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Figure A. On the left, scanning electron microscopy images of a Cu-Nb nanolayered micropillar, before and after
compression testing. On the right, shear stress-compression strain plot of two individual micropillars tested.

Purpose: Nanolayered metals are nanomaterials composed of alternating layers of two metals with layer
thicknesses below 1 micron. Nanolayered metals are promising for engineering applications due to their
superior properties such as high yield strength, thermal stability and radiation resistance. For the development
of stronger nanolayers and for obtaining a better understanding of structure-property relationships of these
materials, the interfacial strengths of the layers needs to be measured accurately and precisely. Molecular
dynamics simulations and experimental measurements indicate that the shear strengths of the interfaces are
quite low compared to the yield strength of the layers when the layers are of different crystal structures forming
an incoherent interface. However, experimental studies on this subject are very limited and there is very limited
information regarding the sample preparation approaches. In this study, details of a method for experimental
measurement of shear strength of interfaces are presented.

Theory and Methods:

Alternating copper-niobium layers were produced by physical vapor deposition, micropillar samples were
prepared by focused ion beam, and the samples were subjected to compression tests by means of a nanoindenter.
Before the sample production, silicon microcylinders were produced by standard lithography techniques which
provided a novel approach for reducing the sample production time and cost, and improving the manufacturing
repeatability of the samples and the results.

Results:

The micropillars failed through interfacial sliding through the interface, with negligible deformation within the
layers. The shear strength results are consistent with experimental data and molecular dynamics simulations
available in the literature.

Conclusion:

This work demonstrated an effective approach to the interfacial strength measurements at the nanoscale. The
applied method offers a systematic procedure for measuring the adhesion properties of various engineering
coatings as well as the interfacial strength of interfaces of multi-phase alloys.
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ONECIKANLAR

e  Nanokatmanli malzemelerin arayiizey kayma dayanimlarini dlgmeye yonelik bir yontemin ayrintilar: sunulmustur
e Numune hazirlik agamasinin daha tekrarlanabilir ve etkili yapilmasina yonelik 6zgiin bir yaklasim gelistirilmis ve uygulanmistir
e Yontem Cu/Nb nanokatmanlarina uygulanmisg ve tekrarlanabilir sonuglar elde edilmigtir
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Anahtar Kelimeler:

Nanokatmanli malzemeler,
mekanik dlglimler,
arayiizey dayanimi,
mikrobasma deneyi,
odaklanmig iyon demeti

iki farkli metalin ardisik katmanlar halinde siralandig1 ve katman kalmliklarnim 1 mikronun altinda oldugu yapilara
nanokatmanli metaller adi verilir. Nanokatmanli metaller, yiiksek akma dayanimi, 1sil stabilite ve radyasyon
dayanimi gibi istiin 6zellikleri nedeniyle miihendislik uygulamalar igin gelecek vaat etmektedir. Daha yiiksek
dayanimli nanokatmanlarin gelistirilmesi ve bu malzemelerin igyapi-mekanik o6zellik iliskisinin daha iyi
anlagilabilmesi i¢in, katmanlarin arayiizey dayanimlarimin dogru ve hassas bir sekilde ol¢iilmesi gerekir. Farkli
kristal yapisina sahip iki elementin olusturdugu nanokatmanli yapilarda, arayiizeylerin kayma dayanimlarinin
katmanlarin akma dayanimina gore oldukga diisiik olduguna dair bulgular mevcuttur. Fakat bu konudaki deneysel
calismalar, ol¢timlerin zorlugu nedeniyle olduk¢a sinirhidir. Bu ¢alismada, arayiizeylerin kayma dayanimlarinin
deneysel olarak ol¢iilmesine yonelik bir yontemin detaylar1 sunulmustur. Bu amagla, bakir-niyobyum katmanlar1
fiziksel buhar birakimu ile tiretilmis, odaklanmig iyon demeti araciligtyla mikrosiitun numuneler hazirlanmis, elde
edilen numuneler tizerinde bir nanosertlik cihazi araciligiyla basma testi yapilmistir. Numune iiretimi oncesinde
litografi yontemiyle silisyum mikrosilindir altliklar Giretilmis ve bu 6zgiin yaklasim sayesinde numune iiretim siiresi
ve maliyeti kisaltilms, tekrarlanabilirlik ise artirllmigtir. Elde edilen sonuglar literatiirdeki deneysel verilerle ve
molekiiler dinamik simiilasyonlart ile uyumludur. Uygulanan ydntem, nanokatmanlarin yani sira, cesitli
miihendislik kaplamalarinin yiizeye yapisma ozelliklerini ve ¢ok fazli yapilarin faz arayiizeylerindeki dayanimi
6l¢mek icin de etkili bir yaklagim sunmaktadir.

Experimental measurements of interfacial strength at the nanoscale

HIGHLIGHTS

e Details of a method for measuring the interfacial shear strengths of nanolayered materials are presented
e A novel approach has been developed and implemented to make the sample preparation steps more repeatable and effective
e The method was applied to Cu/ Nb nanolayers and consistent results were obtained
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Nanolayered metals are nanomaterials composed of alternating layers of two metals with layer thicknesses below
1 micron. Nanolayered metals are promising for engineering applications due to their superior properties such as
high yield strength, thermal stability and radiation resistance. For the development of stronger nanolayers and for
obtaining a better understanding of structure-proprety relationships of these materials, the interfacial strengths of
the layers needs to be measured accurately and precisely. Molecular dynamics simulations and experimental
measurements indicate that the shear strengths of the interfaces are quite low compared to the yield strength of the
layers when the layers are of different crystal structures forming an incoherent interface. However, experimental
studies on this subject are very limited and there is very limited information regarding the sample preparation
approaches. In this study, details of a method for experimental measurement of shear strength of interfaces are
presented. For this purpose, copper-niobium layers were produced by physical vapor deposition, micropillar
samples were prepared by focused ion beam, and the samples were subjected to compression tests by means of a
nanoindenter. Before the sample production, silicon microcylinders were produced by standard lithography
techniques which provided a novel approach for reducing the sample production time and cost and improving the
manufacturing repeatability of the samples and results. The shear strength results are consistent with experimental
data in the literature and molecular dynamics simulations. The applied method offers an effective approach to
measure the adhesion properties of the various engineering coatings as well as the interfacial strength of the phase
interfaces of multi-phase alloys.
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1. GIRIS INTRODUCTION)

Nanoyapili metaller ve yeni nesil alasimlar, miihendislik
uygulamalari i¢in gelecek vaat eden malzemelerdir [1-3]. Bu
malzemeler arasinda Onemli bir yere sahip olan
nanokatmanli metaller, kalinlig1 genellikle 100 nm’nin
altinda olan ardigik katmanlardan olusan yapilardir [4]. Sekil
1, ornek olarak 50 nm kalinligma sahip bakir-niyobyum
katmanlarinin (Cu/Nb) taramali elektron mikroskobu (SEM)
kesit goriintiisii sunmaktadir. Bu yapilar geleneksel
yontemlerle {iretilen metallere ve metal alasimlara gore ¢ok
yiiksek akma dayamimma sahiptirler [5]. Ornegin, 20 nm
katman kalinligina sahip saf Cu/Nb nanokatmanlarinin akma
dayanimi1 1.7 GPa olarak o6l¢iilmiistiir [1]. 5 nm katman
kalmligina inildiginde akma dayanimi 24 GPa’a
cikmaktadir [6]. Bu deger endiistride yaygin olarak
kullanilan soguk haddelenmis bakirin  dayanimindan
yaklasik 20 kat, 304 paslanmaz ¢elik dayanimindan ise
yaklagik 10 kat fazladir [7, 8]. Benzer yiikseklikteki akma
dayanimlari aym1 zamanda demir, nikel, aliminyum gibi
metallerden olusan nanokatmanlarda da gézlenmistir [9—11].

Nanokatmanlarin yiiksek akma dayanimlari, tane smir
sertlesmesine benzer bir davramigla agiklanabilir. Bu
malzemelerde dislokasyon hareketine engel olan tane
sintrlarinin - yerini, iki metal ¢ifti arasindaki arayiizey
almaktadir. Katman kalinligin azaldik¢a artan arayiizey
yogunlugu, dislokasyon hareketini giderek daha fazla
kisitlayarak akma dayaniminda artigsa neden olmaktadir.

Nanokatmanlarin akma dayanimi, benzer bir mantikla
yiiksek dayanim saglayan nanokristalli metallerin ¢ok
iizerindedir. Ornegin, 20 nm tane boyutuna sahip
nanokristalli bakirin akma dayanimi 700 MPa civarinda iken
[12], 20 nm’lik katmanlara sahip Cu/Nb 1.7 GPa’lik bir
dayanim  gostermektedir  [1]. Molekiiler  dinamik
simiilasyonlari, bu ilave akma dayanim artiginin, Cu ve Nb
arasindaki araylizeyin uyumsuz yapisindan kaynaklandigim
ortaya koymustur [13]. Cu ve Nb katmanlari, sirasiyla, ylizey
merkezli kiibik (YMK) ve hacim merkezli kiilbik (HMK)
yapilardan olusur. Farkli kristal yapilarn karsilastigi
araylizeyin uyumsuz yapisi, dislokasyonlar i¢in ilave bir
engel teskil ederek akma dayanimini tane sinirlarindan daha
etkili bir sekilde artirmaktadir. S6z konusu araylizey
yapisinin bir baska sonucu da, bu malzemelerin arayiizey
kayma dayaniminin, katmanlarin dayanimlarima goére
oldukca diisiikk kalmasidir [13, 14]. Yapilan molekiiler
dinamik (MD) simiilasyonlar1, bir arayiizeyin kayma
dayanimi diistiikce, arayiizeydeki dislokasyon ge¢iginin
zorlagtigini gostermektedir [5]. Dolayisiyla,
nanokatmanlarin araylizeyleri zayifladik¢a, arayiizeye dik
yondeki yiiklemelerde dayanimlarinin arttigma dair ilging
bir simiilasyon Ongoriisii mevcuttur [15]. Dolayisiyla
nanokatmanli  malzemelerin  igyapi-mekanik  6zellik
iliskilerini daha iyi anlamak ve daha {istiin nitelikli
nanokatmanlar gelistirebilmek i¢in, farklt nanokatmanlarin
araylizey kayma dayanimlarin1 dogru ve hassas bir sekilde
6lgmek onem tagimaktadir.

Son yillarda mikrodlgekteki numune iiretimi ve Olglim
tekniklerinin gelistirilmesi ile, nanomalzemelerin mekanik
ozelliklerini 6l¢gmek miimkiin olmustur [16, 17]. 2000°1i
yillarin basinda gelistirilen ve malzemenin akma
dayaniminin dogrudan Sl¢iimiine olanak veren mikrobasma
deneyleri, giderek yayginlasan sekilde kullanilmaktadir [18].
Bu deneylerde genellikle odaklanmis iyon demetiyle
hazirlanan bir mikrosilindire, diiz elmas u¢ takilmis bir
nanosertlik cihazi araciligiyla basma testi uygulanir. Elde
edilen kuvvet-deplasman egrisi, geleneksel basma
deneylerine benzer sekilde gerilim-gerinim egrisine
¢evrilerek malzemenin mekanik davranisi ile ilgili cesitli
bilgiler elde edilir.

Sekil 1. 50 nm katman kalinligina sahip bakir-niyobyum

nanokatmanli yapimin SEM kesit goriintisil.
(Cross-sectional SEM images of Cu/Nb nanolayers with a layer thickness
of 50 nm).

Bu ¢alismada, nanokatmanli malzemelerin arayiizey kayma
dayanimlarin1  belirlemeye yonelik olarak gelistirilen
modifiye edilmis bir mikrobasma deneyinin numune
hazirlama ve Ol¢limleri sunulmustur. Daha Once benzer
arayiizey Ol¢timleri, gok sinirl sayida da olsa yapilmistir [14,
19], fakat tekrarlanabilir sonuglar elde etmede biiyiikk 6nem
tastyan numune hazirlanmasi konusuna yogunlasan herhangi
bir ¢alisma mevcut degildir. Bu ¢aligmada, literatiirde ilk
defa, litografi yontemlerinden faydalanilarak hazirlanan
altliklar aracilifiyla, numune hazirlig: siireci kisaltilmis ve
daha tekrarlanabilir bir yaklasim geligtirilmistir.

2. MALZEME VE METOD (MATERIALS AND METHODS)

2.1. Arayiizey Kayma Dayamm Olciim Geometrisi
(Interfacing Shear Strength Measurement Geometry)

Mikrobasma testlerinin sematigi Sekil 2°de gosterilmektedir.
Kesik koni geometrisine sahip bir elmas ug, silindir
geometrisine sahip mikrosiitun numuneye giderek artan bir
kuvvet uygulamakta ve ilgili kuvvet ve deplasman
nanosertlik cihazi tarafindan 6l¢lilmektedir. Sekilde farkli
renkler ile ifade edilen Cu ve Nb katmanlar1 ve arayiizeyler,
basma ekseni ile 45 derece ag1 yapmaktadir (Sekil 2a).
Cu/Nb nanokatmanlarinda arayiizeylerin kayma dayanimi
her bir katmanin kendi akma dayanimindan diisiikk oldugu
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icin, katmanlar plastik sekil degistirmeye ugramadan 6nce
arayiizeyde kayma gergeklesir [20]. Elde edilen kuvvet
deplasman egrisinden arayiizey kayma dayanimi asagidaki
ifade ile hesaplanir.

- Fcos(A) 0

- mfz/cos((,é)

Yukaridaki denklemde 7 araylizeyin kayma dayanimi, F
kayma noktasindaki basma kuvveti, 4 kayma yoni ile
yiikleme ekseni arasindaki agi, ¢ arayiizey dikmesi ile
yikleme ekseni arasindaki agi, » ise mikrosiitunun
yarigapidir. Ilgili acilar Sekil 2b’de gosterilmektedir. 45
derecelik katman geometrisi nedeniyle bu caligmadaki
numunelerde ¢ 45 derecedir. Her bir katman kendi i¢inde
nanokristalli bir yapiya sahip oldugundan kayma dayanimi
araylizey diizleminde yone bagl degildir, dolayisiyla 4 agis1
da, en diisiik gerilimde kaymay1 saglayan 45 derece degerini
almaktadir [14].

a) b)
Kayma
dizlemi
dikmesi

kayma yonii

Sekil 2. a) Araylizey kayma dayanimi 6l¢iimiine yonelik
mikrobasma deneyi geometrisi. b) Araylizey diizlemi ve
kayma yoniinii agiklayan sematik. ((a) Micropillar compression
configuration for interfacial shear strength measurements. (b) A schematic
demonstrating the geometric relationships between the loading axis and the
shear surface.)

2.2. Numune Uretim Asamalart (Sample Production Stages)

Numuneye son seklini verme siirecindeki odaklanmig iyon
demeti kullanimi, tiim mikrobasma deneyi numune
tiretimlerindeki ortak noktadir. Odaklanmis iyon demeti
(focused ion beam, FIB) SEM’e benzer bir prensiple caligir
ve numune izerine elektron demeti yerine galyum
iyonlarindan olusan bir iyon demeti gonderir. Galyum
iyonlar1 temas ettikleri yiizeydeki atomlar1 sagtirma
yontemiyle yiizeyden koparirlar, dolayisiyla mikro 6lgekte
bir frezeleme imkani verirler. FIB zaman alan ve masrafli bir
uygulama oldugu i¢in bu cihazin kullanimmi minimumda
tutmak hedeflenir. Bu ¢aligmay1 benzer ¢alismalardan ayiran
en 6nemli ve 6zglin unsur, numune iretim agamasinda s6z
konusu odaklanmig iyon demeti kulanimimi minimuma
indirmesi, numunenin i¢ yapisina zarar veren kesme ve
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parlatma iglemlerini ortadan kaldirmasi ve c¢ok yiiksek
tekrarlanabilirlige  sahip numune {retimine olanak
vermesidir. Sekil 3, s6z konusu iiretim asamalarin1 sematik
olarak 6zetlemektedir.

ik adim olarak tek kristalli silisyum pullar iizerinde 15 pm
capinda ve 30 pm yiiksekliginde silisyum mikrosilindirler
iiretilmistir. Ikinci adimda silisyum mikrosilindirlerden
gerekli sayida mikrosilindirin tepesi, odaklanmig iyon
demeti araciligiyla 45 derece agiyla kesilmistir. Ardindan 45
derecelik  egime  sahip  mikrosilindirlerin  ylizeyi
nanokatmanli numune ile fiziksel buhar birakimi yontemiyle
kaplanmigtir. Filmle kaplanmis mikrosilindirler, ortalarinda
500 nm capinda ve 1 pm yiiksekliginde nanokatmanli birer
mikrosiitun kalacak sekilde FIB ile frezelenmistir. Son
olarak iist yiizeydeki egimi gidermek i¢in odaklanmis iyon
demetiyle iist yiizey traglanmistir.

LT o™ ‘?y odaktanm
|

15um 85 um iyon demeti
— !

=30

um

)
l 1. Mikrosilindir iiretimi ‘ | 2. FIB ile 45° agiyla kesim

11111 prerte

nanokatmanh

;
i 7
| |

| 3. Mikrosiitun diretimi | | 4. Ust yiizey frezeleme

+—— Odaklanmig
e— - -
+—— jyon demeti

Sekil 3. Arayiizey kayma dayanimi 6l¢limiine yonelik
numune hazirlama prosediirii. 2. ve 3. agamalar arasinda
fiziksel buhar birakimi ile nanokatmanl numune kaplamasi

yapilmaktadir.

(Specimen preparation procedure for the interfacial shear strength
measurements. There exists a nanolayer coating process in between steps 2
and 3.)

Gelistirilen yaklagim sayesinde mikrosiitun numuneler,
birbirlerinden belirli uzakliktaki silisyum mikrosilindirler
lizerinde {iretilmistir. Bu sayede sadece 15 um’lik silisyum
mikrosilindirlerin ¢evre bdlgesinin frezelenmesi yeterli
olmustur. Mikrosilindir yapinin mevcut olmadig1 durumda,
deney esnasinda genis ¢apa sahip elmas ucun kenarlarinin
numune yiizeyine ¢arpmasini engellemek i¢in mikrosilindir
etrafinda bes kata varan oranda daha fazla malzemenin
frezelenmesi gerekmektedir. Ikinci bir énemli nokta da, diiz
bir althgin kullanilmast durumunda, numunenin kenar
bolgesinde 45 derecelik ac1 ile bir kesme ve parlatma
isleminin gerekliligidir. Yiksek i¢ gerilmeye ve buna bagh
olarak ylizeye diislik bir yapismaya sahip nanokatmanlar, bu
parlatma isleminde genelde altliktan kolayca ayrilmaktadir.
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Ayrica, mikrosiitun numuneler parlatma isleminin yapildigi
bolgenin  hemen  bitisiginde hazirlanmak  zorunda
oldugundan, s6z konusu parlatma esnasinda kaplamanin
gecirdigi soguk islemenin etkisi, deneysel sonuglari
etkilemektedir.

2.3. Althik Uretimi (Base Production)

Mikrosilindirlerin tiretimi, standart fotolitografi tekniklerini
esas almistir. Uretimde 500 um kalmliginda ve 10 cm
capinda tek kristalli silisyum pullar kullanilmistir. Pullar
oncelikle fotorezist ile oriintiilenmis ve mikrosilindirler STS
Pegasus ICP-DRIE derin tepkin yiikiinlii daglama cihaziyla
yaklasik 50 um derinlige kadar daglama yapilarak elde
edilmigtir. Ardindan pullar tizerindeki fotorezist dnce aseton
ile temizlenmis ve ylizeyde kalan kalintilar piranha ¢ozeltisi
ile ortadan kaldmlmistir. Uretilen silindirlerin SEM
goriintiisii Sekil 4’te verilmektedir.

Sekil 4. Numune altlig1 olarak tiretilen tek kristalli silisyum

mikrosilindirlerin SEM goriintiisi.
(SEM images of the silicon microcylinders fabricated as substrates).

2.4. Nanokatmanli Numune Uretimi
(Nanocatalyst Sample Production)

Uretilen numunelerin iist bolgelerinin 45 derecelik agiyla,
FIB kullanilarak frezelenmesinin ardindan, kaplama iglemi
gerceklestirilmistir. Kaplamalar bir fiziksel buhar birakimi
yontemi  olan  magnetron  sagtirma  teknigi ile
gerceklestirilmistir. Bu amagla VAKSIS iiretimi iki tabancali
bir sagtirma sistemi kullanilmigtir. Numuneler yiiklendikten
sonra kazanin vakum seviyesi 1x10”7 Torr’un altina inene
kadar beklenmis ve kaplamalar 2.2x10° Torr Ar gazi
basincina sahip vakum ortaminda yapilmistir. Kaplamalar
icin saf Cu (%99.99) ve saf Nb (99.99%) sagtirma plakalari
kullanilmigtir.

Nanokatmanli kaplamalar yapilmadan once, diiz silisyum
pullar iizerinde yaklasik 1 wm kalinliginda saf Cu ve saf Nb
kaplamalar yapilmis ve kaplama kaliliklar1 bir profilometre
aracilifiyla Olgiilerek tabanca giicii, siire ve kaplama hizi
kalibrasyonlar1 yapilmistir. Ardindan katman kalinlig1 50 nm
olan ve toplam kalinlig1 3 um olan Cu/Nb nanokatmanlar
kaplanmigtir. Bu amagla Cu ve Nb yerlestirilen sagtirma

tabancalar1  ardistk  olarak  calistrilmistir.  Uretilen
kaplamanin kesiti FIB araciliiyla incelenmistir. Sekil 5 bu
kapsamdaki SEM goriintiilerini géstermektedir.

2.5. Mikrosiitun Numune Uretimi (Sample Production)

Mikrosiitun numuneler FEI Nova 600 Nanolab FIB ile
iiretilmistir. Oncelikle, silisyum mikrosilindirin tamamini
icine alacak gekilde, 15 pm dis ¢apa ve 6 um i¢ ¢apa sahip
halka seklinde bir geometri, yaklasik 30 nA’lik bir iyon
demeti ile frezelenmistir. Bu sayede elde edilen biiyiik ¢apli
mikronumune, giderek kiigiilen iyon demeti akimi degerleri
kullanilarak ve frezelenen alanin dis ¢ap1 ve i¢ ¢ap1 kademeli
olarak dusiiriilerek islenmistir. Son olarak yaklagik 100
pA’lik bir akima sahip iyon demeti ile, i¢ ¢ap 600 nm olacak
sekilde isleme yapilmig, bu islem dig ¢ap1 yaklasik 500 nm
olan numuneleri ortaya ¢ikarmistir. Bu iglemin ardindan elde
edilen numunelerin st yiizeyi 45 derecelik bir agiya sahip
oldugundan, bir sonraki asamada numune doksan derece
cevrilerek {ist ylizeyin yaklagik 500 nm’lik kismui traglanmus,
boylece diizgiin bir silindir geometrisi elde edilmistir.
Uretilen nanokatmanli mikrosiitun numunelerden ikisi Sekil
6’da gosterilmektedir. Gelistirilen yontem ile, kiigiik 6l¢ekte
iistesinden gelmesi oldukga zor olan tekrarlanabillir numune
tiretimi basarilmistir.

2.6. Mekanik Olctimler (Mechanical Measurements)

Mekanik ol¢limler i¢in Agilent G200 nanosertlik cihazi
kullanilmistir. Bu amagla cihaza 90 derecelik agiya sahip ve
ucunda 10 pm capinda diiz yiizey bunan kesik koni
geometrisindeki bir elmas ug takilmistir. Cihaz numuneleri 3
nm/s’lik bir deplasman hizinda test etmistir. Aym
geometride 5 farkli numune iiretilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMALAR
(RESULTS AND DISCUSSION)

Sekil 6 iki farkli mikrobasma numunesini ve ilgili
mithendislik kayma gerilimi-basma gerinimi egrilerini
gostermektedir. Elektron mikroskobu goriintiileri katmanlar
arasindaki kaymay1 net olarak ortaya koymaktadir. S6z
konusu kayma hareketi sadece bir katmanda gerceklesmis ve
numunenin bu katmanin altinda ve istiinde kalan kisimlari
onemli bir sekil degistirmeye ugramamustir.

Kayma yonii ve katmanlarin agis1 géz Oniine alindiginda,
Denklem (1)’de ¢ ve A acilarinin 45 derece oldugu
goriilmektedir. Bu agilar kullanilarak ve numunenin
baslangi¢ c¢apt ve yiiksekligi elektron mikroskobu
goriintiilerinden hesaplanarak, kuvvet-deplasman verisi
kayma dayanimi-normal gerinim egrisine ¢evrilmistir.
Burada kayma dayanimi, kaymanin gerceklestigi yilizeydeki
kayma gerilimine denk gelmektedir. Elde edilen kayma
dayanimi-normal gerinim egrisi, Sekil 6(a) ve 6(b)’de
gosterilen her iki numune i¢in de Sekil 6(c)’de sunulmustur.
Makro olcekteki geleneksel Olgiimlere benzer sekilde,
numunenin baslangicta lineer elastik bir davranis gosterdigi
goriilmektedir. Ardindan plastik deformasyon baslamis ve
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Sekil 5. Numunelerin SEM ve FIB ile elde edilmis kesit goriintiileri. a) 45 derecelik ag1 ile kesilmis silisyum
mikrosiitunlarin kaplama sonrasi goriintiisii. b) Kaplama yapilmis bir mikrosiitunun kesiti. ¢) Cu/Nb katmanlarinin genel

goriiniimii. d) Cu/Nb katmanlarinin yakinlagtirilmig gériiniimii.
(SEM and FIB cross-sectional view of the samples. (a) Silicon microcylinders with 45 degree tilted top surfaces upon coating. (b) A cross-sectional view
of a coated microcylinder. (¢) An overview of the Cu/Nb coating cross-section. (d) A close-up view of the Cu/Nb layers.)

kisa bir siire sonra arayiizeydeki miithendislik kayma gerilimi
azalmaya baslamistir. Bu tiir kayma gerilimleri altinda
araylizeyleri inceleyen MD simiilasyonu sonuglarindan,
araylizeylerin gerinim sertlesmesi veya yumusamasi
gostermedigi ve dayamimin biiyiikk Olglide aymi kaldigi
bilinmektedir [21]. Dolayisiyla gbzlemlenen miihendislik
gerilimi azalmasimin kayma yiizeyinde yiikii tastyan alanin
azalmasma baglh oldugu diisiiniilmektedir. Gozlemlenen
davranis geleneksel dl¢limlerdeki boyun verme davraniginin
deneysel veride yol actigi degisim ile benzerlik
gostermektedir.

Numunenin kayma davranisi1 arayiizey iizerinde ve ¢ok ince
bir bolgede gergeklestigi icin, malzemenin bolgesel olarak
maruz kaldig1 gercek kayma gerinimi hesaplamak miimkiin
olmamusgtir. Bu nedenle kayma geriliminin basma yoniindeki
gerinime gore degisimi sunulmustur. Yaklasik olarak
%20’lik bir gerinime denk gelen bdlgede, miihendislik
kayma geriliminde ani bir artis gbézlemlenmistir. Bunun
nedeni, elmas ucun bu noktada, Sekil 6’da sar1 ok ile
isaretlenmis bolgeye temas etmesidir. Elektron mikroskobu
goriintiisinden de goriilebilecegi gibi, elmas ucun
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gereginden fazla ilerlemesi sonucu bu bolge de son asamada
plastik sekil degistirmeye ugramistir ve kuvvet egrisinde
yapay bir artiga sebep olmustur.

Elde edilen sonuglar, yaklagitk 400 MPa’lik bir kayma
dayanimina isaret etmektedirler. Bu degeri aym katman
kalmligina sahip Cu/Nb’un akma dayanimu ile karsilagtirmak
icin, katmanlar1 yatay diizlemde yer alan ilave bir numune
hazirlanmigtir. Bu numune, katman diizlemine dik olacak
sekilde yiiklenmis ve Sekil 6(c)’deki ek grafikte gdsterilen
gerilim-gerinim egrisi elde edilmistir. Sonuglar yaklasik 1.3
GPa’lik bir akma dayanimina isaret etmektedir ve dnceki
caligmalarda ongoriilen 1.5 GPa’lik degere yakindir [1]. Elde
edilen 1.3 GPa’llk akma dayanimindan hareketle,
katmanlarin kendi iclerindeki 45 derecelik diizlemlerde
kayma dayanimi 650 MPa olarak hesaplanabilir. Olgiilen
kayma dayaniminin bu hesaplanan degerden yaklasik %40
diisiik olmasi, incelenen nanomalzemenin diisiik arayilizey
kayma dayanimini gostermektedir.

Daha once yapilan deneysel ¢alismalarda Misra vd. numune
boyutlarina gére 300 MPa ile 550 MPa degisen aralikta
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Sekil 6. a) b) Tki farkli mikrosiitun numunenin basma deneyi dncesi ve sonras1 SEM gériintiileri. ¢) a ve b)’de gosterilen
numunelerin denklem (1) araciligryla hesaplanmis kayma gerilimi-basma gerinimi egrileri. ¢)’nin icerisindeki ek grafik,
katmanlar1 basma yoniine dik olan numunenin deney sonrasi SEM goriintiisiinii ve ilgili gerilim-gerinim egrisini

géstermektedir ((a) (b) SEM images of two micropillar specimens before and after compression testing. (c¢) Interfacial sliding stress vs. compressive
strain plots of the two specimens shown in a and b. Inset of (c) shows the SEM image of the tested sample with layers perpendicular to the loading
direction and the associated stress-strain data.)

kayma dayanimlari bulmuslardir [20]. Molekiiler dinamik
simiilasyonu c¢alismalarinda ise katmanlarin araylizey
yapisina dogrudan etki eden kristalografik dogrultulara ve
kayma yoniine bagl olarak, 100 MPa ile 1000 MPa arasinda
degisen ¢ok farkli kayma dayanimlart hesaplanmustir [13].
Uretilen numunelerin ortalama tane boyutunun 90 nm
oldugu disiiniilirse, 500 nm ¢apindaki numunenin bir
katmaninda farkli kristalografik yone sahip yaklasik 30
kristal oldugu tahmin edilebilir. Yiikleme anindan her bir
kristal tek basina belirli yonlerde kaymay: tercih etse de,
geometrik uyumluluk gereksinimi nedeniyle tiim katmanin
kayma siireci ortalama bir gerilimde ve en diisiik enerji
gerektiren kayma yonii olan 45 derecelik A’da
gerceklesmektedir. Bu da kayma dayaniminin alabilecegi
sinir degerlerin arasinda olmak kaydiyla ortalama bir deger
almasina sebep olmaktadir.

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Yapilan ¢alisma, araylizey kayma dayanimi dlgiimleri igin
son yillarda gelistirilmis bir deneysel yontemi uygulamak
amactyla, sistematik ve tekrarlanabilir bir numune {iretim
siireci geligtirmigtir. Deneylerin basarisi ve
tekrarlanabilirlii, model olarak kullanilan Cu/Nb sistemi
icin gosterilmigtir. Elde edilen sonuglar literatiirdeki
deneysel veriler ve molekiiler dinamik simiilasyonu
ongoriileriyle uyumludur.

Gelistirilen yontem, sadece metal nanokatmanlari igin degil,
kiigtik Olgekte arayilizeye sahip bir¢ok farkli yapr igin de
etkili bir deneysel yaklagim sunmaktadir. Olgiim prensibinin
temel gereksinimi, arayiizeylerin kayma dayaniminin,

malzemenin i¢ kayma dayanimindan diisiik olmasidir.
Ornegin sert metal nitriir kaplamalar agmma dayanimi
artirict uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadirlar, ve
bu kaplamalarin dmriinii azaltan en 6nemli etmenlerden biri
kaplamanin ylizeye olan yapismasmin smirli olmasidir.
Onerilen 6l¢iim yéntemiyle, farkli kaplamalarm ve kaplama
parametrelerinin  ylizey yapismasma etkisi dogrudan
belirlenebillir. Ayrica iki fazli ¢eliklerin faz araylizeyleri ve
farkli kemik dokularinin birlestigi arayiizeyler de tam olarak
anlagilamayan mekanik davraniglart gosteren yapilara
ornektir. Gelistirilen yontem bu ve bunun gibi bir¢ok farkli
yapiy1 da incelemek icin bir firsat sunmaktadir.
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