢cin bu malzemelere farkli katkilar yapilarak mekaniksel

Ozelliklerinin gelistirilmesi amag edinilmistir.

Diger taraftan, bir malzemenin endiistride kullanilabilmesi i¢in mekaniksel 6zelliklerin,

malzemenin kullanilacagi forma (tel, serit, plaka, vb) uygun o6zelliklere sahip olmasi



gerekmektedir. Genellikle, dis kuvvet etkisi altinda malzemelerin davraniglarini
inceleme esasina dayanan mekaniksel karakterizasyon teknikleri (statik ve dinamik),
endiistrinin  ihtiyact1 olan {riinlerin performans degerlendirmelerinde baslica

yontemlerdir (Uzun ve ark., 2005).

Malzemelerin mekanik o6zelliklerinden en onemlileri; sertlik ve elastiklik sabitidir.
Ozellikle, son yillarda sertlik {izerine yapilan c¢alismalarda, gesitli malzemelerin
sertliginin uygulanan yiikle degistigi gézlenmistir. Bu durum literatiirde, Centik Boyutu
Etkisi (CBE) olarak bilinmektedir (Gong ve ark., 1999, 2001, Sangwall ve ark., 2003,
Koélemen ve ark., 2004, 2006, Uzun ve ark., 2005, Sahin ve ark., 2005). Seramiklerden
ince filmlere kadar uzanan ¢ok genis bir yelpazedeki malzemeler iizerinde pek ¢ok
calisma vardir. Fakat siiperiletkenlerde bu alanda yapilmis ¢alisma sayist oldukca azdir.
Ayrica, az sayidaki bu c¢alismalarda, mikrosertlik genellikle statik yontemle
incelenmistir. Ozellikle, son 20 yil igerisinde derinlik duyarli nano-mikrosertlik
cihazlarinin gelistirilmesi ile malzemelerin tiim tribolojik 6zellikleri daha hassas olarak

belirlenebilmektedir.

Mekanik 6zellikler malzemenin iiretim sartlarina ve dolayisiyla nano-mikro yapisina
baghdir. Yapilacak en wufak bir katki malzemelerin mekaniksel 06zelliklerinde

degismelere sebep olacaktir (Kélemen ve ark., 2006).

Bu ¢alismada, amonyum nitrat eritme teknigi ile hazirlanmis RuSr,RECu,0g (RE=Eu,
Ho ve Gd) siiperiletkenlerinin SEM fotograflari, AFM fotograflari, renkli haritalama
analizi ve X-ismn1 analizleri ile yapisal 6zellikler ve dinamik nanosertlik 6lgtimleri ile
mekaniksel ozellikleri incelenerek karakterizasyonu saglanmistir. Tez c¢aligmamiza
konu olan malzemelerin nanomekanik 0Ozellikleri {lizerine literatiirde yapilmis bir
calismaya rastlanmamistir. Bu baglamda, sunulan bu ¢aligma ile literatiire kiigiik de olsa

bir katki saglanacag: diisiiniilmektedir.



2. GENEL BILGILER

2.1 Sertlik Kavraminin Tarihsel Gelisimi

Bugiine kadar sertlik kavrami {izerine gesitli teoriler ortaya atilmistir. Aristo’ya gore
(M.O. 384-322) eger bir cisim dis basing altinda sekil degistirmiyorsa serttir (Bekker,
1829). Sertlik testlerini, meydana gelen deformasyon acisindan kesme ve kesmeme
olarak iki gruba ayirdigimizda, ilk ¢aligmalarda deformasyonun kesme seklinde oldugu

varsayimi kullanilmistir.

Kesme metodu, koseli veya igne seklinde belli bir referans malzemesiyle numunenin
cizilmesi esasina dayanir. Kesmeme metotlarinda ise numune ylizeyine dik olacak
sekilde yiikleme hiicresine bagli bir ¢entici veya momentumu bilinen bir kursun
kullanilir. Bu metotlardan tiiretilen sertlik degerlerinin birbiriyle tam olarak uyum
icinde olmamasi sasirtict degildir. Ciinkdi testlerin igerdigi fiziksel siirecler birbirinden
tamamen farklidir. Mikroskobik Ol¢ekte bu siirecleri anlayabilme, sertlik degerlerini
daha karsilagtirilabilir hale getirme ve sertligi malzemenin degismeyen bir Gzelligi
olarak hesaplayabilmek icin ge¢miste pek ¢ok calisma yapilmistir (Turner, 1886;
Poschl, 1909; Terstsch, 1949; Tabor, 1951; Mott, 1956; Glazov ve ark., 1962, 1971,
Juskin, 1971; Petty, 1971; Grigorovic, 1976; Fischer-Cripps, 2004).

Sertligi malzemenin karakteristik bir 6zelligi olarak almak ve analizlerde kullanabilmek
icin bazi asamalarin anlasilmasi zorunludur. Bu ¢alismada, bunlardan bazilarindan
bahsedilecektir. Yukarda bahsi gecen Aristo’nun genel kabuliinden farkli olarak, 17.
y.y.1n sonlaria dogru, insanoglu c¢esitli mineral ve malzemelerin mekanik yiiklemeye
kars1 ve Ozellikle ¢izilmeye karsi direngleri hakkinda bilgi sahibiydiler. Huygnes
(1960), tebesirin yarilma diizleminin, bicak ileri dogru hareket ettirildiginde
cizilebilecegini ve ters yonde hareket ettirildiginde ¢izilmeyecegi gercegini fark etti.
Reaumur (1722), sertligi kademelere ayiran bir bar kullanarak, ¢eligin kalitesini
derecelendirmistir. Buna gore, numunenin sertligi, bar sisteminde bulunan

malzemelerden ilk olarak cizebildigi malzemeye gore belirlenir.



Linne (1768, 1793) katilarin mekanik 6zellikler terminolojisiyle alakali ¢esitli terimleri
One siirmis ve bu terimler daha sonra gelen arastirmacilar tarafindan da benimsenmistir.
Werner (1774) malzemenin bir bigakla veya mineralle ¢izildiginde gosterdigi davranisa
gore, sertligi dort gruba ayirmistir (sert, yarisert, yamusak ve ¢ok yumusak). Daha sonra
Hatiy (1801) mineralleri birbirlerini ¢izme kabiliyetlerine gore siiflandirarak, kuartz,
cam, tebesiri ¢izebilen veya tebesiri ¢izemeyen olarak dort siifa aymrmistir. Mohs
(1812) diger baz1 ozelliklerle birlestirilerek, sertligin katilarin ayirt edici bir 6zelligi
olarak kullanilabilecegini 6nermistir. Daha sonra Mohs, sertlik tanimi1 esasina dayanarak
kendi anlayisina uygun on agamali sertlik 6l¢cegi dnermistir (Mohs, 1822). Frankenheim
(1829, 1831) sabit yiik altinda, farkli yonelimdeki diizlemler ve kristalografik olarak
farkli diizlemler {izerinde ¢izigin yonden bagimsiz (anizotropik) ozelliklerini
derinlemesine incelemistir. El ile ¢izikler yaparak, ¢izigin 6zelliklerinin ayn1 zamanda
kontagin topolojisine ve ¢izilme hizina da bagl oldugunu anlamistir. Boylece, ¢izik

sertliginin goreceli 6l¢timlerinin kullanilmasini 6nermistir.

1833 yilina kadar gegcen zamanda malzemeler tizerine uygulanan yiik tam olarak hassas
bir sekilde belirlenemedi. Seeback (1833) uygulanilan yiiklerin tanimlanmasina olanak
saglayan bir cihaz tasarladi. Sertlik, ylizeye dik olarak uygulanan minimum yiike
orantili olarak elde edilir ve bu yiik altinda ylizey yatay olarak kaydirildiginda fark
edilebilir bir ¢izik meydana gelir. Franz (1850) ¢enticinin, sabitlenmis bir kristal
boyunca hareket etmesini saglayan Seeback’ den bagimsiz benzer bir metot gelistirdi.
Cizme metodu daha sonra ¢izme geometrisi gelistirilerek daha nicel bir temel {izerine
oturtuldu. Grailich ve Pekarek (1854) temelde Seeback’ in cihazini kullanarak mekanik
pargalar ve c¢izigin optiksel denetimini gelistirdiler ve bu cihazi sertlik 6lger diye
adlandirarak 1968’de piyasaya siirdiiler. Bu cihazin yardimi sayesinde Exner (1873)
sertligin anizotropisi iizerine detayli veri sagladi. Baz1 zamanlar alternatif tanimlar ileri
siiriildii. Ornegin sertlik; numuneyi, uygulanan yiik altinda hareket ettirmek i¢in gerekli
olan yanal kuvvete ters orantili olarak tanimlandi (Franz, 1850; Grailich ve Pekarek
1854). Her haliikarda, bu yolla elde edilen sertlik degeri, goriilebilir bir ¢izik
olusturabilmek icin gerekli olan minimum yiik degeri lizerinden alindig1 i¢in sertlik
degerinin oldukga iist limit degerindeydi. Ancak, bununla birlikte ¢izigin goriinebilmesi

numunenin yiizey durumuna ve ¢izigi kaydeden optik metoda ¢ok fazla baglidir. Bu



belirsizligi azaltmak i¢in, Pdschl (1909) ¢izik genisliginin yiik biiylikligli yerine yiik
degisimine karsi degisimini Olgmeyi Onerdi. Martens (1898) c¢izik genisligi ve
uygulanan yiikii 6l¢gmek icin mekanik miihendisleri tarafindan ¢ok kullanilan bir ¢izik
Olgme aleti ileri slirdii. Martens, bir ¢izige neden olan normal yiikii sertlik olarak ele
almigtir. Nano ¢izme {iizerine yapilan son c¢aligmalar belirli sayida materyal igin yanal
kuvvet ve (normal kuvvet)*?

ark., 2004).

arasinda bir oranti oldugunu gostermektedir (Kaupp ve

Giliniimiizde hala asinma direncini ¢alismak i¢in kullanilan ¢izik testine ilave olarak, 19.
yizyilda sertlik degerlendirmesi {izerine yapilan diger yaklasimlardan da kisaca
bahsedilmelidir. Bunlara 6rnek rendeleme, delme ve 6gilitmedir. Rendeleme yaklasimi
Pfaff tarafindan gelistirildi. Pfaff (1883) bir ¢izik derinligini, islemi ayn1 ¢izgi boyunca
“n” kez tekrar ederek hatta ayni zamanda yan yana birka¢ kez elmas centiciyle
uygulayarak dogru bir 6l¢iim siireci belirlenebilecegini ileri siirdii. Numunenin kiitle
yogunlugunu ve taranan alanmi bilmek, cizik derinliginin rendelemeden sonraki agirlik
kaybindan hesaplanmasini saglar. Cesitli minerallerin veya ayni mineralin farkli diizlem
ve yonelimlerinin bagil sertlikleri, yilk ve hiz gibi parametrelerini sabit tutarak ters
rendeleme derinliklerinin oranindan elde edilebilir. Pfaff (1884) ve Jaggar (1898),
sertlik analizlerinde elmas dortyiizlii yardimiyla delme islemini dnermislerdir. Burada
sertlik, elmasin verilen bir derinlige girmesi i¢in gerekli donme sayisiyla verilmektedir.
Standardize edilmis tozlarla 68ilitme yaparken, sertlik belli bir tabakay1 ¢ikarmak icin
ithtiya¢c duyulan zamanla dogru orantili veya 6giitme esnasindaki hacim kaybiyla ters
orantili olarak alinmalidir (Jannettaz ve Goldberg, 1895; Rosiwal, 1896). Daha sonra
Engelhardt ve Haussiihl (1960) o6gilitmeye kars1 direncin “serbest yiizey/arayilizey”

enerjisi ile degistigini gosterdi.

Kesmenin olmadigr metoda geri geldigimizde, metalin goreceli sertlik degerini bulmak
icin erken bir girisimden bahsedilmektedir. Bu girisimde ABD ordu gerecleri bolimii
memuru 1856’ da bir piramidi metal {lizerine bastirdi. Bu esnada gentici hacmini
kaydetti ve Ol¢lim standardi olarak da bronz kullanildi (Turner, 1886). Daha sonra
Calvert ve Jhonson (1859) bir ¢elik koniyi daha 6nceden belirlenmis bir g¢entik

derinligine kadar uygulamay1 basardi. Sertlik test metodunun sonraki gelismeleri biiyiik



Olciide hizli bir sekilde gelisen metaliirji sayesinde oldu. Sertlik diisiincesinin doniim
noktasi, katinin sertligini elastikiyet limitinde kii¢lik bir dairesel alandaki kontak basinci
olarak tanimlayan Hertz (1882) tarafindan yayinlanan yaklagimdir. Bu tanim yumusak
katilarin yaninda kirilgan katilar i¢cin de kullanildi. Bununla birlikte, kirilgan katilarin
elastikiyet limiti c¢atlamanin baslangicindaki basingtan belirlenebilse de deneysel
dogrulamalarda zorluklar ortaya koydu. Budurum giiniimiiz sertlik testinin énemli bir
parcast olan kontak mekaniginin ortaya g¢ikmasini sagladi (Jhonson, 1996). Plastik
deformasyonun baslangicini agikga hesaplayabilmek i¢in Prandtl (1920; 1921), Mises
(1913) tarafindan yapilan bir 6neriyi kullanarak ¢entici altinda iki temel zorun farki olan

makaslama zorunu belirleyici bir 6neri olarak ileri siirdi.

Hertz’ in taniminin temeli lizerinde, Auerbach (1890; 1891) kirilgan katilarin sertligini
yiik altinda kristal kuartz ve camda olusan ¢atlaklar1 izleyerek optik olarak belirledi. Bir
catlagin ilk ortaya cikisi olarak tanimlanilan sertligin, ¢enticinin egriligi ile bir degisime
maruz kaldigmi kabul etti. Cekme geriliminin altinda catlaklar olustugu icin yilizey
kosullariin catlak c¢ekirdeklenmelerini etkilemis olabilecegini diisiindii. Kaya tuzu,
kalsit ve kalsiyum floriir gibi bi¢imlendirebilir saydam katilarin dlglimlerini olustuklari
yerde yaparak deneyimlerini arttiran Auerbach sertligin hemen hemen sabit bir kontak
basinciyla gosterilen plastik akmanin baslangicindaki Hertz’ in basinci olarak
alinabilecegini Onerdi. Metale karartilmig bir c¢entici uygulanilarak kontak alani

belirlendi (Auerbach, 1900).

2 N’nin altinda yiik kullanilarak elde edilen makro ve mikro sertlikler arasindaki ayrim
oldukc¢a keyfi olsa da mikro sertlik olarak adlandirilir. Yine de bir mikro sertlik testi
daha yiiksek optik ¢oziiniirliige ihtiyag duyuldugundan dolay1 daha farkhidir. Lips, Sack
(1936) ve Lips (1937) 151k mikroskobuna numuneyi piramit bi¢iminde yayla tutturulmus
elmas vickers centiciye dogru hareket ettirerek ¢ok fazli alasimlarin kiiclik taneleri
tizerine ¢entik agabilen bir cihaz eklediler ve bunu piyasaya siirdiiler. Vickers ¢enticide
karsit yiizeyler arasindaki ac1 136”dir. Buradaki ag1, 0.375D ¢apli bir izin (Burada “D”
Brinell testinde kullanilan bilyenin capidir) kontak noktasindan c¢enticinin cevresine
cizilen tegetin sonucudur. Smith ve Sandland (1925) uygulanacak yiikiin 0.375D’lik bir

Brinell izi olusturacak sekilde ayarlandiginda, Brinell bilyesi ve Vickers ¢enticiyle elde
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edilen sertlik degerlerinin hemen hemen birbirine esit olacagimm sdyledi. Ilk sertlik
cithazin Vickers gentici ile yapan Vickers Limited Sirketi bu yontemle bulunan sertligi
Vickers sertligi olarak adlandirdi. Mikroskoplu mikrosertlik cihazlarinin piyasaya
¢ikmasindan sonra 10um’lik c¢entici cap1 Olglilebilmeye baslandi (Glazov ve
Vigdorovic, 1962; 1971). Geleneksel bir mikro veya makrosertlik testinde, batma
derinligi h=10%-10® um ve F kuvveti 10%-10°> N araliginda olusurken bir nanosertlik
deneyinde hem h batma derinligi hem de F uygulanan kuvvet ¢ok daha kiigiiktiir (F <
10 mN, h < 10 pum) ve bu esnada F(h), yiikleme bosaltma dongiisii boyunca
kaydedilmektedir (Fischer- Cripps, 2004).

Centme deneylerinde degisik c¢enticiler kullanilmaya baslandi. Kiiresel c¢enticilerle
birlikte koni (Ludwik, 1908; Rockwell, 1922), ¢ift koni (Grodzinski, 1951), ii¢ koseli
prizma (Mukhopadhyay ve Paufler, 2006) veya piramit ¢enticiler (doértgen: Smith ve
Sandland, 1925; ortorombik: Knoop ve ark., 1939; {i¢ koseli: Berkovic, 1951) gibi
degisik sekildeki centicilerin farkli bircok amac¢ i¢in kullanmish oldugu kesfedildi.
Auerbach (1891), gentici seklinin sertlik degerleri iizerinde bir etkiye sahip oldugunu
belirledi. Centici geometrisi ile sertlik degerleri arasindaki iliski ve centici sekilleri

cizelge 2.1°de gosterilmistir.

Cizelge 2.1. Farkli test metotlari, gentici sekilleri, ¢entik izleri, sertlik denklemleri ve
girme derinligi denklemleri

, ] ] Girme Derinligi
Test Centici Sekilleri | Centik Izleri | Sertlik Denklemleri

—D— v Brinell sertlik
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Cizelgede giiniimiizde kullanilan ¢entme sertliginin  hesaplanma yOntemleri
verilmektedir. Bir centici uygulanan F yiikii altinda kati bir malzemenin yiizeyine
battigini, ¢entici ile yiizey arasinda olusan kontak alanmin da A oldugunu kabul

edersek, kat1 malzemenin H sertlik degerini asagidaki gibi tanimlayabiliriz:

_ F(Yuzeye Dik Uygulanan Kuvvet)
A, (Kontak Alanz)

H (2.)
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Eger A c¢enticinin kavisli alan1 olarak kabul edilirse, H sertligi ¢enticinin sekline
fazlasiyla bagli olur. Bundan dolay1 Brinell, Ludwik, Grodzinski, Rockwell, Vickers
veya Knoop sertlik degerleri degisiklik gosterir.

A, kontak alaninin izdiistimii olarak alindiginda H sertlik degerine daha fazla fiziksel bir
anlam yiiklenir. Bu tamim, ¢entici yiizeyi ile numune arasindaki siirtinme ihmal
edildiginde, fiziksel anlami gentik iizerindeki ortalama kontak basinci p olan Meyer
sertligi (Meyer, 1908) olarak bilinmektedir. Uygulanan kuvvet numune yiizeyine diktir.
Simetriden dolayi, numune yiizeyi lizerindeki kuvvetin yatay bilesenleri sifirdir. Bu

kuvvetin dikey bileseni Toplam F kuvvetine esittir ve asagidaki gibi hesaplanir:
j p2zxdx = pzr® = pA =F (2.2)
0

Burada x kontak alan1 halkasinin yarigap1, pr? ise ¢enticinin izdiigiimii alanidir. Buradan
Hmeyer=p sonucuna varilir. Herhangi bir test metodunda, kontak alani geometrisinin
bilinmesiyle sertlik degeri Hmeyer sertlik degerine doniistiiriilebilir. Son zamanlarda,
Pohlenz ve ark. (2001) taban ve katman sertliklerini tanimlamak i¢in mikro ve
nanogentme i¢in kullanish farkli sertlik tanimlar1 ¢alismistir. Malzbender (2003), konik
ve kiiresel ¢enticilerle elde edilen elastik modiilii ve sertlik degerleri lizerine detayl1 bir
calisma yapti ve konik ile kiiresel ¢enticiden elde edilen degerler arasindaki farklarin
belirlenebilmesi ve birbirlerine doniistiiriilebilmesine olanak saglayacak bir bagint1 elde

etmek icin bir kiyaslama yapti.

Malzeme bilimi ve pek c¢ok diger bilim dallarinda da siirekli olarak genis bir sekilde
kullanilan makro, mikro ve nanocentme sertlik testi daha Onceden bilim adamlar
tarafindan incelenmistir (Westbrook ve Conrad, 1973; Blau ve Lawn, 1986; Baker ve
ark., 1995; Drory ve ark., 1995; Gerberich ve ark., 1996; Biswas ve ark., 1996;
Cammarata ve ark., 1997; Moody ve ark., 1998; Vinci ve ark., 1999; Ozakan ve ark.,
2001; Fischer-Cripps, 2000; 2004).

Centme islemi boyunca ve ¢entme isleminden sonra malzemenin ¢entmeye karsi

gostermis oldugu tepkinin incelenmesiyle ilgili cok fazla ¢aligma yapilmasi ilgingtir. Bu
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calismalar, geleneksel optik mikroskoba ek olarak taramali elektron mikroskobu (SEM),
gecirmeli elektron mikroskobu (TEM), odakli iyon yiik teknigi (FIB), arayiiz kuvvet
mikroskobu (IFM), atomik kuvvet mikroskobu (AFM), akustik mikroskop, akustik
yayinim teknigi ve Raman spektroskopisini de kapsamaktadir (Brown ve ark., 1988;
Boldt ve ark., 1992; Muraki ve ark., 1997; Ray ve ark., 1999; Wolf ve Paufler, 1999a,b;
Kiely ve ark., 1999; Mukhopadhyay ve ark., 2001; Tymiak ve ark., 2004). Bhushan ve
Li ince filmlerin mekanik 6zelliklerini belirleyebilmek i¢in nanogentme tekniklerini,
data analizi ve nanogentme test cihazlarimi farkli bir bakis acisiyla detayl bir sekilde

incelemislerdir (Bhushan ve Li, 2003).

Gilinlimiizde endiistriyel uygulamalar i¢in ¢entme teknikleri en uygun sertlik testleri
olarak bilinmektedir. Asagida tanitilacak olan endiistriyel sertlik 6lgme yontemleri
malzeme iizerinde standart bir ugla belirli kosullar altinda olusturulan plastik izin
biiyiikliigiine dayanir. Kullanilan standart batici ucun bigimine, uygulanan yiikke ve
olusan izin degerlendirme yontemine gore gelistirilen cesitli sertlik dlgme yontemleri
vardir. Bunlar; Vickers, Brinell, Rockwell, Knoop ve Berkovich sertlikleridir. Sertlik
6lgme yontemleri deney kosullarina ¢ok bagli oldugundan ancak ayni kosullar altinda

elde edilen sonuglar birbiri ile karsilastirilabilirler.
2.1.1 Vickers Sertlik Testi

Vickers sertlik testi Brinell testine alternatif olarak 1924 yilinda Smith Sandland
tarafindan malzemelerin sertliklerini 6lgmek i¢in gelistirildi. Piramit seklinde olan ug
elmastan yapilmakta ve piramidin tepe acis1 136° dir. Vickers sertlik testinde ug,
malzemenin cinsine gore segilen bir ylikte malzeme yiizeyine batirilir ve olusan izin

kosegen uzunluklarinin 6l¢iilmesi ile sertlik degeri

H, =1.8544£ (2.3)
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bagmtisi ile verilir. Burada; F uygulanan yiik olup, d izin ortalama (d1+d2)/2 kosegen

uzunlugudur (Sekil 2.1).

Sekil 2.1. Vickers ¢entici ve izin kdsegenleri

2.1.2. Brinell Sertligi

Isvecli miihendis Johan August Brinell tarafindan 1900 yilinda &nerilen Brinell sertlik
testi mithendislikte ve metaliirjide en genis kullanilan ve standartlastirilan ilk sertlik
testidir (Sekil 2.2). Brinell sertlik testinde bir malzemenin sertlik 6l¢iimii malzeme
tizerine batirilan ucun girme derinliginin 6l¢iilmesi ilkesine dayanir. Standard Brinell
sertlik dl¢limiinde 10 mm ¢apli bilya, 3000 kg (29 kN) yiikle 30 saniye siire ile bastirilir.

Kuvveti kiiresel ylizey alanina bolerek Brinell sertlik degeri,


http://en.wikipedia.org/wiki/Johan_August_Brinell
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H (2.4)

2P
® ZD(D-+D?—d?)

bagmtisi ile elde edilir. Burada P uygulanan yiik, D brinell centicinin ¢ap1 ve d ise
olusan izin ¢apidir. Yumusak malzemeler i¢in daha diisiik yiik degeri uygulanirken sert

malzemeler i¢in tungsten karbayt ¢entici kullanilir.

Sekil 2.2. Brinell ¢entici ve izin ¢ap1

2.1.3. Rockwell Sertligi

Bilye veya koni seklinde olan standart bir ug¢ belirli bir yiik altinda malzeme yiizeyine
batirilir ve olusan plastik izin derinligi Ol¢iilerek Rockwell sertligi degeri saptanir.
Rockwell genticinin iz baski semasi (Sekil 2.3)’de verilmistir. Ancak bu yontemde

batma derinligi dl¢iilecegi i¢in ylizey piirlizliiliigii sonuglar etkileyebilir. Bu sakincayi
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gidermek i¢in 6nce 6n yiik uygulanarak alet sifir diizeyine ayarlanir. Daha sonra deney
yiikii belirli hizla uygulanip kaldirilir. Deney yiikiinlin olusturdugu plastik batma
derinligi olciiliir. Ancak uygulamada Rockwell sertlik degeri belirli kosullarda elde

edilen batma derinligi yerine ona kars1 gelen boyutsuz bir sayi ile belirtilir.

Degisik deney kosullarinda elde edilen farkli diizeylerdeki sertlik degerleri RA, RB, RC
gibi simgeler verilir. Bu sayilar 0 ile 100 arasinda bir deger alir. En sert metallerin
Rockwell sertligi konik bir u¢la 150 kgf yiik uygulanarak 6l¢iiliir ve sonuglar RC ile
belirtilir. Ornegin su verilmis ¢ok sert ¢eligin sertligi 60-65 RC arasinda bulunur. Pratik
olmast nedeni ile Rockwell sertlik 6lgme yontemi endiistride ¢ok yaygin olarak

uygulanir.

FO +F1 FO

Sekil 2.3. Rockwell genticinin sematik gosterimi

2.1.4. Knoop Sertligi

Ozellikle ¢cok ince malzemeler i¢in Vickers sertlik testine alternatif olarak kullanilan
Knoop sertlik testi (Knoop ve ark., 1939), Vickers sertlik testinden hem c¢enticinin
geometrisi hem de sertlik taniminin 6zelliginden dolayr farklidir (Sekil 2.4). Knoop
centici eskenar dortgen tabanli piramit seklindedir ve ¢enticinin zit yiizeylerinin iki ¢ifti
arasindaki acgilar esit degildir. Biiylik ac1 172°30° ve kiiclik ac1 130° dir. Knoop sertligi

uygulanan yiikiin kalic1 izin temas ylizey alanina orani olarak;
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F 2F _14.299" (2.5)

"1, col(a,/2)tan(e, 12) 12

seklinde hesaplanir. Burada L, w, ai ve ar sekil 2.4’de gosterilmistir.

Sekil 2.4. Knoop ¢enticinin sematik gosterimi

2.1.5. Berkovich Sertligi

Berkovich c¢entici ti¢ kdse tabanli piramittir ve ideal derinlik kesit oram1 Vickers sertlik
testi ile benzerdir. Bu uc kiiclik boyutlarda ideal sekle ¢cok yakin oldugu i¢in mikro ve

nanocentme deneylerinde kullanilir (Sekil 2.5).
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Sekil 2.5. Berkovich genticinin sematik gosterimi

2.2. Derinlik Duyarh MikroCentme (DDM)

Centme testleri, yaygin olarak malzemelerin sertlik analizi i¢in kullanilmaktadir.
Geleneksel sertlik testleri ile Derinlik Duyarli Mikrosertlik (DDM) analizleri arasinda
farkliliklar olsa da, her ikisinde de amag¢ aymidir. Geleneksel sertlik testlerinde, c¢entici
vasitastyla uygulanan yiikiin kaldirilmasindan sonra geride kalan iz, kontak alanini
belirlemek amaciyla optik olarak olgiilir. Uygulanan yiikiin, numune {iizerinde

olusturdugu izin kontak alanina orani, sertlik olarak tanimlanir.

P
H __ " uygulanan (26)

A(alan

Bu ifadeden elde edilen sertlik degeri, malzemenin uygulanan yilike gosterdigi plastik
tepkidir. Kontak alaninin hassas bir sekilde belirlenebilmesi, izi goriintiilemek igin

kullanilan mikroskobun ayirma giiciine baglhdir. Optik mikroskobun ayirma giiclinden
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daha kiigiik 6l¢eklerde, Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ya da Taramali Ug
Mikroskobu (SPM; Statistical Parametric Mapping) kullanilmasi1 gerekir. Nanometre

boyutundaki 6l¢timler icin ise bu tekniklerin higbirisi uygun olmayip, daha ¢ok Atomik
Kuvvet Mikroskoplar1 (AFM) kullanilmaktadir.

Yerdegistirme miktarin1 dogru bir sekilde Slgen ve yiikiin ¢ok hassas bir bigcimde
uygulanmasimi saglayan yeni test yoOntemleri, c¢entilen bolgenin mikroskobik
yontemlerle incelenme gerekliligini de ortadan kaldirmaktadir. Ayrica, geleneksel
tekniklerle sadece numune yiizeyinde kalan plastiklik oOl¢iilmesine ragmen, DDM
teknigi ile yiikiin kaldirilmasi (bosaltma) esnasinda ortaya ¢ikan elastik geri kazanim ve

baslangic elastikligi de Slgiilebilir hale gelmistir.

2.3. Oliver-Pharr Metodu

1970’11 yillarin baglarinda Ternovskii ve ark. (1973), Bulychev ve ark (1975; 1976;
1987) ve Shorshorov ve ark (1982) DDM deneylerinden elde ettikleri yiik-yerdegistirme

egrilerini, elastiklik modiiliiniin elde edilmesinde kullanmislardir.

1986 yilinda Dorner ve Nix tarafindan, yiik-yerdegistirme egrilerini analiz etmekte
kullanilan yeni bir yontem gelistirilmistir. Olduk¢a yogun ilgi géren bu yontemde,
bosaltma egrisinin baglangi¢c kismi lineer kabul edilir ve ¢enticinin (indenter) kontak
derinligi, bosaltma egrisinin baglangi¢ kismina ¢izilen tegetin, yerdegistirme egrisini
kestigi nokta dikkate alinarak hesaplanir. Bu sekilde oldukga basit lineer bir yaklasimla
elde edilen verilerden hesaplanan sertlik ve elastiklik modiilii degerleri, bazi durumlarda
(Centik boyutu etkisi sebebi ile) olas1 degerden oldukga biiyiik ¢ikmaktadir (Franco ve
ark., 2004).

1992°de Oliver ve Pharr, yaptiklar1 calismalarinda Sekil 2.6 (a)’ da yatay kesiti verilen

bir gentici igin farkli parametreler kullanarak, elastiklik sabiti hesabi i¢in,
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E =T ° (2.7)

denklemini onermislerdir. Denklemdeki S :Z—E , Sekil 2.6 (b)’den de goriilecegi gibi,

yiik-yerdegistirme egrisinin bosaltma kisminin baslangicindan deneysel olarak

Ol¢iilmektedir. Denklemdeki Er, indirgenmis elastik modiiliinii Ac ise elastik kontagin
izdiisiim alaninmi gostermektedir. Baslangi¢ kontak katiligi (S) ve kontak alani (Ac) (optik

olarak oOlgiilen izdlisiim alanina esit oldugu kabulii ile) belirlenerek indirgenmis elastik

modili degeri tiiretilmistir (Oliver and Pharr, 1992).

P
- maks
Yuk kaldirildiktan l Baslangic yiizeyi

sonra yuzeyin sekli

Py ] .
Centici ——> < _ 1 -

A
Pmaks SN Y S W S 0 Y e 0 I — _‘\_
€ =0.75 icin h,
o I
] I
=]
> b : i
h.'nin degisim aralig
| S= dP Pmaks
I dh
(b) |« | Y =
<—— Artik derinlik,h, ——> Centik Derinligi, h
(Plastik derinlik)
<— Kontak derinligi, e=1 i¢in h;.—>
<«—— Maksimum derinlik, h ., c ———

Sekil 2.6. (a) Centigin yatay kesiti (b) Oliver-Pharr metodunda kullanilan yiik
yerdegistirme egrisinin sematik gésterimi
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Kontak alani; ¢entici geometrisi ve maksimum yiikteki kontak derinligi hc, kullanilarak

belirlenebilir. Centici énemli sekilde deforme olmadigi takdirde, maksimum yiikteki

izdiisiim kontak alani,
A=F(h) (2.8)

ile hesaplanabilir. F’ nin fonksiyon tiirli, analiz yapilmadan 6nce belirlenmelidir. Sekil
2.6 (a)’ da yatay kesiti verilen bir ¢entici ile numuneye yiikiin uygulandig1 herhangi bir

anda toplam yerdegistirme h’yi,
h=h, +h, (2.9)

seklinde ifade etmislerdir. hc, kontak derinligi, hs ise kontak cevresindeki yiizeyin
yerdegistirmesidir. Maksimum yiik Pmaks, bu yiikteki yerdegistirme hmaks’dlr. Centici

tizerindeki yiik kaldirildiginda, elastik yerdegistirmenin toparlandiginda ve c¢entici

tamamen numuneden geri cekildiginde, numune ylizeyinde kalan iz derinligi hp’dir

(Sekil 2.6(b)). Deneysel kontak derinligi,

h=h_. —h (2.10)

c maks ~ ''s

seklinde belirlenir. hmaks, deneysel olarak o6lciilebilmektedir. Bu durumda, analiz i¢in
belirleyici olan, yiik-yerdegistirme egrisinden kontak c¢evresindeki ylizeyin
yerdegistirmesi hs’nin nasil belirlenecegidir. Kontak cevresindeki yiizeyin egriligi,
centicinin geometrisine baghdir. Konik bir ¢entici i¢in, kontak disindaki yiizey alani

Sneddon (1965) tarafindan,

h =722 ~h,) (2.11)
T

S
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ifadesi ile verilmistir. Sneddon’un ¢6ziimii, yerdegistirmenin sadece elastik bileseni i¢in

uygulandigindan Denklem (2.11)’deki (h-hp) niceligi, h yerine kullanilmistir. Buna ilave

olarak, Sneddon tarafindan yiik-yerdegistirme iliskisi konik ¢enticiler igin,

h—h :25§@ (2.12)

p

seklinde ifade edilmistir. Burada S, katilik sabiti olup, katinin deformasyona karsi
direncinin bir Ol¢lisiidiir. Denklem (2.10) denklem (2.12)’de yerine yazilarak

maksimum yiikteki kontak alani,
h =¢ Fras (2.13)

elde edilir. Denklem (2.13)’de &, konik ug i¢in geometrik sabit olup ‘[2/n (n-2)]” ya da
0.72 dir. Bu deger Denklem (2.12)’de yerine yazilirsa, kontak derinligi,

h _ h —¢ I:)matks (214)

seklinde elde edilmis olur. Oliver-Pharr metodu ile elastiklik modiiliine ilave olarak
sertlik de hesaplanabilmektedir. Bu metotta sertlik, materyallerin yiik altinda

dayanabilecegi basing olarak tanimlanmistir. Bu tanim ile sertlik,

H = oo (2.15)

denklemi ile hesaplanilmaktadir. Denklemdeki A, Denklem (2.8) ile hesaplanan
maksimum yiikteki izdlisgiim alanidir. Diger taraftan, Denklem (2.15) ile hesaplanan
sertlik degeri, ¢entik boyutunun direkt Olclilmesi (geleneksel metot) ile hesaplanan
sertlik degerinden farkli olabilir. Bu durum, yiik altinda bazi malzemelerin, kontak
alaninin belirli oranda plastik olarak deforme olmamasindan kaynaklanmaktadir. Bunun

sonucunda, geleneksel metot kullanilarak Slgiilen kontak alani (¢entik atildiktan sonra
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geriye kalan izin optik yolla 6l¢iilmesi), maksimum ylikte belirlenen kontak alanindan
daha kiigiik olabilmektedir. Bu durum Oliver-Pharr tarafindan genis bir sekilde
tartistlmastir (Oliver-Pharr, 1992).

2.4. Centik Boyut Etkisi (CBE) ve Sebepleri

Centik testleri lizerindeki ilginin son yillarda artma sebeplerinden birisi, plastik
deformasyonun baslangi¢ asamalarinda, nasil bir rol islendiginin yorumlanmasindan
kaynaklanmaktadir. Diger bir nedeni ise, genellikle kiigiik yiiklerde (kiiciik centik
boyutlarinda) biiylik sertlik degerlerinin elde edilmesinin (¢entik boyutu etkisi)

nedenlerinin arastirilmasidir.

Diger yandan, kiiclik c¢entik test yiiklerinde plastik deformasyonun baslangic
asamalarinin dikkatli takibi, centik testlerinin temel dogasinin daha iyi anlasgilmasina
yardimci olacaktir. Centik testleri lizerindeki bu ilgi; hem centik yiikii/deformasyon
davranis1 hem de centik atilan materyalin yapisinin gézlemlenmesinde (giiniimiizdeki
test aletlerinin olduk¢a duyarli hale gelmesinden dolayi) su ana kadar yapilan

caligmalara yeni bir boyut kazandirmistir (Armstrong Ve ark., 2006).

2.5. CBE Davramisimm Aciklayan ve Gerg¢ek Sertlik Degerinin Bulunmasim
Saglayan Modeller

e Meyer ve Kick Yasasi

e Hays-Kendall Yasasi

e Elastik Plastik Deformasyon Modeli

e Orantili Numune Direnci Modeli (PSR)
e Modifiye Edilmis PSR modeli (MPSR)
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2.5.1. Meyer ve Kick Yasasi

Meyer kanunu, ¢entme yiikii Pmaks ve girme derinligi hc arasindaki iligkiyi veren, basit

deneysel bir ifadedir. Buna gore Pmaks ve hC arasindaki iliski,

I:)maks = Ch: (2 ' 16)

seklindedir (Tabor, 1951). Denklemde C bir sabittir ve n ise Meyer indisidir. Genel
olarak malzemeler n<2 ise CBE ve n>2 ise ters ¢entik boyutu etkisi (TCBE) davranisi
sergilemektedirler. n=2 ise Meyer kanunu denklem (2.17)’de verilen Kick yasasina

doniisiir. Boylece, Kick yasasina Meyer kanunun 6zel bir hali olarak bakilabilir.

P._.=Ch? (2.17)

2.5.2. Hays-Kendall Yaklasim

Hays ve Kendall, numunede kalic1 deformasyon olusturabilmek i¢in minimum bir yiik
degerinin (W) olmasi1 gerektigini ileri siirmiislerdir (Hays and Kendall., 1973). Eger
uygulanan yiik bu direnci asamaz ise kalici deformasyon olusmaz ve sadece elastik
deformasyon meydana gelir. Hays-Kendall bu durumu dikkate alarak numunede kalici

deformasyona sebep olan etkin ytikii,

P

etkin

=P

maks

~W =C,n? (2.18)

denklemi ile ifade etmislerdir. Burada Cl yiike bagli bir sabit olup W, kalici

deformasyon olusturmak icin gereken minimum ytiktiir. Berkovich gentici i¢in yiikten

bagimsiz sertlik degeri ise;

_ (Pmaks _W) _ Cl

= 2.19
" 245h2 245 (219

denkleminden hesaplanir.
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2.5.3. Elastik/Plastik Deformasyon Modeli

Geleneksel gentik testlerinde, ¢entigin boyutu, ¢entici numune iizerinden kaldirildiktan
sonra Olciiliir. Elastik geri kazanim, ug¢ kaldirildiktan sonra kalan gentik izi etrafinda
ortaya ¢ikar. Boylece gentik boyutu belli bir dereceye kadar kiictiliir. Tarkanian ve ark.
(1973), bu etkiyi dikkate alarak yiikten bagimsiz sertlik degeri elde etmek i¢in dl¢giilen

¢entik boyutuna yeni bir terimin eklenmesini 6nermislerdir.

I:)maks (220)

H., =k——mks
¥ (h +hy)?

Burada ho, elastik geri kazanimdan dolayi hc’ye eklenen diizeltme terimi K, ¢entici

geometrisine bagli bir sabittir. Sertlik verilerini inceleyebilmek i¢in Denklem (2.20)

asagidaki gibi yeniden diizenlenebilir.

1 1

1 1 1
P2 =7°h + x2h, (2.21)

maks

Denklemde, y= HkEP olup, (k:iS) yikten bagimsiz sertlikle ilgili sabittir.

1

Denklem (2.21)’daki y ve ho’degerleri hC nin P, 2ye gore grafiklerinden elde edilebilir.

aks

Bu modele gore, yiikten bagimsiz sertlik degeri hesaplanmasinin iki yolu vardir.
Bunlardan birincisi, dogrudan denklem (2.20)’i kullanmak, digeri ise y = % ifadesini

kullanmaktir.

2.5.4. Orantili Numune Direnci (Proportional Specimen Resistance; PSR) Modeli

Li ve Bradt (1993) tarafindan ortaya konan orantili numune direnci modeli, Hays-
Kendall yaklasiminin gelistirilmis sekli olarak diisiliniilebilir. Bu modelde numune

direncinin sabit olmadig1 ve ¢entik derinliginin dogrusal olarak arttig1 kabul edilir.
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P .. =ah +ah? denklemi ile verilir. Burada a; ve a, parametreleri malzemenin

elastik ve plastik ozellikleri ile iliskili parametrelerdir.

CBE analizlerinde, orantili numune direnci modelinin  uygulanabilirligi

= I:)maks—_aih")ve Hpr = a,/24.5denklemlerinden elde edilen HPSR degerleri

e 24.5h ?

karsilagtirilarak yapilabilir.

2.5.5. Gelistirilmis PSR (Modified Proportional Specimen Resistance; MPSR)
Modeli

Gong ve arkadaslari (Gong ve ark., 1999), farkli malzemelerde CBE davraniginin

aciklanmasi i¢in onerilen PSR modelinin,
I:)maks = a0 + aihc + a2h02 (222)

seklinde gelistirilmesini dnermislerdir. Denklemde a, yiizey islemlerinin sebep oldugu
artik zor ile ilgili sabit, a vea denklem (2.21)’da verilenler ile ayni fiziksel anlama

sahip parametrelerdir. MPSR modelinde de, PSR modeline benzer sekilde yiikten

bagimsiz sertligi hesaplamak i¢in iki farkli yol izlenebilir. Bunlar,
Hypsr = (Pras —8 —ah,)/ (24'5hc2) (2.23)
Hyesr =@, /24.5 (2.24)

2.6. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM)

Taramali tiinelleme mikroskobu (STM) sayesinde pek cok iletken malzemenin yiizeyi
atomik Olgekte incelenebilmektedir. STM ilk olarak Ziirih’te 1982 yilinda Binnig ve
arkadaslar tarafindan icat edilmis ve 1986 yilinda Binnig ve Rohrer fizik dalinda Nobel

Odiiliinii kazanmiglardir. STM her ne kadar iletken malzemelerin yiizey morfolojisini
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atomik Olcekte inceleme imkani verse de, iletken olmayan malzemelerin de yiizeylerinin
incelenebilmesi i¢gin yeni taramali u¢ mikroskoplarinin gelistirilmesi gerekmekteydi. Bu
taramal1 u¢ mikroskoplarindan biri olan atomik kuvvet mikroskobu (AFM) 1986’da
Binnig, Quate ve Gerber tarafindan icat edilmistir. AFM’nin icadiyla birlikte hem
iletken hem de iletken olmayan pek c¢ok malzemenin ylizeyi incelenmeye baslandi
Calisma prensibi ug ile numune yiizeyi arasindaki atomlar arasi etkilesim kuvvetlerine

dayanir. Sekil 2.7 de tipik bir AFM’nin ¢alisma prensibi goriilmektedir.

(' ~
Sapma
sensori
k ¥ p
" Geri beslem
1
: elektronigi
"
1
: 1
Cantilever g
1
Uc v Numune

Tarayic1 -

Sekil 2.7. AFM’nin ¢alisma prensibi

Sekil 2.7 de gorildiigii gibi cantileverin sonuna sabitlenmis olan ug ile ylizey taranir.
Tarama esnasinda ug ile numune yiizeyi arasinda meydana gelen atomik etkilesimlerden
dolay1 cantilever sapmaya ugrar ve bu sapma bir sensor tarafindan kaydedilip yiizeyin
haritas1 ¢ikarilir. Bu sayede numune yiizeyindeki piiriizliiliigii, kusur tiplerini ve kusur

yogunlugu hakkinda bilgi edinilebilir.
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Sekil 2.8 de bir cantilever ve ucun taramali elektron mikroskobuyla ¢ekilmis fotografi
bulunmaktadir. Bir AFM wucu, 100-200 pm uzunlugunda bir cantileverin ucuna

sabitlenmis 2-3 mikron uzunlugunda ve ¢ap1 da yaklasik olarak 20 nm den daha azdir.

AFM Canti lever AFM Canti lever

20pm r 8kV z22mm 10ym m 8kV 2z2mm

Sekil 2.8. a) 1000 biiyiitmede b) 3000 biiyiitmede taramali elektron mikroskobuyla
¢ekilmis AFM ucu

AFM oOlglimleri kontak, non-kontak ve yari kontak olmak {izere ii¢ ayrt modda
yapilmaktadir. Islemin modu ug¢ ile numune arasindaki mesafeye gore belirlenir. Ug
numune Yylizeyine yaklastirildiginda numune ile u¢ arasinda etkilesim kuvvetleri
meydana gelir. Sekil 2.9 incelendiginde sag tarafta yaklastikca etkilesim kuvveti de
sifira gider. U¢ numuneye yaklastiginda ¢ekici van der-Waals kuvveti tarafindan yavas
yavas ylizeye dogru cekilir. Ug-numune mesafesinin azalmasiyla bu c¢ekim, ug ve
numune yiizeylerindeki atomlarin elektron bulutlarinin birbirlerini elektrostatik olarak
itmeye basladig1 mesafeye kadar artar. Mesafenin biraz daha azalmasi durumunda itici
kuvvet artar ve net kuvvet kimyasal bag uzunlugu mertebesinde (birkag A) bir mesafede

sifir olur. Numune ile u¢ kontak etmeye baslar ve bundan sonra net kuvvet itici olur.
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itici Kuvvetler

Kuvvet Yan Kontak f

Modu

<!

Uc¢ Numune Uzakhg

_// | 2
o -
Non Kontak ‘
Kontak Modu Modu
Cekici Kuvvetler

Sekil 2.9. AFM ucu ve numune yiizeyi arasindaki kuvvetlerin mesafeye bagl degisimi

Kontak modda ug ile numune arasindaki mesafe birkac A mesafesindedir. Numune ve
uc kontak halinde olduklarindan, itici kuvvetlerle birbirlerini iterler. Yiizeyi tipografisi
ya kantilevirin titresimleriyle veyahut cantilevir sabit tutularak ylizey yiikseklik
farkindan elde edilebilir. Non-kontak modda ise u¢-numune mesafesi yaklasik 50-150 A
mertebesindedir. Bu durumda ug zayif ¢ekici kuvvetlere tabiidir. Bu ¢ekici kuvvet
kontak moddaki kuvvetlerden daha zayiftir ve kuvvet mesafe egrisinden de goriilecegi
tizere yiizey ylikseklik degisimine daha az duyarhidir. Bu yiizden bu modda ylizey
topografisini elde etmek i¢in kontak moddakinden farkli bir mekanizma kullanilir.
Cantilever, rezonans frekansina yakin bir frekansta titrestirilir. U¢ numuneye
yaklastirildiginda frekans veya genlikteki degisimler saptanir. Non-kontak dlgimler dis
titresimlerden, u¢ ve cantilever kalitesinden ¢ok etkilenir. Yari-kontak mod non-kontak

modun biraz degisik seklidir. Bu modda cantilever kendi rezonans frekansinda
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titrestirilir. U¢ her bir salimmda numune yiizeyi ile anlik fiziksel temas saglar.
Numuneye yaklasma durumunda salimimin siddetinde meydana gelen degisim esas

alinir.

2.7. Taramah Elektron Mikroskobu (Scanning Electron Microscope-SEM)

Elektrooptik prensipler c¢ercevesinde tasarlanmis taramali elektron mikroskobu,
elektronik ve optik sistemlerin birlikte kullanimi ile yiiksek biylitmelerde
tizerinde islem ve analizler yapilabilen goriintiilerin elde edildigi cihazlardan birisidir.
Taramali Elektron Mikroskobu, arastirma-gelistirme ¢alismalarinin  yaninda mikro
elektronikte, sanayinin degisik kollarinda hata analizlerinde, biyolojik bilimler, tip ve
kriminal uygulamalar gibi bircok dalda kullanilmaktadir. Ilk ticari taramali elektron
mikroskobu 1965'de kullanilmaya baslanmis, bundan sonra teknik gelismeler birbirini
izlemistir. Taramali Elektron Mikroskobunda (SEM) goriintii, yliksek voltaj ile
hizlandirilmis elektronlarin numune iizerine odaklanmasi, bu elektron demetinin
numune ylizeyinde taratilmasi sirasinda elektron ve numune atomlari arasinda olusan
cesitli girisimler sonucunda meydana gelen etkilerin uygun algilayicilarda toplanmasi
ve sinyal gii¢clendiricilerinden gegirildikten sonra bir katot i1sinlari tliplinlin ekranina
aktarilmasiyla elde edilir. Modern sistemlerde bu algilayicilardan gelen sinyaller dijital
sinyallere ¢evrilip bilgisayar monitoriine verilmektedir. Gerek ayirim giicli (resolution),
gerek odak derinligi (depth of focus) gerekse goriintii ve analizi birlestirebilme 6zelligi,

taramali elektron mikroskobunun kullanim alanini genisletmektedir. (Anonim, 2011)

Taramali Elektron Mikroskobu Optik Kolon, Numune Hiicresi ve Goriintiileme Sistemi
olmak tizere ii¢ temel kisimdan olusmaktadir. Optik kolon kisminda; elektron demetinin
kaynag1 olan elektron tabancasi, elektronlar1 numuneye dogru hizlandirmak icin ytiksek
gerilimin uygulandig1 anot plakasi, ince elektron demeti elde etmek icin yogunlastiric
mercekler, demeti numune {izerinde odaklamak i¢in objektif mercegi, bu mercege bagl
cesitli capta apatiirler ve elektron demetinin numune ylizeyini taramasi i¢in tarama

bobinleri yer almaktadir. Mercek sistemleri elektromanyetik alan ile elektron demetini
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inceltmekte veya numune iizerine odaklamaktadir. Tiim optik kolon ve numune 10™* Pa
gibi bir vakumda tutulmaktadir. Goériintii sisteminde, elektron demeti ile numune
girisimi sonucunda olusan ¢esitli elektron ve 1simalar1 toplayan dedektorler, bunlarin
sinyal ¢ogalticilari ve numune yiizeyinde elektron demetini goriintii ekraniyla

senkronize tarayan manyetik bobinler bulunmaktadir. (Anonim, 2011)
2.8. X-151m Toz Kirinima

X-1sm1 toz kirmimi, rasgele diizenlenmis toz orneklerden sagilan monokromatik x
isinindan,  X-1gin1 kirmim agisi ve siddetinin 6lgtimii ile malzemenin kristal yapisini
belirlemekte kullanilan bir yontemdir. Bu kirinim isleminde, kristali olusturan
atomlardaki elektronlar, gelen x-1sin1 ile titresir ve X-1s1n1 esnek sagilmaya ugrar. Kristal
ornekten alman kirmim deseni her kristal tiirii i¢in 6zeldir. Grafit ile elmasin ikisi de
karbon atomlarindan yapilmasina ragmen, grafitin kiriim deseni ile elmasin kirinim
deseni birbirinden farklidir. X-151n1 toz kirinim deseni, malzemenin kristal sistemi, uzay
grubu simetrisi, birim hiicre parametreleri hakkinda bilgi icerdigi icin, x-1sin1 toz

kirinimai ile nicel ve nitel faz analizi yapilabilir.

X-1gm1 kirmimi, kirimim deseninden kristal yapiyr belirlemede kullanilan en yaygin
yontemdir. X-1s1n1 kirmimi; malzemenin igerdigi fazlar1 belirlemede, nicel ve nitel faz
analizinde, sicaklik, basing gibi fiziksel parametrelere bagh faz degisimlerinde, tanecik

boyutunu belirlemede ve 6rgii sabitlerini bulmada kullanilir.



3. MATERYAL ve METOT
3.1. Malzemelerin Uretimi

RuSr,-RECu,0s (RE = Eu, Gd ve Ho) siiperiletken seramik numuneleri Amonyum
Nitrat Eritme Teknigi ile hazirlanmistir (Topal ve Dorosinskii, 2007). S6z konusu
literatiirde numunelerin amonyum nitrat eritme teknigi ile hazirlanis1 kisaca asagida

belirtilen sekilde verilmistir.

Uygun miktarlarda RuO,, SrCOs3;, RE;O3 ve CuO karigtirildiktan sonra sivi amonyum
nitrat ¢ozeltisinin igerisine yerlestirildi. Daha sonra ¢ozelti yogun koyu mavi bir sivi
kivamma gelinceye kadar 160°C de sinterlendi ve 210-270°C sicakligma kadar 1sitildi.
Son iirlin, yanik bir kagidin kiillerine benzer sekilde, siyah ince taneli toz haline geldi ve
son olarak, bu tozlar pelet haline getirildi ve oksijen akis1 iginde ilk olarak 950 °C’de
daha sonra 1050 °C” de 20 saat tavlandi. iki tavlama asamas arasinda, ara 6giitme ve

2000 kg/cm? basingta peletleme islemleri yapildi.

3.2. Malzemenin Hazirlanmasi

Numuneler ¢entme isleminden once kaliplama ve parlatma islemi olmak tizere iki

asamadan gegcirildi.

3.2.1. Malzemelerin kaliplanmasi

Oncelikle, numuneler epoksi malzemesiyle yaklasik 24 saat bekletilerek 3 cm ¢apinda

ve 9 mm yiiksekliginde tabletler halinde kaliplandi.

3.2.2. Malzemelerin parlatilmasi

Zimparalama, mekanik parlatma isleminin 6n basamagidir. Hem mikroskobik
incelemeler (Optik, Taramali Elektron Mikroskobu; SEM ve Atomik Kuvvet
Mikroskobu; AFM) ve hem de ¢entme islemleri i¢in numunelerin parlatilmalari

gerekmektedir.
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Parlatma islemlerinde Metkon marka otomatik kafali Forcipol 2V cihazi kullanildi
(Sekil 3.1). Ik olarak numuneler sirastyla 1000, 1200, 2400 ve 4000 meshlik zimpara
kagitlarina tutuldu. Bu islemler esnasinda, numunenin 1sinmasini 6nlemek i¢in zimpara
kagitlarina siirekli su tatbik edildi. Daha sonra, nihai parlatma i¢in suyla siispansiyon
halinde bulunan farkli tane boyutlarina sahip elmas tanecikler kullanildi. Sirasiyla, 6, 3,
1 ve 0.25 um boyutlarindaki elmas slispansiyonlari farkli ¢guhalarin {izerine uygulandi.

Bu asamada malzemenin 1sinmasini1 6nlemek i¢in su yerine lubricant sivisi kullanildi.

thos

@
s (DB
) ®

Sekil 3.1. Parlatma cihazi
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3.3. Nanocentme ve Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) Analizi

Nanogentme deneyleri oda sicaklifinda 10, 20, 30, 40, 50, 100, 150, 200, 250, 300, 350
ve 400 mN kuvvet araliginda Berkovich u¢ kullanilarak yapildi. Her numuneden biitiin
yiik degerlerinde farkli bolgelerden 10 6l¢iim alindi. AFM analizleri ise dalga modunda
(wave, non-contact) ve 1 hz tarama hizinda yapildi. Numunelere ait 3-boyutlu yiizey

goriintiisii ve derinlik profili grafigi elde edildi.

Sekil 3.2. AFM ve Nanogentme Cihazi
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3.4. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

SEM fotograflari, Inonii Universitesi SEM laboratuarinda Leo Evo 40VP model
Taramali Elektron Mikroskobuyla 20 kV hizlandirma voltaji altinda alindi (Sekil 3.3).

Sekil 3.3. Taramali elektron mikroskobu (SEM)

3.5. Renkli Haritalama (RH) ve Enerji Dagilimh X-Isinlar1 (EDAX) Analizi

Analizler, SEM cihazina bagli Rontec Xflash detektore sahip Quantax Mikroanaliz
sistemiyle yapildi (Sekil 3.3). Yiizey haritalari, X flash detektoriiyle algilanan
malzemelere ait karakteristik X-Ismnlar1 bilgisayar yazilimi tarafindan her bir elemente
gore renklendirilmesiyle, EDAX analizleri ise algilanan bu X-isinlarinin kantitatif

olarak dlgiilmesiyle olusturuldu.



4. BULGULAR VE TARTISMA

Bu calismada, amonyum nitrat eritme teknigi ile hazirlanmis, T.=72 K kritik gecis
sicakliginin altinda stiperiletkenlik ve Tp=125 K istiinde de ferromagnetik o6zellik
gosteren RuSr,RECu,0O3 (RE = Eu, Gd ve Ho) bulk siiperiletkenlerinin elastiklik
modiilii ve gercek sertlik gibi mekaniksel o6zellikleri arastirildi. Yik yer degistirme
verileri kullanilarak malzemeler igin gergek sertlik degerini en dogru sekilde veren
model ortaya konuldu. Atomik Kuvvet Mikroskobu ile yiizey analizi yapildi. X- 1sinlart
difraksiyonu (XRD) taramali elektron mikroskobu (SEM) ve renkli haritalama analizleri

ile yapisal analizler yapildi.

4.1.Yiikleme — Bosaltma Verilerinin Analizi

RuSr,-RECu,03 (RE = Eu, Gd ve Ho) siiperiletken seramik numunelerinin yiik
yerdegistirme egrileri sekil 4.1, 4.2 ve 4.3’de verilmistir. Sekiller incelendiginde Eu ve
Gd katkili numunelerde P-h egrilerinin {ist {iste binme 6zelliginin zayif oldugu agikca
goriilmektedir (Sekil 4.1 ve 4.2). Bu durum, numunelerin homojen olmayan bir
mikroyapiya sahip oldugunu gostermektedir. Ayrica, malzeme igerisindeki bosluklar ve
taneler aras1 zayif baglar da bu 6zelligi olumsuz yonde etkileyebilir. Ote yandan, Ho
katkilt numuneye ait P-h egrilerinin, neredeyse biitlin yiikler altinda, iist tiste bindigi
goriilmektedir. Artan yiikler i¢in P-h egrilerinin st iiste binme 6zelligi, malzemenin

homojen bir yapiya sahip olmasinin bir gostergesi olarak bilinmektedir (Kdlemen,
2006).

Bagka bir ifadeyle Ho katkili numunenin, biitiin yiikler i¢in benzer elastik ve plastik
deformasyon karakteristigi gosterdigini soOyleyebiliriz. Bu nedenle P-h egrilerine
bakarak, Ho katkili numunenin, digerlerine goére daha homojen bir mikroyapiya sahip
oldugu sonucunu ¢ikarabiliriz. Bu konuda daha kesin bir yargiya varabilmek, ancak
numunelerin mikroyap1 incelemelerinin bir mikroskop altinda incelenmesi ile
miimkiindiir. Bu nedenle, SEM incelemeleri boliimiinde (Boliim 4.10) bu konuya tekrar

deginilecektir.
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Sekil 4.1. Oda sicakliginda RuSr,(RE=Eu)Cu,Os siiperiletkenine ait yiik-yerdegistirme
egrisi
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Sekil 4.2. Oda sicakliginda RuSry(RE=Gd)Cu,0gs siiperiletkenine ait yiik-yerdegistirme
egrisi
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Sekil 4.3. Oda sicakliginda RuSr,(RE=H0)Cu,Og siiperiletkenine ait yiik-yerdegistirme
egrisi

4.2. Sertlik ve Elastik Modiiliiniin Yiike Bagh Degisimi

Numunelerin, sertlik ve elastik modiilii degerleri Oliver-Pharr yaklagimi kullanilarak
hesaplanmistir. Numunelerin farkl yiikler (10, 20, 30, 40, 50, 100, 150, 200, 250, 300,
350 ve 400 mN) altindaki sertlik degerlerinin degisimi sekil 4.4’de gosterilmektedir.
Sekil incelendiginde, sertligin artan yiikle birlikte lineer olmayan bir davranig
sergiledigi goriilmektedir. Sertlik, 100 mN’a kadar hizla azalmis daha sonraki
yiiklerde ise yaklasik olarak sabit kalmistir.

Bu olay literatiirde ¢ok iyi bilinen ¢entik boyut etkisi (CBE) davranisi olarak
aciklanmaktadir (Nix ve Gao, 1998; Elmustafa ve Stone, 2002; Kolemen, 2006). Bu
davranig tipi sadece siiperiletkenlerde degil tek kristal, alasim ve seramik tiirii pek ¢cok
malzeme ¢esidi i¢inde gozlenmistir. (Uzun ve ark., 2005; Sahin ve ark., 2008; Sahin
ve ark. 2008; 2011). Sertlik degerlerinde gézlenen bu davranig, numunelerin gercek

sertlik degerlerinin ne olacag sorusunu akla getirmektedir. Literatiirde, bu sorunun



cevabini bulabilmek i¢in pek ¢ok yaklasim oOne siiriilmiistiir. Bunlar arasinda en iyi

bilinenleri; Meyer yasasi (Mott, 1956), Hays-Kendall yaklasimi1 (Hays and Kendall,

1973), elastik-plastik deformasyon modeli (Tarkanian ve ark., 1973), Orantili numune

direnci (Proportional Specimen Resistance; PSR, (Li ve ark., 1994) ve modifiye

edilmis Orantili numune direnci (Modified Proportional Specimen Resistance; MPSR)

(Gong ve ark., 1999) modelleridir.

Sertlik (H; GPa)

Sekil 4.4. Sertligin uygulanan maksimum yiikle degisimi
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Sekil 4.5’de malzemelerin elastik modiilii degerleri verilmektedir. Sertlik degerlerinde

yiikiin artmasi ile birlikte gozlenen eksponansiyel azalma davranisi, elastik modiilii

degerlerinde de gozlenmektedir. Literatiirden bilindigi tlizere, malzemelerin sertlik ve

elastik modiilii davranisi genellikle ayn1 egilimi gosterirler. Bu agidan bakildiginda elde

edilen sonuglar, literatiirle uyum igerisindedir (Kolemen ve ark., 2006; Sahin ve ark.,

2008).

Ote yandan, literatiirde elastik modiiliiniin uygulanan yiike gore degisimi ile ilgili

caligmalar yapilmis, bu degisimin muhtemel sebepleri ortaya konularak su sonuglara

vartlmistir; yiiksek yiliklerde numunede meydana gelebilecek mikro catlaklar ve farkli
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faz yapilar1 uygulan yiikle beraber elastik modulii degerlerinin degisebilecegini

gOstermistir (Sahin ve ark., 2008).
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Sekil 4.5. indirgenmis elastik modiiliiniin uygulanan maksimum yiikle degisimi

Ayrica, degisik Ol¢lim yontemlerine gore her bir dongiide meydana gelen islem
sertlesmesi de Elastik modiiliiniin degisimini etkileyen faktorler arasinda yer
almaktadir. Ayrica, elastik moduliinii etkileyen faktorler arasinda dislokasyonlarin
sebep oldugu ters plastiklik de (reverse plasticity) vardir. Ters plastiklik, yiik altindaki
malzemede var olan i¢ zorlardan dolayr meydana gelir. Yik kaldinldiginda
dislokasyonlar gevser, tane sinirlar1 ayarlanir (diizenlenir) ve hatta faz gegisi olabilir. Bu
sonuclarla birlikte elastik moduliiniin 6lciilen degerlerinde degisiklikler meydana

gelebilir (Shuman ve ark., 2007).

Uzerinde ¢alistigimiz malzemeye gelince, 6zellikle kiiciik yiiklerde (< 10 mN) elde

edilen elastik modiilii degerlerindeki degisimlerin sebebi; ihmal edilemeyen ug
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kusurlari, uc korliigii, u¢ ya da cihazin kalibrasyon yetersizligi, ylizey piiriizliliigii yada
baslangi¢c kontak noktasi belirsizligi gibi deneysel belirsizlikler, malzeme yiizeyinde
olusan yerel oksitlenme (6zellikle siiperiletken malzemeler oksite karsi oldukca
duyarlidir) ya da yaslanma boélgelerinin olmasi, malzemeleri parlatma esnasinda
uygulanan zorlarla beraber malzeme yiizeyinde meydana gelen islem sertlesmeleri
olarak gosterilebilir. Bunun gibi etkiler sertligin yiikle degisimini etkileyen faktorler
arasindadir. Ayrica, elastik moduliiniin sertlikle benzer davranig gostermesi dolayisiyla
elastik modulii degerlerinde uygulanan yiikle beraber karsimiza ¢ikan degisimler

yukarida sozii gecen sebeplerle agiklanabilir (Uzun ve ark., 2010).

Sekil 4.5 incelendiginde, yaklasik 250 mN’dan sonra malzemelerin indirgenmis elastik
modiili (E;) degerlerinin degismedigi goriilmektedir. Bu yiikten sonraki degismeyen
degerler malzemelerin gercek E, degeri olarak diisiiniilebilir. Bu agidan bakildiginda Ho
katkilt numunenin E, degerinin (E; = 30 GPa), Gd ve Eu katkili numunelere (E; = 15
GPa) gore yaklasik 2 kat daha fazla oldugu goriilmektedir. Elastik modiilli, dogrudan
atomlar arast bag kuvvetleriyle iliskili oldugundan, Ho katkisinin, siiperiletken
malzemedeki atomlar arasi bag kuvvetlerini biiyilk oranda arttirdgt sonucunu

c¢ikarabiliriz.

4.3. Meyer Yasasina Gore Analiz

Meyer yasasina gore yapilan analizde InP-Inh grafikleri ¢izildi ve Meyer iissii (n)
grafigin egiminden elde edildi (Cizelge 4.1.). “n” tssii CBE’nin bir 6lgiisii olarak
bilinmektedir. Sekil 4.6’de verilen grafige gore li¢c numunenin de Meyer iissiiniin 2’den
kiiciik oldugu tespit edilmistir. Bu sonug ise malzemelerde gentik boyutu etkisinin etkin
oldugunu gostermektedir. Bu nedenle Meyer yasasimin, nanogentme Verilerini
agiklamada basarili oldugunu gostermektedir. Ote yandan, Meyer yasasi malzemenin

gercek sertlik degerinin bulunmasinda yeterli olmamaktadir.
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Sekil 4.6. InP-Inh; grafikleri
Cizelge 4.1. Meyer iissii degerleri
Numune Meyer Ussii (n) r?
RuSr,EuCu,0Os 1.23 0,970
RuSr,GdCu,0g 1.48 0,973
RuSr,HoCu,0g 1.53 0,992
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4.4. Hays-Kendall Yaklasimina Gore Analiz

Hays ve Kendall (1973) tarafindan ¢ok sayida malzeme {izerinde yapilan sertlik
testlerinde gozlenen CBE davranisi i¢in, uygulanan test yiikiinlin belirli bir limit
degerinin altinda sadece elastik deformasyon, bu degerin iistiinde ise plastik
deformasyon meydana geldigi ortaya konulmustur. Bu durum Gane ve Bowden (1968)
tarafindan farkli malzemelerde ¢enticinin kritik bir yiilk degerine kadar numuneye
girmemesi (bu degerden sonra aniden girmesi) seklinde gozlenmistir. Ayrica, test
yiikiiniin artmasina ragmen kritik yiik degerine ulasmadan izin biiytikligiiniin artmadig
gozlenmigtir. Hays-Kendall (1973) tarafindan, deneysel olarak olgiilen izin

biiyiikliigiiniin, uygulanan test yiki Pmaks yerine etkin yik P =P kS-W ile orantili

ektin  mal
2
oldugu denklem (2.18)’ da verilmistir. Bu denkleme gore Pmaks-hC grafigi lineer bir

dogru verecektir.

Sekil 4.7°de RuSr,RECu,0g (RE = Eu, Gd ve H0) numuneleri igin verilen bu grafigin
uyum (korelasyon) katsayislari oldukca yiiksektir (r>=0.994, 0.987 ve 0.996). Grafikten
elde edilen degerlere gore Evropyum, Gadolinyum ve Holmiyum katkili numuneler igin
kalict deformasyonu meydana getirmek i¢in minimum yiik degerleri sirasiyla 15.2, 25.6
ve 22.3 mN’dur (Cizelge 4.2). Bu degerlerin dogrulugunu kontrol etmek igin,
RuSr,RECu,0sg (RE = Eu, Gd ve Ho) numuneleri iizerinde 10 mN’luk maksimum pik
yiikil i¢in deneyler yapilmustir.
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Sekil 4.7. Hays-Kendall yaklasimina gore, Pmaks’ n hC ye gore egrisi

Sekil 4.8’den goriilecegi tlizere, 10 mN’ luk bir maksimum yiikiin uygulanmasi
sonucunda numuneler iizerinde belirgin bir sekilde plastik deformasyon meydana
gelmistir. Sekilden elde edilen bu sonug, Hays-Kendall modelinin uygulanmasi sonucu
elde edilen plastik deformasyon i¢in gerekli olan minimum yiik degerleriyle (15.2, 25.6
ve 22.3 mN) karsilastirildiginda bu modelden elde edilen degerlerin biiyiik oldugu ve
sertlik degerlerinin hesaplanmasinda bu degerlerinin kullanilmasinin dogru sonuglar

vermeyecegi sonucuna varilmaistir.
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Sekil 4.8. 10 mN’luk maksimum yiik altindaki RuSr,RECu,Og (RE = Eu, Gd ve Ho)
numunelerinin yiik-yerdegistirme egrisi

Cizelge 4.2. Hays-Kendall modelinden elde edilen parametreler

Numune r? W (mN) | C; (mN/nm?) Sertlik (GPa)
RuSr,EuCu,0g 0,994 15.2 22.05 0.9
RuSr,GdCu,Og 0,987 25.6 17.2 0.7
RuSr,HoCu,0g 0,996 22.3 93.6 3.82

4.5. Elastik-Plastik Deformasyon Modeline Gore Analiz

Centik testleri esnasinda kaydedilen yiik-yerdegistirme egrilerinden elde edilen girme

derinligi, hC elastik geri kazanimdan sonra 6l¢iilen ¢entik boyutu olarak diisiiniilebilinir.

Literatiirde, elastik geri kazanim ve centici korliiglinden dolayi, ¢entik boyutuna ilave

bir terim, h0 diizeltme terimi eklenilmesi gerektigi one siiriilmiistiir (Weiss, 1987; Bull
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ve ark., 1989; Peng ve ark., 2004). Elastik toparlanma sebebi ile ifade edilen diizeltme
teriminin pozitif olmas1 gerektigi vurgulanmaktadir. Bu durum c¢entik boyutunun

kii¢iilmesi anlamina gelmektedir.

1
Elastik-plastik deformasyon modeline gore, Sekil 4.9°da verilen P2, —h. grafiginden

h0 ve y parametreleri elde edilebilir (Cizelge 4.3). Cizelge 4.3 incelendiginde hg

degerlerinin h. kontak derinligine ¢ok yakin degerler aldigi goriilmektedir. ho
degerlerinin h, degerlerine yakin degerlerde olmasi, yani karsilastirilabilir 6l¢iide olmasi
diizeltme terimi olarak kullanilmasini miimkiin kilmamaktadir. Dolaysiyla bu sonug,
elastik-plastik deformasyon modelinin numunelerimizin gergek sertlik degerlerini

hesaplamak i¢in uygun olmadigini ortaya Koymaktadir.

25 -

2
r =0.996

r°=0.994
201 r=0978

15 ]

10

RuSr.HoCu, 0,
m RuSr,GdCu,0,
A RuSr.EuCu.Oq

Maksimum Yiik (P12, mN1/2)

Kontak Derinligi (h_, pm)

12
Sekil 4.9. Elastik/Plastik deformasyon modeline gore P maks-hC grafigi
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Cizelge 4.3. Elastik-Plastik Deformasyon modelinden elde edilen parametreler

Numune | x (mN/um?) | he(nm) (10mN) | ho (nm) | Sertlik (GPa)
RuSr,EuCu,Osg | 0,994 17 372 574 0.69
RuSr,GdCu,Os | 0,978 13.5 451 385 0.55
RuSr,HoCu,Og | 0,996 80.1 183 229 3.27

4.6. PSR Modeline Gore Analiz

PSR modeli, CBE davranigini analiz etmek i¢in kullanilan Hays-Kendall yaklagimin
gelistirilmis bir seklidir. Bu model kalici deformasyona karst numune direncini ¢entik
boyutunun bir fonksiyonu olarak ( yani W=ajh; ) tanimlar. Li ve arkadaslar1 (1994), bu
modelin farkli malzemeler i¢in mikrosertlik testlerinde gozlenen CBE davraniginin
orijinini basarili bir sekilde aciklayabilecegini ortaya koymuslardir. Modelin
denklemleri 2.5.4’te verilmektedir. Sekil 4.10 bu modelin denklemlerine gore elde
edilen sertlik degerlerini ve uyum katsayilarin1 gostermektedir. Bunun yaninda, sertligin
yiike bagli davraniginda gozlenen plato bolgesine karsilik gelen sertlik degerinin yilikten
bagimsiz sertlik degerini verdigide literatiirden bilinmektedir (Quin ve Quin, 1997). Bu
bilgiler 1s1g8inda elde edilen veriler incelendiginde modelden elde edilen sertlik
degerlerinin plato bolgesine karsilik gelen degerlerden uzak oldugu goriilmektedir.
Ayrica, grafigin uyum katsayilarinin da oldukca diisiik olmasi (Cizelge 4.4) bu modelin
numunelerimizin sertlik degerlerini belirlemek i¢in uygun olmadigi sonucunu ortaya

koymaktadir.
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Sekil 4.10. RuSr,RECu,0g (RE = Eu, Gd ve Ho) numuneleri i¢in Pmakslhc-hC grafigi

Cizelge 4.4. RuSr,RECu,0g (RE = Eu, Gd ve Ho) numuneleri igin PSR modelinden
elde edilen a; ve sertlik degerleri

Numune az (mN/pm®) r° Sertlik (GPa)
RuSr,EuCu,0g 12.5 0,893 0.51
RuSr,GdCu,Og 12.5 0,868 0.51
RuSr,HoCu,0g 74 0,982 3.02

4.77. MPSR Modeline Gore Analiz

PSR modeline gore hc=0 oldugu zaman, test numune direnci (W=a1hc) sifir olur. Bu da

malzemede kalict deformasyon iiretebilmek i¢in gerekli olan minimum yiikiin sifir

olmas1 gerektigini ifade eder. Oysaki, Gong ve ark. (1999) bu durumun uygun
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olmayacagini ve zimparalama ve parlatma iglemine tabi tutulan test numune yiizeyinin

sikistirilmis bir yay gibi diistintilebilecegini rapor etmislerdir.

Ek olarak, PSR modelindeki (Pmaks- hc) grafigindeki lineerlikten sapmanin plastik

deformasyona  karst test numune direncinin  yanlis  tanimlanmasindan
kaynaklanabilecegini ve bu ylizden PSR modelinin modifiye edilebilecegini

Onermislerdir.

CBE davranigini analiz etmek i¢in modifiye PSR modelinin uygulanabilirligi ile ilgili
birgok ¢alisma yapilmistir (Gong ve ark., 1999, 2001, Sangwall ve ark., 2003, Kélemen
ve ark., 2004, 2006, Uzun ve ark., 2005, Sahin ve ark., 2005). Bu modele gore, a vea

parametreleri PSR modelindeki a vea parametreleriyle ayni fiziksel anlama sahiptir.

Bu yiizden, bu iki parametre daha 6nce bahsedilen PSR modelindeki gibi iki farkli

yiikten bagimsiz sertlik degerleri elde etmemizi saglar. a vea parametreleri deneysel
olarak elde edilen Pmaks n hc ye gore grafiginden hesaplanabilir. Pmaks mn hC ye gore

grafigi sekil 4.11 de verilmistir.

500 +
e RuSr,HoCu,O,
m RuSr,GdCu,O,
__ 400 4 RuSrEuCu0, o . .
Z ]
E 2
- r =0.988
A ] i
oy 300_: r=0.989
g r°=0.88%
S
§ ]
§ 200—:
=
o
2 ]
100
0 T
0 1 2 3 4 5

Kontak Derinligi (h_, pm)

Sekil 4.11. RuSr,RECu,0g (RE = Eu, Gd ve Ho) numuneleri i¢in Pmaks- hc grafigi
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Cizelge 4.5’te bizim numunelerimize ve literatirden alinmig yiiksek sicaklik
stiperiletkenlerine ait sertlik ve indirgenmis elastik modiili degerleri bulunmaktadir.
Cizelgeden goriilecegi gibi yiikten bagimsiz sertlik degerleri birbirleriyle uyum igerisindedir
ve ayn1 zamanda plato bolgesi degerlerine, PSR modelinden elde edilen yiikten bagimsiz
sertlik degerlerinden daha yakin oldugu i¢in en uygun model olarak goriilebilir.
RuSr,GdCu,0Og numunesine ait sertlik degeri (0,83 GPa) Saleh ve ark. (2007) tarafindan
yapilan ¢alismadaki degerlerle (0.35 — 0.55 GPa) karsilastirilabilir 6lgiidedir. Sertlik
degeri arasindaki bu kiigiik farkin iiretim metodundaki farkliliktan kaynaklandigini

diistinmekteyiz.

Cizelge 4.5. Literatiirden alinmig farkli yiiksek sicaklik siiperiletkenlerine ve
numunelerimeze ait sertlik ve elastik modiilii degerleri

Yiik Sertlik Indirgenmis
Malzeme Literatiir Olgiim Metodu | Arah@ (GPa) Elastik
(mN) Modiilii (GPa)
RuSr,HoCu,0q Sunulan ¢alisma Nanogentme 10-400 2,33 27
RuSr,GdCu,0q Sunulan ¢alisma Nanogentme 10-400 0,94 14,3
RuSr,EuCu,Oq Sunulan ¢alisma Nanogentme 10-400 0,83 14
Saleh ve ark., | Statik Sertlik 250-980 | 0,35-0,55 43-45
RUszGdCUzOg
(2007)
Roa ve ark., | Nanogentme 5-100 9,8-11 192-200
Y123
(2007)
Roa ve ark., | Nanogentme 5-100 16,7-20 189-209
Y211
(2007)
Foerster ve ark., | Nanogentme 2,5-320 8 180
YBCO
(2008)
Pinheiro ve ark. | Nanogentme 1.6-400 7,4 158
YErBaCuO
(2010)
) lonescu ve ark., | Nanogentme 7-10 3.78 46,3
Bi-2212(F|| (a,b))
(1998)
) lonescu ve ark., | Nanogentme ?-10 0.78 15,4
Bi-2212(F-L(a,b))
(1998)
) Karaca ve ark., | Dinamik ultra | 200-1800 0.47 23
BiPbSrCaCuO ) )
(2009) mikro sertlik
] Kolemen ve ark., | Statik Sertlik 245-2940 0.55 -
BiPbSrCaSmCuO
(2006)
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4.8. Renkli Haritalama Analizi

Renkli haritalama analizi, bilesigi olusturan bilesenlerin mikroyap1 igerisindeki
dagiliminin daha kolay gozlenebilmesine olanak saglayan olduk¢a kullanishi bir
yontemdir. Sekil 4.12°de RuSr,RECu,0sg (RE = Eu, Gd ve Ho) numunelerine ait renkli
haritalama analiz fotograflar1 goriilmektedir. Numunelerin yapisinda bulunan her bir

element bilgisayar yazilimi tarafindan farkli renklerle gosterilmistir.

Sekil 4.12. Renkli haritalama analiziyle elde edilmis ylizey fotograflar

Elde edilen sonuglar, XRD analizleri ile birlikte degerlendirilerek numunelerde olusan
bilesikler tespit edilmeye g¢alisilmistir. Eu ve Gd Katkili numuneler i¢in ana faz,
EuSr,RuCu,0g ve GdSr,RuCu,Og olarak tespit edilmistir. Bunun disinda SrRuO;
bilesigi, her iki numunede de mevcut olup, morfolojilerinin ve numune igerisindeki
dagilimlarinin neredeyse ayni oldugu goriilmektedir. Bu tiir ikincil fazlar, malzemelerin

mekanik Ozelliklerini etkileyen en onemli etmenlerdir. Bu ise Eu ve Gd katkili
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numunelerin  mekaniksel 0Ozelliklerinin  benzerlik gdstermesinin  sebebi olarak

gorilebilir.

Ho katkili numunede anafaz, Sr,HORUOg olarak belirlenmistir. Bunun disinda,
mikroyapinin biiyiik bir kisminda CuO fazi olugmustur. Ancak, diger numunelerde
oldugu gibi herhangi bir StRuOj3 faz1 olusmamistir. Boliim 4.2°de bahsedildigi gibi Ho
katkilt numunenin sertliklerinin, Eu ve Gd katkili numunelere kiyasla oldukga yiiksek
cikmasmin sebebinin  mikroyapida var olan CuO fazindan kaynaklandigini

diistinmekteyiz.

4.9. AFM Analizi

Son yillarda sikca tercih edilen DDC testlerinde, malzemelerin mekanik 6zelliklerini
belirlemek i¢in izin dogrudan Olgiilmesine gerek yoktur. Malzemelerin sertlik, elastik
modiilii, siirinme gibi pek ¢ok ozelligi DDC testinden elde edilen P-h egrilerinin
analiziyle dolayli olarak hesaplanabilmektedir. Ancak, bazi malzemelerde izin etrafinda
meydana gelen yigilma (pile-up) veya ¢Okme (sink-in) davranisi, teorik olarak

hesaplanan degerlerin hatali ¢ikmasina sebep olmaktadir (Mencik, 2006).

Iz etrafindaki yigimalar1 optik yollarla tespit etmek miimkiindiir, ancak yigilmanimn
miktarinin belirlenmesi olanaksizdir. Bu nedenle son yillarda, triboloji analizlerinde
kullanilan AFM cihazlarinin, DDC cihazlariyla birlikte kullanilmasi yayginlagmistir
(Tuck, 2001; Beegan, 2005; Zhou, 2007). Sekil 4.13’de RuSr,RECu,0s (RE = Eu, Gd
ve Ho) numunelerinin Berkovich ugla agilan izlerin 3-boyutlu AFM goriintiileri
verilmektedir. Eu ve Gd katkili numunelerde, iz etrafinda belirgin bir yigilma
gozlenmezken, Ho katkili numunede yigilmanin olduk¢a fazla oldugu goriilmektedir.
Yigilma davranist yumusak ve siinek metallerde (Al, Cu gibi) cogunlukla gbzlenirken,
seramik temelli yiiksek sicaklik siiperiletkenlerinde siklikla rastlanan bir durum
degildir. Bu nedenle Ho katkili numunede goézlenen bu yigilma davraniginin,
numunenin tamaminin degil yerel bir bolgesinin Ozelliklerini  temsil ettigi

kanaatindeyiz. AFM topografya goriintiilerinden, taranan bolgenin yerel elementel
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analizlerinin yapilmasit mimkiin degildir. Bu nedenle, bahsedilen boélgenin, bakirca

zengin bir faza ait oldugu kanaatindeyiz.

Sekil 4.13. AFM Gériintiileri a) RuSr,EuCu,0gb) RuSr,GdCu,0g ¢) RuSr,HoCu,0g

4.10. SEM Analizi

Numunelere ait SEM fotograflar1 ve sekil 4.14°te verilmektedir. Biitlin mikroyap1
fotograflar1 10000X biiyiitmede alinmistir. Eu ve Gd katkili numunelerde, kiigiik
boyutlu taneler bulunmakla birlikte biiyiik tanelerin mikroyap: igerisindeki ylizdesinin
daha fazla oldugu goriilmektedir. Ayrica numunelerin mikroyapilarinin oldukga porozlu
oldugu goriilmektedir. Bu iki durumun malzemelerin mekaniksel 6zelliklerini 6nemli
bir sekilde olumsuz yonde etkiledigini sOyleyebiliriz. Ho katkili numune de ise
mikroyapinin tamamemen farkli oldugu goriilmektedir (Sekil 4.14.c). Burada mikroyapi
tamamiyla biiylik taneli fazlardan olustugu ve bu fazlarin mikroyap1 igerisinde oldukca

homojen olarak dagildigi sonucuna varilmistir. Ayrica, mikroyapida porozitenin
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oldukca az oldugu goriilmektedir. Belirtilen bu 6zellikler, Ho katkili numunenin sertlik

degerlerindeki artisin sebebi olarak goriilmektedir.

e Magr 1HKX ADs 12em BTeNN0W  Sowar3E) IBTAM

" Wagr 200KX WO Wem BTS00 SowArstr IBTAM

Sekil 4.14. Numunelere ait SEM fotograflar1 a) RuSr,GdCu,0g b) RuSr,EuCu,0g
¢) RuSr,HoCu,0g

Sekil 4.15 te RuSr,GdCu,0g ve RuSr,HoCu,Og numunelerine ait 400 mN yiik altinda
olusturulan izlerin fotograflar1 goriilmektedir. Yapilan incelemede RuSr,EuCu,Og

stiperiletkenine ait iz fotografi bulunamamaistir.
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Sekil 4.15. (a) RuSr,GdCu,Og , (b) RuSr,HoCu,Og numunelerine ait 400 mN yiik
altinda olusturulan izlerin fotograflari

4.11. XRD Analizi

Numunelerin X 1ginlar analizi Siemens D-500 cihaziyla, CuKoa 1smnlar1 (A=0.154 nm)
kullanilarak alindi. Numunelerin {i¢iiniinde tetragonal yapiya sahip oldugu ve
RuSr,EuCu,0g ve RuSr,GdCu,Og numunelerinde az miktarda SrRuO; safsizliginin
olustugu goriilmektedir (Sekil 4.16). RuSr,GdCu,0g numunesinde SrRuO3’ e ek olarak
SrGdRuOg safsizligimin da olustugu goriilmektedir (Topal ve Dorosinskii, 2007). Bu
safsizliklarin geleneksel katihal reaksiyon metoduyla iiretilmis numunelerde de ortaya

ciktig1 bilinmektedir (Felner ve ark. 1999).
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Sekil 4.16. Numunelere ait X-1gin1 kirinim desenleri (Topal ve Dorosinskii, 2007)



5. SONUC ve ONERILER

Bu ¢alismada, ti¢ farkli nadir toprak elementi RuSr,RECu,Og (RE = Eu, Gd ve Ho) ile
tretilmis  siiperiletkenlerin mekaniksel Ozellikleri nanogentme ve Atomik Kuvvet

Mikroskobu kullanilarak incelendi. Analizlerden elde edilen sonuglar asagida verilmektedir:

1. Diger siiperiletkenlere benzer sekilde RuSr,RECu,Og (RE = Eu, Gd ve Ho)
siiperiletkenlerinin CBE davranisi sergiledigi gozlendi.

2. Elastik-Plastik deformasyon modelinden elde edilen hy (diizeltme terimi)
degerlerinin kontak derinligi ile karsilastirilabilir 6l¢iide biiytlik oldugu tespit edildi.

3. Numunelerimizin Meyer iissii (n) degerinin 2’ den kii¢lik oldugu ve bu sonugun ise
deneylerimizde gozlenen ve literatiirde c¢entik boyut etkisi olarak bilinen
davranisina karsilik geldigi ortaya konuldu.

4. Hays-Kendall modelinden elde edilen ve plastik deformasyon olusturmak igin
gerekli olan yiik (W) degerinden daha diisiik yiiklerde de plastik deformasyonun
olusabilecegi 10 mN da yapilan deneylerle birlikte gozlendi.

5. Orantili Numune Direnci (PSR) modelinden elde edilen sertlik degerlerinin ytikten
bagimsiz sertlik degerlerinden (Platoya karsilik gelen) uzak oldugu gozlendi.

6. Calismamizda kullanilan malzemelerin yiikten bagimsiz sertlik degerleri
literatiirde diger siiperiletken malzemeler (YBCO, BSCCO ve MgB;) i¢in
kullanilan gelistirilmis orantili numune direnci (MPSR) modeli ile hesaplandi.

7. Holmiyum katkili RuSr,HoCu,Og siiperiletkeninin Evropyum ve Gadolinyum
katkil1 olan siiperiletkenlerle karsilastirildiginda sertlik degerinin ve elastik modiilii
degerlerinin daha yiiksek oldugu gozlendi. Ho katkili numunenin sertliklerinin, Eu
ve Gd katkili numunelere kiyasla oldukca yiiksek c¢ikmasinin sebebinin
mikroyapida var olan CuO fazindan kaynaklandig: diisiiniildii.

8. Numunelerin tetragonal yapiya sahip oldugu belirlendi. RuSr,EuCu,Og ve
RuSr,GdCu,0g numunelerinde az miktarda SrRuO; safsizliginin varligi tespit
edilirken (Sekil 4.16), RuSr,GdCu,0g numunesinde ise SrRuO3z’ e ek olarak
SrGdRuOg safsizliginin da olustugu gozlendi.
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Bu arasgtirmalar sonucunda hem bu ¢alismanin devami olabilecek hemde yeni

caligmalara onderlik yapabilecek yeni Oneriler ortaya konulacak olursa;

1. Nanogentme testleri, malzemenin hacimsel mekanik 6zelliklerinden ziyade lokal
bolgenin mekaniksel Ozellikleri belirledigi icin bu c¢alismaya ek olarak
numunelerimizin hacimsel mekanik 6zelliklerinin belirlenmesi ¢alismalarida (farkl
Olctim sistemleri kullanilarak 6rnegin Brinell) yapilarak malzemelerin uygulama
alanindaki kullanim araliklar1 belirlenebilir.

2. Malzemelerin tel, serit ve benzeri formlara doniistiiriilmesi oda sicakliginda
gerceklestiginden numunelerimizin  mekaniksel Ozellikleri oda sicakliginda
incelenmistir. Fakat siiperiletken malzemelerin siiperiletkenlik o6zelligi, bilindigi
gibi c¢ok diisiik sicakliklarda meydana gelmektedir. Bu yiizden, numunelerimizin
mekaniksel 6zelliklerinin siiperiletkenlik 6zellik gosterdikleri sicaklik bolgesinde
calisilmasi mekaniksel 6zellikler bakimdan daha biiyiik 6nem arz edecektir.

3. Calismamizda kullandigimiz iiretim tekniginin (Amonyum nitrat eritme) disinda,
farkli tiretim teknikleri ile (katihal tepkime, sol-gel ve cam- seramik) iiretilecek
olan bu numunelerin mekaniksel 6zellikleri incelenerek ne gibi degisimlerin oldugu
gozlenip tliretim teknikleri arasindaki avantajlar ve dezavantajlar ortaya konulabilir.

4. Yikten bagimsiz sertlik degerlerinin elde edilmesi i¢in literatiirde ortaya konulan
farkli yontemler denenerek (Ornegin enerji metodu) sunulan ¢aligmadaki sertlik
degerleri ile karsilagtirilma yapilabilir.

5. Sunulan caligmada elde edilen deneysel veriler teorik modelleme ile elde edilerek
deneysel sonuglarla teorik sonuglarin kargilagtirilmasi yapilabilir.

6. Sunulan ¢aligmadaki numunelere farkli katkilar yapilarak bu malzemeler iizerinde

atomik katkilarin etkileri incelenebilir.
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