T.C.
NIGDE UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
FiZIK ANABILIM DALI

(BiPb)SrCaCuO SUPERILETKENININ GERCEK SERTLIK DEGERININ
FARKLI MODELLERLE HESAPLANMASI

AHMET TOPLU

Yiksek Lisans Tezi

Danigman

Yrd.Dog.Dr.ibrahim KARACA

Eyliil 2010



Onay Sayfasi

Yrd.Dog.Dr.Ibrahim KARACA danismanhginda Ahmet TOPLU tarafindan hazirlanan
“(BiPb)SrCaCuO Siiperiletkeninin Gergek Sertlik Degerinin Farkh Modellerle
Hesaplanmasi” adli bu ¢alisma jiirimiz tarafindan Nigde Universitesi Fen Bilimleri
Enstitiisii Fizik Anabilim Dalinda Yiiksek Lisans tezi olarak kabul edilmistir.

Baskan : Do¢.Dr.Ugur KOLEMEN (Gaziosmanpasa Universitesi)

(Unvan, Adi ve Soyadi) (Universite)

Uye : Dog.Dr.Orhan YALCIN (Nigde Universitesi)

(Unvan, Adi ve Soyadi) (Universite)

Q

Uye :Yrd. Dog.Dr.ibrahim KARACA (Nigde Universitesi)

(Unvan, Adi ve

ONAY:

Bu tez, Fen Bilimleri Enstitiisti Yénetim Kurulunca belirlenmis olan yukaridaki jiri
tiyeleri tarafindan ..../..../20.... tarihinde uygun goriilmiis ve Enstiti YOnetim

Kurulu'nun ..../..../20.... tarth ve ..o, say1l karariyla kabul edilmistir.

Dog. Dr. Nurettin ACIR
Enstitii Midiir

1



OZET

(BiPb)SrCaCuO SUPERILETKENININ GERCEK SERTLIK DEGERININ FARKLI
MODELLERLE HESAPLANMASI

TOPLU, Ahmet
Nigde Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisti

Fizik Anabilim Dali

Danigman :Yrd. Dog. Dr. Ibrahim KARACA

Eylil 2010, 61 sayfa

Sivi yontem ile iiretilmis (BiPb)SrCaCuO siiperiletkeninin mikrosertlik davranisi dinamik
mikroiz teknigi ile arastirildi. (BiPb)SrCaCuO numunelerinin iz yiik-yer degistirme egrileri
200 ile 1800 mN araliginda farkli yiik pik yiik seviyeleri icin ¢izildi. Yiikleme-bosaltma
egrilerinden hesaplanan mikrosertlik degerleri pik yiikiine baglilik gosterdi; Iz Boyutu

Etkisi(IBE). Iz boyut etkisi, Meyer kanunu, Hays-Kendal yaklagimi, Orantili Numune Direng
(OND) Modeli, ve Gelistirilmis Orantili Numune Direng (GOND) Modeli ile incelendi. Sonug¢ olarak,

(B1Pb)SrCaCuO siiperiletkeninin mikrosertlik degerinin belirlenmesinde en etkili metodun

GOND oldugu bulundu.

Anahtar sozciikler: Sivi Yontem, (BiPb)SrCaCuO, iz Boyutu Etkisi(IBE), Zn ilavesi, Gergek Sertlik.
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SUMMARY

THE CALCULATION OF THE TRUE HARDNESS VALUE OF THE (BiPb)SrCaCuO
SUPERCONDUCTOR BY DIFFERENT MODELS

TOPLU, Ahmet

Nigde University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physic

Supervisor  : Assistant Professor Dr. Ibrahim KARACA

Sept. 2010, 61 pages

Microhardness behaviour of (BiPb)SrCaCuO superconductor prepared by a wet method was
investigated by dynamic microindentation technique. The indentation load-displacement
curves of the (BiPb)SrCaCuO samples were drawn by different peak load levels ranging from
200 to 1800 mN. Microhardness values calculated from loading-unloading curves exhibited
peak load dependance, i.e., indentation size effect. The indentation size effect (ISE) was
analysed by using the Meyer’s law, the Hays-Kendal approach, the Proportinal Specimen
Resistance (PSR) model, and the Modified Proportional Specimen (MPSR) model.
Consequently, MPSR model was found to be the most effective one for determination of

microhardness value of (BiPb)SrCaCuO superconductor.

Keywords: Wet method, (BiPb)SrCaCuO, Indentation Size Effect (ISE), Zn Addition, True Hardness.
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ONSOZ

Teknolojik uygulama alaninda, yiliksek Ozellikli malzemelerin mekanik 6zelliklerinin
bilinmesi ile kullanim yerleri ve uygun ortamlarin belirlenmesinde olduk¢a 6nemlidir. Bu
sebeple, yiizyilin kesiflerinden siiperiletken seramiklerin mekanik 6zelliklerinden birisi olan
gergek sertlik degerinin bilinmesi olduk¢a 6nem kazanmaktadir. Bu calismada, BiPbSrCaCuO
seramigine molar olarak Zn katkis1 yapilmig numuneler kullanilmistir. Numunelerin mikro
sertlik Olctimleri kullanilarak sonuglar degisik modellerle analiz edilerek gercek sertlik
degerleri Gelistirilmis Orantili Numune Direnci (GOND) modeli i¢in hesaplanmistir. BSCCO
siiperiletken malzemenin mekaniksel 6zellikleri {izerine yapilan bu calismanin, teknolojik

uygulamalara ve akademik caligmalara katki saglamasini dilerim.
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KISALTMA VE SIMGELER

KISALTMA/SIMGE

d Kosegensel ortalama uzunluk, mm

0 Elmasin ters yiizli arasindaki ac1

HRC Rockwell sertlik degeri

c Gerilme

€ Birim sekil degisimi

E Young katsayisi,

F Cisme uygulanan kuvvet

Ao Kuvvetin uygulandigi birim alan

Lo Cismin baslangi¢ uzunlugu

BHN Brinel sertlik sayis1

P Uygulanan yiik

D Bilyenin ¢ap1

Co Zorlanmanin bitis 0.2 yiizdesi

VHN Vicker sertlik sayist

Ap Izin yansitilmis alani

S Kontak katilig1

oP Yiikteki artis

oh Yerdegistirmedeki artig

A, Kontak alani

Pnak Maksimum ytik,

himak Maksimum yerdegistirme,

hg, Temas yerdegistirmesi

Eey Efektif elastik modiil

hy, Plastik deformasyon kalintisidir

w Plastik deformasyonun baslamasi i¢in gerekli minimum test yiikii
OND Orantili numune direnci (Proportional specimen resistance)
GOND Gelistirilmis orantili numune direnci (Modified PSR)

IBE Iz biiyiikliigii etkisi
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BOLUM I

TEMEL KAVRAMLAR

1.1 Giris

Teknoloji ve uygulama alanlarinda malzemelerin kullanim yerlerine bagli olarak farkl
zorlamalara dayanabilmesi istenir. Baska bir deyisle malzemelerin maruz kaldig: yiik ve
kuvvetlere karst koymasi, kullanilan malzemenin mekanik o6zellikleri sayesinde
olmaktadir. Her malzemenin zorlamaya karsi koyabilme yetenegini tanimlayan bir

sertlik degeri vardur.

Malzemelerin uygulanan mekanik zorlamalar altindaki davranigi, mekanik 6zellikler
olarak adlandirilir. Mekanik Ozellikler esas olarak atomlar arasi bag kuvvetlerinden
kaynaklanir, ancak bunun yaninda malzemenin i¢yapisinin da biiyiik etkisi vardir ve
icyapisal degisiklikler yapilarak mekanik Ozellikler onemli oranda gelistirilebilir. Her
malzeme i¢in karakteristik bir “gerilme-sekil degistirme” iliskisi vardir; bu egri
genellikle ¢cekme deneyi ile saptanir ve malzemenin mekanik davranisi ile ilgili

ozellikleri hakkinda ¢cok 6nemli bilgiler igerir[1].

1.2 Elastik ve Plastik Deformasyon

Bir malzemeye yeterli kuvvetin uygulanmasi, malzemenin seklinin degismesine sebep
olur. Bu sekil degisikligi, deformasyon olarak adlandirilir. Kuvvet kaldirildiktan sonra
kendi kendine tersine donen gecici sekil degisikligi yani cismin orijinal boyutlarma geri
dondigi sekil degisikligi, elastik deformasyon olarak adlandirilir. Diger bir deyisle,
elastik deformasyon, zorlanma kaldirildiginda eski haline donebilir olan, diisiik
zorlanmalarla meydana gelen sekil degisikligidir. Bu tiir deformasyon, baglarin

gerilmesini icerir; fakat atomlar birbirleri tizerinde kaymazlar [2].

Zorlanmanin, malzeme seklini kalic1 olarak degistirmeye yeterli oldugu sekil
degisikliklerine plastik deformasyon denir. Plastik deformasyonda, dislokasyonlarin
hareketi dolayisiyla atomik baglarda kopmalar meydana gelir. Sunu hatirlamak gerekir

ki bir kristal diizlemindeki tiim atomlarmn baglarini ilk anda kirmak i¢in gereken kuvvet



cok biiytiktiir. Buna ragmen dislokasyonlarin hareketi, kristal diizlemlerindeki atomlarin
daha diisiik zorlanma seviyelerinde birbirleri {izerinde kaymasini saglar. Atomlarin en
yogun oldugu diizlemlerde hareket i¢cin gerekli olan enerji miktar1 en diisiik olmakla
beraber, dislokasyonlar tercihli olarak bir tane i¢inde hareket etmeye yonelir. Bu da tane
icindeki paralel diizlemler boyunca meydana gelen kaymaya sebep olur. Bu paralel
kayma diizlemlerinin birlesmesiyle, optik mikroskopla goriilebilen kayma bantlari

olusur[2].

1.2.1 Elastik malzeme

Elastik malzeme; uygulalan yik uzaklastirildigi zaman orijinal sekline geri donen

malzemedir.

& 2. Yiikleme 3. Bosaltma B

1. Baslangic

Bosaltma

Sekil 1.1 Elastik deformasyon[2].

1.2.2 Plastik malzeme

Plastik Malzeme; belirli bir limit degerinde yiik uygulamasma kadar deformasyonun
goziikmedigi, ancak bu limit yiik degeri asildig1 zaman kalic1 deformasyonun olustugu

malzemedir.

2. Yiikleme 3. Bosaltma

dizlemlerin
kalici
kaymasi

ve dizlemlerin
kaymasi

Bosaltma

Plastik deformasyon

Sekil 1.2 Plastik deformasyon[2].



1.2.3 Elastoplastik malzeme

Elastoplastik Malzeme; bir limit ylik degerine kadar elastik 6zellik gosterir. Bu limit
degerindeyken yilik derindeyken eger yiik uzaklastirilirsa malzeme orijinal sekline geri

doner. Eger bu limit yiik degeri asilacak olursa plastik deformasyon olusur.

|.—->|
Elastik

Plastik
deformasyon deformasyon

Sekil 1.3 Elastoplastik deformasyon[2].

1.2.4 Vizkoelastik malzeme

Vizkoelastik Malzeme; uygulanan yiikkiin malzeme {izerinde olusturdugu

deformasyonun zaman bagimlilig1 var ise bu tiir malzemelere denir.

Hizli
Yikleme-Bosaltma

Yavas
Yikleme-Bosaltma

Sekil 1.4 Viskoelastik deformasyon[2].

Gerilme= Cekme yiikii / Yiike dik kesit alam1 (0=F/A)
Birim sekil degistirme=Uzama miktar1 /Ilk 6l¢ii boyutu (e= Al/ly)
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Sekil 1.5 Malzemeye ylik uygulanmasi; a) yiik-uzama degisimi, b) gerilme-birim sekil
degistirme.
Elastik sekil degisimi, c-¢ diyagrammnmn dogrusal olarak degistigi ilk boliimiinde
gerceklesmektedir (6 < ©,). Burada uygulanan gerilme ve bu gerilmenin meydana
getirdigi elastik birim sekil degisimi arasinda Hooke kanunu gecerlidir
Hooke Kanunu: Elastik malzemeler i¢in, gerilme (o, zor) ile birim sekil degistirme(e,
zorlanma) arasinda dogrusal bir oran vardir ve zamandan bagimsizdir[3].

Elastikiyet Modiili, E: c=F¢

Lineer-
elastik

basit
¢cekme
test

Sekil 1.6 Elastik ve Plastik malzeme[2].

1.2.5 Young katsayisi

Yogun madde fiziginde bir katinin sertligini 6lgmede kullanilan bir birimdir. Ayni
zamanda elastikiyet katsayisi, gerilme katsayisi olarak da bilinir. Farkli zorlanmalara

bagli olarak degisen farkli gerilmelerin orani olarak tanimlanir. Bu bir numune iizerinde



yapilan gerilme testleri sonucunda ¢ikarilan gerilme-birim sekil degistirme grafigine baz

almarak karar verilen bir olgudur.

Young katsayis1 18.yy Ingiliz bilimci Thomas Young tarafindan bulunmus olmasma
ragmen kavram olarak 1727'de Leonhard Euler tarafindan olusturulmus ve Young
katsayisini kullanan ilk deneyler Italyan bilimci Giordano Riccati tarafindan 1782 de
yapilmistir. Young katsayisi, E, gerilimin sekil degistirmeye boliinmesinden elde
edilir [4]:

Cekme gerilmesi o _ P/A, _ PL, (1.1)

E =—= =
Birim sekil degistirme € AL/L, A,AL

Burada, E: Young katsayisi (elastikiyet katsayisi), P: cisme uygulanan kuvvet; Ay:
kuvvetin uygulandig1 birim alan; AL: cismin degisen uzunlugu; Ly: cismin baslangic

uzunlugudur[4].

1.3 Sertlik Kavrami

Sertlik testi, glinlimiizde metaller ve diger malzemelerin mekanik 06zelliklerinin
arastirilmasinda yaygin olarak kullanilan oldukg¢a giivenilir bir testtir. Malzemelerin
sertligi genellikle siirekli bir bataca kars1 gosterilen direng olarak ifade edilir. Genel
olarak, bir bata¢ metalin ylizeyine baski uyguladigi zaman olusan iz derinliginin
biiylikliigiiniin 6l¢timiidiir. Sertlik testi 6l¢lim prensiplerinin amacina uygun malzeme
se¢imi veya kismi uygulamalar i¢in hangi malzemenin se¢ilmesi gerektigi 6nemlidir. Bu
konu i¢in metal veya alasimlarda sertlik testi yapilirken hangi metodun secilecegi de
onem kazanmaktadir. Sertlik testi ni¢cin bu kadar degerlidir? Genellikle, sertlik testi ile
malzemelerin diger 6zelliklerinin sertlik 6zelligi ile iligkilerinin agiklanabilmesinden
dolay1 6nemlidir. Ornegin, sertlik testi ve gerilim testi bir metal i¢in plastik akisa kars1
gosterilen direnci Olger. Bu sebepten testlerin her ikisinde de sonuglar, birbirine oldukca
paralel yakmliktadir. Sertlik testinin tercih edilme sebebi onun basit, kolay ve nispeten

incelenen numuneye en az tahribati veren bir test olmasidir.

Pratikte sertlik iki smifa ayrilir: makrosertlik ve mikrosertlik. Makrosertlik, 1 kg veya
daha fazla yiik uygulanmasiyla yapilan testi belirtir. Mikrosertlik iz Boyut Etkisi (IBE)

0.0125 mm’den asag1 ince malzemelerde 1 kg’dan az ylik uygulanmasiyla yapilan



testtir. Bu yiizey parlatmasi gibi ¢esitli mekaniksel yollarla ylizeyi sertlestirilmis ve
ylizeyi diizlestirilmis malzemenin oldukga kii¢iik parcalar iizerinde her bir par¢asinin

ayr1 ayr1 incelenmesiyle yapilir [5].

1.4 iz Boyutuna Gore Mekanik Ozellikler

Malzemelerin yerel mekanik 6zelliklerinin incelenmesinde karekteristik iz boyutuna
gore yapilmis yaygin olarak kullanilan simiflandirma 1) Makroiz, 11))Mikroiz, ii1)Nanoiz,

iv)Pikoiz olarak verilir.
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Sekil 1.7 Bir batacin olusturdugu plastik deformasyonun iz boyutuna gére degisiminin

sematik gosterimi[6].

Malzemelerdeki deformasyon elastik(tersinir) ve plastik(tersinmez-kalic1) olmak iizere
iki farkli yolla gergeklesir. Elastik deformasyon, angstrom &lgeginde (1A=10""m)
gerceklesen tersinir islemdir. Bagka bir deyisle elastik deformasyon, cisim tlizerine etki
eden kuvvet ortadan kaldirildiginda cisim baslangigtaki ilk haline geri donmesidir. Bu
sebeple baslangigta bir kusura sahip olmadik¢a elastik deformasyon biiytiklik

bagimliligr gostermez[7]. Plastik deformasyon tepkisi, mikron veya daha asagi



araliklardaki kusur boyutlarinda, biiytikliik etkileri belirgin oldugunda dislokasyon gibi

hareket kusurlarinin etkisiyle olusur.

Mekanik testlerde yaygin olark son yillarda karsilasilan testler:

e Derinlige Duyarli iz Testi, DDi(depth sensing indentation)

e Siirekli kaydedilebilen iz testi(continuous recording indentation)

e Nanoiz veya oldukca diisiikk ylik iz testi (nanoindentation or ultra low load

indentation)

Bu testlerde yiiksek ¢oziiniirliiklii cihazlarla siirekli bir kontrol saglanir ve bir bataca ait
yiik ve yerdegistirme siirekli goriintiilenip kaydedilebilir. Nanometrik 6lgekte mekanik
davranislarin karekterizasyonunda kullanilan bu metot 1992 yilinda elastik ve sertlik

modiiliiniin 6lglimiiyle ortaya ¢ikmistir[8].

1.5 Sertlik Ol¢me Sistemleri

Malzemelerin tiretim teknolojilerinde ve benzeri endiistri kurumlarinda tretilen her
parcanin calisma yeri ve konumuna gore sertliginin bilinmesi gerekmektedir. Bir
malzeme, kullanima almmadan O6nce farkli islem basamaklarindan geg¢mektedir.
Doverek sekil verilebilir, lizerinden talas kaldirilabilir, tavlanir ve su verme islemiyle
sertlestirilebilir. Bu ve benzeri durumlarda, malzemenin fiziksel yap1 6zelligi ve buna
bagl olarak da sertligi degisir. Calisma yeri ve konumuna gore biitiin malzemelerin
sertligi, daha Once standartlar1 belirlenmis metotlarla 6l¢iiliir ve uygun olup olmadigi
belirlenir. Bu nedenle, iiretimi yapilan malzeme sertliginin belirlenmesi 6nem
tagimaktadir. Sertlik deneyleri basit ve tahribatsiz deneyler oldugundan, malzemenin
diger ozellikleri hakkinda, malzemeyi elden ¢ikarmadan bir fikir edinilebilir. Daha

sonra Ornek lizerinde diger deneyler yapilabilir.

Malzemelere uygulanan sertlik 6l¢me yontemleri sunlardir:
1. Mobhs sertlik 6lgcme yontemi,

Egeyle sertlik 6l¢iim yotemi,

Brinell sertlik 6lgcme yontemi,

Rockwell sertlik 6lgcme yontemi,

Vickers sertlik 6lgme yontemi,

A

Shore Sertlik 6l¢me yontemi



7.  Knoop Sertlik 6lgme yontemi,
8. Mikro-sertlik 6lgme yontemi,
9. Berkovich sertlik 6lgme yontemi

10. Nano-sertlik 6l¢me yontemi

Sertlik 6lgmeleri yapilirken kullanilan 6lgme yontemi ne olursa olsun, numunelerin
iizerinde birkag Olgme yapilip ortalamasmnin alinmasi gerekir. Yapilan sertlik
Ol¢timlerindeki degerler birbirinden ¢ok farkli ise, farkli deger ortalamaya katilmayip bu

farkin mevcudiyeti mutlaka belirtilmelidir.

Sertlik, bir malzemenin kendisine batmaya calisan daha sert bir malzemeye karsi
gostermis oldugu direng olarak tanimlanir[5]. Sertlik izafi bir 6l¢li olup slirtiinmeye,
cizmege, kesmege ve plastik deformasyona karsi direng olarak ta tarif edilir.
Laboratuarlarda 6zel cihazlarla yapilan sertlik Olgtimlerindeki deger, malzemenin

plastik deformasyona kars1 gosterdigi direngtir.

Bir malzemenin sertligi denince genellikle asagidaki hususlar goz dniinde
bulundurulmalidir|5]:
o Kesme Sertligi: Kesme isleminde malzemenin kesici alete kars1 gdstermis
oldugu direng.
e Asmma Sertligi: Donmeye veya kaymaya calisgan malzemenin asmmaya karsi
gostermis oldugu direng.
e (Cekme Sertligi: Malzemenin minimum ve maksimum ¢ekme kuvvetine karsi
gostermis oldugu elastikiyet direnci.
e Esneme Sertligi: Malzemenin ¢ekilmeye ve basilmaya kars1 géstermis oldugu
elastikiyet direnci.
e Batma Sertligi: Malzemenin, kendisine batmaya c¢alisan daha sert baska bir
malzemeye kars1 gostermis oldugu direng.
e Sekil Degistirme Sertligi: Malzemenin ¢arpilmaya veya sekil degistirmeye karsi
gostermis oldugu direng.
Sertlik 6lcme genellikle, konik veya kiiresel Standard bir ucun malzemeye batirilmasina
kars1 malzemenin gdsterdigi direnci Olgerek yapilir. Uygun olarak segilen sert ug, tatbik

edilen bir yiik altinda malzemeye batirildiginda malzeme iizerinde bir iz birakacaktu|5].



1.6 Mohs Sertlik Olgegi

Bu yontemde, bir cismin kendisinden daha sert bir cisim tarafindan ¢izilip ¢izilmedigi
kontrol edilir. Bu sekilde birbirinden farkli iki cisim mukayese edilerek sertlik 6l¢timii
yapilmis olur. Mohs sertligi 6l¢gmede kullanilan, talk, cip (al¢1 tasi), kalsit, florit, apatit,
ortoklaz, kuvars, topaz, koronden ve elmas sertlik derecelerine gore siralanirlar (Cizelge

1.1ve Sekil 1.8°de verilmektedir).

Cizelge 1.1 Minarallerin sertlik siralamasi [9].

» 1. Talk 6. Ortoklaz
- y sertlik: 1 _ sertlik: 72
Kimyasal bilesimi: Kimyasal bilesimi: KAISi308
Mg3Si4010(OH)2
\ 2. Alg1 tast 7. Kuvars
N ,&f © sertlik: 2 . 4 sertlik: 100
Kimyasal bilesimi: CaSO4-2H20 Kimyasal bilesimi: Si02
- ’S“ 3. Kalsit 8. Topaz
i@ 3 sertlik: 9 sertlik: 200
" Kimyasal bilesimi: CaCO3 " Kimyasal bilegimi:

A12SiO4(OH-,F-)2

4. Florit 9. Koronden
sertlik: 21 sertlik: 400
Kimyasal bilesimi: CaF2 Kimyasal bilesimi: A1203
ks, 5. Apatit e 10. Elmas
B sertlik: 48 Lo sertlik: 1600
Kimyasal bilesimi: Kimyasal bilesimi: C

Ca5(PO4)3(0OH-,Cl-,F-)

Mohs 0Olgegine gore kuvars't ¢izebilen, topaz't ¢izemeyen bir maddenin sertli§i Mohs

Olcegine gore 7-8 Mohs sertligindedir.
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Sekil 1.8 Mohs Sertlik 6lgegi[9].

Ornegin, sert celik 6.5, aliiminyum 2, normal cam 5.5 Mohs sertligindedir. Malzemenin
Mohs c¢izelgesine gore sertligi belirlenirken bir mineralin digerini ¢izdiginden emin
olunmalidir. Yiizeyi tozlu, gevsek parcaciklar iceren malzemeler lizerinde yapilan ¢izme

islemi yaniltic1 olabilir[9].

1.7 Mikro iz Test Ol¢iim Sistemi

[z olusumuna dayali deney diizenegi igin sematik bir goriiniim Sekil 1.9°da

verilmektedir[10].

+——Yiik uygulama cihazi
+— Yaylar

Yerdegistirme
Sensorii

«— Yavalar
\/«—— Centici ucu
«—— Nalzeme

Yiik kasasi

Sekil 1.9 1z olusumuna dayal1 deney diizenegi[10].
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Iz olusumuna dayali deney diizenegi ii¢ ana kisimdan olusmaktadir:
1. Ozel bir geometriye sahip batag
2. Gergek bir kuvvet uygulanmasi
3. Batacm yer degistirmesini dlgen sensor.
Sistemin en Onemli pargalarindan birisi probun ucu veya kullanilacak batag tipidir.
Glintimiizde farkli malzemeler i¢in farkli bataglar kullanilmaktadir. Elmas bataglar,
bata¢ deformasyonunu minimuma indirmesi ve yiiksek sertlige sahip olmasindan dolay1
genellikle tercih edilmektedir. Sekilleri bakimindan bataglar dort guruba ayrilmaktadir.
. Piramid sekilli bataglar, nano iz tekniginde li¢-yiizeyli Berkovich bata¢ tercih
edilir. Mikro izlerde ise dort yilizeyli Vickers piramidi kullanilir.
o Kiiresel bataclar, temas gerilmesi baslangicta ufak ve sadece elastik deformasyon
olusturur.
o Kiip koseli bataglar, bir kiibiin kdselerine benzer sekilde diizenlenmis iki tarafli
diisey yiizleri olan ii¢ yiizeyli piramid bigimindedir.
o Konik bataglar, batacin keskin kdsesinin olusturulmasmin giicliigii sebebiyle
nadiren kullanilir.
Nanoiz tekniklerinde genellikle Berkovich elmas batag ve kiiresel safir batag
kullanilmaktadir.  Farkli  sertlik  testleri ve parametreleri Cizelge 1.2°de

verilmektedir[11].

Cizelge 1.2 Farkli sertlik testleri ve parametreleri [11].

Iz Sekli
Deney Ug Yan Giriiniis Ust Gériiniis Yiik Sertlik Denklemi
Brinell 10mm celik o B o 0 P 2p

veya tungsten i o d b o =DID - v D - &)
kiire - - o ]

Vickers Elmas T P HV = 1854P/d}

: ] i d1 d)
mikrosertlik  pjrami -f‘ - @

Knoop Elmas -_— —* i P HK = 142PiI*
mikrosertlik  piramit p— . oo

=711 1
e =4.00 P——
; -120°- 60 kg
Rockwell ]illnias1 lﬁ:m ( > Q 100kg { Rockwell
ve % 5-3.-7i0 150 kg
Superficial | capta gelik . 15kg -
Rockwell kiireler ! . O 30 kg Superficial Rockwell
45 kg
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BOLUM II

SERTLIK TESTI

2.1 Giris

Genel olarak sertlik deformasyona kars1 gosterilen direnci ifade eder ve metallerin
gosterdigi direncin Olciistidiir. Malzemelerin mekanik testleriyle ilgilenen birisi igin,
sertlik genellikle bataca(indenter) karsi gosterilen diren¢ anlamindadir. Test sistemi
Olciim yapismna bagl olarak sertlik dlgiimleri genelde Kazima sertligi, iz sertligi ve
dinamik Sertlik olmak {izere ii¢ tiptir[10]. Bunlardan iz sertligi pek ¢ok miihendis i¢in
onem tasimaktadir. Kazima sertligi minerologlarin bilgi sahasina girer. Bu sertlik
Olglimii mineral ve diger malzemeler hakkinda bilgi edinilmesini saglar. Bu sertlik
Ol¢timii mineralin ve diger materyalin birinin digeri lizerinde kazimayla olusturdugu iz
birakabilmesinin bir dl¢iisiidiir. Kazima sertligi Mohs 0Olcegine gore Olciiliir. Kazima
ozelligine bagl olarak bu 10 standart minerali icermektedir. Yumusak mineraller bu
Olgeginde talktir(Kazima sertligi 1), elmas ise 10 sertligine sahiptir. Bir ayak tirnaginin
sertligi 2, tavlanmig bakirm sertligi 3 ve martensitin sertligi 7°dir. Mohs 6l¢egi metaller
icin yiiksek sertlik basamaklarinda genis araliga sahip olmadigindan iyi sonuclar
vermektedir. Pek ¢ok sert metalin Mohs sertlik 6lgek araligi 4-8’dir. E.B Bergsman[12]
tarafindan tanimlanan diger sertlik tipi: belirli bir yiik altinda yiizey iizerinde elmas
batacin yiizey lizerinde biraktigi kazimanin genisligi veya derinliginin 6l¢iisiidiir. Mikro

olusuma sahip yapilarin goreli sertliginin 6l¢iilmesinde oldukc¢a kullanighdir.

2.2 Brinell Sertligi

Ik kabul edilmis standartlastirilmas1 yapilmis iz-sertlik testi 1900 yilinda J.A Brinell
tarafindan onerildi. Brinell sertlik testi 10 mm ¢apinda celik bir bilyenin (3000 kg’lik
yiik uygulanarak) metal ylizeyinde biraktig1 iz’den olusmaktadir[ 10].

Yumusak metaller i¢in yiikiin asir1 ¢6kme etkisinden kagimmak i¢cin 500kg kadar
disiriilir ve pek ¢ok sert metalde tungusten karbit bilyesi, izin bozulmasini en aza
indirmek i¢in kullanilir. Yiik genellikle 30 sn olmak {izere belli bir zaman standartinda

uygulanir, ve iz cap1 mikroskop altinda yiik uzaklastirildiktan sonra Olgiiliir. Dogru

12



acilar altindaki etkinin c¢apmm iki defa okunmasiyla ortalamasi almmalidir. iz
iizerindeki ylizey diizgiin ve kirliliklerden arindirilmis olmali. Brinell Sertlik Sayist

(BSS), P ylikiiniin izin ylizey alanina béliinmesiyle elde edilir.

Sekil 2.1 Brinell testindeki temel parametreler[10].

Bu ¢ikarim[10] formiil olarak;
S kiiresel izin alan1 § = gDf ise Brinell sertligi(BSS);

BSS = P
S (2.1a)
tanimlar1 ve (AEB) tiggeninin (CEB) licgenine benzerliginden
S dl2
d/2 D-f (2.1.b)
gerekli diizenlemeler yapilarak
BSS = P —= P
(xD)D ~D* ~d*) Dt (2.1.0)

burada P;uygulanan yiik (kg), D; bilyenin ¢ap1 (mm), d; iz ¢api(mm), ¢; etki derinligi,

(mm)’ dir.

Brinell Sertlik Sayisi(BSS) nin biri mm” basmna kg’dir(1kgf/ mm’=9.8 MPa). Bununla
birlikte BSS iz yiizeyi lizerindeki basing anlaminda Esitlik 2.1.c ifadesi fiziksel olarak
tam bir durum tanimlamamaktadir. Sekil 2.1 den goriilecegi gibi d=Dsin¢ degeri
Esitlik 2.1°de yerine yazilarak farkli bir Brinell Sertlik Sayis1

P

_ 2.2
(n/2)( > (1-cos@o 22
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Standart olmayan yiik veya yaricap ile benzer BSS ifadeleri elde etmek i¢in geometrik
benzer izleri olusturmak gerekir. Bu da similasyonda 2¢ acisinin sabit kaldig1 siirece
basarilabilinir. Esitlik 2.2°den ¢ ve BSS i¢in sabit yiik ve top yarigapinda asagidaki

orani gostermektedir.

bk _P_P (2.3)
D/ D5 D;

(P/D?) sabit deger olarak alinmadikca BSS genellikle deneysel calismalarda yiik ile
degisim gosterecektir. BSS’daki ylik degisimi, bir aralikta bir maksimum ytik degerine
ulasir. Boylece metaller i¢in tek bir ylik ile tamamen genis bir sertlik dlglim araligni
elde etmek miimkiin olmaz. Diger sertlik testlerinden farkl olarak, Brinell testi yiizey

kazimalarindan az etkilenir ve kaba bir deger verir[10].
2.3 Meyer Sertlik

Meyer[13], Brinell’in yilizey etki alaninin goriiniimii iizerine dayali1 6nerisinden farkli
olarak sertlik dnerdi. Iz yiizeyi ile iz arasindaki ortalama basincin anlami, yiikiin iz
alaninin goriiniimiine boliinmesiyle elde edilir.

Pn="7% (2.4)
Meyer ortalama basincin sertligin 6l¢iisli olarak alinabilecegini onerdi. Boylece Meyer
sertligi;

Meyer sertlik = 4—P2 (2.5)
nd

Brinell sertligine benzer sekilde Meyer sertliginin birimi mm® basma kg’dir. Meyer
sertlik testi, Brinell sertligine gore uygulanan yiike duyarlidir. Soguk tiretilmis maddeler
icin Meyer testi temel bir sabit olup yiikten bagimsizdir. Halbu ki Brinell sertligi artan
yiikle azalir. Tavlanmis metaller i¢in Meyer sertligi siirekli uygulanan ytiik ile artar.
Ciinkii iz tarafindan olusturulan gerilme sertligin bir 6l¢iisiidiir. Bununla birlikte Brinell
sertligi yiikle orantilidir ve oldukga yiiksek yiik uygulamalarinda azalir. Meyer sertligi,
iz Olclimlerinde temel yapiyr olusturur. Ancak, pratik sertlik Olglimlerinde nadiren
kullanilir. Meyer, iz genisligi ve yilik arasinda deneysel bir iligki onerir. Bu iliski

genellikle Meyer kanunu olarak adlandirilir.

B =" (2.6)

mak
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burada P; uygulanan yiik(kg), d; iz yarigapi(mm), n; metalin zorlanma sertligi ile ilgili

sabit, k; girmeye kars1 metal direncini gosteren sabittir.

Metalin zorlanma sertligi ile ilgili sabiti(n) degeri logP,.. nin logd’ye karsi c¢izilen
grafiginin egiminden bulunur. Ayrica k degeri d=1 alindiginda P’ nin degerine esittir.
Tavlanmis metaller i¢in n yaklasik degeri 2.5 ve zorlanmayla sertlestirilmis metallerde
ise 2 degerini almaktadir. Bu parametre gercek-gerilme ile ger¢ek- zorlanma(birim sekil
degistirme) egrilerinin eksponansiyel denkleminin sabitiyle alakalhidir. Meyer

kanunundaki iistel ifade yaklasik olarak pozitif 2 degerine esittir.

Meyer kanunu, yiik uygulamasinda bir diisiik yiik limitine sahiptir. Eger yiik ¢ok diistik
olursa iz etrafindaki deformasyon tamamen plastik sekilde gerg¢eklesmeyeceginden
Esitlik 2.6’ya uymaz. Bu diisiik yiik limit malzemenin sertligine baghdir. 10mm capl
top sekilli batac ile bakir malzemeye 50kg yiik uygulanirsa BSS degeri 100’1 ve gelik
malzeme i¢in 1500kg yik uygulandiginda BSS degeri 400t asmaktadir. Farkli
yarigaplardaki top sekilli bataclar i¢cin kritik yiik degeri batacin yaricapmin karesiyle
orantilidir[10].

2.4 Vickers Sertligi

Vickers sertliginde batac olarak kare sekilli elmas pramit kullanilir. Pramidin ters
yuizleri arasindaki ag¢1 136° ‘dir. Bu acinin, Brinell sertlik testinde iz ¢apinin top ¢apina
oranimnin alinmasi olduk¢a uygun bir yaklasim olacaktir. Batacin sekli genellikle elmas-
pramid olarak kullanilmasindan dolayr Elmas-Pramid Sertlik sayis1 (EPS) veya Vicker
Sertlik Sayis1 (VSS, veya VPS); uygulanan yiik degerinin izin sinirladig1 alana bolimii
olarak tanimlanir. Pratikte bu alan mikroskop altinda yilikiin malzeme yiizeylinde
olusturdugu izin kosegensel uzunlugunun OGlgiilmesiyle hesaplanir. VSS asagidaki
esitlikle hesaplanir;

2Psin(0/2) 1.854P

&2 d

burada P; uygulanan yiik, d; kosegensel ortalama uzunluk, 0; elmasin ters ylizi

arasindaki ag1(=136°)’dir[10].

VSS =

(2.7)
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Sekil 2.3 Yiik (1.96 N) uygulanmasinda Bi; g Pbg 35511 9Ca, 1CusGdOy (Gds numunesi)

icin iz gorinimii [15].

Vickers sertlik testinin arastirmacilar tarafindan yangin olarak kullanilmasinin sebebi
pek ¢ok yumusak metal i¢cin verilen bir yiik i¢cin VSS degeri 5 ile olduk¢a sert
malzemeler i¢in VSS degeri 1500 araliginda siirekli bir sertlik skalasi vermesindendir.
Brinell sertlik testi genellikle sertlik skalasindaki ayni noktada yiikiin veya batacin
degistirilmesini gerektirir, bu ylizden skalanin ekstrem(u¢) noktalarinda alinan veriler
kargilastirmada kullanilmaz. Ciinkli piramid sekilli batacin olusturdugu etki, onlarin
biiyiikligii ile iliskili olmayan benzer bir geometriye sahiptir. Burada VSS yiikten
bagimsizdir. Bu durum hafif yiiklerin disinda genel olarak bulunabilir. Test edilecek
metalin sertligine bagh olarak uygulanacak yiik genellikle 1kg ile120 kg araligindadir.
Bu avantajlarina ragmen Vickers sertlik testi statik Ol¢iimlerde heniliz yaygin olarak
kullanilan rutin bir test degildir ¢linkii numune yiizeyinin dikkatli hazirlanmasmni
gerektirir ve kosegensel Ol¢limii yapan kisinin olduk¢a dikkatli dlgiimler yapmasi

gerekir. Vickers sertlik testi E92-72 ASTM standartlarinda tanimlanir[10].
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2.5 Sertlik ve Akis Egrileri Arasindaki iliski

Tabor[16] gercek gerilme egrilerinin, plastik bolgenin sertlik iz Olgiimleriyle
hesaplanabilecegi bir metot onerdi. Bu metot akis egrisindeki sekil benzerliklerinin
olusmas1 ger¢egine dayanmaktadir ve egri Meyer sertligi artan plastik gerilme miktar1
ile alakali bosluk sayilarinin 6l¢iimiine dayanmaktadir. Bu metot pek cok metal i¢in 1yi
bir uyum gostermektedir. Ayrica bu, cekme 6zelliklerinin lglimiiniin miimkiin olmadig1
durumlarda akis verilerinin elde edilmesiyle ilgili olmalidir. Bir bata¢ tarafindan
malzemede olusturulan yer degistirmelerin plastik-elastik modeli tamamen, elastik
malzemenin hacminin azaltilmasiyla yapilabilir. Bu batacin malzeme etrafindaki akislar
icin gerekli geri ¢ekme ile olur. Ayrica bu yukar1 yondeki akisin sadece kiiclik
miktarlarinda goriilen durumlarla uyum icerisindedir. Bir kiiresel top bataci i¢in plastik-
elastik analizleri, smirlama faktorii C=3.0 sonucunu verir. Ger¢ek gerilme (akis

gerilmesi) Esitlik 2.8’den elde edilir,
Pm :CGO:3GO (28)

burada oy gercek gerilme degeriyle verilen akis gerilmesiyle alakalidir.

Elastik

Sekil 2.5 Brinell batacinin olusturdugu plastik bolge [17].

Sekil 2.6 Bata¢ ucunun ylizeye batmasi[ 18].
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Tabor[16], izlerdeki deformasyon calismalarindan d/D oraniyla orantili gergek
gerilmeyi hesapladi;

e=0.2(d/D) (2.9)
Boylece esitlik 2.9 ve 2.8 kullanilarak tamamen plastik bdlgedeki biiyiik degerler icin
en kiiciik degerlerden d/D degisimi sartlar1 altinda sertligi 6lctii.

Brinell sertligi ve gercek tensile zorlugu arasinda giizel bir uyum vardir. Bu uyum
isitilmig  diizlem karbon ve orta-gelik alasimi arasindaki Gergek tensil zorlugu

MPa=3.4(BHN)’dir[10].

2.6 Mikrosertllik Testi

Pek cok malzeme bilimi sertlik testi hesaplamalarinda oldukg¢a kiicliik alanlarda
calisiimaktadir[17]. Parlatilmis ylizeydeki sertlik degisimlerinin &lgiimleri, mikro
yapinin her bir parcasinin sertliginin hesaplanmasidir. Bu amag i¢in kazima-sertlik testi
kullanilmas1 ilk kullanilan yOntemdir. Fakat iz-sertlik testi olduk¢a kullanish
bulunmaktadir[18]. Bureau ulusal standartlar1 tarafindan Knoop batacin gelistirilmesi ve
25 g’a disiiriilmiis kontrol edilebilen ytikler i¢in Tukon test sisteminin sunulmasi,

mikrosertlik 6l¢limlerini laboratuarlarda rutin islem haline getirmektedir.

Mikrosertlik testleri diisiik yiik kullanildiginda, testin tiim asamalarinda yiiksek
seviyede dikkat gerektirir. Olciimii yapilacak malzemenin yiizeyi dikkatlice
hazirlanmalidir. Genellikle metalografik parlatma gereklidir. Parlatma sirasinda ylizeyin
sertlestirilme islemi sonuglar iizerinde oldukga etkilidir. Knoop etkisinin uzun kdsegenti,
300 g’dan daha biiyiik yiikler i¢in elastik toparlanma aslinda etkili degildir. Bununla
birlikte, hafif yiiklerde elastik toparlanma onemli hale gelir. Dahasi, hafif yiiklerin
olusturdugu kiiciik izlerdeki olusacak bolgesel hatalarin acifa c¢ikmasinda daha da
onemli hale gelir. Bu durumda yiiksek sertlik degerleri agiga ¢ikar. Boylece yiik 300
g’dan daha asag1 secilirse, Knoop sertlik sayismin arttigi goriilir. Tarasov ve
Thibault[19], 100 g’dan asag1 yliklerde hata diizeltmeleri elastik toparlanmada yapilirsa
Knoop sertlik sayisinin bir sabit deger oldugunu gosterdiler[10].
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BOLUM 111

YUKE VE DERINLIGE DUYARLI iZ ANALIZi VE LITERATUR

3.1 iz Analizinin Gelisim Siireci

19. yliz yilin sonlarinda malzeme bilimciler tarafindan, metalar ve alasimlar gibi kati
malzemelerin basarili bir sekilde {iiretilmesi ve 6zelliklerinin incelenmesine yonelik
acilimlara yol agan 6nemli teknolojik bilgiler bilinmekteydi. Isvecli metalorjist Brinell,
demir ve ¢elik tizerindeki yogun c¢aligmalar1 sonucunda sertlik testini gelistirdi. Test ile
ilgili makalesi[20] 1900 yilinda yaymlandi. Bu test, 10 mm ¢apinda sertlestirilmis ¢elik
bilyanin malzeme igerisine 3000 kg lik yiikiin 30 sn etki ettirilmesi sonrasinda sonug
izinin yilizey alaninin 6lglimii yapilarak metal ve alasimlarin goreceli sertliginin
Olglimiinii miimkiin kilmaktadir. Yillar boyunca bu metodun gelistirilmesine ragmen

kasifinin ismi ile anilacak olan Brinell Sertlik Testi olarak adlandirilmaktadir.

1919 yilinda, Rockwell iz gelisiminde ileri bir adim att1. Rockwell, bir baslangi¢ 6n-yiik
ve ilave test yiikii olmak {izere iki sabit yilikiin malzeme icerisine batac¢ kullanilarak
girdigi yeni sertlik testini gelistirdi. Iki yiik arasindaki girme derinligi fark:i sertlik
Olciistinii vermektedir. Sertlik araligi farkli olan pek ¢ok Rockwell dlgegi vardir[21].
Bunlardan en yaygin olanlar1 ¢elik bilya batag ile olusmus B 6l¢egi, koni sekilli elmas
bata¢ ile olusmus C 06lgegidir. Bu Olgeklerden higbiri malzemelerin tam bir sertlik

araligini kapsamaz ve Brinell sertlik sayilariyla da orantili degillerdir.

1925 yilinda, Smith ve Sandland Vickers testi olarak adlandirdiklari, Brinell testiyle
sertlikleri tahmin edilemeyecek kadar sert olan mataller i¢in yeni bir iz test gelistirdiler.
136°’lik agiya sahip yiizeyi olan kare sekilli elmas piramidin bata¢ olarak kullanildigi
diizenegi gelistirdiler. Geometriyi Oyle sectiler ki, Glgiilen sertlik sayilart Brinell
sayllarma oldukca yakin ve malzede kullanilan bata¢ tiim malzemeler i¢in siirekli
olacak bir Olgek olusturmasina izin vermektedir. Bu akillica bir se¢cim, Vickers sertlik
testinin kolayca kabul gdérmesini sagladi. Daha oOnceki testlere gore Vickers testi,
oldukea kiigiik 6l¢cekli iz dlglimlerinin yapabilmesini miimkiin kilmistir. Brinell testinde

oldugu gibi Vickers sertlik sayilari, uygulanan yiikk geri cekildikten sonra elastik
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toparlanmanin olmadigini kabul ederek yansitilmis alandan ziyade, izin yiizey alaninin
hesaplanmas1 prensibine dayanmaktadir. Bununla birlikte gergekte, elastik toparlanma

olusur ve pek cok durumda etkisi biiyiiktiir.

1939 yilinda Knoop ve arkadaglari, Vickers testine alternatif olarak, rombohedral sekilli
elmas batag ile diisiik yiik iz testini gelistirdiler. Digerlerine gdre bu batacin kosegensel
uzunlugu 7.114 defa kiiciiktiir. Boyle bir bata¢ geometrisiyle elastik toparlanmanin
minimum olacagina inanilmaktadir. Bazi arastirmacilarmn Knoop izlerinin elastik
toparlanmaya sahip olmadigin1 sdylese de bu dogru degil, ¢iinkii uzundan kisaya
kosegen oranim1 tahmin etmek genelde ideal 7.114 degerinden farkli diisiiniilebilecek
sonuclarla aciklanir. Birkag yil sonra, Tabor ve yardimcilari, farkli geaometrik sekilli
batacalar i¢in yiik geri cekildikten sonra malzemelerin elastik olarak gevseyeceklerini

ifade ettiler[10].

20. yiizyilin ortalarinda, iz teknikleri biiyk bir ilgi ¢ekti ve malzeme bilimcileri arasinda
popiilaritesi artti. Bu bilimciler bu teknikler yardimiyla ¢esitli katilar icin deformasyon
ozelliklerini arastrrmada yeni gelismelere yol actilar[22]. iz teknigi kolay
uygulanamsindan olduk¢a cazip hale geldi. Ciinkii oldukca kiiclik ve ince malzemelere
uygulancak bir alan ortay koymaktadir. Bu genis inceleme alan1 mikrosertlik testi olarak
bilinmektedir[23,24]. Bu teste piramit bata¢ kullanilarak oldukea kii¢ciik malzemelerin
ozellikleri basaril1 sekilde arastirilabilmektedir. Boylece mikrosertlik, elverisli cihazlar
ile olabildigi kadariyla katilarin kirilganlik 6zelliklerinin arastirilmasina imkan

saglamaktadir[25].

1970’11 yillarda gelindiginde, iz olusumunun kismi asamalarinda elastik 6zellik baskin
ise bir tek iz testinden hem malzemenin sertligi hemde elastik modiilii
arastirilabilinmektedir[26]. Elastik etkiyi arastirmak i¢in, gerekli oldugu kadar
malzemede batacin iz olusturmasinin saglandig1 swrada yiiklerin batag¢ iizerine
uygulanmasinmn ve batacin yerdegistirmesinin goriintillenmesi gerekmektedir. iz
olusumunun goriintiilenmesi malzeme i¢inde batacin olusturdugu temas alaninin tahmin
edilmesi ve bir artik alanin optik olarak 6l¢tilmesini de saglar.

1980’lerde bu alanda olusan arastirma dalgasi pek cok farkli test metodunun ortaya
cikmasini sagladi. Bu giinlerde olduk¢a yaygin olarak kullanilan ve kabul gérmiis metot

Oliver ve Pharr[27] tarafindan Onerilmistir. Bu metot Loubet ve arkadaslari[28] ile
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Doerner ve Nix[29] tarafindan gelistirilmis fikirlere dayanan ve genellikle nanoiz
(nanoindentation) testi olarak veya yiik ve Derinlige Duyarli Iz(DDI) olarak

adlandirlmaktadir.

Heriz
1896 < O == A

Knoop
O 7 Rﬂgﬂﬂ" 1939 Berkovich
Vickers - e 1950
i 1916 Hodee AnCcne DSl
Brinell : gc = .
1900 1934 1945 | | Tabor 19805
| 954
| | | | | | | | | |
1900 1950 2000

Sekil 3.1 Yaygin kullanilan sertlik testleri ve ilgili batag¢ sekillerinin tarihsel siireci[25].
3.2 Derinlik Duyarh iz Analizi

Iz 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 aynidir. Geleneksel sertlik testlerinde, Batag vasitasiyla
uygulanan yiikiin kaldirilmasindan sonra geride kalan iz, kontak alanini belirlemek
amaciyla optik olarak ol¢iiliir. Uygulanan yiikiin, numune iizerinde olusturdugu izin

kontak alanina orani, sertlik olarak tanimlanir.

P

__ " uygulanan

Hmakro - A (3 . 1)

kalan
Bu ifadeden elde edilen sertlik degeri, malzemenin uygulanan yiike gosterdigi plastik
tepkidir. Kontak alanmin hassas bir sekilde belirlenebilmesi, izi goriintiilemek ig¢in
kullanilan mikroskobun ayirma giicline baglidir. Optik mikroskobun ayirma giiciinden
daha kiiciik Olgeklerde, Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ya da Taramali Ug
Mikroskobu (SPM) kullanilmas1 gerekir. Nanometre boyutundaki 6l¢iimler i¢in ise bu
tekniklerin higbirisi uygun olmayip, daha ¢cok Atomik Kuvvet Mikroskoplar1 (AFM)
kullanilmaktadir[30].

21



Yerdegistirme miktarim1 dogru bir sekilde dlgen ve yiikiin ¢ok hassas bir bi¢cimde
uygulanmasmi saglayan yeni test yoOntemleri, ¢entilen bdlgenin mikroskobik
yontemlerle incelenme gerekliligini de ortadan kaldirmaktadir. Ayrica, geleneksel
tekniklerle sadece numune yiizeyinde kalan plastiklik Ol¢iilmesine ragmen, DDM
teknigi ile yiikiin kaldirilmasi (bosaltma) esnasinda ortaya ¢ikan elastik geri kazanim ve

baslangic elastikligi de dlciilebilir hale gelmistir.

Nanoiz deneylerinde, yiikiin uygulanmasi (ylikleme) ve kaldirilmas1 (bosaltma)
siireclerinde, yerdegistirme verileri siirekli olarak kaydedilmektedir. Bu dl¢timler en az
0.1 nm yerdegistirme ¢Ozilniirliigiine ve 0.1 uN yiik duyarliligina sahip cihazlarla
yapilmaktadir. Sekil 3.2°de, derinlik duyarli mikrobataglar i¢in bir yiikleme profili ve bu
profile karsilik gelen yiik-yerdegistirme egrisi goriilmektedir. iz testi, ug siiriiklenmesi
belli bir degerin (tipik olarak 0.1 nm/s den daha az) altinda iBE baslayacaktir. Egrinin
yiikleme kismi, batmaya karsi olan direncin bir Ol¢iistidiir. Yiikleme egrisinin egimi,

oncelikli olarak numuneye, batagin sekline ve boyutuna baglidir[30].

Maksimum yukte
7 1 bekletme

—

5 = YﬂklerV
> =
T - Yiki kaldirma
| (Bosaltma)
(a) T T T T1 T 1T 1T 1> (b — T T T T T T >
Zaman Yerdegistirme

Sekil 3.2 Tipik bir iz testi i¢in a) Yikleme profili b) Yiik-yerdegistirme egrisi[30].

Yiikiin maksimumda tutuldugu boliim ise zamana bagl plastiklik ya da siiriinme (creep)
analizlerinde kullanilir. Yiikiin kaldirilmasina bagh olarak batma derinligindeki geri
kazanim miktari, direkt olarak elastiklik derecesi ve geri kazamilmis elastik

deformasyonla iliskilidir.
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Elastik olarak deforme edilmis bir malzemede, yiikleme sirasinda agilan iz, yiikiin
kaldirilmast sirasinda ortadan kalkacaktir. Bu durum, ylik-yerdegistirme egrisinde,
bosaltma egrisinin, yiikleme egrisi iizerinden geri donmesi seklinde goézlenecektir.
(Sekil 3.3a) Elastoplastik bir malzemeye ait yiik-yerdegistirme egrisi ise Sekil 3.3b’de
goriilmektedir. Bu tiir malzemeler, hem plastik hem de elastik davranisin bir karisimini
sergiler. Plastik deformasyona ugramis bir malzemede, hemen hemen hicbir geri
kazanim gozlenmez (Sekil 3.3¢). Kauguk gibi tamamen elastik 6zellik gosteren bir
malzemenin, geleneksel iz yontemleri ile sertligi 6l¢iildiigiinde, belirli bir sertlik degeri
elde edilemeyecektir. Clinkii numune tamamen kendini toparlayacak ve geride bir iz izi
kalmayacaktir. Bu sebeple, derinlik duyarli centik testleri, geleneksel yontemlerle
belirlenemeyen elastiklik 6zelliklerinin incelenmesine imkén vermesinden dolayi,

biiylik avantajlar saglamaktadir[30].

Yiikleme-bosaltma egrisinin(profili) her bolimi icin farkli bir analiz teknigi
gelistirilmistir. Yiikleme kismi, hem elastikligi hem de plastikligi iceren bir model
gerektirir. Yikii tutma (veya maksimum yilikte bekletme) kismi, genelde siiriinme

(creep) davranigini incelemek i¢in kullanilir.

a) ldeal Elastik b) Elastoplastik c) Kati Plastik

Yuk
Yuk
Yik

i L Zl

(@) (b) (€) >

Yerdegistirme Yerdegistirme Yerdegistirme

Y

A

Sekil 3.3 Elastiklikteki farkliliklar1 gdsteren yiik yerdegistirme egrileri a) Ideal elastik
b)Elastoplastik c¢) Kat1 plastik numune[30].

Yiiki kaldirma kismi ise malzemenin elastik geri kazanimini gostermektedir. Yiikleme,
bosaltma ve maksimum ylikte bekletme egrilerinin incelenmesi, pratikte plastiklik ve
kontak alani arasindaki iligkiler hakkinda pek cok kabul gerektirir. Kullanilan modele
en az bagimlilik gostermesinden dolayi, iz egrisinin bosaltma kisminin kullanildigi

teknikler, en yaygimn kullanima sahiptir.
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Nanoiz deneylerinden elde edilen verilerin yorumlanmasi amaciyla kullanilan teknikler,
genel olarak dort varsayim tizerine kurulmustur. Bu varsayimlara gore;

(7)batacin egrilik yarigapinin numune yiizeyi ile karsilastirildiginda ¢ok kiiciik oldugu,
(ii) batacin ve numune boyutlariin kontak alanina kiyasla ¢ok biiyiik oldugu,

(iii) 1z boyutunun, tiim sistemle karsilastirildiginda ¢ok kiiciik oldugu ve

(iv) kontak halindeki cisimlerin siirtlinmesiz oldugu ve sadece normal dogrultudaki

kuvvetin numuneye iletildigi kabul edilmektedir [31].

Elastikligin deformasyon mekanizmasi iizerindeki etkisinin arastirilmasi, giiniimiizde
kullanilan yeni test tekniklerinin gelistirilmesinden ¢ok daha O6nce baslamistir. 1961
yilinda Stillwell ve Tabor konik bataclar kullanarak elastik toparlanmay1 ve bunlarin
mekanik oOzellikler iizerindeki etkisini incelemislerdir. Armstrong and Robinson,
malzemelerin birlestirilmis elastik ve plastik deformasyonlarmm1 Lawn and Howes ise,
elastik toparlanmay1 irdelemislerdir [30]. Kontak alanini, yiik-yerdegistirme egrilerinin
bosaltma kismin1 kullanarak belirleyen ilk arastirmacilar, Bulychev, Alekhin,
Shorshorov and Ternovskii’dir [32]. Doerner ve Nix, iz boyutunun optik aletler
kullanilarak 6l¢iilemeyecek kadar kiigiik oldugu milinewton (mN) yiik araliginda, DDM
teknigini ilk kez kullanmiglardir. Oliver ve Pharr ise, bu teknigi tamamen diizelterek
daha kullanishh bir hale getirmislerdir. Benzer bir analiz teknigi, Field and Swain
tarafindan, kiiresel bataglar lizerine odaklanarak gelistirmistir. 2001 yilinda ise, bu son
iki teknigin ayni teknik oldugu gosterilmistir[33]. Yukarida kisaca Ozetlenen iz
teknikleri, idealize edilmis kat1 bir kiire ile diiz bir ylizeyin kontaginin incelenmesi
esasina dayanir. Sneddon, ¢esitli geometrilerdeki kat1 bataglar ile izotropik elastik yar1
uzay arasindaki kontak i¢in asagidaki basit ifadeyi gelistirerek, kontak katiliginin
(Contact stiffness; S), ylkteki artisin (6P), yerdegistirmedeki artisa (oh) orani olarak

tanimlanabilecegini gosterdi.

_sp

S (3.2)

elastik

Yiik-yerdegistirme egrisindeki yiikiin kaldirilmasi1 kisminin baslangici ile iliskili olan bu
oran, bosaltma kisminin baslangicinin tamamen elastik oldugu kabuliine dayanir. Cogu

malzeme, hem elastik hem de plastik tarzda deforme olsa da, yiikiin bosaltilmasia baglh
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geri kazanimin biiylik bir kismmin elastik oldugu varsayilir. Geride kalan (artik)
deformasyon, en son derinlikle (%,) ilgili olan plastikligi temsil eder. Ayni zamanda,
batag ucun ideal bir kati oldugu varsayilir. Bununla birlikte, batagda meydana
gelebilecek herhangi bir elastik deformasyonun, indirgenmis elastiklik sabitinin
hesaplanmasinda dikkate alindiginin hatirlanmas:1 yararli olacaktir. Bu baglamda,
kontak katiligi, maksimum yiikteki indirgenmis elastiklik modiilii ve kontak alaninin

(A4.=Ay) bir fonksiyonu olarak asagidaki sekilde ifade edilir .

2
S=——F .|A 33
NP o)

Bu iliski, Sneddon’un katilik denklemi olarak adlandirilir. Kontak alani bata¢ ucun
sekline bagli olup, her bata¢ i¢in girme derinli§ine bagl iyi tanimlanmis bir alan
fonksiyonu vardir. Denklemden kolayca goriilecegi iizere, bosaltma egrisinin egimi,

malzemenin elastiklik sabiti ve kontak alaninin karekdkii ile orantilidir[30].

Nanoiz deneylerinden elde edilen yiik-yerdegistirme egrileri kullanilarak sertlik ve
elastiklik sabitinin belirlenmesi amaciyla, literatiirde farkli metotlar gelistirilmistir.

Bunlardan en yaygim olarak kullanilan1 Oliver-Pharr metodudur [27].
3.3 Elastik Modiilii ve Sertlik Gelisimi

Oliver ve Pharr metodunda, yiik(P) ve yerdegistirmenin olusturdugu iz deneysel islem
tamamlanmasma kadar yiikiin uygulanmasi ve yikiin bosaltilmasi siiresinde siirekli
kaydedilir[30]. Sekil 3.5’de yiikleme-bosaltma histeresizinin = goriildigii  ylik-
yerdegistirme egrisi verilmektedir. Histeresiz, sertlik ve elastik(Young’s) modiilii
hesaplamalarinda kullanabilecek iki egriyi icermektedir. Anahtar parametreler,
maksimum ytik (veya pik yiikii) ,Pmak, maksimum yiik altinda batacin yerdegistirmesi,
hmak, ve bosaltma egrisinin baslangic kismimdan 1/3’iinii kesecek dogrunun egimini
temsil eden temas katiligi( contact stiftness), S = dP/dh dir. Bu 6l¢im isleminin fiziksel
dogasi asagidaki gibi gelisir. Yiik uygulanirken batacin sekline baglh olarak bir sertlik
baskisinin olusumuyla sonug¢lanan bosluk igerisinde hem elastik hem de plastik
deformasyon olusabilecegi gibi her bir deformasyon tek basina da olusabilir. bir miktar
temas yerdegistirmesi(veya temes derinligi, contact depth) hy=h,, etkisinin sonucu bu
baski, bir yansitilmig temas alan1 A’ ya sahiptir. Yiik bosaltma islemi sirasinda sadece

yerdegistirmenin elastik bolimiinde toparlanma olusur. Bu gercek elastik temas
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¢Oziimleri i¢in iz olusumu sirasinda model i¢in temas isleminin kullanilmasina izin
verir. Veri analizleri Oliver ve Pharr tarafindan baslatilmis olup bosaltma egrisinin
davranis1 asagidaki gibi onerilmistir.

P=B(h-hson)" (34)
Burada B ve m ampirik olarak hesaplanmis ayar parametreledir. Bosaltma katilig1 S

maksimum girme derinligi A, degeri icin Esitlik 3.4’n diferansiyelinden

hesaplanabilir,
S = d_P(h = hmak) = mB(hmak - hson )m_] (35)
dh
PA
F mak 3

P‘Lgahcd

|
h arek ﬁk B mak
Sekil 3.5 P yiikiiniin bata¢ yerdegistirmesi h’a kars1 degisiminin sematik gosterimi.

(a) baslangig yiizeyi; (b) yiik bosaltiktan sonraki yiizey profili; (¢) batag; (d) Yik
etkisindeki ylizey profili[27].
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Temas yerdegistirmesi, bosaltma egrisinden asagidaki gibi bulunabilir,

P

h, =h —s—“éak (3.6)

mak

burada ¢ batag geometrisine bagli bir sabittir. Ampirik ¢alismalar, Berkovich batac1 i¢in
e=0.75 oldugunu gostermektedir. Temas yerdegistirmesinin bilinmesi, yansitilmig
temas alani batag ve malzeme parcasmin Berkovich batacinin gergek geometrisinden

asagidaki gibi hesaplanarak bulunur,
A =24.5h; (3.7)
Gergek bir batag i¢cin /;’deki tipik bir polinom, ug¢ yuvarlakligi gibi[34] batactaki

kusurlar dikkate alinarak kullanilabilir ve yansitilmis temas alani hesaplanabilir.

A
A 4

----------------------------- Ilmak

Sekil 3.6 Kiiresel bir iz goriinimii[35]

Once yansitilmig temas alani hesaplanir ve efektif (veya indirgenmis) elastik modiil E,z
asagidaki ifadeden hesaplanabilir,

polVn s (3.8)

Tp2YA

Burada B , sonlu parcacik metodu kullanilarak King [36] tarafindan bulunan, bir
Berkovich bataci icin batacin geometrisine bagli degeri 1.034 olan bir sabittir. Esitlik
3.8, farkli bata¢ geometrilerine i1yi uyum sagladigi Bulychev ve arkadaslari32]
tarafindan gosterildigi gibi elastik temas teorisinin temel yapisni bulundurur.

Indirgenmis elastik modiil, hem malzeme parcas1 hemde batacta olusan deformasyon
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sebebiyle kullanilan malzeme parcasinin elastik modiiliiyle iligkilidir ve asagidaki gibi

verilir,

2
= + i 3.9
E E. 39)

Bu esitlikte malzeme pargasinin E Young’s modiiliinii ve v ise Poisson oranmi ifade

etmekte, £; ve v; ifadeleri elmastan yapilmis batag i¢in benzer niceliklerdir. Elmas i¢in

E=1141GPave v~=0.07 degerindedir[37].

Sonug olarak sertlik A tanimlamasi

1 = Do (3.10)

Ak
esitligiyle ifade edilir.

Oliver ve Pharr metodunda, Berkovich geometrisine sahip elmas bata¢ kullanilir,
Cizelge 3.1°de goriilmektedir. Batag yiizey ve ylikleme ekseni arasinda 65.3° egim
acisina sahip iig-ylizlii bir piramittir[38]. Genelde geometrik olarak Berkovich iiggensel
piramit yapisina benzeyen keskin bataglar bir malzemenin oldukga kii¢iik miimkiin olan

Olcekte 6zelliklerinin arastirilmasinda kullanilir[30].
3.4 Mikro/Nano-iz Teknigi ve ize Duyarh Derinlik Analiz

Ize duyarli derinlik, malzemedeki derinligin bir fonksiyonu olarak siirekli dlgiilen
keskin ugla girmeye karst malzemenin direncinin bulunmasiyla malzemelerin mekanik
ozelliklerinin tahmin edildigi yaygm olarak kullanilan bir yontemdir. Deneysel
sonuclar, malzemenin tepkisini tanimlayan malzemeye yiikiin uygulandig1 ve uygulanan
yiikiin kaldirildig1r kesimleri bulunduran bir yiik-yerdegistirme karakteristigidir. Son
yillarda, cihazlar 6l¢iim islemlerini yer degistirme Ol¢iimlerini nanometrenin ve yiik
degerlerinde ise mikro-Newton’un da altinda duyarlilikta Olcebilecek sekilde
gelistirilmektedir[39]. Diger onemli bir gelisme de test esnasinda siirekli olarak her
noktada temas etkisini Olgebilecek iz metotlar1 gelistirilmektedir. Bu yeni cihazlar
sayesinde nano-iz ile ince filmler ve nano malzemelerin mekanik 6zellikleri ¢alismalar1
tamamen ilgi odag1 haline geldi. Mikro ve nano 6lgekli iic kenarli Bercovich uglu batag

kullanilarak yapilan test islemidir. Bu u¢ geometrisi, keski benzeri noktalar olusturan
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dort kenarli Vickers bataclarmin aksine ylizey lizerinde oldukg¢a belirgin ve net iz

olusumunu saglar. Diger bata¢ geometrileri ¢izelge 3.1°de goriilmektedir.

Cizelge 3.1 Cesitli bataglara ait geometrik sekiller [40].

Paremetre Berkovich  Kiip-kose Koni Kiiresel Vickers
- A & O K
C-fag 63.35° 35.264°

Temasalam  24.5600 &> 2.5981 d° na’ na’ 24.5044 ¢

Malzeme igerisine batacin ilerlemesi islemi asagidaki gibi tanimlanabilir. Temas
gerceklestikten sonra yiik hem sabit u¢ yer degistirme oran1 hem de bir sabit gerilme
orani korunarak uygulanir. ilk olarak, deformasyon sadece malzemede elastik yer
degistirmeyi olusturur, dyle ki hizli bir sekilde artan yiik miktariyla kalic1 veya plastik
deformasyonu olusumunu igerir. Boylece elastik ve plastik deformasyon bolgeleri, giren
ucu genellikle ucun civarinda olusan plastik yapiyla ¢evreler ve elastik yapr plastik
bolgenin 6n kisminin ilerisinde olusur. Bu durum elastik ve plastik deformasyonun
kompleks etkilesmelerini en iyi sekilde tanimlar. Maksimum girmeden sonra yiikiin
kaldirilmast islemi baglar. Bata¢ tizerindeki yiikk azaltilarak malzemenin elastik
toparlanmasi bataci yukar1 yonde harekete zorlar. Yiikiin kaldirilmas1 igsleminin sonucu

yiik-yon degistirme ¢izimi sadece malzemenin elastik 6zelligini ile yonetilir.

Nanoiz(nanoindentation) kavrami: Derinligine Duyarli iz(DDI)(Depth Sensing
Indentation=DSI) tekniginin hacim bakimindan olduk¢a kiigiikk malzemelerin mekanik
ozelliklerinin bulunmasinda kullanilmasmi belirtir. Geometrisi bilinen bir batag ile
geleneksel iz testi, malzeme yiizeyini 6zel olarak test edecek normal bir degerden belirli
bir maksimum(P,.) degerde yiikiin uygulanmasiyla gergeklestirilen incelemedir.
Malzemenin tamamen veya kismen gevseyecegi ana kadar yiik asamali olarak azaltilir.
Burada 7, maksimum girme izi, iy =h. temas derinligi, 4, plastik deformasyon
kalintisidir. Her bir yiikiin uygulanmasit veya yiikiin kaldirilmast ¢evrimi igin,

uygulanan yiik degerine karsilik batacin bulundugu konumun grafigi ¢izilir[ 36].
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Sonuglandirilmis yiik-mesafe egrisinden sertlik, Young modiilii, gerilme-zorlanma
calismalar1 zamana bagimli siiriklenme Olglimleri, yapisal dayaniklilik, plastik ve
elastik enerji gibi 6zellikler 6rnek malzemenin mekanik 6zelliklerinin hesaplanmasi i¢in
gerekli analizler yapilabilir. Genellikle nicel olarak sertlik ve modiile edilmis degerlerin
hesaplanmasinda yaygin olarak kullanilan yerlesik model: Oliver ve Pharr hesaplama

metodudur[37]. Biz de bu metodu kullandik.

Oliver & Pharr analizlerinde sertlik agik bir sekilde

Pou (3.11)
A,

olarak tanimlanir. Burada F,,,x maksimum uygulanan yiik ve A, (hy) bir yiikiin etkisiyle

H =

malzemede olusan girme derinligi Ax (temas derinligi olarak adlandirilir) ile batag
arasindaki temas alanidir. Ay degeri ylkiin kaldirilmasi ile elde edilen verilerin
analizinden bulunur. Bu sertlik tanimlamasi elastik veya plastik herhangi bir batag

deformasyonuna karsi cismin gosterdigi direncin bir 6lgiisiidiir[36].

Yiik kaldirildiktan sonra Baslangic yiizeyi

yiizey goriiniinmii
] Batag
s ! . \

Yiik etkisindeki
yiizey goriiniimii

Sekil 3.7 Batag ile malzeme etkilesmesinin sematik gosterimi[36].

Sertlik malzemenin tersinmez deformasyonunun direncini 6lgmek i¢in kullanilir. Sertlik
1z testi, malzemenin kiigiik bir kisminda mekanik 6zellikleri arastirmak anlamia gelir.
Geometrisine bagli olarak farkli bataclar, Ornegin Vickers bataci yaygin olarak
kullanilmaktadir. Elmas piramit sekilli bata¢ ile olusan Vickers sertlik degeri(H);

uygulanan ylkiin(Ppax), piramit bigimli temas alani(A:=Ax) na orani olarak tanimlanir;
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P
H= 0.0378thk (3.12)

k
Esitlik 3.12 ile verilmekte olan sertlik degeri hesaplamalar ilgili arastirmalar, [z Boyutu
Etkisi(IBE) bakimindan yiik bagimlihg Sekil 3.8’da gosterilmektedir. Literatiirde IBE
davranisini tanimlamak i¢in uygulan iz test yiikii P, ile girme derinligi 4; arasindaki

iliskinin arastirildig: goriilmektedir.

4
H(GPa) h
AY
Y ISE(Indentation Size Effect)
Y Yiike bagh davrams
\
\
\
\\ n<2
N . ISE
1 sinira
= - o E n=2
Hgercek T e— = = , Yiikten bagimsiz
. Sertlik simin
(GPa) 1 -
P{mN)
Sekil 3.8 IBE karakteristiginin sematik gdsterimi[38].
3.5 Meyer Kanunu

Bu kanun basitce iz yiikii P ile iz boyutu /; arasindaki iliskiye ait esitligi tanimlar,
Pk = ol (3.13)
buradaki n, Meyer sayisidir ki IBE’in bir dlgiisiidiir ve a bir sabittir. Eger n=2 degerini
alacak olursa o zaman gelistirilmis Meyer kanunu Kick kanuna[41] doniisiir ,

P = ol (3.14)

burada a izin geometrisine ve test malzemesinin 6zelligine bagh bir sabittir.
3.6 Hays—Kendall Yaklasimi

Hays—Kendall Yaklasimi, deformasyona kars1 direng etkisini malzemenin gosterdigi bir

Newtonian direng basinci olarak diisiiniir[42].

Pttt = Pk =W = a1h12< (3.15)
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burada a; yiikten bagimsiz bir sabit ve W plastik deformasyonun baslamasi i¢in gerekli
minimum test yiikiidiir ki bunun asagilarinda elastik deformasyon olusur. (P,.—W) ise
efektif iz yilikii. Esitlik 3.12°de P ile (Pna—W)’y1 yer degistirerek ylikten bagimsiz
(gergek) sertlik degeri hesaplanabilir,

(Pma S - W)
Hyy =0.0378 e ==

k

=0.0378a, (3.16)

3.7 Orantih Numune Diren¢ (OND) Modeli

OND modeli Li ve arkadaslari[43] tarafindan Onerildi. P uygulanan test yiikii ve 7/

temas derinligi olmak {izere

P

 « =ah, +a,h} (3.19)
burada a; ve a; malzemeye ait sabitler. Li ve Bradt’in analizlerine gore a; elastik
ozellikler ve a, plastik 6zelliklerle iliskilendirilebilir. Ozellikle a, nin gercek sertlik(true
hardness) Honp olarak adlandirilabilecegini 6nerdiler. Vickers mikroiz testi icin Honp

degeri dogrudan a; cinsinden asagidaki ifade ile belirtilir.

_ Pmak B a]hk _ a2
NP 26.43h2  26.43
(3.20)

Diger bir ifadeyle, esitlik 3.19°u P,q./h ‘nin Ay ile degisim grafiginden a; ve a, yi
hesaplamak i¢in esitlik 3.20 olarak yeniden diizenlenebilir:

P
—miks —a, +a,h, (3.21)
hk

IBE incelemelerinde OND modeline bir uygulamasi olarak gercek sertlik degeri iki

P .. —ah
farkli sekilde H ., = mak—alzk
26.43h?

a
OND2 = —243 olarak hesaplanabilir.

3.8 Gelistirilmis Orantilh Numune Diren¢ (GOND) Modeli
Deneysel sonuglardan OND modeline gore P/hy ile hy arasindaki iliskiden yapilacak

aciklamalar, kalic1 deformasyona karsi test malzemesinin direncinin tanimlanmasi bu

modele gore hatali olacaktir[ 44].
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Belirtmek gerekir ki, esitlik 3.16’da yapilan tanimlamaya gore /=0 degeri i¢in test
malzemesinin direnci sifir degerini alacaktir(W=a;h;=0). Incelenen malzeme igin
mininmum yiik uygulamast bir plastik iz olusturmasini sifir yapacaktir. Bu kabul
edilebilir olarak goriinmektedir. Gergekte ayn1 zamanda Li ve Bradt[45] da, Gane ve
Bowder tarafindan rapor edilen yiik seviyesinde altin numunenin yiizeyine ani olarak
bata¢ girmesinde karsilastiklar1 deneysel 6zelligi belirtmektedirler. Kirilgan seramikler
icin, minimum yik asagisinda izin olusmamas1 sebebiyle kalic1 deformasyonda sifir
olamayan durumlar i¢in pek ¢ok sonug¢ vardir. Yani, sifir olmayan minimum yiik bu
calismalarda kullanilan ytlik seviyeleriyle karsilastirildiginda oldukca kiigiik olabilir ve

test-numunesi direncinin iz bagli hesaplamalarinda thmal edilebilir.

Seramiklerin yapimi ve parlatilmasi islemlerinin tamami test-numunesi direncini
etkileyecek onemli bir faktordiir. Bu islemler boyut kontrolii ve yiizey kalite kontrolii
bir seramik pargalarin1 ve boyutlariim 1yi se¢ilmesini gerektirir. Yiizeysel islemler ve
parlatma islemi malzeme yilizeyi yakinlarinda plastik deformasyonlar ve c¢atlaklar
olusturabilir[46]. Lown ve Onceki arastirmacilar[47, 48], bir keskin bata¢ malzemenin
kii¢iik bir hacminda plastik deformasyon olusturdugunu belirttiler. Ciinkii plastik olarak
elementlerin hacimsal deformasyonu her bir yiv ufalmasmin digerini ortmesine eslik
eder, bir bask1 yapma isleminde yiizeyin tamami plastik olarak deforme olur [46]. Buna
ragmen, sertlik Olclimlerinde yilizeyin plastik deformasyonuyla alakali etkilerin
iliskilendirildigi nicel analizler hala yetersizdir. Bu durumda plastik olarak yiizeyi
deforme edilmis malzemenin direnci bir yayin elastik direncine benzer olarak
diisiiniilebilir. Burada yay, ize maruz kalmadan oOnceki durumda gerilimden uzak
olmasindan ziyade sikistirilmis olmalidir. Li ve Bradt[45], OND modeline gore test
numunesinin direnciyle ilgili olarak W=a,h; seklindeki onerileri yeniden diizenlenirse
W=ap+ahy (3.22)
burada ay, test numunesinde artik yiizey gerilmesiyle alakalidir.

Esitlik 3.22’yi Esitlik 3.15°de yerine yazilarak:

P=ap+ah; + ashi’ (3.23)
Esitlik 3.23, OND modelinin diizenlenmis hali olarak alinir. Boylece esitlik 3.23’de ki
a;ve a; parametrelerinin fiziksel anlami Esitlik 3.19°da ki ile benzer oldugu ortay cikar.
OND modele benzer sekilde, Gelistirilmis OND modeli Esitlik 3.24 de verildigi gibi

gergek sertlik degerini hesaplamanin iki farkl yolu
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P ..—a,—ah a
Hoonp: = k26 4O3h X ve GOND2 — 2—6 243 (3.24)
. . .

vardir.

Li ve Bradt[45]’a goOre sirasiyla a;ve a, parametreleri malzemenin elastik ve plastik
ozellikleriyle iliskilendirilebilir. IBE sonuglarma gore test malzemesinin iz-biiyiikliigii
ile orantil1 direnci a; tarafindan tanimlamakta ve a, terimi de dogrudan yiikten bagimsiz
sertlik ile iligkilidir. Test malzemesi ile batag yiizeyleri arasindaki siirtiinmenin etkisi ve
test malzemesinin elastik direnci, orantili malzeme direncine katki saglayan faktorlerdir.
Malzemenin E/H paremetresi plastik ve elastik matrisin ¢cevreledigi bolgenin egriliginin
sonucu olan izin artik gerilmesinin biiylikliigliniin 6l¢iisiidiir[24]. Benzer olarak, a;/a;
degeri, yapim ve parlatma sebebiyle olusan artik gerilimin yaklasik Olcilisii olarak

alinabilir.

Esitlik-2 ile verilen Li ve Bradt[45] tarafindan 6nerilen OND modeli, ve Gelistirilmis
OND modelleri, Biickle tafarindan dnerilen IBE’de yiik uygulamasiyla olusan ize ait bir
polinom serisi seklinde kullanimi ile ayni formdadir. Esit 3.23, @, terimi ile Esit
3.19°dan farkli bir goriiniimdedir. Pek ¢ok malzemede goriildiigii gibi IBE’de Buckle
esitligi kullanildig1 zaman Li ve Bradt gibi pek¢ok arastirmaci[48,49]da ay terimini sifir

almaktadir.

Orantili Numune Direnci(OND) modeli aslinda Li ve Bradt[45] tarafindan ortaya
kondu. Onlar uygulanan test yiikiiniin minimum seviyesinin varligini fikrini kabul ettiler
ve onu test malzemesinin direnci(W=a;h;) olarak adlandirdilar. Minimum seviyenin
asagilarinda, izin olusturdugu kalici deformasyon baslamaz ancak sadece elastik

deformasyon olusur.

Gong ve arkadaslari[50] nin 6nerdigi OND modeline gére malzeme yiizeyi gerilimsiz
olamaz, malzemenin yapim ve parlatilmasi esnasinda benzer gerilimlerden dah fazla
etkilenmistir. Bu gerilimler malzemenin direng¢ parametresini (W=ap+ahi)’ye
degistirir, burada ay, kiigiik bir negatif degerle artik yilizey gerilmeleriyle alakali ve a;
ise kalic1 deformasyona karsi malzeme direnci ile alakali pozitif bir degere sahiptir.
Vickers sertligi verileri i¢in benzer bir incelemede regrasyon analizinde korelasyon

sabiti 0.9984 ve 1 arasinda oldugu goriiliir.
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Sekil 3.11 Test malzemeleri i¢in iz biiylikliigliniin uygulanan yiikle degisimi[46].

3.9 Literatiirde Mikrosertlik

Yaptig1 calismada Yamak[31], geleneksel katihal tepkime yontemi ile iiretilmis MgB,
siiperiletken numunesi kullanilarak, malzemenin dinamik mikrosertlik verileri farkli
modellerle analiz etmistir. Yapilan analizler sonucunda, diger siiperiletkenlere benzer
sekilde MgB; siiperiletkeni iz boyutu etkisi gdsterdigini belirledi. Meyer yasasinin,
deneysel verilerin orijininin ac¢iklanmasinda yetersiz oldugunu tespit etti. Hays-Kendall
yaklagimiyla tahmin edilen baslangic kalici deformasyonu olusturmak i¢in gerekli olan
minimum yiikiin (”) oldukg¢a yiliksek oldugu kabul edilecegini one siirdii. Elastik-
Plastik deformasyon modelinin ortaya koydugu iz boyutu diizeltme faktérii 4y’1n
ozellikle diisiik yiiklerde kabul edilebilir bir deger olmadigini 6ne siirdi. OND
modelinden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerlerinin (Honp; ve Hownpz) plato
bélgesinin altinda olmasindan dolay1, MgB; siiperiletkeninde gozlenen iBE davranisinin
analizinde OND modelinin basarisiz oldugu sonucuna vardi, yliksek korelasyon sabiti
g6z Oniinde bulunduruldugunda, gelistirilmis OND modeliyle hesaplanan yiikten
bagimsiz sertlik degerlerinin, diger modellerden elde edilen sertlik degerlerinden daha
uygun oldugunu séylemenin miimkiin oldugunu belirtti ve gelistirilmis OND modelinin
kalic1 deformasyonu olusturmak i¢in gerekli olan minimum esik yiikii (ay) degerini

belirlemede yetersiz oldugunu ortaya koydu.
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Gong ve arkadaglar1 [50], S13N4 seramiklerinin sertliklerinin degisimini, genis bir yiik
araliginda incelemislerdir. Deneysel verilerin tanimlanmasinda, OND modelinin uygun
olmadigini ifade etmislerdir. Uygulanan yiik ile ¢entik boyutu arasindaki iligki i¢in yar1
deneysel bir denklem oOnererek, sertlik Olciimlerinde yiizey etkilerini 6n plana

cikarmislardir.

Khalil [52], geleneksel katihal tepkime yontemi ile Bi, \PbySr,Ca,Cus;Oy (x=0.0, 0.18,
0.22, 0.25, 0.3, 0.35, ve 0.5) siiperiletkeni iiretmislerdir. Pb miktarindaki artma ile
birlikte, Young modiilii, akma mukavemeti ve sertlikte kademeli bir artisin oldugunu
bildirmislerdir. Biitlin bu parametrelerin yiiksek degerlerinin x=0.3 katkisinda
gerceklestigini belirtmislerdir. Bu sonuclari, taneler arasi baglarin mukavemeti ve
malzemenin daha homojen bir yapiya sahip olmasiyla iligkilendirmislerdir. x=0.3’den
sonraki katkilardaki azalmanin IBE taneler arasi zayif baglardan ileri geldigini rapor

etmislerdir.

Uzun ve arkadasalar1 [53], eriyik dondiirme yontemi (melt spinning) ile hizh
katillagtirilmis  Al-Si  seritler1  iiretmislerdir. Hazirladiklar1  seritlerin =~ Vickers
mikrosertliklerini 0.098-1.96 N yiik araliginda incelemislerdir. Sertligin, kritik bir yiik
degerine (0.49 N) kadar uygulanan yiikle arttig1, bu degerden sonra IBE azaldigin
bildirmislerdir. Ayrica, katilagtirma hizinin artig1 ile mikro sertlik degerinin biiytlik

Olciide arttigini vurgulamislardir.

Pinheiro ve arkadaglari[54], ab- ve a(b)c diizlemlerinde eritme-yonlendirme yontemiyle
iirettikleri YBa,CuszO7-5 yapiya katkilayarak mekanik 6zelliklerini incelediler. %5°lik
Er katkisinin siiperiletkenlik 6zelliklerini degistirmedigini rapor ettiler. ab- ve a(b)c-
diizlemlerinin sertlik 6zelliginde bir degisiklik gézlemediler. Ayrica %5°lik Er katkili
numunenin saf YBa,Cu3O7-5 ile karsilastirildiginda mekanik 6zelliklerini ciddi bir

sekilde etkilemedigini rapor ettiler.

Seki ve arkadaslari[55], YBa,Cu3O, yapiy1r elde etmek icin Y,BaCuOs tozlar1 ve
polivinil alkolii su ortaminda bir tutkal olarak karistirdilar. Polivinil alkol karisimli

YBa,Cu30, yapinm sertliginin saf olandan fazla oldugunu rapor ettiler.
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Terzioglu C.[15], Bi; sPbg 35Sr; 9Cay 1Cu3GdsOy siiperiletken numunelere x=0.0, 0.1, 0.3
ve 0.5 olamk iizere Gd katkis1 yaparak 6zelliklerini inceledi. Gd katkisinin siiperiletken
ozellikleri ozellikle Tc ve Jc yi diislirdiiglinii, ayrica Hv sertliginin yiikke bagimlh
oldugunu rapor etti. Yiikten bagimsiz(gercek) mikrosertlik degerlerini Kick's kanunu,
OND modeli, GOND modeli ve Hays-Kendall yaklagimiyla inceledi ve sonuglarmi
karsilagtirdi. Sonug¢ olarak Gd katkisinin siiperiletkenlik ve mekanik 06zellikleri

kotiilestirdigini rapor etti.

Kim ve arkadaslari[56], Serit bicimli Bi-(Pb)-Sr-Ca-Cu-O iiretimini yaparak Ag yerine

Au, Pd, Mg ve Al ilavelerinin sertlik ve dayanimini artirdigini rapor ettiler.

Yoshino ve arkadaslari[57], YBCO siiperiletkeninin sertlik o6zelliklerini 40-293 K
sicaklik araliginda incelediler. Sicakligin diismesiyle sertlik degerinin 18,000+/-

2500MPa’ ayiikseldigini rapor ettiler.

Miyamoto ve arkadaslari[58], Y-Ba-Cu-O ve Sm-Ba-Cu-O i¢in Ag katkisinin etkilerini
arastirdilar. Yaptiklar1 calismada Ag katkisinin Y-Ba-Cu-O ve Sm-Ba-Cu-O icin

mekanik 6zelliklerini oldukga etkili bir sekilde artirdigini rapor ettiler.
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BOLUM IV

MATERYAL VE METOT
4.1. Malzemenin Uretimi
Stiperiletken malzemelerin hazirlanmas1 genellestirilmis  (B1Pb),Sr>Cay.CunOania
sistemi i¢cinde n=3 sistemine benzer sekilde secilen, Bij 34Pbg34Sr191Cas,03Cu3,06010
kompozisyona uygun olarak yapildi. Deney islemlerinde kullanilmis olan baslangic

tozlarinm saflik dereceleri ve molekiil agirliklar: Tablo 4.1°de verilmektedir.

Cizelge 4.1. Baslangi¢ tozlarinin 6zellikleri

Bilesik Saflik derecesi (%) Molekiil agirhg ( gr)
Bi,03 99.9 465.96

PbO 99.9 223.19

SrCOs3 98 147.63

CaO 99.95 56.08

CuO 98 79.54

Secilen baslangi¢ kompozisyonunun iiretiminde Esitlik 4.1 kullanilda.

(0.92).(Bi,03 )+(0.34).(PbO)+(1.91).(StCO3)+(2.03).(Ca0) +(3.06).(CuO)

— B1; 84Pby 34511 91Ca2.03Cu3 06010 4.1)

Esitlik 4.1°e uygun olacak sekilde Bi,0O3;, PbO, SrCOs, CaO ve CuO baslangi¢ tozlar
0,0001g hassasiyete sahip terazi yardimiyla tartilarak, bir kap icerisinde karistirildi.
Sonra, en az baglangi¢ tozlariin agirligi kadar olmak {izere amonyum nitrat ilave edildi.
Malzeme, 1sitma hizi 5°C/dakika olacak sekilde elektrikli isitict kullanilarak 1sitma
islemine tabi tutuldu. Homojen bir karisim elde edebilmek i¢in 1sitma islemi siiresince
paslanmaz celikten yapilmis bir karistirict kullanilarak karistirma islemi yapildi. Bu
sirada bir Kromel-Alumel termogift yardimiyla karisimin sicakligimin 180°C oldugu
Olgiildii. Isitma hizi kiicik adimlarla artirilarak yaklasik 10-15°C/dakika’ya
ulagildiginda karisimin sicakligmin 240°C oldugu 6lgiildii. Bu sirada agik kahve renkli
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yogun bir gaz ¢ikisi ile karisimin sicakligiin ani olarak yaklasik 400 °C’ye ulastig1 ve

s1v1 karisimiin siyah renkli toz halini aldig1 goriildi[59].

Dort defa ara 6giitme ile 700, 700, 750, 780 °C sicakliklarda sirasiyla 10 dak, 30 dak, 20
saat, 3 saat olmak {iizere kalsinasyon islemine tabi tutulmustur. Daha sonra 1gr'lik
tabletler yaklasik 250MPa basing altinda hava ortaminda tablet haline getirilmistir.
Tabletler 820°C deki firm igerisine konulmus ve 0,03°C/dak 1sitma hizi ile 848°C’ de
100 saat sinterlemeye tabi tutulduktan sonra 0,03°C/dak ile 830°C’ye sogutulmus ve bu

sicakliktan dogrudan oda sicakligina alinmistir.

Sinterleme islemi sonrasinda bir ara 6giitme yapilarak 1gr'lik tabletler halinde saf ve
%3,;5,10,20,30,50 molar oranlarinda Zn ilavesi yapildi. Hazirlanan tabletler tavlama
islemi i¢in 755°C sicakliginda firina konarak 0,01°C/dak hizla 770°C sicakligina
cikarilmis ve bu sicaklikta 12 saat bekletilerek ortama O, verilmistir. Daha sonra
0,1°C/dak hizla firmin sicakligi 790°C’ye ¢ikarilirken O, verme islemine devam
edilmistir.  790°C'de 100 saat tavlandiktan sonra direkt olarak hava ortamina
cikarilmistir. Bu asama sonrasinda stiperieltken tliretimi tamamlanmis ve Ozellikleri

incelemeye hazir hale gelmistir[60].

4.2. Malzemenin Hazirlanmasi ve Parlatilmasi

Numuneler iz isleminden Once kaliplama ve parlatma islemi olarak iki asamadan

gecirildi.

Kaliplama: Soguk kaliplama isleminin kullanildigi bu asamada, 15 birim epoksi ve 2
birim sertlestirici karisim haline getirildi ve bu karisim 15 dakika boyunca karistirildi.
Iginde kabarciklarin olusmamas igin, karisimin tek ydnde ve yavasca karistirilmasima
dikkat edildi. Daha sonra hazirlanan bu sivi karisim, 6nceden kalip i¢ine konulmus
numunelerin {izerine dokiildii ve tamamen sertlesmesi icin yaklasik 18 saat

bekletildi[30].

Parlatma: Bu asama bir dizi parlatma asamalarmi igerir. Her kademenin numune
yilizeyinde olusturdugu deformasyon ve ¢izigi minimuma indirmek i¢in, her kademede

bir dncekinde kullanilan asindiricidan daha ince asindirici kullanildi. Parlatma islemi

39



Gripo-2V cihazinda yapildi. ilk olarak numuneler sirasityla 1000, 1200, 2400, 4000
meshlik zimpara kagitlarma tutuldu. Bu islemler esnasinda, numunenin 1sinmasini
onlemek icin zimpara kagitlarina siirekli su tatbik edildi. Daha sonra, nihai parlatma igin
suyla silispansiyon halinde bulunan farkli tane boyutlarina sahip elmas tanecikler
kullanildi. Swrasiyla, 15pm, 9um, 6pm, 3um, lum ve 0.25um boyutlarindaki elmas
siispansiyonlar1 farkli ¢uhalarin iizerine uygulandi. Bu asamada malzemenin 1sinmasini

onlemek icin su yerine lubricant sivisi kullanildi[30].

Biitiin parlatma kademelerinde ¢arkin devir hizi 320 devir/dk. olarak ayarlandi. Her
kademeden sonra, numune ylizeyinde kalan parcaciklarin bir sonraki kademedeki ¢izici
etkisini engellemek icin, numuneler bol suyla yikandi. Ayni zamanda numune
ylizeyindeki tek yonlii asinmayr Onlemek i¢in belirli araliklarla malzemenin cark
iizerindeki tutulma yonii degistirildi. Bir sonraki daha ince olan kademeye gecildikge
numunelerin ¢arka tutulma stireleri uzatildi. Numune yiizeylerine her bir asamadan

sonra optik mikroskopla bakilarak, asinma miktarlar1 kontrol edildi[31].

4. 3. Malzemelerin Mekaniksel Ozelliklerin incelenmesi

Vickers bata¢ olarak dinamik ultra mikro sertlik test cihazi (Shimadzu, DUH-W201)
kullanildi(Sekil 4.1). Degisik derinliklerde malzemenin davramisimi  kolayca
yorumlayabilmek i¢in diizenli araliklarla 200, 600, 1000, 1400 ve 1800 mN
maksimumluk kuvvetler kullanildi. Yiikleme hiz1 olarak 23.5mN/s se¢ildi. Olusabilecek
deneysel hatalara karsi, her bir ylik i¢in ortalama 5-6 dl¢tim alindi[31].

Sekil 4.1 Dinamik ultra mikrosertlik test cihazi (Shimadzu, DUH-W201)[31].
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4. 3. 1. Yiikleme metodu

Yiikleme sistemi prensibinin sematik gosterimi Sekil 4.2°’de verilmistir. Yiikleme
sistemi, test yiikii iiretme {initesi, kuvvet uygulama kolu (lever), elastik yiik destek

noktasi, denge agirligi ve batagcdan olugsmaktadir.

Test yiikili iiretme tinitesi (Sekil 4.2), elektromanyetik ylikleme metodunu kullanir ve
9.8x10™ N’luk diisiik test yiikii uygulayabilmeyi miimkiin kilmaktadir. Sekil 4.2’den de
goriildigl gibi test yiikii iiretim {initesi, stirekli (permanent) magnet ve kuvvet bobini
ihtiva eder. Siirekli magnet sabitlenmis, kuvvet bobini IBE hareketlidir. Bobin
iizerinden bir akim gectigi zaman, elektromanyetik kuvvet (F), bobinden gecen akimla

(I) orantili olarak elde edilecektir,

F=2nrnBI (4.2)

® &

I / Kuvvet uygulama kolu

Denge agirhg

Test yiikii iiretme iinitesi

® T

Flastik yiik destek noktasi

/Y

Sekil 4.2 Yiikleme Prensibinin Sematik Gosterimi[31].

Esitlik 4.2°de » bobininin yarigapi, 7, bobinin sarim sayis1 ve B miknatisin manyetik ak1
yogunlugudur. Sertlik test cihazi, bobin {izerindeki akimin kontrol edilmesiyle elde
edilen elektromanyetik kuvvet yardimu ile belirli bir yiik uygulayabilir. Elektromanyetik
kuvvet iiretim linitesinde olusturulan bu kuvvet (EMK), bataca kuvvet uygulama kolu
yardimiyla ve batag destek kolu araciligi ile tasinir. Cihaz, batagin 6rnek yilizeyine dikey
olarak batirildig1 elastik yiik destek noktasini kullanan Rovberval mekanizmasidan

yararlanir. Uygulanan kuvvet 0.1 mN dan 1961 mN arasinda ayarlanabilir[30].
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Electromanyetik kuvvet

Kuvvet bobini

/

I, Akim

B, manyetik aki
yvugunlugu

Miknatis

Sekil 4.3 Test yiikii liretim iinitesinin Sematik gosterimi[31].

4.3.2 Numunenin yiizey analizi

Iz derinlik 6l¢iim metoduna dayanan sertlik testi, numune yiizeyinden iz derinligini

Oletiigii icin, numune ylizeyinin pozisyonu dogru bir sekilde analiz edilmelidir.

DUH serisi sertlik test cihazlari, elektromanyetik yiikleme mekanizmasi o6zelligini
kullanarak, numune yiizeyinin tam olarak analiz edilmesini saglar. Numune yiizeyini
analiz etmek i¢in, DUH serisi batagin batma hizindaki degisimi analiz eder. Yiik bobini
boyunca akan akim sabit hizla artirildigi zaman batag Ornege dogru iiretilen

elektromanyetik kuvvetten dolay1 sabit hizla asagiya dogru iner.

Batag, numune ylizeyine temas edinceye kadar sadece elastik yiikleme destek
noktasindaki kiigiik bir deformasyon direnci ve hava direncine maruz kalir ve yliksek
bir hizla numune yiizeyine yaklagir. Batag numune yiizeyine temas ettigi anda, numune
deformasyonu tarafindan yilizey direnci ortaya ¢ikar, bu noktada bata¢in inis hizi hizl
bir sekilde azalir. DUH serileri batag diisiis hizindaki degisimi algiladig1 gibi numune
yiizeyini de analiz eder[30].
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BOLUM V

ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMALAR

Bu c¢alismada, amonyum nitrat yontemiyle iiretilmis BSCCO numunelere Zn ilavesi
yapilarak, malzemenin yiik-yer degistirme egrilerini farkli modellerle analiz edilerek bu

malzemelere ait gergek sertlik degerleri hesaplanmastir.

5.1 Yiik-Yerdegistirme Egrilerinin Analizi

Asagida, farkli numuneler i¢in (B0, B1, B2, B3, B4 ve B5) farkli maksimum ytikler
(200, 600, 1000, 1400 ve 1800 mN) altinda yikiin artirilip azaltilmasi ile yiik-
yerdegistirme egrileri elde edilmis ve elde edilen egriler Sekil 5.1-6 ’da verilmistir.
Sekilden de agik bir sekilde goriildigii gibi, farkli maksimum pik yiikleri altindaki
ylikleme egrilerinin iist liste gelme karakterinden dolay1r tek bir egri seklinde fit
edilebilecegi agiktir. Eger, son derinlikler dikkate alinacak olursa, bosaltma egrilerinin
de benzer davramig gosterdigi agikca ortadadir. Ayrica, numuneler mekaniksel 6zellik

bakimindan elasto-plastik bir davranig gostermektedir.

2000

1800

1600

1400

1200 +

1000 +

P (mN)

800

600 ~

400 -

200 ~

(U T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14

Yerdegistirme (pm)

Sekil 5.1 BO numunesinin farkli maksimum ytikler (200, 600, 1000, 1400 ve 1800 mN)
altindaki yiik-yer degistirme egrisi.
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Sekil 5.2 B1 numunesinin farkli maksimum ytikler (200, 600, 1000, 1400 ve 1800 mN)
altindaki yiik-yer degistirme egrisi.
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1200 +
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Yerdegistirme (um)

Sekil 5.3 B2 numunesinin farkli maksimum ytikler (200, 600, 1000, 1400 ve 1800 mN)
altindaki yiik-yer degistirme egrisi.
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Sekil 5.4 B3 numunesinin farkli maksimum ytikler (200, 600, 1000, 1400 ve 1800 mN)
altindaki yiik-yer degistirme egrisi.
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Sekil 5.5 B4 numunesinin farkli maksimum ytikler (200, 600, 1000, 1400 ve 1800 mN)
altindaki yiik-yer degistirme egrisi.
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Sekil 5.6 BS numunesinin farkli maksimum ytikler (200, 600, 1000, 1400 ve 1800 mN)
altindaki yiik-yer degistirme egrisi.
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—O— B0
1600 - —v— BI
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=
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Maksimum yiik (mN)

Sekil 5.7 Oliver-Pharr yontemine gore mikrosertlik degerlerinin uygulanan maksimum

yiike gore degisimi.
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Bununla birlikte farkli ytiklerdeki mikrosertlik degerleri Oliver-Pharr yontemi ile
hesaplandi. Uygulanan yiik ile mikrosertlik degerlerinin degisimi Sekil 5.7’de
gosterildi. Sekilden de goriildiigi gibi, % Zn miktar ile birlikte BSCCO malzemesinin
sertliginin arttig1 ve ayni1 zamanda yaklagik 1400 mN’a kadar uygulanan yiikle birlikte
mikrosertlik degerlerinin lineer olmayan bir bigimde azaldigi ve daha sonra IBE
doyuma ulagsma egiliminde oldugu goriilmektedir. Lineer olmayan bu davranis tipi
YBCO ve BSCCO siiperiletkenleri iginde gdzlenmistir. Bu olay genelde literatiirde ¢ok
iyi bilinen iz Boyut Etkisi; IBE davranisina karsilik gelmektedir[61,62].

Ayrica, literatiirde bu davranisi agiklamak ve iizerinde g¢alisilan malzemelerin gercek
sertlik degerlerini belirlemek iizere bir cok model (Meyer yasasi, Hays-Kendall yasasi,
Orantili Numune Direnci; OND modeli ve Gelistirilmis Orantili Numune Direnci;
GOND modeli) ortaya konulmustur. Bu ¢alismamizda literatiirde karsilastirilmali olarak
verilen bu modelleri bizim numunelerimizi tizerinde de uygulayarak numunelerimiz i¢in

gecerli olacak olan gercek sertlik degerlerini elde etmeye calistik.

5.2 Meyer Yasasina Gore Analiz

Meyer Yasasi, IBE davramigmi tammlamak i¢in en yaygm kullanilan bir denklemdir.
Basit bir yiik yasasi olarak bu denklem ( P,us=aohy" ), yerdegistirme A ve test yiki
Prax 1le iliskilidir. Denklemdeki ay ve n deneysel verileri, nP,.-Inh; grafigine bir
egrinin fit edilmesinden direk olarak elde edilen sabitlerdir. Ozellikle “n” iissii Meyer
indisi olarak adlandirilir ve genellikle IBE davramisinin bir dliisii olarak diisiiniiliir. Bu
calismada, incelenen numunelerden BO malzemesi i¢cin mikro iz verileri [nP, -Inhy

grafigine gore cizimi Sekil 5.8’de verilmektedir.

Sekil 5.8’den de goriildiigli gibi veriler lineer bir iliski gosterdi ve bu lineer iliski
dolayisiyla, Meyer yasasinin mikroiz verilerini tanimlamak i¢in uygun oldugu anlasild1.
Bu egrinin regrasyon analizinden, ay ve n parametrelerinin en 1yi fit degerleri elde edildi

ve sonuglar ¢izelge 5.1°de verildi.
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Sekil 5.8 BO numunesi i¢in [nP ks —Inhy grafigi.

Cizelge 5.1:Meyer yasasina gore inceleme sonuclari.

2,2 2,4

Numune n In(ap) R’

BO 1,7917 3,2967 0,9983
B1 1,7974 3,2605 0,9973
B2 1,7802 3,4137 0,9978
B3 1,8398 3,4335 0,9989
B4 1,8860 3,5788 0,9994
B5 1,7532 4,0066 0,9990

Bu c¢izelgedende goriildiigii gibi, n degerlerinin 2’den kii¢iik olmasi, IBE’ nin varhigin
da ortaya koymaktadir[30, 50, 61, 63]. Bu ayrica, Sekil 5.7 den de yaklasik 1400mN
civarinda goriilen diizliige(platoya) gecisle acgik bir sekilde dogrulanmaktadir. Bu
diizliige gecis noktasi literatiirden de 1yi1 bilinen iki bdlgeyi (yiike bagli bolge ile yilikten
bagimsiz bolge) birbirinden aywrmaktadir. Meyer kanunu yiikten bagimsiz bolge i¢in
elde edilen sabit sertlik degerini belirleyememekte ve bu gecisi tanimlayamamaktadir.

Ayrica bu kanun, IBE davramginin temelindeki sebeplerin anlasiimasinda yeterli
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olamamaktadir[50,55,64-66]. Bundan dolayi, ¢alismamizda kullanilan BSCCO
numunelerinin sabit bir sertlik degerini tespit etmek ve IBE davramisinin temelindeki
sebepleri ortaya koyabilmek i¢in Meyer kanuna ek olarak diger modeller ile incelemeler

yapilmistir.

5.3 Hays-Kendall Yaklasimina Gore Analiz

Hays ve Kendall (1973) tarafindan ¢ok sayida malzeme iizerinde yapilan mikro sertlik
testlerinde gozlenen IBE davranisi igin, uygulanan test yiikiiniin belirli bir limit
degerinin altinda sadece elastik deformasyon, bu degerin iistiinde IBE plastik
deformasyon meydana geldigi ortaya konulmustur. Ayrica, test yiikiiniin artmasina
ragmen kritik yiik degerine ulasmadan izin biiyiikliigiiniin artmadig1 gozlenmistir. Hays-
Kendall tarafindan, deneysel olarak Olgiilen izin biiyiikliigiiniin, uygulanan test yiiki
Par yerine etkin ylik Pegin=Pna-W ile orantili oldugu Esitlik 3.15’de verilmistir. Bu
denkleme gore Pna-hi’ grafigi diiz bir ¢izgi verecektir. Sekil 5.9’de BO numunesi icin
verilen bu grafigin uyum (korelasyon) katsayisi( #°=0.9975) oldukca yiiksek ¢ikmustir.

2000 T
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400§
1200 §

1000 { (]

P .. (mN)
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0 20 40 60 80 100 120

h,? (um’)

Sekil 5.9 BO numunesi i¢in Hays-Kendall yaklasimina gore, Ppa’1n h ye gore egrisi.

Sekilden elde edilen fit degerleri IBE ¢izelge 5.2°de verilmistir. Buradaki W degerlerine
bakildiginda B0, B1, B2, B3, B4 ve B5 numuneleri i¢in plastik deformasyonun
olugmasii saglayacak minimum kuvvet degerleri (W) 28,8677 mN’dan 80,3821mN’a
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kadar degismektedir. Bu yiik degerlerinin dogrulugunu tespit etmek i¢cin numunelerin
iizerinde en kiiclik yiik degeri(28,8677 mN) olan degerden daha kii¢iik olan bir yiik
degeri icin (10mN) ek bir deney yapilmis ve sekil 5.10°da sadece BO numunesi i¢in

deneysel 6l¢tim sonucu verilmistir.
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Yerdegistirme ,h, (mm)

Sekil 5.10 BO numunesi i¢in 10mN i¢in yiik yerdegistirme egrisi

Cizelge 5.2 Hays-Kendall yaklagimina bagl grafik sonuglari.

Numune G W(mN) R’

BO 16,3011 62,6311 0,9975
B1 16,2784 44,1125 0,9980
B2 18,6160 41,0107 0,9984
B3 21,9688 28,8677 0,9979
B4 27,7906 41,8568 0,9982
BS5 32,7794 80,3821 0,9971
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Bu yiik degerinde dahi plastik deformasyonu olustugu tespit edilmis ve Sekil 6.10°da
goriildigli gibi yiikleme ve bosaltma kisimlar1 belirgin bir sekilde birbirinden farkhi
yollar izledigi goriilmiistiir. Plastik deformasyon meydana gelmesi i¢in Hays-Kendall
yaklagimmdan belirlenen ylik degerleri kabul edilmeyecek kadar biiyiik oldugundan

dolay1 bu yaklasim ile mikrosertlik verilerinin analiz edilmesi uygun degildir.
5.4 Orantih Numune Direnc(OND) Modeline Gore Analiz

Orantii Numune Direng(OND) modeli, iIBE davranisin1 analiz etmek igin kullanilan
Hays-Kendall yaklagimimi gelistirilmis bir seklidir. Bu model kalic1 deformasyona kars1
numune direncini iz boyutunun bir fonksiyonu olarak ( yani W = a;h;) tanimlar. Li et
al.[43], bu modelin farkli malzemeler icin mikrosertlik testlerinde gozlenen IBE
davranisinin orijinini basarilt bir sekilde aciklayabilecegini ortaya koymuslardir. Bu

modele gore ylikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamanin iki yolu vardir. Birincisi

P —ah e e e a
—_mks 717k vye jkincisiise H =—"2 (.

26.43h; NP2 26.43

ONDI

Bu hesaplama yollar1 incelendiginde, Honp; degeri a;, Puars ve hi parametreleri
kullanilarak hesaplanirken, Hoyp, degeri sadece a, sabitine bagl bir deger verir. Bu

teoriye gore Puqs/hi’ye gore hy egrisi teorik olarak diiz bir ¢izgi verir (sekil 5.11).
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Sekil 5.11 BO numunesi i¢in Py, /hx —hg grafigi.
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Sekil 5.11°den egrinin egimi ve y eksenini kestigi nokta dikkate alinarak a; ve a,
parametreleri kolaylikla elde edilebilir, en 1yi fit parametreleri (a; ve a;) ve ayni
zamanda ylikten bagimsiz sertlik degerleri (Honp; ve Honpz) Cizelge 5.3°de verilmistir.
Cizelgedende goriildiigii gibi, Honp; ve Honpz degerleri 554,9 MPa’dan 1107,1 MPa’a
kadar degerler almaktadir. Bu degerler beklenildigi gibi birbiri ile uyum igerisindedir.
Ayrica korellasyon sabiti IBE oldukca yiiksektir.

Cizelge 5.3 OND modeline bagl grafik sonuglari.

Numune a; (N/um)  a, (N/um®) R Honpi1(GPa)  Honp2(GPa)
BO 21,8019 14,6859 0,9890 0,5549 0,5556
B1 17,2654 14,9058 0,9912 0,5661 0,5639
B2 20,0820 16,7755 0,9914 0,6375 0,6347
B3 15,9959 20,3508 0,9930 0,7718 0,7699
B4 15,0942 26,5759 0,9954 1,0047 1,0055
BS5 35,9972 29,2624 0,9945 1,1064 1,1071

Diger bir yandan, OND modeli kullanarak hesaplanan yilikten bagimsiz sertlik
degerlerinin bazilarmin plato degerlerinin (Sekil 3.10) iizerinde bazilarinn IBE plato
degerlerinin altinda oldugu goriildii. Quinn ve Quinn yaklasimi 15181nda, gergek sertlik
degerinin plato degeri oldugu bilinmketedir. Bu sebeple, calistigimiz BiPbSrCaCuO
malzemeleri i¢in OND modelinden hesaplanan sertlik degerlerinin uygun olmayacagi ve
iizerinde calistiZimiz malzemelerde gozlenen IBE davramisinin agiklanmasmda OND

modelinin yetersiz olabilecegi sonucuna varildi.

5.5 Gelistirilmis Orantilh Numune Diren¢(GOND) Modeline Gore Analiz

Orantili Numune Direng(OND) modeline gore /=0 oldugu zaman, test numune direnci
(W=a;hy) sifir olur. Bu da malzemede kalic1 deformasyon tiretebilmek i¢in gerekli olan
minimum yiikiin sifir olmasi1 gerektigini ifade eder. Oysaki, Gong ve arkadaslar1 [50] bu
durumun uygun olmayacagini ve zimparalama ve parlatma islemine tabi tutulan test
numune yiizeyinin sikistirilmis bir yay gibi disiiniilebilecegini rapor etmislerdir.

Ayrica, OND modelindeki (Pqks/hi) nin k.’ ye gore grafigindeki lineerlikten sapmanin

52



plastik deformasyona kars1 test numune direncinin yanlis tanimlanmasindan

kaynaklanabilecegini ve bu yiizden, OND modelinin gelistirilebilecegini 6nermislerdir.

IBE davranisini analiz etmek i¢in GOND modelinin uygulanabilirligi ile ilgili bir¢ok
calisma yapilmistr. Bu modele gore, a, parametresi Esitlik 3.21°deki a;
parametreleriyle ayni fiziksel anlama sahiptir. Bu yiizden, bu parametre daha once
bahsedilen OND modelindeki gibi Hgonp ylkten bagimsiz sertlik degerlerini elde
etmemizi saglar ve a, parametreleri deneysel olarak elde edilen P, 'mn Ay ’ya gore
grafiginden hesaplanabilir. a, parametresi tipki OND modelinde oldugu gibi GOND
modelinden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degeriyle iliskilidir. BO malzemesi i¢in
Poaks 10 by ’ya gore grafigi Sekil 5.12°de gosterilmistir. Bu egriden tahmin edilen en iyi

fit parametreleri ay, a; a, ve R? degerleri ¢izelge 5.4’de verilmistir.
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Sekil 5.12 BO numunesinin P—hy grafigi.
Cizelge 5.4’den de goriilecegi gibi egrinin korelasyon sabiti oldukca yiiksektir. Ayni
zamanda, yiikten bagimsiz sertlik degerleri literatiirle uyum igerisindedir[15,62].
Bununla birlikte, plato degerlerine bakildiginda, GOND modeliden elde edilen yiikten
bagimsiz sertlik degerlerinin OND modelinden elde edilenlere gore plato bdlgesine

daha yakin oldugu goriilmiistiir.
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Cizelge 5.4 GOND modeline bagh grafik sonuglari.

Numune Pua= a0+ ajhy +a m? Denklemde Yer Alan Sabitler Hgonp (GPa)

ao(mN)  a;(mNjum)  amN/jpm?’) R’ (= 82/26,43;
BO 28,2802 11,7874 15,4363 0,9976 0,5840
B1 23,7387 6,8885 15,7780 0,9980 0,5969
B2 99,0597 -21,2885 20,2831 0,9986 0,7674
B3 120,3574 -35,9079 24,9971 0,9984 0,9457
B4 -69,8453 47,9578 23,3117 0,9989 0,8820
BS -60,4491 68,5503 25,6456 0,9985 0,9703

Bu sebepten dolayidir ki gercek sertlik degerinin (yiikten bagimsiz sertlik) bulunmasi

icin GOND modelinin, literatiirde farkli malzemeler {izerinde yapilan ¢alismalar da[50,

61] dikkate alindiginda bunlar1 destekler bigimde, BSCCO malzemelerinin gercek

sertlik degerlerini belirlemede en gecerli model olabileceg§i sonucuna varilmistir.

Stiperiletken numunelerin gergek sertlik degerinin artan Zn ilavasiyle degisimi Sekil

5.13’de vrilmektedir.

Gergek Sertlik(GPa)

1,0 T
001
0s1
or

0,6 1

0,5 T

B2 B3

Numune, % Zn ilaveli

B4

B5

Sekil 5.13 Siiperiletken numunelerin gercek sertlik degerinin artan Zn ilavasiyle

degisimi.
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Bununla birlikte yapilan arastirmalar sonucunda elde edilen sonuglar asagidaki gibi

Ozetlenebilir.

1. %Zn miktar1 ile birlikte BSCCO siiperiletkeninin sertligi artmustur.

2. Diger siiperiletkenlere (MgB, ve YBaCuO) benzer sekilde BiPbSrCaCuO
siiperiletkenide iz boyutu etkisi gosterir. Yani Olgiilen sertlik degerleri iz

yiikiiniin artmastyla ekspoanasiyel olarak azalan bir egilim gostermektedir.

3. Meyer yasasi, deneysel verilerin tanimlanmasinda ¢ogunlukla yeterli olmaktadir.
Ancak, gdzlenen IBE davranisinin olup olmadigi noktasinda bize bilgi verir

fakat bu davranisin orijini hakkinda bilgileri ortaya koymakta basarili degildir.

4. Hays-Kendall modelinin, baslangic deformasyonunu olusturmak icin gerekli
olan minimum yilik miktar1 (W) degerinin belirlenmesinde yetersiz oldugu

acikca ortaya konulmustur.

5. OND modelinden elde edilen yiikten bagimsiz sertlik degerlerinin, bazilarinin
plato bdlgesinin iistiinde bazilarinin IBE plato bolgesinin altinda kalmas:
sonucu, bu modelin BSCCO malzemesinde gozlenen IBE davramisinin

analizinde yetersiz kalacagi kabul edilmistir.

6. Yiksek korelasyon sabiti ve plato bdlgesine yakin degerler gbz Oniinde
bulunduruldugunda, Gelistirilmis Orantili Numune Direnci (GOND) modeliyle
hesaplanan gergek sertlik (yiikten bagimsiz sertlik) degerlerinin, diger
modellerden elde edilen sertlik degerlerine gore daha uygun oldugu ortaya

konulmustur.
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7. ONERILER

Birgok malzemede gdzlenen iz Boyut Etkisi (IBE) davranisinin orijinini agiklayabilegek
ve farkli malzemelerin gercek sertlik degerini ortaya koyabilecek daha i1yi bir modelin
bulunmasi {izerindeki caligmalar bilime 6nemli bir katki saglayacaktir. Ayrica,
literatiirdeki bazi arastirmacilar tarafindan yapilan farkli c¢aligmlarin sonuglarin
karsilagtirilmas: bu alanda yapilan ¢alismalara destek saglayacaktir. Bununla birlikte,
BiPbSrCaCuO siiperiletken malzemesine degisik katkilar yapilarak bu malzemenin
mekaniksel 6zelliklerinde meydana gelecek degisiklikler, bu malzemenin teknolojideki

kullanim alanlarin1 genisletecektir.
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