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Nitinol alagimi; Ni ve Ti elementlerinin esit veya %49-51 atomik oranlar
arasinda oldugu ikili alasim sistemi olup intermetalik bilesiktir. Bu alagimin en 6nemli
ozelligi sekil hatirlama etkisi ve siiperelastik 6zelligi sergilemesi olayidir. Alasim bu
ozelliklerini sicaklik etkisi ile mikroyapilarinda gerceklesen martensitik faz
dontisiimleri sayesinde gerceklestirmektedir. Alasim bu oOzelliklerine ilaveten
korozyon direnci ve biyouyumluluk 6zelligi de sergilemektedir. Alasimin sicaklik
etkisi ile gergeklesen faz doniisiim Ozellikleri kendisini olusturan bilesenlerden Ni
orani ile biiyiikk miktarda etkilenmektedir. Ayrica 1sil-islem veya yaslandirma ile de
alagim icerisinde olusan intermetalik fazlar ana fazin bilesenlerini degistirebilmekte
ve dolayisiyla faz doniisiim 6zelliklerini de degistirebilmektedir.  Nitinol alagimi
ozellikle tip diinyasinda ve bir¢cok sanayi sektoriinde kullanilmaktadir. Kullanim
yerlerine gore alasimin oranlarinin ve termal gegmisinin 1yl belirlenmesi
gerekmektedir. Bu amagla, atomik olarak Ni-49.8Ti elementlerinden olusan Nitinol
alasim numuneleri 1000 °C’de 1s1l islem firininda 30 dakika bekletilerek soguk suya
atilmistir. Daha sonrasinda numuneler 1s1l iglem firminda farkli sicakliklarda (500 °C,
600 °C,700 °C) bekletilmis ve akabininde farkli sogutma hizlariyla (0,2 °C/dk, 0,5
°C/dk, 1 °C/dk) oda sicakligina sogutulmustur. Boylece Nitinol alasiminin farkli
yaslandirma sicakliklarindan sonra mikroyapilari, faz doniisiim kinetikleri ve sekil
hatirlama 6zellikleri incelenmeye ¢aligilmistir.

Anahtar Kelimeler: NITINOL; Sekil Hatirlamali Alasimlar; Yaslandirma;
Martensitik Faz Doniistimii.
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Nitinol alloy is an intermetallic compound occurring from binary alloy system
between Ni and Ti elements, the elements are equal or between 49 and 51% atomic
proportions. The most important feature of this alloy is the display shape memory
effect and superelasticity. Alloy realizes these properties thanks to martensitic phase
transformations occurring in microstructures due to changing temperature. In addition
to these properties, the alloy exhibits corrosion resistance and biocompatibility. The
phase transformation properties of the alloy due to the temperature effect are
influenced by the Ni content of the constituent components in large amounts. In
addition, the intermetallic phases formed in the alloy by heat-treatment or aging can
change the components of the main phase and thus change phase transformation
properties. Nitinol alloy is used especially in the medical field and in many industrial
sectors. Alloy ratios and thermal history must be well defined according to the places
of use. For this purpose, Nitinol alloy specimens, consisting of Ni-49.8Ti alloys, were
placed in a heat treatment furnace at 1000 ° C for 30 minutes and then discharged into
cold water. Subsequently, the samples were allowed to stand in the heat treatment
furnace at different temperatures (500 °C, 600 °C, 700 °C), and then cooled to room
temperature with different cooling rates (0,2 °C / min, 0,5 °C / min, 1 °C). Thus, after
different aging temperatures, the microstructures, phase transformation kinetics and
shape memory properties of the Nitinol alloy were tried to be investigated.

Key Words: NITINOL; Shape Memory Alloys; Ageing; Martensitic Phase
Transformation.
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1. GIiRIS Tugba YILDIZ SAYGILI

1. GIRIS

Metallerin giliniimiiz diinyasinda teknolojik Onemi eski caglardan beri
insanlarinin madenleri tanimasi ve i¢inde bulundugu zamanin sartlarina uygun olacak
sekilde tretmeyi deneysel olarak bulmasi ile baslamistir. Metal denildiginde genel
olarak anlasilan ozellikler; ergitilebilen, soguk ve sicak sekillendirilebilen, 1s1 ve
elektrigi iyi ileten, yliksek mukavemetli kat1 malzemeler aklimiza gelmektedir. Bu
malzemelerin kendi aralarinda olusturdugu veya bir tanesi metal olmak tizere iki veya
daha fazla elementten olusan ve metal 6zelligi gosteren malzemelere ise “alagim”
denilmektedir. Metaller ve alagimlar ¢cok degisik tiirlerde iistiin 6zelliklere sahiptirler
ve bu 6zellikler soguk sekil verme ve 1s1l islem yolu ile birka¢ kat arttirilabilir. Bu
sebeple metaller ve alagimlar giiniimiizde giinliik yasantidan ulagim sektoriine, sanayi
ve tip bilimi gibi bircok alanda kullanilan duyulan temel malzeme grubunu
olusturmaktadirlar. Bunlarin her biri belirli bir amag¢ i¢in gelistiriimekte ve giin
gectikce artan ihtiyaglarindan otiirli 6zelliklerinin kavranmasit ve kullanim sahasinin
gelistirilmesi i¢in birgok aragtirma konusu olmaktadir [1-4].

Metaller, katt durumda kristal yapidadirlar. Kristal yapi; ti¢c boyutlu uzayda
birbirine yakin olan atom gruplarindan olusan kiiciik bir birimin tekrar etmesi ile
olusan diizenli yapidir. Kristal yap1 igerisinde birbirini tekrar atom gruplari birim hiicre
olarak adlandirilmaktadir. Metallerde en sik rastlanan birim hiicre (6rgii) tiirleri; yilizey
merkezli kiibik (YMK), hacim merkezli kiibik (HMK) ve siki paketlenmis hekzagonal
yapilardir. Siirekli bir maddede, kristal Ozellikleri ve atom dizilisleri ayni olup
homojen dagilan ve fiziksel olarak maddenin diger kisimlarindan ayrilan her bolgesi
faz olarak adlandirilmaktadir. Madde icerisinde bir fazdan diger bir faza gecis faz
doniisiimii olarak bilinir. Fazlarin olusumunda ve faz doniisiimlerinde temel etken
enerji igerigidir. Bu icerigi degistiren temel etken sicaklik, basing ve bilesimden
olusmaktadir. Ayrica manyetik alan da manyetik 6zellikli malzemeler i¢in dnemli bir
etkendir. Bu etkenlerden birisi kendi basina faz gegisine neden olabilecegi gibi birkag
etken birlikte de faz gegisine neden olabilir. Malzemeler atomik yapilarindaki faz

durumlarma gore farkli 6zellik sergilemektedirler [4-6].
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Metal ve metal alasimlarin faz doniisimleri, birgok sayida parametrenin
kontrolii altinda bulunmaktadir. Bu nedenle faz doniisiimlerinin {izerinde son yillarda
oldukga arastirma yapilmakta olup en ¢ok calisilan konulardan biri olmustur. Faz
doniistimleri sanayide pek ¢ok dnemli sonug ortaya koymaktadir fakat faz doniistimii
olayini tam olarak agiklayabilecek kinetik, kristalografik ve termodinamik modellerin
gelistirilmesi heniiz tamamlanmamistir. Bu yilizden bu konuyla ilgili c¢alismalar
giiniimiizde de halen devam etmektedir

Eski caglardan beri yumusak demirin cesitli fiziksel etkenler uygulanarak
sertlestirilebildigi bilinmektedir. O donemde bilim ve teknik bugiinkii kadar yeterli
olmadig1 ve metal fizigi yeteri kadar bilinmedigi i¢in bu konuda gerekli arastirmalar
yapilamamistir. 19.yy’in sonlarindan (1860 1 yillarda) itibaren modern teknolojinin
gelismesiyle birlikte fiziksel etkenler yardimi ile yumusak demirin neden sertlik
kazandig1 ve metal alasimlarindaki bu sertligin malzemenin igindeki martensitik
fazdan ileri geldigi biiyiik dlgiide anlagilmistir. Baz1 metal alagimlart igindeki faz
dontigimleri martensitik doniisiim gibi bir takim geometrik karakteristiklere uyan
ayricaliklar gosterirler. Bu tip doniisiimler ilk defa Alman Fizik¢i Adolf Martens
tarafindan bulundugu i¢in, bu doniistimler bu bilim adaminin adiyla anilir [2,7,8,].

Martensitik doniisiim olay1, kati-kat1 faz doniisiimiidiir. Martensitik doniistim,
malzemenin bulundugu kristal yapidan farkli bir kristal yapiya doniisiimiiniin
diftizyonsuz bir sekilde gergeklestigi doniisim seklidir. Difiizyonsuz martensitik
doniistim metallerin gogunda, alasimlarda ve bilesiklerde gozlenmektedir. Martensitik
doniistim; bir Orgii doniistimiinii, kesme deformasyon mekanizmasini ve atomik
hareketi kapsar. Martensitik doniisiim olayi, metallerde ve alasimlarda rastlanan
birinci dereceden bir yapisal faz doniigiimidiir. Austenit (ana) faza, disaridan Sicaklik
ve zorlama etkisinin birlikte veya ayri ayri uygulanmasi ile martensit (liriin) fazinin
elde edilmesi olayidir [9-11].

Metaller igerisinde demirin gerek iiretiminin ucuz olmasindan dolay1 ve
gerekse sanayide arzu edilen 6zelliklerinden dolay: arastirmacilarin daha ¢ok ilgisini
¢cekmistir. Bu nedenle difiizyonsuz bir faz doniistimii olan martensitik doniistim de ilk
olarak demirli alasimlarda gozlenmistir. Diflizyonsuz faz doniisiimii atomlarin yakin

komsuluklar1 birbirine gére degismeden gerceklesmektedir. ilk olarak demirli
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alagimlarda goriilen martensitik faz donilistimii giiniimiizde bir¢ok metal ve alasimda
da gerceklestigi belirlenmistir. Bu doniisiimiin 1860 1 yillarinda titanyum esasli NiTi
alagiminda da goriilmesi ve bu alasimin Sekil Hatirlama Etkisi sergilemesinden dolay1
martensitik faz doniistimiiniin 6nemi daha da artmustir [12,13].

Sekil hatirlamali alagimlar, deforme edildikleri zaman, uygulanan sicaklik ve
zorlanmalara bagli olarak ilk sekiline veya boyutuna donebilen malzemelerdir.
Martensit fazdayken deforme edilen alagimlarin, isitildiginda tekrar eski seklini
kazanma yetenegidir. Sekil hatirlamali alasimlarin ortak 06zelligi termoelastik
martensitik doniisim gostermeleridir. Sekil hatirlamali alasimlarin ilk bilinen
incelemesi 1932 yilinda Chang ve Read tarafindan yapilmis olup AuCd alagiminda
goriilmistiir. 1938 lerde faz doniistimlerine eslik eden sekil hatirlama olay1 piring,
bakir-¢inko alasiminda gozlenmistir. Arakasindan bunu takip eden yillarda farkli bakir
ve demir alasimlarinda (CuAuZn, CuAINi, CuSn, Cu Mn, Fe-Mn-Si, FePt, FePd) sekil
hatirlama 6zelligine rastlanmis ve 1962 yilinda Buehler ve arkadaslari tarafindan es-
atomlu nikel titanyum alagimlarinda sekil hatirlama olay1 A.B.D. Deniz Savas Araclari
Laboratuvarinda bulunmustur. Bu alagim, nikel ve titanyum alagimindan olustugu i¢in
NITI, alasimm bulundugu laboratuvarin (Naval Ordnance Laboratory) isminin bas
harflerini gosterdigi icin NOL kisaltmasini alarak ticari ismiyle NITINOL olarak
adlandirlmistir [14-17].

Nikel esasli alagimlarin sekil bellegi gostermesi ve siiperelastik 6zelligi, bakir
esasl alasimlara gore daha yiiksek oranda olmasindan dolay1 NiTi sekil hatirlamali
alagimlar, diinyada en ¢ok ilgi gosterilen sekil hatirlamali alagimlardan biri olmustur.
Nikel birgok metal i¢inde daha fazla ¢oziiniirliige sahip oldugundan ¢ok ¢esitli ticari
alasimlar elde edilebilmistir. Nikelin biiyiikk bir c¢ogunlugu alagim iiretiminde
kullanilmaktadir. Isil direncinin yiiksek, sertliginin ve dayaniminin iyi olmasi
sebebiyle ¢ok tercih edilmektedir [18,19]. Titanyum, 1930’dan beri biyomalzeme
olarak kullanilmaktadir. Titanyumun en Onemli 6zellikleri arasinda, hafif olmasi,
kimyasallardan ve asitlerden etkilenmemesi, korozyon direncinin ve mekanik
Ozelliklerinin iyi olmasi, kolaylikla kii¢iik boyutlu numunelerin tiretilebilmesi, renk
degistirmemesi ve tuzlu sudan etkilenmeme vardir. Bu 6zelliklerinden dolayi titanyum

ortopedik uygulamalarda biyomalzeme olarak kullanilmaktadir. Titanyumun isleme
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teknolojisinin ve maliyetinin yiiksek olmasina karsin tercih edilmesinin sebebi bu
istlin ozellikleridir ve tip, havacilik, ugak, uzay, el aletleri gibi pek ¢ok kullanim
alanina sahiptir [20-22].

NiTi alasimlari; iki elementin esit veya neredeyse esit atomik oranda oldugu
ikili alagim sistemi olup intermetalik bilesiklerdir. Bircok metalik alagimda oldugu gibi
asirt nikel veya titanyum genis bir ¢oziinebilirlik alanina sahiptir ve bir¢ok siradan
alasima gore daha iyi plastik sekillendirilebilme 6zelligi gosterirler [14,15,23].

NiTi alagimlarinin donilisiim davraniglar1 ve mekanik 6zellikleri soguk
deformasyon, 1sil ¢evrim, Ni bakimindan zengin fazin yaslandirilmasi gibi
termomekanik islemler sayesinde degistirilebilir. Isil iglem gibi diger faktorler de
mekanik Ozellikler tizerinde rol oynar. Elde edilen veriler ve yapilan deneyler
sonucunda yaslandirma isleminin, austenit fazda ya da {iriin fazda uygulanmasi,
numunenin mikro yapisi ve diizen derecesi degismesinin alasimlarin sekil hatirlama
etkisi tizerine onemli etkisi bulunmaktadir. Sekil hatirlama etkisinin temelini olugturan
marsensitik doniisiimler yar1 kararli ana fazdan martensit faza doniisiim seklinde
gerceklesir. Sekil hatirlamali alasimlarda martensit fazda yaslandirma isleminin
alasimin karakteristik doniisiim sicakliklarin1 ve karakteristik Ozellikleri iizerine
etkileri bulunmaktadir. Martensit baglama sicaklifinin {lizerinde ya da altinda
uygulanan yaslandirma islemiyle doniisiim sicakligi degistirilebilir [3,8,24].

Bu caligmada, NiTi alasiminda yaslandirma isleminin alagimin mikroyapisi,
faz doniisiim kinetikleri ve sekil hatirlama 6zellikleri {izerine etkileri incelenmistir. Bu
amacla, deneyde kullanilan NiTi alasim numunelerine farkli sicakliklar ve farkli

sogutma hizlartyla suni yaslandirma iglemi yapilmistir.
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2. FAZ DONUSUM KINETIKLERI

2.1. Faz Doniisiimlerinin Termodinamigi

Bir malzemede ig¢yap1 yoniinden farklilik gosteren boliimlere faz denilir. Her
faz atomlarin homojen olarak dizilmeleri sonucu olusur ve belirli bir fiziksel ve
kimyasal yapiya sahiptir. Bu yapilar fiziksel olarak da maddenin diger kisimlarindan
ayrilir [3]. Burada homojen olma, verilen fiziksel sartlar altinda 6zel bir yapida
bulunma durumudur. Saf maddelerde fazlar arasinda fiziksel farkliliklar olsa bile
kimyasal ozellikler aynidir. Farkli maddelerin karistirilmasiyla olusturulan
¢ozeltilerde fazlar hem kimyasal hem de fiziksel olarak farkli olabilir [7].
Malzemelerin 6zellikleri; icerisinde bulunduklar1 fazlarin cinsine, faz sayilarina,
fazlarin oranlari ve bigimlerine baglidir. Bir malzeme sisteminin sicakligi degistiginde
atomlarin enerjisi, dolayist ile hareket yetenegi de degisir ve olanak verildigi zaman
genellikle disiik enerjili kararli denge yapist Olustururlar. Fazlarin olusumunda ve
doniigiimiinde en 6nemli ana neden enerjidir. Bu enerji igerigini degistiren ti¢ temel
faktor etken vardir. Bunlar; sicaklik, basing ve kimyasal bilesimdir. Mevcut kosullar
degistirildiginde enerji igerigi degisir ve bu sebepten dolay1 denge hali bozulur.
Atomlar daha disiik enerji seviyesi gerektiren baska bir denge konumuna gecer ve
farkl1 bir sekilde dizilirler [4].

Homojen bir sekilde dizilen atomlarin kararli denge halinde olduklarinda belirli
bir faz meydana getirirler. Fakat uygulanan bir fiziksel etken ile cismin enerji igerigi
degisirse 0 anki enerji dengesi bozulur ve bu sebeple atomlar bulunduklar1 konumdan
enerji gereksinim daha diisiik olan baska bir denge konumuna gecer ve degisik bigimde
diizenlenirler. Boylece yeni bir denge yapisi yani yeni bir faz olusur. Belirli fazlardan
olusan bir denge yapisinin degisik fazlardan olusan farkli bir denge yapisina gecisi
seklinde gerceklesen bu olaya “faz doniisiimii” denir. Bir katida faz doniisiimleri,
difiizyonlu ve diflizyonsuz olmak flizere iki sekilde gerceklesir. Faz donilisiimii
sirasinda yapiy1 olusturan atomlarin birbirine gére konumlar1 ya da komsuluklari
degisiyorsa bu doniisiime diflizyonlu faz doniisiimii, doniisiim sirasinda atomlarin

birbirine gore konumlar1 ya da komsuluklari degismiyorsa bu doniisiime de
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difiizyonsuz faz doniisimii denir [3,4]. Metal ve metal alagimlarinin sicaklikla
atomlarin yayilmali bir olusumla yer degistiremeyecekleri kadar hizli bir sekilde
degistirilirse yayilmasiz faz doniisimii gézlenir ve bu tiir doniisiimlere martensitik
dontistimler denir. Martensitik doniisiimler kati1 haldeki yapinin atomlarimin birlikte
hareketlerini kapsadigi i¢in difiizyonsuz faz doniistimleridir. Sekil hatirlama 6zelligi
gosteren alasimlarda diflizyonsuz faz doniistimleri gergeklesir.  Diflizyon
gerceklesmeyen doniisiimlerde atomlar birlikte hareket ettigi i¢in doniisiim Oncesi
atomik komsuluklar ile doniisiim sonrasi atomik komsuluklar aynidir. Bu nedenle
difiizyonsuz doniistimler ‘‘askeri dontisimler’” olarak adlandirilir. Difiizyonlu
doniistimler ise atomlarin birlikte hareketini kapsamadigindan “‘sivil doniistimler’
olarak adlandirilir [3,4,7,25].

Bir sistem kararli olmadig1 zaman kararli duruma yonelmeye baslar. Sistemin
kararlilig1 termodinamik davraniglari ile belirlenir. Sabit sicaklik ve basingta kapali bir
sistem, Gibbs serbest enerjisini en alt seviyede tutarak, faz ve faz karisiminda kararl
durumda olur. Sicaklik, basing ve kompozisyona ek olarak bosluk, arayer, dislokasyon
ve arafaz ylizeyleri gibi kristal kusurlar kararlilig: bityiik 6l¢iide etkiler [26].

Sistemin sicakligi ve basinci dikkate alinmadiginda, denge durumu diger
termodinamik 6zelliklerin yardimu ile tanimlanur. Tlgilenilen doniisiimlerin cogu, sabit
sicaklik ve basing altinda meydana gelir. Fazlar arasinda gegisin olabilmesi i¢in
sistemin mevcut son faza gore kararsiz olmasi gerekir. Bu durumda, denge durumu
Gibss serbest enerjisi ile ifade edilir. Coklu faz sisteminde serbest enerji ZniGi ifadesi
ile verilir. Burada ni 1’inc1 fazin mol sayist ve Gi 1’inci fazin molar serbest enerjisidir.
Sistemin denge durumu ZniGi fonksiyonunun minimumuna karsilik gelir. Sabit
sicaklik ve basingta sistemin kararliligi Gibss serbest enerjisi (G) agsagidaki gibi ifade

edilir ve Gibbs serbest Enerjisinin en kii¢iik degeri ile belirlenir [7,26,27].

G = H-TS (2.1)

Burada H molar entalpi, S molar entropi ve T mutlak sicakliktir. Entalpi; molar

enerji U (i¢ enerji) basing P ve molar hacim V cinsinden asagidaki gibi tanimlanir.

H=U+PV (2.2)
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I¢ enerji, atomlarin potansiyel enerjileri ile kinetik enerjilerinin toplamina
esittir. Kinetik enerji; kat1 ve sivilarda atomlarin titresimlerinden, sivi ve gazlarda
molekiil ve atomlarin 6teleme ve donme enerjilerinden kaynaklanirken, potansiyel
enerji, sistemdeki atomlar arasindaki etkilesmeler ve baglardan kaynaklanir.

Kapali bir sistemde denge sarti dAG = 0 olmalidir.
dAG = dAH-TdAS = 0 = dAH = TodAS (2.3)

dAH = dAU + PdV + VdP (2.4)

Burada AG; serbest enerji degisimi, AH; entalpi degisimi, AS; entropi degisimi,
To; denge sicakligidir (Sekil 2.1°de gosterilmektedir). Sabit basing altinda bir To denge
sicakligina ulagmis sistemdeki fazlarin Gibbs enerjileri esit oldugundan AG=0 olur.

Katilarda, basing ve hacim degisiklikleri ¢ok kii¢iik oldugundan, PdV ve VdP
terimleri ihmal edilebilir. Boylece AH = AU oldugundan, denge durumu i¢in [28,26],

dAG = dAU — TodAS =0 (2.5)
olur.

Boylece, sabit basingta entropi degisimi [28] ,

dAU = TodAS (2.6)
AS = AU/To (2.7)
Seklinde verilir [28].

Prado ve arkadaslar1 bu genel ifadeyi; [8,28]

AH,,
ASy 4= % : (2.8)
0

Seklinde ifade etmistir. Burada M— A martensitten austenite faza gecisi temsil
eder. Buradaki To denge sicakligidir ve bu denge sicakligina bagli olarak iki goriis

vardir. Bunlar;
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1-) Salzbrenner ve Cohen tarafindan one siiriilen denge sicakligi;

1
T, = > (M; + Ay) (2.9)
2-) Tang ve Wayman tarafindan 6ne siiriilen denge sicakligs;

To =2 (4, + M) (2.10)

Diistik sicakliklarda en kararli fazlar kati fazlardir. Ciinkii atomlar arasindaki
bag en kuvvetli halde oldugundan i¢ enerjileri oldukca diisiiktiir. Yiiksek sicakliklarda
ise —TOAS teriminin degeri bilyikk oldugundan, gaz ve sivi fazlar, diizensizlik
dereceleri yiliksek oldugu icin, daha kararli olurlar. Sabit basing ve hacimde sisteme
verilen enerji belirlenirse doniisiim esnasinda meydana gelen entropi degisimi
Denklem (2.5)’den yararlanarak hesaplanabilir. dAG # 0, durumu ise sistemin kararsiz
oldugunu belirtir. Bu tiir durumlar bir anlik durumlardir. Evrende kararli olmayan her
sistem, daha diisiikk enerji durumuna gelerek kararli olmak ister. Kararli olmayan
sistemlerde, yapisal ve kompozisyonsal degisiklikler meydana geldiginde, atomlar
biliylik miktarlarda yeniden diizenlenebilirler. Doniistimlerin atomik mekanizmasi
bir¢ok atomik siirecle baglantilidir ve doniistim boyunca gerceklesir. Olusan siirecin
yapist bilinmemektedir. Bununla birlikte doniisiim orani sicakliga ¢ok siki baghdir
[26].

Bir sistemin kararli olup olmadigi enerjisi ile bilinebilir. Sistemin sahip oldugu
sartlar degistirildiginde, buna bagli atomlarin enerjisi, bundan sebeple hareket enerjisi
de degisti i¢in denge yapilar1 da degismektedir. Sistem her zaman az enerjili bir
duruma gelip daha kararli hale gelme egilimi igerisindedir. Sistem bu kararli hale
gelirken de faz donilistimii gerceklesir. Sabit basing ve sabit sicaklikta sistemin
kararlilig1 Gibbs serbest enerjisi ile dlgiiliir [8].

NiTi alasimlarindaki faz doniisiimlerinin temel termodinamik esitlikleri

asagidaki gosterilmektedir [18].

AG=AGc+AGs+AGe=AGc+AGNC (2.11)

Burada;

AGc: kafes yapisi degisiklikten kaynaklanan kimyasal enerjiyi,
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AGs: yiizey enerjisini,

AGe: martensit kafesi etrafinda olusan elastik enerjiyi gosterir.

AGe ise AGs ve AGe terimlerinin toplamindan olusan kimyasal olmayan
serbest enerjidir [18].

Austenit ve martensit fazlarindaki serbest enerji egrileri Sekil 2.1°de
gosterildigi gibidir. Burada martensit c¢ekirdeklenmesi ig¢in asir1  sogutma
gerekmektedir. Bunun yani sira martensit baslangic ve martensit bitis sicakliklari
degeri ayn1 olmadigindan dolayr martensit c¢ekirdeklerinin biiylimesi i¢in de asiri
sogutma gerekmektedir. Aksi durumda martensitin ¢evresindeki elastik enerji
¢ekirdeklerin biiyiimesini engelleyecektir [18].

Sekil 2.5 den de goriildiigii lizere denge sicakligi olan To’ 1n altindaki ve
iistiindeki sicakliklarda austenit faz ile martensit faz arasindaki enerji farki sifirdan
farklidir. To’in altindaki sicakliklarda martensit fazin enerjisi daha kiigiiktiir
dolayisiyla da martensit faz daha kararlidir. To’1n iistiindeki sicakliklarda ise austenit

fazin enerjisi daha diisiiktiir ve bu durumda ise austenit faz daha kararlidir [28].

GF’

AG™ P |a,

G —>

mz L
D_| e
x>

Sekil 2.1 Austenit ve martensit i¢in serbest enerji egrileri ve onlarin Ms ve Ags
sicakliklariyla olan iliskileri (G; Serbest enerji, AG; Siiriicii kuvvet, T; sicaklik ATs;
doniisiim i¢in asir1 soguma) [28]
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2.2. Cekirdeklenme ve Biiyiime

Faz dontisiimleri ile fiziksel/kimyasal ve/veya igyapisal 6zellikleri yoniinden
baslangigtaki fazdan farkli 6zellige sahip bir veya bir ka¢ faz olusur. Faz doniisiimii
olaymin gerceklesmesi iki safhadan meydana gelir. Bunlar; ¢ekirdeklenme ve biiyiime
olarak adlandirilir.

Doniisiim oranlarinin ve oranlari etkileyen faktorlerin ¢alismasi, kinetiklerin
konusunu olusturur. Faz doniisiimleri termodinamik denge sicakliklarinda genellikle
cok yavas olur ve sadece belli bir sogutma derecesinden sonra dlgiilebilir oranlarda
meydana gelir. iki faz bolgesi icinde basit ayrisimlari ihtiva eden doniisiimlerin biiyiik
bir cogunlugu ¢ekirdeklenme ve biiylime olarak bilinen bir yontemle tanimlanir. Bu
yontemde ilk 6nce yeni bir fazin ¢ekirdegi belli bir oranda olusur ve bunu yeni fazin
daha hizli bir oranda yayilmasi izler [29,30].

Cekirdeklenme, ¢evresinden belirli sinirlarla ayrilmis yeni bir fazin olusumu
olarak tanimlanabilir. Siv1 erime sicakliginin altindaki bir sicakliga kadar asir
sogutuldugunda sivi igerisinde bir embriyo (ayn1 molekiillerin bir araya gelmesiyle
olusturduklart katiya benzer yapi) olusmakta ve embriyo etrafinda biiyiimenin
meydana gelmesiyle madde katilasmaktadir. Cekirdek kararli hale gelmeden o6nce
olmasi gereken minimum kritik ¢apa gelmelidir. Katinin biiyiimesi i¢in atomlarin
stvidan olusan gekirdeklere gegmeleri gerekir. Bu sekilde sivi bitene kadar biiyiime
devam eder. S1vi, katilasma sicakligindan daha diisiik bir sicakliga sogutuldugu zaman
malzemenin katilagsmasi beklenir. Cilinkii sivinin enerjisi, katinin kristal yapisi ile ilgili
enerjisinden daha fazladir. Sicaklik katilasma noktasi sicakligindan daha asagiya
diistiigiinde, enerji fark: giderek biiyliyerek katiyr daha dengeli hale getirir. Bu durum
Sekil 2.2°de gosterilmistir. Kati ve sivinin arasindaki bu enerji farki serbest hacim

enerjisi adi verilir (AGV) [27,31].

10
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Kararli Sivi

Kararh Kati

Serhest Eneriji

Katlasma
Sicaklig)

Sicaklik
Sekil 2.2 Metalik fazlarin sicaklikla birlikte serbest enerjilerinin degisimi [31]

Cekirdegin biliylimesi, martensit fazin ¢ekirdegi lizerine, materyalden ara yiizey
icinde atomlarin transferini gerektirir. Cogu faz doniisiimleri sinirli bir sayida
cekirdegin biiylimesi ile olusur. Martensitik doniisiimlerde ¢ekirdeklenme, martensit
tabakalarin biiyiimesinde ve malzeme lizerinde 6nemli derecede etkiye sahiptir.
Ornegin, celiklerde martensitik ¢ekirdeklenme, ¢eliklerin dayanimni etkiler. Cekirdek
sayist ne kadar fazla olursa, martensitik doniislimiin tamamlanmasindan sonraki
martensitik hacim orani da o kadar fazla olur. Bu, ¢eliklerde dayanimi o oranda artirir.
Austenit igerisinde martensit faz g¢ekirdeklenmeye basladiktan ve g¢ekirdeklenme
bariyeri asildiktan sonra martensit tabakalar1 biiyiimeye baslar. ilk 6nce, ¢ok ince
tabakalar olusur ve sonra kalinlagir. Bir martensit tabakasi, diger bir tabaka bariyerine
veya bir tane sinirina g¢arpincaya kadar hizlica biiylr. Sekil 2.3 te martensit

tabakalarinin olusumu ve biiylimesi goriilmektedir [29].

11
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\ e

(a) (b)

Sekil 2.3 Ms sicakliginin altinda artan soguma ile martensitin biiytimesi [29]

2.2.1. Homojen Cekirdeklenme

Homojen ¢ekirdeklenme, sivi metalde atomlarin kendi kendilerine bir araya
gelmeleri ile olusur. Homojen c¢ekirdeklenme olusmasi i¢in yapinin denge erime
sicakliginin altina asirt sogutulmasi ve ¢ekirdek olusumu i¢in yapi igindeki iki faz
arasinda bir arayiizeyin olusmasi gerekmektedir. Bu nedenle kiigiik pargaciklarin
olusmasi sistemdeki serbest enerjide artisa sebep olur. Kiigiik partikiiller yeterli bir
boyuta geldiginde yeni bir faz olusur ve bu sebeple sistemin toplam enerjisinde azalma
saglanir. Homojen ¢ekirdeklenme olabilmesi i¢in bazi metallerde genellikle yiizlerce
dereceye varabilen alt sogumalar gerektirir. Bu alt soguma miktar1 yaklasik olarak
ergime sicakliginin 0,2 katidir [31,32].

Homojen ¢ekirdeklenme, icerisinde higbir yabanci madde olmayan bir sivida
olusan embriyo etrafinda cekirdeklenerek katilasmanin baslamasi olup cok sik
gerceklesmeyen bir durumdur. Asirt sogutulmus kati-sivi arasindaki serbest enerji
farkina siirtici kuvvet denilir. Homojen ¢ekirdeklenmenin gergeklesmesi igin biiyiik
bir siiriicli kuvvet gereklidir [27].

Katilagmakta olan saf bir metalin homojen ¢ekirdeklenmesinde iki tip enerji
degisimi bulunmaktadir [31]:

a) Hacim serbest enerjisi (s1vidan katiya doniisiin sirasinda aciga ¢ikan)

b) Yiizey enerjisi (katilasan partikiillerin kat1 ylizeyini olusturmak i¢in alinan)

12
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Katilasan bir metalde kiire seklinde bir ¢ekirdek olusumu igin toplam serbest
enerji degisimi( AG) [29,33]:

AG = 17rAG, + 4nr'y (2.12)

AGv: Metalin birim hacminde s1v1 ve kat1 arasindaki serbest enerji degisimi.
Toplam enerjiyi azaltir.

r: Yaricap

y: Spesifik serbest yiizey enerjisi (J/m?). Toplam enerjiyi arttirir.

AG*: Kararl bir ¢ekirdegin olugsmasi i¢in kritik serbest enerji veya aktivasyon
serbest enerjisi.

r*: Kritik yarigap

Yancap r

Serbest Enerji Degisimi AG
Serbest Eneriji Degisimi AG

Sekil 2.4 a)Yiizey serbest enerjisi ile hacim serbest enerjisinin etkilerinin toplam
serbest enerjisi degisimine olan desteginin katilasma esnasinda kiiresel bir parcacik
olusumu igin sema bigiminde gosterilisi. b)Serbest enerjinin ¢ekirdek(embriyo)
yari¢apina bagli olarak degisimi ile r* (kritik ¢ekirdek ¢api) ile buna karsilik gelen AG*
(kritik serbest enerji degisimi ) degerlerinin sema bi¢iminde gosterilisi [33]

Kritik bir r* (kritik ¢ekirdek cap1) degerine karsilik eden AG* (Kkritik serbest
enerji degisimi ) enerjisi kararl bir ¢ekirdegin olusmasi i¢in gerekli olan aktivasyon
serbest enerji degeridir.

Homojen ¢ekirdeklenmede kararli kati parcacik ¢ekirdeginin kritik yarigap1

AG,

r* = (2.13)

13
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Homojen cekirdeklenmede kararli ¢ekirdek olusumu igin gerekli aktivasyon

serbest enerjisi:

AGH = 0T (2.14)
3(AG.)

Kritik yarigap ile ylizey serbest enerjisi, ergime gizli 1s1s1, ergime sicakligi ve

doniistim sicakligi iligkisi

2}’7’";)( 1 )
* = 2.15
’ ( A11/ Tm =T ( )

Aktivasyon serbest enerjisi

o (Mm/ I) = == (2.16)
3AH} ) (T, — T)
- - r;I
J..: /_
\C AGS

at T's

Sekil 2.5 Farkli iki sicaklik degeri igin serbest enerji-gekirdek yaricapi egrilerinin sema
bigiminde gosterimi. AG* (Kritik serbest enerji degisimi) ve buna karsilik gelen r*
(kritik ¢ekirdek yaricap1) degerleri her iki sicaklik degeri i¢in ayr1 ayr1 gosterilmektedir
[33]

14
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Homojen ¢ekirdeklenme sirasinda ¢ekirdegin olusum hizi, birim hacimdeki
kritik capa ulasmis embriyo sayisina ve bu boyuta ulagsmis embriyolara atomlarin
tasinma  hizina baghidir. Denklem (2.17)’de birim hacimde meydana gelen

¢ekirdeklenme hizi (1) hesaplanmasi gosterilmistir [32].

I = Aexp [— (A6 + QG”),/RT] (2.17)

Bu denklemde,
A= sabit
AGo= Viskoz akma i¢in gerekli aktivasyon serbest enerjisi

k= Boltzman sabiti
2.2.2. Heterojen Cekirdeklenme

Metallerin  ¢ogu heterojen c¢ekirdeklenme ile katilasir. Heterojen
cekirdeklenme, c¢ekirdeklenme hizinin homojen ¢ekirdeklenmeden hizli oldugu ve
daha ¢ok goriilen bir ¢gekirdeklenme tiiriidiir. Laboratuvar deneyleri disinda homojen
cekirdeklenme gerceklesmez. Homojen ¢ekirdeklenme, fazin biitliin hacim elemanlari
kimyasal enerjik ve yapisal olarak 6zdes oldugu zaman meydana gelir. Bu sebepten,
homojen ¢ekirdeklenme dogal olarak rastgele bir olaydir. Katilarin ¢ogu, bosluklar,
safsizliklar, dislokasyonlar, tane sinirlar vb. ¢ok sayida 6rgii kusuru igerdiklerinden
dolay1 tamamen homojen cekirdeklenme meydana gelmez. Bundan dolay: tercihli
cekirdeklenme kusur merkezleri, tane sinirlari, yiizeyler, vb. gibi yerlerde meydana
gelir. Boyle tercihli ve rastgele olmayan cekirdeklenmeye heterojen g¢ekirdeklenme
denir. Heterojen ¢ekirdeklenmede, homojen c¢ekirdeklenme sirasinda katilasmayi
engelleyici rol oynayan ylizey enerjisinin etkisi, cekirdekleyici ajanlar kullanilmasiyla
en aza indirilir. Buna gore yeni faz, lizerinde biiyliyebilecegi yabanci bir parcacik
bulabilirse bu parcacigin yarigapina adapte olarak serbest enerjisini diistiriir. Bundan
dolay1 yiiksek alt sogumalara gereksinim duymaz. Ddkiim sirasinda bu etki kalip
duvarlarinda gozlemlenir. Kati-sivi ara yiizey enerjisi (Ms) parametresinin yone

bagiml oldugu diisiiniildiiglinde, meydan gelen ¢ekirdek “©” islatma agisina sahip
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kesik yiizey seklini aldiginda, sistemin ara ylizey serbest enerjisi minimum degere
ulasacaktir. Heterojen ¢ekirdeklenmenin olugabilmesi i¢in s1vi metalin kat1 partikiilleri
1slatabilme 6zelligi olmalidir, yani 1slatma agis1 “©” doksan dereceden kiiciik olmalidir
[27,29,31].

Bununla birlikte, Sekil 2.6’da gosterildigi gibi, temas agis1 sifira yaklastiginda
cekirdeklenme orani artmaktadir [34].

. - N

'] Althl

15m

Sekil 2.6 Altlik lizerinde kiiresel kati olusumu, temas agist ve ylizey gerilim
kuvvetlerinin sematik gosterimi [31]

Yim = ¥Ysm + Vis c0s 6 (2.18)

Burada y;,, Ysm, Vis sirastyla kalip ile sivi, kati ile kalip ve sivi ile kati yiizey
arasindaki yiizey gerilimini gostermektedir. Islatma agis1 bu {i¢ ylizey gerilimine
baghdir [3].

Homojen c¢ekirdeklenme igin birka¢ yiiz °C mertebesindeki siiper soguma
seviyeleri, genelde pratikteki uygulamalarda sadece bir ka¢ °C mertebesinde
gerceklesir. Bunun nedeni, g¢ekirdeklenme igin gerekli olan aktivasyon enerjisi
AG*’nin azalmasidir. Bu ise serbest yiizey enerjisinin azalmasi nedeniyle,
cekirdeklerin 6nceden var olan yiizey ve ara yiizeylerde olusmasina baglanmaktadir.
Diger bir ifadeyle, ¢ekirdeklenme yiizey ve ara yiizeylerde diger yerlere oranla ¢ok
daha kolay gergeklesir. Bu tiir gekirdeklenmeler heterojen olarak degerlendirilir [33].
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Sekil 2.7 Homojen ve heterojen ¢ekirdeklenmede serbest enerji-cekirdek/embriyo
yarigap1 diyagramlarinin sematik olarak gosterilisi [33]

Heterojen gekirdeklenmenin goriilmesi igin, ¢ekirdeklenen kristalin faz ve
¢ekirdeklenme katalizorii arasinda olusan ara yiizey gerilimi disiik olmalidir.
Arayiizey gerilimi disiiriildiigiic zaman c¢ekirdeklenmeye termodinamik engel
olusturan yiizey enerjisi degeri azalarak diisiik asir1 sogumalarda g¢ekirdeklenme
meydana gelir. Heterojen ¢ekirdeklenmede siv1 ve katiristalin faz arasinda, AGv olarak
gosterilen hacimsel serbest enerji degisimi ve AGa olarak gosterilen diflizyon
aktivasyon enerjisi degerleri degismez. Heterojen ¢ekirdeklenmede katalizoriin yiizey
etkisi, sivi-kristal-katalist faz simirlarmin kesistigi noktadaki © agisi ile belirlenir.
Denklem (2.19)’da  heterojen  ¢ekirdeklenmede serbest enerji  degisimi

gosterilmektedir [32].
AG*het = AG* f(O) (2.19)

Bu denklemde,

AG*net = Heterojen ¢ekirdeklenmede serbest enerji degisimi

AG*= Homojen ¢ekirdeklenme serbest enerjisi

f(O) ise katalist ve kristal ¢ekirdek arasindaki temas agisina (0)’ya bagl olan

bir fonksiyondur ve denklem (2.20) ile gosterilmistir
_ 2 2.20
£(6) = (2 + cos6)(1 — cosB) f4 (2.20)
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2.2.3. Biiyiime

Biiytime kararli hale gelmis olan ¢ekirdeklere molekiiler hareket veya atomik
hareket ile tasinmasi sonucu ger¢eklesir. Katilasan metaldeki kati ¢ekirdeklerin
olusumu tamamlandiktan sonra bu kat1 cekirdek daha da biiyiiyerek kristal haline gelir.
Biitiin katilagan kristallerde atomlar temel olarak diizenli bir sekilde dizilmektedir.
Ancak bu kristallerin yonlenmeleri farkli olmaktadir. Metalin katilasma olay1
tamamlandiginda, farkli yonelimdeki kristaller birbirlerine bitiserek yonelimin birkag
atom boyunca degistigi tane simirlarmi olustururlar. Katilasmanin tamamlandigi
metaldeki kristaller taneleri, taneler arasindaki yiizeyler de tane sinirlarini olusturur
[29,32].

Once kat1 cekirdek olusumu gerceklesir. Siv1 igerisindeki atomlar kati ¢ekirdek
yiizeyine difiiz ederek tutunur ve bu sekilde biiyiime meydana gelir. Atomlarin
¢ekirdegin yiizeyine tasinma hizlari ile kristal yapisini olusturma hizlar1 biiytime hizini
etkiler. Katilasma sirasinda biiyiime, saf metallerde, 1sinin sivi-kati sisteminden ne
sekilde uzaklastirildig ile ilgilidir. iki gesit 1s1 uzaklastirmas: vardir. Bu 1silar; Stvinin
ozgiil (spesifik) 1s1s1 ve ergime veya gizli 1sisidir. Ozgiil 1s1 malzemenin birim
agirhgmin sicakligmi 1 °C degistirmek i¢in gerekli olan 1s1 miktarina denir. Oncelikle
ozgiil (spesifik) 1s1, sivi katilasma sicakligina dek soguyana kadar ¢evredeki atmosfere
radyasyon ile veya saran kaliba iletilmekle uzaklastirilmalidir. Ergime veya gizli 1s1s1
ise diizensiz s1vi yapinin daha kararli bir kristal yapiya doniisiim enerjisine denir. Bu
151, katilasma olay1 tamamlanmadan once s1vi-kati ara yilizeyinden uzaklagtirilmalidir.

Bu sekilde uzaklastirilan ergime veya gizli 1sis1 biiylime mekanizmasini ve son yapiy1
belirler [29,32].

2.2.3.1. Diizlemsel Biiyiime
Tiim kristal biiyiime sekillerinde 1s1 akisindaki amag bir denge sekli kazanmig
stvi-kat1 araylizeyinde, bir sicaklik gradyantt meydana getirmek ve sonrasinda bu

gradyanti sivi-kat1 arayiizeyi istenilen hizda hareket edecek sekilde degistirmek veya

hareket ettirmektir. Pek ¢cok metalin sivi eriyiklerinin katilastirilmasinda, biiyiime
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sirasinda arayiizeyde denge durumu oldugu kabul edilir. Yani katilagsma esnasinda kati
ve sivi i¢inde biiyiik yogunluk gradyantlari olusabilir. Ancak arayiizeyden gegiste
atomlarin aktarilmasina kars1 yalnizca ihmal edilebilecek bir direng mevcuttur. lyi
astlanmis s1vinin denge durumunda, yavas bir sekilde sogudugu kabul edildiginde s1ivi
metalin sicakligi, katilagma sicakligindan daha yiiksek oldugu goriiliir. Bagka bir
deyisle katinin sicakligi ya katilasma sicakligindadir ya da katilasma sicakliginin
altindaki bir degerdedir. Katilasma olayinin devam edebilmesi i¢in gizli ergime
1sisiin - sivi-kati  araylizeyinden cevreye dogru uzaklastirilmas: gerekmektedir.
Olusabilecek ufak bir siskinlik, katilasma sicakliginin iizerinde olan sivi metal
tarafindan sarilan arayiizeyde biiylimeye baglar (Sekil 2.8). Bu sigkinligin biiylimesi,
arkada kalan arayiizeyle, ayn1 hizaya geline kadar devam eder. "Diizlemsel biiyiime"
denilen bu biiylime mekanizmasi, diizgiin kati-sivi arayilizeyinin katidan siviya dogru

ilerlemesiyle olur [29].

—— BlUyume yonu

——
AH, <— ) Siskinlik
é_,.,-'-"'_

Kati Gergek sicaklik

Katilasma sicakligi

Sicaklik

Sivi-kati araylzeyinden uzakhk

Sekil 2.8 Diizlemsel biiyiimenin olusumu [29]
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2.2.3.2. Hiicresel Biiyiime

Kati-siv1 ara ylizeyi diiz olarak ilerleyen bir katilasma modelinde, diiz ara
ylizeyin bozularak dalgalanmasi halinde ara ylizeyde meydana gelen ¢ikintilarin
bliylimesiyle olusan katilagsmaya hiicresel tipte katilagma denir. Hiicresel tipte
katilagmada diizenli hiicre mesafeleri biiylime hiz1 arttik¢a da azalmaktadir. Fakat bu
azalig siirekli degildir. Biliylime hiz1 artiglarinda hiicrelerin parcalanma ve bdliinme
thtimalleri de artar. Eger hiicreler, biiyiime esnasinda bdliinmedigi takdirde, muhtemel
iki mekanizma hiicre boyutunun degismesine sebep olur. Bunlar,

1) Hatalarda ilave hiicrelerin olusumu ve hiicre biiyiikliigiiniin yeniden diizene
girmesi

2) Kiiciik hiicrelerin biiylimesi

seklindedir [35].

2.2.3.3. Dentritik Bityiime

“Dendrite” kelimesi dallanmis yapi anlamina gelen yunanca kokenli bir
sOzciuktiir. Dentrit olusmasi, yapisal asirt soguma sonucunda kararsiz ve diizlemsel
olan kati-s1v1 arayiizeyin kirilmasiyla baglar. Bu kirtlma sonucunda tepe noktalar ve
cukur noktalar arasinda biiytime farklilig1 olustukg¢a karmasiklik artar. Tepe noktalari
¢oziinen atomlar iter ve bunun sonucunda gukur noktalara nazaran daha hizli bir
bliylime gosterirler. Bu yiizden, olusan karmasiklik artik siniisoidal olmaktan ¢ikip
kolonsal olma egiliminde olur. Kosullar elverisli oldugu durumda (kati-siv1 arayiizey
enerjisi ve biiylime kinetiginin anizotropik Ozellikleri gibi) kritallografik olarak
kazanilmis biiyiime yoniinde biiylime goriilebilir. Baska bir deyisle, ikinci ve diger
dentrit kollar1 olusabilir. Fakat yonlenmis katilagsmada oldugu gibi 1s1 akis1 tek yonde
saglanirsa, 1s1 akisina ters yonde olan ve biiyiiyen hiicresel yapilar elde edilecektir.
Hiicresel katilagmadan dentritik katilagsmaya gecis, hiicrelerin yan yiizlerinin kararsiz
hale gelmesi ve yan taraflara dogru ¢ikintilar meydana getirmesiyle olur. Gergekte,
Yapisal agir1 sogumanin gercekte normal bir katilasmada Onlenmesi pratik

olmadigindan hemen hemen biitiin alasimlar bu yapida olusur. Bu nedenle de dendritik
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bliylime karakteristiklerini anlamak amaciyla, kontrollii sartlar altinda ¢ok cesitli
teorik ve deneysel ¢aligmalar yapilmistir. Alasimlarda ise katilagsma olayi ile siv1 i¢ine
dogru yoneltilen ¢oziinen madde, hiicreler arasinda birikerek hiicre aralarinin ¢oziinen
maddece zenginlesmesine neden olur. Konsantrasyon bakimindan farklilik yapisal
asir1 sogumaya Ve bu nedenle ara yiizeylerin kararsiz hale gelmesine neden olmaktadir.
Karasizlik ara ylizeylerde ikinci kollarin meydana gelmesine yani dentritik
katilasmaya neden olur. Yiiksek katilastirma hizi ¢oziinen maddelerin hiicre ve
dentritler arasinda yan yiizlere yayilmalarina gerektigi zamani vermediginden hiicre

ve dentritler arasindaki mesafeler az olur [29,35].

— Biiylime yonii

Gergek sicaklik

Kat | Sm

__Katilagma
sicakhg

Sicaklik

Alt sogutulmusg s1vi

Sivi-kat: arayiizeyinden uzaklik

Sekil 2.9 Dentritik biiyiimenin olusumu [29]

Cekirdeklenmenin zayif oldugu durumda, kati olusumu oncesinde, sivi
katilagsma sicaklig1 altindaki bir sicaklik degerine sogur (Sekil 2.9). Bu kosullarda,
dentrit olarak adlandirilan ve arayiizeyde olusan kii¢iik kat1 siskinlik, biiyiimeye
devam ederken, ergime 1sis1 alt soguyan siviya iletilir. Sivinin sicakligi katilagma
sicakligina dogru yiikselir. Gizli ergime 1sisinin dagilim hizina bagl olarak, birincil
dal tizerinde ikincil ve {iglinciil dentrit kollar1 olusabilir. Dentritik biiyiime, altsoguyan
stvinin katilagsma sicakligina ulagsmasina (veya 1sinmasina) kadar devam eder. Geriye

kalan s1v1 diizlemsel biiylime ile katilasir. Diizlemsel ve dentritik biiyiime arasindaki
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farklilik, farkli gizli 1silara sahip sivi golciikleri nedeniyle ortaya ¢ikar. Diizlemsel
biiylimede s1vinin i¢inde bulundugu kap veya kalip 1s1y1 emer (absorbe eder). Dentritik

biiyiimede ise alt sogutulmus s1vi 1s1y1 absorbe eder [29].
2.3. Kararh ve Yarikararh Fazlar

Bir malzemede faz doniisiimiiniin gergeklesebilmesi igin belli bir sicaklik ve
basing altinda farkl faz seceneklerinin bulunmasi gerekir. Farkl sicakliklarda fazlarin
serbest enerjileri farklilik gosterir. Sahip olunan faz segenekleri arasinda, belli bir
sicaklik ve basing altinda hangisi en diisiik enerjiye sahipse, sistem kararli olarak
tanimlanan en diisiik enerjili faz diizeninde durma egilimi sergiler. Kati halde saf demir
uygun kosullarda, hem ferrit hem de austenit yapi sergileyebildiginden ¢oklu faz
secenegi barindiran bir malzeme olarak 6rnek gosterilebilir. Sekil 2.10°da iki farkh
fazin sicakliga bagli olarak serbest enerjilerinin degisimi gosterilmistir. Sicakligin
artmasi ile fazlarin enerjileri azalmaktadir. Fakat iki fazin enerjilerinin azalma egimleri
ayni olmayip bir noktada kesigsmektedir. Bu noktaya faz doniisiim baslangi¢ sicakligi
denir. Bu noktadan sonra sicakligin artmasi ile Faz B, tercih edilen faz olur. Ciinkii
sistem diisiik enerjili fazda kalmak ister ve Faz B artik diger faza gbre daha diisiik
enerji seviyesindedir. Tersi bir durumda, sicakligin azalmasi ile Faz A'nin Faz B'ye

gore daha diisiik enerjiye sahip olmasindan dolay: tekrar kararli hale gelir [9,36].

Faz B

Serbest Enerji

/ Faz A
A faz daha diisiik

enerjive sahip B fam daha disik

I

I ™ enerjive sahip
| .

I

I

Démiisiim Sicakhifn Sicalklik

Sekil 2.10 Fazlarin serbest enerjilerinin sicaklik ile degisimi. Belli sicaklikta en diisiik
serbest enerjiye sahip faz, kararli faz olmaktadir [36]
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Termodinamik kanunlarina gore sabit basing ve sabit sicaklikta bulunan
yalitilmig bir sistemin Gibbs serbest enerjisi minimum degerde ise bu sistemin dengede
oldugu soylenir. Yani yalitilmis bir sistemin denge durumu i¢in Gibbs serbest enerjisi

matematiksel olarak,
dG)rp=0 (2.21)

seklinde ifade edilir. Sekil 2.11°de atomlarin dizilisine gore Gibbs serbest enerjileri
goriilmektedir [37].

G

r 3

Gibbs Serbest Enerjisi
9

D

b

"
>

A B
(yvar1 kararli) (kararl1)

Atomlarin
Dagilim

Sekil 2.11 Atomlarin dagilimina gore Gibbs serbest enerjisinin degisimi [37]

Sekil 2.11’deki grafikte goriildiigii gibi A ve B durumlari denklem (2.21)’i
saglamaktadir. Gibbs serbest enerjisinin olabilecek minium degere sahip oldugu
durumda sistemin kararli denge durumunda oldugu séylenir. A durumunda Gibbs
serbest enerjisi degisim miktar1 sifir olmasina ragmen miimkiin olabilecek en disiik
degerden biiyiik olma durumu s6z konusudur. Boyle bir durumda A noktasini kararl
denge durumundan ayirt etmek gerekmektedir. Bu ylizden A noktasina yari1 kararh

denge durumu denilir [27,37]. B durumunda da sistemin Gibbs serbest enerjisi
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degisim miktari sifirdir. Ve miimkiin olabilecek en kiiciik degerine sahiptir. Bu yiizden
B noktasina kararli denge durumu denir [27]. Kararli denge durumu ile yari kararli
denge durumu arasindaki gegis durumlarina ise kararsiz denge durumlar1 denir [37].

Faz diyagramlari, bir maddenin ¢esitli fazlarinin termodinamik agidan kararl
oldugu element konsantrasyonu ve sicaklik bolgelerini gosteren diyagramlardir. Faz
siirlart olarak adlandirilan ve boélgeleri ayiran ¢izgiler, iki fazin dengede oldugu
basing ve sicaklik degerlerini gdsterir. Termodinamigin denge kosullar1 geregince
gecerli olan bu durum dogada her zaman gecerli degildir. Bir faz en diisiik enerjiye
sahip olmamasina ragmen sistemde varligin1 devam ettiriyor ise bu duruma yar1 kararl
(metastable) durum denir. Oda sicakligindaki elmas yari kararli durumdadir. Yari
kararli malzemeler (amorf, nano kristal ve gelistirilmis kati ¢ozeltiler gibi) ilging
teknolojik uygulamalar sunmaktadirlar. (MA), (CS) ve (RS) amorf ve nano kristal
yapilar elde etmenin {i¢ nemli yoludur [36,38,39].

Faz diyagramlar1 6zellikle iki maddenin karigip karigmayacagina, degisik
sartlar altinda dengenin var olup olmadigina veya sistem dengeye ulasmadan 6nce
basincin, sicakligin ve kompozisyonun belirli degerlere ayarlanmasinin gerekli olup
olmadigina karar vermek i¢in kullanilir. Faz diyagramlarinin ticari ve endiistriyel
acidan 6onemli kullanim alanlar1 vardir. Genel olarak, faz diyagramlar1 metaller, yari
iletkenler, seramikler, gelikler ve alasimlar i¢in kullanilir [38].

Hizli katilasma ile ince tane boyutu, yar1 kararli fazlar, amorf fazlar, yiiksek
oranda asir1 doymus fazlar ve ince dagilmis ikincil faz parcaciklari igeren fazlar elde
edilebilmektedir. Hizl1 katilagma ile ortaya ¢ikan son lriinler su 6zellikleri ile tabir
edilebilir. Bunlar; ince tane boyutu, amorf fazlar, yari kararli fazlar, yiikksek oranda
asir1 doymusluk ve ikincil faz parcaciklaridir. Ikincil faz pargaciklari tanelerin
bliylimesini engeller. Bu ylizden hizli katilagmis metal ve alasimlar yiiksek sicaklik
uygulamalar1 i¢in ideal malzeme olarak kabul edilirler. Korozyon direnci, hizli
katilagmis alagimlarda alisilmis yontemlerle {iretilmis malzemelere kiyasla daha iyidir.
Bunun yani sira hizli katilagmis alagimlarda haddeleme, dovme gibi ara islemler
dogrudan siv1 halden kati hale gegtikleri i¢cin uygulanmaz. Bu sayede iiretim maliyeti

oldukga azalmis olur [40].
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Martensit plakalar1 ¢ok biiyiik hizlarda meydana gelir. Fe alasimlarinda termal
etki ile olusan atermal 6zellikli martensit kristalleri yaklasik olarak 7-10 saniyede ve
bir ¢it sesi ¢ikarmak suretiyle gergeklesir. Ayrica olusum hizi ses hizinin tigte biri
kadardir. Martensit Kristalleri, austenitin sicakligin1 degistirerek, belli bir martensit
sicakligi Ms altina kadar sogutulma halinde olugsmaya baslamasi ve daha diisiik bir Mt
sicakliginda da sona ermesi yaninda, mekanik deformasyon etkisiyle Ms sicakligindan
daha yiiksek sicakliklarda da olusabilir. Bazen yalnizca mekanik etki ile de martensit
meydana gelebilir. Martensit baglama sicakligi Ms ve bitis sicakligi da Mt ile gosterilir.
Austenitin baslama sicakligi As ve bitis sicakligi da As ile gosterilir. Termal etki ile
olusmada M;s sicakligindan daha diisiik sicakliga sogutularak, kristal yiliksek
sicakliktaki kararli durumdan, daha diisiik sicakliktaki kararli durumuna gecer ve
sistemin serbest enerjisi azalir. Serbest enerjideki bu degisim, doniisiimii olusturacak
stirici kuvveti, bagka bir deyisle kimyasal serbest enerji farkini olusturur [39].

Numunenin Ms sicakliginin altina fakat Ms sicakliginin tizerine sogutuldugunu
ve bu sicaklikta At kadar bir siire tutuldugunu disiinelim (Sekil 2.12). Genellikle
malzemenin sicakligt AT kadar diistiiriilmedik¢e daha fazla martensit olusmaz, aynm
sekilde daha diisiik sicakliklarda olugsmus martensit miktar1 siirenin artirilmasi ile

artmaz. Bu sekilde austenit olusturacak ters reaksiyon olusturan olaya kararlilik denir
[23].
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Sekil 2.12 Doniistim egrisi iizerinde kararlilik etkisinin gosterilmesi [23]
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Martensit faz dontisiimlerinin diger bir 6zelligi ise tersinir olmasidir. Olusan
martensit kristalleri, Ms sicakligindan daha yiiksek bir As sicakliginda yeniden austenit
doniisebilir. Bazi1 Fe alasimlarinda martensit Kristalinin, austenit kristaline doniistiigii
bu sicaklik, oda sicakliginin ¢ok iistiinde oldugundan normal gbézlem kosullarinda
martensit kristalleri daha kararlidir. igerisinde martensit faz olusmus bir kristal denge
sicakligindan daha yiiksek bir sicaklikta tavlanirsa (Fe alasimlari igin bu sicaklik
yaklasik 600 °C civarindadir) ve tekrar sogutulursa martensit fazin baglama sicakligi,
Ms’ den asag1 bir sicakliga ¢ekilir [41].

Sekil hatirlamali alagimlarin sekil bellek davraniglarinda yap1 kararli olmalidir.
Baz1 sekil hatirlamali alasimlarda {iretim esnasinda ana fazdan martensit doniisiim
hizli yapilmalidir ki, ara fazlarin olusumu Onlenerek yapinin kararliligi saglansin.

Ayrica yapinin kararliligini bozacak ¢alisma alanlarindan kaginilmalidir [23].

2.4. Katilarda Arayiizeyler

Bir sisteme dengede denilebilmesi i¢in, mekanik, kimyasal ve termal agidan
denge konumunda bulunmasi gerekmektedir. Kati-sivi arayiizeyinde hareket
gerceklesmedigi durumda sisteme mekanik olarak dengedir denir. Kati-siv1 arayiizeyi
sabit bir sicaklik degerinde bulundugu zaman ise termal denge kosulu saglanir.
Kimyasal denge durumunda ise fazlarin kimyasal potansiyelleri esit olmalidir, yani
kiitle akigt olmamalidir [37].

Faz homojen maddenin bir pargasi olarak tanimlanir. Farkli fazlar arasinda
atomik dizilig ve kristal yap1 bakimindan farkliliklar vardir. Belli bir faz farkli sicaklik
ve bilesimlerde olusabilir fakat kristal yapt hep aym olacaktir [37]. Iki fazin
birbirleriyle dengeye gelmesiyle olusan ve iki faz1 birbirinden ayiran sinira “arayiizey”
denir [42]. Arayiizey termodinamigini anlamak igin arayiizeyi olusturan fazlarin
araylizeye olan etkilerini tanimlamakta fayda vardir. Araylizey komsu fazlarin
ozelliklerini etkilese de araylizeyden uzak noktalarda komsu fazlarin her biri kendi
icerisinde homojendir [43,44]. ki komsu fazin kendi igerisinde arayiizeye kadar
homojen oldugu (yani her bir fazin yogunlugu, entropisi, enerjisi vb. 6zelliklerinin

arayiizeye kadar degismedigi) kabul edilir. Fakat Gibbs bu kabuliin dogru olmadiginm
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ortaya koydu [45]. Eger fazlarin kiitle yogunluklar1 ayn1 ise atomik etkilesmelerden
dolayi araylizeyde enerji siirekli olamaz. Her bir fazdaki denge sart1 ve kisa mesafeli
atomik etkilesimlerden dolay1 her bir faz kendi icerisinde homojen fakat arayiizeye
yakin bolgelerde homojen degildir. Sekil 2.13’de goriildiigii gibi bir fazdan diger bir
faza gecis ince bir tabakada meydana gelmektedir. Gegis tabakasinin kalinligi keyfi
olmayip kimyasal denge sartindan yani denge durumunda her bir fazin kimyasal

potansiyellerinin esitliginden elde edilir [46].

SVITZ iy ve T'de
———  ulin V=VitV,

Kati faz

y—
T

a) Egrilmis kati-siv1 b) Diizlemse] kat1-sivi
arayiizeyi Py P, arayizeyi P, =Py

Sekil 2.13 Kati-siv1 arayiizey sekli ile basinglar arasindaki iliski [43,44]

Gibbs komsu fazlar arasindaki yiizeye ge¢is tabakasi yerine arayiizey adini
verdigi geometrik yiizey hipotezini kullandi. Her bir faz bu geometrik yiizeye kadar
kendi igerisinde homojendir. Dolayisiyla her bir faz icin homojen fazlarin
termodinamigi kullamlabilir. Iki fazin Vk ve Vs hacimlerinin tayin edilebilmesi i¢in
araylizeyin konumunun net olarak bilinmesi gerekir. Arayiizey sekli arayiizeyin
ozelliklerini belirlediginden dolayr bu seklin bilinmesi gerekmektedir. Arayiizey,
komsu fazlarin birbiri ile temas ettigi gecis ylizeyinde olusur. Yani yiizeyin lizerindeki

her bir noktanin yiizeye komsu noktalara benzer noktalarla ¢evrili oldugu kabul
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edilebilir, boyle bir yiizey sadece boliinmiis yiizeyin normali olarak tanimlanabilir.
Boylece ylizeye paralel olan gecis tabakasindaki diger herhangi bir ylizey, aym
zamanda boliinmis yiizeyi tanimlayacaktir. Eger araylizey diiz ise (egrilik sifir ise)
arayiizeyin ger¢ek konumunun bilinmesine gerek yoktur. Ciinkii arayiizeyin 6zellikleri
sadece araylizey alanina baglidir ve herhangi bir yer degistirmede arayiizey alaninda
herhangi bir degisiklik olmaz. Fakat egrili bir arayiizeyde araylizeyin sekli dnemlidir.
Ciunkii farkli egrilige sahip araylizeylerin alanlar1 farkli olacagindan arayilizey
ozellikleri de farkli olacaktir [42-46].

Ara ylizeyler birbirleri ile etkilesen atomlar igerir. Tabakalarin birbirine uyum
saglamak istemesi atomlar arasinda bir diren¢ olusturur. Ara ylizeydeki atomlar arasi
kuvvetten daha biiyiik kuvvet uygulandigi zaman yiizey, i¢ bolgeden atomlarin
gelmesini saglayacak sekilde kopar ve ek ylizey alani olusur. Yiizeydeki atomlar arasi
kuvvetlerin gerilmeye karsi direng gostermesi yiizey zorunun artmasina neden olur.
Bu yiizey gerilimi olarak bilinir. Bir yiizey arttirildig1 zaman yiizey gerilmesine kars1
is yapilir ve belli bir miktar enerji harcanir ayn1 zamanda serbest yiizey enerjisi yiizey
alaninin artmasiyla artar [47].

Kati-sivi faz gecislerinde, termodinamikte, cekirdeklenme ve katilastirma
teorisinde onemli bir rol oynayan kati-siv1 araylizey enerjisi (cks) sabit sicaklik, sabit
basing ve sabit kimyasal potansiyelde kati-s1v1 arayiizeyinde birim yiizeyi olusturmak
icin gerekli olan enerjidir [48]. Kati-siv1 arayiizey enerjisi, yogunluk, 6zdireng, erime
sicakligi, entalpi, entropi gibi maddelerin temel fiziksel sabitlerinden biridir [5].

Ara yiizeyi olusturan yapilarin eslesen diizlemlerinin paralel ve oOrgi
sabitlerinin ayni olmasina ragmen yonelimleri ve kompozisyonlar: farkli olabilir. Bu
durumda ara ylizey miikkemmel ve zorlanmasizdir. Bu tiir ara yiizeylere koherent ara
yiizey denir. Bunlara en basit 6rnek ikizlenme sinirlaridir. Ara ylizeyin her iki
tarafindaki baglarin sayis1 ve baglar arasindaki farkliliktan dolay: yiizeylerin koherent
enerjisi olusur. Ara yiizeyi olusturan iki kristalin eslesen diizlemleri ve yonleri ¢ok iyi
paralel fakat eslesen diizlemlerin ve yonlerin atomlar arasi uzakliklar esit degil ise
zorlanmali koherent ara yiizey olusur. Zorlanma, elastik zorlanma enerjisini ortaya
cikarir. Bu da uyumsuzlugun karesi ile artar. Zorlanma enerjisi ya iki faz arasinda

paylasilir, ya da elastik 6zelliklerine bagl olarak baslica bu fazlarin birinde bulunur.
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Ara yiizeyin olusumunda denklesen diizlemler ve dogrultular paralel ve atomlar arasi
uzakliklar1 esit olmadigi zaman, zorlanmasiz koherent ara yiizeylerin olusmasi
miimkiin degildir. Bununla birlikte, sinirlardaki ve tanelerdeki kii¢iik denklesmezlikler
ve kiigiik yonelim bozukluklar1 tamamen uygun dislokasyonlar (¢izgisel kusurlar)
tarafindan isgal edilirler. Dislokasyonlar tarafindan boliinmiis miitkemmel koherent
bolgeler iceren sinirlar, yar1 koherent ara ylizeyler olarak bilinir. Yar1 koherent ara
yiizeyde olusan enerji, sinirin koherent kismindan ve dislokasyonlardan dolay1 olusan
enerjinin toplami olur. Yari1 koherent ara ylizeylerde denklesmezlik ve yonelim
bozuklugundan dolay1 dislokasyonlar arasinda ayrilma olur. Denklesmezlik ve
yonelim bozuklugu ¢ok biiylik oldugu zaman, dislokasyonlar arasindaki ayrilik ¢ok
kiigiik olur. Bu durumda dislokasyon yogunlugu c¢ok biiyiik duruma gelir ve sinir ayri
ayr1 dislokasyon dizisiyle ifade edilemez olur. Boylece ara yiizeydeki atomlar her iki
kristale de ait olmaz. Siir genellikle diizensiz ve acik yapidir. Bu tiir ara ylizeylere
koherent olmayan ara yiizeyler denir [47].

Martensitik dontistimlerde bir ara ylizeyin biiylimesiyle {iriin faz olusur. Ara
yiizeyin biiyiimesi esnasindaki hareketler ¢ok diizenli ve hizlidir. Ayrica hem ¢ekirdek

ara yiizey yapist hem de donme bagimdan arasinda paralellik vardir [49].
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3. FAZ DONUSUMLERI ve FAZ DIYAGRAMLARI

3.1. Katilarda Difiizyon

Difiizyon, maddenin madde icerisinde taginmasi olayidir. Difiizyon, maddenin
rastgele hareketi sonucu, yapi igerisinde bulundugu yerden diger bir yere iletilme
siirecidir. Her bir atom veya parcacigin hareketi, komsu atomlar veya pargaciklar
tarafindan siirekli etkilendigi i¢in rastgele ¢arpisma ve uzaklagma olaylar serisi
halindedir. Bununla beraber, biiyiik sayidaki bu olaylarin sonucu maddenin tamaminda
belirli bir yer degisimi olusabilir. Bu hareket i¢in sorumlu kuvvetler her zaman
termodinamik acidan analiz edilebilirler. Diflizyon siireclerinin énemli bir 6zelligi,
bunlarin tersinmez olmalari ve dolayisiyla entropiyi arttirmalaridir [50,51].

Kiitle transferi ¢esitli mekanizmalar sonucunda molekiiler ya da konvektif
taginimla gergeklesir. Molekiiler taginim difiizyonla gergeklesir. Fick’in birinci yasasi,
aktarilan maddenin akisinin konsantrasyon gradiyentiyle orantili oldugunu ifade eder
[52].

Cogu katilarda ve 6zellikle kristal yapili olanlarda atomlar denge konumlarina
gore daha sikica baghdirlar. Bununla beraber, 6rgii icerisindeki bazi atomlar, 1sil
titresimden dolay:1 rastgele hareket ederler. Bu tiir hareketler, madde tasinmasi
sonucunu dogurur. Bu olaya kati-hal difiizyonu denir. Kat1 i¢erisinde bulunan atomlar
konsantrasyonu yiiksek olan bolgelerden, konsantrasyonu diisiik olan bolgelere dogru
hareket etmekte olup bu atom hareketi kayma olayindan farklidir. Kayma olaymda
hareketli atomlarin diizlemlerinde bulunan biitiin atomlar esit miktarda hareket
etmektedirler. Difiizyonda ise atomlar birlikte hareket etmeyip tek bir dogrultu takip
etmeden zikzak ¢izerek hareket ederler [33,50].

Diflizyon olayinda sicaklik kadar olmasa da noktasal kusurlarin varligi da
biiyiikk etkendir. Katilarda bosluk, arayer, yer degistirme, halka, arayerimsi ve
tirmanmal1 yaymim gibi farkli diflizyon mekanizmalar1 vardir. Bir malzeme igerisinde
birim zamanda yer degistiren atom miktarina difiizyon akisi denilmektedir. Eger

difiizyon akis1 zamanla degismiyorsa kararli aki durumu, gecen atom miktar1 zamanla
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degisiyorsa kararsiz aki durumu s6z konusudur. Diflizyon akis1 J ile gosterilmek tlizere
kararli durumda

J=MI(A1) (3.1)

olarak ifade edilir. Buradan M; gegen atom sayisi, A; kesit alan ve t gegen siiredir
[128].

Difiizyon modeli olarak Fickian durum I ve Fickian durum Il modelleri
bulunmaktadir. Fickian durum I Modeli, belli sinir kosullarinda Crank tarafindan
verildigi gibi tek yonli diflizyon esitligini igerir. Diflizyon akisi malzeme ve ortama

gore degistiginden kararli hal durumunda I. Fick kanunu olarak asagidaki gibi ifade
edilmektedir [33,51].

J=-D.M/A.tve J = -D.dC/ldx (3.2)

Burada J, birim alandaki iletim hizim1 (mol/m?s), D difiizyon katsayisini (m?/s),
C iletilen maddenin derisimini (mol/m®) ve x malzeme i¢indeki pozisyonunu (m)
gostermektedir [51].

Buradan D; difiizyon katsayis1 olup sicakliga, ortamin sicakligina, cinsine ve

yapisina bagl olup [33].
D =-Do.exp(-Q/RT) (3.3)

seklinde ifade edilmekte olup — isareti atomlarin diisiik yogunluga dogru akisini ifade
etmektedir. Buradan Do; difiizyon sabiti, R; genel gaz sabiti, T; mutlak sicaklik ve Q;
aktivasyon enerjisidir. Do ve Q deneysel yolla dlgiilebilmektedir [33].

Diflizyon kararli ve kararsiz sekilde gerceklesebilmektedir. Sekil 3.1°de kararli
diflizyona ait bilgi gosterilmistir.
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>
X=yonii
Atomlarin
difiize oldugu
birim
alan (A)
Sekil 3.1 Kararli difiizyon [51]
inﬂé kg or atoms
T Adt m2s m2s (3.4)

Pratikte gerceklesen yaymmalarin ¢cogu kararli degildir. Kararsiz yayinma
sirasinda, bir kati icerisinde yayman atomlarin birikmesi veya eksilmesi sonucunda,
belirli bir noktadaki yayinma akis1 ve konsantrasyon gradyeni zamanla degisir. Bu
durum, ii¢ farkli yayinma siiresi i¢in konsantrasyon grafiginin sematik olarak ¢izildigi
Sekil 3.2’de gosterilmistir [33].

Kararsiz difiizyon durumunda, yani iletilen maddenin gegici degisimini tespit

etmek i¢cin denklem (3.5)’teki Fickian durum II modeli kullanilir [51].

Eger diflizyonun tek yonlii ve sadece kalinlik yoniinde oldugu varsayilarak
diger dogrultulardaki diftizyon ihmal edilirse Fickian ikinci kanunu olarak bilinen
(3.6)’da bulunan esitlikteki denklem kullanilir [33,51].

ac _ _ac (3.6)

at = oxt
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Uygulamada 6nemli bir ¢6ziim, yiizey konsantrasyonun sabit tutuldugu bir yar1
sonsuz kati i¢in yapilmistir. Genelde yayman atomlarin kaynagi kismi basinci sabit bir
degerde tutulan bir gaz fazi1 kullanilir. Ayrica asagidaki kabuller s6z konusudur:

1. Yaymma Oncesinde, kati igerisindeki ¢ozelti  atomlarmin
konsantrasyonlart C0’dir ve bu atomlar tiniform olarak dagilmislardir.
2. x’in degeri ylizeyde sifirdir ve kat1 igerisinde yiizeyden iceriye dogru
mesafeyle degeri artmaktadir.
3. Yaymma baslamadan hemen once siire sifir olarak alinir.
4. Smir sartlar1 kisaca,
t=0 i¢in , 0<x<oco iken C=C0
t>0 i¢in, x=0’da C=Cy (sabit yiizey konsantrasyonu)

x=o00’da C=C0

seklinde ifade edilir. Bu sinir sartlarinin kullanilmasiyla asagidaki ¢oziim elde edilir.

Burada Cx, t siiresinde, x derinligindeki olugan konsantrasyonu ifade etmektedir [33].

) (3.7)

Yayinan atomlarin konsantrasyonu

Sekil 3.2 Kararsiz yayinmada ii¢ farkli siire t1, t2, t3 i¢in ¢izilen konsantrasyon
profilleri [33]
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3.2. Ergime ve Katilasma

Maddenin ayn1 6zelliklerine sahip ve fiziksel olarak diger bolgelerinden ayirt
edilebilen kisimlar1 Faz olarak tanimlanmaktadir. Uzerinde higbir etki bulunmayan bir
maddenin i¢indeki atomlarin diizenlenisi termal denge durumuna kars1 gelir. Madde
tizerindeki ¢evre sartlarinin degismesi durumunda atomlarin diizenlenisi degisir ve
madde denge haline geri donmeye ¢alisir. Bu olay faz doniisiimii olarak bilinir [53].

Dogada bulunan tiim maddeler atom ve molekiillerin farkli sekillerde bir araya
gelmesi ile olusmuslardir. Maddelerin hallerini tanimlamak i¢in “faz” kelimesi
kullanilir. Klasik fizikte yakin zamana kadar bir maddenin dogada; kati, sivi ve gaz
olmak iizere baslica li¢ faz durumunda bulundugu kabul edilmekteydi. Kat1 faz
durumunda molekiiller veya atomlar belirgin 6rgii pozisyonlarinda kiigiik titresimler
gerceklestirmekte ancak donmemektedirler. Katilarin erimesi sonucu olusan sivi faz
durumunda molekiiller orgiilerinin dagilmasi sonucu nispeten doniis serbestligine
kavugmaktadirlar. Bu nedenle sivi faz durumunda, molekiiller konum ve yonelim
yoniinden kisa erisimli iliskilere sahiptir ancak uzun erisimli diizen yoktur. Gazlarda
ise atom veya molekiiller bulunduklar1 hacim igerisinde serbestge hareket
etmektedirler [54,55].

Kati hal, her atomun/molekiiliin belirli bir konumda olmasi ve orada kalmasi
nedeniyle oldukgca sert bir yapidadir. Biinyesindeki molekiiller titresim yapabilseler
bile ortalamada bu yliksek diizenli yerlesmeyi tam olarak siirdiirtirler. Bu yerlesimden
kaynaklanan, yerlerinde kalmalarin1 saglayan ¢ekme kuvvetleri vardir. Dolayisiyla
kat1 yapiy1 bozabilmek icin biiyiik dis kuvvetler gerekir ki katilar sert ve deforme
edilebilmeleri zor bir madde fazidir. Sivilar ise tabakali yapiya sahiptirler ve belirli bir
hacimleri vardir. Ancak molekiilleri yerlesiminde uzun erimli diizenler yerine molekiil
kiitle merkezlerinin konumlarinda kisa erimli bir yerlesim diizeni vardir. Buradan
cikarilabilecek sonuglar sunlardir ki; siv1 fazdaki diizen katidakinden ¢ok daha azdir
ve sitvi molekiillerini bir arada tutan kuvvetler katidakilerden biiyiik 6lgiide daha
zayiftir. Bu nedenle belirli bir hacimleri olmasina ragmen sekilleri yoktur ve
bulunduklar1 kabin seklini alirlar. Gaz fazinda yiiksek entropiden 6tiirii molekiillerin

daha da diizensiz hareketleri ve dagilimlar1 vardir. Bulunduklari ortama, tamamen
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kaplayacak sekilde dagilabilirler. Ornegin aym maddenin ii¢ halini de bir arada
anlayabilmek i¢in suyu drnek verebiliriz. Kat1 olarak buz, sivi olarak su ve gaz olarak
da su buhari bu fazlara 6rnek teskil eder [55].

Metal ve alasimlarin mekanik ozellikleri, katilasma sirasinda olusan makro ve
mikro yapiya baghdir. Metallerin sividan katiya gecisleri dort temel adimda
incelenebilir. Bu adimlar sunlardir:

1- Siv1 faz sogumasi

2- Alt soguma, cekirdek olusumu

3- Katilagma (kat1 fazin biiylimesi)

4- Kat1 fazin sogumasi [35].

Katilasma, saf metalin ve alasimlarin katilasmasi olmak tizere iki sekilde
incelenir. Saf metaller sabit bir sicaklikta, alagimlar ise bir sicaklik araliginda
katilagirlar. Ergime sicakliginin altinda kati fazin serbest enerjisinin siv1 faza nazaran
daha fazla negatif olmasi, bu sicaklikta kat1 faz1 daha kararli yapmaktadir. Bu durum,
katilasma olayimi olusturur [35].

Bir sivi, erime sicakligindan asagiya sogutuldugunda katilagma icin siiriicii
kuvvet mevcut olmasina ragmen katilasma aninda baslamaz. Bunun sebebi, sivi
igerisinde “¢ekirdek” olarak adlandirilan kiigiik kat1 parcaciklarin olusumu ile kati-sivi
dontisiimiiniin baglamasidir. Cekirdek olusurken, kat1 ve siv1 faz arasinda bir yiizey
meydana gelir ve bu ylizey olusumu icin ilave enerji gereksinimi ortaya ¢ikar. Bu
arayiizey enerjisi kiiclik ¢ekirdeklerin olusumu i¢in engel teskil eder. Cekirdeklenme
katilasmanin baglangi¢ asamasini olusturur. Katilasmanin gergeklesebilmesi i¢in sivi
sicakliginin katilagma sicakligiin altindaki bir sicakliga kadar alt sogumasi gerekir.
Yeterli alt sogumanin karsilandigi durumda malzemenin kendiliginden katilagmasi
beklenir [35].

Gergekte ergime sicakligl tanima gore kati1 ve sivi fazin birlikte bulundugu
sicakliktir. Bu anda fazlar ayn1 serbest enerjiye sahip olurlar fakat sivinin
cekirdeklenme ve biiyiimesinin basladig1 yerdeki sivi ¢ekirdeklerinin azlig yiiziinden
genellikle ergime beklenenin daha iistiindeki bir sicaklikta olugur. Bu bolgede sistem

termodinamik olarak yar1 karali durumdadir [53].
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Kat1 ve s1v1 fazlarin durumlarina bagli olarak serbest enerji egrileri Sekil 3.3°de
gosterilmistir. Biitlin sicakliklarda, sivilar katilara goére daha yliksek entalpiye sahiptir.
Bu nedenle diisiik sicakliklarda G(Siv1)>G(Kat1) oldugu goriilmektedir. Bununla
birlikte sivi faz, kat1 faza gére daha yiiksek entropili olup Gibbs serbest enerjisi,
sicakligin artmasiyla kat1 faza gére daha hizli azalir. Sicaklik erime sicakligia (Tnm)
dogru diisiirtildiglinde kat1 faz daha diisikk Gibbs serbest enerjisine sahip olur. Tm
sicakliginda her iki fazda ayn1 G degerine sahip oldugu goriilmektedir. Bu durumda

kati ve stvinin her ikisi de denge durumundadir [6].

0 TIK)

G(kati)

G(sivi)

kati denge —+—SIVI den
f

G

Sekil 3.3 Saf bir metalde kat1 ve siv1 fazlar i¢in H ve G’nin sicaklikla degisimi, erime
0z 18181 [6]

3.3. Faz Diyagramlarimin Belirlenmesi
Maddeler, bag kuvvetlerinin etkisiyle denge durumunda bulunan atom

toplulugundan meydana gelir. Ozellik ve kompozisyonu homojen olarak bulunan ve

maddenin diger bolgelerinden fiziksel olarak ayrilan kisimlar faz olarak
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adlandirilmaktadir. Faz diyagrami ise; bir malzemenin sicaklik, basing ve elementlerin
bilesim orani gibi degiskenlere bagli olarak sistemde hangi fazlarin bulundugunu
deger ve ¢izgiler ile gosteren faz haritalar1 olarak adlandirilir. Sistem tizerindeki gevre
sartlariin degismesi atomlar arasi bag kuvvetlerinin degismesine yol agar. Boylece,
denge halindeki atomik diizen bozulur ve atomlar, daha kararli bir atomik
konfigiirasyon olusturacak sekilde hareket ederler. Bu fiziksel olay faz doniisiimii veya
faz gegisi olarak adlandirilir [6].

Gergekte faz diyagramlar egrileri; yavas soguma sartlarinda (dengede) farkl
sicakliklarda ve bilesenlerde hangi fazlarin bulundugunu, bir elementin ve ya bilesigin
bir digerinin i¢indeki denge durumundaki kati1 ¢Oziiniirligiinii, denge kosullari
saglandiginda sogumakta olan alasimin katilagmaya basladig sicaklik ile katilagmanin
devam ettigi sicaklik araligin1 ve farkli fazlarin hangi sicakliklarda erimeye basladigini
gosteren egrilere denir. Bu nedenle, denge diyagramlari, sadece alasim
kompozisyonuna karsi denge sicakliklar1 olarak degil, ayn1 zamanda sicakliga karsi
basing diyagramlari olarak da verilebilirler [6,53].

Genelde faz diyagramlar1 hesaplanirken deneysel teknikler kullanilmaktadir.
Biitiin saf metallerin faz diyagramlarinin teorik olarak hesaplanabilmesi i¢in uygun bir
metot bulunmamaktadir. Bu hesaplamalarda deneyler yar1 ampirik tahminlere
yaklastirilir. Genellikle de sicaklia ve basinca bagli bazi sabitlere dayanir. Bu nedenle
de hesaplanan faz bolgesi deneysel sonuglarla sinirli kalmaktadir. Gibbs ve Helmotz
gibi serbest enerji kavramlari faz diyagramlarini degerlendirmek icin kullanilmaktadir
[6].

Faz doniistimleri denge degisimi ile ilgili olup, termodinamikte birgok
uygulama alani bulur. Baslangi¢c durumu son durumuna gore nispeten kararsiz olan bir
element ya da alasim, neden bir faz doniisiimiine ugrar? Bu sorular termodinamikle
aciga cikarlabilir. Aym1 zamanda faz diyagramlarimin yardimiyla maddenin
termodinamik tiim 6zellikleri hakkinda bilgi edinilebilir [6,53].

Tek bilesenli sistemlerde biitiin fazlar ayn1 bilesime sabittir ve denge basit
olarak basing ve sicaklik degisimlerini icermektedir. Alasimlarda ise denge, 6zellikle
kompozisyona bagli olarak 6nemli degisimler gdsterir. Saf maddelerde fazlar arasinda

fiziksel farkliliklar olsa bile kimyasal ozellikler aynidir. Farkli maddelerin
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karistirtlmasiyla olusturulan ¢ozeltilerde fazlar hem kimyasal hem de fiziksel olarak
farkli olabilir [7,53].

Faz diyagramlar soguma diyagramlar1 yardimi ile elde edilirler. Soguma
egrisi, sicaklik ve zaman grafiginde gosterilmekte olup bu grafikten sivi halden kati
hale gecene kadar biitiin sicaklik degisimleri kaydedilebilmektedir. Soguma
egrilerinden alt soguma degerini, recalescence ve doniistimleri yakalamak
miimkiindiir. Soguma egrilerindeki sicaklik degisiminin bu derece hassas 6l¢iildiigi
bir sistemde faz diyagramlarinin kullanildigi ve soguma egrisi yorumlamada temel
taglarindan biri oldugu asikardir. Sekil 3.4°de A ve B malzemelerin sivi halde %100
¢Oziiniirliik gosteren ikili sistemi bulunmaktadir. %60 B i¢ceren AB alagiminin soguma
egrisi, faz diyagraminda bulunan likidiis ve solidiis egrileri kullanarak ortaya kondugu

gosterilmektedir [56].

11:)

TA

15
TE -

A ‘o6 B '

1. Bolge: TAE-ETB ¢izgisinin {ist kisminda bulunan sivi fazin dengede oldugu bolge
2. Bolge: A elementi ve sivi fazin dengede bulundugu bolge
3. Bolge: B elementi ve sivi fazin dengede bulundugu bolge
4. Bolge: Ave B kristallerinin dengede bulundugu bolge

Sekil 3.4 iki faz diyagraminda soguma egrisinin gosterilisi [56]
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3.3.1. Faz Diyagramlarinin Belirlenmesinde Uygulanan Bazi Yontemler

a. Isil analiz yontemi: En yaygin olarak kullanilan bu yontemde, soguma
esnasinda malzemenin sicakliginin zamanla degisimini gosteren soguma egrileri elde
edilirek yapilan yontemdir. Soguma sirasinda faz doniisimii olusursa 1s1 agiga
¢ikmaktadir. Isinin agiga ¢ikmasi ile soguma egrisi kirilma ya da sapma gostererek
egimi degisir.

b. Metalografi yontemi: Alasim ornekleri farkli sicakliklara kadar sitilip,
dengenin olusmasi i¢in beklenir ve ardindan hizli sogutularak yiiksek sicakliklarda
goriilen yapilar elde edilir. Mikroskop altinda yapilan yapisal incelemeler ve
mikro/nano sertlik 6lglimleri sinucu bu yapilarin hangi fazdan olustugu belirlenebilir.

c. X-1s1m Difraksiyonu ve elektron difraksiyon yontemleri: Alasimlarda
bulunan yapilarin kafes yapilar1 ve kafes parametreleri belirlenerek faz doniisiimleri
incelenir. Basit olmasina karsin oldukga hassas bir yontemdir.

d. Mikroanaliz yontemi: Farkli 1s1l islem uygulanan alasimlarda olusan fazlar
elektron mikroskobu ve elektron mikroanalizorii ile incelenerek bu alasimlarin faz

diyagramlari tespit edilir. [57].

3.3.2. Gibbs Faz Kuralh

Sistemdeki fazlarin denge durumunda olmast i¢in gereken kosullarin ne olmast
gerektigini gosterir. Bu kural Gibbs tarafindan gelistirilmistir. Fazlarin dengesini
etkileyen ti¢ etken bulunmaktadir. Bunlar; bilesim, sicaklik ve basing tir. Laboratuvar
deneylerinde basing sabit tutuldugu i¢in ihmal edilir [57,58].

F+S=B+2 (3.8)

F: Faz Sayisi

S: Serbestlik Derecesi

B: Bilesen Sayisi

Sabit Basingta F+S=B +1 (3.9)

S = 0 Katilagsma Sahanlig1 (Katilagsma esnasinda sicaklik sabit kalir.)

S # 0 Katilasma Aralig1 (Katilagsma esnasinda sicaklik diiser.)
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3.4. Temel Faz Doniisiimleri

Stirekli bir maddede, kristal 6zellikleri ve atom dizilisleri ayn1 olup homojen
dagilan ve fiziksel olarak maddenin diger kisimlarindan ayrilan her bolgeye faz adi
verilir. Burada homojen olma, belirli fiziksel sartlar altinda 6zel bir yapida bulunma
seklinde tanimlanir. Yapi icerisinde belirli fazlardaki denge yapisindan degisik
fazlardaki baska denge yapisina gegise faz donlisimii denir. Ergime, katilasma,
buharlagsma ve kati1 halde kristal yapinin degismesi (allotropik doniisiim) gibi olaylara
faz doniisiimii ad1 verilir. Bu doniisiim termal kaynakli olabilecegi gibi disaridan
uygulanan bir kuvvet ile de gergeklesebilir [36,38,59].

Metallerde meydana gelen faz doniisiimleri iki tiirde siniflandirilmistir. Birinci
tir martensit doniisimler olarak bilinir. Bu doniisimde, ana fazda donisim
bolgesindeki seklin degismesi isbirlik¢i ve diizenli olan atomlarin hareketiyle yeni
kristallerin olugmasidir. Doniistim siiresince atomlarin komsulariyla konumunda
degisme yoktur. ikinci tiirii ise cekirdeklenme ve biiyiime déniisiimleri olarak bilinir.
Bu doéniisiimde ana fazdan yeni faza atomlarin termal etkili difiizyonu yoluyla bir
¢ekirdekten yeni faz biiylir. Doniistim bolgesinin seklinde degisim yoktur ve komsu
atomlarin pozisyonunun yer degistirmesi atomlarin faz smirlarindan gegisi olarak
ortaya ¢ikar [59].

Faz doniisiimii sirasinda atomlarin komsuluklar1 degismez ise yayilimsiz
(diflizyonsuz), degisir ise yayilimh (difiizyonlu) faz doniisiimii olarak adlandirilirlar.
Yayilimsiz doniistimlerde atomlar bir diizlem iizerinde hareket ederken atomlararasi
baglar kopmaz. Yalnizca atomlararas1 mesafe degisir. Sekil 3.5'de yayilimsiz bir faz
dontisiimii  gosterilmistir. Faz doniisiimii  sicakligin  hizlica disiiriilmesi veya
yiikseltilmesi sonucunda ya da disaridan uygulanan mekaniksel zorun etkisi altinda
meydana gelir. Bu doniistim esnasinda doniismiis ve doniismemis bolgelerin kimyasal

bilesimleri degismez, sadece kristal yapilar degisir [12,36].
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a. b. C,

a. Kafes yapisinin ilk durumu

b. bir miktar deformasyon sonucu kafes yapisindaki kismi degisim

C. Deformasyonun artmast sonucu kafes yapisinin bitiiniindeki degisim (komsuluklar
bozulmamustir)

Sekil 3.5 Yayilimsiz doniigiimiin sematik gosterimi [36]

Diflizyonlu ya da tekrar-yapilanan doniistimler, atomlar arasindaki bagin
koparak yeniden olugsmasini gerektirirler. Bu tiir doniisiimler atomlar arasinda yeniden
bag kurma ihtiyaci sebebiyle genellikle ¢ok yavastir. Donilisiim sonucunda atomlarin
komsuluklar1 degisebileceginden farkli atom dizilisine sahip yapilar olusabilir. Sekil

3.6'da diflizyon sonucu atomlarin yer degistirmesi gosterilmistir [12,36].

a. b. C.
a. Diflizyon Oncesi
b. Atomlararas1 baglarin koparak yeni baglarin olugmast
c. Difiizyon sonrasi

Sekil 3.6 Difiizyonlu doniigiim [36]
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3.5. Difiizyonsuz ve Martensitik Faz Doniisiimleri

Diflizyonsuz faz doniisiimlerine ait ilk gozlemler 1864‘de Sorby, 1866‘da
Tschernoff ve 1878°de Martens tarafindan demir esasli alasimlarda gozlenmistir. 1895
yilinda Osmond, Martens’in tarifine uygun bir gézlem yapmis ve elde ettigi iiriin faza
martensit, bunun yiiksek sicaklik fazina austenit ve bu doniisiime de martensitik faz
dontlistimii adim1 vermistir. Daha sonra yapilan ¢ok sayida arastirma ile biiylik bir
Ooneme sahip olan martensitik doniisiimler, demir esasli alasimlarin yani sira genis
capta soy metal bakir esasli alagimlarda ve metalik Ozellik tagimayan bazi
malzemelerde de gozlenmistir [12,13].

Martensitik faz doniisiimleri birinci dereceden, difiizyonsuz, kati-kat1 faz
dontisiimleridir. Bu doniisiimde yiiksek sicaklikta kararli olan faz austenit, diisiik
sicaklikta kararli olan faz ise martensittir. Martensit yapi, austenit fazindan sogutma
veya yiikkleme yontemleriyle elde edilebilir. Ni-Ti, CuZnAl ve CuAlNi gibi sekil
hatirlamali alagimlarda da martensitik faz doniistimii gozlenmektedir. Bu tiir alasimlar
diisiik sicaklikta martensit yapiya sahipken deformasyona maruz birakilirlar. Daha
sonra uygun bir yliksek sicakliga getirildiklerinde austenit fazina gecip deformasyon
oncesindeki sekillerine donebilmektedirler [9].

Termodinamik yasalarina gore; bir sistem her zaman en kiigiik enerjili denge
durumunda bulunmak ister. Bundan dolayi, To denge sicakliginin altindaki
sicakliklarda serbest enerji farki sifirdan biiyiiktiir. Bu durumda martensit fazin serbest
enerjisi daha kii¢lik oldugu i¢in, martensit faz daha kararlidir. To denge sicakliginin
uistiindeki sicakliklarda ise fark sifirdan kii¢liktiir ve austenit faz daha kararlidir.
Dontigiimiin  baglayabilmesi i¢in gerekli olan fiziksel etkinin yami sira alagimin
kompozisyonu ve igerisinde bulunan elementlerin miktar1 6nemli bir etkiye sahiptir

[7,60].
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& faz ¥ faza goire ! ¥ faz o faza gire
daha kararl daha kararl

serbest ener)i, G

sicaklik

Sekil 3.7 Austenit(x) ve martensit (a) fazlarinin serbest enerjilerinin sicakligin
fonksiyonu olarak degisimi [7]

Faz, termodinamik agidan dengede olup yap1 i¢erisinde maddenin makroskopik
anlamda homojen olarak bulundugu termodinamigin denge halidir. Cesitli metal ve
metal alagimlarinin igyapilar1 termodinamik kanunlarina gore dengede olup, yapiy1
olusturan atom ve molekiiller gibi kii¢iik elemanlarinin birlesimi termodinamik sistemi
meydana getirir. Bu termodinamik sistem, izole edilerek i¢ sartlar1 i¢inde yeterli siire
bekletildiginde kararli hale gelir ve bu duruma denge hali denir. Metal ve metal
alagimlart 1sitildig1 veya sogutuldugu zaman kimyasal serbest enerjideki degisme
nedeniyle yeni bir yapiya doniislir. Termal etki sonucunda austenit ve martensit
fazlarin termodinamik olarak dengede bulundugu sicaklik denge sicakligi (To) olarak
tanimlanir. Martensitik faz doniisiimii, numunenin sicakligmin hizli bir sekilde
diislirilmesiyle ya da austenit yapiya disaridan uygulanan bir gerilmenin tek tek
uygulanmas1 veya her ikisininde ayni anda uygulanmasi ile olusur. Yiiksek sicaklik
fazindaki numune, daha diislik sicakliktaki serbest enerjiyi tercih ederek farkli bir
kristal yap1 olusturur. Yiiksek sicakliktaki fazina austenit (ana faz), diisiik sicakliktaki

fazina da martensit (iirlin faz) denir. Sicakligin etkisiyle ana faz ve iiriin faz arasindaki
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bu enerji farki ise martensitik doniligiimiin meydana gelmesine sebep olur. Austenit
fazdan martensit faza doniisiimiin bagladigi sicaklik, martensit baglama sicakligi (Ms)
ve martensit faz doniisiimiiniin tamamlandigi sicaklik ise martensit bitis sicakligi (Ms)
olarak tanimlanir [12,60,61]. Martensit fazin austenit faza tekrar doniistiigii sicaklik,
austenit baslama sicakligidir(As). Martensit fazi, austenit fazda bulunan numunenin
cokelti fazlarma izin vermeyecek bir sogutma hiziyla sogutulmasi halinde Ms
sicakliginda baslayip Ms sicakliginda tamamlanan bir diisiik sicaklik fazidir [58].
Alagimlar i¢in bu doniisiim, sogutma hizina, atomik ylizdelere ve alasima dnceden
uygulanan 1s1l ve mekanik islemlere baglhidir. Belirli bir alasim i¢in martensitik
doniistimiin baglama sicaklig1 Ms, austenit i¢indeki 6rgili kusurlarinin sayisina ve tipine

bagli olarak degisir [7,62,63].

ustemte/
-//// M : Déntistim baghyor - -/// Af Donistim bashyor

T -=— Doniisim devam ediyor —sm Isitma
T
Sogutma
- A ¢:Doniistim bitiyor
- Mf Dénitigiim bitiyor —\\\\X
—\\\\\ Martensite:
Martensite: N
SHIEIEE AN
(a) (b)

Sekil 3.8 Austenit - Martensit yapilar1 arasindaki (a) Austenit—Martensit Dontistim,
(b) Martenit— Austenit Dontisiim [8]

Genelde, tiim metal ve alagimlar atomlarimin difiizyonlu bir olusumla yer
degistirmeyecekleri kadar hizli bir sekilde sogutulduklarinda (veya 1sitildiklarinda)
difiizyonsuz faz donilisiimii gosterirler. Bu tiir bir olusum martensitik faz doniistimii
olarak tanimlanir. Diflizyonsuz Ozellikleri nedeni ile martensitik faz doniisiimleri,
kristalografik olarak, atomlarin atomlar arasi uzakliklardan daha kiigiik uzakliklarda

yer degistirdikleri doniisimler seklinde de tamimlanabilirler [3,10]. Austenit,
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martensite doniisiince ana kristal yapi timii ile iriin kristale doniismez. Martensit
kristalleri diizgiin olmayan bir dagilimla, austenit icerisinde serpilmis olarak agiga
cikar [64].

Martensitik dontistimlerin bir¢ogu diisiik sicakliklarda meydana gelir. Clinkii
diisiik sicakliklarda difiizyon az oldugu i¢in bu doniisiim daha kolay olur. Bu yiizden
diisiik sicaklik doniisiimleri olarak da adlandirilir. Fakat bazi istisnalarda mevcuttur

[65].

3.5.1. Martensitik Faz Doniisiimlerin Olusumu

Austenit fazdan martensit faza doniisim olayr; kristalografik olarak ele
alindiginda bu olay, Ozelligi materyalin kompozisyonuna ve kristalografik
ozelliklerine gore degisen belirli fiziksel etkenler altinda olusur. Austenit ve martensit
yapt arasindaki serbest enerji farki ile olusan martensitik faz doniisiimlerinin, genelde
ti¢ tiir fiziksel etki ile olustuklar1 gdzlenmistir [7,19,66].

Bunlar:

1-Sogutma ile olusturulan martensitik doniisiimlerin olusumu ilk kez Bain
modeli ile agiklanmis olup, bu tiir olusumlarda yalnizca sicakligin etkisi vardir.

2-Martensitik fazin olugsmaya basladig1 sicaklik olan Ms sicakliginin hemen
altinda uygulanan ve elastik sinir1 agmayan zorla etkilendirerek, sogutma ile meydana
getirilen martensitik doniistimler.

3-Ms sicakligmin {izerinde zorlanma ile meydana getirilen martensitik
doniistimlerdir.

Sekil 3.9°da 1sitma-sogutma ile martensit-austenit faz doniistimlerinin gegis

sicakliklar1 ve faz doniisiimii esnasinda entalpi degisimleri gosterilmektedir [26].
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Sekil 3.9 Isitma-sogutma esnasinda martensit-austenit faz dontisiim sicakliklarinin ve
doniisiim entalpi egrilerinin goriiniimii [26]

Martensitik doniistimlerde goriilen plastik deformasyonlar kayma ve ikizlenme
tiirii plastik deformasyonlardir. Kayma tiirli deformasyonlar, kristali olusturan diizeni
bozmadan, kristalin iki boliimiiniin kayma diizlemi olarak bilinen bir diizlem iizerinde
atomik uzakliklar diizeyinde birbirlerine gore kaymalar1 seklinde ortaya cikarlar.
Kayma tiirii yap1 bozukluklar1 kristalin en ¢ok atom iceren diizlemlerinde olusur.
Boylece komsu atomlar zorlanarak hep ileri itilir. Bu olay malzeme kirilincaya kadar

stirer [28].
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Sekil 3.10 Kayma tiirii yap1 bozuklugu [28]

46



3. FAZ DONUSUMLERI ve FAZ DIYAGRAMLARI Tugba YILDIZ SAYGILI

Ikizlenme tiirii yap: bozukluklarinda ise, yine kristalin bir béliimii diger bir
boliimiine gore yer degistirmistir fakat bu defa kristalin bir boliimiiniin hacmi digerine
gore belli bir ac1 altinda donmiistiir. Boylece, her iki hacim de ayni atomik diizeni
korumalarina ragmen birbirlerine gére bu a¢1 kadar donmiis olurlar. Her iki hacim de
kendi atomik diizenlerini korurlar fakat goriinimde farkli iki diizlemin aralarinda ac1

bulunacak sekilde yapistirilmasi gibidirler. Bu diizleme ise ikiz diizlemi denilir [28].

&4
ALl

20000 b 4
2R R0 020D
AARERL R

RN ey 20000, 20005

Sekil 3.11 Ikizlenme tiirii yap1 bozuklugu [28]

Kayma olusumu sirasinda ortaya ¢ikan atomik yer degistirme uzunluklar
atomlar aras1 uzakligin tam katlaridir. Bu olay mikroskopta ¢izgiler halinde goriiliir.
Bu ¢izgilere parlatma islemi uygulanirsa kaybolur. Eger deformasyon ikiz
mekanizmasi yolu ile olursa, referans bir eksene gore atomlar, atomlar aras1 mesafenin
kesri kadar bir yer degistirme yaparlar. Mikroskoptaki goriintiller genis bandlar

seklindedir. Bu genis bandlar parlatma iglemi ile giderilemezler.

3.5.2. Martensitik Doniisiime Basincin Etkisi

Austenit kristal yapiya disardan uygulanan mekanik basing ile de martensitik
faz doniigiimii gerceklesebilir. Disardan uygulanan kiiclik basinglar ana fazin
bozulmasina (distortion) yol acacagi i¢in martensit olusumu ile mekanik basing

arasinda fiziksel bir iliskinin varligi anlasilabilir. Disaridan uygulanan basing,
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martensit kristalinin olusumunu kristalografik agidan kolaylastiric1 dogrultuda ise
doniisiim i¢in daha az bir stirlici kuvvet gerekir ve Ms sicakligt yiikselir. Boylelikle
(Ms-As) aralign degisecek ve sicaklik farki azalacaktir. Disardan uygulanan basing
martensit plakanin olusumunu engelleyici yonde ise bu durumda doniisiim i¢in daha
biiyiik bir siiriicii kuvvet gerekeceginden M;s sicakligi diiser [19,67,68].

Yapilan deneysel ¢alismalar 1s1 degisimi olmadan yalnizca basing etkisi ile
martensit faz donlisiimiiniin olabilecegini gostermistir [19].

Martensitik doniisiim i¢in basincin uygulanma sicakligi, Ms sicakliginin
istiinde bir sicaklik araligidir. Ms sicakligin iizerinde bir sicaklik aralifinda austenit
faza veya austenit-martensit her iki fazin karisimina uygulanan basing, doniisiim igin
bir tetikleme gorevi yapar [10,11]. Bu sekilde olusan bir doniisiim, termal etkiyle
onceden olusmus c¢ekirdeklenme yerlerinde fakat basing etkisiyle gergeklesir. Yani,
uygulanan basing ile yeni c¢ekirdeklenme olugsmaz ancak basing Oncesi var olan
cekirdeklenme noktalarinda olusum gergeklesir. Bu sekilde olusan martensit, basing-
etkili martensit (stress-induced) olarak isimlendirilir. Sayet doniisiim, plastik
deformasyon ile ve yeni ¢ekirdeklenmeler olusarak meydana geliyorsa bu durumda
olusan martensit, birim uzama-etkili martensit (strain-induced) olarak adlandirilir [19].
Basing-etkili ve birim uzama-etkili martensitler birbiriyle kiyaslandiginda her ikisi de
basing etkisi ile olugmasina karsilik g¢ekirdeklenmelerinin farkli oldugu goriiliir
[50,52].

Uygulanan dis basing altinda martensit olusmus alasimlarda yiiksek basing
etkisi nedeniyle sik sik kirilma yiizeyi goriiliir. Bu yiizeyde austenit tamamen
martensite donlismiistiir. Baz1 alasimlarda dis basmncin uygulamasi ile olusturulan
martensit'lerin tersinir 6zellik gosterdikleri bulunmus ve bu tiir martensit'ler elastik
martensit seklinde siniflandirilmistir. Bu tiir martensit olusumu 6zellikle sekil

hatirlama olayinda biiyiik rol oynar [12,19].

48



3. FAZ DONUSUMLERI ve FAZ DIYAGRAMLARI Tugba YILDIZ SAYGILI

3.5.3. Martensitik Doniisiimlerin Genel Karakteristigi

Martensitik dontigiimlerin karakteristik Ozellikleri su sekilde Ozetlenebilir;

[1,3,8,29,66,69].

Martensit faz ara bir kat1 ¢ozelti halindedir.

Doniisiimde numune igerisindeki kristal yapilarda 6rgii kusurlart meydana
gelir. Martensitik faz dontisiimii; atomlarin toplu hareketiyle olustugundan;
dislokasyonlar, y18in hatalar1 ve ikizler gibi 6rgii kusurlar1 kaginilmazdir.
Bu nedenle {iriin martensitik faz; ikizler, yigilma kusurlar1 ve dislokasyonlar
gibi bir¢ok 6rgii kusurlari ihtiva eder

Doniistim diflizyonsuzdur. Kristaldeki atomlarin komsguluklari, doniigiim
Oncesi ve sonrasi aynidir

Austenit ve martensit fazlar1 arasinda sinirli bir donme sekli mevcuttur.
Martensitik doniistimde ana faz ile iirlin faz belirli bir yerlesim sekline
sahiptir ve degismeden kalan ayn1 zamanda da martensit faz ile austenit fazi
birbirinden ayiran diizlem vardir. Bu diizleme Sekil 3.12°deki gibi “habit
plane” yerlesme diizlemi denir. Habit yerlesme diizlemi degismez bir
diizlemdir ve bu diizlem iizerindeki dogrultular bozulmamistir.

Yiizeydeki Orijinal
/~ yuzey
)

—
7

Sekil 3.12 Martensit doniisiim sonras1 martensit faz ile austenit faz arasindaki diizlem

sekli [8]

Sicakligin azalmasi ile hizli bir hacim doniisiimii vardir.
Ana fazdaki numunenin yiizeyi diizeltilip parlatildiktan sonra sicaklig

disiiriiliirse ylizeyde ¢izikler meydana gelir meydana gelen ¢izigin diger bir
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adi bozulma ¢izgisidir. Martensit faz olusurken farkli morfolojilerde ortaya
cikabilir. Bunlar; ince plaka (thin-plate), igne big¢imli (needle-like), kama
(wedge) ve benzeri sekillerdir. Martensit plakalar1 eger kristal yiizeyinde
olusursa, yiizey kabartilarina yol acar. Bu bozulma ¢izgisi sekil
degisikliginden kaynaklanir ve sekil hatirlama olayinda énemli rol oynar.
Yiizey Bozulma ¢izgisi

=

A

)

/
7

(a) (b)

Sekil 3.13 Austenit ve martensit yapi arasindaki smirli sekil degisim a-)
Martensitik yiizey kabartisi, b-)Bozulma ¢izgisi [29]

Martensit / Martensit
| <-t---1 .
a0 e
Austenite Austenite ™~

yerlesme diizlemi
(c) (d
Sekil 3.14 Martensitik dontisiimde referans gizgileri ve kristalin sekil degisimi [69]

3.5.4. Martensitik Doniisiimleri Tersinirligi

Martensitik reaksiyonlar ilk atomik konfigiirasyon igerisinde tekrar tekrar
ortaya ¢iktiginda tersine ¢evrilebilir. Soguma sirasinda olusan martensit yapilar 1sitma
islemi ile kristalografik olarak tersinir 6zellik gosterir [70].

Martensit faz dontigiimleri termal yolla gerceklestiginde kristalin sogutulmasi
sirasinda elektriksel direngte ani degisme gozlenir. Bu degisme, Ms sicakliginda
baglar. Doniisiim tamamlandiktan sonra tersinir doniisiimiin baslayabilmesi i¢in

kristale 1s1 vermek gerekir. Bu islem sirasinda austenit baslama sicaklifina karsilik
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gelen kritik sicaklikta elektriksel direngte ani bir degisme gozlenir ve isleme devam
edilirse austenit faza geri doniisiim tamamlanir [12]. Ms ve Mg sicakliklar Diferansiyel
Tarama Kalorimetresi (DSC) ile tespit edilmektedir [7]. Martensit yapidaki bir
malzeme tekrar 1sitilirsa ana faz yapisi olan austenit yapiya doniisiir. Ayni sekilde
austenit faza doniisiim de belli bir sicaklikta baslayip belli bir aralikta devam ettikten
sonra tamamlanir. Bu sicakliklar austenit baglama (As) ve austenit bitis (Af) sicakliklar

olarak adlandirilirlar [28,60].

| | |
Martensit Austenit

(ikizlenmisg) M,‘ Ms As Af

I I SICAKLIK I _*_ _‘_ _*

| | |
Martensit Austenit

(ikizlenmis) Mf Ms As Af

Sekil 3.15 Sicaklik etkisiyle gegeklesen austenit-martensit faz doniistimiiniin sematik
gosterimi [71]

Tersinirlik gosteren martensitik doniislimlerde, malzemenin 1sitilmasi
esnasinda malzemenin %50’ sinin austenit faza ve sogutma esnasinda da % 50’ sinin
martensit faza doniismesi arasindaki sicaklik farki histeresis (Hs) olarak tanimlanir. Bu
fark 20 -30 °C olabildigi gibi baz1 alasimlarda daha da artabilir. Bunun uygulamadaki
anlamu ise, bir alagimin, viicut sicakligi ile tamamen martensit faza doniistiirmek i¢in
A<37 °C’nin lstline 1sitmanin ve yaklasik olarak +5 °C’ ye sogutmanin gerektigidir

[28].
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Mg
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g -——— H —>
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0 =

Mg As

Sekil 3.16 Martensit doniisiim — Sicaklik histerisisi [28]

Sekil 3.17°de Fe - %29 Ni alasiminin yiiksek sicakliktaki austenit bolgesinden
alagimin Ms sicakligi olan -30 °C’ye sogutulmasi ve sonra 1sitilmasi lizerine direncin
degisimi gosterilmistir. 390 °C de HMK martensitin YMK austenite geri doniistimii
baglar (As sicakligl). Sekil 3.17°de gosterildigi gibi bu alagim i¢in austenit <==>
martensit doniistimii yaklasik 170 °C altinda sogutma veya Ustiine 1sitma ile her iki
yonde ilerlemektedir. Bu ifadedeki bu bilesimin YMK y (austenit) ve HMK a
(martensit) yaklagik 170 °C’de dengededir. Tersine gevrilebilme bir sicaklik histerisi
ile benzetilebilir. Bundan baska, tekrarlanmis doniisiimlerde sogutularak elde edilen
plaklar (tek kristaller) ayn1 boyuta ve ayni sekle sahiptir ve orijinal kristalin ayni
bolgesi iginde meydana ¢ikarlar. Bu davranis belki de uygulamada biitiin martenzitik

reaksiyonlarin temelidir [23].

3.5.5. Martensitik Doniisiimlerin Termodinamik Ozellikleri

Martensitik doniistimler, termoelastik doniisiimler ve termoelastik olmayan
dontistimler olmak tizere ikiye ayrilirlar: Termoelastik martensitik dontistimler dar
histeresis sicakliklari, hareketli ikiz araylizleri ve kristalografik olarak tersinir
dontigiimlerle karakterize edilirler. Termoelastik olmayan martensitik doniisiimler ise

genis histeresis araliklari, serbest¢e hareket edemeyen arayiizleri ve tersinir olmayan
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doniistimlerle karakterize edilirler. Bu 0zelliklerinden dolay1 sekil hatirlamali
alagimlar termoelastik martensitik doniistim gosterirler [12,28].

Sekil hatirlama olay1 gdézlenmeyen martensit doniisiimlerde ise sogutma
sirasinda olusan martensit plakalarin biliylime yiizdesi siirlidir. Olusan bu martensit
plakalar, yap1 i¢inde sabitlenmis olarak kalir. Malzeme 1sitilsa dahi olugan plakalar
austenit faza doniisemez. Sekil hatirlamanin gozlenebilmesi i¢in doniisiim yiizdesinin
yiiksek olmasi gereklidir. Sonug olarak termoelastik donilisiim sergilemeyen bu tiir
malzemeler sekil hatirlama etkisi gosteremez [72].

Sekil 3.17°de elektriksel iletkenligin sicakliga karsi degisimi goriilmektedir.
Burada ters doniisiim martensitik doniisiimle birlesmistir. Termoelastik olan ve
olmayan doniistimler i¢in agirlikca Fe-30%Ni ve atomik Au-47.5%Cd alagimlarinin
dontisiim histerisizleri goriilmektedir. Au-47.5%Cd alasimindaki doniisiim histerisizi
15 °C kadar kiigiik bir degerken Fe-30%Ni alagiminda ise 400 °C gibi biiylik bir
degerdir. Bu da siiriicti kuvvet ve doniigiim i¢in gerekli olan kimyasal serbest enerjinin
FeNi’ de biiylik AuCd’ da kiiciik oldugunu gosterir. Buna gore, biiyiik histerisiz
gosteren FeNi alagimi termoelastik olmayan bir doniistim gosterirken kii¢iik histerizis
gosteren AuCd alasimi termoelastik bir doniisiim gosterir [41,73]. AuCd alasiminda,
ara ylizey enerjisinin ve plastik deformasyon igin gereken enerjinin ihmal edilecek

kadar kiiglik olmas1 bunun bir nedeni olarak diisiintilmektedir [74].
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Sekil 3.17 Termoelastik olmayan FeNi ve termoelastik AuCd martensitik
dontigiimlerinin ~ sicakliga bagli olarak elektriksel diren¢ histerisizlerinin
karsilastirilmasi [74]

Cizelge 3.1 de martensitik doniigiimlerin termoelastik olan ve olmayan tipleri

karsilagtiritlmistir [75].

Cizelge 3.1 Martensitik doniisiim tiplerinin genel karakteristikleri [75]

Tip Cekirdeklenme Biiyiime Kristal kusurlari
Termoelastik Sogutma etkisi Slcakl;l;ai;ﬁ?suyle Déniistim etkili

Ani ve hizli,
sogutma hizindan
bagimsiz

Doniisiim etkili ve
plastik deformasyonlu

Termoelastik | Sogutmanin ani
olmayan etkisi

3.5.6. Termoelastik Martensitik Doniisiimler

Termoelastik martensite, diisiik sicaklik ya da gerilme degisimleri ile harekete
gecebilen diisiik enerjisine ve parlak ara yiizeyine gore karakterize edilir. Bunun
sonucu olarak termoelastik martensit, doniisiim esnasinda simetri kayb1 yiiziinden

siirlandirilmig olarak tersinebilir. Bu tip doniisiimlerde, martensit plakalarmin
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biliylimesi ve tekrar geriye kiigiilmesi, termal ve elastik etkiler arasindaki bir denge
altinda meydana gelir ve boylece tersinirlik saglanir. Isitma ve sogutma islemleri
altinda tersinirlik 6zeligi sergileyen bazi martensitler “termoelastik martensit” olarak
adlandirilir. Genellikle az da olsa austenit kristal yap1 icerisinde kayma (slip) tiirti
kristal yap1 bozukluklar1 igerir. Sekil hatirlama mekanizmasi etkisi gdstermeyen
alagimlar kayma mekanizmasiyla meydana gelir [3,4,76].

Alasim sistemine gore iki farkli martensitik doniisiim vardir. Bu doniisiimler
sicakligin etkisi ile meydana gelen martensitik doniisiimlerdir; [8,26].

1) Atermal martensitik doniisiim,
2) lizotermal martensitik doniisiim.

Numunenin geg¢irecegi martensit doniisiim ¢esidi alasimin kimyasal bilesimine
bagli degildir. Bundan dolayidir ki aynt numune igerisinde her iki doniisiimde
gerceklesebilir. Ayn1 zamanda izotermal ve atermal martensit doniistimlerin doniisiim
sicakliklart ve doniisiim sonrasinda olugan yapilar1 tamamu ile birbirlerinden farklidir

[1,8,28,77].

3.5.6.1. Atermal Martensitik Doniisiimler

Bir martensitin olusumu yalnizca sicakligin degisimine bagli ise bu tiir
olusumlar atermal martensit olarak adlandirilir [3]. Bu doniisiimde; ana fazdaki
numunede sicaklik diistiriilerek sicakligina Ms gelindiginde austenitin igerisinde
martensit yapilar olugsmaya baglar. Bu doniisiim devam eder ve ta ki Ms sicakligina
kadar. Sicaklik Mt sicakligina geldiginde alasimda martensit yapiya donilisecek
numunenin tamami doniismiis olur ve doniisiim tamamlanir. Dontisiim ¢ok hizli ve ani
bir sekilde patlama reaksiyonlar1 seklinde meydana geldiginden bu tip martensitik
dontistimlerde sekil hatirlama olay1r gdzlenmez. Olusan martensit diisiik sicakliklarda
biiyiime gostermez [8,78,79,80]. Fe bazli alagimlarda termal etki ile olusan atermal
Ozellikli martensit kristallerinin 10-7 sn dir [12].

Atermal 6zellik gosteren martensit faz doniisiimlerinin genel kinetik 6zellikleri
siralanacak olursa [3];

1) Doniigiim miktar1 zamandan bagimsizdir
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2) Doniisiim miktar1 sicakligin fonksiyonudur

3) Doniisiim hizi sicakliga bagli degildir

4) Sogutma ile elde edilen iiriin faz daha sonra yiiksek sicaklikta tekrar
ana faza doniisebilir

5) Plastik zorlanma atermal doniisiimii etkileyebilir.

3.5.6.2. izotermal Martensitik Déniisiimler

Bazi1 doniisiimlerde ise martensitik doniisiim, izotermal ve gozle goriilebilecek
kadar yavas olabilir. Hem sicakliga hem de zamana bagli olan bu doniigiimlere
‘izotermal doniisiim denir. Bu tiir reaksiyonlarda, ¢ekirdeklenme zamana baglidir, yani
olusan g¢ekirdeklenme sabit bir sicaklikta zamanla devam eder [1,3]. Izotermal
martensitik doniisiimlerde austenit haldeki numunede sicaklik diisiiriilmesi sonucunda
bir kritik Ms sicakligina ulasildiginda austenit yapidaki numune iginde martensit
yapilar olusmaya baslar. My sicakligina kadar bu donlisim devam eder ve Mg
sicakligina gelindiginde numune icerisindeki austenit yap1 tamamiyla martensit yapiya
donligmiistiir. Bu donilisiim tersinirdir. Sicaklik arttirilirsa martensit plakalar
kaybolmaya baslar. Bu defa da martensit haldeki numune igerisinde As sicakligina
gelindiginde austenit yapilar olusmaya baslar, Af sicakligina gelindiginde ise numune
icerisinde sadece austenit yapilar mevcuttur ve bdylece doniislim tamamlanir.
[zotermal déniisiim belli bir sicaklik araliginda devam ettiginden, bu doniisiimlerde
sekil hatirlama olay1 goriiliir [1,8].

Atermal ve izotermal doniigiimler i¢in doniistimiin zamana baglhilig1 Sekil 3.18

ve Sekil 3.19°de verilmistir [19].
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Sekil 3.18 Atermal doniisiim igin Sekil 3.19 Izotermal doniisiim igin
dontigiim yiizdesinin zamanla degisimi doniislim yiizdesinin zamanla degisimi

3.6. Yaslandirma Islemi

Isil islem, genel olarak mekanik ve fiziksel ozellikleri gelistirmek amaciyla
uygulanan 1sitma ve sogutma islemine denir. Isil iglem, uygulanan 1sitma ve sogutma
sonucunda metalik malzemenin i¢yapisi degiserek malzemenin fiziksel ve mekanik
Ozelliklerinin degismesine neden olur. Bunun sonucunda metalden iiretilmis olan
mamullerin ¢aligma esnasinda davranisi etkilenir [81]. Yaslandirma genel olarak
kullanim sicakliginda termodinamik denge halinde biinyesinde en az iki faz ihtiva eden
malzemeyi hizli sogutmak suretiyle denge yapisi fazlarinin olusumuna firsat vermeden
tek fazl kararsiz dengeli yapiya doniistiiriilebilen alasimlara uygulanabilir [82]. Bu
1sitma ve sogutma islemleri temel olarak tavlama, ¢ozeltiye alma, yaslandirma ve
soguk islem gibi kademeleri icermekte olup, alasimlarin kimyasal yapilarina ve
kazandirilmak istenilen nihai 6zelliklere gore ¢esitlilik gosterir [48].

Alasim ergime sicakliginin iizerindeki bir sicakliga 1sitilip tiim yapi1 sivi faza
gecerek o kati eriyigi olusuncaya kadar beklenir. Yapisinda sadece a igeren alagim
sogutulur. Bu esnada yap1 i¢indeki atomlar potansiyel ¢ekirdeklenme yerlerine difiize

olmak i¢in yeterli zamana sahip olamazlar. Su verme iglemi sonrasi1 yapi asir1 doymus
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bir kat1 eriyiktir. Asirt doymus haldeki kati eriyik yapisal olarak dengede olmadigi i¢in
alasimdaki elementler zamanla c¢ekirdeklenme yerlerine diflize olarak c¢okeltiler
olusturur ve biiyiirler. Bu durum siinek bir matris iginde ince sert ve ana yapi ile
uyumlu ¢okeltilerin olugmasi islemidir ve yaslandirma islemi olarak bilinmektedir
[83].

Isil islemlerin meydana gelebilmesi icin temel olarak ii¢ kademe mevcuttur,
bunlar sirasiyla; Sekil 3.18” de verildigi gibi; ¢oziindiirme (¢Ozeltiye alma), Su verme,
¢cokelme (yaslandirma) adimlaridir. Asirt doymus kati fazdan yaslanma sonucunda
yapida ¢ok ince ¢okelti fazinin dagilimi mekanik 6zelliklerin iyilestirilmesi i¢in temel
kuraldir. Bu ¢6kelti fazinin olusumu, dogal olarak gergeklesebilecegi gibi yapay olarak
da yapilabilmektedir [84].

Asirt doymus bir kat1 fazdan zaman ve sicakligin etkisi ile yeni bir fazin
meydana gelmesi olaymna “yaslanma olay1” denilmektedir. Burada dikkat edilecek
husus, meydana getirilen fazlarin, p seklinde degil de P fazinin a fazi iginde
hapsedilerek meydana getirilmesi gerektigidir. Bu durum kati hal reaksiyonlari
sayesinde gerceklestirilebilir ve yaslanma olayr da bir kati-hal reaksiyonudur.
Yaglanma islemi, alagimlarda, olumlu yonde mekanik Ozelliklerinde degisimler

olusturur. Sekil 3.20°de yaslanma kademeleri gosterilmektedir [85].

£ ‘-}ﬁ__' X :Kati eriyik

' XA: Su verilmis kat1 eriyik sekli
XB: Yaslanmis ¢cokelme baslamis
XC: Asint yaslanmis ¢okeltiler
biiylimiisler

\ v
Pa VP L v O . i N O
&Y &Y & &P
A D B C

Sekil 3.20 Yaslanma kademeleri [85]
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Yaslandirma 1s1l isleminin uygulanma nedeni, yumusak ve siinek matriste;
ince, sert ve matrisle uyumlu ¢okeltilerin meydana gelmesini saglamaktir. Bu sayede

dislokasyon hareketi kisitlanir ve mukavemette artis olur [86].

Cézdnddrme iglemi
To | - -
SuVerme

= y Yaslandurma islemi
]
§ T: o o= = = = = = = L >
)

T

Zaman

Sekil 3.21 Yaslandirma 1s1l islemi i¢in sicaklik-zaman diyagrami [86]

Yaslanma ile sertlesme elde etmek i¢in 6nce kat1 eriyige alma yapilir. Ardindan
asirt kat1 eriyik elde etmek icin alasima su verilir. Su verme iglemi genel olarak
¢Okelme hizinin ¢ok yavas oldugu bir sicaklikta yapilir. Su verdikten sonra ¢okelmenin

¢ok uzun bir siirede meydana gelmesine engel olmak i¢in alagim ortalama bir sicakliga

wsitilir [48].

3.6.1. Cozeltiye Alma

(Cokelme sertlesmesi ile malzemenin dayaniminin arttirilmasinda ilk asama
cozeltiye alma islemidir. Cozeltiye almada ama¢ mukavemet arttirict alasim
elementlerinden maksimum miktarini kat1 ¢ozelti i¢ine almaktir ve yiiksek sicaklikta
¢ozlinlirliiglinlin artmasindan faydalanilarak yapidaki bilesik ve cokeltileri tek faz
icinde ¢Oziindiiriip, asir1 doymus tek fazli bir kat1 eriyik elde etmektir. Bunun igin
yaslanabilir alasim, solviis egrisinin lizerindeki bir sicaklifa kadar isitilir ve bu
sicaklikta yapida yer alan II. faz (6rnegin;p ) o—kati faz1 iginde tamamen ¢oziiniinceye
kadar bekletilir [2,48].

59



3. FAZ DONUSUMLERI ve FAZ DIYAGRAMLARI Tugba YILDIZ SAYGILI

Sekil 3.22°da sematik olarak gosterildigi gibi, kati durumda az miktarda sivi
durumda ise her oranda ¢6ziinebilme kapasitesi olan bir alasim, tek fazli yap1 (o) elde
etmek i¢in diyagramda verilen solviis sicakliginin tizerinde, bir T1 sicakligina kadar
isitilir. Bu sicaklik i¢indeyken alasimda bulunan fazlarin (o ve B) bir faz iginde
¢oziinme iglemi gergeklesene kadar bekletilir. Alagimlarin yapisina gore, bu bekleme
zaman1 degisiklik gosterir. Alagimlar {izerinde yapilan bu isleme ¢dzlindiirme

uygulanmasi veya soliisyona alma islemi ad1 verilir [86].

l
A a
E
=]
73
T Coziindiirme B cozeltisi
1h- \
L
g Yapay yaslandirma
TyH=-=== 2 §--
=
“V/ Dogal yaslandirma
Asir1 doymus Stire

a kati ¢ozeltisi

Sekil 3.22 Coziindiirme ve yaslandirma adimlarinin dahil oldugu ¢okelme
sertlegsmesini gosteren sekil [86]

(Cozeltiye (sollisyona) alma igleminde onemli noktalardan biri de soliisyonda
bekleme siiresidir. Malzeme yapisinda ¢oziinmemis faz kalmayacak ve homojen bir
yapi olacak sekilde soliisyonda bekleme siiresi belirlenmelidir. Soliisyona alma siiresi,
malzemenin kesit kalmligi ile dogru orantilidir. Ince kesitli malzemelerde bu siire
diistik olup kesit miktari arttikga siire de artmaktadir [2].

(Cozeltiye alma isleminde sicakligin 6tektik baslangic sicakligini gegmemesine
dikkat edilmelidir. Sekil 3.23’deki faz diyagraminda bulunan 6tektik ergime sicakligi
olan To sicakliginin izerine ¢ikilmamasi gerekmektedir. Alt sicaklik degerinin ise, kati
eriyife alma islemlerinin tamamlandigr sicakliktan biraz yiiksek olmasi
gerekmektedir. Buradan anlasildig1 gibi Tosicakligindan daha az bir sicaklik belirlenir.

Alasimin 6tektik ergime sicakligi olan To sicakligi asilirsa, tane sinirlarinda ergime
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gerceklesir malzeme kirilgan hale gelir. Isitma hiz1 yeterince yiiksek oldugunda
¢ozlinebilen alagimlariin difiizyonunu engellenerek tane biiyiimesine firsat verilmez

[2,48].

Co Gy Bilesim (%B) Cg

Sekil 3.23 Yaglandirma 1s1l igleminde islem sicakliklarimin faz diyagramina goére
gosterilmesi [33]

3.6.2. Su Verme

Soliisyona alma safhasindan sonra yapisinda a tanecikleri iceren alasimin
hizlica sogutulmasi veya dinlendirilmesi islemidir. Bu asamada temel amag¢ kati
eriyikte olusan malzeme yapisin1 hizli bir sekilde sogutarak korumak, kafesler arasi
bosluklarin mesafesini en azda tutmaktir [48,82].

Su verme yaslandirma 1s1l isleminin en 6nemli asamasi olarak ifade edilebilir.
Su vermenin amaci ¢ozlindlirme islemiyle elde edilen asir1 doymus kati1 ¢ézeltinin hizli
soguma yapilarak toparlanmasina olanak vermeden oda sicakligina sogutularak
muhafaza edilmesini saglamaktir [86].

Su verme islemi olmadiginda Kkati ¢oOzeltiler tane sinirlari ve kayma
diizlemlerinde ¢okelme yaparak sekil degistirme yetenegini azaltirlar, taneler arasi

korozyon mukavemeti diiser [87,88].
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Cozeltiye alma isleminin sonrasinda alasim yavas sogumaya birakilirsa
Ozelliklerini olumsuz yonde etkileyen iri ¢okeltilerin olustugu bilinmektedir. Ani
sogutma, o i¢erisinde ikinci fazin ¢okelmesine imkan vermez ve asir1 doymus a-fazi
coOkeltisi elde edilir. Bu hali ile a- faz1 kararsizdir. Malzeme icerisinde denge halindeki
atom bosluklarinin miktar1 sicaklikla iistel olarak artar. Cozeltiye alma islemi ile
birlikte atom bosluklarinin miktari, diistik sicakliktaki miktarina kiyasla yiiksektir. Bu
durumda malzemenin yiiksek sicakliklardan aniden sogutulmasi sonucunda denge
kosullar1 saglanamadigindan, atom bosluklarinin fazlasi yap1 icerisinde kalir.
Dolayistyla ani soguma sonucu yapida bol miktarda atom bosluklar1 da olusur. Bu
fazlalik, ani sogutma sonucu olusan atom bosluklar1 olarak tanimlanir ve zaman
icerisinde yapidan uzaklasir. Ani sogutma sonucu olusan atom bosluklarinin fazlasi
bir araya gelme egilimi gosterir ve bunlarin bir kismi1 atom boslugu absorbe ederek
dislokasyon halkalarinin olusmasina neden olurlar. Atom bosluklarinin fazla oldugu
bu boélgeler, ¢okelti fazinin heterojen olarak ¢ekirdeklenmesine miisaittir. Yapida yer
alan fazla atom bosluklar1 ayn1 zamanda diisiik sicakliklarda yayinma hizinin artmasini
saglarlar. Boylece, ¢okelti fazinin hem c¢ekirdeklenme hem de biiyiime hiz1 artar

[48,84,87].

3.6.3. Cokeltme (Cokelti Fazlarinin Olusumu)

Sadece denge diyagramlarinda solviis egrisi bulunan alagimlarda yaslandirma
(¢O6kelme sertlesmesi) olusur [86].

Asirt doymus kati eriyigin ¢ozeltiye alinarak su verme isleminden sonra oda
sicakligindaki bir sicaklikta ¢okelmeye alinmasina dogal yaslandirma, denge solviis
egrisinin altindaki bir sicaklikta ¢okelmeye alinmasi olayina suni yaslandirma denir.
Yaslandirma isleminin diger bir ad1 da ¢okelti 1s1l islemidir. Bagka bir ifadeyle asir1
doymus bir kat1 fazdan zaman ve sicaklik faktorleri ile yeni bir fazin olugsmasina
yaslanma (¢cokelme sertlesmesi) denir [2].

Soliisyona alma ve dinlendirme isleminden sonra asir1 doymus olan «
tanecikleri solviis sicakliginin altinda isitilarak atomlarin kisa mesafelerde niifuz

etmeleri saglanir. Asirt doymus o tanecikleri dengede olmadigi igin atomlar
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cekirdeklenme bolgelerine niifuz ederler daha sonra ¢okeltiler olusur ve biiylimeler
meydana gelir. Alasimdaki ince c¢okeltiler, bicim degistirme sirasinda aykir

yerlesimlerin hareketini kisitlayarak, alasimin dayanimini arttirir [82].

@ @
&

a) Soliisyona Alma b) Dinlenme ¢) Yaslandirma

Sekil 3.24 Yaslandirma asamalarinin gosterimi

Asirt doymus kati ¢6zelti igerisinde ¢oziinmiis halde bulunan Beta fazi, sicaklik
ve zamanin etkisiyle kararli bir faz olarak ¢okelir;

a asirt doymus — o + 3 ¢okelti

Bu doniisiim i¢in, once P fazinin ¢ekirdeklenmesi ve sonra difiizyon ile
biliylimesi gereklidir. Alasim eger ani sogutmadan sonra oda sicaklifinda tutulursa,
diflizyon hiz1 ¢ok yavas oldugundan 3 fazi1 genellikle olusmaz veya ¢ok uzun siirede
olusur [48,84].

Yaglanma sirasinda asirt doymus kat1 c¢ozeltiden ¢okelti fazinin olusum
asamalar1 6zetlenecek olursa sirasiyla; Cekirdek — Ara Cokelti — Kararli Cokelti
seklindedir. Cokelti olusumunun ara kademeleri temel olarak alasimin bilesimine, su
verme ve yaslandirma kosullarina baglidir [48].

Cokelti boyutlar1 da yaslandirmada, alagimin sertligini ve dayanim yiikselten
faktorlerdir. Yaslandirma siiresinde artisa gegilirse, ¢okeltiler irileserek birbirlerine
yaklasirlar ve boylece dislokasyon hareketleri kisitlanarak sertlikte artig goriiliir (Sekil
3.25). Cokelti boyutlar1 fazla miktarda biiyiidiigiinde ise, dislokasyonlar ¢okeltiyi
kesebilir (Sekil 3.26) ve sertlikte azalmalar meydana gelir [89].
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(, - ) Dislokasyon 1 )\ T i)
b \ = Cokelti
('f‘;;-;_ )
=4
Sekil 3.25 Cokeltiler tarafindan Sekil 3.26 Fazla miktarda biiytlik ¢cokeltilerin
engellenmis dislokasyonlar [89] dislokasyonlar tarafindan kesilmesi [89]

3.6.4. Sekil Hatirlamah Alasimda Yaslandirmanin Etkisi

Elde edilen veriler ve yapilan deneyler sonucunda yaslandirma isleminin,
austenit fazda ya da iriin fazda uygulanmasi, numunenin mikro yapist ve diizen
derecesi degismesinin alagimlarin sekil hatirlama etkisi iizerine ©nemli etkisi
bulunmaktadir. Yaslandirma isleminin ¢okelti fazlarinin meydana gelmesi gibi
numunenin igyapisindaki homojenligi bozan etkileri de goriilmektedir. Alasimlar
martensit durumda yaslanarak ve deforme edilerek seklini tekrar kazanma derecesinde
bir kayip gosterir. Ayni alasgimlara B-faz bolgesinde bir tavlama yapildiginda geri
donmenin derecesi onemli bir oranda korunur. Yaslandirma islemi sicaklifa gore ana
faz ve martensit faz da yaslandirma olarak iki sekilde ortaya ¢ikar [8,24,90].

Sekil hatirlama etkisinin temelini olusturan marsensitik dontistimler yar1 kararl
ana fazdan martensit faza donilisiim seklinde gergeklesir. Bu nedenle yaslandirma
sonucu martensit doniisiim sicakliklari, sicaklik histerisizi, donilisiim zoru gibi bazi
karakteristik Ozelliklerde meydana gelen degisim sekil hatirlama ozelligini de
dogrudan etkiler. Yaslandirma etkileri yaslandirma olaymin sicakligi ve

yaslandirmanin ana fazda veya martensit fazda yapilmasina gore farkli olarak ortaya
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cikar ve genellikle atomik diflizyona eslik eder. Yani sekil hatirlamali alagimlarin yari
kararli 6zellige sahip olmasindan dolay: 1s1l islem ve yaslandirma esnasinda atomlar
aras1 diizen degisir ve martensit doniisiim aksine difiizyon gergeklesir [3,37].

Sekil hatirlamali alasimlarda martensit fazda yaslandirma isleminin alagimin
karakteristik doniisiim sicakliklarini ve karakteristik Ozellikleri tizerine etkileri
bulunmaktadir. Martensit baglama sicakliginin {izerinde ya da altinda uygulanan
yaslandirma islemiyle doniisiim sicaklig1 degistirilebilir. Yaslandirma sekil hatirlamal
alagimlarda martensit fazin kararliligini da olumlu yonde etkilemektedir. Boylece
yaslandirma ile As sicakligr artabilir ve martensit durumun bu kararlilig1 tersinir
doniigiimii engelleyebilir. Martensitik doniisiimler genel olarak ana fazda atomlarin
toplu hareketiyle ortaya cikar ve boylece atomlarin komsuluklar1 degismedigi icin
martensit faz ana fazin atomik diizenini korur. Bu nedenle martensit fazdaki atomlarin
yeniden diizenlenmesiyle serbest enerjilerinde belli bir oranda diisiis meydana gelir
[3.,8,24].

Martensit sartlarda yapilan yaslandirma islemleri sonucu atomlarin yeniden
diizenlenisi diflizyona sebep oldugundan dolay1, pratik uygulamalarda sekil hatirlama
karakteristiklerinin kararli olmasi i¢in atomik diflizyonun 6nlenmesi Onemlidir.
Numune martensit halde iken yaslandirilir ya da yavasca 1sitilirsa, martensit yapi

kararli olur ve normal halde ana faza doniismez [24].
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4. SEKIL HATIRLAMA OZELLIGIi ve SEKIiL HATIRLAMALI
ALASIMLAR

Sekil hatirlamanin etkisi ilk olarak 1932 lerde Au-Cd ile incelenmis olup, 1938
lerde faz doniisiimlerine eslik eden sekil hatirlama olayr piring’de gozlendi. 1951
yilinda ise AuCd alagimli bir ¢ubukta sekil hatirlama 6zelligi tespit edilmesinden sonra
1962' de Buehler ve arkadaslar tarafindan es-atomlu nikel titanyum alagimlarda sekil
hatirlama etkisi belirlenmistir. Bu alasima NITINOL (Nikel-Titanyum Naval
Ordnance Laboratuvari) ismi verilmistir. Giiniimiizde sekil hatirlama 6zelligi

sergileyen alagimlar {izerine yapilan ¢aligmalar artarak devam etmektedir [91,92,93].

4.1. Sekil Hatirlama Ozelligi

Sekil hatirlamali alagimlar, deformasyona ugratildiginda, uygulanan sicaklik
ve gerilmelere bagl olarak daha onceki sekil veya boyutuna geri donebilme 6zelligi
gosteren bir grup metalik malzemedir. Sekil hatirlamali alagimlar kristal yapilarinda
meydana gelen martensit doniisiimler ve austenit faz doniisiimleri sonucunda sekil
degisimi yapabilen malzemelerdir [16,94].

Sekil hatirlama olayi, martensit fazdayken deforme edilen alagimlarin,
isitildiginda deformasyon oOncesi orijinal seklini tekrar kazanma yetenegidir. Sekil
hatirlamali  alasimlarin  ortak  0zelligi  termoelastik  martensitik ~ donilisiim
gostermeleridir [77,95]. Martensit fazinda iken yeni bir sekle kolaylikla deforme
edilebilen ve austenit doniisim sicakligi tizerindeki bir sicakliga kadar 1sitildiginda
tekrar eski seklini alabilen alagimlara sekil hatirlamali alagimlar ve alasimlardaki bu
ozellige de sekil hatirlama olayr denir. Bir bagka ifadeyle; ana fazda belirli bir sekle
sahip numunenin, martensit doniisiim sicaklifina kadar sogutulup, dis bir etki ile
seklinin degistirilmesinden sonra, numunenin sicakliginin ana fazin baglama
sicakligina ¢ikartilmasiyla ilk seklini almasi Sekil Hatirlama Olay1 olarak
bilinmektedir [26,96].

Termoelastik doniisiimlerde sadece orijinal kristal yap1 ve yonelimi eski halini

almakla kalmayip mikro yap1 da eski halini hatirlar. Bu tiir doniisimlerde, sicaklik
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diistiriildiikce martensit plakalar1 olusup biiyiirler. Bu plakalar sogutma isleminin
devam etmesiyle birbirlerine ya da tane sinirina ulagincaya kadar biiyiimeye devam
ederler. Sicaklik yiikseltildiginde ise ara yiizeyin geri hareketiyle martensitik
olusumlar biiziilerek ana faza doniisiir. Sekil hatirlama olay1 gézlenmeyen martensitik
doniistimlerde ise sogutma sirasinda olusan martensit plakalarmn biiyiime oram
sinirlidir. Olusan bu martensit plakalar, yapi i¢inde sabitlenmis olarak kalir. Malzeme
isitilsa  dahi  olusan plakalar austenit faza doniisemez. Sekil hatirlamanin
gozlenebilmesi icin doniisiim oraninin yiiksek olmasi gereklidir. Sonu¢ olarak
termoelastik doniisiim sergilemeyen bu tiir malzemeler sekil hatirlama etkisi
gosteremez [38].

Sekil hatirlamal1 alasimlar kritik bir doniistim sicakliginin altinda ve iistiinde
iki ayr1 sekil ve konfigiirasyon gosterirler. M sicakliginin altinda (T<M<Ms)
tamamen martensit fazdaki bir numuneye disaridan bir zorun uygulanmasiyla sekli
degisir. Uygulanan zor ortadan kaldirilinca numune deforme edilmis seklini korur.
Olusan plastik deformasyonun ortadan kaldirilmasi i¢in deforme edilmis numunenin
sicakligl Af‘nin {izerinde olacak sekilde arttirilir. Numune uygulanan bu 1s1l islem
sonucunda austenit yapiya geger ve austenit fazda sahip oldugu orijinal seklini geri
kazanir. Fakat soguk sekil i¢in her defasinda mekaniksel olarak yardim edilmelidir
[14,93,97].

Sekil hatirlamali alagimlarda sicaklik degeri, martensitik doniisiimiin
baslangict olarak goriilen martensit baslangic sicaklifinin altina diistiiglinde,
martensitik doniisiim baglar. Burada doniisim kayma benzeri bir mekanizma ile
baslamaktadir. Martensitik faz doniigiimiiniin karakteristigi celikler gibi diger bazi
alagimlarda goriilen ile sekil hatirlamali alasimlarda gériilen mekanizmadan farklidir.
Celiklerde, termoelastik davranis gostermeyen bu martensitik doniisiim genellikle
yiizey sertlestirme islemlerinde kullanilir. Martensitik doniistim kayma mekanizmasi
ile birlikte olusuyorsa bu yapinin 6nceki sekline geri doniisiimii olanaksizdir (Sekil
4.1a). Fakat termoelastik martensitik donlisiim gosteren yapi ikizlenme mekanizmasi
ile olusuyorsa yap1 onceki haline doniigebilir. Sekil 4.1b’de ikizlenme ile olusan ve

termoelastik martensitik doniisiim gosterilmektedir [16].
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Sekil 4.1 a) Kayma ile yerlesme, b) Ikizlenme ile yerlesme [16]

Sekil hatirlama olayr 6nceden de ifade edildigi gibi termoelastik martensit
dontisiime dayanir. Sekil hatirlama 6zelliginin goriilebilmesi icin gerekli sartlar
asagidaki sekilde siralanabilir [97,98].

e Martensitik doniisiimiin termoelastik olmasi gerekmektedir.

e Deformasyon, kayma mekanizmasi ile degil ikizlenme benzeri bir
mekanizma ile olmalidir.

o Kiristal yap1 diizenli ve siiper orgiiliidiir.

e [Eger diizenlilik dikkate alinmazsa matris faz bir bbc yapiya ve

martensit faz ise hcp yapiya sahip olmalidir.

4.2. Sekil Hatirlama Mekanizmasi

Sekil hatirlama olay, elastik bir yaym davranig 6zelligine benzetilebilir. Lo
boyunda olan esnek bir yaya esneklik smirlar1 igerisinde bir kuvvet uygulandiginda
yayin yeni boyu L olur. Yay tizerine uygulanan kuvvet kaldirildiginda yay yine eski
boyu olan Lo’a geri doner. Sekil hatirlama olayr da tipki bu yaya benzer bir
mekanizmadir [24,60].

Sekil hatirlama 6zelligi mekanizmasinin sematik gosterimi asagidaki Sekil
4.2’deki gibidir. Sekil 4.2a’da austenit fazda bulunan alasim sogutuldugunda, dis sekli
ayni kalmasina karsin igyapist martensite (Sekil 4.2b) doniisiir. Bu sicaklikta
malzemeye kuvvet uygulanarak kalict sekli degistirilir (Sekil 4.2c). Sonrasinda
malzeme austenit sicakliginin iistiinde 1sitilarak ilk sekline geri donebilmesi saglanir.

Malzeme ancak ilk austenitik yapidaki sekline geri doner. Oncelikle martensit fazda
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bulunan alasim zor etkisiyle plastik deformasyona maruz birakilirak daha sonra
austenit sicakligi izerine gikarilir ve bu sekilde austenitik yapi elde edildiginde, alagim

elastik sekil degistirmeye ugramis gibi ilk sekline geri doner [94].

Mfs sicakhigr altina sogutma

%

Sekil
Af sicaklig degistirme
ilizerine 1sitma

d) \/ <7
c)

Sekil degistirme

Sekil 4.2 Sekil hatirlama 6zelligi mekanizmasi [94]

Diizenli olan ana austenit fazi1 martensit baslangi¢ sicakliginin altina kadar
sogutuldugunda martensit {iriin fazi olusur. Bu durumda, mikro yapida ikizlenme
deformasyonu olmasindan dolay1r makro sekil degisimi goriilmez. Martensit, martensit
bitis sicakliginin altinda digardan bir gerilmeye maruz birakildiginda ikizlenme
smirlar1 hareket eder ve ikizlenmeler kaybolur. Bu sekilde deforme edilmis martensit,
tekrar austenit sicakliginin iizerinde 1s1tildig1 zaman martensit fazdan ana austenit faza
ters doniisiim gergeklesir. Bu sekilde malzemenin ana orijinal sekli tekrar elde edilir

[26].
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Makro Goriiniis

Austenit ikizlenmis Martensit Deforme Edilmis Martensit

Mikro Goriiniis

i 4

Austenit Ikizlenmis Martensit ~ Deforme Edilmis Martensit

Sekil 4.3 Austenit-martensit doniistimlerin mikro ve makro goriiniimleri [26]

4.3. Tek Yonlii Sekil Hatirlama Olay1

Alagim martensit bitis sicakliginin altindaki bir sicaklikta (T < My) deforme
edilince disaridan uygulanan gerilmenin kaldirilmasi durumunda numune kendi
orijinal durumuna geri donemez. Sicaklik tekrar diisiiriilse bile numune deforme
edilmis seklini kazanamaz. Yani martensit baslangi¢ sicaklifinin altinda yapilan
sogutmada yap1 martensit fazina doniisiir fakat herhangi bir sekil degisimine ugramaz.
Bu tiir sekil hatirlama mekanizmasina tek yonlii sekil degistirme olay1 denir [38,99].

Sekil 4.4°de de goriildiigii gibi numune martensit fazda (T<Mt sicakliginda)
deformasyona ugratilan sekil hatirlamali alagimlarda sekil degisimi gozlenir.
Uygulanan zorun kaldirilmasi sonucu numune kendi ilk orijinal sekline geri donemez
ancak austenit bitis sicakliginin {izerindeki bir sicaklikta (T >Asf ) alasim orijinal
sekline geri doner. Sicaklik tekrar martensit baslangig sicakliginin altina
diistiriildiigiinde, numune deformasyona ugramis seklini tekrar kazanamiyorsa, bu tiir

sekil hatirlama 6zelligine tek yonlii sekil hatirlama olay: denir [100].
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Tek yonlii sekil hatirlama olayma ayni1 zamanda tersinmez sekil hatirlama olay1
da denir. Tek yonlii sekil hatirlama olayr birgok alagimda goriilmektedir. Bu alagim
sistemlerine NiTi, TiNb, NiAl, CuZn, CuZnSi, CuZnSn, FePt ve FeMnC 6rnek olarak
gosterilebilir [29].

Austenite Numune

T<M; Sogutma
Martensite Numune

Deforme

T>Ag Deforme

Austenite Numune

Sekil 4.4 Tek yonlii sekil hatirlama olay1 [38]

4.4. Cift Yonlii Sekil Hatirlama Olay1

Sekil hatirlamal1 alagimlarin bir kismi iki yonlii hatirlama etkisi gosterir. Bu tiir
alagimlarda g6zlenen martensit doniisiimleri uygulanan basing ve sicakligin etkisine
bagl olarak ¢ift yonliiliik (tersinirlik) gosterirler. Tersinir olmalarindan dolay1 bu
alagimlar diger alasim sistemlerinden farkli mekaniksel davramis sergilerler. Bu
alagimlar, austenit doniistim bitis sicakliginin iistiindeki bir sicakliktaki ve martensit
dontisiim sicakliginin altindaki bir diisiik sicakliktaki sekillerini hatirlayabilirler. Bu
nedenle c¢ift yonli sekil hatirlamali alagimlar, tekrarlayan 1sitma ve sogutma islemleri
stiresince herhangi bir dis zorlanma etkisine gerek duymadan geometrik sekillerini

hatirlayan malzemelerdir [101,102].

71



4. SEKIL HATIRLAMA OZELLIiGIi ve SEKIL HATIRLAMALI ALASIMLAR
Tugba YILDIZ SAYGILI

Ms sicakliginin altinda tamamen martensit fazda bulunan bir numuneye
disaridan uygulanan kuvvet ile istenilen sekil verilebilir. Uygulanan kuvvetin
kaldirilmasina ragmen numune deforme edilmis seklini korumaya devam eder.
Deformasyona ugramis numunenin sicaklifi austenit bitis sicakligmin {izerine
cikarildiginda plastik deformasyon kaybolur ve numune deformasyon dncesi sekline
doner. Numunenin sicakligi tekrar martensit bitis sicaklifina diisiiriiliirse deforme
edilmis seklini tekrar kazanir. Bu olaya ¢ift yonlii sekil hatirlama olayr denir. Sekil
4.5’de ¢ift yonlii sekil hatirlama olayinin sematik gdsterimi goriilmektedir. Kisacasi

malzeme her 1sitma ve sogutma isleminin tekrarlanmasi sonucunda olusan fazin

seklini alir [94].

Austenite Numune

T = Mf @ Sogum‘la

Martensite Numune

T
N

T>As Deforme

Austenite Numune

Isitma ﬂ Sogutma

Sekil 4.5 Cift yonlii sekil hatirlama olayi [49]
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4.5. Sekil Hatirlama Egitimi

Bazi sekil hatirlamali alagimlar dogalari itibariyla iki yonlii sekil bellegi

gosterir. 1ki yonlii sekil bellegi olmayan sekil hatirlamali baz1 alasimlarmn iki yonlii

sekil hatirlama etkisi gosterebilmesi igin asagidaki islem adimlarindan olusan

karmasik bir sekil hatirlama egitimi (training) yaptirtlir [13,14,23].

Martesitik durumda asir1 deformasyon

Sekil hatirlama ¢evrimi (Sogutma>Deformasyon>Isitma>Tekrarlama)
Pseudo-elastik ¢evrim (Yiikleme>Yiikii Bosaltma>Tekrarlama)
Birlestirilmis sekil bellegi ve pseudo-elastik ¢evrim

Deforme edilmis martensitin zorlama ve sicaklik etkisi altinda ¢evrime
sokulmasi

Uzun zaman donemleri i¢inde sinirlanmis yaslanma (tamamen sekil
hatirlama etkisine neden olur, iki yonlii sekil hatirlama etkisinden ¢ok

az farklidir).

Iki yonlii sekil bellegi elde etmede dikkat edilmesi gereken bazi sinirlamalar

vardir, bunlar;

Tekrar geri dondiiriilebilir deformasyon genellikle % 2 civarinda kalir,
bu oran tek yonlii sekil belleginde (% 6) goriilenlerden daha azdir.
Sogutma sirasindaki doniisiim kuvvetleri oldukea kiiciiktiir.

Sekil bellegi ¢ok az asir1 1sitma ile kaybedilebilir (250 °C‘dan az)
Uzun dénem kirilma ve kararlilik 6zellikleri ¢ok iyi bilinmemektedir.
Isitma ve sogutma doniisiimleri sirasinda kalict bir sicaklik histeresizi

vardir.
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GERILME (o)
A

Ms SICAKLIK

Hf T.
L : (M

Sekil 4.6 Cift yonlii sekil hatirlama etkisi elde etmek igin 1s1l islem [14]

DEFORMASYOHN
€) 4

En O+ .
—;\ Gerilim (o) = 0

@ sodukta kararh
vapi

@ sicakta kararh
yapi

Mf I"“'s

M, SICAKLIK

()

Sekil 4.7 Cift yonlii sekil hatirlama etkisi (disaridan yiik uygulanmadigi durumda) [14]

4.6. Siiperelastiklik

Sekil hatirlamali alagimlarda lineer olmayan esnek davranis pseudo-esnekliktir
(stiperelastiklik) [50]. Sekil hatirlamali alasimlarda goriilen siiperelastik 6zelligi, sekil
hatirlama 6zelligindeki gibi martensitik faz doniisiimii sonucu olusan bir 6zelliktir
[94].

Eger malzeme Asf sicaklifinin iizerinde deforme edilirse, stiperelastiklik
denilen olay meydana gelir. Austenit bitis sicakligi iizerinde uygulanan bir gerilim,

elastik deformasyonun enerjisini diisiiriir ve martensit doniistime neden olur. SHE‘nin
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aksine stiperelastiklik, sicaklikta bir degisme olmaksizin meydana gelir. Austenit bitis
sicakligi tlizerinde bir SHA {izerine yiik uygulanirsa yiikiin artmasi ile birlikte
austenitten martensite doniisiim gergeklesir. Yiik martensit fazi tarafindan absorbe
edilir, fakat yiik kaldirildigi zaman tekrar austenit faz olusur. Ciinkii malzemenin
sicakligr halen Ar sicakligi iizerindedir ve malzeme orijinal sekline geri doner. Sekil

4.8a ve 4.8c‘deki sekiller kullanilarak bu durum agiklanabilir [13].

A
LS

s 0
Uzama (%)

Gerilim
Yikleme
[6] Martenzit [c] Martenzit
———> . Sekil Bellegi Etkisi
------- » : Superelastisite

Sekil 4.8 Martensitik doniistim ve siiperelastisite [13]

Sekil 4.9a, sekil hatirlamali alasimlarin siiperelastikligini gostermektedir.
Mekaniksel ylikleme, A noktasinda kritik degere ulasincaya kadar elastik cevaba
neden olur. B noktasinin sonuna kadar martensit doniisim (Austenit-Martensit)
meydana gelir. Bu noktada numunenin kristal yapist deforme olmus martensittir.
Yiiksek zor degerleri i¢in, sekil hatirlamali alagim lineer bir cevap verir. Yiikklenmeme
durumunda numune elastik doniistim gosterir (B—C). C’ den D’ ye ters martensit

doniisiim (martensit-austenit) meydana gelir. D noktasinin iistlinde numune elastik
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bosalma gosterir. Yiikleme-yliklenmeme durumu bittigi zaman sekil hatirlamali alagim

artan zorlanmaya sahip olmaz [91].

of
4 / —_ q
/ - - (4
/ 3 - =
- i Axd .
A il /‘/ B % AS 4
F S Mg+
)l "c' “ Mg
y i _
/
/ D
0 3
a b

Sekil 4.9 Siiperelastiklik. As, A, Ms ve Ms sicakliklarinda zor-zorlanma egrisi [91]

Stiperelastik etkisinin gozlendigi diger bir yolda Sekil 4.9b de goriilmektedir.
(1) durumunda sadece (austenit gibi) bir faz vardir. Sabit sicaklikta, mekaniksel
yikleme deforme olmus martensit doniisiim olana kadar uygulanir. (2)’ de,
yiiklenmeme durumunda ters doniisim yer degistirir (deforme olmus
martensit—austenit). (3) durumda; numune artan zorlanma géstermez [91].

Bir numunede hem siiperelastiklik hem de SHE sicakliga bagli olarak
olusabilir. Bu durum Sekil 4.10°da gosterildigi gibi agiklanabilir. Sekilde, X-eksenine
yaklasik paralel olarak ¢izilen ¢izgiler kayma i¢in gerekli olabilecek olasi kritik
gerilmeleri temsil etmektedir. Eger kritik gerilme alt kesikli ¢izgideki gibi ¢ok diisiik
olursa siiperelastiklik tamamlanamaz. Ciinkii kayma, zor-etkili doniistim i¢in gerekli
olan kritik gerilmenin asagisinda gergeklesir. Sekil 4.10°da belirtildigi gibi At sicakligi
ve kayma i¢in kritik gerilmenin {izerinde bir zor uygulanirsa, zor-etkili doniisiim
olusur. Buna ragmen olusan martensit, Af sicaklig1 iizerinde zor kaldirildigr zaman
tamamen kararsiz olacagindan ters doniisiim gerceklesir. Boylece ters doniisiim
kristalografik olarak tersinir oldugu siirece siiperelastiklik elde edilir. Benzer olarak
As sicakligr altinda deforme edilen martensit kararlidir ve yiik kaldirildiktan sonrada

martensit deforme edildigi gibi kalir. Zor, sadece ters bir doniisiimle giderilebilir. As
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ve Ararasindaki sicaklikta martensit kismen kararlidir. Bu bolgede hem siiperelastiklik

hem de sekil hatirlama etkisi bir arada var olur [26].

| Kayma ¢in
I» e Kiitik Gerilme
| e o

‘ J ,';Sﬁperelastik '

* /] Dontistimii,

%
(
/

{
{ ’ /Martensit Olusumu
} / I¢in Kritik Gerilme
!
(

Kayma Icin
- .. Kritik Gerilme

————
—— .

Sicaklik

Sekil 4.10 Sekil hatirlama etkisi ve siiperelastiklik etkisinin meydana geldigi gerilme
ve sicaklik alanlar1 [26]

Sekil hatirlamali alasimlarin stiperelastik 6zelliginin kullanilabilmesi icin
alasimin sicakliginin austenit sicakligi iizerinde olmasi 6n kosuldur. Bu sarti
endiistriyel uygulamalarda saglamak icin Af degeri oda sicakliginin iizerinde olan
alasimlar secilir. Ornegin, siiperelastik o6zellikleri nedeniyle dis telleri olarak
gelistirilen NiTi alagimlarinin As sicakligi -5 ile 10 °C arasinda bulunmaktadir.
Boylece agiz i¢i kullanimlarda alagim her zaman As sicakligi izerinde bulunur. Sekil
4.10°da Sekil hatirlamali alasimlarin siiperelastik o6zellik gosterdigi Af - Mg

(Gerilmenin neden oldugu martensit) bolgesi gosterilmistir [16,94].
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Sekil 4.11 Sekil hatirlamali alasimlarda siiperelastiklik 6zellik gosteren bolge [16]

4.7. Sekil Hatirlama Ozelligi Gosteren Alasimlar

1932 yilinda Chang ve Read tarafindan AuCd alasiminda yapilan galisma sekil
hatirlamali alasimlarla ilk inceleme olarak bilinmektedir. Bu c¢alismada AuCd
alagimindaki sekil degisimi dongiisiinii metalografik olarak incelemisler ve 6zdireng
degisimiyle izah etmigler. Atomik oranlart % 46.5-50 Cd olan AuCd alasgiminin
martenzitik doniisiim sicakligi 30 °C ile 100 °C arasindadir [16,17].

1938 lerde faz doniisiimlerine eslik eden sekil hatirlama olay1 piring’de
gozlendi. 1938°de sekil hatirlama 6zelligi agirlikga %38,5-41,5Zn olan bakir-ginko
alagiminda goriilmiistiir. Bunu takip eden yillarda diger bakir ve demir alagimlarindan
olan CuAuzn, CuAlINi, CuSn, Cu Mn, Fe-Mn-Si, FePt, FePd gibi alasimlarda sekil
hatirlama 6zelligi bulunmustur. 1951 yilinda ise AuCd alagimli bir cubukta sekil
hatirlama 6zelligi tespit edilmistir. Bunun arkasindan 1962 yilinda Buehler ve
arkadaslar1 tarafindan es-atomlu nikel titanyum alasimlarda sekil hatirlama etkisi
belirlenmistir [16,91,92,93].

Sekil hatirlama etkisi, kristalografik olarak tersinir doniisiim ve diflizyon
ozelligi gosteren bazi alagimlarda gozlenmektedir. Sekil hatirlamali alagimlarin sekil
hatirlama davranislarinda yapi kararli olmalidir. Bazi sekil hatirlamali alasimlarda
iretim esnasinda ana fazdan martenzite doniisiim hizli yapilmalidir ki, ara fazlarin

olusumu 6nlenerek yapinin kararliligi saglansin. Ayrica yapinin kararliligini bozacak
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calisma alanlarindan kag¢inilmalidir. Sekil hatirlamali alagimlara 6rnek olarak; Cu bazli
sekil hatirlamali alagimlar, demir bazli sekil hatirlamali alagimlar, Ni-Ti alasimlari,
sekil hatirlamali polimerler, sekil hatirlamali seramikler verilebilir. Bu alagimlar iginde
en 6nemlileri 1yi biyo-uyumluluklari, korozyon ve mekanik 6zelliklerinden dolay1 Ni-
Ti alagimlaridir. Arastirmalarda simdiye kadar birgok sekil hatirlamali alagim

bulunmustur. Bulunan bu sekil hatirlamali alagimlar ve martensit dontisiim sicakliklari

Cizelge 4.1°de gosterilmektedir [8,14].

Cizelge 4.1 Simdiye kadar bulunan sekil hatirlamali alagimlar [8,17]

ALASIM EIMYASAL DONTUSUM YAKLASIK
BILESIM SICAKLIK DONUSTM
ARATIGI (°C) HISTERIZISI (°C)
AgCd 4449 %Cd -190~-30 15
Aun-Cd 46.5-50 %Cd 30-100 15
Cu-Al-Ni 14-14.5 %Al -140~100 33
345 %N:
Cu-5n yaklasik 15 %5n -120--30 -
Cu-Zn 38.5-41.5%Zn -180—10 10
Cu-Zn-X(X= Si.Sn Al) az %X -180~200 10
In-Ti 18-23 %Ti 60100 4
Ni-Al 3638 %Al -180~100 10
Ni-Ti 49.51 %Ni -50~110 30
Fe-Pt yaklasik 25 %Pt vak -130 4
Mn-Cu 535 %Cu -250~180 23
Fe-Mn-Si 32 %Mn, 6 %0Si -200-150 100

Sekil hatirlama etkisi gosteren alasimlarin bir kismi gosterdikleri hatirlama

tiirline gore Cizelge 4.2°de verilmistir [23].
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Cizelge 4.2 Sekil hatirlama etkisi gosteren alasimlar [8]
Termoelastik Sekil Bellek Etkisi
Fe-Pt In-Cd Au-Cd
Cu-Al-Ni Ti-INb In-T1
Cu-Zn Mi-Al Fe-Pt
Cuo-Zn-X (K =NLAz Au.CdInGa. 515050 304 Au-Cu-Zn
Ag-Cd Cu-Zn Cu-Zn-51
Ti-M1 Ag-Cd Cu-Zn-5n
Au-Cu-Zn Fe-INi Cu-5n
Wi-Al Ni-Ti Fe-Mn-C
Cu-Al Cu-Zn-Al
Ti-Mi Cu-Zn-Ga
Cu-Al-Mi Cu-Au-Zn
Psendoelastik (Siperelastik) Iki Yénli Sekil Bellek Ftkisi
Cu-Zn Fe:Be In-T1
Cu-Zn-X Fe;Pt Ti-Mi
Cu-Al-Ni In-T1 Cu-Al
Cu-Al-Mn Ni-Ti Fe-Mn-C
Ag-Cd Ti-Ni Cu-Zn
An-Cd An-Cu-Zn MNi-Al
Cu-An-Zn Cu-Sn Cu-Al-Ni
Cu-Zn-Al

SHA’lar miikemmel yorulma ozelligine de sahiptirler. Ornegin; seKkil
hatirlamali alagimlar klasik alasimlardan 10 kat daha fazla periyodik sekil
degisikligine maruz kalabilir. Bununla beraber, eger Olcii aleti gibi bir parga asirt
yiiklenirse veya uzun periyotlar i¢in alagimin ¢alisma alaninin disindaki sicakliklara
maruz kalirsa, metal termal veya mekanik yorulma tarafindan hasara ugrayabilir veya

sekil hatirlama etkisi zayiflayabilir [23].

4.8. Sekil Hatirlama Etkisinin Belirlenmesi

Sekil hatirlamali alasimlarin, sekil hatirlama etkisini belirlemede kullanilan

yontemler asagida kisaca verilmistir.

4.8.1. Diferansiyel Taramah Kalorimetre Ol¢iimii

Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC), sekil hatirlamali alasimlarin faz

dontisiim sicakligini belirlemede en ¢ok kullanilan cihazdir [91,92].
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En ¢ok kullanilan ve en onemli sekil hatirlamali alagim karakterizasyon
yontemi DSC ile malzemelerden alinan ¢ok kiigiik numunelerin 1sitilmast ve
sogutulmasi yolu ile absorbe ettigi veya verdigi 1sinin dl¢giilmesi ile doniistim sicaklik
alanlar1 bulunur. Kullanilan malzemeler ¢ok kii¢iik miktarda (miligram bazinda)
kullanilir ve numuneler herhangi bir gerilme altinda olmadigindan 6l¢iim sonuglari
malzemenin gerilmesiz durumdaki doniisiim sicakliklarini verir. Donlisiim nedeniyle
numunenin absorbe ettigi veya verdigi enerjiler endotermik ve ekzotermik pikler
olarak hem sogutma hem de 1sitma esnasinda Ol¢iilebilir. Piklerin baslangi¢ ve bitis
noktalart numunenin faz doniisiim sicakliklarimi verir [92].

Sekil 4.12° de DSC ile elde edilmis karakteristik bir DSC taramasi
goriilmektedir. Alttaki tarama ¢izgisi sogutma sirasindaki, tistteki tarama ¢izgisi 1sitma
sirasinda olusan pikleri gostermektedir. Doniisiim sicakliklarinin belirlenmesi taban
cizgisi ile en biiyiik gradyandan uzatilan dogrunun kesistigi noktalar birlestirilerek
yapilir. Ms, My, As ve Ag sicakliklar sirasiyla sogutma ve isitma sirasinda olusan

martensit ve austenit doniisiim baslangig ve bitis sicakliklarini1 gostermektedir [14].
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Sekil 4.12 DSC analizinden elde edilen grafik [14]
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4.8.2. Elektriksel Diren¢ Ol¢iimii

Bilindigi gibi metalik malzemelerde i¢yap1 degistik¢e (alasimlandirma, soguk
islem, faz doniisiimii vb.) malzemenin genellikle 1s1l ve elektriksel iletkenligi degisir.
Bu 6l¢iim yontemi de numunenin 1sitilip sogutulmasi sirasinda elektriksel direncin
Ol¢iimii esasina dayanir. Sekil hatirlamali alasimlarda meydana gelen, austenit —
martensit veya martensit — austenit doniisiim sicakliklarinda faz doniistimii nedeniyle
malzemenin elektriksel direnci degisir (Sekil 4.13) ve dl¢iimlerde elektriksel direng bu

dontigiim sicakliklarinda pikler gosterir [91].

Sogutma

Martensit

Elektriksel Direnc { olun )
1
@
g
E:':
&
=
=
3]

[s1tmna

S1cakhk ( K )

Sekil 4.13 Sekil hatirlamali alasimlarin elektriksel direncinin sicaklikla degisimi [91]

4.8.3. Sabit Yiik Altinda Isitip Sogutma

En ¢ok kullanilan malzemenin mekanik karakterizasyon metotlarinda biride
malzemeye sabit bir yiik altinda doniigiim sicakliklarini kapsayacak bir alanda 1sitmak
ve sogutmak ile malzemedeki her iki yonde olusan gerilmelerin kaydedilmesidir. Bu
deneyle elde edilen Ms ve At gibi noktalara bakildiginda, bu degerlerin DSC taramasi
ile elde edilen degerlerden biraz daha yiiksek oldugu goriiliir. Bunun nedeni, DSC
taramasi, gerilme uygulanmamis numunelerle yapilir, bdylece gerilme altinda

martensit olusmamis olur, bilindigi tizere gerilme uygulanmasi ile doniisiim sicakligi
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artmaktadir [23]. Ana fazin plastik deformasyonu martensit olusumuna etki eder.
Gerilmeler arttig1 i¢in martensitin ¢ekirdeklenmesi kolaylasir. Bunun sonucu olarak
plastik deformasyona ugrayan sekil hatirlamali alasimlarda Ms yiikselir [92]. Bu
deney, sekil bellegi kullanarak mekanik ¢alisan cihaz yapiminda tasarim asamasinda
faydali olabilecek kriterlerin belirlenmesini saglar. Bu deneyin dezavantaji ise

numunelerin yapimi zordur ve sonuglar deney sartlarina olduk¢a duyarhdir [23].

4.8.4. Termal Cevrim Sayisi

Cevrim sayisinin bilinmesi kullanim alanina uygun sekil hatirlamali alagimin
secilmesinde 6nemli bir kriterdir. Termal ¢evrim sayisi malzemeye uygulanan yiik ve
yiik kaldirildiktan sonra 1sitma ile sekil hatirlamali malzemenin eski haline gelme
sayisidir. Cevrim sayisi, uygulanan yiik ve maksimum sekil degisimi miktarlart ile
dogrudan iligkilidir. Sekil hatirlamali alagimlar miikemmel yorulma o&zelligine
sahiptirler. Klasik alagimlarla kiyaslandiginda 10 kat daha fazla sekil degisimine
maruz kalirlar. Bununla birlikte, eger 6l¢ii aleti gibi bir parca asir1 yliklenirse ve uzun
periyotlar i¢in alasimin ¢alisma alaninin disindaki sicakliklara maruz kalirsa, metal
termal veya mekanik yorulma ile hasara ugrayabilir veya sekil hatirlama etkisi

zayiflayabilir [91,92].

4.8.5. Basing Etkisiyle Birim Sekil Degistirme

Diger bir karakterizasyon yontemi ise, malzemeye ¢ekme deneyi uygulamak

suretiyle gerilme uzama 6zelliklerinin ve termal ¢evrim sayisini belirlenmesidir [14].
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(@)

T4 : Ostenit

Ti>Ta>A> Ms>h

(c)

T3: Pseudoelastik

Genme =—

(b) T2: Martenzit

Sekil Dedisimi —
Sekil 4.14 Cekme deneyi testi [14]

Bu sekil, alagima ait doniisiim sicaklik araliginda, doniisiim sicakliginin altinda
ve iizerinde NiTi alasimli numuneye c¢ekme testi uygulanmasi sonucunda
olusturulmustur. Bilindigi gibi martensit, olduk¢a diisiik bir gerilme degerinde dahi
birka¢ yiizde gerinim iretecek sekilde kolaylikla deforme edilebilmektedir. Oysa
yiiksek sicaklik fazi olan austenit faz1 daha fazla akma dayanimina sahip oldugundan
kolaylikla deforme edilemez oOzellik gosterir. Sekilde martensit egrisi ilizerindeki
kesikli ¢izgi gerilmenin ortadan kalkmasindan sonra 1sitma durumunu isaret
etmektedir. Numunenin malzeme yapis1 austenite doniistiigiinde sekil degisiminin

olmadan onceki seklini hatirlamasi ile orijinal boyutlart korunur [92].
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5. NiTiINOL ALASIMI

Nikel-Titanyum (Ni-Ti) alasiminda sekil hatirlama etkisinin kesfi 1962‘de
W.J.Buehler ve meslektaslari tarafindan A.B.D. Deniz Savas Araglar1 Laboratuvarinda
olmustur. Bu alagim ticari ismiyle NITINOL olarak adlandirilmaktadir. Bu alasim, esit
sayida atoma sahip metaller arast Ni-Ti bilesiklerinden olustugu i¢in alagim
bilesenlerinden NITI’yi alasimin bulundugu laboratuvarin (Naval Ordnance
Laboratory) bas harflerini temsil eden NOL kisaltmasimni alarak NITINOL olarak
adlandirilmisgtir [14,15].

Nikel esasli alagimlar bakir esasli alasimlara nazaran daha yiiksek oranda sekil
hatirlama ve siiperelastik 6zellik gostermektedirler. Bu yiizden nikel-titanyum sekil
hatirlamal1 alagimlar diinyada en fazla ticari ilgi uyandiran sekil hatirlamali alagimlar
olmustur. Bu alasimlar ¢ok biiyiik sekil hatirlama gerinimine (bakirdaki %4-5’lik
degere karsin %8’lik bir degere) sahip, termal kararliliklar1 yiiksek alagimlardir. Bu
alagimlarla ilgili yapilan literatiir aragtirmalarinda, basta A.B.D. Japonya ve Cin olmak
tizere pek ¢ok iilkede iiretim ve endiistriyel kullanim alanlarinda ¢ok fazla ¢alismanin
olduguna rastlanmistir [16,28].

Nikelin bir¢ok metal i¢cindeki ¢oziiniirliigii fazla oldugundan cok ¢esitli ticari
alagimlar elde edilebilir. Periyodik cetvelin 8. Grubunda yer alan nikelin biiyiik bir
cogunlugu alasim tiretiminde kullanilmaktadir. Isil direncinin yiiksek, sertliginin ve
dayaniminin iyi olmasi sebebiyle ¢ok tercih edilmektedir. Nikel ayn1 zamanda tane
kiiciiltme etkisine sahiptir. Malzemenin mukavemetini ve toklugunu arttirir [19].

Periyodik cetvelde 4B grubunda bulunan titanyum, 1930°dan beri
biyomalzeme olarak kullanilmaktadir. Cizelge.5.’de goriildigi gibi titanyum,
paslanmaz ¢elik ve CoCrMo alasimina gore daha hafiftir. Titanyumun, biyomalzeme
uygulamalari i¢in mekanik ve kimyasal 6zellikleri yani sira, hafif olusu da 6nemli

ozelliklerden biridir [20].
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Cizelge.5.1 Baz1 metalik implantlarin 6zgiil agirliklar: [20]

Alasmmlar Ozgiil Agirhk (g/cm?
N1 8.9
Ti 4.5
316 paslanmaz ¢gelik 7.9
CoCrMo 8.3
CoNiCrMo 9.2
NiTi 6.7

Titanyumun, hafif olmasi, kimyasallar ve asitlerden etkilenmemesi, iyi
korozyon direncinin olmasi, inert 6zellikte olmasi, mekanik 6zelliklerinin iyi olusu,
rahathikla kiigiik boyutlu numunelerin iretilebilmesi, elastiklik modiiliiniin
kemiginkine c¢ok yakin olmasi, dokuda alerjik reaksiyon olusturmamasi, renk
degistirmemesi, tuzlu sudan etkilenmemesi, gibi 6zellikleri, titanyumun ortopedik
uygulamalarda biyomalzeme olarak kullanilmasini saglamaktadir [20-22]. Titanyum
isleme teknolojisi yiiksek ve pahali olsa da, bu iistiin 6zelliklerinden dolay1; havacilik,
uzay, ugak, tip (kal¢a ve diz implantlari, kalp valfi, dis dolgu maddesi v.s.), el aletleri
ve hatta golf sopasina kadar pek ¢ok kullanim alanina sahiptir [20,21,103].

Yeryiiziinde aliiminyum, demir ve magnezyumun ardindan en ¢ok rezerve
sahip dordiincii elementtir. Titanyum reaktif bir metaldir ve saf olarak elde edilmesi
zordur [22].

Iki elementin esit veya neredeyse esit atomik oranda oldugu ikili alagim sistemi
olan NiTi alagimlar1 intermetalik bilesiklerdir [14,15,23]. Intermetalik bilesikler, iki
veya daha fazla metalin birbiriyle karigtirilip farkli kombinasyonlarda sekillendigi,
belirli bir oranda kat1 fazda olusumu gergeklesen ve baslangi¢ elementlerinden farkli
ozellik gosteren bilesimlere denir [15]. Intermetalik bir bilesik sira disidir. Birgok
metalik alasimda oldugu gibi asir1 nikel veya titanyum genis bir ¢6ziinebilirlik alanina
sahiptir ve birgok siradan alasima gore daha iyi plastik sekillendirilebilme 6zelligi
gosterirler. Bu asir1 ¢ozebilme yetenegi sayesinde alagim sisteminin hem doniisiim
Ozelliklerini hem de mekanik 6zelliklerini istenilen sekilde degistirmek i¢in diger

elementler katilabilir. Yaklasik %1 oraninda nikel ilavesi bile alasim sisteminin
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ozelliklerini etkiler. Biinyedeki bu fazla nikel, doniisiim sicakligini 6nemli olciide
disiirtir. Es atomlu kompozisyona sahip NiTi alagimi i¢in Af yaklagsik 100 °C de
maksimum degeri verirken nikel oranindaki %1’lik artis sistemin Af sicakligini -40 °C
gibi bir degere diisiiriir. Tek yonlii SHE nin yan1 sira super-elastisite bu alasimin en
iyi bilinen Ozellikleridir. Korozyon direnci agisindan ve biyolojik olarak insan
blinyesine uyumlu olmasi, biyomedikal uygulamalarda kullanilmasina olanak

saglamustir. Bu alasimlarin tiretimleri oldukg¢a pahalidir [14,23,28].

Cizelge.5.2 Nitinol’'un 06zellikleri
Karisim Orani 49/51 N1

Ergime Derecesi 1310 °C (2370 °F)

Yogunlugu 6.45 g/cu.cm

Ozdirenci 100 micro- ohm.cm (Gstenit)

70 micro-ohm.k-lll(ll]MTellzit)

Doniisiim Sicakhigs | -200 °C 1le 110 °C aras1

Korozyon Dayanim | Cok Yiiksek

Bazi1 Ni-Ti esasli SHA ‘larin doniisiim sicakliklart Cizelge 5.3’de gosterilmistir
[13].

Cizelge 5.3 Bazi1 NiTi esasli sekil hatirlamali alagimlara ait doniisiim sicakliklar1 [13]

Nominal Bilegim Ms (°C) | Mt (°C) | As(°C) | Af(°C)
545 Ni—455Ti 57 5 63 166
54.8 Ni—45.2 Ti 20 -20 39 77
55.5Ni—44.5Ti -30 -53 -12 0
51.4Ni-448Ti-3.6Cu 0 -50 -10 30
49Ni-44Ti—-5Cu-2Fe -106 -58 -31 75
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NiTi alagimlarinin donilisim davraniglart ve mekanik o6zellikleri soguk
deformasyon, 1s1l ¢evrim, Ni bakimindan zengin fazin yaslandirilmasi ve {igiincii bir
elementin eklenmesi gibi termomekanik islemler sayesinde degistirilebilir [104].

Isil islem gibi diger faktorler de mekanik Ozellikler iizerinde rol oynar.
Martensit ve austenit NiTi alasiminin 6nemli bazi 6zellikleri asagida verilmistir. NiTi
alasiminin diisiik elastik modiilii (diger implant materyallere gore kemiginkine daha
yakindir) 6zel uygulamalarda yarar saglayabilir. NiTi alagimi onun martensitik
dontisiimii ile ilgili olan yegane yiiksek dayaniklilik ve haddeleme 6zelligine sahiptir.
Ayn1 zamanda yiiksek korozyon direncine sahiptir. NiTi manyetik 6zelligi olmayan
(non-magnetic) bir alagimdir. Elektriksel direnci ve akustik yalitimi sicakligin
degismesi ile degisir. Cizelge 5.4’de NiTi alasimin diger baz1 6zellikleri verilmistir

[26].

Cizelge 5.4 NiTi alasimlarinin genel 6zelliklerinde sayisal degerler [26]

NiTi
Martensit Austenit
Erime sicakligi 1310 °C Ozdireng 70 pQ cm 100 p€ cm
< 3 . . 8.5 W/(cm o
Yogunluk 6.45 g/lcm Termal iletkenlik oC) 18 W/(cm °C)
Korozvon Ti alasimina
di ye benzer (celige Elastik modiilii 21-69 GPa 70-110 GPa
Irenci . .
gore mitkkemmel)
e o o
Dondstim 200ile 110°C | Ay dayanimi | 50-300 MPa | 100-800 MPa
sicakligi arasi
Sekil hatirlama o Kopma uzamast 0 20 (0
gerilmesi 8.5% %) 60 (%) 1-20 (%)
Magnetik vok Maksimum 103-1100 800-1500
ozelligi cekme dayanimi MPa MPa
Biyouyumluluk Var

NiTi alasimlarin tek yonlii sekil hatirlama ve ¢ift yonlii sekil hatirlama 6zelligi
gosterebilmesi, bakir esaslh sekil hatirlamali alasimlara nazaran yorulma ve korozyon
dayanimlariin yiiksek olmasi, elektrik direnglerinin 80-100p.Q.cm olmasi sebebiyle,
alasim tizerinden akim verilerek sekil hatirlama degisimi i¢in gerekli sicakliga hizl

ulasilabilmektedir. Bu sayede alasimin kullanim alani yayginlasmaktadir. Nikel ve
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bakir esasli sekil hatirlamali alasimlarin karsilastirilmasi Cizelge 5.5°de verilmistir

[16,18].

Cizelge 5.5 NiTi ve bakir esasl sekil hatirlamali alagimlarin karsilastirilmasi [18]

Ozellik NiTi CuZnAl CuAlINi
Diniiziim Sicakhk Arahg (°C) -50ile +1000 | 2001k +100 | -150 ile+200
arasi arasi arasi
Histerisis 30 15 20
Maksimum Sekil Hafizah & 4 fi

Uzamai(%)

Yorulma Dayamimi (N/mm®) 800-1000 400-T00 TO0-800

Yorulma Siminnda Uy gulanabilir 150 75 100

Cerilme Lf\'fmm::n

Yorulma Omrii =1 00000 10WH0 S000

Yogunlugu (g/cm™) 6,45 7.9 7,15
Elektrik Direnci (p.£2.cm) TO-100 7-12 10-14
Elastisite Modiilii (Gpa) 30-80 T100 BO-100
Korozyon Direnci Cok Yiiksek Diisiik Yiiksek

NiTi esasl sekil hatirlamali alagimlarin, sekil hatirlama 6zelligi ve siiperelastik
ozelliginin sayesinde sagladig1 avantajlar bir¢ok alanda kullanimi bulunan 300 serisi
paslanmaz ¢eliklerin yerini almasinda etkili olmustur. 300 serisi paslanmaz ¢elikler
Ozellikle ortodontik uygulamalarda dis telleri olarak kullanilmakta iken giinlimiizde
tamamen nikel-titanyum sekil hatirlamali alasimlar kullanilmaktadir. Cizelge 5.6’da

NiTi ve 300 serisi paslanmaz geliklerin karsilagtirilmasi verilmistir [15,18].
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Cizelge 5.6 NiTi ve 300 serisi paslanmaz ¢eliklerin karsilastirilmasi [18]

Ozellik

NiTi

Paslanmaz Celik

Geri doniisiimlii uzama

208

200.8

Cekme Dayanimm

Martenzit 103-1100 MPa
Ostenit 800-1500 MPa

yaklasik 760 MPa

Elastisite Modiilii

Martenzit 28-41GPa
Ostenit 83 GPa

Yaklasik 193 GPa

Yogunluk 6.45 glem’ 8.03 g/em’
Ozdirenci Martenzit 80 p.Q2.cm 72 1.Q.cm
Ostenit 100 p.Q.cm
Is1l Genlesme Katsayisi Martenzit 6.6 x 10/ °C 17.3x10/°C

Ostenit 11 x 10/ °C

Nikel-Titanyum alasimlarin elastik uzama miktarlar1 300 serisi paslanmaz

celikten yaklagik 10 kat daha fazladir. Cizelgedende de goriildiigii gibi, Ni-Ti

alasimlarm yogunlugu 6.45 g/cm? iken paslanmaz celigin yogunlugu 8.03 g/cm? tiir.

Bunun yani sira alasimimn austenit fazda iken elastisite modiilii, martensit fazdaki

elastisite modiiliinden 3-4 kat daha biiylik olabilmektedir. Sekil 5.1°de de nikel-

titanyum alagimina ait grafikte martensit sicaklikta ve austenit sicakliktaki elastisite

modiiliiniin degisimi gosterilmektedir [16,18].

an B T 1 1 ]

g0 = 2

L Austenite i

70 = -

& i ]

= 60 o

.EE B ]

= ]

@ 50 = P

B C ]

= B ]

B 40 -

| Martensite 3

30 B =

= B [ | L L L L ] L L ] L n
20 50 100 150

Sicaklik (°C)

o
=
L)

Sekil 5.1 Alasimin elastisite modiilii-sicaklik diyagrami [16]
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5.1. Nikel-Titanyum Faz Diyagram

NiTi alasimlarinin faz diyagramini bilmek, bu alagimlara uygulanacak isil
islemlerin belirlenmesi ve sekil hatirlama 6zelligi ile siiperelastik 6zelligin

gelistirilebilmesi a¢isindan 6nemlidir [18,26].

| | ,L o | o TiNi o TiNi+Ti;Niga
i || | aTiNi+ TipiNijg + TeNiz aTilNi + TialV i
00—+ o0 TiNi+TizNiz +TiNi «TiNi+TiNiz
[ ! | |
| | | { | |
L o
2 800——— o —ft—o—o—(a
Bl I oo | o
ﬂ I |:I | |
c YR
[n] Tuo . ) _|_+___._4.=__.‘.__.._ - e
E { [} | '.‘ | A | | I [
é H/’—F--i-i ___a_!..._&_.,:__. : & . |
% aoo‘i - . | I: .i_ Af—n > “—g u—t
Iz g— 88— —T4= T e |
= | | L LT | T~
. . . . ' |
| 1 T
| | | |
50111-" 'T- ol e ' T W e ‘i'“"" i : IL“ ——'—!—
0.1 1 10 100 1000 10000

Yaslandoma Zamam {saat)

Sekil 5.2 Ti-52Ni alasimi i¢in yaslandirma davranigim1 tanimlayan TTT (zaman-
sicaklik-doniisiim) diyagrami [105].

Nishida ve arkadaslarinin yaptiklar1 elektron mikroskopu ve EDX (enerji
dispersive X-isin spektroskopi) ¢alismalar ile ti¢ faz (TisNis, Ti2Niz ve TiNiz) tespit
edilmis ve her kompozisyon yaslandirma sicakligi ve zamana bagl olarak EDX ile
belirlenmistir. Diisiikk yaslandirma sicakligi ve kisa yaslandirma siirelerinde TisNis
goriiliirken yiiksek yaslandirma sicakliginda ve uzun yaslandirma siiresinde ise TiNi3
faz1 goriilmiistiir. 1ki sicaklik ve zaman arasinda yapilan yaslandirma sonucunda ise

Ti2Ni3 faz1 goriilmiistir. Bunun yani sira 6nceden var olan TisNi4 fazinin uzun siire
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yaglandirmayla matris igerisinde absorbe edildigi ve Ti2Niz fazinin miktar ve
boyutunun arttigi belirlenmis. Ayni sekilde, dnceden var olan Ti2Ni3 fazinin uzun siire
yaslandirmayla matris igerisinde absorbe edildigi ve TiNiz fazinin sayisinin ve
miktarinin arttigi goriilmiis. Hem TizNis hem de Ti2Nisz fazlarinin ara fazlar oldugu,
yaglandirma sicakligi ve siiresinin artmasi ile TisNis — Ti2Niz — TiNig sirasi ile
difiizyonlu doniisiimlerin olustugu TiNi3 denge fazi oldugu belirtilmis. Bu
dontistimler Sekil 5.2°de verilen TTT (zaman-sicaklik-doniisiim) diyagrami ile
Ozetlenmistir. [26,105]

NiTi alasim sisteminin faz diyagram.1941 yilindan beri ¢ok fazla NiTi faz
diyagrami ortaya ¢ikmistir. Bu belirsizligin temel sebebi; titanyumun oksijen, azot,
hidrojen ve karbona olan ¢ok yiiksek afinitesi ve ara sicakliklarda yap1 icerisinde
birkag yar1 fazin bulunmasidir [15]. Otsuka ve Ren (2005), en giivenilir faz diyagrami
olarak Sekil 5.3’de gosterilen Ni-Ti faz diyagramini vermislerdir [26].

Agirhk % N1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
1000 . T + L] 4 T - T B T i T 4 T . L) ‘ 2 ;
_927| TilNis
&) ¢ e EE—TRTx L
1670°C 2.,7271 AT1N1 + TiNiz .
3 = } , - "
1600 Lalp”y lell\lh 1;
[ s m— L3
| B TiNi+ TisNig| l \ !
[ S — \ 455°C
1400 3 . ' 1380°C 1
O 50 81 5283 54555657 1080
e Atomik % Ni
: 1304°C
—ﬁ,;. 1200 £
=
= 3 X X 4 inm (N1)
1000 E
882°C
8004 _788°c S
e—(aTi) gn-qh
600 4+~ T v U T T T T T Y
0 10 20 30 40 50 ) 70 80 90 100
Ti Atomik % Ni Ni

Sekil 5.3 NiTi faz diyagrami [105]
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Sekil 5.3° daki titanyum-nikel faz diyagrami incelendiginde atomik oranin %
50 nikel bolgesinde titanyum ve nikel atomlarindan meydana gelen intermetalik NiTi
fazinin olustugu gorilir [94]. Saf titanyumun ergime derecesi 1670 °C, saf nikelin
ergime derecesi de 1455 °C’dir. Fakat buna karsilik esatomik NiTi fazinin ergime
sicakligi 1310 °C dir. NiTi intermetalik yapist 630 °C’ den itibaren NiTi ara fazi
olusturur [16]. Bu faz iginde Ni elementinin ¢oziintirligi yaklasik 700 °C’ den
baslayarak artar ve 1183 °C’de en yiiksek degerine ulasir. Nitinol olarak bilinen sekil
hatirlamali alasimin yapisinda bu intermetalik faz bulunmaktadir [94].

Bu faz diyagraminda 630 °C de &tektoid bir doniisiim gozlenmektedir. 1090
°C’de ise B2’den bec’ye diizenli diizensiz dontisim gergeklesmektedir [26].

800 °C ile 900 °C arasinda ¢ozeltiye alinan alasim, daha sonra, 550 °C altinda
yaslandirma islemine tabi tutuldugunda elde edilen matrisin igerisinde yogun olarak
dagilmis ince noktalar halinde goriilen NisTiz ¢okeltileri goriiliir. Bu NisTis ¢okeltileri
alagimin ¢ift yonlii sekil hatirlama 6zelligi gostermesinde 6nemli rol oynar [16]. NiTi
ikili faz diyagraminda ilave kararli fazlar da (NiTi2, NisTi) gosterilmektedir. Bu ilave
fazlar Sekil Hatirlama davranis1 gostermez. Fakat bu fazlarin olugmasi sonucu NiTi
matrisinin bilesimi degisir. Dolayisiyla, doniisiim sicakligi da degismis olur. Diisiik
sicaklikta N1’in ¢oziiniirliigii azaldigi i¢in, matriste ince ince dagilmis yar1 kararli
NisTiz faz1 ¢okelme imkani bulur. 300-600 °C’de tavlandiginda bu faz irilesir ve son
olarak kararli NisTi fazma doniisiimii gerceklesir. Ozellikle ince dagilmis NisTis

cokeltileri austenit-martensit doniistimii izerinde gii¢lii bir etkiye sahiptir [26,104].
TisNiy — TizNiz — TiNia

Faz diyagraminda, nikel-titanyum ara fazindaki titanyumca zengin bolgesi olan
ve atomca % 49.5-% 50 nikel oranina sahip bolgede ¢oziniirliik yaklagik ayni oranda
dikey olarak takip ettiginden dolay1 matris igerisinde Ti2Ni ¢okeltilerinin olugumu
oldukga diisiiktiir [16]. Nikel-titanyum faz diyagraminin atomca % 50 - % 75 nikel
oranina sahip olan bolge iizerinde yapilan en son deneysel caligmalar 1s1l islemler

stirecinde yapida matris ile uyumlu ince TizsNis ¢okeltilerinin olustugunu gostermistir
[94].
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NiTi ikili sisteminde doniisiim sicakliklar: Ti/Ni oranina baglidir ve %0,1 Nikel
atom orani artisi ile yaklasik 10 °C’lik bir azalma gergeklesir. Ayrica sistemdeki O ve
N gibi safsizliklar TisNi2(O,N)x gibi bilesikler olusturarak matrisin Titanyumca
fakirlesmesine ve siinekligin azalmasina yol agarlar. NiTi sisteminde Cr, Mn, Fe, V ve
NDb ile ti¢iincii bir alagimlandirma martensit baslangi¢ sicakligini diistirmekteyken, Au,
Pt, Pd, Hf ve Zr ile alasimlandirma martensit baslangi¢ sicakligini arttirmaktadir.

Bunlar ayn1 zamanda histerisizi de degistirmektedir [15,106]

5.2. NiTi Alasimlarimin Kristal Yapisi

Nikel-titanyum alasimin kafes yapisi austenit fazda (ana faz) iken kiibik kafes
yapisinda, martensit fazda iken monoklinik kafes yapisindadir. Austenit fazin kafes
parametresi; a0=0.3015 nm’dir [14]. Martensit fazin kafes parametreleri ise; a=0.2889
nm, b=0.4120 nm, ¢=0.4622 nm ve =96.8°’dir [16,18].

Martensitik doniisiim sirasinda; B2 yapisina sahip ana fazdan (B), B19’
yapisina doniistim gergeklesir. Burada yiiksek sicaklik fazi (austenit) Sekil 5.4’de
goriildiigii gibi kristal yapiya sahiptir [15].

Sekil 5.4 NiTi sisteminde B2 fazinin kristal yapis1 [60]

Tek kristalli X 1511 difraksiyon metodu ve bazi uygun analizlerle Sekil 5.5°de

de goriilen monoklinik yapi olarak tespit edilmistir [15]
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Sekil 5.5 NiTi sisteminde B19 diisiik sicaklik fazinin kristal yapis1 [60]

Martensitik faz dontistimiinde kiibik kafes yapisindan monoklinik kafes
yapisina gecis sirasinda asagidaki sartlarin olugmasi halinde R-faz olarak belirtilen
rombohedral kafes yapisina sahip gegis fazi goriiliir [16].

a) Alasim soguk sekil verme sonrasinda 400 °C — 500 °C arasinda tavlama
isleminden gecirilirse,

b) Alasimdaki nikel oraninin atomca %50.5 ve daha fazla oldugu bolgede
900 °C-1050 °C arasinda ¢ozeltiye alma islemini takiben 400 °C — 500
°C arasinda yaglandirma 1s1l iglemi yapilirsa,

c) Dokiim esnasinda alagima martezitik donitisiim sicakhigini azaltacak
tiglincli elementler eklenirse.

Sekil 5.6’deki grafikte R-faz1 doniisiimii sergileyen bir NiTi alagiminin tipik
DSC (Diferansiyel Taramali Kalorimetre) egrileri gosterilmektedir. Bu alagimin
sogutulmas1 Ms ve Mt sicakliklarr arasinda kesintiye ugratilip devaminda 1sitilirsa,

1sitma esnasinda da R-fazi igeren iki asamali doniisiim gozlemlenir [18].
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Sekil 5.6 Es atomlu NiTi alagimina ait DSC grafigi; alasim %20 soguk deforme edilip
823K sicaklikta 10 dakika tavlanmistir [18]

5.3. NiTi Sekil Hatirlamah Alasimlarin Uygulama Alanlari

Nikel-titanyum sekil hatirlamali alagimlar yiiksek biyouyumluluklari, iyi

korozyon direncleri, genis akma dayanimi, essiz termomekanik o6zellikleri ve sekil

hatirlama ozelliklerinden Otiirii genis uygulama alanlari bulmuslardir [18,107].

Bugiine kadar NiTi sekil hatirlamali alasgimlarla ilgili olarak 15.000 {izerinde patent

alinmistir. Bu alman patentler basta endiistri ve tip olmak iizere cesitli alanlarda

bulunmaktadir [108]. Gozliik ¢ergevesi ve mobil telefon anteni uygulamalari en gok

kullanilan Nitinol uygulamalarina drnek olarak gosterilebilir [18].

96



5. NITINOL ALASIMI Tugba YILDIZ SAYGILI

Resim 5.1 SHAdan yapilmis gozliik gergeveleri [14]

Ayni zamanda baglanti elemanlari olarak ta kullanilmaktadir. 1969 da F-14 jet
ucaklarinda hidrolik baglama bilezigi olarak kullanilmislar ve bugiine kadar rapor
edilen bir hata olmamustir. Sekil 5.7.’de baglant1 sekli gosterilmistir [16,18]. Baglanti
elemanlarindan NITINOL pergin, kelepce ve conta gibi elemanlar yapilmaktadir [18].
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Sekil 5.7 Sekil hatirlamali birlestirme elemani [109]

Mars‘a gonderilen ilk robotta, giines enerjisi panelini agabilmek i¢in kullanilan
mentese sisteminde iki yonlii elektrik enerjisi ile hareket ettirilebilen Nitinol‘den imal
edilmis mentese kullanilmistir [13].

Bagka bir uygulama alani ise Resim 5.2°de gosterildigi gibi ortam sicakligina

gore otomatik olarak agilip kapanabilen sera pencereleri ve fan kapaklaridir [16].
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Resim 5.2 Ortam sicakligina gore agilip kapanan sera pencere sistemi [16]

Ni-Ti sekil hafizali alasimlarin uygulamalarina bir 6rnekte alasimin robotik
uygulamalarda kullanilmasi ile ilgilidir. Bu alanda ABD.’den ithal edilen NiTi
SHAlar kullanilarak prototipi gelistirilen SHA Robot El; sekil hatirlamali alagimlarin
geleneksel hareketlendirici sistemleri yaninda bir alternatif olarak kullanilabilecegini
gostermektedir. Robot elin endiistriyel uygulamalar1 Resim 5.3’de gosterilmektedir
(Dilibal ve vd 2003). ITUHand robot el prototipi ROB3i’de diinyada kullanimi hizla
artmakta olan NiTi SHA kullanilmistir. ITUHand robot el sisteminin en biiyiik avantaji

sistemin basit ve ekonomik olmasidir [60].

Resim 5.3 SHA robot el ve endiistriyel uygulamalar1 [60]
Sekil hatirlamal1 malzemelerdeki son gelismeler ile tekstil malzemelerinde de

kullanilmislardir. Kullanilan sekil hatirlamali alagim sayesinde, viicut sicakligi

arttiginda, gomlegin kollar1 kendi iizerine sarilarak kisalir. Daha sonra sac kurutma

98



5. NITINOL ALASIMI Tugba YILDIZ SAYGILI

makinasiyla 1sitilinca orijinal sekline geri doner. Yine yapilan bir ¢alismada sekil
hatirlamal1 alagim yaylari, iki yanmaz kumas tabakasi arasina yerlestirmistir. Ortam
sicakliginda iken hafif ve ince olan giysi yliksek sicakliklarda, yeterli yalitimi
saglamak i¢in sekil hatirlama etkisi sayesinde kalinlagsmaktadir. Sekil hatirlamali
alasim yaylar, bimetal cihazlardan olusan mevcut itfaiyeci ceketleri ile
karsilagtirildiginda, daha iyi performans gosterebilmektedir. Koruma siiresinde, %30
oraninda artis oldugu rapor edilmistir [110].

NiTi alagimu, iyi bir biyouyumluluga, 1sitilinca sekil degistirme yetenegine ve
essiz mekaniksel ozelliklere sahip olmasindan dolayr medikal uygulamalarda sikca
tercih edilen bir alagimdir. Ayrica bu alasimlar iyi bir korozyon direncine sahip
olduklar1 i¢in Kkateter, stent, vena cana inferior filtresi ve ortodontik tellerde
kullanilmaktadir [111].

Sekil hatirlamali alagimin 1s1 ile 6nceki sekline geri donmesinden yararlanarak
biyomedikal uygulamalarda damarlar i¢indeki kan pihtilarin1 yakalayan bir filtre
gelistirilmistir. NiTi alasimli telden yapilmis ¢apa seklindeki filtre damar igine
sokulmadan once diiz bir tel haline getirilir. Damar icine yerlestirildikten sonra tel,
viicut 1s1s1 harekete gecerek filtre fonksiyonu saglayacak orijinal sekline doner ve
toplardamarin i¢inde geg¢mekte olan pihtilar1 tutar. Filtrenin c¢aplari, malzeme
martensit fazda iken genisletilir, montaj yapilir ve daha sonra 1sitilarak austenit faza
getirilir. Boylece ¢ap yeniden daralip eski boyutuna dénmeye ¢alisir ve siki bir sekilde
metal tiipe monte edilir. Metal olusan gerilme sayesinde kaynak islemi ile elde edilen
bir baglantiya esdeger bir birlesme saglanmis olur [38,112].

Resim 5.4’de goriilen teller biyolojik uyum 6zelligine sahip Ni-Ti alasimindan
yapilmistir. Burada alagimin stiper-elastiklik 6zelliginden faydalanilir. Bu sayede
gerdirilmis teller hastanin dislerini ¢ok iyi kavrar ve boylece hastanin ¢ok sik dis

hekimine gitmesine gerek kalmaz [14].
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Resim 5.4 Ortodontik gerdirme telleri [14]

NiTi alagimlarinin burada bahsedilmeyen daha bir¢cok kullanim alan1 ve

uygulamasi bulunmaktadir.
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6. KAYNAK OZETLERI

Shu-yong JIANG ve arkadaslari [113], “Coziindiirme isleminin ve
yaslandirmanin NiTi sekil hafizali alasim {lizerinde mikroyap1 degisimi ve mekanik
davraniglar1 tizerine etkisi’ adli makalede, Niso9Tisg,1 alasimini Vakum indiiksiyon
eritme yontemiyle tiretmiglerdir ve ¢ap1 4mm ve yiiksekligi 6mm olan 6rnekleri talasl
imalat olan elektroerezyon ile kesmislerdir. Once bu drneklere ¢dziindiirme islemi
icin, 850 °C’de 2 saat bekletildikten sonra buzlu suyun icerisine atilarak 1s1l islem
uygulamiglardir. Coziindiirme islemine tabi tutulan NiTi 6rnekleri 2 saat boyunca
argon ortaminda 300 °C, 450 °C ve 600 °C’de yaslandirma islemine tabi tutularak oda
sicakliginda sogutulmuglardir. Burada ¢oziindiirme isleminin Ti2Ni fazinin ortadan
kaldirilmasina katkida bulundugunu gozlemislerdir. Fakat TiC parcaciklart yiiksek
termal kararlilik nedeniyle kaybolmamislardir. Coziindiirme isleminin diizenli
bolgelere sebep oldugu ve burada olusan ¢okeltilerin dislokasyonu engelledigini tespit
etmiglerdir. Bunun yani sira 600 °C’de tiim yaslandirilan numunelerde oda
sicakliginda R ve B2 austenit fazinin birlikte bulundugunu ve martensit ikizlenmeleri
gozlemlerken 300 °C ve 450 °C’de Ni4Tiz ¢okeltileri iceren homojen faz olusturdugu
ve B2 matrisinde koharent arayiizey gézlemlenmistir. 600 °C’de homojen olmayan
yapi ile karsilagilmig B2 matrisinde koharent, yar1 koharent ve koharent olmayan
araylizeyler oldugu saptanmistir. 450 °C’de yapilan yaslandirma isleminde NiTi’nin
akma mukavemetinin en yiiksek oldugu saptanmistir.

Youjing Zhang ve arkadaglari [114], “Ti-Ni sisteminde olusan laminant
kompozitlerde tavlama siiresinin mikroyap1 ve gerilme 6zelliklerine etkisi” isimli
makalede saf Ni ve Ti folyolarindan kademeli basing ile numune elde etmis ve bu
numunelere ayn1 basingta tavlama islemi yapmislardir. Yapilan incelemede farkli
tavlama siirelerinde (1, 6, 12, 18, 24, 36 saat) olusturulan numunelerin mikroyapilari
DSC ile incelenirken mekanik 6zellikleri gekme testi yapilarak tespit edilmistir. Farkli
tavlama siirelerinde farkli faz yapilar1 olustugu gozlenirken 12 saatlik tavlama sonrasi
yiiksek oranda martensit fazina sahip NiTi olustugu ve 395 MPa akma dayanimu,
912 MPa ¢ekme dayanimi, % 6.3 uzaman miktariyla en iyi mekanik sonucu verdigini

gozlemlemislerdir. 12 saatten sonra tavlama siiresi arttik¢a NiTi faz tabakasinin azalip
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NisTi tabakasmnin arttigi gézlemlenmis buna bagli olarak ¢ekme testinde mekanik
degerlerin diistiigii gorilmistir.

Dian-tao Zhang ve arkadaslar1 [115], “Esit kanal agili presleme ile tiretilmis
Tiso2Nisog alasiminda tavlama sicakliginin martensitik doniistime etkisi” isimli
makalede Tisg2Nisgg alagimi 300 °C ile 600 °C arasinda farkli sicakliklarda 30 dakika
tavlama islemine tabi tutularak suya atilmis sonrasinda XRD analizi ile fazlar
incelenmistir. Mikroyapi goriintiileri TEM ile incelenmis, martensit doniisiimleri DSC
ile ol¢tilmiistiir. Tavlanmig NiTi alasimi oda sicakliginda B2 ana fazindan TisNi2O
fazina ve B19’ martensit faz doniistimii gostermis. Soguduktan sonra tiim numuneler
B2 — R — BI19 iki asamali doniisiim gosterirken 1sitmada tavlama sicakligi
400 °C'den diisiik oldugunda, numunelerin B19'— R — B2 iki agamali ters doniisiim
gosterdigi tavlama sicakligi 500 °C'den yiiksek oldugunda, numunelerin B19'— B2
tek kademeli ters doniisiim gosterdiklerini gézlemlemisler. Ayrica bu prosesle
tiretilmis numunelerde B2-R doniisiimii genis araliklarla karakterize edildigi ve bunun
muhtemelen proses sirasinda ortaya ¢ikan dislokasyonlarla ilgili oldugu sonucuna
varmislar. Tavlama sicakliginin 400 °C'den diisiik oldugu durumda tavlama sicakligi
arttikca doniisiim sicakliklarinin arttigini, 500 °C'den yiiksek oldugunda, martensitik
doniistim sicaklign artar fakat B2-R doniigiim sicakligi ve ters doniisiim sicakliginin
tavlama sicaklig1 artmasiyla azaldigini gézlemlemisler.

Mehmet Kaya ve arkadaslarmin [116], “Gozenekli NiTi sekil hatirlamali
alasimin termomekanik ¢evrimsel kararliligi” adli makalesinde iiretilen NisogTiag,2
sekil hatirlamal1 alasimi 4x4x8 mm? 6l¢iilerinde elektroerezyon ile keserek 1050 °C'de
1 saat 1s1l isleme tabi tutarak homojen hale getirmisler. Daha sonrasinda 800 °C'de 15
dakika yaslandirilan NisogTiag2 0.2 °C/dk sogutularak yaslandirmanin gegis entalpileri
ve sekil hatirlama tepkisi tizerindeki etkisini aragtirmiglar. NiTi alasimlarinda 1s1l islem
veya yaslandirmadan sonra yavas sogutma yapilirsa faz doniisiim entalpileri artmakta
ve dolayisiyla sekil hatirlama 6zelligi de artmaktadir.

G.Fan ve arkadaslar1 [117], “Cok kristalli Ni bakimindan zengin TiNi
alagimlarindaki NisTis ¢okelme kinetigi ve anormal ¢ok kademeli doniisiim davranisi
ile iligkisi” adli makalede farkli bilesimlerde 3 ¢esit Nikelce zengin NiTi 6rnekleri
(Ti-50.4Ni, Ti-51Ni, Ti-51.2Ni) iizerinde calisma yapmislar. Farkli Ornekleri
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1000 °C’de 1 saat bekletmis ve suda sogutarak 400-500 °C arasinda yaslandirma
islemine tabi tutmus ve farkli silirelerde sogutmuslar. Bu c¢alismada normalde
martensitik doniisiimiin yaglandirilmis Ni bakimindan zengin TiNi alagimlarinda iki
asamada (B2-R-B19a) olusmasina ragmen farkli bilesim ve yaslandirma stireleriyle {i¢
asamali bir martensitik doniisiimde olabilecegini gézlemlemisler. Ni bakimindan
zengin ¢ok kristallerin {ic asamali doniisiim sergiledigini ve yaslanma siiresinden
bagimsiz oldugunu, ara Ni bakimindan zengin numuneler, kisa siire yaslandiktan ve
ti¢ katli doniisiim sergiledigini fakat en yiiksek Ni bakimindan zengin numunelerin
hepsi yaslanma siliresinden bagimsiz olarak iki asamali donilisim gosterdigini
gozlemlemisler. Diisiik Ni igerigine sahip drneklerin (50.6 Ni) ti¢ agsamali bir doniisiim
sergilerken yiiksek Ni igerigine (51.5 Ni) sahip olanlar yine normal iki asamali
dontigimii  sergilemistir. 50.4 Ni oranina sahip diisiik Ni igeren Ornekler tiim
calismalarda 3 asamali doniistim gosterirken, 51.2 Ni oranina sahip olan 6rneklerde
yaslandirma sonrasinda iki asamali doniisiim gosterdiklerini gézlemlemisler. Bu
sonuglar, farkli dontisiim davramislariin NisTis pargaciklarinin tercihli tane siniri
cokeltmesi ile Ni'nin asir1 doygunlugu biiyiik oldugunda homojen ¢okelme egilimi
arasindaki rekabetin bir sonucudur.

Jin-Feng Li ve arkadaglari [118], “Ni bakimindan zengin TiNi alagimimin
basma gerilmesi altinda yaslandirilmasimin doniisiim gerilmesi ve mikroyap: iizerine
etkisi” i1simli makalede yaslandirma islemini farkli gerilmeler altinda ve gerilmesiz
ortamda uygulamiglar. Ardindan basma gerilmesi altinda farkli sicakliklarda
yaslandirma sicakliklart uygulamislar. Tlk basta uygulanan 1s1l islem 800 °C -850 °C’de
2 saat bekletilerek soguk suya atilarak yapilip ardindan 400 °C -450 °C -500 °C’de
yaslandirma islemine tabi tutulup hizli sogutulmuslardir. Bunun sonucunda basma
kuvveti altinda yapilan numunelerde farkli basinglarda (15 MPa, 30MPa, 140Mpa)
55 °C -75 °C arasinda belirgin bir kisalma davranigi goriilirken bunun 75 °C’nin
istlindeki sicakliklarda dogrusal pozitif bir termal genlesme davranisi sergiledigini
gozlemlemisler. 140 MPa basma gerilmesi altinda yapilan farkli sicakliklardaki
yaslandirmalarda (400°C -450°C -500°C) ise 400 °C de yapilan yaslandirmada
kisalabilme giiciiniin arttigini, 450 ve 500 °C’deki yaslandirmalarda ise 10 saate kadar

basma gerilmesinin arttigi sonrasinda diisiis gergeklestigini gbzlemlemisler. Bu
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sicakliklarda yaslanma stiresi arttikga NisTiz ¢okeltilerinin araliginin genisledigini ve
gerilmenin azaldigini gézlemlemisler.

Chai-Hsin Kuang ve arkadaslarinin [119], “Yiiksek sicaklikta yaslandirilmis
TisgNis2 sekil hatirlamali alasimda c¢ok kademeli martensitik dontisim” isimli
makalesinde NiTi 6rneklerini 600 °C ve 550 °C’de yaslandirma iglemine tabi tutup faz
doniisiimlerini DSC, SEM ve XRD ile incelemisler. Bu inceleme sonucunda
orneklerin doniislim davraniginin {i¢ ve iki periyota ayrilabilecegini gostermisler.
600 °C’de 3 periyotta gerceklestigi gozlemlenirken 550 °C’de 2 periyotta
gozlemlenmistir. Bunun sebebi mikroyap1 goriintiileri incelendiginde NisTis’lerin
koharent arayiizii ve NisTiz ve NisTiz fazlariin yakinindaki matristeki Ni igerigindeki
farkin, doniisiimleri etkileyen 6nemli faktor olmasidir sonucuna varmislardir.

Genlian Fan ve arkadaslar1 [120], “Yaslandirilmis Ni bakimindan zengin Ti-Ni
sekil hatirlamali alasimlardaki anormal c¢ok kademeli martensitik doniisiim
davranisinin kékeni” adli makalede iki ¢esit Ni-zengin tek Kkristalli, Ti-50.6at% Ni ve
Ti-51.5at.% Ni alagim kullanilmiglardir. Bunlar1 1000 °C’de 1 saat bekleterek soguk
suya atmislar ve sonrasinda farkli sicakliklarda (400 °C, 450 °C ve 500 °C) 1 saat ile
150 saat arasinda yaslandirma yapmuslardir. Tek kristaller ile polikristaller arasindaki
glivenilir bir kargilastirma yapmak icin, ayn1 kompozisyonun tek kristallerinden
"polikristaller" olusturarak ayni sicaklik ve siirelerde islemler uygulanmistir. Bunun
sonucunda tiim tekli kristallerin, Ni igeriginden bagimsiz olarak normal iki asamali
doniistim sergiledigini, diisiik Ni igerigine (50.6 Ni) sahip ¢oklu kristallerin {i¢ asamali
dontisiime sahip oldugunu ancak yiiksek Ni igerigine sahip olanlar (51.5 Ni) yine
normal iki agamal1 doniisiim sergiledigini gézlemlemisler

B.Karbakhsh Ravari ve arkadaglar1 [121], “Ni bakimindan zengin Ti-Ni
alagimlarinda Ni konsantrasyonunun ve yaslandirma kosullarinin ¢ok kademeli
martensitik doniisiim tizerine etkileri” adli makalede Ni yogunlugunun etkisi, % Ni
alagimlarinda Ti-50.6, 50.8 ve 51.0 kullanilarak degerlendirmislerdir. Bu alagimlar,
1 saat 1000 °C 'de 1s1l isleme tabi tutularak ve suda sogutulmus ve daha sonra 500 °C
'de 3600sn yaslanma islemine tabi tutulmus ve suda sogutulmus ve alagim bilesiminin
ve yaslanma kosullarinin ¢oklu martensitik doniisiim iizerindeki etkilerini arastirmak

i¢in, ¢esitli zamanlarda yaslandirma islemine tabi tutmuslar. Bunun sonucunda {i¢
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asamali doniisiim, sogutma sirasinda Ti-%50.6Ni ve %51 Ni alasimlarinda
gbzlenirken, dort asamali doniisiimii Ti-%50.8Ni'de gdzlemlemisler. U¢ alasimdaki
farkli dontisimii yaslandirma sicakligina bagli olarak NisTiz ¢okeltilerinin farkli
dagilimi ve boyutundaki fark, Ni doyum derecesi ile agiklamislar. Yiiksek derecede
asirt doymus, tane smir bolgesine duyarsiz olan NisTis ¢okelti olusumuna neden
oldugunu ve boylece homojen ¢okelme egilimine sebep oldugunu gézlemlemisler.

K. Fujishima ve arkadaslar1 [122], “Yaslanmis Ni bakimindan zengin Ti-Ni
alasimlarinda 1s1l islem atmosferinin ¢ok kademeli martensitik doniisiime etkisi’ isimli
makalesinde yaslandirma uygulanmis Ni bakimindan zengin Ti-Ni alagimlarindaki
¢cok kademeli martensitik doniigiimiin goriiniisii ve kaybolusunun 1s1l iglem
atmosferine bagli oldugunu gézlemlemisler. Farkli oranda Ni iceren NiTi alagimlar1 6
farkli sekilde quartz tiipe yerlestirilip 1s1l islem ve yaslandirma islemine tabi tutularak
incelenmis. Bunun sonucunda Ti ve/veya Ni’nin buharlastirilmast ve bir quartz
tiiptindeki 1s1l islem atmosferinin bir Ti-tutucu ile Ti’nin oksidasyonu engellendiginde
cok kademeli martensitik dontisiimiin goriilmedigini gézlemlemisler.

Yinong Liu ve arkadaslarinin [123], “Ti-50.9%Ni'nin doniisiim davranigina
yaglanmanin etkisinin termal analizi” isimli makalesinde Ti-50.8at.%Ni alagimi
800 °C’de 30 dk bekletilerek suya atilmis ve 400 °C’de yaslandirma islemine tabi
tutularak farkli yaslandirma siirelerindeki doniisim DSC ile incelenmis. Bunun
sonucunda Ti%50.9Ni’nin donilisim davraniginin evrimini (A~M) — (AR +
A-M) - (AR + AoM + RoMy) — (AR + ReMi + RoMz) — (AR +
R—M) seklinde gozlemlenmisler ve R fazinin ve ¢ok asamali martensitik doniistimleri
iceren kompleks doniisiim davranisini tetikledigi sonucuna varmislar.

Fei Jiang ve arkadaslarmin [124], “Ti-%50.8Ni alagiminin ¢evrimsel
yagslanmas1” adli makalede yaslandirma g¢evriminin Ti-50,8Ni {izerindeki doniisiim
sicakliklarina etkileri aragtirilmis ve DSC ile analiz edilmistir. Cap1 1 mm olan NiTi
ornegi 1000 °C’de 1 saat tutulmus ve sonrasinda farkli yaslandirma sicakliklari
(400°C, 480°C, 560°C) ve siirelerinde islem yapilarak analiz edilmistir. 400 °C ve
560 °C arasinda yapilan bu calismada A<M ve M«>A doniisiim sicakliklarinin
yaslanma sicaklign diistik¢e arttigini, yaslanma sicakligi yiikseldik¢e azaldigini

gozlemlemisler bunun yani sira yaslanma sicakliginin diisiiriilmesiyle R fazinin ortaya
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ciktigini, yaslanma sicakliginin artmasiyla R fazi doniislimiiniin ortadan kalktigini
tespit etmisler. Bu tersinir doniisiimiin sebebinin B2-NiTi ile Ni bakimindan zengin
cokeltilerin dengesine baglamiglar. B2-NiTi matrisi i¢indeki yliksek Ni icerigi
martensitik doniistimiin diisiik sicaklikta gergeklesmesine neden oldugunu ve TisNis
yapisinin R faz doniislimiiniin ortaya ¢ikmasini sagladigini gézlemlemisler.

Y.Zhou ve arkadaslarinin [125], “Yaslandirilmis Ni bakimindan zengin Ti-Ni
sekil hatirlama alasimlarinda ¢ok asamali R faz doniisiimiiniin anlasilmas1” isimli
makalede Ni-zengin Ti-Ni alagimlarinda numuneler 350-500 °C’de yaslandirildiginda,
anormal ii¢ asamal1 martensitik doniisiim davranisi (bir asamali R ve iki agamali B19a)
gozlemlemisler. Bunun sebebinin numunelerdeki NisTis ¢okeltilerinden oldugunu
aciklamiglar. Yaglanma 250-300 °C’de yapildiginda R faz doniisiimiiniin iki agamada
gerceklestigi bulunmustur. Bunu arastirmak icin tekli kristaller ve ¢oklu kristaller
farkli yaglandirma islemleriyle karsilastirilmis. Tim ornekler 1000 °C’de 1 saat
yaslandirma islemi uygulanip suya atildiktan sonra tek kristalli 6rnekler 250 °C’de 1,
12, 24, 36, 48, 60, 72 saat yaslandirma yapilmis, ¢ok kristalli 6rneklere 250 °C’de 12,
24, 36, 48, 60, 85 saat yaslandirma yapilmis. Bunun sonuglarin1 DSC ile analiz
etmigler. Tiim tekli kristallerin tek asamali R faz dontisimii gosterdigini NigTi3
parcaciklar1 arasindaki kompozisyon ve stresin iki asamali R-faz doniislimiiniin
olusumundan sorumlu olmadigin1 gozlemlemisler. Tek kristal ile karsilagtirildiginda,
50.6 Ni ¢ok katli kristallerin, tane sinirinin varligindan kaynaklandigini gosteren iki
asamal1 R-faz doniisiimiine girdikleri sonucuna varmaislar.

Wang Qi ve arkadaslarinin [126], “Ni Igerigi ve yaslandirma isleminin TiNi
Sekil hatirlamali alasimlarinin ¢ok kademeli doniistimlerine etkileri” isimli makalede
Ni icerigi degisen Tiioo-xNix (X = 33.3-75 % atomik oran) alasimlart hazirlamislar.
Tim numuneleri 700 °C’de 1 saat boyunca bekletip ardindan suya atarak sonrasinda
500 °C’de 0.5-100 saat arasinda yaslandirma islemine tabi tutmuslar. Devaminda DSC
analizi ile numunelerin doniisim davranmislarimi arastirmiglar. X=33,3 ve 25’de
doniisiim goriilmemis ve bunun nedeninin alagimlarin B2 fazi olmaksizin Ti2Ni ve
TiNis bilesiklerinden olusmasi oldugunu ve iki alasim haricinde diger alasimlarda
dontisiimiin gergeklestigini ve doniisiim tiiriiniin Ni igerigi x ve 1s1l islem kosuluyla

belirlendigi sonucuna varmiglar. Isil islem yapilan numunelerde Tiioo-xNix
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alagimlarinin bir basamakli B2 — B19' doniisiimiiniin gergeklestigini gozlemlemisler.
Martensitik doniistim sicakliginin X = 40-49'da sabit, x = 49-52'de keskin bir sekilde
azaldigi, X = 52-56'da kademeli olarak arttigi ve X = 56-70'de tekrar sabit oldugu
sonucuna varmiglar. 500 °C'de 1 saat ve 10 saat yaslanma islemi sonrasi alasimlarda
x=40-50.51 oldugunda tek kademeli doniisim (B2 — B19’) gbozlemlemisler. x’in
artmasiyla x=50’de martensit doniisiim sicakliginin keskin bir bigimde azaldigim
gozlemlemisler. x=50.5-52 martensit doniisiim sicakliginin kademeli olarak azaldigini
ve alagimlarin iki asamali B2—R—B19 'donilisiime sahip oldugunu gézlemlemisler.
X=52-70 araliginda alasimlarin {i¢ asamal1 doniisiime sahip oldugunu ve TM1 ve TM>
hepsinin once arttigi ve x'in artmasiyla sabit kaldigin1 gézlemlemigler. 500 °C'de
100 saat yaslandirildiktan sonra TisgNis1 ve TiszNis3 alasimlarinda sirasiyla iki asamali
ve li¢ asamali doniisiim gerceklestigini bunlarin haricindeki tiim numunelerde tek
asamal1 bir degisim B2 — B19 'meydana geldigini saptamislar.

Fei Jiang ve arkadaslart [127], “Yaslanma isleminin Ti-%50.9Ni'nin
deformasyon davranisina etkisi” adli makalede 1mm ¢apinda, 30 mm uzunlugunda tel
seklinde Ti-%50.9Ni alasimini vakum altinda 900 °C’de 1 saat 1sil isleme tabi
tutmuslar. Is1l isleme tabi tutulan 6rnekleri suda sogutarak ardindan 380 °C ile 500 °C
arasinda farkli sicakliklarda 1 saat yaslandirma islemi uygulamis ve tekrar suda
sogutmuglar. Tim oOrneklere g¢ekme testi yaparak deformasyon davranislarini
incelemisgler. Bunun sonucunda yaslandirma isleminin NiTi’de doniisim ve
deformasyon davranisini etkiledigini, 400°C -600°C araliginda yaslanma sicakliginin
arttik¢a ters doniisiim sicakliginin diistiigiinii ve kompleks ileri doniisiim davranigina
neden oldugunu gozlemlemisler. Ayrica martensitik doniisimiin uyarilmast igin
gereken kritik gerilimi arttirdigini fakat stres kaynakli martensitin akma dayanimini
azaltmada daha belirgin bir etkiye sahip oldugunu gozlemlemisler. Austenitin akma
direncinin altinda martensitik doniisiim sirasinda 6nemli plastik deformasyon
meydana geldigini ve pseudoelastikligi diislirdiigi gozlemlenmis. Bu alasimda
pseudoelastisite igin sicaklik histerisinin -243 °C oldugu tahmin ederek yaslanma
sicakligr arttikca daha diisiik sicakliklara degisim oldugu sonucuna varmislar.

M.Karimzadeh ve arkadaglarinin [128], “Termomekanik islemlerin Ti-

%50.2Ni alasiminda martensitik dontisiim ve kritik gerilme {izerine etkisi” isimli
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makalelerinde Ni-50.2Ni alasimi vakumlu ark eritme teknigi ile hazirlanmislar.
1000°C'de 3 saat boyunca 1s1l islem uygulandiktan sonra suya atilarak homojen hale
getirilen numuneler haddeleme islemine tabi tutularak tavlama islemi (1 saat boyunca
950 °C) yapilarak suya atilmis. Sonrasinda orneklere argon atmosferi altinda, 300 °C,
400 °C, 500 °C, 600 °C ve 700 °C sicakliklarda 1 saat tavlama islemi uygulayarak DSC
analizi ve ¢ekme deneyi ile sonuglari yorumlamiglar. 400 °C ve daha diisiik bir
sicaklikta tavlamada R—M doniisiimiiniin pek tespit edilemedigini, A—R ve M—A
dontisiimlerinin daha kolay taninabildigi ve bu doniisiimlerin yogunlugunu tavlanmis
numuneden daha diigiik oldugunu gozlemlemigler. 500 °C'de Tavlamada R— M,
A—R ve M—A donisiimler gozlenmis. 600 °C ve daha yiiksek sicakliklarda
tavlamada ise dogrudan martensit fazina doniisen austenit fazi gozlenmis. Dolayisiyla
sogutma cevrimi sirasinda A—M donlisimii meydana geldigini gozlemlemisler.
400 °C’deki tavlama ile A—R ve R—M doniisiim piklerinin arasindaki sicaklik farkai,
diger tavlama sicakliklarina gore daha yiiksek bir degerde oldugu sonucuna ulasilmas.
Bunun yaninda tavlama sicakliginin miihendislik gerilme-sekil degistirme egrileri
tizerindeki etkilerinden 400 °C'de tavlanmis numunelerde en yiiksek ¢ekme
gerilmesini (1150 MPa ve 1350 MPa) ve %17'lik bir uzamay1 goézlemlerken sicaklik
yiikseltildiginde ¢ekme gerilmesinde ani diislis ve uzamada artis oldugunu
gozlemlemisler. Ayni sekilde tavlama sicakligi yiikseltildiginde (600 °C -700 °C)
cekme gerilmesinin en diisik uzamanin ise maksimum degerlere ulastigim
gozlemlemis ve bunun sonucunun yeniden kristallesme oldugu sonucuna varmislar.
TiNi alagimlarmin gerilme mukavemeti soguk ¢alisma esnasinda arttikca, siineklik
azalir ve ek soguk sekillendirme o kadar zorlasir ki, malzemenin siinekligini geri

kazanmak i¢in tavlanmasi gerekli oldugu sonucuna varmislar.
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7. MATERYAL ve YONTEM

Bu calismada, NiTi alasiminda yaslandirma isleminin alasimin mekanik
ozellikleri ve sekil hatirlama Ozellikleri iizerine etkileri incelenmistir. Yapilan
deneyler sonucunda yaslandirma isleminin sekil hatirlama etkisi iizerine 6nemli etkisi
bulunmaktadir. Caligsma stiresince farkl: siirelerde ve farkli sicakliklarda yaslandirma
islemi uygulanan numunelerin mekanik 6zelliklerindeki degisimler ile sekil hatirlama
ozellikleri ve bunlar arasindaki iligkiler incelenmistir.

NiTi alasimlarina 1s1l islemler uygulanarak mekanik 6zelliklerinde
tyilestirmeler saglanabilmektedir. Yaslandirma olarak da bilinen bu prosesin belirli
siirelerde ve sicakliklarda uygulanmasiyla mukavemet o6zelliklerinde biiyiik
iyilestirmeler saglanmaktadir.

Bu ¢alismada, yapilan islemlerin akis semasi Sekil 7.1’ de gdsterilmistir. ilk
once siparis ile Anadolu Universitesinde gorev yapan Dog. Dr. Kadri Can Ath
tarafindan NiTi numune Texas’da tretilmistir. Numune bilesimi %50.2 Ni-%49.8 Ti
seklindedir. Uzerinde ¢alisiimak iizere parca tel erezyon ile gesitli boyutlarda kesilerek
numuneler elde edilmistir. Kesilen parcalar 1s1l isleme tabi tutulmadan Once
oksitlenmeyi Onlemek i¢in Quartz tliplerine argon verilerek vakumlama islemi
yapilmustir. Sonrasinda farkli sicakliklarda yaslandirma islemine tabi tutularak her bir
numunenin optik goriintiileri alinmistir. Sonrasinda farkli yaglandirma yapilan herbir
numunenin XRD, DSC analizleri ve basma deneyleri yapilarak yaslandirmanin etkileri
incelenmistir.

Sekil 7.1 de sematik 6zeti verilen ¢calismalarin her bir basamaginda belirtilen
islemler uzun siliren ¢alismalar sonunda belirlenmistir. NiTi oranlar1 ayni tutularak
optimum yaslandirma sicakliklarin belirlenmesi ana hedef olmustur. Asagida bu

caligmaya ait basamaklar ayrintili olarak gosterilmistir.
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NiTi Alasiminin Uretilmesi

Uretilen Parcadan Tel Erezyon Ile Numune Kesilmesi

A

Kesilen Numunelerin Argon Ortaminda Vakumlanarak
Kuartz Tiipiine Konmasi

A
Kesilen Numunelerin Tiipte Isil Isleme Tabi Tutulmasi

Numunelerin Farkli Sicakliklarda ve Farkli Stirelerde
Yaslandirilmast

A

Yaslandirilan Numunelere Parlatma ve Daglama Islemi
Yapilmasi

A
Numunelerin Optik Goériintiilerinin Alinmasi

A4
XRD Analizlerinin Yapilmasi

Numunelerin DSC Analizlerinin Yapilmasi

l

Numunelere Basma Deneyi Yapilmasi

A
Sonuglarin Karsilastirilmasi

Sekil 7.1 Yapilan ¢alismanin akis diyagrami
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7.1. NiTi Numunelerinin Uretilmesi ve Gerekcesi

Nikel esasli alagimlar iistiin 6zelliklerinden dolay: sekil hatirlamali alagimlar
icerisinde diinyada en ¢ok ticari ilgi géren alasimlar olmustur. Birgok metal i¢indeki
¢Oziiniirliigl fazla oldugundan cok c¢esitli ticari alagimlar elde edilebilir. Bakir esash
alasgimlara gore daha yiiksek oranda sekil bellegi ve siiperelastik ozellik
gostermektedirler. Bu yiizden birgok iilkede iiretim ve endiistriyel kullanim
alanlarinda oldukga fazla ¢alisma alan1 bulunmaktadir. NiTi alagimlari birgok alasima
gore daha 1yi1 plastik sekillendirilebilme 6zelligine sahiptir. Tek yonlii sekil hatirlama
etkisinin yaninda super-elastisite bu alasimin en iyi bilinen 6zellikleridir.

Bu avantajlari sayesinde bu alagim tercih edilmis ve bilesimi %50,2 Ni-%49,8
Ti seklinde Anadolu Universitesi ile ortak olarak disartya iiretimi yaptirilmistir.
Parcanmn ¢apt 57 , uzunlugu ise 117 olarak iiretilmistir. Ilgili numune resmi

Resim 7.1°de gosterilmistir.

Material: Nitinol
Customer: Anadolu Universitesi
JM Order #: 3124558/001
Batch #: DBN5871W
Diameter: 0.5"

Resim 7.1 Uretilen NiTi alasim1
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7.2. Numunelerin Hazirlanmasi

Deney yapilmak lizere pargadan 2 ¢esit numune yapilmasina karar verilmistir.
Yaptirilan Niti pargadan tel erezyon ile optik goriintii, XRD analizi ve basma deneyi
i¢in 40 adet 4x4x8 mm Ol¢iilerinde kare prizma, DSC analizi i¢in 60 adet 2 mm ¢apinda
1 mm yiiksekliginde "4 silindir kesilmistir. Kesilecek dlgiiler autocad programinda

cizilerek firmaya parga ile birlikte gonderilmistir.

40 Adet
(4x4x8 kare prizma)

8

: 60 Adet
| (@4, h:1, 1/4 silindir)

Sekil 7.2 Kesilen deney numuneleri 6lgiileri

Resim 7.2 Kesilen deney numuneleri
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7.3. Numunelerin Quartz Tiiplere Konulmasi

Isil islem yapilirken oksitlenmeyi Onlemek i¢in kesilmis numuneler argon
ortaminda vakumlanarak Quartz tiipe yerlestirilmistir. Alinan Quartz cam 8mm

capinda ve 1000mm boyundadir. Quartz tiip 6zellikleri Cizelge 7.1°deki gibidir.

Cizelge 7.1 Quartz tlip 6zellikleri

Description Feature

Numunelerin oksitlenmesini dnlemek amaciyla argon ortaminda vakumlama

islemi igin diizenek hazirlanmistir. Hazirlanan diizenegin resmi Resim 7.3’de

verilmistir.

Purity (Sio2) =99,95%
Density @ 20 (x08g/CM2) 2.15
Thermal Expansion (cm/cmoC) 5.4 % 10-6

Thermal Conductivity

0.0033cal f CM . Sec . oC

Working Temperature (oC) 1100
Fire Resistance (oC) 1650
Annealing Point (oC) 1300

Resistivity @ 20 oC

2x1014°Q - M

(Smm thickness) @ 500 oC

Resistivity @ 800 oC 2x105'Q-M
Pressure-resistance
10 KW/ MM
(5mm thickness) @ 20 oC
Pressure-resistance
2-300 KW/MM

Abrasion Resistance

Any Acid Except HF Acid

Infrared Launch Rate <4 U
(Wawvelengyh) =4 U
= 5-13 U
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Resim 7.3 Quartz tiipe konulmasi igin hazirlanan diizenek

Burada 1 numarali {inite argon tiiplidiir. Quartz cam igine bu tlipten argon gazi
gonderilmistir. Sonrasinda 3 numarali {inite ile vakumlama yapilmigtir. Bu islem 3

kere tekrarlanmig ve cam i¢indeki oksijenin bosalmasi saglanmstir.

Resim 7.4 Vakumlama diizenegi
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Alinan cam boru 8mm ¢apinda ve 1000mm uzunlugundadir. Numuneler igine

yerlestirilerek alevle cam kesilmistir. Yapisilist Resim 7.5’de gosterilmistir.

Resim 7.5 Numunenin quartz tiipe konulmasi

Her bir numune bu sekilde vakumlanip kesilerek cam igine yerlestirilmistir

7.4. Numune Parcalarin Isil isleme Tabi Tutulmasi

Hazirlanan her bir numune homojen tek faz saglanmasi i¢in 1s1l isleme tabi
tutulmustur. Sadece karsilastirma yapmak ic¢in bir numuneye herhangi bir 1s1l islem
yapilmamigtir.

Isil islem uygulanmasinin sebebi yaslandirma 6ncesi numunelere ¢ozlindiirme
islemini uygulanmaktir. Bunun i¢in numunelerde homojen ¢oziindiirme islemleri i¢in

gerekli siire belirlenmistir. Isil islem yapilan etiiv firin1 Resim 7.6”da gosterilmistir.
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rm
Sl

™
Cnli

P

{Is

Resim 7.6 Isil islem yapilan etiiv firmni

Her bir par¢anin, 1000 °C sicak etiiv firmnina konulup bu sicaklikta 30 dakika
bekletilip ardindan soguk suya atilarak, 1sil islemi yapilmistir. Farkli siirelerde

caligmalar yapilarak 1000 °C ve 30 dakika bekletilmesine karar verilmistir.

7.5. Yaslandirma islemleri

Numunelere 1s1] islem uygulanmasiyla martensitik yapiya doniisiimii saglandi.
Daha sonra bu numunelere farkli yaslandirma islemleri uygulandi. Yaslandirma
sicakliklart i¢gin 500 °C, 600 °C ve 700 °C belirlendi. Numuneler farkli sicaklik ve
farkli siirelerde bekletilerek suni yaslandirma islemine tabi tutulmustur. Belirlenen

sicakliklar ve siirelere iliskin degerler asagidaki Cizelge 7.2°de verilmistir.
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Cizelge 7.2 Alasima uygulanan yaslandirma islemleri

No Isil Islem Sicakhign | Yaslandirma Yaslandirma Soguma Huz
ve Siiresi Sicakhig Siiresi

1 | Isil Islem yok - - -
2 | 1000 °C, 30 dk. - - -
3 |1000 °C, 30 dk. 700 °C 30 dk. Hizli sogutma
4 | 1000 °C, 30 dk. 700 °C 30 dk. 1 °C/dk
5 | 1000 °C, 30 dk. 700 °C 30 dk. 0.5 °C/dk
6 | 1000 °C, 30 dk. 700 °C 30 dk. 0.2 °C/dk
7 | 1000 °C, 30 dk. 600 °C 30 dk. 0.2 °C/dk
8 | 1000 °C, 30 dk. 500 °C 30 dk. 0.2 °C/dk

Orneklerin farkli sicaklilarda ve farkli siirelerde 1s1l isleme maruz
birakilmasiyla alagim iizerinde yaslandirma sicakliginin ve yaslandirma siiresinin

etkisini inceleyecek sekilde numuneler olusturuldu.

7.6. Optik Goriintiilerin Alinmasi

Calismanin amacina yonelik olarak alagimlarin tizerlerine uygulanan 1sil
islemlerden sonra numune ylizeyindeki degisimleri gézlemlemek amaci ile numuneler
sirast ile 800, 1000 ve 1200 mesh’lik zimparalar ile asindirma islemi yapildi.
Sonrasinda 3 pm ve 1 um boyutundaki elmas siispansiyon kullanilarak g¢uha ile
parlatildi.

Metalografik ¢alismalar i¢in, numuneler zzimparalama ve parlatma islemlerine
tabi tutulmuslardir. Bu islemler Adiyaman Universitesi Miihendislik Fakiiltesi
Malzeme Miihendisligi laboratuvarinda bulunan zzimparalama ve parlatma cihazlar ile

gerceklestirilmistir (Resim 7.7).
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Resim 7.7 Zimparalama ve parlatma igleminin yapildigi cihaz

Parlatilan numunelerin i¢yapilarini daha belirgin hale getirmek ve fazlar tayin
edebilmek amaciyla Kroll ¢ozeltisinden (%10 HF, %5 HNO3 ve %85 H20) olusan
homojen bir karisim ile yaklasik 90 saniye siireyle daglandi. Daglama sonrasinda
kurutulan numunelerin optik mikroskop analizleri yapildi. Optik mikroskop goriintii

analizleri i¢in Leica DM 750M marka cihaz kullanildi (Resim 7.8).

‘m' o

—

Resim 7.8 Optik goriintiilerin alindig1 mikroskop
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Optik mikroskop ile gozlemlerin amaci yiizey morfolojisini inceleyerek
numune i¢erisindeki kristal yapilar hakkinda daha kesin ve net sonuclara ulagabilmek
ve XRD ol¢iim ve inceleme sonuglarinin metalografik gozlemlerle tutarli bir 6lgekte

birbirini destekler nitelikte olmasi i¢in ¢ekilmektedir.

7.7. X- Istm Kirinimm (XRD=X-Ray Diffraction) Goriintii Analizleri

Yaslandirma islemi sonrasi elde edilen numunelerin fazlarin tespit edebilmek
icin X-1511 kiitle difraksiyon dlglimleri yapildi. X-1s1n1 kiitle difraksiyon 6l¢iimleri
Inonii Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuvarinda yapildi. XRD analizlerinde
Resim 7.9’da goriilen Rigaké Rad-B D-Max 2000 XRD cihazi kullanildi. X-1s1m1
olarak kullanilan Cu Ko 151n1n dalga boyu 1.54046 A° ve tarama hiz1 6°/dakika olacak
sekilde ayarlandi.

Resim 7.9 X-1s1n1 kirmim 6l¢iimii igin kullanilan XRD cihazi
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7.8. Termal Analiz Yontemi

Alagimda meydana gelen sekil hatirlama etkisini incelemek doniisiim
sicakliklar1 ve faz gecis sicakliklarini, kinetik parametrelerin (entalpi ve entropi)
degerlerinin hesaplanmasi, ayni zamanda yaslandirma igleminin bu parametreler
tizerine etkisinin incelenmesi igin DSC (diferansiyel taramali kalorimetri) yontemi
kullanildi.

DSC olgiimlerinde numunelerdeki enerji  degisimleri endotermik ve
ekzotermik olarak gerceklesmektedir. Endotermik ve ekzotermik pikler austenit ve

martensit faz gecislerinde gézlemlendigi bilinmektedir.

7.9. Basma Dayanimi Ol¢iimleri

Calismada yaslandirma islemi uygulanan NiTi alagimi numunelerine, basma
deneyi yaparak numunelerin basma dayanimlarinin ve elastik modiilleri incelendi.
Yaslandirma islemi ile sekil hatirlama 6zelliginin kiyaslanmast ve bunun mekanik
ozelliklere olan etkisi incelendi.

Basma testi igin Anadolu Universitesi Laboratuvarinda bulunan bilgisayar
destekli cekme-basma makinesi kullanildi. Basma deneyi numune boyutlar1 TS 6936

EN 24506 standardina gore ve oda sicakliginda hazirland.

Resim 7.10 NiTi numunelerine basma deneyi uygulamasi
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8. BULGULAR ve TARTISMA

8.1. Homojenlestirme Islemi

Nitinol alasiminda yaslandirmanin malzemenin fazlar1 iizerine etkisinin
belirlenmesi i¢in ilizerinde hi¢ islem yapilmamis numunenin optik goriintiisii alinarak
kiyaslama yapilmasi saglanmistir. Daha sonra NiTi 6rneklerine 1s1l islem uygulamasi
yapilarak 1000 °C sicaklikta 30 dakika bekletilmis ve arkasindan soguk suya atilarak
hizli sogutulmustur. Burada alman optik goriintiiler Sekil.8.1 ve Sekil 8.2°de

verilmistir.

Sekil 8.1 Kesilen Nitinol numunesinin optik goriintiisii (Uzerinde higbir islem
yapilmamus, 1s1l isleme tabi tutulmamais)

Herhangi bir 1s1] islem olmayan numunenin yapis1 incelendiginde sanki ¢ok faz

varmig gibi goriinmektedir. Ancak bu farkli goriintiiler bazi yerlerde nikelin fazla
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olmasindan bazi yerlerden ise titanyumun fazla olmasindan kaynaklandig:
diistiniilmektedir. 1000 °C sicaklikta 30 dakika bekletilip hizl1 sogutulan numunenin
optik goriintlistinde yapinin homojen oldugu ve tanelerin biiyiiyerek simnirlarinin
belirginlestigi gorilmektedir. Buradan 1sil islem sonucunda homojenlestirme
isleminin gergeklestigi belirlenmistir. Jiang vd [124] yaptiklari ¢alismada ¢oziindiirme

isleminin yap1y1 homojenlestirdigini gozlemlemislerdir.

100 uym

Sekil 8.2 Nitinol numunesinin 1000 °C’de 1s1l isleme tabi tutulan Nitinol numunesi
optik goriintiisii

Oda sicakliginda 1s1l islem gormeyen numunelerin optik goriintiisii
incelendiginde yapilarin tane sinirlarinin net goriilmedigi bunun yani sira oksit
yapilarin olustugu gézlemlenmektedir. Sekil 8.2°de goriildiigii gibi yapilan 1s1l islem

ile numune igerisinde tane sinirlart belirginlestigi goriilmektedir.
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8.2. Yaslandirma Sicaklik Ve Siirelerinin Optik Goriintiiye Etkileri

8.2.1. Yaslandirma Sicakhigi Aym Olup Sogutma Siireleri Farkli Olan Mikro

Yap1 Goriintiileri

Isil islem gormiis ornekler 700 °C’de 30 dakika bekletilerek yaslandirma
islemine tabi tutulmuslardir. Sonrasinda bu Ornekler farkli hizlarda sogutulmaya

birakilmiglardir. Sekil.8.3’de 700 °C’de bekletildikten sonra direk suya atilarak

sogutulmus numunenin gorlintlisti verilmistir.

Sekil 8.3 700 °C de 30 dakika yaslandirilip hizli sogutularak elde edilen numune optik
goruntisu

Sekil 8.3’de ki goriintii incelendiginde yaslandirma islemi ile tane sinirlarinin

kaybolmaya basladig1 sdylenebilir. Bunun yani sira yapidaki goriintiilerin ikizlenmeler
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seklinde martensit oldugu diisiiniilmekte ve martensit oldugu diisiliniilen bu yapilarin
homojen oldugu goriilmektedir. Ayni zamanda yapida ¢okelti olusmustur denilebilir.
Sekil.8.4’de elde edilen goriintii 700 °C’de 30 dakika bekletildikten sonra

dakikada 1 °C sogutularak elde edilen drnegin goriintiistidiir.

100 ym |

Sekil 8.4 700 °C de 30 dakika yaslandirma islemine tabi tutulmus ve dakikada 1 °C
sogutularak elde edilen numune optik goriintiisii

Burada yine martensit yapilarin oldugu disiiniilmektedir. Olusan ¢okelti
miktarinin tane sinirlarinda arttig1 arttig1 goriilmektedir.

Sekil.8.5’de elde edilen goriintii 700 °C’de 30 dakika bekletildikten sonra
dakikada 0,5 °C sogutularak elde edilen 6rnegin goriintiisiidiir. Burada yine martensit
yapilar goziikkmekle birlikte martensit oranin sogutma hizi diistiikce azaldig
goriilmektedir. Bunun yani sira ¢okeltiler goriilmektedir. Bu ¢okeltilerin NisTiz oldugu

disiiniilmekte ve XRD analizi ile desteklenmektedir.
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Sekil 8.5 700 °C de 30 dakika yaslandirma islemine tabi tutulmus ve dakikada 0.5 °C
sogutularak elde edilen numune optik goriintiisii

Sekil.8.6°da elde edilen goriintii 700 °C’de 30 dakika bekletildikten sonra
dakikada 0.2 °C sogutularak elde edilen 6rnegin goriintiisiidiir. Yine martensit yapilar
goriilmektedir fakat daha hizli sogutmalara gore martensit yapilariin daha kiiciik
oldugu gozlemlenmektedir. Burada tane sinirlarinin hizli sogutmaya gore degismedigi

fakat NisTiz ¢okeltilerinin olustugu bunun yani sira NisTiz olustugu diistiniilmektedir.
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Sekil 8.6 700 °C de 30 dakika yaslandirma islemine tabi tutulmus ve dakikada 0.2 °C
sogutularak elde edilen numune optik goriintiisii

700 °C’de yapilan yaglandirma sonucu farkli sogutma siirelerinin malzemenin
igyapisina etki ettigi goriilmektedir. Kuang ve arkadaslarida [119] yaslandirma islemi
ile farkli martensit yapilara rastlamislardir. Tiim 6rneklerde martensit yap1 olusmasina
ragmen en belirgin martensit goriintliniin hizli sogutmada oldugu gozlemlenmistir.
Bizde optik goriintiilerden sogutma hizi diistiikce martensitlerin biyiikliiklerinin
azalmaya basladigini sdyleyebiliriz.

Bunun yani sira Sun [129] ve arkadaslar1 da yaslandirma iglemi ile benzer
goriintiiler elde etmisler ve yaslandirma isleminin tane biiylimesinde etkili oldugunu
gozlemlemisler. Yaslandirma oOncesi R fazit ve B2 Osnenit fazina rastlarken
yaslandirma sonrast R fazinin arttigi ve bunlarin NisTis ¢okelmesi ile oldugunu

sOylemisler.
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Karaca ve arkadaslar1 [130], Shape memory behaviir of high streng NisaTise
allays adli makalesinde yaptiklari ¢alismada 550 °C’de yaslandirma islemi ile NisTi3
cokeltilerini gdzlemlemisler.

Kaya ve arkadaslar1 [131], nikelce zengin NiTi alasimina yaslandirma islemi
uyguladiklarinda benzer sekilde sonuglar etmisler. Su ile hizli sogutma yapilan
numunede NisTis ¢okeltilerin hizla olustugunu gozlemlemisler. Bunun yani sira
yaslanma islemi sonrasinda ¢okeltilerin biiyilidiigiinii saptamislar.

Adharapurapu [132] ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada farkli yaslandirma
siirelerinde farkli fazlar elde etmislerdir. Oncelikle NigTis ¢okeltilerinin olusmasini,
yaslandirma siiresinin artmasiyla NisTi2 ¢okeltilerinin olustugunu gozlemlemisler.
Yaglanma siiresinin artmasiyla tane boyutunun biiylidiiglinii bunun yani sira hizh

sogutma ile NisTiz miktarinin arttig1 sonucuna ulasmislar.

8.2.2. Farkh Yaslandirma Sicakh@indaki Numunelerin Mikro Yapi Goriintiileri

Yaslandirma sicakliginin  NiTi iizerindeki etkilerini gorebilmek igin,
numuneler farkli sicakliklarda yaslandirma islemine tabi tutulmuslardir.

Tiim 6rneklere yine 1000 °C’de 30 dakika bekletilip suya atilarak 1s1l islem
uygulanmstir. Isil islem gérmiis alasim 6rnekleri farkli sicakliklarda (500 °C, 600 °C,
700 °C), 30 dakika bekletilerek yaslandirma islemine tabi tutulmuslardir. Sonrasinda
alasimlar dakikada 0.2 °C sogutulmus ve mikro yap1 goriintiileri incelenmistir.

Sekil.8.7°de 700 °C’de 30 dakika bekletildikten sonra dakikada 0.2 °C hizla
sogutulmus numunenin optik goriintiisii verilmistir. Goriintiide martensit yapilarin
oldugu diisiinilmektedir. Tane smirlarinin belirgin oldugu ve ¢okeltilerin olustugu
goriilmektedir. Bu ¢okeltilerin NisTiz, NizTi2, NiTi2 oldugu XRD analizlerinde de

goriilmektedir.
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100 pm

Sekil 8.7 700 °C de 30 dakika yaslandirma islemine tabi tutulmus ve dakikada 0.2°C
sogutularak elde edilen numune optik goriintiisi

Sekil.8.8’de goriilen goriinti 600 °C’de 30 dakika bekletildikten sonra
dakikada 0.2 °C hizla sogutulmus NiTi numunesinin optik goriintiisiidiir. 600 °C
yaslandirmada tane sinirlari kaybolmaya baglamistir. Yaslandirma sicakligi 600 °C’ye

diisiiriildiiglinde farkli fazlari olustugu ve tanelerin kiigiildiigli yorumu yapilabilir.
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Sekil 8.8 600 °C de 30 dakika yaslandirma islemine tabi tutulmus ve dakikada 0.2 °C
sogutularak elde edilen numune optik goriintiisii

Sekil.8.9°da goriilen goriinti 500 °C’de 30 dakika bekletildikten sonra
dakikada 0.2 °C hizla sogutulmus numuneye ait optik goriintiidiir. Bu optik goriintiide
tane sinirlariin tamamen kayboldugu goriilmektedir.

Farklt sicakliklarda yapilan yaslandirma goriintiileri incelendiginde,
yaglandirma sicaklhigi diistik¢e farkli fazlarin olustugu yorumu yapilabilir. Tim
yasglandirma iglemlerinde martensitik faz goriillmektedir. Bunun yani1 sira yaslandirma
sicakligi distiikge taneler de kiiclilmektedir denilebilir. Glideloglu’da [8] yaptigt
calismada yaslandirma sicakliklar1 diistiikce yaslandirma sicakligina bagli olarak
numune igerisinde yavas yavas tane sinirlari belirginlesirken martensit yiizeylerin

kaybolmaya basladigin1 gézlemlemistir.
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Sekil 8.9. 500 °C de 30 dakika yaslandirma islemine tabi tutulmus ve dakikada 0.2 °C
sogutularak elde edilen numune optik goriintiisi

Kaya ve arkadaslarida [131], Effects of aging on the shape memory and
superelasticity behavior of ultrahigh strength Ni54Ti46 alloys under compression adli
makalelerinde farkl1 yaslandirma sicakliklarinda ¢alisma yaparak orneklerde NiaTis ve
austenit faza rastlamiglar. Diisiik sicaklikta koyu renkli bolgelerin NisTiz fazi oldugu
gozlemlenirken agik renk bolgelerin austenit fazi oldugu belirlenmistir. Ayrica yiiksek
sicaklikta yapilan yaslandirma islemi sonucu bunun tam tersi bir sonug gosterdigi ve
bunun sonucunda yaslanma sicakligi yiikseldikge ¢oOkelti sayisinin azalirken
boyutunun arttig1 sonucuna varmislar.

Adharapurapu ve arkadaslar1 [132], NiTi numulerine farkli sicaklarida ve farkl
stirelerde yaslandirma islemi uyguladiklarinda benzer sonuglar ile karsilagsmislar.
Oncelikle NisTis faz1 olusurken sicaklik yiikseldikge NisTiz fazinin olustugunu
gozlemlemigler.

Jiang ve arkadaslarida [113], NiTi orneklerine farkli sicakliklarda yaslandirma

islemi uygulayarak benzer sonuglar elde etmislerdir. Yaslandirmada ¢ozeltiye alma
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isleminde NiTi, fazinin kaybolmasinda etkili oldugu sonucuna ulagsmiglar. Tiim NiTi
orneklerinde, NisTiz ¢okeldigini sicaklik arttikga c¢okelti biiyikligiiniin arttigini
gozlemlemisler. Bunun yami sira NigTi ¢okeltilerinin faz doniisiimiinii etkiledigi ve
sicaklik arttikca martensitik ikizleri gozlemlemisler. Buda DSC o6lc¢limleri ile

uyumludur.

8.3. XRD Analizleri

Yaslandirma islemi sonrasinda elde edilen NiTi numunelerinin fazlarini tespit
edebilmek amaciyla XRD (X Isin1 kiitle difraksiyon) dlgtimleri yapildi. X-151n1 olarak
Cu Ka 1511 kullanildi bu 1s1nin dalga boyu 1.54046 A° ve 1s1nin tarama hizi 6°/dakika
olacak sekilde ayarlandi.

Sekil 8.10 (a)’da 1s1l islem gérmemis NiTi numunesine XRD goriintiisii
alinmigtir. Burada NiTi 6rneginde sadece austenit fazi goriilmektedir. Numunenin,
1000 °C sicaklikta 30 dakika bekletilerek suya atildigindaki XRD desenleri Sekil 10
(b)’de goriilmektedir.

Yapilan 1s11 igslem sonucunda Austenit ve NisTi> fazlarinin olustugu
gozlemlenmistir. Kaya ve arkadaslar1 da hizli sogutma sonucunda benzer fazlar
gbzlemlemislerdir.

NiTi alagimlarinda sekil hatirlama olayr martensitik doniisiime bagli olarak
gerceklesmektedir. Nitinol yiiksek sicaklikta B2 fazda ve kararlidir. Suda sogutma ile

alasimda bagka fazlar gortilerek yar1 kararli durumda kalabilir.
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(b)
Sekil 8.10 Nitinol numunelerinin XRD goriintiileri, a) Uzerinde higbir islem

yapilmamis (1s1l isleme tabi tutulmamis), b) 1000 °C’de 30 dakika bekletilerek 1s1l
isleme tabi tutulup suya atilan Nitinol numunesi
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Bu numuneler i¢in difraksiyon desenlerinin gerceklestigi diizlemler Cizelge
8.1’de verilmistir. Difraksiyon desenleri incelendiginde numunelerde Austenit ve

martensit fazlar1 gézlemlenmektedir.

Cizelge 8.1 Nitinol alasim numunelerinin XRD sonuglar1 ve faz yapilar1 a) Uzerinde
higbir islem yapilmamis (is1l isleme tabi tutulmamis), b) 1000 °C’de 30 dakika
bekletilerek 1s1l isleme tabi tutulup suya atilarak sogutulmus

20 d(A°) hkl Yapi
42.440 2.1281 (110) B2(NiTi)
61.521 1.5061 (200) B2(NiTi)
77.539 1.2301 (211) NiTi

(@)

20 d(A°) hkl Yapi
42.381 2.1310 (110) B2(NiTi)
77.520 1.2304 (211) NiTi

(b)

Sekil 8.11°de 700 °C’de 30 dakika bekletilerek yaslandirma islemi yapilarak
farkli stirelerde sogutulan orneklerin XRD desenleri gosterilmistir. 700 °C
yaslandirma islemi yapilan numuneler hizli sogutma, dakikada 1 °C sogutma hizi,
dakikada 0.5 °C sogutma hizi, dakikada 0.2 °C sogutma hiz1 ile olmak tizere dort farkli
sekilde sogutulmuslardir. Buradan ayni sicaklik ve farkli sogutma hizlarinda yapilan
yaglandirma islemi sonucunda biitin numunelerde farkli fazlarinin olustugu
gozlenmistir.

Bu numuneler i¢in difraksiyon desenlerinin gerceklestigi diizlemler Cizelge
8.2’de verilmistir. Difraksiyon desenleri incelendiginde numunelerde Austenit ve

martensit fazlar1 gdzlemlenmektedir.
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700 °C 30 dakika bekletilmis sogutma hizi: 0.5°C/dk
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Sekil 8.11 700 °C’de 30 dakika yaslandirma yapilan Nitinol numunelerinin XRD
gorlntiileri, a) hizli sogutma yapilmig (suya atilarak), b) Dakikada 1 °C hizla
sogutulmus, ¢) Dakikada 0.5 °C hizla sogutulmus, d) Dakikada 0.2 °C hizla
sogutulmus
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Sogutma hizi diistiik¢e pik sayis1 ve siddetide azalmistir. Buradan ayni sicaklik
ve farkli sogutma hizlarinda yapilan yaslandirma islemi sonucunda biitiin numunelerde
austenit, martensit ve Ni Tiz fazlarmin disinda NiaTiz, NisTi2 ve NisTi fazlarinin
olustugu gozlenmistir. Kuang ve arkadaslarinin da [119] yaptig1 ¢alismada aymi
sicaklik ve farkli siirelerde yapilan yaslandirma islemlerinde benzer fazlar
gozlemlenmistir. Sogutma hizi artikga kristal yapinin arttig1 goriilmektedir. Buda optik

gorintiileri desteklemektedir.

Cizelge 8.2 700 °C’de 30 dakika yaslandirma yapilan Nitinol numunelerinin XRD
sonuglart ve faz yapilari, @) hizli sogutma yapilmis (suya atilarak), b) Dakikada 1 °C
hizla sogutulmus, c¢) Dakikada 0.5 °C hizla sogutulmus, d) Dakikada 0.2 °C hizla
sogutulmus

20 d(A°) hkI Yapi
42.419 2.1291 (110) B2(NiTi)
44.359 2.0404 (111) Ni
77.679 1.2282 (211) NiTi

()

20 d(A°) hk Yapi
39.060 2.3041 (020) B19' (NiTi)
40.897 2.2048 (101) Ti
41.462 2.1761 (511) TioNi
42.359 2.1320 (110) B2(NiTi)
43.359 2.0851 (122) NisTis
45.881 1.9762 (440) TioNi
77.621 1.2290 (211) NiTi

(b)

20 d(A°) hkl Yapi
39.038 2.3058 (020) B19' (NiTi)
41.220 2.1882 (111) B19' (NiTi)
42.110 2.1440 (110) B2(NiTi)
43.803 2.0650 (002) B19' (NiTi)
44.925 2.0160 (111) B19' (NiTi)
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59.501 1.5523
61.400 1.5087 (200) NiTi
(©)

20 d(A°) hkl Yap
39.297 2.2908 (020) B19' (NiTi)
40.571 2.2218 (101) Ti
41.323 2.1831 (111) B19' (NiTi)
42.376 2.1312 (110) B2(NiTi)
43.404 2.0831 (122) NisTi3
45.905 1.9752 (440) Tiz2Ni

(d)

Sekil 8.12°de farkli sicakliklarda yapilan yaslandirma islem sonucu olusan

XRD goriintiileri gosterilmektedir. Yaslandirma sicakligr diistiikce farkli fazlarin

olustugu goriilmiistiir. Optik goriintiide 600 °C sicaklikta yapilan yaslandirmada tane

sinirlart kaybolmaya baslamistir. Yani yaslandirma sicakligr diistiikge farkli fazlar

olusarak taneler de kiigiilmektedir. 500 °C yaslandirmada pik siddeti diiserken pik

genisligi artmigtir. XRD Ol¢timii alinirken ayni yerden birden fazla faza ait pik

oldugundan ana faz bolgesinde pik genisligi artmstir.

Farkli 1s1] islem kosullarinda piklerin siddetinin benzer sekilde degistigini

Zhang ve arkadaglart da gozlemlemigler [115]. Buda bize farkli yaslandirma

sicakliklarinda martensit fazlarin olusturulabilecegini gosterir.
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700 °C 30 dakika bekletilmis sogutma hizi: 0.2°C/dk
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500 °C 30 dakika bekletilmis sogutma hizi: 0.2°C/dk
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Sekil 8.12 Farkli sicakliklarda yaslandirma yapilan Nitinol numunelerinin XRD
goriintiileri, a) 700 °C’de 30 dakika yaslandirilip dakikada 0.2 °C hizla sogutulmus, b)
600 °C’de 30 dakika yaslandirilip dakikada 0.2 °C hizla sogutulmus, c¢) 500 °C’de 30
dakika yaslandirilip dakikada 0.2 °C hizla sogutulmus

Bu numuneler i¢in difraksiyon desenlerinin gerceklestigi diizlemler Cizelge

8.3’de verilmistir.

Cizelge 8.3. Farkli sicakliklarda yaslandirma yapilan Nitinol numunelerinin XRD
sonuglar1 ve faz yapilari, a) 700 °C’de 30 dakika yaslandirilip dakikada 0.2 °C hizla
sogutulmus, b) 600 °C’de 30 dakika yaslandirilip dakikada 0.2 °C hizla sogutulmus,
¢) 500 °C’de 30 dakika yaslandirilip dakikada 0.2 °C hizla sogutulmus,

20 d(A°) hkl Yapi
39.297 2.2908 (020) B19' (NiTi)
40.571 2.2218 (101) Ti
41.323 2.1831 (111) B19' (NiTi)
42.376 2.1312 (110) B2(NiTi)
43.404 2.0831 (122) NisTis
45.905 1.9752 (440) Ti2Ni

(@)
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20 d(A°) hkl Yap
39.220 2.2951 (020) B19' (NiTi)
40.586 2.2210 (101) Ti
41.521 2.1731 (511) TizNi
42.401 2.1300 (110) B2(NiTi)
43.402 2.0832 (122) NisTi3
44.998 2.0129 (111) B19' (NiTi)
46.002 1.9713
77.579 1.2296 (211) NiTi

(b)

20 d(A°) hkl Yapi
37.936 2.3698
39.258 2.2930 (020) B19' (NiTi)
41.464 2.1760 (511) Ti2Ni
42.585 2.1212 (110) B2(NiTi)
43.468 2.0802 (122) NisTi3
45.101 2.0086 (440) TizNi

(c)

8.4. DSC Analizleri

Nitinol sekil hafizali alasimlarinin kullanim alanlar1 faz doniistim sicakliklari
ve histerisi onemlidir. Bu kisimda faz doniisiim sicakliklar1 DSC analizi ile
belirlenmeye calisildi. Isil isleme tabi tutulmus Nitinol alasimlari genel olarak
sogutmayla austenitten direk tek doniisim ile martensite doniisiirler.  Fakat
yaglandirma islemi sonucunda iki ya da ii¢ faz donlisimii sergileyebilirler. Bu
doniistimde arada B2—R ve R— B19’ olmak iizere iki faz doniislimii goriilebilir.
Yinong Liu ve arkadaglar1 da [123] NiTi alagimlarini farkli yaslandirma islemine tabi
tutularak gozlemlenen doniisiimleri DSC ile incelenmisler. Bunun sonucunda
yaglandirma sonrasi doniisiim davraniglarint (A< M) — (AR + AoM) —» (AR

+ AoM + RoMi) — (AR + RoM: + RoM2) —» (AR + RoM) seklinde
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gozlemlenmisler ve R fazinin ve ¢ok asamali martensitik doniistimlerin, doniisiim

davranigini tetikledigi sonucuna varmislar.

1000 C, 30 dak, hizli sogutma

30
AH,,=5,2100 J/g

25
2
é 20
Ey
< 15 Af=-14,07°C

10 Aa=-16,79 °C

AH,=-6,6130 J/g
5
-80 -60 -40 -20 0 20 40 60 80

Sicaklik °C

Sekil 8.13 1000 °C’de 30 dakika bekletilerek 1s1l isleme tabi tutulup suya atilan Nitinol
numunesi DSC analizi

Sekil 8.13’de 1000 °C’de 30 dakika 1s1l islem gérmiis sonrasinda suya atilmis
numunenin DSC grafigi goriilmektedir. Burada yaslandirma islemi olmadig: i¢in direk
A—M ve M—A doniisiimii goriilmektedir. As, As, Ms ve Mt doniisiim sicakliklar
belirtilmistir. Isitma sirasinda endotermik faz doniisiimii, sogutma sirasinda ise
ekzotermik faz doniisiimii gergeklesmektedir.

Y. Zhou ve arkadaglar1 da [125] 1000 °C’de 1 saat yaslandirma islemi
uygulanip suya atilan tek kristalli ve ¢ok kristalli yapilarda tek asamali doniisiim
gozlemlemisler.

Isil islemin ardindan Nitinol alasimi yaslandirma islemine tabi tutulup farkl
stirelerde sogutuldugunda dontisiimlerde degisiklik gozlenmistir. Sekil 8.14’de 700 °C
sicaklikta 30 dakika yaslandirma islemine tabi tutulup dakikada 0.2 °C,0.5°Cve 1°C

hizla sogutulan 6rneklerin DSC analizleri verilmistir.
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Buradaki analizlerde yaslandirma islemiyle birlikte farkli dontisiimlerin
olustugu goriilmektedir. Yaslandirma islemi ile alagimin martensit ve austenit
dontistim sicakliklarinin artigi goriilmektedir.

Suda sogutma haricinde soguma hiz1 azaldikga eltalpilerinin arttig
goriilmektedir. Eltalpilerinin artmasi ise sekil hatirlama 6zelligini arttirdig i¢in ayn1
sicaklikta yapilan yaslandirma igsleminde dakikada 0.2 °C hizla sogutulan numune en
iyi sekil hatirlama 6zelligine sahiptir. Burada 700 °C’de hizli sogutmada tek asamali
dontisiim goriildiigii icin entalpisinin yiiksek oldugu diisiiniilmektedir.

Dian-Tao Zhang ve arkadaglar1 [115] da 1si1l islemle doniisim sicakliginin
arttigin gozlemlemisler. Bunun yaninda farkli tavlama sicakliklarinda R doniistimiiniin
olustugunu goézlemlemis ve bunun muhtemelen proses sirasinda ortaya g¢ikan

dislokasyonlarla ilgili oldugu sonucuna varmislar.

700 °C 30 dk bekdetimis sogutma him: 0,2°C/dk
AH, = 4,9399 1/g

(55}
L

30 AH =1,2287 /g Mper=34.19
Mr2346 °C Ms=37.26 °C

[ =]
L

M, =-57,60°C

1 Aday i (m)

Mot 643 °C

A__=Igl11°C
AH,=-1,0700 /g Am=3974 7C
AH,=-6,7069 J/g

Ln

Sicakhil *C

(a)
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30 700 °C 30 dk bekletilmis sogutma lz: 0,5°C/dk
AH= 11613 Jg
AH_=1,9003 Iig
25 -
M,p=-49.81 Ms=20.08 °C
Ms=36.295°C
Z 20 - °c 2
=
é 80 °C
Z 15 -
Ap=480 °C
10 1
AH4=32317 Vg
5 T T T T T T T 1
-80 -60 =40 =20 (8] 20 A0 60 B0
Sicakhk *C
(b)
700 °C 30 dk bekletilmis sogutma hzi: 1°C/dk
30 - AHp=0.3033 Jg
Mpa=21,04 °C
AH_=1,0332/g
25 4
£
- 4
E 20
2
= 15 4
(=1
10 -
AHx=-3.4408 J/z
= T T T T T T T !
-80 -60 =40 =20 0] 20 40 a0 B0
Sicakhk °C
©
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35
700 °C 30 dakika beldetilmis suda sogutma
30 Mo—=4136 *C
AH_=7.1091 I/g

25
T ME4TAC
£ 20 4
Z
< 15 |
B A=1969°C A=0.87°C

10 -

5 ﬂ.H&=-10,?4ES Ife

0 | . .-"Lm‘,{;{=-12._51 ::C | | . |

-80 -0 -40 -20 o 20 40 80 80 100
Sicakhk (*C)
(d)

Sekil 8.14 700 °C’de 30 dakika yaslandirma yapilan Nitinol numunelerinin DSC
goriintiileri, a) Dakikada 0.2 °C hizla sogutulmus, b) Dakikada 0.5 °C hizla
sogutulmus, ¢) Dakikada 1 °C hizla sogutulmus d) Suya atilmisg

Sogutma hizi artmasiyla R doniisiimiiniin belirginlestigi hatta iki asama
olustugu goriilmektedir. Y.Zhou ve arkadaslari [125], bunun sebebinin numunelerdeki
NisTis ¢okeltilerinden oldugunu agiklamiglar. NisTiz ¢okeltileri faz doniistim
davranisin1 6nemli Ol¢iide etkilemektedir. Bu faz hem tane sinirinda hem de tane
icerisinde olusabilir. NisTiz ¢okelti fazi yapida yoksa 1 asamali doniisiim, yapi
icerisinde varsa 2 asamali1 doniisiim (B2-R-B19”) olusur.

Mehmet Kaya ve arkadaglar1 [116], NiTi alasimlarinda 1sil islem ve
yaslandirmadan sonra yavas sogutma yapilirsa faz doniisiim entalpileri artmakta ve
dolayisiyla sekil hatirlama 6zelligi de artmakta oldugu sonucuna varmslar.

Burada da suda sogutma haricinde sogutma hiz1 arttik¢a 3 asamali doniisiime
dogru gidildigi goriilmektedir. Yine hizli sogutma haricinde sogutma hizi arttikca
doniisiim entalpilerininde arttigi ve dolayisiyla sekil hatirlama 6zelliginin arttigi

goriilmektedir.
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G.Fan ve arkadaslar1 da [117] normalde martensitik doniisiimiin yaslandirilmis
Ni bakimindan zengin TiNi alagimlarinda iki asamada (B2-R-B19’) olusmasina
ragmen farkli bilesim ve yaslandirma siireleriyle ii¢ asamali bir martensitik
doniisiimde olabilecegini gézlemlemisler. Ni bakimindan zengin ¢ok kristallerin ti¢
asamal1 doniisiim sergiledigini ve yaslanma siiresinden bagimsiz oldugunu, ara Ni
bakimindan zengin numuneler, kisa siire yaslandiktan ve ¢ katli doniisiim
sergiledigini fakat gok yiiksek Ni bakimindan zengin numunelerin hepsi yaslanma
stiresinden bagimsiz olarak iki asamali doniisiim gosterdigini gozlemlemigler. Ve
bunu, farkli doniisiim davranislarinin NisTiz pargaciklarinin tercihli tane siniri
cokeltmesi ile Ni'nin asir1 doygunlugunda homojen ¢okelme egiliminin bir sonucu
oldugu kanisina varmslar.

Bu Nitinol 6rnekleri 600 °C’de ve 500 °C’de 30 dakika yaslandirma yapilarak
dakikada 0.2 °C hizla sogutulduklarinda elde edilen DSC goriintiileri Sekil 8.15.de
verilmistir. Sekli 8.15 (a) incelendiginde, 700 °C ye gore doniisiim sicakliklarinin

arttigi gozlemlenmistir.

600 °C 30 dk bekletilmis sogutma hizm: 0.2°C/dk

35 AH,=32204 T/g
- Me=3442 *C
AH =1.1882 J/g -
s M, =-37,23 °C — —
= s _— o men e Ms=37,05°C
= B Mgs2790 °C
= 20 C T Ms=-5423°C _ .
?E I".[f—-jgﬁ_.?. C- ) _:’5=5=|5D,52.-:'C-_%I=6l_g:l.l ":-
i 15 — e '_'_'_'_".3:5=1.1=3-9 Tal :"t_#ZI S .
i — .!'Lm:lﬁ,ﬂl °C A7 L6380 °C
10 AH,=0.7384 I/g AH,=.73890 J/g
M—E R—A
5
-80 -0 -40 -20 0 20 40 &0 BO
Sicaklik*C

(@)
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500 °C 30 dk bekletilmis sogutma hizi: 0,2°C/dk

40 AH=8 9366 j/g AH=43901 j/g
5 3,85 M, =51.33 °C

Is=17,64°C
25 : a NE=47,29 °C Ms=51,64°C

As=61,80°C Af=66,77 °C

Is1 akigi (mWw)

AH=-16,10 j/e

a=62.35°C

on an T, = ~ - T, o, T Ta's!
o o -5 =L Y Fal U ou =28 AL

Sicaklik °C

(b)
Sekil 8.15 Nitinol numunelerinin DSC goriintiileri (a) 600 °C’de 30 dakika

yaslandirma yapilan dakikada 0.2 °C hizla sogutulmus (b) 500 °C’de 30 dakika
yaslandirma yapilan dakikada 0.2 °C hizla sogutulmus

Entalpi degerleri incelendiginde ise yaslandirma sicakligi diistiikge entalpi
degerlerinin de arttig1 gériilmektedir.

Farkl1 sicakliklarda yapilan yaslandirma islemlerinde ise yaslandirma sicaklig
diistiik¢ce dontisiim baslangi¢ sicakliklarinin arttig1 gézlemlenmistir.

Fei Jiang ve arkadaslar1 da [124] farkli yaslandirma sicakliklarinda yaptiklar
calismada A—M ve M—A doniisiim sicakliklarinin yaslanma sicakhigi diistiikce
arttigini, yaslanma sicakligr yiikseldik¢e azaldigini gézlemlemisler. Burada yine iki
asamal1 doniisiim gergeklestigini ve yaslanma sicakliginin diisiiriilmesiyle R fazinin
ortaya ¢iktigr gozlemlenmistir. Ayn1 sekilde Fei Jiang ve arkadaglari (2007) da
yaglanma sicakliginin diismesiyle R fazinin ortaya ¢iktigini, yaslanma sicakliginin
artmasiyla R fazi doniisimiiniin ortadan kalktigin1 tespit etmisler. Bu tersinir
doniistimiin sebebinin B2-NiTi ile Ni bakimindan zengin ¢okeltilerin dengesine

baglamiglar. B2-NiTi matrisi i¢indeki yiiksek Ni i¢erigi martensitik doniisiimiin diisiik
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sicaklikta gergeklesmesine neden oldugunu ve NisTis yapisinin R faz doniisiimiiniin
ortaya ¢cikmasini sagladigini gézlemlemisler.

Tiim DSC analizlerinin degerleri Cizelge 8.4’de verilmistir.

Cizelge 8.4 Farkli sicaklik ve sogutma hizlarindaki DSC analiz bilgileri

. 5 Doniisiim Doniigiim | Doniisiim .
Issnl If(llefn Yasslal:(dln:ma Solg-lutma Pik Sayis1 Sicakhgi Sicakhgr | Sicakhgi En_t/alpl
reakiigt reakhigt " Baslangic °C) | Pik Q) | Bitis ey | U9
Austenit 1. Pik -21,16 -16,79 -14,07 -6,6130
1000 °C - Hizh Sogutma 1
Martensit 1. Pik -46,00 -48,77 -55,14 5,2100
Austenit 1. Pik -19,69 -12,51 -9,87 -10,7489
1000 °C 700 °C Hizh Sogutma 1
Martensit 1. Pik -38,59 -41,56 -47,42 7,1091
. 1. Pik -11,91 -6,7 -0,74 -3,4408
Austenit 2 -
2. Pik 39,60 47,03 51,81 -0,9389
1000 °C 700 °C 1 °C/dk :
. 1. Pik -45,68 -49,81 -53,74 1,0332
Martensit 2 -
2. Pik 24,37 21,04 15,56 0,3033
. 1. Pik -2,47 4,89 13,28 -5,2317
Austenit 2
2. Pik 45,13 52,73 57,9 -1,7145
1000 °C 700 °C 0,5 °C/dk :
. 1. Pik 36,30 -49,81 -54,96 1,9003
Martensit | 2 -
2. Pik 29,98 23,24 14,83 1,1613
. 1. Pik 12,95 18,11 23,87 -1,0700
Austenit 2 :
2. Pik 53,63 59,74 64,91 -6,7069
1000 °C 700 °C 0,2 °C/dk -
. 1. Pik -54,79 -57,60 -60,18 1,2287
Martensit 2 -
2. Pik -37,66 -34,19 -23,46 4,9899
. 1. Pik 12,39 16,81 21,00 -0,7384
Austenit 2 .
2. Pik 60,82 63,8 65,95 -7,3890
1000 °C 600 °C 0,2 °C/dk -
. 1. Pik -54,23 -57,23 -59,82 1,1882
Martensit | 2 :
2. Pik 37,05 34,42 27,90 5,2294
Austenit 1 |1.Pik 61,80 65,27 66,77 -16,1000
1000 °C 500 °C 0,2 °C/dk . 1. Pik 11,46 13,85 17,64 8,9366
Martensit | 2 -
2. Pik 57,64 51,33 47,29 4,3901

8.5. Basma Deneyleri

Numunelere farkli sicakliklarda basma deneyi uygulanarak siiperelastiklik
davranislar1 incelenmistir. Farkli sicakliklarda yaslandirma yapilan 6rneklerin austenit
sicakliklart g6z Oniine alinarak sicakliklar belirlenmistir.

Test sicakligr Af sicakligindan daha yiiksek olmalidir. Af'dan daha diisiik bir
sicaklikta stiperelastik malzemelerde martensit plakalar1 tamamen kararli olmadigi

icin uygulanan gerilme tamamen geri alinamaz. Gerilim veya sikistirmada geri
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kazanimini hedefleyen siiper esneklik testleri, genellikle Af sicakligindan 10-20 °C
daha yiiksek bir sicaklik araliginda gergeklestirilmesi 6nerilir [133].

1000 °C sicaklikta 30 dakika bekletilip suya atilarak 1s1l islem uygulanan
numuneler oda sicakliginda (As++40 °C), 36 °C (Af+50 °C) de ve 46 °C (Ar+60 °C) de
basma deneyine tabi tutularak yiikler altinda birim sekil degisimleri incelenmistir.

Sekil 8.16 da 1s1l islem gormiis NiTi sekil hafizali alasimlarin elastik sekil geri
kazanimini gosteren basingl gerilme-uzama egrileri gosterilmektedir.

Sekil 8.16 b’de NiTi numunesine 36 °C’de (As+50 °C) uygulanan basma deneyi
ile numune %0.100019’luk degerine kadar birim sekil degisimine ugramis ve
uygulanan yiikiin kalkmasiyla %0.031253 degerine gelmistir. Numune burada ilk
seklinin %66.65’lik kismin1 geri kazanmistir. Ayni NiTi numunesine oda sicakliginda
(Af+40 °C) uygulanan basma deneyi ile Sekil 8.16 a’daki diyagram elde edilir. Burada
NiTi numunesi %0.097848’lik birim sekil degisimi gostermis ve uygulanan yiikiin
kalkmasiyla %0.02830125 degerine gelmistir. Numune burada ilk seklinin %85.75’lik
kismin1 geri kazanmustir. Sekil 8.16 c¢’de ise yine aynit NiTi numunesine 56 °C’de
(As+70 °C) uygulanan basma deneyi ile numunedeki birim sekil degisim degeri
%0.100083’11k degere kadar yiikselip yiikiin kalkmasiyla %0.041955 degerine

gelmistir. Numune burada ilk seklinin %95.29’luk kismin1 geri kazanmustir.

1000 *C, 30 dak, hizh sogutma numunesi
(Oda sicakhginda davramisi){Af+40°C)

Gerilme (MPa)
J
J

0 0,02 0,04 0,06 0,08 01 0,12

Birim Sekil Degisimi (%)

()
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1000 °C, 30 dak, hizli sogutma numunesi

(36 “C)(Af+50 °C)
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= B0D
=1
=
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E

(3 400
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]

-0,02 o 0,02 0,04 0,06 0,08 01 0,12
Birim Sekil Degisimi (%)
(b)
1000 °C, 30 dak, hizl sogutma numunesi
(56 °C) [AF+70°C)

1400
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)
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E BOD
)
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U
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o

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12

Birim sekil degisimi (%)

(©)
Sekil 8.16 1000 °C’de 30 dakika bekletilip suya atilarak 1s1l islem uygulanan Nitinol

numunelerinin farkli sicakliklardaki basma grafikleri a) Oda sicakligi (Af+40 °C), b)
36 °C (As+50 °C), ¢) 56 °C (Af+70 °C)

Sekil 8.16 daki grafikler incelendiginde 56 °C (Af+70 °C) de yapilan basma

deneyinde gerilmenin daha yiiksek olmasina karsilik numunenin seklini daha iyi
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hatirladig1 goriilmektedir. Bu durum 3. kez ayni numuneye ayni deneyi yaparak sekil
hatirlama egitimi etkisinden kaynaklanmaktadir.

Bu 1sil islem uygulanmis numuneler 700 °C de 30 dakika bekletilerek
yaslandirma iglemine tabi tutulmus ve suya atilarak sogutulmuslardir. Austenit bitis
sicakliklarina gore basma deneyine tabi tutularak davranislari incelenmistir.

Sekil 8.17 incelendiginde 700 °C de 30 dakika yaslandirma islemi yapilip hizli
sogutulan Nitinol numunesinin farkli basinglardaki sekil hatirlama 6zelligi
incelenmistir. Sekil 8.17 a)’da 16 MPa gerilme degerine ¢ikildiginda birim sekil
degisim ylizdesinin %0.00442°den %0.005008 degerine geldigi goriilmektedir. Sekil
8.17 b)’de ise yiiksek kuvvetler altinda ise birim sekil degisim yiizdesinin
%0.023416°dan %0,036833 degerine geldigi goriilmektedir.

Malzeme diisiik kuvvetler altinda ilk seklinin %88.00°lik kismini geri
kazanmigtir (Sekil 8.17 a). Malzemeye uygulanan yiik yikseltildiginde ise
malzemenin sekil hatirlama yiizdesinin %82.60 lara diistiigii goriilmektedir (Sekil 8.17
b).

Buradan NiTi’nin diisiik kuvvetler altinda seklini hatirlama 6zelliginin daha iyi

oldugu sodylenebilir.

700 *C 30dk yaslandirnhp hizh sogutma

(25 *C) (Af+30)
18
16
14
& 12
= 0
el
E B
o &
L]
4
i
0 0,002 0,004 0,006 0,008 0,01

Birim Sekil Degisimi (%)

(@)
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700 *C 30dk yaslandirihp hizh sogutma
(25 °C) (Af+30°C)

Gerilme [Mpa)
&
[=]

o 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12

Birim sekil degisimi (%)

(b)
Sekil 8.17. Isil islem ardindan 700 °C’de 30 dakika yaslandirma islemi yapilarak suya

atilan Nitinol numunelerinin farkli basinglardaki basma grafikleri a) Diisiik kuvvetler
altinda, b) Yiksek kuvvetler altinda

Is1l islem gérmiis numune 700 °C sicaklikta 30 dakika bekletilerek yaslandirma
islemine tabi tutulmus ve dakikada 1°C hizla sogutulmustur. Bu ornege farklhi

sicakliklarda basma deneyi uygulanmistir. Sicakliklar yine austenit bitis sicaklig1 goz
ontine aliarak belirlenmistir. Sekil 8.18’de 61°C (As+10 °C), 71 °C (As+20 °C) ve 81
°C (Af+30 °C) sicakliklarda yapilan Gerilme-Birim sekil degistirme grafikleri

goriilmektedir.
700 °C 30 dk yaslandinhip 1°/dk sogutulan
(61 °C) [Af+10°C)
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700 °C 30 dk yaslandinhp 1°C/dk sogutulan
(71 °C) (Af+20°C)
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700 °C 30 dk yaslandinhp 1°C/dk sogutulan
(81 °C) (Af+30°C)
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Sekil 8.18 Isil islem ardindan 700 °C’de 30 dakika yaslandirma islemi yapilarak
1 °C/dk hizla sogutulan Nitinol numunelerinin farkli basinglardaki basma grafikleri
a) 61 °C’de (Afr+10 °C), b) 71 °C (Af+20 °C), c) 81 °C (Af+30 °C).

Sekil 8.18 a)’daki grafigi inceledigimizde 61 °C’de, uygulanan yiik ile birim
sekil degisimi ytizdesi 0.100525 degerine ¢ikmistir. Uygulanan kuvvetin kalkmasiyla
birim sekil degisimi yiizdesi 0.034764 degerine gelmis ve buradan malzemenin eski

seklini hatirlamasi %75.04 olarak bulunmustur. Daha diisiik gerilme olmasina ragmen
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sekil hatirlamasi diger numunelerden daha diisiiktiir. Bunun sebebi yine sekil hatirlama
egitimi etkisinden kaynaklanmaktadir. 71 °C’de yapilan deneyde (Sekil 8.18 b) NiTi
numunesinin ilk seklinin %96.31°lik kismini geri kazandigi, 81 °C’de ise (Sekil 8.18
¢) NiTi numunesinin %96.73 oraninda eski seklini hatirladigi hesaplanmistir. Buradan
yaslandirma isleminin sekil hatirlamaya katkisinin oldugu sonucuna varilabilir. En iyi
sonug¢ ayni numuneye tekrar tekrar ayni deney uygulandigi i¢in Af+20°C ve Af+30°C
olan sicaklik degerlerinde elde edilmistir.

Sekil 8.19°da 700 °C’de 30 dakika siire ile yaslandirma islemine tabi tutulup
dakikada 0.5 °C hizla sogutulan 6rneklerin farkli sicakliklardaki Gerilme-Birim sekil
degistirme grafikleri goriilmektedir. Basma deneyi yapilan sicakliklar yine austenit
bitis sicakliklarina gore 68°C (As+10 °C), 78 °C (Af+20 °C) ve 88 °C (As+30 °C)
olarak belirlenmistir.

Sekil 8.19°daki grafikler incelendiginde en yiiksek gerilme degerine Af+30 °C
olan 88 °C’de ¢ikilmustir.
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700 °C 30 dk yaslandinhp 0,5°C/dk sogutulan
(78 °C) (Af+20°C)
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Sekil 8.19 Isil islem ardindan 700 °C’de 30 dakika yaslandirma islemi yapilarak
0.5 °C/dk hizla sogutulan Nitinol numunelerinin farkli basinglardaki basma grafikleri
a) 68 °C’de (Art+10 °C), b) 78 °C (A+20 °C), c¢) 88 °C (As+30 °C).

Burada tiim numuneler yakin sonuglar gdstermelerine karsin en iyi sekil

hatirlama olay1 A¢+20 °C olan 78 °C’de gozlemlenmistir. Sekil 8.19 a)’da birim sekil
hatirlama yiizdesi % 96.82 dir. Buradaki en yiiksek gerilme degeri 1014.99 MPa dir.
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Sekil 8.19 b)’de, NiTi numunesinin %97.10 oraninda eski seklini hatirladigi
hesaplanmistir. En yliksek gerilme degerinin ise 1290.63 MPa’ya ciktig1
gorilmektedir.

Sekil 8.19 ¢)’de ise NiTi numunesinin %95.52 oraninda eski seklini hatirladigi
hesaplanmistir. En yiiksek gerilme degerinin ise 1495 MPa’ya ¢iktig1 goriillmektedir.

Bir oOnceki sonugla karsilastirdigimizda yaslandirma isleminin sekil
hatirlamaya katkis1 oldugunu soyleyebiliriz. Bunun sebebinin ise NisTis ¢okeltilerinin
akma dayanimini arttirmasindan dolay1 oldugu diisiiniilmektedir.

700 °C sicaklikta 30 dakika yaslandirma islemine tabi tutulan numunelerin
sogutma hizlar1 azaltilarak dakikada 0.2 °C hizla sogutulmuslardir. Bu 6rneklerin
farkl1 sicakliklarda basma deneyine tabi tutularak yiikler altinda birim sekil degisimleri
incelenmistir.

Sekil 8.20°de farkli sicakliklardaki Gerilme-Birim sekil degistirme grafikleri
goriilmektedir. Basma deneyi yapilan sicakliklar yine austenit bitis sicaklig
g6zoniinde bulundurularak, 75°C (Af+10 °C), 85 °C (As+20 °C) ve 95 °C (As+30 °C)

olarak belirlenmistir.
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Sekil 8.20 Isil islem ardindan 700°C’de 30 dakika yaslandirma islemi yapilarak

0.2°C/dk hizla sogutulan Nitinol numunelerinin farkli basinglardaki basma grafikleri
a) 75 °C’de (Ar+10°C), b) 85 °C (Ar+20°C), ¢) 95 °C (As+30°C).

Grafigi inceledigimizde 85 °C ve 95 °C’de deney uygulanan o6rneklerin
stiperelastik davranis gosterdigi goriilmektedir. Sekil 8.20 (b) ve (c)’de malzeme %100
seklini hatirlayarak tamamen eski haline donmiistiir. Ar+10 °C’de yapilan deneyde ise

numunenin %95.88 oraninda eski seklini hatirladig1 hesaplanmigtir. Buradan ssogutma
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hiz1 yavasladiginda malzemelerin eski seklini %100 oraninda hatirlayabilerek en iyi
mekanik 6zelligin saglandigini sdyleyebiliriz.

Farkl1 sicakliklardaki yapilan yaslandirma isleminin 6zelliklerinin kiyaslamak
i¢cin 500 °C sicaklikta 30 dakika yaslandirma islemine tabi tutulan numuneler dakikada
0.2 °C hizla sogutulmuslardir. Yine bu 6rneklerin farkli sicakliklarda davranislari
incelenmistir.

Sekil 8.21°de farkli sicakliklarda yapilan basma deneyleri sonucunda Gerilme-
Birim sekil degistirme grafikleri goriilmektedir. Basma deneyi yapilan sicakliklar
austenit bitis sicakliklar1 goz oniine alinarak 75°C (Af+10 °C), 85 °C (Af+20 °C) ve
95 °C (As+30 °C) olarak belirlenmistir.

Sekil 8.21’1 inceledigimizde 95 °C’de yapilan basma deneyi sonucunda
numunenin eski seklini tamamen hatirladigi goriilmektedir (Sekil 8.21 ¢). Sekil 8.21
a) incelendiginde As+10 °C’de yapilan deneyde birim sekil degisim yiizdesi arasindaki
fark 0.006975 dir ve sekil hatirlama oran1 %90.42 olarak hesaplanmistir. Sekil 8.22
b)’de ise 85 °C (Ar+20°C)’de yapilan deneyin grafigi bulunmaktadir. As+20°C olan 85
°C’de ise birim sekil degisim ylizdesi arasindaki fark azalarak 0.005469’a degerine
gelmis ve numunenin sekil hatirlama yiizdesinin %93.29’a yiikseldigi hesaplanmistir.

Yaslandirma sicakligr azaldigi zaman iiglincli ¢evrimde malzeme %100 sekilin

hatirlamistir.
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500 °C 30 dk yaslandinhp 0,2°C/dk sogutulan
(85 °C) (Af+20°C)

1400
1200

1000

Gerilme [MPa)

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12
Birim sekil degisimi (%)

(b)
500 °C 30 dk yaslandinhp 0,2°C/dk sogutulan
(95 °C) (Af+30°C)
1600
1400
1200

Gerilme (MPa)

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12
Birim sekil degisimi
(©
Sekil 8.21. Isil islem ardindan 500°C’de 30 dakika yaslandirma islemi yapilarak

0.2°C/dk hizla sogutulan Nitinol numunelerinin farkli basinglardaki basma grafikleri
a) 75 °C’de (As+10°C), b) 85 °C (Ar+20°C), ¢) 95 °C (A¢+30°C).

Tiim sonuglar birlikte incelemek i¢in asagidaki ¢izelge olusturulmustur.
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Cizelge 8.5 Basma testi yapilan NiTi 6rneklerinin sekil hatirlama yiizdeleri

. Yaslandirma - Sekil
ISlioI (sjl)em Sicakhig: Solg_ll:;na S-:—cejlt(l(l)gl;tjgg) Hatirlama
(°O) Yiizdesi (%)
Oda sicakligi 85.75
1000 - Hizl 36 66.65
56 95.28
25 °C (dustik
1000 200 kuvvet ile) 88
Hizh 25 °C (yiiksek
. 82.60
kuvvet ile)
61 75.04
1000 700 1°C/dk 71 96.31
81 96.73
68 96.82
1000 700 0.5°C/dk 78 97.10
88 95.52
75 95.88
1000 700 0.2°C/dk 85 100
95 100
75 90.42
1000 500 0.2°C/dk 85 93.36
95 100

Burada en iyi sekil hatirlama oran1 700 °C sicaklikta 30 dakika 1s1l isleme tabi
tutulup dakikada 0.2 °C hizla sogutma yapilan numuneye aittir. Cizelge 8.4’den de
goriildiigli gibi yaslandirma sicakligr arttikca ve yaslandirma siiresi uzadikca sekil
hatirlama yiizdesi de artmaktadir.

Jiang ve arkadaglar1 [113] ¢ozelti islemine kiyasla, yaslandirma islemi ile akma
dayaniminin arttigin1 gézlemlemisler ve bunun sebebinin, NisTis ¢okeltilerinin NiTi
matrisi ile uyumlu olmasi bu nedenle harekete karsi etkili hareket etmesi oldugu
sonucuna varmiglar. Bizim yaptigimiz ¢alismada da NisTiz ve NizTis ¢okeltilerinin
katkis1 oldugunu diisiinmekteyiz.

Choobi ve arkadagslari [134] ile Chianeh ve arkadaslar1 [135] superelastik
davraniginin, yaslandirma islemi ile onemli Glglide gelistirilebilecegi ve yeniden
kristalizasyon islemi, daha kontrollii doniisiim sicakligina neden olabilecegini tespit

etmisler.
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9. SONUCLAR ve ONERILER

Bu tez calismasinda sekil hatirlama ve siiperelastiklik o6zelligi gdsteren

NITINOL alasimi incelenmistir. NITINOL alasim1 Ni ve Ti elementlerinin esit veya

%49-51 atomik oranlar arasinda oldugu ikili alasim sistemi olup bu c¢alismada

kullanilan alagim %50.2 Ni ve %49.8Ti’den olugmaktadir. Alasim, sekil hatirlama ve

stiperelastiklik ozelligini sicaklik ve faz doniisiimii etkisiyle gostermektedir. Bu

yizden ¢alisma siiresince farkli sicakliklar ve farkli sogutma hizlariyla suni

yaslandirma islemi uygulanarak, bu islemin NITINOL alasiminin mikroyapisi, faz

dontisim kinetikleri, sekil hatirlama 6zellikleri ve mekanik O6zellikleri tizerindeki

etkileri ve bunlar arasindaki iliskiler incelenmistir. Bunun sonucunda;

Isil islem yapilmamis numunede bazi yerlerde nikelin bazi yerlerde titanyumun
fazla olmasindan dolay1 ¢ok faz varmig gibi goriilmektedir. Isil islem ile yapida
taneler biiylimiis ve tane sinirlar1 belirgin hale gelmistir.

Yaslandirma islemi uygulanan numuneler i¢inde austenit, martensit, NiTi,
NiaTisz, NisTiz, NisTi fazlar1 olusmaktadir.

Ayni sicakliklarda farkli sogutma hizlarinda yaslandirma islemi yapilan
numunelerde farkli fazlar olugsmaktadir.

Yaslandirma hizimin azaltildiginda (yaslandirma siiresinin  arttiginda)
cokeltilerin arttig1  goriilmiistiir. Buradan yaslandirma isleminin tane
biliylimesinde etkili oldugu sonucuna varilmistir.

700 °C’de 30 dakika siire ile yapilan yaglandirma 1s1l iglemi sonucu dnce NigTi3
¢Okeltilerinin olustugu sogutma hizi azaldik¢a NisTiz ¢okeltileri olusmaktadir.
En yiiksek ¢okeltinin dakikada 0.5°C sogutma hiziyla sogutulan numunede
oldugu belirlenmistir. Yaslandirma siiresi arttik¢a tane boyutunun biiyiidiigii
ve hizli sogutulduk¢a NigTiz miktarinin arttign goriilmiistiir. NisTi fazinin
sadece hizl1 sogutmada olustugu goriilmektedir.

Farkli sicakliklarda yapilan yaslandirma islemlerinde (700 °C, 600 °C, 500 °C)
farkli fazlar olusmustur. Tiim yaslandirma islemleri sonucunda martensitik faz
goriiliirken yaslandirma sicakligi diistilkge numune igerisinde tane sinirlari

belirginlesirken martensit yiizeyler azalmaya baglamistir.
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e 500 °C, 600 °C ve 700°C de yapilan yaslandirma islemi sonrasinda tiim
orneklerde NisTiz fazina rastlanmistir. Yaslandirma sicakligi yiikseldikge
NisTiz faz1 olusmustur. Ayrica sicaklik yiikseldik¢e ¢okelti sayisi azalirken
cokelti biiyiikligii artmastir.

e XRD analizleri sonucunda 1s1l islem gérmemis numunede sadece austenit faz
goriiliirken yaslandirma islemi ile farkli fazlar gériilmiistiir ve NITINOL de
sekil hatirlama olayr martensitik dontisimle gerceklesmektedir. Yiiksek
sicaklikta B2 fazda kararli ilen suda sogutma ile bir kism1 martensitik faza
donerek yari kararli durumda kalabilir.

e Isil islem ile NiTi alagim1 austenitten martensite donerken yaslandirma islemi
sonucunda iki ya da ti¢ faz doniisiimii gostermektedirler. Sogutma hiz1 arttikga
asama artmaktadir. Bunun sebebinin numunelerdeki NisTiz ¢okeltilerinden
kaynaklandig1 diigiiniilmektedir.

e Tiim yaslandirma sicakliklarinda (500 °C, 600 °C,700 °C) yaslandirma islemi
ile NiTi alasiminin martensit ve austenit doniisiim baslangi¢ sicakliklarinin
artif1 goriilmektedir.

e DSC analizleri incelendiginde 700 °C’de yapilan yaslandirma isleminde suda
sogutma haricinde NiTi’nin 1s1l i1slem ve yaslandirmadan sonra soguma hizi
azaldik¢a entalpilerinin arttigi goriilmiis ve dolayisiyla sekil hatirlama
ozelliginin de arttif1 sonucuna varilmistir. Bu sicaklita yapilan yaslandirma
isleminde dakikada 0.2 °C hizla sogutulan numune en iyi sekil hatirlama
ozelligine sahiptir.

e 700 °C’de yapilan yaslandirma isleminde sogutma hizi arttikca doniisiim
sicakliklarinin azaldig goriilmiistiir. Buradan ayni sicakliklarda yapilan
yaslandirma isleminde sogutma hizi arttikga doniisiim sicakliklarinin diistiigi
sonucuna varilmaistir.

e 500 °C, 600 °C ve 700 °C sicakliklarda yapilan yaslandirma islemlerinde
yaslandirma sicakligr diistiikge doniisiim sicakliklarinin artti§i sonucuna

varilmistir.
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e 500 °C, 600 °C ve 700 °C sicakliklarinda yapilan yaslandirma islemlerinde
yaglandirma sicaklig: diistiiglinde entalpi degerlerinin arttig1 goriilmiistiir.

e Ayni sicakliklarda yapilan basma deneyinde diisiik kuvvetler altinda
numunelerin eski seklini hatirlama ytlizdesi artmistir.

e Yaglandirma islemi yapilmayan numunelere gore yaslandirma islemi
uygulanan NiTi’lerin ayn1 kuvvetler altinda mekanik 6zellikleri daha iyi sonug
gostermistir. Yaslandirma igleminin sekil hatirlamaya katkist bulunmaktadir.
Bunun sebebinin  NisTis ve NixTis ¢okeltilerinin  akma dayanimini
arttirmasindan oldugu sdylenebilir.

e 700 °C’de yaslandirma islemi uygulanip dakikada 0.2 °C hizla sogutulan NiTi
orneklerinde Af+20 ve Af+30 °C (ikinci ve liglincii ¢evrimde) sicakliklarda
yapilan basma deneylerinde %100 sekil hatirlama goriilmiistiir. Buradan
sogutma hiz1 azaldikga sekil hatirlama 6zelliginin arttig1 sonucuna varilmistir.

e Farkli sicakliklarda yapilan yaslandirma islemlerinde (500 °C ve 600 °C),
sicaklik azaldik¢ca sadece Af+30°C’de malzemenin tamamen eski halini
hatirladig1 goriilmistiir. Buradan yaslandirma sicakligi arttiga malzemenin eski

sekline doniisiim oraninin daha yiiksek oldugu goriilmektedir.
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