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UCLU METALIK Sn-Sb-Zn ALASIM SISTEMINDE ELEKTRIK, MEKANIK
VE KRISTAL YAPI OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI

Alper Tugra ALTINCI
Erciyes Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisi
Yiksek Lisans Tezi, Haziran 2012
Danisman: Dog. Dr. Buket SAATCI

OZET

Bu tez calismasinda ilk kez Sn- Sb-zZn Ucli metalik alasim sisteminin elektriksel
iletkenlik ve elektriksel 6zdireng élglmleri dort nokta prob yontemi kullanilarak elde
edildi. Sn-Sb-Zn c¢lu metalik alasiminda elektriksel iletkenlik ve elektriksel 6zdireng
Olcimleri  kullanilarak elde edilen Lorentz sayilari, Wiedemann-Franz yasasi
kullanilarak ayni alagim sistemi icin termal iletkenligin sicaklikla degisimi elde
edilmistir. Elektriksel iletkenlik-sicaklik degisim grafiginden yararlanilarak bu alasim
icin elektriksel iletkenlik sicaklik katsayisi, Wiedemann- Franz yasasindan elde edilen
termal iletkenlik-sicaklik grafiginden vyararlanilarak da termal iletkenlik sicaklik
katsayisi elde edilmistir. Ayrica bu alasimin ilk kez mekanik 6zelikleri incelenmistir.
Numunelerin ¢cekme deneyleri 10mm/min hizi kullanilarak elde edilmistir. Alasimin
Mikrosertlik deneyleri ise 10 gr yik altinda gerceklestirilmistir. X-isinlari toz
difraksiyon desenleri incelenip kristal sistemi, birim hiicre parametreleri ( a,b,c ), Miller
indisleri ('h,k,1) ve dizlemler arasi uzaklik ( d ) degerleri elde edilmistir. Alasimlarin ilk

defa mikro yapi 6zellikleri ve mikroprob analizleri elde edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Sn-Sb-Zn Ugcli metalik alasim; Elektriksel iletkenlik; Termal ve

elektriksel iletkenlik sicaklik katsayisi; Mekanik 6zellikler; Mikrosertlik;
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IN TERNARY METALLIC Sn-Sb-Zn ALLOYS SYSTEM, INVESTIGATION OF
THE ELECTRIC, MECHANICAL AND CRYSTAL STRUCTURE
PROPERTIES

Alper Tugra ALTINCI
Erciyes University, Graduate School of Natural and Applied Sciences
M. Sc. Thesis, June 2012
Thesis Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Buket SAATCI

ABSTRACT

In this present work, firstly electrical conductivity and electrical resistivity
measurements of Sn- Sb- Zn ternary alloy was obtained by using four point probe
method. Lorentz numbers, which was obtained by using electrical conductivity and
electrical resistivity measurements in Sn- Sb- Zn ternary metallic alloy system, had been
obtained the variation with temperature of thermal conductivity for the same alloy
system by using Wiedemann- Franz Law. By using graph of the temperature variation
of electrical conductivity was obtained the temperature coefficient of electrical
conductivity for this alloy; by using temperature graph of thermal conductivity attained
Wiedemann- Franz Law was also obtained temperature coefficient of thermal
conductivity. In addition, this alloy was considered mechanical properties firstly.
Tensile tests of samples were obtained by using 10mm/min speed. Micro hardness tests
of the alloy were also carried out under 10 gr load. Values of the crystal system, the unit
cell parameters ( a, b, ¢ ), the Miller indices ( h, k, 1 ) and the distance between the
planes ( d ) were obtained by examining X-ray powder diffraction patterns. Firstly

micro- structural properties of alloys and microprobe analyzes were obtained.

Keywords: Sn- Sb- Zn ternary metallic alloy, electrical conductivity, temperature

coefficient of thermal and electrical conductivity, mechanic properties, micro hardness.



GIRIS

Bu tez calismasinda ilk kez Sn-Sb-Zn Ggcli metalik alasim sisteminin bes farkh
kompozisyonda elektriksel iletkenlik ve elektriksel dzdiren¢ dlciimleri dort nokta prob
yontemi kullanilarak elde edildi. Sn-Sh-Zn Ggli metalik alagiminda bes farkli bilesim
icin elektriksel iletkenlik degerleri kullanilarak ve Wiedemann-Franz yasasindan
yararlanilarak ayni alasim sistemi icin termal iletkenligin sicaklikla degisimi teorik
olarak elde edilmistir. Elektriksel iletkenlik-sicaklik degisim grafiginden yararlanilarak
bu alasimin bes farkl bilesimi icin elektriksel iletkenlik sicaklik katsayisi, Wiedemann-
Franz yasasindan elde edilen termal iletkenlik-sicaklik grafiginden yararlanilarak da
termal iletkenlik sicaklik katsayisi elde edilmistir. Ayrica bu alasimin secilen bilesimleri
icin ilk kez mekanik 6zelikleri incelenmistir. Numunelerin ¢gekme deneyleri 10mm/min
hizi kullanilarak elde edilmistir. Alasimin Mikrosertlik deneyleri ise 10 gr yik altinda
gerceklestirilmistir. Ayrica alasima ait X-isinlari toz difraksiyon desenleri incelenip
kristal sistemi, birim hicre parametreleri ( a,b,c ) de ilk olarak elde edilmistir. Buna
ilaveten Sn-Sb-Zn alasiminin secilen bes farkli bilesimi icin ilk defa mikro yapi
Ozellikleri ve mikroprob analizleri elde edilmistir. Bu alasimda elde edilen 6l¢gim
sonuclari ile malzemenin karakteristik 6zellikleri hakkinda bilgi toplanmaya

calistimistir



1. BOLUM

GENEL BILGILER ve LITERATUR CALISMASI

1.1.Giris

Katilastirma, sividan katiya bir faz donisimadar. Bir baska deyisle katilasma ve
erime, metal veya alasimlarin kristal yapi (kati) ile kristal olmayan yapi (sivi)

arasindaki donustimuddr.

Genellikle, katilar erime sicakhiginin Gstlinde bir sicaklikta isitilirsa, kristal olmayan
yap! olan siviya dondsurler. Ayni sekilde bir sivi katilasma sicakhiginin altinda
sogutulursa katilasma meydana gelir. Yani sivi kristal yapiya donisir. Katilastirma
olayinda katilastirilan malzemenin bilesimi, sicaklik gradyenti (AT) ve katilastirma
hizi kontrol edilebilmektedir. Katilastirmanin bu temel parametreleri arasinda cesitli
diizenlemeler yapilarak malzemelerin mikro yapisi kristal yapisi ve fiziksel 6zellikleri
degistirilebilmektedir.

Katilastirma genellikle metal dokim yontemleri ile yapilir ve metal dokim
yontemlerinin hemen hemen timinde, Kkatilastirilacak malzeme énce eritilir. Yani bu
yontemde eriyikten Kkatilastirma esas basamaktadir. Bu teknik basitten; kilce dokme,
stirekli dokme, yari iletkenlerde tek kristal buyitme, dogrudan Katilastiriimis bilesik
alasimlar ve ¢ok hizli katilastiritimis amorf, nanokristal ve kuazikristal alasimlar gibi
teknolojik tekniklere kadar siralayabiliriz. Bu durumda katilasma mekanizmasinin
anlastimasinda sicaklik, sogutma hizi ve alagimi olusturan elementlerin mikroyapisi
olusuma etkisinin bilinmesi elde edilen alasimin 6zelliklerinin anlasiimasinda
onemlidir [1]. Malzemenin elektriksel ve mekanik 0Ozellikleri, kullanim alanlari
hakkinda genis bilgiler elde edilmesi ve uygulanan alanlardaki dezavantajlari bize bu

alasim hakkinda bilgiler vermektedir. Kristal yapi analizi yontemi ile super iletkenler,



seramikler, metaller, alasimlar, kati c¢ozeltiler, heterojen kati karisimlar, korozif
maddeler, celik kaplama malzemeleri, maden analizlerinde, toprak analizlerinde,
safsizlik katkilanmis vyariiletkenlerde,  boébrek ve mesane taslarinda, bilesim
analizlerinde,  bazi adli konularda, bazi boyar maddelerde, pigmentlerde,
cimentolarda, dogal veya yapay minerallerde, herhangi bir malzemenin icerdigi
bilesik veya elementlerin, inorganik polimerlerde, faz diyagramlarinin ve faz
dontsumlerinin arastinlmasi, bazi kristalin veya amorf kompleks bilesiklerinin
incelenmesinde oldugu gibi bir cok konuda yaygin kullanim alanina sahiptir [30,31].

Malzemenin gerilme ve gerinme cizgeleri, esneklik modulu, ylizde 0.2 kalici
gerinmede akma dayanimi, cekme dayanimi ( kopma dayanimi), kopmada yiizde
uzama, kopmada ylzde alan daralmasi gibi mekanik 6zellikler muhendislik

tasarimlarinda yararlantlir [18].

Bu tez ¢calismasinda Uclii Metalik Sn-Sb-Zn Alasim Sisteminde Elektrik, Mekanik ve
Kristal Yapi Ozelliklerinin Arastirilmasi konusu arastirilmistir.

1.2. Bu Tez Calismasinda Kullanilan Malzemeler ve Ozellikleri

Tez calismasinin bu boliminde Sn-Sb-Zn Gg¢li metalik alasimlarini  olusturan
elementler ve bu metalik alasimin Sn-Zn Sn-Sb ve Zn-Sb olmak tzere ayri ayri ikili

alasim sistemlerinin teknolojik ve bilimsel 6zelliklerini degerlendirecegiz.

1.2.1. Kalay (Sn)

Kalay, giimils beyazliginda ve havada parildayan bir metal olup yogunlugu 7.28 gr/cm®
tir. Kalayin ergime sicakligi 232 °C’ dir. 1200°C sicaklikta fazla miktarda
buharlasmaya baslar, ortam sicakligi ile 162 °C sicakliklar arasinda tetragonal fazli olan
igyapl yumusaktir ve kolayca deforme olabilir. Bu nedenle ortam sicakliginda, ince
folyo haline kadar haddelenebilir ( Haddeleme; mihendislikte sicak yahut soguk haldeki
metal malzemeye basit bicimler vermekte kullanilan islem. ). Cink{ rekristalizasyon (
Rekristalizasyon; plastik sekil degistirme neticesinde meydana gelen degismeler sekil

degistirme derecesine gore belirli bir sicaklikta kaybolmaya ve cismin yapisinda



yeniden kristal tesekkul etmeye baslar bu olaya yeniden kristallesme veya
rekristalizasyon adi verilir. ) sicakligi ortam sicakhginin altindadir. Kalay ortam
sicakhginda hava, su ve zayif asitler ile bazlara karsi dayaniklidir. Kalay, ayrica lehim

alasimi, bronz, kizil dokiim ve beyaz metal (yatak) alasimlarinin imalinde kullanilir [2].
Asagida kalay metalinin en dnemli 6zellikleri verilmistir [3].

e Dislk erime noktasl

e Dusuk sertlik

e Malzemelerin yumusaklik ozelligi

e Yabanci parcaciklarin etkileyici birlesimi

e Malzemenin gida maddeleri ile uyumu
1.2.2.Antimon (Sb)

Ik olarak 16. ylzyildaki simyacilar tarafindan bulunan antimon periyodik cetvelin VA
grubunda yer alan, mavimsi gimis beyazi renkte metal bir elementtir. Antimonun

simgesi (Sb), atom sayisi 51, atom agirhigl da 121,75 gr/mol’dir. Saf Antimony igin

Rhombohedral yapida a:4,307A0 ve c:11,273A0d|r. Dogada serbest halde, glimus ve
arsenikle birlikte rastlanan antimon daha ¢ok antimon sulfur (Sb,S3) ve bunun havada
oksitlenmesi ile Sb,O3 (beyaz parlak cubuklar) biciminde bulunur. Kirilgandir, kimyasal
Ozellikleri arsenige benzer, 1sI ve elektrigi ondan daha iyi iletir. Havadan etkilenmez,
ancak yiksek sicaklikta Sb,Osz'e donlsir. Antimon sulfiriin isitilip demirle ya da
kavrulup oksidinin odun komdriyle indirgenmesiyle dretilir. Yemek tuzu ile birlikte

ergitilerek % 99.9 saflikta antimon metali elde edilir.

Antimon, glimUs beyazi renginde ve rhombohedral kafes sistemine sahiptir. Hidroklorik
asitte ¢6ziinmez, altin suyunda ¢6zlnr. Derisik stlfurik ve nitrik asitle tepkimeye girer.
Cok sert degildir. Fakat ¢ok gevrek oldugundan kolaylikla toz haline getirilebilir.
Yogunlugu 6,7 gr/cm®, ergime noktasi 630°C ve kaynama noktasi 1635°C’dir. Antimon
daha cok, ana metalin sertlestirilmesinde, yalniz alasim maddesi olarak da boya, kibrit,
maytap, atese dayanikli malzeme ve ila¢ yapiminda kullanilir. Elastisite modili

E=56000 N/mm?, Cekme dayanimi g, =90 N/mm?"dir.



Alasimsiz yumusak kursun icerisine antimon katkisiyla, 4 HB 5/62.5/120 (5 mm bilye
capl, 62.5 kg yuk, 120 sn yiklenme siiresi) olan yumusak kursunun sertligi % 12-16 Sb
ile alasimlandirilarak 15HB 5/62.5/120’ye kadar arttirilabilir. Ayrica kiigiik miktarda Sb
ve sertlesmeyi artiran As ile alasimlandirilan malzemenin sertligi 9 HB 5/62.5/120°den
13 HB 5/62.5/120’ye kadar arttirilabilir.

Antimon ile alagimlandirilan malzeme, eritildiginde akici olur ve dolayisiyla dokim
islemleri kolaylasir. % 5 Antimon ile alasimlandirilan sert kursun, asiri sarsintiya
ugrayan, kablo mantolari igin kullantlir, % 1 Sb-% 0.05 As ile alagimlandirildiginda ise,
icme suyu borulari igin kullanilir. % 1.5 Sb’lu alagimlar kimyasal aletler i¢in, % 9 Sb’lu
alasim depolarin imalinde, % 10 Sb’lu alasim ise kromlama banyolarinin anodu ve %
12-16 Sb’lu alasim ise bu calismanin arastirma konusu olan, kaymali yatak alasimlari

imalinde kullanilir [2].

1.2.3.Cinko (Zn)
Saflik dereceleri % 97,5 ile %99,995 arasinda degisen cinko tirleri DIN 1706’da

standartlastiriimistir. Katki miktarinin azalmasi ile korozyon direnci artabilir, dayanim

ise biraz diser. Yuksek saflikta ¢cinko (2 99,99) en basta basin¢li dokimlu alasimlarinin

temel bilesenleri olarak kullantlir. Cinko tek kristalinin elastik modulu ve i1sil genlesme
katsayisi dogrultuya asirt bagimhhk gosterir. Haddeleme ( Haddeleme; mihendislikte
sicak yahut soguk haldeki metal malzemeye basit bicimler vermekte kullanilan islem. )
veya cekme dokulari iceren yart mamuller ile iri taneli dokim pargalarda da
anizotropluk ( Anizotrop; belirli fiziksel dogrultulara gore 6zelligi degisen cisimler. )
belirgindir. Erimis cinkonun c¢ok kaba taneli olarak katilasmasi yaninda, kristal
kafesinin degisik dogrultularinda buzulme farklarindan 6turu, dokim parcalarda biyuk
i¢ gerilmelerin meydana gelmesi mekanik Ozellikleri olumsuz yonde etkiler. Ancak bu
ozellikler sicak haddeleme veya presleme sonucu 6nemli 6lgiide iyilesir. Ote yandan
sekil degisiminin oncelikle ylzey/hacim orani kiguk parcalarda yol actigr i1sinma
nedeniyle, cinkonun saflik derecesine gore 50°-180° arasinda degisen yeniden
kristallesme sicakliginin izerine kolayca ¢ikabilir. Dolayisiyla oda sicakliginda yuksek
sekillendirme oranlarina ulasilmast mimkin olur. Nemli havanin veya dogal

kosullardaki suyun etkisiyle, yiuizeyindeki hidroksit ve karbonat karisimi koruyucu



tabaka olusur. Korozyon hizini azaltan bu olgudan yararlanmak tzere, gelik ve dokme
demirler cinkoyla kaplanabilir. Ancak yumusak sularda s6z konusu reaksiyon
gerceklesmez. Boylece yalniz asit ve kuvvetli alkali ¢Ozeltilerde degil, damitik veya
yogusmus su ile su buhari gibi ortamlarda da g¢inkonun korozyona ugrama tehlikesi
vardir. Gida maddeleri tiztgu yiyecek ve iceceklerin hazirlanmasi ve saklanmasinda
cinko kaplarin kullanilmasini yasaklamistir [6]. Cinko, diger metallerle ¢ok sayida
alasimin yapisina Kkatilir. Otomotiv, elektrik ve donanim endustrilerinde kullanilan
dokim kaliplarinin yapiminda da ¢inko yer alir. Demir ve benzeri metallerin, korozyona
karsi onlem amaciyla galvanizlenmesinde de kullanilir. Cinko oksit; boya, yazici
murekkepleri, sabun, tekstil Grunleri, elektronik aletler, kauguk yan Urtnleri, yer
kaplamalari, plastik ve kozmetik driinler gibi gunlik yasamimizin cesitli
tamamlayicilarinda karsimiza g¢ikmaktadir. Cinko sulfit floresan Gzellige sahiptir ve
parlak kadranlarin, floresan lambalarin, X-isini ve televizyon ekranlarinin yapiminda
kullanilir. insanlarin ve hayvanlarin beslenmesinde de énemli bir yer tutmaktadir.

Ozellikle ginko eksikligi cocuklarda bliylime ve zeka geriligine yol agmaktadir [4].

Cinko, sadece oda sicakligi tizerinde kristalize olmayan ve distk striinme direncine
sahiptir. Boylece sadece uygun malzemeler ile alasim yapar. Ornegin; Al, Mg, Sn, Ti
v.s Cinko alasimlarinin Ozelliklerinden genis bir aralikta hekzagonal yapida oldugu

belirlendi ( % orani 1.856 ) [3].

Endustriyel ¢inko alasimlari metalin uygun 6zellikleri ile uygulama 6zelliklerini uygun
bir sekilde birlestirir [3].

1.2.4.Sn-Zn Alasimlari

Sn-Zn alagimlari uzun zamanlar boyunca cok gesitli uygulamalarda kullanildi. Sn ve Zn
gibi metal grubu alasim elementleri genellikle yiizey korozyon koruyucu kaplamasi ve
malzemeleri ekme islemi icin kullanildi. Sn ve Zn’nin erime noktalari disik
olmasindan dolayi, Sn-Zn alagimlari, lehimleme islemleri igin kullanildi. Genellikle Pb
(Kursun) igerikli lehimler yaygin olarak kullaniliyordu. Endistride Pb kullanimi

kuvvetle onerilmesine ragmen, zehirli dzelliklerinden dolayi endistriyel uygulamalari



icin yasaklanmistir. 1 Temmuz 2006’dan beri hem Avrupa Birligi hem de Birlesik
Devletler Cevre Koruma Dernegi kursun iceren elektronik trunleri yasakladi [9]. Pb
tabanli lehim malzemelerin yerine Sn-Zn alagimlarinin lehimleme igin daha uygundur.
Yeni lehimler, distk erime sicakligl, maliyet, termofiziksel ve islem o6zellikleri gibi

ihtiyaclari karsilamalidir [5].

1.2.5.5n-Sb Alasimlari

Sn-Sb alasimlari yiksek sicakliktaki lehimlerdir. Lehimleme elektronik sanayiinde
onemli bir teknolojidir [8]. Kalay-Antimon alasimlari ¢evre problemleri yiiziinden
sinirlandirilan uygulama olan kursun iceren lehimler icin uygun adaylar olarak
dustnalur. Lehim eklemeleriyle baglanan bilesikler arasindaki termal genlesme
katsayisinda farklilikla sonuclanan dusiik devir dayaniklihgini kaybetme, elektronik
sanayisinde ekleme basarisizliginin bas nedenidir. Ayrica, bu dayanikliligi kaybetme
stirecinde yavas yavas ilerleyen mekanizmalar yiksek saflik isisi igerdiginden dolayi
onemli bir rol oynar. Ustelik optik olarak birbirine baglanan bazi cihazlar gibi
uygulamalarda yogun olarak sabit lehimlere ihtiya¢c duyulur; cunkl yavas ilerleyen
bozulma cihaz basarisizligiyla sonuglanabilir. Boylelikle yavas ilerleyen kalay-antimon
alasimlari ¢ok dikkat cekmistir. Genel sonug, ¢dzimdeki antimon atomlari yavasca
ilerleyen dayanirhikta kicuk bir etkiye sahip iken; daha yiksek antimon
odaklanmalariyla alasimlar kiboidleri ( 6zellikle 100°C nin altindaki sicakliklarda
yavasca ilerleyen materyal oranini azaltan énemli bir bilesimi gulclendirme etkisini

saglayan visker tipi SnSh meteorlari ) icerir [8].

1.2.6.Zn-Sb Alasimlari

Zn-Sb alasimlari yariiletken malzemeler olarak bilinir [4].Zn,Sb, ve ZnSb gibi ¢inko

antimonlar termoelektrik malzemeler olarak bilinir. Termoelektrik ¢iftlerin p tipi kismi
olarak ylksek bir potansiyele sahiptirler. 300 K-700 K 1s1 oraninda elektrik gucu
uretmek icin kullanirlar. ZnSb’nin termoelektrik glc faktori onu faydali termoelektrik
malzeme yapmak igin yeterince yuksektir. Fakat nispeten ZnSb’nin yiiksek termal
iletkenliginin termoelektrik donlstm gelistirmek igin azaltilmasi gerekir [10].



1.2.7.5n-Sb-Zn Uclii Metalik Alasimlari

Bu metalik alasimi 0c¢lu olarak literatiirde calistimamis olup fiziksel olarak yeni
parametreler elde edilmeye calisilacaktir. Su an ic¢in kullanim alanlari heniz
bilinmemektedir. Sn-Zn, Sb-Sn ve Zn-Sb olarak ikili alasim sistemleri genellikle
lehimlemede, elektronik sanayi, entegre devrelerde, otomotiv sanayi de kullanildigi i¢in
ucli metalik alasim sistemin de yeni parametreler bulunarak bu sistemlerin yanindaki
avantaj ve dezavantajlari arastirilacaktir [7]. Ayrica kullanim alani 6ngorusu 6zellikler

belirlendikten sonra yapilacaktir.

1.3.Elektriksel iletkenlik

Cogu uygulamalarda, maddenin elektriksel 0zelligi mekanik 6zelliklerinden daha
onemlidir. Cok uzun mesafelere akim iletmek icin kullanilan metal telin yuksek bir
elektriksel iletkenlige sahip olmasi gerekir. Elektriksel ve elektroniksel uygulamalar igin
gerekli maddeleri se¢mek ve kullanmak amaciyla elektriksel iletkenlik gibi 6zelliklerin
elektriksel o6zelliklerin “ maddenin ortaya cikarildigi cevreden, isleniginden ve
yapisindan ” etkilendigini de belirtmeliyiz [11].

1.3.1. Elektriksel iletkenligin Tanimi

Elektrik yikli taneciklerin herhangi bir etki ile (genelde potansiyel etki) bir maddesel

ortamdaki hareketlilik derecesi basitce elektriksel iletkenlik ” olarak tanimlanir [12].
Metallerin elektriksel iletkenliginin iyi olmasi valans elektronlarinin serbestce hareket
edebilmesinden ileri gelir. Ancak bu elektronlarin bir atomun etki alanini terk edip, bir
digerinin etki alanina ulasabilmeleri igin enerji durumlarini degistirmeleri gerekir.
Elektriksel gerilim uygulamasiyla bir atomun etki alanini terk edip, bir digerinin etki
alanina giren elektronlar yeni konumlarina ulasincaya kadar atom ile boyutlara kiyasla ¢cok
daha fazla yol kat ederler. Kristal kafes yapisindaki kusurlar elektronun alabilecegi bu
serbest yol uzunlugunun azalmasina yol acar. Dolayisiyla dislokasyon yogunlugunun

yiksek oldugu soguk sekil degistirmis metaller ile, safsiz veya alasim elemani olarak



yabanci atomlar iceren metallerde iletkenlik daha disuk olur. Ayrica artan sicaklikla
elektriksel direncin artmasi da serbest yol uzunlugunun kisalmasindan ileri gelir. Yuksek
sicakliklarda atomlarin titresim genliklerinin biylmesi, hareket eden elektronlarla
atomlarin garpisma olasihgini artirir [13]. Kati metallerde metalik bagda elektronlar belirli
bir atoma bagli olmayip bircok atom tarafindan paylasildigindan metalik bagda degerlik
elektronlar serbestce hareket eder [14]. Elektriksel iletkenlik hareketli tanecik cinsine gore
siniflandirilir. Bu siniflandirmada hareketli tanecikler elektronlar ise elektronik iletkenlik,
iyonlar ise iyonik iletkenlik, her iki tanecik tiruniinde hareketli oldugu iletkenlik turiine

karma iletkenlik olarak tanimlanir [15].

Tablo 1.1. iletkenligin siniflandiriimasi.

ELEKTRIKSEL iLETKENLIK

Elektronik Tyonik Iletkenlik Karma Iletkenlik

iletkenlik _ .
(YUk tastyicilar iyonlar O, Li") (Yuk tastyicilar

1.Metelik 1.Kati Elektrolitler £-Bi,03 Fazi

Iletkenlik (Au, Cu) )
(Zirkonyum tabanl kati

2.Yariiletkenlik 2.Super Iyonik Iletkenlik
(Si, Ge) (SrFy)

3.Super iletkenlik 3.Hizli Iyon Iletkenligi
(Hg, Al, MgBy) (T15Cu2Cls)

1.3.2. Tletkenlik ve Ozdirencin Olgiilmesi

fletkenlik ve ozdireng (direnclilik) bir malzemenin Kkarakteristik ozelligidir. Bir
numunenin elektriksel iletkenliginin belirlenmesi icin 6lgilen voltaj ve akim siddeti
olctilmesi gerekir. Ozdireng degeri iletkenligin tersi olarak tanimlanir ve numunenin
geometrik yapisi ile bir iliski vardir [16]. Ozdirencin hesaplanmasinda kullanilan Ohm

kanunu:
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vl (1.1)

esitligine geometrik yapiya bagl olan bir dizeltme faktorii ( Resistivity Correction
Factor ) degeri ilave edilerek 6zdirenc hesaplanir. Bu diizeltme katsayisi numunenin
kahinligina ve kalinlik geometrik yapisina, yizey buyuklugine, numune Kkenar
sinirlarinin yapisina, kontaklarin numune tzerinde bulundugu konuma ve kontaklarin

diizenine bagli olarak degisir [16].

Malzemelerin Ozdirenglerinin belirlenebilmesi igin tipik olarak numune iginde bir
elektrik alan yaratacak olan bir akim kaynagina, bu elektrik alan nedeniyle numune
icinde meydana gelen I elektrik akiminin siddeti ve keyfi secilen herhangi iki nokta
arasinda meydana gelen V potansiyel dismesinin belirlenmesine ihtiyac vardir. Bir
maddenin elektriksel direnci, maddenin Gzerinden gecen | akimi ve bunun meydana

getirdigi V geriliminin orani ile bulunur.

r=V (1.2)

Ince metal filmlerin ve variiletken malzemelerin elektriksel ~ 6zelliklerinin
Olculmesinde; genellikle iki nokta kontak ve dort nokta kontak metotlari
kullaniimaktadir. Olgiilecek 6rnek (zerinden akim gecerken, belirli bir bolgesinde
elektriksel potansiyel farki 6lgimu bu yoéntemlerin temeli olup daha hassas 6l¢gme
yapabilen dort nokta prob yontemi daha yaygin kullaniimaktadir.

iki metal iletken kontak tel ile yapilan bu 6lgiim yontemi, iki nokta elektriksel
iletkenlik 6lcumd olarak adlandirihir (Sekil 1.1). Burada direncin belirlenebilmesi icin
V ve | degerinin dogrudan belirlenmesi yeterlidir. Bu yontemle yapilan direng
belirleme 6lglimiunde elde edilen R degeri ileride de belirtecegimiz sartlara bagl olarak
en azindan kontaklarin direncini de icerir. Budurumda elde edecegimiz R direnci ve

buna bagli elde edilen p 6zdireng degeri sadece numuneye ait olmayacaktir [16].
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Gug Kaynagi
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Ampermetre >

Sekil 1.1.1ki nokta elektriksel iletkenlik 6lgtim teknigi.

Direncin elde edilmesi numunenin 6zdirencini belirlenmesini saglar. Homojen bir
numunenin 6zdirenci belirlenmek istendiginde malzemenin geometrik ozelliklerini de

icerir. Ozdireng ifadesi asagidaki sekilde verilebilir [16].

,o:TG (1.3)

Burada G g6sterimi numunenin boyutlarini yani yizey geometrik sinirlar ve
kalinligini, elektriksel kontaklarin numune uzerindeki konumunu ve dizilis dizenini
iceren bir katsayidir ve “Geometrik Duzeltme Katsayisi/Faktori™” (Resistivity

Correction Factor, RCF) olarak tanimlanir [16].

2-nokta 6l¢imu ( two point probe) ile elde edilen Rtoplam diren¢ degeri numunenin
direncinin disinda baska ek direncleri de igerir. Bu ek direncgler iletken telin (Rtel),
numuneye akimi aktaran igne uclarin (probe, pin) (Rprob), gerekirse problar
numuneye tutturan iletken lehimin (Rpasta), kontak ucu ve numune temas ara
yuzeyinin direnglerinin (Rkontak) toplamidir. Bu nedenle numunenin hesaplanan p

Ozdirenci olmasi gerekenden daha yuksektir. Numuneye kontak olarak kullanilan
iletken teller genel olarak iki parcalidir ve bu da iki farkh direncli kontak kullanmak

demektir. Bu kontaklarin bir kismi 6l¢lim cihazlarina bagli olan iletken tel kablolar ve
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diger kismi da bu kablolarin numuneye temas eden u¢ kisimlari olan problardir.
Problar genelde ihtiyaca uygun farkli metalden yapilir. Bunun nedeni numunenin
cinsine gore numuneye sert ve saglam temasin saglanmasi ya da yiksek sicakliga
dayanikli olan metal baslar kullanmaktir. Bu durum 0Ozellikle kontak direnci numune
direncine oranla yuksek olan iyi iletkenlerin ve vyariiletkenlerin 6zdirencinin

belirlenmesinde ortaya ¢ikar [16].

Bu gibi durumlardan dolayr sadece numunenin direncini belirleyen bir direng 6lgme
teknigi daha uygun olacaktir. Dort nokta d.c. ( four point probe) elektriksel iletkenlik
6lgme tekniginde kullanilan kontaklarin direngleri 6lgimde hesaba girmez ve
hesaplanan deger sadece numunenin Ozdirencidir. Bu sebeple 6lglimlerde dort nokta

d.c. elektriksel iletkenlik 6lgme teknigi kullaniimistir [16].

Dort nokta prob yontemi ilk kez 1916 yilinda Wenner tarafindan toprak ¢zdirencinin
Olgilmesi amaciyla gelistirilmistir [17]. Bu yontemle topraga ¢akilan iki paslanmaz
metal-celik elektrot araciligiyla yer icine elektrik akimi gonderilir. Yeryuzindeki diger

iki noktada yerlestirilen iki elektrot yardimi ile de olusan gerilim farki olcultr. Elde

edilen Akim (1) ve Gerilim (V) degerinden ¢zdireng hesaplanir. Bu yontem jeofizikte

Wenner metodu olarak bilinir. Yeraltinin sismik arastirmalarinda kullaniimaktadir.
1954 yilinda Valdes yariiletkenlerin dzdirenclerinin 6lgilmesi amaciyla bu metodu
kullanmistir [17].

Iki nokta prob metodunda kontak direncleri etkisi yok edilmemekte ancak dort nokta
prob metoduyla bu etki en az dizeye indirilebilmekte ve hassas Ol¢im
yapilabilmektedir [17].

Dort nokta prob teknigi; Yariiletken endustrisinde, elektronik devrelerin Gretimi
sirasinda cesitli adimlarda devre kontrollerinde ve test 6lgimlerinde, fizik, kimya ve
biyoloji alanlarinda ytizey direnglerinin bulunmasinda kullaniimaktadir. Ayrica nano ve
mikro boyutlu malzemelerin elektriksel 6lcimu yapilabilmektedir.

Dort nokta prob metodu, genellikle ince film malzemelerinin veya vyariiletken
maddelerin iletkenlik ve 6zdirenclerinin 6lcilmesinde kullaniimakla birlikte her tirli
malzemelerin elektriksel Ozelliklerini belirlemede kullanilabilmektedir. En az bir

yuzeyi duzlemsel olmali ve bu yuzeyin geometrik boyutlari, kontak boyutlarindan daha



buyuk olmalidir.

Dort nokta prob metodu ile 6zdireng 6lgme de 6lgmenin dogrulugu, numunenin sekline
ve boyutuna baglidir. Olgimii yapilacak malzemenin boyutlari miimkiin oldugu kadar
dizgin geometrik sekiller ( kare, dikdoértgen ve daire ) halinde hazirlanmalidir.

Boylece yapilacak 6lcmenin dogrulugu arttirilir.

A
J

Ylzey alani

Sekil 1.2.Dért nokta prob 6lgme sisteminin esasil.

Dort nokta prob metodunda, Sekil 1.2” de gorulen 6lgme sisteminde oldugu gibi distaki
iki proba (' A ve D) akim kaynag! baglanir. cteki iki ugtan ( B ve C ) potansiyel fark
olculir. Olgllen akim, gerilim ( 1 ve V ) degerleri ile Denklem 1.4’ deki formdl

yardimiyla elektriksel 6zdireng degeri hesaplanarak bulunur. Kontaklar ayni dizlem

Uzerinde esit araliklarda olmalidir [17]. Birbirinden esit uzaklikta (/\) yerlesen dort

kontak sistemi kullanildigina, 6rnegin 6zdirenci,

(1.4)
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ile bulunur. Birimi Qm *dir. Burada, I, A ve D isimli kontaklardan gegen akimi, V; B
ve C isimli kontaklar ( prob ) arasinda olusan gerilimi verir. G ise dizeltme faktoruddir.
Dizeltme faktori numunenin boyutlarini ve kontaklarin durumunu igeren bir denklem
toplulugudur ve geometrik diren¢ diizeltme katsayisi olarak tanimlanir. Bu diizeltme
faktori numunenin kalinhgina ve geometrik yapisina, yiizey buaytkligine, numune
kenar sinirlarinin yapisina, baglanti uclarinin numune Gzerinde bulundugu konuma ve
dizilis diizenine bagli olarak degisir. Olgme sirasinda Problar olcilen seklin tam
ortasina temas ediyorsa dizeltme faktori hesaba katilmaz. Ortasinda degil ise

geometrik faktor bulunarak hesaplamaya dahil edilir [17].

1.4.Mekaniksel Ozellikler

Bir malzemenin uygulanan kuvvetlere karsi gosterdigi tepki mekanik davranis olarak
tanimlanir. Bu davranis, degisik tir zorlanmalar altinda olusan gerilme ve sekil

degistirmelerini 6lgerek ve gozleyerek saptanir [18].

Cisimler artan dis zorlamalar altinda Once sekil degistirir, sonra dayanimini yitirerek
kirithr. Dusuk gerilmeler altinda sekil degistirmeler elastik yani tersinirdir. Gerilme
elastik siniri asarsa kalict yani plastik sekil degistirme olusur. Elastik sekil
degistirmeye karsl diren¢ veya katilik malzemenin elastisite modulu ile belirlenir.
Malzemelerin igyapisinda kalici degisim veya kirilma olusturan herhangi bir gerilme
sinirt mukavemet olarak tanimlanir. Bazi mekanik o6zellikler icyapiya ve deney
kosullarina bagh degildir. Elastisite modulli bu tur bir 6zellik olup atomlar arasi
baglar tarafindan belirlenir ve igyapiya duyarli degildir. Diger taraftan malzemenin
plastik sekil degistirme yetenegini temsil eden slineklik, mukavemet ve sertlik gibi sinir

gerilmelerle ilgili 6zellikler igyapiya ve deney kosullarina buyuk 6lctide baglidir [18].

Mekanik ozelliklerin kaynagi atomlar arasi bag kuvvetleri olmakla beraber igcyapiya ve
cevre kosullarina buyik Olcude bagh olduklarindan aralarinda dogrudan bir bag
kurmak olanaksizdir. Atomsal teoriler bircok olaylari niteliksel yonden agiklamada
yararli olmakla beraber nicelik yoniinden yetersizdir. Ornegin, bir celigin bilesimi
ayni kaldigi halde 1sil islemle sertlik ve mukavemeti 2-3 kat arttirilabilir. Aradaki bu

blyuk farki, atomlar arasi baglara dayali teoriler aciklayamaz, bunun igin igyapl
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degisimlerini goz 6niine almak gereklidir [18].

Sekil degistirme surecinde atomlarin nasil davrandiklarini ve igyapida ne gibi
degisikliklerin olustugunu bilmek gerekir. icyapiyr degistiren etkenler 6zellikleri de
degistirir. Bu etkenler ve uygulama yontemleri iyi bilinirse icyapida gerekli degisikler
yapilarak 6zellikler uygulama amacina uygun hale getirilebilir. Ancak bu degisiklikler

dogal olarak sinirlidir ve uygulayicilarin bu sinirlari bilmesi gerekir [18].

Cisimlerin mekanik 6zellikleri iki asamada incelenebilir. Birinci asamada bunlarin birer
strekli ortam oldugu varsayilir. Bu slrekli ortamlarin uygulanan dis kuvvetlere karsi
tepkisi, uygula-gozle yontemi ile deneysel olarak saptanir. Bu asamada atomlarin nasil
davrandiklari ve igyapida ne gibi degisiklerin olustugu g6z ©nine alinmaksizin
uygulanan gerilmeye karsi olusan sekil degistirmeler olculir. Boylece belirli kosullar
altinda elde edilen gerilme-sekil degistirme bagintilari malzemelerin  mekanik
davranislari ile ilgili ¢ok yararli bilgiler saglar. ikinci asamada ise, atomlarin nasil
davrandigl ve icyapida meydana gelen degisiklikler, diger bir deyimle sekil degistirme

ve Kirilmanin mekanizmalari ele alinir [18].

Gercgekte birinci asamada mekanik davraniglar incelenirken malzemenin igyapisini
bilmeye gerek yoktur. Burada mekanik davranisla ilgili temel bilgiler ele alinir, sekil
degistirme ve gerilmelerin tanimlari yapilir, sertlik, mukavemet ve slineklik gibi temel
kavramlar tanitilir ve bunlarin deneysel olarak nasil saptandigi agiklanir. Ornegin kristal
yapili malzemeler de tane blyuklGgl artarsa sertlik ve mukavemet yiikselir, stineklik
azalir. Burada kullanilan stneklik gibi terimleri tanitmadan igyapi ile ilgili sekil
degistirme mekanizmalarini ele almak ve bunlarin mekanik o6zellikler ile iligkisini

aciklamak zordur [18].

1.4.1.Cekme Deneylerinden Elde Edilen Mekanik Ozellikleri, Verileri ve
Muhendislik Gerilme-Sekil Degistirme Egrileri

Cekme Deneyi, malzemelerin mekanik o6zelliklerinin belirlenmesi ve mekanik

davraniglara gore siniflandirmasi amaciyla yapilir.

Miuhendislikte 6nemli olan metal ve alagimlarin, cekme deneylerinden elde edilebilecek,

muhendislik tasarimlarinda yararlanilan mekanik 6zellikleri sunlardir [14]:
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1.Elastiklik Moduli

2.% 0.2 Kalici Sekil Degisimindeki Akma Dayanimi
3.Cekme Dayanimi

4.Kopmada Yiizde Uzama

5.Kopmada Yzde Kesit Daralmasi

Cekme deneylerinde kullanilan cihazin sematik resmi asagida Sekil 1.3 de verilmistir.

Sekil 1.3.Cekme deneyi cihazin sematik resmi.
1.4.2. Elastiklik Modulu

Cekme deneyinin ilk kisminda metal esnek olarak sekil degistirir. Yani, numune
uzerindeki yuk kaldirildiginda numune baslangi¢ uzunluguna doner. Metallerde en
buylk sunek sekil degistirme ¢ogunlukla % 0,5’ ten azdir. Metal ve alasimlar, genel
olarak, mihendislik gerilme- birim sekil degistirme egrilerinin elastik bdlgesinde,
gerilme ile birim sekil degistirme arasinda Hooke yasasi ile tanimlanan dogrusal bir

bagintiya uyar [14]:
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o(gerilme) = E&(birimgekildegistirme)

veya (1.5)

_ o(gerilme) (Pa)
£(birimgekildegistirme)

Esitlikte E, elastiklik veya Young moduludur.

Metal ve Alagimlarda elastiklik modultnun degeri atomlar arasi bag kuvvetine baglidir.
Yiiksek elastiklik modulliine sahip metaller nispeten egilmezdir. Ornegin, celikler
207GPa® civarinda bir elastiklik modiline sahipken, aliminyum alasimlarinin
elastiklik modulii 69GPa—76GPa arasindadir. Dikkat edilirse, modul, gerilme-birim
sekil  degistirme  egrisinin  elastiklik  bolgesindeki  gerilmenin  artmasiyla

degismemektedir [14].

1.4.3. Akma Dayanimi

Akma dayanimi, metallerin ve alasimlarin belirli bir miktarda plastik sekil
degistirdikleri dayanim olarak muhendislik tasarimlari igin O6nemli bir degerdir.
Gerilme-birim sekil degistirme stnek sekil degisiminin bitip kalici sekil degistirmeye
basladigl kesin bir nokta olmadigindan, akma siniri belirli bir miktarda kalici sekil

degistirmenin meydana geldigi nokta olarak kabul edilir [14].

1.4.4. En Yuksek Cekme Dayanimi

Cekme dayanimi muhendislik gerilme-birim sekil degistirme egrisi tizerinde ulasilan en
yuksek noktadir. Mihendislik gerilmesi numunenin baslangictaki kesitini temel
aldigindan eger numune kesitinde bélgesel bir daralma olursa ( yaygin olarak boyun
verme denir ) , kopmaya kadar, sekil degisimi artikgca muhendislik gerilmesi

kiculecektir. Daha stinek malzemeler kirilmadan once daha fazla boyun verecek,
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dolayisiyla gerilme-sekil degistirme egrisinde gerilme en yiksek gerilmeden daha fazla

bir duslis gosterecektir [14].

Miuhendislik gerilme-sekil degistirme egrilerinde 6nemli bir nokta, metal ve alagimlarda
gerilmenin kopmaya kadar gittikge artmakta olmasidir. Biz mihendislik gerilmesini
belirlemek icin baslangictaki kesit alanini kullandigimizdan, muhendislik gerilme-sekil
degistirme egrisinde muhendislik gerilmesi deneyin sonuna dogru dusmektedir. Bir
metalin gcekme dayanimi, gerilme-sekil degistirme egrisinin en ylksek noktasindan bir
yatay ¢izgi cizilerek bulunur. Bu c¢izginin gerilme eksenini kestigi nokta max. ¢ekme

dayanimi veya kisaca gekme dayanimi olarak adlandirilir [14].

Ulasilmadan 6nce ¢ok fazla kalici sekil degistirme gosterdiginden, en yuksek ¢ekme
dayanimi siinek alasimlarin muhendislik tasarimlarinda ¢ok kullanilmaz. Fakat max.
cekme dayanimi malzemede bulunan kusurlar hakkinda bilgi verebilir. Eger metal
gbzenek ve kalintilar iceriyorsa bu kusurlar metalin max. ¢cekme dayaniminin olmasi

gerekenden diistik gtkmasina neden olabilir [14].

1.4.5. Yizde Uzama

Bir cekme numunesinin deney sirasinda uzadigr miktar, metalin stinekligi hakkinda
bilgi verir. Metallerin sunekligin en yaygin ifade sekli cogunlukla 50mm’lik bir 6lgim
boyunun uzama miktaridir. Genellikle suneklik artikca ( metal daha fazla bigim
degistirir oldukca ) ylizde uzama artar. Ornegin, ticari saflikta aliminyumdan ( 1100-0
alasimi ) 1.6 mm kahnligindaki bir serit yumusak haldeyken % 35 uzama gdsterirken,
yuksek dayanimli 7075-T6 aliminyum alasiminin tam sertlestirilmis durumda uzamasi
sadece % 11°dir [14].

Daha 6ncede s6z edildigi gibi, cekme deneyi sirasinda deneydeki numunelerin uzamasi
( veya sekil degisimi) bir uzama Olcerle( ekstensometre) surekli olarak Olcullr.
Kiriimadan sonraki % uzama ise kirtlan numune parcalari bir araya getirilerek kumpasla

olgulir. % uzama asagidaki esitlikten hesaplanir [14]:
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sonuzunluk —baglangicuzunlugu
baslangicuzunlugu

%uzama = x %100

%e =L Lox0p100 (1.6)

0

Kirilmadaki % uzama, sadece stinekligin belirlenmesi igin degil, metalin kalitesinin bir
goOstergesi oldugu igin de o6nemlidir. Eger metalde gozeneklilik ve kalintilar varsa
metalin asiri 1sitilmasi metali bozmussa, deney parcasinin % uzamasi normalde olmasi

gereken degerlerden dusuk olacaktir [14].

1.4.6. Yizde Kesit Daralmasi

Metalin stinekligi ayni zamanda kesitin % daralma miktariyla da ifade edilebilir. Bu
miktar gogunlukla 12.7 mm’lik bir deney numunesi kullanilarak gekme deneyinden elde
edilir. Deneyden sonra, daralan kesitin kirilma yerindeki c¢api él¢tlir. Baslangic ve son

caplar Olculerek % kesit daralmasi asagidaki esitlikten hesaplanir [14]:

baslangickesit — sonkesit
baslangigkesit

%kesitdaralmasi =

X %100 (1.7)

%oy = %x %100

Kesitteki % daralma, % uzama gibi, metalin stinekliginin ve kalitesinin bir él¢tstdur. %
kesit daralmasi numunede kalinti, gézeneklilik gibi kusurlarin bulunmasi durumunda
azalabilmektedir [14].
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1.5.Sertlik

Sertlik, malzemenin diger bir sert cisimle ¢izilmesine veya yizeyine baski yapilmasina
karsi malzemenin gosterdigi direng olarak tanimlanir. Malzemeye yapilan etkiye,
malzemenin tepkisi blyik oranda onun kimyasal bilesimi ve kristal yapisi ile ilgilidir.
Malzemenin temel yapisinin istenen hale getirilmesi malzemeye uygulanan isil isleme,
uygulanan kuvvetin yonii ve biyiklugiine baghdir. Ornegin cekme yiikiine maruz
birakilan bir malzemeye yuk yavas yavas uygulandigl takdirde, aniden uygulanan yike
gore dayanim degerinin daha yiksek oldugu gozlenir. Benzer sekilde, yumusak bir
celige az bir yikleme yapildiginda elastik 6zellik gosterirken, daha bilyik yikleme
yapildiginda plastik sekil degisimi gozlenir. Yine dokme demir gibi karisik yapida
malzeme, basma kuvvetine maruz birakildiginda yiiksek dayanim gosterirken ayni

miktarda cekme kuvvetinde diisuk bir dayanim gosterir [6].

Sertlik 6l¢imlerinin belirgin bir ~ 6zelligi  malzemelerin  diger  deformasyon
oOzelliklerinin tayin edilmesinde kullanilan yontemlere gore basit ve ucuz olmasidir.
Ancak yine de sertligin basit ve rutin olarak kullanilan bir yontem oldugu
anlastimamahidir. ilk zamanlarda malzemelerin birbirlerine sirtiilmesiyle 6lgiilen
sertlik, ginimuzde belirli kosullar altinda malzemenin ylzeyine uygulanan kuvvet
(yuk) ile olusturulan plastik izin buyikliginin degerlendirilmesine dayanan bir
yontem yaygin olarak kullanilmaktadir [19]. Gong ve Arkadaslari Buckle tarafindan
sertlik, uygulanan kuvvet 200 gr.’dan kuclk ise mikro-sertlik, 200 gr ile 2 kg
arasindaki yuk uygulamalarinda distk sertlik, 2 kg’dan blyik yik uygulanmalarinda

ortaya ¢ikan sertlik ise normal sertlik olarak isimlendirilmistir [20].

Dolayisiyla malzemelerin sertlikleri bu yontemle o&lgilmis ve tablolar halinde
kullanicilara sunulmustur.  Ancak kristal kusurlarinin, malzemelerin mekanik
ozelliklerindeki 6neminin anlasiimasindan sonra sertlik, malzemelerin igyapilarinin ve
zaman icinde davranislarinin 6nceden tayin edilmesinde énemli bir yéntem olarak
karsimiza ¢ikmaktadir [20]. Balta-Calleja tarafindan mikro-sertlik ile akma dayanimi
ve elastiklik modilu arasindaki iliski incelenmistir [21]. Sayan ve Ulrich tarafindan
calismalarda mikro-sertlik degerlerinin kristal icinde yer alan Kirliliklerden ve
kirliliklerin tiplerinden etkilendikleri ortaya ¢ikariimistir [22]. Diger taraftan Johnson,

Ptratap NaCl ve KCI kristali Gzerinde yapilan ¢alismada degisik kristal kirliliklerinin
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mikro sertligi 6Gnemli derecede degistirmesi yaninda ikincil ¢cekirdeklesmenin de sertlik
ve de sertlik ve diger deformasyon parametreleri Gizerinde etkili oldugu vurgulanmistir
[22]. Bunun yani sira sertlesme ve sertlesme ile ortaya ¢ikan olaylar incelenmistir [25].
O’Neill tarafindan malzemeye uygulanan bir kuvvet sinirlanmasi tarafindan elastik
toparlanma ortaya ¢ikmistir [26]. Ghosh ve arkadaslar tarafindan malzeme yizeyi ile
batirilan uc arasinda ortaya ¢ikan sdrtinme incelenmistir [24]. Bull ve arkadaslari

tarafindan malzemenin elastik ve plastik deformasyona kars! tepkisi incelenmistir [25].

Cahismalar gostermektedir ki; mikro-sertlik malzemelerin rutin olarak mekanik
oOzelliklerinin 6lgilmesinde degil ayni zamanda malzemelerin mikro yapiya ve kristal
kusurlarina hassas olarak bagli olan akma dayanimi, maksimum dayanimi, elastiklik
modulu ve faz donlstumleri gibi Ozelliklerinin belirlenmesinde de yogun olarak
kullaniimaktadir. Malzemelerin yapiya hassas ozelliklerinden dolayr bu konu birgok
arastirmacinin dikkatini cekmistir [19] .

Yapilan literatir calismalari, sertligin alasimlarda daha yogun bir sekilde uygulama

alani buldugunu gostermektedir.
Sertlik 6l¢imulinde asagida verilen temel yontemlerden biri secilebilir:

e Parca ylzeyinin ¢izilmesi
e Parcaya bir cismin statik ylkle batirilmasi
e Parcaya bir cismin darbeli yikle batiriimasi

e Parca yizeyine dusirilen bir cismin geriye sicramasi

Malzemelerin ¢cekme dayanimi ile asinma davranisi hakkinda fikir veren sertlik deneyi,
ayrica hizli yapilabildigi ve 6l¢cum izlerinden dolayi is pargasi yuzeyindeki hasar ¢ok az
oldugu igin, 6rnegin endustriyel dretimde 1sil islemlerden sonra kalite kontrolii amaciyla
da kullanilir [13].

1.5.1.Sertlik Degerlerini Etkileyen Faktorler

Deney suresi, yani statik yukin uygulama suresi Olculen sertlik degerlerini etkiler.
Ozellikle surtinme egilimi gosteren yumusak malzemelerde bu siire en az 30 saniye,

diger hallerde 10 veya 15 saniye segilir [13].
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Deney sicakhginin etkisi statik ve dinamik dayanim biyukliklerinde oldugu gibidir.

Artan sicaklik sertlik degerlerinin diismesine neden olur [13].

Parcanin buyuklik ve boyutunun sertlik degerine etkisi, ancak deney yuku nedeniyle
parcanin egilmesi, ize gore 6l¢cim yizeyinin ve par¢a kalinhiginin yeterli olmamasi gibi

durumlarda goralur [13].

Asagida tanitilacak olan endustriyel sertlik 6lgcme yontemleri malzeme Uzerinde
standart bir ucla belirli kosullar atinda olusturulan plastik izin buydkliglne dayanir.
Kullanilan standart batici ucun bigimine, uygulanan yike ve olusan izin
degerlendirme yontemine gore gelistirilen degisik sertlik yontemleri vardir. Bunlar;
Vickers, Brinell, Rockwell, Knoop ve Berkovich sertlikleridir. Sertlik degerleri
deney kosullarina ¢ok bagl oldugundan ancak ayni kosullar altinda elde edilen

sonuclar birbirleri ile karstlastiriimahdir [18].

1.5.2. Vickers Sertligi

Bu yontemde batici u¢ piramit biciminde olup elmastan yapilmistir. Piramidin tepe
acisi 136° dir. Vickers sertlik deneyi; s6z konusu batici ucun malzemenin yiizeyine,
malzeme cinsine gore secilen bir yik altinda, belirli bir stire batiriimasi ile olusan
izin kosegen uzunluklarinin oOlgtilmesinden ibarettir.  Belirli bir yiikle malzeme
yuzeyine batirilan u¢ Sekil 1.4.b° de goruldugl gibi bir dikdortgen iz olusturur.
Vickers sertlik degeri [26];

F
H, :1.8544F(kgf /mm?) (1.8)

bagintisi ile elde edilir. Burada; F uygulanan yik olup, d (d=(d1+d2)/2) izin

ortalama kdsegen uzunlugudur [26].

Vickers sertligi 6lgme yontemi daha uzun zaman almakla beraber en duyarli sertlik

6lcme yontemlerinden biridir, 6zellikle arastirma amaci ile mikro ve nano boyuttaki
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sertlikleri 6lgcmeye elverislidir.[26]

Sekil 1.4. (a) Vickers centici ( b) izin diagonal boyu

1.5.3. Brinell Sertligi

Standart bir bilya, F yiku ile malzeme yulzeyine batirilir, olusan kalici izin ¢api (d)
Olculdr, F yika, olusan izin S ylzey alanina bolunerek, Brinell sertlik degeri elde edilir.
Sekil 1.5 ’de goruldugi gibi genellikle Standard Brinell sertligi 6l¢iminde 10 mm
capli, bilya, 3000 kg yukle 30 saniye sure ile bastirilir. Kuvvetin kiresel yiizey

alanina bolinmesiyle elde edilen (Hg) Brinell sertliginin (Denklem 1.9) birimi

kgf /mm? dir.

Hg = 2F (1.9

/TD(D—\/DZ—dZ)

Burada uygulanan yiik ( F ), malzeme ylzeyinde olusan kiresel yiizey alanina ( A )

bolunerek Brinell sertlik degeri bulunur. Malzeme yiizeyinde olusan kiresel izin ylizey
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alani (A) ZITD(D— D? —dz)/z formiilui ile belirlenir. Burada D bilya capini, d ise

izin gapini gosterir [26].

o

Endlstride mevcut metallerin sertligi genis bir bolgede degistiginden bir tek deney
kosulu yeterli duyarlik saglayamaz. Bilya ¢api malzeme cinsi ve kalinligina gorede
secilmektedir. Onemli bir husus ise sertlik dlciim izleri arasinda belirli mesafelerin
olmasi gerekir. Uygun bicimde iz olusturacak sekilde hem yik, hem de bilye c¢api

degistirilir. Bulunan sertlik degeri verilirken deney kosullari belirtmek gerekir [26].

Sekil 1.5. (a) Brinell gentici (b) izin capi.
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Tablo 1.2. Saf malzemelerin brinell sertlik degerleri.

Saf Malzeme Brinell Sertlik Degeri
Zn ( Cinko) 412 MPa [27]

Sb ( Antimon) 294 MPa [28]
Sn ( Kalay) 51 MPa [29]

1.5.4. Rockwell Sertligi

Burada celik bilya veya tepe acisi 120° olan koni seklinde elmas uc kullanilir. Ug
belirli bir yik altinda malzeme yizeyine batirtlir ve olusan plastik izin derinligi
Olctlerek Rockwell sertlik degeri saptanir. Ancak, bu yontemde batma derinligi
Olculecegi icin ylzey purtzlilugt sonuclar etkileyebilir. Bu sakincayr gidermek igin

Once 0n yuk uygulayarak alet sifir diizeyine ayarlanir.

Pﬁn P-.'::-n —+ Pdene:-.-’ P{jﬂ

Sekil 1.6. Rockwell genticinin sematik gosterimi[26].

Sekil 1.6’da gorildigu gibi daha sonra deney yuki belirli bir hizla uygulanip
kaldirilir. Deney yukunun olusturdugu plastik batma derinligi  olgulir. Ancak
uygulamada Rockwell sertlik degeri belirli kosullarda elde edilen batma derinligi
yerine ona karsi gelen boyutsuz bir sayi ile belirtilir. Degisik deney kosullarinda elde

edilen farkli dizeylerdeki sertlik degerleri RA, RB, ve Rc¢ gibi simgelere verilir. Bu

sayllar O ile 100 arasinda bir deger alir. RA icin 60 kg’lik, RB i¢in 100 kg’lik, Rc icin
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150 kg’hk yikler kullanthir. Bu sertlik metodunun avantaji kullaniciya direk sertlik

olcim degerini vermesidir. Pratik olmasi nedeni ile Rockwell sertlik 6lgme yontemi

endustride ¢ok yaygin olarak uygulanir [18].

1.5.5. Knoop Sertligi

Ozellikle ¢ok ince malzemeler icin Vickers sertlik testine alternatif olarak kullanilan
Knoop sertlik testi (Knoop et al. 1939) ,Vickers sertlik testinden hem batici ucun
geometrisi hemde sertlik taniminin 6zelliginden dolayr farkhdir (Sekil 1.7). Knoop
batma ucu eskenar dortgen tabanli piramit seklindedir ve batici ucun zit yuzeylerinin
iki cifti arasindaki agilar esit degildir. Buyiik a¢i 172°30° ve kuguk agi 130° dir [18].

Buradada batici uc malzemesi elmastir.

Knoop sertligi uygulanan yikin kalici izin temas yiizey alanina orani olarak

hesaplanir.

=14.2295 (1.10)

Sekil 1.7. Knoop genticinin sematik gdsterimi.
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1.5.6. Berkovich Sertligi

Berkovich gentici ¢ kose tabanli piramittir ve ideal derinlik kesit orani Vickers
sertlik testi ile benzerdir. Bu ug kiiglik boyutlarda ideal sekle ¢ok yakin oldugu igin
mikro ve nanogentme deneylerinde kullanihir (Sekil 1.8) [18].

Sekil 1.8. Berkovich centicinin sematik gosterimi.

1.6. X-Isinlari Difraksiyon Metodu (XRD)

1912 yilinda Von Laue tarafindan kesfedildikten sonra, x-isinlari difraksiyonu analiz
yontemi bugiine kadar endustri ve bilime ¢ok onemli bilgi akisi saglamistir. Ornegin;
kristal malzemelerin atomlarinin geometrik dizeni (6rgi yapist) ve aralarindaki
mesafe hakkindaki bilgilerin ¢ogu dogrudan difraksiyon calismalariyla tayin
edilmistir. XRD sistemi ¢ogunlukla agir elementlerden olusan, kati anorganik ve
kristalin maddelerin arastiriimasina uygun bir aletsel yontemdir. XRD &l¢umleri icin
kullanilan cihazlar basit olarak Sekil 1.9’daki blok diyagramina sahiptir [30]. Ydntem,
siperiletkenler, seramikler, metaller, alasimlar, kati cozeltiler, heterojen kati
karisimlar, korozif maddeler, celik kaplama malzemeleri, maden analizlerinde, toprak
analizlerinde, safsizlik katkilanmis yari iletkenlerde, bdbrek ve mesane taslarinda,

bilesim analizlerinde, bazi adli konularda, bazi boyar maddelerde, pigmentlerde,
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cimentolarda, dogal veya yapay minerallerde, herhangi bir malzemenin icerdigi
bilesik veya elementlerin tayininde, inorganik polimerlerde, faz diyagramlarinin ve faz
dontsumlerinin arastirilmasinda; bazi kristal veya amorf kompleks bilesiklerinin
incelenmesinde oldugu gibi bir cok konuda yaygin kullanim alanina sahiptir. Yaygin
olmamakla birlikte bazi kati organik bilesiklerin, kati organik polimerlerin, plastikle

rin, organik boyar maddelerin v.s. analizlerinde de kullaniimaktadir [30,31].

Sekil 1.9. X-Isinlari toz difraktometresinin bilesenleri.

Ayrica XRD calismalari, metallerin, polimerik malzemelerin ve diger katilarin
fiziksel ozelliklerinin cok daha iyi anlasilmasina katkida bulunmustur. X-isinlari
difraksiyonu son zamanlarda stereoidler, vitaminler ve antibiyotikler gibi karmasik

maddelerin yapilarinin aydinlatiimasinda da yaygin olarak kullaniimaktadir [30].

X-iginlari  difraksiyonu kristallin  bilesiklerinin kalitatif (hangi element veya
bilesiklerden meydana geldigini bulmaya yarayan analiz dalidir) olarak taninmasinda
pratik ve uygun bir yontemdir. X-isinlari toz difraksiyon yontemi ise, kati bir
numunedeki bulunan bilesikler hakkinda kalitatif ve kantitatif (bilesenlerden her
birinin ne ylzdede oldugunu bulmaya yarayan analiz dalidir) bilgi saglayabilen tek

analitik yontemdir. Ornegin, toz yontem ile bir katt numunedeki KBr ve NaCl
ylzdeleri tayin edilebilirken diger analitik yontemlerle sadece numunedeki K+, Na+,

Br~ ve CI" iyon yuzdeleri tayin edilebilmektedir [30].
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X-1ginlari toz yontemleri her bir kristal madde icin x-isini difraksiyon modelinin
sadece o kristale 6zgl olmasi temeline dayanir. Bdylece eger numunenin difraksiyon
deseni literatirde karsilastirildigi maddenin literatirdeki difraksiyon deseni ile tam

uyarsa (difraksiyon acilari ayni olursa), numunenin kimyasal yapisi bulunabilir [30,31].

1.6.1. Kristal Yapi! Analizi

Toz difraksiyon yonteminde, analitik difraksiyon ¢alismalari igin kristal numune,
homojen durumda olur, ¢ok sayida kiicuk kristal tanecikleri bitin mimkin yonlerde
yonlenirler; boOylece bir x-1sini demetinin malzeme iginden gecerken cok sayida
tanecigin bitun mimkin dizlemler arasi bosluklarda yansimasi icin Bragg sartini

(1.11) yerine getirecek sekilde yonlenmis olmasi beklenir [30].

Bir kristalin yapisi, atomla etkilesen dalgalarin difraksiyon desenleri incelenerek
tayin edilir. Difraksiyon dogrultular ve siddetleri 6lctlerek, difraksiyondan sorumlu
kristal yapi ile ilgili bilgi elde edilir. Paralel, mono kromatik ve dalga boyu A olan x-
isinlarinin bu kristal yapi Gzerine, kristal dizlemiyle 6 agisi yaparak geldigini farz
edelim. X-isini demeti kristale geldiginde duzlemlerden (dlzlemin d aralikla
siralandigi varsayilir) farkh dogrultularda yansima yaparlar ve belli sartlarin saglandigi

durum haricinde birbirlerinin etkilerini azaltirlar [30].

Kristali tanitacak olan difraksiyon deseninin olmasi icin Sekil 1.10°da da goruldigu
gibi yansima isinlarinin yapict girisim yapmalari gerekir. Sekil 1.10°da 0rgu

ylizeyinin bir pargasi gosterilmistir [30].

Her bir yiizeyden yansiyan dalgalar arasindaki yol farki AB+BC =2dsiné ile ifade
edilir. Yapici girisim olmasi icin bu ifadenin dalga boyunun tam katlarina, nA esit
olmasi gerekir. Bunun icgin gerekli sart, komsu iki dizlemden yansiyan isinlar
arasindaki yol farki 2dsing olmah ve yol farki dalga boyunun tam kati olmalidir.
Bragg kanunu olarak bilinen bu ifade asagidaki matematiksel esitlikte verilmistir
[30,31].

2.d.sind=n.A (1.11)
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Sekil 1.10. X-Isinlarinin bir kristal tarafindan difraksiyonu.

(1.11) ifadesine gore difraksiyon meydana gelebilmesi icin gelen ve yansiyan
isinlarin belli bir yuzeyle belli bir agi yapmasi gereklidir. Ayni zamanda gelen
isinlarin dalga boylarinin d dizlemler arasi mesafeden kiclk olmasi ya da ona esit

olmasi gerekmektedir (A < 2d ). Bu da difraksiyon icin gerekli sartlari belirlemektedir.

Difraksiyon desenleri, genellikle otomatik cihazlarla elde edilir. Burada kaynak,
uygun filtreleri bulunan bir x-1sini tlpaddr. Ylzeyi parlatilmis metal 6rnek numune
tutucuya vyerlestirilir. Kristallerin yonlenmesindeki gelisiglizelligi artirmak igin
numune tutucu doéndardldr. Emisyon veya absorpsiyon spektrumunun elde
edilmesinin benzeri bir sekilde otomatik olarak taranmak suretiyle difraksiyon
desenleri elde edilir. Bu tur cihazlarin avantaji siddet olcumleri icin yiksek

kesinlik, otomatik veri ayiklama ve rapor sunmasidir [30].

1.6.2. Difraksiyon Desenlerinin Yorumu

Bilinmeyen bir malzemenin toz difraksiyon desenlerinden yararlanarak tanimlanmasi,
sinyallerin 8 veya 26 cinsinden pozisyonlarina ve bagil siddetlerinin elde edilmesi

temeline dayanir. Difraksiyon agisi 26 belli bir grup duzlemler arasi aciklik
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tarafindan belirlenir. Bragg esitligi yardimiyla bu duzlemler arasi uzakhk ( d )
mesafesi kaynagin bilinen dalga boyundan ve 6lglimiun yapildigi agidan hesaplanir.
Cizgi siddetleri her bir dizlem kiimesindeki atomik yansitma merkezlerinin triine ve
sayisina baghdir. Uluslararasi Difraksiyon Verileri Merkezi (International Centre For
Differaction Data, Swarthmore, PA) tarafindan toz difraksiyon verileri dosyasl
saglanabilir. Bu dosyadaki verileri tarayarak bilinmeyeni belirlemek zor ve zaman
alict oldugundan, toz veriler dosyasi; inorganikler, organikler, mineraller, metaller,
alasimlar, adli malzemeler ve diger tirlerin listesini iceren alt dosyalara ayrilmistir.
Bu dosyalardaki veriler diizlemler arasi uzaklik mesafelerini ve bagil ¢izgi siddetlerini
gostermektedir. Veriler en siddetli ¢izginin d degerlerine gore siralanmistir; bu
dosyadan analizi yapilan maddesinin en siddetli d mesafelerine bir pikometrenin
ylzde bir ikisi kadar yaklasan d degerleri alinir. Muhtemel bilesikler ayrildiktan sonra
aralarinda tekrar bir eleme icin ikinci, daha sonra tgiinct, vb. en siddetli cizgilerin d
degerlerine gore elemeler yapilarak bilinmeyene yaklasihir. Cogunlukla tg veya dort
d degeri bilesigin kusku gotirmez bir sekilde teshis edilmesi icin yeterlidir.

Gunumuzde artik bilgisayar tarama programlariyla bu zor islem kolaylastiriimistir.

Eger numune iki veya daha fazla kristal bilesigi iceriyorsa, bunlarin tanimlanmasi
daha karmasik olmaktadir. Bu durumda denemeler sonucu bir uygunluk saglanana
kadar daha siddetli cizgilerin c¢esitli kombinasyonlari kullanilir. Difraksiyon
cizgilerinin siddetleri Olcllerek ve standartlarla karstlastirilarak kristal karisimlarinin

kantitatif analizini yapmak mimkindir [30].

1.7. Taramali Elektron Mikroskopisi (SEM) Olgumleri
1.7.1. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

Malzeme biliminin, jeoloji ve biyolojinin bircok calisma alaninda kati ylizeylerin
fiziksel niteligi hakkinda ayrintili bilgi saglamak buytk bir 6nem tasir. Bu tur bilgiyi
saglamanin klasik yontemi yizey karakterizasyonunda hala 6nemli bir teknik olarak
kullanilan optik mikroskoptur, ancak optik mikroskobunun sinirli bir degeri vardir.

CGalisilan numunelerde bulunan kristallerin ¢ogu bu mikroskobun ayirma gicunin
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Uzerindedir. Bundan otlri yiksek ¢ozme gucitne sahip elektron mikroskobuna
ihtiya¢c vardir. Bu mikroskoplar yiksek buyitmelerde (200000) ilging yapisal
oOzelliklerin incelenmesin imkan saglar. Son zamanlarda ¢ok daha yiksek ayiriciliga
sahip U¢ teknik kullanilarak ylzeyler hakkinda bilgi saglanmaktadir. Bu teknikler
taramali elektron mikroskobu(SEM), taramali tinelleme mikroskobu (STM) ve
atomik kuvvet mikroskobu(AFM)’dir. Son iki yontem bazen taramali prop mikroskobu
(SPM) seklinde ortak bir isimle adlandirtlir [33].

Bu tekniklerin her biri ile bir gorinti elde etmek i¢in katt numunenin ylizeyi, hassas
bir sekilde odaklanan elektron demetiyle (1) yizey boyunca diz bir dogru Uzerinde
(x yonlnde) tarama yapilir, (2) demet baslangi¢c pozisyonuna doner ve (3) asagl
dogru (y yoninde) standart belirlenmis bir miktar kadar kaydirilir. Bu islem soz
konusu ylizey alani tamamen taranana kadar tekrarlanir. Bu tarama islemi sirasinda
ylzey Ustlinde (z yonu) bir sinyal alinir ve goriintiiye donusturulecegi bir bilgisayarda
toplanir [31].

Taramali elektron mikroskobunda, kati numune yizeyi yuksek enerjili bir elektron
demetiyle taranir. Bu teknikte ylzeyden cesitli tir sinyaller olusturulur. Bunlar geri
saciimis elektronlar, ikincil elektronlar, Auger elektronlari, X-isini floresans fotonlari
ve degisik enerjili diger fotonlardir. Bitin bu sinyaller yiizey calismalarinda
kullanilmis olmakla beraber, bunlarin icinde en yaygin olan iki tanesi (1) taramali
elektron mikroskobunun temelini olusturan geri sacilmis ve ikincil elektronlar ve (2)

elektron mikroprob analizde kullanilan x- 1sin1 emisyonudur [31].

Sekil 1.11°de gorulen manyetik kondensor ve objektif mercek sistemi, gorintiyd 5 ile
200 nm’lik numune tzerindeki son nokta boyutuna indirgeme gorevi gorirler. Bir veya
daha cok sayida mercekten olusan kondensér mercek sistemi, elektron demetinin
objektif merceklere ulastiriimak tzere yonlendirilmesini saglar, objektif mercekler ise
numune ylzeyine carpan elektron demetinin boyutlarindan sorumludur. Mercekler
genel olarak simetrik silindirik olup, 10 — 15 cm yiksekligindedir. SEM ile tarama,
objektif merceklerin arasinda yerlestirilmis iki ¢ift elektromanyetik sarim ile
saglanir. Sarim giftlerinden biri, demeti numune boyunca x yoniinde kaydirirken,
diger cift y yonunde saptirir. Taramanin yapilabilmesi igin tarama sarimlarindan birine

elektrik sinyali uygulanir ve elektron demeti mercek sisteminin merkez ekseninin bir
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yoniinden numuneye carpar.

Elektron tabancas: Degistirilebilir yiiksek-potansiyel
gilg kaynagh

Elektron demeti

kondansir f
mercekleri

sarim kontrolleri
|
Manyetik
objektif
mercekleri

1
— |
e~ dedektir |

|

|
X—Igim dedektori / ‘ i
: | | — -
| ]
— [F= CRT

Vakum =-— |j ekran
| —

 me— |
Numune odasi

Sekil 1.11. Taramali elektron mikroskobunun blok diyagrami.

Bu sarim ciftine (yani x sarimlarina) uygulanan elektrik sinyalinin zamaninin bir
fonksiyonu olarak degistirmek suretiyle elektron demetinin numune boyunca duz bir
dogru uUzerinde hareket ettirilmesi ve daha sonra tekrar baslangic (orijin)
pozisyonuna donmesi saglanir. Cizgi taramasi tamamlandiktan sonra diger sarim
grubu (y sarimlari) kullanilarak demet y yonlnde biraz kaydirilir ve x sarimlarini
kullanarak x yonunde demet kaydirmasi tekrarlanir. Demetin bu sekilde hizla hareket
ettirilmesiyle tim numune yiuzeyi elektron demetiyle 1sinlanabilir. Tarama sarimlarina
uygulanan sinyaller ya analog ya dijitaldir. Dijital taramanin Ustinltgi, elektron
demetinin hareketinin ve incelenecek bolgeyi bulmasinin cok iyi bir sekilde
tekrarlanabilir olmasidir. Numuneden alinan sinyal kodlanir ve demetin x ve y

pozisyonlarini dijital olarak temsil eden formda hafizaya alinir [31].
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Elektron demetinin x ve y yoOninde tarama yapmasini saglayan sinyalleri yoneten
sistem, ayni anda katot isinlari tlpunin (CRT) dikey ve yatay eksenlerinin
taranmasini saglar. CRT uzerindeki nokta siddetini kontrol eden bir dedektor cikis
sinyalini kullanarak numunenin bir haritasini olusturur. Bunu yaparken numunenin
yuzeyindeki belirli bir alanda olusturulan sinyalin CRT ekraninda buna karsi gelen
bir nokta ile birebir korelasyonu saglanir. SEM ile gorintlide saglanabilecek blyiitme
(M)

M =W /w (1.12)

(1.12) denklemi ile verilir. Burada W, CRT ekranin genisligi, w ise numune boyunca
tek bir tarama c¢izgisinin genisligidir. W bir sabit oldugundan w’yi azaltarak buylitme
(M) arttirilabilir. Blyttme faktoru ile numune boyunca tarama genisligi arasindaki ters
orantl nedeniyle sonsuz kiglk bir noktaya odaklanan elektron demetiyle sonsuz bir
biyltme saglanabilir. Ancak diger pek ¢ok faktor, ulasabilecek blyiutme oranini 10
kat ile (10 x) 100 000 kat (100 000 x ) arasinda sinirlar [31].

Numune ve numune tutucu, numune odalari numunelerin hizh  bir sekilde

degistirilebilmesine uygun olarak tasarlanmistir. Normal basingtan 10™*torr veya daha

dustk bir basinca hizla ulasabilmek icin yiksek kapasiteli vakum pompalari kullanilir.

Numune tutucular veya raflar, cogu cihazda bir kenari birka¢c cm’den fazla numuneleri
tutabilecek ozelliktedir. Ayrica numune tutucular x,y ve z yonlerinde hareket ettirilebilir
ve her bir eksen etrafindan donddrulebilir. Sonug olarak ¢ogu numunelerin yiizeyleri

hemen hemen her yonden goézlenebilir [31].

CGalismasi en kolay olan numuneler elektrigi iletenlerdir. Clinkii engellenmemis veya
yavaslatilmamis bir sekilde topraga akan elektonlar, yik birikimi nedeniyle olusan
gercek olmayan vyapay verileri en aza indirir. Ayrica, elektrikge iyi iletken

numuneler genellikle 1siy1 iyi ilettiklerinden isisal bozunma olasiligl en azdir.
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fletken olmayan numunelerin SEM goruntiilerini elde etmek icin cesitli teknikler
gelistirilmistir. Fakat en cok uygulanan tekniklerde numune yiizeyi tozlasma veya
vakum buharlasma uygulanarak ince bir metalik film tabakasiyla kaplanir. Kaplama
islemlerinde dikkat edilecek nokta, asin kalin kaplamanin yiizey ayrintilarini

ortmesidir. Bu nedenle optimum bir kalinhgin secilmesi gerekir.

Taramali elektron mikroskoplarda elektron icgin en yaygin transduser (elektriksel
olmayan buyuklukleri elektriksel hale getiren eleman) tipi X-isinlari sintilasyon
(parildama) transduserlerine benzer fonksiyona sahip similasyon dizenekleridir.
Bunlarda katkilanmis bir cam veya plastik hedef (zerine bir elektron carptiginda
gorundr bolgede asirn miktarda foton yayinlanir. Fotonlar, cihazin yiksek vakum

bolgesi disinda yer alan bir fotogogaltici tlpe bir 1sik borusu vasitasiyla iletilir.
Sintilasyon transduserlerinde ortalama 10° ile 10° Katlik bir cogaltma saglanir [31].
SEM ve EDX (enerji dispersif x 1sinlari analizi) oOlctmleri yapilan numuneler igin

Scherrer -Warren esitligi (1.11) kullanilarak, yapiyr karakterize edecek sekilde segilen,
en siddetli piklerin pik profilleri hesaplandi.

D =0.94/(Bcosé,) (1.12)

Scherrer -Warren esitliginde D ortalama kristal boyutu, A Olcimde kullanilan x-
Isininin dalga boyu, 6, Bragg difraksiyon agisi ve B ise pik yari yiksekliginin
genisligidir. B ise pik yari yiksekliginin genisligidir. B degerini hesaplamak igin (1.13)
esitligi kullanilir.

B = B2 - B’ (1.13)

(1.13) esitligindeki B_  Olgllen ve hesaplanan pik vyari genisliklerinin

m
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dogrulamasindan elde edilen deger ve B, yapi i¢in i¢ yansimalarinin elde edilen pik

yari genigligidir [32].



2. BOLUM

YONTEM VE MATERYAL

2.1. Giris

Bu tez calismasinda elektriksel iletkenlik 6lcimi icin dort nokta (Four-probe) DC
elektriksel iletkenlik 6lgtim teknigi, Mekanik 6zelliklerin tayini ile Cekme deneyi icin
Erciyes Universitesi Teknoloji Arastirma ve Uygulama Mekezinde (TEKMER)
bulunan SHIMADZU marka AGX Plus Series model cihazi, Mikrosertlik deneyi igin
STRUERS marka DURAMIN 5 model Vickers Mikrosertlik 6lgtim cihazi, X-isinlari
toz difraksiyon desenleri igin Erciyes Universitesi Teknoloji Arastirma ve Uygulama
Merkezinde (TEKMER) bulunan Bruker AXS D8 Advance tipi difraktometre,
alasimlarin mikro yapi 6zellikleri ve mikroprob analizleri icin TEKMER’ de bulunan
LEO 440 marka taramali elektron mikroskobu kullaniimistir. Bu bdlimde, kullanilan

deneysel sistem, deneyin yapilis asamasi ile her calisma sirasiyla anlatilacaktir.

2.2 Dort Nokta D.C. Elektriksel Tletkenlik Olgiim Metodunda Kullanilan
Cihazlar ve Uygulanisi

Sn- Sb- Zn Ucli metalik alasim sisteminin farkli kompozisyonlardaki numunelerin
elektriksel iletkenleri dort nokta DC iletkenlik 6lctim teknigi ile 6l¢tldi. Bltin dlguim
DAQ (Data Acquisition) kontrol sistemi ile yapildi. Bu sistem PC, IEEE-488,2
Bus, Interface kart, scanner kartli multimetre, programlanabilir gli¢ kaynagi
(sourcemetre) ve bu amacg icin yazilmis bilgisayar programlardan olusmaktadir.
Batilin cihazlar GPIB protokolini destekleyen uygun portlara sahiptir. Kontaklar, 0,5
mm caph gumis teller, numune Uzerine temas edecek sekilde yerlestirildi. Bu
yontem temas noktasindaki direnci olabilecek en aza indirmeyi saglayan ve literatlirde

karsilasilan en iyi yontemdir [33].
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Numuneler daha sonra iletkenlik 6lguimu igin 6zel olarak tasarladigimiz Sekil 2.1°de

gosterilen yiiksek 1siya dayanikli (1500°C) ve yiiksek sicaklikta iletkenlik gdstermeyen
aliminadan yapilmis iletkenlik 6lgtim kitine yerlestirilerek iletkenlikleri 6lgildu [33].

Sekil 2.1. iletkenlik 6lgtim kiti [12].

Guc kaynagi olarak Keithley 2400, data eldesi icin de Keithley 7700 Scanner kart
iceren Keithley 2700 multimetre, datalarin bilgisayara aktariimasi ve cihazlarin
kontrolii icin ise Keithley 488.2 Interface kart kullanildi [9].

Dort nokta d.c. elektriksel iletkenlik 6lcim teknigi calisma prensibi Sekil 2.2°de
gosterilmektedir.

) )

Termnal
Cift

Sekil 2.2. Dort nokta D.C. elektriksel iletkenlik 6lgtim teknigi calisma prensibi.

Burada | akimi ve V voltajl multimetreden okunur. Termal gift ise o anki
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numunenin sicakligr belirler. I akisi, her durumda numune Ulzerinde 1. kontaktan 4.
kontaga dogrudur. Akim gecisi esnasindaki numune (zerine dusen gerilim 2. ve 3.
kontaklardan okunur. Burada elektriksel iletkenlik asagidaki denklem ile

hesaplanmistir [34].

o; (2.1)

_1 1
V' G

Burada I; Numuneden Gecen Akim(A),
V; Numune Uzerinde Gozlenen Potansiyel Fark(V),

G; Geometrik Duzeltme Faktori (cm),

Kullanilan multimetrenin i¢ direncinin sonsuza yakin olmasi numune direncinden de
biyiik olmasini gerektirir. Multimetrenin bu 6zelligi sayesinde akim multimetre

devredeyken numunenin Gizerinden gegcmek durumunda kalacaktir [34].

2.3. Mekanik Ozellikler Deneylerinde Kullanilan Aletler ve Uygulanisi
2.3.1 Cekme Deneyi

Shimadzu AG-Xplus SC baskili devre kartlari, talas cekme testi, IC kesme testleri,
elektronik komponent ¢ekme testleri, PC karti takma ve ¢ikarma testler, vs testleri
egilme, soyma testleri de dahil olmak Uzere statik testleri ¢esitli sekilde ydritmeyi
saglar [35].

Ozellikleri

e Yiksek sertlik ve kompakt cerceve
e Yaklasimlar 6rnekleme yiiksek hiz ile gercek degerler
e Yiksek kaliteli Grtin. (JSCC onayh)

e Test kuvvet dogruluk 1 / 1000 yuk ile 1 / 100 £% 0,5 icinde hiicre kapasitesi

garanti

e Test hizlari genis bir yelpazede cesitli malzeme testleri icin ideal [35].
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Sekil 2.3. Shimadzu AG-Xplus ¢ekme testi deneyi cihazi.

2.3.2. Mikrosertlik Deneyi ve STRUERS Duramin-5 Cihazi
Teknik Ozellikler

Kullanim kolaylig saglayan “genis govde’ ayni zamanda olasi vibrasyonlari en az
seviyede tutar [36].

Otomatik turret (maks. 2 objektif ve 1 elmas ug)

Elektronik 0.01pum ¢ozinarlikte 6lgme Unitesi

Parametrelerin LCD panel vasitasi ile girisi ve 6lctim sonuglarinin gérintilenebilmesi
mamkanddr.

10 adede kadar test sartlari kaydedilebilir

Patentli "elektronik yuk degistirme™ sistemine sahiptir.

Uygulanabilen yiik arahigi 10-2000gf dir.

x-y duzleminde kesin pozisyon ayari yapabilmek i¢in 6lcim tablasi mikrometreli ve
yuksek hassasiyete sahiptir.

Istenildiginde cihazin kullanimi yari veya tam otomatik kullanima donistrlebilir.
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Standard ve "Kolay-Ol¢im™ modunda kullanim olanagi bulunmaktadir.
Integre edilmis 'Case-Depth' 6zelligi bulunmaktadir.

Tek bir 6lciim veya 6l¢lim serisi segme olanagl mevcuttur.

Sertlik skalalari arasinda donlsum yapabilme 6zelligi mevcuttur. (HR, HB, Mpa, etc.)
Istatistik degerler hesaplanabilir. (min, max, ortalama ve standart sapma gibi.)
Degerlerin grafik halinde gosterilebilmesi mimkundur. (x-y veya histogram)
RS 232C yazici ¢ikisi bulunmaktadir.

Diger sertlik degerlerine integreli donlisiim imkani saglar.

Istatistik bilgi degerlendirilmesi

Besleme guicl ve cihaz boyutlari

Cihaz Sekil 2.4’de gosterilmektedir.

Sekil 2.4.STRUERS Duramin-5 Mikrosertlik Deneyi Cihazi [36].

2.4. X-lsinlar1 Toz Difraksiyon Calismalarinda Kullanilan Aletler ve

Uygulanisi

Daha oncede belirtildigi gibi; X-i1sinlari toz difraksiyon desenleri Erciyes Universitesi
Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezinde (TEKMER) bulunan Bruker AXS D8
Advance tipi difraktometre ile yapildi.( Sekil 2.5)
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Sekil 2.5. X-Isinlari toz difraksiyon dlciimleri (XRD) Igin kullanilan
Bruker AXS D8 Advance tipi difraktometre.
Sekil 2.5°de blok semasi verilen sistem Bragg Brentano geometrisine gore calisan
bir sistem olup, O&lcimlerde 40 kV ve 40 mA’de elde edilen Cu Ka 1sinlari
kullanildi. Sistemde monokromatize X-i1sini elde etmek icin grafit monokromator
veya filtreler kullaniimaktadir. Olgtimler 10° < 26 < 90° araliginda 0.002 ° (26)’lik agl
tarama miktari ile yapildi. Sistem seramik X-1sini demetiyle donatiimis olup, 1.54
A° dalga boylarinda X-isini tretimi icin Cu seramik tip kullaniimaktadir. X-isini
demetinin kalinhgini uygun hale getirmek icin difraktometre girisine 1 mm’lik ve
cikisina da 0.1 mm’lik filtre bulunmaktadir. Numuneden difrakte olan X- isinlari Nal
(TI) tipi sintilasyon dedektori ile toplanmakta ve sisteme bagl bulunan bilgisayar
Unitesi yardimiyla degerlendirilmektedir. Sekil 2.6 *da goérilen sinyal isleyici Unitesi,
sayicidan gelen elektronik pulslardan istenmeyen pulslari ayirmak, difraksiyon
piklerinin genligini arttirmak, pulslarin siddetlerini sayisal degerlere c¢evirmek,
bunlari voltaj akim degerlerinde bilgisayara géndermek icin kullaniimaktadir.( Sekil
2.6) Olgllen x-1ginlari toz desenlerindeki zemin isinlarini elimine etmek ve 6n
degerlendirme islemleri yapmak icin Diffrac Plus Eva paket programi kullanildi
[37]. Toz desenlerindeki difraksiyon piklerinin indekslenmesi i¢in Diffrac Plus Win-
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Index Professional Powder Indexing hazir paket programi kullanildi [37]. Ayrica saf
Zn, saf Sb ve saf Sn birim hiicre parametreleri incelendi. XRD toz desenlerinin hangi
birim hicre tipine Kkarsihk geldigi, XRD verilerinin literatir verileri ile

karsilastiriimasi yapilarak bulundu [6].

Sekil 2.6 Goniometre nitesi.

2.5. Taramal Elektron Mikroskobu(SEM)Olgumleri

Daha oOncede belirtildigi gibi, alasimlarin mikro yapi 0zellikleri ve mikroprob
analizleri Erciyes Universitesi Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezinde bulunan
Sekil 2.7” deki LEO 440 marka taramali elektron mikroskobu ile yapildi.

Sekil 2.7. Grain sinirlarinin gortinttilenmesinde ve EDX 6lc¢iimlerinde
kullanilan SEM sistemi.
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Yizeyi ince parlatilmis ve daglanmis metal alasimlar 4 torr vakumlanmis sistemde
cesitli buylitme (magnification) oranlarinda gorintilenmis ve yapiyr en iyi ortaya

cikaran buyukliklerde SEM fotograflari cekilmistir.

2.6. Numune Hazirlanmasi ve Kullanilan Firinlar

Bu asamada iki ayri firin (vakumlu eritme firini ve sicak dokim firini) kullaniimistir.

Kullanilan bu firinlar sirasiyla anlatilacaktir.

2.6.1.Vakumlu Eritme Firini

Bu firin alasim yapilacak metallerin vakumlu ortamda oksitlenmeden eritilmesinde
kullanihr. Vakumlu eritme firini; i ice gecmis iki alimina tip, vakum pompasi,
sicaklik kontrolclsu, sabit bir gi¢ vermekte kullanilan varyak ve su sogutma

sisteminden olusmaktadir [38].

Vakumlu ortamda eritilerek alasim olusturacak metaller 6nce hassas terazi ile tartilir.
Erime sicakligi dusik olan metal alta gelecek sekilde malzemeler grafit potaya
yerlestirilir. Grafit pota uygun bir cengelli tel asansér yardimiyla firina indirilir.
Vakum pompasi calistirthr ve firin vakumlanir.  Ziftin erimemesi igin, firin
calistirlimadan oOnce piring kapaktan su gegirilerek sogutma yapilir. Varyaga gug¢
verilerek istenilen sicakliga ¢ikmasi saglanir. Firin bu sicakhga ulastiginda igerisine
asansor yardimiyla 6zel tasarlanmis numune potasi konulur ve icine numune
yerlestirilir, bir sure beklenir. Metaller tamamen eridikten sonra vakum kapagi acilir
ve grafit karistirici cubuk yardimiyla eriyik karistirilir. Kapak tekrar kapatilir ve 30-
40 dakika sonra tekrar Kkaristirtlir. Karistirma islemi 4-5 defa tekrarlanarak eriyik
halde metalik ikili alasim hazirlanmis olur. Bu alasimin dogrusal olarak
katilastirilmasi ise dokim firininda yapihir [38].Vakumlu eritme firininin fotografi
Sekil 2.8 "de gosterilmistir.
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Sekil 2.8. Vakumlu eritme firininin fotografi.

2.7. Numunenin Hazirlanmasi

Deneylerde kullanilacak olan alasimlarin dékiimu yapilabilmesi icin yuksek sicakliga
dayanikli BYC 100 tipi 6zel grafitten hazirlanan numune kalibinin sematik gdsterimi
Sekil 2.9” da verilmistir.

Sekil 2.9. Pota ve huninin fotografi.
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Numune kalibi 40 mm ¢apindaki grafit cubuklarin Sekil 2.10’daki torna tezgahinda
islenmesi ile yapildi. Numune kalibr olarak grafit kullanmamizin sebebi ise isi
iletkenliginin metallerinkine yakin olmasi, ¢cogu metal ile etkilesmeye girmemesi ve

kolay islenilebilir bir malzeme olmasidir.

Sekil 2.10. Grafitlerin islenmesinde kullanilan torna.

2.7.1. Alasimin Hazirlanmasi

Alasimin yapimi icin yeterli saflikta verilen %99,99 Cinko, %99,99 Antimon ve
%99,99 Kalay metalleri ve her bir bilesen, uygun oranlarda 0.1 mg’a duyarli AND
GX-600 tipi hassas terazi ile tartiimigtir (Sekil 2.11).

Sekil 2.11. Alasim metallerinin tartilmasinda kullanilan hassas terazi.
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Alasimi hazirlamak igin kullanilacak metallerin  miktarlari hassas terazi ile
tartildiktan sonra erime sicakhgl disik olan metal altta kalacak sekilde metal
malzemeler grafitten yapilan erime potasina yerlestirilerek grafit pota uygun bir
cengelli tel pota tutucusu yardimiyla vakum firinina indirilir (Sekil 2.9).

Metaller tamamen eridikten sonra vakum kapagi acilarak grafit karistirici gubuk
yardimiyla metal eriyik karistirihr. Bu islem 20-25 dakika arayla 4-5 defa
tekrarlanir. Boylece eriyik halde metalik alasim hazirlanmis olur. Daha sonra numune

vakum firinindan ¢ikarilarak bu is igin 6zel hazirlanmis grafit pota icerisine dokulir.

2.8. Metalografik islemler

2.8.1. Numunenin Kesilmesi

Elde edilen numune Minitom yardimiyla ve testere vasitasiyla kesilir. Bazi durumlarda
bunlarin her ikisi de birlikte kullanilabilir. Burada dikkat edilmesi gereken husus kesme
sirasinda olusabilecek yapi degisiminden kaginmaktir. Burada prensip olarak, numune
yapisinda minimum yapi degisimi yapan ve en az 1sI olusturan kesme tekniginin
kullanilmasi gerekmektedir [40]. Dokumi yapilan numune enine 0,5 cm’lik dilimler
halinde, numunedeki tane yapisina zarar vermeden ve en az isi olusturacagl distnulen
el testeresi ile yavas yavas kesildi, ayrica Sekil 2.12’deki Struers Minitom kesme cihazi

ile Kesitleri alinan numune, zimparalamaya hazir hale gelmis oldu.

Sekil 2.12. Struers Minitom numune kesme cihazi.
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2.8.2 Numunenin Zimparalanmasi

Numuneler, minitom kesme cihazi ile Kkesildikten sonra 80 gridlik zimpara
kdgidindan baslayarak 2400 gride kadar, kabadan inceye dogru kademeli olarak
zimparalandi. Her bir numune kaba zimparalarla 5-10 dakika, ince zimparalarla ise
10-15 dakika sureyle zimparalandi.

Numunelerin zimparalanmasi silisyum karbir (SiC) taneleri ve magnetit tozu igeren
zimpara kagitlariyla yapilmaktadir. Kullanilan zimpara kagitlari ve tane biyukltkleri
Tablo 2.1’ de verilmektedir. Zimpara kagitlarinda birim alana dlsen tane sayisl
(grid) arttikca mikron cinsinden tane boyutu azalmaktadir. 80-600 gridler kaba,
800-2500 gridler ise ince zimpara olarak siniflandiriimaktadir.

Zimparalama sirasinda numunenin her bolgesine dengeli ve esit bir bastirma kuvveti
uygulanarak ylizeydeki purizler giderildi. Yizeyin Kirli oldugu durumlarda 1-3
dakika sureyle ultrasonik temizleme vyapildi. Zimparalamanin dizgin ve itinali
yapilmasi fotograf cekmede odaklama kolayligi saglamaktadir. Numunelerin
zimparalanmasi esnasinda i1sinmayi 6nlemek amaciyla strekli su sogutmasi yapildi. Her
bir zimparalama isleminde numune zaman zaman 90 ° dondurilerek yiizeyin mimkin

oldugu kadar diiz olmasina ve ¢iziklerin olusmamasina dikkat edildi.

Tablo 2.1. Bazi zimpara kagitlari ve tane buytklikleri [39].

Zimpara Tane No Tane Boyutu
(Grid) (um)

80 210-177
150 105-88
180 88-74
240 53-45
320 37-31
400 31-27
600 22-18

800 15-11
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2.8.3.Numunenin Parlatiimasi

Zimparalama islemi sonucunda numuneler ultrasonik temizlemeyle temizlenerek
parlatma islemine tabi tutulur. DOnlis hizi ayarlanabilen mekanik parlatma aletinin
disklerine parlatilacak numuneye uygun parlatma kumaslari yapistirildi. Kaba ve ince
parlatma icin farkh tane blylkligine sahip topol marka elmas macun veya elmas
stispansiyon ve uygun lubricant (kaydirici) kullanildi.

Parlatma isleminde kullanilan elmas siispansiyon veya elmas macunlar sirasiyla 6 i
tane buyukligine sahip topol marka macun, 3 x ve 0.25 u tane blyukligine sahip
Struers marka elmas ¢ozeltilerdir.

Parlatma sirasinda her bir elmas suspansiyon icin ayri diskler zerine yapistiriimig
parlatma kumaslari kullanildi. Numune ile parlatma kumasl arasinda yumusak bir
temas saglamak ve nem miktarini ayarlamak amaciyla parlatici ile birlikte Struers
Depif lubrikant (yaglayici) kullanildi. Parlatma sirasinda disk donerken nem azaldikca,

numune yizeyine parlatici ¢ozeltiler yapisabilir ve yizeyde leke olusturabilir.



3.BOLUM

BULGULAR

3.1. Giris

Bu calismada Sn-Sh-Zn Uclii metalik alasim sisteminin karakteristik 6zelliklerini
belirlenmek icin, farkli kompozisyonlarda; elektriksel iletkenikleri, mekaniksel
oOzellikleri, mikrosertlik 6zellikleri, XRD, SEM ve EDX analizleri yapilmistir. Bu
islemlere ait bulgular sirasiyla anlatilacaktir.

3.2. Elektriksel iletkenlik ve Ozdireng Olgiim Sonuglari

Sn-Sh-Zn Uclii metalik alasimlarinin farkli komposizyonlardaki tiim érneklerinin, dort
nokta d.c elektriksel 6l¢cim metodu ile yapildi. Goézlenen elektriksel iletkenlik degerleri

sicakliga bagli olarak grafige aktarildi.Bu grafikler asagida gosterilmektedir.

Sekil 3.1. Elektriksel iletkenlik- sicaklik degisim grafigi.
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Sn-Sh-Zn G¢li metalik alagim sisteminde 300K - 430K araliginda elektriksel iletkenlik
degerleri sicakliga bagh olarak belli belirsiz azalmaktadir. Bu durum Sekil 3.1°de
gorilmektedir. Dolayisiyla elektriksel 6zdireng ayni malzeme ile sicakliga bagli olarak
az bir farkla artmaktadir.(Sekil 3.2) Bu sonuclar metalik karekteristigin tipik

gostergesidir.

Sekil 3.2 Elektriksel 6zdirenc-sicaklik degisim grafigi.

3.3. Termal letkenlik Olgiim Sonuglari

Alasimlarin termal ve elektriksel iletkenligi arasindaki iliski Wiedemann-Franz esitligi
ile olusturulur. Hem elektriksel iletkenligin hem de 1si iletkenliklerinin metallerdeki
serbest elektronlardan dolay!r olmasi gercegine dayanan Wiedemann-Franz esitligi

asagidaki gibidir.

Burada « , termal iletkenlik katsayisi o , elektriksel iletkenlik ve L ise oranti sabitidir.

Burada L Lorentz sayisi olarak bilinmektedir. Saf malzeme icin L’nin bu degeri ise

2.45x10"*WQ/ K2 dir [40].
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Dort nokta d.c iletkenlik 6lcim metodunu kullanarak Wiedemann-Franz esitliginden

faydalanarak hesaplanan termal iletkenlik sonuglari sonuglar asagidaki gibidir.

Sekil 3.3. Wiedemann-Franz esitligi kullanilarak elde edilen termal iletkenlik-sicaklik grafigi.

Sekil 3.3” den goruldigl gibi termal iletkenlik degerleri artan Sn metalinin katkisi ile

cok az olarak artarken artan Zn metaliginin katkisi ile cok az olarak azalmaktadir.

3.4. Termal ve Elektriksel Sicaklik Katsayisinin Hesaplanmasi

Elektriksel 6zdireng sicakhk sabiti (TCR); a,, 300 K- 430 K sicakliklari arasinda

asagidaki esitlik kullanarak belirlendi.

a, = 1 (d_pj: 1 (%j (3.2)
p dT )" o AT
Bu esitlikte a, elektriksel 6zdireng sabitidir.

Termal iletkenlik sicakhk sabiti (TCT), a, , 300 K- 430 K sicakliklar arasinda
asagidaki esitlik kullanilarak elde edildi [ 5].



K—K, Ak

a = =
K(T-T,) KAT

(3.3)

Burada a, ,x T sicakliginda termal iletkenlik katsayisidir. x,, T, sicakligindaki termal

iletkenlik katsayisidir [5]. Asagidaki Tablo 3.1’de bu sonuclar gosterilmektedir.

Tablo 3.1. Numunelerin elektriksel 6zdireng ve termal iletkenlik sicaklik katsayilari.

Elektriksel Termal Ozdireng
Ozdireng Sicakhk
Numune Sicaklik Katsayisi, a,
Katsayisi, a, (10_3 K _1)
(10°k ™)
300K -430K 300K -430K
% 50 wt. Sn- % 5 wt. Sb- % 45 wt. Zn 0,34 3,05
%85 wt. Sn- % 5 wt. Sb- %10 wt. Zn 3,50 0,04
%91.1 wt. Sn- % 3.9 wt. Sb- % 5 wt. Zn 4,30 -0,49
% 15 wt. Sn- % 5 wt. Sb- % 80 wt. Zn 12,14 -2,97
% 95 wt. Sn- % 4 wt. Sb- % 1 wt. Zn 594 -1,35

Tablo 3.1°deki % 15 wt. Sn - % 5 wt. Sb. - %80 wt. Zn bilesimi igin elektriksel 6zdireng

sicaklik katsayisi degeri 12,14x10°K™ olarak elde edilmistir.Bu en yiksek degerdir.

Bu degerin biyik olmasinin ¢alismada kullanilan Zn oraninin ( %80 wt. ) en yiksek

olmasindan kaynaklandigl dustnulmektedir. Sn orani azaldik¢a elektriksel 6zdirenc

sicaklik degeri kuctlmektedir. Termal 6zdirenc sicaklik katsayr degeri ise; Zn oraninin

en fazla oldugu % 15 wt. Sn - % 5 wt. Sh. - %80 wt. Zn bilesimi icin en distk deger
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olmakla birlikte yine Sn oranin artmasina Kkarsilik pozitif degerlerden negatif degere

dogru bir azalma gdéstermektedir.

3.5. Mekanik ve Mikrosertlik Ozelliklerin Belirlenmesi

% 50 wt. Sn - % 5 wt. Sb- % 45 wt. Zn
% 85 wt. Sn- % 5 wt. Sh- % 10 wt. Zn
%91.1 wt Sn- % 3.9 wt. Sb- %5 Zn
%15 wt. Sn- % 5 wt. Sb- % 80 wt. Zn
% 95 wt. Sn- % 4wt. Sb- % 1wt. Zn

Sekil 3.4. Gerilme- % uzama grafigi.

Cahismada Sekil 3.4’deki Gerilme- % uzama grafigine bakacak olursak % 50 wt. Sn- %
5 wt. Sb- % 45 wt. Zn bilesiminde ani bir inis gorulmektedir sert malzemelerde ve
malzemede bosluk oldugundan dolayr bu sonu¢ dogaldir. Sekil 3.5’de de bosluklarin
oldugu durumlar gozlenmektedir. Gercekte malzemelerin sertlik degeri ile gerilme
degerleri birbiri ile dogru orantili olarak artarken bu her iki degerde %g¢ degeri ile ters
orantili bir degisim gosterirler %91.1 wt. Sn- % 3.9 wt. Sb- % 5 wt. Zn alagimindaki %e
degeri dustk cikmistir. Bunun sebebi ; Sn-Sb-Zn alasimina ait numunelerdeki Sb
degerlerinin yaklasik olarak birbirlerine yakin olmasi nedeniyle sadece Zn alasimlari
g6z 6nune alindiginda %e degerinin bu alasim miktarina ylksek ¢ikmasi gerekirken
dustik ciktigi tespit edilmistir. Cekme testleri sonrasinda kirllma yizeyleri
incelendiginde elde edilen alasim numuneleri polikristal bir yapi sergilediginden dolayi
mikroyap! icerisinde cok miktarda i¢ bosluklarin ve ayni zamanda da iri tanelerin

varligina rastlanmistir. Cunkd iri taneli yapinin da malzemenin gerilme degerleri
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uzerinde 6nemli etkileri bulunmaktadir. Tane yapisi ve i¢ bosluklarla ilgili gorintiler
Sekil 3.5.a, Sekil 3.5.b, Sekil 3.5.c, Sekil 3.5.d, Sekil 3.5.e, Sekil 3.5.f , Sekil 3.5.g ve
Sekil 3.5.h’de gosterilmektedir.

%91.1 wt. Sn- % 3.9 wt. Sb- % 5 wt. Zn alasiminda %e¢ degerinin dusiik ¢ikmasinda bu
i¢c bosluklarin ve iri tanelerin buyik etkisi oldugu alasiimaktadir. Catlama ve kirilma
baslangic noktalari genellikle i¢ bosluklarin ya da iri tanelerin oldugu yerden
baslamaktadir. Sekil 3.5.d ve Sekil 3.5.g’de de goruldugi gibi belirgin sekilde i¢
bosluklar gorilmektedir. Ayni taneler (Sekil 3.5.d) daha farkh buyutmelerde
incelendiginde iri tane i¢lerinde de kirllmalar meydana gelmistir. Sekil 3.5.e, Sekil 3.5.f
ve Sekil 3.5.h ‘da ise katmanlar seklinde kirilma yizeyleri ortaya cikmistir. Sekil
3.5.c’de malzemenin sekil degistirmesi esnasinda (toprak kaymasina benzer) katmanlar
halinde kirilmalarin oldugu goérulmektedir. Bu da malzemenin slinek bir yapida
oldugunu gostermektedir.

Malzemelerde sertlik ve gerilme degerleri birbiri ile dogru orantili fakat sekil degisimi
ile ters orantilidir. % 15 wt. Sn- % 5 wt. Sh- % 80 wt. Zn numunede sertlik degeri ile
cekme testi sonrasinda 6l¢ilen gerilme degeri birbiri ile orantili ¢tkmamistir. % 15 wt.
Sn- % 5 wt. Sb- % 80 wt. Zn alasiminin ¢ degeri distk ¢ikmistir. Aslinda bu deger
diger alasimli numunelere gore yiiksek ¢ikmasi gerekiyordu.

Sekil 3.6.a, Sekil 3.6.b ve Sekil 3.6.c’de ¢cekme testi sonrasinda ayni numuneye ait
parcalar olup, test sonrasinda U¢ parcaya bolinmustir. S6z konusu resimlerdeki
mikroyapi gorintisu malzemenin hem gevrek bir yapiya ve hem de cok iri (¢ogunlukla
lamel ve cok az miktarda da cok kenarl) taneler seklinde katilastigi gorilmektedir.
Kirllma yuzeyleri incelendiginde uzamanin olmadigi ve kirilan yizeylerin oldukca
parlak oldugu tespit edilmistir. % 15 wt. Sn- % 5 wt. Sh- % 80 wt. Zn icin gercekte
gerilme degerinin de sertlik gibi yiksek cikmasi gerekirdi. Ancak mikroyapinin iri
taneli yapiya sahip olmasli, ayni zamanda da lameller seklindeki tanelerin arasindaki
diger farkli fazlarin daha siinek 6zellik gostermesi ( Sekil 3.6.d, Sekil 3.6.e ve Sekil
3.6.f ) sonucunda kirtimistir. Ayni zamanda Sekil 3.6.a, Sekil 3.6.d, Sekil 3.6.e, Sekil
3.6.9, Sekil 3.6.h ve Sekil 3.6.i’da goruldugu gibi mikroyapi icerisinde farkli
bayukliklerde i¢ bosluklar mevcuttur. Yine Sekil 3.6.d ve Sekil 3.6.g’de ¢cok dnemli
hasarlar gortlmektedir. Sekil 3.6.d’de daha gevrek tane yapisi ile daha sunek tane
arasinda cekme testi esnasindaki ayrilma daha keskin sekilde ortaya ¢ikmistir. Sekil

3.6.1, Sekil 3.6.) ve Sekil 3.6.m’ de ise tek bir mikroyap! tanesine aittir ve tipki balik
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kilgiklarinin sekline benzemektedir. Burada ayri bir faz oldugu gorilmektedir. Ayni
tane yapisi daha farkli blyutmelerde incelendiginde ise ortaya ¢ok daha farkl bir tane
yapisi ( Sekil 3.6.h, Sekil 3.6.i ve Sekil 3.6.k ) vardir. Sekil 3.6.h, Sekil 3.6.i ve Sekil
3.6.k’da goruldugu gibi tek bir tane seklinde gorinen yapinin gercekte ¢ok katmanli
halde oldugu ve katmanlar arasinda ise farkli faz yapilarinin oldugu gérilmektedir.
Sekil 3.6.k’da da daha detayli incelendiginde katmanlar arasindaki farkli faz yapisinin
da malzemenin erken kirilmasinda etkin rol oynadigl agiktir. Sekil 3.6.k’da goruldigi
gibi bu farkli fazlardan dolayi hissedilir derecede katmanlar bosluklarin mevcut
bulunmaktadir. Sekil 3.6.9°de benzer bir yapi ayni numunenin farkl bir bolgesine ait
kirllma yuzeyinde de ( Sekil 3.6.1 ) tespit edilmistir. Ayrica buradaki tane yapilari
arasinda fark faz yapisina ait tane yapinin oldugu bdélgelerden itibaren farkli yonlere
dogru catlaklar meydana gelmistir. Sekil 3.6.1 ve Sekil 3.6.m’de sb6z konusu
mikroyapinin daha farkh biyttmelerdeki farkli faz yapilarinin durumu gosterilmektedir.
Mikrosertlik olgtimleri Tablo 3.2’den de gorildugii gibi STRUERS marka DURAMIN
5 model Vickers Mikrosertlik 6lcum cihazi ile 10 gr yuk altinda gercgeklestirilmistir.
Buna gore artan Zn oraniyla sertlik degerlerinin artigi goriilmektedir. % 15 wt. Sn- % 5
wt. Sb- % 80 wt. Zn numunesinin sertlik degeri en yuksek degeri almistir. Zn’nin sertlik
degerinin yaninda Sb’de Mikrosertligi desteklemistir. Sn malzemesi yumusak bir
malzeme oldugundan dolay artan Sn degerleri mikrosertligi dustrmuastir. % 95 wt. Sn-

% 4 wt. Sb- % 1 wt. Zn numunesi en distk mikrosertik degerine sahiptir.

Tablo 3.2. Mikrosertlik deneyi 6l¢iim sonuglari.

Numune Sertlik
(H, 0.01)*
% 50 wt. Sn- % 5 wt. Sh- % 45 wt. Zn 24,95
%85 wt. Sn- % 5 wt. Sh- %10 wt. Zn 19,65

%91.1 wt. Sn- % 3.9 wt. Sb- % 5 wt. Zn 18,93
% 15 wt. Sn- % 5 wt. Sh- % 80 wt. Zn 73,20

% 95 wt. Sn- % 4 wt. Sb- % 1 wt. Zn 18,65
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(a) (b)
(c) (d)
(e) (f)
(9) (h)

Sekil 3.5. %91.1 wt. Sn- % 3.9 wt. Sb- % 5 wt. Zn alagimina ait kirllma yuizeylerinin SEM goruntuleri.



58

(a)

(e)

(9)

(b)

(d)

(f)

(h)
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(i) (i)
(k) (n
(m) (n)

Sekil 3.6. % 15 wt. Sn- % 5 wt. Sb- % 80 wt. Zn alasimina ait kirilma yizeylerinin SEM goérintaleri.



3.6.SEM veEDX Analiz Sonuglari

(¢)
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Sekil 3.7. Sn-Sh-Zn Uglii metalik alasiminin SEM gorintileri.

Bu ¢alismada Literattirden bildigimiz kadariyla Sn-Sh-Zn (¢l metalik alagsimin secilen
bilesimleri icin SEM mikroyapi gorlntlleri ilk defa elde edilmis ve bu Sekil 3.7’de
verilmistir. Elde edilen bu goruntulerde backscatter dedektor kullaniimistir. Alasimin
yapisl, daha oOncede belirtildigi gibi polikristal yapidadir ve homojendir. SEM
goruntulerine dikkatli bakilacak olursa herhangi bir kirlilik, catlak, kirik ve bosluk
yapisi gozlenmemistir. Ancak Sekil 3.7.b ve 3.7.e’de daglamadan kaynaklanan az
miktarda bir Kirlilik s6z konusudur Bu kirlilik numune elde edilme asamasinda degil,
SEM gorintilerinin ¢ekilmesi icin numune hazirlanmasi asamasinda olusmustur. Sn-
Sb-Zn Gc¢li metalik alasiminin mikroyapisi Sn’ce, Sb’ce ve Zn’ce zengin fazlardan
olusmaktadir.Bu Sekil 3.7°de gorulmektedir. Sekil 3.7.a” da % 50 wt. Sn- % 5 wt. Sb-
%45 wt. Zn ve Sekil 3.7.d” de %15 wt. Sn- %5 wt Sb- % 80 wt. Zn bilesimleri icin (¢



62

ayri faz gozle gorulir bir sekilde birbiriden ayrilmistir. Yuzeylerin karekteristik
morfolojileri ve tane yapilari ve benzerlik goéstermekte ve her ¢ faz kontrast
bakimindan birbirinden ayirt edilmektedir. Sekil 3.8 ve Sekil 3.9’da (¢ fazin alasimda
bulunma miktarit EDX analizi ile Tablo 3.3 ve Tablo 3.4’de bdlge tarama metoduyla
ayrintili bir sekilde incelenmistir. Oysa Sekil 3.7.b % 85 wt. Sn- % 5 wt. Sb- %10 wt.
Zn, Sekil 3.7.dde %91,1 wt Sn- % 3,9 wt. Sh- %5 wt. Zn ve Sekil 3.6.e’de %95 wt.
Sn- % 4 wt. Sb- %1 wt. Zn bilesimli numunelerde her (¢ faz net bir sekilde gorsel
olarak gorulmemistir. Bununla birlikte Sekil 3.7.b , Sekil 3.7.c ve Sekil 3.7.e mikroyapi
itabariyle birbirine yakin fazlar gortlmustir. Cunki elde edilen ¢ numunede Sn
agirhkli ve bilesim orani birbirine yakin olarak secilmistir. Oysa bu (¢ fotografa ait
bilesimlerin EDX analizlerinde her (¢ fazin da bulundugu dogrulanmaktadir.Yine bu (g
bilesimler icin yuzey Kkarakteristikleri morfolojileri ve tane yapilari benzerlik
gostermistir. Artan Sn yapisina bagl olarak yuzeyde hakim olan Sn fazi daha 6ne

¢citkmis durumdadir.
3.7. XRD Olg¢uim Sonuglari

Bu calismada, Sn-Sb-Zn uUcli metalik alasim sisteminin farkli komposizyonlardaki
26 =10° -90° tarama agisiyla 0,002°/dak. adim araliginda Bruker AXS D8 Advance

Tipi Difraktrometre kullanilarak toz desenleri alindi. XRD Evaluation paket
programiyla karisimlara ait her toz deseni incelenip, kristal sistemi, birim hicre
parametreleri ( a,b,c ) belirlenmeye calisildi. Literatiirden bildigimiz kadariyla yine
secilen Sn-Sb-Zn Gclu metalik alasiminin kristal simetrisi ve hilicre parametresi de ilk
defa belirlendi. % 99,99 saflikta Sn, Sb ve Zn metalleri kullanilarak elde edilen Sn- Sb-
Zn Ucll metalik alagiminda XRD toz desenleri Sekil 3.9°da gorildigl gibidir. Burada
% 50 wt. Sn- % 5 wt. Sb- % 45 wt. Zn, %85 wt. Sn- % 5 wt. Sbh- %10 wt. Zn, %91.1 wt.
Sn- % 3.9 wt. Sb- % 5 wt. Zn, % 15 wt. Sn- % 5 wt. Sb- % 80 wt. Zn, % 95 wt. Sn- % 4
wt. Sb- % 1 wt. Zn bilesimlerin XRD desenleri birbirine yakin bir yapi sergilemistir.

Bilesimdeki agirlikga Sn miktari arttikga kristal sistemi tetragonal yapi gostermistir.
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Sekil 3.8. % 50 wt. Sn- % 5 wt. Sb- % 45 wt. Zn ayrintill SEM ve EDX analizi.

Tablo 3.3. % 50 wt. Sn- % 5 wt. Sh- % 45 wt. Zn faz boélgelerinin analizi.

Elements A B C
wt,% at,% wt, % at,% wt,% at,%
Zn 1.33 2.38 100.00 100.00 39.57 54.92
Sn 98.67 97.62 - - 2.68 2.05
Sb - - - - 57.75 43.03
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Sekil 3.9. % 15 wt. Sn- % 5 wt. Sb- % 80 wt. Zn ayrintill SEM ve EDX analizi.

Tablo 3.4. % 15 wt. Sn- % 5 wt. Sh- % 80 wt. Zn faz bélgelerinin analizi.

Elements A B C
wt,% at,% wt,% at,% wt,% at,%
Zn 5.45 9.48 100.00 100.00 40.39 55.74
Sn 94.55 90.52 - - 5.07 3.85
Sb - - - - 54 .54 40.41
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Bunun tersine Sn miktari agirlikca azaldiginda yapi tetragonaldan monoklinige dogru

gecis yapmistir. Burada vyapilar polikristal 6zellik gostermektedir. Kristal 6rgi

0 0 03
parametresi a=5,8257-5,8481 A , c¢= 3,1719-3,1803 A ve hacim=107,42-108,30 A

arasinda degisim gostermistir. Saf Sn malzemesi icin literatiir degerlerine bakilacak

0 03
olursa bu deger a= 5,8310 A ¢=3,1820 hacim= 108,19 A bknz. ( Pattern 4-686). Sekil
3.7.a’da ve Sekil 3.7.d’de her ¢ fazin net bir sekilde goruldigi numunelerin XRD
desenleri cekildiginde ve bu numunelerin kristal yapi parametreleri incelendiginde Saf

Sn, Sb ve Zn igin atomik yaricaplar sirasiyla 1,72,06\,1,532\,1,53,& degerindedir.
Dolayisiyla blyuk yarigapli Sn 6rglsinin icerisine atomik yaricapi kiiguk olan Sb ve
Zn metalinin girmesi daha kolaydir. Burada baskin olan malzeme Sn oldugundan dolayi
Sn’nin kristal yapisiyla benzerlikler elde edilmistir. Bu nedenle Literatir degeri ile
karsilastirildiginda birim hicre parametrelerinde ¢ok kiiglik degisimler gbzlenmistir. Bu
ise beklenen bir durumdur. Buna Kkarsilik Zn agirlikhi calisildiginda yapi kristal simetrisi

0 0
Hexagonal yapi gostermistir. a=2,6643-2,6666 A ve b =4,9446-4,9472 A ve

03
hacim=30,36-30,47 A arasinda degisim go0stermistir. Saf Zn malzemesi igin literattr

03

degerine bakilacak olursa bu deger a= 2,6650 f& ve c= 4,9470 ,OA ve hacim= 30,43 A
bknz. ( Pattern 4-831 ) arasinda degisim gostermistir. Ayni sekilde Zn agirhikli
bilesimlerin XRD piklerine bakildiginda saf Zn pikleri ile ¢cok benzerlik gostermistir.
Calismada Sb miktari agirlikca % 3,9 ile % 5 arasinda secilmistir. Bu nedenle XRD toz
deseni piklerine bakildiginda Sb’ye ait siddetli pikler olduk¢a zayif elde edilmis ve
background’un altinda g6zlemlenmistir. Bu nedenle bu zayif Sb piklerini indislemek
mimkun olmamistir ve Sekil 3.10” da Sb pikleri yer almamaktadir. Ancak Sb miktari en
yiiksek secilen % 5 wt. Iceren numunenin her parlatma asamasindan sonra XRD

desenleri alinmig olsaydi bir asamada Sb pikleri ayirt edilebilirdi.
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Sekil 3.10. Sn-Sb-Zn Uclii metalik alasiminin indislenen XRD pikleri.



4. BOLUM

TARTISMA-SONUC VE ONERILER

4.1 Tartisma

Bu proje kapsaminda yapilan tez calismasinda secilen alasim ilk defa calisiimistir.

Calismada Sn-Sb-Zn G¢lu metalik alagiminin elektrik, mekanik ve kristal yapisi ile ilgili

elde edilen sonuclar asagida maddeler halinde verilmektedir:

4.2. Sonug ve Oneriler

1)

2)

3)

Daha once de belirtildigi gibi Sn-Sb-Zn ¢l metalik alasiminda % 50 wt. Sn-%
5 wt. Sb-% 45 wt. Zn, % 85 wt. Sn-% 5 wt. Sb-% 10 wt. Zn, % 91.1 wt. Sn-%
3.9 wt. Sb-% 5 wt. Zn, % 15 wt. Sn-% 5 wt. Sb-% 80 wt. Zn bilesimlerinin
elektriksel iletkenlik degerleri Sekil 3.1° deki gibidir. Elektriksel iletkenligin-
sicaklikla degisim (c-T) grafiginden elde edilen elektriksel iletkenlik degerleri
2,62x10° -5,92x10° ohm.cm™ arasinda degisim gostermektedir. Elde edilen
sonucglara gore Sn-Sb-Zn Ucli meatilk alasimindaki elektriksel iletkenlik
degerleri metalik karakter gostermektedir.

Ayni sekilde Sekil 3.2 ‘deki elektriksel iletkenlik-sicaklik degisim (p-T)
grafiginden elde edilen Sn-Sb-Zn G¢li metalik alasim Orneklerinin elektriksel
ozdireng degerleri 1,45x107-3,82x10" ohm.cm arasinda degisim gostermektedir.
Elde edilen sonuclara gore Sn-Sb-Zn Ucli metalik alasimindaki elektriksel
Ozdirencg degerleri metalik karakter gostermektedir.

Sn-Sb-Zn G¢li metalik alasiminda érneklerinin elektriksel iletkenlik degerleri ve
Wiedemann-Franz esitligi kullanilarak teorik termal iletkenlik degerleri elde
edilmistir. Elde edilen termal iletkenlik degerleri 0.23-0.51 W/cm. K degerleri
arasindadir. Literaturdeki saf kalaya ait termal iletkenlik degeri 0.67 W/W/cm
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‘dir. Bu ¢alismada kalay orani en fazla % 91.1 wt. olarak segildi. Her iki sonug
karsilastirilirsa bu degerden sapmanin nedeni Sb ve Zn katkilarindan
kaynaklanmaktadir.

Yine secilen Sn-Sh-Zn ugli metalik alagimin drnekleri igin elektriksel 6zdireng

sicaklik katsayisiar, ve termal ozdireng sicaklik katsayisi, a, katsayilari

hesaplanmistir ve Tablo 3.1 ‘de verilmistir. Elde edilen sonucglarda % 15 wt. Sn -
% 5 wt. Sb. - %80 wt. Zn bilesimi icin elektriksel 0zdireng sicaklik katsayisi

degeri 12,14x10°K ™ olarak en yiiksek deger olarak bulunmustur. Bu degerin

biylk olmasinin calismada kullanilan Zn oraninin ( %80 wt. ) en ylksek
olmasindan kaynaklandigl dusinilmektedir. Sn orani azaldikca elektriksel
0zdirenc sicaklik degeri kicllmektedir. Termal 6zdireng sicaklik katsayi degeri
ise; Zn oraninin en fazla oldugu % 15 wt. Sn - % 5 wt. Sb. - %80 wt. Zn bilesimi
icin en distk deger olmakla birlikte yine Sn oranin artmasina karsilik pozitif
degerlerden negatif degere dogru bir azalma gostermektedir.

Bu proje kapsaminda yapilan calismada Sn-Sb-Zn Ucli metalik alasimin
orneklerinin gerilme- % uzama degerleri elde edilmistir ve Sekil 3.4 ‘de
verismistir. Calismada gerilme- % uzama grafigine bakacak olursak % 50 wt.
Sn- % 5 wt. Sh- % 45 wt. Zn bilesiminde ani bir inis gorulmektedir. Sert
malzemelerde ve malzemede bosluk oldugundan dolayi bu sonug dogaldir. Sekil
3.5’de de bosluklarin oldugu durumlar gozlenmektedir. Malzemelerin sertlik
degeri ile gerilme degerleri birbiri ile dogru orantili olarak artarken bu her iki
degerde %e degeri ile ters orantili bir degisim gosterirler. %91.1 wt. Sn- % 3.9
wt. Sh- % 5 wt. Zn alasimindaki %¢ degeri disuk ¢ikmistir. Nedeni; Sn-Sh-Zn
alasimina ait numunelerdeki Sb degerlerinin yaklasik olarak birbirlerine yakin
olmasi nedeniyle sadece Zn alagimlari g6z oniline alindiginda %e degerinin bu
alasim miktarina yiksek cikmasi gerekirken dislk ciktigl tespit edilmistir.
Cekme testleri sonrasinda kirilma yizeyleri incelendiginde elde edilen alasim
numuneleri polikristal bir yapi sergilediginden dolayr mikroyapi igerisinde ¢ok
miktarda i¢ bosluklarin ve ayni zamanda da iri tanelerin varligina rastlanmistir.
Clnkd iri taneli yapinin da malzemenin gerilme degerleri Gzerinde 6nemli
etkileri bulunmaktadir. %91.1 wt. Sn- % 3.9 wt. Sh- % 5 wt. Zn alasiminda %e
degerinin dustik c¢ikmasinda bu i¢ bosluklarin ve iri tanelerin blylk etkisi

oldugu anlasiimaktadir. Catlama ve kirllma baslangic noktalari genellikle ic



6)

7)

8)

69

bosluklarin ya da iri tanelerin oldugu yerden baslamaktadir. Ayni taneler daha
farkl blyltmelerde incelendiginde iri tane iclerinde de kirilmalar meydana
gelmis ve katmanlar seklinde kirllma yuzeyleri ortaya ¢ikmistir. Malzemenin
sekil degistirmesi esnasinda katmanlar halinde kirilmalarin  oldugu
gortlmektedir. Bu da malzemenin slinek bir yapida oldugunu géstermektedir.
Calismada elde edilen diger bir sonu¢ ise malzemelerde sertlik ve gerilme
degerleri birbiri ile dogru orantili fakat sekil degisimi ile ters orantili oldugudur.
% 15 wt. Sn- % 5 wt. Sb- % 80 wt. Zn numunede sertlik degeri ile cekme testi
sonrasinda Olctlen gerilme degeri birbiri ile orantili ¢ctkmamistir. % 15 wt. Sn-
% 5 wt. Sb- % 80 wt. Zn alasiminin ¢ degeri dislk ¢ikmistir. Aslinda bu deger
diger alasimli numunelere gore ylksek cikmasi gerekiyordu. Séz konusu
malzemenin hem gevrek bir yapiya ve hem de ¢ok iri taneler seklinde katilastig
gorilmektedir. Kirllma ytzeyleri incelendiginde uzamanin olmadigi ve kirilan
yuzeylerin oldukca parlak oldugu tespit edilmistir. Ayrica % 15 wt. Sn- % 5 wt.
Sb- % 80 wt. Zn igin gercekte gerilme degerinin de sertlik gibi yuksek ¢ikmasi
gerekirdi. Ancak mikroyapinin iri taneli yapiya sahip olmasi, ayni zamanda da
lameller seklindeki tanelerin arasindaki diger farkli fazlarin daha stinek 6zellik
gOstermesi sonucunda kirtlmistir. Ayni zamanda mikroyapi icerisinde farkli
buydkliklerde i¢ bosluklar mevcuttur.

Bu proje kapsaminda yapilan calismada Sn-Sb-Zn ucli metalik alasimin
orneklerinin mikrosertlik dlctimleri 10 gr yik altinda gerceklestirilmistir. Buna
gore artan Zn oraniyla sertlik degerlerinin artigl gortilmektedir. % 15 wt. Sn- %
5 wt. Sb- % 80 wt. Zn numunesinin sertlik degeri en yilksek degeri almistir.
Zn’nin sertlik degerinin yaninda Sb’de mikrosertligi desteklemistir. Sn
malzemesi yumusak bir malzeme oldugundan dolayr artan Sn degerleri
mikrosertligi distrmustir. % 95 wt. Sn- % 4 wt. Sb- % 1 wt. Zn numunesi en
dustik mikrosertik degerine sahiptir.

Calismada Sn-Sh-Zn Gcli metalik alasimin secilen bilesimleri icin SEM
mikroyapi gorintileri de elde edilmis ve bu Sekil 3.7°de verilmistir. Alagimin
yapisl, daha 6ncede belirtildigi gibi polikristal yapidadir ve homojendir Sn-Sb-
Zn Ucli metalik alasiminin mikroyapisi Sn’ce, Sh’ce ve Zn’ce zengin fazlardan
olugmaktadir. Sekil 3.7.a’ da % 50 wt. Sn- % 5 wt. Sb- %45 wt. Zn ve Sekil
3.7.d” de %15 wt. Sn- %5 wt Sh- % 80 wt. Zn bilesimleri icin (¢ ayri faz gozle
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goraldr bir sekilde birbiriden ayrilmistir. Yizeylerin karakteristik morfolojileri
ve tane yapilari ve benzerlik gostermekte ve her (¢ faz kontrast bakimindan
birbirinden ayirt edilmektedir. Sekil 3.8 ve Sekil 3.9’da U¢ fazin alasimda
bulunma miktart EDX analizi ile bolge tarama metoduyla ayrintili bir sekilde
incelenmistir. Oysa Sekil 3.7.b % 85 wt. Sn- % 5 wt. Sb- %10 wt. Zn, Sekil
3.7.d‘de %91,1 wt Sn- % 3,9 wt. Sb- %5 wt. Zn ve Sekil 3.6.e’de %95 wt. Sn-
% 4 wt. Sb- %1 wt. Zn bilesimli numunelerde her ¢ faz net bir sekilde goérsel
olarak goralmemistir. Buna karsilik inter metalik faz gorintilenmistir. Sekil
3.7.b, Sekil 3.7.c ve Sekil 3.7.e *‘de mikroyapi itibariyle birbirine yakin fazlar
goralmastir. Cunku elde edilen G¢ numunede Sn agirlikli ve bilesim orani
birbirine yakin olarak secilmistir. Sekil 3.7 “deki fotograflara bakilacak olursa
yuzeyde hakim olan Sn fazi daha 6ne ¢ikmis durumdadir.

Son olarak calismada, Sn-Sb-Zn (c¢lu metalik alagim sisteminin farkh
kompozisyonlardaki bes bilesim icin (% 50 wt. Sn-% 5 wt. Sb-% 45 wt. Zn, %
85 wt. Sn-% 5 wt. Sb-% 10 wt. Zn, % 91.1 wt. Sn-% 3.9 wt. Sh-% 5 wt. Zn, %

15 wt. Sn-% 5 wt. Sb-% 80 wt. Zn) 26 =10° —90° tarama acisiyla 0,002°/dak.

adim arahiginda toz desenleri alindi. XRD Evaluation paket programiyla
karisimlara ait her toz deseni incelenip, kristal sistemi, birim hiicre parametreleri
(a,b,c) belirlendi. Burada alasim drneklerinin XRD desenleri birbirine yakin bir
yap! sergilemistir. Bilesimdeki agirlikga Sn miktari arttikgca kristal sistemi
tetragonal yapi gostermistir. Bunun tersine Sn miktari agirlikca azaldiginda yapi

tetragonaldan monoklinige dogru gecis yapmistir. Burada yapilar polikristal

0
Ozellik gostermektedir. Kristal 6rgui parametresi a=5,8257-5,8481 A , ¢=3,1719-

03

0
3,1803 A ve hacim=107,42-108,30 A arasinda degisim gostermistir. Saf Sn

0
malzemesi icin literatur degerlerine bakilacak olursa bu deger a= 5,8310 A

03

c=3,1820 hacim= 108,19 A bknz. ( Pattern 4-686). Burada baskin olan
malzeme Sn oldugundan dolayr Sn’nin kristal yapisiyla benzerlikler elde
edilmistir. Bu nedenle Literatir degeri ile Kkarsilastirildiginda birim hcre
parametrelerinde ¢ok kicuk degisimler gozlenmistir. Bu ise beklenen bir
durumdur. Buna karsihk Zn agirhikli gahsildiginda yapi kristal simetrisi

0 0
Hexagonal yapi gostermistir. a=2,6643-2,6666 A ve b =4,9446-4,9472 A ve
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03
hacim=30,36-30,47 A arasinda degisim gostermistir. Saf Zn malzemesi igin
0 0
literatlir degerine bakilacak olursa bu deger a= 2,6650 A ve c= 4,9470 A ve

03

hacim= 30,43 A bknz. ( Pattern 4-831 ) arasinda degisim gostermistir. Ayni
sekilde Zn agirlikh bilesimlerin XRD piklerine bakildiginda saf Zn pikleri ile
cok benzerlik gostermistir. Calismada Sb miktari agirlikca % 3,9 ile % 5
arasinda secilmistir. Bu nedenle XRD toz deseni piklerine bakildiginda Sb’ye ait
siddetli pikler oldukca zayif elde edilmis ve background’un altinda
gOzlemlenmistir. Bu nedenle bu zayif Sb piklerini indislemek mumkin
olmamuistir.
Bundan sonraki asamada Sn-Sh-Zn (cli metalik alasiminda bilesim oranlar
degistirilerek % 50 wt. Sn-% 5 wt. Sh-% 45 wt. Zn, % 85 wt. Sn-% 5 wt. Sb-% 10 wt.
Zn, % 91.1 wt. Sn-% 3.9 wt. Sb-% 5 wt. Zn, % 15 wt. Sn-% 5 wt. Sb-% 80 wt. Zn
bilesimlerinin deneysel 1si iletkenlik degerleri, arayuzey enerjileri ve katilasmada 6nem
arz eden katilasma parametreleri ve yaplr parametreleri gibi parametreler

hedeflenmektedir.
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