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OZET

BiYOMEDIKAL UYGULAMALARDA KULLANILAN CoCrMo
ALASIMLARININ MiKRO YAPI VE KOROZYON DiRENCINE Pd
KATKISININ ARASTIRILMASI

CoCrMo alagimlart mekanik 6zellikleri, korozyon direngleri, asinma direngleri ve
biyouyumluluklar1 nedeniyle kalga protezi, diz ve dental malzemeler olarak en yaygin
kullanilan malzemelerdir. Bu g¢alismada farkli paladyum miktarina (kiitlece %1.68,
% 2.70 ve % 4.33 Pd) sahip CoCrMo alagimlart argon atmosferi altinda hassas dokiim
yontemiyle tretildi. Alasimlar mikrosertlik, nanosertlik ve korozyon deneyleri igin
uygun uzunlukta kesildi. Bu alasimlarin hazirlanmasindan sonra, taramali elektron
mikroskobu (SEM), X-isin1 kirinimi yontemi (XRD), mikro ve nanogentik testsleri
alagimlarin mekanik 6zelliklerini incelemek icin kullanildi. Mikrogentik testi yiik aralig
0.245 N ile 9.8 N arasinda degisen Vickers ve Knoop uglar1 kullanilarak gergeklestirildi.
Alagimlar belirgin sekilde ylike bagimlilik gosterdi (6rnegin c¢entik boyutu etkisi,
(CBE)). Mikrosertlik deneyi sonuglart Meyer Kanunu, Orantili Numune Direnci
Modeli, Diizeltilmis Orantili Numune Direnci Modeli, Hays-Kendall vb. modeller
kullanilarak analiz edildi. Yiikten bagimsiz sertligin hesaplamasi i¢in en iyi model
Hays-Kendall Modeli olarak bulundu. Statik sertlik deneylerinden Pd-1, Pd-2 ve Pd-3
alasgimlarina ait elastik modiil degerleri sirasiyla 418.4, 408.9 ve 364.5 GPa’dir.
Paladyum katkisinin artmasiyla elastik modiiliin azaldig1 gozlendi.

Bu alagimlarin nanogentik sertligi 1000 ile 10000 uN artan yiik araliginda o6l¢iildii.
Nanogentik testi tamamen ayarlanmis (Hysitron TI-950 Triboindenter) Berkovich ug
kullanilarak gergeklestirildi. Yiik-yerdegistirme egrilerinin analizinde en yaygin olan
Oliver-Pharr Metodu kullanildi. Mikrosertligin aksine, nanosertlik deney sonuglari,
uygulanan ¢entik test yiikiiniin artmasiyla (ters gentik boyutu etkisi) nanosertligin
arttigin1 agikca ortaya koydu. Mikrosertlik gibi nanosertlik sonuglar1 da Meyer Kanunu,
Orantilt Numune Direnci Modeli, Diizeltilmis Orantili Numune Direnci Modeli, Hays-
Kendall vb. modeller kullanilarak analiz edildi. Bu g¢alismada nanosertlik degerleri
sirasiyla Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 igin 6.83, 6.20 ve 5.67 GPa’dir. Dinamik sertlik
deneylerinden Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarina ait elastik modiil degerleri sirasiyla
260.6, 252.2 ve 232.4 GPa’dir. Paladyum katkisinin artmasiyla elastik modiiliin azaldig1
gbzlendi.

Polarizasyon testleri % 0.09’luk NaCl ¢ozeltisinde yapildi. Polarizasyon tarama
hizt 1 mVs™ olarak secildi ve potansiyel aralig1 -500 ile +250 mV araliginda belirlendi.
Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlan i¢in korozyon potansiyeli, korozyon akimi ve lineer
polarizasyon direnci Tafel Metodu ile belirlendi. Artan Pd orani ile korozyon direncinin
arttig1 goézlendi.

2015, 132 sayfa

Anahtar Kelimeler: CoCrMo alasimlari, mikrosertlik, nanosertlik, korozyon, centik
boyutu etkisi, ters ¢entik boyutu etkisi



ABSTRACT

INVESTIGATIONS OF Pd ADDITIVES ON CORROSION RESISTANCE AND
MICROSTRUCTURE OF CoCrMo ALLOYS USED BIOMEDICAL
APPLICATIONS

CoCrMo alloys are one of the most commonly used materials for hip arthroplasty,
knee and dental materials because of its mechanical properties, corrosion resistance,
wear resistance and biocompability. There for, in this study CoCrMo alloys having
different palladium amount (mass %1.68, %2.70 and %4.33 Pd) produced by
investment casting method under argon atmosphere. The alloys were cut in proper
length for microhardness, nanohardness and corrosion experiments. After preperation of
these alloys, scanning electron microscopy (SEM), X-ray difraction method (XRD),
micro and nanoindentation test were used to examine the mechanical properties of the
alloys. Microindentation test were carried out using Vickers and Knoop indenter that the
loads ranging 0.245 to 9.8N. Both Vickers and Knoop indenters were used, the alloys
exhibit significant load-dependence (i.e indentation size effect, (ISE)). The experimental
microhardness results were analyzed by Meyer’s law, Propertional Specimen Resistance
model, Modified Propertional Specimen Resistance Model, Hays-Kendall etc. model.
The best model for the load independent microhardness calculation is our case was
found to be Hays-Kendall Model. The elastic modulus values obtained from static
hardness experiments of Pd-1, Pd-2 and Pd-3 alloys were found 418.4, 408.9 and 364.5
GPa respectively. Consequently, the elastic modulus decreases with increasing
palladium contribution.

The nanoindentation hardness of these alloys were measured in the peak load
range from 1000 to 10000 uN. The nanoindentation test were conducted with a
Berkovich indenter using a fully calibrated (Hysitron T1-950 Triboindenter). The most
common Oliver-Pharr Method used the analysis of load-displacement curves. Unlike the
microhardness, nanohardness experimental results revealed that apparent nanohardness
increases with increasing applied indentation test load (reverse indentation size effect
(RISE)). Same as the microhardness, nanohardness results were analyzed by Meyer’s
law, Propertional Specimen Resistance Model, Modified Propertional Specimen
Resistance Model, Hays-Kendall etc. model. In the present study the corresponding
naohardness values were 6.83, 6.20, and 5.67 GPa for Pd-1, Pd-2, and Pd-3,
respectively. The elastic modulus values obtained from dynamic hardness experiments
of Pd-1, Pd-2 and Pd-3 alloys were found 260.6, 252.2 and 232.4 GPa respectively.
Consequently, the elastic modulus decreases with increasing palladium contribution.

The polarization tests were carried out at NaCl solution (mass % 0.09). The
potentional scan rate chosen was 1 mVs™ and the potentional range were identified from
-500 to +250 mV. Corrosion potential, corrosion current and lineer polarization
resistance of Pd-1, Pd-2 and Pd-3 were determined by the Tafel Method. The results
showed us corrosion resistance increases with increasing Pd ratio.

2015, 132 pages
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1. GIRIS

Gelisen teknoloji ile birlikte malzeme bilimi alaninda da gelismeler hizli bir
sekilde giderek artmaktadir. Malzeme alanindaki gelismeler insanin yasamsal
unsurlarina bagl yapisal ¢oziimler bulunmasina yonelik ilerlemektedir. Giiniimiizde
biyolojik kaynakli olan bu malzemelerin iiretimi ve gelistirilmesi olduk¢a Gnem arz
etmektedir. Bu gelismeler 1siginda insanin yasamsal fonksiyonlarini daha rahat
stirdiirebilmesi ve yasam kalitesinin arttirilmasi amaciyla viicutta kullanilacak
malzemenin belirlenmesi olduk¢a 6nemlidir. Viicut i¢erisinde kullanilacak malzemenin,
bir baska deyisle "biyomalzeme" ’nin viicut ile uyumlulugunun olmasi ayni1 zamanda
islevselliginin yiiksek bir malzeme olmasi gereklidir. Bu uyumluluk ve islevsellik g6z
Oniline alindiginda gegmisten giiniimiize kadar viicutta implant ve protez malzemeleri

olarak metal ve metal alasimlar1 kullanilmaktadir.

Metaller, belirli sinirlarda agir, uzun siireli, degisken ve ani yiiklenmelere karsi
ozelliklerini kaybetmeden dayanabilmeleri nedeni ile de tercih edilmektedirler

(Somunkiran, 2006; Er, 2008).

Gilinlimiizde baglica li¢ metal grubu ve bunlarin degisik tlirevleri ortopedi
ameliyatlarinda fabrikasyon protez malzemesi olarak kullanilmaktadir. Bunlar
paslanmaz celikler, kobalt-krom esasli alasimlar ve titanyum esasli alasimlardir. En
yaygin olarak kullanilan saf ya da alagim halindeki protezler ise; Co-Cr-Mo, Co-Ni-Cr-
Mo-Ti, Co-Cr-W-Ni, Ti-Al-V alagimlar ile saf titanyum ve paslanmaz ¢elik gesitleridir
(Er, 2008).

Dokiilebilir  Co-Cr-Mo  alagimi, dis¢ilik alaninda wuzun siireden beri
kullanilmaktadir. Son zamanlarda bu alasimin suni eklem yapiminda kullanildigir da
goriilmektedir. Co-Cr-Ni-Mo alagimi ise, yiikiin fazla oldugu bacak ve kol eklemlerinde
kullanilmaktadir (Park ve Kim, 2000; Er, 2008).

Metal ve metal alasimlari, yapay sert doku yerine kullanilan biyomedikal
implantlar icin belki de en yaygin kullanilan biyomalzemelerdir. Diinya genelinde her

yil sert doku tamiri ve doniisiimii i¢in harcanan 12 milyar dolar i¢inde biyomalzeme



enddistrisi 2.3 milyar dolar gibi bir yer tutmaktadir. Biyomalzemeye olan ihtiya¢ da
giderek artan sekilde devam edecektir (Li ve ark., 2000; Er, 2008).

Bu tez kapsaminda, implant ve protez malzemesi olarak kullanilan CoCrMo
alasimlarina Pd katkilamasi yapilacaktir. Pd katkili malzemenin; mekanik ve korozyon
deneyleri yapilacaktir. Mekanik deneylerin gerceklestirilmesinde mikrosertlik ve
nanosertlik olmak tizere iki yontem kullanilacaktir. Mikrosertlik deneylerinde Vickers
ve Knoop centik wuglari, nanosertlik deneylerinde ise Berkovich ¢entik ucu
kullanilacaktir. Korozyon deneyleri lineer ve potansiyodinamik polarizasyon teknigi

kullanilarak % 0.09’luk NaCl ¢ozeltisinde gerceklestirilecektir.

1.1. Biyomalzemeler

Glinimiizde hemen hemen her giin 6nemli gelismelerin gortldigi bilim
dallarindan biri "Biyomalzeme Bilimi" dir. Biyomalzeme Bilimi; tip alaninda kullanilan
malzemelerin Ozellikleri, ister dogal ister yapay olsun bu malzemelerin biyolojik
sistemler ile temas halinde iken uygulamalarini ve 6zelliklerini icerisine almaktadir. Bu
malzemeler genellikle biyomalzemeler olarak adlandirilirlar. Biyomalzemeler yaklasik
yarim ylizyildir tip, biyoloji, kimya, fizik ve malzeme bilimini kapsayan, hizla biiyiiyen
oldukca heyecan verici bir alandir.

Biyomalzemeler insan viicudundaki canli dokularin islevlerini yerine getirmek ya
da desteklemek amaciyla kullanilan dogal ya da sentetik malzemeler olup siirekli olarak
ya da belli araliklarla viicut akiskanlariyla temas ederler (Ercan, 2000). Bundan dolay1
malzemelerin Oncelikle, yerini aldiklar1 organin mekanik yapis1 ve fonksiyonunu
karsilayabilir 6zellikte olmalar1 gerekmektedir (Vaudaux ve ark., 1989).

Daha agik bir sekilde ifade edilecek olursa, biyomalzemelerden beklenen
ozellikler; biyouyumlu olmalari, mekanik dayanimlarimin olmasi, viicut sivilarini
blinyelerine alip sismemeleri, deforme olmamalari, korozyona ugramamalari,
asinmamalari seklinde siralanabilirler (Hin, 2004).

Biyomalzemeler insan viicudunun ¢ok degisken kosullara sahip olan ortaminda
kullanilirlar. Ornegin viicut sivilarmin pH degeri farkli dokulara gore 1 ile 9 arasinda
degisir. Giinlik aktivitelerimiz sirasinda kemiklerimiz yaklasik 4 MPa, tendonlar ise

40-80 MPa degerinde gerilmeye maruz kalir. Bir kalga eklemindeki ortalama yiik viicut



agirhgmmin 10 kati olabilir. Viicudumuzdaki bu gerilmeler ayakta durma, oturma ve
kosma gibi faaliyetler sirasinda siirekli tekrarlanir. Biyomalzemelerin tiim bu zor
kosullara dayanikli olmasi gerekir. Geg¢miste gerek tahta, kaucuk gibi dogal
malzemelerin gerekse altin, cam gibi yapay malzemelerin biyomalzeme olarak
kullanim1 deneme yanilma yoluyla yapilmaktaydi. Viicudun bu malzemelere verdigi
cevaplar son derece farkliydi. Belirli kosullar altinda baz1 malzemeler viicut tarafindan
kabul goriirken ayni malzemeler kosullar degistiginde viicut tarafindan
reddedilebilmekteydi. Son 30 yil icinde biyomalzeme-doku etkilesimlerinin anlagilmasi

konusunda 6nemli bilgiler elde edilmistir (Ayhan, 2002).

1.1.1. Biyomalzeme Tiirleri

Biyomalzemeler; metaller, seramikler, polimerler ve kompozitler olmak iizere 4
ana gruba ayrilirlar. Her bir grup istenilen amaclar dogrultusunda levha, tel halde veya
kaplama olarak kullanilabilir. Ayrica uygulama alani olarak biyomalzemeler, sert doku
yerine kullanilacak biyomalzemeler ve yumusak doku yerine kullanilacak
biyomalzemeler olmak {izere iki gruba ayrilir (Park ve Lakes, 1992).

Metalik biyomalzemeler, yiiksek mekanik 6zellikleri nedeniyle genellikle sert

dokular yerine kullanilirlar (Kohn, 1998).

Seramik malzemeler, sert dokular yerine kullanilan, biyouyumluluklar1 yiiksek
olup, viicut sivilarmin etkilerine karsi dayanikli olmalarinin yaninda, mekanik
ozellikleri diisiik, kirilgan, esnek olmayan ve yogunlugu yiiksek malzemelerdir (Pasinli,
2004).

Polimerler ve kompozitler daha ¢ok yumusak doku hasarlar1 ya da yitikleri
tizerine yapilan calismalarda kullanilmakta olup yine biyouyumluluklar1 ¢ok yiiksek
malzemelerdir. Sadece eksilen ya da yipranan organlarin yerine degil estetik kaygilarla
genel plastik cerrahide ve iilkemizde sikg¢a karsilasilan kalp-damar sistemi hasarlarinin

tedavisinde de bu malzemelerden yararlanilmaktadir (Yang ve ark., 2004).



1.1.2. Metalik Biyomalzemeler

Kristal yapilar ve sahip olduklar1 gii¢lii mekanik baglar nedeniyle {istiin mekanik
Ozellikler tasiyan metal ve metal alagimlarinin biyomalzeme alaninda payr biiyiiktiir.
Ortopedik uygulamalarda eklem protezi ve kemik yenileme malzemesi olarak, ¢ene
cerrahisinde dis implant1 olarak, kalp-damar cerrahisinde yapay kalp parcgalari, vana,
kalp kapak¢igi olarak kullanilmaktadir. Biyomalzeme pazarindaki en biiyiik payiysa
teshis ve tedavi amagh aygitlarin metalik aksamlarinin olusturulmasindadir (Korkusuz
ve Senkdyli, 2003).

Metalik biyomalzemeler kas/iskelet sistemimizin mekanik kosullarina en iyi uyum
gosteren malzemelerin baginda gelir. Metalik biyomalzemeler belirli sinirlarda, agr,
uzun stireli, degisken ve ani yiiklemelere karst Ozelliklerini kaybetmeden
dayanabilmeleri nedeniyle tercih edilir (Giir, 2003).

Biitiin biyomalzemelerin tasimak zorunda oldugu esas oOzellikler; korozyon
dayanimi, biyouyumluluk, biyoadhezyon (kemik gelisim), biyofonksiyonellik (mekanik
ozelliklere sahip olmak, 6zellikle yorulma dayanimi ve young modiiliiniin kemiginkine
miimkiin olabildigince yakin olmasi). Bu oOzellikler degisik biyomalzeme gruplari
tarafindan daha az veya daha fazla tatminle gerceklesmektedir. Farkli malzemelerle
karsilastirildiginda, beklentilere gore farkli davranislar ortaya cikar. Iyi bir korozyon
direncine sahip bir malzeme yeterli biyouyumluluk géstermeyebilir. Zit sekilde iyi bir
biyouyumluluga sahip malzeme de daha kétii bir korozyon direncine sahip olabilir.
Korozyon o6zellikle diz eklemleri veya vida sistemlerinde onemli sorunlar ortaya
cikabilir. Genellikle malzemenin karakteristik 6zellikleri onun uygulama seklini belirler.
Ornegin amalgamlar (civa-metal karisimi) diisiik biyouyumluluklar1 ve korozyon
dayanimi 6zelliklerine ragmen, oda sicakliginda sekillendirilebilmeleri ve buna ragmen
yiiksek sertlik gdstermeleri nedeniyle uzun siire dis yapilandirilmalarinda kullanilmistir
(Y1lmaz, 2011).

Insan viicudundaki gesitli iyonlar, metalik malzemeler i¢in korozif bir ortamdur.
Uygun secilmeyen bir metalik malzeme viicutta korozyon sonucu ¢oziinmekte ve doku
icerisine girerek zarar vermektedir (Giiven ve Delikanli, 2006). Metallerin korozyon
ozellikleri kotii oldugu bilinmesine karsin canli organizmada biyoimplant olarak

kullanilan metal malzemelerin yiizeylerinde olusan pasif filmler, ylizeydeki oksitlenme



reaksiyonlarini yavaslatmakta, viicut sivist icinde metalin, minimum diizeyde
¢Oziinmesini saglamakta ve viicut i¢inde kullanim siiresini de uzatmis olmaktadir

(Cakar, 1995).

En yaygin olarak kullanilan saf ya da alagim halindeki biyomalzemeler; Co, Ti, V,
Al, Cr, W, Mo ve Ni’nin farkli kombinasyonundaki alasimlari ile saf titanyum ve
paslanmaz celik g¢esitleridir. Metallerin saf haldeki kullaniminin uygunlugu c¢ogu
alagimlara nazaran iyi degildir. Bir metalin tek basina saglayamadigi bazi dzellikler,
digerlerinin katkisiyla olusturulabileceginden metallerin alasim olarak kullanimi tercih
edilir. Buna ragmen, istenilen Ozelliklerin tiimii tam olarak alasimlarda da
bulunmayabilir. Ticari metalik malzemelerin de pek cogu alasim halindedir.
Gliniimiizde baglica li¢ metal grubu ve bunlarin degisik tlirevleri ortopedi
ameliyatlarinda fabrikasyon protez malzemesi olarak kullanilmaktadir. Bunlar
paslanmaz ¢elikler, kobalt-krom esasli alagimlar ve titanyum esasli alagimlardir. En
yaygin olarak kullanilan saf ya da alasim halindeki protezler ise; Co-Cr-Mo, Co-Ni-Cr-
Mo-Ti, Co-Cr-W-Ni, Ti-Al-V alagimlar ile saf titanyum ve paslanmaz ¢elik gesitleridir
(Langer ve ark., 1990).

1.1.3. Metalik Biyomalzemelerden Beklenen Ozellikler

a) Biyouyumluluk

Biyouyumluluk, implant malzemesinin ¢evreleyen doku tarafindan iyi tolere
edilmesidir. Bir baska deyisle; malzemeyi gevreleyen dokunun islevlerinin zaman
igerisinde nakil uygulamasindan dolayr bozulmamasi gerekir. Implant malzemesi
biinyeye yerlestirildiginde, viicut dokusu implant1 ya tam anlamiyla reddeder ya da baz
komplikasyonlar ile biinye icinde tutar. Iyi bir uygulama igin hedef; higbir
komplikasyon ya da kétii etkiye meydan vermeksizin implant malzemeyi biinyeye kabul

ettirmektir.

b) Toksit Olusturmama

Litaratiirde doku ile ya da viicut sivilart ile direkt temas halindeki malzemelerin

yayginlikla toksit 6zellik kazandig1 belirtilmektedir. Bu tip malzemeler i¢in ¢ok dikkat



etmek gerekir. Bu malzemelerin direkt temas halinde bulunmamalarin1 saglamak

zorunludur.

c) Korozyon Direnci

Cerrahi operasyonlarda dikkat edilmesi gereken en onemli konulardan birisi de
korozyondur. Yiiksek dongilii gerilimler ve korozif sivilar malzemeleri etkiler.
Biinyedeki ortamlar metaller i¢in yiiksek korozyon kosullari olusturacak dinamik bir
ortamdir. Metaller asinmaya ugradiginda olusacak {riinler bilinye icin tehlike
olustururlar. Ayrica doku implant ara yiizeyinde yalitilarak uygulanmis toksik

implantlar, korozyon sonrasinda alerjik ve kanserojen tepkimelere girebilirler.

d) Kimyasal Kararhhk

Bu durum yukarida konu edilen korozyonla yakindan ilgilidir. Fakat bazi
durumlarda korozyon meydana gelmeden malzemenin viicut sivilarini absorblayip

sonrasinda 6zelliklerini degistirdigi goriilmiistiir.

e) Uygun Yorulma Dayanci

Tiim metaller belli bir dongiisel gerilim sonrasinda kirilirlar. Onemli 6lgiide
gerilim ve korozif ¢evrede oldugu icin kemik protezlerindeki yorulma hasarlar1 hicbir
zaman Onemini yitirmez. Bu nedenle implant malzemesi iiretim ve tasarimda dikkat
edilecek konularin basinda yorulma dayanimi gelir. Bir implant tasarlanirken secilen
malzemenin viicuda kars1 gilivenirligi hesaplanirken insan viicudundaki gerilimler iyi

bilinmelidir.

f) Uygun Tasarim ve Uretim

Ortopedik implant malzemelerinden beklenen biyolojik uyumluluktan sonra en
onemli oOzellik kemik ile mekanik Ozelliklerinin benzesmesidir. Kemikle benzer
davranig sergilemesi i¢in malzemenin elastikligi ¢ok Onemlidir. Bu kriteri saglayan

miikemmel bir malzeme bile dogru tasarlanmazsa beklenmedik hasarlara neden olabilir.



1.1.4. Metalik Biyomalzemelerin Kullanim Alanlar:

Metal biyomalzemeler en ¢ok kullanim alani olan biyomalzemelerdir. Vidalar,
teller ve kalga protezleri gibi birgcok malzemeler metallerden yapilir. Metaller giiclii bir
dayanima, mukavemetli bir yapiya sahip olduklarindan ve kirilmadan once plastik
deformasyon sergilediklerinden dolay1r biyomalzeme olarak ¢ok kullanilirlar. Bu
ozellikleri nedeniyle metaller ortopedik uygulamalarda genis bir yer bulmuslardir.

Metaller, kas-iskelet sisteminin biyomekanik kosullarina en iyi uyum gdsteren
malzemelerdendir. Metaller, belirli sinirlarda agir, uzun siireli, degisken ve ani
yiiklenmelere kars1 0Ozelliklerini kaybetmeden dayanabilmeleri nedeni ile tercih
edilmektedirler (Sarsilmaz, 2000). Tip alaninda olduk¢a genis bir kullanim alani bulan
metaller sekillendirilmeleri ve liretilmelerindeki giligliige ragmen sert dokular1 ve ytliksek

dayanimlar1 nedeniyle kemik yerine kullanimlari uygun bulunmustur (Er, 2008).

1.1.5. CoCrMo Alasimlari

Bu alagimlarin igeriginde esas olarak %53-68 kobalt, %25-34 krom bulunur. Nikel
ve berilyum igcermedikleri i¢in nikel-krom alagimlarina gore biyolojik istiinliikleri olsa
da nikel-krom alagimlarindan daha yiiksek sertlige sahip olduklari i¢in, dokiim ve
laboratuvar galismasi zorlugu, karsit arktaki diglerin asginmasina neden olmasi, daha
fazla oksitlenmeleri bu alagimlarin kullanimimi kisitlamistir (Hruska 1987, Donley ve
Gillette 1991).

Kobalt esasli alagimlar genellikle nikel esasli alasimlara gore daha yliksek
miktarlarda krom igerirler. Krom igerigi genellikle en fazla % 30’dur. Bunun sonucu
olarak, bu alagimlar nikel esasli alasimlardan daha iyi korozyon direncine sahiptir.
Diger alasim elementleri karbon (C), tungsten (volfram(W)), niyobyum (NDb), silisyum
(Si), manganez (Mn), rutenyum (Ru), aliminyum (Al) ve molibdendir (Mo) (Baran,
1985; Ersoy, 2002; Rosenstiel ve ark., 2001). Karbon, alagimi gii¢clendirmek i¢in ilave
edilir. Karbon oranindaki yaklasik % 0,2°lik bir de8isim alasimin dis hekimliginde
kullanilabilir olma &zelligini yitirmesine yol agar. Ornegin karbon orani alasim igin
belirtilen miktarin % 0,2’si kadar arttiginda alasim ¢ok sert ve kirilgan olur, % 0,2’si
kadar azaltildiginda ise alasimin biikiilme ve nihai direnci ¢ok azalacaktir. Her iki

kosulda da alagim dis hekimligi i¢in uygun olmayacaktir. Alasimi olusturan biitiin



elementler (Cr, Si, Mo, Co ve Ni) karbon ile etkileserek karbidleri olusturur ve bu yeni

olusum, alagimin 6zelligini degistirir (Baran, 2002).

1.2. Korozyon

Metal ve alasimlarin i¢inde bulunduklart ortamin etkisiyle kimyasal veya
elektrokimyasal tepkime sonucu ¢oziinerek asinmasina korozyon denir (Berkem, 1984;
Perez, 2004; Uhlig ve Revie, 2008).

Metallerin biiyliik bir kismi1 su ve atmosfer etkisine dayanikli olmayip normal
sartlar altinda bile korozyona ugrayabilir. Bunun nedeni, ¢evresiyle cesitli etkilesimlere
giren metalin, bu etkilesimler sonucu kimyasal degisime ugrayarak dogal sartlarda
bulunan en kararl haline déonme egilimidir. Dogada metaller, en diisiik enerji tasiyan
bilesikleri olan yani en kararli halleri olarak tabir edilen mineralleri halinde bulunurlar.
Bu mineraller 6zel metalurjik yontemler vasitasiyla metal haline doniistiiriilir. Ancak
metallerin ¢ogu, element halinde, termodinamik olarak kararli degildir. Uygun bir
ortamin bulunmasi halinde iizerinde tasimis olduklar1 kimyasal enerjiyi geri vererek
yeniden minimum enerji tasiyan kararl bilesikler haline doniismek isterler. Bu sebeple
korozyon olay1 enerji agiga cikararak kendiliginden yiiriir. Ornegin; demir, yagmur
sulariin etkisi ile pas haline doniisiir. Eger pas analiz edilecek olursa onun demirin
degisik degerlikli oksitleri oldugu goriiliir. Paslanma ile demir yeniden dogal haline
doniismiistiir. Baz1 soy metaller hari¢ teknolojik dneme sahip biitiin metal ve alagimlar
korozyona ugrayabilir. Tung, piring, paslanmaz ¢elik, ¢inko ve aliiminyum koruma
olmaksizin uzun silire dayanacaklari umulan kullanim kosullar1 altinda ¢ok yavas bir

korozyona ugrarlar (Yigitoglu, 2009).

1.2.1. Korozyon ve Onemi Hakkinda Bilgiler

Metallerin hemen hemen hepsi dogada bilesikler halinde bulunurlar. Bu
bilesiklerden ilave malzeme, enerji, emek ve bilgi kullanmak suretiyle metal veya
alasim iiretilir. Uretilen metal ve alasimlarin ise tekrar kararli durumlart olan bilesik
haline donme egilimleri yiiksektir. Bu nedenle, metaller i¢cinde bulunduklari ortamin

elemanlar1 ile reaksiyona girerek Once iyonik duruma, sonra da ortamdaki baska



elementlerle birleserek bilesik haline donmeye calisirlar. Boylece, kimyasal degisime
veya bozunuma ugrarlar. Sonucta, metallerin fiziksel, kimyasal, mekanik ve elektriksel
Ozelliklerinde istenmeyen bazi degisiklikler meydana gelir ve bu degisiklikler bazi
zararlara yol agar. Hem metal malzemelerin bozunma reaksiyonuna, hem de bu
reaksiyonun neden oldugu zarara korozyon adi verilir. Genel anlamda ise; ortamin
kimyasal ve elektrokimyasal etkilerinden dolayr metalik malzemelerde meydana gelen
hasara korozyon denir.

Korozyon biiyiik zararlara yol agarak énemli israf kaynaklarindan birini olusturur.
Korozyon nedeniyle meydana gelen malzeme, enerji ve emek kaybinin yillik degeri,
tilkelerin gayri safi milli gelirlerinin (GSMG) yaklasik % 5°i diizeyindedir. Bu deger
ciddi bir ekonomik kayip demektir. Korozyon maddi kayiplardan baska, c¢evre
kirliligine de yol agar. Bu nedenle, korozyon ve korozyonu &nleme ilkelerinin metal
malzeme kullanan her kesim ve 0Ozellikle teknik elemanlar tarafindan bilinerek
uygulanmasinda biiyiik yararlar vardir. Korozyonu oOnleme yontemlerini dogru
uygulamak suretiyle korozyon kayiplart %20 ile 40 arasinda azaltilabilir (Keles, 2008).

Korozyon caligmalari

- Ekonomik

- Giivenlik

- Kaynaklarin korunmasi,

agisindan 6nem kazanmaktadir.

- Ekonomik Acidan: Korozyonla kaybolan ve ise yaramaz hale gelen metallerin

korozyon Onlemleri ile kazanilmasi, bir baska deyisle kazanilmis malzemenin dmriinii
uzatarak daha verimli kullanilmasi saglanir.

- Giivenlik Acisindan: Calismakta olan sistemlerde, korozyon sonucu meydana

gelecek dayanim zayiflamasi sistemin ¢dkmesine ve Oonemli kazalara neden olabilir.
Ornegin, basingl kazanlarda ve buhar kazanlarinda patlama, zehirli maddelerin
bulundugu metalik kaplarda si1zint1, kdprii ayaklarinda ¢cokme vb.

- Kaynaklarin Korunmasi Acisindan: Diinya rezervlerinin smirli olmasi

nedeniyle bosa giden her tiirlii emek ve enerji disinda, metalik malzemelerin gelecege

ait stoklar1 da verimsizce kullanilmis olacaktir (Erbil, 1985).



1.2.2. Korozyonun Onlenmesinde Genel Yontemler

Korozyonun teknik ve ekonomik agidan en diisiik diizeye indirilmesi veya zorunlu
hallerde tamamen Onlenmesi i¢in kullanilan yontemler ¢ok ¢esitlidir. Endiistride en ¢ok

kullanilan korozyon dnleme yontemleri asagida siralanmaistir:

- Alasim elementi katma: Alasim elementi katmak suretiyle bazi metallerin

korozyon direnci arttirilabilir. Ornegin, ostenitik paslanmaz gelikler 880 °C ile 1380 °C
arasindaki sicakliklarda sogutuldugunda tane sinirlarinda krom karbiirler ¢okelir. Bu
¢cokelme, celigi taneler aras1 korozyona duyarl: hale getirir. Bu tiir korozyonu 6nlemek
icin ya karbon oranini diisiirmek ya da karbiirleri daha kararli bir sekle doniistiirmek
gerekir.

Karbiirleri daha kararli bir duruma doniistirmek icin ¢elige titanyum ve
kolombiyum katilir. Karbona kars1 ilgileri yiiksek olan bu elementler, yiiksek sicaklikta
ostenit faz1 iginde ¢6ziinmeyen daha kararli karbiirler olustururlar. Bunun sonucunda,
krom ile birlesmesi igin ¢ok az karbon kalir ve ¢elik stabilize edilmis olur. Baz1 alasim
elementleri malzemenin yiizeyinde go6zeneksiz oksit filmleri olusturarak veya
olusmasina yardim ederek malzemenin korozyon direncini arttirirlar. Ornegin; bakar
alasimlarina katilan mangan ve aliiminyum, paslanmaz celige katilan molibden ve
aliminyuma katilan magnezyum bu malzemelerin korozyon direnglerini artirir (Keles,
2008).

- Dayamikhi malzeme kullanmak: Korozif ortamda kullanilacak malzeme

secilirken, ortamin 6zelligi 1yi bilinmeli ve bu ortama direng gosterecek Ozellikteki
metal ve/veya alagimlar se¢ilmelidir (Yalgin ve Kog, 1991).

- Ortamin korozif etkisini giderecek oénlemler almak: Korozyon hizini

azaltmanin en etkin yollarindan biri ortam sartlarini kontrol etmektir. Korozif ortamin
sicakligi, derisimi, akis hizi, icerdigi oksijen ve oksitleyicilerin miktar1 gozlem altinda
tutularak korozyon hiz1 belirli diizeyde tutulabilir. Korozif etkiyi gidermenin bir diger
yolu da aktif ortama inhibitor ya da pasiflestirici ilave etmektir (Zhou, 2010).

- Metal yiizeyini kaplama: Kaplamalarin gorevi, metal ylizeyi ile korozif ortam

arasinda bir engel olusturarak metali korumaktir. Genellikle kaplamalar ¢ok korozif
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ortamlarda kullanilmazlar. Ancak atmosfer, toprak, su gibi dogal ortamlarda
kullanilirlar (Uneri, 1998).

- Katodik koruma yapmak: Katodik korumanin temel ilkesi elektrokimyasal

korozyon teorisine dayanir. Bu teoriye gore bir elektrokimyasal hiicreden net bir akim
gectiginde anotta oksidasyon (ylikseltgenme) tepkimesi, katotta ise buna esdeger
indirgenme tepkimesi yiiriir. Boyle bir sistem i¢inde katot bolgesinde higbir sekilde
korozyon olay1 meydana gelmez. Bu teoriye dayanarak bir metalin yiizeyindeki anodik
bolgeler, katot haline doniistiiriilerek korozyon olay1 kesin sekilde onlenebilir (Short ve

ark., 1996).

-_Anodik koruma yapmak: Katodik korumada oldugu gibi metale distan bir

akim uygulanarak koruma saglanir. Anodik koruma bir pasiflestirme islemi olarak kabul
edilebilir. Bu sebeple bu yontem ancak pasiflesme 6zelligi olan metallere uygulanabilir.
Eger sistemde bir ariza meydana gelirse, korunan metal kisa silirede korozyona

ugrayabilir (Schweitzer, 1996).

1.3. Korozyon Hiz1

Metal ve alasimlarin korozyona karsi direngleri korozyon hizi ile ifade edilir.
Korozyon hizi bir metalin birim zamandaki ¢éziinme miktaridir. Bolgesel korozyonun
oldugu sistemlerde korozyon hizi, korozyonun derinlemesine ilerleme bi¢ciminde de
verilebilir. Korozyon hizinin en kisa siirede 6l¢iilmesi elektrokimyasal yontemlerle

miimkiindiir. Bu yontemlerde hiz, akim yogunlugu olarak verilmektedir ( Erbil, 1984 ).

1.3.1. Korozyon Hizi Belirleme Yontemleri

Korozyon hiz1 belirlemede olaylarin kimyasal veya elektrokimyasal olusuna gore
hiz belirleme yontemleri farklilik gosterir. Bu farkliliklar neticesinde izlenecek
yontemler asagida verilmistir.

Kimyasal olaylarda korozyon hizi;

-Kiitle kayb1 yontemiyle,

11



Elektrokimyasal olaylarda ise;

-Tafel ekstrapolasyon yontemi,
-Lineer polarizasyon yontemi,

-Alternatif akim empedans 6l¢me yontemi ile dl¢iiliir.

1.3.2. Tafel Ekstrapolasyon Y ontemi

Anodik ve katodik polarizasyon egrilerinin Tafel bolgelerinin  korozyon
potansiyeline ekstrapole edilmesiyle korozyon akimi yani korozyon hizi belirlenir.
Anodik ve katodik Tafel bolgeleri bir arada elde edilmedigi zaman ise sadece birinin
korozyon potansiyeline ekstrapolasyonu ile de korozyon hizi bulunabilir.

Korozyon olaylar bir tek ¢oziinme tepkimesinden olugmaz. Elektrot yiizeyinde
birgok indirgenme ve yiikseltgenme tepkimesi birlikte yiiriir. Ozellikle alagimlar i¢in bu
tepkimeler daha ¢ok karmasiktir. Bu ylizden elektrokimyasal yontemlerle korozyon
olayr incelenirken tiim sistemin davranisini topluca gdsteren karma potansiyel
kuramindan yararlanilir. Tek bir elektrokimyasal olayda, yiikseltgenme akimin
indirgenme akimina esit oldugu potansiyele denge potansiyeli (Eg), iki veya daha fazla
indirgenme ve yiikseltgenme tepkimesinin birlikte yiiriidiigii bir ortamda toplam
indirgenme akimin toplam yiikseltgenme akimina esit oldugu potansiyele ise korozyon
potansiyeli (Eyor) denir. Korozyon potansiyelinde net bir akim vardir. Ama toplam
anodik akim, toplam katodik akima esit oldugundan bu akim okunmaz. Dogrudan
dlciilmeyen bu akima korozyon akimi (fr) denir. Korozyon akimin elektrodun yiizey
alanina bolinmesiyle de elde edilen akim yogunlugu (ikor), metalin korozyon hizini

Verir.

Akim-potansiyel egrileri, ya akim ya da potansiyellerden birinin kontrollii olarak
degistirilmesiyle digerinin aldig1 degerler grafige gegirilerek elde edilir. Korozyona
ugrayan bir metal i¢in anodik ve katodik Tafel egrileri deneysel yoldan belirlenir.
Deney sonuglar1 grafige gecirildiginde cizgisel olan kisimlar uzatilir ve kesim
noktalarinda o sistem i¢in korozyon hizi bulunur. Korozyon hizi icor ve korozyon

potansiyeli Eyor Sekil 1.1.°de gosterilmistir.
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(+)a

Tafel egimi
Anodik Dal gmi Ba

M > M2+ 2e

Ekor "
Log Akim Yogdunlugdu (mAfcm”)

Elektrot Potansiyeli

Katodik Dal Tatel egimi ¢

.2H"+ 2e > H,(9)

O

Sekil 1.1. Tafel ekstrapolasyonu ile korozyon hizinin bulunmasi

Hem anodik hem de katodik Tafel esitlikleri Stern-Geary esitligi ile
birlestirildiginde asagidaki esitlik elde edilir.

— “kor

I =1, {exp[ 2303(E~E,, ) |-exp[ 2.303(E-E,, ) |} (1.1)

Burada:

I: Olgiilen hiicre akimi, amper.

Tvor: Korozyon akimi, korozyon hizinin bir 6l¢iisii, amper.
Exor: Korozyon potansiyeli, volt.

E: Elektroda uygulanan gerilim, volt.

pa, pc: Anodik ve katodik Tafel katsayilari.

Korozyon potansiyeli civarinda polarizasyon egrileri lineer bolge gosteriyorsa

korozyon hizi hakkinda kantitatif bilgi elde edilebilir (Konus, 2005).

1.4. Dokiim Yontemi

Dokiim islemi, iginde {iiretilmek istenen, parcanin bi¢imine sahip bir bosluk

bulunan kaliplara sivi metalin doldurulmas: ile yapilir. Kalip boslugunun boyutlar1 elde
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edilmek istenen pargadan biraz daha biyiiktiir; bu sekilde katilasma ve soguma
sirasindaki boyut azalmalari dengelenir. Sivi metalin dolduruldugu kalip agik veya
kapali olabilir. Dokiim teknolojisinde daha yaygin olarak kullanilan kapali kaliplarda,
sivi metalin kaliba doldurulmasi i¢in bir yolluk sistemi bulunur. Kaliplar degisik
refrakter malzemelerden yapilabilir. Bunlar arasinda kum, algi, seramik ve metal
sayilabilir. Katilasma sonrasinda bazi dokiim yontemlerinde parganin ¢ikarilmasi igin
kalibin bozulmas1 gerekir, yani kaliplar sadece bir kez kullanilir.

Dokiim 6ncesinde metal eritilir ve dokiim sicakligina ¢ikarilir. Kaliba dolan metal
sogumaya baslar, sicaklik belirli bir degere diistiigli zaman katilasma baslar ve
katilagsma tamamlandiginda hala sicak olan parca oda sicakligina kadar sogur. Bu sirada
Oonemli miktarda 1s1 uzaklastirilir ve faz dontistimleri olabilir. Biitiin bu siire¢ boyunca
parganin boyut ve bi¢cimi yaninda malzemenin i¢ yapist ve dolayisiyla ozellikleri
belirlenir. Dokiim sonrasinda parca kaliptan c¢ikarilir, par¢aya ait olmayan kisimlar
uzaklastirilir, yiizey temizlenir, varsa 1sil igslem yapilir ve gerekli kontrollerden sonra

imalat tamamlanmis olur.

Dokiim Yonteminin Avantajlar:

- Yontemin sinirlar1 ¢ok genis olup hem cok kiiciik parcalarin, hem de tonlarca
agirliktaki biiyiik pargalarin liretimine uygun degisik teknikler bulunmaktadir.

- Cok karmasik bi¢imli ve ici bos parcalarin iiretimi miimk{indiir.

- Hemen hemen tiim metal alagimlarin dokiimii miimkiindiir. Baz1 malzemeler ise
(6rnegin dokme demir) sadece dokiim yoluyla elde edilebilir.

- Seri iiretime uygun dokiim yontemleri gelistirilmistir.

Dokiim Yonteminin Dezavantajlan

- Cok ince kesitleri elde edilmesi giigtiir.

- Az sayida parga liretimi i¢in genellikle ekonomik degildir.

- Ayni malzemenin plastik sekil verme yontemleri(6rnegin dovme) ile elde
edilmis olani, dayanim bakimindan genellikle daha {istiindiir.

- Genellikle hassas boyut toleranslarinin ve iyi yiizey kalitelerinin saglanmasi
glctiir.

- Cevre dostu bir imalat yontemi degildir.
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Dokiim tekniginde kaliteyi, biiylik 6l¢iide erimis metalin i¢ine dokiilen kaliplarin
tirii ve hazirlanisginda gosterilen 6zenler belirler. Uygulanacak kaliplama ydnteminin
seciminde: iiretilecek parga sayisi, amaglanan iiretim hizi, boyut hassasiyeti, yiizey
kalitesi, metalurjik kriterler ve yonteme 6zgii diger 6zellikler dikkate alinir. Metal

dokiim teknikleri kullanilan kaliplarin tiiriine gore iki gruba ayrilir:

. Harcanan kalip (bozulabilir) kullanilan yontemler: Bu yontemlerde katilasma

sonrasinda parga ¢ikarilirken kalip bozulur. Yani her yeni parca i¢in yeni bir kalip
gereklidir. Bozulabilir kalip yontemleri 3 tiptir.

- Hassas Dokiim Yontemi

- Alg1 Kaliba Dokiim Yontemi

- Seramik Kaliba Dokiim Y 6ntemi

o Kalici kalip kullanilan yontemler: Bu yontemlerde kalip defalarca
kullanilabileceginden, seri tiretim i¢in daha ekonomik ¢ézlimdiir. Kalici kalip
yontemleri 3 tiptir.

- Kalic1 Kaliba Dékiim Y 6ntemi
- Basing Dokiim Y Ontemi
- Savurma (Santrifiij) Dokiim Y 6ntemi

1.5. Hassas Dokiim

“Invesment Casting” (hassas dokiim), “Ceramic Shell Casting” (seramik kabuk
dokiimii) veya “Lost Wax Process” (kaybedilmis mum prosesi) terimleri ayn1 dokiim

seklini ifade eder.

Prensibi: Mum ve benzer modeller kullanilarak hazirlanan kaliplarin 1sitilmasi ile
eriyen model malzemesinin kaliptan disar1 akitilarak veya buharlastirilarak kalip
boslugunun olusturulmasidir.

Bu teknik sayesinde elde uygun malzemeden yapilmis bir model oldugu stirece
cok karmasik metal dokiimler yiiksek hassasiyet ve yiizey kalitesi ile yapilabilmektedir.
Bu 6zelligi ile hassas dokiim, bir¢ok talash imalat isleminin geregini ortadan kaldirir.
Hassas dokiim teknikleri temelde ikiye ayrilir: Hassas kabuk dokiim (Investment Shell

Casting) tekniginde, seramik kalip, ince cidarli bir kabuk seklinde modelin etrafini
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orterken, hassas fanus dokiim (Investment Flask Casting) tekniginde ise bir kabin
icindeki kalip boslugu haricindeki tiim hacim seramik/al¢1 malzeme ile doldurulur.

Hassas dokiim ilk uygulamalarda genellikle miicevher yapiminda, havacilik
alaninda ve disle ilgili problemlerin ¢oziimiinde (protez yapimi) kullanildigindan gerek
estetik yonden gerekse mekanik 6zelliklerin homojen olmasinin istenmesi ve biinyenin
tok bir yapida olmasinin istenmesi yoniinden tam bir boyutsal diizgiinliik ve bigimsel
tamlik géstermek zorundadir.

Hassas dokiim yontemi, giinlimiizde uygulama alanini genisletmistir. Basta silah
sanayi olmak iizere, tekstil sanayi ve diger sanayi alanlarinda uygulanmaya
baslanmistir. Bu alanlara uzay, havacilik ve savunma sanayi, tibbi ve ortopedik cihaz

sanayi, otomotiv ve motor sanayi, mekanik ve elektromekanik sanayi ornek verilebilir.

1.5.1. Hassas Dokiim Uygulama Yontemleri

Dokiilen metalin tiirii, par¢a boyutlari, istenen soguma hizi gibi faktorlere baglh
olarak asagidaki ti¢ farkli dokiim yonteminden biri segilir. Bunlar;
* Dereceli Hassas Dokiim Yontemi (Solid Investment - Flask Investment)
* Seramik Kabuklu Hassas Dokiim Yo6ntemi (Shell Investment)

* Vakumlu Hassas Dokiim Yontemi (Investment Casting)

1.5.1.1. Dereceli Hassas Dokiim Yontemi

Bu hassas dokiim yontemi uygulamada demir esasli ve demir dig1 alagimlar icin
olmak tizere ikiye ayrilir. Demir esaslilarda ve dokiim sicaklig yiiksek olan demir dis1
alagimlarda, kalip malzemesinin 1100 °C’ye kadar bozulmadan dayanabilmesi
gerekmektedir.

Demir dis1 alasimlar i¢in kullanilabilen alg1, demir esaslilara uygun baglayici veya
refrakter malzeme olmayacaktir. Demir disi alagimlar i¢in modelde 6n kaplamaya
ihtiya¢ olmamakla beraber, demir esaslilarda 6n kaplama yapmak gerekmektedir.

Mum model salkimi, 1000 °C’den daha yiiksek sicakliklarda eriyen metallerin

dokiimii i¢cin Once refrakter ¢amura daldirilarak 6n kaplama yapilir. Diisiik sicaklikta
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eriyen metaller i¢in gerekli olmayan bu 6n kaplamadan sonra model salkimi paslanmaz
celik bir derece i¢cinde refrakter bir karigimla kaliplanir.

Kaliplama masasina titresim uygulanarak kalip harcinin yerlesmesi ve modeli
tiimliyle sarmasi saglanir. Kaliplar kaplamadan sonra ters cevrilir ve 95-150 °C

sicakliga 1sitilarak eriyen mum disar1 akitilir (Anlar, 2009).

1.5.1.2 Seramik Kabuk Hassas Dokiim Yontemi

Seramik Kabuk hassas dokiim yontemi Oncelikle karbon celikleri ve alagiml
celiklerle, paslanmaz celikler ve 1siya direngli alagimlarin dokiimiinde kullanilir. Bu
yontemde modeller, bir sivi i¢inde siispansiyon halinde bulunan seramik tozunun
meydana getirdigi ¢camur i¢ine daldirilir ve seramik kapl 1slak yiizeye, kuru refrakter
taneleri, bir akigkan yatak icinde veya baska bir yontemle puskiirtiilerek yapistirilir. Bu
islem yeterli kabuk kalinlig1 elde edilinceye kadar tekrar edilir. Baglangigtaki
kaplamaya "6n kaplama" adi verilir ve genellikle ¢ok ince dgiitiilmiis tanelerden olusan
bir ¢amur kullamlir. Boylece diizgiin bir yiizey elde edilir. On kaplamanim diizgiinliigii,
dokiim yilizeyinin diizglinliigiinii tayin eder. Bundan sonraki kaplamalarda giderek artan
refrakter tane iriligi s6z konusudur. Yapilan kaplamalarin sayisi, kabuktan beklenen

kalinliga baghdir (Cavusoglu, 1992).

1.5.1.3. Vakumlu Hassas Dokiim

Vakumlu Hassas Dokiim yonteminde salkimlara kapali bir ortamda 10 mbar
vakum altinda alagim sinirlamasi olmaksizin dokiim yapilmaktadir. Bu yontemle dokiim
boslugu ¢ikma riski hemen hemen yoktur.

Stiper alagimlar ergitme esnasinda hava ortaminda bulunmamalidirlar ve mutlaka
vakum veya inert bir atmosfer altinda dokiilmelidirler. Ni, Co, Mo gibi 6nemli siiper
alagimlarin oksijene karsi afinitesi yiiksektir. Eger bu alagimlar hava ortaminda
ergitilirse oksidasyon reaksiyonu meydana gelebilir ve bu da olusan inkluzyonlar
nedeniyle parcanin performans 6zelliklerini azaltir. Vakum altinda ergitme isleminde

minimum oksitlenme meydana gelir. Boylece karsilagilan sorun en aza indirilmis olur.
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Vakum altinda hassas dokiim, yliksek kalite ve performans gerektiren bir¢ok
parganin iretiminde kullanilmaktadir. Nikel, kobalt molibden alagimlari gibi vakum

altinda dokiilen siiper alagimlarin esas kullanim alanlarini s6yle sayabiliriz:

o Tiirbin kanatlar1 ve diger tiirbin endiistrisi
o Uzay sanayi

e Savunma sanayi

o Elektronik sanayi

e Tip ve ortopedi

Vakum altinda hassas dokiim ile bu sektorlere ¢ok yiiksek kalitede parca dokiimii
yapilabilmektedir (Demiryiirek, 2014).

Bu c¢aligmada tiim metal uygulamalarinda oldugu gibi biyomedikal uygulamalarda
da ¢ok biiyiikk 6nem teskil eden Vakumlu Hassas Dokiimii Yontemi kullanilmistir. Bu
yontemin kullanilma nedeni dokiim sonrasi ilave bir islem gerektirmemesidir. Ayni
zamanda biyomedikal tirlinlerin iiretiminde hassas dokiim yonteminin kullanilmasinin

etkilerini incelemek amaci ile bu yontem kullanilmistir.

1.5.1.4. Hassas Dokiimiin Avantajlar

Hassas diikiimiin diger yontemlere kiyasla bir¢ok avantaji vardir. Bunlar
siralamak gerekirse:

1. Konvansiyonel yolla dokiimii imkansiz veya zor olan karmasik sekilli
parcalarin dokiimiine olanak saglar.

2. Diger dokiim yontemlerinden farkli olarak, kullanilan kalip malzemesi ve
teknigi, tiretilen parcada (kopyada) daha iyi boyutsal dogruluk ve daha diizgilin ylizey
olusturulmasina izin verir.

3. Malzeme se¢iminde biiyiik serbestlik vardir. Standartlara uygun, diisiik ve
yiiksek alagimli karbon ¢elikleri, paslanmaz c¢elikler, aliiminyum ve bakir alagimlarinin
yanit sira, ihtiyaca gore Ozel alagimlar hazirlanarak ve istenilen kullanim sartlarina
uygun 1s1l islemler yapilarak, neredeyse sinirsiz metaliirjik ve mekanik 6zellikler elde
edilebilir. Yontem ergitilebilen ve ddkiilebilen biitiin metallere uygulanabilir. Dokiim
parcasinin birden fazla metal igerdigi durumlarda uygulanabilir. Bdylelikle tiim

miihendislik ihtiyaglarina cevap vermektedir.
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4. Dokiim pargalar ¢cok az bitirme islemiyle veya hi¢ bitirme islemi istemeden
tiretilebilirler. Bu nedenle yontemde kolay islenebilen metallerle dokiim yapilmasi
sinirlamasi yoktur.

5. Ana yontemdeki degisikliklerle 25 kg’ye kadar pargalarin iiretimi bilinen bir
uygulamadir. Biiyiik miktarlarda yapilan dokiim tiretimi nadiren investment yontemi ile
yapilirsa 500 kg’ye kadar pargalarin dokiimii miimkiindiir.

6. Parca tasariminda biiyiilk serbestlik vardir. Talasli imalat yontemleri ile
iiretilmesi ¢ok zor ve hatta imkansiz karmasik sekilli parcalari, kisa siirede ve cok
sayida lretmek, Hassas Dokiim Yontemi’yle miimkiindiir. Ayrica iki veya daha fazla
parcadan olusan iiriinlerin estetik goriiniise sahip, daha hafif ve daha dayanikl tek parga
halinde dokiilebilmesine olanak saglar.

7. Yontem alagimlarin eritilmesinde ve dokiimiinde vakum altinda dokiim veya
inert atmosfer dokiim uygulamalarina adapte edilebilir.

8. Imal edilen dokiim pargalarinda bolme yiizeyi izi dahi olmaz. Gergekte hassas
dokiimde yekpare kalip kullanildigindan bdlme yiizeyi yoktur.

9. Talasgh isleme yerine hassas dokiim kullanildiginda iiretim kapasitesi % 90
oraninda artmaktadir.

10. Hassas dokiimde elde edilen boyut hassasiyeti diger dokiim yontemlerine gore
cok daha 1yidir.

11. ince detaylarm iiretilebilme imkani hassas dokiimde vardir. Hassas dokiim
tekniginde parca tlizerindeki toleranslara uygun delik, kanal, kama kanali, yazi, graviir,
dis, hatta baz1 durumlarda vidalar bile dokiilebilmektedir.

12. Son derece ekonomik kalip yatirimi vardir. Uretimin yapilabilmesi igin gerekli
olan tek yatirim mum enjeksiyon kalib1 olup, maliyetleri, dizayn karmasiklig1 goz oniine
alindiginda oldukg¢a diisiiktiir. Bu sebeple az miktarda iiretime olanak saglar. Ayrica
kalibin ¢ok uzun 6émiirlii olmas1 sebebiyle yiiz binlerce parga tiretilebilmektedir.

13. Hassas dokiim prosesi geregince talasli islemler en aza indirgenmistir. Hassas
dokiim yontemiyle, klasik dokiim yontemlerine gore oldukca dar Ol¢ii toleranslari ve
daha ince yapili son derece diizgiin yiizeyler elde edilmektedir. Boylece dokiim sonrasi
islemler azaltilarak malzeme ve zamandan 6nemli 6l¢iide tasarruf saglanmaktadir. Hatta

bircok durumda pargalar higbir ilave islem yapilmaksizin kullanilabilmektedir.
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14. Daha kiiciik tane yapist ve dagilim ile daha yiiksek mukavemet elde
edilmektedir (Barkay, 1995; Cigdem, 1996; Sonmez, 2003).

1.5.1.5. Hassas Dokiimiin Dezavantajlari

Hassas dokiimiin de kendine has sinirlamalar1 vardir:

1. Model ve kalip bu yontemde harcanan tiptendir. Dolayistyla her bir parga i¢in
ayr1 bir model iiretilmesi gerekmektedir.

2. Yontem mekanizasyona uygun olmayip iiretim hizi ve kapasitesi diistiktiir.

3. Model ve kalip malzemelerinin pahali olmasi ve iiretimin ¢ok sayida islem
icermesi nedeniyle par¢a maliyeti yiiksektir.

4. Ancak 5 kg’den daha kiigiik pargalarin dokiimii i¢in elverislidir. Temel donatim
maliyetleri (5-25) kg aras1 dokiimler i¢in oldukga yiikksek olmaktadir. Dolayisiyla belli
bir parca sayisindan sonra yontem ekonomiklesir (Barkay, 1995; Cigdem, 1996;
Sonmez, 2003).

1.5.2. Hassas Dokiim Uygulamasi

Hassas dokiim uygulamasinin asamalar1 Sekil 1.2.’de sirasi ile verilmektedir.

1. Mum Model olusturulur.

2.Birka¢ model, bir model salkim1 olusturmak iizere birbirine montajlanir.

3.Model salkim1 seramik ¢camuruna daldirilir.

4.Daha sonra seramik tozuna tutulur. Yeterli kalinliga gelene kadar islem
tekrarlanarak kurumaya birakilir.

5.Kalip ters ¢evrilir ve mumun kalip boslugundan eriyerek akmasi i¢in bir etiivde
pisirilir.

6. Kalip yiiksek bir sicaklikta tavlanir.

7. Tavlanan kaliba erimis metal dokiiliir ve sogumaya birakilir.

8.Kalip kirilarak bitmis dokiim ¢ikarilir.

9.Parcalar yolluktan ayrilir.

10. Dokiim pargalar 6lgiisel olarak kontrol edilir.
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Tozlama Mumun aikamlmas:

Sekil 1.2. Hassas dokiimiin prosesi i¢in basit adimlar (Sinan, 2010)

1.6. Sertlik

Bir malzemenin ¢izilmeye, kesilmeye, asinmaya ve delinmeye karsit gosterdigi
dirence sertlik denir. Bilimsel anlamda ise, bir malzemenin dislokasyon hareketine veya
plastik deformasyona kars1 gosterdigi direng sertlik olarak ifade edilebilir.

Sertlik deneyinde bir malzemenin yiizeyine batirilan bir uca veya kesici takima
kars1 gosterdigi direng Olgiiliir. Standart deneylerin ¢ogunda yiik, batici ucu malzeme
yiizeyine dik dogrultuda ve yavas yavas bastiracak sekilde uygulanir (Sahin, 2006).

Sertlik lgiimiinde dikkat edilmesi gereken bazi hususlar vardir. Ornegin; sertlik
orneklerinin 6lgme ve oturma yiizeylerinin diizgiin ve birbirine tam olarak paralel
olmas1 gerekir. Sertlik 6rneginin kalinligi, iz derinliginin en az on kat1 olmalidir. Batici
ug, ornek kenarlarina yakin bolgede uygulanmamali ve izler arasinda iz capinin veya
ortalama kdsegen uzunlugunun en az 3 kati kadar bir uzaklik bulunmalidir. Malzemenin
sertligi, uygulanan yiike bagl olarak, ya 6rnek yiizeyinde olusan izin yilizey alanina ya
da batict ucun batma derinligine gore belirlenir. Genelde sertlik; uygulanan yiikiin
ornekte olusan kalici izin yiizey alanina boliinmesiyle bulunur (Savaskan, 1999).

Sertligin 6l¢limii, hangi sertlik tipinin kullamildigina baglidir. Bunun sonucu

olarak bir¢ok sertlik degerinden bahsedilmektedir. Ancak sertlik, homojenlik
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calismalarinda {iretim kontrolii ve malzeme se¢iminde ¢cok 6nemli bir 6zelliktir. Sertlik
testleri, diger yapilan testler ile karsilagtirilinca daha az maliyetli olmasi ve temel olarak
malzemeyi fazla tahrip etmemesi nedeniyle ¢ok yaygindir. Sertlik degerleri deney
kosullarina ¢ok bagl oldugundan ancak ayni kosullar altinda elde edilen sonuglar

birbirleri ile karsilastirilmalidir (Sahin, 2006).

1.6.1. Sertlik Deneyleri

1.6.1.1. Vickers Sertlik Deneyi

Vickers sertlik 6l¢iimii Smith ve Sandland (1922) tarafindan ortaya konulmus
olup daha sonra Vickers-Armstrong sirketi tarafindan gelistirilmistir. Vickers sertlik
deneyinde, piramit bigiminde ve tabanmi kare olan batict ¢entici kullanilir. Elmastan
yapilan piramidin tepe agist a = 136°°dir. Sekil 1.3.’te gosterilmektedir.

Vickers sertlik deneyi; s6z konusu batict ucun malzemenin yiizeyine, malzeme
cinsine gore segilen bir yiik altinda (10, 25, 50, 100, 200, 300, 400, 5009 ve 1kg) belirli
bekleme siiresi (10, 15s) ile batirllarak olusan izin kdsegen uzunluklarinin

Ol¢iilmesinden ibarettir. Vickers sertlik degeri (Hy);

H, =1,8544F /d? (1.2)
bagintisi ile bulunur. Burada; F numuneye uygulanan yiik olup d izin ortama kdsegen
uzunlugudur.

g% ; d, (1.3)

(a) (b)

Sekil 1.3. Vickers ¢enticinin sematik gosterimi
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1.6.1.2. Knoop Sertlik Deneyi

Ozellikle ¢ok ince ve gevrek malzemeler icin Vickers sertlik testine alternatif
olarak kullanilan Knoop sertlik testi (Knoop ve ark., 1939), Vickers sertlik testinden
hem ¢enticinin geometrisi hem de sertlik taniminin 6zelliginden dolay1 farklidir. Knoop
centici eskenar dortgen tabanl piramit seklindedir ve ¢enticinin zit yiizeylerinin iki ¢ifti
arasindaki acilar esit degildir. Biiyiik ag1 172°30” ve kiiglik ag1 130° ’dir. Knoop sertligi
uygulanan yiikiin kalic1 izin temas yiizey alanina orani olarak hesaplanir.

M = 1F N cot(ozL/ZZI;tan(ozT /2) =14 229% 14

Lw
2

Burada L, w, o ve o Sekil 1.4.te gosterilmistir. Denklem (1.4)’te F numuneye

uygulanan yiik, L izin uzunlugudur.

|
| |
! |
! i
| P
|
| |

//,.172%30’—\\
=l | I~

Sekil 1.4. Knoop ¢enticinin sematik gdsterimi

1.6.1.3. Derinlik Duyarh Centme

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, ¢entici
vasitastyla uygulanan yiikiin kaldirilmasindan sonra geride kalan iz, kontak alanini
belirlemek amaciyla optik olarak o6lgiilir. Uygulanan yiikiin, numune {izerinde

olusturdugu izin kontak alanina orani, sertlik olarak tanimlanir.
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P
__ " uygulanan (15)

makro
A(alan

Bu ifadeden elde edilen sertlik degeri, malzemenin uygulanan yiike gosterdigi plastik

H

tepkidir. Kontak alanmin hassas bir sekilde belirlenebilmesi, izi goriintiilemek igin
kullanilan mikroskobun ayirma giiciine baglidir. Optik mikroskobun ayirma giiciinden
daha kiigiik olgeklerde, Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ya da Taramali Ug
Mikroskobu (SPM) kullanilmasi gerekir. Nanometre boyutundaki dl¢timler i¢in ise bu
tekniklerin higbirisi uygun olmayip daha ¢ok Atomik Kuvvet mikroskoplar (AFM)
kullanilmaktadir. Yer degistirme miktarin1 dogru bir sekilde 6lgen ve yiikiin cok hassas
bir bi¢imde uygulanmasini saglayan yeni test yontemleri, ¢entilen bolgenin mikroskobik
yontemlerle incelenme gerekliligini de ortadan kaldirmaktadir. Ayrica, geleneksel
tekniklerle sadece numune yiizeyinde kalan plastiklik Olgiilmesine ragmen, DDM
teknigi ile yiikiin kaldirilmasi (bosaltma) esnasinda ortaya ¢ikan elastik geri kazanim ve
baslangig elastikligi de Ol¢iilebilir hale gelmistir.

Nanogentme deneylerinde, yiikiin uygulanmasi (yiikleme) ve kaldirilmasi
(bosaltma) siireclerinde, yerdegistirme verileri siirekli olarak kaydedilmektedir. Bu
Olciimler en az 0.1 nm yer degistirme ¢oziiniirliigline ve 0.1 mN yiik duyarliligina sahip
cithazlarla yapilmaktadir (Baker ve Burnham, 2000). Sekil 1.5.’te, derinlik duyarl
mikrogenticiler i¢in bir yilikleme profili ve bu profile karsilik gelen yiik-yerdegistirme
egrisi goriilmektedir. Yiikleme egrisinin egimi, dncelikli olarak numuneye, ¢enticinin

sekline ve boyutuna baglidir.

A A : o
7 Maksimum ylkte

- - bekletme

Yuk

| [ Yiikii kaldirma
(Bosaltma)

[
Yik

1
<
o
=
[¢°)

)

\ 4

(a) T T T T 1T 1 1> (b —r 1 r 1 r 1 r°r 1
Zaman Yerdegistirme

Sekil 1.5. Tipik bir ¢centme testi i¢in a) Yiikleme profili b) Yiik-yerdegistirme egrisi

24



Yiikiin maksimumda tutuldugu boliim ise zamana bagli plastiklik ya da siiriinme
(creep) analizlerinde kullanilir. Zamana bagl plastiklik olarak adlandirilir. Yiikiin
kaldirilmasina bagl olarak batma derinligindeki geri kazanim miktari, direkt olarak
elastiklik derecesi ve geri kazanilmis elastik deformasyonla iliskilidir. Elastik olarak
deforme edilmis bir malzemede, yiikkleme sirasinda agilan iz, yiikiin kaldirilmasi
sirasinda ortadan kalkacaktir. Bu durum, ylik-yerdegistirme egrisinde, bosaltma
egrisinin, ylikleme egrisi lizerinden geri donmesi seklinde gozlenecektir (Sekil 1.6. (2)).

Elastoplastik bir malzemeye ait yiik-yerdegistirme egrisi ise Sekil 1.6.(b)’de
goriilmektedir. Bu tiir malzemeler hem plastik hem de elastik davranigin bir karisimini
sergiler. Plastik deformasyona ugramis bir malzemede, hemen hemen hicbir geri
kazanim gozlenmez (Sekil 1.6.(c)). Kauguk gibi tamamen elastik 6zellik gosteren bir
malzemenin, geleneksel ¢entme yontemleri ile sertligi olctildiigiinde, belirli bir sertlik
degeri elde edilemeyecektir. Ciinkii numune tamamen kendini toparlayacak ve geride
bir ¢entme izi kalmayacaktir. Bu sebeple, derinlik duyarli g¢entik testleri, geleneksel
yontemlerle belirlenemeyen elastiklik 6zelliklerinin incelenmesine imkan vermesi
dolayisiyla, biiyilik avantajlar saglamaktadir.

Yiikleme-bosaltma egrisinin (profilinin) her bolimii i¢in farkli bir analiz teknigi
gelistirilmigtir. Yikleme kismi hem elastikligi hem de plastikligi iceren bir model
gerektirir. Yiki tutma (veya maksimum yiikte bekletme) kismi, genelde siiriinme

(creep) davranigini incelemek i¢in kullanilir.

a) ldeal Elastik b) Elastoplastik c) Kati Plastik

Yk
Yik
Yuk

(@) (b) |—" > (© -
Yerdegistirme Yerdegistirme Yerdegistirme

Sekil 1.6. Elastiklikteki farkliliklar1 gosteren yiik-yerdegistirme egrileri
a) Tamamen elastik b) Elastoplastik c) ideal plastik numune

Yikii kaldirma kismi ise malzemenin elastik geri kazanimini gostermektedir.

Yiikleme, bosaltma ve maksimum yiikte bekletme egrilerinin incelenmesi, pratikte
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plastiklik ve kontak alami arasindaki iligkiler hakkinda pek c¢ok kabul gerektirir.
Kullanilan modele en az bagimlilik gdstermesinden dolayi, ¢entme egrisinin bosaltma
kisminin  kullanildigr  teknikler, en yaygin kullanima sahiptir. Nanogentme
deneylerinden elde edilen verilerin yorumlanmasi amaciyla kullanilan teknikler, genel
olarak dort varsayim lizerine kurulmustur. Bu varsayimlara gore; (i) ¢enticinin egrilik
yarigapinin numune yiizeyi ile karsilastirildiginda ¢ok kiigiik oldugu, (ii) ¢enticinin ve
numune boyutlarinin kontak alanina kiyasla ¢ok biiyiik oldugu, (iii) ¢entik boyutunun,
tim sistemle karsilastirildiginda ¢ok kii¢iik oldugu ve (iv) kontak halindeki cisimlerin
stirtlinmesiz oldugu ve sadece normal dogrultudaki kuvvetin numuneye iletildigi kabul
edilmektedir.

Pek ¢ok arastirma gurubu, bir ¢entme testinden elde edilen yiik-yer degistirme
verilerinin nasil daha iyi yorumlanabilecegi iizerinde calismislardir. Elastikligin
deformasyon mekanizmasi tizerindeki etkisinin arastirilmasi, giiniimiizde kullanilan
yeni test tekniklerinin gelistirilmesinden ¢ok daha Once baglamistir. 1961 yilinda
Stillwell ve Tabor konik ¢enticiler kullanarak elastik toparlanmay1 ve bunlarin mekanik
ozellikler iizerindeki etkisini incelemislerdir (Tabor, 1961). Armstrong ve Robinson
(1974), malzemelerin birlestirilmis elastik ve plastik deformasyonlarin1 Lawn ve Howes
(1981) ise, elastik toparlanmayi irdelemislerdir. Kontak alanini, yiik-yer degistirme
egrilerinin bosaltma kismini kullanarak belirleyen ilk aragtirmacilar, Bulychev, Alekhin,
Shorshorov ve Ternovskii’dir (Bulychev ve ark., 1975). Doerner ve Nix (1986), ¢entik
boyutunun optik aletler kullanilarak olciilemeyecek kadar kiigiik oldugu milinewton
(mN) yiik araliginda, DDM teknigini ilk kez kullanmislardir. Oliver ve Pharr (1992) ise,
bu teknigi tamamen diizelterek daha kullanigh bir hale getirmislerdir. Benzer bir analiz
teknigi, Field ve Swain (1993) tarafindan, kiiresel ¢enticiler iizerine odaklanarak
gelistirmistir. 2001 yilinda ise, bu son iki teknigin ayni teknik oldugu gdsterilmistir
(Cripps, 2001). Yukarida kisaca 6zetlenen ¢entme teknikleri, idealize edilmis kat1 bir
kiire ile diiz bir ylizeyin kontaginin incelenmesi esasina dayanir. Sneddon (1965), cesitli
geometrilerdeki kati centiciler ile izotropik elastik yari uzay arasindaki kontak igin
asagidaki basit ifadeyi gelistirerek, kontak katiligmin (Contact stiffness; S), yiikteki
artisiin (SP) , yerdegistirmedeki artisa (5h) orani olarak tanimlanabilecegini gosterdi.

_oP

g=2"
oh

(1.6)

elastik
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Yiik-yerdegistirme egrisindeki yiikiin kaldirilmast kisminin baslangicr ile iligkili
olan bu oran, bosaltma kismimin baslangicinin tamamen elastik oldugu kabuliine
dayanir. Cogu malzeme, hem elastik hem de plastik tarzda deforme olsa da, yiikiin
bosaltilmasina bagli geri kazanimin biiylik bir kisminin elastik oldugu varsayilir. Geride
kalan artik (residual) deformasyon, en son derinlikle (hy) ilgili olan plastikligi temsil
eder. Ayn1 zamanda, centici ucun ideal bir kati oldugu varsayilir. Bununla birlikte,
centicide meydana gelebilecek herhangi bir elastik deformasyonun, indirgenmis
elastiklik sabitinin hesaplanmasinda dikkate alindiginin hatirlanmasi yararli olacaktir.
Bu baglamda, kontak katiligi, maksimum yiikteki indirgenmis elastiklik modiilii ve
kontak alaninin (A;) bir fonksiyonu olarak asagidaki sekilde ifade edilir (Sneddon,
1965).

S =%Er\/ﬁ (1.7)

Bu iliski, Sneddon’un katilik denklemi olarak adlandirilir. Kontak alani ¢entici ucun
sekline bagl olup her ¢entici i¢in girme derinligine bagh iyi tanimlanmis bir alan
fonksiyonu vardir. Denklemden kolayca goriilecegi iizere, bosaltma egrisinin egimi,
malzemenin elastiklik sabiti ve kontak alaninin karekokii ile orantilidir.

Bu prensipler 15181nda, nanogentme deneylerinden elde edilen ylik-yerdegistirme
egrileri kullanilarak sertlik ve elastiklik sabitinin belirlenmesi amaciyla, literatiirde
farkli metotlar gelistirilmistir. Bunlardan en yaygin olarak kullanilan1 Oliver-Pharr

Metodu’dur (Sahin, 2006). Bu metot B6liim 1.6.3.’te ayrintili olarak verilecektir.
1.6.2. Sertligin Yiike Bagh Degisimi

Centik testleri tlizerindeki ilginin son yillarda artma sebeplerinden birisi, plastik
deformasyonun baglangic asamalarinda, plastik deformasyonun nasil bir rol
istlendiginin yorumlanmasindan kaynaklanmaktadir. Diger bir neden ise genellikle
kiigiik yiiklerde (kiiciik ¢centik boyutlarinda) biiyiik sertlik degerlerinin elde edilmesinin
(centik boyutu etkisi) nedenlerinin arastirilmasidir. Diger yandan, kiiclik centik test
yiiklerinde plastik deformasyonun baslangic asamalarinin dikkatli takibi, c¢entik
testlerinin temel dogasinin daha iyi anlagilmasina yardimci olacaktir. Centik testleri

tizerindeki bu ilgi; hem c¢entik yiikii/deformasyon davranisi hem de centik atilan
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materyalin yapisinin gozlemlenmesinde (giiniimiizdeki test aletlerinin olduk¢a duyarh
hale gelmesinden dolay1) su ana kadar yapilan ¢aligmalara yeni bir boyut kazandirmistir
(Armstrong ve ark. 2006).

Literatiirde farkli malzemelerde iizerinde yapilan deneylerde, mikrosertligin
uygulanan test yiikiine bagl oldugu gozlenmektedir (Gong ve ark., 1999; Sahin ve ark.,
2005).

Ters centik boyutu etkisinin
gozlendigi bolge
(n>2)

l

Centik boyutu etkisinin
gozlendigi bolge
(n<2)

MIiKROSERTLIK

<

y
A
Y

. Yiike bagh i Yiikten bagimsiz :
. mikrosertlik bolgesi | mikrosertlik bélgesi

CENTIK TEST YUKU

Sekil 1.7. Mikrosertligin test yiikiine gore degisimi

Sekil 1.7°den goriildiigii gibi mikrosertlik; ¢entik test yiikiiniin (¢entik boyutunun)
artmasi ile azalan, ¢entik boyutu etkisi (CBE) (Indentation Size Effect; ISE), ve test
yiikiiniin artmasi ile artan, ters ¢entik boyutu etkisi (Reverse Indentation Size Effect;
RISE), seklinde karsimiza c¢ikmaktadir. Her iki durum igin sertlik, belirli kritik yiik
degerinden sonra sabit kalmaktadir. CBE davranisi; ¢entigin elastik toparlanmasi (Tate,
1945; Mott, 1956), centme islemi sirasinda olusan islem sertlesmesi (Mott, 1956;
Biickle 1973), plastik deformasyonun baslayabilmesi ic¢in gerekli olan minimum yiik
(Hays ve Kendall, 1973), ¢entme esnasinda olusan dislokasyon ilmeklerinin biiyiikligi
(Upit ve Varchenya, 1986), malzemenin elastik/plastik deformasyona tepkisi (Bull ve
ark., 1989), gerilme gradiyentinin dislokasyonlarla olan iligkisi (Li ve Bradt, 1993),
¢entici/numune arasindaki siirtiinme direncinin elastik direng ile iliskisi (Li ve Bradt,
1993; Li ve ark., 1994), yiizeysel (derin olmayan) izlerde, ¢entici koselerinin plastik bir
mentese gibi hareketi (Ma ve Clarke, 1995), yilizeyde meydana gelen oksitlenme veya
kimyasal kirlenmeler (Sargent, 1986; Liu ve Ngan, 2001), sicaklik (Ren ve ark., 2002),
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ve ¢entici etrafinda olusan yigilma (pile- up) ve ¢okme (sink-in) (Gao ve Huang, 2003)
gibi sebeplere dayandirilmaktadir.

Centici etrafinda olusan yigilma ve ¢Okme, kontak alanimin olmasi gereken
degerden farkli belirlenmesine sebep olur (Sekil 1.8.). Literatiirde farkli tek kristaller
tizerinde yapilan caligmalarda gozlenen yigilma davranist kristal yonelimi (Zong ve
Soboyejo, 2005) ve dislokasyon kayma sistemlerinin yonelimi (Horstemeyer ve ark.,
2001) ile iliskilendirilmistir.

Diger yandan ters CBE davranisi ise kristallerin ara ylizeyine yakin deforme
olmus (bu ikizlenme de olabilir) bir bolge (Berzina ve Savintsev, 1965; Sangwal, 1971,
1989; Sargent, 1986), kiiciik yiiklerde titresimin ve centici korliigiiniin etkisi
(Hanneman ve Westbrook, 1968), ¢entici etrafinda numunenin ufalanmasi ile uygulanan
enerjideki kayip (Banerjee ve Feltham, 1974; Feltham ve Banerjee, 1992) ve ¢entme
esnasinda catlaklarin meydana gelmesi (Li ve Bradt, 1996) nedenleri ile agiklanmustir.
Fakat bu olay hala tam olarak anlasilamamistir (Adeva ve ark., 1995; Sangwal, 2000;
Sahin, 2006).

Gorunen kontak capi Goranen kontak capi

\\l . )I,./ \I ! . l/
Ylgllma/ \g\/é\‘(gékme

sink-in)

(plle-up) i(—ﬁ!
: \ ta Gergek
Gercek \ .+ kontak capi
kontak capi b

s
»” _Centici kenar
Gercek kontak yiizeyi

cevresi

(@) (b)

Sekil 1.8. Vickers centici etrafinda meydana gelen a) Yigilma b) Cokme davranisi

1.6.3. Oliver-Pharr Metodu

1970°’li yillarin baslarinda Ternovskii (Ternovskii ve ark., 1973), Bulychev
(Bulychev ve ark., 1975; 1976; 1987), Shorshorov (Shorshorov ve ark., 1982) gibi
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aragtirmacilar, DDM deneylerinden elde ettikleri yiik-yerdegistirme (Sekil 1.9.)
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 goren bu
yontemde, bosaltma egrisinin baglangi¢ kismi lineer kabul edilir ve ¢enticinin (indenter)
kontak derinligi, bosaltma egrisinin baslangi¢ kismina ¢izilen tegetin, yerdegistirme
egrisini kestigi nokta dikkate alinarak hesaplanir. Bu sekilde oldukga basit lineer bir
yaklasimla elde edilen verilerden hesaplanan sertlik ve elastiklik modiil degerleri, bazi
durumlarda (CBE sebebi ile) olasi degerden oldukga biiyiik ¢ikmaktadir (Franco ve ark.,
2004).

1992°de Oliver ve Pharr, yaptiklar1 ¢aligmalarinda Sekil 1.9. (a)’da yatay kesiti

verilen bir ¢entici i¢in farkli parametreler kullanarak, elastiklik sabiti hesabi igin,

e V1 S
r 2 \/K

(1.8)

denklemini 6nermislerdir. Denklemdeki S :3—';, Sekil 1.9.(b)’den de goriilecegi gibi,

yik-yerdegistirme egrisinin bosaltma kismimin baslangicindan deneysel olarak
Olctilmektedir. Denklemdeki E;, indirgenmis modiiliinii A; ise elastik kontagin izdiistim
alanin1 gostermektedir. Baslangic kontak katiligi (S) ve kontak alani (A;) (optik olarak
Ol¢iilen izdiisiim alanina esit oldugu kabulii ile) belirlenerek indirgenmis modiil degeri

tiiretilmistir (Oliver ve Pharr, 1992).
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Sekil 1.9. (a) Centigin yatay kesiti (b) Oliver-Pharr Metodu’nda kullanilan yiik-
yerdegistirme egrisinin sematik gosterimi

Kontak alani; ¢entici geometrisi ve maksimum yiikteki kontak derinligi h_,

kullanilarak belirlenebilir. Centici 6nemli sekilde deforme olmadigr takdirde,

maksimum yiikteki izdiistim kontak alani,

A=F(h) (1.9)

ile hesaplanabilir. F’nin fonksiyon tiirii, analiz yapilmadan &nce belirlenmelidir.

Sekil 1.9. (a)’da yatay kesiti verilen bir gentici ile numuneye yiikiin uyguladigi

herhangi bir anda toplam yerdegistirme h’yi,
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h=h, +h, (1.10)

Seklinde ifade etmiglerdir. h,, kontak derinligi, hise kontak gevresindeki yiizeyin

yerdegistirmesidir. Maksimum yiik P, bu yiikteki yerdegistirme h_,. *dir.

Centici lizerindeki yiik kaldirildiginda, elastik yerdegistirmenin toparlandigi ve
centici tamamen numuneden geri ¢ekildiginde, numune yiizeyinde kalan iz derinligi
hp dir (Sekil 1.9.(b)).

Deneysel kontak derinligi,

h, =h . —h (1.11)
seklinde belirlenir. Denklem (1.11)’de verilen hpaks , deneysel olarak 6lgiilebilmektedir.
Bu durumda, analiz igin belirleyici olan, yiik-yerdegistirme egrisinden kontak

gevresindeki ylizeyin yerdegistirmesi hs *nin nasil belirlenecegidir.

Kontak ¢evresindeki yilizeyin egriligi, ¢enticinin geometrisine baghdir. Konik bir ¢entici
icin, kontak digindaki yiizey alani Sneddon (1965) tarafindan,

h;@(h—hp) (1.12)
ifadesi ile verilmistir. Sneddon’un ¢6ziimii, yerdegistirmenin sadece elastik bileseni igin
uygulandigindan Denklem (1.12)’deki (h-hp) niceligi, h yerine kullanilmistir. Buna ilave

olarak Sneddon tarafindan yiik-yerdegistirme iliskisi konik ¢enticiler i¢in,
Pma S
(h-h,)=2-2 (1.13)

seklinde ifade edilmistir. Burada S, stiffness sabiti olup katinin deformasyona karsi
direncinin bir Olgiisiidiir. Denklem (1.13) denklem (1.12)’de yerine yazilarak

maksimum yiikteki kontak alani,
h, = ¢-—1aks (1.14)

elde edilir. Denklem (1.14)’te ¢, Berkovich ug¢ sekline bagli geometrik sabittir.
Silindirik, konik, kiiresel ve parboloit uclar i¢in sirastyla 1, 0.72, 0.75 ve 0.75
degerlerini alur. Bu deger Denklem (1.11)’de yerine yazilirsa, kontak derinligi,

ho=h  —glmes (1.15)

c maks
S
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seklinde elde edilmis olur.

Oliver-Pharr  Metodu ile elastiklik modiiline ilave olarak sertlik de
hesaplanabilmektedir. Bu metotta sertlik, materyallerin yiik altinda dayanabilecegi

basing olarak tanimlanmistir. Bu tanim ile sertlik,

P

H= %“S (1.16)
denklemi ile hesaplanilmaktadir. Denklemdeki A, Denklem (1.9) ile hesaplanan
maksimum yiikteki izdiisiim alamidir. Diger taraftan, Denklem (1.16) ile hesaplanan
sertlik degeri, ¢entik boyutunun direkt Olciilmesi (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
geriye kalan izin optik yolla 6l¢iilmesi), maksimum yiikte belirlenen kontak alanindan
daha kiigiik olabilmektedir. Bu durum Oliver-Pharr tarafindan genis bir sekilde

tartisilmistir (1992).
Yapilan deneyler sonrasi sertligin yiike bagli degisiminde CBE (Sekil 1.7.)
gbzlenmesi durumunda, bu durumu agiklamaya calisan literatiirdeki modeller sonraki

bolimde (1.6.4, 1.6.5., 1.6.6. ve 1.6.7.) sirasi ile verilmektedir.

1.6.4. Meyer Kanunu

Meyer Kanunu, ¢entme yiikii Ppaks ve gentik boyutu hc arasindaki iliskiyi veren,

basit deneysel bir ifadedir. Buna gore Pas Ve hC arasindaki iliski,

P = Kh! (1.17)

seklindedir (Tabor, 1951). Denklemde K sabittir. n ise Meyer indisidir. Genel olarak
malzemeler n<2 ise CBE ve n>2 ise ters CBE davranisi sergilemektedirler. n=2 ise
Meyer Kanunu Denklem (1.18)’de verilen Kick Yasasi’na doniisiir. Boylece, Kick

Yasa’sina Meyer kanunu’nun 6zel bir hali olarak bakilabilir (Sahin, 2006).

I:)maks = th2 (118)
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1.6.5. Hays-Kendall Yaklasim

Hays ve Kendall, numunede kalic1 deformasyon olusturabilmek i¢in minimum bir
yiik degerinin (W) olmas1 gerektigini ileri stirmiiglerdir (Hays ve Kendall., 1973). Eger
uygulanan yiik bu direnci asamaz ise kalici deformasyon olugsmaz ve sadece elastik
deformasyon meydana gelir. Hays-Kendall bu durumu dikkate alarak numunede kalici

deformasyona sebep olan etkin yiikii,

P

etkin

=P

maks

~W =Kh? (1.19)

denklemi ile ifade etmislerdir. Burada K; ylike bagli bir sabit olup W, kalici

deformasyon olusturmak ic¢in gereken minimum yiiktiir. Uygulanan maksimum yiik

(Pmaks) ve gentik boyutu h, kullamilarak elde edilen sertlik degeri

H= 0.0408% (1.20)

C

denklemindeki Ppnas Yerine, (1.19) denkleminden hesaplanan Pewin degeri konularak

asagidaki denklemde verilen yiikten bagimsiz sertlik degeri elde edilir.

P W
H. = 0.0408M =0.0408K, (1.21)

2
c

Burada 0.0408 centicinin geometrisine bagli sabittir (Uzun, 2011).

1.6.6. Orantilh Numune Direnci (Proportional Specimen Resistance; PSR) Modeli

Li ve Bradt (1993) tarafindan ortaya konan Orantili Numune Direnci Modeli,
Hays-Kendall yaklasiminin gelistirilmis sekli olarak diisiiniilebilir. Bu modelde numune

direncinin sabit olmadig1 ve ¢entik derinliginin dogrusal olarak arttig1 kabul edilir.

W =ah, (1.22)
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sikistirma ya da gerilme bigimindeki bir zor etkisi altinda bulunan yayda olusan geri

cagirict kuvvet (F =—kx) ile benzer formdadir. Buna gore etkin gentme yiikii ve gentik
boyutu ile,

P, =P

etkin — maks

W =P . —ah =ah’ (1.23)

seklinde iliskilendirilir. Denklemde &, ve @, verilen malzeme i¢in sabitlerdir. Li ve
Bradt’in analizlerine goére @, ve a, parametreleri malzemenin elastik ve plastik
ozellikleri ile ilgilidir. Ozellikle a,, yiikten bagimsiz sertligin bir dl¢iisiidiir. Berkovich

gentici ile yapilan bir ¢entme deneyi igin H,g direkt olarak a,’den Denklem (1.24)

kullanilarak elde edilir.

I:)etkin _ Pmaks _aihc _ & (124)

H. . = =
PR 245h  245h? 245
Denklem (1.23),

%:aﬁazhc (1.25)

C

seklinde yeniden yazilabilir. Denklem (1.14)’deki &, ve a, parametreleri, P, /h. —h,

grafiginden tespit edilebilir.
CBE analizlerinde, Orantili Numune Direnci Modeli’nin uygulanabilirligi,

(Hypsr ) =@,/24.5 denkleminden elde edilebilir.

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

Gong ve arkadaglar1 (Gong ve ark. 1999), farkli malzemelerde CBE davraniginin

aciklanmasi i¢in 6nerilen PSR Modeli’nin,
P = 8 +ah, +a,h’ (1.26)
seklinde gelistirilmesini 6nermislerdir.

MPSR Modeli’nde de, PSR Modeli’ne benzer sekilde yiikten bagimsiz sertlik

asagidaki denklem yardimui ile hesaplanabilir.
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Hypr =8,/24.5 (1.27)

Meyer Kanunu disinda kalan modellerin tamaminda, sertligin yiike bagiml
kismindan yilikten bagimsiz kismi ayrilmaya ¢alisilmistir. Bu sebeple, her bir modelde
temelde birbirinden farkli olmayan, bir materyalin sertligini tanimlayan sabitlerin
bulunmasi sasirtic1 degildir. Ayrica, su ana kadar farkli kristallerin CBE davranisini
aciklamak i¢in yapilan ¢aligmalar, bu modellerden herhangi birinin en iyi olarak kabul
edilemeyecegini gostermistir (Sangwal ve ark., 2003).

Su ana kadar izah edilen ISE davranigini agiklamaya c¢aligsmaktadir. Ancak yiikiin
sertlige bagh degisimi ters CBE (Sekil 1.7.) seklinde olur ise bu durum literatiirde
centiklerin neden oldugu catlak (IIC) modeli ile agiklanmaktadir.

1.6.8. Centigin Sebep Oldugu Catlama Modeli (Indentation Induced Cracking;
11C)

Ters CBE davranisi ise kristallerin ara ylizeyine yakin deforme olmus (bu
ikizlenme de olabilir) bir bolge (Berzina ve Savintsev, 1965; Sangwal, 1971,1989;
Sargent, 1986), kiiciik yiiklerde titresimin ve ¢entici korliigiiniin etkisi, ¢entici etrafinda
numunenin ufalanmasi ile uygulanan enerjideki kayip (Banerjee ve Feltham, 1974;
Feltham ve Banerjee, 1992) ve centme esnasinda ¢atlaklarin meydana gelmesi (Li ve
Bradt, 1996) nedenleri ile agiklanmistir. Fakat bu olay hala tam olarak anlasilamamistir
(Adeva ve ark., 1995; Sangwal, 2000).

Li ve Bradt, (1996) ters CBE davramisin1 aciklarken uygulanan centik test
yiikiinliin maksimumda iken numune direncinin dort bilesen tarafindan dengelendigini
one siirmektedir. Bunlar i) Numune ve g¢entici arasindaki siirtiinme (siirtlinme bileseni,
i1) elastik deformasyon iii) plastik deformasyon iv) numunede meydana gelen catlaklar.
Li ve Bradt (1996)’e gore siirtiinme ve elastik etkiler normal CBE’ye sebep olurken,
centicinin numunede meydana getirdigi c¢atlaklar ters CBE’nin olusmasma katkida
bulunmaktadir. Catlaklarin meydana gelmesi durumunda Vickers ug ile dlciilen sertlik
denklem (1.28) ile hesaplanabilir.

P pY?
H=A4K, (y}r K, (Fj (1.28)
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Denklemde d; centik boyutu, 4, K, ve K, sabitlerdir. K, sabiti uygulayan test

yiikiine bagl iken K, sabit ¢entici geometrisine bagl geometrik doniigtim faktoriidiir.

5/3
Ideal milkemmel plastik bir numune igin 4, =1 ve K, {?j =0 olup denklem
P
H= K{Fj (1.29)

dontigiir. Ancak numune gevrek ise, 4 =0 olup ve ZlKl(d—sz=O olacagindan,

numunenin 6l¢iilen sertlik degeri

5/3
H:K{%T) (1.30)

denklemiyle elde edilir. Sangwall tarafindan ¢ok sayida deneysel veri analiz edildikten

sonra sertlik formiili,

ps3 m
H:K(dS] (1.31)

seklinde diizenlenmistir. K ve m sabitler olup InH in In(Ps/S/ds)’ye gore
grafiginden bulunabilirler. Bu denklem bir malzemenin sertliginin yiikke ve c¢entik
boyutuna gore degisimini gosterir.

Sangwall (2000) denklem (1.28)’deki ¢entik boyutu d ile g¢entik derinligi h
arasindaki iligkiyi d=7.5h olarak kabul etmistir. Denklem (1.28) yiik kaldirildiginda
elastik toparlanmanin olmadigi durum icin gecerlidir. Genellikle numunelerde bir
miktar toparlanma oldugu i¢in d>7.5h olup denklemdeki sapma c¢aligsilan numuneye

bagli olarak degismektedir.
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2. LITERATUR OZETi

Kuzucu ve arkadaglart (1997), Co bazli alasimlara Cr, Ni, W ve C ilave edilerek
olusan fazlar1 incelemislerdir. Dokiim yontemiyle elde ettikleri Co—27.74Cr-19.27Ni—
6.11W-1.1C alagimlari, s1v1 azot ve suda sogutulmustur. Metalografik incelemelerinde;
dendritik kollar arasinda 6tektik karbiirlerin ¢okeldigi, dendritik mikroyapili numuneler
elde etmislerdir. Farkli sogutma ortamlarinda hizla sogutulan numunelerde, ¢okelmis
karbiir faz1 sonucunda daha kii¢iik dendrit tanelerinin ve daha ince dendritik kollarinin
olustugunu belirlemislerdir.

Montero-Ocampo ve arkadaslari (1999), CoCrMoC alasimlarinin mekanik
ozelliklerine alagimin 6n 1sitma isleminin etkisini incelemislerdir. Bu amagla iki farkl
igerikli sahip iki CoCrMoC numuneleri 1125°C’de 1s1l islem Oncesi ayr1 ayr1 815°C,
950°C ve 1100°C’de 4 saat siireli 6n 1sitmaya tabi tutmuslardir. Farkli sicakliklarda 1s1l
isleme tabi tutulan numunelerin mekanik 6zelliklerini karsilagtirmak amaciyla ¢gekme ve
basma testleri yapmislardir. En iyi mekanik 6zelliklere sahip numunenin 815°C’de 6n
1sitma islemine tabi tutulan numuneler oldugunu belirlemislerdir.

Hsu ve Lian (2003), yiiksek basingl plazma ergitme (HPPM) yontemi ile yiiksek
miktarda N iceren Co-Cr-Mo implant alasimi iireterek 1sil islem sonrasi ¢ekme ve
asinma Ozelliklerini aragtirmiglardir. Azot orani yiiksek numunelerin gerek asinma
gerekse ¢ekme dayanimlarinin azot orani diisiik olanlardan daha iyi oldugunu tespit
etmislerdir.

Somunkiran ve Celik (2007), toz metalurjisi (TM) yontemiyle Uretilmis farkl
krom oranina sahip, kobalt esasli Co-Cr-Mo alasimlarinin mikroyapt ve mekanik
ozellikleri arastirmislardir. Calismalarinda, alasimin Mo igerigi sabit tutarak Cr igerigini
% 15-35 arasinda degistirmislerdir. Numunelerin mekanik 6zelliklerini, basma deneyi
ve sertlik Olgiimiiyle, metalografik 6zelliklerini ise optik mikroskop, taramali elektron
mikroskobu ve enerji dagilimli spektrometre (EDS) ile belirlemislerdir. Artan Cr
orantyla alasimlarin mekanik  Ozellikleride belli bir oranda 1iyilestigini
gbzlemlemislerdir.

Lee ve arkadaglar1 (2007), i¢inde Ni ve C katkis1 bulunmayan CoCrMo alagiminin
mikroyapist ve mekanik 6zelliklerine Fe katkisinin etkisini arastirmislardir. Fe oranini
agirlikca % 5 ile % 20 arasinda degistirerek ¢ekme mukavemeti, akma mukavemeti,

uzama mukavemeti ve Rockwell C sertlik testlerine tabi tutmuslardir. Alasimlari
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1230°C de 3s ve 1250°C de 5s boyunca 1s1l isleme tabi tutmuslardir. Alagimlarin kristal
ve mikroyapilarint optik mikroskop ve XRD kullanarak belirlemislerdir. Mekanik
ozelliklerin Fe katkis1 ile iyilestigini, ancak Fe katkisinin % 10’u gecmeyen degerlerde
bu iyilesmenin ger¢eklestigini gozlemlemislerdir.

Dahklea ve arkadaslar1 (2008), toz metalurjisi ile iirettikleri CoCrMo alagimlarina
% 10 oraninda kalsiyum fosfat, boron karbit ve silikon nitrit katkilayarak, olusan yeni
malzemelerin  mekanik  Ozelliklerini  arastirmislardir. CoCrMo alagimlart ile
kiyaslandiginda, kalsiyum fosfat katkili malzemenin mekanik 6zelliklerinin oldukga
avantajli oldugunu ve bu malzemenin sikistirilabilme 6zelliginin en yiiksek oldugunu
belirtmislerdir.

Lee ve arkadaslar1 (2008), biyomedikal CoCrMo alasimlarini yiiksek frekansh
indiiksiyon ocaginda iiretmislerdir. Alasimlarinda N ve Cr katkis1 ile mekanik
ozelliklerde meydana gelen degisimleri incelemislerdir. Bu alasimlarda Cr oraninin
kiitlece % 29’dan % 34’e artmasi ile N ¢oziiniirliiglinlin arttigin1 gézlemlemislerdir.
Bununla birlikte akma zoru, ¢ekme mukavemeti ve kopma uzamasi gibi mekanik
ozelliklerin de iyilestigini belirtmislerdir. CoCrMo alagimlarinda N katkis1 ile modifiye
edilen ve agirlikca Cr oraninin % 34 oldugu alagimlarin, yapay kalca ve diz eklemleri
i¢cin uygun malzemeler oldugunu ifade etmislerdir.

Sahin ve arkadaslart (2011), CoCrMo alasimin1 ASTM F-75 standartlarinda
hassas dokiim yontemi ile iiretmislerdir. Elde ettikleri alasimin mekanik 6zelliklerini
SEM, XRD ve mikrosertlik cihazi ile analiz etmislerdir. Vickers ve ve Knoop ucu
kullanarak elde ettikleri geleneksel sertlik degerlerinde ¢entik boyutu etkisi
gozlemlemislerdir. Literatiirdeki farkli modeller kullanarak alagimlarinin yiikten
bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamislardir.

Mori ve arkadaglar1 (2012), biyomedikal Co0-29Cr-6Mo-0.14N alagiminin
mekanik ozellikleri ve mikroyap1 olusumu tizerinde sicak haddeleme isleminin etkisini
arastirmiglardir. Farkli iki degerde yapilan haddelemeye (92.8 pct ve 60.0 pct) tabi
tutulmus Co-29Cr-6Mo-0.14N alasiminda malzemenin kuvvetlendirilme mekanizmasini
tartismiglardir. Bu baglamda sicak haddeleme ile birlikte incelen taneler ve
dislokasyonlar dikkate alinmistir. Yapilan testler sonucunda, sicak haddeleme isleminin

artmasiyla malzemenin tane boyutlarinin kii¢iildiigli, numunenin dayaniminin arttig1 ve
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stineklikte 6nemli bir degisme olmamakla birlikte malzemenin akma dayaniminin arttig1
gbzlemlenmistir.

Matkovi¢ ve arkadaglar1 (2004), CoCr dental alasimlarinin mikroyap: ve diger
ozelliklerine Mo ve Ni katkismin etkisini incelemislerdir. Uretmis olduklar1 10 farkli
numuneden CossCraoNis ve CogoCraoNiyg alagimlarin dentirtik mikroyapida katilastigini
ifade etmislerdir. Calismalarinda, Sertlik sonuglar1 ve korozyon direncini, mikroyap1 ve
farkli katki elemanlarinin etkisiyle iliskilendirmislerdir. Artan nikel katkisiyla alagimin
sertligi azalmis, fakat krom katkisinin artmasi ile alagimin sertliginde artma
gozlemlemislerdir. Elde ettikleri sonuglardan, Co-Cr-Ni alagimlarinin sertliginin Co-Cr-
Mo alasimlarindan daha kiigiik oldugunu belirlemislerdir. Yapay tiikiiriikk ¢ozeltisinde
alagimlarin korozyon direnglerini incelemisler, en iyi korozyon direncinin, tipik
dendiritik mikroyapili numunelerin yiiksek krom igeren numunlerden daha iyi oldugunu
gbzlemlemislerdir.

Dobrzonski ve Reimann (2011), dis hekimligi alaninda kullanilan CoCrMo
alagimlarma farkli oranlarda krom ve kobalt katkisinin, korozyon direnci ve sertlik
lizerine etkisini aragtirmislardir. Bu ¢alismalarinda, prosthodontia’da kullanilan temelde
kobalt esasli olan CoCrMo alasimlarinin krom igeriginin korozyon direnci iizerindeki ve
kobalt iceriginin sertlik lizerindeki etkisi arasindaki iligskiyi belirlemeyi amaglamislardir.
Calismalarinda, CoCrMo alasimlar1 igindeki Co igeriginin sertlik {izerinde etkili
miimkiin olan tek parametre oldugu sonucuna varilmistir. Co igeriginin en yliksek
oldugu alagimlar i¢in sertligin en yliksek degerde oldugunu bulmuslardir. Alagimlarinin
tiimiinde yap1 igerisinde dentritik kristaller tanimlanmistir. Korozyon direnci iizerindeki
etki igerisinde en 6nemli faktér krom igerigidir. En yiiksek Cr igeren alagimi yiiksek
aktif potansiyel gosterdigi ifade edilmistir.

Henriques ve arkadaglart (2012), farkli iki yontemle {rettikleri CoCrMo
alasimlariin mikroyapi, sertlik ve korozyon direncini inceleyerek iki iiretim yontemi
arasinda kiyaslama yapmuslardir. Uretilen CoCrMo orneklerinin  mikroyapilar:
incelendiginde dokiim yontemi ile iiretilen numunenin dentritik mikroyapida, sicak
presleme ile iretilen numunenin ise kiiresel mikroyapida oldugu gdzlemlenmistir.
Mikrosertlik deneylerinden sicak presleme yontemiyle iiretilen numunenin, dokiim
yontemiyle iiretilen numuneye nazaran daha sert oldugunu tespit etmislerdir. Korozyon

deneylerinden sicak presleme yontemiyle iretilen numunenin dokim yontemi ile
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tiretilen numuneye gore, ¢ok biiyiikk bir fark olmaksizin, daha iyi korozyon direnci
gosterdigi belirtmiglerdir.

Kurz ve arkadaglart (2002), CoCrMo {izerindeki pasif filmin korozyon
karakterizasyonunu, SBS ve tuzlu su igerisinde elektrokimyasal teknikler kullanarak
incelemislerdir. Alagim ylizeyinde olusan koruyucu tabakanin g¢ogunlukla Cr;03
oldugunu Co ve Mo oksitlerinin ise az bir kismini teskil ettigini gézlemlemiglerdir.
CoCrMo alagimlarinin pasivizasyonunun biiyiikk oranda krom igerigiyle saglandigini
ortaya koymuslardir.

Horasawa ve Marek (2003), giimiis-paladyum alasiminda tekrarlanan dokiimiin,
bir glimiis bazli dental alasimin korozyon davranigi lizerine zararli bir etkisi olup
olmadigini belirlemeye ¢alismiglardir. Ticari Ag-Pd-Cu-Au alagimini dokmiisler ve bu
alasimin dokiimiinii dort kez tekrarlamiglardir. Yapay tiikiiriik icerisindeki korozyon
akim yogunlugu ve polarizasyon parametreleri iizerine yeniden dokiimiin etkisini
belirleyebilmek i¢in alasimlar1 elektrokimyasal testlere tabi tutmuslardir. Korozyon
ozellikleri iizerinde ciddi bir bozulmayi besinci dokiim sonrasinda gosterdigini
gbzlemlemislerdir. Bu tiir bir dis alagiminin saglikli olmasi i¢in sadece ¢ok az sayida
yeniden dokiim yapilmasi gerektigini ifade etmiglerdir.

Katzer ve arkadaslar1 (2003), CoCrMo ve Ti6Al asinma parcaciklarinin viicut
icerisindeki  toksitlik ve radyasyon hizlandiricilik (mutajenisite) ozelliklerini
incelemislerdir. Standart kosullar altinda tekrarlanan testler sonucunda ne bakteriyel
ortamda ne de memeli hiicre sistemi igerisinde asinan pargaciklarin ne kanserojen ne de
mutajenik bir etkisine rastlayabilmislerdir. Bu nedenle de CoCrMo ve Ti6Al
alagimlarinin aginma parcaciklarinin kanserojen bir etki baglatmasinin beklenemeyecegi
sonucuna ulagmislardir.

Kocijan ve arkadaglar1 (2004), ortopedik uygulamalarda kullanilan kobalt bazli
alagimlarin elektrokimyasal ve XPS analizlerini yapmislar, bu amacla CoCrMo ve
CoNiCrMo alagimlarimin Hank’s soliisyonu ve EDTA c¢o6zeltisi igerisinde farkl
pasivasyon potansiyelleri altinda elektrokimyasal oksidasyonu sonucu olusan pasif
filmlerin kompozisyonunu incelemislerdir. Yapilan analizler sonucunda her iki
alasiminda pasif film iceriginin biiyilk kisminin kromoksit olarak olustugunu
gozlemlemislerdir. Elektrokimyasal test sonuclarindan kobalt bazli alagimlarin her

ikisinin de viicut sivisi igerisinde ¢ok iyi pasivize oldugu, EDTA c¢ozeltisi icerisinde
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¢Oziiniirliiglin artis gosterdigi ve nikelin fazla miktarda olmasinin pasivasyonu bir
miktar zayiflattigini belirtmislerdir.

Hiromoto ve arkadaslar1 (2005), gelistirdikleri diisiik nikel icerikli Co-29-Cr-6,8-
Mo alagimlarimi ASTM F75 Co0-29Cr-6Mo-1Ni alasimiin mikroyapt ve korozyon
davraniglart ile karsilagtirmak i¢in tuzlu su, Hank’s soliisyonu ve EMEM-+FBS
soliisyonlar1 igerisinde incelemislerdir. Diisiik nikel icerikli alasimlarin ASTM
standartlar1 gibi yiiksek korozyon direnci gosterdigi gozlemlenmistir. Yiizey
kompozisyonlarinin ASTM alagimi ile ayn1 oldugunu belirtmislerdir. Agirlik¢a % 0.03
nikel igerikli alagimlarin pasif akim yogunluklari tuzlu suda az miktar da olsa ASTM
alasimlarindan yiiksek oldugunu, diger soliisyonlarda ise hemen hemen esit oldugunu
gbzlemlemislerdir. Diisiik nikel icerikli alagimlarin tane sinirlarindaki artisla, korozyon
direncinde azalma meydana geldigini tespit etmislerdir.

Reclaru ve arkadaslar1 (2005), CoCr alasimina degerli metaller (Au, Pt, In, Ru)
ekleyerek alagimlarin asinma davraniglarii ve degerli metallerin katkilanmasiyla
korozyon direncinin iizerine nasil degistigini arastirmislardir. Farkli katki oranlarina
sahip CoCr alagimlarinin NaCl ve yapay agiz sivisi (fusayama) kullanarak korozyon
direnglerini arastirmiglardir. Caligmalarinda, degerli metallerin katkist ile CoCr
alasimlarinin korozyon davranmisimi kotiilestirdigini gozlemlemislerdir. Ozellikle altn
katkis1 ile korozyon atagini zayiflastiran heterojen mikro yapilar olusabildigi ifade
edilmistir.

Viennot ve arkadaglar1 (2005), sabit protetik restorasyonlarda kullanilan kobalt-
krom ve paladyum-giimiis alagimlarmin yapay agiz sivisi (fusayama) test ¢ozeltisi
icerisindeki korozyon direnglerini arastirmiglardir. CoCr alagiminin  korozyon
potansiyeli Pd-bazli alasimlardan (iki farkli alasim) daha diisiik olmasina ragmen,
korozyon akimlar1 ve polarizasyon diren¢ degerleri her ii¢ alasim i¢in de benzer
oldugunu bulmusglardir. Tim malzemelerin korozyona karsi olduk¢a 1yi direng
gosterdigini ifade etmiglerdir. Co-Cr alasgimlarimin faydali 6zelliklerinin 6nceden
bilindigi gbz Oniine alindiginda, bu tip alagimin sabit dis protezleri iiretmek i¢in uygun
bir alternatif olarak kullanilabilecegini ifade etmislerdir.

Kurosu ve arkadaslar1 (2006) Co-29Cr-6Mo-1Ni alasimin tuzlu su igerisindeki

korozyon davranisina ¢ fazinin etkisini arastirmiglardir. ¢ fazinin artmasiyla kobalt
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iyonlarinin salinma miktar1 hemen hemen ayni kalirken Cr, Ni ve Mo iyonlarinin
saliniminin arttigini gézlemlemislerdir.

Yan ve arkadaglar1 (2006), diisiik ve yiiksek karbon igerikli CoCrMo alasimlarinin
elektrokimyasal davranisina uygulanan potansiyelin etkisini arastirmiglardir. Bu amacla
numuneleri 0, 100, 250 ve 500 mV degerlerindeki potansiyeller altinda elektrokimyasal
korozyon testine tabi tutmuslardir. Elektrokimyasal dl¢iimlerini, ortamdaki protein ve
aminoasitlerin korozyon siireci iizerindeki etkisini incelemek amaciyla, % 50 sigir
serumu, yapay viicut sivist Ve % 0,36 NaCl soliisyonlarinda 37°C sabit sicaklik altinda
almiglardir. Test sonuglarindan pasivasyon kinetiginin ne uygulanan potansiyele ne de
kullanilan soliisyona bagli olmadigi sonucunu elde etmislerdir. Sadece 500 mV
degerinde uygulanan potansiyelde pasif akim yogunlugunda artis gézlemlemislerdir.

Metiko§-Hukovi¢ ve Babi¢ (2007), saf kobalt ve CoCrMo alagiminin pasivizasyon
ve korozyon davranislarini 6.8 pH degerine sahip SPS [Hank’s soliisyonu] icerisinde
incelemiglerdir. Cyclic voltametri ve Empedans spektometri ydntemlerini
kullanmislardir. Yapilan deneyler sonucunda Cr ve Mo varliginin kobaltin ¢dziinmesini
onemli bir Ol¢iide engelledigini gozlemlemislerdir. Alasimin, krom gibi iyi pasivize
oldugu ve tek basina saf kobaltin pasivizasyonunun alasima nazaran kotii oldugu
sonuglaria ulagsmislardir.

Vazquez-Gutierrez ve Muiioz (2007), CoCrMo alagimlarinin elektrokimyasal
davraniginda potansiyelin etkisini aragtirmiglardir. Alasimin elektrokimyasal davranisini
yapay viicut sivisi igerisinde empedans spektroskopisi kullanarak incelemislerdir.
Potansiyeli 0, 100, 250 ve 500 mV olarak birer saat siireyle uygulamiglardir. Yapilan
caligmalar sonucu 500 mV da polarizasyon direnci diismekte oldugunu
gozlemlemislerdir. Ozellikle ortamda fosfat olmas1 durumunda bu diisiisiin daha hizh
oldugunu, ortamda albiimin olmasi1 durumun da ise ara yiizeyin kapasitif davraniginin
etkilendigini ortaya koymuslardir.

Valero ve Muiioz (2007), yapay viicut sivist igerisinde inceledikleri biyomedikal
CoCrMo alagimimin  pasif davranisini  arastirmiglardir.  CoCrMo  alagiminin
elektrokimyasal Ozellikleri lizerinde uygulanan potansiyelin ve 1sil islemin etkisini
belirlemek istemislerdir. Ug farkli 1s1l islem uygulanmus yiiksek karbonlu CoCrMo
alagimina, farkli potansiyeller uygulayarak, yapay viicut sivisi igerisinde

elektrokimyasal testler uygulamislardir. Yapilan testler sonucunda malzeme/sivi ara
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yiizeyinde olugan reaksiyonlarin hem 1sil isleme hem de uygulanan potansiyele bagh
oldugunu tespit etmisler. Tercih edilen potansiyel degerlerinden -50 mV’de olusan pasif
katmanin direncinin, 350 mV’de olusandan daha yiiksek oldugunu ortaya koymuslardir.

Saji ve Choe (2009), Co-Cr ve Ni-Cr alasimlarinin elektrokimyasal davraniglarini,
kiitlece % 0,9 NaCl ¢ozeltisi igerisinde incelemislerdir. Iki farkli dokiim yontemiyle
tiretilen CoCrMo ve NiCrMo alasimlarindan CoCrMo alagiminin NiCrMo alagimina
nazaran daha iyi korozyon direnci gosterdigini, NiCrMo alasimlariin 6zellikle nikelce
zengin bdlgelerinde ciddi ¢oziinmeler meydana geldigini ifade etmislerdir. Bununla
birlikte, dokiim yonteminin malzemenin elektrokimyasal davranisina ¢ok fazla etkisi
olmadigini ortaya koymuslardir.

Henriques ve arkadaslar1 (2012), ¢alismalarinda dokiim ve sicak pres yontemiyle
elde ettikleri iki farkli CoCrMo alagiminin mikroyapisini, sertligini, korozyon direncini
ve metal-seramik bag mukavemetini incelemislerdir. Optik mikroskop, taramali
elektron mikroskobu ve enerji dagilimli x-151n1 spektroskopisi yardimi ile alagimlarin
mikroyapilarini incelemis ve sertlik testlerine tabi tutmuslardir. 8 g NaCl/L tuzlu su
cozelti icerisinde potansiyodinamik testler (TAFEL) yardimi ile elektrokimyasal
davranig1 incelemislerdir. Kesme testleri ile dis porselen ve metal-porselen bag
mukavemetini incelemislerdir. Sicak presleme ile elde edilen numunelerin ana yapi
(matriks) boyunca ikincil faz yayilmasi ve tipik kiiresel mikroyap1 sergiledigini dokiim
orneklerinin ise dendritik mikroyap1 sergiledigini belirlemiglerdir. Sicak presleme ile
elde edilen numunelerin dokiim numunelerinden daha sert oldugunu bulmuslardir. Sicak
presleme ile elde edilen numunelerin dokiim numunelerine kiyasla daha 1yi korozyon
ozelliklerine sahip oldugunu belirlemislerdir. D6kiim numunelerinin metal-seramik bag
mukavemetinin, sicak presleme ile elde edilen numunelere gore daha yiiksek oldugunu
bulmuslardir.

Bettini ve arkadagslar1 (2013), fosfat tamponlanmis tuzlu (PBS) soliisyon igerisinde
korozyona maruz birakilmis CoCrMo alagiminin transpasif davranisini, cyclic
polarizasyon ve potansiyostatik polarizasyon yontemlerini kullanarak yiiksek anodik
potansiyeldeki akim artisinin dogasinmi agiklamak i¢in incelemislerdir. Serbest metal
iyonlarinin miktarin1 potansiyometrik ol¢iimlerle belirlemislerdir. Faraday Yasasi ile
metal ¢oziinme miktarinin toplam akima etkisini hesaplamislardir. Optik mikroskopla

(OM) yapilan gozlemler oksijen kabarciklarinin hizli evrimini ortaya koyarken atomik
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kuvvet mikroskobu (AFM) ile yapilan haritalama 0,65 V Ag/AgCl’de belirgin
topografik degisiklik olmadigini gdstermistir. Sonug olarak su oksidasyonunun yiiksek
potansiyelde akim artisina biiyiik oranda katki saglayan bir diger 6nemli siire¢ oldugunu
gozlemlemislerdir.

Panigrahi ve arkadaglar1 (2013), in vitro ortamda korozyona maruz birakilan farkl
mikroyap1 ve karbon icerigine sahip CoCrMo alagiminin korozyon hizini; agik devre,
cyclic polarizasyon, elektrokimyasal empedans spektroskopisi yontemlerini kullanarak
incelemislerdir. Daha uzun siire ve daha yiiksek sicaklikta tavlanan ¢ozeltilerde iri taneli
ve kismen ¢oziilmis ikincil fazlar igeren yiiksek karbonlu CoCrMo alagiminin korozyon
hizinin % 80 azaldigin1 gozlemlemisglerdir. Faz smirlarinda ve yiiksek enerjili tane
sinirlarinda taneler arasi ¢ukurcuk korozyonu oldugunu, diisiik enerjili tane sinirlarinda
olugmadigini gézlemlemislerdir. Bu sonu¢ implant aygitlarin performansi agisindan tane
siir1 tekniginin onemli oldugunu gostermistir.

Chen ve arkadaslar1 (2014), calismalarinda bilye ile aginma (pin-on-disk) testlerini
kullanarak Hanks soliisyonu igerisinde diisiik karbonlu ve yiiksek karbonlu CoCrMo
alasimlarinin korozyon davranisina a-fazi ve karbiirlerin etkisini incelemislerdir. Kirilan
ya da pargalanan o-faz tortularinin hem diisiik karbonlu hem de yiiksek karbonlu
alagimlarin asinmasi i¢in ana etken oldugunu gozlemlemislerdir. Buna karsin yipranmis
yiizeyde olusan gerilmeden kaynakli martensitik yapmin diisiik karbonlu alagimin

sertliginin ve korozyon direncinin artmasina neden oldugunu bulmuslardir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. MATERYAL

CoCrMo alagimlarindan biyomedikal amagli malzemeler iiretebilmek i¢in dokiim,
dovme ve toz metaliirjisi yontemleri kullanilmaktadir. CoCrMo alasimi genellikle
discilikte kullanilirken 6zellikle yiiksek yiiklere maruz kalan kal¢a ve diz implantlarinda
da kullanilmaktadir. CoCr alagimlarinin ana alasim elementleri kobalt (%65) ve
kromdur.

Kobalt (Co); CoCr alasimlarinda temel alasim elementleri olan Co ve Cr, alasimin
cozeltilere karsi olan korozyon dayanimi Co tarafindan saglanmaktadir. Krom (Cr);
Krom miktarinin arttirilmasi alagimin kati ¢ozeltilere karsi olan korozyon dayanimini
daha da artirir. Ayn1 zamanda sertligi de arttirmaktadir (Ayhan, 2002). Molibden (Mo);
Ince taneli bir yapr olusturmak bdylece mukavemeti artirmak icin alasim icerisine
katkilanmaktadir (Bayrak 2007). Molibden, malzemelerde siklikla goriinen ¢ukurcuk ve
catlak korozyonuna kars1 direng arttirmak i¢in katkilanir (Friend, 1980).

Silisyum (Si); Silisyum, celiklerin mukavemetini ve 06zgiil agirligini artirir.
Silisyum kat1 ¢ozelti sertlestirmesi yaparak mukavemeti ¢ok artirir. Diislik silisyum
miktarlarinda mukavemet artis1 problem olusturmaz; fakat yiiksek silisyum miktarlar
celigin gevreklesmesine yol acar. Silisyum erime esnasinda diger elementlerin
oksidasyonunu saglamak i¢in oksit yapisindan istenmeyen bilesenleri uzaklastirict bir
ajandir. Ayrica sertligi arttirict etkisi de vardir (Naylor 1992).

Paladyum (Pd); Altin alagimlara ilave edildiginde dayanikliligi, sertligi, biikiilme
direncini, korozyona ve kararmaya karsi direnci arttirir. Ayrica erime derecesini ve
biikiilme direncini arttirir. Hidrojen, oksijen ve karbona yliksek afinitesi (¢ekim giicii)
vardir. Oldukga yiiksek bir beyaz renk verici etkiye sahiptir, % 90 altin ve sadece % 10
paladyum iceren bir alasim beyaz renkte goriiniir (Naylor 1992).

Bu calismada, hassas dokiim yontemi kullanilarak CoCrMo alasiminin igerisine
Pd elementi katkilanarak hassas dokiim yontemi ile iretimini gergeklestirdigimiz

alasimin kompozisyonu Cizelge 3.1.’de verilmektedir.
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Cizelge 3.1. Uretimi yapilan alagimlarin kimyasal kompozisyonu (% agirlik)

Numune . .
Kodu Cr Mo Pd Si Diger Co
Pd-1 29.50 4.90 1.68 0.98 0.69 Kalan
Pd-2 29.19 4.87 2.70 0.97 0.68 Kalan
Pd-3 29.00 4.80 4.33 0.96 0.67 Kalan
3.2. YONTEM

Bu ¢alismada Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 seklinde kodlamalari yapilan alagimlar Hassas
Dokiim Yontemi (investment casting) ile tiretildi.

Hassas Dokiim Yontemi’nde, oncelikli olarak iretimi yapilacak olan alagimlarin
dokiilecegi mum ve benzer malzemeler kullanilarak bir model olusturulur. Sonrasinda
model refrakter malzemeyle kaplanilir. Hazirlanan kaliplar firinda isitilir. Isitma
islemiyle beraber model buharlastirilarak kalip boslugu olusturulur ve bu bosluk
icerisine metal dokiimii yapilir. Bu model olusumu ve manget (kalip) yapimi igin
Polywax marka, 1siyla buharlagabilen mumlar kullanildi. Mumlar, 8§ mm c¢apinda,
15 mm yiiksekliginde silindirler seklinde hazirlandi ve manset zeminine oturtuldu
(Sekil 3.1.). Wirovest marka refrakter malzemesiyle hazirlanan har¢ dokiilerek kalip
olusturuldu. Kalip kurutulduktan sonra mansetten cikarilip 1000°C’de kiil firminda
pisirildi.

Sekil 3.1. Mangset ve kalip

Agirlikca yiizde oranlart verilen CoCrMo alasimlar1 igerisine siras1 ile
% 1.68 (Pd-1), % 2.70 (Pd-2) ve % 4.33 (Pd-3) oranlarinda paladyum katkilandu.

Belirlenen oranlardaki malzemeler dokiim potasinin igine yerlestirildi. Dokiim islemi
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Sekil 3.2. Hassas Dékiim Cihazi (MKU Mikro/Nano Mekanik Karakterizasyon Lab.)

Sekil 3.2. ile gosterilen Techno Gaz ASM 20 PLUS hassas dokiim cihazi
kullanilarak gerceklestirildi. Alasimin ve eklenecek paladyumun erime noktalar1 g6z
ontinde bulundurularak (sirasiyla 1410°C ve 1520°C) eritme sicakligi 1580°C’de eritildi.

Metallerin dokiimii atmosfer kontrollii ortamda yapildi.

Homojen bir sekilde karigmasimi saglamak igin, eriyik karbon cubuk ile
karigtirildi. Karisimin oksitlenmemesi i¢in ortama siirekli argon gazi ilave edildi. Bu
islemlerden sonra firinda 1000°C’de bekletilen kalip bir masa yardimiyla pota agzina
yerlestirilerek cihazin kapagi kapatildi. Dokiim kapali ortamda, kompresor yardimiyla
gerceklesti. Kalip dokiim cihazindan alinarak firina konuldu (Sekil 3.3.(a)) ve kontrollii
olarak oda sicakligina kadar sogumasi i¢in bekletildi. Kalibin tam olarak sogumasi

sonrasinda kirtlarak numune kaliptan ¢ikartildi (Sekil 3.3.(b)).

N

Sekil 3.3. (a) Manset Firini, (b) Kaliptan ¢ikarilan numune
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Sekil 3.4. Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM), Aksaray Uni.(ASUBTAM)

Taramali elektron mikroskobu analizleri Sekil 3.4.’te goriintiisti verilen Fei marka
Quanta FEG 250 model cihaz kullanilarak alinmistir. Analizler, ikincil elektron (SE) ve
geri sagilan elektron (BSE) modlarinda yapilmistir.

Numunelerin X-1gmlar1 (XRD) analizleri, Sekil 3.5.’te goriintiisii verilen Rigaku
marka RadB-DMAX Il model cihaz ile gergeklestirilmistir. XRD analizlerinde yiiksek
enerjili monokromatik CuKa radyasyonu (A=1,54056 nm) kullanilmistir. Biitiin

Olctimler i¢in 20 agis1 30-80° araliginda alinmistir.

Sekil 3.5. X- 1sinlar1 difaksiyonu (XRD), Inénii Uni.(IBTAM)

3.2.1. Malzemelerin Karakterizasyon Hazirhg:

Dokiim yontemiyle elde edilen numunelerin yiizeylerinde olusan oksit tabakasinin

giderilebilmesi i¢in ikili kumlama cihazinda once kalin taneli kumlar, sonrasinda ince
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Kalin
Kumlama

Sekil 3.6. ikili Kumlama Cihazi

taneli kumlar kullanilarak kumlama islemine tabi tutuldu. Kalin taneli kumlama islemi
yiizeydeki oksit tabakalar1 kaldirirken, ince taneli kumlama islemi numunedeki ince
girintilerdeki oksit tabakasmi kaldirmistir. Sekil 3.6.’da ikili kumlama cihaz1 ve

kumlama esnasindaki islem goriilmektedir.

Kumlama iglemi sonrasi numuneler, ¢entme isleminden Once sirasiyla: kesme,
kaliplama ve parlatma islemlerine tabi tutuldu. Numuneler Struers Minitom kesme
cihaz1 (Sekil 3.7.(a)) yardimiyla istenilen boyutlarda kesilmistir.

Numuneler Metalografik kaliplama cihazi (Sekil 3.7.(b)) yardimiyla kaliplandi.
Buradaki amac¢ centik deneyi yapilacak olan numuneyi diiz bir zemine oturmaktir.
Boylece ¢entme sirasinda uygulanan yiik tam dik olarak yiizeye uygulanabilecektir.

Sertlik deneylerinin yapilabilmesi i¢in numunenin yiizeyi literatiirde “mirror like”

olarak gecen ayna gibi parlak yiizey olmalidir.

F—F_

Sekil 3.7. (a) Hassas Kesme Cihazi, (b) Metalografik Kaliplama Cihazi, (c¢) Yik
Kontrollii Hassas Parlatma Cihazi (MKU Mikro/Nano Mekanik Karakterizasyon Lab.)
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Bu amagla kaliplanan numunelerin sertlik deneyinin yapilacagi ylizeyleri otomatik
yik uygulama {initesine sahip hassas parlatma cihazinda (Sekil 3.7.(c)) manyetik
zimparalar kullanilarak numune yiizeyi mikron seviyesinde parlatildi. Sekil 3.8.’de
numune kaliplanirken ve kaliplandiktan sonra ylizeyi asamali olarak parlatilarak ¢entik

atilabilecek duruma getirilmis bir numune yer almaktadir.

Sekil 3.8. (a) Kaliplama haznesi, (b) Kaliplanip parlatilmis numune

Numunelerin parlatilmasi i¢in uluslararas: standartlari iceren parlatma agsamalari
kullanildi. Her bir kademede numune yiizeyinde olusan deformasyon ve ciziklerin
minimum olmasi i¢in bir 6ncekinde kullanilan asindiricilardan daha ince asindiricilar
kullanildi. Her bir asamada numune yiizeyi metal mikroskop ile incelenerek bir sonraki
asamaya gecildi. Parlatma islemi istenilen sekilde degil ise bu asama tekrar edildi.
Parlatma islemi i¢in Struers Labopol marka cihazinda sirasiyla 800, 1200, 2400, 4000
Gridlik zimpara kagitlar1 kullanildi. Bu iglemler esnasinda, numunenin deformasyonunu
onlemek igin zimpara kagitlarina otomatik olarak siirekli su tatbik edildi. Bu agamadan
sonra, nihai parlatma sirastyla 3 pm, 1 um, 1/4 pm’lik parlatma sivilari kullanilarak
farkli kegeler ile numune yiizeyi kontrollii olarak asindirildi. En son koloidal silika ile
numune yiizeyi ayna yiizey haline getirildi. Yiizey goriintiileri Arastirma Bulgular ve

Tartisma kisminda verilmektedir.

Biitiin parlatma kademelerinde yiik kontrolli numune parlatma cihazinin devir
hizt 300 devir/dk olarak ayarlandi. Her kademe sonrasi, numune yiizeyinde kalan
parcaciklarin bir sonraki kademedeki ¢izici etkisini engellemek i¢in, numuneler saf su
ile yikandi. Ayn1 zamanda numune yiizeyindeki tek yonlii asinmay1 6nlemek i¢in belirli

araliklarla malzemenin cark tizerindeki tutulma yonii kontrollii olarak degistirildi.
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Malzemelerin  mekanik karakterizasyonu ig¢in numunelerin 6n hazirlik
asamalarinin tamami; numunelerin kumlanmasi, kesilmesi, kaliplanmasi ve parlatilmasi
i¢in kullanilan yukarida adi gegen tiim islemler, Mustafa Kemal Universitesi, Fen-
Edebiyat Fakiiltesi Fizik Bolimii  Mikro/Nano Mekanik  Karakterizasyonu

Laboratuvari’nda yapildi.

3.2.2. Numunelerin Statik Sertlik Analizi

3.2.2.1. Numunelerin Vickers ve Knoop Sertliklerinin Incelenmesi

Bu ¢alismadaki statik (geleneksel) sertlik deneyler Future-Tech FM 700 marka
mikrosertlik cihazinda (Sekil 3.9.) Vickers ve Knoop uglari kullanilarak ayri ayri
yapildi. Her iki ug i¢in 8 farkl1 yiik (0.098 N-0.245 N-0.49 N-0.98 N-1.96 N-2.94 N-4.9
N-9.8 N) uygulandi. Her bir yiik i¢in 15s’lik bekleme zamani cihazdan otomatik olarak
ayarlandi. Elde edilen izlerin goriintiisi Nikon MA 100 ters metal mikroskobu
(Sekil 3.10.) ile alindi. Centik boyutlarinin 6l¢limii, Clemex goriintli analiz sistemi ile

yapildu.

Sekil 3.9. Mikrosertlik Cihazi Sekil 3.10. Ters Metal Mikroskobu

3.2.3. Numunelerin Dinamik Sertlik Analizi

Bu ¢alismadaki derinlik duyarli (dinamik) nanosertlik olgtimleri, HYSITRON
T1-950 TriboIndenter test cihazi kullanilarak yapilmistir (Sekil 3.12.). Dinamik
analizler, 1000 uN’dan 10000 uN’a kadar 1000 uN’luk artislarla kademeli yiikleme
bosaltma (step load-unload) egrileri ile elde edilmistir. Biitiin 6l¢iimler i¢in maksimum
yiikteki bekletme siiresi 2 s olarak secilmistir. Ayrica yiikleme ve bosatma hizlar1 da
biitiin 6l¢timler i¢in aymidir (Sekil 3.11.).
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Yik

Zaman

Sekil 3.11. Dinamik sertlik analizinde yiikleme profili

Sekil 3.12. Sertlik deneyleri i¢in kullanilan TI 950 Tribolndenter test cihazinin genel
gorinimui

tan 60° = L

al2
3

l=—a

_al_ﬁ 2

A=—=—"¢
2 &
cos 65.27° =%

b

acos65.37 a
] = =
¢ 2J3sin65.3° 243 tan65.3°

a= Zﬁhctan 65.3°

A, =335 tan® 65.3" = 24.561

Sekil 3.13. Berkovich genticinin sematik gosterimi
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Derinlik duyarli mikro ¢entik deneylerinde Oliver-Pharr (OP) Metodu
kullanilmigtir (Oliver ve Pharr, 1992). OP Metodu’nun ayrintilar1 Bolim 1.6.3’te

ayrintili olarak verilmistir.

3.2.4. Numunelerin Korozyon Analizi

Numunelerin korozyon deneyleri Sekil 3.14.’te gosterilen CH Instruments
firmasinin "Electrochemical Analyzer" markali 602E modeli
"potansiyostat/galvanostat" cihazi kullanilarak yapildi. Deneylerimizin tamaminda
ozellikle yiiksek ¢ozelti direncine sahip hiicreler i¢in kullanilan standart 3 elektrotlu
sistem kullanildi. Sistemde, c¢alisma elektrotu (Pd-1, Pd-2 ve Pd-3), karsit elektrot
(platin tel) ve referans elektrot (doygun kalomel elektrot (SCE)) kullanildi.

Karsit __
Elektrot Referans

Elektrot

Sekil 3.14. Elektrokimyasal test sistemi
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4. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMALAR

Uretim ve mekanik karakterizasyon hazirliklar1 Boliim 3.2.°de anlatilan Pd-1,
Pd-2 ve Pd-3 alagimlarinin parlatma agamalarinin her birinin goériintiisii Sekil 4.1.’de
verilmektedir. Sekilde goriildigi gibi 2400°lik zimpara islemi sonrasinda yiizeyin
dentritik mikroyapisi ortaya ¢ikmaktadir. Ayrintilar1 Boliim 3.2.”de verilen ve parlatma
islemleri i¢in kullanilan kegeler sonrasinda ylizeyin mikroyapisi tamamen ortaya

cikmaktadir.

(a) Parlatma oncesi (d) 2400’1iik zimpara sonrasi

20 um

(e) 4000’liik zimpara sonrast

(f) Kegeler sonrast

NS TR

Sekil 4.1. Parlatma 6ncesi, zimpara ve kegelerden sonra ylizey goriintiisii
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Yiizey islemleri malzemelerin mekanik Ozelliklerini belirlemede kullanilacak
testlerin hassasiyetleri agisindan oldukca 6nemlidir. Uretim sonrasinda malzemenin ana
mikroyapist ancak bu asamalarin oldukc¢a hassas bir sekilde yapilmasina baghdir.

Parlatma sonrasi alagimlarin yiizeylerinin optik mikroskop goriintiileri
Sekil 4.2.; 4.3. ve 4.4.’te verilmektedir. Optik mikroskop goriintiilerinden Co, Cr ve Mo

elementleri agikca goriilmektedir. Alagimlarin her iicii homojen yapiya sahiptir.

IA‘ & > y ” "
o i LT
; P R }
~ ey
. P

Sekil 4.4. Pd-3 alasiminin optik goriintiisii
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sy | 10212014 [ W | re | magJ| WD |spot | det P — T T
&° | 1:57:01PM | 5.00 kv 18e-4Pa | 2000x | 9.3 mm | 3.0 Aksaray University

| 10/21/2014 | HV | pressure | mag OJ t| dt | ————50pm
3:04:42PM | 5.00KkV | 2.33e-4Pa | 2000x | 10.0mm | 3.0 Aksaray University

Sekil 4.6. Pd-2 alasimina ait SEM goriintiileri
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6,’72 17'2614_ HV pressure mag [J WD i spot | det ——— 50 pm
2:45:48PM | 5.00kV | 2.33e-4Pa | 2000x | 9.7 mm | 3.0 | ETD Aksaray University

Sekil 4.7. Pd-3 alagimina ait SEM goriintiileri

Alagimlarin SEM goriintiilerinden her birinin olduk¢a homojen yapili olduklari
goriilmektedir. Alasim igerisinde molibdenin beyaz renkli ve dentritik yapida, krom’un

ise kobalt icerisinde daha koyu renkli bir sekilde dagildigr goriilmektedir.

Alagimlarin XRD olglimleri oncesi, ylizeyleri 1 um ve 0,3 um Al,O3, sonrasinda
kolloidal silika ile parlatildi. Sekil 4.8.’de tiim alasimlar i¢in X-151n1 kirinim desenleri
goriilmektedir. Sekilden agikga goriilecegi gibi alagimlar y -CoCr ve &-CoCr kobalt ana
yapilarindan meydana gelmektedir. Bu fazlardan y -CoCr fazinin baskinligi ilk bakista
dikkati ¢ekmektedir. Hegzagonel siki paket yapidaki y -CoCr fazinin elde edilmesi,
Co/Cr faz diyagrami ile uyumludur. Yiizey merkezli kiibik yapidaki y -CoCr fazinin
bulunmasi soguma sirasindaki doniisiimiin karasiz bir halidir. XRD grafiginden agikca
gortldiigi gibi Pd katki miktarinin artmasi ile birlikte (111) diizleminin pik siddeti
azalmakta ve (220) diizleminin pik siddeti artmaktadir. Pik siddetindeki bu azalma
(111) ve (220) diizlemlerinin tercihli yonelim diizlemleri oldugunun gostergesidir. Bu
durum hassas dokiim esnasinda katkilanan Pd’nin alasim igerisindeki i¢ zorlari
tetiklemesinden kaynaklanabilir. Bu durum farkli diizlem ve yonelimleri arasindaki
enerji dengelerini degistirebilir. Boylece belirli sartlar altinda tercihli yapiya sebebiyet

verebilir.
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Sekil 4.8. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin XRD desenleri

Sekil 4.8.’de verilen XRD grafiginde artan Pd katkisi ile alasimlarin kristalit
boyutu artarken dislokasyon yogunlugu azalmaktadir (Cizelge 4.1.). Bu durum
alagimlarin mikroyapilarindaki degisimi oldukea agik bir sekilde ortaya koymaktadir.

o 0.944
Numunelerin kristalit boyutu (D), [D: j Debye-Scherrer esitligi kullanilarak

pcosé

hesaplanir. Burada A4 kullanilan X-1sinmin dalgaboyu, f pikin yar1 maksimum genisligi

Cizelge 4.1. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 malzemelerinin hesaplanan FWHM, mikrozorlanma (&),
dislokasyon yogunlugu (p) ve kristalit boyutu (D)

Numune P
Kodu FWHM € (cm?x10™) D (nm)
Pd-1 0,423  1,73x107 5,65 20,95
Pd-2 0,404  1,65x107 5,15 21,93
Pd-3 0,352  1,44x107° 3,90 25,16
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(FWHM) radyan cinsinden degeri ve 6 ise degerlendirilen pikin Bragg yansima agisidir
(Kahraman ve ark., 2012).

Debye-Scherrer esitliginden elde edilen Pd-1 numunesinin Kristalit boyutu 20.95
nm, Pd-2 numunesinin kristalit boyutu 21.93 nm ve Pd-3 numunesinin kristalit boyutu
ise 25.16 nm’dir. Kristalit boyutu ile sertlik parametrelerinin ters orantili oldugu goz
Ontline alinirsa, deneyler sonucunda elde edilen sertlik degerleriyle hesaplanan kristalit
boyutlar1 arasindaki uyum Vickers, Knoop ve Berkovich sertlik deneylerinde
gozlenmektedir.

Dislokasyon yogunlugu 6nemli bir parametre olup malzemeye uygulanan zora
bagli olarak degisir (Sahin ve Ugar, 2006). Bir malzeme plastik olarak deforme oldugu
zaman dislokasyon yogunlugu artar. Bu durum malzemelerde islem sertlesmesine neden
olur (Graga ve ark., 2008).

Dislokasyon yogunlugu, kristalin birim hacmi basina diisen dislokasyon ¢izgilerin

Scosé

uzunlugu olarak p=% denklemiyle hesaplanabilir. Mikro zorlanma ise &=
a

denkleminden elde edilir. Burada £ pikin yari maksimum genigliginin (FWHM) radyan
cinsinden degeri ve € ise degerlendirilen pikin Bragg yansima acisidir. &, mikro
zorlanma, a orgii sabiti ve D ise kristalit boyutudur (Giilen ve ark., 2014).

Dislokasyon yogunluklar1 Pd-1 i¢in 5.65x10%cm™, Pd-2 igin 5.15x10™cm™? ve
Pd-3 igin 3.90x10°cm? olarak elde edilmistir. Dislokasyon yogunluklar1 sertlik
degerleri ile aynmi paralellikte degisim gostermektedir. Dislokasyon yogunlugu en fazla
olan Pd-1 numunesi en sert, dislokasyon yogunlugu en az olan Pd-3 numunesi ise

sertligi en az olan numune olarak siralanmustir.

Bu calismada, hassas dokiim yontemiyle CoCrMo alasimlarina farkli oranlarda
paladyum katkilanarak elde edilen Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numunelerinin statik ve dinamik
sertlik Ol¢iimleri yapilmistir. Yapilan Olciimler ile elde edilen bulgular, bu bdliimde
sirast ile, ilk olarak statik sertlik ve dinamik sertlik sonrasinda korozyon analizleri

seklinde verilmistir.
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4.1. Statik Sertlik Analizleri

Teorisi Boliim 1.6.1.°de verilen statik sertlik deneylerinden oncelikle Vickers
centici sonrasinda da Knoop ¢entici ile elde edilen verilerin analizleri yapilmistir. Elde
edilen sonuglar literatiir ile karsilastirilmistir. CoCrMo alasimlarina paladyum
katkilanmasi ile elde edilen numunelerin Vickers ve Knoop mikrosertlik degerlerinin
uygulanan yiike bagl degisimleri ile ilgili elde edilen bulgular, grafikler ve analizler

verilmistir.
4.1.1. Vickers Sertlik Analizi

Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numunelerininin Vickers u¢ kullanilarak elde edilen
mikrosertlik degerlerinin yiike bagli degisimi Sekil 4.9.’da verilmektedir. Her bir
numuneye Vickers ¢entici ug ile 8 farkli yiik (0.098 N-0.245 N-0.49 N-0.98 N-1.96 N-
2.94 N-4.9 N-9.8 N), 15’er saniye siire ile uygulandi. Uygulama siiresinin 15s olmasi
literatiir ile uyumludur (Spinelli ve ark., 2014; Zhou ve ark., 2014; Kandil ve ark., 2014;
Strnad ve Buka, 2014). Uygulanan her bir yiik i¢in elde edilen mikrosertlige bagh grafik
Sekil 4.1.’de verilmektedir. Grafikler incelendiginde uygulanan yiikiin artmasiyla
mikrosertliginin azaldigi, 4.9 N’luk yiikte mikrosertligin doyum noktasina ulastig
goriilmektedir. Bolim 1.6.2.°de izah edilen bu davranis literatiirde gozlenen “Centik
Boyutu Etkisi” (CBE) davranisi olarak adlandirilmaktadir (Sahin ve ark., 2011; Lu ve
ark., 2014).

I A Pd-1

018 = = Pd2
) 4 Yiike bagl sertlik bolgesi | e Pd-3
& i |
= 94% :
- 2 | < =
1 o8 I i I
A $% Yiikten bagimsiz
=X I . .
= " I sertlik bolgesi
o "
g 7 = |
‘g : ® | = : ;
= . I Plato bolgesine gecis
g 6 '
v |
2 |
>

5 4
4 . e . [
0 2 4 6 8 10

Uygulanan maksimum yiik (Py,aks: N)
Sekil 4.9. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin uygulanan maksimum yiikiin Vickers
mikrosertligine bagl degisimi
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Sekil 4.9. incelendiginde sertligin 4.9 N’dan sonraki biiylik yiik bolgesinde
(Hy); yiikten bagimsiz bolge) hemen hemen doyuma ulastigi ve kiigiik yiik bolgesinde
(Hip; ylike bagli bolge) yiike bagli olarak degistigi goriilmektedir.

Sekil 4.9.da gozlenen sertlik davranisi centik atilan ylizeyin dogasi géz Oniine
alarak aciklanabilir. Kiiclik yiik bolgesinde ¢entici, kristallerin sadece {ist yiizey
tabakalarina niifus etmektedir. Bu tabakalarin zor katkilarina bagl olarak (kiiciik yiik
bolgesindeki) sertlik degerlerinde olduk¢a keskin bir diisiis gézlenmektedir. Yiikiin
artmasina paralel olarak c¢enticinin numune igerisindeki derinligi de artmaktadir.
Sertligi, ylizey ve i¢ tabakalari birlikte etkilemekte ve sertlik yiike bagl lineer olmayan
bir degisim sergilemektedir. Biiylik yiliklerde i¢ tabakalarin etkisi daha baskin hale
gelmekte, sonu¢ olarak yiikiin artmasi sertlikte hemen hemen herhangi bir degisim
meydana getirmemektedir. CBE davranisi olarak bilinen bu durum, tek kristaller (Lu ve
ark., 2014), biyomalzemeler (Renjo ve ark., 2014), ince filmler (Sahin ve ark., 2015),
seramikler (Chakraborty ve ark., 2012; Renjo ve ark., 2014) ve birgok alasimlarda
benzerlik arz etmektedir (Li ve Bradt, 1993; Gong ve ark., 2000; Sahin ve ark., 2005;

Demirkol, 2010; Lu ve ark., 2014).

Sekil 4.10. (a) 1.96 N’luk ¢entik izi (b) 4.9 N’luk gentik izi

Farkli tiir malzemelerde gozlenen CBE davranisini agiklamak i¢in, uygulanan test
yikkii ve ¢entik boyutu arasindaki iliski, literatiirde farkli modeller kullanilarak
aciklanmaya c¢alisilmistir. Bu modellerden geleneksel Meyer Kanunu, uygulanan test

yiikii ve olusan ¢entik boyutu arasindaki iliskiyi, asagidaki ifade ile vermektedir.
P=Ad" (4.1)
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Cizelge 4.2. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Vickers gentici igin Denklem (4.1)’e gore
hesaplanan n ve A degerleri (r% n ve A parametrelerine fit edilen egrinin uyumunu
gostermektedir.)

Numune

Kodu In A A n r?

Pd-1 -2,086 0,12418 1,716 0,998
Pd-2 -2,124 0,11955 1,735 0,999
Pd-3 -2,089 0,12381 1,698 0,999

Denklemde ‘n” Meyer iissii, CBE nin bir 6l¢iisii, A ise malzeme sabitidir. n<2 i¢in
normal CBE, n>2 oldugunda ters CBE davranmisi gozlenmektedir. n=2 olmasi
durumunda, sertlik uygulanan yiikten bagimsiz olmaktadir. Denklemdeki A ve n
degerleri Sekil 4.11.’de verilen InP-Ind grafiginden elde edilmektedir. Bu grafikten elde
edilen n ve A degerleri Cizelge 4.2.’de verilmektedir.

Yukarida da belirtildigi gibi CBE davranisi igin n<2 olmalidir. InP-Ind
grafiginden elde edilen n degerleri bu degerle olduk¢a uyumludur (Sahin ve ark., 2005;
Demirkol, 2010; Terzioglu ve ark., 2014; Smith ve ark., 2014; Renjo ve ark., 2014).
Upit ve Varchenya (1973), ‘n’ degerini dislokasyon ilmeklerinin birbiri ve kristal
yizeyi ile etkilesiminin gOstergesi olarak Onerilmesine ragmen, ‘n’ ve A
parametrelerinin fiziksel anlami1 halen tam olarak anlagilamamistir (Gong ve ark., 2000;

Sahin, 2006).
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Sekil 4.11. Vickers gentici i¢in Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin InPyaks-Ind grafigi
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Test yiikii ve gentik boyutu arasindaki iligkiyi tanimlayan Meyer Kanunu, sadece
kiigiik test yiiklerinde uygun sonuclar vermektedir. Sekil 4.9.’da goriildiigii gibi, tim
numunelerin sertlik degerleri, biiyiikk test yiiklerinde doyuma ulagmaktadir. CBE
davranis1 igin biuyik yiklerde gozlenen bu sapma, Meyer Kanunu ile
aciklanamamaktadir (Karan ve Gupta., 2005; Demirkol, 2010; Smith ve ark., 2014). Bu
nedenle bu davranisi agiklamak ve nedenlerini kestirebilmek i¢in daha fazla bilgiye
ihtiyag vardir.

Bu konunun anlasilabilmesi icin literatiirde farkli modeller Onerilmistir. Bu
modellerden orantili numune direnci modelinde (PSR), CBE davranisinin yiike bagl ve
yiikten bagimsiz mikrosertlik bolgesi i¢in ayrintilart asagida verilen analizin uygun
oldugu one siiriilmiistir (Li ve ark., 1994; Pal ve Kar, 2003; Silva ve ark., 2013;
Terzioglu ve ark., 2014; Dogruer ve ark., 2014; Yilmazlar ve ark., 2014; Sahin ve ark.,
2015). Bu modele gore centik boyutunun yiike bagli degisimi Denklem (4.2) ile
verilmektedir.

P —ad+ad’—ad+ (%} g2 @.2)

0

Denklem (4.2) kullanilarak elde edilen (Pmaks/d)-d grafiginden elde edilen a,;, PSR
modelinin mikrosertlige katkisini, @, ise yiikten bagimsiz mikrosertligi karakterize
etmektedir. P ve dg sirasi ile kritik test yiikii ve kritik ¢entik boyutudur. Mikrosertlik,
bu kritik degerin istiinde yiikten bagimsizdir. Denklemdeki a, ve a, sabitlerinin
sirastyla, materyalin elastik ve plastik 6zellikleri ile iligkili oldugu (Li ve Bradt, 1993)
vurgulanmigtir. Ayni arastirmacilar tarafindan, a; sabitinin test numunesinin gentici
tarafindan elastik sikistirllmasindan ve numune ile c¢entici arasindaki siirtiinme
direncinden meydana geldigi belirtilmektedir.

Denklem (4.2)’ye gore (Pmaks/d)-d grafigi teorik olarak diiz bir ¢izgidir
(Sekil 4.12.). Bu grafigin y eksenini kestigi nokta a;, egim ise a, degerine karsilik gelir.
PSR modeline gore a, degeri, ylikten bagimsiz sertligin ol¢iisiidiir. Vickers g¢entici ile
yapilan mikrosertlik testlerinde Hpsg, toplam test yiikii yerine etkin yik (Pewin),
kullanilarak asagidaki denklem yardimi ile bulunabilir (Gong ve ark., 2000).
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Sekil 4.12. Vickers gentici i¢in Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarinin (Ppaks/d)-d grafigi

Hon = F:;“‘Zi” = a[ Pmaksd; a,d j =aa, 4.3)
Burada a, ¢entici geometrisine bagli sabit olup, Vickers ¢entici i¢in 1,8544 tiir.

Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numunelerinin a;, a, ve yiikten bagimsiz sertlik degerleri
Cizelge 4.3.’te verilmektedir. Cizelgede verilen yiikten bagimsiz sertlik degerleri ile
Sekil 4.9.°dan elde edilen plato bolgesi sertlik degerlerine yakin degildir. Elde edilen
yiikkten bagimsiz sertlik degerleri plato degerlerine yakin olmali ve yiikten bagimsiz
sertlik bolgesinin bulundugu plato bolgesi igerisinde olmalidir. Bu sebeple literatiirde
bulunan diger modeller ile yiikten bagimsiz sertlik degerlerinin hesaplanmasi
gerekmektedir.

Cizelge 4.3. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Vickers ¢entici i¢in Denklem (4.3)’e gore
analizi

Hyi
Numune ai s Hpsr Plato 2
Kodu (Npum)  (N/um)? (GPa) Degeri '
(GPa)
Pd-1 16,25 2,480 4,598 5,105 0,997
Pd-2 15,10 2,447 4538 4,990 0,998
Pd-3 18,81 2,157 3,999 4.477 0,993
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Literatiirde kobalt bazli alasimlar igin yapilan ¢alismada (Pmaks/d)-d grafiginden
iki farkli egim elde edilmistir (Sangwal ve ark., 2003). Grafiklerde goriilen
stireksizlikler, tek kristallerde malzemenin ihtiva ettigi kusur yapisi, polikristallerde ise
tane biiyiikliikleri ile iliskilendirilmistir. Sangwal ve arkadaslar1 (2003) tarafindan bu
stireksizlikler, ¢entik zorlarinin toparlanma stireci ile agiklanmaistir.

Yikten bagimsiz sertlik degerini hesaplamada kullanilan diger bir model,
Diizeltilmis Orantili Numune Direnci Modeli (MPSR)’dir. Bu modelde numunenin
sertlik oncesi tabii tutuldugu mekanik islemler dikkate alinarak Denklem (4.4) Gong ve

ark. (1999) tarafindan ileri siiriilmistiir.

P =8 +ad+ad? 4. 4)

Denklem (4.4)’te verilen a,, mekaniksel islemlerin sebep oldugu artik yiizey

zorlant ile ilgili sabittir. @, ve @, parametreleri Denklem (4.3)’te tanimlanan PSR

modeli ile ayn1 fiziksel anlama sahiptir. Bu parametreler, Pmaks-d deneysel verilerine fit
edilen egriden hesaplanmaktadir (Sekil 4.13.).

10 1 )
1 a Pd-1 o
1 =  Pd-2 :
8 e Pd-3
= B4
&
2] e
E 4
S 2
] -
] gt
v .
| -
0] e
0 10 20 30 40 50 60
d(pm)

Sekil 4.13. Vickers gentici i¢in Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Ppqys-d grafigi
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Cizelge 4.4. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Vickers gentici i¢in Denklem (4.5)’e gore
analizi

Numune ao a a, Hwipsr Hu
Kodu (N) (Num)  (Num)  (GPa) Plat(((’;gae)ge“ 2
Pd-1 47,85 10,39 2,582 4,788 5,105 0,999
Pd-2 -1,472 16,45 2,413 4,475 4,990 0,999
Pd-3 -52,06 27,35 1,993 3,696 4,477 0,999

MPSR Modeli i¢in yiikten bagimsiz sertlik degeri, Hwvpsgr, etkin yiik kullanilarak,
P.. P .—a,—
Hypsr = 5" = a( e azo 3 j =aa, (4.5)
d d
sekilde hesaplanabilir. Denklemdeki; a,, a,, a, parametreleri ve elde edilen Hypsr

degerleri Cizelge 4.4.’te verilmektedir. Cizelgeden de goriilecegi gibi, elde edilen Hypsr
degerleri Sekil 4.9.’da elde edilen plato degerlerinden oldukca farklidir. Bu sebeple
MPSR Modeli bu ¢alismada tiretilen Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numunelerinin yiikten bagimsiz
sertlik degerini hesaplamada yeterli degildir. Bu sebeple farkli bir model ile yiikten

bagimsiz sertlik hesabi i¢in irdeleme yapilmasi gerekmektedir.

Nix ve ark. (1998)’larinin ortaya koyduklar: teori ile farkli numuneler iizerinde
gozlenen ¢entik boyutu etkisini numunenin iizerine uygulanan yiik degisimine bagl
gelisen plastik deformasyonu géz Oniine alarak acgiklamiglardir. Bu teoriye gore gentici,
Sekil 4.14.°te gorildigi gibi, geometrik olarak zorlanmis dislokasyonlarin igine

yerlesir. Nix ve ark., sertligin g¢entik derinligine bagliligin1 Denklem (4.6) ile ifade

H f h*
= 1 — 4.6
H, h (4.6)

Geometrik olarak olusturulmus dislokasyonlar

etmislerdir.

Dislokasyon
ilmekleri

Sekil 4.14. Geometrik olarak olusturulmus dislokasyon ilmeklerinin sematik gosterimi
(Nix ve Gao; 1998).
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Bu esitlikte H, belirli bir derinlikte Slgiilen sertlik, h ve h” ¢enticinin sekli ve
malzemeye bagl karakteristik derinlik iken Hp yiikten bagimsiz sertliktir. Denklemde
H? ve 1/h arasinda lineer bir iliski goriilmektedir. Bu iliski centik boyutu etkisi ile
sertligin azalmasi anlamina gelmektedir. Ayrica H?-1/h grafiginin egimi ve y eksenini
kestigi noktadan Ho ve h” degerleri bulunabilir. Geometrik olarak izin derinligi (h),
Vickers iz icin 6lgiilen ¢entik boyutu (d) ile orantilidir. Izin derinligi ile ¢entik boyutu
arasindaki iliski Denklem (4.7)’de verilmektedir.

d :Zﬁtan(gj5z7h (4.7)

Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numuneleri igin Denklem (4.7) kullanilarak her bir yiikteki
centik boyutlarina karsilik gelen derinlikler elde edilmistir. Yapilan hesaplamalarda elde
edilen sonucglarin Denklem (4.6) ile uyumlu oldugu goriilmistir. Bu uyum
Sekil 4.15.’te verilen grafikte goriilmektedir. Grafikten elde edilen Hyg ve h™ degerleri
Cizelge 4.5.’te verilmektedir. Elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degeri Sekil 4.1.’de
gosterilen plato bolgesindeki degerlere gore farklilik gostermektedir. Sonug olarak, Nix-
Gao Modeli Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numunelerinin mikrosertlik analizinde yiikten bagimsiz

sertligi elde etmek i¢in uygun bir model degildir.
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Sekil 4.15. Vickers gentici i¢in Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarinin H?-(1/h) grafigi
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Cizelge 4.5. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Vickers ¢entici i¢in Denklem (4.6)’ya
gore analizi

Numune h* H Hu
Kodu (x10°) (GPa) Plat(‘(’;gae)ge“ r
Pd-1 2157 4,722 5,105 0,955
Pd-2 2,520 4,416 4,990 0,997
Pd-3 3,235 4,045 4,477 0,989

Hays ve arkadaslari 1973 yilinda ¢ok sayida malzeme iizerinde yapilan
mikrosertlik testlerinde gozlenen CBE davranisi i¢in, uygulanan test yiikiiniin belirli bir
limit degerinin altinda sadece elastik deformasyon, bu degerin {istiinde ise plastik
deformasyon meydana geldigini ortaya koymuslardir. Gane ve arkadaglari ise 1968’de
bu durumu farkli malzemelerde ¢enticinin kritik bir yiik degerine kadar numuneye
girmemesi (bu degerden sonra ise aniden girmesi) seklinde gozlemlemislerdir. Ayrica
test yiikiiniin artmasina ragmen kritik yiik degerine ulasmadan ¢entigin biiyiikliigiiniin
artmadig1 gozlenmistir. Centiklerin deneysel olarak Ol¢iilen biiytikliiklerinin, uygulanan
test yiikii Pmaks yerine etkin ylik (Petin=Pmaks-W) (Denklem (1.19)) ile orantili oldugunu
(Hays ve ark., 1973) ifade etmislerdir. Bu denkleme gore Petkin-d2 grafigi diiz bir ¢izgi
verecektir. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numuneleri i¢in ¢izilen Petin-d° grafiginin (Sekil 4.16.)
uyum katsayisinin oldukea yiiksek (1>>0.999) oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.16. Vickers ¢entici i¢in Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Petin-d° grafigi
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Cizelge 4.6. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Vickers ¢entici igin Denklem (4.8)’e gore
analizi

Hy
Numune C H Plato
Kodu W N) (N/uin)z G Bg) Degeri r
(GPa)
Pd-1 0,1609 2,739 5,079 5,105 0,999
Pd-2 0,1770 2,658 4,929 4,990 0,999
Pd-3 0,2539 2,380 4,413 4477 0,999

Vickers gentici ile yapilan mikrosertlik deneylerinde toplam test yiikii yerine
etkin ylk (Pewin) kullanilarak, yiikten bagimsiz sertlik Hpk degeri Denklem (4.8)
kullanilarak bulunabilir (Gong ve ark., 2000).

H, = a—é“g” = a(—PmakS W ] =aC, (4.8)

Denklem (4.8)e gore, Peyin-d® grafiklerinden elde edilen r?, W, C ve yiikten
bagimsiz sertlik degerleri (Hy;) ve Hays-Kendall Modeli ile elde edilen sertlik degerleri
(Huk) Cizelge 4.6.’da verilmektedir.

Cizelgeden de goriilecegi tizere Hux degeri Sekil 4.9.da elde edilen plato
bolgesine oldukga yakindir. Bu sebeple Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numuneleri i¢in yiikten
bagimsiz sertlik degerini hesaplamada Hays-Kendall Modeli’nin kullanilabilecegi ifade
edilebilir.
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4.1.2. Knoop Sertlik Analizi

Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numunelerinin Knoop ¢entici kullanilarak elde edilen

mikrosertlik degerlerinin yiike bagli degisimi Sekil 4.17.’de verilmektedir.
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Uygulanan maksimum yiik(P,4ks: N)

Sekil 4.17. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarinin uygulanan maksimum yiikiin Knoop
mikrosertligine baglh degisimi.

Mikrosertlik degerleri (0.098 N-0.245 N-0.49 N-0.98 N-1.96 N-2.94 N-4.9 N-9.8 N)
yikleri numuneye 15 s’lik siire ile uygulanarak elde edilmistir. Sekil 4.17.’den
gortldiigli gibi mikrosertlik degeri 4.9 N’luk yiike kadar azalmakta bu degerden sonra
sabit kalmaktadir. Knoop ¢entici ile elde edilen bu davranig, Vickers ¢entici ile elde
edilen davranisa benzerlik gostermektedir. Sekil 4.18.’de Knoop c¢entici ug ile 2 farkli
biiyiikliikte kuvvet uygulanarak numune yiizeyinde olusturulmus izlerin SEM

gorintiileri yer almaktadir.
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Sekil 4.18. (a) 9.8N’luk ¢entik izi (b) 2.94N’1uk centik izi
Elde edilen SEM goriintiilerinden numune yiizeyinde centici izinin oldukca
belirgin bir sekilde meydana geldigi ve herhangi bir gatlak olusmadigi gézlenmektedir.
Knoop ¢entici uygulanarak elde edilen ¢entik boyutu arasindaki iligski, Denklem
(4.1)’de verilen Meyer Kanunu (P = AL") kullanilarak agiklanabilir. Denklemde ‘n’
Meyer indisi (lissii), CBE’nin bir dl¢iisii, A ise malzeme sabitidir. n<2 i¢in normal CBE,
n>2 oldugunda ters CBE davranis1 gézlenmektedir. n=2 olmasi durumunda, sertlik
uygulanan yiikten bagimsiz olmaktadir. Denklemdeki A ve ‘n’ degerleri InP-InL
grafiginden elde edilmektedir (Sekil 4.19.). Bu grafikten elde edilen n ve A degerleri
Cizelge 4.7.’de verilmektedir.

Cizelge 4.7. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Knoop ¢entici igin Denklem (4.1)’e gore
hesaplanan n ve A degerleri (r2; n ve A parametrelerine fit edilen egrinin uyumunu
gostermektedir.)

N:J(?(;Jl?e In A A n 2
Pd-1 6,937  9,7117x10* 1,798 0,999
Pd-2 6,981  9,2937x10* 1,802 0,999
Pd-3 6925  9,8290x10* 1,774 0,999
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Sekil 4.19. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasgimlarinin INPpas-INL grafigi

Sekil 4.17.’de gozlenen CBE davranisi ig¢in ‘n’ degerlerinin ikiden kiigiik ¢ikmasi,
literatiirde verilen sonuglar ile olduk¢a uyumludur (Gong ve ark., 1999; Sahin ve ark.,
2005; Sahin 2006; Terzioglu ve ark., 2014; Smith ve ark., 2014; Renjo ve ark., 2014;
Sahin ve ark., 2015). Sekil 4.9.°dan da gorildigi gibi, tim numunelerin sertlik
degerleri kiiciik test yiiklerinde uygulanan yiikiin artmasiyla azalis gosterirken, biiyiik
test yliklerinde doyuma ulagmistir. Meyer Kanunu, sadece kiiciik test yiiklerinde uygun
sonuclar vermektedir. CBE davranis1 i¢in biiyiik yiiklerde gozledigimiz sapma
(Sekil 4.9.), Meyer Kanunu ile agiklanamamaktadir (Gong ve ark., 1999; Karan ve
Gupta., 2005; Demirkol, 2010; Smith ve ark., 2014). Malzemelerdeki bu davranisi
meydana getiren nedenlerin aciklanabilmesi i¢in mevcut bilgiden daha fazlasina ihtiyag

duyulmaktadir.
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Sekil 4.20. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarnin (Pmaxs/L)-L grafigi

CBE davraniginin yiike bagh ve yilikten bagimsiz (plato bolgesi) mikrosertlik
bolgesinin analizi i¢in PSR Modeli’nin uygun oldugu farkli arastirmacilar tarafindan

onerilmistir (Li ve ark., 1994; Sahin ve ark., 2015). PSR Modelinde (Pmaks/L)-L
grafiginden (Sekil 4.20.) elde edilen a,, PSR Modeli’nin mikrosertlige katkisini, a, ise

yiikten bagimsiz mikrosertligi karakterize etmektedir. Bu model kullanilarak yiikten

bagimsiz sertlik degeri Denklem (4.3)’ten (Hpg, = Peli;"‘ = a( PmakSL; alL) =qa,) elde

edilen a,, a, ve Hpsg degerleri Cizelge 4.8.’de verilmektedir.

Cizelge 4.8. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarinin Knoop ¢entici igin Denklem (4.3)’e gore
analizi

Numung & &2 2 Hpsr Plat(|)_I ]L)Iegeri r?
Kodu (N/um) (N/um) (GPa) (GPa)
Pd-1 4,308 0,335 4,761 5,153 0,998
Pd-2 4,678 0,317 4,512 4,882 0,996
Pd-3 4,437 0,297 4,228 4,637 0,997
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Cizelge 4.8’den goriildigi iizere, yiikten bagimsiz sertlik degeri, Hpsr plato
degerlerinden farklilik gostermektedir. Bu sebeple Orantili Numune Direnci Modeli’nin
Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numuneleri i¢in yiikten bagimsiz sertlik degerini hesaplamak i¢in
uygun bir model degildir.

Yiikten bagimsiz sertlik degerinin hesaplanmasinda kullanilan bir diger model
Diizeltilmis Orantili Numune Modeli’dir (Gong ve ark., 1999). Bu model kullanilarak
yikkten bagimsiz sertlik hesabi Denklem (4.5)’ten faydalanilarak yapilabilir

I:)etkin — 0!( I:)maks —& _aiL

(Hypsr =@ B B ) =4, ). Bu denklemde a,, mekaniksel islemlerin

sebep oldugu artik ylizey zorlar ile ilgili sabittir. &, ve a, parametreleri Denklem

(4.3)’te tanimlanan PSR Modeli ile aym fiziksel anlama sahiptir. Bu parametreler,
Pmaks-L deneysel verilerinin grafigine fit edilen egriden hesaplanmaktadir. Bu egriler
deneysel verilerle olduk¢a uyumlu (r°=0.999) olup, Sekil 4.21.’de verilmektedir. Bu
sekilden hesaplanan fit parametreleri ve yiikten bagimsiz sertlik degerleri, Hupsr,
Cizelge 4.9.’da goriilmektedir. Cizelgeden goriilecegi lizere elde edilen ylikten bagimsiz

sertlik degerleri plato bolgesine oldukca yakindir.
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Sekil 4.21. Knoop ¢entici i¢in Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarinin Ppaks-L grafigi
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Cizelge 4.9. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Knoop ¢entici igin Denklem (4.5)’e gore
analizi

Hui
Numune do ai as Hwmpsr . . 2
Kodu N) (Num)  (N/um)?  (GPa)  lato Degeri
(GPa)
Pd-1 33,26 3,265 3,400 4,837 5,153 0,999
Pd-2 -6,187 5,551 0,310 4,407 4,882 0,999
Pd-3 64,70 2,057 0,311 4,422 4,637 0,999

Diizeltilmis Orantili Numune Modeli’nde elde edilen yiikten bagimsiz sertlik

degerleri, Sekil 4.17.’den elde edilen plato bdlgesine olduk¢a yakin olmalarina ragmen
Pd-2 kodlu numunede, mekaniksel islemlerin sebep oldugu artik yiizey zorlari olan a,

negatif degere sahiptir. Negatif degerin higbir fiziksel anlami olmadigindan bu modelin

kullanilmast uygun degildir.

Farkli numuneler iizerinde gozlenen centik boyutu etkisi, numunenin iizerine
uygulanan yiik degisimine bagh gelisen plastik deformasyon goz Oniine alinarak Nix ve
Gao (1998) tarafindan agiklanmistir. Bu modele gore sertligin centik derinligine
bagliligini Denklem (4.6)’daki sekilde ifade etmislerdir. Denklemde H, belirli bir
derinlikte dlgiilen sertlik, h ve h™ centicinin sekli ve malzemeye bagli karakteristik
derinlik iken Ho yiikten bagimsiz sertliktir. Denklemde H? ve 1/h arasinda lineer bir
iliski gorilmektedir. Bu iliski centik boyutu etkisi ile sertligin azalmasi anlamina
gelmektedir. Ayrica H?-1/h grafiginin egimi ve y eksenini kestigi noktadan Ho ve h*
degerleri bulunabilir (Sekil 4.22.).

76



1 a pda
704 = Ppd-2
1 e Pd-3 A
60 1 '
= A '
£ 50 5 :
~
an ....'
40 1 S gt
30 1 A‘
] Aal
[ahe’
20 AR LTI B T B B L I B R L LI L B L LI L B L B L
0.1 0.2 0,3 0,4 0,5
1/h (1/um)

Sekil 4.22. Knoop gentici i¢in Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarinin H?-(1/h) grafigi

Knoop ¢entici ig¢in Sekil 4.22.°den elde edilen Hyg ve h* degerleri
: , o : . , H h*
Cizelge 4.10.’da verilmistir. Nix-Gao Modeli ile Denklem (4.6)’dan (H—= 1+F)
0

faydanilarak elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerleri incelendiginde Pd-2 numunesi
icin plato degerlerinden daha yiiksek bir deger elde edilmektedir. Bununla birlikte
ozellikle Pd-2 numunesi olmak {izere, her ii¢ numune i¢in elde edilen kolerasyon
katsayis1 oldukca diisiiktiir. Bu sebeplerden dolayi, yiikten bagimsiz sertlik degerlerinin

hesaplanmasi i¢in Nix-Gao Modeli uygun degildir.

Cizelge 4.10. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Knoop ¢entici i¢in Denklem (4.6)’ya
gore analizi

* Hyi
Numune h - Hve Plato Degeri r?
Kodu (x10°) (GPa) (Gpa)g
Pd-1 3,466 4,983 5,153 0,935
Pd-2 3,090 4,923 4,882 0,862
Pd-3 4,326 4,416 4,637 0,905
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Sekil 4.23. Knoop ¢entici i¢in Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Petkin-Lz grafigi

Yiikten bagimsiz sertlik degerinin hesaplanmasinda kullanilan bir diger model
Hays-Kendall Modeli’dir. Hays ve arkadasglart 1973 yilinda ¢ok sayida malzeme
tizerinde yaptiklari mikrosertlik testlerinde gozledikleri CBE davranisi i¢in; uygulanan
test yiikii belirli bir limit degerinin altinda ise sadece elastik deformasyon, bu degerin
ustiinde ise plastik deformasyon meydana geldigini ortaya koymuslardir. Hays ve
Kendall (1973), uygulanan test yiikii Ppaks yerine etkin yiik (Pewin=Pmaks-W) (Denklem
(1.19)) ifadesini kullanmislardir. Bu denkleme gore Petiin-L2 grafigi diiz bir c¢izgi
verecektir. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numuneleri i¢in Sekil 4.23.’te ¢izilen Pekin-L2 grafiginden
elde edilen uyum katsayilarmin oldukca yiiksek (1>0.999) oldugu goriilmektedir
(Cizelge 4.11.).

Cizelge 4.11. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Knoop ¢entici i¢in Denklem (4.8)’e gore
analizi

Hy
Numune Cq, Hnk Plato 2
Kodu WN) (N/pm)? (GPa) Degeri r
(GPa)
Pd-1 0,1316 0,3578 5,090 5,153 0,999
Pd-2 0,1647 0,3391 4,825 4,882 0,999
Pd-3 0,1294 0,3215 4575 4,637 0,999
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Knoop centici ile yapilan mikrosertlik deneylerinde toplam test yiikii yerine etkin
yik (Pewin) kullanilarak, yilikten bagimsiz sertlik Hpk degeri Denklem (4.8)

(Hy =« P‘E‘g” = a[ Pmakst_ W j = aC, ) kullanilarak bulunabilir.

Denkleme gore, Pewin-L? grafiklerinden elde edilen W, C; r? yiikten bagimsiz
sertlik degerleri (H.;) ve Hays-Kendall Modeli ile elde edilen sertlik degerleri (Hpk)
Cizelge 4.10°da verilmektedir. Cizelgeden de goriilecegi tlizere Huk degeri
Sekil 4.17.’deki plato bolgesine olduk¢a yakindir. Bu sebeple Pd-1, Pd-2 ve Pd-3
numuneleri i¢in yiikten bagimsiz sertlik degeri hesaplamada kullanilacak en uygun
model Hays-Kendall Modeli’dir.

Her ii¢ alasim igin plato bolgesi degerleri kiigiik de olsa farklilik gostermektedir.
Vickers ¢entici ve Knoop centici i¢in Cizelge 4.12.°de plato bolgesi degerleri
verilmektedir. Bu durum literatiirde farkli yorumlara sebebiyet vermistir. Shaw ve ark.
(1996), Atkinson ve ark.(1989,1995), Shi ve Atkinson (1990) Knoop ve Vickers sertlik
degerlerindeki numune ve centici arasindaki siirtiinme ile agiklamaya ¢alismislardir.
Arastirmalar ¢entici ve numune arasindaki siirtiinmenin ¢entici geometrisine bagl
oldugunu Vickers ve Knoop centicilerin geometrik farliligindan sertlik degerlerinde
farklilik olabilecegini ifade etmislerdir. Benzer bir durum Giider ve ark. (2011) Sialon
seramiklerinde gozlemlemislerdir. Lawn ve Howes (1981), Marshall ve ark. (1982),
¢entici numune yiizeyinden kaldirildiktan sonra elastik toparlanma meydana geldigini
centici altindaki plastik bolge ve etrafindaki cevrili deforme olmus elastik bolge
arasindaki uyumsuzluk meydana gelebilecegini belirtmislerdir. Centicilerin spesifik
sekilleri nedeni ile Knoop ve Vickers ¢enticinin elastik toparlanmasinin farkli olacagini

ifade etmislerdir (Chicot ve ark., 2007).

Cizelge 4.12. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarina ait Vickers ve Knoop Sertlik degerleri

Vickers Knoop
Numune Hy Hy,
Kodu Plato Degeri  Plato Degeri
(GPa) (GPa)
Pd-1 5,105 5,153
Pd-2 4,990 4,882
Pd-3 4,477 4,637
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Malzemelerin Elastik modiil (E) ve akma mukavemeti (Y) Denklem (4.9) ve
Denklem (4.10) kullanilarak hesaplanabilir (Saritekin ve ark., 2014).

E =81.9635H, (4.9)
H

Yx—¥ 4.10

3 (4.10)

Burada H, Vickers gentici ug ile elde edilen Hy, sertlik plato degeridir. Elde edilen

elastiklik modiil ve akma mukavemeti degerleri Cizelge 4.13.’te verilmektedir.

Cizelge 4.13. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarina Elastiklik modilii (E) ve Akma
mukavemeti (Y) degerleri

Numune EIasEilﬁ Akma .
Kodu moduli mukavemeti
(GPa) (GPa)
Pd-1 418,4 1,701
Pd-2 408,9 1,663
Pd-3 364,5 1,482

Bu bolimde elde edilen Elastik modiil degerleri ile nanosertlik yontemi

kullanilarak elde edilen Boliim 4.2.’deki Elastik modiil degerleri karsilastirilacaktir.

4.2. Dinamik Sertlik Analizleri

Nanosertlik deneylerinden elde edilen kademeli yiik-yerdegistirme egrileri,
alagimlarin sembollerinin yazilim sirasina gére Pd-1 numunesi i¢in Sekil 4.24., Pd-2
numunesi i¢in Sekil 4.31. ve Pd-3 numunesi i¢in Sekil 4.38.’de verilmektedir. Bu
boliimde, oncelikle her bir numune icin ayr1 ayr1 elde edilen ylik-yerdegistirme,
nanosertlik-uygulanan yiik grafikleri ve her bir alagimdan taramali u¢ mikroskobu

(SPM) ile elde edilen yiizey topografyasi goriintiileri sirast ile verilmektedir.
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Sekil 4.24. Pd-1 alasiminin yiik-yerdegistirme egrisi

Pd-1 alagimina ait uygulanan test yiikiiniin ¢entik derinligine bagl degisimi
Sekil 4.24.’te verilmektedir. Bu sekilden agikga goriilecegi tizere 1000 ile 10000 uN’luk
yiik-yerdegistirme egrisinin yiikleme kismi iistel olarak oldukca diizenli bir sekilde
artmakta ve bosalma kismu ise her bir yiik i¢in paralellik arz etmektedir. Yiikiin artmasi

ile birlikte ¢entik derinligi artmaktadir.

Sekil 4.24.°te kademeli yiik-yerdegistirme egrisi verilen Pd-1 alagiminin her bir
yik i¢in elde edilen nanosertlik degerlerinin uygulanan yiikke bagli degisimi
Sekil 4.25.te verilmektedir. Sekilden agikca goriilecegi iizere, kiiclik yliklerde
nanosertlik degeri kiiclik olup, yiik arttikca bu deger artmakta (4000) uN yiikte
maksimuma ulagmakta sonrasinda azalarak 9000 pN’luk yiikten sonra nanosertlik

degeri sabit kalmaktadir.
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Sekil 4.25. Pd-1 alasimina nanosertlik uygulanan yiik egrisi

Sertligin yiike baghh degisimi Bolim 1.6.2’de ayrintili olarak ele alind.
Nanosertlik deneylerinde elde edilen yiikke bagimlilik, statik sertlik deneylerinde elde
edilen (Bolim 4.1 ve 4.2) yiikke bagimliliktan farklilik gostermektedir. Statik sertlik
Olgtimleri i¢in hem Vickers hem de Knoop centici ile elde edilen CBE’nin aksine
nanosertlik deneyleri icin ters CBE davranis1 gézlenmistir. Bu sebeple her {i¢ alagim
icin karsilastirmali olarak analiz yapilmadan Once her ii¢ alasim iizerinde yapilan
nanosertlik deneylerinden elde edilen yiizeylerin analizleri yapilacak, sonrasinda

nanosertlik deney verilerinin analizine gegilecektir.
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Sekil 4.26. Pd-1 alasimina ait a) Centik Oncesi yiizey b) Centik sonrasi yiizey
c) Centik sonrasi ylizey topografyasinin SPM goriintiisii

Pd-1 alasimmin ¢entik atilmadan once ve gentik atildiktan sonra alinan SPM
gorlintiisii Sekil 4.26.’da verilmektedir. Sekilden yiizeyin olduk¢a homojen oldugu ve
yiizeyde herhangi bir catlagin olmadigi agik¢a goriilmektedir. Sekil 4.26.’da tepeden
goriiniimii verilen yiizeyin ve ¢entigin ayrintili analizi Sekil 4.27.- 4.30.’da yapilmistir.

Centik sonrasi elde edilen izin {i¢ boyutlu goriintiisii Sekil 4.27.’de verilmektedir.
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Sekil 4.27. Pd-1 alasimi i¢in Sekil 4.26.’da verilen ¢entigin 3D goriintiisi

Sekil 4.27.°den de goriildiigi lizere c¢entik sonrasinda yiizeyde plastik
deformasyon meydana geldigi olduke¢a net goriilmektedir. Centigin kenarlarinda y1gilma
(pile-up) meydana gelmistir. Yiizeyde olusturulan gentigin SPM goériintiisii ve ayrintili
analizi Sekil 4.28.-4.30.’da verilmektedir. Bu {i¢ sekilde elde edilen izin her bir ayriti
icin ayrintili analiz verilmektedir. Centik sirasinda olusturulan izin dogasi ayrintili

olarak ortaya konulmaktadir.
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Sekil 4.28. Pd-1 alasiminda olusturulan ¢gentigin "a" ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi
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Sekil 4.28.°de SPM goriintiisiiniin iizerinde belirlenen kesimin analizi ve kesit
goriintiisii verilmektedir. Yiizeydeki ortalama piiriizliilik (Ra) degeri 35.7062 nm olup
RMS (ortalama karekok) piiriizliilitk 40.5553 nm’dir. Kesitten ve SPM goriintiisiinden
acikca goriilecegi iizere yi1gilma (pile-up) goriilmemektedir. Yigilma ile ilgili teorik

bilgi Boliim 1.6.2°de verilmektedir.

Sekil 4.29.°da SPM goriintiisiiniin iizerinde belirlenen kesimin analizi ve kesit
goriintiisii verilmektedir. Yiizeydeki ortalama piiriizliilik (Ra) degeri 56.7127 nm olup
RMS piiriizlilik 67.4406 nm’dir. Kesitten ve SPM goriintlisiinden yigilma (pile-up)
goriilmektedir. Sekil 4.28. ve Sekil 4.30. ile kiyaslandiginda yiizey piiriizliiliikk degeri en
fazla olan kesit bu kesittir. Bununla birlikte yigilmanin en fazla oldugu kesittir. Buradan

yiizey plriizliligiiniin yi1gilma davranisina ciddi katkisinin oldugunu séyleyebiliriz.
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Sekil 4.29. Pd-1 alasiminda olusturulan ¢entigin "b" ayritindan SPM goriintiistiniin
analizi
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Sekil 4.30. Pd-1 alasiminda olusturulan ¢gentigin "c" ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi

Sekil 4.30.’da SPM goriintiisiiniin {izerinde belirlenen kesimin analizi ve kesit
goriintlisti verilmektedir. Yiizeydeki ortalama piiriizliilik (Ra) degeri 47.3856 nm olup
RMS piiriizlilik 56.6296 nm’dir. Kesitten ve SPM goriintiisiinden yigilma (pile-up)
goriilmektedir. Sekil 4.28.°de yigilma davranisi gozlenmezken Sekil 4.29. ve
Sekil 4.30.’da belirgin bir yigilma gozlenmektedir. Bununla birlikte bu kesitlerde ciddi
anlamda piirtizlillik vardir. Piriizlilik ile yigilma miktarr paralelelik gostermektedir.
Ancak bu durum ile ilgili daha kesin ifadeler kullanmak i¢in ayrintili caligma

yapilmasina ihtiyag¢ vardir.

Literatiirde yapilan ¢alismalarda Ni tek kristalinin farkli dogrultulari i¢in atomik
kuvvet mikroskobu ile elde edilen goriintiilerinden yigilma davranisi gozlemlendigi
goriilmektedir (Zong ve Soboyejo, 2005). Elde ettikleri yigilma davranis1 Ni tek
kristalinde kelebek seklinde iken, (011) yonelimindeki altin ve giimiis numuneleri i¢in
klasik yigilma elde etmislerdir. Buradaki en Onemli etmenlerden birisi, c¢alisilan
numunenin tek kristal olmasi nedeni ile gentigin davranisinda ydnelimin etkisinin
olduk¢a biiyilk olmasindan kaynaklanmaktadir. Ancak calisilan Pd-1 alasimi igin
Sekil 4.28.’de yigilma gozlenmeyip Sekil 4.29. ve Sekil 4.30.’da gozlenen yigilmanin
yizey pirizligiinden kaynaklandigi disiiniilmektedir. Yigimanin  gozlendigi

yonelimlerin yiizey piiriizliiliigii diger yonelime gore daha biiytiktiir.
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Diger taraftan, malzemede deformasyon meydana gelirken ¢oklu kayma sistemleri
(multiple slip systems) deformasyona dahil olmakta ve g¢entici kenarindaki yigilan
malzeme miktar1 artmaktadir. Bu durum c¢entici altindaki deformasyon (yiik) arttik¢a
daha belirgin hale gelmektedir. Literatiirde gézlenen yigilma davraniglari malzemeden
malzemeye degisiklik gostermektedir. Stemashenko ve ark., (1993) calismalarinda
tungsten icin pile-up yiiksekliginin centik derinligine bagli olarak degistigini ifade
etmislerdir. Bunun temelindeki neden ise ¢entici altinda meydana gelen deformasyonun
radyal bir ¢ikis meydana getirdigi diisiiniilmektedir. Bu durum sikistiric1 bir elastik
strese neden olmakta ve elastik enerjiyi arttirmaktadir. Elastik enerji ise akma
mukavemetinin karekokil ile orantili oldugundan dolayi, sert malzemelerde serbest

enerjiyl minimize edecek akis sistemi disar1 dogru kaydirmaktadir.

Zong ve arkadaglart (2006) tarafindan yapilan calismada, mikroskalada
olusturulan c¢entikler etrafindaki gozlenen yigilma (pile-up) yiiksekliginin ¢entik
derinligine kiyasla daha kii¢lik oldugu ifade edilmektedir.

Pd-2 alagimi igin 1000 ile 10000 uN’luk yiik-yerdegistirme egrisi Sekil 4.31.’de
verilmektedir. Pd-1 alasiminda elde edilen yiik-yerdegistirme davranisina benzer
davranis sergilemistir. Ancak Pd-1 alasimi ile kiyaslandiginda Pd-2 alasiminin yiik-

yerdegistirme egrisinin bosaltma kisimlarindaki egrinin daha dik oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.31. Pd-2 alasgiminin yiik-yerdegistirme egrisi
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Yik-yerdegistirme egrisi Sekil 4.31.’de verilen Pd-2 alasimi i¢in elde edilen
nanosertlik yiikk degisimi Sekil 4.32.°de verilmektedir. Egriden agik¢a, nanosertlik
degeri kiigiik yiiklerde kiiglik olup yiik arttik¢ca bu deger artmakta 2000 uN’luk yiikte
maksimum degere ulagmakta, sonrasinda azalarak 7000 uN’luk yiikten sonra sabit
kalmaktadir. Pd-1 alagiminda 4000 pN’luk yiikten sonra 9000 uN’luk yiike kadar
nanosertlik degerinde gozlenen kismi azalma Pd-2 alasiminda goériilmemektedir. Pd-1
alasimu ile benzer olarak statik sertlik deneylerinin aksine Pd-2 alasiminda da ters CBE

davranig1 gozlenmistir.
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Sekil 4.32. Pd-2 alagimina ait nanosertlik uygulanan yiik egrisi

88



10.00

8.00 |
6.00 Y
£
=
4.00
2.00
0.00
8 8 b3 8 8 8
o o~ -t ©o «© 9

10.00 10.00

8.00 8.00

6.00 6.00
E
2
4.00 4.00
200 2.00
0.00 0.00
8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8 8
=3 o~ < © © =l o o~ 3 © © =}
pm pm

Sekil 4.33. Pd-2 alasimina ait a) Centik Oncesi yiizey b) Centik sonrasi yiizey
c) Centik sonrasi ylizey topografyasinin SPM goriintiisii

Sekil 4.33.’te Pd-2 alagiminin ¢entik atilmadan 6ncesinde (4.33.2) ve sonrasinda
(4.33.b ve c¢) alinan SPM goriintiisii verilmektedir. Yiizeyin tamamen homojen yapili
oldugu goriilmektedir. 10um x 10um’lik tepeden goriintiisii verilen ¢entigin ii¢ boyutlu
goriintiisti Sekil 4.34.’te verilmektedir.
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Sekil 4.34. Pd-2 alasimi igin Sekil 4.33.’te verilen gentigin 3D goriintiisii

Sekil 4.33.’te verilen gentigin 3D goriintlisii Sekil 4.34.°te verilmektedir. Bu
sekilden de goriildiigi lizere c¢entik sonrasinda yiizeyde plastik deformasyon meydana
gelmistir. Centigin kenarlarinda yigilma (pile-up) meydana gelmistir. Yiizeyde
olusturulan ¢entigin 5 um’lik SPM goriintiisii ve ayrintili analizi Sekil 4.35.-4.37.°de

verilmektedir.

Sekil 4.35.’te SPM goriintiisiiniin iizerinde belirlenen kesimin analizi ve kesit

goriintiisti verilmektedir. Yiizeydeki ortalama piirtizliiliik (Ra) degeri 38.1607 nm olup

376.1  [info

Lateral Distance = 1.35823 pm
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Sekil 4.35. Pd-2 alasiminda olusturulan ¢gentigin "a" ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi
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RMS piiriizlilik 44.7583 nm’dir. Kesitten ve SPM goriintiisiinden yigilma (pile-up)

goriilmektedir.

Sekil 4.36.°da SPM goriintiisiiniin iizerinde belirlenen kesimin analizi ve kesit
goriintiisii verilmektedir. Yiizeydeki ortalama piiriizliilik (Ra) degeri 58.7071 nm olup
RMS piiriizlilik 71.6054 nm’dir. Kesitten ve SPM goriintiisiinden yigilma (pile-up)
goriilmektedir. Pd-2 alasiminda gézlenen yigilma davranisi Pd-1 alasimi ile benzerlik

arz etmektedir.

Sekil 4.37.’de SPM goriintiisiiniin {izerinde belirlenen kesimin analizi ve kesit
goriintlisti verilmektedir. Yiizeydeki ortalama piiriizliilik (Ra) degeri 46.609 nm olup
RMS piiriizlillik 57.51 nm’dir. Kesitten ve SPM goriintiisiinden yigilma (pile-up)

goriilmektedir.
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Sekil 4.36. Pd-2 alasiminda olusturulan gentigin "b" ayritindan SPM gériintiistiniin
analizi
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Sekil 4.37. Pd-2 alasiminda olusturulan gentigin "c" ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi

Pd-1 alasiminda Berkovich gentici ile olusturulan izin géstermis oldugu davranisa
benzer bir davranig Pd-2 alasimi tarafindan sergilenmistir. Pd-2 alasiminda elde edilen

centigin iki kesitinde de y1g1lma davranis1 gézlenmistir.
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Sekil 4.38. Pd-3 alagiminin yiik-yerdegistirme egrisi
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Pd-3 alasimi i¢in elde edilen yiik-yerdegistirme grafiginden (Sekil 4.38.) agik¢a
goriilecegi tizere 1000 ile 10000 uN’luk yiikleme kisminin iistel olarak oldukca diizenli
bir sekilde artmakta ve bosalma kismi ise her bir yiik i¢in paralellik arz ettigi
goriilmektedir. Bu davranis Pd-1 ve Pd-2 alasimui ile benzerlik gostermektedir. Diger iki
alasimda oldugu gibi Pd-3 alasimi i¢in de egrilerde herhangi bir kesiklilik (pop-in)

davranisi goriilmemistir.

Yiik-yerdegistirme egrisi Sekil 4.38.’de verilen Pd-3 alasimi i¢in elde edilen
nanosertligin uygulanan yiikke bagli degisimi Sekil 4.39.’da verilmektedir. Egriden
acikca goriilecegi iizere, kiiclik yiiklerde nanosertlik degeri kiiclik olup yiik arttikca bu
deger artmakta 7000 uN yiikte maksimuma ulagmakta sonrasinda azalarak 8000 uN’luk
yiikten sonra sabit kalmaktadir. Pd-1 ve Pd-2 alasiminda benzer davranis gozlenmistir.

Bu davranis literatiirde gézlenen ters CBE olarak adlandirilmaktadir.
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Sekil 4.39. Pd-3 alasiminin nanosertlik uygulanan yiik egrisi
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Sekil 4.40. Pd-3 alasimina ait a) Centik Oncesi yiizey b) Centik sonras1 yiizey c¢) Centik
sonrasi yiizey topografyasinin SPM goriintiisii

Sekil 4.40.’ta Pd-3 alasiminin ¢entik atilmadan Oncesinde ve sonrasinda alinan
SPM goriintiisti agikca goriilmektedir. Sekilden yiizeyin olduk¢a homojen, herhangi bir
catlagin olmadig1 acik¢a goriilmektedir. Sekilde goriilen centigin ii¢ boyutlu goriintiisii

Sekil 4.41.’de verilmektedir.
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Sekil 4.41. Pd-3 alasimi igin Sekil 4.40.’ta verilen gentigin 3D goriintiisii

Sekil 4.41.den de gorildigi tizere g¢entigin kenarlarinda herhangi bir yigilma
(pile-up) meydana gelmemistir. Yiizeyde olusturulan gentigin 5 pm’lik SPM goriintiisii

ve ayrintilt analizi Sekil 4.42.-4.44.’te verilmektedir.

m
1883 |Info

Lateral Distance = 1.63666 pm
Yertical Distance = 43.2722 nm
Travel Distance = 1.67442 pm
[&verage Roughness [Ra) = 46.5662 nm
RMS Roughness [Rg) = 53.1462 nm
L2

Image Scan Size: 3.379 pm

ISeclion

749.880— |

||

(!
?\
700,000 - =
£50.000 \ / e
£00.000 I

561.103-
0. EII|JUEI 03313 06625 09938 1.3251 1.6563 1.9876 23183 26501 29814 3.3I789

Lateral Distance [pm])

Height (nm)

Sekil 4.42. Pd-3 alasiminda olusturulan ¢entigin "a" ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi

Sekil 4.42.°de SPM goriintiisiiniin {izerinde belirlenen kesimin analizi ve kesit
goriintlisii verilmektedir. Yiizeydeki ortalama piiriizliiliik (Ra) degeri 46,5662 nm olup
RMS piiriizlilik 53,1462 nm’dir. Kesitten ve SPM goriintiisiinden yigilma (pile-up)

goriilmemektedir.
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Sekil 4.43. Pd-3 alasiminda olusturulan g¢entigin "b" ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi

Sekil 4.43.’te SPM goriintiisiinlin lizerinde belirlenen kesimin analizi ve kesit
goriintiisii verilmektedir. Yiizeydeki ortalama piiriizliiliik (Ra) degeri 42.1126 nm olup
RMS piirizlilik 47.5939 nm’dir. Kesitten ve SPM goriintiisiinden yigilma (pile-up)
goriilmemektedir.
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Sekil 4.44. Pd-3 alasiminda olusturulan ¢entigin "c¢" ayritindan SPM goriintiisiiniin
analizi
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Sekil 4.44.te SPM goriintiistiniin iizerinde belirlenen kesimin analizi ve kesit
goriintiisti verilmektedir. Yiizeydeki ortalama piiriizliilik (Ra) degeri 35.1946 nm olup
RMS piriizliilik 40.817 nm’dir. Kesitten ve SPM goriintiisiinden yigilma (pile-up)
gorilmemektedir.

Su ana kadar her bir alasim i¢in elde edilen sonuglar kisaca verildi. Simdi bu

alasimlarin analizleri karsilastirmali olarak verilecektir.

Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numuneleri igin yiikiin kontrollii bir sekilde artirilip
azaltilmasiyla elde edilen yiikkleme bosaltma egrileri Sekil 4.45.’te bir arada verilmistir.
Her bir egri i¢in on farkli yiikiin numuneye uygulanmasi ile 10000 uN’luk maksimum
yiike ulagilmistir. Yiik-yerdegistirme egrilerinden aynit maksimum yilike karsilik elde
edilen centik derinliginin degistigi goriilmektedir. Alasimdaki Pd miktarinin artmasi ile
alasim igerisindeki ¢enticinin girmis oldugu derinlik de artmaktadir. Her ii¢ alasim igin
elde edilen P-h egrilerinin birbirine yakin olmalar1 bu alagimlarin homojen mikroyapiya

sahip oldugunun gostergesidir (Peng ve ark., 2004). Elde edilen her bir P-h egrisinde

ani yerdegistirmeler (diizensizlikler) yoktur. Sekilde her bir maksimum yiik i¢in

nanosertlik degerleri denklem (H =0.0408P

maks

/ hcz) kullanilarak hesaplandi.
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Sekil 4.45. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlariin Uygulanan maksimum yiik-yerdegistirme
egrileri
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Uygulanan yiike karsi elde edilen nanosertlik degerinin degisimi Sekil 4.46.’da
verilmektedir. Sekil incelendiginde uygulanan yiikiin artmasiyla nanosertlik
degerlerinin lineer olmayan bir bigimde arttigini, biiyiikk yiiklerde doyuma ulagma
egilimi icinde oldugu goriilmektedir. Bu olay genel olarak literatiirde iyi bilinen ters
CBE olarak bilinmektedir (Sangwal, 2000; Giider ve ark., 2011; Dogruer ve ark., 2014).

Pd-1 alasiminda gozlenen ters CBE diger Pd-2 ve Pd-3 alasimlarina gore bir
miktar farklilik gostermektedir. Bu alagimda 5000 uN’luk yiike kadar nanosertligin
arttigi, bu artis1 9000 uN’luk yiike kadar olan kismimda bir azalmanin takip ettigi ve
sonrasinda yiikiin artmasina ragmen sertligin degismedigi goriilmektedir. Ancak Pd-2
ve Pd-3 numunesinde 5000 puN’luk yiikten sonra nanosertlik degerinde herhangi bir

degisimin olmadig1 goriilmektedir.

Normal ¢entik boyutu davranisinin aksine, ¢entik boyutunun tersi (ters ¢entik
boyutu), uygulanan yiikiin artmasi ile sertligin artmasi literatiirde goriilen bir davranistir
(Sangwal, 1989, 2000; Feltham ve Banerjee, 1992; Manimaran ve ark., 1995; Giider ve
ark., 2011; Turkoz ve ark., 2013; Dogruer ve ark., 2014). Bu durumun; titresim etkisi ve
kiiglik yiiklerde ¢entici korligi (Westbrook, 1967, Hanneman ve Westbrook, 1968),
kristalde ara yiizeye yakin deforme olmus bir bdlge (Berzina ve Sawintsev, 1965;

Sangwal, 1971),
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Sekil 4.46. Dinamik nanosertligin uygulanan maksimum yiike bagl degisimi
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kiigiik yiiklerde numunenin ufalanmasi ile numuneye uygulanan yiikteki kayip
(Banerjee ve Feltham, 1974) ve c¢entme sirasinda meydana gelen c¢atlaklardan
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Ancak bu olay halen tam olarak anlasilamamistir

(Adeva ve ark., 1995; Sangwal, 2000).

Literatiirde yapilan ¢alismalarda BaFCl kristalinde 0.08 ile 0.8 N yiik aralifinda
yapilan deneylerde (100) diizleminde ters centik boyutu etkisi gozlenirken (001)
diizleminde ¢entik boyutu etkisi gozlenmistir (Guille ve Sieskind, 1991). Sangwal
(1989), PbS kristalinde farkli 1s1l isleme tabi tutarak (100) diizlemi tizerinde 15s’lik
stireli 0.2 ile 1.5 N’luk yiik araliginda yapmis oldugu sertlik deneylerinde ters CBE
gbzlemlemistir. Farkli 1s1] islem gormiis PbS kristalinde sertlik degeri bir maksimum
degere kadar ¢ikmis, sonrasinda sertlik degeri sabit bir degerde kalmistir. Yiikiin
artmasi ile sertlik degeri degismemistir. BaFCI ve PbS kristalinden gozlenen sertlik
degerleri i¢in Sangwall (2000) maksimum sertligin dislokasyonlarin ¢ekirdeklenmesi ve
hareketi ile iligskilendirmis kristal yilizeyinde c¢entici tarafindan noktasal kusurlarin
olusturuldugunu ifade etmistir. Kristal yiizeyinde centigin atildigi yonelim c¢entici
etrafindaki noktasal kusurlar ve dislokasyonlarin katkis1 belirler (Boyarskaya ve ark.,

1979).

Pbs kristalinin (100) yiizeyi (Sangwal ve Patel, 1974,1975) ve BaFCl kristalinin
(100) ¢entik etrafinda kayma cizgileri gézlenirken, BaFCl’nin (001) yiizeyinde olduk¢a
kiiciik yiiklerde catlaklarin meydan geldigi rapor edilmistir (Guille ve Sieskind, 1991).
Literatiirde yapilan bu ¢alismada BaFCL kristalinin (100) yiizeyi ve Pbs kristalinin
(100) yiizeyinde ters CBE gozlenirken, BaFCl’'nin (001) yiizeyinde normal CBE
gbzlenmistir. Literatiirde yapilan bircok c¢alismada ki bunlarin igerisinde cam
malzemeleri igerisine alan gevrek malzemelerde CBE (Li ve ark., 1994; Jain ve ark.,
1994; Michels ve Frischat, 1982; Arora ve ark., 1984; Rethinam, 1994; Giider, 2011)
davranig1 gozlenmesine ragmen, plastik deformasyona maruz kalan tek kristal
yiizeylerinde ters CBE davranis1 (Bull ve ark., 1989; Li ve ark., 1994; Arora ve ark.,
1984) gozlenmistir. Bu sebeple ters CBE davranisinin sadece plastik deformasyon

davraniginin gézlendigi malzemelerde goriildiigi ifade edilebilir (Sangwal, 2000).
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Sekil 4.46.’da gozlenen ters CBE’nin benzeri literatiirde Sialon seramiklerinde
(Basu ve ark., 2009; Giider ve ark., 2011), TiCN seramiklerinde (Gong ve ark., 2001),
camlarda (Sebastian ve Khadar, 2005) ve tek kristallerde (Sangwal ve Surowska, 2003)
gozlenmistir. Normal ¢entik boyutunun aksine, ters CBE gozlenen malzemelerde,
centigin oldugu bolgeden uzaklastikca, catlak olusumu, dislokasyon aktiviteleri ve
centigin elastik deformasyonu, centik zorunun rahatlamasi goézlemlenir. Bu durum
gevrek malzemelerde ¢entik olusturma siirecinde ¢atlak olusumu seklinde ortaya ¢ikar.
Feltham ve Banerjee (1992), ilk olarak bu durumun ¢entik meydana getirilirken ¢atlak
olusumu sirasinda enerji kaybindan kaynaklanabilecegini onermistir. Catlak meydana
gelirken enerjinin bir kismi ¢atlak olusturmaya ve diger bir kismi ise ¢entigi meydana
getirmek icin harcanir. Bu sebeple, ¢entik testlerinde belirgin yiiksek sertlik degeri
go6zlenir. Bu durum Giider ve arkadaslari (2011) tarafindan diisiik yiiklerde dislokasyon
plastisitesinin daha fazla deformasyona sebep olmasina ve p-Sialon seramiklerinde

sertligin azalmasina sebep oldugu seklinde yorumlanmustir.

Li ve Bradt (1993), ters ¢entik boyutunu izah ederken, uygulanan gentik test
yiikiinlin toplam numune direnci ile dengelendigini ve bu direncin dort bilesenden
meydana geldigini belirtmislerdir. Bunlar; 1) ¢entici/numune arasindaki siirtiinme
(stirtlinme bileseni) ii) elastik deformasyon iii) plastik deformasyon ve iv) numunede
gozlemlenen catlaklar. Li ve Bradt’e gore ¢atlaklar ters ¢entik boyutuna katki saglarken,

sirtiinme ve elastik etki normal CBE’ne katki saglamaktadir.

Literatiirde kobalt temelli alagimlarda yapilan mikrosertlik 6lgiimlerinde (Sangwal
ve ark, 2002), Hanemann Metodu ile yapilan ¢alismada CBE davranisi gozlenirken
PMT-3 sertlik testi ile yapilan calismada ters CBE davranisi gozlenmistir. Her iki
calismada da ayni yiik araligr kullanilmistir. Diger taraftan Sahin ve ark. (CoCrMo
2011), hassas dokiim yontemiyle iiretmis olduklar1 CoCrMo alasiminda yaptiklar
mikrosertlik ¢alismasinda CBE davranisi gozlemlemislerdir. Elde ettikleri bu davranigi
literatiirde verilen farkli modeller ile yorumlamiglardir. Yapilan ¢alismalardan iiretilen
alasimin Uretilme yontemi, kullanilan sertlik yontemi ve yiik aralii, alasimin
mikroyapisi elde edilen davranisi etkilemektedir. Bu sebeple burada gozlenilen ters

centik boyutu kisaca analiz edilmeye calisilacaktir.
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4.2.1. Meyer Kanunu’na Gore Analiz

Centik boyutu etkisinin tanimlanmasinda kullanilan en yaygin kanun Meyer
kanunu’dur. Numuneye uygulanan yiik, Pewin ile numunedeki girme derinligi h
arasindaki iliski Pmas=Kh> (Denklem (1.18)) ile verilmektedir. Denklemde n ve K
deneysel verilerle fit edilen egrilerden elde edilmektedir. Denklemdeki "n" CBE
davraniginin bir 6l¢iisiidiir. Meyer iissii "n" ’in ikiden biiylik olmasi durumunda ters
CBE, ikiden kiiclik olmasi durumunda CBE davranisi, ikiye esit olmasi durumunda
CBE davranis1 gozlenmez (K6lemen, 2006; Sahin, 2006). Sangwal ve ark. (2002) kobalt
bazli alasimlarda yapmis olduklart mikrosertlik deneyleri i¢in PMT-3 metodu i¢in n>2
bulunurken Hanemann Metodu’nda »<2 bulunmustur. Sahin ve ark. (2011) CoCrMo
alasimi icin n<2 elde etmislerdir. Bu ¢alismada TI-950 Triboindenter ile elde edilen
nanosertlik deneylerinde n>2 elde edilmistir.

Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimi i¢in elde edilen kontak derinliginin test yiikiine bagh
degisimini veren INPnas-INhe grafigi Sekil 4.47.’de verilmektedir. Grafikten elde edilen

lineer iligki nanosertlik verilerini tanimlamada Meyer Kanunu’nun uygun oldugunu

gostermektedir.
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Sekil 4.47. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin INPqs-Inh grafigi
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Uygulanan test ylikii Pmaks , Kontak derinligi he , K ve ‘n’ parametreleri test edilen
malzemelere gore farkliliklar gostermektedir. Hem Knoop hem de Vickers ¢enticiler ile
elde edilen parametreleri tanimlamada Meyer Kanunu kullamilmistir (Upit ve
Varchenya., 1973; Sargent., 1986). Bu parametreler tizerinde olas1 mikroyapisal etkiler
g6z Oniine alinarak Sargent ve Page (1978) tarafindan, ‘n degerlerinin InK ile olan
iligkisi smiflandirilmaya g¢alisilmistir. Polikristal seramiklerde ‘n’ degerlerinin biiyiik
InK ile iliskili oldugunu bulmuslardir. Bu durumu, ‘tane biiyiikliigiiniin artmasi ile
malzemelerin akma zorlarinin azalmasi’ seklinde ag¢iklamislardir. Sargent (1986)
tarafindan standart sertlik degeri Hs, tamimlanarak kiigiik ‘n’ degerlerinin biiyiik Hs
degerleri ile orantili oldugu ortaya konulmustur. Tek kristallerdeki gibi polikristallerde
de acik olmayan bu durum, malzemelerin mikroyapisal etkilerinin CBE’ye getirdigi
ilave katki olarak Li ve Bradt (1993) tarafindan yorumlanmistir. ‘n’ ve ‘K’ arasindaki
iliski tek kristallerde daha agik olarak elde edilmistir. Li ve Bradt (1993) tarafindan
farkl kristalografik diizlem ve dogrultulara sahip TiO, ve SnO; tek kristallerinde ‘n’ ve
K arasinda ters bir iliski elde edilmistir. Bagka bir ¢alismalarinda ise (Li ve Bradt, 1991)
bu iligkide n=2 i¢in K=0 oldugunu belirleyerek Meyer Kanunu’nun sadece CBE
davranigt gozlendiginde uygulanabilecegini kanitlamiglardir. Li ve Bradt (1991)
yaptiklar1 ¢aligmada, LaBg tek kristalinin farkli kristal diizlemleri tizerinde farkli
kristalografik dogrultularda ‘n’ degeri 1.37-1.46 arasinda degistigi ve aynit zamanda ‘n’
ve ‘K’ arasindaki iliskiyi, malzemelerin kristal yapist ve bu kristal yapinin baglanma
karakterlerine bagli oldugu seklinde ifade etmislerdir. Bu karakterler, ¢entme esnasinda
1z olusturmak i¢in gerekli olan enerji ile iliskilendirilmistir. Fakat ‘n’ ve ‘K’ arasindaki
iliskiden elde edilecek bilgi CBE davraniginin anlasilmasinda olduk¢a az ehemmiyete
sahiptir. Clinkii, Gong ve arkadaslar1 (Gong ve ark., 2000) tarafindan yapilan ¢alismada

farkl birim sistemlerinde ‘n’ ve ‘K’ arasindaki egilimin degistigi bildirilmistir.

4.2.2. Hays-Kendall Yaklasimina Gore Analiz

Hay-Kendall (1973) farkli tiirden malzemeler iizerinde yapmis olduklar1 ¢entik
deneylerinde gozlemlemis olduklar1 CBE davranisini agiklarken; numuneye uygulanan
yiikiin belirli bir limit degeri altinda kalmas1 durumunda sadece elastik deformasyonun
meydana geldigini ancak bu limit degerlerinin asilmasi durumunda plastik
deformasyonun olusacagini ortaya koymuslardir. Hays-Kendall (1973) elde ettikleri izin
biiyiikliigii ile test yiikii arasindaki iligkiyi etkin ylik kavrami ile izah etmislerdir.
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Sekil 4.48. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Petkin-hcz grafigi

Petkin= Pmaks-W denklemindeki W ise deformasyon olusturmak i¢in uygulanmasi
gerekli minimum yiiktiir. Bu durum Denklem (1.19)’da Pewin= Prmaks-W=Kh.? olarak
bildirilmistir. Denklemden etkin yiikiin (maksimum yikiin) centik derinligine bagh
degisimi ¢izildiginde diiz bir ¢izgi elde edilecektir. Sekil 4.48.’de Pd-1, Pd-2 ve Pd-3
alasgimlart i¢in ¢izilen bu grafigin korelasyon katsayilarmin olduk¢a yiliksek oldugu
goriilmektedir (Cizelge 4.14.).

Cizelgeden goriilecegi tizere plastik deformasyon meydana getirmek i¢in gerekli
en kiigiik yiik 511 uN ile Pd-3 alagimina ait olup bu deger Pd-2 alagimi i¢in 634 uN ve
Pd-1 alagimi i¢in 743 uN’dur. Bu degerlerin dogrulugunu kontrol etmek i¢in her iig¢
numunede ayrt ayrt 500, 600 ve 700 uN’luk yiiklerde yiik-yerdegistirme deneyi
yapilmustir.

Cizelge 4.14. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Berkovich ¢entici igin Denklem (1.21)’e
gore analizi

Hy
Numune K1 Huk Plato 2
Kodu W (uN) (pN/nm)Z (GPa) Degeri r
(GPa)
Pd-1 743,0 2,158x10* 8,805 6,83 0,991
Pd-2 634,9 1,924x10™ 7,850 6,20 0,999
Pd-3 5114 1,770x10* 71,222 5,67 0,999
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Sekil 4.49. Pd-1 alagiminin 700 uN’luk yiikteki yiik-yerdegistirme grafigi
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Sekil 4.50. Pd-2 alagiminin 600 uN’luk yiikteki yiik-yerdegistirme grafigi
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Sekil 4.51. Pd-3 alagiminin 500 uN’luk yiikteki yiik-yerdegistirme grafigi

Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numuneleri i¢in ayr1 ayri1 yapilan 700, 600 ve 500 puN’luk
yiiklerdeki ylik-yerdegistirme egrileri Sekil 4.49.-Sekil 4.51.°de goriilmektedir.
Sekillerden de acikca goriildigli gibi bu egrilerin yiikleme ve bosaltma kisimlari
oldukca ayridir. Bu durum alasimlara ¢entik atilirken plastik deformasyonun meydana
geldiginin gostergesidir. Hays-Kendall yaklasimi ile yapilan analiz ile elde edilen "W"
degerleri (Cizelge 4.13.) kabul edilemeyecek kadar biiyiiktiir. Bu ise CBE’nin
analizinde kullanilan bu yaklasimin yetersiz kaldiginin bir gostergesidir. Benzer bir
durum Kolemen (2006), Peng ve ark. (2004) ve Sahin (2006) tarafindan da ortaya
konulmustur. Bu sebeple Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin nanosertlik verilerinin

analizinde farkli bir model ile analiz yapilmasina ihtiya¢ duyulmaktadir.

4.2.3. PSR Modeli’ne Gore Analiz

Her {i¢ alasimda da gozlenen CBE davranisini analiz etmek i¢in kullanilacak diger
bir yontem orantili numune direnci (PSR) Modelidir. Bu model incelendiginde Hays-
Kendall Modeli’'nin diizenlenmis halinin oldugu gorilir. Hays ve Kendall kalici
deformasyon olusturmak i¢in malzemenin uyguladig: direncin sabit (W=a;h;) oldugunu
soyler. Ancak PSR Modeli bu direncin g¢entik buyutu ile orantili bir sekilde degistigini
ifade eder (Li ve Bradt, 1993). Li ve Bradt tarafindan literatiire kazandirilan PSR
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Modeli’nin farkli malzemeler lizerinde yapilan sertlik deneyi sonuglarini agiklamada

memnun edici sonuglar verdigi gézlenmistir.
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Sekil 4.52. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Ppays/hc -he grafigi

PSR modeline gore yiikten bagimsiz sertlik degeri
P Poas —&h a, .
H,g, =—2in_ — _maks © = Denklem (1.24)) seklinde hesaplanmaktadir.
PR 24507 245n 245 ( (.24) s P

Sekil 4.52.’de PSR Modeli’ne gore ¢izdirilen grafikten elde edilen a,, a, Hpsr Ve r?
degerleri Cizelge 4.15.te verilmektedir. Cizelgeden goriilecegi iizere Pd-1 alasimi

disinda diger iki alasimin uyum katsayilar1 oldukga yiiksektir.

Ancak PSR Modeli’nden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerleri
(Cizelge 4.15.) ve plato bolgesi degerleri uyumsuzluk gostermektedir. Bu sebeple
nanogentik verilerinin analizi i¢in bagka bir model kullanilacaktir.

Cizelge 4.15. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Berkovich ¢entici igin Denklem (1.24)’e
gore analizi

H

a a LI

Numune ' ? 2 gFF’)SR Plato Degeri r?
Kodu (UN/nm) (UN/nm) (GPa) (GPa)
Pd-1 1,015x10* 1,863 x10* 7,601 6,83 0,966
Pd-2 1,012 x10' 1,578 x10* 6,438 6,20 0,998
Pd-3 0,747 x10* 1,532 x10* 6,251 5,67 0,999
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4.2.4. Gelistirilmis PSR (MPSR) Modeli’ne Gore Analiz

Orantili Numune Direnci Modeli’nde h.=0 oldugunda W=a;h. degeride sifir
olmaktadir. Bu durum kalic1 deformasyon olusturmak i¢in gerekli olan minimum yiikiin
sifir olmasi anlamina gelir. Ancak yapilan calismalarda (Gong ve ark., 1999) bu
tamimlamanin dogru olmadigi ifade edilmistir. Centik deneyleri oncesinde mekanik
islemler ile yiizeyleri parlatilan alagimlarin fiziksel modellemesi yapilir iken, serbest bir
yay olarak degil, sikistirilma islemine tabi olmus bir yay olarak diisiiniilmesi
gerekmektedir. Ayrica PSR Modeli’ndeki Ppaks/he -he grafiginde lineerlikten muhtemel
sapmalar, plastik deformasyon icin numune direncinin yanlis tanimlanmasindan

kaynaklanabilmektedir. Bu durum sonucunda Gong ve arkadaslari tarafindan PSR
Modeli’nin diizeltilmis formu, P__=a,+ah +ah’ (Denklem (1.26)) MPSR

literatiire kazandirilmistir.

MPSR Modeli’nde verilen denklemdeki a, ve a, parametrelerinin fiziksel anlami

PSR Modeli’nde yiikten bagimsiz sertlik hesabi yapilirken benzer yol takip edilecektir.

Hypsr =

I:)etkin — 0{( Pmaks —d)— alhc

2 2 ]: aa, seklinde yiikten bagimsiz sertlik degerleri

her bir alagim i¢in hesaplanabilir. Sekil 4.53.’te Paks-hc grafigi goriilmektedir.
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Sekil 4.53. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin Ppaks-he grafigi
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Grafikten elde edilen a,, a, ve a,, Hwpsz Ve r’ degerleri Cizelge 4.16.’da

verilmektedir.

Cizelge 4.16. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarmin Berkovich ¢entici igin Denklem
(1.26)’ya gore analizi

Numune %o & & Fese PlatoH Il_l)egeri r?
2
Kodu (uN) (uN/nm)  (uN/nm) (GPa) (GPa)
Pd-1 -1,258x10°  3,393x10' 9,172x10% 3,74 6,83 0,999
Pd-2 -1,020x10  1,210x10'  1,499x10° 6,12 6,20 0,999
Pd-3 -1,937x10°  1,079x10% 1,413x10% 5,76 5,67 0,999

MPSR modeli ile elde edilen Hypsg degerleri, plato sertlik degerlerinden (Hy,)
olduk¢a diisiiktiir (Cizelge 4.16.). Bununla birlikte Denklem (1.26) ile verilen

(P

maks

=a,+ah +a,h? ) a, parametresi Hays-Kendall Modeli ile ifade edilen W ile
ayni fiziksel anlama sahiptir. MPSR Modeli ile elde edilen a, degerleri negatiftir.
Negatif a, degerleri fiziksel bir anlama sahip degildir. Literatiirde a, ile ilgili benzer bir

uyumsuzluk Peng (2004) ve arkadaslar tarafindan ortaya konulmustur. Bu sebeple
MPSR Modeli de her ii¢ alasim i¢in yiikten bagimsiz sertlik degerini hesaplamada
yetersiz kalmistir.

Sertlik basit bir ifade ile malzemelerin plastik deformasyona veya ¢entige karsi
gosterdigi direng olarak tanimlanir. Bir bagka deyisle, malzemedeki yliksek sertlik
plastik deformasyona kars1 gosterilen yiiksek direngtir. P-h egrileri malzemenin plastik
deformasyon miktar1 hakkinda bilgi verir. Bosaltma islemi sonrasindaki son derinlik
plastik deformasyonun bir Olgiislidiir. Yiiksek direngli bir malzemeye yiik
uygulandiginda meydana gelen plastik deformasyon sonras1 malzemede meydana gelen
son derinlik kiigiik olacaktir. Sekil 4.45.°te gosterilen numunelerin son derinlikleri
dikkate alindiginda Pd-1 numunesinin Pd-2 ve Pd-3 numunelerinden daha sert oldugu
sOylenebilir.

Karaca ve arkadaglar1 (2009) ZnO katkili BSCCO (BiPbSrCaCuQO)’nun mekanik
Ozelliklerini arastirmiglardir. Calismalarinda elde ettikleri sertlik degerleri ile literatiir
arasinda kii¢iik bir fark oldugunu ve bunun hazirlama teknikleri nedeniyle olabilecegini
ifade etmislerdir. Kélemen ve arkadaslari (2006), Sm katkili BSCCO’nun mekanik

ozelliklerini arastirmislardir. Bu ¢alismada katkilanan BSCCO numunelerinin

108



sertliginin saf olan numuneden daha biiyiik sertlige sahip oldugunu bulmuslardir. Bu
artisin meydana gelmesi hem kirlilik alanlarindaki dislokasyonlarin ¢ivilenmesi hem de
kristalde Kirlilik atomlarinin mevcut olmasi ve ayni zamanda Kkirlilikleri igeren bag
kuvvetlerinin ¢esitliligine bagli olabilecegini ifade etmislerdir. Ayrica mikroyapi
incelemesinde ylizeydeki bosluklarin biiyiikliigiiniin ve sayisinin (tane baglanabilirligi
ile ters orantilt) Zn zenginlestirmesiyle azaldigini ortaya koymuslardir.

Jz s

Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlart i¢in E; degerleri Denklem (1.8) E, = ——= ile
2 A

hesaplandi. Elastik modiiliin yiike bagli degisimi Sekil 4.54.’te verilmektedir. Sekilden
de agik¢a goriilecegi lizere, elastik modiil degerleri yiik arttikga artmakta ve belirli bir
yiilk degerinden sonra hemen hemen degismemektedir. Alasimlarin her gl igin

nanosertlik grafiklerinde gozlenen davranisin benzeri elastik modiil grafiklerinde de

goriilmektedir.
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Sekil 4.54. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarinin elastik modiiliiniin uygulanan maksimum
yiike bagl degisimi

Elastik modiil, bir malzemeye kuvvet uygulandiginda, malzemenin elastik olarak

deforme olma egilimi olarak tanimlanabilir. Farkli sekilde ifade etmek gerekirse,
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temelde malzemedeki atom veya molekiiller arasindaki bag kuvvetleriyle iliskilidir.
Baglar ne kadar kuvvetli ise, elastik modiil degeri de o kadar yiiksek olur. Tipik olarak,
elastik modiil ve siineklik arasindaki iliski terstir. Siineklikteki azalma c¢atlaklara

sebebiyet verecek boylelikle elastik modiil degerinde azalma gozlenecektir.

Sekil 4.54°te elde edilen elastik modiil degerleri yaklasik olarak 9000 uN’luk
yiikten sonra plato bolgesine ulagmaktadir. Plato bolgesi degerleri bu alagimlarin gergek
elastik modiil degerleri olarak alinabilir. Her {i¢ alasim i¢in bu degerler Cizelge 4.17°de
verilmektedir. Cizelgeden de goriildigi gibi paladyum katkisinin artmasi ile birlikte

elastik modiil degerleri azalmaktadir.

Cizelge 4.13’te statik sertlik degerleri kullanilarak elde edilen elastik modiil
degerleri verilmektedir. Bu degerler dinamik sertlik degerinden elde edilen elastik
modil degerlerinden yaklasik olarak iki kat daha fazladir. Kullanilan yontemin
farkliliklar1 dikkate alinirsa bu durum oldukg¢a dogaldir. Ancak her iki yontem ile elde
edilen degerlerde paladyum katki miktar1 arttik¢a modiil degerleri azalmaktadir.

Cizelge 4.17. Farkl yiikler altinda Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarina ait elastik modiil (E)
degerleri

Elastik

Numune et

Kodu moduliu
(GPa)
Pd-1 260,6
Pd-2 2522
Pd-3 2324

4.3. Korozyon Analizleri

Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numuneleri i¢in korozyon deneyleri kiitlece % 0.09’luk NaCl
cozeltisi ic¢inde gerceklestirildi. Cozeltinin % 0.09’luk NaCl olmasi literatiir ile
uyumludur (Cai ve ark., 1999; Reclaru ve ark., 2002; Sun ve ark., 2009; Milosev, 2012).
Acik devre potansiyeli iyonik bir ¢ozeltide anodik ve katodik reaksiyonlarin bir denge
potansiyelidir. Bu iyonik c¢ozelti korozif 6zellik tasiyorsa oOlgiilen bu agik devre

potansiyeli serbest korozyon potansiyeli olarak adlandirilabilir.
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Numuneler korozyon deneylerine tabii tutulmadan Once stabil bir potansiyel
degeri (acik devre potansiyeli) elde etmek i¢in 7200s boyunca NaCl ¢ozeltisi i¢erisinde
bekletildi. Serbest korozyon potansiyelleri (Eyor) Olgiildii. Daha sonrasinda ise,

potansiyodinamik polarizasyon testi uygulandi.
4.3.1. Potansiyodinamik Polarizasyon Testleri

Polarizasyon testleri kiitlece % 0.09’luk NaCl ¢ozeltisinde gergeklestirildi.
Tarama hizt 1 mVs? ve taranacak potansiyel araligi -500°den +250 mV SCE olarak
belirlendi. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarinin korozyon potansiyelleri, korozyon akimlari

ve polarizasyon direnci Tafel ekstrapolarizasyon yontemiyle belirlendi.

48—
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-7 —
— ]
-8 —
é - Pd-3
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11 —
"12 ll|I|||I|lllllllllllllllllllllllllll
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Potansiyel (V)

Sekil 4.55. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarina ait tafel egrileri

Sekil 4.55.’te Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarina ait potansiyodinamik polarizasyon
(tafel) egrileri gorilmektedir. Cizelge 4.18.’de ise bu egrilere ait korozyon potansiyeli
(denge potansiyeli), lineer polarizasyon direngleri ve korozyon akimi degerleri
goriilmektedir. Artan Pd oranlartyla korozyon potansiyelinin -0.21 V degerinden

-0.099 V degerine kadar ¢iktig1 gézlemlenmistir.
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Cizelge 4.18. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarinin Tafel Ekspolarasyon Yontemiyle elde
edilmis korozyon verileri

Numune Denge Lineer Polarizasyon Korozyon
Kodu Potansiyeli (V) Direnci(MQ) Akimi(A)
Pd-1 -0.21 1.587 1.907x10°
Pd-2 -0.139 10.692 3.337x10~
Pd-3 -0.099 99.831 4.180x10™"

Ayn1 zamanda polarizasyon direncinin arttig1 gdzlemlenmistir. Bunun sebebi daha
soy bir metal olan Pd’un alasimdaki oraninin artmasiyla anodik ve katodik reaksiyonun
denge potansiyeli olan korozyon potansiyelini daha soy olan tarafa dogru
yaklagtirmasidir. Bir bagka ifadeyle daha ge¢ polarize olmasint saglamasidir. Bunun
paralelinde de korozyon akimi degerinin de artan Pd oranlariyla birlikte azaldigi
gozlemlenmistir. Egrinin metal ¢dziinmesini temsil eden anodik tarafi incelendiginde,
Pd-3 alagimi i¢in anodik akim yogunlugu daha diisiikken, Pd-1 alasimi i¢in daha yiiksek
oldugu goriilmektedir. Bunun anlam1 ayni potansiyel araliginda Pd-3 alagimindaki metal
coziinmesi daha diistiktiir. Bu bilgiler 15181nda en iyi korozyon direncini Pd-3 alagiminin
gosterdigi soylenebilir. Artan Pd oranlarinin  korozyon direncini iyilestirdigi

goriilmektedir.

Sekil 4.56.’da Pd-1, Sekil 4.57.’de Pd-2 ve Sekil 4.58.’de Pd-3 numunelerinin
korozyon deneyleri 6ncesi ve sonrasinda alinan optik mikroskop goriintiileri yer
almaktadir. Gortintillerden de anlagilacagi lizere Pd katki orani arttikga numunenin
korozyon direnci arttigindan numune tizerinde olusan korozyon iiriinlerinde azalmalar

oldugu goriilmektedir.

¢

b 10 jm)

5 am
Sekil 4.56. Pd-1 alasiminin a) Korozyon oncesi b) Korozyon sonrasi yiizey goriintiisii
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Sekil 4.58. Pd-3 alasiminin a) Korozyon 6ncesi b) Korozyon sonrasi yiizey goriintiisii

Matkovi¢ ve arkadaslar1 (2004), CoCr dental alagimlarinin mikroyap1 ve diger
ozelliklerine Mo ve Ni katkisinin etkisini incelemislerdir. Caligmalarinda, Sertlik
sonuglar1 ve korozyon direncini, mikroyapr ve farkli katki elemanlarinin etkisiyle
iliskilendirmislerdir. Yapay tiikiirlik ¢o6zeltisinde alagimlarin korozyon direnglerini
incelemisler, en iyi korozyon direncinin, tipik dendiritik mikroyapili numunelerin
yiiksek krom i¢eren numunlerden daha iyi oldugunu gézlemlemislerdir.

Dobrzonski ve arkadaslart (2011), discilikte kullanilan CoCrMo alagimlarina
farkli oranlarda Krom ve Kobalt katkisinin, korozyon direnci ve sertlik tizerine etkisini
arastirmiglardir. Caligmalarinda, CoCrMo alasimlar1 icindeki Co igeriginin sertlik
tizerinde etkili miimkiin olan tek parametre oldugu sonucuna varilmistir. Co igeriginin
en yiiksek oldugu alasimlar i¢in sertligin en yiiksek degerde oldugunu bulmuslardir.
Alagimlariin tiimiinde yap1 igerisinde dentritik kristaller tanimlanmistir. Korozyon
direnci lizerindeki etki igerisinde en 6nemli faktor krom igerigidir. En yiiksek Cr igeren

alagimin ytiksek aktif potansiyel gosterdigi ifade edilmistir.

113



5. SONUC ve ONERILER

Bu tez kapsaminda, CoCrMoPd (% 1.68, % 2.70 ve % 4.33 Pd) bilesimine sahip
dental alasimlar hassas dokiim yontemi ile {iretildi. Alasimlarin kristalit yapi,
mikroyapi, mekanik ve korozyon analizleri sonucunda asagidaki sonuclar elde
edilmistir.

1. Hassas dokiim yontemi ile tiretilen alagimlarin XRD analizlerinden CoCrMo ana
alagimina ait piklerin tamaminda y-CoCr ve &-CoCr ana yapisi gozlendi. Bu
fazlardan y fazinin baskin oldugu belirlenmistir. Pd katkisinin artmasi ile birlikte
(Pd-1, Pd-2 ve Pd-3) alasimlarda y(111) diizleminin siddetinde (260~47°) azalma
gozlenirken y(200) diizleminin siddetinde (20=53°) artma gdzlenmistir.

2. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarina Vickers ¢entici ile yapilan mikrosertlik
deneylerinden CBE davranisi gbzlenmistir. Bu davranis Meyer, PSR, MPSR,
Hays-Kendall ve Nix-Gao Model’leri ile analiz edilmistir. CBE davranigini
analiz etmede ve yiikten bagimsiz sertlik degerini elde etme noktasinda Hays-
Kendall Modeli diger modellerden daha basarili olmustur. Bu nedenle Pd-1,
Pd-2 ve Pd-3 numunelerinin Vickers c¢entici i¢in yiikten bagimsiz sertlik
degerini elde etmede en uygun model Hays-Kendall Modeli’dir. Pd-1, Pd-2 ve
Pd-3 numunelerinin sirasi ile statik sertlik degerleri 5.105 GPa, 4.990 GPa ve
4.477 GPa’drr.

3. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alagimlarina Knoop ¢entici kullanilarak elde edilen davranis
Vickers ¢entici ile elde edilen CBE davranisina benzer bir davranis
sergilemektedir. Knoop c¢entici ile elde edilen sonuglar ayni sekilde Meyer, PSR,
MPSR, Hays-Kendall ve Nix-Gao modelleri ile analiz edilmistir. PSR
Modeli’'nde elde edilen sertlik degerleri yiikten bagimsiz sertlik degerlerine
olduk¢a uzak degerlerdir. Bu nedenle bu modelin kullanilmas1 uygun degildir.

MPSR Modeli’nde ise Pd-2 kodlu numunede mekaniksel islemlerin sebep
oldugu artik yiizey zorlar1 olan @, negatif bir degere sahiptir. a, negatif bir

deger alamayacagindan dolayr bu modelde uygun degildir. Knoop ¢entici ile
elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerleri ile Hays-Kendall Modeli’nden elde
edilen sertlik degerleri birbirlerine olduk¢a yakin degerlerdir. Knoop ¢entici igin
yiikten bagimsiz statik sertlik degeri hesabi i¢in en uygun model Hays-Kendall
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Modeli’dir. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numunelerinin statik sertlik degerleri sirasi ile
5.090 GPa, 4.825 GPa, 4.575 GPa’dur.

. Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 alasimlarina Berkovich c¢entici ile yapilan dinamik
nanosertlik deneylerinde statik sertlik deneylerinin aksine, ters CBE davranisi
gozlenmistir. Bu davranis Meyer, PSR, MPSR ve Hays-Kendall modelleri ile
analiz edilmistir. Ancak bu modeller ile plato degerine yakin degerler elde
edilemedigi i¢in ters ¢entik boyutu etkisini agiklamada yetersiz kalmiglardir.
Dinamik nanosertlik deneylerinde Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numunelerinin dinamik
sertlik degerleri sirasi ile 6.83 GPa, 6.20 GPa ve 5.67 GPa’dir.

. Dinamik nanosertlik degerleri ile statik mikrosertlik degerleri farklilik
gostermektedir. Bunun nedeni maksimum yiikte hesaplanan sertlik degeri, gentik
boyutunun direkt dlclilmesi (geleneksel metot) ile hesaplanan sertlik degerinden
farkli olabilir. Bu durum, yiik altinda baz1 malzemelerin, kontak alaninin belirli
oranda plastik olarak deforme olmamasindan kaynaklanmaktadir. Bunun
sonucunda, geleneksel metot kullanilarak 6l¢iilen kontak alani (¢entik atildiktan
sonra geriye Kkalan izin optik yolla olglilmesi), maksimum yiikte belirlenen
kontak alanindan daha kiiclik olabilmektedir. Bir diger neden ise ¢entici ucun
geometrisinden kaynaklanabilir. Statik sertlik deneylerinde Vickers ve Knoop
centici uclart kullanilirken, dinamik sertlik deneylerinde Berkovich ¢entici ucu
kullanilmistir.

. Uretilen numunelerden Pd-1 numunesinin kristalit boyutu 20.95 nm, Pd-2
numunesinin kristalit boyutu 21.93 nm ve Pd-3 numunesinin kristalit boyutu
25.16 nm seklindedir. Pd katki miktar1 arttik¢a kristalit boyutu artmaktadir.
Kristalit boyutunun artmasi ile kristalit smirlari yogunlugu azalacaktir.
Dolayisiyla dislokasyon hareketleri artacagindan numune igerisine ¢entici ucun
girmesi kolaylagarak numunenin sertligi azalmistir. Bu durum hem statik hem de
dinamik sertlik analizlerinde elde edilmistir.

. Dislokasyon yogunlugu Pd katki miktariyla ters orantili olarak degismektedir.
Sertlik ile karsilastirildiginda ise bir paralellik s6z konusudur. Bir baska deyisle,
sert olan bir malzemenin dislokasyon yogunlugu fazla, daha diisiik sertlikte olan

bir malzemenin ise dislokasyon yogunlugu daha diisiik olur.
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9. Paladyum katkisinin artmasi ile alasimin elastik modiil degerleri azalmaktadir.
Dinamik nanosertlik deneylerinden Pd-1, Pd-2 ve Pd-3 numunelerinin elastik
modiil degerleri siras1 ile 260.6 GPa, 252.2 GPa ve 232.4 GPa olarak elde
edilmistir.

10. Alagimlarin korozyon deneyleri % 0.09’luk NaCl ¢ozeltisinde yapilmistir.
Paladyum katkisinin artmasi ile korozyon denge potansiyeli ve korozyon akimi
azalmaktadir. Sonu¢ olarak Pd katkisinin artmasi ile alasimlarin korozyon

direnci artmustir.

Bu tez calismasinda, hassas dokiim yontemi ile CoCrMo alagimlarina katkilanan
paladyumun hem statik sertlik degerlerini hem de dinamik sertlik degerlerini azalttigini
gordiik. Viicut igerisinde kullanilabilen bu alasimlarin korozyon direncini artirdigini
korozyon deneyleri sonucunda elde ettik. Ug farkli oranda yapilan katkinmn iizerine
agirlikga % 20’ye kadar katki miktarinin artirilarak elde edilen mekanik ve korozyon

ozellikleri incelenebilir.

Alasimlar dokiim sonrasinda kontrollii olarak sogutulmustur. Soguma sonrasinda
151l igleme tabii tutularak mekanik ve korozyon 6zellikleri incelenerek 1s1l islemin etkisi

irdelenebilir.

Oldukga giizel sonuglar elde edilen bu alasimlar ile ilgili olarak farkli ¢aligmalarin

yapilabilecegi tez sonuglariyla ortaya ¢cikmaktadir.
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