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In this study classical solid state reaction method were used. The samples were prepared in the
Solid State Laboratory of the Physics Department of Ankara University. Figure A shows the
experimental process.

Figure A. Experimental process

Purpose: The main purpose of this study is to examine how the sintering number on
crystallographic and microhardness properties of MgB, samples obtained by mixing ready
MgB; powders and Mg and B powders, which is obtained by solid state reaction method.

Theory and Methods: In this study, classical solid state reaction method in sample preparation,
X-Ray Diffraction Method in crystallographic analysis; In microhardness analysis, Vickers
Method; Meyer's Law, Proportional Sample Resistance Model (PSR), Hays-Kendall Approach
(HK) and Elastic/Plastic Deformation Model (EPD) are used for microhardness modelling.

Results: As a result of the analyzes, it was seen that the ready samples had better results in
general.

Conclusion: The result shows that that the characteristic peaks of MgB, are dominant in all
samples, in general, increasing the number of heat treatments decreased the particle size and
spacing between the planes in the samples, and caused a general increase in the lattice
parameters. Meanwhile, it is observed that Meyer's Law is the most successful model in
explaining the microhardness character of the samples and all samples exhibited Indentation
Size Effect (ISE) behavior.
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In this study, it is investigated comparatively how the heat treatment number of MgB, samples
obtained by mixing the MgB, powders purchased and elemental Mg and B powders changed on
the crystallographic and microhardness properties. Within the scope of this study, ready-made
MgB, powders and Mg-B powders are mixed and pressed in cytoichiometric ratios and turned
into 4 tablets of 1 gram each. Tablets are sintered 1, 2, 3 and 4 times at 670 °C in a 10 bar argon
atmosphere for 60 minutes and subjected to crystallographic and microhardness analysis.
Classical solid state reaction method in sample preparation, X-Ray Diffraction Method in
crystallographic analysis; In microhardness analysis, Vickers Method; Meyer's Law,
Proportional Sample Resistance Model (PSR), Hays-Kendall Approach (HK) and Elastic/Plastic
Deformation Model (EPD) are used for microhardness modelling. The result shows that that the
characteristic peaks of MgB, are dominant in all samples, in general, increasing the number of
heat treatments decreased the particle size and spacing between the planes in the samples, and
caused a general increase in the lattice parameters. Meanwhile, it is observed that Meyer's Law
is the most successful model in explaining the microhardness character of the samples and all
samples exhibited Indentation Size Effect (ISE) behavior.

Hazir MgB: Tozlan ile Mg ve B Tozlarinin Karisimi Yolu ile Elde
Edilen MgB:; Numunelerinin Kristalografik ve Mikrosertlik
Ozellikleri Uzerinde Sinterleme Sayisinin Etkisi

Oz

Bu ¢alismada hazir olarak satin alinan MgB; tozlar1 ile elementel Mg ve B tozlarinin karigimi
yolu ile elde edilen MgB, numunelerinin 1s1l islem sayisinin kristalografik ve mikrosertlik
ozellikleri tizerinde nasil bir degisim meydana getirildigi karsilastirmali olarak incelenmistir. Bu
calisma kapsaminda hazir MgB, tozlar1 ve Mg-B tozlar sitokiyometrik oranlarda karistirilip
preslenerek 1’er gram halinde 4 adet tablete doniistiiriilmiistiir. Tabletler 1, 2, 3 ve 4 kez 670
OC’de 10 bar argon atmosferinde 60 dakika boyunca ayri ayri sinterlenip, kristalografik ve
mikrosertlik analizine tabi tutulmustur. Numune hazirlama agsamasinda klasik katihal reaksiyon
yontemi, kristalografik analizlerde, X-Istm1 Kirmim Yontemi; Mikrosertlik analizlerinde,
Vickers Yontemi; Mikrosertlik modellemelerinde, Meyer’s Kanunu, Orantili Numune Direnci
Modeli (PSR), Hays-Kendall Yaklasimi (HK) ve Elastik/Plastik Deformasyon Modeli (EPD)
kullanilmistir. Elde edilen analiz sonuglarinda tiim numunelerde MgB,’ye ait karakteristik
piklerin baskin oldugu, genel olarak 1sil islem sayisinin artmasmin numunelerde tanecik
biiytikliigiinii ve diizlemler aras1 mesafeyi azalttig1, orgii parametrelerinde ise genel bir artisa
sebep oldugu goriilmiistiir. Ayn1 zamanda numunelerin mikrosertlik karakterini agiklamada en
basarili modelin Meyer’s Kanunu oldugu ve tiim numunelerin Centik Boyut Etkisi (ISE)
davranisi sergiledigi gozlenmistir.
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1. GIRiS INTRODUCTION)

MgB: bilesiginde siiperiletkenlik 6zelliginin gézlemlenmesinden [1] bu yana, bu bilesik ile ilgili oldukga
genis bir Olgekte ¢ok sayida calismalar yapilmistir ve gliniimiizde de yapilmaya devam edilmektedir.
MgB; bilesigi basit kristal yapiya sahip olmasi, sentezlenme islemlerinin kolayligi, yiiksek sicaklik
stiperiletkenlerine gore maliyetinin daha ucuz olmasi, bazi fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin iyi olmas,
metaller ve alasimlar igerisinde yiiksek kritik gecis sicakligi, es-uyum uzunlugunun genisligi, taneler arasi
giiclii baglar, yiiksek kritik akim yogunlugu, diisiik anizotropi ve yiiksek akim tagimmmasi i¢in uygun
tanecikler arasi sinirlara sahip olmasi gibi [2] Ozellikleri ile bu bilesige olan ilgiyi arttirmaktadir.
Literatirde MgB>’nin manyetiksel [3-5], elektriksel [6-8], kristalografik [9-10] ve mekaniksel
ozelliklerini [11-12] inceleyen c¢ok sayida caligmaya rastlamak miimkiindiir. Literatiirde MgB, iizerine
yapilan ¢alismalarin, siiperiletkenlerin en 6nemli fiziksel karakteristiklerinden olan elektrik ve manyetik
ozellikleri iizerinde yogunlastigi, buna karsin mikrosertlik acisindan MgB, iizerine yapilan ¢aligmalarin
daha az oldugu goriilmektedir. Bu ¢alismada elde edilen numunelerin mikrosertlik ve kristalografik
ozellikleri tizerinde durulmustur.

Mekanik ozellikler siiperiletkenler iizerinde teknolojik sahada kullanilabilirlik agisindan belirleyici
kriterlerden birisidir. Ornegin, yiiksek akim tasima oOzelligine sahip ¢ok sayida seramik tabanl
stiperiletken icin sertlik degerlerinin yiiksek olusu nedeni ile kirilganlhiga yatkinlik géstermesi, teknolojik
uygulamalarda kullaniminda nispeten olumsuz bir durum olusturmaktadir.

Malzemelerin sertlik-yumusaklik durumu, malzemeye uygulanan dis kuvvete kars1 malzemenin gostermis
oldugu tepki, malzeme iizerine uygulanan kuvvet kaynaginin malzeme igerisinde girme derinligi gibi
malzemenin mikrosertlik karakteri agisindan onemli yorumlarin yapilmasina olanak saglayan aym
zamanda uygulanabilirliginin kolayligma ve kisa siirede 6l¢glim yapabilme 6zelliklerine sahip oldugu i¢in
Vickers Yontemi birgok arastirmaci tarafindan iirettikleri malzemelerin mikrosertlik analizleri igin
kullanilmaktadir [13]. Bu c¢alismada da Vickers Yontemi kullanilarak farkli yaklagim modellerinde
numunelerin mikrosertlik karakterleri tayin edilmistir.

Literatlir 6rneklerinde siklikla karsilagilan bir durum; MgB,’nin elde edilme asamasinda uygulanan
yontemlerin degisikliginin, MgB, nin mikrosertlik davranis acisindan Ters Centik Etkisi (RISE) ve
Centik Etkisi (ISE) davranigi sergilemesinde dogrudan etkili oldugunu gostermesidir. MgB>’nin Vickers
Yontemi ile mikrosertlik 6zelliklerinin incelendigi bir ¢alismada, MgB,’nin ISE davranis1 sergilendigi
bulunmustur [14]. Yine MgB,’nin Vickers Yontemi ile mikrosertlik 6zelliklerinin incelendigi bir bagka
calismada da MgB;’ye BixSr2Ca;CuxOs+x (Bi-2212) eklenmesi ile MgB>’de RISE davramisi sergiledigi
gbzlenmistir [15].

Bu c¢alismada ex-situ (hazir MgB; tozlarim tablet haline getirdikten sonra 1s1l islem uygulanmasi) ve in-
situ (Mg ve B tozlarimi sitokiyometrik oranda karistirip tablet haline getirdikten sonra 1sil islem
uygulanmasi) yontemleri ile liretilmis MgB, numuneleri iizerinde sinterleme sayisinin yapisal ve mekanik
Ozellikler tizerindeki etkisi arastirilmis ve bu iki yontem ile iretilmis numuneler birbirleri ile
karsilagtinlmigtir. Elde edilen numunelerin kristalografik analizleri yapilarak 6rgili parametreleri, tanecik
boyutlari, diizlemler arasi mesafeleri hesaplanmistir. Ayn1 zamanda Vickers Yontemi ile mikrosertlik
analizleri yapilarak Meyer’s Kanunu, PSR modeli, HK yaklasimi ve EPD modeline gére mikrosertlik
modellemeleri yapilmustir.

2. MATERYAL VE METOTLAR (MATERIALS AND METHODS)

Bu calismada numune eldesi igin klasik katithal reaksiyon yontemi kullanilmistir. Hazir olarak alinan
MgB; tozlarmin ve Mg ile B tozlar1 kullanarak elde edilen MgB; karisiminin birden ¢ok sinterleme islemi
ile reakte edilmesi sonucu, MgB; iizerinde meydana gelen kristalografik ve mikrosertlik 6zelliklerindeki
degisimler karsilagtirilmali olarak incelenmistir. % 95-97 saflikta B tozlar1 (PVZ-95-122, Pavezyum) ve >
99 % saflikta Mg tozlar1 (13112-100G, Aldrich Chemistry) sitokiyometrik oranda karistirilarak, toplamda
4 gram olacak sekilde tartildi. Bu tozlar Retsch marka karigtirict ile 111 rpm donme hizinda 3 saat
karigtinlmigtir. Karistirilan tozlar ve satin alinan %99 saflikta MgB> tozlar1 (553913- Sigma Aldrich), 1’er
gram olacak sekilde Specac marka manuel presleme aleti ile 8 ton/cm?® basing altinda 4 adet tablete
doniistiirilmiistiir. Boylece toplamda 8 adet tablet elde edilmistir. Daha sonra tabletler ayr ayr 1, 2, 3 ve
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4 defa 10 bar argon atmosferi altinda tiip firinda oda sicakligindan baslanarak 5 dk/°C 1sitma hizinda 670
C’ye kadar cikartilip 1 saat boyunca bu sicaklikta sinterlenmistir.

Sinterleme sayisina goére hazir MgB, tozlar siras1 ile H1, H2, H3, H4 olarak isimlendirilirken, Mg ve B
tozlarindan elde edilen MgB:’ye ise sinterleme sayisina gore sirast ile K1, K2, K3 ve K4 isimleri
verilmistir. Elde edilen numunelerin yapisal karakterizasyonu X-Isin1 Kirmimi Yontemi ve mikrosertlik
analizi ise Vickers Yontemi ile yapilmustir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND DISCUSION)
3.1. XRD Analizi Sonucu

Elde edilen numunelerin kristalografik analizlerinin yapilabilmesi a¢isindan, numuneler Rigaku MiniFlex
2 marka x-1s1m1 kirmim Olger cihazi ile dalga boyu A=0,15418 nm olan, 40 kV, 30 mA CuK, 1511
kullanilarak dakikada 0,02 derece tarama agis1 ile 20=20°-80° araliginda XRD &l¢iimii alinmustir. Olgiim
sonucu elde edilen grafik Sekil 3.1°de gosterilmektedir.
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Sekil 3.1. Numunelere ait XRD grafigi

XRD analizlerinde Eva Programi kullanilmigtir. Sekil 3.1.’de MgB,’nin (1 0 0), (1 0 1), (00 2), (1 1 0),
(102),(111),(200) ve (20 1) diizlemlerine ait kirinim ¢izgilerinin olarak ortaya ¢iktig1 goriilmektedir.
Bu durum tiim numunelerde MgB, yapisinin olustugunu gostermektedir. MgB; diizlem piklerinin yani
sira Mg ve MgO diizlem pikleri de goriilmektedir. MgB>’nin en gii¢lii kirmim ¢izgisi(ana pik) oldugu
bilinen (1 0 1) diizlemine [16] ait karakteristik pikin tim numunelerde keskin ve gii¢lii oldugu
goriilmektedir. Numunelerin tanecik boyutu, diizlemler aras1 mesafesi ve Orgii parametreleri hesabinda
(002)ve (10 1) dizlem pikleri kullanilmistir.

Numunelerin tanecik boyutu hesabi literatiirde Debye Scherrer Denklemi [17,18] olarak bilinen ve
Denklem 3.1°de gosterilen denklem ile hesaplanmistir.

kA
- B cos6

3.1)

Burada D; tanecik boyutu (nm), K; kiibik sistemler igin kullanilan sabit (0,9) [19], A; x 1511 kaynagindan
gonderilen 151min dalga boyu (0,15418 nm), B; en siddetli pikin yar1 pik genisligi (FWHM) ve ©; pik
acisidir. Denkleme ait B ve © degerleri, en keskin pik degerine karsilik gelen (1 0 1) diizlem piki
kullanilarak hesaplanmistir.
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MgB:>’ nin karakteristik olarak hegzagonal yapida oldugu [20] bilindigi i¢cin numunelerin diizlemlerarasi
mesafeleri hegzagonal yapilarda kullanilan Denklem 3.2 ile hesaplanmustir.
1 _ 4[h%+hk+k? 12
s 02

a? c?

Hegzagonal yapilarin o6rgii parametrelerini hesaplamada kullanilan bu denklemde; d diizlemler arasi
mesafe, h, k, 1 Miller indisleri, a ve ¢ drgii parametreleridir. Orgii parametrelerinden a ile b hegzagonal
yapilarda esit deger aldiklarindan denklemde b parametresi yer almamaktadir. Numunelerin
diizlemleraras1 mesafeleri ise Denklem 3.3 ile gosterilen ve literatiirde siklikla kullanilan Bragg Yasasi ile
hesaplanmustir.

nd = 2d sin 6 (3.3)

Bu denklemde A dalga boyu, d diizlemler aras1 mesafe ve O en giiclii diizlem pikine karsilik gelen pik
acisidir. Ayn1 zamanda Sekil 3.1’den yararlanilarak numunelerin her birine ait f (FWHM) ve (1 0 1)
diizlemine karsilik gelen pik agilar1 bulunmustur. Hesaplamalar sonucu elde edilen veriler Tablo 3.1°de
verilmistir.

Tablo 3.1. Numunelere ait kristalografik veriler

D B 2(0)° d a=b c
o) | ey | 01,0, ||| o
(nm) (radyan) pik acis1) | mesafe) si) (nm) si) (nm)
(derece) (nm)

H1(101) | 30,378 | 0,288 42,926 2,106 2,809 4,214
H2(101) | 26,920 0,325 42,841 2,110 2,814 4,222
H3(101) | 24918 0,348 42,443 2,129 2,839 4,259
H4(101) | 10,667 0,799 42,462 2,123 2,830 4,246
K1(101) | 23,323 0,365 42,920 2,107 2,809 4,214
K2101) | 9,457 0,901 42,386 2,132 2,843 4,265
K3(101) | 12,906 0,660 42,293 2,124 2,831 4,247
K4(101) | 13,545 0,632 42,373 2,133 2,844 4,266

Tablo 3.1 incelendiginde; numunelerin tanecik boyutlarinda, sinterleme sayisina bagl olarak genel bir
azalis egilimi goriilirken bu azalis durumu H serisi numunelerde daha diizenli bir halde
gerceklesmektedir. K serisi numunelerin tamaminin tanecik boyutlar1 ayni sinterleme sayisina sahip olan
H serisi numunelerinin tanecik boyutlarindan daha kiiciik olarak bulunmustur. Genel olarak sinterleme
sayisinin artis1 ile numunelerin diizlemler arasi mesafeleri artma egilimi gosteritken, H serisi
numunelerine nazaran K serisi numunelerinin diizlemler arasi mesafelerinin daha fazla oldugu
bulunmustur.

Pik genisliginin dar olmasi numunenin kristallesmesinin daha hizli ve daha diizgiin olduguna, kristalitenin
de daha iyi olduguna isaret eder [21]. Bu baglamda degerlendirildiginde; Tiim H serisi numunelerin, tim
K serisi numunelere oranla kristallesmesinin daha hizli, daha diizgiin oldugu ve kristalitelerinin daha iyi
oldugu goriilmektedir. Tiim numunelerde sinterleme sayisinin artigi kristalitenin bir miktar bozulmasina
ve pik genisliklerinin de artisina sebep oldugu Tablo 3.1°deki B degerlerinden anlagilmaktadir. MgB;
bilesiginin (1 0 1) diizlemine karsihk gelen pik acisinin 42.4° oldugu bilinmektedir. Tablo 3.1
incelendiginde tiim numunelerde sinterleme sayisinin artmasi pik agisinin kayma miktarm azaltirken,
Orgli parametrelerini de arttirdigi goriilmektedir. H serisi ve K serisi tim numuneler incelendiginde;
sinterleme sayisinin artigina bagh olarak tanecik boyutunda azalig, yar1 pik genisligi (B) degerinde artis,



278 Naki KAYA, Serap SAFRAN / GU J Sci, Part C, 10(2): 273-285 (2022)

(1 0 1) diizlemine karsilik gelen pik ag1 (2(0)°) degerinde azalis, diizlemleraras1 mesafe (d) degerinde ve
orgii parametreleri (a, b, ¢) degerlerinde artig goriilmiistiir.

Tablo 3.2. Aym sinterleme sayisina sahip H ve K serisi numunelerinin kristalografik degerlerinin
karsilastirilmasini vermektedir. Bu tablodan sinterleme sayisinin tiim parametrelere etkisine bakildiginda
H serisi numunelerinin K serisi numunelere kiyasla daha homojen yapida iiretildigi sonucuna ulagilmustir.

Tablo 3.2. Ayni sinterleme sayisina sahip numunelerin kristalografik degerlerinin karsilastirilmasi

Tanecik Boyutu H1>K1, H2>K2, H3>K3, H4>K4
Yar Pik Genisligi H1<K1, H2<K2, H3<K3, H4<K4
(1 0 1) Diizlemine ait Pik Acis1 | H1>K1, H2>K2, H3>K3, H4>K4
Diizlemlerarasi1 Mesafe H1<K1, H2<K2, H3<K3, H4<K4
()rgﬁ Parametreleri (a,b,c) H1=K1, H2<K2, H3>K3, H4<K4

3.2. Mikrosertlik Analizi Sonug¢lar:
3.2.1.Vickers Yontemine Gore Analiz

Yiike bagl mikrosertlik degerleri (Hy), gerilme degerleri (Y), girme derinligi (d) tiim malzemeler i¢in ayr
ayrt 0,24 N, 0,49 N, 0,98 N, 1,96 N ve 2,94 N degerinde yiikk uygulanarak hesaplanmis ve Tablo 3.3
olusturulmustur. Ayrica Sekil 3.2°de gosterilen, uygulanan yiik ile mikrosertliklerinin degisimi grafigi
¢izilmis olunup bu grafik sayesinde numunelerin ISE veya RISE davranmiglarindan hangisini gosterdikleri
belirlenmistir. Vickers Yonteminde Denklem 3.4, Denklem 3.5 ve Denklem 3.6 kullanilmistir.

Hy = 1854,4 X — (3.4)
d="2 (3.5)
y =% (3.6)

Burada Hy Vickers sertlik degeri, di ve d> numune iizerinde olusan gentici izinin kdsegen uzunlugu ve Y
gerilme degeridir.

1,8

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 25 3,0
F(N)

Sekil 3.2. Vickers yontemine gore numunelere ait mikrosertlik degerlerinin uygulanan yiik ile degigim
grafigi
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Sekil 3.2.’de tiim numunelerde uygulanan dig yiikiin artmasi ile beraber mikrosertlik degerlerinde bir
azalig goriilmektedir. Bu durum numunelerin ISE davranisi sergilediklerini gostermektedir. H serisi
numunelerin sertlik degerlerinin K serisi numunelerden daha kiigiik oldugu goriilmekte olup bu durum H
serisi numunelerin K serisine gore daha yumusak oldugu seklinde yorumlanabilir.

Tablo 3.3. Tiim numuneler igin hesaplanan mikrosertlik degerleri

F(N) | d (um) | Hv (Gpa) | Y (GPa) F(N) | d (um) | Hv (Gpa) | Y (GPa)
025 | 17,12 | 1,55 0,52 0,25 | 1628 | 1,71 0,57
0,49 [26,65 | 1,28 0,43 0,49 | 2533 | 1,42 0,47

H1 [ 0,98 | 40,81 | 1,09 0,36 K1 [098 37,55 |1,29 0,43
1,96 | 65,34 | 0,85 0,28 1,96 | 59,79 | 1,02 0,34
2,94 | 88,03 |0,70 0,23 2,94 | 81,60 | 0,82 0,27
0,25 | 17,39 | 1,50 0,50 0,25 | 16,74 | 1,62 0,54
0,49 | 27,18 | 1,23 0,41 0,49 [2575 | 1,37 0,46

H2 [ 0,98 | 41,30 | 1,07 0,36 K2 [ 098 [38,10 |1,25 0,42
1,96 | 65,86 | 0,84 0,28 1,96 | 60,25 | 1,00 0,33
2,94 | 88,56 | 0,70 0,23 2,94 | 82,08 | 0,81 0,27
025 | 17,74 | 1,44 0,48 0,25 | 17,04 | 1,57 0,52
0,49 [27.85 | 1,17 0,39 0,49 |26,04 | 134 0,45

H3[098 | 41,85 |1,04 0,35 K3 (098 3862 |1,22 0,41
1,96 | 66,33 | 0,83 0,28 1,96 | 60,68 | 0,99 0,33
2,94 89,12 0,69 0,23 2,94 | 82,55 | 0,80 0,27
0,25 | 18,67 | 1,30 0,43 0,25 | 17,60 | 1,47 0,49
0,49 | 2828 | 1,14 0,38 0,49 [26,55 | 1,29 0,43

H4 [ 0098 | 4224 | 1,02 0,34 K4 098 39,14 | 1,19 0,40
1,96 | 66,77 0,82 0,27 1,96 | 61,18 | 0,97 0,32
2,94 | 89,56 | 0,68 0,23 2,94 83,09 [0,79 0,26

Tablo 3.3 incelendiginde hem H serisi numunelerde hem de K serisi numunelerde sinterleme sayisinin
arttirilmasinin, girme derinligini arttirdig1 buna bagh olarak da gerilme degerinin azaldig1 goriilmektedir.
Bu baglamda sinterleme sayisinin artisi ile elde edilen numunelerin sertlik degerlerinin azaldigi, daha
yumusak malzemelerin {retildigi ifade edilebilir. Ayni sinterleme sayisina sahip H ve K serisi
numunelerinin karsilastirilabilmesi agisindan Tablo 3.4 olusturulmustur.

Tablo 3.4. Ayni sinterleme sayisina sahip numunelerin girme derinligi, gerilme degerleri ve yiike bagh
mikrosertlik degerlerine gore karsilagtiriimast

Girme Derinligi H1>K1, H2>K2, H3>K3, H4>K4

Gerilme Degeri HI1<K1, H2<K2, H3<K3, H4<K4

Yiike Bagh Mikrosertlik Degerleri | H1<K1, H2<K2, H3<K3, H4<K4
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Tablo 3.4’te aymi sinterleme sayisindaki tiim H serisi numunelerin tiim K serisi numunelerine nazaran
daha yumusak oldugu dolayis1 ile H serisi numunelerin ayni sinterleme sayismna sahip K serisi
numunelerine nazaran girme derinliklerinin daha fazla, gerilme degerlerinin ve yiike bagli mikrosertlik
degerlerinin de daha az oldugu goriilmektedir. Yapilan Vickers analizi sonucunda sinterleme sayisinin
artig1 tim numuneler iizerinde yumusatici bir etki dogurdugu belirlenmistir.

3.2.2. Meyer’s Kanununa Gore Mikrosertlik Analizi Sonucu

Meyer’s Kanununa gore yapilan mikrosertlik analizleri Denklem 3.7 kullanilarak yapilmaktadir.
F = Ad™ (3.7)

Bu denklemde; nx Meyer’s iissii, A ise malzeme sabitidir. Meyer’s Kanununa goére nx 2’den kiiciik ise
numuneler ISE davranmisi sergilerken, ny 2’den biiylik ise numuneler RISE davramisi sergilemektedir
dolayist ile nk 2 ve 2’den daha biiylikse malzemede ISE davranigi goriilmemektedir [22]. Aynit zamanda
I<m;<1,6 durumu numunenin sert oldugunu, nm>1,6 durumu ise numunenin yumusak oldugunu
gostermektedir [23]. Sekil 3.3 numunelerin InF-Ind grafigini gosterirken, Tablo 3.5. Meyer’s Kanununa
gore deneysel verilerden elde edilen degerleri gostermektedir.

1,5 1,5
1,0 1,0 4 ’,
-
‘I
0,5 0,54 -
-
-
-~
Zz = 0,0 -~
Z 00 2o - e
. 4
£ £ P - - K2
0,5 -0,5 Pt - A~ K3
-+ K4
4
-1,0 -1,0 4 ,’/,/r
Pl
o’
'/
1,51 as] -
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46
Ind(pm) Ind(pm)

Sekil 3.3. Numunelerin InF- Ind grafigi

Tablo 3.5. Meyer’s Kanununa gore deneysel verilerden elde edilen degerler

Numune | ng H.(GPA) Numune | ng H.(GPA)

H1 1,525 | 0,703-1,549 | K1 1,559 | 0,818-1,713
H2 1,537 | 0,695-1,502 | K2 1,579 | 0,809-1,620
H3 1,553 | 0,686-1,443 | K3 1,590 | 0,800-1,565
H4 1,593 | 0,679-1,303 | K4 1,591 | 0,789-1,467

Tablo 3.5 incelendiginde numunelerin ny degerlerinin 2°den kiigiik oldugu dolayisi ile numunelerin ISE
davranig1 gosterdigi, ayn1 zamanda tiim numunelerde 1<nx<1,6 sarti saglandigindan numunelerin sert
olduklar anlasilmaktadir. Hy degerlerinin ise Vickers analizinde elde edilen Hy deger araliginda ¢iktig
gorlilmektedir. Bu durum Meyer’s Kanununun numunelerin mikrosertlik davranigim1 agiklamada basarilt
bir model oldugu seklinde yorumlanabilir.

3.2.3. PSR Modeline Gore Mikrosertlik Analizi Sonucu

PSR modeline gore numunelerin Wpsr ve Hpsr degerleri hesaplanalarak Tablo 3.6 olusturulmustur. Bu
degerlerin hesaplanabilmesi i¢in Denklem 3.8 ve Denklem 3.9 kullanilmistir.
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F
= = Wpsg + Aipsrd (3-8)

HPSR = 1854,4 X AIPSR (39)

Vickers analizi sonucu elde edilen verilerden yararlamilarak Sekil 3.4.’te gosterilen F/d-d grafigi
c¢izilmigtir. PSR modeline gére Wpsr degeri negatif ise numuneler RISE, Wpsr pozitif ise numuneler ISE
davranig1 gostermektedir.

Tablo 3.6. PSR modeline gére deneysel verilerden elde edilen degerler

NUMUNE | Wpsg (N/(pm) | Hpsr(GPA) | NUMUNE | Wpsg (N/(pm) | Hpsr(GPA)
H1 0,011 0,495 K1 0,011 0,599
H2 0,010 0,496 K2 0,011 0,604
H3 0,010 0,500 K3 0,010 0,604
H4 0,009 0,512 K4 0,009 0,610
0,040
0,035 -
0,035 _.2% £ 3
0,030 - O 5 =
0,030 > %%
E §025. E Lo
g_: 0,025 2 o5, //v
5 5 0
* 0,020 ic W
0,020 X
—s—H1 /,/‘ - = - K1
—e— H2 /4/”/ ’ -+ - K2
0,015 - e H3 00154 g’ - 4-K3
—eo—H4 - ¢-K4
01010 T T T T T T T T 0,010 T T T T T T T
0 20 30 40 5 60 70 8 90 0 20 30 40 50 60 70 80 90
d(pm) d(um)

Sekil 3.4. PSR modeline gore numunelerin F/d-d grafigi

Tablo 3.6.’da Wpsr degerlerinin tiim numuneler i¢in pozitif oldugu goriilmektedir. Bu durum tiim
numunelerde goriilen ISE davranisinin bu model ile de dogrulandigin1 gdstermektedir. Ancak Tablo
3.6’daki elde edilen Hpsr degerleri incelendiginde bu degerlerin Vickers analizi ile elde edilen H, deger
araliklarinda degerler almadigi goriilmektedir. Dolayis1 ile bu modelin numunelerin mikrosertlik
karakterini agiklamada basarili olmadig: ifade edilebilir.

3.2.4. HK Yaklasimmna Gore Mikrosertlik Analizi Sonucu
HK yaklasimina gore Sekil 3.5°te gosterilen F-d* grafigi ¢izilmistir. Denklem 3.10 ile Denklem 3.11
kullanilarak Wk ve Hux degerleri bulunup Tablo 3.7 olusturulmustur.

F - WHK = AlHKdZ (310)

HV = 1854,4‘ X AlHK (31 1)

HK yaklasimina goére Wux degerinin negatif ¢ikmasi, uygulanan dis kuvvetle numunede plastik
deformasyon i¢in yeterli kuvvete ulasildigt fakat -elastik deformasyon i¢in uygun kuvvet
olusturulmadigini, bu degerin pozitif ¢ikmasi ise uygulanan dis kuvvetle numunede hem elastik hem
plastik deformasyon meydana geldigini gostermektedir [24].
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Tablo 3.7. HK yaklasimina gore deneysel verilerden elde edilen degerler

NUMUNE | Wak (N) | Huk (GPa) | NUMUNE | Wyk (N) | Hak (GPa)
H1 0,272 0,663 K1 0,273 0,775
H2 0,226 0,656 K2 0,265 0,768
H3 0,258 0,650 K3 0,259 0,760
H4 0,249 0,645 K4 0,251 0,752
3,0 3,0
0”
»®
,5 1 25 -
25 ,,"’0
L d
2,0 1 2.0 - ’0
z 3 «*
i 1,5 IC 1,5 -
R
"‘
1,0 m——Tr 101 Pog - = - K1
—e— H2 ,’ - o - K2
0,5 —a—H3 0,51 P - 4-K3
——H4 * -¢-K4
0!0 T T T T T 070 T T T T T T T T
0 2000 4000 6000 8000 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000
d?(um) d?(um)

Sekil 3.5. HK yaklagimina gore numunelerin F-d° grafigi

Tablo 3.7’de tiim numunelere ait Wyk degerinin pozitif oldugu goriilmektedir. Bu durumda uygulanan dis
kuvvetle numunelerde hem elastik hem plastik deformasyon meydana geldigi sonucu ¢ikmaktadir. Fakat
HK yaklasimma gore hesaplanan Hux degerleri Vickers analizi ile elde edilen H, deger araliginda
bulunmadigi i¢in bu yaklagimin da numunelerin mikrosertlik karakterini agiklamada yeterli olmadigini
gostermektedir.

3.2.5. EPD Modeline Gore Mikrosertlik Analizi Sonucu

Bu modele gore Denklem 3.12 ve Denklem 3.13 kullanilarak Tablo 3.8 olusturulmus ve Vickers analizi
verilerinden yararlanilarak Sekil 3.6’da gosterilen F'2-d grafigi ¢izilmistir.

F = Ay(d, + d,)° (3.12)
HEPD = 1854‘,4 X A2 (313)
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Tablo 3.8. EPD modeline gore deneysel verilerden elde edilen degerler

Numune | A; "> (N/(pm?) | de ((nm) | Hepp (GPa) | Numune | A" d. Herp
(N/(pm?) ((pm) (GPa)
H1 0,017 0,242 0,546 K1 0,018 0,234 0,649
H2 0,017 0,236 0,543 K2 0,018 0,225 0,649
H3 0,017 0,228 0,543 K3 0,018 0,220 0,646
H4 0,017 0,216 0,547 K4 0,018 0,210 0,646
1,8 1,8
P
1,6 1,6 e
1,4 4 1,4 4 " “
=12+ 1,21 ’;"
‘?L 1,0 L 1,0 I‘
0,8 0,8 7
—=—H1 - - = - K1
0,6 —e—H2 0,6 ” - e -K2
—a— H3 ‘” - 4 - K3
0,4 - —e—H4 0,4 - ¢ -K4
0 20 30 40 5 60 70 8 90 100 0 20 30 4 50 6 70 8 90
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Sekil 3.6. EPD modeline gore numunelerin F'*-d grafigi

Tablo 3.8 incelendiginde tiim numunelerin d. degerinin pozitif oldugu goriilmektedir. Bu durum
uygulanan yiike bagli olarak tiim numunelerde hem elastik hem de plastik deformasyon olustugunu ifade
etmektedir. Her ne kadar bu sonu¢ HK yaklagim analizi sonucu ile uyumlu goriilse de, Tablo 3.8’de
verilen Hepp degerleri Vickers analizi sonucu ile elde edilen Hy deger araliklarinda yer almadigi i¢in, EPD
modeli bu calisgmada elde edilen numunelerin mikrosertlik karakterlerini agiklamada yeterli olmadigi
sonucu ortaya ¢ikmaktadir.

4. SONUC VE ONERILER (CONCLUSION AND RECOMMENDATIONS)

Bu ¢aligmada elde edilen tiim numuneler incelendiginde; sinterleme sayisinin artisina bagl olarak tanecik
boyutunda azalig, yar1 pik genisligi, diizlemlerarasi mesafe ve Orgli parametreleri degerlerinde artig
goriilmiistiir. Tim numunelere bakildiginda H serisi numunelerinin K serisi numunelere kiyasla
kristalografik agidan daha diizgiin yapida olustugu sonucuna ulagilmigtir. Numunelerin tamaminda ISE
davranig1 gozlemlenirken, numunelerin mikrosertlik karakterini agiklamada en basarili modelin Meyer’s
Kanunu oldugu belirlenmistir.
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