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NANOGIRINIM YONTEMI iLE MALZEMELERIN MEKANIK OZELLIKLERININ
DENEYSEL VE SAYISAL OLARAK INCELENMESI

Dursun EKMEKCI
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Bu calismada, otomotivde kullanilan yiiksek mukavemetli ¢ift fazli ¢elikler ile zirh
celiklerinin mikro/nano mekanik 6zellikleri nanogirinim ydntemi ile arastirilmis ve konvansiyonel
yontemlerden elde edilen sonuclarla karsilastirilmistir. Ayrica, kiiresel bakir tozlarimin kalip
icerisinde sikistirilmas1 ve sonrasinda sinterlenmesiyle mekanik Ozelliklerindeki degisiklikler
incelenmistir.

Balistik testlere tabi tutulmus zirh gelikleri ile i¢ noktali egilme testi uygulanmig otomotiv
celiklerine nanogirinim, X-isim kirmimi (XRD) analizleri yapilmigtir. Nanogirinim 6lgtimleri,
tiggen piramit (Berkovich) ug ile gergeklestirilmistir. Nanogirinim 6l¢iimlerinden elde edilen sertlik
ve elastisite modiilii degerlerinin yani sira, kuvvet-yer degistirme egrileri ampirik bagmtilar ile
artik gerilmeleri hesaplamak icin kullanilmistir. Nanogirinim 6lgiimlerinden elde edilen degerlerin,
XRD - sin®y yonteminden elde edilen artik gerilme 6lgiimleri ile uyum iginde oldugu goriilmiistiir.
S6z konusu malzemeler {izerinde ayrica i¢yapr analizleri optik, taramali elektron, atomik kuvvet
mikroskop (AKM) gergeklestirilmistir. Doktora tezinde ii¢ nokta egilme testi ve balistik testler
sonrast deforme olmamis - deforme olmus bolgelerin mekanik &zelliklerinin  dagilimini

degerlendirmek i¢in nanogirinim, XRD, artik gerilmenin faydali yontemler oldugunu gosterilmistir.

Anahtar Kelimeler: Nanogirinim, Artik Gerilme, Cift Fazli Celikleri, Zirh Celikleri



PhD. Thesis

SUMMARY

EXPERIMENTAL AND NUMERICAL INVESTIGATION OF THE MECHANICAL
BEHAVIOR OF MATERIALS WITH NANOINDENTATION METHOD
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In this study, micro/nano mechanical properties of high-strength dual-phase steels used in
automotive and armor steels were investigated by nanoindentation method and compared with the
results obtained from conventional methods. In addition, the changes in mechanical properties of
spherical copper powders by sintering after compression were investigated.

Nanoindentation and X-ray diffraction (XRD) analyzes were performed on armor steels
subjected to ballistic tests and automotive steels subjected to three-point bending test.
Nanoindentation measurements were performed with a sharp triangular pyramid (Berkovich) tip.
Force-displacement curves were used to calculate residual stresses with empirical relations, as well
as the hardness and modulus of elasticity values obtained from nanoindentation measurements.
These values were found to be in good agreement with the residual stress measurements obtained
from the XRD - sin“y method. Microstructural analysis optical, scanning electron, atomic force
microscope (AFM) were also performed on these materials. In doctoral thesis, it was also
demonstrated that nanoindentation, XRD, residual stress are useful methods to evaluate the
distribution of mechanical properties of undeformed - deformed regions after three-point

bending test and ballistic tests.

Key Words: Nanoindentation, Residual Stress, DP Steels, Armor Steels
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1. GENEL BILGILER

1.1. Giris

Mikro boyutlu pargalarin mekanik o6zellikleri, makro boyutlu pargalara uygulanan
mekanik testler ve analitik bagintilar ile dogrudan belirlenmesi ¢ok zor veya belirlenemez.
Sekil 1’de mikro boyutta imal edilmis pargalara dair 6rnekler verilmistir. Vollertsen ve Hu
[1] yaptiklart ¢alismada, makro boyutlu malzemelerde ihmal edilebilir faktorlerden olan
boyut etkisi (size effect)’nin mikroimalat {irlinlerinde ihmal edilemeyecegini, malzeme
davranigin1 6nemli 6l¢iide degistirdigini gostermistir. Boyut etkisi nedeniyle konvansiyonel
test numunesi boyutuna getirilmesi miimkiin olmayan mikro/nano boyuttaki malzemelerin
mekanik O6zelliklerinin belirlenmesi i¢in konvansiyonel mekanik testlere alternatif ve
numune hazirlamaya minimum gereksinim duyan nanogirinim yénteminin kullanilabilirligi
malzemeler iizerinde incelenmistir. Ayrica, mikroyapida malzemelerin farkli fazlarinin
mekanik Ozelliklerinin belirlenmesi ile mikro/nano boyutta mekanik o6zelliklerin
bilinmesine katki saglamistir. Fazlarin mekanik 6zelliklerinin = belirlenmesi igin
nanogirinim 6l¢timleri ve sonlu eleman analizi (SEA) yaklagimi kullanilmistir. Bu amagla
gerceklestirilen nanogirinim oOlgtimleri ile malzemelerin sertlik ve elastisite modiilii
degerleri dogrudan elde edilmis; bunun yanisira literatiirde verilen bazi denklemler ile

kirilma toklugu ve artik gerilme degerleri hesaplanmistir.

Sekil 1. Mikro imalat tiriinleri [2].

Mikro iiretim havacilik, telekomiinikasyon, savunma, enerji ve saglik hizmetleri
endiistrileri icin kritik olarak goriilmektedir. Mikro imalat konseptini gelistiren teknoloji,

Avrupa'da ilk olarak mikro yapilar veya mikro sistemler teknolojisi olarak kabul edildi. Bu



arada, kiiciik boyutlu parga ve iirlinlerin liretimine uygun mikro fabrika, kiiciik masatistii
boyutlu {iretim sistemleri kavrami ortaya atilmig ve ilk kez 1980'lerde Japon bilim adamlari
tarafindan gergeklestirilmistir [3]. Malzeme, elektronik ve imalat sektorlerindeki
gelismeler ile mikro {irlinlerde siirekli olarak pazarin arttigi kabul edilmektedir. Bu
sektorlerde mikro iiriinler basing sensorleri, mikroakiskan cipler, jiroskoplar, ivmeodlgerler,
mikrofonlar, akis sensorleri, parmak izi sensorleri, ilag dagitim sistemleri, Cip sogutucusu,
sivt lensler, mikro spektrometreler, mikro pompalar, mikro motor ve kimyasal analiz
sistemleri gibi yerlerde kullanilmaktadir [4]. Saglik alaninda mikro iiriinler pazarinin
onemli Ol¢iide biiylimesi bekleniyor. Cep telefonlar1 ve tabletler ig¢in mikro {irlinlerin pazar
biyiikligi 2018 yilinda 6,4 milyar dolara ulasmistir [5]. Mikro sistem teknolojisi
bilesenlerinden olusan kalp pilleri, diinya ¢capinda 50 milyar dolarlik tibbi cihaz pazarinda
kullanilmaktadir [6, 7]. Oniimiizdeki yillarda, mikro ve nano teknolojilerin mevcut
pazardaki hemen hemen her {iriinii degistirmesi sonucunda 2,6 trilyon dolarlik kiiresel
pazara doniismesi bekleniyor [8].

Tez kapsaminda ti¢ farkli ¢elik grubu incelenmistir. Bunlar; otomotivde kullanilan
yiksek mukavemetli gelikler (DP 800, DP 1000, DP 1200), balistik koruma amach
kullanilan zirh ¢elikleri (Ramor 500, Ramor 550, Armox Advance) ve sikigtirilmis saf
bakir (Cu) tozlaridir. Bu malzemelerden hazirlanan numuneler iizerinde deformasyon
Oncesi deformasyon sonrasi Olclimler ve analizler gerceklestirilmistir. Yiiksek
mukavemetli celikler icin ii¢ nokta egilme testi, zirh gelikleri i¢in ise balistik testler
yapilmigtir.  Deformasyon oOncesi ve sonrasinda numunelerin  mikromekanik
karakterizasyonuna yonelik olarak nanogirinim, X 11 kirinmmi-artik — gerilme,
mikrosertlik, taramali elektron mikroskobu (TEM) ve ¢entik darbe testleri
gerceklestirilmistir. Testlerden elde edilen mikro-mekanik o6zellikler karsilastirilmistir.
Ayrica, nanogirinim ve artik gerilme 6lgiimleriyle elde edilen veriler sayisal analizler ile

dogrulanmistir.

1.2. Literatiir Arastirmasi

Bu tezde, nanogirinim ol¢timleri ile malzemelerin sertlik ve elastisite modiilii gibi
degerleri dogrudan elde edilmis; bunun yanisira literatiirde verilen bazi esitliklerle de

kirtlma toklugu ve artik gerilme degerleri hesaplanmistir. Nanogirinimin sonlu eleman



modeli olusturularak analizler gergeklestirilmistir. Literatiirde, en yakin calismalar ve
calismamizin bu yayinlardan farki asagida 6zetlenmistir:

Gozenekli bakir ve bakir tozlar1 artan yiizey alani ile, yiiksek 1s1 transfer oranina ve
bakirin yiiksek 1s1 iletkenligine sahip olduklari i¢in 1s1 esanjorlerinde siklikla tercih
edilmektedir. Mikro 6lcege sahip gozenekli ve modiile edilmis yiizeylerin diiz ylizeylere
gore 1s1 transfer verimini %300 arttirdig literatiirde gosterilmistir [9, 10]. Ayrica, saf bakir
gibi ince filmlerin genellikle dokiim malzemelerine kiyasla, farklt mekanik ve tribolojik
Ozelliklere sahip oldugu bildirilmektedir. Sonug¢ olarak, bu etkilesimlerin mikro/nano
boyutta dlgiilmesi kritik 6neme sahiptir. Bununla birlikte, bu tiir filmlerin ve mikron alt1
Olcege sahip malzemelerin mekanik oOzelliklerini geleneksel test yontemleri ile
degerlendirmek miimkiin degildir. Bunun i¢in nanogirinim, ultra ince filmlerin elastisite
modiili ve sertlik gibi mekanik 6zelliklerini elde etmek i¢in kullaniglt bir yontemdir [11-
14]. Xue vd. [15] sertlik degerinin arttikca akma dayaniminin arttigimi ve saf bakir
levhanin sertliginin 65-105 H, (0,64-1,03 GPa) civarinda oldugunu belirtmislerdir. Baska
bir calismada ise mikro alagimli bakir ve saf bakir tozlari ortalama 30 pm partikiil
boyutunda inert gaz atomizasyonu ile toz halinde hazirlanmistir. Bu tozlarin mekanik
Ozelliklerini belirlemek igin girinim ve gekme testleri kullanilmistir. Maksimum girinim
derinliginde ise sertlik ve elastisite modiilii i¢in sirasiyla 2.2 + 0.5 ve 136.5 + 12.4 GPa
olarak elde etmislerdir [16]. Kucharski vd. [17] Oliver — Pharr yontemini kullanarak (001),
(011) ve (111) farkli yonlere sahip tek kristalli bakir numuneleri i¢in sertlik degerlerini
Olgmiislerdir. En yiiksek girinim kuvvetinde, sertlik ve elastisite modiilii degerlerini
sirastyla 0.775 GPa ve 110 GPa olarak rapor etmislerdir. Baska bir ¢calismada, mikro/nano
gozenekli bakir sinterlenmis mikro goézenekli Cu-Mn alasimimin kimyasal olarak
dagitilmasiyla elde etmislerdir. Mikro gézenek ve nano gézenek boyutlarini sirasiyla 2,44
+ 0,48 um ve 69 + 16 nm olarak belirlemislerdir. Nanogirinimde sertlik ve elastisite
modiiliinii sirastyla 8,25 = 1,63 GPa ve 282 + 65 GPa olarak elde etmislerdir [18].

Diinya capinda hem sivil hem de askeri araglarda araglarda kullanilan koruyucu
malzemeler, ilgili tehditlerin en aza indirilmesinde veya Onlenmesinde Onemli rol
oynamaktadir. Boylece zirh gelikleri gibi malzemeler istenilen korumanin saglanmasinda
biliylik 6nem arz etmektedir. Zirh malzemeleri arasinda, farkli seviyelerdeki tehditleri
onlemek i¢in yiikksek mukavemetli balistik celikler yaygin olarak kullanilmaktadir [19].

Ayrica bu gelikler yiiksek mukavemet, sertlik ve tokluk, miikemmel balistik performans,



1is1l iglem kolayligi ve kaynaklanabilirlik kombinasyonu sunarlar [20]. Alasimli ¢elik
ailesinden olan zirh gelikleri su verme 1s1l islemi sonrasi tavlama nedeniyle malzemenin i¢
yapilar1 temperlenmis martenzitten olusur [21]. Nanogirinim, haddelenmis homojen zirh
celigi plakalariin balistik olarak etkilerini ve mikroyapisal ayrintilarin1 gézlemlemek icin
kullanildi. Nanogirinim 6l¢iimii, malzemenin sertlik ve elastisite modiiliinii belirlemek
amaciyla kullanilirken; son donemlerde artik gerilmelerin elde edilebilecegi gosterilmistir.
Artik gerilme belirleme tekniklerini, tahribatli ve tahribatsiz teknikler olarak kategorize
etmiglerdir. Tahribatsiz teknikleri kullanirken, artik gerilme degerini dolayli olarak
cikarmiglardir. Mekanik tahribatsiz bir teknik olan girinim ve X-isin1 kirmnimi, artik
gerilme tahmini i¢in uygun ve hizli bir yontem oldugunu gostermislerdir [22]. Bu yontemi,
stinek [23, 24] ile kirilgan malzemelere [25] uygulamiglardir. Artik gerilme-girinim
uygulamasi siinek malzemelerde yigilma/cokme davraniginin direncine goére dogrudan
belirlenir. Bununla birlikte, kirtlgan malzemelerde ise girinim ucuna ve kullanilan
malzemeye bagli olarak catlaklar olusabilir. Bu catlaklardan, seramiklerin ve camlarin
kirtlma toklugunu 6lgmek i¢in siklikla kullanmiglardir [26]. Baska ¢alismada, AIST M2
celik numunelerinin yilizeyinde olusan borid tabakasinin akma gerilimini ve elastisite
modiilinii elde etmek i¢in Berkovich batict ug¢ ile 50 mN'lik kuvvet ile nanogirinim
kullanmislardir. Borid tabakasi iizerinde olusan artik gerilmeler, XRD teknigi kullanilarak
tahmin edilmigtir. Artik gerilmelerin ve elastisite modiiliiniin  kohezyon/yapisma
mukavemeti lizerindeki etkisini arastirmistir [27]. Literatiirde Armox 500T numunesine
¢ekme, darbe testi, mikro-Vickers, nanogirinim, XRD, TEM-EDS ve korozyon testlerini
uygulamiglardir. Testler sonucunda, daha yiiksek girinim sertligi ve daha diisiik elastisite
modiilii degerlerine ulagmiglardir. Bunun martenzit ve karbiir ¢okeltmesinin homojen
dagilimindan kaynaklandigini belirtmiglerdir [28]. Al,O3 zirth seramik malzemesinin
performansini iyilestirmek i¢in geleneksel girinim yontemiyle sertlik, yiizey topografyasi
ve artik gerilmeleri arastirdilar. Al,O3 seramik zirh malzemesinin lazer sokuyla
gravirlenmesini  (LSP) incelemislerdir. Yiizey sertliginde %10 artis oldugunu
gostermislerdir. X-1s11 kirinim yontemiyle artik gerilme, LSP isleminden sonra -64 MPa
gerilme gosterirken, islenmemis ylizey gerilmesini +219 MPa olarak belirtmislerdir [29].
Ferrit ve beynitin mekanik o6zelliklerini degerlendirmek icin mikro test teknikleri
kullanmistir. Elastisite modiiliinii, akma mukavemetini, sertligini ve deformasyon

sertlesme ssiinii degerlendirmek ic¢in nanogirinim Ol¢iimii uygulamistir. Ferrit ve st



beynitin farkli mikro yapilarina ragmen ¢ok benzer mekanik 6zelliklere sahip oldugunu
belirtmiglerdir [30]. Literatiirde, ¢cok ¢esitli mikro yapilara sahip karmasik alasimlarin
performansi arastirilmis ve balistik olarak etkileri degerlendirilmistir. Balistik davranis
performansinin mikroyapisal 6zelliklerini gézlemlemek i¢in haddelenmis homojen zirh
celigi plakalarinda nano girinim uygulanmigtir. Daha sert ikincil fazin mukavemeti
arttirmasina ragmen, plaka boyunca c¢atlaklarin malzemenin balistik performansini biiyiik
Olclide azalttigin1 gostermisler [31]. Boyut etkisinden dolay1 klasik test numunesi boyutuna
getirilemeyen mikro/nano boyutlu par¢a ve malzemelerin mekanik 6zelliklerini belirlemek
icin literatiirde farkli yontemler Onerilmektedir. Bu amagla nanogirinim Olgiimii ile
malzemelerin sertlik ve elastisite modiilii degerleri dogrudan elde edilmistir. Ayrica
literatiirde verilen bazi denklemler ile kirilma toklugu ve artik gerilme degerleri
hesaplanmistir. Yazarlar daha onceki ¢aligmalarinda Al,O3 seramik, Armox 500 T ve diger
bazi balistik malzemelerin mekanik 6zelliklerini aragtirmiglardir.

Otomotiv endiistrisinde daha hafif ve daha giiclii araglar arayisinda on yillardir
durmaksizin ¢alisilmaktadir. Ayrica, otomotiv endiistrisi i¢in yakit verimliligi, egzoz
emisyonlarinin azaltilmas: ve giivenlik 6nemli konular arasindadir [32]. ileri yiiksek
mukavemetli ¢elikler (AHSS), mukavemetlerini korurken agirlig1 azaltabildikleri ve yakat
verimliligini arttirabildikleri i¢in otomotiv endiistrisinde yaygin olarak kullanilmaktadir.
Ayrica, araglarda biiyiik 6nem tasiyan gilivenlik faktoriiniin iyilestirilmesi i¢in mekanik
ozellikleri yliksek malzemelere ihtiyag duyulmaktadir. Bu sorunlar1 azaltmak i¢in hafif Al
ve Mg alagimlar ile birlikte ileri yliksek mukavemetli ¢elikler ilk secenekler arasindadir
[33]. Fakat, bu alasimlarin kolay sekillendirilebilirligi ve g¢elige gore nispeten yiiksek
maliyet oranlari kullanimlarini sinirlar. Bu nedenle, 6zellikle otomobil endiistrisinde
AHSS'den giderek daha fazla yararlanilmaktadir. Geleneksel ¢eliklerle ayni yogunluga
sahip olsalar bile, kullanim kolayligi, daha yiiksek akma mukavemeti ve daha ince
kalinliklarin (6rnegin, otomobil gdvdesinin ana parcgalari) kullanimina izin verdiginden,
agirhkta dnemli azalma saglar. Ozellikle 1100 MPa'lik AHSS parcalar1 aragta %50-55
hafiflik saglayabilir [34]. Bu nedenle AHSS, en ¢ok kullanilan beyaz gévde (BIW)
malzemeleri arasindadir. Ornegin, 2021 Chevrolet Trailblazer'da AHSS/UHSS kullanimi
bir 6nceki modele kiyasla %23'ten %42'ye yiikselmistir [35]. AHSS varyantlar1 arasinda,
cift fazli (DP) celikler iyi sertlesme oOzelliklerinden dolay1 A, B ve C siitunlari, tavan

raylari, kiilbiitorler, koltuk raylar1 ve ¢ergeveleri, 6n yan elemanlar, tavan yaylari, tampon



takviyeleri vb. kritik uygulamalarda tercih edilir. Mikro yapisi martenzit (yliksek
mukavemet saglar) ve ferrit matris fazlarindan (slineklik saglar) olusur. DP c¢eliklerinin
¢cekme mukavemeti 500 ile 1200 MPa arasinda degisir. Mukavemet seviyesi mikro
yapidaki martenzit miktarina baghdir ve genellikle %5-20 [36] araliginda olmakla birlikte
%86'ya kadar cikabilir [37]. Ileri yiiksek mukavemetli celikler mikro alasimli, merdaneli
sekillendirme, martenzitik, karmasik fazli, beynitik ve DP ¢elikler dahil olmak {izere en az
alti farkli grupta kategorize edilebilir. DP ¢elikleri, yumusak ferrit bir matris ve adalar
seklinde sert martenzitten olusur. Bu ¢eliklerdeki martenzit hacmi %20'nin tlizerindedir.
Sert ve yumusak faz kombinasyonu, ileri bir mukavemet-siineklik dengesi saglar. DP
celiklerinin mekanik 0Ozellikleri, bilesenlerinin hacmine, mikroyapisal bilesenlerin
dagilimina ve ozelliklerine baglidir. Bu nedenle, otomotivde dis gbvde panellerinde ve
yapisal elemanlarda (tamponlar, B siitunlari, yan darbe kirisleri vb.) ¢ok kullanilmaktadir.
DP c¢elikleri otomobil govdesinin ana parcalarinin sekillendirilebilirligi i¢in biiyiik 6nem
tastyan yiiksek sertlestirme ve yorulma etkisine sahiptir [38, 39]. Literatiirde, DP 1180'de
ferrit ve martenzitin gerilme-birim sekil degistirme davranisini ¢ikarmak ig¢in nanogirinim
kuvvet - yer degistirme egrileri ile tersine sonlu elemanlar analizini birlestirdiler. Ferrit,
martenzit ve DP1180'in akma dayanimlarini sirasiyla 370, 948 ve 836 MPa olarak
belirlenirken karsilik gelen peklesme iisleri (n) 0.175, 0.025 ve 0.11 olarak bulmuslardir.
Girinim yonteminden elde edilen mekanik 6zellikler, DP1180'in deneysel olarak Slgiilen
makro akma gerilmesi (922 MPa) ve sertlesme tissii (0.11) ile iyi bir uyum sergiledigini
gostermiglerdir [40]. Ferrit-martenzit DP ¢elikleri gibi kompozit yapilarda heterojen mikro
yapidaki plastik bolgeyi dogrudan 6lgmek ve nanogirinim tepkilerini simiile etmek igin
sonlu elemanlar modellemesini kullanmiglardir. Model ile fazlarin ve iki fazli kompozit
yapinin sertlik egilimini dogru bir sekilde tahmin etmislerdir [41]. Baska bir ¢alismada,
dovme ve tavlama islemini 0.7 - 4 pm farkli tane boyutlarmma sahip DP ¢eliklerine
uygulamistir. Sekil 2'de hem ferrit hem martenzit fazlari i¢in 0.25 - 15 mN arasinda
girinim kuvvetlerine gore plastik deformasyonun tek bir kristal i¢inde lokalize oldugu bir
bolgeden (1), mikro yapinin genel temsili bir hacmini kapsadigi bir bolgeye (4) gecilmistir
[42].



Sekil 2. Girinim kuvvetinin bir fonksiyonu olarak girinim plastik
bolgesi ile mikro yap1 arasindaki etkilesimlerin sematik
gosterimi [42].

Mikro-mekanik 6zellikleri elde etmek i¢in literatiirde geleneksel ve son zamanlarda
gelistirilen ¢esitli teknikler bulunmaktadir. Malzeme i¢inde fazlarin mekanik 6zelliklerinin
anlasilmasi i¢in mikrogirinim ve nanogirinim tekniklerini kullanmislardir. Nanogirinim
Ol¢limii, aragtirmacilarin giderek daha fazla benimsedigi tekniklerden biridir [43-47]. Cift
fazl1 dubleks paslanmaz celigine kaplanan TiO; ince filmin (1pum kalinliginda) Berkovich
batict uc¢lu nanogirinim ile sertlik, elastisite modiilii ve artik gerilme degerlerini
arastirmiglardir [48]. Zhang vd. [49] DP 980 c¢eliginin mekanik 6zellikleri ve mikro yapisi
arasinda bir iligki kurmaya ¢alismistir. Martenzit sertliginin, artan tavlama sicaklig ile 8.4
GPa'dan 4.5 GPa'a 6nemli olgiide azaldigin1 kaydetmislerdir. Girinimler, fazlar arasi
sinirlara yakin yapildiginda yiiksek dislokasyon yogunluklari nedeniyle sertligin daha
yiiksek oldugunu belirtmislerdir. Diego-Calderon vd. [50] su verilmis Q&P celikler
tizerinde nanogirinim gergeklestirdi. 100 nm derinliginde ve 1-2.5 mN girinim kuvvetinde
temperlenmemis martenzit - ferrit mikro bilesenleri icin sirasiyla; 3.06 GPa — 7.6 GPa'lik
nanosertlik degerleri ve 197 GPa - 215.2 GPa elastisite modiilii degerlerini belirtmislerdir.
Ghassemi-Armaki vd. [51] ferrit nanogirinim sertligi 2 GPa'dan 3.5 GPa'ya yiikseldigini
bulmustur. Martenzit sertligi 80-130 nm girinim derinliginde ve 2.5 mN girinim
kuvvetinde 4.05-5.8 GPa araliginda oldugunu bildirmistir. Baska bir ¢aligmada [52], ticari

olarak iiretilmis DP 980 celikleri {izerinde nanogirinim Ol¢limleri 40 nm girinim



derinliginde ferrit i¢in 3.5-4.5 GPa ve martenzit i¢in 6.5-9.5 GPa sertlik degerlerini
belirtmiglerdir. Rodriguez vd. [53], farkli yer degistirmelerde (50-3000 nm)
nanogirinimleri yaparak farkli ferritik, perlitik ve martenzitik gelikler {izerinde girinim
boyut etkisini inceledi. Genel olarak, girinim derinligi 1 pm'nin altina distiigiinde
nanosertlik degerinde hizli bir artis gézlemislerdir. Girinim derinligi 1500 nm'den 50
nm'ye distiigiinde ferritik ¢eligin sertligi yaklasik 1.85 GPa'dan 3.3 GPa'ya yiikseldigini
belirtmislerdir. Basantia vd. [54], ferrit-martenzit, ferrit-beynit ve ferrit-perlit ¢eliklerinde
farkli fazlarin nanosertligi iizerinde ¢esitli mikroyapisal parametreleri arastirdi. Cift fazh
geliklerinin makro, mikro, nano sertlik degerlerini ve ¢ekme Ozelliklerini belirlemislerdir.
Mikroyapilarinda fazlarin nanosertligini tahmin etmek i¢in mikroyapisal parametreler dahil
edilerek sonlu eleman analizleri gergeklestirmistir. Borid tabakasinin akma gerilimi ve
elastisite modiilii gibi mekanik parametreler, girinim teknigi kullanilarak hesaplamistir.
Borid tabakasi lizerinde olusan artik gerilmeler XRD teknigi kullanilarak tahmin etmistir.
Ayrica, cesitli DP ¢eliklerinde farklt mikroyapisal parametrelerin nanosertlik iizerindeki
etkisini gostermek icin ANOVA ve t-test istatistik analizleri yapmaistir.

Boyut etkisinden dolayr geleneksel test numunesi boyutu ile Olgiilemeyen
mikro/nano boyutlu parca ve malzemelerin mekanik 06zelliklerini belirlemek igin
literatiirde farkli yontemler Onerilmektedir. Yapilan literatiir taramasinda, tezde
kullanilmasi planlanan zirh celikler (Ramor 500, Ramor 550, Armox Advance), otomotiv
celikleri (DP 800, DP 1000 ve DP 1200) ve sikistirilmig sinterli bakir tozlariin iizerinde
deformasyonun (sertlik, elastisite modiilii, artik gerilme ve gerilme-sekil degistirme
egrileri) etkisini, bazi tamamlayici tekniklerle birlikte nanogirinim yoluyla ayrintili olarak
arastirmanin  uygulanmadifi  goriilmiistir. Ote yandan, tezde mikromekanik
karakterizasyona yonelik olarak nanogirinim 06l¢iimii, sonlu eleman analizi ve mikroyapi

sertlik haritalama gibi cesitli yontemler bir biitiinliik i¢erisinde kullanilmistir.

1.3. Tez Calismasi1 Kapsaminda Kullanilan Yoéntemler

1.3.1. Nanogirinim

Nanogirinim olgtimleri, ASTM E2546 ve ISO 14577 ile standardize edilmistir. Sekil

3’te nanogirinimde elde edilen bir kuvvet - yer degistirme egrisi verilmektedir. Geri



yikleme (bosaltma) durumunda egrinin egimi S = dP/dh ile gosterilir ve temas
direngenligi (contact stiffness) olarak tanimlanir. S, indirgenmis elastisite modiilii

hesabinda kullanilir.

a
—
h,
Bogaltma -
*,
T o=
h, I
ﬂ{_ "!rl'l"lﬂ'.:'i'
h,
Yikleme -
(a) (b)

Sekil 3. (a) Konik batici ug i¢in yiikleme - bosaltmada numune yiizey geometrisi
ve batici ucun semasi, (b) Geri yiiklemeyi takiben elastik-plastik yiikleme
icin yer degistirmeye karsilik yiikleme egrisi [55].

Kuvvet - yer degistirme egrisinin geri yiikleme kismi, analizde test edilen
malzemenin elastisite modiilii ve sertliginin hesab1 i¢in kullanilmaktadir [56]. Sekil 3’te
verilen parametrelerin agiklamasi asagida verilmistir:

Nmax : Maksimum kuvvette malzemede meydana gelen maksimum batma derinligi;

hr : Kuvvet tamamen bosatildiktan sonra malzeme yiizeyinde kalan plastik batma derinligi;

ha : Yiiklemenin kaldirilmasi (unloading) esnasinda temas sinir1 diginda kalan yigilma

(pile-up) veya ¢okme (sink-in) bolgelerindeki yer degistirme miktart;
he : Yiikklemenin kaldirilmasi sirasindaki elastik yer degistirme;

hc : Batict ucun girinim yaptig1 temas yer degistirmedir.
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Nanogirinim 6l¢iimiinde, batici u¢ ve numune birbiri ile temas halinde oldugu i¢in
temas durumuna 6zgii indirgenmis elastisite modiilii belirlenmelidir. Indirgenmis elastisite
modiilii, denklem 1’de temas direngenligi (S) ve nanogirinim izdiisiimii alanindan (A) yola
cikilarak hesaplanmaktadir. Indirgenmis elastisite modiilii (E;) bulunduktan sonra denklem

1°de yerine konur.

_dp p _1ym_ S
S=w B =5 Reo (1)

Malzeme ve batict ucun poisson oranlari, batici ucun elastisite modiilii bilindigi
taktirde, malzemenin elastisite modiili denklem 2 ile hesaplanmaktadir [55, 56]. E,
indirgenmis elastisite modiilii, A(he), he derinliginde batici ucun izdiisiim yiizey alani, ve £

geometrik bir sabittir.

2
1 _ 1~Vbaticrug + 1_v12nalzeme (2)
Ey Epaticr ug Emaizeme
Ebatic uer Voaner ue €lMas batict ug malzemesinin elastisite modiilii ve Poisson oranidir
(Epatici ue = 1140 GPa, viauer ue =0.07). Emaizeme, Vmalzeme test malzemesinin elastisite modiili
ve Poisson oranidir. Ote yandan, malzemenin sertligi asagidaki denklem 3 ile

hesaplanabilir:
H =2 A = 3v3hZtan?6, A = 24.56h? ©)

Bu denklemde, P maksimum kuvvet ve A batict ucun malzeme tizerinde biraktig
izdiigiim yiizey alanidir. Girinim sirasinda, Sekil 4’te gosterildigi gibi plastik olarak
deforme olmus malzeme ylizeyi girinim etkisi ile akma egilimi gosterir ve girinimin
merkezinden uzaga itilir. Bu olay "y1g1lma" olarak bilinir. Cokme sirasinda ise y1gilmanin
tersi olarak, batici u¢ malzeme icine batarken girinimin diiz taraflar1 ige dogru egilir. Bu iki

olgu, hesaplanan temas alanin1 ve elde edilen mekanik 6zellikleri etkiler.
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. Yigiima :
Cokme v :
Temas Alani E Yiikleme _
> 2 7 ’. M
3 Bogaltma L i 25
v > o i ‘ S '
I Bt O
Girinim kesit alani Yer degistirme, h

Sekil 4. Enine kesit goriiniimden ¢okme ve yi1gilmanin sematik gosterimi

1.3.2. Nanogirinim ile Artik Gerilmenin Belirlenmesi

Artik gerilmeler yorulma, kirilma, korozyon, asinma ve siirtiinme gibi malzemelerin
mekanik davranislar1 iizerinde O©nemli etkisi oldugu bilinmektedir. Bu nedenle,
mithendislik yapilarinda veya bilesenlerinde artik gerilmelerin 6l¢iilmesi ¢ok Snemlidir
[57]. Bugiine kadar delik delme, ultrasonik yontemler, X-1s1n1 kirinimi ve son zamanlarda
girinim gibi artik gerilmeyi 6lgmek igin ¢ok sayida yontem gelistirilmistir. Nanogirinim
basitligi, rahathig1 ve gesitli 6lgeklerde uygulanabilirligi nedeniyle yogun ilgi gormiistiir
[58]. Zirh geliklerinin mekanik Ozelliklerini elde etmek igin, farkli girinim yer
degistirmelerinde (yer degistirme kontrollii girinim) ve 10 mN maksimum kuvvet
kosullarinda (kuvvet kontrollii girinim) nanogirinimler gergeklestirildi. Nanogirinim-artik
gerilme olgiimleri, sertlik ve elastisite modiilii verilerinin elde edildigi kuvvet-yer
degistirme egrilerinin analizine dayanir. Uggen piramit Berkovich batici uglu T1 950
TribolIndenter (Bruker Inc., Billerica, MA, ABD) cihaz1 kullanilarak numune yiizeylerine
4x4 ve 5x5 girinim matrisleri uygulandi. Artik gerilme Olgiimii, girinim Kuvvet-yer
degistirme (P-h) veri analizi sayesinde, ¢eki veya basi karakterdeki gerilmeli yiizeylerin
temas alanlar1 ile gerilmesiz yiizeylerin girinim temas alanlar1 arasindaki farkin
hesaplanmasina dayanir [59]. Bu calismada, temas alanlari {izerinde ve girinim Yyer
degistirmelerinde artik gerilmelerinin etkileri arastirilmistir. Gerilmesiz ve artik gerilmeli

(¢eki veya basi) malzemede girinim sonucu elde edilen kuvvet-yer degistirme egrileri Sekil
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5te sematik olarak gosterilmektedir. Artik gerilmeli bir malzemenin kuvvet - yer
degistirme egrileri, gerilmesiz malzemenin saginda kalirsa ¢eki artik gerilmesi ve
gerilmesiz malzemenin solunda kalirsa artik gerilme tipinin basi oldugunu gostermektedir.
Denklem 4’te, A ve Ay sirasiyla artik gerilme (o;) olan ve olmayan girinim temas
alanlaridir. H malzemenin sertligidir. /' = sina denkleminde, a'nin batici ucun girinim
acistyla iligkili oldugu geometrik bir faktordiir. Giannakopoulos vd. Vickers dortgen
piramit girinim i¢in a = 22°, Berkovich trigonal piramit girinim i¢in o = 24,7° ve esdeger
kiiresel konik girinim i¢in o = 19,7° kullanmislardir [60]. Baska bir yontemde, Fe**
iyonlar1 ile paslanmaz celik plakada artik gerilmeyi 6lgmek icin nanogirinim yontemini
kullanmislardir. Nanogirinimden elde edilen Py ve P, kuvvetleri ile h, artik yer degistirme
kullanarak asagidaki denklem 5 ile artik gerilmeleri hesaplamiglardir [61]. Bu iki yontemde
nanogirinim yer degistirme kontrollii olarak gergeklestirilmistir. Bu ¢alismamizda denklem

5 esas alinarak analizler yapilmstir.

Oartik gerilme = H(1- AO/A)/f (4)

P1—P;
2m tan? ah?

(%)

Oartik gerilme =

Kuvvet A

pPPFFE--—----—-- - = A

|

On artik gerilmeli
I numunenin
On artik gerilmeli | bosalmasi

numunenin yiliklenmesi
|
|
|

B\ Gerilmesiz

| numunenin

P2

yiiklenmesi

|
I |
1 ]
L o
0 hr h2 h1 Derinlik

Sekil 5. Nanogirinim ile artik gerilmelerin elde edilmesi [61].
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1.3.3. XRD-Artik Gerilme

XRD analizi Explorer (GNR srl, Novara, Italya) cihazi, numunelerin deforme olmus
ve deforme olmamuis bolgelerinde artik gerilme degerlerini elde etmek igin kullanilmustir.
Yiizeyden yansiyan 1s1n ve gelis noktasinda ylizeyin normali arasinda w=3° agisinda sinzw
yontemini literatiirde bagka arastirmacilar kullanmiglardir [58, 62]. Tezde kullanilan bu
cihaz, cok yiiksek enerjili X-1smlar1 saglamaktadir. Bu 1sinlar geleneksel X-1sinlarindan
daha derinlere niifuz edebilmektedir [63]. Sekil 6'da, malzemeye gonderilen X-isinlar
malzeme igerisindeki kristal diizlemlerden 20 agisinda kirmmim gostererek yansima yapar.
Bu sirada malzemeye gelen 1sinlarin yoni degistirilerek en ¢ok yansimanin olustugu ag1
bulunur. Bulunan a¢1 ile denklem 6’da Bragg yasasi kullanilarak iki atomik diizlem
arasindaki mesafe hesaplanir. Malzeme icerisinde artik gerilmeler mevcutsa bu mesafe
parcanin On gerilme olmayan haline gore farklilik gosterir. Bu farklilik kullanilarak
parganin igerisinde kalan artik gerilmeler hesaplanir [64]. Kristal yap1 igerisinde bulunan
atomik diizlemler arasindaki mesafe, uygulanan gerilmeler veya malzeme igerisinde kalan
artik gerilmeler sayesinde artar veya azalir. Mesafenin artmasi c¢eki gerilmesini ifade

ederken mesafenin azalmasi ise basi gerilmesinin olustugunu gosterir.

o (hkiy LV 7y
L N w=0 L * * N, L 7‘ -~W\ o+ N
F - A .‘X'\ ; F
e Nl L
»
¥D,,
{hkl} hki {hkl
20,, 2007 . 2007
A ; Pt >
g' K
7} i
c
3
£

2 dhkl)

w. i

Sekil 6. Sin“y yontemi ile XRD-artik gerilmelerin belirlenmesi [65].
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nld = 2d sin @ (6)

Burada, n yansiyan isinin sayisi, /1 tek renkli 1sinim dalga boyu, d paralel diizlemler
aras1 mesafedir. Dalga boyu sabit tutulursa, belirli diizlem {izerindeki atomlar gelen X-
1sinlarinin belirli bir agida kirilmasina neden olur. Yansiyan X-isinlar1 kesisir ve film
tizerinde iz birakir. Film analiz edilerek 26 agis1 hesaplandiginda diizlemler aras1 mesafe

belirlenebilir.
Artik gerilme (o), denklem 7'de verilen esitlige baglh olarak tespit edilir [64].

__E 1 (dy—do)
S 1+v . sin?y X do (7)

Burada,
dy; v egim agisindaki diizlemler aras1 mesafe,
E; Elastisite modiili,

v; Poisson orani
1.3.4. Nanogirinimin Sonlu Elemanlar ile Modellenmesi

Gerek girinim sirasinda malzemenin gerilme-birim sekil degisim egrisini belirlemek
gerekse de kuvvet-yer degistirme egrisini dogrulamak i¢in nanogirinimin sayisal analizleri
yapilmistir. Nanogirinim o6l¢limlerinde yaygin olarak ii¢ kenarli piramit Berkovich ug
kullanilmasimma ragmen sayisal analizlerde dogrulugu daha Once farkli arastirmacilar
tarafindan gosterilen konik ug¢ yaklasimi tercih edilmektedir. Lichinchi vd. [66] piramit
seklinde Berkovich batict uglu 3-D modellemeye karsilik gelen konik batici uglu 2-D
modelleme arasindaki farkin ihmal edilebilir oldugunu gostermislerdir. Analizlerin daha
erken siirede tamamlanmasi nedeniyle arastirma faaliyetlerinde de iki boyutlu eksenel
simetrik modeller kullamlmstir. Iki boyutlu eksenel simetrik modeller icin girinimde
kullanilan Berkovich batici ucu, 70.3°lik yarim tepe acis1 ile konik sekle
doniistirilmistiir. Sekil 7°de Berkovich piramit ucunda, ideal keskin geometride olan

girinim ucun nano sapmalarini analitik olarak agiklamak igin ayni 6ngériilen alana karsi
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girinim derinliginde, h esdegerine sahip bir koni ile degistirilmistir [67]. Esdeger koninin 0

acis1 asagidaki denklemlere gore hesaplanmistir:

req =3 (@) [ ®)
tanf = reTq 9)

a mm cinsinden dlgiilen piramit taban kenar uzunlugunu, req esdeger girinim konik

alaninin yarigapini ve h ise koni yiiksekligini ifade etmektedir.

A =

=

piramit hkonik

I
Bkonik I
l

Bpiramit = Bkonik leq

hpiramit = hkonik
0=65.03° £ 0.5° 06=70.1° £0.5°
Berkovich batici ug Esdeger konik batici ug
Sekil 7. Berkovich batict ucunun esdeger konik ug ile degistirilmesi [67].

Sonlu eleman modelini hassas bir sekilde hazirlamak i¢in sinir kosullarini belirlemek
onem tasimaktadir. Bunun i¢in nanogirinimin nasil yapildigini incelemek yeterlidir. Sekil
8'de gosterildigi gibi batic1 ug numune yiizeyine dogru harekete geger ve iki yiizey arasinda
temas gergeklesir. Numunenin alt yiizeyi hi¢bir sekilde hareket etmez. Nanogirinim ¢iktisi
kuvvet-yer degistirme egrisi olarak elde edilmektedir. Bu nedenle batici ucun ilerlemesi,
maksimum kuvvet veya yer degistirme degeri ayarlanarak yiikleme durumu temsil edilir.
Yer degistirme ekseni x-ekseni olarak tayin edilmistir. Sonlu elemanlar modeli
olustururken numune homojen bir kati olarak kabul edilmistir. Bu ¢alismada, malzemenin
izotropik oldugu varsayilmis ve malzemenin plastik davranist von Mises akma kriteri ile

tanimlanmistir. Tam integrasyonlu 11967 dort diigiim (node) noktali eksenel simetrik
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kabuk elemanlar ile ag Orgiisii (mesh) olusturulmustur. Ayrica, tersine sayisal analizi,
nanogirinim olgiimii sirasinda malzemede meydana gelen gerilme-birim sekil degisim
egrisini belirlemek i¢in uygulanmistir. Sekil 8’de sonlu elemanlar programi olan Ls-Dyna
(LSTC, Livermore, CA, USA)'da olusturulan iki boyutlu eksenel simetrik sonlu eleman
modeli, girinimden sonra DP 800, DP 1000 ve DP 1200 ¢elikleri igin gerilme-birim sekil
degisim egrisini elde etmek i¢in kullanilmistir.

y (eksenel Uygulanan yer degistirme Rijit batici ug

simetrik ekseni)

Numune

T
0N
1]

Tttt

. Sabit sinir kosullari
Sekil 8. Iki boyutlu sonlu eleman modeli iizerinde sinir kosullarinin gdsterimi

1.3.5. U¢ Nokta Egilme Testinin Sonlu Elemanlar ile Modellenmesi

Ug-nokta egilme testi ticari olarak temin edilebilen sonlu eleman paketi ANSYS
R19.2 (Sekil 9) ile analiz edildi. Sonlu elemanlar modeli 12294 adet 4 diigimlii elemandan
olusmaktadir. Malzemenin plastik davranist von Mises akma kriteri ve malzemenin
izotropik oldugu varsayildi. Modelin tiim diigtimleri, x ve z eksenleri etrafinda donmeye

kars1 sabitlenmistir.
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Sekil 9. Ug boyutlu {ig-nokta egilme testinin sonlu eleman modelinin gdsterimi
1.3.6. Tersine Sonlu Elemanlar Yéntemi

Tersine sonlu elemanlar yontemi, genellikle gerilme-birim sekil degistirme egrisini
tanimlayabilecek bir formiil se¢imi ile baglamaktadir. Malzemelerin plastik davranislarini

karakterize etmede yaygin olarak kullanilan denklemlerden bazilar1 denklem 10-13 asagida

verilmistir:
Holloman denklemi : ¢ = ke™ (10)
Ludwig denklemi : o = gy + ke™ (11)
Swift denklemi : o = k(gy + €™) (12)
Modifiye Holloman denklemi : ¢ = Emaﬁl_m)sm (13)

Formiillerdeki ¢ gerilme, ¢ birim sekil degistirmesini, oy akma gerilmesini, m
peklesme {istelini, kK mukavemet sabitini, oo baslangic gerilme ve & baslangic sekil
degistirme katsayilaridir. Esitliklerdeki k, m, oy, oo Ve & bilinmeyen katsayilart igin bir
aralik tahmini yapilir. Sonlu elemanlar sonuglari gercek nanogirinim kuvvet - yer
degistirme egrileri ile karsilastirilir. Deneysel ve sayisal egriler arasindaki minimum farki

veren oy ve m degerleri, malzemenin mekanik davranisi olarak kabul edilmektedir. Bu
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yontem basit ve etkilidir. Yapilan sayisal analizler sonucu optimizasyon sartlarina en
uygun modifiye holloman denklemi 13 oldugu belirlenmistir. Bu ¢alisma kapsaminda Ls-

OPT ile genetik algoritma yontemi ile optimizasyonlar gerceklestirilmistir.

1.4. Tezin Amaci ve Kapsamm

Bu tez kapsaminda, konvansiyonel mekanik testlere alternatif olacak, numune
hazirlamaya minimum gereksinim duyan nanogirinim yOnteminin bir alternatif yontem
olarak kullanilabilirligi ele alinan malzemeler lizerinde incelenmistir.

Bu tez calismasi i¢ kisimdan olugmustur. Birinci kisimda, ilk olarak saf bakir taban
plaka malzeme {izerinde sikistirilan ve daha sonra sinterlemeye tabi tutulan kiiresel bakir
tozlarinin (25 - 110 um) mekanik 6zelliklerinin arastirilmasi amaglanmistir. imalat ve
proses islemi sonrasinda, sikistirilmis bakir tozlarinin mekanik ozellikleri tizerindeki
etkisini belirlemektir. Bu amagla farkli kompakt 6zelliklerde tozlar iizerinde girinimler
yapilmis ve sertlik degerleri karsilagtirilmistir. Ek olarak, girinimin sonlu eleman modeli
olusturulmus ve girinimden elde edilen kuvvet - yer degistirme verileriyle dogrulanmistir.

Ikinci kistmda ise nanogirinime dayali mekanik &zellikleri arastirmak ve {i¢ farkli
zirh ¢eligi Ramor 500, Ramor 550 ve Armox Advance i¢in geleneksel yontemlerle elde
edilen 6zelliklerle karsilastirilmistir. Boylece, mekanik 6zellikleri belirlemek i¢in alternatif
ve kapsamli bir arag olarak nanogirinimin dogrulanmasi saglanmistir. Bu amagla, balistik
olarak test edilen zirh plakalariin farkli (deforme olmamis ve deforme olmus)
bolgelerinden numuneler alinmistir. Daha sonra, 10 mN maksimum kuvvette ve farkli
maksimum girinim derinliklerinde (50-200 nm) nanogirinim odl¢timleri gergeklestirildi.
Incelenen malzemelerin sertlik ve elastisite modiilii degerlerine ek olarak, literatiirde
onerilen denklemler araciligiyla numunelerin artik gerilme degerleri hesaplanmistir. Bu
degerler XRD - sin®y yontemi ile elde edilen nanogirinim - artik gerilme olciimleri ile
karsilagtirildi. Nanogirinimin daha az numune hazirlama prosediiriiyle gesitli mekanik
ozellikler elde etmek icin kullanilabilecegi kanitlanmistir.

Uciincii kisimda, ileri yiiksek mukavemetli DP 800, DP 1000 ve DP 1200
celiklerinde deformasyonun (sertlik, elastisite modiilii, artik gerilme ve gerilme - birim
sekil degistirme egrileri) etkisinin nanogirinim ve bazi tamamlayici teknikler kullanilarak

detayli olarak arastirilmasini amaglanmistir. Bu amagla numuneler 3 noktali egilme
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testlerine tabi tutulmustur. 3 noktali egilme testlerinden 6nce ve sonra, deformasyonun
mekanik 6zellikler tizerindeki etkisini ortaya ¢ikarmak i¢in nanogirinim olgiimii yapildi.
Artik gerilmeleri elde etmek ve mikro yapiyr aragtirmak i¢in numune lizerinde XRD ve
TEM analizleri yapilmistir. Bu testlerden elde edilen mikromekanik ozellikler deforme
olmamis ve deforme olmamis durumlarina gore karsilastirilmistir. Ayrica, sayisal analiz
sonuglarinin deneysel veriler ile uyumlu olarak elde edilmesi sonucunda olusturulan sonlu

eleman modelleri dogrulanmustir.



2. YAPILAN CALISMALAR

Tez calismasi kapsaminda bakir tozlarina, farkli deformasyon kosullarinda zirh ve
otomotiv ¢eligi numunelerine farkli maksimum kuvvet ve girinim derinliklerinde 6l¢timler
alinarak karsilastirmalar yapilmistir. Malzemelere yapilan mikro ve nano girinimler

deneysel ve sayisal olarak incelenmistir.

2.1. Bakar Tozlarinda Mikrogirinim

Doktora tezinin ilk asamasi olarak daha Onceki ¢alismalardan elde kalan saf bakir
taban malzeme tizerinde konik sekilde gozenekli sikigtirilmis Cu tozlari iizerinde farkl
bolgelerden mikrogirinim 6l¢iimii alinmistir. ISO 14577'e gore sertlik testi araliklari mikro
icin 2 N'den az kuvvet ve 0,2 um'den fazla girinim derinligi, nano ic¢in 0,2 pum'den az
girinim derinligi tammlanmigtir. Mikrogirinim ve nanogirinim arasinda ana fark,
nanogirinimin lokalize sertli§i vermesi, mikrogirinim ise genis alan lizerindeki ortalama
sertligi vermesidir. Nanogirinim tane i¢indeki sertligi verir, mikrogirinim farkli tanelerin
ortalama degeridir. Elektronik endiistrisinde minyatiirlesmeden dolay1 sistem sicakliginin
onemli olgiide ylikselmesini Onlemek icin 1s1 yayilim oranlarinin arttirilmasi gerektigi
bildirilmigtir [68]. Saf bakirin piyasada bulunan metaller arasinda en yliksek elektrik
iletkenligine sahip oldugu bilinmektedir. Ayrica yiiksek siinekligi, doviilebilirligi, 1sil
iletkenligi ve korozyona karsi direnci sayesinde elektronik ve telekomiinikasyon gibi
endiistrilerde one ¢ikan malzemedir. En yaygin uygulama yerleri kablolar, devre karti
iletkenleri, 1s1 esanjorleri ve tellerdir [69]. Bu nedenle, bakir kullanilarak daha fazla 1s1
hizl1 bir sekilde dagitilabilir. Islemcinin daha verimli ¢alismasi ve diger kritik bilesenlere
daha az zarar verme potansiyelinden dolay1 siiper bilgisayar ¢iplerinde tercih edilen
malzemedir [70]. Sekil 10(a)'da goriildiigii gibi, 55 mm ¢apinda ve 0.2 mm kalinliginda
bakir levha iizerinde 100 adet ¢ukur elde edilmistir. Numuneler daha sonra kontrolli
atmosferde 1 saat sinterlemeye tabi tutulmustur. Sekil 10(b) ve Sekil 10(c)'de gosterildigi
gibi, her bir ¢ukur 1 mm taban capina ve 500 pum yikseklige sahiptir. Kontrolli
gdzeneklilik elde etmek icin farkli boyut araliklarinda tozlar kullanilmistir. Ornegin, vadi

ve alt tabaka i¢in nispeten daha kiicik boyutlu (0-25, 25-45, 43-65 pum) tozlar
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kullanilirken, st tabakada ise Sekil 10(c)'den goriilebilecegi gibi 90—106 pm araliginda

tozlardan olusturuldu. Numune imalatinin detaylar1 literatiirde bulunabilir [71].

Ust tabaka —
Vadi tabaka
500 ym
Alt tabaka
. 1
A
~200 ym
e W
p 1 A
Bakir taban malzeme | ~200um

(©)
Sekil 10. (a) Sinterlenmis bakir tozlariin fotografi; (b) sikistirilmis tozlarin TEM
goriintiisii (list goriiniim); (¢) sikistirilmis tozlarin boyutlart (6n goriiniim)

2.2. Zarh Celiklerinde Nanogirinim

Zirh celikleri olarak Isveg¢ merkezli celik iireticisi SSAB nin ileri balistik koruma ve
emniyet performansi gosteren Ramor ve Armox celikleri kullanilmistir. Ramor ve Armox
celikleri, 6zellikle balistik tehditlere karsi koruyucu malzeme olarak askeri veya sivil arag
koruma sistemlerinde ve binalarin patlayicilara karst korunmasinda kullanilmaktadir.
Sertlik degerlerinden hareketle isimlendirilmis bu ¢elikler arasinda Ramor 500, yiiksek
sertlige sahip zirh celigi (high-hardness armour: HHA) olarak siniflandirilmaktadir. Bu tiir
celikler, tiim diinyada en yaygin olarak kullanilan zirh ¢elikleridir ve ozellikleri ABD
askeri standardi MIL-DTL- 46100 ile tanimlanmistir. Ramor 550 ise ilave-yliksek sertlige
(Extra High-Hardness: EHH) sahip veya cok yiiksek sertlikteki (Very High Hardness
Armor: VHH) zirh ¢elikler kategorisinde yer almaktadir. Incelenen zirh celikleri arasinda

en yiiksek sertlige sahip olan Armox Advance ise ultra-sert zirh celigi (Ultra High
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Hardness Armor Steel: UHH) kategorisindedir. Zirh ¢eliklerinin kimyasal ve mekanik

Ozellikleri sirasiyla Tablo 1 ve Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 1. Zirh geliklerinin kimyasal 6zellikleri [72-74].

Celikler C Si Mn P S C N Mo B
) (%) () ) () () (%) (%) (%)

Ramor500 0,35 0,70 150 0,015 0010 10 20 070 0,005
Ramor550 0,36 0,70 150 0,015 0,010 1,50 250 0,80 0,005
Armox Advance 0,47 0,70 1,00 0,010 0,03 150 30 0,70 0,005

Tablo 2. Zirh ¢eliklerinin mekanik 6zellikleri [72-74].

Akma Dayanim1 ~ Cekme Dayanimi

Celikler (MPa) (MPa)
Ramor 500 1450 1700
Ramor 550 1550 1850

Armox Advance 1600 2250

Sekil 11(a)’da, balistik testlerde kullanilan hedef plaka, hiz 6lgerler, silah arasindaki
mesafe durumu ve mermi hizi igin Avrupa EN 1522/1523 standard: g6z 6niine alinmustir.
Testler 6ncesinde mermi hizi ayarlanarak 7.62 Ball tipi mermi igin 820 = 10 m/s ve 7.62
AP tipi mermi igin ise 830 + 10 m/s hiz arahginda ¢alisilmistir [75, 76]. Zirh geligi
numunelerine nanogirinim yapilmadan 6nce numune hazirlama prosediirii uygulanmigtir.
[lk olarak, 1s1] etki olusturmamasi ve i¢ yapiy1 etkilememesi icin asindirici su jeti ile kesim
yapilmistir. Bu sayede kesim yapilan bolgelerin mikro/nano mekanik 6zellikleri muhafaza
edilmistir. Sekil 11(b)’de gosterilen sematigi verilen poligon ortaminda atig yapilmis zirh
celigi numuneleri lizerinden (kursunun plakaya girdigi yerden disa dogru) {i¢ numune su
jeti ile kesilip testler i¢in hazirlanmigtir. Numunelerin mikro/nano boyutta mekanik
ozelliklerini kiyaslamak i¢in 1 nolu numune, kursunun plakada en fazla deformasyon
etkisine sebep oldugu yerden alinmustir. 2 ve 3 nolu numuneler ise kursunun plakaya
girdigi yerden dis kenara dogru plakadan su jeti ile kesilmistir. Bu plakalardan g¢ikartilan
numuneler farkli testler ve 6l¢limler i¢in bakalite alinmistir. 320, 600, 1000, 1200, 1500 ve
2000 SiC zimpara kagitlarn ile mekanik olarak parlatilmistir. Daha sonra numune
yiizeylerine 1 pum elmas ve 0,06 aliimina siispansiyonlar ile daha hassas parlatma
yapilmistir. Mikroskop analizleri i¢in numunelere Nital (%5 HNOj; ve %95 Etanol)

cozeltisinde 5 sn. daglama yapilmistir. Zirh ¢eligi numunelerine Charpy V-centik darbe
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testi, XRD, nanogirinim ol¢iimii ve mikroskop analizleri uygulanmistir. Zirh gelikleri,
ASTM E23-16b ve ASTM A370-17a standartlarina goére c¢entik darbe testi igin
karakteristik numune uzunlugu, yiiksekligi, kalinligt ve c¢entik derinligi sirasiyla
55x10x10x2 mm olacak sekilde kesilmistir. Ayrica, zirh ¢eligi plakalart {izerinden ¢ekme
testi ve nanogirinim numuneleri de su jeti ile kesim ile elde edilmistir. Sekil 12°de ¢esitli
testler i¢in zirh plakasindan ¢ikarilan numunelerinin boyutlar1 gésterilmektedir. Ayrica,
sertlik ve elastisite modiilii arasindaki 6nemli farkliliklar1 belirlemek i¢in tek yonli

ANOVA ve t-test analizleri yapilmistir.

Parcacik
yakalama
kafesi

Hedef
tutucu
fikstiir

Hedef
plaka

olgerler
Silah

Cekme Testi Numuneleri 245 mm Mermi hasan bolgesi

245 mm

Centik
Darbe Testi d Nano/Mikro
Numuneleri -7 sertlik

/’numuneleri
Haddeleme

yonu

= = - - =

(b)
Sekil 11. (a) Zirh ¢eliklerine uygulanan balistik testlerin gerceklestirildigi diizenek, (b)
7.62 top tipi merminin ve su jeti ile ¢ikarilan test numunelerinin zirh plakasi
tizerindeki yerleri



55 mm

IJ 10 mm
|-A-|

2.5mm

.....................

‘s o Ar=0.25mm \:
12mm / \ '
: L S— i

20 mm

Ismm i/ \E_l
= o] | o= |

(b) (©)

Sekil 12. Zirh plakalarindan ¢ikarilan (a) Charpy V-centik darbe, (b) nanogirinim
ve (c¢) ¢ekme testi numunelerinin boyutlari

2.3. Otomotiv Celiklerinde Nanogirinim

Bu calismada kullanilan DP otomotiv c¢elik saclari, ultra yliksek mukavemet ve
sekillendirilebilirlik performansi gosteren Isve¢ merkezli celik iireticisi SSAB tarafindan
tedarik edildi. U¢ nokta egilme (3 point bending) testine tabi tutulan otomotiv celik
levhalar1 farkli test ve olgiimlerle incelenmistir. Saclardan, deformasyon oncesi ve
sonrasinda hassas serit testere kesim ile kesim yapilarak nanogirinim o6l¢iimii igin
numuneler elde edilmistir. Saclardan ¢ikartilan numuneler Boliim 2.2’°de belirtilen numune
hazirlama islemleri yapilmistir. Parlatilan numune ylizeylerinin ortalama piiriizliiliik
degerleri 0,21 - 0,32 um arasinda elde edilmistir. U¢ nokta egilme testleri éncesi ve
sonrasinda, deformasyonun mekanik Ozellikler iizerindeki etkisini ortaya g¢ikarmak icin
nanogirinim ol¢iimii yapilmistir. Malzemelerin sertlik ve elastisite modiilic dogrudan
nanogirinim ile elde edilmistir. Ayrica literatiirde 6nerilen denklemlere dayali olarak artik
gerilme degerleri hesaplanmistir. Egilme testinden elde edilen artik gerilme verileri sayisal
olarak incelenmistir. Nanogirinimden elde edilen veriler, sayisal analizler ile gerilme-birim
sekil degisim egrisi ve sayisal haritalama analizi ile dogrulanmistir. Sekil 13°te, DP 1000

ve DP 1200 ¢elik numunelerine uygulanan ii¢ nokta egilme testi gosterilmektedir. ASTM
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D790 standardina gore Instron-3382 (Instron Inc., Norwood, MA, ABD) cihazi
kullanilarak 3 noktali egilme testleri yapildi. Dikey yonde zimba hareket hiz1 0,05 mm/sn
olarak ayarlandi. Test sonrasinda numunelerin deforme olmus 1 nolu bdlgesi ile,
deformasyondan etkilenmemis veya minimum diizeyde etkilenen 2 nolu bdlgesi lizerinde
nanogirinim, artik gerilme (XRD), mickro-Vickers ol¢iimleri ile optik ve tarama elektron

mikroskop analizleri gerceklestirilmistir.

9 _

2 Deforme Olmamis
Bolge

1 Deforme Olmus
Bolge

(b)
Sekil 13. (a) DP gelik sac numunesinin boyutlari, (b) 3 noktali egilme
testinden sonra analiz i¢in deforme olmamis ve deforme olmus
bolgelerinden numunelerin ¢ikarildigi yerler

Tez faaliyetleri kapsaminda gesitli mikro, makro test ve Ol¢limlere tabi tutulan
otomotiv ¢eliklerinin Kimyasal ve mekanik 6zellikleri Tablo 3 ve Tablo 4’te verilmistir.
lleri yiiksek mukavemetli gelikler farkli alt gruplardan olusur. Tez kapsaminda tercih
edilen ¢ift fazli ¢elikler, otomotiv endiistrisinde ¢arpma dayanimini artirmaya, agirlik
hafifletmeye olanak saglamasi, diisiik maliyetinden dolay1 yan darbe kirisleri, tamponlar ve
yapisal bilesenler gibi otomotiv uygulamalari i¢in siklikla tercih edilen bir malzeme

grubudur.
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Tablo 3. Otomotiv ¢eliklerin kimyasal bilesimleri [77-79].

Celikler C% Si% Mn% P% S% Al% Nb%
Docol DP 800 0,12 0,2 15 0,015 0,002 0,04 0,015
Docol DP 1000 0,15 0,5 15 0,015 0,002 0,04 0,015
Docol DP 1200 0,17 0,5 16 0,015 0,002 0,04 0,015

Tablo 4. Otomotiv celiklerin mekanik 6zellikleri [77-79].

Celikler Akma Dayanimi (MPa) (Cekme Dayanimi (MPa)
Docol DP 800 500-650 800-900
Docol DP 1000 700-950 1000-1200
Docol DP 1200 950-1150 1200-1400

2.4. Doktora Tezi Kapsaminda Gergeklestirilen Analizler

Tablo 5’te tez siiresince kullanilan numunelere yurt icinde farkli merkezlerde yapilan

testler verilmistir. Tiim testler oda sicakligi kosullarinda gergeklestirilmistir.

Tablo 5. Tez kapsaminda numunelerin test edildigi yerler

Numuneler Olgiim Alinan Laboratuvar ve Arastirma Merkezleri
Tokat Gaziosmanpasa Universitesi Fizik Boliimii
Laboratuvar1 Mikrogirinim
Hatay Mustafa Kemal Universitesi Teknoloji ve
Arastirma Gelistirme Uygulama ve Arastirma Merkezi

Zith Celikleri _ (MARGEM) Nanogirinim, AKM
(Ramor 500, Ramor Erzincan Binali YILDIRIM I.Jnlve.rs_1t§51 Merkez
550 Arr,nox Laborgtuvan (EUTAM) Mikrogirinim, TEM
A dvance) KTU Makine Miihendisligi Boliimii Laboratuvarlari
Darbe testi, Mikrosertlik, Egilme testi, Numune
. o hazirlama
%gn;ggvg ; l:lllélgcr)l Erzurum Teknik Universitesi Yiiksek Teknoloji
! ' Uygulama ve Arastirma Merkezi (YUTAM) XRD-Artik
DP 1200) .
gerilme, TEM

ISTE Bilim ve Teknoloji Uygulama ve Arastirma
Merkezi (iSTE-BTM) EDS, TEM
ODTU Merkezi Laboratuvar (MERLAB) Mikrogirinim,
TEM
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2.4.1. Zxirh ve Otomotiv Celigi Numunelerinin Hazirlanisi

Zith ve otomotiv ¢eligi numuneleri {lizerinde mekanik testler gerceklestirilmeden
once numune hazirlama prosediirii uygulanmistir. Sekil 14°te ilk once 1s1l etki
olusturmamasi i¢in agindirict su jeti ile kesim yapilmistir. Bu sayede kesim yapilan

bolgelerin mikro/nano mekanik 6zellikleri muhafaza edilmistir.

Sekil 14. Numunelerin su jeti tezgahinda eldesi (SDT Su Jeti, Ankara)
2.4.2. Zarh Celiklerine Uygulanan Darbe Testleri

Metallerin ozellikle gevrek kirilmaya elverigli sartlardaki mekanik 6zellikleri
hakkinda bir fikir elde etmek amaciyla ¢entik darbe testleri uygulanir. Bu kapsamda,
boyutlar1 darbe testine uygun oldugu i¢in sadece zirh ¢elik numuneleri iizerinde Charpy V-
centik darbe testleri gerceklestirilmistir. Sekil 15’te KTU Makine Miihendisligi
Bolimii'nde bulunan ve zirh c¢eligi numunelerinin test edildigi darbe test cihazim
gosterilmektedir. incelenen malzemelerin darbe enerjisi ve kirilma toklugu degerlerini elde
etmek i¢in Charpy V-gentik darbe testleri yapilmustir. Literatiirde, darbe enerjisinden
kirilma toklugunu hesaplamiglardir [80]. Denklem 14°te darbe enerjisinin diizlem gerilme
statik kirilma tokluguna (Kc) doniisiimii (K¢ i¢in MPavm, for oy i¢in MPa, ve Ecyn i¢in

J birimleri kullanilarak ) gosterilmistir.

2
(ﬂ) = 0.64 (Eﬂ) — 0.0064 (14)

Oy Oy
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Sekil 15. V-gentik darbe test cihazi (KTU Makine Miih. Boliimii)
2.4.3. Mikrosertlik Testleri

Sertlik, malzemenin plastik deformasyona (batma veya ¢izilmeye) kars1 gosterdigi
direncin bir 6l¢iistidiir. Nanogirinimden elde edilen sertlik degerlerinin yanisira, farkli bir
karsilagtirmaya olanak saglamasi nedeniyle, incelenen numuneler {izerinde Sekil 16’da
verilen Duramin-4 (Struers, Cleveland, OH, USA) mikro Vickers cihazi ile sertlik
Olctimleri alinmistir. Bu sertlik dl¢iimiinde, ucun batirilmasi ile olusan izin derinligi ya da
buytkligii (genigligi) Olgiilerek malzemelerin sertlik degerleri hesaplanir. Buna gore
malzeme ne kadar yumusak ise olusan izin derinligi ya da genisligi o kadar biiyiik, sertlik

degeri de o oranda diisiik olur.

Sekil 16. Mikro Vickers sertlik 6lgiimleri i¢in Struers Duramin sertlik
cihaz1 (KTU Makine Miih. Béliimii)



29

2.4.4. U¢ Nokta Egilme Testi

Iki destege serbest olarak oturtulan, genellikle daire veya dikdortgen kesitli diiz bir
deney pargasinin, yon degistirmeksizin ortasina bir egilme kuvveti uygulandiginda olusan
bicim degismesidir. Sekil 17°de egilme testi malzemenin mukavemeti hakkinda tasarim
bilgilerini belirlemek ve malzemenin egilmeye karst mekanik 6zelliklerini tespit etmek
amaci ile yapilir. Zirh ¢eligi numuneleri {izerinde balistik testler ile deformasyon etkisi
olusturuldugundan, tez kapsaminda sadece yiiksek mukavemetli otomotiv ¢eliklerine 3-

nokta egilme testi uygulanmistir.

* >
-
*

Sekil 17. Cift fazli otomotiv ¢eligi numunelerine uygulanan 3-nokta
egilme testi

2.4.5. Nanogirinim

Nanogirinim, arastirmacilarin farkli sekil ve boyutlarda malzemelerin elastisite
modiilii ve sertligi gibi mekanik 6zelliklerini 6l¢gmelerini saglayan goreceli olarak yeni bir
Ol¢iim yontemidir. En Onemlisi, bu teknik herhangi bir numune hazirlamasina ihtiyag
duymaz. Sert siiper alagimlardan yumusak biyomalzemelere kadar g¢esitli malzemelerin
ozelliklerini saniyeler i¢inde oOlgebilir. Numunelerin hazirlanmasindan nihai sonuglara
kadar giinler siiren normal tek eksenli gekme ve kesme testi yontemlerine gore nanogirinim
yontemi onemli bir avantaj sunmaktadir. Malzemelerin mekanik 6zelliklerini mikron alt1
seviyede olgmek i¢in yoOntemlerin gelistirilmesi ile ilgili bircok ¢alisma yapilmistir.

Nanogirinim olgtimi, literatiirde ilk olarak Doerner [81] tarafindan Onerilmis ancak
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ozellikle Oliver’in [82] caligmalarinin ardindan yayginlik kazanmistir. Cok farkl
malzemelerin (yumusak, sert, gevrek, siinek, metal, seramik, polimer, cam, canli hiicre
dokular1 vb.) ve bu malzemelerden olusturulan ince filmlerin mekanik 6zelliklerini (sertlik,
elastisite modiilli, kuvvet - yer degistirme vb.) dogrudan belirlemekte kullanilir. Sekil
18’de, girinimlerde kullanilan T1 950 Tribolndenter nanogirinim cihazi gosterilmektedir.
Yontemin esasi, numuneye uygun bir batici ug (Berkovich, kiip kose ve Vickers vb.) ile
numune yiizeyine dik olacak sekilde belirlenen bir maksimum degere kadar kuvvet
uygulanmasi ve bu maksimum kuvvet degerine ulastiktan sonra tekrar kademeli olarak
kuvvetin kaldirilmasi esasina dayanir. Girinim ucunun numuneye niifuz etme derinligi,
kuvvetin bir fonksiyonu olarak 6lgiiliir. Yiikleme ve geri yiikleme sonucunda elde edilen
kuvvet (mN) — yer degistirme (nm) egrileri analiz edilerek numunenin sertlik ve elastisite
modili gibi mekanik o6zellikleri belirlenir. Literatiirde onerilen bazi denklemler ile
malzemelerin kirilma toklugu, gerilme - birim sekil degistirme egrisi, artik gerilme vb.
mekanik Ozelliklerinin eldesinde de uygulanmaktadir. Nanogirinim cihazlarinda — sayet

mevcut ise — numunelerin AKM goriintiileri ile elde edilebilmektedir.

Sekil 18. Tez kapsaminda kullanilan T1 950 Tribolndenter nanogirinim cihazi (Hatay
Mustafa Kemal Universitesi —- MARGEM)

Nanogirinim, nanometrenin onda birinden daha az bir yer degistirme ve mikro-
Newton'dan daha az bir kuvvet ¢oziiniirliigiine sahiptir. Penetrasyon derinligi, genellikle

endiiktif veya kapasitif bir yer degistirme sensorii kullanilarak olgiiliir. Kuvvet;
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piezoelektrik elemanin genislemesi, manyetik alandaki bobinin hareketi veya elektrostatik
kuvvet olusumu ile uygulanabilir. Piezoelektrik ile 1 nanometre alti konumlandirma
hassasiyeti saglayabildigi bilinmektedir. Bu 6zelliklerinden dolay1 piezoelektrik birgok
nanogirinim cihazinda kullanilmaktadir. Tablo 6’da tez kapsaminda zirh ve otomotiv ¢eligi
numunelerine uygulanmis nanogirinim Olglim sartlart gosterilmektedir. Nanogirinim

Ol¢timleri hem kuvvet hem de yer degistirme kontrollii olarak gergeklestirilmistir.

Tablo 6. Nanogirinim 6lglim sartlar

Ol¢iim Adedi ki Slgiim Kuvvet Yer Degistirme
Numune . aras1 mesafe
(Matris) (1) (mN) (nm)
Ramor 500 4x4 4,15 10 50, 100
Ramor 550 4x4 15 50, 150
Armox Advance 4x4 4,15 10 50

DP 800 3x3 15 50,100

DP 1000 3x3, 4x4 5,15 50 50, 200

DP 1200 3x3, 4x4, 5x5 5,15 50 50, 200

2.4.6. Tarama Elektron Mikroskobu

Tez calismalarinda ¢elik numunelerin mikroyapilarinin incelenmesi amaciyla tarama
elektron mikroskobu FEI-Quanta 250 TEM (Hillsboro, OR, USA)_kullanilmistir. Sekil
19°da verilen taramali elektron mikroskobu, odaklanmis bir elektron demeti ile numune
yilizeyini tarayarak goriintii elde eden bir elektron mikroskobu tiiriidiir. Elektronlar,
numunedeki atomlarla etkileserek numune ylizeyindeki topografi ve kompozisyon
hakkinda bilgiler iceren farkli sinyaller tiretir. TEM’de goriintii olusturmak igin elektron
demeti tarafindan uyarilan numune atomlarinin yaydig: ikincil elektronlardan faydalanilir.
Numunenin farkli bolgelerinden kopan ikincil elektronlarin sayisinda degisim 6ncelikle
demetin yiizeyle bulusma agisina, yani yiizeyin topografisine baghdir. Ikincil elektronlarin
yaninda geri sacilan elektronlar, karakteristik X-iginlar1 ile sinyaller elde edilerek uygun
topografi ve kompozisyon analizleri yapilir. Tez faaliyetleri kapsaminda, celik
numunelerin igyapilari ve nanogirinim Ol¢limlerinde numune iizerinde olusturulan

girinimlerin incelenmesinde kullanilmistir.
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Sekil 19. Numune yiizeylerinin incelenmesinde
kullanilan tipik bir tarama elektron mikroskobu
(Erzurum Teknik Universitesi — YUTAM)

2.4.7. XRD ile Artik Gerilme Testi

Artik gerilmeler, dis yiikleme kuvvetleri kaldirildiktan sonra malzemede mevcut olan
i¢ gerilmelerdir. Makine ile isleme, dokiim, alasimlama, su verme, kesme ve aletle isleme
gibi imalat iglemlerinin tiimii artik gerilmeye sebep olabilir. Artik gerilme Olglimleri
ozellikle kalite kontrol amaclar1 i¢in yararhidir. Artik gerilme dagiliminin belirlenmesi
onemlidir, ¢linkii yiiksek artik gerilme bir bilesenin erken hasarina yol acabilir.
Malzemelerin 6n gerilmeler, 1s1l etkiler veya deformasyona ugramalar1 sonucunda i¢
yapida olusan artik gerilmeleri belirlemek amaciyla X-1sinlar1 kirmimi yontemi kullanilir.
Bu yontemde yliksek ¢oziintirliiklii difraktometre sistemi, 0.00001°‘lik agisal hassasiyete
ulagilmasini saglayan, optik kodlayicilar tarafindan kontrol edilen yiliksek verimli,
dogrudan tahrikli tork motorlar kullanilmaktadir. Sekil 20°de tez faaliyetleri sirasinda
Olcim alman XRD cihaz1 gosterilmistir. X-1s1mn  difraktometresi ile, hizalamayi
gerektirmeyen modiiler yapist sayesinde, toz ve ince filmler i¢in i¢ yapi, faz, kristal
yonelimi ve artik gerilme analizleri yapilabilmektedir. XRD ile artik gerilme dl¢timiinde
elektro-parlatma ile malzeme ¢ikarma ile gerilme durumunu degismemesi, biyik
bilesenlerden mumune alinmasina gerek kalmadan tahribatsiz yiizey 6l¢timii ve notron ile

karsilastirildiginda daha diisiik maliyet gibi faydalari siralanabilir.
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Sekil 20. Artik gerilme 6l¢iimiinde kullanilan XRD cihaz1
(Erzurum Teknik Universitesi — YUTAM)



3. BULGULAR VE iRDELEME

3.1. Bakir Tozlar1 Uzerine Yapilan Mikrogirinimin Analizi

Degisen miktarda gozenekli ylizey yapiSina sahip alt tabaka ve f{ist tabaka
sikistirllmis tozlar ve saf bakir plaka malzemesi tizerinde ayr1 ayri mikrogirinimler
gerceklestirilmistir. Farkli kuvvetler ile mikrogirinimler gerceklestirilmis ve sonuglarin
tekrarlanabilirligi dikkate alinarak 50 mN maksimum girinim kuvveti oda sicakliginda
tatbik edilmistir. Daha kiiclik girinim kuvvetleri ile yetersiz deformasyona (bozulmus
kristal kafes) ve/veya tane sinir1 tepkisine neden olabilecegi unutulmamalidir. Bu nedenle,
dislokasyon ve mikroyapisal davranis olusturmak ig¢in yiiksek girinim kuvvetleri
kullanilmalidir. Bu amagla segilen kuvvet, literatiirde bildirilen kuvvetler ile uyumlu
oldugu goriilmiistiir. [83-87]. Sertlik ve elastisite modiilii verilerinin degisiminin 6nemini
ortaya ¢ikarmak i¢in istatistiksel analizler yapilmistir. Sertlik ve elastisite modiilii arasinda
onemli farkliliklart belirlemek igin p < 0.05 olan tek yonliit ANOVA testleri uygulandi.
Bakir tozlari iizerinde gergeklestirilen mikrogirinim 6lgiimlerinin sonuglari; Ekmekci vd.,
Microindentation on the Porous Copper Surface Modulations, Applied Physics A, 123
(2017) 3655047 makalesi olarak yayinlanmustir.

Sertlik ve elastisite modiilii degerlerini 6lgmek i¢in en az dokuz girinim
gerceklestirilmigtir. Sekil 21°de {ist tabaka sikistirilmig tozlarda 50 mN maksimum girinim
kuvveti ile elde edilen kuvvet-yer degistirme grafigi gosterilmektedir. Egri, saf bakir
numunesinin girinim sirasinda elastoplastik deformasyon davranig sergiledigini gosterir.
Uygulanan maksimum kuvvet, 0.1 mN/s'lik yiikkleme hizi ile 50 mN idi. Sikigtirilmig Cu
tozlarmin farkli Ozelliklerinde benzer girinim kuvvet - yer degistirme egrileri elde

edilmistir.
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Sekil 21. (a) Sikistirilmig bakir tozlarmin {ist kismindan elde edilen
kuvvet-yer degistirme egrisi ve (b) girinim alaninin optik
mikroskop goriintiisii

Sikistirilmis Cu tozlarinin farkli tabakalarindan elde edilen sertlik degerleri Sekil
22(a)'da karsilastirilmistir. Cu levha (taban malzeme) ve tozlar (sikistirmanin alt ve st
tabakasi) i¢in sertlik degerleri 0.87-1.12 GPa araliginda kaydedilmistir. Kompaktlarin alt
ve st tabaka (0.87-0.88 GPa) arasinda sertlik degerlerinde onemli Olglide kiiciik
farkliliklar gozlendi. Taban malzeme i¢in ortalama sertlik degeri ise 1.06 GPa olarak
Ol¢tilmiistiir. Sikistirilmis numuneden elde edilen elastisite modiilii degerleri Sekil 22(b)'de

verilmistir. Sikistirilmis tozlarin hem alt hem de iist tabakalar i¢in elastisite modiilii
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degerleri 70 GPa olarak kaydedildi. Bakir taban malzemesi i¢in ortalama elastisite modiilii
100 GPa'dir. Tozlar i¢in elde edilen degerlerde nispeten daha yiiksek varyasyon gozlendi.
Sikistirma sirasinda saf bakirin diizgiin olmayan plastik deformasyonundan dolay1
tozlardan elde edilen elastisite modiili degerlerinde daginik veriler olarak saptanmuistir.
Elastisite modiilii degerleri arasindaki olas1 farkliliklar1 ortaya g¢ikarmak icin tek yonlii
ANOVA testi yapilmistir. Elastisite modiilii degerlerindeki degisikliklerin 6nemsiz oldugu
bulunmustur. Sikistirilmis parganin alt - Gist tabakalarinda Cu tozlar1 ve taban malzeme igin
elastisite modiilii degerleri 70-114 GPa araliginda kaydedildi. Her bir sertlik ve elastisite
modili degeri, aym1 kosullar altinda gerceklestirilen en az dokuz girinimin ortalamasi
olarak rapor edildi. Sikistirilmis parganin farkli bolgelerine ait sertlik ve elastisite modiilii
degerleri arasinda olasi farkliliklar1 ortaya cikarmak igin tek yonli ANOVA testi

uygulanmustir. Sertlik ve elastisite modiilii degerlerinde farkliliklarin 6nemsiz oldugu tespit

edilmistir.
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Sekil 22. Cu taban malzeme (plaka), alt ve iist tabakalar i¢in 50 mN girinim kuvveti ile
elde edilen (a) sertlik ve (b) elastisite modiilii degerleri

Bir malzemenin deformasyon sertlesme Ozellikleri, girinim ucunun altindaki
deformasyon davranigini belirler. Yigilma ve ¢okme, nanogirinimde temas alanini ve
sonuglar1 6nemli olgiide etkileyen iki yaygin kriterdir. Yigilmada temas alani etrafinda
malzeme yukar1 yonde deforme olma egilimindeyken, ¢cokmede ise asag1 yonde deforme
olur. Tavlanmis siinek metal malzeme i¢in yigilma daha fazla goriilmiistir. Gevrek
sertlestirilmis metalik camlar i¢in ¢okme daha belirgin oldugu bildirilmistir [51, 88, 89].

Moharrami ve Bull [11] artan girinim kuvveti ile yigilma etkisinin arttig1 sertlik degerleri
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icin %35 ve elastisite modiilii igin %15 gergek degerlerden sapabilecegini bildirmistir.
Yigilma veya ¢okmenin meydana gelip gelmedigini arastirmak igin en yaygin yol hi/hmax
oranini kontrol etmektir. Burada, hs son girinim derinligi ve hmax maksimum girinim
derinligidir. Bu oran 0 ile 1 arasinda degerler alabilir. Alt sinir (0) tam elastik durumu, st
smir degeri (1) ise rijit-plastik davranisa karsilik gelir. Bu oran, nanogirinimin geri
yiikleme egrisinden kolaylikla elde edilebilir. Oliver ve Pharr, hi/hnax orant 0.7'den biiyiik
oldugunda, yigilma etkisinin yasanmasinin muhtemel oldugunu belirtmislerdir [56]. Sekil
23’te taban malzeme, alt ve iist tabakalar igin elde edilen hghnax degerlerini
gosterilmektedir. Sekilden de goriilebilecegi gibi, oran 0,90-0,97 araliginda (0,7'den
biiyiik) elde edilmistir. Deformasyon sertlesme 6zelligine sahip bakir tozlari sikistirildiktan

sonra sinterlemeye tabi tutulduklarindan yigilma yasanmadi.
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Sekil 23. Cu taban malzeme, alt ve iist tabakalar i¢in hi/hmax degerleri

Bu c¢alismada, sikistirllmis ve sinterlenmis kiiresel bakir tozlarinin mekanik
ozelliklerini belirlemek amaglanmistir. Mikrogirinimler, sikigtirtlmig bakir tozlarinda taban
malzeme, alt ve iist tabakalar olmak {izere ii¢ farkli bolgede gerceklestirilmistir. Bakir
taban malzeme iizerindeki mikrogirinimler, maksimum 50 mN girinim kuvveti ile
gerceklestirilmistir. Elastisite modiilii degerleri 78—111 GPa araliginda, sertlik degerleri ise
1.06—-1.12 GPa araliginda kaydedilmistir. Sikistirilmig tozlarin alt ve iist tabakalarinda ayni
50 mN girinim yiiklemesinde sirastyla sertlik 0.88 GPa ve elastisite modiili 70.1 GPa
degerleri bulunmustur. Her durumda, malzemenin elastisite modiilii artan sertlikle

artmistir. Cu taban malzemesinin elastisite modiilii, alt ve ist tabakalar i¢in biraz daha
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yiiksek oldugu bulundu. Sonuglardaki olasi farkliliklar1 kontrol etmek ic¢in tek yonli
ANOVA analizleri (p < 0.05 i¢in) yapildi, ancak hem sertlik hem de elastisite modiilii
degerlerinde girinim kuvveti (50 mN) ile meydana gelen degisiklikler i¢cin dnemsiz oldugu
ortaya ¢ikti. Sonlu elemanlar girinim modeli olusturulmus ve analizlerde giris olarak
girinimin yer degistirmesi kullanilmistir. Sonlu elemanlar simiilasyonundan elde edilen
kuvvet - yer degistirme egrilerinin, girinim Ol¢imiinden elde edilen verileri ¢ok iyi

yakinsadig1 bulunmustur.

3.2. Zirh Celikleri Uzerinde Gergeklestirilen Analizler

Sekil 24’te Ramor 550 ve Armox Advance numunelerine daglama sonrasi taramali
elektron mikroskobu ile elde edilen igyap: goriintiileri verilmistir. I¢ yapida yogun olarak
igne formunda temperlenmis martenzit ile yogun bir sekilde tane sinirlari oldugu
gozlenmistir. Bu gozlemler, literatiirde Armox 500T zirh ¢eligi igin literatiirde verilen
mikroyapt goriintiileri ile uyum i¢indedir [90, 91]. Bu g¢alismanin sonuglar1 Journal of
Testing and Evaluation dergisinde yayinlanmistir (Ekmekci ve Cora, Comparison of
Mechanical Properties Obtained for Armor Steels: Conventional Methods vs.

Nanoindentation, Journal of Testing and Evaluation, 51,4 2023).
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Sekil 24. (a) Ramor 550 ve (b) Armox Advance numunelerinin TEM goriintiileri
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Sekil 25’te Ramor 500 numunesi {iizerinde yer degistirme kontrollii olarak
gerceklestirilen nanogirinim Ol¢imiinden elde edilen kuvvet-yer degistirme egrileri
verilmistir. Sekilde goriilebilecegi gibi maksimum girinim kuvveti 2,5 - 3 mN arasinda

degisirken maksimum artik yer degistirme 75 - 80 nm arasinda elde edilmistir.
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Sekil 25. Ramor 500 numunesine uygulanan nanogirinim dl¢iimiinden

elde edilen kuvvet-yer degistirme egrileri

3.2.1. ANOVA ve t-test Analizleri

Varyans analizi (ANOVA) ve t-test, gruplar arasinda ortalamalarin karsilagtirilmasi
i¢in hipotezin test edilmesinde kullanilan istatistiksel yontemlerdir. ANOVA ii¢ veya daha
fazla grup arasindaki ortalamalar1 karsilastirmak igin kullanilirken, t-testi iki grup
arasindaki ortalamalar1 karsilastirmak i¢in kullanilir. ANOVA ve t-test’te anlamli bir p
degeri, en az bir ¢ift grup arasinda ortalama farkin istatistiksel olarak anlamli olup
olmadigim1 gosterir [92]. Zirh g¢eliklerinde sertlik ve elastisite modiilii sonug¢larinin
hassasiyetini ortaya c¢ikarmak igin istatistiksel analizler yapilmistir. Deformasyonun
etkisini ortaya ¢ikarmak igin bagimli t-testi ve farkli malzemeler arasindaki olasi
farkliliklar1 ortaya ¢ikarmak icin %95 giiven araligi ile bagimsiz t-testi tercih edildi. Tablo
7 bagimli t-testi sonuglarin1 6zetlemektedir. Ramor 500 igin hem sertlik hem de elastisite
modiili degerlerindeki degisiklikler 6nemli Slgiide farkli bulunurken, Ramor 550 igin
varyasyonlar 6nemsiz bulunmustur. Ote yandan, deformasyon uygulanan Armox Advance

icin mekanik 6zellik farkliliklarinin 6nemsiz oldugu bulunmustur. Arastirilan malzemeler
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arasindaki mekanik 6zelliklerdeki farkliliklart analiz etmek igin, Tablo 8'de verildigi gibi

bagimsiz t-testi sonuglarinda, iki malzemenin herhangi bir kombinasyonu igin hem sertlik

hem de elastisite modiilii degerlerinin 6nemli 6lgiide farkli oldugu goriilmiistir.

Tablo 7. Malzeme gruplari arasinda bagimli t-testi

Sertlik (GPa)

Elastisite Modiilii (GPa)

Karsilastirilan Gruplar

Ortalama+SS  p-degeri

Ortalama+SS  p-degeri

Ramor 500 Deforme olmus 7,79+0,75 231,8+8,86
VS. 0,002 0,003
Ramor 500 Deforme olmamuis 6,90+0,81 223,24+7.48
Ramor 550 Deforme olmus 7,524+0,53 223,2+6,94
VS. 0,200 0,250
Ramor 550 Deforme olmamais 7,70+0,56 225,4+9,71
Armox Advance Deforme olmus 9,42+0,42 220,3+4,56
VS. 0,052 0,054
Armox Advance Deforme olmamis 9,16+0,44 223,4+5,94

Tablo 8. Malzeme gruplari arasinda bagimsiz t-testi

Sertlik (GPa)

Elastisite Modiilii (GPa)

Karsilagtirilan Gruplar Ortalama+SS  p-degeri Ortalama+SS p-degeri
Ramor 500 Deforme olmus 8,60+0,47 246,26 £4,52
VS. 0,000 0,017
Ramor 550 Deforme olmus 7,1440,76 254,03 £12,33
Ramor 500 Deforme olmamis 8,18+0,34 211,03 £5,52
VS. 0,000 0,000
Ramor 550 Deforme olmamis 7,51+0,33 241,32+ 8,10
Armox Advance Deforme olmus 9,95+0,33 195,41 £ 2,80
VS. 0,000 0,000
Ramor 500 Deforme olmus 8,60+0,47 246,26 £ 4,52
Armox Advance Deforme olmamis 9,67+0,37 232,58 + 4,50
VS. 0,000 0,000
Ramor 500 Deforme olmamais 8,18+0,34 211,03 £5,52
Armox Advance Deforme olmus 9,95+0,33 195,41 £2,80
VS. 0,000 0,000
Ramor 550 Deforme olmus 7,14+0,76 254,03 £ 12,33
Armox Advance Deforme olmamaisg 9,67+0,37 232,58 £4,50
VS. 0,000 0,000
Ramor 550 Deforme olmamis 7,514+0,33 241,32 £ 8,10

SS: Standard sapma
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3.2.2. Zarh Celiklerinin AKM Analizleri

Nanogirinim uygulanan bazi numuneler {izerinde atomik kuvvet mikroskobu (atomic
force microscope) ile Olgtimler alinmistir. Numunelerin girinim izlerinin goriintileri
nanogirinim cihazinda atomik kuvvet mikroskobu ile elde edildi. Yiizey piirtizliligiini ve
yigilma etkilerini gozlemlemek icin AKM goriintiisii incelenmistir. Sekil 26’da, Ramor
500, Ramor 550 ve Armox Advance zirh ¢eligi numuneleri iizerinde 5x5 matris seklinde
nanogirinim yapilan alanin ortasindan 3x3 matrislik kismina ait TEM goriintiileri

verilmistir. AKM analizleri 3x3 matris girinimler iizerinde yapildi (~100 pm?lik alan).

A/

—5um—

Sekil 26. Zirh ¢eligi numunelerine uygulanan 5x5 matris seklindeki
girinimlerin taramali elektron mikroskop goriintiisii ve atomik
kuvvet mikroskop dlgtimlerinin alindigr bolge

Sekil 27°de Ramor 500 ve Armox Advance numunelerine ait parlatilmis yiizeylerin
220 nm derinlige kadar girinim izlerinin AKM goriintiileri verilmistir. Numuneler tizerinde
5x5 6l¢iim alinmis olsa da AKM cihazinin bir defada tarayabilecegi alan kisiti nedeniyle,
3x3 Ol¢lim matrisi gosterilmistir. Tablo 9°da ise yine ayn1 analizden elde edilen zirh ¢eligi
numunelerinin  ylizey piriizlillik degerleri verilmistir. Yiizey pirizlilik degerleri
incelendiginde 0.11-0.18 pm araliginda oldugu goriilmektedir. Elde edilen piiriizliiliik
degerleri, mikroyapidan ziyade uygulanan parlatma islemine bagli oldugu kanaati

olusmustur.
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AN V4

(@) (b)
Sekil 27. (a) Ramor 500 ve (b) Armox Advance numuneleri iizerinde nanogirinim
uygulandiktan sonra elden edilen atomik kuvvet mikroskobu goriintiileri

Tablo 9. Zirh ¢eligi numunelerin piiriizliiliik degerleri

NUmune Piirtizliilik Degeri (Ra)
(um)
Ramor 500 Deforme olmamig 0,15
Ramor 500 Deforme olmus 0,18
Ramor 550 Deforme olmamais 0,14
Ramor 550 Deforme olmus 0,16
Armox Advance Deforme olmamis 0,13
Armox Advance Deforme olmus 0,11

Tablo 10’da ise Ramor 500 ve Armox Advance zirh ¢eliklerine ait nanogirinim
Ol¢iimlerinden elde edilen sertlik ve elastisite modiilleri listelenmistir. AKM goriintiileri
incelendiginde, farkli derecelerde yigilma veya ¢Okme etkilerinin olabilecegi
degerlendirilmistir. Ancak bu durum 6l¢liim ¢oziiniirliigi ile ilgilidir. Literatiirde, malzeme
icerisindeki tane yonelimlerinin sdzkonusu yigilma davranigini etkiledigi ifade

edilmektedir [93, 94].
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Tablo 10. Zirh gelikleri tizerinde gergeklestirilen nanogirinimlerin AKM
goriintiileri alinanlar i¢in sertlik ve elastisite modiilii degerleri

Numune Olgiim No Sertlik (GPa) E (GPa)
1 8,4 248,2
2 8,8 249,7
3 8,8 281,5
4 9,1 256,5
Ramor 500 5 8,5 248,3
6 9,2 2449
7 8,1 2429
8 9,1 243,6
9 9,2 253,0
Ortalama 8,8 252,1
1 10,1 230,9
2 9,6 233,3
3 9,7 231,7
Armox 4 9,6 233,7
Advance 3 3,7 234,8
6 9,6 222,6
7 9,7 232,3
8 10,0 235,1
9 9,6 238,7
Ortalama 9,7 232,6

Armox Advance numunesi, Ramor 500 numunesine gore daha yliksek ortalama
sertlik degerine sahipken, Ramor 500 numunesinin elastisite modiilii acisindan daha
yiiksek ortalama degere sahip oldugu gozlemlenmistir. Her iki numunede sertlik
degerlerinin dar bir aralikta oldugu goriilmiistiir. Bunun nedeni zirh geliklerinin, ¢ift fazli
otomotiv celiklerine gore goreceli olarak daha homojen bir i¢ yapiya sahip olmalaridir.
hi/hmax degerleri (hs son girinim derinligi Ve hma maksimum girinim derinligi) yigilma
olas1 varligin1 ortaya ¢ikarmak igin hesaplanir. hi/hmax 1'e yakinsa, yigilma biiyiiktiir ve
deformasyon sertlesmesi kiigiiktiir. hi/hynax<0,7 ise, malzemenin deformasyon sertlesmesi
olup olmadigina bakilmaksizin hi¢ veya ¢ok az y1gilma gozlendigi belirtilmistir [56]. Sekil
28’de Ramor 500, Ramor 550 ve Armox Advance celikleri i¢in 50 nm'de hg/hmax
degerlerini gostermektedir. Tim malzemeler i¢in hi/hpax ortalama degerleri 0,70'ten az
bulunmustur. Dolayisiyla yigilmanin 6nemli diizeyde olmadigi ve elde edilen nanogirinim

Olctimlerinin giivenilir oldugu sonucuna varilmaistir.
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Sekil 28. Zirh gelikleri igin artik girinim derinliginin (hf) maksimum girinim
derinligine (hmax) orani

3.2.3. Ziarh Celiklerinin Yer Degistirme Kontrollii Nanogirinim Analizleri

Balistik testlere maruz birakilan zirh geliklerinin deformasyon Oncesi ve sonrasi
mekanik Ozelliklerinin belirlenebilmesi i¢in nanogirinim dl¢limleri gergeklestirilmistir.
Sekil 29’da Ramor 500, Ramor 550 ve Armox Advance numunelerine 50 nm yer
degistirme uygulanan nanogirinimlerden elde edilen sertlik ve elastisite modiilleri
gosterilmektedir. Deforme olmamis ve deforme olmus durumlar i¢in ortalama sertlik
degerleri sirastyla Ramor 500 icin 6,9 GPa ve 7,8 GPa, Ramor 550 icin 7,7 GPa ve 7,5
GPa, Armox Advance i¢in 9,1 GPa ve 9,4 GPa olarak kaydedildi. Ramor 550
malzemesinin deforme olmus halde sertlik degerlerinde az bir diisiis gbzlenmistir. Bir diger
onemli nokta ise Armox Advance malzemesinin diger iki malzemeye gore daha yiiksek
sertlige sahip olmasidir. Nitekim Armox Advance tane boyutu kiigiiltiilmiis ve su verilmis
bir celik olup, iretici tarafindan SSAB zirh ¢eligi plakalarmin en tok olani olarak
tanimlanmustir [74]. Ote yandan, deforme olmamis ve deforme olmus durumdaki ortalama
elastisite modiilii degerleri sirasiyla, Ramor 500 i¢in 223 GPa ve 232 GPa, Ramor 550 i¢in
225 GPa ve 223 GPa ve Armox Advance malzemeleri i¢in 223 GPa ve 220 GPa olarak
kaydedildi. Deforme olmus Ramor 500 numunesinin elastisite modiiliinde, deforme
olmamis duruma gore hafif bir artis tespit edilirken, diger malzemeler i¢in belirgin bir fark

goriilmedi. Ramor 500 ve Ramor 550 zirh geliklerinin sertlik degerlerinin 5,5 - 9 GPa
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araliginda oldugu, Armox Advance numunelerinin ise 50 nm girinim derinliginde 8,6 -

10,2 GPa araliginda sertlik degerleri elde edildigi kaydedildi.
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Sekil 29. (a) Ramor 500; (b) Ramor 550; (c) Armox Advance
numunelerine 50 nm maksimum yer degistirme kontrollii
nanogirinim ile elde edilen elastisite modiilii ve sertlik
degerleri
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3.2.4. Zarh Celiklerinin Darbe Testi ve Mikro-Vickers Sertlik Analizleri

Zirh numunelerinin gevrek kirilmaya uygun kosullarda mekanik 6zellikleri hakkinda
bilgi edinmek ve dinamik gerilme altinda kirilma i¢in gereken enerji miktarin1 (darbe
direnci) belirlemek amaciyla Charpy V-Centik testi yapilmistir. Literatiirde balistik zirh
geliklerine uygulanmis darbe testleri mevcuttur [95, 96]. Sekil 30°da Ramor 500
numuneleri tizerinde 3 farkli noktadan alinan numuneler {izerinde Charpy V-centik darbe

testi sonuglarindan elde edilen numune kirilma yiizeylerini géstermektedir.

Sekil 30. Charpy V-gentik darbe testine tabi tutulan Ramor 500
numunesinin kirilma yiizey goriintiileri

Sekil 31°de ise Ramor 500 plakasindan 3 farkli noktadan alinan numuneler {izerinde,
Charpy V-gentik darbe testi sonuglarindan elde edilen tokluk degerleri gosterilmektedir.
Gerek merminin girinim yaptig1 noktaya es uzakliktaki numunelerde (1-4, 2-5, 3-6 nolu
numuneler) gerekse de girinim bolgesinden farkli uzakliktaki numuneler i¢in elde edilen

tokluk degerlerinin birbirinden belirgin farklilik géstermedigi tespit edilmistir.
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(4)33J (1)34J

(5)36J (2)36 0

(3) 354

Sekil 31. Centik darbe testine maruz birakilan Ramor 500 numunelerinin zirh
celigi plakasi iizerinden ¢ikarildigi konumlar

Tablo 11°de verilen sonuglar incelendiginde, darbe enerjileri ve kirtlma toklugu
verileri kursunun plakaya girdigi yerden plakanin disina dogru belirgin bir artma veya
azalma egilimi gostermemistir. Bu tablonun incelenmesinden de goriilebilecegi gibi,
merminin girinim yaptigi bolgeden disariya dogru gidildikge tokluk degeri Ramor 500 igin
29 J’den 34 J’e c¢ikarken, Ramor 550°de 39 J’den 37 J’e diismiistiir. Gerek farkl
zamanlarda alinan Sl¢iimlerin karsilastirilmasinda gerekse de ayni numune iizerinde alinan
Ol¢iimler arasinda bir egilim gozlenememistir. Kirllma toklugu, Ramor 500 ve Armox
Advance zirh ¢eligi numunelerinde kursunun plakaya girdigi yerden uzaklastikca (1
noktasindan 3 noktasina dogru) artis gdstermistir. Ramor 550 celiginde ise diger iki zirh
celiginde elde edilen sonuglara gore tersi bir durum gozlenmistir. Kisith sayidaki 6l¢iim
sonucuyla bunun nedeni tam olarak aciklanamamakla birlikte, Ramor 550 i¢in elde edilen
kirilma toklugu degerlerinin diger malzemelere kiyasla dar bir aralikta oldugu (150+3

MPavm) oldugu gériilmektedir.
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Tablo 11. Zirh geligi numunelerinin darbe testlerinden elde edilen darbe enerjileri ve
kirilma toklugu

Darbe Enerjisi  Kirilma Toklugu

Celikler ) (MPaym)
Ramor 500 Deforme olmamis 34 135
Ramor 500 Deforme olmus 29 116
Ramor 550 Deforme olmamis 37 146
Ramor 550 Deforme olmus 39 153
Armox Advance Deforme olmamis 32 128
Armox Advance Deforme olmus 27 109

Kirilma toklugunun eldesine yonelik Mikro-Vickers dlgiimleri sirasinda elde edilen
sertlik degerleri Sekil 32’de verilmistir. Mikro sertlik 6lgimlerinde 4,91 N kuvvet 10 sn
stiresince uygulanmis ve en az 10 dl¢limiin ortalamasi olarak rapor edilmistir. Degerler
incelendiginde, mikro sertlik 6l¢iim sonuglarinin tiim malzemeler i¢in kursunun plakaya
girdigi yerden uzaklasildik¢a azaldigini géstermistir. Bu durum, kursunun plakaya girdigi
en yakin yerde (I nolu bolge) deformasyonun ve artik gerilmenin daha uzaktaki bir
bolgeye kiyasla (3 nolu bolge) daha fazla olmasiyla agiklanabilir. Sekil 32’de nispeten
yiiksek deforme olmus bolgelerde elde edilen sertlik degerlerinin, az deforme olmus

bolgelerde elde edilen sertlik degerlerine gore daha yiiksek oldugu goriilmiistiir.
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Ramor 500 Ramor 550 Armox Advance

Sekil 32. Zirh ¢eligi numunelerinin deforme olmamis ve deforme olmus
kosullarda Micro-Vickers sertlik degerleri
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Kirilma toklugunun nanogirinim yontemiyle elde edilmesine yonelik yapilan
calismalarda ise sonu¢ elde edilememistir. Bunun en Onemli sebebi nanogirinimler
vasitastyla numuneler iizerinde catlak olusturulamamaistir. Nanogirinim ile kirilma toklugu
eldesine  yonelik esitlikler catlak  boyunu igerdiginden bu  hesaplamalar
gerceklestirilememistir. Alternatif olarak literatiirde mikro-Vickers yontemiyle catlak
olusturma tizerine de caligmalara rastlanilmistir. Ancak bu yontemle de catlak olusumu
elde edilememistir. Sekil 33’te Ramor 500 numunesi iizerinde gerceklestirilen mikro-
Vickers ve Berkovich ucuyla gergeklestirilen nanogirinimlerin mikroskop goriintiilerini
gostermektedir. Farkli kuvvet degerleri denenmis olsa da, numuneler iizerinde catlak

olusturulamamuistir.

(@) (b)

(c)
Sekil 33. Ramor 500 i¢in (a) Vickers sertlik ol¢timii (2.94 N), (b) Vickers sertlik 6l¢timii
(490 mN) ve (c) Nanogirinim (10 mN, Berkovich ug ile) elde edilen girinim
goriintiileri
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3.2.5. Micro-Vickers ve Nanogirinim Sertliklerinin Karsilastirmasi

Literatiirde, nanogirinim sertligi ve mikro sertligi, malzemelere i¢in genis bir yiik
araliginda (0,1-19600 mN) olgmiislerdir. Bakir, paslanmaz c¢elik ve nikel-titanyum
alagiminin nanogirinim sertligi acikca girinim boyut etkisi gosterdigini ve derinlik arttik¢a
sertligin azaldigin1 bulmuslardir. Sertligi 6l¢iilen malzemelerde nanogirinim sertligi, mikro
sertlikten yaklasik olarak %10-30 daha biiyiik oldugunu belirtmislerdir. Bunun ana nedeni,
artik alan (Ar) yerine maksimum kuvvette olusan temas alani (A;) kullanilarak nanogirinim
analizinin yapilmasi ile agiklanabilir. Temas alan1 (Ac) her zaman artik alandan (A;) daha
kiiglik oldugu ve girinim esnasinda ne kadar yogun bir sekilde yigilma (veya ¢okme),
nanogirinim sertligi ile mikro sertlik arasindaki farkin o kadar biiyiikk oldugunu

gostermiglerdir [97].

Tablo 12. Mikro-Vickers sertligi ve nanogirinim sertliginin karsilagtirmasi

Numuneler Ortalama Hata Pay1 %
Ramor 500 Deforme olmanus
Vickers Sertlik HVg 5 571,2
Doniistiiriilmiis Sertlik Degeri (MPa) 6044,8 8.3
Nanogirinim Sertlik (MPa) 6546,3 '
Ramor 500 Deforme olmus
Vickers Sertlik HVg 5 613,0
Doniistiiriilmiis Sertlik Degeri (MPa) 6486,2 76
Nanogirinim Sertlik (MPa) 6977,2 ’
Ramor 550 Deforme olmamis
Vickers Sertlik HVg 5 609,6
Doniistiiriilmiis Sertlik Degeri (MPa) 6450,9 10.4
Nanogirinim Sertlik (MPa) 7119,6 '
Ramor 550 Deforme olmus
Vickers Sertlik HV 5 619,0
Doniistiiriilmiis Sertlik Degeri (MPa) 6549,7 06
Nanogirinim Sertlik (MPa) 6592,0 ’
Armox Advance Deforme olmamis
Vickers Sertlik HVq 5 732,0
Doniistiiriilmiis Sertlik Degeri (MPa) 7745,9 13.7
Nanogirinim Sertlik (MPa) 8804,8 '
Armox Advance Deforme olmus
Vickers Sertlik HVq 5 755,9
Doniistiiriilmiis Sertlik Degeri (MPa) 7998,6 126

Nanogirinim Sertlik (MPa) 9007,3
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Incelenen zirh celiklerinde déniistiiriilmiis Vickers sertligi ile nanogirinim sertligi
arasindaki fark Tablo 12'de gosterilmektedir. Mikro-Vickers ve girinim  sertlik
ol¢timlerinde, elastik-plastik girinimi anlamak i¢in yer degistirme ve temas alani 6nemli
parametrelerdir. 1SO 14577'ye gore, girinim sertligi (H;t), uygun bir 6l¢ekleme islevi
kullanilarak mikro-Vickers sertligi (HV) ile iliskilendirilebilir. H;r, asagidaki denklem 15
ile HV ile iliskilidir.

A
gn:As HIT = 00945H1T (15)

HV =

Burada, Ap, As Ve gn, sirasiyla girinimin 6ngoriilen temas alani, girinimin yiizey alani

ve yer¢ekimi ivmesidir.
3.2.6. Zarh Celiklerinin XRD ve Nanogirinim Esash Artik Gerilme Analizleri

XRD yontemi artik gerilmelerin elde edilmesinde dogru sonuglar veren bir
yontemdir. Artik gerilme 6lgtimleri ®=3°'de (X-1sinlarinin gelis agis1) gergeklestirilmistir.
Sekil 34 - Sekil 37°’de Ramor 500, Ramor 550 ve Armox Advance zirh ¢eliklerinin
deforme olmamis (veya goreceli olarak az deforme olmus) ve deforme olmus bolgelerin
XRD-artik gerilme 6l¢iimleri gdsterilmektedir. XRD ol¢iimleri Armox Advance numunesi
i¢in ylizeyden yaklasik 1,13 um; Ramor 500 ve Ramor 550 numuneleri i¢in 0,205 pm yer
degistirmede elde edilmistir. Deforme olmus Armox Advance numunesinin XRD-artik
gerilimi -1547 MPa olarak bulundu. Deforme olmamis ve deforme olmus Ramor 500
numunesinin  XRD-artik gerilmeleri sirasiyla -1047 MPa ve -1165 MPa olarak
bulunmustur. Deforme olmus Armox Advance numunesinin XRD-artik gerilimi -1028
MPa olarak bulundu. XRD-artik gerilme 6l¢iimlerinin tamaminda gerilme degerleri negatif
(bas1 etkisi) olarak elde edilmistir. Sekil 37°de deforme olmus Armox Advance
numunesinin 20 araliklarindaki tepeleri 20119 = 52°, 26200 = 77° ve 20211 = 99° agilarinda
elde edilmistir. Sekil 34 - Sekil 36’da deforme olmamis ve deforme olmus Ramor 500,
deforme olmus Ramor 550 numunelerinin 20 araliklarindaki tepeleri 20110 = 45°, 20200 =

65°, 20211 = 82° ve 2020 = 99° acilarinda elde edilmistir.
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» ”» » » » "e
20 (Derece)
Sekil 34. Deforme olmamis Ramor 500 numunesi {izerinde elde edilen XRD-artik gerilme
Ol¢limii ekran goriintiisii

Siddet

20 (Derece)
Sekil 35. Deforme olmus Ramor 500 numunesi iizerinde elde edilen XRD-artik gerilme
Ol¢limii ekran goriintiisii
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20 (Derece)
Sekil 36. Deforme olmus Ramor 550 numunesi tizerinde elde edilen XRD-artik gerilme
Olclimii ekran goriintiisii
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20 (Derece)
Sekil 37. Deforme olmus Armox Advance numunesi ilizerinde elde edilen XRD-artik
gerilme 6l¢iimii ekran goriintiisii

Deforme olmamis ve deforme olmus zirh ¢elik numuneleri lizerinde artik gerilme
degerlerinin belirlenmesi i¢in denklem 5’te gerekli olan P, P, ve h, degerleri Sekil 38’den
elde edilmistir. Tablo 13’te zirh ¢eligi numunelerinin nanogirinim olgiimlerinden ve
denklem 5’in kullanilmasindan hareketle hesaplanan artik gerilme degerleri verilmistir.
Deforme olmus zirh celigin numunelerinde merminin girinim yaptigr noktanin hemen

yanindaki bolgede elde edilen artik gerilme degeri goreceli olarak uzak bir noktadan alinan
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Ol¢iimlerde (Sekil 11°de 1 ve 3 numara olarak gdsterilen bolgeler) belirgin bir fark tespit
edilememistir. Bu hususun, ilgili zirh ¢eligi plakalarinin haddeleme yontemi ile tiretimleri
esnasinda maruz kaldiklar1 basi kuvveti etkisiyle olusan 6n gerilmenin baskin etkisinden
kaynaklandig1r  diistiniilmektedir. Tablo 13’te gosterilen degerler incelendiginde
nanogirinim yardimiyla zirh ¢eligi numuneleri {izerinde elde edilen gerilmelerin XRD
yontemi ile elde edilen degerlerle uyum i¢inde oldugu, en biiyiik farkin %11 ile Armox
Advance numunesi i¢in elde edildigi goriilmistiir. Bu sonuglardan hareketle nanogirinim
esashi artik gerilme Ol¢limiiniin giivenilir bir sekilde zirh ¢eligi numuneleri igin
kullanilabilecegi anlasilmistir. Nanogirinim ile yapilan dl¢imlerde, XRD ydntemine gore
cok farkli noktalarda ol¢iim alinabilmesi ve sonuglarin daha hizli olarak elde edilebilmesi
gibi avantajlar bulunmaktadir. Sonucglardan hareketle, nanogirinim esasl artik gerilme
Olciimiinlin gilivenilir bir sekilde zirh ¢eligi numuneleri i¢in kullanilabilecegi anlasildi.
Nanogirinim ile yapilan dlgiimlerde, XRD yontemine gore ¢ok farkli noktalarda dlgiim
almabilmesi ve sonuglarin daha hizli olarak elde edilebilmesi gibi avantajlar
bulunmaktadir. Literatiirde Onerildigi gibi, XRD tabanli artitk gerilme ile nanogirinim
tabanli artik gerilme Gl¢timlerinin karsilastirilmas: amaglandi. Her bir nanogirinim kuvvet-
yer degistirme egrisinden, literatiirde Onerilen denklemlerle artik bir gerilim degeri
hesaplandi. Nanogirinime dayali artik gerilim hesaplamasinin kullanilabilecegi sonucuna
varildi. Nanogirinim ile elde edilen artik gerilme degerlerinin, XRD ile elde edilen

degerlerle oldukc¢a uyumlu oldugu bulundu.

Tablo 13. Zirh ¢elik numunelerinin artik gerilme degerleri

Celikler X_RD-Arnk Nanogirinim-Artlk Fark
Gerilme (MPa) Gerilme (MPa) (%)
Ramor 500 -1047 -1116 7
Ramor 550 -1028 -1084 5

Armox Advance -1547 -1376 11
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Sekil 38. (a) Ramor 500, (b) Ramor 550 ve (c) Armox Advance
numunelerinden elde edilen nanogirinim kuvvet-yer

degistirme egrileri
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Uretim sirasinda meydana gelen bu 6n gerilme etkisi, balistik testin olusturdugu artik
gerilme etkisine gore ¢ok daha biiytiktiir. Zira, bu ¢eliklerde ince tane yapisi ve homojen
mekanik 6zellikler elde edebilmek i¢in hadde altinda yiiksek oranda kesit degisimi ve
deformasyon soézkonusudur. Bu durum, ilgili numuneler iizerinde elde edilen ve Sekil
38’de verilen nanogirinim kuvveti — yer degistirme egrilerinin karsilagtirillmasiyla
dogrulanmistir. Bu egriler, ¢ok sayidaki nanogirinim kuvvet egrisinin arasindan segilen
egrilerdir. Ancak bu secim sirasinda 6nemli bir husus olarak, daha fazla deformasyona
maruz kalan noktada maksimum kuvvet degerinin, daha az deforme oldugu bilinen noktaya
gore fazla olmasi gerekmektedir. Aksi durumdaki dlgiimler, nanogirinim ile artik gerilme

hesabinda dikkate alinmamustir.

3.2.7. Zarh Celiklerinin Kuvvet Kontrollii Nanogirinim Analizleri

Zirh ¢elikleri {izerinde gergeklestirilen nanogirinim olgtimlerinde girinim boyut
etkisinin incelenebilmesi amaciyla farkli bir maksimum yiikkleme (10 mN) degeri
kullanilmasma karar verilmistir. Incelenen zirh celigi numunelerinden bir digeri olan
Ramor 500 numunesi {izerinde ayn1 maksimum kuvvet degerinde 6lgtimler alinmustir. Sekil
39°da, deforme olmamis ve deforme olmus Ramor 500 numunesinin 10 mN Kkuvvette
sirastyla sertlik ve elastisite modili degerleri verilmektedir. Ramor 500 igin deforme
olmamis ve deforme olmamis halde elde edilen ortalama sertlik degerleri 8,2 GPa olarak
elde edildi. Deformasyon ile birlikte ortalama sertlik degeri 8,6 GPa'a yiikseldi. Elde edilen
sertlik degerlerinin otomotiv ¢eliklerine gore goreceli olarak daha dar bir aralikta ve
yiiksek olmasinin zirh geliklerinin ¢ogunlukla temperlenmis martenzit mikroyapiya sahip

olmalarindan kaynaklanmaktadir.
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Sekil 39. Ramor 500 numunesine 10 mN maksimum kuvvet kontrolli
nanogirinim ile elde edilen elastisite modiilii ve sertlik degerleri

Sekil 40°’da, deforme olmamis ve deforme olmus Armox Advance numunesinin 10
mN Kkuvvette sertlik ve elastisite modiillerinin degerleri histogramlar yardimiyla
karsilastirilmistir. Armox Advance numunesinin maksimum 218 nm derinlige karsilik
gelen 10 mN Kkuvvette sertlik ve elastisite modiilii degerleri karsilagtirilmasi
gosterilmektedir. Armox Advance Orneginde de benzer bir model gozlemlendi.
Deformasyon ile birlikte ortalama sertlik degerleri 9,7 GPa'dan 10 GPa'ya ¢ikmustir.
Deforme olmamis ve deforme olmus bdlgeler icin sertlik degerlerinde dikkate deger bir
farklilik gozlenmemekle birlikte, deforme olmus numunelerin sertlik degerlerinin
ortalamasimin deforme olmamis olanlara gore az da olsa yiiksek oldugu goriilmektedir.
Ancak, elastisite modiilii degerlerinde belirli bir egilim gbézlenmemistir. Literatiirde,
balistik olarak test edilen Alp7CoCrFeNi ve Alg3CoCrFeNi numunelerine nanogirinim
sertlik dl¢limleri, oda sicakliginda ve 1 N maksimum kuvvette Berkovich u¢ kullanilarak
gerceklestirilmistir. Sertlik degerleri 4,6 - 6,3 GPa arasinda bulunmustur. Deforme olmus
bolgede, deforme olmamis bolgeye gore sertlik degerinde ¢ok fazla degisiklik olmadigi
belirtilmistir [31].
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Sekil 40. Armox Advance numunesine 10 mN maksimum kuvvet kontrollii
nanogirinim ile elde edilen elastisite modiilii ve sertlik degerleri

Ramor 500 ve Armox Advance numunelerine maksimum 10 mN girinim kuvveti ile
gerceklestirilen 6l¢iim sonuglar irdelendiginde, her iki numunenin de sertligi deforme
olmus bolgelerde artis gostermistir. Bu, malzemenin deformasyon sertlesmesinin dogal bir
sonucudur. Ancak, elastisite modiilii degerleri igin Armox Advance deforme olmus
numunesinde, deforme olmamis numuneye gore belirgin sekilde azalma tespit edilmistir.
Ramor 500 numunesinde ise deformasyona karsilik elastisite modiiliinde ortalama degerler
dikkate alindiginda bir artis gdzlemlenmistir. Incelenen iki zirh geliginin elastisite modiilii
degerlerinin degisimindeki bu farklilik mevcut sonuglarla agiklanamamaktadir ve daha
detayli incelemeye ihtiya¢ duyulmaktadir. Deformasyon artis1 ile malzemede sertlik ve
toklugun artmasina bagl olarak elastisite modiiliinde de belli bir diizeyde artis beklenebilir.
Ancak, deformasyon Oncesi ve sonrasinda Ol¢lim alinan noktalarin farkli olmasi, dl¢iim

sayisinin sinirli olusu (5 x 5 =25 6lglim) gibi hususlarin sonuca etki etmesi muhtemeldir.

3.3. Otomotiv Celikleri Uzerinde Gergeklestirilen Analizler
3.3.1. DP 800 Celigi Uzerinde Gergeklestirilen Mikrogirinimler

Doktora tezinin ikinci asamasi olarak gergeklesen bu ¢alismada, ¢ift fazli otomotiv
celiklerinden DP 800 malzemesi iizerinde literatiirde olmayacak sekilde kapsamli bir

mikrogirinim Sl¢limii alinmistir. Bu ¢alismada, farkli mikrogirinim yilikleme kosullarinda
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cift fazli yiiksek mukavemetli celigin mekanik ozellikleri tekrarli, konvansiyonel ve
kademeli girinim yontemleriyle incelenmistir. Sézkonusu calismada 50 - 300 mN
arasindaki kuvvetler tatbik edilmis ve girinimin boyut etkisi incelenmistir. Uygulanan
maksimum kuvvet degerine (300 mN) karsilik girinim derinliginin 2 pm’ye yaklagmasi
nedeniyle bu uygulamanin nanogirinimden ziyade mikrogirinim olarak adlandirilmasinin
uygun olacagr sonucuna ulasilmistir. Elde edilen sonug¢lardan hareketle uygulanan
kuvvetlerin ozellikle incelenen otomotiv ¢elikleri gibi ¢ift fazli numunelerde fazlara ait
mekanik ozellikleri belirlemek i¢in uygulanmasi gereken kuvvetlere kiyasla ¢ok biiyiik
oldugu ve elde edilen sonuglarin mikroyap1 bilesenlerinden ziyade malzemenin
mikro/makro seviyedeki davranigini yansittigi anlagilmistir. Bu ¢alismanin sonuglar
Applied Physics A dergisinde yayinlanmistir (Ekmekci ve Cora, Effect of Indentation
Loading Type on the Mechanical Properties of Advanced High Strength Steel Grade DP
800, Applied Physics A, 126 (2020) 6616017).

Sekil 41'de gosterildigi gibi, ¢ift fazli DP geliginin mikro yapis1 daha sert martenzit
adalar1 igeren yumusak ferrit matris formundadir. Bu ¢eliklerde yumusak ferrit faz1 yiiksek
stineklik kazandirir. DP ¢elikleri deforme oldugunda, martenzit adalarin1 ¢evreleyen daha
diisiik mukavemetli ferrit fazinda gerilme yogunlasir. Bu deforme olay1, DP ¢eliklerinde
yiiksek deformasyon sertlesme orani olusturur. Ayrica, mikroyapida martenzit hacmi %33
civarinda bulunmustur. Wang vd. [98] DP 800 malzemesinin martenzit hacmini %32
olarak belirlemistir. Cift fazli ¢eligin mikro yapis1 farkli fazlar (yumusak ferrit ve sert
martenzit) icerdiginden, literatiirde onemli Slgiide farkli mekanik 6zellikler bildirilmistir.
Martenzitin sertligi 10 GPa kadar yiiksek olabilirken, ferritin sertligi 3-7 GPa
araligindadir. Literatiirde, hem ferrit hem de martenzitin tane boyutlar1 genelde 1-10 pm
araliginda oldugu bildirilmistir [49-52]. Bununla birlikte, DP 800 c¢eligine yapilan
mikrogirinimlerde tane boyutundan daha biiylik girinim boyutlar1 kaydedilmistir. Bu
nedenle, elde edilen degerler bilesenlerden (ferrit veya martenzit) ziyade genel malzeme

tepkisini temsil etmektedir.
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Sekil 41. (a) DP 800 c¢eliginin mikroyapisi; (b) martenzit hacim orani
hesaplamasi igin goriintiiniin Siyah-beyaz goriintiiye
doniistiiriilmesi

Cift fazli ileri yliksek mukavemetli DP 800 ¢eliginin mikrogirinim &l¢iimi, TI 950
Tribolndenter kullanilarak yapildi. Mikrogirinim 6l¢iimlerinde, malzemenin sertligini ve
elastisite modiiliinii elde etmek i¢in Vpayes ug = 0.07 V€ Epayes oo = 1140 GPa olan Berkovich
batict ucu kullanildi. Elastisite modiilii hesaplanirken, poisson orani Oliver — Pharr girinim
yonteminde 0.3 oldugu varsayilmistir. Tiim Sl¢timler oda sicakliginda yapildi. Girinim igin
ti¢ farkli 6l¢iim prosediirii (konvansiyonel, tekrarli, kademeli) uygulanmistir. Her girinim,
50 mN artisla 0 - 300 mN arasinda temas kuvveti seviyesinde gergeklestirildi. Her
girinimden sonra, kuvvet tamamen kaldirild1 ve artan kuvvet seviyesinde yeni bir girinim
yapildi. Bu tiir girinim "konvansiyonel" olarak adlandirilir ve prosediir, tekrarlanabilirligi
icin en az 9 farkli konumda gergeklestirilmistir. Diger yandan, "kademeli™ girinimde,

maksimum girinim kuvvetinin 6nceden ayarlanmis degerine ulasildiktan sonra, girinim
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alanindan tamamen yukar1 hareket ettirilmemistir. Numune, onceki yiikleme dongiisiinden
daha yiiksek kuvvetlere veya yer degistirmelere yeniden yiiklendi. Ote yandan, "tekrarl"
girinimde 300 mN tekrarlanan maksimum Kkuvveti uygulandi. Girinimler sirasinda, yiik
orani 0.1 mN/sn olarak ayarlandi. Girinim derinligi (nm) ve kuvvet (mN) PC’ye
kaydedildi. Ham veriler daha sonra kuvvet — yer degistirme (P — &) grafiklerine
dontistiriildii. Bu grafikler malzemenin sertlik ve elastisite modiiliinii olusturmak igin
kullanildi. Her 6l¢iim tiiriinde, olas1 girinim boyutu etkisini ortaya ¢ikarmak i¢in malzeme
Ozelliklerinin (elastisite modiilii ve sertlik) degisimi analiz edildi. Literatiirde, elastisite
modiili ve sertlik gibi malzeme 6zelliklerinin girinim kuvveti ile degisebilecegi
bildirilmektedir [99, 100]. Bu olay girinim boyutu etkisi olarak adlandirilir. Ayrica,
calismada istatistiksel analizler yapildi. Elde edilen verilerde varyasyonun 6nemini ortaya
¢ikarmak igin tek yonli-ANOVA testleri (p < 0.05 ile) yapildi. Sekil 42°de 50 mN ve
100 mN kuvvetlerde elde edilen 3x3 mikrogirinimleri gosterilmektedir.

@ (b)
Sekil 42. (a) 50 mN kuvvette uygulanan nanogirinim; (b) 100 mN kuvvette
uygulanan nanogirinim
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3.3.1.1. Tekrarh (Cyclic) Girinim

Mikrogirinimde tekrarli yiikleme, 300 mN girinim kuvvetinde belirtilen kuvvetin 9
farkli yerde 11 kez tekrarlanmasiyla gerceklestirildi. Sekil 43(a), DP 800 i¢in elde edilen
kuvvet - yer degistirme egrilerini gdstermektedir. Dongii 300 mN sabit bir kuvvet altinda
ilerlerken, girinimin daha dar bir bolgede oldugu goriilmistiir. Bu, elastik toparlanmanin
(dolayistyla nihai girinim derinliginin) tekrarlanan yiikleme ile azalmasina baglanabilir.
Sekil 43(b), 300 mN sabit kuvvet ile tekrarli girinim iizerine elde edilen elastisite modiilii
ve sertlik degerlerini gostermektedir. Hem elastisite modiilii hem de sertlik degerlerinde
degisimleri malzeme yiizeyinde farkli yerlerde girinim, farkli bilesenler, tane boyutu ve

tane kusurlari ile agiklamiglardir [101].
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Sekil 43. (a) 300 mN tekrarli girinim kuvvet - yer degistirme grafigi; (b)
elastisite modiiliiniin ve farkli 6l¢timlerde sertligin degisimi
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Tekrarli girinimde ortalama sertlik ve elastisite modiilii degerleri sirasiyla 3,6 GPa ve
188 GPa olarak elde edildi. Ayrica, arastirmacilar tekrarli yiikleme yontemini, malzemenin
deformasyon mekanizmalari, gerilme altinda faz doniisiimii, yorulma ve kirilma toklugu
gibi dinamik deformasyon ozelliklerini analiz etmek igin kullanmiglardir [102, 103].
Ornegin, Saraswati vd. kalsiyum katkili altinin dislokasyon-mikro yap: etkilesimlerini
tekrarli nanogirinim yoluyla arastirmistir [103]. Nokta kaynaklt DP 1000-GI ¢ift fazl
yiiksek mukavemetli celik iizerindeki kaynak bdlgelerinin ¢atlak boyutunu ve kirilma

toklugunu aragtirmak i¢in tekrarli nanogirinim yontemini kullanmigtir [104].

3.3.1.2. Konvansiyonel (Conventional) Girinim

DP 800 cift fazli geligine 50 mN ve 100 mN kuvvetlerde uygulanan ve daglanmis
numune yiizeyinde nanogirinim izleri Sekil 44’te gosterilmektedir. Malzemenin ig
yapisinda martenzit ve ferrit yapilar gosterilmistir. Literatiirle uyumlu olarak, martenzit
faz, ferrit matris i¢cinde adalar seklinde gézlenmektedir. Tiim girinimlerin, hem martenzit
hem de ferrit faz lizerine yerlestigi agik¢a goriilmiistiir. Bu nedenle, elde edilen dlgiimler,
tek bir faz i¢in olanlardan ziyade genel malzeme tepkisi olarak kabul edilir. Sadece 50 mN
kuvvette girinim izinin digerlerinde daha kii¢iik olmasindan dolay1r boyut etkisi kismen

goriilmektedir.

(@) ] N (b)
Sekil 44. (a) 50 mN kuvvette konvansiyonel girinim daglanmis yiizey goriintiisii; (b) 100
mN kuvvette konvansiyonel girinim daglanmis yiizey goriintiist, F (Ferrit) M
(Martenzit)
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Sekil 45’de farkli kuvvet seviyelerinde (50, 100, 150, 200, 250, 300 mN)
konvansiyonel girinim altinda DP 800 cift fazli ¢eligi i¢in kuvvet — yer degistirme egrileri
gosterilmektedir. Girinim Ol¢timleri 9 farkli lokasyonda yapildi. Sekil 45(a)'da, farkli
girinim kuvvetleri i¢cin kKuvvet — yer degistirme egrilerinin birbiriyle olduk¢a uyumlu
oldugu goriilmektedir. Literatiirde arastirmacilar tarafindan farkli malzemeler i¢in benzer
gozlemler yapilmistir [100, 105]. Geri yiikleme egrilerinin sonuna dogru kiigiik bir ¢ikinti,
Ostenitten martenzit faz doniistimiiniin meydana geldigini, bu girinim alaninin yakininda
hacim artigina ve girinim ucunun geri itilmesine neden oldugunu gosterir. TRIP700 ¢eligi

ve Si i¢in benzer ¢aligmalar yapilmistir [106, 107].

TR
11 1R11|

Girinim Test Kuvveti (mN)

(b)

Sekil 45. (a) Konvansiyonel girinim i¢in farkli maksimum kuvvetlerde
nanogirinim kuvveti - yer degistirme ile degisimi; (b) DP
800'de uygulanan 6l¢iim kuvvetine gore elastisite modiilii ve
sertligin degisimi
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Bu girinimlerden hesaplanan sertlik ve elastisite modiilii degerleri de sirasiyla Sekil
45(b)'de verilmistir. Sertlik degerleri 3.17 - 3.62 GPa araliginda, elastisite modiilii degerleri
ise 192 - 227 GPa araliginda bulundu. DP 1000 ¢eligi i¢in 5000 nm girinim derinliginde
benzer sertlik degerleri bulduklarini bildirmislerdir [108]. Hem sertlik hem de elastisite
modili verilerinde egilimin artan girinim kuvveti ile 250 mN kuvvete kadar azaldigi
gozlendi. Sertlik degerlerindeki degisimin dar bir aralikta oldugu bulunmustur. Bu, girinim
kuvvet seviyelerinin nispeten yiiksek oldugu anlamina gelir. Boylece elde edilen degerler
literatlirde ¢ift fazli celikler i¢in tek tek bilesenlerden ziyade genel sertlige karsilik gelir.
Fazlarin sertligini bulmak i¢in 0.25 — 15 mN araliginda maksimum kuvvet uygulanmasi

gerektigi vurgulanmustir [42].

3.3.1.3. Kademeli (Multi-step) Girinim

Kademeli girinim, numune yiizeyine tek bir girinim yapilarak farkli yer
degistirmelerde mekanik Ozellikleri belirlemek i¢in kullanilir. Mikroyapisal degisimin
ardisik deformasyon iizerindeki etkisini arastirmak i¢in yararli bir yontemdir. Literatiirde,
malzemelerin faz doniisiimiinii incelemek i¢in kademeli girinim kullanilmaktadir [42, 100,
109]. Kademeli girinim ile sertlik ve elastisite modiilii degerlerini, gevrek ve siinek
malzemelerde girinim derinliginin bir fonksiyonu olarak elde etmislerdir [110, 111]. Bu
caligmada, 50'den 300 mN kuvvet seviyelerine artan kademeli girinimler
gerceklestirilmistir.  Sekil 46(a) incelendiginde, yeniden yiikleme egrilerinin egimi
konvansiyonel yiikleme egrilerinden daha yiiksek oldugu fark edilmistir. Bu husus, her
yeni yiikklemede daha yiiksek girinim kuvvetleri uygulandik¢a malzemenin sertlesmesi ile
aciklanabilir. Sekil 46(b) ise farkli girinim kuvveti seviyelerinde sertlik ve elastisite
modilii degisimlerini gostermektedir. Girinim kuvveti arttikca, hem sertlik hem elastisite
modiilii degerlerinde azalma ve benzer egilim gorilmistiir. Bu sonug, girinim derinligi
arttiginda matrisin (ferrit) yumusak bir alt tabaka gorevi gérmesi ve kuvvetin martenzit
yerine agirlikli olarak ferrit tarafindan tasinmasi gergegiyle agiklanabilir [108]. Sertlik
degerleri, 200 mN’a kadar artan kuvvette azalir ve daha yiiksek kuvvetler i¢in neredeyse
sabit kalir. Literatiirde girinim boyut etkisi, daha diisiik girinim kuvvetlerinde veya daha

kiigiik alana sahip girinim yer degistirmelerinde oldugunu not etmislerdir. Literatiirle
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uyumlu olarak, bu ¢aligmada ise 50-100 mN araliginda girinim boyut etkisi fark edilebilir
niteliktedir. Literatiirde de farkli gelikler i¢in benzer sonuglar bildirilmistir [53, 112].

LR
ETITIT G

50 100 150 200 250 300

Girinim Test Kuvveti (mN)
(b)
Sekil 46. (a) Kademeli girinim i¢in kuvvet — yer degistirme egrisi; (b)
DP 800'de uygulanan 6lgiim kuvvetine gore elastisite modiilii
ve sertligin degisimi

3.3.1.4. Girinim Yontemlerinden Elde Edilen Sonuclarin Karsilastirilmasi

Ug farkli 6l¢iim ile DP 800 celiginin sertlik ve elastisite modiilii arasindaki iliski
Sekil 47'de gosterilmektedir. Her girinim ol¢iim durumda, DP 800 malzemesinin elastisite
modiilii, artan sertlik ile arttigi gézlenmistir. Konvansiyonel ve kademeli girinimler yoluyla
elde edilen elastisite modiilii verileri oldukga iyi bir uyum i¢indeydi. Ayrica, 50 mN'de

elde edilen veriler disinda sertlik degerleri i¢in ayni sonuca varilabilir. Literatiirde, sertlik
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verilerinin ferrit-martenzit fazlarinda rapor edilen sertlik araliginda oldugu bildirilmistir.
Ancak girinim olgtimlerinden elde edilen sonuglarin dar bir aralikta oldugu goriilmiistiir.
Bu durum uygulanan kuvvet seviyelerinden kaynaklanmistir. Literatiirde nispeten daha
diisiik girinim kuvvetleri (10 mN kuvvete kadar) kullanilmistir. Bu girinim kuvvetlerinin
kullanilmasi ile, farkli fazlarin (ferrit ve martenzit) sertlik degerlerinin bulunmasina yol
acar [113]. Mevcut calismada, kullanilan girinim kuvvetlerinden dolayr malzemenin
bilesenlerinden ziyade genel bir sertlik degeri bulunmustur. Bu nedenle, farkli fazlarin
mekanik 6zelliklerini arastirmak igin, girinim alan1 (girinim kuvveti seviyesi) fazlarin tane
boyutundan daha kiigiik secilmelidir. Ayrica, DP 800 ¢eliginin konvansiyonel girinimde
elde edilen elastisite modiilii degerleri en yiiksek seviyede iken, 300 mN sabit kuvvet
seviyesinde tekrarli girinimde ise sertlik degerleri en diisiik seviyede oldugu gézlenmistir.
Tiim sonuglar istatistiksel olarak degerlendirildi ve karsilagtirildi. DP 800 ¢eliginin farkl
mekanik o6zelliklere sahip iki faz1 olmasina ragmen, en diisiik maksimum kuvvet seviyesi

(50 mN) bile malzemenin mikro mekanik davranigini anlamak i¢in yeterince yiiksekti.
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Sekil 47. DP 800 ¢eliginde ii¢ farkli girinim (konvansiyonel, kademeli ve 300
mN tekrarli) i¢in sertlik ve elastisite modiilii arasindaki iliski

Girinim tiirli ve kuvvet seviyesinin etkisi, ileri yiikksek mukavemetli ¢elik DP 800
malzemesi i¢in arastirilmistir. Mikrogirinimde konvansiyonel, tekrarli ve kademeli olmak
tizere ii¢ farkli yiikleme kosulu denenmistir. Konvansiyonel girinimde, 50 - 300 mN

arasinda alt1 farkli maksimum girinim kuvveti denendi. Elastisite modiilii degerleri 192-
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227 GPa araliginda, sertlik degerleri ise 3.17-3.62 GPa araliginda kaydedildi. Bu girinimde
daha az daginik sertlik verileri, secilen girinim kuvvetlerinin, ferrit ve martenzit gibi ¢elik
fazlarindan ziyade genel malzeme 6zelligini gostermesinden kaynaklanmaktadir. Tekrarli
girinimler 300 mN seviyesinde gerceklestirilmistir. Ortalama sertlik ve elastisite modiilii
degerleri sirasiyla 3.57 GPa ve 187.7 GPa olarak elde edilmistir. Kademeli girinimde ise
50 mN arttirim ile girinim kuvveti seviyesi 50'dan 300 mN'a yiikseltilmistir. Girinim boyut
etkisi olarak adlandirilan artan girinim kuvveti ile sertlik ve elastisite modiilii degerlerinin
azaldig1 gorilmiistiir. Girinim boyut etkisinin daha diisiik 50 mN kuvvette daha belirgin
oldugu bulunmustur. Farkli girinim kuvvetlerinin sertlik ve elastisite modiili tizerindeki
etkisini ortaya ¢ikarmak i¢in veriler tek yonli ANOVA (p < 0.05) kullanilarak analiz
edildi. Hem sertlik hem de elastisite modiilii degerlerinde girinim kuvvetleriyle meydana

gelen degisikliklerin, kuvvet seviyeleri (50-300 mN) i¢in 6nemsiz oldugu ortaya ¢ikti.

3.3.1.5. DP 800 Celigi Numunesinde Yigilma Etkisi

Girinim sirasinda plastik olarak deforme olmus malzeme, girinim yiizeylerine dogru
akma egilimindedir ve girinimin merkezinden uzaga itilir. Yigilma olarak bilinen bu
durum, hesaplanan temas alanin1 ve elde edilen mekanik oOzellikleri etkiler. hg/hmax
degerleri (hs son girinim derinligi ve hma maksimum girinim derinligi) hesaplanmistir.
Teorik olarak hi/hmax 0 ile 1 arasinda degismektedir. Deger sifira yaklastikga, malzeme tam
elastik davranis sergilemekte ve dolayisiyla geri yiikkleme asamasinda tiim deformasyonlar
ortadan kalkmaktadir. Ote yandan, elastik toparlanmanin (geri esneme) meydana gelmedigi
hi/hmax = 1 oldugunda malzeme rijit plastik davranmis gosterir. hi/hpax > 0,7 oldugunda
yigilmanin bir gostergesi olarak kabul edilirken, hi/hmax Oran: 0,7'den kiigiik olmasi halinde
¢okmenin (sink-in) oldugu kabul edilir. Sekil 48’de konvansiyonel, kademeli ve 300 mN
tekrarli girinimler igin yiiklemenin bir fonksiyonu olarak h¢/hnax degerleri gésterilmistir.
Mevcut hesaplamalarda ¢ogu durumda hi/hmax 0,7'den biiyiikk bulundu. Bununla birlikte,
yigilma igin farkli kritik degerler bildiren gesitli ¢alismalar vardir. Bolshakov vd. [114]
he/Nmax = 0.951 oldugunda aliiminyum ig¢in yigilma etkisi bildirmistir. Giannakopoulos vd.
[60] ise AISI 1070 ultra yiiksek mukavemetli ¢elik i¢in hi/hyax = 0.875 degerini yigilma
etkisinin baslangi¢ noktasi olarak kabul etmistir. Qian vd. [97] 2-200 mN kuvvet araliginda
bakir ve paslanmaz ¢elik igin hi/hmax = 0,8'den daha yiiksek olarak kaydetmislerdir. Xu vd.
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[115] sadece h{/hpax oranmnin degil, ayn1 zamanda malzemenin deformasyon sertlesme
iissiinlin (n) y181lma ve ¢dkme davranisi i¢in énemli bir faktor oldugunu bildirmistir. n >
0.3 olan malzemeler icin yigilma meydana gelmedigini, n degeri 0.3'den kiiciik

malzemelerde ise hi/hpnax = 0.12'nin iizerinde yi1gilmanin oldugunu belirtmislerdir.
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Sekil 48. DP 800 ¢eliginin (a) iki farkli 6l¢iim (konvansiyonel,
kademeli) ve (b) 300 mN tekrarli girinimlerde yigilma etkisi

Yukaridaki ¢alismalardan anlasilacagi iizere, sadece hg/hpax orani yigilma etkisini
Olecmek icin tek kriter olarak kullanilamaz ve bu oran malzemeden malzemeye degisebilir.
Gale vd. [116] hi/hmax oraninin y1gilma veya ¢okme olusumunu belirleme agisindan faydali

oldugunu, ancak yigilma ozelliklerini tam tahmin etmek i¢in dogru olmadig1r sonucuna
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varmustir. Benzer sekilde Ekmekci vd. [117] sinterlenmis bakir toz kompaktlar1 ve bakir
levha i¢in h¢/hma degerinin 0.90-0.97 araliginda elde edildigini ancak deformasyon
sertlesmesi ve sinterleme etkisi nedeniyle yigilma gozlemlenmedigini belirtmistir. Sekil
48’de gosterildigi gibi hifhma i¢in ortalama deger 0.897 olarak hesaplandi. DP 800

celiginin deformasyon sertlesmesi gosterdiginden dolay1 yigilma énemli diizeyde degildir.

3.3.2. DP 1000 ve DP 1200 Celikleri Uzerinde Gergeklestirilen Nanogirinimler

Tez faaliyetlerinde DP 800 malzemesi lizerinde gerceklestirilen nanogirinimlerden
sonra arastirma kapsaminda incelenen diger otomotiv ¢elikleri iizerinde de benzer
protokoller uygulanmigtir. Sekil 49°da DP 1000 ve DP 1200 numunelerine daglama sonrasi

tarama elektron mikroskobu ile elde edilen i¢yap1 goriintiileri verilmistir.

Sekil 49. (a) DP 1000 ve (b) DP 1200 numunelerinin TEM goriintiileri
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DP 1000 %40,6 ferrit + %59,4 martenzit ve DP 1200 igin %36,6 ferrit + %63.,4
martenzit oranina sahip oldugu Image J (National Institutes of Health, Bethesda, MD,
USA) yazilimiyla belirlenmistir. DP ¢eliginde ferrit-martenzit fazlarinin sertliginin,
dislokasyon yogunlugu ve i¢ gerilmeler disinda kimyasal bilesim, boyut, morfoloji ve faz
dagilimi gibi birgok faktore bagl oldugu bildirilmistir [118]. Tablo 14'te literatiir verileri
incelendiginde nispeten diisiik sertlik degerlerinin ferrit, yiikksek sertlik degerlerinin ise
martenzite karsilik geldigi anlagilmaktadir. DP 1000 ¢eliginin mikro yapisi igin sertlik
degisimi, bu calismada yaklagsik ~4 GPa (Ferrit) ve ~9 GPa (Martenzit) arasinda elde
edildi. DP 1200 mikro yapisi i¢in 4 - 8,5 GPa araliginda sertlik degerleri elde edilmistir.

Tablo 14. Literatiirde DP ¢eliklerinin ferrit ve martenzit fazlarinin sertligi

Sertlik (GPa)

Literatiir Malzeme Ferrit Martenzit
Taylor vd. [119] DP 980 2-3 5-95
Rahimi vd. [40] DP 1180 35-55 6-85
Zhang vd. [49] DP 980 4,05 8,43

Hernandez vd. [120] DP 980 2-4 6-8
Delince” vd. [42] DP 1000 2-4 4-8

Sekil 50°de DP 1000 numunesi tizerinde Yyer degistirme kontrollii olarak
gergeklestirilen nanogirinim dl¢timiinden elde edilen tipik kuvvet-yer degistirme egrileri
verilmistir. Bu ¢alismanin sonuglart JOM - The Journal of The Minerals, Metals &
Materials Society dergisinde yaymlanmistir (Ekmekci vd., Effect of Plastic Deformation on
the Mechanical Properties of Dual-phase Steels Using Conventional vs. Nanoindentation
Techniques, JOM - The Journal of The Minerals, Metals & Materials Society, (2023)).
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Sekil 50. DP 1000 numunesine uygulanan nanogirinim 6l¢iimiinden elde
edilen kuvvet-yer degistirme egrileri

3.3.2.1. Cift Fazh Celiklerinin AKM Analizi

Sekil 51°de DP 1000 ve DP 1200 otomotiv ¢eligi numuneleri lizerinde 5x5 matris
seklinde nanogirinim yapilan alanin ortasindan 3x3 matrislik kismin atomik kuvvet
mikroskobundan alinan goriintiileri verilmistir. Tablo 15’te ise yine ayni analizden elde

edilen otomotiv ¢eligi numunelerinin ylizey piiriizliilik degerleri verilmistir.

—5pm—
Sekil 51. Otomotiv ¢elik numunelerinde nanogirinim yapilan bolge lizerinden
AKM analizlerinin gergeklestirildigi bolge (3x3 6l¢iim alant)
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DP 1200 numunesinin yiizey pirizliginin DP 1000 numunesinin yiizey
puriizliliigiinden belirgin sekilde yiiksek oldugu goriilmiistir. Numune parlatma
prosediirleri ayni1 olsa da DP 1200 numunesinin daha yiiksek oranda martenzit igermesi
nedeniyle daha sert bir mikroyapiya sahip olmasinin bu farkliliga sebep oldugu kanaatine
varilmigtir. Parlatilmis numune ylizeylerinin ortalama piiriizliiliik degerleri 0,21 - 0,35 pm
arasinda elde edilmistir. Literatiirde, ¢ift fazli ¢celik DP 600 i¢in gaz tungsten ark kaynagi
islemi ileri yiiksek mukavemetli ¢eliklerinin birlestirilmesi i¢in alternatif bir secenek olarak
yaptlmistir. Bu g¢alisma ile sergilenen mikroyapisal bilesenleri ortaya ¢ikarmak igin
yapilir. Atomik kuvvet mikroskobu ile piiriizliillik degerleri 0,15 um olarak bulunmustur

[121].

Tablo 15. Otomotiv ¢elik numunelerin piirtizlilik degerleri

Numune Piirlizlilik Degeri (R,) (um)
DP 1000 Deforme olmamis 0,22
DP 1000 Deforme olmus 0,20
DP 1200 Deforme olmamis 0,32
DP 1200 Deforme olmus 0,35

Sekil 52°de DP 1000 ve DP 1200 numunelerine ait parlatilmis ylizeylerin 50 nm
derinlige kadar girinim izlerinin 2 boyutlu AKM goriintiileri verilmistir. Numuneler
tizerinde 5x5 Ol¢iim alinmis olsa da AKM cihazinin bir defada tarayabilecegi alan kisiti
nedeniyle, 3x3 Ol¢iim matrisi gosterilmistir ve bu Olgimler 1°den 9’a kadar
numaralanmigtir. Tablo 16’da ise DP 1000 ve DP 1200 ¢ift fazli ¢eliklerine ait nanogirinim
Ol¢iimlerinden elde edilen sertlik ve elastisite modiilleri listelenmistir. AKM goriintiileri
incelendiginde farkli derecelerde yigilma veya ¢okme etkilerinin olabilecegi
degerlendirilmistir. Ancak bu hususun alinan 6l¢timdeki ¢oziiniirliikle de baglantili oldugu

gbzardr edilmemelidir.
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0
Sekil 52. (a) DP 1000 ve (b) DP 1200 numunelerinin AKM goriintiileri

Tablo 16’da verilen sonuglar incelendiginde, DP 1000 numunesine ait ortalama
sertlik degerinin beklenenden farkli olarak DP 1200 numunesinin sertlik degerinden
belirgin olmasa da yiiksek oldugu goriilmistiir. Ancak, elastisite modili degerleri
karsilastirildiginda DP 1200 numunesinin belirgin sekilde DP 1000 numunesinden daha

yiiksek bir ortalama elastisite modiiliine sahip oldugu tespit edilmistir.
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Tablo 16. Otomotiv geliklerinde AKM goriintiileri verilen
nanogirinimlerin sertlik ve elastisite modiilii degerleri

Numune Ol¢iim No ‘?’ggg E (GPa)
1 7.4 213,3
2 75 2175
3 7,8 223,1
4 49 210,4
DP 1000 5 4,9 219,3
6 7,9 201,3
7 75 239,8
8 5,0 213,9
9 4,7 211,7
Ortalama 6,4 216,7
1 5,1 231,6
2 51 246,9
3 6,5 248,4
4 6,3 233,2
DP 1200 5 7,2 238,2
6 7.1 232,1
7 6,7 240,8
8 54 249,7
9 6.8 231,2
Ortalama 6,2 239,1

AKM goriintiileri incelendiginde, farkli derecelerde yigilma veya ¢okme etkilerinin
olabilecegi degerlendirildi. Bu etkiler hesaplanan temas alanini, dolayisiyla elde edilen
mekanik Ozellikleri etkiler. hi/hmax 1'e yakinsa yigilma biyiiktir ve deformasyon
sertlesmesi kiigiiktiir. hi/hnax < 0.7 ise, malzemenin deformasyon sertlesmesine veya
sertlesmesine bakilmaksizin hi¢ veya sadece ¢ok kiiciik yigilma gozlenir [56]. Sekil 53 DP
1000 ve DP 1200 cgelikleri igin 50 nm girinim derinligindeki h¢/hmax degerlerini
gostermektedir. DP 1000 i¢in ortalama hg/hmax degeri 0.78, DP 1200 igin 0.75 olarak

hesaplanmistir. Bu nedenle y1gi1lma 6nemli diizeyde goriilmemektedir.
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3.3.2.2. DP 1000 ve DP 1200 Celikleri Uzerinde Nanogirinim Analizi

Zirh geligi numunelerinde balistik test ve mermi girinimi sonucu olusan deformasyon
etkisi incelenirken, otomotiv ¢elikleri {izerinde deformasyon islemi 3-nokta egilme testleri
ile saglanmigtir. Egilme testlerine maruz birakilan otomotiv celiklerinin deformasyon
oncesi ve sonrast mekanik Ozelliklerinin belirlenebilmesi i¢in nanogirinime tabi
tutulmustur. Bu nanogirinimlerde literatiirdeki veriler dikkate alinarak mikroyapida fazlara
ait 6zellikleri elde edebilmek amaciyla maksimum yer degistirme kontrollii 6lgiimler tatbik
edilmistir. Sekil 54’te, DP 1000 ve DP 1200 numunelerine 50 ve 200 nm maksimum yer
degistirmede ayr1 ayri1 5x5 matris seklinde uygulanan nanogirinimden elde edilen sertlik ve
elastisite modiillerini gosterilmektedir. Bu iki farkli maksimum yer degistirmede elde
edilen maksimum kuvvet degerleri 50 nm i¢in 0,9 mN ve 200 nm i¢in 7 mN diizeyinde
gerceklesmistir. Bu ¢alismada ele alinan malzemeler ferrit ve martenzit olmak iizere iki
farkli faza sahip oldugundan, bu fazlarin 6zelliklerinin ortaya ¢ikarilmasi amaglanmistir.
Bu amagla, literatiirde aciklanan farkli yontemler kullanilarak numunelerin yiizeyine
nanogirinimler yapildi. Ancak, daglama sonrasi nanogirinim izleri TEM'de tespit
edilememistir. Daglamanin ise nanogirinimin neden oldugu izleri ortadan kaldirdig:
diistiniilmektedir. Bunu 6nlemek i¢in daglama siiresi kisa tutulmali veya girinim derinligi
arttirllmalidir. Bununla birlikte, daglama siiresi kisa tutulursa, daglama mikroyapinin

fazlarin1 ayirt etmek igin yeterli olmayabilir. Girinim derinligi artirtlirsa mikro girinime
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gecilerek malzemenin fazlarindan ziyade makro yapist degerlendirilmis olacakti. DP 1000
i¢cin 50 nm'de ortalama sertlik degerleri, deforme olmamis ve deforme olmus kosullar igin
sirasiyla 4,93 GPa ve 4,36 GPa olarak elde edildi. DP 1200 igin ise 50 nm'de ortalama
sertlik degerleri sirasiyla 5,28 GPa ve 5,39 GPa olarak kaydedildi. 200 nm girinim
derinligindeki sertlik degerleri, DP 1000 i¢in deforme olmamis ve deforme olmus kosullar
icin sirasiyla 4,29 GPa ve 4,68 GPa olarak kaydedilmistir. DP 1200 i¢in ayni girinim
derinliginde (200 nm) ortalama sertlik degerleri deforme olmamis ve deforme olmus
kosullar i¢in sirastyla 4,07 ve 4,54 GPa olarak elde edilmistir. Bu sonuglardan, artan
girinim derinligi ile (50 nm'den 200 nm'ye) incelenen malzemelerde sertlik degerinin genel
olarak deforme olmus numunede arttigi, deforme olmamis numunede ise azaldigi not
edilebilir. Elastisite modiilii agisindan, sonuglar deformasyonun ve girinim derinliginin
artmasi ile yiikselme egilimindedir. Ornegin, DP 1000 numunesi i¢in 50 nm yer
degistirmede deforme olmamis ve deforme olmus kosullarda ortalama elastisite modiilii
degerleri 201 GPa ve 211.9 GPa olarak kaydedilmistir. Ote yandan, yine DP 1000
numuneleri i¢in 200 nm girinim derinliginde, deforme olmamis ve deforme olmus kosullar
icin sirastyla ortalama elastisite modiilii degerleri 185 GPa ve 223,8 GPa olarak kaydedildi.
Nanogirinimin kendisi yiizeyde plastik deformasyona neden oldugu i¢in, deforme olmamis
ve deforme olmus Ol¢limlerin ayn1 noktadan elde edilemeyecegine dikkat edilmelidir.

Her iki malzeme i¢in Sekil 54’te maksimum 50 nm ve 200 nm yer degistirmede elde
edilen sonuglar incelendiginde, sertlik degerlerinin 50 nm'de olduk¢a fazla dagildigi 200
nm'de elde edilen sertlik degerlerinde ise nispeten dar varyasyonlarin gozlendigi
gorlilmiigtir. Bunun, girinim derinligi ne kadar yiiksekse temas alan1 o kadar biiyik
oldugundan, ferrit veya martenzit fazlarindan ziyade mikro yapinin genel tepkisinden
kaynaklandig1 varsayilmaktadir. Ornegin 50 nm 6lgiimlerinde martenzit fazin1 gosteren 9
GPa'a kadar sertlik degerleri elde edilirken, 200 nm O6l¢iimlerinde sertlik degerleri her iki
malzeme icin de 6 GPa'dan kii¢iik degerler bulunmustur. Elastisite modiilii degerleri ile
ilgili olarak, 200 nm'de Sl¢limler dikkate alindiginda deformasyonun etkisi goriiliir. Her iki
malzeme i¢in deformasyonla birlikte elastisite modiilii degerleri artmistir. Bununla birlikte,
50 nm'de elde edilen Olc¢limler icin boyle bir egilim gdézlenmedi. Literatiirde, cift fazlh
celiklere 40 — 100 nm arasinda yer degistirmelerde yapilan nanogirinim ile elde edilen
sertlik degerleri, DP 1000 ve DP 1200 icin belirledigimiz sertlik degerleri ile uyum
icindedir [119, 122].
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Sekil 54. Maksimum yer degistirme kontrolii ile (a) DP 1000 numunesine 50 nm
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nanogirinimlerden elde edilen sertlik ve elastisite modiilii degerleri

Sekil 54 incelendiginde, her iki malzeme i¢in 50 nm maksimum yer degistirmede
elde edilen Ol¢iimlerde deforme olmamis ve deforme olmus numunelerin elastisite
modiilleri arasinda belirgin bir fark gézlenmemistir. Benzer bir husus sertlik degerleri i¢in
de gegerlidir. Ortalama sertlik degeri DP 1000 numunesinde deformasyon ile azalma
(%13) gosterirken DP 1200 numunesinde az da olsa artis (%1) gostermistir. Numunelerde

50 nm maksimum yer degistirmede alinan Olgiimlerden farkli olarak, 200 nm girinim
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derinliginde elde edilen dl¢iimlerde deforme olmus numunelerin elastisite modiillerinde
belirgin bir artig géze ¢arpmaktadir. Ortalama sertlik degerlerinde az da olsa bir artis (%10)
s6z konusudur. Girinim derinligi ne olursa olsun, DP 1200 ¢eliginin deforme olmus

durumunda hem sertlik hem de elastisite modiiliinde hafif artislar tespit edildi.

3.2.2.3. Cift Fazh Celiklerinin Egilme Testi ve Mikro-Vickers Sertlik Sonuclar:

Sekil 13°te uygulama prosediirii verilmis olan 3-nokta egilme testi, DP 1000 ve DP
1200 otomotiv ¢eliklerine uygulanmistir. Test sonuglarina gére egme yiikii, beklenildigi

gibi DP 1200 ¢eliginde daha yiiksek olarak elde edilmistir (Sekil 55).
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Tablo 17°de verilen otomotiv celiklerine ait mikro-Vickers sertlik degerlerinde
deforme olmus bolgeden deforme olmamis bolgeye dogru belirgin bir sekilde %10
mertebesinde azalma tespit edilmistir. Mikro-Vickers sertlik testlerinde 2,94 N kuvvet, 10
sn siiresince uygulanmis ve en az 10 dl¢limiin ortalamasi olarak rapor edilmistir. Deforme
olmus boélgelerde sertlik degeri belirgin sekilde daha yiiksektir. Bu durum, malzemedeki

deformasyon sertlesmesinin tabii bir sonucudur.

Tablo 17. Otomotiv ¢eligi numunelerinden elde edilen mikro-Vickers
ortalama sertlik degerleri

Otomotiv Celikleri Sertlik (HVq3)
DP 1000 Deforme olmamis 359
DP 1000 Deforme olmus 382
DP 1200 Deforme olmamis 364
DP 1200 Deforme olmus 401

3.3.2.4. Cift Fazh Celiklerinin XRD ve Nanogirinim Artik Gerilme Analizleri

Bu calismada, Sekil 56-Sekil 59°da DP 1000 ve DP 1200 otomotiv ¢eliklerinin
deforme olmamis ve deforme olmus bolgelerin XRD-artik gerilme 6lgiimleri
gosterilmektedir. Her asamadaki gerilme 20-sin%y yontemi kullanilarak 6l¢iildii. XRD-artik
gerilme Olgiimleri, her iki malzeme i¢in 1,13 um derinliginde elde edilmistir. Sekil 56 ve
Sekil 57°de deforme olmamis ve deforme olmus DP 1000 numunelerinin 26 araliklarinda
pikler 20110 = 52°, 20200 = 77° ve 20211 = 99° agilarinda elde edilmistir. Sekil 58 ve Sekil
59’da deforme olmamis ve deforme olmus DP 1200 numunelerinin 28 araliklarinda pikler
20110 = 52°, 20200 = 77°, 20211 = 99° ve 20,50 = 124° acilarinda elde edilmistir. Deforme
olmamis ve deforme olmus DP 1000 numuneleri i¢in XRD'den elde edilen artik gerilme
degerleri sirastyla +12 MPa (¢eki) ve -310 MPa olarak bulunmustur. Ote yandan, DP 1200
numunelerinde deforme olmamis numunelerde -36 MPa ve deforme olmus numunelerde -
794 MPa olarak daha yiiksek artik gerilmeler elde edilmistir. Deforme olmus numunelerde
3 noktal1 egilme testi sirasindaki deformasyon mekanizmasindan dolay1 basi gerilmelerine
ulagsmistir. Numuneler, egilme nedeniyle ¢ekme gerilmesine ve ardindan egilen numunenin
dis yiizeyinde basi gerilmesine neden olan geri yaylanmaya (Sekil 65) tabi tutuldu. DP
1000 numunesinde ise deformasyon basi gerilme etkisinin azalmasina neden oldu ve 12

MPa'lik pozitif artik gerilme olustu.
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Siddet

20 (Derece)
Sekil 56. Deforme olmamig DP 1000 bolgesinde XRD-artik gerilme dl¢limii ekran
goruntiisu

206 (Derece)
Sekil 57. Deforme olmus DP 1000 bolgesinde XRD-artik gerilme 6l¢timii ekran goriintiisii
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Sekil 58. Deforme olmamis DP 1200 bolgesinde XRD-artik gerilme 6lgtimii ekran
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20 (Derece)
Sekil 59. Deforme olmus DP 1200 bolgesinde XRD-artik gerilme 6l¢iimii ekran goriintiisii

Deforme olmamis ve olmus otomotiv ¢elik numuneleri igin denklem 5°te verilen Py,
P, ve h; degerleri Sekil 60’dan elde edilmistir. Tablo 18’de ¢elik numunelerin artik
gerilmeleri hesaplanmistir. DP 1000 ve DP 1200 ¢eliklerinde XRD ve nanogirinim artik
gerilme degerleri karsilastirilmistir. Deforme olmus kosullarinda DP 1000 ve DP 1200
malzemeleri i¢in nanogirinimden kaynaklanan artik gerilmeler sirasiyla -398 MPa ve -885
MPa olarak elde edilmistir. DP 1000 numunesi i¢in her iki 6l¢iim arasindaki fark %28
olarak gergeklesirken, DP 1200 numunesi i¢in daha kabul edilebilir bir oranda %11

gerceklesmistir. Literatiirde [123], XRD ve nanogirinim artik gerilme sonuglari arasindaki
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fark, girinim etrafindaki yigilma veya ¢okme deformasyonundan ve numune yiizeyinin

puriizlilliigiinden kaynaklandig: belirtilmistir.
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Sekil 60. (a) DP 1000 ve (b) DP 1200 numunelerinin artik
gerilmelerin nanogirinimle belirlenmesinde kullanilan
kuvvet-yer degistirme egrileri

Tablo 18. Otomotiv ¢eligi numuneleri iizerinde elde edilen artik gerilme
degerlerinin karsilastirmasi

Celikler XRD-Artik Gerilme Nanogirinim-Artlk Fark
(MPa) Gerilme (MPa) (%)

DP 1000 -310 -398 28

DP 1200 -794 -885 11




84

3.3.2.5. DP 1000 ve DP 1200 Celiklerinin Nanogirinim Karsilastirilmasi

Bu boliimde, DP 1000 ve DP 1200 numuneleri tizerinde yer degistirme kontrollii (50,
200 nm) Ol¢timlerin yanisira 50 mN maksimum Kkuvvet ile elde edilen olglimlerin bir
karsilagtirmas1 yapilmistir. Uygulanan 50 mN yiikleme, DP 1000 ve DP 1200
numunelerinde sirasiyla 690 nm ve 731 nm derinlige karsilik gelmektedir. Sekil 61
incelendiginde, artan girinim derinligiyle elastisite modiiliinde belirgin bir artig goriliirken
sertlik degerlerinde farkli trendler ortaya c¢ikmustir. DP 1000 numunelerinin sertlik
degerlerinde artan girinim derinligiyle belirgin bir degisiklik (%5) ger¢eklesmemisken; DP

1200 numuneleri i¢in bir azalma (%28) s6z konusu olmustur.
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Sekil 61. Ug farkli nanogirinim derinliginde elde edilen sertlik ve elastisite
modiili degerleri (a) DP 1000, (b) DP 1200
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Sekil 62°de, deforme olmamis ve deforme olmus DP 1000 numunesinin 50 nm yer
degistirmede sertlik ve elastisite modiillerinin degerleri karsilastirilmistir. DP 1000
mikroyapist i¢in sertlik dagilimi yaklasik 4 GPa (Ferrit) - 9 GPa (Martenzit) arasi
dagilimdan olusmustur. iki fazin ortalama sertlik degerlerini kullanarak martenzit ve ferrit
fazlarin1 sekilde sertlik degerlerini yaklasik olarak ayirmak miimkiindiir. Literatiir
incelendiginde, goreceli olarak diisiik sertlik degerlerinin ferrit, yiiksek sertlik degerlerinin
(6.5 - 9 GPa) ise martenzite karsilik geldigi anlasilmaktadir [52]. Sekil 62 dikkate
alindiginda, DP 1000’¢ ait sertlik degerleri deforme olmus numunelerde azalma (%?5)

gosterirken elastisite modiiliinde artis (% 6) gorilmiistiir.
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Sekil 62. DP 1000 numunesinin 50 nm yer degistirmede sertlik ve elastisite
modiilii degerlerinin karsilagtirilmasi

Sekil 63’te, DP 1200 numunesinin 50 nm yer degistirmede sertlik ve elastisite
modiilii karsilastirilmas: gosterilmektedir. DP 1200 mikroyapisi icin sertlik degerleri 4 —
8.5 GPa araliginda elde edilmistir. Deforme olmus numunelerde hem sertlik hem elastisite
modiilii degerlerinde az da olsa artiglar tespit edilmistir. DP ¢eliklerinde, ferrit-martenzit
fazlarinin sertligi literatiirde kimyasal bilesimi, dislokasyon yogunlugu ve i¢ gerilmeler
disinda fazin boyutu, morfolojisi ve dagilimi gibi bir¢ok faktére bagli oldugu
belirtilmektedir [118]. Bu nedenle sertlik araligindaki degisiklikler cesitli nedenlerden

kaynaklanmaktadir.
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Sekil 63. DP 1200 numunesinin 50 nm yer degistirmede elde edilen sertlik
ve elastisite modiilii degerleri

Deformasyonun otomotiv ¢ift fazli celiklerinin mekanik Ozellikleri tizerindeki
etkisini arastirdik. Bilindigi gibi, bu tip ¢eliklerin mikroyapilarinda ferrit ve martenzit
olmak tlizere iki farkli faz bulunur. Martenzit, ferrit matris i¢inde dagilmis adaciklar
halindedir. Malzemelerde meydana gelen deformasyona oncelikle yumusak ferrit matris
maruz kalir. Deformasyon etkisini ortaya ¢ikarmak i¢in, deformasyondan dnce ve sonra iki
malzemede iki farkli maksimum girinim derinliginde, 50 nm ve 200 nm'de nanogirinimler
gergeklestirildi. Bu ¢alisma ile deformasyonun etkisiyle mekanik Ozelliklerin arttigi
sonucuna varildi. Ayrica daha derin girinimlerde (200 nm) artis oraninin daha yiiksek
oldugu goriilmiistiir. DP 1200 numunesinin yiizey piiriizliigiiniin DP 1000 numunesinin
yiizey piriizliliiglinden belirgin sekilde yiiksek oldugu goriilmiistiir. Numune parlatma
prosediirleri ayn1 olsa da DP 1200 numunesinin daha yiiksek oranda martenzit i¢ermesi
nedeniyle daha sert bir mikroyapiya sahip olmasinin bu farkliliga sebep oldugu kanaatine
varilmistir.

Cift fazli celiklerde, bilesen fazlar arasinda nanogirinim sertligi martenzit fazi i¢in en
yiiksek, ferrit faz1 i¢in en distiiktiir. Literatiir incelendiginde [49], denklem 16 ortalama
sertlik degerleri ile nanogirinim sertlik degerlerini karsilastirmak i¢in diisiik sertlik (4.05
GPa) ferrite ve yiiksek sertlik (8.43 GPa) martenzite karsilik geldigi anlagilmaktadir. DP
celigin genel sertligi, bilesen fazin nanogirinim sertligi ve hacim oram1 degerleri
kullanilarak ortalama sertlik kurali izlenerek tahmin edilebilir [124, 125]. Ortalama sertlik

kurali su sekilde ifade edilebilir:
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burada V, hacim orani olarak tanimlanir ve H, nanogirinim sertligini belirtir. f ve m
harfleri sirasiyla ferrit ve martenzit fazim ifade eder. iki DP ¢eliginin deneysel olarak
oOlgiilen nanogirinim sertligi ve tahmini sertlik degerleri Tablo 19'da gosterilmektedir.
Tahmini ortalama sertlik, DP ¢eliginin tiiriinden bagimsiz olarak deneysel nanogirinim

sertlik degerine ¢ok yakindi (Fark < %18).

Tablo 19. DP 1000 ve DP 1200 geliklerinin 50 nm derinliginde elde edilen sertlik
degerlerinin karsilastirilmasi

Numuneler H Ortalama H Tahmini Fark %
DP 1000 Deforme olmamis 6,57 6.65 1,18
DP 1000 Deforme olmus 6,22 ' 6,91
DP 1200 Deforme olmamis 5,80 6.83 17,69
DP 1200 Deforme olmus 5,97 ' 14,34

3.4. Celiklerde Sonlu Eleman Analizleri

Tez kapsaminda incelenen malzemelere uygulanan deformasyon islemlerinde olusan
gerilme, birim sekil degisimi, yer degistirme gibi parametrelerin yanisira gerilme-birim
sekil degisimi egrilerinin eldesi i¢in sonlu eleman modelleri olusturularak analizler

gergeklestirilmistir.

3.4.1. Egilme Testinde Artik Gerilmenin Sayisal Analizi

Sekil 64’te DP 1000 otomotiv ¢eligine uygulanan 3-nokta egilme testinin sayisal
analiz sonuglar1 gosterilmektedir. Kullanilan sonlu eleman modelinin ag 6rgiisii i¢in, 1 mm
boyutlu kare seklindeki dort diigiim noktali elemanlar kullanilmistir. Modelin tiim
diigiimleri (node), x ve z eksenleri etrafindaki donmeye kars1 sabitlenmistir. Sekil 12°de
verilen deney diizenegi ve Ol¢iileri dikkate alinarak modelin orta noktasina -y yoniinde
yaklagik 11 mm olacak sekilde yer degistirme uygulanmistir. Sonlu elemanlar modeli,

lineer elastik mitkemmel plastik malzeme modeli kullanilarak analiz edilmistir.
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Sekil 64. DP 1000 numunesinin (a) egme yiikii — uzama grafigi ve (b) 3-nokta egilme
testinin yer degistirme sayisal analizi

Sekil 65’te DP 1000 numunesi iizerinde gerceklestirilen 3-nokta egilme testinin
sonlu elemanlar analizi ile artik gerilme degerinin eldesi verilmistir. Eleman boyutunun 1
mm’den 0,3 mm’ye indigi durumda artik gerilmenin sayisal analiz yontemiyle eldesinde
iraksama sézkonusudur. Beklentilerden farkli olarak XRD yontemiyle elde edilen
sonuglara en yakin sonug¢ 0,9 mm eleman boyutuna sahip model ile elde edilmistir. Tablo
20'de DP 1000 i¢in verilen artik gerilme 6lgiim degerleri incelendiginde nanogirinim-artik
gerilme degerinin XRD-artik gerilmeye gore % 28, SEA-artik gerilme degerinin % 9,4
farkla elde edildigi goriilmiistiir. Zhu vd. [123] XRD ve nanogirinime dayali artik gerilme
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degerleri arasindaki farkin, girinim etrafinda 'y1gilma' veya '¢okme' deformasyonundan ve

numune yiizeyinin piriizliiliigiinden kaynaklanabilecegini kaydetti.

B: Static Structural

Equivalent Stress

Type: Equivalent (von-Mises) Stress
Unit: MPa

Time: 12

23,08.2022 11:59

763,35 Max

| 84,817
1,6994e-8 Min

0,000 10,000 20,000 (mrm)
T 1
5,000 15,000

Sekil 65. DP 1000 egilme test numunesinin sonlu eleman esash artik gerilme analizi

Tablo 20. DP 1000 numunesinden elde edilen artik gerilme karsilagtirilmasi

Nanogirinim- XRD-Artik Fark (XRD vs. SEA-Artik Fark (XRD
Artik Gerilme Gerilme Nanogirinim) Gerilme vs. SEA)
(MPa) (MPa) % (MPa) %
-398,1 -310 28 -339,3 9,4

3.4.2. DP 800 Celiginde Girinimin Sonlu Elemanlar ile Modellenmesi

Nanogirinimden hareketle malzemelerin akma egrilerinin (gerilme — birim sekil
degisimi  diyagrami) eldesine yonelik sayisal analizler  gerceklestirilmistir.
Nanogirinimlerden elde edilen yer degistirme verileri sonlu eleman analizlerinde girdi
olarak kullanilmis ve sonlu eleman analizlerinden elde edilen girinim ug (indenter)
tizerindeki kuvvet degerleri, nanogirinimden elde edilen ol¢iimler ile karsilastirilmistir.
Sonlu eleman modelinde, girinim prosediiriine benzer sekilde, girinim 6lgtimi verilerinden
elde edilen onceden belirlenmis yer degistirmeye kadar sabit hizla numune ylizeyine
(yiikleme asamasi) indirilmistir. Onceden belirlenmis girinim kuvveti degerine ulastiktan
sonra, girinim ucu numune ylizeyinden yukart dogru hareket ettirildi (geri ylikleme

asamasi). Sonlu eleman analizlerinin dogrulanmasi, Sekil 66'da gorildigi gibi P -
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verilerinin karsilagtirilmasina dayanmaktadir. Sonlu eleman analizlerinden elde edilen P - 6

egrilerinin, girinim Ol¢limiinden elde edilen verilerle uyum iginde oldugu gorilmiistiir.

160
150 7"
4 It
140+ - - - - Mikrogirinim e ¢
1304 - - --Sonlu Elemanlar Analizi 0
120 5 A
110 b4 i
Z 100 47 !
€ i ”, !
£ 90 w13 v
- 7
% 80 A b
; ] 7y 7 " "
3 70 5 i I" 1"
X 60 Az i 5
50 - //; l" 1
40 ///j: } i :I:
07} ,/i:/ 2 f/ v"' s
20 4 /:’:,/’ /! I “ 1
10 4 /zf/r” 3 ’,' i e
/ff_« A i i 0
0 =T T T T II g T g =
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Yer degistirme (nm)
(a)
350
300 4 - - - - Mikrogirinim %
- - - - Sonlu Elemanlar Analizi o
/7 I
250 — 0
— 74 ,' :
4 b7
€ 200 P ? [
- I//‘ , i
76 /,’I ] [] ",'
rd
S 150 A
=1 £, 7 [} " i
! I/I '] n L
7 i " M
100 - ///’(5 4 " " Py
% % " " !
7% 1" "o
o 1
50 4 o,/f = /‘l’ (R l’ :
///’5 ¢ R iy %
- i o
/’/-/’ ,—l l’ f’ § ¢ ,’
0 i A
4 1§ x T L4 T ¥ T b T - T ¥ T b T ' T L T \J T
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200

Yer degistirme (nm)

(b)
Sekil 66. (a) 50, 100, 150 mN ve (b) 200, 250, 300 mN kuvvette elde
edilen P - 6 konvansiyonel girinim ve sayisal analizlerden

elde edilen egriler

Sekil 67’de, 150 mN girinim kuvvetinin konvansiyonel girinim ile birlikte
kullanildig1 sonlu eleman girinim modeli i¢in esdeger von Mises gerilme dagilimi ve ag
orgiisii gosterilmektedir. Malzeme davranisi, izotropik deformasyon sertlesmesi yasasi ile

modellenmistir. Girinim UCU V€ numune yiizeyi arasinda temas bolgesi tanimlanmistir.

Girinim ile malzeme arasinda temas bdlgesi, numune yiizeyi elmasla parlatildig icin
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stirtlinmesiz olarak modellenmigtir. Ayrica literatiirde siirtiinme etkisinin ihmal edilebilir
diizeyde oldugu bildirilmistir [126-128]. Model olustururken dogrusal olmayan yiiksek
gerilmeli analiz, kapal1 (implicit) tip analiz tercih edildi. Girinimin batma bdlgesinde temas
eden elemanlarin analizleri sirasinda, elemanlarin 6nemli Olgiide bozulmamasina ve
dortgen sekilden sapmamaya Gzen gosterilmistir. Sekil 67°de yigilma, literatiirde ihmal
edilebilir bir yigilma artis1 oldugunu arastirmacilar gostermistir [129]. Bu husus, DP 800

celiginin deformasyon sertlestirme davranisindan kaynaklanmaktadir.

Inc: 100
Time: 8.860e+01

ik Yiizey

1.165e+03

1.049e+03

9.325e+02

8.160e+02

6.996e+02

S.831e+02

4.666e+02

3.502e+02

2.337e+02

1.173e+02

8.059%-01

Sekil 67. DP 800 numunesi i¢in maksimum derinlige ulasildiktan sonra girinimin oldugu
bolgede von Mises esdeger gerilmesinin degisimi

3.4.3. Tersine Sonlu Elemanlar ile Gerilme-Sekil Degisim Egrisinin Eldesi

Tersine sonlu elemanlar yontemi ilk olarak, sertlik ve elastisite modiiliiniin elde
edilmesi igin, Oliver [82] tarafindan ileri siirlilmiistiir. Sonrasinda bu yontem, mekanik
davraniglart karakterize etmek amaciyla yaygin olarak kullanilmaya baglanmistir.
Tahribatsiz olmasi ve kii¢lik alanda uygulanabilmesi sebebiyle standart mekanik testlerin
gerceklestirilemedigi  durumlarda  kullanilabilmesi, bu  yontemin en  biiyiik
avantajlarindandir. Tersine sonlu elemanlar ile gerilme-birim sekil degisimi egrilerinin elde
edilmesi ydntemine literatiirde yaygin bir sekilde rastlaniimaktadir. Ornegin; gerilme-birim
sekil degisimi egrilerini ¢esitli yer degistirmeler ile yapilan nanogirinim 6lgiimlerinden
elde etmislerdir [130]. Benzer ¢aligmalari Berkovich batici ug¢ yerine kiiresel uglar ile
gerceklestirmistir [131]. Genel olarak tersine sonlu elemanlar yontemi, sonlu elemanlar

modelinde malzemenin mekanik 6zelliklerinin sistematik olarak deneme yanilma yontemi
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ile degistirilerek, gercek nanogirinim veya mikrogirinim egrilerine yaklagim yapilmasi
prensibine dayanmaktadir [56, 82]. Bir baska ifade ile bu yontem, gercege daha yakin
mekanik Ozelliklerin analizde kullanilmasiyla, gergek ve sayisal nanogirinim egrileri
arasindaki farkin azalacagi prensibine dayanmaktadir. 3 nokta egilme testi ile deforme
olmus bolgeden alinan DP 1000 ve DP 1200 numunelerinin nanogirinimine tersine sonlu
elemanlar yontemi uygulanmistir. Ls-OPT yonteminde, literatiirdekine benzer sekilde,
plastik bolgenin davranisim1 verebilecek bir egri kabulii yapilmistir. Optimizasyonda,
bilinmeyen parametre sayisinin diger esitliklere goére daha az olmasina ragmen, sonuca
yakinsamasi iyi derecede olan modifiye edilmis Holloman denklemi 13 kullanilmistir [131,
132]. Modifiye edilmis Holloman denkleminde bilinmeyen malzeme sabitleri m ve gy
degerleri icin aralik tahmini yapilmaktadir. Bu denklemden gelen sonuglar ile malzemenin
plastik birim sekil degisimi degeri ¢ ve gercek gerilme oy degerlerinden olusturulmaktadir.
Cift fazli gelikler igin Sekil 68 - Sekil 70’de Ls-OPT arayiiziine girilen degerler ve elde

edilen peklesme iissii (m) degeri gosterilmektedir.
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Type Starting Init. Range Minimum Maximum
variable |12 | |4 |19 |
Constant 565
Constant 210000

Constant v| @ et 0

Constant v|fi] e2 0.003
Constant v |fi e3 0.008
Constant v |fi] e4 0.01
Constant v]@ e5 0.03
Constant v |[i] e6 0.05
Constant v[@ e7 0.07

Constant v |[i] e8 0.077

(a)

EXPRESSCAIFILES

(E;S.‘
Sekil 68. DP 800 i¢in (a) Ls-OPT arayiiziine girilen degerler (b) elde edilen m
degeri
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Type Name Starng  Init.Range  Mnmum  Maximum
Variable v & lm .130 f[.120 131
==wT o

e 61 o]

| |

Constant v | fij[e2 [0.0025 |

Constant v |fij[e3 ([0.0075 |

Constant aGIs [0.0109 |

Constant  v|fi}[es [0.0201 ]

Constant v |fil [es [0.0006 |

Constant v e7 [0.0631 |

Constant v | i [es 0.0 |

EXPRESSIONSFILES
3
m

00005 ]
-NODOUTH/ XFILES

(b)
Sekil 69. DP 1000 i¢in (a) Ls-OPT arayiiziine girilen degerler (b) elde edilen
m degeri
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Type Name Starting Init. Range Minimum Maximum
Variable v i m ||.16 | ||.159 {|.161
Constant v E][s ”95{: |
Constant v/ e szooo |
Constant v| @& et ”0 |
Constant v | |e2 | [0.002392 |
Constant v | fille3 ]|o.ooso1s |
Constant v | fi] |e4 ]|o.010594 |
Constant v | [es |[0.020031 |
Constant v| & [es ”0.030925 |
Constant v| & [e7 ||0.041065 |
Constant v | fi|es [l0.0s25 |

@
AT
0124
0.174
o 1+ b.171
H0 167
0084+
g {0 164
£
é % Imm E
fn] 0 158
0.0t
H0.154
b0 151
r :
0.001 {0145
NODOUT1/ XFILES
(b) |
Sekil 70. DP 1200 i¢in (a) Ls-OPT arayiiziine girilen degerler (b) elde edilen m
degeri

Sekil 71 - Sekil 73’te ¢ift fazli ¢eliklerin nanogirinim 6l¢iimlerinin ve gerilme-birim
sekil degistirme egrilerinin deneysel ve sayisal karsilagtirmalar1 gosterilmektedir.
Sekillerden goriilebilecegi gibi, DP 800, DP 1000 ve DP 1200 ¢elikleri i¢in gerilme - birim
sekil degistirme egrileri liretici tarafindan verilen akma egrilerine olduk¢a yakin olacak
sekilde elde edilmistir. DP 800 numunesi i¢in sonuglar birebir Ortiisiirken DP 1000 ve DP
1200 numunelerinin deformasyon sertlesmesi bolgesinde bir miktar iraksama meydana
gelmektedir. Bu sonuglar, gelistirilen modelin giivenilirligini  gdstermektedir.

Nanogirinimin ters sonlu eleman analizinden elde edilen malzeme parametreleri Tablo
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21'de Ozetlenmistir. Bu verilerin, iki fazli ¢elikler igin bildirilen akma gerilimi ve
deformasyon sertlestirme katsayilart ile uyumlu oldugu bulunmustur [133, 134]. Sekil

74’te, sonlu elemanlar analizinden elde edilen gift fazli ¢eliklerin esdeger von Mises

gerilimlerini gostermektedir.
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Birim Sekil Degisimi
(b)
Sekil 71. DP 800 i¢in (a) deneysel nanogirinim kuvvet-yer degistirme
egrilerinin ve (b) deneysel gerilme-birim sekil degisim
egrilerinin sonlu eleman analiz sonuglar ile karsilastirilmasi



97

60

504 ——DP 1000 Deneysel
——DP 1000 Sayisal

40

30

Kuvvet (mN)

20

T T T T T T T
0 200 400 600 800
Yer degistirme (nm)

(a)

——DP 1000 Deneysel
—— DP 1000 Saysal

1400

1200
1000
800

600

Gerilme (MPa)

400

200 —

0,00 ' 0,02 ' 0,;)4 ' 0,;)6 ' 0,08 ' 0,10
Birim Sekil Degisimi
(b)
Sekil 72. DP 1000 i¢in (a) deneysel nanogirinim kuvvet-yer degistirme
egrilerinin ve (b) deneysel gerilme-birim sekil degisim
egrilerinin sonlu eleman analiz sonuglari ile karsilastirilmasi
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Sekil 73. DP 1200 igin (a) deneysel nanogirinim kuvvet-yer degistirme
egrilerinin ve (b) deneysel gerilme-birim sekil degisim
egrilerinin sonlu eleman analiz sonuglar ile karsilastirilmasi

Tablo 21. Ters sonlu eleman optimizasyonlarindan elde edilen ¢eliklerin malzeme
parametreleri

Akma Deformasyon Deformasyon Fark
Malzeme  Gerilmesi, oy Katsayisi, m Katsayisi, m %
(MPa) (Glincel Calisma) (Literatiir)
DP 1000 770 0.13 0.12 [135] 8,3

DP 1200 950 0.16 0.14 [136] 14,3
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Von Mises Stress (MPa)
1.800e+03
1.620e+03
1.440e+03 _|
1.260e+03 _
1.080e+03
9.000e+02
7.200e+02
5.400e+02
3.600e+02
1.800e+02
0.000e+00

(a)
V Von Mises Stress (MPa)
2.000e+03
g 1.800e+03 :I
1.600e+03 _|
1.400e+03 _
1.200e+03
1.000e+03]
8.000e+02
6.000e+02
4.000e+02
2.000e+02

0.000e+00

Sekil 74. (a) DP 1000 ve (b) DP 1200 ¢elikleri igin nanogirinim dl¢timiiniin
sonlu elemanlar analizinden elde edilen esdeger von Mises gerilme
degisimi

3.5. Celiklerin Sertlik ve Elastisite Modiiliit Haritalamasi

Bu calismada son donem nanogirinim ¢aligsmalarinda uygulanan ve numune iizerinde
alman ¢ok sayida Ol¢iimden hareketle sertlik ve elastisite modiilii haritalamasi

gergeklestirilmistir.
3.5.1. Zarh Celiklerinin Sertlik ve Elastisite Modiilii Haritalamasi

Sekil 75-Sekil 78’de zirh ¢eliklerin sertlik ve elastisite modiilii haritalari, bir Matlab
kodu araciligiyla enterpolasyon yapilarak elde edilmistir. Nanogirinim dl¢iimleri,

Berkovich ug¢ kullanilarak ve 10 mN maksimum kuvvet kontrollii 6l¢iim modunda
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gerceklestirilmistir. Her zirh ¢eligi numunesinde, rastgele segilen yiizey alanlarmda bir
adet 5x5 nanogirinim uygulanmis ve nanogirinimler arasi mesafe 3,5 um olarak alinmistir.
Zirh ¢eliklerinin sertlik ve elastisite modiilii haritalar1 incelendiginde, genelde deforme
olmus bolgede degerlerin yliksek oldugu gozlenmistir. Sadece Ramor 500 numunesinin
sertlik degeri deforme olmus bolgede diisitk bulunmustur. Bunun sebebi, yeterli sayida

girinim yapilmamasindan kaynaklandigi 6ngoriilmiistiir.

Sertlik (GPa)

Y {um)
Y ()

6 8 10

0 2 4 6 8 0 12 14
X (um) X (um)

(b) (c)
Sekil 75. (a) Zirh geliginde girinim araliginin TEM goriintiisii, (b) deforme olmamis ve
(c) deforme olmus Ramor 500 numunesinin sertlik haritalari
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Elastisite Modiilii (GPa) Elastisite Modiilii (GPa)

14 )

4280

l290

1370 4280

1270

6 8

0 2 4 6 8 0 12 1
X (um) X (um)

(a) (b)
Sekil 76. (a) Deforme olmamis ve (b) deforme olmus Ramor 500 numunesinin elastisite
modiilii haritalar1

Sertlik (GPa) Sertlik (GPa)
“uFE - + Ed i
112
12 1L
+ + + * + 10 e
10
106
8 104
g . + + + + 95 5 102
; 3 -
10
4 03
* * -
el
2
o 44
0 ey - A K - A 85 + 02
0 2 4 6 8 10 12 14
X (um) X (pm)
(a) (b)

Sekil 77. (a) Deforme olmamis ve (b) deforme olmus Armox Advance numunesinin
sertlik haritalar1
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Elastisite Modiilli (GPa)

Elastisite Modiilii (GPa)

l2SU

1270

1260

1250

4240

Y (um)

230

220

210

200

190

6 8

X (um) X (um)
@) (b) N
Sekil 78. (a) Deforme olmamuis ve (b) deforme olmus Armox Advance numunesinin
elastisite modiilii haritalar

3.5.2. Cift Fazh Otomotiv Celiklerinin Sertlik ve Elastisite Modiilii Haritalamasi

Zirh geligi numunelerine uygulanan yontem otomotiv ¢eligi numunelerine de tatbik
edilmistir. Sekil 79 - Sekil 82°de, ¢ift fazli otomotiv ¢eliklerin sertlik ve elastisite modiilii
haritalar1 gosterilmistir. Nanogirinim olgtimleri, Berkovich u¢ kullanilarak ve 50 nm yer
degistirme kontrol 6l¢ciimii modunda gergeklestirilmistir. Her ¢ift fazli otomotiv celigi
numunesinde, rastgele secilen yiizey alanlarinda bir adet 5x5 matrisinde nanogirinim
gergeklestirildi ve nanogirinimler aras1 mesafe 4,5 pm olarak alinmistir. Cift fazli ¢eliklerin
sertlik degerlerinin haritalamasi1 Sekil 79 ve Sekil 81'de gosterilmektedir. Harita {izerinde
sart ve kirmizi ile gosterilen ve goreceli olarak yiiksek sertlie sahip olan bolgelerin
martenzite karsilik geldigi ongoriilmiistiir. Sekil 80 ve Sekil 82°de ise ayn1 numuneler i¢in

elastisite modiilii haritalamasi verilmistir.
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Sertlik (GPa)

F

Sertlik (GPa)

6 8 10 12
X (um) X{pm)
(b) (c)

Sekil 79. (a) DP geliginde girinim araliginin TEM goriintiisii, (b) deforme olmamis ve ()
deforme olmus DP 1000 numunesinin sertlik haritalart
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Elastisite Modiilii (GPa) Elastisite Modiilii (GPa)
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Sekil 80. (a) Deforme olmamis ve (b) deforme olmus DP 1000 numunesinin elastisite
modiilii haritalar
Sertlik (GPa) Sertlik (GPa)
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Sekil 81. (a) Deforme olmamis ve (b) deforme olmus DP 1200 numunesinin sertlik
haritalari
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Elastisite Modiilli (GPa) Elastisite Modiilii (GPa)
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Sekil 82. (a) Deforme olmamis ve (b) deforme olmus DP 1200 numunesinin elastisite

modiill haritalari



4. SONUCLAR

Bu ¢alismada, nanogirinim yontemi ile malzemelerin sertlik, elastisite modiilii ve
artik gerilme gibi mekanik Ozelliklerin eldesine yonelik ¢alismalar ylriitilmustiir.
Sikistirilmis saf bakir tozlarina, ii¢ farkli zirh ve ti¢ farkli otomotiv geliklerine nanogirinim
ve mikrogirinim uygulanmistir. Bu c¢alismadan elde edilen onemli sonuglar asagida
stralanmigtir:

- Bakir tozlarinin taban malzeme {izerinde mikrogirinimler, 50 mN maksimum girinim
kuvveti ile gerceklestirildi. Elastisite modiilii degerleri 78—111 GPa araliginda, sertlik
degerleri ise 1.06—1.12 GPa araliginda kaydedildi.

- Bakir tozlar1 igin alt, {ist ve vadi tabakalarinda ayn1 maksimum kuvvette ortalama sertlik
ve elastisite modiilii degerleri sirasiyla 0.88 ve 70.1 GPa olarak bulunmustur. Tim
durumlarda, malzemenin elastisite modiilii artan sertlikle birlikte artmistir.

- DP 800 geligi i¢in tekrarli, konvansiyonel ve kademeli mikrogirinimler 50 — 300 mN
kuvvetlerinde arastirildi. Segilen girinim kuvvetlerinin ferrit ve martenzit gibi fazlarin
sertligini belirlemekten ziyade genel malzeme sertligi bulunmustur. Girinim boyutu
etkisinin daha diisiik 50 mN kuvvette daha belirgin oldugu gorilmistiir.

- Nanogirinim yontemiyle elde edilen artik gerilme degerlerinin, XRD yontemi ile elde
edilen artik gerilme degerlerinden kabul edilebilir bir hata payiyla saptig1 gozlenmistir.
Ramor 500 i¢in % 7, Ramor 550 i¢in % 5 ve Armox Advance igin % 11 fark belirlenmistir.
Ancak bu farklarin girinim yapilan noktaya bagli olarak degisebilir olmasi nedeniyle
nanogirinim ile artik gerilme Ol¢limiinde dikkatli olunmasi gerekmektedir. Bu yontemin
tek basina artik gerilme 6l¢limii i¢in giivenilir olmayabilecegi degerlendirilmistir.

- Doniistiiriilen mikro sertlik degerleri ile nanogirinim sertlik degerleri arasinda Ramor 500
icin % 7,6, Ramor 550 i¢in % 0,6 ve Armox Advance i¢in % 12,6 bulundu.

- DP 1000 ve DP 1200 geliklerine 0,9 — 10 mN arasindaki kuvvetlerde girinimler
gerceklestirilmistir. 50 — 200 nm girinim derinligine karsilik gelen bu girinimlerde sertlik
ve elastisite modiili degerleri incelendiginde, 50 nm yer degistirmede boyut etkisinin
varlig1 daha yiiksek oldugu tespit edilmistir.

- Nanogirinim - artik gerilme ile XRD - artik gerilme yontemlerinin sonuglari arasinda %
10 - % 28 fark kaydedildi.
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- Gergeklestirilen nanogirinimin sonlu eleman modeli olusturulmustur. Sonlu elemanlar
analizinden elde edilen kuvvet-yer degistirme egrilerinin, girinimden elde edilen deneysel
verilerle % 95 oraninda Ortlismesiyle model dogrulanmastir.

- DP 1000 ve DP 1200 deneysel gerilme-birim sekil degisim egrilerinin, deformasyon
sertlesme bolgesinin sonuna kadar sayisal analizle elde edilen egrilerle % 90 uyum iginde

oldugu goriilmiistiir.



5. ONERILER

Bu ¢alismada elde edilen deneysel ve sayisal verilere dayanarak, gelecekte yapilacak
calismalar i¢in bazi Oneriler agagida verilmistir:
- Girinim yontemi esasli mekanik 6zellik haritalama i¢in miimkiin olan en fazla sayidaki ve
uygun yik degeriyle 6l¢iimlerin alinmasi, malzemenin i¢ yapisindaki mekanik 6zelliklerin
daha hassas bir sekilde elde edilmesine olanak saglayacaktir.
- Bagka yiiksek mukavemetli ¢elikler icin X 1sinlart teknigi ile artik gerilme tayini
yapilabilir. XRD - artik gerilme ile girinim - artik gerilme tekniklerinin karsilastiriimasi
sonucu bunlarin endiistriyel alanda uygulanabilirligi arastirilabilir.
- Girinim teknigi ile artik gerilme 6l¢iimiine yonelik caligmalar, 6zellikle yari iletkenler,
kaplamalar ve ince film kaplamalar iizerine genisletilebilir.
- Zirh geliklerinin nanogirinim ile kirilma tokluklarinin elde edilmesinde catlak olusturma
onemli oldugundan (malzemenin gevrekligine bagli) girinim yapan ucun Berkovich yerine
kiip koseli (cube-corner) olmasi durumunda catlak olusturulabilir ve kirilma toklugu
belirlenecektir.
- Fazlarin sertlik degerlerini belirlemek igin, nanogirinim 6lgtimleriyle analiz edilen alanlar

daha sonra EBSD ve TEM ile karakterize edilebilir.
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