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OZET

BSCCO SUPERILETKENLER iCiN ISIL iSLEM SURESININ VICKERS
SERTLIiK DEGERi UZERINDE ETKIiSi

GUZEL, Mehmet Ali
Nigde Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisi

Fizik Anabilim Dali

Danisman: Yrd. Dog. Dr. Ibrahim KARACA

Haziran 2013, 69 sayfa

Bu ¢alismada BSCCO numunelerde Vicker’s sertlik Olglimleri yardimiyla 1sil islem
siiresinin etkileri arastirildi. Iz boyutu etkisini tanimlamak icin ¢esitli modeller kullanilda.
Olgiim sonuglar1 analizlerinden en uygun modelin gelistirilmis PSR modeli oldugu
bulundu. Isil islem siiresi ile gelistirilmis PSR modeline gore gergek sertlik degerleri
arasindaki iligki 15 — 85 saatler arasinda olan artan 1s1l islem siiresi ile gergek sertlik
degerlerinin de arttigin1 gostermektedir. 85 saatlik siireden daha uzun 1s1l islem siiresinin
gercek sertlik degeri tlizerinde olumsuz etki yaptigi gozlendi. Bu olumsuzluga yap:
icerisinde 85 saatten daha uzun 1s1l islem stiresi uygulandiginda tane biiyiikliiklerinin

azaldigini gosterir.

Anahtar Kelimeler: Vicker’s sertligi, 1z boyutu etkisi (IBE), Isil islem siiresi etkisi, BSCCO Siiperiletken.
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SUMMARY

THE EFFECT OF HEAT TREATMENT TIME ON THE VICKERS HARDNESS
VALUE FOR BSCCO SUPERCONDUCTORS

GUZEL, Mehmet Ali
Nigde University
Graduate School of Natural and Applied Sciences

Department of Physic

Supervisor: Assistant Professor Dr. Ibrahim KARACA

June 2013, 69 pages

The effects of the sintering time on the measured Vickers hardness of BSCCO samples
are investigated in this study. The experimental results are used to describe the indentation
size effect (ISE) by different models. It is found that the modified PSR model is
convenient to analyzing the measured results. Calculated values of the true hardness
according to modified PSR model are related with the long sintering time and they show
the increasing hardness range of sintering time 15h to 85h is positively affected the
hardness. But the longer sintering time than the 85 h is damagingly affected on the true
hardness value. This attributes that the grain size must be decrease for the longer sintering

time than the 85 h in the matrix.

Keywords: Vickers hardness, ISE, Sintering time, BSCCO Superconductor.
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ON SOz

Bu ¢alismada 1s1l islem siiresinin BSCCO siiperiletkenlerinin mekanik 6zelliklerinden
sertlik degerine etkisi Vickers Sertlik 6l¢iim yontemiyle arastirilmistir. Siiperiletkenlerin
teknolojik uygulama alanlarinda kullanilabilmesi bir anlamda bu ve benzeri 6zelliklerinin

belirlenmesine baglhdir.

Tez ¢alisma konumu veren ve ¢alismalarim siiresince destek ve yardimlarini esirgemeyen
Tez danismanim Yrd. Dog. Dr. ibrahim KARACA ’ya ve tiim fizik béliimii ¢alisanlarina
tesekkiirlerimi sunarim.

Bu tez g¢alismasi siiresince yardimlarini esirgemeyen ve sabirlt bir sekilde her tiirlii

destegini veren aileme tesekkiir ederim.

Bu ¢alismaya FEB2011/16 numarali proje ile finansal destek saglayan Nigde Universitesi

Bilimsel Arastirma Projeleri Birimine ve c¢alisanlarina katkilarindan dolayr tesekkiir
ederim.
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BOLUM I

GIRIS

1.1 Tavlama ve Sicak Sekil Degistirme

Tavlama, soguk sekil degistirme islemine tabi tutulan malzemelerin kafes veya tane
yapisini gerilmesi durumuna dondiirmek igin uygulanan bir 1s1l islemdir. Bu islemde,
malzeme tavlama sicakligina kadar 1sitilir ve firin igerisinde yavasca sogutulur. Tavlama
islemi toparlanma, yeniden kristallesme (rekristalizasyon) ve tane biiylimesi olmak iizere

ic devre ya da asamayi icerir. Bu agamalar, asagida sirasiyla anlatilmaktadir (Savaskan,

1999).

1.1.1 Toparlanma

Toparlanma, soguk deforme edilen malzemelerde yeniden kristallesme sicakligindan
daha disiik sicakliklardaki tavlama sirasinda meydana gelir. Bu islem sirasinda
malzemenin igyapisinda Onemli bir degisme meydana gelmeden bazi Ozellikleri
degisebilir. Toparlanma asamasinda, soguk deforme edilen malzeme igerisindeki kalinti
gerilmeler biiyiik 6l¢iide giderilir. S6z konusu kalint1 gerilmeler toparlanmanin baslangig
asamasinda hizli bir sekilde azalir, ancak bu azalma ilerleyen zaman igerisinde azalan bir
hizla devam eder. Kalint1 gerilmelerin tavlama siiresine gore de§isimini gosteren egriler

Sekil 1.1°de verilmistir.

Kahnti gerilme ——~p>

T: Sicakhk
Ti<Th<Ty

Tavlama siiresi ——

Sekil 1.1. Soguk deformasyon sirasinda malzemede olusan kalint1 gerilmelerin farkli

sicakliklardaki tavlama siiresine gore degisimini gosteren egriler (Savaskan, 1999).



Toparlanma, malzemedeki dislokasyon sayisinin azalmasindan ¢ok, dislokasyonlarin
yeniden diizenlenmelerinden kaynaklanir. Dislokasyonlarin yeniden diizenlenmesi
sonucunda olusan alt tanelerin igerisinde dislokasyonsuz bolgeler meydana gelir. Bu
bolgeler sayesinde elektron hareketi kolaylasarak malzemenin elektrik iletkenligi eski
degerine yaklasabilir. Bu nedenle, toparlanma asamasinda malzemenin elektriksel

iletkenligi onemli 6l¢iide artar.

Bu devrede malzemenin mekanik 6zellikleri pek degismez, ancak kalinti gerilmeler
biiyiik 6l¢iide giderilir. Boylece kalint1 gerilmelerin olusturdugu ¢arpilma en aza iner ve
gerilmeli korozyon ¢atlamasi 6nlenebilir. Tavlama isleminin ilk agamasi olan toparlanma,

piyasada gerilme giderme tavi olarak da bilinir (Savaskan, 1999).

1.1.2 Yeniden Kristallesme

Toparlanma sicaklik araliginin st sinirina erigildiginde igyapida yeni kristaller veya
taneler olusur. Bu taneler, genelde orijinal tanelerin en fazla deformasyona ugrayan
bolgelerinde yani tane sinirlart ve kayma diizlemlerinde meydana gelir. Yeni taneler,
deformasyona ugrayan orijinal tanelerle aynmi kimyasal bilesim ve kafes yapisina
sahiptirler. Yeniden kristallesme cekirdeklesme ve biiylime mekanizmalari ile meydana

gelir. Sekil 1.2°de tipik bir yeniden kristallesme egrisi goriilmektedir (Savaskan, 1999).

100

Kulugka veya
hazirhik devresi

Yeniden kristallesme orani (%)
n
T

=)

Tavlama siiresi

Sekil 1.2. Sabit bir sicaklikta elde edilen yeniden kristallesme (rekristalizasyon) egrisi
(Savaskan, 1999)
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Kulucka donemi denilen hazirlik devresinde yeniden kristallesmenin baglamasi igin
gerekli enerji depo edilir. Kritik embriyon boyutunun iizerine ¢ikilinca yeniden
kristallesme baslar. Kulucka donemi, embriyonlardaki tersinir olmayan biiylime siiresine

karsilik gelir. Yeniden kristallesmenin sematik gosterimi Sekil 1.3°de verilmistir.

Carpilan kafesin rijitligini asmak

/ igin gerekli enerji
fs. e e — A

Ea-E = Is1 il verilen enerji

/

E

d

Enerji ———=

Ej= Deformasyondan
kaynaklanan
i¢ cnerji

:

'\Defurm:wwna uframayvan kristalin encrjisi

Sekil 1.3. Yeniden kristallesmenin sematik olarak gosterimi (Savaskan, 1999)

E, enerji degerini verecek sicakliga erisildiginde, tane sinir1 ve kayma diizlemi gibi yerel
bolgeler enerjilerinin bir kismini yeniden kristallesme 1s1s1 seklinde vererek gerilmesiz
tanelerin ¢ekirdeklerinin olusmasini saglar. Yeniden kristallesme 1sisinin bir kism1 komsu
atomlar tarafindan sogutulur ve boylece kafesin rijitligini asmaya yetecek biiyiikliikte
enerjiye sahip olan atomlar, gerilmesiz tanelerin kristal kafesi tarafindan c¢ekilirler.

Yeniden kristallesme i¢in gerekli enerji, biiyiik 6lgiide deformasyon oranina baglidir.

Yeniden kristallesme sonucunda, malzeme sekil degisimine ugramadan Onceki
ozelliklerini tekrar kazandigi gibi, malzeme sekil degisimine ugramadan Onceki
Ozelliklerini tekrar kazandigi gibi, yapis1 da genellikle daha ince taneli olur. Yeniden
kristallesme belirli bir sicaklik veya sicaklik araliginda meydana gelir. Yeniden

kristallesme sicakligir (YKS), soguk sekil degisimine ugrayan bir malzemede yeniden

3



kristallesmenin bir saatlik siire igerisinde tamamlanmasi i¢in gerekli sicaklik olarak
tanimlanir. Bu sicaklik artan sekil degistirme orami ile azalir. Bu nedenle yeniden
kristallesme sicakligi belirli bir sicakligi degil, yaklasik bir sicaklik veya sicaklik araligini
gosterir. Ornegin alasimsiz ¢eliklerin yeniden kristallesme sicaklignt 600 — 700°C
arasindadir. Bununla birlikte yeniden kristallesme sicakligi, YKS (K) = Te (K)/3
bagintis1 yardimiyla belirlenebilir. Burada Te malzemenin Kelvin (K) cinsinden ergime

sicakligidir.

Yeniden kristallesme sicakliginin iizerindeki sicakliklarda meydana gelen plastik
deformasyona sicak sekil degistirme, altindaki sicakliklarda meydana gelen
deformasyona da soguk sekil degistirme denir. Sicak sekil degistirme sirasinda yapist
bozulan malzemelerde hemen yeniden kristallesme baslar. Soguk sekil degistirmede ise
kristal veya tane yapisi siirekli olarak bozulur ve bunun sonucunda da malzemenin sertlik
ve mukavemeti artarken siineklik ve elektrik iletkenligi azalir. Soguk sekil verme islemi,
sicak sekil vermeye gore daha kiiciik tolerans ve daha iyi yiizey kalitesi sagladigi i¢in son
islem olarak uygulanabilir. Mukavemet ve sertlik artis1 isteniyorsa ve siineklikteki
azalmanin bir sakincasi yoksa malzemeye yeniden kristallestirme tavi uygulanmaz. AkSsi
halde, soguk sekil verme islemleri arasinda veya bu islemlerin sonunda yeniden
kristallesme tavi (YKT) uygulamak gerekir. Tavlama sicakliginin agir1 yiiksek, tavlama
siiresinin de asir1 uzun olmasi veya soguk sekil degistirme oraninin kritik bir degerden
kiiclik olmast durumunda tane irilesmesi goriiliir. Bu durum malzemenin mekanik

ozelliklerini olumsuz etkiledigi i¢in genelde istenmez.

Cinko, kalay ve kursunun yeniden kristallesme sicakliklari oda sicakliginin altindadir. Bu
durum s6z konusu metallerin oda sicakliginda soguk sekil degisimine ugramadiklarim
gostermektedir. Ciinkii oda sicakligindaki sekil degisimi sirasinda bu metaller yeniden
kristalleserek gerilmesiz kafes yapist olustururlar. Tavlama siiresini artirmak suretiyle
malzemelerin yeniden kristallesme sicakliklar diisiiriilebilir. Ancak yeniden kristallesme
zamandan ¢ok, sicaklifa duyarlidir. Baz1 metallerin yeniden kristallesme sicakliklarinin

yaklasik degerleri Cizelge 1.1°de verilmistir (Savaskan, 1999).



Cizelge 1.1 Bazi Metal ve Alagimlarin Yeniden Kristallesme Sicakliklar1 (Savaskan,

1999)
Malzeme Yeniden Kristallesme
Sicakligr (°C)

Bakir 120
Cu-%>5 Zn 315
CuAl5 290
Aliminyum (%99.999) 80

Aliiminyum (%99) 290
Aliiminyum alagimlari 315
Nikel 370
Demir 400
Diisiik karbonlu ¢elik 540
Magnezyum 65

Cinko 10

Kalay —4
Kursun —4

Ayni1 orandaki sekil degisimi sonucunda ince taneli metallerde, iri taneli metallere gore
daha fazla deformasyon sertlesmesi veya peklesme meydana gelir. Bu nedenle tane
bliytikligl azaldik¢a metallerin yeniden kristallesme sicakligi diiser. Sonug olarak, soguk
sekil degistirme sicaklig diistiikge peklesme ya da i¢ gerilme miktar artar ve yeniden
kristallesme sicaklig1 diiser. Yeniden kristallesme sicakligi deformasyon oranina baglidir.
Bu sicakligin deformasyon oranina gore degisimini gosteren egri Sekil 1.4°de verilmistir.
Yeniden kristallesmenin meydana gelmesi i¢in malzemelerin belirli bir degerden (%2 —
8) daha yiiksek oranlarda soguk sekil degisimine maruz kalmalar gerekir. Yeniden
kristallesme icin gerekli olan en diisiik deformasyon oranina kritik deformasyon oran
denir. Ornegin Sekil 1.5°de verilen egri tavlanmis durumdaki diisiik karbonlu bir ¢eligin
tane biiylikliiglinde herhangi bir degisimin olabilmesi i¢in yaklasik %7 oraninda soguk
deformasyona maruz kalmasi gerektigini gostermektedir. Kritik deformasyonun altindaki
oranlarda meydana gelen sekil degisimlerinde yeniden kristallesme icin gerekli sayida

¢ekirdek olugsmaz.



1.1.3 Tane biiyiimesi

Malzemelerdeki iri taneler, ince tanelerden daha diisiik serbest enerjiye sahiptir. Bu
durum, c¢ok kristalli malzemelerde tane smir1  miktarindaki  azalmadan
kaynaklanmaktadir. Bu nedenle bir metal tek kristal halinde bulunmasi durumunda en

diisiik serbest enerjiye sahip olur. Iri ve ince tanelerin serbest enerjileri arasindaki fark,

......

azalir ve tane biliylime hizi1 artar. Belirli bir sicaklikta, siiriicli kuvvetle kafes rijitliginin
dengede oldugu noktada tane biiyiikliigli en yiiksek degerine ulasir. Sicakligin, yeniden

kristallesme ile olusan tanelerin biiyiikliigline etkisi Sekil 1.6’da goriilmektedir.

Tavlama sicakligi ile yeniden kristallesme sicakligi arasindaki fark arttikca, olusan
tanelerin boyutu da artar. Diger taraftan tavlama sicakligina kadar 1sitma ve tutma stireleri
ne kadar kisa olursa taneler de o dl¢ilide ince olur. Malzeme yavas 1sitilirsa birkag tane

cekirdek olusur ve biiylime hizi artarak iri taneli bir yapi elde edilir.

Tavlama isleminin soguk deforme edilen malzemenin 6zelliklerine etkisi Sekil 1.7°de
gosterilmistir. Bu sekilde goriildiigii gibi, soguk deformasyon nedeniyle malzeme
ozelliklerinde meydana gelen degisimler tavlama islemi sonucunda tamamen
giderilmekte ve malzeme orijinal 6zelliklerini yeniden kazanmaktadir. Bu nedenle
tavlama sirasinda malzemenin sertlik ve mukavemeti azalirken, siineklik ve elektriksel

iletkenligi artar (Savaskan, 1999).
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Sekil 1.4. Saf bakir i¢in yeniden kristallesme sicakliginin sekil degistirme ile degisimi
(Savaskan, 1999)
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Sekil 1.5. Deformasyon oraninin, soguk deforme edildikten sonra 950°C sicaklikta
yumusatma tavina tabi tutulan diisiik karbonlu ¢eligin tane biiyiikliigline etkisi
(Savaskan, 1999)

Plastik sekil degisikligine ugrayan bir malzemenin sertligi genelde artar, ancak

deformasyon sertlesmesi hizi artan sicaklikla azalir. Yiiksek sicaklikta plastik sekil

degisimine ugrayan bir malzemede, ayn1 zamanda birbirine ters iki olay meydana gelir.



Tane boyutu —s-

Sicaklik —

Sekil 1.6. Sicakligin yeniden kristallesme ile olusan tanelerin biiyiikliigline etkisini
gosteren egri (Savaskan, 1999)
Bunlardan biri plastik sekil degisimi nedeniyle meydana gelen sertlesme, digeri de
yeniden kristallesme ile ortaya ¢ikan yumusamadir. Belirli bir sekil degistirme hiz1 igin
sertlesme ve yumusama etkilerinin birbirini dengeledigi bir sicaklik vardir. Bu sicakligin
tizerindeki sicakliklarda gerceklesen sekil degisimine sicak sekil degistirme, altindaki
sicakliklarda meydana gelen deformasyona da soguk sekil degistirme denilir. Sicak ve
soguk sekil degistirme kavramlar1 malzemeye baghdir. Soyle ki, yeniden kristallesme
sicaklig1 oda sicakligindan daha diisiik olan kursun, kalay ve ¢inko oda sicakliginda sicak
deformasyona ugrarken, yeniden kristallesme sicakligi yiiksek olan ¢elige 540°C

sicaklikta uygulanan bicimlendirme islemine soguk sekil verme islemi denilir.

Metal kiilcelerden levha, sac, bant, kdsebent, profil, boru ve gubuk gibi iiriinlerin elde
edilmesi i¢in uygulanan en ekonomik yontem sicak sekil verme islemidir. Ancak sicak
sekil verme sirasinda celik malzeme oksijenle reaksiyona girer ve oda sicakligina
sogutuldugunda yiizeyinde tufal ad1 verilen siyah bir oksit tabakas1 olugur. Bu tabaka hem
talagli hem de talassiz islemler sirasinda bazi zorluklara neden olabilir. Ayrica sicak sekil
verme islemleriyle bigimlendirilen bir malzemede istenilen boyutlar1 tam olarak elde
etmek miimkiin degildir. Ciinkii sicak sekillendirilen malzemede soguma sirasinda
boyutsal degisimler meydana gelir. Diger taraftan soguk sekil verme islemi ile istenilen
Ol¢iilere yakin boyutlar elde edilebilir ve bu iglem sirasinda malzeme yiizeyinde tufal
olusmaz. Ancak sekil degisimi i¢in daha fazla kuvvet uygulamak ve dolayisiyla fazla
enerji harcamak gerekir. Bu nedenle soguk sekil verme islemi daha pahali bir yontemdir.
Metal endiistrisinde her iki islemin istiinliikklerinden yararlanmak i¢in malzeme Gnce

sicak sekil verme islemine tabi tutulur ve ardindan soguk sekil verme islemi uygulanir.
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Sekil 1.7. Soguk sekil degistirme ve ardindan uygulanan tavlama isleminin malzemenin
ozelliklerine etkisi (Savagkan, 1999)

1.2 Sertlik Testi

Genel olarak sertlik deformasyona karsi gosterilen direnci ifade eder ve metallerin
gosterdigi direncin Ol¢iisiidiir. Malzemelerin mekanik testleriyle ilgilenen birisi igin,
sertlik genellikle bataca (indenter) karsi gosterilen direng anlamindadir. Test sistemi
Ol¢iim yapisina baglh olarak sertlik Ol¢limleri genelde Kazima sertligi, iz sertligi ve
dinamik Sertlik olmak {iizere ii¢ tiptir (Dieter, 1961). Bunlardan iz sertligi pek ¢ok
miihendis i¢in dnem tagimaktadir. Kazima sertligi minerologlarin bilgi sahasina girer. Bu
sertlik 6l¢climii mineral ve diger malzemeler hakkinda bilgi edinilmesini saglar. Bu sertlik
6l¢limii mineralin ve diger materyalin birinin digeri lizerinde kazimayla olusturdugu iz
birakabilmesinin bir dlgiisiidiir. Kazima sertligi Mohs 6lcegine gore olgiiliir. Kazima
ozelligine bagli 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 bakirin sertligi 3 ve martensitin sertligi 7’dir. Mohs 6l¢egi metaller
icin yiiksek sertlik basamaklarinda genis araliga sahip olmadigindan iyi sonuglar
vermektedir. Pek ¢ok sert metalin Mohs sertlik 6l¢ek araligi 4 — 8’dir. Bergsman (1945)
tarafindan tanimlanan diger sertlik tipi: belirli bir ylik altinda yiizey ilizerinde elmas
batacin ylizey iizerinde biraktig1 kazimanin genisligi veya derinliginin 6l¢iisiidiir. Mikro

olusuma sahip yapilarin goreli sertliginin 6l¢lilmesinde olduke¢a kullanishdir.
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1.2.1 Meyer sertlik

Meyer (1908), Brinell’in yiizey etki alaninin goriintimii tizerine dayali 6nerisinden farkl
olarak sertlik 6nerdi. Iz yiizeyi ile iz arasindaki ortalama basincin anlami, yiikiin iz

alaninin goriiniimiine boliinmesiyle elde edilir.

Dy = — (1.1)

Meyer ortalama basincin sertligin dl¢iisli olarak alinabilecegini onerdi. Boylece Meyer
sertligi;
4pP

Meyer Sertlik = — (1.2)

wd?

Brinell sertligine benzer sekilde Meyer sertliginin birimi mm? basna kg’dir. Meyer
sertlik testi, Brinell sertligine gére uygulanan yilike duyarlidir. Soguk iiretilmis maddeler
icin Meyer testi temel bir sabit olup yiikten bagimsizdir. Halbuki Brinell sertligi artan
yiikle azalir. Tavlanmis metaller i¢in Meyer sertligi siirekli uygulanan yiik 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 yapiy1 olusturur. Ancak, pratik sertlik 61¢iimlerinde nadiren kullanilir.
Meyer, iz genisligi ve yiik arasinda deneysel bir iliski onerir. Bu iliski genellikle Meyer

kanunu olarak adlandirilir.

P = ad™ (1.3)

burada P; uygulanan yiik (kg), d; iz yarigap1 (mm), n; metalin zorlanma sertligi ile ilgili
sabit veya Meyer sayisidir ki IBE’in bir &lgiisiidiir, a; girmeye kars1 metal direncini
gosteren sabittir. Eger n = 2 degerini alacak olursa o zaman gelistirilmis Meyer kanunu
Kick kanuna (Mott, 1956) doniistir,

P =aqayd" (1.4)

burada a, izin geometrisine ve test malzemesinin 6zelligine bagl bir sabittir.
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Meyer kanunundaki tstel ifade yaklasik olarak pozitif 2 degerine esittir. Tavlanmis
metaller i¢in n yaklasik degeri 2.5 ve zorlanmayla sertlestirilmis metallerde ise 2 degerini

almaktadir.

Meyer kanunu, ylik uygulamasinda bir diislik yiik limitine sahiptir. Eger yiik ¢ok diisiik
olursa iz etrafindaki deformasyon tamamen plastik sekilde ger¢eklesmeyeceginden
Esitlik 3’e uymaz. Bu diisiik yiik limit malzemenin sertligine baghidir. 10 mm ¢aph top
sekilli batac ile bakir malzemeye 50 kg yiikk uygulanirsa BSS degeri 100’1 ve celik
malzeme icin 1500 kg ylik uygulandiginda BSS degeri 400’i agmaktadir. Farkli
yarigaplardaki top sekilli bataglar i¢in kritik yiik degeri batacin yarigapinin karesiyle
orantilidir (Dieter, 1961).

1.2.2 Vickers sertligi

Vicker’s sertliginde batac olarak kare sekilli elmas pramit kullanilir. Pramidin ters yiizleri
arasindaki a¢1 136°°dir. Bu ac¢inin, Brinell sertlik testinde iz ¢capinin top ¢apina oraninin
alinmasi oldukg¢a uygun bir yaklasim olacaktir. Batacin sekli genellikle elmas-pramid
olarak kullanilmasindan dolay:r EImas-Pramid Sertlik sayisi1 (EPS) veya Vicker’s Sertlik
Sayis1 (VSS veya VPS); uygulanan yiik degerinin izin sinirladigi alana béliimii olarak
tanimlanir. Pratikte bu alan mikroskop altinda yiikiin malzeme yilizeyinde olusturdugu

1zin kosegensel uzunlugunun Sl¢iilmesiyle hesaplanir. VSS asagidaki esitlikle hesaplanir;

2Psin(6/2) _ 1.854P

Vss = =2 -

(15)

burada P; uygulanan yiik, d; kosegensel ortalama uzunluk, & elmasin ters yiizii
arasindaki a¢1 (= 136°)’dir (Dieter, 1961). Vickers sertligine ait sematik gosterim Sekil

1.8 ve metal mikroskobu kullanilarak ¢ekilmis hali Fotograf 1.1’da goériilmektedir.
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Sekil 1.8. Vicker’ s sertlik 6lgme yontemi (Shaw ve DeSalvo, 1970)

Fotgraf 1.1. Yiik (5.9 N) uygulanmasinda BSCCO numunesi i¢in iz goriiniimii
(T1X500GR — 2X50)

Vicker’s sertlik testinin aragtirmacilar tarafindan yangin olarak kullanilmasinin sebebi
pek cok yumusak metal i¢in verilen bir yiik i¢in VSS degeri 5 ile olduk¢a sert malzemeler
icin 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 (ug) noktalarinda alinan veriler karsilagtirmada
kullanilmaz. Ciinkd pramid sekilli batacin olusturdugu etki, onlarin biiyiikligi ile iliskili
olmayan benzer bir geometriye sahiptir. Burada VSS yiikten bagimsizdir. Bu durum hafif
yiiklerin disinda genel olarak bulunabilir. Test edilecek metalin sertligine bagl olarak
uygulanacak yiik genellikle 1 kg ile 120 kg araligindadir. Bu avantajlarina ragmen
Vicker’s sertlik testi statik 6l¢iimlerde heniiz yaygin olarak kullanilan rutin bir test

degildir ¢linkii numune yiizeyinin dikkatli hazirlanmasini gerektirir ve kosegensel dl¢timii
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yapan kisinin oldukga dikkatli 6l¢imler yapmasi gerekir. Vicker’s sertlik testi E92 —
72 ASTM standartlarinda tanimlanir (Dieter, 1961).

Stiperiletken malzemelerin endiistriyel uygulamalarinda sertlik, elastik modiil gibi pek
¢ok mekanik Ozellikler olduk¢a Onem tasiyan parametrelerdir (Yilmazlar vd., 2007).
Stiperiletken malzemelerin mekanik o6zelliklerini arastirma agisindan iz metodlari
kullanilarak yapilan mikro sertlik 6lgiimleri olduk¢a uygun yontemdir. Yaygin olarak
bilindigi lizere bir polikristal malzemenin sertligi uygulanan test yiikiiniin iz boyutu
alanina orani olarak tanimlanir (Mott, 1956; Biickle vd., 1973; Sargent ve Page, 1978).
Eger sertlik degeri artan yiik ile azaliyorsa yani artan bir iz boyutu varsa bu 6zellik iz
boyutu etkisi (IBE) (Indentation Size Effect-ISE) olarak adlandirilir. Iz boyutu etkisini
arastirmak igin pek ¢ok denklem teorik olarak ¢alisilmistir. Ornegin; Meyer kanunu
(Mott, 1956; Biickle vd., 1973), Hays-Kendall yaklasimi (Bull vd., 1989), elastik
toparlama modeli (Kodru vd., 1989), enerji-ayar yaklasimi (Guille ve Sieskind, 1991;
Page vd., 1992), orantili numune direnci (Li ve Bradt, 1993) ve gelistirilmis orantili
numune direnci (MPSR) (Gong vd., 1999), bu modellerin hepsi de uygulanan test yiikii
ile iz boyutu degisimini tanimlamaktadir. Meyer kanunu disindaki yontemler gercek
sertlik degeri olarak adlandirilan hesaplamalar1 da iceren metotlardir. Bu esitlikler yaygin
olarak iz tanimlamasinda kullanilmis ve pek ¢ok farkli malzeme tizerinde ¢alisilmustir (Li
ve Bradt, 1993; Gong vd., 1999; Li vd., 1994; Jain vd., 1994; Ma ve Clarke, 1995).
Yaygin olarak iz boyutu etkisi Meyer kanunu ile; yiik (P) ve iz boyutu (d) arasindaki
iliskiye bagli olarak

P = ad™ (1.6)
seklinde tanimlanir. Burada iistel ifadedeki n Meyer sayisi ve a bir sabit olmak iizere
verilir. Eger n < 2 ise sertlik iizerinde bir iz boyutu etkisi vardir ve n = 2 olmasi
durumunda sertlik yiikten bagimsizdir ( Csehova vd. 2010).

Sertlik malzemenin tersinmez deformasyonunun direncini 6lgmek i¢in kullanilir. Sertlik

1z testi, malzemenin kii¢iik bir kisminda mekanik 6zellikleri arastirmak anlamina gelir.

Geometrisine bagli olarak farkli bataglar, 6rnegin Vicker’s bataci yaygin olarak
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kullanilmaktadir. Elmas pramid sekilli batag ile olusan Vicker’s sertlik degeri(H);

uygulanan yiikiin (P), pramid bicimli temas alani(A, = Ar)’na orani olarak tanimlanir;

HV = 0.0378% L7

Esitlik 4 ile verilmekte olan sertlik degeri hesaplamalar ilgili arastirmalar, [z Boyutu
Etkisi (/BE) bakimindan yiik bagimlilig1 Sekil 1.10°da gosterilmektedir. Literatiirde IBE

davranigini tanimlamak ig¢in uygulan iz test yiikii P ile girme derinligi d arasindaki

iliskinin aragtirildig1 goriilmektedir.

1
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Test Yiikii

Sekil 1.9. IBE karakteristiginin sematik gdsterimi (Ashcroft ve Spinks, 1996)

1.2.3 Hays—Kendall yaklasim

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

Newtoniyan direng basinci olarak diistintir ( Hays ve Kendall, 1973).

Pefertir = P —W = a,d? (1.8)

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 yiikii. Esitlik 4°da P ile (P — W) yi yer degistirerek yiikten bagimsiz (gercek)
sertlik degeri hesaplanabilir,
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P-w)
d2

Hyx = 0.0378 = 0.0378q, (1.9)

1.2.4 Orantih numune diren¢ (OND) modeli

OND modeli Li vd. (1994) tarafindan 6nerildi. P uygulanan test yiikii ve d temas derinligi

olmak lzere:
P =a,d + a,d? (1.10)

burada a, ve a, malzemeye ait sabitler. Li ve Bradt’in analizlerine gore a, elastik
ozellikler ve a, plastik dzelliklerle iliskilendirilebilir. Ozellikle a, 'nin gercek sertlik (true
hardness) Honp olarak adlandirilabilecegini onerdiler. Vicker’s mikroiz testi i¢in Honp

degeri dogrudan a, cinsinden asagidaki ifade ile belirtilir.

P—ald a
H = = 1.11
OND ™ 76.43d2 ~ 26.43 (111)

Diger bir ifadeyle, Esitlik 77u P/d’nin d ile degisim grafiginden a, ve a, yi hesaplamak

icin Esitlik 8 olarak yeniden diizenlenebilir:
P

IBE incelemelerinde OND modeline bir uygulamasi olarak gercek sertlik degeri iki farkls

P—ald

sekﬂde HONDl - m V

a .-
e Honpo = ﬁ olarak hesaplanabilir.

1.2.5 Gelistirilmis orantili numune diren¢ (GOND) modeli

Deneysel sonuglardan OND modeline gore P/d ile d arasindaki iligskiden yapilacak
aciklamalar, kalici deformasyona karsi test malzemesinin direncinin tanimlanmasi bu
modele gore hatali olacaktir (Lee, 1994). Belirtmek gerekir ki, Esitlik 6’de yapilan

tanimlamaya gore d = 0 degeri icin test malzemesinin direnci sifir degerini alacaktir
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(W = a,d = 0). Incelenen malzeme i¢in minimum yiik uygulamasi bir plastik iz
olusturmasini sifir yapacaktir. Bu kabul edilebilir olarak goriinmektedir. Gergekte ayni
zamanda Li ve Bradt (1993) da, Gane ve Bowder tarafindan rapor edilen yiik seviyesinde
altin numunenin yiizeyine ani olarak batag girmesinde karsilastiklar1 deneysel 6zelligi
belirtmektedirler. Kirllgan seramikler i¢in, minimum yiik asagisinda izin olusmamasi
sebebiyle kalic1 deformasyonda sifir olamayan durumlar i¢in pek ¢ok sonug vardir. Yani,
sifir olmayan minimum yik bu c¢aligmalarda kullanilan yiik seviyeleriyle
karsilastirildiginda oldukca kiiciik olabilir ve test-numunesi direncinin iz baglh

hesaplamalarinda ihmal edilebilir.

Seramiklerin yapimi ve parlatilmasi islemlerinin tamami test-numunesi direncini
etkileyecek onemli bir faktordiir. Bu islemler boyut kontrolii ve yiizey kalite kontrolii bir
seramik parcalarint ve boyutlarinin iyi seg¢ilmesini gerektirir. Yiizeysel islemler ve
parlatma islemi malzeme ylizeyi yakinlarinda plastik deformasyonlar ve catlaklar
olusturabilir (Samuel, 1960-1989). Lawn ve Onceki arastirmacilar (Lawn ve Wilshaw,
1975; Lawn ve Marshall, 1978), bir keskin batag malzemenin kiigiik bir hacminda plastik
deformasyon olusturdugunu belirttiler. Ciinkii plastik olarak elementlerin hacimsal
deformasyonu her bir yiv ufalmasinin digerini 6rtmesine eslik eder, bir baski yapma
isleminde yiizeyin tamami plastik olarak deforme olur (Samuel, 1960-1989). Buna
ragmen, sertlik Olgiimlerinde ylizeyin plastik deformasyonuyla alakali etkilerin
iligskilendirildigi nicel analizler hala yetersizdir. Bu durumda plastik olarak yiizeyi
deforme edilmis malzemenin direnci bir yaym elastik direncine benzer olarak
diisiiniilebilir. Burada yay, ize maruz kalmadan onceki durumda gerilimden uzak
olmasindan ziyade sikistirilmis olmalidir. Li ve Bradt (1993), OND modeline gore test

numunesinin direnciyle ilgili olarak W = a,d seklindeki 6nerileri yeniden diizenlenirse

burada a,, test numunesinde artik yilizey gerilmesiyle alakalidir. Esitlik 10’yi Esitlik 5°de

yerine yazilarak:

P =ay+a,d+ a,d? (1.14)
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Esitlik 11, OND modelinin diizenlenmis hali olarak alinir. Boylece Esitlik 11°de ki a4 ve
a, parametrelerinin fiziksel anlami Esitlik 7°da ki ile benzer oldugu ortay ¢ikar. OND
modele benzer sekilde, Gelistirilmis OND modeli Esitlik 12a-b’de verildigi gibi gercek

sertlik degerini hesaplamanin iki farkli yolu

P—ao—ald

Heonp1 = " oe43d (1.15)
a

Heonpz = 26_13 (1.16)

vardir.

Li ve Bradt (1993)’a gore sirasiyla a, ve a, parametreleri malzemenin elastik ve plastik
ozellikleriyle iliskilendirilebilir. IBE sonuglaria gore test malzemesinin iz-biiyiikliigii ile
orantili direnci a, tarafindan tanimlamakta ve a, terimi de dogrudan yilikten 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 ¢evreledigi bolgenin egriliginin
sonucu olan izin artik gerilmesinin biiylikligiiniin 6l¢iisidiir. Benzer olarak, a,/a,
degeri, yapim ve parlatma sebebiyle olusan artik gerilimin yaklasik olgiisii olarak

alinabilir.

Esitlik 10 ile verilen Li ve Bradt (1993) tarafindan 6nerilen OND modeli, ve Gelistirilmis
OND modelleri, Biickle tarafindan &nerilen IBE’de yiik uygulamasiyla olusan ize ait bir
polinom serisi seklinde kullanimi ile ayni formdadir. Esitlik 11, a, terimi ile Esitlik 7°dan
farkl1 bir gériiniimdedir. Pek ¢ok malzemede goriildiigii gibi IBE’de Biickle esitligi
kullanildigi zaman Li ve Bradt gibi pek ¢ok arastirmaci (Lawn ve Marshall, 1978;

Frohlich vd., 1977) da a, terimini sifir almaktadir.

Orantili Numune Direnci (OND) modeli aslinda Li ve Bradt (1993) tarafindan ortaya
kondu. Onlar uygulanan test ylikiiniin minimum seviyesinin varligini fikrini kabul ettiler
ve onu test malzemesinin direnci (W = a,d) olarak adlandirdilar. Minimum seviyenin
asagilarinda, izin olusturdugu kalict deformasyon baslamaz ancak sadece elastik

deformasyon olusur.
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Gong vd. (1999) nin 6nerdigi OND modeline gore malzeme yiizeyi gerilimsiz olamaz,

malzemenin yapim ve

parlatilmas1 esnasinda benzer gerilimlerden daha fazla

etkilenmistir. Bu gerilimler malzemenin direng parametresini (W = ay + a,d)’ye

degistirir, burada a,, kiigiik bir negatif degerle artik yiizey gerilmeleriyle alakali ve a; ise

kalic1 deformasyona kars1 malzeme direnci ile alakali pozitif bir degere sahiptir. Vicker’s

sertligi verileri i¢in benzer bir incelemede regrasyon analizinde korelasyon sabiti 0.9984

ve 1 arasinda oldugu goriiliir.

40

30

20

P (N)

i e ZTM
a SC
v glass
0.02 004 006 008 010 012

d (mm)

Sekil 1.10. Test malzemeleri igin iz biiylikliigliniin uygulanan yiikle degisimi (Samuel,

1960-1989)
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BOLUM II

LITERATUR

2.1 iz Analizinin Gelisim Siireci

19. yiiz yilin sonlarinda malzeme bilimciler tarafindan, metalar ve alasimlar gibi kati
malzemelerin basarili bir sekilde iiretilmesi ve Ozelliklerinin incelenmesine yoOnelik
acilimlara yol acan 6nemli teknolojik bilgiler bilinmekteydi. Isvecli metalorjist Brinell,
demir ve ¢elik tizerindeki yogun calismalar1 sonucunda sertlik testini gelistirdi. Test ile
ilgili makalesi (Chanya vd., 2009) 1900 yilinda yayinlandi. Bu test, 10 mm c¢apinda
sertlestirilmis ¢elik bilyanin malzeme igerisine 3000 kg lik yiikiin 30 sn etki ettirilmesi
sonrasinda sonug izinin yilizey alaninin Sl¢iimii yapilarak metal ve alagimlarin goreceli
sertliginin dl¢limiinii miimkiin kilmaktadir. Yillar boyunca bu metodun gelistirilmesine
ragmen kasifinin ismi ile anilacak olan Brinell Sertlik Testi olarak adlandirilmaktadir
(Dieter, 1961).

1919 yilinda, Rockwell iz gelisiminde ileri bir adim atti. Rockwell, bir baslangi¢ 6n-yiik
ve ilave test yiikii olmak iizere iki sabit yiikiin malzeme igerisine batag¢ kullanilarak girdigi
yeni sertlik testini gelistirdi. Iki yiik arasindaki girme derinligi farki sertlik dlgiisiinii
vermektedir. Sertlik araligi farkli olan pek ¢ok Rockwell 6lgegi vardir (Crow ve Hinsley
1946). Bunlardan en yaygin olanlar1 gelik bilya batag ile olusmus B 6lgegi, koni sekilli
elmas batag ile olusmus C 6lgegidir. Bu dlgeklerden hi¢biri malzemelerin tam bir sertlik

araligini kapsamaz ve Brinell sertlik sayilariyla da orantili degillerdir.

1925 yilinda, Smith ve Sandland Vicker’s testi olarak adlandirdiklari, Brinell testiyle
sertlikleri tahmin edilemeyecek kadar sert olan metaller i¢in yeni bir iz test gelistirdiler.
136°’lik agrya sahip ylizeyi olan kare sekilli elmas piramidin batag olarak kullanildigi
diizenegi gelistirdiler. Geometriyi Oyle sectiler ki, Olgiilen sertlik sayilart Brinell
sayilarina oldukca yakin ve malzemede kullanilan bata¢ tiim malzemeler icin siirekli
olacak bir 6lgek olusturmasina izin vermektedir. Bu akillica bir se¢im, Vicker’s sertlik
testinin kolayca kabul gérmesini sagladi. Daha 6nceki testlere gore Vicker’s testi, olduk¢a
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kiigiik 6lcekli iz Slglimlerinin yapabilmesini miimkiin kilmistir. Brinell testinde oldugu
gibi Vicker’s sertlik sayilari, uygulanan yiik geri ¢ekildikten sonra elastik toparlanmanin
olmadigini1 kabul ederek yansitilmis alandan ziyade, izin yiizey alaninin hesaplanmasi
prensibine dayanmaktadir. Bununla birlikte gercekte, elastik toparlanma olusur ve pek

cok durumda etkisi biiyiiktiir.

1939 yilinda Knoop ve arkadaslari, Vicker’s testine alternatif olarak, rombohedral sekilli
elmas batag ile diisiik yiik iz testini gelistirdiler. Digerlerine gore bu batacin kosegensel
uzunlugu 7.114 defa kiigiiktiir. Boyle bir batag geometrisiyle elastik toparlanmanin
minimum olacagina inanilmaktadir. Bazi arastirmacilarin Knoop izlerinin elastik
toparlanmaya sahip olmadigini sdylese de bu dogru degil, ¢iinkii uzundan kisaya kosegen
oranini tahmin etmek genelde ideal 7.114 degerinden farkli diisiiniilebilecek sonuglarla
aciklanir. Birkag yil sonra, Tabor ve yardimcilari, farkli geometrik sekilli bataglar i¢in
yiik geri g¢ekildikten sonra malzemelerin elastik olarak gevseyeceklerini ifade ettiler

(Dieter, 1961).

20. yiizyilin ortalarinda, iz teknikleri biiyk bir ilgi ¢ekti ve malzeme bilimcileri arasinda
popiilaritesi artti. Bu bilimciler bu teknikler yardimiyla ¢esitli katilar i¢in deformasyon
ozelliklerini arastirmada yeni gelismelere yol actilar [33]. iz teknigi kolay
uygulanmasindan oldukga cazip hale geldi. Ciinkii oldukca kiigiik ve ince malzemelere
uygulanacak bir alan ortaya koymaktadir. Bu genis inceleme alani mikrosertlik testi
olarak bilinmektedir (Biickle, 1975; Tarasov ve Thibault 1947). Bu teste piramit batag
kullanilarak oldukga kiigiik malzemelerin 6zellikleri basarili sekilde arastirilabilmektedir.
Boylece mikrosertlik, elverisli cihazlar ile olabildigi kadariyla katilarin kirilganlik
Ozelliklerinin arastirilmasina imkan saglamaktadir (Carter ve Norton 2007). 1970°li
yillarda gelindiginde, iz olusumunun kismi agsamalarinda elastik 6zellik baskin ise bir tek
iz testinden hem malzemenin sertligi hem de elastik modiilii arastirila bilinmektedir
(Brinell, 1900). Elastik etkiyi arastirmak i¢in, gerekli oldugu kadar malzemede batacin iz
olusturmasinin saglandigi sirada yiiklerin batag {izerine uygulanmasinin ve batacin yer
degistirmesinin goriintiilenmesi gerekmektedir. iz olusumunun gériintiilenmesi malzeme
icinde batacin olusturdugu temas alaninin tahmin edilmesi ve bir artik alanin optik olarak
Ol¢iilmesini de saglar (Dieter, 1961). 1980’lerde bu alanda olusan arastirma dalgasi pek
cok farkli test metodunun ortaya ¢ikmasini sagladi. Bu giinlerde oldukga yaygin olarak

kullanilan ve kabul gérmiis metot Oliver ve Pharr (1992) tarafindan 6nerilmistir. Bu
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metot Loubet vd. (1984) ile Doerner ve Nix (1986) tarafindan gelistirilmis fikirlere
dayanan ve genellikle nanoiz (nanoindentation) testi olarak veya yiik ve Derinlige
Duyarli Iz (DDI) olarak adlandirilmaktadir.

Hertz
1896 @ = A

_ Knoop
@ % Rolcg;gc“ 1939 Berkovich
Vickers o = 1950
3 1916 Hod mncne DSI
Brinell odge z
1900 1934 1945 1;‘{)“5‘} 1980s
| | | | | | [ | |
1900 1950 2000

Sekil 2.1. Yaygin kullanilan sertlik testleri ve ilgili batag sekillerinin tarihsel siireci
(Carter ve Norton 2007)

2.2 Literatiirde Mikrosertlik

Yaptig1 calismada Yamak (2007), MgB: siiperiletken numunesi kullanilarak, malzemenin
dinamik mikrosertlik verileri farkli modellerle analiz etmistir. Yapilan teorik modeller ile
analizlerinde yliksek korelasyon sabiti goz 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 kalict deformasyonu olusturmak icin gerekli olan

minimum esik yiikii (ay) degerini belirlemede yetersiz oldugunu ortaya koydu.

Khalil (2001), geleneksel katihal tepkime yontemi ile Bi2xPbxSr2Ca2CuzOy (x = 0.0,
0.18, 0.22, 0.25, 0.3, 0.35, ve 0.5) siiperiletkeni tiretmislerdir. 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 sonuglari, taneler arasi baglarin mukavemeti ve

malzemenin daha homojen bir yapiya sahip olmastyla iliskilendirmislerdir. x = 0.3’den
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sonraki katkilardaki azalmanin IBE taneler arasi zayif baglardan ileri geldigini rapor

etmislerdir.

Uzun vd. (2008), MgB: siiperiletkenlerinde 300°den 1500 mN’a kadar degisen araliktaki
yiikleri uygulayarak oda sicakliginda Vicker’s mikroiz testlerini yaptilar. Yik-girme
derinligi egrileri ve enerji datalart mekanik 6zelliklerini belirlemede kullandilar. Sertlik
ve elastik modiil degerleri Oliver-Pharr modeli ile olduk¢a uyum igerisinde oldugunu

rapor ettiler.

Seki vd. (2010), YBa>Cu3zOy yapiy1 elde etmek igin Y2BaCuOs tozlar1 ve polivinil alkolii
su ortaminda bir tutkal olarak karistirdilar. Polivinil alkol karisimli YBa2CusOy yapinin

sertliginin saf olandan fazla oldugunu rapor ettiler.

Aydin vd. (2009) , Bi1.8Pbo.35Sr1.9Ca2.1CuzGdxOy siiperiletken numunelere x = 0.0, 0.1,
0.3 ve 0.5 olamk iizere Gd katkisi1 yaparak Ozelliklerini inceledi. Gd katkisinin
stiperiletken 6zellikleri 6zellikle kritik gecis sicakligi ve akim yogunlugunu diisiirdiigiinii,
ayrica Hy sertliginin ylike bagimli oldugunu rapor etti. Yiikten bagimsiz (gergek)
mikrosertlik degerlerini Kick's kanunu, OND modeli, GOND modeli ve Hays-Kendall
yaklagimiyla inceledi ve sonuglarini karsilagtirdi. Sonug¢ olarak Gd katkisinin

stiperiletkenlik ve mekanik 6zellikleri kotiilestirdigini rapor etti.

Arda vd. (2013), Zn, Mg, Ni, Co, Mn ve Cr’un alkookside kullanarak sol-jel teknigiyle
ZN0.94Mo.01 TMo .05 (TM=Ni, Co, Mn ve Cr) soliisyonunu sentezlediler. Ge¢is metallerinin
katkilanmas1 ve 1s1l islem sicakliginin yapisal ve mekanik ozelliklerini ZnMgO nano
parcaciklarint  kullanarak arastirdilar. Mikrosertlik degerlerini  dijital Vicker’s
mikrosertlik test cihazi ile Olgtiiler. Elde ettikleri deneysel sonuglari Kick’s kanunu,
orantili numune direnci (OND), elastik/plastik deformasyon modelleri ve Hays-Kendall
yaklasimi ile analiz ettiler. ZnMgO nano pargacigina Ni, Co, Mn ve Cr katkisi
mikrosertlik degerini kademeli olarak azaltmaktadir. iz boyutu etkisi davramigin

gbzlemlediler.

Lopes vd. (2011), titanyum alasimlarinda 1s1l islemle yaslandirmay1 mekanik 6zelliklerini
optimize etmede kullandilar. Elastik modiil ve Vicker’s sertlik degeri Ti — 30 Nb alagimi
icin uygulanan 1s1l isleme duyarli mikro yapida degisimlerin oldugunu rapor ettiler. Ti-
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Nb alagimlar1 i¢in Vicker’s sertligini 206.5 + 6 olarak ve elastik modiiliinii 80 GPa

olarak bulundugunu belirttiler.

Sedky ve Al-Battat (2013), 0.00 < x < 0.50 araligindaki degerler i¢in Bi2Sr.Cax-
x Y xCU20y siiperiletkenleri lizerinde yapmis olduklar1 mekanik incelemeyi Vicker’s sertlik
testiyle yapmuslardir. Kritik gegis sicakliginda gozledikleri artisin bir benzerini de gergek
sertlik degerlerinde bulduklarini belirtmislerdir. Siiperiletken yapiya katilan yitriyum (Y)
miktar1 Bi2212 siiperiletken sisteminde kalsiyumlu bolgeye yerlestigini belirttiler.

Karaca vd. (2009), BSCCO siiperiletkenlerine Zn ilavesinin etkilerini mikrosertlik 6l¢tiim
yontemi ile mekanik 6zellikler iizerindeki etkisini arastirdilar. Mikrosertlik 6l¢iimlerinin
deneysel sonuglarini Oliver-Pharr modeli ile incelediler. Yapilan inceleme sonucunda Zn

ilavesinin artis miktarina bagli olarak iz boyutu etkisini gosterdigini rapor ettiler.

Terzioglu vd. (2009), MgB: siiperiletken numuneler iizerinde tavlama sicakliginin
mekanik 6zellikler iizerinde yapmis olduklari aragtirmada malzemelerin Vicker’s
mikrosertliklerinin tavlama sicakligina ve uygulanan yiike bagli oldugunu buldular. Elde
ettikleri sonuglar1 farkli modeller kullanarak numunelerin mekanik 6zelliklerinin yiik

bagimliligini arastirdilar.
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BOLUM II1
MATERYAL VE METOT
3.1 Malzemelerin Uretimi
Stiperiletken malzemelerin hazirlanmasi genellestirilmis (BiPb)2Sr2Can-1CunOa2n+4 Sistemi
icinde n = 3 sistemine benzer sekilde segilen, Bi1.76Pbo24Sr2Ca2Cu3O2n+4 (Yurchenko,
2006) kompozisyona uygun olarak yapildi. Deney islemlerinde kullanilmis olan

baslangi¢ tozlarinin saflik dereceleri ve molekiil agirliklar1 Cizelge 3.1°de verilmektedir.

Cizelge 3.1. Baslangi¢ tozlarinin 6zellikleri

Bilesik Saflik derecesi (%) Molekiil agirlig (gr)
B0 99.9 465.96
PbO 99.9 223.19
5rCO3 98 147.63
CaO 99.95 56.08
Cu0 98 79.54

Secilen baslangi¢c kompozisyonun iiretiminde Esitlik 3.1 kullanild.

(0.88).(Bi203 )+(0.24).(PbO)+(2).(SrC0O3)+(2).(Ca0) +(3).(CuO)
- Bi1.76Pb0.24Sr2Ca,CuzOzn+4 (3.1)

Kat1 hal tepkime yontemlerinden birisi olan 1slak yontemi kalsinasyon 6ncesi homojen

yap1 elde etmek icin kullanildi.

3.2 Kalsinasyon Islemi

Kalsinasyon islemi, karisim halindeki tozlarin erime noktalarina yakin bir (DTA
incelemesi sonucunda elde edilen) sicaklikta 1s1 uygulanarak termal yol ile
ayristirllmasidir. Bu 1s1l igslem sonucunda baslangigta A>O3, BCO3, CO yapidaki tozlarin
yapisi igerisindeki COsz gibi Oksit ve Karbonatli yap1 bozularak A2B3z ve A2(BC)z gibi
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ikili ve ticli fazlar olusur. Kalsinasyon iglemi sirasinda toz malzeme igerisinde olmasi
muhtemel gazlarin disar1 atilmasini kolaylastirmak amaciyla malzeme tablet haline

getirilmez (Vo vd., 1998).

Deneysel calismada kullanilacak siiperiletken malzemeye ait kalsinasyon islemleri ise
700, 700, 750 ve 780 °C de 10, 30, 180 ve 1200 dakika siireyle hava ortaminda sirasiyla
yapild.

3.3 Sinterleme islemi

Kalsinasyon islemi sonrasinda tablet haline getirilmis malzeme erime sicakliginin hemen
altindaki bir sicaklikta belirli bir siire 1s1l isleme tabi tutularak ana faz yapisinin
olusturulmasi asamasi yani sinterleme islemi gergeklestirilir (Vo vd., 1998). Bu asamada
malzeme tablet haline getirilerek 1sitma sirasinda malzeme kaybi en aza indirilmektedir.
Sinterlemenin bir bagka amaci malzemenin daha yogun hale gelmesini saglamaktir.
Deneysel ¢aligmada kullanilacak T1, T2, T3 ve T4 malzemeleri i¢in sirastyla 15, 60, 85
ve 130 saat siirelerdeki sinterleme islemlerine tabi tutularak siiperieltken tiretimi
gercgeklestirildi. Siiperiletkenlerin {iretim asamalar1 sematik olarak tablo halinde Cizelge

3.2°de verilmistir.

Cizelge 3.2. (BiPb)SrCaCuO Siiperiletken iiretim agsamalarinin sematik gosterimi

Sematik Gozterim Ielem Agiklamasy

Baslangig tozlanm kanstirma ve §giitme

1 I Kalsinasyon

Ara GEiitme

Tablet yapum

Tablet

Sinterleme

Siiperilethen tablet

MEkanik Ozelliklerin Incelenmesi

Vickers Sertlik Olgimleri
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3.4 Mekanik Ozellikler Olgiim Sistemi

Vicker’s sertlik 6l¢imiinde kullanilan batici ug (indenter), yiizeyleri arasinda 136° ac1
bulunan bir elmas piramittir. Darbelere karsi daha hassas oldugundan en sert malzemeler

bile bu metotla 6l¢iilebilir. Uygulanan yiik 1 gr ile 1000 gr arasinda degismektedir.

Bu ¢alismada sinterleme siireleri 15, 60, 85 ve 130 saat alindi ve T1, T2, T3 ve T4 olarak
isimlendirilen BSCCO numuneleri iizerinde aragtirmalar yapildi. Sertlik 6l¢timleri oda
sicakliginda Future — Tech FM — 700 Vicker’s hardness test cihazi (Sekil 3.1) ile
yapildi.

Sekil 3.1. Mikrosertlik test cihazi (Sahin, 2012)

Batag ylizey iizerinde tiim dl¢limlerde kontak sonrasi 10 sn bekletildi. Ayrica her bir
numune i¢in numunenin farklt bes noktasindan bes ayr1 Ol¢lim alinarak sertlik
degerlerinin hesaplanmasinda bu bes 6l¢limiin ortalamasi kullanildi. Malzeme tizerindeki
iz olusumunun birbirinden etkilenmemesi ve olusabilecek olumsuz sonuglar1 engellemek

icin kdsegensel uzunlugun bes katindan daha uzun bir bosluk birakildiktan sonra diger iz
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Olctimii yapildi. Fotograflar iz olusumundan hemen 30 — 60 sn ye sonra Olympus BH?2
optik mikroskobu kullanilarak x5, x10, x20, x50 ve x100 objektifleri yardimiyla ¢ekildi.
Cekilen bu fotograflar iizerinden izlere ait kosegen boyutlari (d), belirlendi.

Vicker’s sertligi (Hy )’ de, Brinell sertligine benzer sekilde, uygulanan kuvvetin iz alanina

boliinmesi ile belirlenir ve asagidaki gibi verilir.

__2Fsin(6/2)

H
V gdz

(kg/mm?) (3.2)

Burada, F; uygulanan yiik, g; yer ¢ekim ivmesi, d? izin alamdir. Vicker’s sertligi ile cok
ince bolge veya tabakalarin bile sertligi hassas bir sekilde 6l¢iilebildiginden, mikrosertlik

olarak da bilinir.
Batici u¢ numuneye 5 — 30 sn zarfinda uygulanarak, numunede kare seklinde iz

olusturulmaktadir. Iz olusumundan 30 — 60 sn sonrasinda hizl bir sekilde metalografik

mikroskop yardimiyla izlere ait fotograflar ¢ekildi.
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BOLUM IV

ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMALAR

Bu c¢aligmada, kat1 hal tepkime yontemiyle iiretilmis BSCCO numunelerin 1sil islem
stiresine bagli olarak sertlik degerlerindeki degisim, Vicker’s sertlik dl¢iimleri yapilarak
sonuglar farkli teorik modeller kullanilarak incelenmis ve gergek sertlik degerinin 1s1l

islem degisimi hesaplanmustir.

4.1 Metalografik Fotograf incelemeleri

Uretim asamas1 BSCCO siiperiletkenlerinin 1s1l islem sonrasinda Vicker’s sertlik deney
sisteminde yapilan Olgimlerin hemen sonrasinda Olympus BH2 marka metalografik
fotograf ¢gekme tinitesi kullanilarak x5, x10, x20, x50 ve x100 biiyiitme 6zelligine sahip
objektifler yardimiyla batacin malzeme tizerinde olusturdugu kosegensel iz fotograflari
cekilmistir. Cekilen bu fotograflarda 50, 100, 300, 500 ve 1000 gr yiik altinda T1, T2,
T3 ve T4 numunelerine ait birer tanesi Fotograf 4.1-4’de verilmektedir. Fotograf 4.1-
4’den goriilecegi gibi kosegensel iz yapist incelendiginde her numune i¢in belirgin bir
sekilde iz yapisinin olustugu goriilmektedir. Kdsegensel iz yapist bakimindan T3
numunesindeki iz seklinin daha belirgin, daha net ve daha diizgilin bir sekilde olustugu

gozlenmektedir.
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Fotograf 4.1. 50, 100, 300, 500 ve 1000 gr yiik uygulanmasi ve x5, x10, x20, x50,
x100 biiylitmesinde ¢ekilen T1 numunesi ait metalografik fotograflar
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Fotograf 4.2. 50, 100, 300, 500 ve 1000 gr yiik uygulanmasi ve x5, x10, x20, x50,
x100 biiylitmesinde ¢ekilen T2 numunesi ait metalografik fotograflar
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Fotograf 4.3. 50, 100, 300, 500 ve 1000 gr yiik uygulanmasi ve x5, x10, x20, x50,
x100 biiylitmesinde ¢ekilen T3 numunesi ait metalografik fotograflar
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Fotograf 4.4. 50, 100, 300, 500 ve 1000 gr yiik uygulanmasi ve x5, x10, x20, x50,
x100 biiylitmesinde ¢ekilen T4 numunesi ait metalografik fotograflar
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4.2 iz Boyutu Etkisi (IBE) incelemeleri

Asagida, farkli numuneler i¢in (T1, T2, T3 ve T4) farkl yiikler (50, 100, 300, 500 ve
1000 mN) altinda yiik-yerdegistirme egrileri elde edilmis ve elde edilen egriler Sekil
4.5°de verilmistir. Sekilden de agik bir sekilde goriildiigli gibi, farkli ytikleri altinda
yiikleme egrilerinin belirli bir ylik degerinden itibaren bir plato (diizliikk) bi¢imini aldig1

goriilmektedir. Ayrica, numuneler mekanik 6zellik bakimindan elasto-plastik bir davranig

gostermektedir.
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Sekil 4.5. Oliver-Pharr yontemine gore mikrosertlik degerlerinin uygulanan yiike gére
degisimi

Vicker’s sertligindeki batac geometrisi sertlik testlerinde yaygin olarak kullanilabilir

geometridir. Li ve Bradt (1996) Vicker’s izinin kosegensel uzunlugunu mikrometre

cinsinden alarak cigapaskal (GPa) cinsinden sertlik degeri Hy’nin Esitlik 10’daki

(Sangwal, 2000) ifade kullanilarak hesaplanabilecegini onerdiler. Bu ¢alismada Sekil

4.5’deki incelemeler sonucunda malzemelerin tipik iz boyutu etkisi sergiledigi goriildii.

Bu durum literatiirle de uyum igerisindedir (Sangwal, 1974; Keh, 1960; Aerts vd., 1959;
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Mendelson, 1962; Urusovskaya vd., 1963; Yu vd., 1979; Mott, 1956; Biickle, 1973;
Sargent vd., 1978; Bull vd., 1989; Kotru vd., 1989; Sahin, 2006; Page vd., 1992; Li ve
Bradt, 1993; Liv d., 1994; Jain vd., 1994; Ma ve Clarke, 1995). Sekil 4.5 incelendiginde
artan ylik miktar1 ile mikrosertlik degerlerinin Oliver-Pharr modeline gore farkli degerler
aldig1 goriilmektedir. Fakat 4.9 N’dan sonraki artan degerlerde hemen hemen tiim
malzemelerde diiz bir platoya ulasildig1 ve bundan sonraki degerler de yaklasik olarak
artan ylik miktarina karsin ayni sertlik degerlerini aldigi goriilmektedir. Sekil 4.5’de
goriildiigl gibi bu durum karsimiza iki farkli bolgeyi ¢ikarmaktadir. Bunlardan birincisi
4.9 N°dan daha yiiksek yiklerin uygulandigi durumda karsimiza cikan ve sertlik
degerinin neredeyse sabit kaldig1 diizliik bolgesidir ki bu bolge yiikten bagimsiz bolge
olarak adlandirilir. ikinci durum 4.9 N’dan daha kiiciik degerlerdeki yiiklerin uygulandig1
bolgede artan yiik miktarina karsilik mikrosertlik degerlerinin farklilagtig1 yani sertlik
degerinin artan yiik miktar ile azaldig1 bolgedir. Bu bolge yiike bagimh bélge veya iz
boyutu etkisi bélgesi (n < 2) olarak adlandirilir. Iz boyutu etkisi bolgesinde karsimiza
cikan yiik-yerdegistirme egrileri de Sekil 4.5’dekine benzer sekilde karsimiza
cikmaktadir. Bu bolgede yapilmis olan sertlik hesaplamalari ayni zamanda elastik
toparlama sonrasinda olusan iz 6l¢timii olarak da diistiniilebilir. Benzer durumlar Bull vd.
(1951) tarafindan da rapor edildi. Bu olay genelde literatiirde ¢ok iyi bilinen Iz Boyut
Etkisi; IBE davramisina karsilik gelmektedir (Kélemen, 2006; Y1ilmazlar vd., 2007).

Ayrica, literatiirde bu davranis1 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 iizerinde de uygulayarak numunelerimiz i¢in gegerli

olacak olan gercek sertlik degerlerini elde etmeye ¢alistik.
4.3 Meyer Yasasi incelemesi
Meyer Yasasi, IBE davramisini tanimlamak icin en yaygm kullanilan bir denklemdir.

Basit bir yiik yasasi olarak bu denklem
P = ad" (4.1)
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Burada yerdegistirme d ve test yiikii P ile iliskilidir. Denklemdeki a ve n deneysel
verileri, InP — Ind grafigine bir egrinin fit edilmesinden direk olarak elde edilen
sabitlerdir. Ozellikle “n” {issii Meyer indisi olarak adlandirilir ve genellikle IBE
davraniginin bir ol¢iisii olarak diisiiniiliir. Sayet n = 2 olmast durumu yiikten bagimsiz
sertlik durumunu verir ve Kick’s kanunu olarak asagidaki gibi verilir (Tabor, 1951; Bull
vd., 1989; Mott, 1956);

P = ayd? (4.2)

burada a, bir geometrik doniisiim garpanidir ve kullanilan batacin sekline baglidir.

Grafik ¢iziminde kullanila bilmesi i¢in Esitlik 15’nin logaritmasi alinmasiyla,
InP =Inay,+nlind 4.3)

ifadesi elde edilir. Tiim numunelerin regresyon analizleri Esitlik 16’ya gore yapilmustir.
Ozellikle T4 malzemesine ait mikro iz verileri [nP — Ind grafigine gore ¢izimi Sekil
4.6°da verilmektedir. Ayrica yapilan incelemelere ait parametreler Cizelge 4.1°de
verilmektedir. Cizelge 4.1’den ve Sekil 4.6’dan da goriilecegi gibi dogrusal bir fit ile
Meyer katsayisi (n) degeri tiim malzemeler i¢in 1. 6886 ile 1.9242 degerleri arasindadir.
Ayrica Meyer katsayisinin n < 2 olamsi da IBE davranisini yani mikro sertlik degerinin

uygulanan yiik miktar1 ile azaldig1 goriilmektedir (Mott, 1956; Biickle, 1973).

Sekil 4.7°den de goriildiigii gibi veriler lineer bir iliski gosterdi ve bu lineer iligki
dolayisiyla, Meyer yasasinin mikroiz verilerini tanimlamak i¢in uygun oldugu anlasildi.
Bu egrinin regrasyon analizinden, a, ve n parametrelerinin en iyi fit degerleri elde edildi

ve sonuglar Cizelge 4.1°de verildi.

Bu cizelgeden de goriildiigii gibi, n degerlerinin 2’den kiigiik olmasi, IBE’nin varligini
da ortaya koymaktadir. (Sahin, 2006; Kolemen, 2006; Gong vd., 1999; Uzun vd., 2005).
Bu ayrica, Sekil 4.5’den de yaklasik 4.9 N civarinda goriilen diizliige (platoya) gegisle
acik bir sekilde dogrulanmaktadir. Bu diizliige gecis noktasi literatiirden de iy1 bilinen iki
bolgeyi (yiike bagl bolge ile yiikten bagimsiz bolge) birbirinden ayirmaktadir. Meyer

kanunu yiikten bagimsiz bolge icin elde edilen sabit sertlik degerini belirleyememekte ve
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bu gecisi tanimlayamamaktadir. Ayrica bu kanun, IBE davramisinin temelindeki
sebeplerin anlasilmasinda yeterli olamamaktadir (Gong vd., 1999; Seki vd., 2010; Peng
vd., 2004; Weiss, 1997; Peng, Weiss, 1987; Celebi vd., 2002). Bundan dolayi,
calismamizda kullanilan BSCCO numunelerinin sabit bir sertlik degerini tespit etmek ve
IBE davranisinin temelindeki sebepleri ortaya koyabilmek icin Meyer kanuna ek olarak

diger modeller ile incelemeler yapilmustir.
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Sekil 4.6. Meyer Yasasina gore malzemelerin InP ile Ind degisimi

Cizelge 4.1. Meyer yasasina gore inceleme sonuglari
|

Numune Ina n RZ
T1 —8,1428 1,9242 0,9947
T2 —7,0745 1,6886 0,9855
T3 —7,7863 1,9209 0,9951
T4 —7,8364 1,9071 0,9643
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Sekil 4.7. Meyer Yasasina gore T4 malzemesinin InP ile Ind degisimi

4.4 Hays—Kendall Yaklasim Incelemesi

Hays ve Kendall (1973) tarafindan ¢ok sayida malzeme iizerinde yapilan mikrosertlik
testlerinde gdzlenen 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 biiyiikligiiniin artmadig1 gézlenmistir. Hays ve Kendall (1973)
tarafindan, deneysel olarak 6lgiilen izin biiyiikliigiiniin, uygulanan test yiikii P yerine
etkin yiik Pyirin = P — W ile orantili oldugu Esitlik 5’de verilmistir. Bu denkleme gore
P — d? grafigi diiz bir ¢izgi verecektir. Tiim malzemeler igin en iyi fit degerleri Cizelge
4.2°de verilmektedir. Esitlik 5 kullanilarak yapilan incelemelerden elde edilen a; ve W
arasindaki degisim Sekil 4.8’de verilmektedir. Sekil 4.9’da T4 numunesi i¢in verilen bu

grafigin uyum (korelasyon) katsayis1 (r2 = 0.9914) oldukga yiiksek ¢ikmustir.

Cizelge 4.2°den goriilecegi gibi uygulanan test yilikleri malzemelerde elastik deformasyon
meydan getirmis ve bata¢ kalic1 deformasyonu baglatamamustir. Bu ayrica metalografik

Sekil 4.10°deki fotograflardan da goziikmektedir.

37



Cizelge 4.2°den de goriilecegi gibi Hays-Kendall yaklagimina gore diizeltme faktorii
W’nun aldigi negatif degerler IBE davranisi durumunda malzemeler direng gosteremez
veya elastik toparlanma olusturamazlar. Fakat bata¢ uzaklastirildiktan sonra bir
gevsemeyi i¢eren bir durum gosterirler. Bu sonuglar biiyiik iz boyutu olusumu durumunda
diisiik yiiklerle daha diisiik sertlik olusturur. Hays-Kendall yaklagimina gére bir minimum
yiik, sadece elastik deformasyonun olustugu bir durumdan daha asagisinda bir yiik

uygulanmasi gerektigini géstermektedir.

10""I'"'I""I""AI""I"'(
® T1
T2
8 I T3 _
- A T4
6 L .
= i
~ L A o
Q -
4 - .
I A
2 L .
[ &®
| &D
OAI L L L 1 L L L L 1 L L L L 1 L L L L 1 L L L L 1 L L L L
0 10000 20000 30000 40000 50000 60000
d* (um?)

ekil 4.8. Hays-Kendall yaklasimina gore malzemelerin P ile d? degisimi
Y! y g g

Hays-Kendall yaklagimina gore yapilan incelemelerden W’ nun negatif degerler almasi
sebebiyle malzemelerimizin incelemesinde kullanilmasi igin yeterli olmadig

goriilmektedir. Bu sebeple diger modellerle de incelenmistir.
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Plastik deformasyon meydana gelmesi i¢cin Hays-Kendall yaklasimindan belirlenen yiik

degerleri kabul edilmeyecek kadar biiyiik oldugundan dolay1 bu yaklasim ile mikrosertlik

verilerinin analiz edilmesi uygun degildir.

P(N)

0 10000 20000 30000 40000 50000 60000 70000
d*(um?)

Sekil 4.9. Hays-Kendall yaklasimina gére T4 malzemesinin P ile d? degisimi
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Sekil 4.10. Hays-Kendall yaklasimina gére malzemelerin a1 ile W degisimi

Cizelge 4.2. Hays-Kendall yaklasimia gére malzemelerin W,a,, b, ile R? degerleri

Numune W (mN) ay b R*
T1 —0,4565 0,0039 0,7190 0,9949
T2 —0,0322 40,0009 0,8589 0,9999
T3 —1,1490 0,0086 0,6951 0,9966
T4 —0,8813 0,0268 0,5462 0,9914

4.5 Orantili Numune Diren¢ (OND) Modeline Gore Analiz

Orantili Numune Direng (OND) modeli, IBE davranmisini analiz etmek icin kullanilan
Hays-Kendall yaklasimini gelistirilmis bir seklidir. Bu model kalici deformasyona karsi
numune direncini iz boyutunun bir fonksiyonu olarak ( yani W = a;d) tanimlar. Li vd.
(1994), bu modelin farkli malzemeler i¢in mikro sertlik testlerinde gdzlenen IBE

davraniginin orijinini basarili bir sekilde aciklayabilecegini ortaya koymuslardir. Bu
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modele gore ylikten bagimsiz sertlik degerlerini hesaplamanin iki yolu vardir. Birincisi
P—-aqd
26.43d?

a, N
26.43

HONDl = ve ikincisi ise HONDZ = dir.

Bu hesaplama yollar1 incelendiginde, Honp1 degeri a,, P ve d parametreleri kullanilarak
hesaplanirken, Honp2 degeri sadece a, sabitine bagli bir deger verir. Bu teoriye gore
P/d’ye gore d egrisi teorik olarak diiz bir ¢izgi verir (Sekil 4.11). Sekil 4.11°den egrinin
egimi ve y eksenini kestigi nokta dikkate alinarak a, ve a, parametreleri kolaylikla elde
edilebilir, en iyi fit parametreleri (a, ve a,) ve ayn1 zamanda yiikten bagimsiz sertlik
degerleri (Honp1 Ve Honpz) Cizelge 4.3°de verilmistir. Cizelge 4.3’den de gorildigi gibi,
Honb: ve Honpz degerleri 8142.9307 GPa ile 11894.7777 GPa ve 0.0631 GPa ile
0.1135 GPa araliklarinda sirasiyla degerler almaktadir. Bu degerler beklenildigi gibi
birbiri ile uyum igerisindedir. Ayrica korelasyon sabiti IBE oldukca yiiksektir. Ayrica
yapilan gercek sertlik hesaplamalarinda Honp: ile 1s1l islem siiresinin degisimi de Sekil
4.12°de verilmektedir. Buradan da goriilecegi gibi gergek sertlik degeri en yiiksek olan
T3 numunesidir, yani 85 saat 1s1l islem siiresine tabi olan malzemede en yiiksek ger¢ek
sertlik elde edilmistir. OND modeline gore yapilan regresyon incelmeleri igin ayrintili ve
her bir numune i¢in ¢izim Sekil 4.13’de verilmekte ve incelemelere ait sabitler Cizelge
4.3’de verilmektedir. Diger bir yandan, OND modeli kullanarak hesaplanan yiikten
bagimsiz sertlik degerlerinin bazilarinin plato degerlerinin (Sekil 4.13) iizerinde
bazilarinin IBE plato degerlerinin altinda oldugu goriildii. Quinn ve Quinn yaklasimi
1s18inda, gergek sertlik degerinin plato degeri oldugu bilinmektedir. Bu sebeple,
calistigtmiz BiPbSrCaCuO malzemeleri i¢cin OND modelinden hesaplanan sertlik
degerlerinin uygun olmayacagi ve iizerinde ¢alistigimiz malzemelerde gozlenen IBE

davranisinin agiklanmasinda OND modelinin yetersiz olabilecegi sonucuna varildi.
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Sekil 4.11. OND modeline gore malzemelerin iging ile d degisim grafigi
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Sekil 4.12. OND modeline gére malzemelerin gergek sertlik degerlerinin degisim
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Sekil 4.13. OND modeline gore malzemelerin regresyon grafikleri
Cizelge 4.3. OND modeline gore malzemelerin hesaplanan gercek sertlik degerleri
Numune P =a,d + a,d* Hpsri (GPa) Hpsrz(GPa)

a; (N/um) | ay (N/um?) R?
T1 0.0030 0.0002 0.9337 14486.8392 0.0757
T2 0.0023 0.0002 0.8852 11894.7777 0.0631
T3 —0.0008 0.0003 0.9441 8142.9307 0.1135
T4 0.0031 0.0003 0.9556 11954.3498 0.0946
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4.6 Gelistirilmis Orantih Numune Diren¢ (GOND) Modeline Gore Analiz

Orantili Numune Direng (OND) modeline gore d = 0 oldugu zaman, test numune direnci
(W = a,d) sifir olur. Bu da malzemede kalic1 deformasyon tiretebilmek i¢in gerekli olan
minimum yiikiin sifir olmasi gerektigini ifade eder. Oysaki Gong vd. (1999) bu durumun
uygun olmayacagini ve zimparalama ve parlatma islemine tabi tutulan test numune
yiizeyinin sikistirilmis bir yay gibi diisliniilebilecegini rapor etmislerdir. Ayrica, OND
modelindeki (P/d)’nin d’ ye gore grafigindeki lineerlikten sapmanin plastik
deformasyona  karst test numune  direncinin  yanlis  tanimlanmasindan

kaynaklanabilecegini ve bu ylizden, OND modelinin gelistirilebilecegini 6nermislerdir.

IBE davranisini analiz etmek icin GOND modelinin uygulanabilirligi ile ilgili birgok
calisma yapilmistir. Bu modele gore, a, parametresi Esitlik 7°daki a, parametreleriyle
ayni fiziksel anlama sahiptir. Bu yiizden, bu parametre daha 6nce bahsedilen OND
modelindeki gibi Heonp yiikten bagimsiz sertlik degerlerini elde etmemizi saglar ve a,
parametreleri deneysel olarak elde edilen P’nin d’ye goére grafiginden hesaplanabilir. a,
parametresi tipki OND modelinde oldugu gibi GOND modelinden elde edilen yiikten
bagimsiz sertlik degeriyle iligkilidir. Malzemelerin P’nin d’ye gore grafigi Sekil 4.14°da
gosterilmistir. Bu egriden tahmin edilen en iyi fit parametreleri a, a, a, ve R? degerleri

Cizelge 4.4’de verilmistir.

Cizelge 4.4’den de goriilecegi gibi egrinin korelasyon sabiti oldukca ytiksektir. Ayni
zamanda, yiikten bagimsiz sertlik degerleri literatiirle uyum igerisindedir [89, 90].
Bununla birlikte, plato degerlerine bakildiginda, GOND modelinden elde edilen yiikten
bagimsiz sertlik degerlerinin OND modelinden elde edilenlere gore plato bolgesine daha
yakin oldugu goriilmiistiir. Bu sebepten dolayidir ki gercek sertlik degerinin (ylikten
bagimsiz sertlik) bulunmasi icin GOND modelinin, literatiirde farkli malzemeler iizerinde
yapilan c¢alismalar da (Kolemen, 2006; Gong vd., 1999) dikkate alindiginda bunlari
destekler bicimde, BSCCO malzemelerinin gercek sertlik degerlerini belirlemede en
gecerli model olabilecegi sonucuna varilmistir. Siiperiletken numunelerin gercek sertlik

degerinin artan 1s1l islem stiresiyle degisimi Sekil 4.15°da verilmektedir.
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Sekil 4.14. GOND modeline gore malzemelerin i¢in P ile d degisim grafigi
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Sekil 4.15. GOND modeline gore malzemelerin regresyon grafikleri
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Cizelge 4.4. GOND modeline gore malzemelerin gercek sertlik degerleri

Numune P =a,+a;d + a,d? Hypsrr | Hupsrz (GPa)
ag (mN) | a; (mN/um) | a; (mN/fum®) | R® (GPa) (x107%)
T1 —0.7054 0.0230 0.0001 0.9934| 3.0133 3.7836
T2 0.3434 —0.0103 0.0002 0.9790| 2.7011 7.5672
T3 0.9109 —0.0355 0.0005 0.9896| 2.4343 0.1891
T4 —0.4830 0.0197 0.0002 0.9956 | 2.8714 7.5672

4.7 GOND Modeline Gore Gergek Sertlik Degerinin Isil islem Siiresine Bagimlihg

Cizelge 4.4°de verilen degerler kullanilarak 1sil islem siiresinin gergek sertlik degerleri
tizerindeki etkisi Sekil 4.16°de verilmektedir. Sekilden de goriilecegi gibi en yliksek
sertlik degeri 85 saat uygulanan 1s1l islem siiresinde elde edilmistir. Buradan ¢ikarilacak
en 6nemli sonu¢ ise yapi igerisinde Bi-2212 fazinin baskin olarak elde edilmesi
amaglanan c¢aligmalarda 85 saatlik 1s1l igslem siiresinin yeterli oldugu vurgulanmis
olmaktadir. Ciinkii malzeme calismalarinda en ¢ok zaman kaybi 1s1l islem siirelerinde

yasanmaktadir.

X

= 01892 ° i
(0]

(7]

X

(0]

o

(0]

()]

o

He]

()]

(0]

£

= 7,5672 | ° ° .
©

o

1S

a)

5 N

o

£

&

‘S 37836 ° -
O

0 20 40 60 80 100 120 140

Isil iglem siresi

Sekil 4.16. Siiperiletken numunelerin gercek sertlik degerinin artan 1s1l iglem siiresiyle
degisimi

46



BOLUM IV

SONUCLAR

Yapilan arastirmalar sonucunda elde edilen sonuglar asagidaki gibi 6zetlenebilir.

. Artan 1s1l islem siiresi ile BSCCO siiperiletkeninin sertligi artmistir.

Diger siiperiletkenlere (MgB2 ve YBaCuO) benzer sekilde BiPbSrCaCuO
stiperiletkenide iz boyutu etkisi gosterir. Yani Ol¢iilen sertlik degerleri Oliver-
Pharr modeline gore iz yiikiiniin artmasiyla istel olarak azalan bir egilim
gostermektedir.

Meyer yasasi, deneysel verilerin tanimlanmasinda ¢ogunlukla yeterli olmakla
birlikte gozlenen IBE davramisinin olup olmadigi noktasinda bize bilgi verir.
Fakat bu davranigin orijini hakkinda bilgileri ortaya koymakta basarili degildir.
Hays-Kendall modelinin, baglangi¢c deformasyonunu olusturmak i¢in gerekli olan
minimum yiik miktar1 (W) degerinin belirlenmesinde yani negatif deger
almasindan dolay1 yetersiz oldugu agik¢a ortaya konulmustur.

OND modelinden elde edilen yilikten bagimsiz sertlik degerlerinin, bazilarinin
plato bdlgesinin iistiinde bazilarmin IBE plato blgesinin altinda kalmasi sonucu,
bu modelin BSCCO malzemesinde gdzlenen IBE davranisinin analizinde yetersiz
kalacagi kabul edilmistir.

. Yiksek korelasyon sabiti ve plato bolgesine yakin degerler goz 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.

. Yapilan ¢aligmayla T3 numunesi yani 85 saatlik 1s1l islem siiresinin Bi-2212

fazinin baskin olarak yapida olugmasi i¢in yeterli oldugu sonucuna varilmigtir.
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BOLUM VII

ONERILER

Malzeme iiretimini etkileyen pek ¢ok faktor bulunmaktadir. Bu faktorler hem maddi hem
de calisanlar {izerinde g¢esitli kayiplar olusturmaktadir. Bu c¢alismada BSCCO
stiperiletkenleri i¢in 1s1l islem siiresinin etkilerini sertlik 6l¢lim yontemiyle aragtirmaya
gayret ettik. Kompozisyon, kullanilan atmosferik sartlar vb. diger konular ise hala

arastirmay1 beklemektedir.
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