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OZET

Sekil hafizali alasimlar deforme edildikten sonrasil islem ya da mekanik islemler ile tersinir kati hal
faz doniistimii gerceklestirerek, onceki sekline ve boyutuna geri donebilen malzemelerdir. Sekil
hafizali alasimlardan NiTi alagimlari, gosterdigi sekil hafiza ve siiperelastiklik 6zelliklerinden
dolayi; tip (ortodonti, kardiyovaskiiler stent vb.) ve diger miihendislik alanlarindaki (havacilik,
ucak, otomotiv vb.) ¢esitli uygulamalarda kullanilarak, biiyiik ilgi gérmiistiir. NiTi alasimlar ilgi
¢eken bu d6zelliklerini, martenzitik faz donilisiimleri nedeni ile gergeklestirebilmektedir. Martenzitik
faz doéniistimlerinin kinetikleri 1s1l islem ve/veya yaslandirma islemi ile degistirilebilmektedir.
Yiiriitiilen tez ¢aligmasinin amact; NiTi alagimlarinda faz doniisiim mekanizmalarini, difiizyonsuz
cok asamali martenzitik doniisiimleri ve uygulanan 1s1l islem ve/veya yaslandirma ile olusan Nikel
bakimindan zengin ¢okeltileri incelemek, ¢okelme prosediirlerini ve kritik doniisiim sicakliklarini
belirlemektir. Bu amagla; yiiriitilen deney ¢alismalarinda %54,1 Ni-Ti (% agirlikga) nominal
bilesimine sahip sekil hafizali tele, ¢6ziindiirme isleminin ardindan 400, 450 ve 500 °C
sicakliklarinda 4, 8 ve 12 saat siire ile yaslandirma islemi yapilmistir. Yaslandirilan deney
numunelerine yapilan cesitli karakterizasyon islemleriyle nikelce zengin Ti3Ni4 cokeltileri ve
hacimsel fraksiyonlari aragtirtlmistir. 450 °C sicaklikta yaslandirilan deney numunelerinde, Ti3Ni4
cokeltileri yogun olarak gozlemlenmis, bu ¢okeltilerin, yapilan DSC analizleri ile ¢ok asamali
martenzitik doniisiime neden olduklar1 belirlenmistir. Boylece NiTi alasimlarina yapilan gesitli
yaslandirma sicakliklar1 ve siirelerinde mikro yapilarin doniisiim karakteristikleri ve sekil hafiza
Ozellikleri yiiriitiilen calismada arastirilmistir.
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ABSTRACT

Shape memory alloys are a class of alloys that can be deformed when cold and can return to
their previous shape when heated by a reversible solid-state phase transformation. NiTi
alloys have attracted increasing attention from researchers and industry due to their shape
memory effect and superelasticity. They are widely used in medicine (e.g.
orthodontics, cardiovascular stents, etc.) and other engineering fields (aerospace,
automobiles, etc.). These interesting properties are due to martensitic phase transformation
inthemicrostructure. Thekineticsofmartensitic phase transformationcanbealteredbyheat
treatment and/or aging in these alloys.The objective of this research is to investigate the
mechanism of phase transformation, diffusionless multistage martensitic transformations
and the formation of Ni rich precipitates during heat treatment and/or aging, and to
determine the precipitation sequence and critical transformation temperatures in a NiTi
alloy. For this purpose, a NiTi wire with a nominal composition of 54.1% Ni-Ti (wt%)
was aged after solution annealing at 400, 450, and 500 °C for 4, 8, and 12 hours,
respectively. The nickel- containing Ti3Ni, precipitates and their volume fractions were

investigated by various characterization methods on the aged specimens. According to
the results, widespread precipitates of TisNi, were observed in the matrix of the

specimen aged at 450 °C. DSC analysis revealed that these precipitates were due to
multistage martensitic transformation. In addition, the microstructural features and
shape memory properties of NiTi alloys at differentaging temperaturesand timeswere
investigated and described inthe currentstudy.
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Bu calismada kullanilmis simgeler ve kisaltmalar, agiklamalar1 ile birlikte asagida
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1. GIRIS

Teknolojinin gelismesiyle birlikte fonksiyonel, miihendislik iglevselligi saglayan spesifik
ozelliklere sahip hafif, dayanimi yliksek malzemelere olan talep artmaktadir. Farkli alanlarda
kullanilmak tizere essiz ozelliklere sahip olan akilli malzemeler uzay, havacilik, tip ve
mithendislik gibi bir¢ok alanda kullanilabilmektedir. Bu essiz ozelliklere sahip akilli
malzemeler sicaklik, 151k, basing, manyetik alan gibi degiskenlere kars1 tekrarlanabilir belirli
ozellikler gosteren malzemelerdir. Akilli malzemelerin alt gruplarindan biri olan sekil
hafizali alasimlar, deforme edildikten sonra 1s1l islem ya da mekanik islemler ile tersinir kati
hal faz doniistimii gerceklestirerek onceki seklini ve boyutuna geri donebilen alasimlardir
[1-3].

Ustiin dzellikleri nedeni ile dikkat ¢eken, sekil hafizali alasimlar demir, bakir ve nikel esash
olmak tizere 3 gruba ayrilmaktadir. Demir ve bakir esasli sekil hafizali alagimlar nikel esash
alagimlara gore fonksiyonel 6zellikler bakimindan kararsizliklart ve kirilganliklari nedeni ile
daha az tercih edilirler. Nikel esasl sekil hafizali alagimlar, ayn1 zamanda bakir esasl
alagimlara gore, daha yiiksek oranda sekil bellegi ve siiperelastik 6zelligi gostermelerinden
dolay1 ticari ilgi ¢ekmektedir. Ni esasli sekil hafizali alagimlar arasinda NiTi alasimlar
yiiksek korozyon direnci, essiz fonksiyonel ve mekanik Ozellikleri, 1yi biyo-
uyumluluklarinin yani sira siiperelastiklik 6zelligine sahip olmalar1 nedeni ile miihendislik
uygulamalari i¢in umut verici malzemelerdendir. Ayn1 zamanda bu alagimlar yiiksek oranda

sekil hafiza 6zelligi gosterdiginden dolayr daha fazla tercih edilmektedir [4-6].

Ni-Ti sekil hafizali alasimlar essiz termo-mekanik 6zellikleri ve sekil hatirlama
ozelliklerinden &tiirii genis uygulama alanlar1 bulmuslardir. Bir¢ok sektoérde kullanilan NiTi
alagimlar1 1yi biyo-uyumluluk, miikemmel korozyon direnci, yiiksek asinma direnci, yiiksek
stineklilik ve mukavemet 6zelliklerine sahiptir. Bugiine kadar NiTi sekil hafizali alasimlarla
ilgili olarak 15.000 tizerinde patent alinmistir. Bu alinan patentler basta endiistri ve tip olmak
tizere bir¢ok farkli alanda bulunmaktadir. Gozlik cer¢evesi ve mobil telefon anteni,
ortodontik dis telleri uygulamalar1 en ¢ok kullanilan Nitinol uygulamalarina drnek olarak
gosterilebilir. Ni esasli sekil hafizali alasimlar dar termal histerezisine (enerji yayinimi)
sahip olup sicaklik degisimlerine hizli tepki vererek tip, dis¢ilik ve otomotiv alanlarinda

yaygin olarak da kullanilmaktadir [6-10].



NiTi alasimlarinda sekil hafiza ve siiperelastiklik 6zelligi; uygun kosullar altinda
1sitma/sogutma veya gerilim ylikleme/bosaltma ile indiiklenebilen B2 Gstenit ve B19'
martenzit faz1 arasindaki tersinir martenzitik doniisiime baglidir. NiTi alagiminin ana fazlar
yiiksek sicaklik fazi 6stenit (B2) hacim merkezli kiibik yapiya sahipken, diisiik sicaklik fazi
olan martenzit (B19') monoklinik yapisina sahiptir. B19' monoklinik martenzit fazindayken
deformasyona ugratilan NiTi alagimi, uygun termo mekanik islemler sonucunda B2 Gstenit

fazina getirildiginde; ilk seklini ve boyutunu hatirlar [14,18].

Bu ozellige sekil hafiza 6zelligi denilmektedir. NiTi alasimlarinda B2 ve B19' fazlan
arasinda ti¢lincii bir faz olan R fazi goriilebilir. R fazi kismi tavlama, yaslandirma 1s1l iglemi
gibi belirli kosullar altinda olugmaktadir ve ¢ok agamali martenzitik doniisiimde 6nemli bir
etkiye sahiptir. Termo mekanik islemlerden sonra faz doniisiim sirasi, B2 — B19'
doniisiimiinden B2 — R — B19' doniisiimiine degisebilir. Bu martenzitik dontistimlerin NiTi
sekil hafiza davranigini yonettigi genel olarak kabul edilmektedir. Termoelastik martenzitik
doniisiimlerde orijinal kristal yapi, yonelimi ve mikro yap1 eski halini hatirlar. Bu tiir
termoelastik doniisiim davranig1 sergileyen NiTi alagimlariin mekanik o6zellikleri ve
doniisiim davraniglari, uygulanacak olan 1sil islem c¢evrimi, soguk deformasyon ve
yaslandirma islemine tabi tutulmasi gibi islemler ile degistirilebilir. Yaslandirma 1s1l islemi
malzeme boyunca homojenlesme ve yapisal kusurlar ile artik gerilmeleri ortadan kaldirir.
Farkli parametrelerde uygulanan yaslandirma 1s1l islemi ile NiTi alagimlariin mikro yap1
diizeni degisir ve bu durum sekil hatirlama 6zellikleri tizerine 6nemli bir etkiye sebep olur

[10-15].

NiTi alagimlarina yaslandirma 1si1l islemi uygulanmasiyla mikro yapida cesitli Ni
bakimindan zengin ¢okeltiler olusur. Bu ¢okeltilerin olusumu hem i¢ gerilmelere hem de
kimyasal bilesimde degisikliklere neden olmaktadir. Doniisiim sicakliklari, mikro yap,
kafes yapis1 ve mekanik davranis, NiT1 alasimlarinda yaslandirma islemine ve dolayisiyla

olusan ¢okeltilerin morfolojisine ve dagilimina baghdir [11-15].



NiTi alasimlarinda yaglandirma 1s1l islemi sonucu olusan ¢okeltilerden birisi olan TisNis
cokeltisi, hem sekil hafiza 6zelliginde hem de mekanik 6zellikleri dogrudan etkilemektedir.
TizNis¢okeltileri NiTi alasimlarinin mikro yapisal evrimi ve doniisiim davranisi tizerinde de
onemli bir etkiye sahiptir. TisNis ¢okeltilerinin olusumu ti¢iincii bir faz olarak tanimlanan R
faz1 olusumuna yol agabilir. Cok asamali doniisiimde kritik rol oynayan R fazi, TisNis
cokeltilerinin varlig1 nedeni ile martenzitik doniisiimiin olusumunu baskilamaktadir. Bu
nedenle B2 — R — B19' doniisiimii meydana gelmektedir. Genel olarak TisNis ¢okeltilerinin
boyutu ve dagilimi yaslandirma sicakligina, siiresine, dis strese ve kimyasal bilesime
baghidir. Cesitli parametrelerde uygulanan yaslandirma 1sil islemi sonucunda TizNis
cokeltilerinin boyutu degiserek, farkli donlisim davranislarina neden olmaktadir.
Yaslandirma sicakligi ve siiresinin artmasiyla, iri yapida TisNis ¢okeltileri olusur. Bu
cokeltilerin boyutlarinin artmasiyla mikro yapt ile uyumunu kaybettikleri Onceki
caligmalardan bilinmektedir. Ayni zamanda Nikel bakimindan zengin ¢okeltilerin olusumu
nedeniyle Ni igeriginin tiikkenmesi ve karmasik doniisiim davraniglari onceki yapilan
caligmalarda gézlemlenmistir. Martenzit fazinin baglama sicakliginin iistiinde ya da altinda
uygulanan yaslandirma 1s1l islemiyle NiTi alasimlarinin dontisiim sicakliklar1 degistirilebilir.
NiTi alasimlarinda bu tiir karakteristik 6zellikleri belirlemek i¢in DSC gibi karakterizasyon
teknikleri kullanilarak, NiTi alagimlarinin faz doniisiim kinetikleri belirlenebilmektedir
[11,15-18].

Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC), NiTi sekil hafizali alagimlarin faz doniisiim
sicakliklarii ve entalpilerini karakterize etmek i¢in en iyi bilinen termo-analitik tekniktir.
DSC yontemine gore bir numunenin faz doniisiim yoluyla 1sitildiginda veya sogutuldugunda
aldig1 veya verdigi 1sinin miktarimi 6lgerek bir egri olusur. DSC analizi ile NiTi alagimlarinda
son derece 6nemli olan martenzit baglangi¢ ve bitis sicakliklar1 (Ms, Mf), dstenit baslangi¢
ve bitis sicakliklar1 (As, Af) ile ara faz olan R faz1 baslangi¢ ve bitis sicakliklarini (Rs, Rf)
sicakliklarimi belirlemek miimkiindiir. Uygun 1s1l islem uygulayarak {reticilere NiTi

alagimlarinin tiretme konusunda bu degerleri 6zellestirebilmek miimkiindiir [18,19].



Son zamanlardaki yogun ilgi ve yaslanmaya bagli cok agsamali doniisiim davranisi igin olasi
mekanizmalar {izerine bircok c¢alisma olmasma ragmen, yaslanma parametrelerinin
dontlistim ve mikro yapi tizerindeki etkileri hakkinda smirli sayida ¢alisma bulunmaktadir.
Hem mekanik hem de termal olarak indiiklenen faz doniisiim davranislari, miihendislikte

son derece onemlidir [19].

Yiiriitiilen tez projesi kapsaminda; NiTi alasimina sahip sekil hafizali teller, farkli
yaslandirma 1s1l islem parametrelerine tabi tutulmus, numunelere yapilan karakterizasyon
islemleri ile sekil hafiza 6zelliginde etkin rol oynayan ¢okeltiler incelenmis, bu ¢okeltilerin
sekil hafiza 6zelligine olan etkileri arastirilmistir. Bu ¢alisma 6zellikle gerilmesiz kosullar
altinda yaslandirma 1s1l islem parametreleri ve etkileri iizerine odaklanmistir. Yaslandirma
1s1l islemi sonucunda olusan TizNis ¢okeltilerinin boyutu ve dagilimi ¢esitli SEM, TEM
analizleri ile karakterize edilmis, bu da fonksiyonel ve mekanik 6zelliklerin anlasilmasi igin
temel olusturmustur. Ayrica yapilan gesitli yaslandirma 1sil islemler sonucu goriilen
doniisiim sicakliklarinda meydana gelen degisiklikler DSC analizleri ile incelenmis ve ¢ok

asamali martenzitik doniisiimde rol oynayan R fazi arastirilmistir.



2. SEKIiL HAFIZALI ALASIMLAR

Giliniimiizde hizla ilerleyen teknoloji ile birlikte endiistriyel alanda yeni ve fonksiyonel
ozelliklere sahip malzemelerin iiretilmesi ve gelistirilmesi biiyilk 6nem arz etmektedir. Bu
tir yenilik¢i malzemelerden bir tanesi de sicaklik, nem, pH, elektriksel ve manyetik alan
gibi gevresel faktdrlere bagli olarak istenilen tepkilerin alinabildigi akilli malzemelerdir. Bu
akill1 malzemelerden bazilar1 1s1 vb. uyaranlarla deforme edildikten sonra orijinal seklini geri
kazanabilirler. Bu tiir malzemelere sekil hafizali alasimalar denir. Sekil hafizali alasimlar
termal, manyetik ve/veya gerilim alanlarina bagli olarak ozelliklerini, yapilarmi ve

islevlerini degistirebilirler [20].
2.1. Sekil Hafizah Alasimlarin Tarihcesi

Sekil hafiza davranisi, ilk olarak 1932 de Olander tarafindan Altin-kadmiyum alasimlarinda,
malzemenin fiziki hareketi olarak bulunmustur. Daha sonrasinda (1938) bu fiziki hareketin
sicakliga bagl olustugunu Grenier ve Moordian tarafindan gézlemlemislerdir. 1949 yilinda
ise Kurdyumov ve Khandos, sekil hafiza etkisinde onemli rol oynayan martenzitik
dontlistimiin tersinirligini kristalografik ve kinetik olarak agiklamaya yonelik caligsmalar
yapmiglardir. 1950 yillarinda s6z konusu tersinir martenzitik doniisiimii In-TL, Cu-Zn ve
CuAlINi dahil olmak tizere bir¢ok alasimda gézlemlenmistir. 1960’°larin basinda ise, William
J. Buehler ve arkadaslar1 tarafindan Naval Ordanance Laboratuvari’nda (NOL) NiTi
alasimlarinda sekil hafiza davramisini kesfetmislerdir. Bu alasim Buehler ve arkadaslari
tarafindan NiTiNOL olarak adlandirilmistir. NiTi alasimlarinda fonksiyonel ve mekanik
ozelliklerinin, diger alagimlara gore iistiin olmas1 nedeni ile miihendislik alaninda bu kesif
Oonemli hale gelmistir. 19601 yillarda benzersiz 6zelliklerinden dolayr NiTi alasimlar
Johnson ve Alicandri tarafindan implant malzemesi olarak kullanilmigtir. NiTi alagimlarinin
tibbi olarak kullanimi ise 1970’lerde baglamistir. Geleneksel metal alasimlarinda olmayan
sekil hafiza ve siiperelastiklik Ozelliklerinden dolay:l, 1982de ortodontide ve

kardiyovaskiiler cerrahi uygulamalarinda da kullanilmistir [20,21].



2.2. Sekil Hafiza Ozelligi

Sekil hafizali alasimlar termoelastik martenzitik dontisiim gosterirler. Bu termoelastik
doniisiim Ostenit ve martenzit fazlar arasinda hareketli bir sinira, kii¢iik sicaklik histerezisine
ve doniisiimiin kristalografik olarak ilk halini almasina yol acar. Daha 6nceden belirtildigi
gibi termoelastik martenzitik dontisiimde; sekil hafiza etkisi martenzit bitis sicakligi (Mf)
sicakliginin altinda deforme edilen alasimin, Ostenit bitis sicakligi (Af) iizerine
cikartilmasiyla Ostenit faza geri doniiserek ilk sekline ve boyutuna donmesi olarak

tanimlanabilir [21].

Termoelastik martenzitik doniisimde, malzeme Mf sicakliginin altina getirildiginde,
gerilme-gerinim davranisinin karakteristik 6zelligi olan 3 ana kisim meydana gelir. Birincisi
martenzitin lineer-clastik gerilimidir. Bu gerilim Sekil 2.1de 1 ile gosterilen bolgedir.
Basitge yiikiin bosaltilmas1 esnasinda gerinimin veya tiimiiniin geri kazanilabilecegi
ikizlenmis martenzitin elastik yiiklemesidir. ikinci kisim ise uygulanan yiikii karsilayan ikiz
varyantlarinin, diger martenzit varyantlarina karsin biliylidiigii bolgedir. Bu birlesim
bolgesinde nispeten sabit bir ylikleme seviyesinde biiyilk miktarda gerinim iiretilebilir.
Ugiincii bdlgede martenzitte geri doniisiimii olmayan plastik deformasyon siireci meydana
gelir. Martenzitin plastik deformasyonunun baslangicindan itibaren, bosaltma numunenin
elastik olarak deformasyonuna izin verir. Af sicakliginin {izerinde 1sitma ile numune dstenit
fazina geri donerken, uygulanan gerilimin biiyiik bir kism1 geri kazanilabilir. Bu da sekil
hafiza etkisi olarak adlandirilir. Sekil 2.1 de sekil hafiza etkisinin makro-mekanik tepkisi

gerilim-gerinim sicakligi grafiginde gosterilmektedir [21-23].
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Sekil 2.1. Sekil hafiza etkisine sahip gerilim-gerinim-isitma davraniginin sematik
grafigi [23]



2.2.1. Tek yonlii sekil hafiza ozelligi

Tek yonlii sekil hafiza 6zelligine sahip alasimlar martenzit fazinda deforme edildikten sonra,
Af sicakliginin iizerine ¢ikarilmasiyla, hafizasindaki sekle geri doner. Ancak alagim tekrar
Mf sicakliginin altindaki bir sicakliga sogutulursa, herhangi bir sekil degisimi
gozlemlenmeden tekrar ikiz martenzit olusur. Sekil 2.2 de tek yonlii sekil hafiza etkisinin
olusumu sematik olarak gosterilmektedir. Alasimin hafizasinda yalnizca Ostenit fazindaki
sekli hatirlama 6zelligi vardir. Bu tiir 6zellik gosteren alasimlara ise tek yonlii sekil hafizali
alagimlar denir. NiT1i, NiAl, TiNb, CuZnSi, FePt, FeMn gibi alagimlar tek yonlii sekil hafiza

ozelligi gosteren alagimlara drnek gosterilebilir [24].
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Sekil 2.2. Tek yonlii sekil hafiza 6zelligi etkisi [10]

2.2.2. Cift yonli sekil hafiza ozelligi

Cift yonli sekil hafiza 6zelligine sahip sekil hafizali alasimlar, tek yonlii sekil hafiza
ozelliginin aksine hem diisiik hem de ytiksek sicaklik fazinda seklini hatirlarlar. Diger bir
ifade ile bu 6zellige sahip sekil hafizali alasim, Mf sicakliginin altinda martenzit fazindayken
deformasyona ugratilir. Sekli degistirilen alagim, uygulanan kuvvetin kaldirilmasina ragmen
deforme edilmis halini korur. Sekil hafizali deformasyona ugramis alasimin sicakligi As
sicakliginin iizerine getirildiginde ise ilk seklini hatirlayarak, deformasyon 6ncesi sekline
geri doner. Sonrasinda sekil hafizali alasimin sicakligi tekrar Mf sicakliginin altina
diisiiriildiiglinde alasim deforme edilmis seklini hatirlar. Bu tiir sekil hafiza 6zelligi gosteren

alagimlara ¢ift yonlii sekil hafizali alagimlar denir [10,24].



Cift yonlii sekil hafiza etkisi, alasgimin iki yoniine de etki gosterecek sekilde
kosullandirildiktan sonra sekil degisikliginin herhangi bir boliimiinii elde etmek i¢in dis
kuvvete ihtiya¢ duyulmaz. Sekil 2.3 de ¢ift yonlii sekil hafiza 6zelliginin olusumu sematik
olarak gosterilmektedir. Cift yonlii sekil hafiza etkisi sirasinda gerinim farki aralig1 biiyiik
oOlciide sekil hafizali alagimin tiiriine baglidir. NiTi esaslt sekil hafizali alagimlarda bu aralik

%2 seviyesindedir [24].
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Sekil 2.3. Cift yonlii sekil hafiza 6zelligi etkisi [10]

Cift yonlii sekil hafiza 6zelligi etkisi, sekil hafizali alagimlarda bazi ¢aligmalarda egitim
olarak adlandirilan 6zel termo-mekanik iglemlerden sonra elde edilebilir. Bu 6zellige sahip
olmayan bazi sekil hafizali alasimlara martenzit fazda asir1 deformasyon, psédo-elastik
cevrim, sekil hatirlama ¢evrimi, uzun siire igerisinde sinirlandirilmis yaslandirma gibi

islemler sonucu ¢ift yonlii sekil hafiza 6zelligi gosterebilir [10,24].

Bazi sekil hafizali alasimlara, c¢ift yonli sekil hafiza 6zelligini kazandirmak i¢in martenzit
faz1 giderme isleminden fazla miktarda plastik deformasyon indiikleyerek malzemede bir
dislokasyon alani olusturulmalidir. Cift yonlii sekil hafiza etkisinden sorumlu dislokasyon
alan1 olusturmak i¢in malzeme Mf sicakliginin altinda plastik olarak deforme edilmeli,
ardindan Af sicakliginin iizerine 1sitilmali ve sonrasinda tekrardan Mf sicakliginin altina
sogutularak malzeme egitilmelidir. Bu ¢evrim dizisi sirasinda malzemeye uygulanan plastik
gerinim orani olduk¢a 6nemlidir. Plastik gerinim ¢ok diisiik ise iki yonlii sekil hafiza
ozelligi, seyrek dislokasyon alani nedeniyle zayif olacaktir. Aksine plastik gerinim ¢ok

yiiksek ise kusurlar artar ve bu 6zelligin azalmasina neden olur [25].



Diger bir ¢ift yonlii sekil hafiza egitiminde ise alasim, Ms sicakligi iizerinde deformasyona
ugratilarak martenzitin tercihli varyantlarinin olugmasi saglanir. Ardindan Af sicakligina
getirilir ve alasim orijinal sekline geri doner. Bu islem 20-30 kez tekrarlanir. Bu ¢evrim
dizisinin sayist 6onemli olup yetersiz olmasi durumunda kararsiz iki yonlii sekil hafizali
alasim olusur. Cevrim sayisinin fazla olmasi durumunda ise egitimin istenmeyen etkileri ile
sonuglanir. Yalnizca sicakliktaki degisikliklerden kaynaklanan bu tersine cevrilebilir

Ozellige sahip alasimlar1 aktiiator uygulamalari igin dikkat ¢ekici hale getirmektedir [23-25].

2.3. Siiperelastiklik

Sekil hafizali alasimlar mekanik olarak yilikleme/bosaltma yoluyla biiylik miktarda gerinim
geri kazanma yetenegine sahip olup, bu davranis siiperelastiklik veya psodo-elastiste olarak
tanimlanir. Siiperelastikiyet yiikleme sirasinda gerilimin neden oldugu martenzitik
doniisiimiin ve akabinde bosaltma sirasinda ters doniisiimiin bir sonucu olarak meydana
gelir. Termal olarak aktive olan etkilerin aksine siiperelastiklik, sicaklikta degisim olmadan

gerceklesir [26].

Sekil hafizali alasim Ostenit bitis sicaklifi olan Af sicakliginin tizerindeki bir sicaklikta
deforme edilirse, siiperelastiklik davranisi ortaya ¢ikarak martenzitik doniislim meydana
gelir. Burada uygulanan gerilim, ana faz olan 6stenit fazinin martenzitik faza doniistimiinii
indiikler. Gerilim uygulanmadiginda Ostenit normalde kararli bir fazdir, ancak kritik bir
gerilimin uygulanmas: ile Ostenit fazi martenzit fazina donlismeye baslar. Uygulanan
gerilimin kaldirilmasiyla birlikte yapi tekrar Gstenit faza doniisiir. Bunun nedeni malzemenin
sicakligr Af sicakligr iizerinde olmasidir. Yiikiin kaldirilmast sonucu malzeme ilk seklini
hatirlayarak, orijinal sekline geri doner. Sekil 2.4 de gosterildigi gibi bu durum agiklanabilir
[25,26].
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Sekil 2.4. Sekil hafiza ve siiperelastiklik 6zelligi [24]

Stiperelastiklik geleneksel metalik malzemelerin davranisinda karsilagilmayan sekil hafizali
alagimlarin sergiledigi bir 6zelliktir. Dogrusal olmayan elastik malzemelerden farkli olarak
sekil hafizali alagim yiikleme-bosaltma dongiisiiniin, gerilme-gerinim grafiginde histerezis
dongiisii sergiler. Histerezis dongiisiiniin boyutu sekil hafizali alasimin kimyasal bilesimi
ve/veya termo mekanik islemler gibi bir¢cok faktore baghdir. Sekil 2.5 de siiperelastiklik

ozelligi sematik olarak gdsterilmektedir.
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Sekil 2.5. Sekil hafizali alagimlarda siiperelastiklik 6zelligi [10]

Sekil hafizali alasimlarin elastiklik oran1 diger malzemelere oranla 20 kat daha fazladir. Bu
ozelliginden faydalanilarak stentler, dis telleri, katlanabilir spatiiller, mentesesiz cihazlar

gibi tibbi alanda bir¢ok uygulamada kullanilmaktadir [26,27].
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3. MARTENZITIiK DONUSUMLER

Kat1 hal faz doniistimii olan martenzit faz doniistimii ilk olarak Alman metalurjist Adolf
Martens tarafindan 1895 yilinda demir esash alasimlarda gézlemlenmistir. Ilerleyen yillarda
yapilan ¢ok sayida arastirmada demir esashi alagimlarin yani sira bakir esash alagimlarda,
soy metallerde ve metalik olmayan bazi malzemelerde de martenzit faz doniisiimi

gbzlemlenmistir [6,27].

Martenzitik doniigimler, ilk olarak su verilmis ¢eliklerde gozlemlenmistir. Celikler yiiksek
sicaklikta olusan Ostenit fazdan ani olarak su ile sogutulursa martenzit faz1t meydana gelir.
Bu faz1 ince taneli sert bir yap1 olusturur. Yapilan deneysel arastirmalarda martenzit yapinin,
atomik difiizyon olmadan meydana gelen kafes doniisiimii sonucu olustugu anlasilmistir. Bu
tiir dontisiimlerde ylizey merkezli kiibik Ostenit faz, hacim merkezli kiibik veya tetragonal
hacim merkezli kafes yapisina sahip martenzit fazina doniismektedir. Diger bir ifade ile
difiizyonsuz doniisiimde ana faz tamamen martenzit fazina doniisiine kadar atomlar
koordineli olarak yer degistirir. Bu atomlarin hareketleri kafes ¢arpilmasina veya atomlarin
yer degisimine neden olur. Birincil atomsal harekette hiicrede boyutsal ve sekilsel degisim
goriiliirken, ikincil atomsal harekette yalnizca hiicre igindeki atomlarin yer degisimi goriiliir.
Diflizyonsuz martenzitik doniisiimler ¢elik ve pek cok metal, alasim ve bilesiklerde de
gozlemlendiginden dolayr glinlimiizde “martenzitik doniisiim” olarak adlandirmakta ve

katilarda goriilen faz gegislerinin bir tiiriini ifade etmektedir [27].

Difilizyonsuz ger¢eklesen martenzitik doniisiimlerde, dstenit ve martenzit fazlarinin serbest
enerji egrileri Sekil 3.1 de gosterildigi gibi sicakligin bir fonksiyonu olarak gosterilebilir.
Burada G?* ve G" sirasiyla Ostenit ve martenzit fazinin Gibbs serbest enerjilerini

tanimlamaktadir. Semada verilen AG#—mIM

s martenzit fazinin serbest enerjisinden Gstenit
fazinin serbest enerjisinin ¢ikartilmasi ile elde edilen martenzit fazinin ¢ekirdeklenmesi i¢in
itici giigtiir. Martenzit fazinin ¢ekirdeklenmesi i¢in genel itici gii¢, asir1 soguma ve sistemin
toplam serbest enerjisinde meydana gelen azalmadan kaynaklanmaktadir. Martenzit ve
Ostenit fazinin serbest enerjilerinin esit oldugu sicaklik ise To ile gosterilmektedir.

Yeni bir ara yilizey olusumundan kaynaklanan ara yiizey enerji degisimi To denge

sicakligindan sapmalara neden olacaktir [17,19,27,28].
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Sekil 3.1. Difiizyonsuz gergeklesen martenzitik doniisiimlerde, Ostenit ve martenzit
fazlarinin serbest enerji egrileri [20]

Martenzitik doniisiimlerde; Ostenit fazindan martenzit fazina doniisiimiin basladigi sicaklik
Ms ile martenzitik donilisiimiin tamamlandigi sicaklik ise Mf ile tanimlanir. Ayni sekilde
martenzit fazinin Ostenit fazina doniisiime basladigi sicaklik As ile Ostenit doniisiimiiniin
tamamlandig1 sicaklik Afile ifade edilir. Ostenit fazinda bulunan numune, ¢okelti fazlarinmn
olusuna izin vermeyecek sekilde hizli bir sogutma ile martenzit fazina dontisiir. Martenzit
fazinin baslama sicakligi (Ms), Ostenit icerisindeki yap1 kusurlarinin tipine ve sayisina baglh

olarak degisiklik gosterir [6].

Martenzit doniisiimiin karakteristikleri kisaca su sekilde 6zetlenebilir;

e Martenzit faz ara yer ya da yaralan atomsal olusumun goriildiigii kati ¢ozelti halindedir.

e Martenzitik doniislimde atomlar toplu olarak hareket ettiginden yigin hatalari,
dislokasyonlar ve ikizler gibi 6rgii kusurlari meydana gelir.

e Donlistim diflizyonsuz meydana geldigi i¢in ana fazda ¢6ziinen atomlarin derisimi,
martenzit fazi igerisinde ¢Ozlinen atomlarin derisimine esittir ve doniisiim sonrasi
atomlarin komsuluklar1 doniisiim 6ncesi ile aynidir.

e Martenzitik faz doniistimii malzemenin sicakliginin hizla disiiriilmesi ve/veya Gstenit

kristal yapisina sahip malzemenin digardan gerilim uygulanmasi sonucu meydana gelir

[24-29].
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Martenzitik dontistimler, doniisiimiin azalan sicaklikla devam ettigi yerde atermal veya
doniisiimiin zamanla sabit bir sicaklikta devam ettigi izotermal ve sekil hafizali alasimlarda

gozlemlenen termoelastik doniisiim tipinde olabilir. Sekil 3.2 'de martenzitik doniisiim tiirleri

gosterilmektedir.
Atermal [ Isotermal .
EI' |
: l
=
= |
= |
2
L ] L
Sicaklik  Ms Zaman
(a) (b)

Sekil 3.2. Martenzitin biiylime kinetigi (a) atermal (b) termal (c¢) termoelastik doniisiim

[2]

Atermal martenzitik doniisiimlerde martenzitin olusumu yalnizca sicakliga baghdir. Ana
fazdaki numunenin sicakligi diisiiriilerek Ms sicakligina gelinir, Ms sicakliginda martenzit
yapilar olugsmaya baslar ve doniisim Mf sicakligina kadar devam eder. Mf sicakligina
gelindiginde ise alasim martenzit yapiya tamamen doniigsmiis olur. Olusan martenzit diistik
sicaklikta biiylime gostermez. Doniisiim ¢ok hizli ve ani olarak meydana geldiginden bu tiir
doniisiim godsteren alasimlarda sekil hafiza mekanizmasi goriilmez. Izotermal martenzitik

doniistimler ise hem sicakliga hem de zamana baglidir [6,29].

Doniisiim davranigt ister atermal isterse izotermal olsun, martenzit kristalleri olusur ve bu
kristallerin son boyutuna ulasincaya kadar hizla biiylimeye devam eder. Sicakligin daha
asag1 degerlere diismesi veya siirenin degisimi kristallerin daha fazla biiylimesine neden
olmayacaktir. Martenzit kristallerinin ¢ekirdeklenmesi ve biiylimesi gz Oniine alindiginda
s0z konusu doniisiim termoelastik olmayan martenzitik doniisiim olarak adlandirilir.
Termoelastik martenzitik doniisiimlerde ise, martenzit kristalleri ¢ekirdeklendikten sonra
diisen sicaklikla birlikte soguma hizina bagl olarak hizla biiylimeye devam ederler. Sicaklik
arttirilldiginda ise martenzit kristalleri kiiciilerek kaybolurlar. Doniisiim martenzitik fazin ara
ylizey hareketinin dengelendigi bir mekanizma ile gerceklesir ve kristalografik olarak tersine

cevrilebilir bir davranis gosterir [26-29].
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3.1. Termoelastik Martenzitik Doniisiimler

Sekil hafiza etkisi ve siiperelastiklik 6zellikleri sicakliga bagh difiizyonsuz birinci dereceden
tersinir termoelastik doniistimden kaynaklanmaktadir. Birinci dereceden faz doniistimleri bir
malzemenin, faz degisikligine ugramasi i¢in gereken (is1) enerji miktarin1 ifade eden
doniigiimiin  gizli 1sisinin  karakteristik varligr ile tanimlanir. Bu doniisim kati-kati
dontlistimiidiir, ¢linkii sogutma lizerine kristal kafes yapisi bazi kritik sicakliklarda yiiksek
sicakliktaki kiibik Ostenit fazindan diisiik sicakliktaki monoklinik martenzit fazina aniden
degisir. Faz gecisi veya kafes yapisindaki degisiklik oldukga anidir ve buna 6nemli miktarda
birim hiicre distorsiyonu eslik eder. Bununla birlikte ilgili atomlarin difiizyonu yoktur ve
doniisiim sirasinda atomlarin nispi konumlarinda bir degisiklik gézlemlenmez. Termoelastik
martenzitik doniisiimlerde, martenzit fazi sicakligin diismesi ile meydana gelir ve biiyiir.
Sicakligin yiikselmesiyle ise biiyliyen martenzit fazi kiigiilerek kaybolur. Sekil hafizal
alagimlar bu tiir martenzitik donilisiim gosterirler. Yiiksek sicaklikta Ostenit fazindaki alagim
sicakligin diismesi ile martenzit fazina doniisiir. Diisiik sicaklikta martenzit fazinda bulunan
alasim deformasyona ugratilir. Sekli degistirilmis alasim, uygun sicakliga getirildiginde yap1

Ostenit fazina gecerek deformasyona ugramadan 6nceki orijinal sekline geri doner [27-29].

Sekil hafizali alasimlarda termoelastik martenzitik doniisiimiin sonucu olarak histerezis
olusur. Sogutma ve 1sitma dongiisii esnasinda martenzitik doniisiimiin bir sonucu olarak
kafes parametresinde degisiklikler gozlemlenebilir. Ancak Gstenitin martenzite doniistiigi
ve martenzitin dstenite doniistiigii sicaklik arasinda bir fark vardir. Ileri doniisiim ve ters
doniisiim arasindaki sicaklik farki histerezis olarak bilinir ve malzeme tipine bagl olarak
birkag ile 100 °C arasinda degisebilir. Sekil hafizali alasimlar kiigiik sicaklik histerezisine
sahiptir. Sekil 3.3'de termoelastik martenzitik doniisim gosteren Au-47.5 %Cd ve
termoelastik olmayan martenzitik doniisiim gosteren Fe-30 %Ni alasimlarinin elektrik
direncindeki degisimin sicakliga bagli olarak degisimi gorilmektedir. FeNi alasiminda,
doniisiim sicakliginin histerezisi (As-Ms) biiylik olurken, AuCd alasiminda bu deger
yaklasik 15 °C kadar kiigiiktiir. Bu fark itici kuvvet yani doniistimiin gerektirdigi kimyasal
olmayan serbest enerjinin FeNi alagiminda biiyiik, AuCd alasiminda kiiciik oldugunu

gostermektedir [8,28,29].



15

1.00

0.50F

Elektrik Direnci

Fe Ni
0.25

1 1 1 1 | 1 | 1 | 1 | 1 1
=100 0 100 200 300 400 500

Sicaklik (°C)

Sekil 3.3. Termoelastik martenzitik doniisiim gdsteren (AuCd) ve gostermeyen (FeNi)
doniisiimler i¢in sicaklik dongiilerinin karsilastirilmasi [8]

3.2. Termoelastik Olmayan Martenzitik Doniisiimler

Termoelastik martenzitik donlisim gostermeyen alagimlarda sicakligin  diismesi ile
martenzit ¢ekirdeklenerek ani olarak biiylir. Daha uzun siire bekleme ve sicakligin
yiikselmesiyle yap1 biiyiimeye devam etmez, sabit bir sekilde kalir. Bu tiir martenzitik

doniisiim gosteren alagimlar sekil hafiza 6zelligi gostermeyerek kristalografik olarak tersine

dontistim gerceklestirmezler [6,29].
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4. NiTi SEKIL HAFIZALI ALASIMLAR

NiTi alasimlar1 intermetalik bilesikler olup, genis ¢oziindiirme alanina sahiptirler. Bu tiir
bilesikler kabul edilebilir sinirlar igerisinde fazladan nikel ve titanyum ¢dzebilirler. Asirt
cozebilme yetenekleri sebebiyle NiTi alagiminin, hem doniisiim davranisint hem de mekanik
ozelliklerini istenilen tarzda degistirmek icin diger elementler ilave edilebilir. Yaklasik
olarak %1 oraninda nikel ilavesi bile alasimin Ozelliklerini etkiler. Esit atomik
kompozisyona sahip NiTi alagimi i¢in Ostenit bitis sicakligr 100 °C de maksimum deger
alirken, nikel oranindaki %1 lik artis ile bu doniisiim sicakliginin -40 °C gibi bir degere
diismesine neden olur. NiTi alasimlar1 diger demir ve bakir esaslh sekil hafizali alagimlara
gore termal kararliliklar1 ve yiiksek oranda sekil hatirlama 6zelliklerinden dolayr daha
yaygin kullanilirlar. Ticari olarak kullanilan sekil hafizali alagimlarin %90°1 NiTi ya da NiTi
esash sekil hafizali alagimlardir [8,14,30].

NiTi alasimlari tek yonlii ve ¢ift yonlii sekil hafiza etkisi gosterebilmesinin yani sira siiper
elastiklik 6zelliklerine sahip olmalarindan dolay1 bazi uygulamalarda, malzeme Ostenit bitis
sicakligiin tizerinde tutulur ve yiik uygulanirsa %20 civarinda geri kazanilabilen gerinimler
ile martenzitik bir doniisiim olusturulabilir. Bu 6zellikleri nedeni ile sik sik kontrol
gerektirmeyen dis tellerinden egilip sonrasinda orijinal sekline getirilebilen gozliik
cercevelerine ve ayni sekilde damar igerisine yerlestirilebilen stentlere kadar cesitli
uygulamalarda kullanilmaktadir. Giintimiizde NiTi alasimlar siiperelastiklik 6zelliginin
sagladi1g1 avantajlar sebebiyle 300 serisi paslanmaz ¢eliklerin yerini almiglardir. Ortodontide
dis telleri olarak kullanilan 300 serisi paslanmaz ¢eliklerden farkli olarak nikel titanyum

sekil hafizali alasimdan gelistirilen dis telleri mevcuttur [6,15,30].

4.1. NiTi Faz Diyagram ve Faz Doniisiimleri

Faz diyagramlari, alasimin 6zelliklerini belirli uygulamalara yonelik 1s1l islem prosediirleri
yoluyla ayarlamak isteniyorsa alasimin mikro yap1 6zelliklerini anlamak i¢in kritik dneme
sahiptir. NiTi sekil hafizali alasimlarinda da karakteristik 6zelliklerini gelistirmek igin 1s1l
islemler 6nemli oldugundan, bir¢ok aragtirmaci NiTi alasim sistemlerinin faz diyagramini

incelemislerdir.
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Ni bakimindan zengin NiTi kati ¢ozeltilerin mevcut faz diyagramlari 1980’lerin sonuna
kadar tartigilmistir. Faz diyagramlarinin arastirilmasi 1950°ler de Duwez ve Taylor 800
°C’de NiTiz ve NisTi ayrismasini gézlemleyip raporlamasiyla baslamistir. 1955°te ise bu
rapor Poole ve Hume Rothery tarafindan kapsamli bir inceleme ile dogrulanmistir. ilerleyen
yillarda yapilan arastirmalar sonucu Ni ve Ti elementlerinin NiTi fazindaki ¢oziiniirliik
limitleri incelenmis ve Ti bakimindan zengin faz simirmin Ni bakimindan zengin faz
smirindan ¢ok daha dik ve keskin oldugu 6ne siirtilmiistiir. Bu ¢alismalara dayanarak Ni-Ti
alasim sisteminde ilk faz diyagrami Hansen tarafindan bildirilmistir. Ancak Purdy ve Parr
faz diyagraminda belirtilen Otektoid reaksiyonu destekleyen herhangi bir kanit
bulamamiglardir. Daha sonra Purdy ve Parr ¢ok daha Ti bakimindan zengin faz sinirlarini
belirlemek amaciyla metalografi ile birlestirilmis yiiksek sicaklik X-1s1n1 kirinim tekniklerini
kullanarak NiTi fazinin daha diisiik sicakliklara yayildigini bildirmislerdir. Son olarak
aragtirmacilar martenzitik doniisiimiin ilk raporu olan, 36 °C’de tersinir bir faz doniisiimiinii
rapor etmislerdir [19]. 1963 yilinda ise NiTi alagimlarinda martenzitik doniistimiin kesfinden
sonra Wasilewski ve arkadaglari1 NiTi faz diyagramimi XRD, metalografi ve elektron probu
analizini (EMPA) kullanarak yeni bir faz olan NisTi2’yi belirlemislerdir. Ti bakimindan
zengin bolgede dikey bir siir oldugunu ve NiTi fazinin ¢oziintirlik araligmin 500 °C ve

altinda ¢ok dar oldugunu fark etmislerdir [2,8,30].

Faz diyagramlarinin bazi temelleri olusturulmus olmasina ragmen, tiim faz doniistimlerini
ve bazi fazlarin varligin1 anlamakta zorluklar vardir. NiTi alasgimlarinin faz diyagrami
tartismalar1 birka¢ yil boyunca devam etmistir ve kabul edilen mevcut faz diyagrami
Massalki ve digerleri tarafindan 1980 7erin sonunda yayinlanmistir. Sekil 4.1°de NiTi

alagimlarinin faz diyagrami gosterilmektedir [30].
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Sekil 4.1. NiTi faz diyagrami (B2 ve NizTis fazlarmin da bulundugu) [31]

Sekil 4.1 de goriildiigi gibi faz diyagraminda 1310 °C de ergiyen intermetalik NiTi bilesigi
bulunur. Ayn1 zamanda faz diyagraminda 630 °C de otektoid bir doniigiim goriilmektedir.
Bu sicakliktan itibaren NiTi ara faz1 olusur ve bu faz igerisinde Ni elementinin ¢oziiniirliigii

artar. 1183 °Cde ise en yiiksek degerine (%at. 55) ulasir [31,32].

NiTi faz alan1 her iki tarafta iki faz bolgesi ile ¢evrilidir. Ti bakimindan zengin tarafta NiTi
ve Ni2Ti den olusurken, Ni bakimindan zengin tarafta ise NiTi ve NisTi karisimi bulunur.
Ni bakimindan zengin NiTi alagiminin 6nemli bir 6zelligi, NiTi faz alaninin diisiik
sicakliklarda nikel ¢oziiniirliigiinde belirli bir diisiis sergilemesi ve boylece %50Ni den daha
biiyiik bilesimler i¢in yiiksek sicakliklardan sogutuldugunda asir1 doymus kati ¢ozeltinin
olusturulmasini saglamasidir. Tek faz bdlgesinin altindaki sicakliklara yeniden 1sitma, Ni

bakimindan zengin ¢okeltilerin olusmasina neden olur [32].

Faz diyagramlarinin 6nemli olan diger bir 6zelligi ise, bilesime dayali olarak belirli fazlarin
mikro yapida ¢okelme egilimini tahmin etme yetenegidir. NiTi alagimlarinda Ti bakimindan

zengin bir bilesime sahip olan Ti2Ni ¢okeltileri olusurken, Ni agisindan zengin bir bilesime
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sahip olan TisNi ¢okeltileri olusabilir. Bununla birlikte arastirmacilar denge faz diyagramini
incelerken, Ni bakimindan zengin bdlgede iki ara faz TisNis ve Ti2Nis ¢okeltilerini
bildirdiler. Faz denge diyagrami sadece alasim sisteminin termodinamigini dikkate alarak,
genellikle bu ara fazlarin olusumunu gostermez. Faz doniisiim kinetigini ve ¢okelme
yontemlerini dikkate almak ve denge dis1 yaslanma kosullar1 altinda nihai mikro yapilarin
tahmin etmek igin zaman-sicaklik-doniisiim (TTT) diyagramlari kullanilir. Nishida ve
arkadaslar1 metalografik, SEM-EDS ve TEM analizlerini kullanarak diflizyon kontrollii
dontisimleri arastirmak icin Ni bakimindan zengin %52Ni-Ti alasimina ¢esitli
parametrelerde yaslandirma 1s1l islemleri uygulamiglardir. Yapilan yaslandirma
caligmalarint sonucunda Sekil 4.2'de gosterildigi gibi zaman-sicaklik-dontisim (TTT)

diyagrami elde etmislerdir [30-32].

o TiNi + TiniNijg + TN aTiNi + TigN g
© TiNi+ TipNig + TiN »TiNi+ TilNig

r \ ’ L TeTi *TiNi+TinNig

Yaglandirma Sicakligi (°C)

0.1 1 10 100 1000 10000

Yaslandirma Zamani (saat)

Sekil 4.2. %52 Ni-Ti nin yaslanma 1s1l isleminden sonra hesaplanan TTT diyagrami [33]
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Nishida ve arkadaglarinin yapmis olduklart kontrollii difiizyon doniisiimleri sonucunda ii¢
cokelti fazinin (TisNis, Ti2Nis ve TiNi3) art arda ortaya ¢iktigini bildirmislerdir. Diger bir
ifade ile ¢okelme siirecini tanimlarken, diisiik sicaklik ve daha kisa yaslandirma siirelerinde
TisNisfaz1 gokerken, daha yiiksek yaslandirma sicakliginda ve uzun yaslandirma siirelerinde
TiNiz kararli fazi ¢okeldigini, ara yaslandirma sicakligi ve siiresinde ise Ti2Nis fazi

cokeldigini bildirmislerdir [2,32,33].

NiTi alasimlarina uygulanan 1s1l islemler, ¢okeltilerin olusumunu saglayarak, alagimin sekil
hafiza 0Ozelligini etkiler. NiTi alasimlarinda matris igerisinde olusan c¢okeltilerin
davraniglarinin arastiritlmasi, NiTi sekil hafizali alasimlarin ¢ok ¢esitli uygulamalara hizmet

edebilen yiiksek diizeyde miihendislik malzemeleri olmasi i¢in kritik 6neme sahiptir.

4.2. NiTi Alasimlarinin Kristal Yapisi

4.2.1. NiTi alasiminda ostenit fazi1 (B2)

NiTi yiiksek sicaklikta kararli olan 6stenit fazi Sekil 4.3 de gosterildigi gibi oda sicakliginda
a = 0,3015 nm kafes sabitinde, B2 siral1 (CsCl tipi) kiibik bir yaprya sahiptir. Ostenit (B2)
faz1 gerilim sabit sicaklikta yiikleme islemi sirasinda stres kaynakli martenzit olusumuna
neden olarak sekil hafizali alasimda psodo-elastisiteye izin verir. Ayni1 zamanda
deformasyona ugramis martenzitik kararli sekil hafizali alagimin Ostenitik faz bdlgesine

1s1tilmasi ile alagim orijinal sekline donerek, sekil hafiza etkisini gosterecektir [30].

Ni

Ostenit B2 | Kitbik a = 03013
NiTi nm

Ti

Sekil 4.3. NiTi alasiminda Ostenit fazinin (B2) kristal yapisi [30]
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4.2.2. NiTi alasiminda martenzit faz1 (B19')

NiTi sekil hafizali alasimin martenzit faz1 monoklinik yapiya sahip olup, kafes parametreleri
a=0,2892 b =0,4108 ¢ = 0,4646 nm ve agis1 f = 97,78°dir. Sekil 4.4 de NiTinhin B19'
monoklinik martenzitik yapis1 gosterilmektedir. Monoklinik yap1 goz oniline alindiginda
atomik konumlar Ostenitik faz gibi siralanmig olsa da daha karmasiktir. B19' fazinin a ve b
kafes parametreleri, azalan Ni igerigi ile artarken ¢ ve beta agis1 Ni igerigindeki diisiis ile

birlikte azalir [32].

Martenzit B19' | Monoklinik | a = 0.289 nm

Ni . NiTi b=04108 nm
=0.4646

Ti . & o
B=97.78°

Sekil 4.4. NiTi alasiminda B19' martenzit fazinin kristal yapist [30]

4.3. NiTi Alasiminda B2- B19' Faz Doniisiimii

Yiiksek sicaklik fazi olan B2 kafesinden monoklinik B19' kafesine difiizyonsuz doniisiim
Sekil 4.5'de gosterilmektedir. B2 kafesi X ve Y yonlerinde hacminin dort kati kadar
genisletilirse, hiicrenin i¢cinden dortgen bir kafes ¢izmek miimkiin olur. Bu yeniden cizilen
kafes o6zellikle B2 yapisindaki temel konumlar dikkate alindiginda, yiizey merkezli birim
dortgen birim hiicre yapar. Kafes kaymasinin anlagilmasi i¢in Sekil 4.5 de temel konumlar
cikarilmistir. Sekil 4.5b de ise sinirlar1 kirmizi ile ¢izilmis dortgen hiicre ve yesil cizgilerle

ana monoklinik kafes belirtilmistir [30].

Doniistim esnasinda [100]p yonii a parametresi olacak sekilde kiigiiliir, [110]p yonii ise
kiigiilerek martenzit yapisinin b parametresini olusturur. Son olarak doniisiim sirasinda
[011]p yonii martenzitte ¢ parametresini olusturacak sekilde genisler.

Kafesin [011]p diizlemindeki B agisinda [100]p yoniinde 90°den 96.8°ye bir degisiklik
olusturan kayma meydana gelir. Bu kayma Sekil 4.5b deki goriilen nihai monoklinik kafesi

olusturur.
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B2 6stenitten B19' fazina dontistiigiinde makroskobik bir sekil degisikligi olmazken, birim

hiicre degisikligi nedeniyle mikroskobik bir hacim degisikligi s6z konusudur [30-33].

(a)

Sekil 4.5. NiTi alasimlarinda faz doniistimiindeki kafes degisimi (a) ana B2 kiibik kafesten

(b) B19' martenzit kafese kafes degisiminin sematik gosterimi [30]

4.3.1. NiTi alasiminda R fazi

Martenzitik faz doniisiimiinde kiibik kristal kafes yapisindan monoklinik kafes yapisina

gecis sirasinda R fazi olarak belirtilen trigonal kafes yapisina sahip ara faz gortilebilir. Sekil

4.6'da R fazinin kristalografik yapisi gosterilmektedir. R fazinin kafes parametresi 6,02 ve

90,7 ag1 ile yapr olarak eskenar dortgendir ve Ti atomlart i¢in kartezyen koordinatlarda

atomik konumlari ile siralanmistir [30-33].
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R faz Rombohedral | a=6.02
NiT1 p=290.7

Sekil 4.6. NiTi alasiminda R fazinin kristal yapisi [32]

NiTi alagimlarinda doniistim B2 Gstenitten B19' doniisiimiine, B2 6stenitten B19" martenzite
ve B2 den eskenar dortgen R fazina doniisiim olmak {izere ii¢ tiir doniisiim meydana geldigi
bilinmektedir. B2 stenit kristal yapisi kiibiktir ve alasim yaslandirildiktan sonra hizli veya
oda sicakliginda yavasga sogutuldugunda kararli hale gelir. B19' monoklinik martenzit
kristal yapisi, ¢Oziindiiriildiikten sonra hizli sogutma ile elde edilir ve monoklinik
bozulmanin bir sonucu olarak B19' ortorombik martenzite ulasilir. R faz1 ise B19' martenzite
dontisiimden 6nce goriilebilir ve tipik olarak Ni-zengin NiTi alasimlarinda veya diizenlenmis
dislokasyon yapilar1 ve tane inceltmek i¢in soguk islem gormiis NiTi1 alagimlarinda bulunur.
R fazinin, B19' fazina kiyasla B2 fazina geri doniis ve bu fazdan dontistimle baglantili olarak
azaltilmis bir termal histerezisine sahip oldugu yapilan 6nceki ¢aligmalarda goriilmiistiir.
Cok diisiik doniisiim histerezisi nedeniyle, aktiiatorlerin tasariminda kullanighdir. Ek olarak
B19' fazi, doniisiim tlizerine %12 gerilim sergilerken, R faz1 sadece %2 gerilim sergiler
[33,34]. R fazinin olusumu alagim matrisinde uyumlu ¢okeltilerin varligina baglanmaktadir.
Cokeltilerin varligi B19' olusumuyla baglantili olarak biiylik kafes varyant doniisiimiine
kars1 giiclii bir direng gosterir. R fazi donilisiim boyunca onemli Slgiide kiiciik bir kafes

varyant1 doniligiimii iretir ve ¢okeltilerden ¢ok daha az etkilenir [29-35].

R faz1 martenzitik doniisiimii bastirarak;

1. Ni igeriginin arttirilmasi

2. Cozelti isleminden sonra daha diisiik sicakliklarda yaslandirma

3. Soguk islemden hemen sonra yeniden kristallestirme sicakliginin altinda tavlama

4. Fe veya Co gibi tiglincii bir elementin eklenmesi
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yoluyla elde edilebilir [4,9,24,25]. NiTi alagimlarinda martenzitik doniisiim yoluyla ana
kiibik Ostenit fazindan monoklinik B19' martenzit trigonal R faz1 ve ortorombik B19 fazi
gbzlemlenebilir. Ek olarak Nikelce zengin NiTi alagimlarinda yaslanma siiregleri sirasinda
cokelme sonucu baska fazlar olusabilir. Ni bakimindan zengin NiTi alasimlarinin
yaglanmasi sirasinda karsilasilan gesitli ¢okeltilerin kristal yapist ve ilgili kristalografik

bilgileri ilerleyen bolimde irdelenecektir [2,6,29-35].

4.4. NiTi Alasimlarinda Yaslandirma Isil Islemi ve Olusan Cokeltiler

Sekil hafizali alasimlarda yaslandirma 1sil islemi ve islenmesi gibi fiziksel metalurji
teknikleri, alasimin Ozelliklerinin iyilestirilmesini  saglayabilir. NiTi alasimlar
yaslandirildiginda, alasimi gevreleyen gerilim alanli ¢okeltiler olusur. Olusan ¢okeltilerin
kristalografisi 4.2. boliimiinde ayrintili olarak incelenmistir. Yapilan arastirmalarda Ni
bakimindan zengin NiTi alagimlarinda faz diyagrami ve c¢okelme sirasini anlamadaki
zorluklarin, bilesimdeki %1 (atomik)den az daha kiiclik degisikliklerin hangi fazlarin
mevcut olabileceginin belirlenmesi gerceginden kaynaklanmaktadir. Yaglandirma 1s1l islemi
ile NiTi alagimlarinda 6nemli rol oynayan doniisiim sicakliklarini degisebilmektedir. Olusan

¢okelme nedeniyle doniisiim sicakligini etkileyen birkag mekanizma vardir [30-35].

Ik mekanizma olusan ¢okeltilerin etrafinda meydana gelen gerilim alanlar ile ilgilidir.
Doniisiime direnen engeller etrafinda olusturulan ¢okeltilerin etrafindaki gerilim alani
nedeniyle asir1 sogutma gereklidir. Yetersiz sogutma yeterince yiiksek itici bir gii¢
olusturdugunda doniisiim gerceklesecektir. Diger bir mekanizma ise gerilim alani yeterince
biiyiik oldugunda ve martenziti ¢ekirdeklendirmek i¢in dogru bir sekilde yonlendirildiginde
dontigiim sicakligr artacaktir [8,29,35].

Bagka bir mekanizma ise olusan c¢okeltilerin matristeki Ni icerigini azaltmasiyla ilgilidir.
Martenzitik doniisiimde yer alan kesme iliskili elastik sabitleri degistirir. Elastik sabitlerdeki
degisim, matrisin Ni igerigi azaldik¢a doniisiim sicakligini arttirarak martenziti stabilize
eder. Ninin azalmasma bagli olarak doniisiim sicakligindaki degisim, matrisin igerigi
cokeltilerin etrafindaki gerilim alanlarmin yarattigt engeller nedeniyle doniisiim
sicakligindaki degisikligin istesinden gelir. NiTi alasimlarinda olusan c¢okeltiler ayni

zamanda sertliklerde degisikliklere neden olur [8,35].
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Yaslandirma 1s1l iglemi ile olusan yogun ve ince olarak dagilmis ince g¢okeltiler plastik
deformasyon igin kritik gerilimi arttirir. Cokeltiler tarafindan olusturulan gerilim alani,
dislokasyonlarin gerilim alanlar1 ile etkilesime girerek plastik deformasyona direng

gostererek malzemenin mukavemetini arttirirlar [32-35].
TisNis
Ni bakimindan zengin NiTi alasimlarinda sekil hafiza 6zelliklerini etkiledigi i¢in TizNias

cokeltileri onemli bir fazdir. Bu ¢okeltilerin sekli Sekil 4.7 de gosterildigi gibi tipik olarak

merceksidir.

@
T1:Nis Ehombohedral a = 0.6704
T am
; a=1138°

/

Sekil 4.7. TisNis ¢okeltisinin kristal kafes yapis1 ve parametreleri [32]

TisNis faz1 eskenar dortgen yapiya sahip olup, genellikle kafes parametreleri a = 0,6704 nm
ve o = 113,8° olarak kabul edilir. Birim hiicre basmna 6 Ti ve 8 Ni atomu igerir. Diigiik
sicakliklarda diistik Ni ¢6ziiniirliigii nedeniyle Ti3Ni4 ara fazi olugsmaktadir. Yaslandirma 1s1l
islemi sirasinda ¢okelen TisNis ¢okeltileri R fazinin olusumuna katki saglamaktadir. Bu
cokeltiler biiylik kafes deformasyonundan dolayr B19' fazinin olusumuna direng gosterirler.
Ek olarak TizNis ¢okeltileri matris igerisindeki Ni igerigini azalttigindan dolayir doniisiim

sicakliklarini arttirir [30,35].

Ti2Ni

Ti bakimindan zengin Ti2Ni ¢okeltileri Ti2Ni ve NiTi‘ye ayrismasina neden olan Ti
tarafindaki dikeye yakin ¢oziiniirliik hatti nedeniyle Ti bakimindan zengin NiTi sekil hafizali
alasimlarda gortliir. Sekil 4.8 de gosterildigi gibi kafes parametresi a = 1,132 nm olan 96

atom kiibik birim hiicreden olusur. Ayni zamanda bu faz mikro yapida olusturulduktan sonra
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cikarilmast zor olan ve alagimin mekanik o6zellikleri lizerinde zararli etkileri olan oksit
olmayan faz ile ayn1 yapiya sahip, TisNi2Ox oksitleri olusturmak iizere oksijeni kolayca
kabul eder. Bu nedenle bu ¢okeltilerin olusumu genellikle istenmeyen bir durumdur ve

miimkiin oldugunca kaginilir [30].

Sekil 4.8. TisNis ¢okeltisinin kristal kafes yapisi [30]

TisNi> ve TiNis

TisNi2 daha uzun yaslandirma siireleri i¢in orta sicakliklarda veya diisiik sicakliklarda
meydana gelen ikinci yar1 kararli ¢okeltidir. Bu ¢okeltilerin sicakliga bagl olarak iki farkl
kristal yapist mevcuttur. Yiiksek sicaklik fazi tetragonal yapida olup kafes parametresi a =
11,32 nmdir. Diisiik sicaklik fazi ortorombik yapidadir ancak kafes parametresi
belirlenememistir. TiNi3 fazi1 ise Sekil 4.9 da gosterildigi gibi a=0,51010 nm ve ¢ =0,83067
nm kafes parametrelerine sahip olup D024 tipi kristal yapiya sahip bir altigen ile karakterize
edilir. Bu ¢okeltiler sekil hafiza 6zelligine etkisi yoktur ancak matris igerisinde Ni-Ti

icerigini, degistirdigi icin donilisiim sicakliklarini etkilemektedir [30].
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Ni
TiNis Hexagonal A=051010
D02 nm
Ti . c=8.3067

Sekil 4.9. TiNis ¢okeltisinin kristal kafes yapisi [30]

Her iki faz yapist da genellikle Nikelce zengin NiTi alasimlarda diisik mekanik
ozelliklerinden dolay1 istenmeyen bir durumdur. Ancak yliksek Ni icerigine sahip NiTi
alasimlari, (%355 in lizerinde, ancak yaklasik %65 in altinda Ni) ytiksek sertlik ve korozyon

direncleri nedeniyle tribolojik uygulamalar i¢in incelenmektedir [30].

4.5. NiTi Alasimlarinda Doniisiim Sicakhiklar

Stiperelastiklik ve sekil hafiza davranisi tipik olarak doniisiim sicakliklar (Rs, Ms, Af vb.)
tarafindan belirlenen bir sicaklikta meydana geldiginden, NiTi alagimlarinin uygulamasinda
bu doniisiim sicakliklarinin kontrolii cok 6nemlidir. Doniisiim sicakliklarini etkileyen birgok

faktor vardir [30,35].
4.5.1. NiTi alasimlarinda Ni kompozisyonu etkisi
NiTi sekil hafizali alagimlarda doniisiim sicakliklarin1 yoneten en 6nemli parametrelerden

biri alagimin Ni bilesimidir. Sekil 4.10 da gosterildigi izere Ms sicakligi Ni konsantrasyonu

ile ilgilidir [36].
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Sekil 4.10. NiTi Alasimlarinda Ni iceriginin Ms sicakligi tizerinde etkisi [2]

Ti bakimindan zengin ve es atomlu kompozisyonlarin, Sekil 4.10 da goriilecegi lizere Ni
bakimindan zengin kompozisyonlardan daha yiliksek doniisim sicakligina sahiptir. Ti
bakimindan zengin alagimlar es atomlu bir bilesime ulasana kadar ~60 °C lik sabit bir
doniisiim sicakligina sahiptir. Bu Ti bakimindan zengin ikili alagimlar normalde daha yiiksek
dontisim sicaklilarina sahipken, Ni bakimindan zengin emsalleri, maksimum doniisiim
sicakliklari (~70 °C), aktiiator olarak pratik kullanimina izin vermek i¢in ¢ok diistiktiir. Nikel
bakimindan zengin NiTi alagimlarinda, Ms sicakligina Ni icerigine karsi ¢cok hassas oldugu
goriilebilir. Ni bilesimindeki %1 1lik artig bile Ms sicakligini 100 °C azaltir. Diger yandan Ti
bakimindan doniisiim sicaklig1 zengin tarafta neredeyse bilesimden bagimsizdir. Ni igerigini
degistirmenin bagka bir yontemi, Sekil 4.11 de gosterildigi gibi iiclinciil bir alagim elementi

ilavesidir [36,37].

Déniisiim sicakligini arttiran elementler arasinda Pt, Zr, Hf, Pd ve Au 6ne ¢ikanlardir. Ote
yandan NiTi alasimlarina Fe, Al, Cr, Co ve V alasim elementleri ilavesi Ms sicakligini
baskilar. Ms sicakliginin diismesini en fazla Cr ilavesi ile saglarken en az diisiisii V ve Co
elementlerin ilavesi ile saglanir. NiTi sekil hafizali alagimlara Nb ve Cu ilavesi ile sicaklik

histerezisi ve martenzitik mukavemet degisir.
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Histerezisi Nb ilavesiyle artarken Cu ile azalir. Cu eklenmesi ile alagimin histerezisi yaklasik
15 °C Yye diismesinin yani1 sira doniisiim sicakligini Ni igerigine daha az duyarl hale getirir.
Ek olarak Cu ilavesi sekil hafiza etkisinde bir degisim olmaksizin Ni i %30 a kadar atomik
olarak degistirebilir [2,37].
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Sekil 4.11. NiTi alasimlarinda farkli alasim elementlerinin martenzit baslangi¢ sicakligina
etkisi: Al, Au, Co, Fe, Hf, Mn, Pd, Pt, V, Zr [2]

4.5.2. NiTi alasimlarinda ¢okeltilerin etkisi

NiTi sekil hafizali alasimlarda faz dontisiim sicakliklarini etkileyen bir diger faktor de TisNia
cokeltilerinin olusumudur. Doniigiim sicakliklart Ni igerigine ¢ok duyarli oldugundan ve
yaslandirma 1s1l iglemi sirasinda ¢okelen TisNis gibi Ni bakimindan zengin ¢okeltilerin

olusumu doniisiim sicakligini degistirmenin diger bir yoludur.

Ara sicakliklarda yaslandirilan NiTi sekil hafizali alasimlarda yar1 kararli TizNis ¢okeltileri
olusur. Bu ¢okeltiler merceksi bir sekle ve eskenar dortgen bir yapiya sahiptir. TisNis yari
kararli ¢okeltiler, yiiksek doniisiim gerilimi ile iligskili martenzit ¢ekirdeklenmesi ve
biiylimesi i¢in bir engel gorevi gorebilir. Bu yar1 kararli ¢okeltiler tutarli gerilim alanlarina
yol agarlar. Ayrica yaslandirma 1s1l islemi sirasinda uygulanan dis gerilim, belirli TizNias

varyantlarin ortaya ¢ikmasina yardimci olabilir. N1 bakimindan zengin NiTi alagimlarinda
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TisNis ¢okeltilerinin olusumundan sonra doniisiim sicakliklart artar. Cokeltiler uzun siireli

yaslanma ile boyutlar1 artarak martenzitik doniisiimleri dogrudan etkilemezler.

Kiigiik merceksi TisNis ¢okeltileri ise Ostenitin akma dayanimi arttirir. Bu g¢okeltiler iki
yonlii sekil hafiza etkisi ve siiper elastikiyet dzelliklerinde bazi1 avantajlar saglar NiTi sekil
hafizali alasimlarda nikel agisindan zengin bir matrisle baslayarak, Hall-Petch iliskisine
dayali olarak malzeme mukavemetini artirabilen tane inceltme saglamanin yani sira

malzemede dislokasyon aglar1 olusturmak i¢in soguk islem gergeklestirilir [29,35-37].

4.6. NiTi Alasimlarinin Kullanim Alanlar:

Esit atomik birbirine yakin yapida olan nikel-titanyum alagimlari sekil hafiza ve
stiperelastiklik 6zellikleri sebebiyle yaygin sekilde kullanilmaktadir. NiTi alagimlarinin iyi
yorulma ve korozyon dayanimlar1 ve yiiksek mekanik 6zellikleri nedeniyle gesitli ticari
uygulamalarda yer almaktadir. Sekil hafizali NiTi alasimlar1 dort temel alanda
kullanilmaktadir. Bunlar; medikal endiistrisi, uzay ve havacilik endiistrisi, otomotiv

enddistrisi ve diger uygulamalardir [38].

Medikal endiistride NiTi alagimlarinin biyo-uyumlulugu ile birlikte sekil hafiza ve
stiperelastiklik ~ 6zelliginden faydalanilir. Bu essiz  ozelliklerin -~ kombinasyonu;
kardiyovaskiiler cerrahide stentlerde, kataterde ve ortodontide dis telleri gibi ¢esitli minimal
invazif cihazlarin gelistirilmesine yol agar [6]. NiTi alagimlarinin 6nceki sekline ve boyutuna
geri donebilme Ozelliginden yararlanilarak damarlar igerisinde kan pihtilarini yakalayan
filtreler gelistirilmistir. NiTi alasiminda olan c¢apa seklindeki filtre, damar icerisine
sokulmadan 6nce diiz hale getirilir. Damar igerisine yerlestirildikten sonra ise NiTi filtre,
viicut 1s1s1 ile aktifleserek orijinal sekline geri doner ve toplardamarin igindeki pihtilari tutar.

Resim 4.1 de kan pihtilarin1 yakalamasi i¢in gelistirilmis filtre goriilmektedir [39,40].

nAREE
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Resim 4.1. Kan pihtilarini tutmasi igin gelistirilmis filtreler [39]
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Diger bir biyomedikal kullanim sekli ise damar tikanikliklarinda kullanilan stentlerdir. NiTi
sekil hafizali alasimdan yapilmig stent diiz hale getirilerek damar igerisine yerlestirilir.
Damar igerisinde diiz halde bulunan stent viicut 1s1s1 ile aktifleserek orijinal sekline geri
doner ve damarmn tikanikliginin agilmasina neden olur. Bu uygulama Sekil 4.12de

gosterilmektedir [7,39].

Sekil 4.12. Damar tikaniklig1 sorununu ¢6zmek i¢in NiTi alagimindan {iretilmis stent [6,9]

Sekil hafizali alasimlar ayn1 zamanda ortopedik alanda da kullanilmaktadir. Ortopedik
alanda NiTi sekil hafizali alasimdan tiretilmis plakalar kirilmis kemige vidalanir. Sekil 4.13
de gosterilen bu plakalarin sekli viicut 1s1s1 ile degiserek kemige sikisma yoniinde kuvvet

uygular ve kirilan kemigin birlesmesini saglar [39].

Nili plaka kenidl:

|
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Sekil 4.13. NiTi alasimindan tiretilmis kemige vidalanan plakalar [39]
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NiTi sekil hafizali alasimlar uzay ve havacilik sektoriinde de bircok uygulamada
kullanilmaktadir. Sekil hafizali alagimlarin havacilik sektdriinde kullanimi 1970’1i yillarin
basinda F-14 savas ucaklarinin hidrolik borularinda kaplin olarak kullanilmasi ile
baslamistir. Uygulamanin basarili olmasiyla ilerleyen yillarda sekil hafizali alasimlarin
havacilik sektdriinde kullanimi artmistir. 2009 yilinda Amerika ve Uzay Bilimleri Enstitiisii
sekil hafizali ve akilli alagimlar1 gelismekte olan 10 teknoloji arasinda yer vermistir. Sekil

4.14 de sekil hafizali alagimlarin ticari ugakta kullanim yerleri verilmistir [7,39-41].
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Sekil 4.14. Sekil hafizali alasgimlarin yolcu ugaginda mevcut ve potansiyel kullanim
uygulamalari [41]

Aktiiatorler, titresim soniimleyiciler, nozul ve kanat motor valfleri gibi mekanizmalar sekil
hafizali alagimlarin havacilik uygulamalarina 6rnek olarak verilebilir. Kaplin martenzit
fazindayken genisletilir ve birlestirilmesi istenen borular kaplin igerisine yerlestirilir.

Daha sonra kaplinin sicaklig1 arttirilir ve kaplin dstenit fazina geger. Ostenit fazindaki kaplin
orijinal seklini hatirlayarak biiziiliir. Boylece borular sikisir ve baglant1 saglanmis olur. Bu
uygulama ile baglanti elemanlarinda goriilen sikistirma kuvvetlerinin azalmasi gibi
olumsuzluklar goriilmez. Dikkat edilmesi gereken husus kaplinin calisacagi ortamin
sicakligidir. Bu nedenle kaplinin doniisiim sicakligi ayarlanmalidir. Sekil hafizal
alagimlarda termo-mekanik islemler ve kompozisyonun degistirilmesi ile doniisiim
sicakliklart degistirilebilir. Sekil 4.15de sekil hafizali alasimlardan iiretilmis kaplinin
sematik olarak gosterilmektedir [39-41].
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Sekil 4.15. Sekil hafizali alasimdan {iretilen kaplinin sematik gdsterimi [41]

Sekil hafizali alagimli aktiiatorler kullanilarak iiretilen hareketli seritler Boeing 777-300 ER
ticari ucaginda test edilmistir. Sekil 4.16 ‘da Jet motorlari {izerine yerlestirilen seritler diisiik
hiz ve irtifalarda ice dogru kivrilarak motor sesini azaltir. Yiiksek hiz ve irtiflarda ise seritler

diizlesir ve motor performansini arttirir [7].

Sekil 4.16. Boeing tarafindan gelistirilen sekil hafizali serit uygulamasi [7]

Bu mekanizma ile hareketli seritler kalkis sirasinda sesi azaltirken, u¢agin seyri sirasinda
defleksiyonu azaltarak verimi arttirir. Bu uygulamada sekil hafizali alasim ugagin egzoz
kisminda kullanilmasindan dolay1r doniisiim sicakliklar1 yiiksek alagimlar tercih edilir.
NiTiHf, NiTiPt, NiTiPd, NiTiHfPd alasim sistemleri 6rnek verilebilir. Sonug olarak sekil
hafizal1 NiTi alasimlarin kesfinden itibaren bu alagimlar farkli ticari uygulamalarda

kullanilmaktadir [7,36-41].
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5. LITERATUR OZETi

Bu boliimde yapilan ¢alismaya benzer nitelikte NiTi alasimina sahip malzemeye farkli
parametrelerde uygulanan yaslandirma 1s1l islemi sonucu olusan mikro yap1 ve doniisiim
sicakliklar1 degisimi ile ilgili ¢esitli literatiir calismalarina yer verilmistir. Yapilan literatiir

caligmasi tez ¢aligmasinda elde edilen verilerin yorumlanmasinda kullanilmistir [3,41].

Silva ve arkadaslari, yaslandirma islemlerinin stiperelastik NiTi tellerin yorulma direnci
tizerindeki etkileri ile ilgili yapmis olduklar1 deneysel calismada, siiperelastik NiTi tellerde
yaslandirma islemleri gergeklestirilmis ve bu 1s1l islemlerin mikro yap1 ve yorulma direnci
tizerindeki etkilerini degerlendirmislerdir. Yaslandirma sicakligi 300 °C ve 350 °C de iken
deforme olmus Ostenitin geri kazanilmasini desteklerken, 400 °C ve daha yiiksek
sicakliklardaki islemler ¢okelme siirecini tesvik etmistir. Baslangigta, TisNis ¢okeltileri
incedir ve B2 matrisinde dagilmistir ancak daha yiiksek sicakliklarda, nihai ¢ekme
gerilimindeki azalma ve doniisiim sicakliklarindaki artis ile gosterildigi gibi, ¢okeltilerin
miktart ve boyutu arttirdigini gozlemlemislerdir [39]. Yaslandirma sicakliginin 600 °C ye
gelmesi ile birlikte yeniden kristallesme meydana gelmistir. En yiikksek yorulma direncinin
400 ve 450 °C ‘de yaslandirilan deney numunelerinde elde etmis, bu sonucun 400 ve 450

°Cde yapilan yaslandirma sicakliklarinda ince ve koherent TisNis partikiillerinin

¢okelmesinden ve R fazi olusumundan kaynaklandigini bildirmislerdir [41].

Benzer bir ¢alismada Kaya ve arkadaslarinin nikel bakimindan zengin NiTi sekil hafizali
alasimlarin martenzitik donilisim mekanizmasinin {izerinde yaslandirma sicakligr ve
yaslandirma siiresinin etkileri ile ilgili yapmis olduklar1 makalelerinde, nikelce zengin NiTi
alasgiminin farkli yaslandirma 1s1l islemleri sonucunda olusan mikro yapisal gelisimi ve sekil
hafizali davranisini  aragtirmis  ve doniisiim sicakliklar1  iizerindeki degisimleri
incelemiglerdir. Deney numunelerine 400 °C de 3 saat, 550 °C de 3 saat ve 550 °C de 4 saat
yaslandirma 1s1l islemi uygulamis, yaslandirma siirecine bagl olarak karmasik ¢cok asamali
dontistimler gozlemlemislerdir. Sekil 5.1 de deneysel ¢alismalarindan elde ettikleri, DSC

grafikleri verilmistir [42].
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Sekil 5.1. Deney numunelerinin DSC grafikleri [42]

DSC analizinden elde edilen grafiklere gore, artan yaslandirma sicakligi ile doniisiim
sicakliklariin azaldigini tespit etmislerdir. Ayrica ¢ok asamali martenzitik donilistimii
500°C de yaslandirmadan sonra gézlemlemislerdir. Bu sicaklikta olusan R fazinin genellikle
uyumlu TisNis cokeltileri etrafinda olusan gerinim alanlart nedeniyle olduguna vurgu
yapmislardir. Mekanik 6zellikler acisindan ise 550 °C ‘de yapilan yaslandirma da siirenin 24
saate cikmasiyla ¢okeltilerin boyutlarmin artisindan kaynaklanan sertlikte diislis elde
ettiklerini agiklamiglardir. Sicaklik histerezisinin, yaslandirma siiresindeki degisimden
onemli oranda etkilenirken, yaslandirma sicakliginin degisimi bu histerezisi biiyiik dl¢iide

etkilemedigini de ayrica tespit etmislerdir [42].

Martenzitik doniisiim stirecleri ile ilgili diger bir ¢aligmada ise Michutta ve arkadaglart Ni
bakimindan zengin NiTi alagimina sahip deney numunelerine kuvars cam tiip igerisine
alarak, 1000 °Cde 12 saat homojenizasyon islemine tabi tutmus ardindan suyla
sogutulmustur. Homojenizasyon isleminden sonra deney numunelerine, 500 ve 550 °C de

1-100 saat arasinda degisen siirelerde de gerilimli ve gerilim uygulanmadan farkli

yaslandirma 1s1l iglemleri uygulamislardir. Gerilimsiz yaslandirma sirasinda B2 fazinin 111
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diizlemlerinde merceksi NigTiz ¢okeltilerine rastlamislardir. Olusan ¢okeltilerin martenzitik

dontigiimii etkiledigi, yonelimlerin 6nem arz ettigini tespit etmislerdir [43].

Deney numunelerine yapilan TEM analizi sonucunda elde etmis olduklar1 mikro yap1

goriintiisii Resim 5.1 de verilmektedir.

Resim 5.1. Gerilimsiz 500 °C de 10 saat yaslandirilan deney numunesinde olusan B2 fazinin
111 diizlemlerinde olusan merceksi NisTisz ¢okeltileri a-) aydinlik-alan TEM
gortintiisti b-) SAED paterni [43]

Deney numunelerinin TEM goriintiilerinde yaslandirma 1s1l islemi sonucu olusan R fazinin
cokelti/matris ara yiizeylerinde ¢ekirdeklendigi ve buradan matrise dogru siirekli
blyldiginii gozlemlemislerdir. Buna karsilik martenzit fazi olan B19'un, tim
cokelti/matris ara ylizeylerinde ¢ekirdeklenmedigini, bir ¢okelti/matris ara yiiziinden
baglayan ani B19' biiylimesi seklinde olustugunu belirtmislerdir. Bu biiylimenin B19'
disaridan gozlemlenen altindaki alana dogru biiyiidiigiinii tespit etmislerdir. R faz1 ve B19'
fazlarimin c¢ekirdeklenmesi ve biiylimesi arasindaki bu fark, R fazmin kiigiik bir
¢ekirdeklenme bariyerine sahip oldugu, B19' fazinin olusumunun ise daha zor ve 6nemli bir
asirt sogutma gerektigini bildirmislerdir. Ayni zamanda deney numunelerine yapilan
yaslandirma 1si1l isleminin parametrelerin degisimi ile c¢ok asamali bir doniisiim
gozlemlemislerdir. Yeterince yogun yaslandirma islemlerinden sonra (4 saat 550 °Cde
yaslandirmadan sonra baglayarak) Ni bakimindan zengin NiTi tek kristaller, yiiksek sicaklik
fazindan sogutma iizerine li¢ asamali martenzitik dontisiimler gosterdigini tespit etmislerdir

[43].

Doniisiim davranigini agiklayan diger bir calisma ise Zheng ve arkadaslarinin nikelce zengin

NiTi alasimina yaslandirma 1s1l islemi uygulandig1 deneysel ¢aligmadir. Bu ¢alismada Ti0.9
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at. %Ni alagimina sahip siiperelastik teli 800 °Cde 1 saat vakum ortaminda ¢oziindiirmiis,

ardindan su ile sogutmustur.

Coziindirtilmis deney numunelerine 200-600 °C arasindaki ¢esitli sicakliklarda, 16 saate
kadar degisen zaman araliklarinda yaslandirma 1sil islemi uygulamislardir. 300 °C hin
altindaki sicakliklarda yaslandirma ile orijinal iki asamali doniisiim gézlemlemisler, 300 ve
540 °C arasindaki sicakliklarda yaslandirmada ise karmasik ¢oklu doniistimler ile
sonuclandirmislardir. Bu karmasik doniisim davranislari, tane smirlari ile tane igi
arasindaki ¢okelti yapisinin heterojenligine ve uyumlu ¢okeltilerin kismi ¢oziinmesinin ve
tutarsiz ¢okeltilerin olusumunun neden oldugu heterojenlige atfetmislerdir. 560 °C nin
tizerindeki sicakliklarda yaslandirmayla ise tutarli TizNis Tin tamamen ¢oziinmesini gosteren

tek asamali bir doniisiimiine yol agtigini belirlemislerdir [44].

NiTi alagimlarina yapilan yaslandirma 1si1l islemi sonucunda malzemenin tane boyutu
degisebilir. Malzemenin tane boyutunun yapilan yaslandirma 1sil islemi ile olan degisimi
belirlemek amaciyla Wang ve arkadaslar1 Ti 50,8-Ni (% at.) bilesimine sahip teli 30 dakika
boyunca 600 °C de tavlanmis ardindan su ile sogutmuslardir. Tavlanan numuneler 200 ile
550 °C arasindaki sicakliklarda 4 ila 48 saat arasinda farkli siirelerde argon atmosferinde
yaslandirmis ve ardindan oda sicakliginda suyla sogutmuslardir. Yaslandirilmis iri taneli Ni
bakimmdan zengin NiTi alasimlarinda siklikla gozlenen ¢ok asamali martenzitik
doniisiimiin kiiciik taneli numunelerde olusmadigin1i bulmusladir. Elde edilen veriler
dogrultusunda kiiciik taneli numunede, yaslandirma isleminden sonra homojen bir ¢okelti
dagilimi elde edilebilecegini, bu da ¢ok asamali martenzitik doniistime neden oldugunu
belirtmislerdir. Deney numunelerine yapilan DSC analizi sonrast elde ettikleri grafikler
Sekil 5.2 de verilmektedir [45].
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Sekil 5.2. Deney numunelerinin DSC analizi grafikleri [45]

Deney numunelerinin DSC grafikleri incelendiginde 4 ve 48 saat boyunca farkl
sicakliklarda yaslandirma 1s1l  islemi sonucunda degisen doniisim dizilimleri
gozlemlemislerdir. 350 ve 450 °Cde farkli siirelerde yaslandirilmis deney numuneleri
sogutma sirasinda B2 (A ile gosterilmis) — R— M doniisiimiine ugramistir. Yaslandirma
sicakliginin 550 °C’ye gelmesiyle ise genis DSC tepe noktalar1 ve B2— M doniisiimi
gostermislerdir. Diger bir ifade ile yaslandirma sicakliginin arttirilmast ¢ok asamali

dontisiimden tek asamali doniisiime gegmeye neden olmustur [45].

NiTi alagimlarinda ¢ok asamali doniisiim sirasinda goriilen R fazi ile ilgili benzer bir
deneysel caligmada, Kim ve arkadaslar1 tarafindan incelenmistir. NiTi alasimina sahip
ekstriide edilmis ardindan soguk ¢ekilmis 1 mm ¢apindaki telleri, kuvars cam tiip icerisinde
800 °C de 1 saat ¢oziindiirmiis ardindan su ile sogutmustur. Cozelti isleminden sonra deney
numuneleri farkli sicaklik ve zaman parametrelerinde yaslandirmigladir. Deney
numunelerine uygulanan 200-350 °C sicaklik araliginda yaslandirilmasi, B2 nin iki ayr
asamasini iceren ¢ok asamali bir donilisim davramisini tetiklemede etkili oldugunu
belirtmislerdir. Bu sicaklik araliinda uygulanan yaslandirma 1s1l islemi sirasinda, B2-R faz1
doniistimlerinin goriiniimiine eslik eden tutarli TisNis ¢okeltileri matriste olustugunu
gozlemlemislerdir. Cok asamali donilisim davranisi, bu ¢okeltilerin olusumunun neden
oldugu hem bilesim hem de i¢ gerilim alani agisindan matrisin yapisal homojensizligine

atfedilmistir. Resim 5.2 de deney numunelerinin mikro yap1 resimleri verilmektedir [46].



Resim 5.2. Yaslandirilmis deney numunelerin TEM mikrograflari, [111] B2 ye paralel 1sin
yonii a-) 300 °C de kisa siirede yaslandirilmig, b-) 300 °C ‘de uzun siirede
yaslandirilmis deney numunesinde olusan TisNis ¢cokeltileri [46]

Yaglandirma 1s1l islemi uygulanmasiyla goriilen doniisiim dizisinde R fazi doniistimiiniin
eklenmesiyle, martenzitik doniisiim B2-B19' dan R-B19'a degismis, bu degisime eslik eden
doniistimiin kritik sicakligi azalirken doniigiimiin histerezisi arttigini tespit etmislerdir.
Doniigim  dizisinin degigmesiyle matrisin mekanik ozelliklerindeki artigin  TiaNia

c¢okeltilerinin morfolojisinin degisimi ile ilgili oldugunu belirtmislerdir [46].

R fazi olusumunda son derece énemli olan TisNis ¢okeltileri ile ilgili yapilan bir deneysel
calismada, Kuang ve arkadaslari 2 mm kalinligindaki NiTi levhalar 900 °Cde 1 saat
¢oziindliirmiis, ardindan su ile sogutulmuslardir. Deney numuneleri ¢ozeltiye alindiktan
sonra 550 ve 600 °C de kuvars cam tiip igerisinde farkli siirelerde yaslandirmiglardir. Resim
5.3de deney numunelerinin SEM goriintiileri verilmektedir. SEM goriintiilerinde tane
sinirlart etrafinda kiigiik hacimli plakaya benzer goriinime sahip Ti2Nis ¢okeltilerini
gozlemlemislerdir. B2 matris biiyiik miktarda merceksi TisNis ¢okeltileri ile dolu oldugunu
ve bu ¢okeltilerin Tiz2Nis ¢okeltileri etrafinda tiikkenme bolgeleri biraktigini belirtmislerdir.
Artan yaslandirma siiresi ile TisNis ve Ti2Niz ¢okeltilerinin de bliylidiigii mikro yap1

goriintiilerinden soylenebilmektedir [47].
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Resim 5.3. 600 °C de yaslandirilmis deney numunelerinin SEM goriintiileri [47]

Ayni zamanda deneysel sonuglarinda; 600 °C ve 550 °C de yaslandirilmis numunelerin
doniistim sicaklig1 gelisiminin sirastyla {i¢ ve iki periyoda ayrilabilecegini soylemislerdir.
Birinci periyotta deney numunelerinde olusan TisNi4 ¢okeltileri homojen olarak dagildig: ve
TisNis ¢okeltileri ¢cevresinde koherent ara yiiziin varligina bagli olarak R fazli/fazsiz B2-R-

M1 veya B2-M1 doniistimleri gosterdigini belirtmislerdir.

Ikinci periyotta ise yaslandirilan deney numunelerinde TisNis ve Ti2Nis ¢okeltileri bir arada
bulundugu ve B2-M2 yi indiiklemek i¢in Ti2Ni3 plakalarinin ¢evresinde TizNis ¢okeltilerinin
tilkenme bolgeleri olustugunu belirlemislerdir. Son periyotta sadece Ti2Nis ¢okeltileri ve B2-
M2 gézlemlemislerdir. B2-R-B19' doniisiimii 550 °C de yaslandirilan deney numunelerde
meydana geldigi, ancak 600°C de yaslandirilan deney numunelerinde olusmadigimi tespit
etmisglerdir. Bu 6zellik, 550 C deki numunelerdeki TizNis ¢okeltilerinin etraflarinda tutarh
bir stres alanina sahip oldugunu ve bu durumun calisma sirasinda R-fazi doniistimiinii

indiikledigini belirtmislerdir [47].
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6. DENEYSEL CALISMALAR
Bu calismada yapilan deneysel islemlerin Sekil 6.1 de sematik olarak ozeti verilmistir.

Deney numunelerine yapilan yaslandirma 1s1l iglemlerinin, optimum sicaklik ve siiresinin

belirlenmesi ana hedef olmustur.

'
- w (-
DSC ‘ «  XRD,
L "‘_:. LR Lhw""dw;‘ “”#“W"A’,&'JMV\:’N\"‘"W
]

Sekil 6.1. Yapilan deney ¢aligsmalarinin akis diyagrami

6.1. Numunelerin Hazirlanmasi

Deney ¢alismasinda kullanilmak tizere Kellogg’s Research Labs firmasindan %55,75 Ni-Ti

(%agirlikca) alasimina sahip 1 mm ¢aph sekil hafizali tel temin edilmistir. Asagidaki

cizelgede temin edilen telin 6zellikleri verilmistir.
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Cizelge 6.1. Deneysel calismalarinda kullanilan NiTi sekil hafizali telin 6zellikleri

Kimyasal Kompozisyon (%agirlikca) %55,75 Ni-Ti
Dontigiim Sicakligi 35°C
Mekanik Ozellikleri Soguk Hadde ile Uretilmis, 785 MPa Cekme

Dayanimina Sahip

Boyutsal Ozellikleri 1 mm ¢apinda 155 cm uzunlugunda

1 mm c¢apl sekil hafizali telden her biri 5 cm uzunluguna sahip olacak sekilde, 11 adet esit
boyutta deney numunesi kesilmistir. Kesilen numuneler, oksitlenmeyi 6nlemek amaciyla
quartz cam tiip icerisine yerlestirilmistir. Quartz cam tiiplerin icerisine konulan numunelerin
acik olan bolgesi kaynak iifleci yardimiyla kapatilmistir. Resim 6.1 de quartz cam tiip
igerisine yerlestirilen numunelerin hazirlanis1 gosterilmistir. Her bir deney numunesi bu

yontem ile cam tiip igerisine yerlestirilmis, agik olan bolge sicakligin etkisi ile kapatilmistir.

Resim 6.1. Quartz cam tiiplere deney numunelerinin yerlestirilmesi

6.2. NiTi Numunelere Coziindiirme ve Yaslandirma Isil Islemi Uygulanmasi

Quartz cam tiipler igerisine alinan deney numuneleri, homojen bir yapi elde etmek amaciyla
¢ozlindiirme 1s1l iglemine tabi tutulmustur. Deney numuneleri SFL (sc 1206 model) marka,
kamara tip yatay yiiksek sicaklik firininda 1000 °C sicaklikta 1 saat siirede bekletilmis

akabinde su ile ani olarak sogutulmustur.
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Daha sonra ¢oziindiiriilen deney numunelerine literatiirden edinilen bilgiler dogrultusunda
belirlenen, farkli siire ve sicakliklarda yaslandirma 1sil iglemi uygulanmistir. Sekil 6.1 de

deney numunelerine uygulanan 1s1l islemler 6zetlenerek, sematik olarak gosterilmektedir.

1000 °C

@

)

500 °C

Sicakhlk

450 °C

400 =C

Yaslandirma

Zaman

Sekil 6.2. Deney numunelerine uygulanan 1s1l islemlerin sematik gosterimi

Numunelerin farkli yaglandirma parametrelerinde yaslandirilmasi ile olusan mikro yap1 ve
dontisiim sicakliklarini belirlemek amaciyla, deney numuneleri 400, 450 ve 500 °C de
yaglandirilmistir. Deney numunelerine uygulanan 1s1l iglemlerin sicaklik ve siirelere iliskin
degerler Cizelge 6.2'de verilmistir. Yaslandirma 1sil islemi akabinde numuneler oda
sicakliginda sogutulmustur. Aym1 zamanda R ile adlandirilan deney numunelerine
yaslandirma 1s1l islemi uygulanmadan, 1000 °C sicaklikta 1 saat siirede bekletilerek, firinda

sogutulmustur.
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Cizelge 6.2. Deney numunelerine uygulanan 1s1l islemlerin parametreleri

Numune Isil islem Sogutma Yaslandirma  Yaslandirma Sogutma Ortami

Sicaklig ve Ortami Sicaklig1 Siiresi

Siiresi
R 1000°C, 1 saat Firinda - - -

Sogutma

A 1000°C, 1 saat Suda Sogutma  400°C 4 saat Oda sicaklig
A 1000°C, 1 saat Suda Sogutma  400°C 8 saat Oda sicaklig
Az 1000°C, 1 saat Suda Sogutma  400°C 12 saat Oda sicaklig
B: 1000°C, 1 saat Suda Sogutma  450°C 4 saat Oda sicaklig
B> 1000°C, 1 saat Suda Sogutma  450°C 8 saat Oda sicaklig
Bs 1000°C, 1 saat Suda Sogutma  450°C 12 saat Oda sicakligi
Cs 1000°C, 1 saat Suda Sogutma  500°C 4 saat Oda sicaklig
C 1000°C, 1 saat Suda Sogutma  500°C 8 saat Oda sicaklig
Cs 1000°C, 1 saat Suda Sogutma  500°C 12 saat Oda sicaklig

6.3. Metalografik islemler

NiTi alagimina sahip deney numunelerine, uygulanan termal islemlerin mikro yapiya olan
etkilerinin incelenebilmesi amaciyla, numunelere metalografik islemler uygulanmstir.
Deney numuneleri bakalite gomiiliip, sirasiyla zimparalama parlatma ve daglama islemlerine
tabi tutulmugtur. Resim 6.2 'de goriilen ATA Saphir 330 marka cihazla sirastyla 600, 800,
1200 numarali zimparalar ile zzimparalanmigtir. Zimparalanan numunelerin yiizeyleri alkolle

temizlenip kurutulmustur.

Deney numunelerinin yiizey gerilimini azaltarak mikro yapilarinin ortaya ¢ikmasin
saglamak amaciyla sirasiyla 9-3-1 p kege ve soliisyonlar kullanilarak numuneler
parlatilmistir. Parlatma islemi numunelerin mikro yapilar1 ¢ikana kadar devam etmistir.
Parlatma isleminin ardindan tane sinirlarini gozlemleyebilmek amaciyla hacimce 1:5:20
oranlarinda HF-HNOs3-H>O karisimindan olusan daglama ¢ozeltisi ile numuneler

daglanmistir. (Numune tiirline bagli olarak daglama siiresi 15-30s arasinda degismektedir.)
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Resim 6.2. Metalografik islemlerde kullanilan zimparalama ve parlatma cihazi

6.4. SEM ve EDS Analizi

Deney numunelerinin mikro yap1 analizi ve uygulanan termal islemler sonucu olusan
¢okeltilerin  goriintiilenebilmesi amaciyla Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi Boliimii nde bulunan SEM laboratuvarinda, Resim 6.3 de goriilen JEOLJSM-
6060LV marka taramali elektron mikroskobu ile incelemeler yapilmistir. Ayn1 zamanda
SEM cihazina bagl olan EDS cihazinda deney numunelerinin nokta ve bdlgesel elementel

analizleri yapilarak, bilesimleri hakkinda bilgi elde edilmistir.

Resim 6.3. SEM ve EDS cihazi
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6.5. XRD Analizi

Deney numunelerine uygulanan 1s1l islemler sonucu olusan fazlarin tespiti icin Gazi
Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii’nde bulunan ve Resim 6.4 de
gosterilen Bruker Marka D8 Advanced marka cihazda CuKa Prob kullanilarak A=1.5406 ve
tarama hiz1 5 °/dak parametrelerinde XRD analizleri gergeklestirilmistir. Tel numuneler

metalografik olarak hazirlandiktan sonra X-1sinlar1 analizi yapilmistir [5,6].

Resim 6.4. Bruker D8 Advanced XRD cihazi

6.6. DSC Analizi

Diferansiyel taramali kalorimetre cihazi numunenin diger referans numuneye gore 1sitma ve
sogutma sirasinda sogrulan ve serbest birakilan enerji miktarini élger. Malzemenin ergime
sicakligl, reaksiyon enerjisi ve sicaklifi, gizli 1sis1, donilislim sicakligi gibi temel
ozelliklerinin belirlenmesinde DSC analizi kullanilan bir yontemdir. Sekil hafizal
alasimlarda doniisiim sicakliklarini belirlemede yaygin olarak kullanilan bir yontemdir.
Deney esnasinda numunenin belirlenmesi istenen o6zelliklere gore argon, hava, nitrojen,

oksijen ya da vakum gibi atmosferler tercih edilebilir [3].
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Deney Numuneleri Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii’nde
bulunan Hitachi marka DSC7020 model cihazda 10 °C/dak 1sitma/sogutma hizinda analiz
edilmistir. (Resim 6.5.) Yapilan DSC analizinde sicaklik tarama aralig1 olarak -20+150 °C

arasi olarak belirlenmistir.

Resim 6.5. Diferansiyel taramali kalorimetre cihazi

6.7. FIB Analizi

TEM (Gegirimli elektron mikroskobu) analizi i¢in numune hazirlama islemi FIB cihazinda
gerceklestirilmistir. Genellikle Odaklanmis Iyon Isini (FIB) ve SEM cihazinda, “cift 151"
veya “cok 1sin” sistemleri olarak adlandirilan tek bir platformda bir arada bulunur ve

dolayisiyla iyon ve elektron isleme/goriintiileme ayni1 anda yapilabilir.

Sabanci Universitesi Nanoteknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi (SUNUM) biinyesinde
bulunan FIB-SEM cihazi ile odaklanmis iyon ve elektronlari kullanilarak, TEM analizi
yapilacak olan numunenin nanometrik seviyelerde (100 nm ve alt1) istenilen bolgelerinden
kesilmis ve bu kesilen lameller daha sonra uygun aparatlarla TEM gridi tizerine alinarak,

TEM incelemeleri i¢in uygun hale getirilmistir.

Resim 6.6'da goriilen SUNUM Elektron Mikroskopi ve Spektroskopi Laboratuvarinda
bulunan, Ga-FIB kolonu, FEG-SEM kolonu, JEOL Carbon GIS sistemi, Omniprobe 300
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Micromanipulator, Oxford X-MaxN EDS sistemleri donatilmis bir JEOL JIB 4601F
MultiBeam Platformu ile deney numunelerine 6ncelikle platin kaplama yapildiktan sonra
52° tilt edilerek Ga+ iyon demeti ile kesilmistir. Kesim igin kullanilan enerji 30kV olarak

secilmis, gonderilen akim ise 27pA olarak belirlenmistir.

Resim 6.6. JEOL JIB-4601F MultiBeam FIB-SEM cihazi

6.8. TEM Analizi

TEM (Gegirimli Elektron Mikroskobu) ile yiiksek biiylitmelerde goriintiilemek, kristal
yapilarin1 tayin etmek ve kimyasal bilesimleri analiz etmek miimkiindiir. Sabanci
Universitesi Nanoteknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi (SUNUM) biinyesinde bulunan
JEOL JEM-ARM200CFEG UHR-TEM cihazi ile deney numunelerinin mikro yapisal

incelemesi ve kristal yapilari belirlenmistir. (Resim 6.7.)
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Resim 6.7. JEOL JEM-ARM200CFEG UHR-TEM cihazi

Alman secilmis alan elektron difraksiyon (SAED) yontemi ile de atomlarin noktasal
konumlari belirlenerek atomlarin ve atom diizlemlerinin yapisi belirlenmistir. Ayni zamanda
UHR-TEM cihazinda bulunan EDS, Gatan Quantum GIF ve Dijital CCD Kamera ile deney

numunesinin segili alanda haritasi alinarak, EDS analizi gergeklestirilmistir.
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7. BULGULAR ve TARTISMA

7.1. SEM ve EDS Analizi Sonuc¢lar

NiTi alasimlarinda sekil hafiza ve siiperelastiklik 6zellikleri mikro yapiy1 yalnizca gesitli
yaslandirma parametrelerinin kontroliiyle elde edilebilir. Bu tez ¢calismasinda Ni bakimindan
zengin NiTi sekil hafizli alasimin yaslandirma 1s1] islemi 6ncesi ve sonrast olusan mikro
yapinin martenzitik doniistimlerin termal 6zellikleri {iizerindeki etkisini incelemek
hedeflenmistir. Bu amagla NiTi alagimina sahip deney numunelerinin herhangi bir 1s1l iglem
uygulamadan ve ¢ozeltiye alindiktan sonra yaslandirilmasiyla faz doniisiim 6zelliklerinde

degisiklikler irdelenmistir.

A1, Bive Ci kodu ile gosterilen ¢oziindiindiirme isleminin sonra sirastyla 400, 450 ve 500
°Cde 4 saat siire ile yaslandirilan NiTi tel deney numunelerinin Resim 7.1de SEM
gortntiileri verilmektedir. Deney numunelerinin mikro yap: goriintiilerinde yaslandirma
sicakliginin artig1 ile beraber, 450 °Cde ortalama tane boyutu azalirken, yaslandirma

sicakliginin 500 °C ye gelmesiyle ise ortalama tane boyutunun arttig1 gézlemlenmistir.

Resim 7.1. Coziindiirme 1s1l isleminden sonra farkli sicakliklarda 4 saat yaslandirma 1sil
islemi uygulanmis deney numunelerin SEM goriintiileri;
4 saat; 400 °C (A1), 450 °C (B1), 500 °C (Ca)

400 °C'de 4 saat siire ile yaslandirilan deney numunesinin (A1), tane sinirlarina yakin
bolgelerde ¢okeltilerin olusumu gozlemlenirken, 450 °C'de 4 saat yaslandirilan deney

numunesinde (B1) ¢okeltilerin olusumu tane igerisinde yogunluk gostermistir.
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Ayni zamanda yaslandirma sicakliginin artmasi ile ¢okeltilerin hacimsel olarak arttigi
belirlenmistir. 4 saat yaslandirilan deney numunelerinde yaslandirma sicakliginin artarak

500 °C ‘ye ¢ikarilmasi sonucunda ise olusan ¢okeltilerin miktari azalmistir.

Ni bakimindan zengin NiTi alagimlarinda uygulanan 1s1l islemler TizNis, Ti2Nis, TiNiz farkli
fazlarin ¢okelmesine yol acabilir. NiTi alagimlarinda ¢okelen ikincil fazlarm, NiTi
alagiminin faz doniisiimiinii, sekil hafiza 6zelligini ve siiperelastiklik 6zelligi dogrudan
etkiledigi bilinmektedir. NiTi alasimlarinin ara sicakliklarda yaslandirilmasiyla, yar1 kararl
TisNis ¢okeltileri olusur. Olusan TisNis merceksi bir sekile ve eskenar dortgen yapiya
sahiptir [2].

450 °C ve 500 °Cde 4 saat yaslandirilan deney numunelerinde (Bi, Ci) tanenin ig¢
bolgelerinde yer yer goziiken farkli yonelimlere sahip TisNis ¢okeltileri olustugu
goriilmiistiir. Olusan Ti3Nis ¢okeltileri By ile adlandirilan deney numunesinde, son derece az
miktarda olup, ince yapidadir. 4 saat yaslandirilan deney numunelerinde yaslandirma
sicakligimin artarak 500 °C'ye gelmesi (Ci) ile, olusan TisNis ¢okeltilerinin kalinliklar
artmistir. Sekil 7.1 de ¢6ziindiirme isleminin akabinde 400 °C de 4 saat siire ile yaslandirilan

deney numunesinin (A1) SEM goriintiisii ve EDS analizleri verilmistir.

-
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Sekil 7.1. 400 °C de 4 saat yaslandirilan deney numunesinin (A1) SEM gortintiisii ve EDS
analizleri
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Yapilan EDS analizine gore; mikro yap1 goriintiisiinde 1 ile gosterilen noktasal analizde NiTi
fazina rastlanmistir. Olusan NiTi ¢okeltileri kiiresel sekile sahip olup, soguk deformasyon

ile ¢ekilen telin haddeleme yonii boyunca uzanmaktadir.

Deney numunesinde koyu gri goziiken 3 numarali noktasal analizde ise titanyumca zengin
cokeltiler elde edilmistir. Ti2Ni fazi NiTi alasimlarinda siklikla ortaya ¢ikmaktadir [48]. Bu
partikiillerinin varligit NiTi matrisindeki Ti konsantrasyonunun azalmasina yol actig
sOylenebilir. Buna paralel olarak deney numunesinin matrisi olan 2 ile gésterilen bdlgenin
nikelce zengin oldugu yapilan EDS analizinde belirlenmistir. A: ile adlandirilan deney
numunesinde, sekil hafiza etkisinde 6nemli rol oynayan TisNis ¢okeltileri belirgin degildir.
TisNis ¢okeltilerinin boyutunun kii¢iikk olmasindan kaynakli mikro yapida bir degisiklik
tespit edilememistir. Benzer sekilde Adharapurapu yapmis oldugu ¢alismada; 60 NiTi (%
agirlik¢a) alasimina sahip deney numunelerini yaklasik 400-450 °C arasinda gesitli siirelerde
yaslandirmis, ara sicakliklarda yaslandirilan deney numunelerinin mikro yapi resimlerinde

TisNis ¢okeltilerini olduk¢a az miktarda gézlemlemistir [2].

Sekil 7.2 de ise ¢oziindiirme isleminden sonra 450 °C de 4 saat siire ile yaslandirilan (B1)

deney numunesinin SEM goriintiisii ve EDS analizleri verilmistir.
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Sekil 7.2. 450 °C de 4 saat yaslandirilan deney numunesinin (B1) SEM goriintiisii ve EDS
analizleri
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Yapilan EDS analizlerine gore, 1 ile gosterilen beyaz bolgelerde NiTi faz1 gortiilmistiir. 400
°C de 4 saat yaslandirilan A1 deney numunesinde goziiken NiTi partikiillerine oranla daha
az oldugu soylenebilir. Ayn1 zamanda A; deney numunesine benzer sekilde, B1 deney
numunesinde de TisNi4 fazina rastlanmigtir. Mikro yap1 resminde 2 ile gdsterilen noktasal
analizde, TisNis ¢okeltilerinin farkli kalinliklarda ve farkli yonelimlerde olustugu
goriilmektedir. Olusan TisNis c¢okeltileri, A1 deney numunesinde goriilen TisNis

cokeltilerine oranla, boyutlarinda artis gosterdigi belirlenmistir.

Cokeltinin hacimsel fraksiyonu artmig, tane igerisinde konumlandigi mikro yap1
resimlerinden soylenebilir. Ayni zamanda mikro yapi resimlerine gore yaslandirma
sicakliginin artmasiyla birlikte, TisNis ¢okeltilerinin irilestigi gozlemlenmistir. Elde edilen
sonuglarla uyumlu olarak ; Kuang ve arkadaslari yapmis olduklar1 ¢alismada, ¢ozeltiye
alman deney numunelerini 300, 450 ve 600 °Cde 2 saat yaslandirmis ardindan oda
sicakliginda sogutmustur. Yiritiilen deney calismasina benzer sekilde, sicakligin artmasiyla
birlikte TizNis ¢okeltilerinin boyutlarinin arttigini tespit etmisler, 450 °Cde yaslandirilan
deney numunesinde olusan ince ¢oOkeltilerin B2 matrisi ile uyumlu oldugunu
gozlemlemislerdir. Son olarak yapilan B:1 deney numunesine yapilan EDS analizinde 3 ile
gosterilen bolgede ince yapida olusan TisNis ¢okeltileri goriilmektedir. Bu ¢okeltiler
kristalografik olarak farkli yonlerde goriinmekte ve tane sinirilari igerisinde kalmistir [48].
Sekil 7.3 de C1 ile adlandirilan ¢6ziindiirme isleminden sonra 500 °C ‘de 4 saat yaslandirilan

deney numunesinin SEM goriintiisii ve EDS analizi goriilmektedir.

i i i
i ‘ i

Sekil 7.3. 500 °C de 4 saat yaslandirilan deney numunesinin (C1) SEM goriintiisii ve EDS
analizleri
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C: deney numunesinin EDS analizleri incelendiginde, 1 ile gosterilen bdlgede TisNis
cokeltilerinin olustugu goriilmektedir. Olusan TisNis ¢okeltileri 450 °Cde 4 saat

yaglandirilan deney numunesindeki (B1) TisNis ¢okeltilerine gore, kalinliklar: artmustir.

Paryab ve arkadaslar1 yapmis olduklar1 ¢alismada yaslandirma sicakligini 400 °C den 800
°Cye kadar artirmuis, TisNi4 ¢Okeltilerinin diisiik sicaklikta yaslandirilan numunelerde ¢ok
ince oldugunu ve uzun bir siire veya yiiksek sicaklikta bu c¢okeltilerin biiylidiigiini
gozlemlemistir. Olusan ¢okeltilerin - boyutlarinin  artmasiyla matris ile uyumlarini
kaybettiklerini belirtmislerdir. Deney ¢alismasinda da yapilan ¢alismaya benzer sekilde 400
°Cde cok ince TisNis ¢okeltileri gdzlemlenmis, sicakligin arttirilmasiyla bu ¢okeltilerin

boyutlarinin arttig1 tespit edilmistir [49].

NiTi alagimlarinda spesifik doniisiim sicakliklari, kimyasal bilesim, ¢okelti inkliizyonlari,
deformasyon isleminden kaynaklanan lokalize gerilmeler dahil olmak {izere mikro yapisal
degiskenler tarafindan yonetilir. Aym1 zamanda sekil hafiza o6zelligi gosteren NiTi
alagimlarinin dontisiim sicakliklar1 bu degiskenlerde meydana gelen kiiciik degisikliklere
kars1 ¢ok hassastir. Kimyasal bilesim degisikligi doniisiim sicakliklari iizerinde en biiyiik
etkiye sahip olma egilimindeyken, lokalize i¢ gerilemeler doniisiimiin biyiikligiinii ve
davranigini degistirme egilimindedir. Bu nedenle NiTi alagimlarinda yaslandirma sonrasinda

meydana gelen mikro yapisal degisiklikler 6nem arz etmektedir [50].

Az, B2 ve C; kodu ile gosterilen ¢oziindiindiirme isleminden sonra sirasiyla 400, 450 ve 500
°C de 8 saat siire ile yaslandirilan NiTi alasimina sahip deney numunelerinin Resim 7.2 de

SEM goriintiileri yer almaktadir.
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Resim 7.2. Coziindiirme 1s1] isleminden sonra farkli sicakliklarda 8 saat yaslandirma 1s1l
islemi uygulanmis deney numunelerinin SEM goriintiileri;
8 saat; 400 °C (A2), 450 °C (B2), 500 °C (C2)

Resim 7.2 de verilen SEM goriintiileri incelendiginde 400 °C de 8 saat siire ile yaglandirilan
deney numunesinin  (A2), tane smirlarina yakin bolgelerde ¢okeltilerin  olusumu
gozlemlenirken, 450 °C'de 8 saat yaslandirilan deney numunesinde (B2), c¢okeltilerin
olusumu tane icerisinde yogunluk gostermistir. Cokeltilerin tane igersindeki konumlar1 4
saat siire ile yaslandirilan deney numunelerine (A1, B1) benzerdir. Ek olarak mikro yap1
gortntiilerinde A ile adlandirilan deney numunesinde, olduk¢a ince yapida TisNis

cokeltileri olustugu goriilmektedir.

Tanelerin i¢ kisminda olusan TisNis ¢okeltilerinin yonleri ayn1 dogrultudadir. B> deney
numunesinde ise, TizNis ¢okeltilerinin tanelerin iglerinde, farkli boyutlara ve yonelimlerde
olustugu goriilmektedir. Matris igerisinde olusan TisNis ¢okeltileri heterojen dagilim

gostermistir.

Yaglandirma sicakliginin 500 °C ye ¢ikarilmasi sonucunda, C> deney numunesinde TisNi4
¢okeltilerinin yani sira Ti2Ni3z ve TiNis ¢okeltileri olustuguda mikro yapi goriintiilerinde
goriilmektedir. Nikelce zengin ¢okeltiler, daha dnceki yapilan ¢alismalardan, uygulanan 1sil
islemler sonucunda, ¢okelen ikincil fazlarin boyutlarina dagilimlarina, yonelimlerine ve
matris fazi ile uyumluluklarina baglh olarak, hem doniisiim sicakligt hemde doniisiim

davranis1 degistirebildigi bilinmektedir [50].
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Sekil 7.4 de ¢oziindiirme isleminin akabinde 400 °C de 8 saat siire ile yaslandirilan deney
numunesinin (B2) SEM goriintiisii ve EDS analizleri verilmistir. Yapilan EDS analizine

Olusan Ti3Nis ¢okeltilerinin ayni yonde ve oldukga ince yapida olustugu goriilmektedir.
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Sekil 7.4. 400 °C de 8 saat yaslandirilan deney numunesinin (A2) SEM goriintiisii ve EDS
Analizi

Sekil 7.4 de verilen Az deney numunesinde koyu gri ile gosterilen 3 numarali bolgelerde ise
Tice zengin Ti2Ni ¢okeltilerinin varhigi s6z konusudur. Bu durum ayni sicaklikta 4 saat
yaslandirilan deney numunesine (Az) benzerdir. SEM goriintiisiinde 2 ile gosterilen bolgede

ise NiTi ¢okeltilerine rastlanmustir.

Sekil 7.5de c¢oziindiirme isleminden sonra 450 °C'de 8 saat siirede yaslandirilan B:
adlandirilan deney numunesinin SEM goriintiisii ve EDS analizleri verilmistir. Yapilan EDS
analizi incelendiginde 1 ile gosterilen bolgelerde TizNis fazina rastlanmistir. Az deney

numunesinde goziiken, TisNis partikiillerine oranla irilestigi soylenebilir.
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Sekil 7.5. 450 °Cde 8 saat yaglandirilan deney numunesinin (B2) SEM goriintiisii ve EDS
analizleri

Mikro yapida 2 ile gosterilen bolgede ise diger tane iglerinde olusan c¢okeltilerin
kalinliklarina gore, daha ince yapida olusan TisNis ¢okeltileri goriilmiistir. Bu ¢okeltilerin
boyutlarmin farkliligindan kaynakli TisNis ¢okeltilerinin heterojen yapr sergiledigi
diistiniilmektedir. B1 deney numunesine benzer sekilde B2 deney numunesinde de tane
icerisinde olusan ince TisNis ¢okeltilerinin boyutlar1 ve kalinliklari, artmistir. Son olarak
mikro yapida oldukc¢a az miktarda 3 ile gosterilen bolgede Ti2Nis ¢okeltileri olusmustur.

Sekil 7.6 de Czile adlandirilan ¢6ziindiirme isleminden sonra 500 °C de 8 saat yaslandirilan

deney numunesinin SEM goriintiisii ve EDS analizleri verilmistir.
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Sekil 7.6. 500 °Cde 8 saat yaslandirilan deney numunesinin (C2) SEM goriintiisii ve EDS

analizi

C2 deney numunesinin mikro yap: goriintiisiinde 1 ile gosterilen matris bolgesinde, TisNis

¢okeltileri gézlemlenmistir. Olusan TisNis ¢okeltileri B2 deney numunesinden farkli olarak,

boyutsal olarak azalmistir. Bu durum yapida nikelce zengin, Ti2Nis ve TiNiz ¢okeltilerinin

olusmasina atfedilebilir. Daha Onceki yapilan calismalarda, ara sicakliklarda yapilan

yaslandirma 1s1l islemleri sonucunda ¢okelme kinetiginin TisNis — Ti2Niz — TiNisz oldugu

bilinmektedir. Deney ¢alismasindan elde edilen verilere uyumlu olarak, TizNis ¢okeltilerinin

boyutlarinda azalma goriiliirken, Ti2Nis ve TiNis ¢okeltilerinin boyutlarinda artis oldugu
sOylenebilir. (Sekil 7.6. sirasiyla 2,3 ) [51,52].
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Yaglandirma Ni bakimindan zengin NiTi sekil hafizali alasimlarin mekanik 6zelliklerini
herhangi bir ek mekanik egitim olmaksizin optimize etmek amaciyla yapilan islemlerdendir.
Yapilan yaslandirma 1s1l isleminin sicakligi, siiresi ve soguma hizi ¢okelme ve dolayisiyla
alasgimin sekil hafiza 6zelligini etkilemektedir [51,52]. As, Bs ve Cs kodlu numuneler,
¢oziindiindiirme isleminin ardindan sirasiyla 400, 450 ve 500 °Cde 12 saat yaslandirilan
NiTi tel deney numunelerinin Resim 7.3 de SEM goriintiileri verilmektedir.

Resim 7.3. Coziindiirme 1s1l isleminden sonra farkli sicakliklarda 12 saat yaslandirma 1s1l
islemi uygulanmis deney numunelerinin SEM goriintiileri;
12 saat, 400 °C (Az), 450 °C (Bz3), 500 °C (C3)

Resim 7.3de verilen SEM goriintiileri incelendiginde 400 °C ve 450 °Cde 12 saat
yaslandirilan deney numunelerinde (As, Bs) tane iglerinde yer yer goziiken farkl
yonelimlere sahip TizNis ¢okeltilerinin olustugu gézlemlenmistir. 400 °C de olusan TisNis
cokeltileri sicakligin 450 °C ¢ikarilmasi ile irilesmistir. 12 saat siirede yaslandirilan deney
numunelerinde yaslandirma sicakliklari arttikga TisNis ¢okeltilerinin boyutu da arttigi
sOylenebilir. Christopher M. ve arkadaglar1 yapmis olduklar1 calismada 1 mm kalinliginda
NiTi levhalari ¢6ziindiirme isleminden sonra 400-600 °C arasinda ayni siire ile yaglandirmis,
yaglandirma sonrast mikro yapidaki degisiklikleri SEM mikroskobu ile incelemistir. Elde
ettikleri veriler deney ¢aligmamiza benzer sekilde yaslandirma sicakliginin artmasi ile olusan

TisNis ¢okeltilerinin boyutlarinin arttigini belirtmislerdir [53].

Sekil 7.7 de ise ¢oziindiirme isleminin akabinde 400 °C de 12 saat siire ile yaslandirilan
deney numunesinin (As) SEM goériintiisti ve EDS analizleri verilmistir. Yapilan EDS analizi
incelendiginde, tane sinirlar1 daha yiiksek Ni igerigine sahiptir. Bu durum tane sinirlar

cokelti ve ana faz arasindaki ara yiizey enerjisini azaltarak, ¢ekirdeklenmeyi enerjisel olarak
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desteklenmesi ile yorumlanabilir. Once olusan ¢okeltilerin tutarli gerilim alanlar1 tane
siirlarindan belirli mesafede daha az siklikla olusan ve bu sayede daha biiyiik boyutlara

ulasan diger ¢okeltilerin ¢ekirdeklenmesine yardimci olur [54].
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Sekil 7.7. 400 °C de 12 saat yaslandirilan deney numunesinin (As) SEM goriintiisii ve EDS
analizi

Yapilan EDS analizine gore; mikro yap1 goriintiisiinde 1 ile gosterilen bolgesel analizde
TisNis ¢okeltilerine rastlanmistir. Bu ¢okeltilerin tane sinirlarinda farkli yonelimlerde
olustugu tespit edilmistir. Olusan TisNis {in ¢Okeltilerinin tane sinirlarina ¢okelmesi
temelinde tane sinirlariyla iligkili kisa mesafeli gerilim alanlarinin da dikkate alinmasi
gerekmektedir [54]. Deney numunesinde koyu gri ile gosterilen 3 ile gdsterilen noktasal
analizde ise titanyumca zengin g¢okeltiler elde edilmistir. Bu ¢okeltilerin Ti2Ni oldugu
diisiiniilmektedir. Son olarak Az deney numunesinde benzer sekilde, 2 ile gosterilen mikro
yapida oldukc¢a az miktarda goriilen Ti2Nis ¢okeltileri olusmustur.

Sekil 7.8 de ise ¢oziindiirme isleminden sonra 450 °C'de 12 saat siire ile yaslandirilan B3

deney numunesinin SEM goriintiisii ve EDS analizleri verilmistir.
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Sekil 7.8. 450 °C de 12 saat yaslandirilan deney numunesinin (B3) SEM goriintiisti ve EDS
analizi

Yapilan EDS analizi incelendiginde 2 ile gosterilen beyaz bolgelerde NiTi fazina
rastlanmistir. Az deney numunesinde olusan NiTi partikiillerine oranla irilestigi soylenebilir.
450 °C'de 4 saat yaslandirilan deney numunesinde (Bs), 1 ile gosterilen bolgede ise TisNia
faz1 belirgindir. Bu ¢okeltilerin boyutunun Az deney numunesinde olusan TisNis
cokeltilerinin boyutlarina oranla irilestigi sOylenebilir. Deney numunesine yapilan XRD
analizinde mikro yapiya uyumlu olarak pik siddetinde artis s6z konusudur. Son olarak
yapilan B3 deney numunesine yapilan EDS analizinde 2 ile gosterilen bolgede, Ti2Nis

cokeltileri goriilmektedir.

Sekil 7.9da ise ¢oziindiirme isleminden sonra 500 °C'de 12 saat siire ile yaslandirilan C3

deney numunesinin SEM goriintiisii ve EDS analizleri verilmistir.
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Sekil 7.9. 500 °Cde 12 saat yaslandirilan deney numunesinin (C3) SEM goriintiisii ve EDS
analizi

Cs ile adlandirilan deney numunesinin EDS analizi incelendiginde 1 ile gosterilen bolgede
TisNis ¢okeltileri olustugu goriilmektedir. Olusan TisNis ¢okeltileri, 450 °C'de 12 saat
yaslandirilan deney numunesinde (B3), olusan ¢okeltilere oranla incelmistir. Ayn1 zamanda
Cs deney numunesinde olusan TisNis gOkeltileri, hacimsel olarak azalmistir. 500 °C de 12
saat yaslandirma sonucu olusan ¢okeltiler, kisa ve heterojen yapida oldugu goriilmektedir.
Cokeltilerin etrafinda olusan kiigiik gerilmeler mevcudiyetinde tane sinirlart ve tane
iclerinde baska ¢okelti varyantlar1 da goriilmektedir. C3 deney numunesinde 2 ile gdsterilen
bolgede nikelce zengin TiNis ¢okeltileri olugtugu goriilmektedir. Deney numunesine yapilan

XRD analizi ile mikro yap1 goriintiisii desteklenmektedir.

NiTi ikili faz diyagramina gore Ni bakimindan zengin NiTi alagimlarinda iki kararli faz olan
TiNi ve TiNiz bulunmaktadir. Ayni zamanda bu sekil hafizali alagimlarda yarikararli TisNis
ve TioNiz ¢okeltileri yaslandirma 1sil islemi yardimiyla olusabilecegi bilinmektedir.
Yarikararli TizNis ve TizNis gokeltilerinin olusumu biiyiik 6l¢tide yaslandirma sicakligi ve

stiresine baglidir [50].
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Yaslandirma siiresindeki degisimlere gore mikro yapisal olarak deney numuneleri

incelendiginde asagidaki sonuglar elde edilebilir.

e A, Az ve Azile adlandirilan deney numuneleri, ¢oziindiindiirme isleminin sonra sirasiyla
400 °Cde 4, 8 ve 12 saat siire ile yaslandirilmistir. Deney numunelerinin mikro yapi
gorlintiilerinde yaglandirma siiresinin artis1 ile beraber ortalama tane boyutunun arttigi
belirlenmistir.

e 400 °Cde yaslandirilan deney numunelerinde (A1, A2, Az), yaslandirma siiresinin
artmasiyla farkli yonelimlere sahip TisNis ¢okeltileri yapida belirginlesmistir. TisNis
cokeltilerinin ara yiizii ve matris etrafindaki uyumlu stres alani nedeniyle martenzitik
dontisiim iizerinde kritik bir etkiye sahiptir. TisNis ¢okeltileri tane sinirlart ve tane
icerisinde konumlanmigtir. 400 °C'de 12 saat yaslandirilan deney numunesinde (Az)
olusan bu ¢okeltilerin boyutu artmistir. TisNis ¢okeltilerinin boyutlari arttik¢ca matris ile
tutarliliklarini kaybettikleri bilinmektedir [50].

e B, B2 ve Bz ile adlandirilan deney numuneleri, ¢oziindiindiirme igleminin sonra 450
°C de sirasiyla 4, 8 ve 12 saat siire ile yaslandirilmigtir. Deney numunelerinin mikro yap1
goriintiilerinde yaslandirma siiresinin artis1 ile beraber 400 °C'de yaslandirilan deney
numunelerine (A1, A2, Az) benzer sekilde, ortalama tane boyutu arttigi soylenebilir.
Genel olarak, tane sinirlarimin ¢okelti olusumunu destekledigi bilinir ve bu durum
yaglandirma 1s1l isleminden sonra tane sinirlarinin yakininda yiiksek yogunlukta
cokeltilere yol agmasi ile yorumlanabilir. Tane sinirlar1 ve tane i¢i arasindaki farkli
cokelme davramist NiTi alasimlarinda ¢ok asamali martenzitik donilisimiin ana
kaynagidir. Yapilan deney calismasinda da deney numuneleri farkli ¢cokelme davranislari
ve ¢ok agamali martenzitik doniisiim gostermislerdir [54].

e 450 °Cde 4 saat yaslandirilan deney numunesinde (Bz), sekil hafiza etkisinde rol oynayan
TisNis ¢cokeltileri bazi tanelerin i¢ bolgesinde ve farkli yonelimlerde ince yapida olustugu
goriilmistlir. Benzer bir ¢alismada Zou ve arkadaglar1 450 °C'de kisa ve orta siireli
yaslandirma sonucunda olusan TisNis ¢okeltilerinin matris ile tutarliliklarini korudugunu,
siirenin 20 saate getirilmesiyle bu ¢okeltilerin Ostenit matrisi ile uyumluluklarini
kaybettiklerini belirtmiglerdir [50, 55]. Yapilan ¢alismada yaslandirma siiresinin 8 saate
cikarilmasiyla tane igerisinde farkli yerlerde goziiken TisNis ¢okeltileri miktar olarak
artmig, 450 °C'de 12 saat yaglandirilan deney numunesinde (B3), ise olusan TizNia

cokeltilerinin kalinliklar1 artmistir. Ayni zamanda yaslandirma siiresinin 8 saate
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arttirtlmasiyla (B2), mikro yapida nikelce zengin TisNi ¢okeltileri tespit edilmistir. 12
saat yaslandirma sonrasinda ise olusan TiNi3z ¢okeltileri mikro yapida irilesmistir.

e (i, C; ve Csile adlandirilan deney numuneleri, ¢ozlindiindiirme isleminin sonra sirasiyla
500 °Cde 4, 8 ve 12 saat siire ile yaslandirilmistir. Deney numunelerinin mikro yapi
gorlintiilerinde yaslandirma siiresinin artis1 ile beraber ortalama tane boyutu arttigi
belirlenmistir. C1 deney numunesinde olusan farkli yonelimlere sahip TisNis ¢okeltileri,
bazi tanelerin igerisinde goriilmiistiir. Yaslandirma siiresinin artmasiyla birlikte TisNis
¢okeltilerinin miktari azalmis, 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunesinde (C3) son
derece az miktarda olustugu sdylenebilir.

e Ayni zamanda yaslandirma siiresinin 8 saate cikarilmasiyla (C2), tane igerisinde az
miktarda TisNi2 ¢okeltileri olusmustur. Bu ¢okeltiler mikro yapi goriintiilerinde parlak
kiiresel pargaciklar olarak goriilmektedir. TisNi2 ¢okeltileri mikro yap1 igerisinde,
yaslandirma siiresinin artisi ile birlikte artarak homojen dagilim sergilemislerdir. Tane
sinirlari etrafinda ¢ekirdeklenmis nispeten kiigiik plaka benzeri TisNiz ¢okeltileri, Ostenit
matrisi igerisinde yiiksek yogunlukta kiigiik TisNis plakalarinin ¢evresinde kayboldugu
mikro yap1 resimlerinden goriilebilir. TisNiz ¢okeltilerinin hacminin arttigi (Cz) ve
biyiidiigii bolgelerde TisNis ¢okeltilerinin tiikkendigi mikro yapi resimlerinden ifade
edilebilir. Deney c¢alismasina benzer sonuglara sahip olan Kuang ve arkadaslarinin
yapmis olduklar1 ¢alismada, nikelce zengin NiTi alasimina sahip 2 mm kalinligindaki
levha ¢oOziindiirme 1s1l islemi sonrasinda 500 ve 600 °C arasinda cesitli siirelerde
yaslandirmistir. Yaslandirma siiresine artisina bagli olarak, TisNis¢okeltilerinin tiikendigi

ve mikro yapida belirginlesen TisNi2 ¢okeltilerini tespit etmistir [50].

7.2. XRD Analizi Sonuglari

Deney numunelerine ¢éziindiirme ve sonrasinda yaslandirma islemi uygulanmasiyla ¢esitli
fazlar olusmaktadir. Bu fazlarin tespiti amaciyla XRD o6l¢iimleri yapilmistir. Coziindiirme
islemi sonrasinda sirasiyla 400, 450 ve 500 °C de 4 saat yaslandirilan deney numunelerinin

(A1, Bz, C1) XRD egrileri Sekil 7.10 da sunulmustur.
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Sekil 7.10. Sirastyla A, B1 ve C1 deney numunelerinin XRD sonucu

A1, By ve C1 deney numunelerinin XRD analizi sonucu incelendiginde; NiTi (B2) fazi, B19',

TisNigs, TiNi3 ve Ti2Ni ¢okeltilerinin pikleri tespit edilmistir. A; deney numunesinde dstenit

(B2) pikleri, mikro yapida goriildiigii gibi dstenit fazinin varligini dogrular.

Ostenit fazinin diger yaslandirma sicakliklarina gore, en yiiksek siddeti 400 °Cde

yaslandirilan deney numunesinde (A1) tespit edilmistir.

Ek olarak, A1 deney numunesinin XRD analizi sonucunda, mikro yapida koyu gri olarak
beliren ¢okeltilere uyumlu olarak, Ti2Ni ¢okeltilerinin  pikleri XRD analizinde

goriilmektedir. B1 deney numunesinde ise Ti2Ni c¢okeltisinin pikleri belirgin olarak
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gozlemlenmemis, Ostenit fazinin siddeti azalmistir. Bunun nedeni yaglandirma 1s1l isleminde

sicakligin artmasiyla martenzitik faz (B19') ortaya ¢ikarken, Ostenit (B2) fazinin azalmasidir.

Yaslandirma 1s1l islemi asir1 doymus nikelin uzaklastirilmasina ve TisNi4, TiNiz gibi fazlarin
olusmasina neden olur. Buna paralel olarak; ayni siirede yaslandirilan deney numunelerinde
TisNis ¢okeltilerinin pikleri, 450 °C de belirginlesmeye baslamigtir. By deney numunesine
yapilan XRD analizi sonucunda, mikro yapida goriilen nikelce zengin TiNiz ¢okeltilerinin
pikleri de tespit edilmistir. Yaslandirma sicakliginin 500 °C'ye ¢ikarilmasiyla (C1 deney
numunesi) benzer sekilde nikelce zengin TizNis ve TiNis ¢okeltilerinin pikleri gozlemlenmis,
siddetleri ise yaslandirma sicakliginin artmasiyla birlikte artmistir. Deney caligmasina
benzer sekilde Jiang ve arkadaslar1 NiTi alasimina sahip ¢ubugu 300, 450 ve 600 °C de
yaslandirmistir. Yaslandirma sicakliginin artis ile birlikte mikro yapida olusan c¢okeltiler
artmig ve bu artts XRD analizi sonucunda pik siddetlerinde artisa neden oldugunu

belirtmisledir [47,48,54].

Coziindiirme islemi sonrasinda sirastyla 400, 450 ve 500 °C de 8 saat yaslandirilan deney
numunelerinin (A2, B2, C2 ) XRD egrileri Sekil 7.11de verilmistir. A2, B> ve C; ile
adlandirilan deney numunelerinin XRD analizi sonucu incelendiginde; 4 saat yaslandirilan
deney numunelerine (A1, B1 ve C1), benzer sekilde NiTi (B2) fazi, B19', TisNis, TiNiz ve
TioNi ¢okeltilerinin pikleri tespit edilmistir. Ostenit fazinin diger yaslandirma sicakliklarina
gore, en yiiksek siddeti 400 °C de yaslandirilan deney numunesinde (A2) tespit edilmistir.
A> deney numunesinde mikro yapida tespit edilen ¢okeltilere uyumlu olarak, numunede
Tiz2Ni ¢okeltilerinin pikleri de belirgindir. B2 deney numunesinde ise Ti2Ni ¢okeltisinin
pikleri belirgin olarak gézlemlenmemis, mikro yapida gozilken matrisle uyumlu TizNig
cokeltilerinin pikleri artig gostermistir. Ayni zamanda yapida nikelce zengin TiNis
¢okeltilerinin piklerinin siddetlerinde de artis s6z konusudur. TisNis ve TiNis ¢okeltilerinin

piklerindeki artis mikro yap1 resimlerini agiklar niteliktedir.
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Sekil 7.11. Sirasiyla Az, B2 ve C2 deney numunelerinin XRD sonucu

500 °C de 8 saat siire ile yaslandirilan deney numunesinin (C2), XRD analizi sonucunda ise
B2 deney numunesine benzer sekilde, nikelce zengin TisNis ve TiNis ¢okeltilerinin pikleri
gozlemlenmistir. Yaglandirma sicakliginin 500 °C'ye ¢ikarilmasiyla TisNis ¢okeltilerinin
piklerinin siddeti azalirken, mikro yapida farkli yonelimlerde dagilim gosteren TiNis
cokeltilerinin piklerinin siddetleri artis gostermistir. Bu durum yaslandirma sicakliginin
artmastyla, mikro yapida goriilen TiNiz c¢okeltilerinin hacimsel fraksiyonun artmasi ile
uyumludur. Son olarak C2 deney numunesinin mikro yapisinda tespit edilen NizTi2 fazinin
XRD pikleri belirgin olarak gézlemlenememistir. Bunun nedeni yapida olduk¢a az miktarda

olmasindan kaynaklanmaktadir.
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(Coziindlirme islemi sonrasinda sirastyla 400, 450 ve 500 °C de 12 saat yaglandirilan deney

numunelerinin (As, Bz, C3) X-1s11 difraktogrami Sekil 7.12 ‘de sunulmustur.
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Sekil 7.12. Sirastyla Az, B3 ve Cz deney numunelerinin XRD sonucu

Az deney numunesinin XRD analizi sonucu incelendiginde; mikro yapida tespit edilen
¢okeltilere uyumlu olarak, numunede Ti2Ni ¢okeltilerinin pikleri belirgindir. Ayni zamanda
deney numunesinde sekil hafiza etkisinde 6nemli rol oynayan TisNis ¢okeltilerinin pikleri
de belirginlesmistir. Bu c¢okeltiler, mikro yapida farkli yonelimlerde ve ince yapida
goriilmistir. Bz deney numunesinde ise Ti2Ni ¢okeltisinin pikleri belirgin bir sekilde
gozlemlenmeyerek B19' pikinin siddeti artis gosterdigi soylenebilir. TisNis ¢Okeltilerinin
pikleri 450 °C de 8 saat siire ile yaslandirilan deney numunesinde (Bs), mikro yapida goriilen

¢oOkeltilerin irilesmesi ile birlikte azalmistir.
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Ayni1 zamanda yapida nikelce zengin TiNis ¢okeltilerinin pikleri de tespit edilmistir. 500
°C de 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunesinde ise (C3z), XRD analizi sonucunda B3
deney numunesine benzer sekilde nikelce zengin TisNis ve TiNiz c¢okeltilerinin pikleri
gbzlemlenmistir. C3 deney numunesinde, 400 ve 450 °C'de 12 saat yaslandirilan deney

numunelerine gore (As, B3), TiNis ¢okeltilerinin pikleri belirginlesmistir.

Deney numunelerine yapilan XRD analizlerinin farkli yaslandirma siirelerine gore degisimi

incelendiginde asagidaki sonuglar elde edilebilir.

e 400°C de 4, 8, 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerinin (A1, A2, A3) XRD
analizi sonucu incelendiginde; dstenit fazinin diger sicakliklara gore en yiiksek siddeti,
400 °C'de 4 saat siire ile yaslandirilan deney numunesinde (A:) tespit edilmistir.
Yaslandirma siiresinin artmastyla XRD analizinde goriilen Ostenit faz1 pikinin siddetinde
azalma sz konusudur.

e A1 Az, Aszdeney numunelerinin mikro yapi resimlerinde tespit edilen ¢okeltilere uyumlu
olarak deney numunesinde Ti2Ni ¢okeltilerinin pikleri de belirgindir. Yaslandirma
stiresinin 8 saate ¢ikarilmasiyla (Az) bu ¢okeltilerin pik siddetlerinde azalma goriilmiistiir.
Pik siddetlerindeki azalma, mikro yap1 resminde goriilen c¢dokeltilerin hacimsel
fraksiyonlarinin azalmasi durumunu agiklamaktadir.

e 400°C de farkl siirelerde yaslandirilan deney numunelerinde; yaslandirma siiresinin
artmast ile Ti3Nis ¢okeltilerinin pikleri belirginlesmistir. Bu durum yaslandirma 1sil islemi
asirt doymus nikelin uzaklastirilmasina ve TisNis, TisNi gibi fazlarin olusmasi ile
aciklanabilir. Yaslandirma siiresinin 12 saate ¢ikarilmasiyla (As), ise mikro yapi da
belirginlesen TizNis ¢okeltilerinin pik siddetlerinde artis gdzlemlenmistir.

e 450 °Cde sirasiyla 4, 8, 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerinin (B, Bz, Bs)
XRD analizi sonucu incelendiginde ; B19' fazinin diger sicakliklara gore en yliksek
siddeti 450 °C de 8 saat siire ile yaslandirilan deney numunesinde (B2), tespit edilmistir.
Bunun nedeni yaslandirma 1s1l isleminde siirenin artmasiyla martenzitik faz (B19') ortaya
cikarken, B2 Ostenit fazinin azalmasidir. Deney numunelerinde TizNis ¢okeltilerinin
pikleri ise mikro yapi resimlerine uyumlu olarak, yaslandirma siiresinin artmasiyla
belirginlesmeye basladi ve yaslandirma siiresinin 12 saate ¢ikarilmasiyla (Asz deney
numunesi) mikro yapida belirginlesen TisNis ¢okeltilerinin pik siddetlerinde artis

gbozlemlenmistir.
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e 500 °Cde sirasiyla 4, 8, 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerinin (C1, Cz Ca)
deney numunesinin XRD analizi sonucu incelendiginde; mikro yapi resimleri ile uyumlu
olarak yaslandirma siiresinin artmasiyla, TisNis ¢okeltilerinin pikleri belirginlesmeye
baslamis, 12 saat siirede TizNis ¢okeltilerinin pik siddetleri azalarak NisTi ¢okeltisinin

piklerinde artis gézlemlenmistir.

7.3. DSC Analizi Sonuclari

Cozilindiirme isleminin ardindan 400, 450 ve 500 °C de 4 saat siire ile yaslandirilan deney
numunelerinin  doniisiim  sicakliklarinin ~ belirlenebilmesi amaciyla 10 °C/dakika
isitma/sogutma hizinda DSC analizleri gergeklestirilmistir. DSC egrilerinin st kismi
sogutma sirasindaki ekzotermik gecisi temsil ederken, alt kismi i1sitma sirasindaki
endotermik gegisi gostermektedir. Sekil 7.13 de 400 °C ‘de 4 saat siire ile yaslandirilan deney

numunesinin (A1) DSC grafigi goriilmektedir.
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Sekil 7.13. A1 deney numunesinin DSC grafigi

A1 deney numunesinin DSC grafigi incelendiginde sogutma sirasinda tek asamali, 1sitma
sirasinda ise ¢ift asamali doniisiim gézlemlenmistir. Deney numunesi yiiksek sicakliklardan
diisiik sicakliklara termal olarak cevrildigi i¢in martenzit (B19') fazina gecer. Bu doniisiim

mikro yapisal goriintiiler ile desteklenmistir.
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A1 deney numunesinin sogutma sirasinda olusan martenzit fazinin doniisiim sicakliklari,
martenzit baslangi¢ sicakligi (Ms) 45,5 °C, martenzit bitis sicakliginin (Mf) 25,53 °C oldugu
belirlenmistir. Isitma sirasinda goriilen Ostenit fazinin doniisiim sicakliklari ise Ostenit

baslangi¢ sicakliginin (As) 42,85 °C, Gstenit bitis sicakligi (Af) 49,70 °C dir.

Yaslandirma sonrasinda ¢oklu doniisiim piklerinin ortaya ¢ikmasi NiTi alasimlarinda sik
goriilen bir durumdur. Bunun nedeni yiiksek ve diisiik sicaklik fazlari arasinda, ara bir
kristalografik fazin meydana gelmesinden kaynaklanmaktadir. Bu tiir bir ara faz,
yaglandirilmis NiTi alasiminin DSC grafiginde yaygin olarak gozlenir ve R-fazi olarak
belirlenmistir [50]. Deney numunesinin DSC grafiklerinde 1sitma sirasinda olusan R fazi
baslangi¢ sicakligi (Rs) 30,38 °C ve R faz1 bitis sicakligi (Rf) 35,93 °C olarak belirlenmistir.
Benzer bir ¢alisma Silva ve arkadaslar1 NiTi alasimina sahip tel numuneleri ¢éziindiirme
isleminden sonra farkli yaslandirma parametrelerine tabi tutarak, doniisiimleri DSC analizi
ile incelemislerdir. 400 °C de yaslandirilan numunede, sogutma sirasinda deney sonuglari
ile uyumlu olacak sekilde calismalarinda B2 — R doniisiimii 1sitma sirasinda ise iki agamali

B19' — R — B2 doniisiimii gézlemlemislerdir [42].

Sekil 7.14de ise 450 °C'de 4 saat yaslandirilan deney numunesinin (B1) DSC grafigi

gosterilmektedir.
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Sekil 7.14. B1 deney numunesinin DSC grafigi
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450 °Cde yaslandirilan deney numunesinin DSC grafigi incelendiginde 1sitma ve sogutma
sirasinda ¢ok asamali doniisim goriilmektedir. Sogutma sirasinda B2— R — B19'

dontistimii goriliirken 1s1tma sirasinda B19'—-R—B2 doniisiimii gozlemlenmistir.

B1 deney numunesinin dstenit baslangic sicakligi (As) 34,30 °C ve Ostenit bitis sicaklig

(Af) 37,64 °Cdir. Isitma esnasinda olusan R fazinin baslangi¢ sicakligi ise (Rs) 27,23 °C
ve R fazinin bitis sicakligi (Rf) 31,60 °C dir. Elde edilen sicakliklara gore 450 °C de 4 saat
yaslandirilan deney numunesinin (B1) DSC grafiklerinde 1sitma sirasinda goriilen piklerin

konumlar1 400 °C de 4 saat yaslandirilan (A1) deney numunesine benzerdir.

B1 deney numunesinin sogutma sirasinda goriilen fazlarinin doniisiim sicakliklari, Ms

-13,37 °C ve Mf-24,29 °C iken, sogutma sirasinda olusan R fazinin baslangi¢ sicakligi (Rs)
30,85 °C, R fazinin bitis sicaklig1 (Rf) 17,64 °C dir. Benzer bir calismada; Xue ve arkadaslar
NiTi alagimina sahip polikristal deney numunelerini 1-12 saat arasinda farkli sicakliklara
yaslandirmis, deney numunelerinin doniisiim davranislarini incelemislerdir. Ydiriitiilen
deney calismasina benzer nitelikte 450 °C de kisa siirede yaslandirilan deney numunesinin

DSC grafiklerinde 1sitma sirasinda B19'—-R—B2 doéniisiimii gézlemlemislerdir [52].
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Sekil 7.15. C1 deney numunesinin DSC grafigi
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Sekil 7.15de 500 °C de 4 saat siire ile yaslandirilan deney numunesinin (C1), DSC grafigi
verilmektedir. C; deney numunesinden elde edilen DSC grafikleri, 450 °Cde 4 saat
yaslandirilan deney numunesine (B1), benzer sekilde sogutma ve 1sitma sirasinda ¢ok

asamal1 doniisiim gOstermistir.

C1 deney numunesinin yiiksek sicaklik fazi olan 6stenitin, baglangi¢ sicakligi (As) 30,97 °C
ve bitis sicakligr (Af) 44,76 °C dir. Isitma sirasinda olusan R fazinin ise baslangi¢ sicakligi
(Rs) 16,94 °C ve R faz1 bitis sicakligi (Rf) 25,57 °C dir.

C1 deney numunesinin sogutma sirasinda olusan fazlarinin doniisiim sicakliklari, Ms -19,95
°C ve Mf -11,21 °Cdir. Sogutma sirasinda olusan R fazinin baslangi¢ sicakligi ise Rs 8,68
°C ve R faz1 bitig sicakligi Rf -1,45 °C dir. Yaglandirma sicakliginin artmasi ile 500 °C de
sogutma sirasinda olusan ilk tepe noktasi keskinlesmeye baslar ve benzer bir konumda kalir,
ikinci doniisiim tepe noktasi ise daha diistik bir sicakliga yaklasik -19,95 °C ‘ye kayar. Sonug
olarak yaslandirma sicakliginin artis1 ile sogutma c¢evrimi zirveleri birbirine daha da

yaklastig1 soylenebilir.

Sekil 7.16da 400, 450 ve 500 °Cde 4 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerinin

(A1,B1,C1) faz doniisiim sicakliklarinin degisim grafigi verilmistir.
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Sekil 7.16. 4 saat stire ile farkl sicakliklarda yaslandirilan deney numunelerinin
(A1, By, C1) faz doniisiim sicakliklarinin degisimi

Sekil 7.16da verilen grafige gore yaslandirma sicakligr arttikca Ostenit baslangic ve bitis
sicakliklart azalmistir. Bunun nedeni, yaslandirma sicakliginin artmasiyla Ni’in matris
igerisindeki ¢oziiniirliigii artmasi ve bu sebeple doniisiim sicakliginin diismesidir.

Fan ve arkadagslar1 NiTi alasimina sahip numunelere farkli sicakliklarda yaslandirma 1s1l
islemi uyguladiktan sonra DSC grafiklerinden elde edilen doniisiim sicakliklarini
irdelemislerdir. Yiiriitiilen ¢alismaya benzer sekilde, yaslandirma sicakliklarinin artisi ile
dontistim sicakliklarinda diislis gdzlemlemisler ve bu sonucun Ni in kati ¢oziiniirliigiiniin

artmasina baglamislardir [53].

Yaslandirma sicakliginin artmasiyla Ms ve Mf sicakliklari 6nce azalig gosterirken 500 °C de
4 saat siire ile yaslandirilan deney numunesinde (C1), biiyiik oranda artis géstermistir. Ms ve
Mf degerindeki artiglar, c¢okelmelerin olugsmaya devam ettigini gostermektedir. Bu
sicakliklardaki gortilen artis XRD spektrumunda gozlemlenen c¢dokeltilerin artisi ile

uyumludur.

Tiz Nis ¢okeltilerinin olusumu nedeniyle yaslandirma 1s1l isleminden sonra numunelerde ¢ok

asamali doniistimler gozlemlenir. Literatiirde cok adimli martenzitik doniisiimleri
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cokeltilerin etrafinda olusan gerilim alanlar1 ve/veya c¢okeltiler arasinda gelisen Ni
konsantrasyon profillerinin ve R fazi ile B19' faz1 arasindaki ¢ekirdeklenme bariyer enerjileri
arasindaki farkliliklar nedeni ile iki ve ¢ok agsamal1 doniisiim gosterebilecegini agiklamigladir
[46-53]. Deney numunelerinde 1sitma ve sogutma sirasinda 2 asamali doniisiimler tespit
edilmistir. Sekil 7.16 da verilen grafikte Ai, B1, C1 deney numunelerinin 1sitma ve sogutma
sirasinda olusan R fazinin baslangig ve bitis sicakliklarinin degisimide verilmektedir. Deney
numunelerinin, DSC grafiklerinde 1sitma sirasinda B19'->R—B2 doniisiimii meydana
gelmektedir. Bu doniisiim sirasinda olusan R fazinin baslangic ve bitis sicakliklar

yasglandirma sicakliginin artmasiyla birlikte azalmistir.

Sogutma sirasinda ise, TizNi4 ¢okeltilerinin olusumu martenzitik doniisiimii engelleyerek R
fazinin olusumunu saglar. Bu nedenle yaslandirilmis deney numunelerinde sogutma
esnasinda B2—R—B19' doniisiimii gozlemlenir. Sekil 7.16 da verilen grafige gore, B1 ve
C1 deney numunelerinin, sogutma sirasinda goriilen ¢ift asamali bu doniigiimiin, Rs ve Rf

sicakliklarinda meydana gelen degisim belirtilmistir.

Grafige gore, B1 ve C1 deney numunelerinin sogutma sirasinda olusan R fazinin baglangic
ve bitig sicakliklar1 artan yaslandirma siiresiyle azalmistir. Bu durum Ostenit matrisindeki

denge Ni igeriginin artmasi Rs sicakliginin azalmasina neden olmasi ile agiklanabilir.

Cozilindiirme isleminden sonra 400, 450 ve 500 °C de 8 saat siire ile yaslandirilan deney
numunelerinin doniisiim sicakliklar1 belirlenebilmesi amaciyla 10 °C 1sitma/sogutma hizinda

DSC analizleri gergeklestirilmistir.
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Sekil 7.17. Az deney numunesinin DSC grafigi

A deney numunesinin DSC grafigi incelendiginde; sogutma sirasinda ¢ift agsamali, 1sitma
sirasinda tek asamali doniisiim gozlemlenmistir. A2 deney numunesinin isitma sirasinda
olusan Gstenit fazinin doéniistim sicakliklari olan As 36,08 °C ve Af 51,09 °C dir. A, deney
numunesinin sogutma sirasinda olusan martenzit fazinin doniisiim sicakliklari ise Ms -11,86
°C ve Mf -20,08 °C dir. Sogutma sirasinda olusan R fazinin doniisiim sicakliklari Rs 44,38
°C ve Rf 31,50 °Cdir.

Sekil 7.18'de 450 °C'de 8 saat yaslandirilan deney numunesinin (Bz), DSC grafigi
gosterilmektedir. 450 °C'de 8 saat yaslandirilan deney numunesinin (B2), DSC grafigi
incelendiginde 1sitma ve sogutma sirasinda ¢cok asamali doniisiim goriilmektedir. Sogutma
sirasinda B2— R — B19' doniisiimii goriiliirken 1sitma sirasinda B19'—>R—B2 doniisiimii

gozlemlenmistir.
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Sekil 7.18. B2 deney numunesinin DSC grafigi

B2 deney numunesinin 1sitma sirasinda olusan 6stenit fazinin doniisiim sicakliklari; As 71,86
°C ve Af 83,45 °Cdir. Isitma esnasinda olusan R fazinin baslangic sicakligi ise (Rs) 32,41
°C ve R fazmin bitis sicaklig1 (Rf) 44,84 °C dir. Deney numunesinin sogutma sirasinda
olusan martenzit fazinin doniigiim sicakliklari; Ms -4,22 °C ve Mf -12,62 °C dir. Sogutma
sirasinda olusan R fazinin doniisiim sicakliklari ise Rs 35,04 °C ve Rf 22,93 °C dir.

Sekil 7.19da 500 °Cde 8 saat siire ile yaslandirilan deney numunesinin (C2), DSC grafigi
gosterilmektedir. C» ile adlandirilan deney numunesi 450 °C de 8 saat yaslandirilan deney

numunesine (B) benzer sekilde sogutma ve 1sitma da ¢ok asamali doniisiim géstermistir.

C2 deney 1sitma sirasinda olusan Ostenit fazinin doniisiim sicakliklari; As sicakligi 29,65 °C
ve Af 35,35 °C dir. Isitma sirasinda olusan R fazinin baslangig sicakligi ise (Rs) 15,6 °C ve
R fazi bitis sicaklig1 (Rf) 25,77 °C dir.
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Sekil 7.19. Cz deney numunesinin DSC grafigi

Sogutma sirasinda olugan martenzit fazinin doniisiim sicakliklari; Ms -8,26 °C ve Mf
-19,31 °Cdir. Sogutma sirasinda olusan R fazinin doniisiim sicakliklari; Rs 8,61 °C ve Rf -

2,5 °Cdir.

Sekil 7.20de 400, 450 ve 500 °Cde 8 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerinin
(A2,B2,C2), faz doniisim sicakliklarinin degisim grafigi verilmistir. Grafige gore
yaslandirma sicakligi arttikga Ostenit baslangic ve bitis sicakliklart B2 deney numunesinde
artmis, yaslandirma sicakliginin artmaya devam etmesiyle As ve Af sicakliklar1 azalmigtir.
Bunun nedeni, yaslandirma sicakliginin artmastyla Ni’in matris igerisindeki ¢oziiniirliigiiniin
artmasidir. Yaslandirma sicakliginin artmasiyla Ms ve Mf sicakliklar1 6nce artig gostermis,

sicakligin 500 °C ye getirilmesi (C>), ile azalis gostermistir.



82

el A, 5
80 I+ A

==sile=TRs 151tma
|——Rf1s1tma

~ M s

S 60 - Mf

\.: [=p=—Rs sogutma

; =—=R{ s0futma

= 40 |

-2

=

2

wn

g 20

=

@~

=

£ )

Q //*

20 kL
1 . 1 1
A, B, C,
Deney Numuneleri

Sekil 7.20. 8 saat stire ile farkl sicakliklarda yaslandirilan deney numunelerinin
(A2,B2,C») faz doniisiim sicakliklarinin degisimi

Deney numunelerinde 1sitma ve sogutma sirasinda 2 asamali dontisiimler gézlemlenmistir.
Sekil 7.20 de verilen grafikte Az, B2, C> deney numunelerinin isitma ve sogutma sirasinda

olusan R fazinin baslangi¢ ve bitis sicakliklarinin degisimi grafikte belirtilmistir

450 ve 500 °Cde 8 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerinin (B2,C2), DSC
grafiklerinde 1sitma sirasinda B19'->R—B2 doniisiimii meydana gelmektedir. 400 °C de 8
saat yaslandirilan deney numunesinde (A2) ise 1sitma sirasinda tek asamali B19' —B2
dontistimii gozlemlenmistir. Sogutmada ise, TizNis ¢Okeltilerinin olusumu martenzitik
doniistimii engelleyerek R fazinin olusumunu saglar. Bu nedenle yaslandirilmis deney
numunelerinde sogutma esnasinda ¢ift asamali B2—-R—B19' doniisiimii gézlemlenir. Ao,
B> ve C, deney numunelerinin sogutma sirasinda olusan R fazinin baslangi¢ ve bitis
sicakliklari, artan yaslandirma stiresiyle azalmaktadir.

Ostenit matrisindeki denge Ni igeriginin artmasi Rs sicakliginin azalmasma neden
olmaktadir. Bu nedenle yaslandirma sicakliginin artisi ile 1sitmadaki doniisiim pikleri daha
diisiik sicakliklara kaymistir. Bu farkli yaglandirma kosullarina gére numune 6zelliklerinde

bir degisim oldugunu gostermektedir. Razali ve arkadaslar1 yapmis olduklar1 benzer bir
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caligmada NiTi alagimina sahip deney numunelerini 340 ve 490 °C arasinda ayni siirede
yaslandirmistir. Yaslandirma sonrasi elde ettikleri DSC grafiklerinde 460 °C'de R fazi
dontlistimiiniin olusumuna karsilik gelen ¢oklu pikleri gozlemlemisler ve ayn1 zamanda
deney ¢alismasindan elde edilen verilere uyumlu olarak yaslandirma sicakliginin 460 °C den
490 °CYye yiikselmesi ile 1sitma sirasindaki olusan doniisiim piklerinin daha diisiik

sicakliklara kaydigini belirtmislerdir [56].

Cozilindiirme isleminin ardindan 400, 450 ve 500 °C de 12 saat siire ile yaslandirilan deney
numunelerinin (Asz,B3,Cs), faz donilisiim sicakliklarinin belirlenebilmesi i¢in 10 °C/dakika

1sitma/sogutma hizinda DSC analizleri gerceklestirilmistir.
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Sekil 7.21. Az deney numunesinin DSC grafigi

A3z deney numunesinin DSC grafigi incelendiginde sogutma sirasinda tek asamali, 1sitma

sirasinda ¢ift asamali doniisiim gozlemlenmistir.

Az deney numunesinin 1sitma sirasinda olusan 6stenit fazinin doniisiim sicakliklari; As 74,43
°C ve Af 51,71 °Cdir. Isitma sirasinda olusan R fazi baslangig sicakligi ise (Rs) 33,35 °C
ve R fazi bitis sicakligr (Rf) 35,18 °Cdir. Deney numunesinin sogutma sirasinda olusan

martenzit fazinin dontisiim sicakliklari; Ms 47,5 °C ve Mf 28,66 °C oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 7.22'de 450 °C'de 12 saat yaslandirilan deney numunesinin (B3) DSC grafigi

gosterilmektedir.
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Sekil 7.22. B3 deney numunesinin DSC grafigi

450 °Cde 12 saat yaglandirilan deney numunesinin DSC grafigi incelendiginde sogutma
sirasinda ¢ok asamali, 1sitma sirasinda tek asamali doniisiim tespit edilmistir. Sogutma
sirasinda B2— R — B19' doniistimii goriiliirken 1sitma sirasinda B19' —B2 doniistimii
gozlemlenmigtir. B3z deney numunesinin isitma sirasinda olusan dstenit fazinin doniisiim
sicakliklar; As 35,25 °C ve Af 44,73 °Cdir. Sogutma sirasinda olusan martenzit fazinin
doniisiim sicakliklari; Ms 1,02 °C ve Mf -8,36 °C dir. Sogutma sirasinda olusan R fazinin
doniisiim sicakliklari ise Rs 33,36 °C ve Rf 23,68 °C dir.

Sekil 7.23 de 500 °C de 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunesinin (C3), DSC grafigi
verilmektedir.
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Sekil 7.23. Cs deney numunesinin DSC grafigi

500 °C de 12 saat siirede yaslandirilan deney numunesi (Cs), 400 °C ‘de 12 saat yaslandirilan
deney numunesine (As) benzer sekilde 1sitma sirasinda ¢ok asamali, sogutma da ise tek
asamal1 doniisiim gostermistir. C3 deney numunesinin Ostenit fazinin doniisiim sicakliklari;
As 44,98 °C ve Af 31,21 °Cdir. Isitma sirasinda olusan R fazinin baslangi¢ sicakligi (Rs)
7,81 °C ve R faz1 bitis sicakligr (Rf) 27,13 °C dir. Sogutma sirasinda olusan martenzit fazinin
doniisiim sicakliklari ise Ms 31,94 °C ve Mf 7,08 °C dir.

400, 450 ve 500 °Cde 12 saat yaslandirilan deney numunelerinin (Asz, B3z, Cz), DSC
grafiklerinden elde edilen faz doniisiim sicakliklarmin, degisim grafigi Sekil 7.24 de
verilmektedir. Grafige gore yaslandirma sicakligi arttikca Ostenit baslangic ve bitis
sicakliklar1 azalmistir. Bunun nedeni, yaslandirma sicakliginin artmasiyla Ni’in matris
icerisindeki ¢Oziliniirliigiiniin artmas1 ve bu sebeple doniisiim sicakliginin diismesidir.
Sogutma sirasinda ise yaslandirma sicakliginin artmasiyla Ms ve Mf sicakliklar1 6nce azalig
gosterirken 500 °C de yaglandirilan 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunesinde (C3),
biliyiik oranda artis gostermistir. Ms ve Mf degerindeki artiglar ¢okelmelerin olusmaya

devam ettigini gostermektedir.
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Sekil 7.24. 12 saat siire ile farkli sicakliklarda yaslandirilan deney numunelerinin
(As3,B3,Cs) faz doniisiim sicakliklart degisimi

Deney numunelerinde 1sitma ve sogutma sirasinda 2 asamali dontisiimler gézlemlenmistir.
400 °C ve 500 °Cde 12 saat siire yaslandirilan deney numunelerinin (Asz,C3z), DSC
grafiklerinde 1sitma sirasinda B19'—»R—B2 doniisiimii meydana gelmektedir. Bu doniistim
sirasinda olusan R fazinin baglangi¢ ve bitis sicakliklar1 yaglandirma sicakliginin artmasiyla
birlikte azalmaktadir. Bz deney numunelerinde ise sogutma sirasinda B2—R—BI19'
dontisiimii meydana gelmektedir. Yaslandirma 1s1l islemi ile olusan TizNis ¢okeltilerinin
olusumu martenzitik doniisiimii engelleyerek R fazinin olusumunu saglar. Bu nedenle 450
°C yaslandirilmis deney numunesinde (B3) sogutma esnasinda B2—R—B19' doniisiimii

gozlemlenir [54].

Deney numunelerinin DSC grafiklerinden elde edilen sicakliklarin, farkli yaslandirma

stirelerine gore degisimi incelenecek olursa, asagidaki sonuglar elde edilebilir.

400 °Cde 4, 8 ve 12 yaslandirilan deney numunelerinin (A1, A2, A3), DSC grafiklerinden
elde edilen faz doniisiim sicakliklarinin, degisim grafigi Sekil 7.25 de verilmektedir.
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Sekil 7.25. 400 °C de sirasiyla 4, 8, 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerinin
(A1, A2, Az) faz doniisiim sicakliklarinin degisimi

8 saat yaslandirilan deney numunesinde mikro yapida belirginlesen TisNis ¢okeltileri
matristeki Ni icerigini azaltarak, doniisiim sicakliklarini diismesine neden olmustur.
Yaslandirma siiresinin 12 saate ¢ikarilmasiyla (As) olusan TizNis ¢okeltileri hacimsel olarak
azalmaya baglamistir. DSC grafikleri bu nedenle mikro yapi1 goriintiilerini destekler
niteliktedir. DSC grafiklerinden tespit edilen As ve Af sicakliklart ise yaglandirma siiresi

artmasi ile artma egilimindedir.

Deney numunelerinde 1sitma ve sogutma sirasinda 2 agsamali doniisiimler gozlemlenmistir.
TisNis ¢okeltilerinin olusumu martenzitik doniistimii engelleyerek R fazinin olusumunu

saglar.

Yaslandirma parametrelerinin kontrolii ile mikro yapida olusan TisNis ¢okeltileri, matris
etrafindaki gerilim alanlar1 nedeniyle martenzitik doniisiim tizerinde kritik bir etkiye sahiptir.
TisNis ¢okeltileri biiyiik bir kafes distorsiyonu gerektirdiginden B19' martenzit olusumuna
kars1 giiclii bir dirence sahip olur. Diger taraftan, kafes distorsiyonuna bagli olarak R-fazi
olusumuna kars1 ¢ok az dirence sahiptirler. Boylece TisNis ¢okeltilerinin ara yiizii, B2 nin

B19' martenzite doniismeden once R fazina donlismesine sebep olmaktadir [49]. Bu nedenle
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yaslandirilmis deney numunelerinde sogutma esnasinda B2—R—B19' doniisiimii
gozlemlenir. Sogutma sirasinda 400 °C de 4 saat yaslandirilan deney numunesi (A1), tek
asamal1 doniisiim gostermistir. Yaslandirma siiresinin 8 saate getirilmesiyle DSC cihazi
tarafindan algilanacak kadar genis R fazi belirginlesir. Isitma sirasinda goriilen R fazinin

baslangi¢ ve bitis sicakliklart ise yaslandirma sicakliginin artmasiyla birlikte azalmistir.

Cozilindiirme isleminden sonra 450 °Cde 4, 8 ve 12 saat siire ile yaslandirilan deney
numunelerinin (B1, B2, B3) DSC grafiklerinden elde edilen faz doniisiim sicakliklarinin,

degisim grafigi Sekil 7.26 da verilmektedir.
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Sekil 7.26. 450 °C de sirasiyla 4, 8, 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerinin
(B1, B2, B3) faz doniistim sicakliklarinin degisimi

Bi1, B2, B3z deney numunelerinin, DSC grafiklerinden tespit edilen martenzit baslangic ve
martenzit bitis sicakliklar1 yaslandirma siiresi arttik¢a, artmistir. Sogutma sirasinda goriilen
R faziin doniisiim sicakliklari; Rs ve Rf artan yaslandirma siiresiyle artmistir. Benzer bir
calisma da Wang ve arkadaglar1 Nikelce zengin NiTi alasimina sahip deney numunelerini
300-500 °C arasinda farkl1 siirelerde yaslandirarak doniisiim davranisini incelemislerdir. 450
°Cde yaglandirilan deney numunelerinin DSC grafiklerinde iki asamali A—R—M

doniigiimiine ugradiklarini tespit etmislerdir. Elde ettikleri sonuglarda, yapilan deney
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calisgmasina benzer olarak bu sicaklikta yapilan yaslandirma 1sil isleminin siiresinin

artmastyla R fazi baglangi¢ ve bitis sicakliklarinin arttigini gézlemlemislerdir [54].

Grafige gore 1sitmada goriilen Ostenit fazinin doniisiim sicakliklar1 As ve Af yaslandirma
stiresi arttik¢a, azalma egilimindedir. Ek olarak, B1, B> ve B3z deney numunelerinde DSC
grafiklerinde 1sitma sirasinda B19'—>R—B2 doniisiimii meydana gelmektedir. Bu doniisiim
sirasinda olusan R fazinin baglangi¢ ve bitis sicakliklar1 yaglandirma sicakliginin artmasiyla
birlikte artmistir. Coziindiirme isleminden sonra 500 °Cde 4, 8 ve 12 saat siire ile
yaslandirilan deney numunelerinin (C1, Cz, C3) deney numunelerinin DSC grafiklerinden

elde edilen faz doniisiim sicakliklarinin, degisim grafigi Sekil 7.27 de verilmektedir.
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Sekil 7.27. 500 °C de sirasiyla 4, 8, 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerinin

(Cy, Cy, C3) faz doniisiim sicakliklarinin degisimi
Ci1, C2, C3 deney numunelerinin, DSC grafiklerinden tespit edilen Ms ve Mf sicakliklar
yaslandirma siiresi artmasiyla birlikte artmistir. Sogutma sirasinda goriilen R fazinin
doniisiim sicakliklart Rs ve Rf ise artan yaslandirma siiresiyle azalma egilimi gdstermistir.
Yaslandirma siiresinin 12 saate ¢ikarilmasiyla sogutma sirasinda R fazi doniistimii

gozlemlenmemistir. Bunun nedeni Ni in yiiksek ¢oziiniirliigline bagl olabilir.
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Isitma sirasinda olusan Ostenit fazinin doniisiim sicakliklari; As ve Af artis gostermistir.
Zhan ve arkadaslar1 yapmis olduklari ¢alismada %350,53 Ti-Ni (%eat.) i¢erigine sahip deney
numunelerini 300,400 ve 500 °Cde farkli siirelerde yaslandirmis, yaslandirma siiresinin
artmastyla doniisim sicakliklart {izerine etkisini incelemislerdir. Yapilan deney
calismasindan elde edilen verilere uyumlu olarak, 500 °C'de yaslandirdiklar1 deney
numunelerinde yaslandirma siiresinin artmasiyla Ms ve As sicakliklarinda artis
gozlemlemisglerdir. Bunun temelinde 300 ve 400 °C de yaslandirilan deney numunelerine

oranla daha biiyiik tekdiize uyumlu ¢okeltilere baglamislardir [57].

7.4. FIB ve TEM Analizi Sonuc¢lar:

R ile adlandirilan deney numunesi; 1000 °C de 1 saat bekletildikten sonra firin igerisinde
sogutulmustur. Deney numunesi yapilan yaslandirma 1sil isleminin ardindan metalografik
olarak hazirlanmus, sirasiyla zimparalama parlatma ve daglama islemlerine tabi tutulmustur.
Deney numunesinin TEM mikroskobunda incelenebilmesi i¢in kalinliginin 100 nm altina

diistiriilmesi gerekmektedir. Bu nedenle deney numunesinin kalinligi azaltilmalidir.

Deney numunesinin Odaklanmis iyon demeti (FIB) analizi ile kalinligi 100 nm den
azaltilarak, ge¢irimli elektron mikroskobunda incelenmeye hazir hale getirilmistir. Yapilan
FIB analizi segilen Olgiiler dahilinde yaklasik 3 saat siirmiistiir. Odaklanmis iyon demeti
analizinde (FIB) Ga' iyonu deney numunesine gonderilerek inceltme yapilmistir. Sekil
7.28de R ile adlandirilan deney numunesinin FIB analizi esnasinda farkli biiylitmelerde

alinan goriintiileri verilmektedir.
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Sekil 7.28. FIB cihazi ile kesilmis R deney numunesinin farkl biiyiitmelerde TEM grid
Gortintiileri

FIB analizi ile hazirlanan deney numunesi, TEM gridi tizerine alinarak SUNUM biinyesinde

bulunan JEOL JEM-ARM200CFEG UHR-TEM cihaz ile incelenmistir.

Sekil 7.29 da R deney numunesine yapilan SEM ve TEM analizi sonuglarinda elde edilen
mikro yap1 goriintiileri verilmistir. Sekil 7.29a ‘da deney numunesinin SEM cihazi ile ¢ekilen
goriintiisii  sunulmustur. SEM cihaz1 ile ¢ekilen goriintii incelendiginde R deney

numunesinde, mikro yapi biiyiik oranda TizNis ¢okeltilerinden olugmaktadir.
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Sekil 7.29. R deney numunesinin a-) SEM goriintiisii b, ¢, d-) farkli biiyiitmelerde aydinlik
alan modunda ¢ekilen TEM goriintiileri

Sogutma hizinin yavas olmasindan dolayr zaman-sicaklik doniisiim diyagraminda bazi
cokelti bolgeleri kesisir ve bu nedenle mikro yapida TisNis ¢okeltileri yiiksek hacim
oranlarinda olusur. Bu ¢okeltiler merceksi sekillere sahip olup tane icerisindeki yonelimlere

benzerdir. Deney numunesinin ortalama tane boyutu, 50 um civarindadir.

Matris boyunca bir¢ok farkli oryantasyon da bulunan TisNis ¢okeltileri malzemenin sekil

hafiza ve doniisiim davranisi tizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir [58-60].

Sekil 7.29bde ise ayn1 deney numunesinin TEM cihazinda alinan aydinlik alan modunda
alinan goriintiisii verilmektedir. Elde edilen goriintiide olusan dstenit (B2) matrisi igerisinde

kirmizi oklar ile belirtilen TisNis ¢okeltileri belirgindir. Olusan TisNis ¢okeltilerin
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kalinliklar1 ortalama 30 nm civarindadir. TizNis ¢okeltilerinin boyutu, NiTi alagimlarinda
onemli bir etkiye sahiptir. Bu ¢okeltiler dstenit matrisi ile uyumlu oldugunda; olusan gerilimi
azaltmak amaciyla R fazi TisNis ¢okeltisi ve B2 matrisi arasindaki ara ylizde daha kolay
¢ekirdeklenir. Bununla birlikte, TisNis ¢okeltisi Ostenit matrisi ile uyumsuz oldugunda;
Ostenit ve TisNi4 arasindaki ara yiizey Ostenit matrisinde yer degistirme aglari meydana
getirerek, R fazinin olusumunu baskilar béylece martezitik doniisiimiin meydana gelmesine
yol agar. Sekil 7.29dde R olarak adlandirilan deney numunesinin TEM goriintiisii

incelendiginde olusan ¢okeltiler ve matris arasinda olusan ara ylizden bahsedilebilir [60,61].

Sekil hafiza etkisinde 6nemli rol oynayan R fazi genellikle uyumlu TisNis ¢okeltileri
cevresinde olusan gerinim alanlariyla dogrudan iliskilidir. Cokeltiler biiylik oldugunda
tutarsiz hale gelirler ve ¢okeltilerin etrafinda yiiksek gerilimli alanlar olusturmazlar. Bununla
birlikte nikel bakimindan zengin ¢oOkeltiler etraflarindaki matrisin nikel bilesimini
etkileyerek matrisin Ni igerigini diisiirmektedir. Cokeltilerin yakininda Ni tiikenmesi nedeni

ile martenzit ikizleri gériilmektedir.

Sekil 7.29¢’de mikro yapida ¢okelen TisNis fazinin tane smirlari etrafinda olusan ikizler
kirmizi daireler igerisinde gosterilmistir. Ikizler oldukca ince yapida goziikkmektedir. Biiyiik
boyutlarda olugsan TisNi4 ¢okeltilerine ek olarak R fazi bolgeleri ve R fazi bolgelerinin
etrafinda olusan kiigiik TisNis gokeltileri de gozlemlenmistir. NiTi alasgimlarinda R faz
doniistimiinii baglatmak i¢in uyumlu TisNis ¢okeltilerinin veya dislokasyon aglarinin varligi
kabul edilmektedir. R faz1 bolgeleri dislokasyon aglarinin goriintiilenmesini bozabilir ve bu

nedenle aydinlik alan goriintiisiinde dislokasyon aglari net olarak géziikmemektedir.

10 1/nm

Sekil 7.30. R deney numunesinin a-) SAED paterni b, c-) TEM aydinlik alan goriintiisii
ve EDS analizi grafigi
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Sekil 7.30a'da verilen SAED paternin de ise NiTi alasimlarinda yiiksek sicaklik fazi olan
Ostenit fazinin atomlar1 konumlanmigtir. Kirmmim deseni firinda sogutulan deney
numunesinin B2 matris igerisinde TizNis ¢okeltilerinin olustugunu gostermektedir. TisNig
¢okeltilerinin kirinim noktalarinin B2 Gstenit matrisinin karsilikli vektorleri boyunca 1/7
konumlarinda yer aldigt SAED paternlerinden belirlenmistir. Ayn1 zamanda R fazinin
olusumu B2 Ostenit matris boyunca 1/3 konumlarinda paterninde goriilen yansimalarla
sOylenebilir. Sekil 7.30b'de verilen TEM goriintiisiinde deney numunesine, segilen
noktalarda EDS analizi uygulanmis, elde edilen verilerden olusan grafik yanda verilmistir.
Bu grafige gore TisNis ¢okeltilerinin bulundugu agik gri ile goziiken noktalarda (2,3,4,6,9)
Ni orani1 yiiksek iken, koyu gri ile goziiken deney numunesinin matris bdlgelerinden alinan

noktalarda (1,5,7,8,10) Ni oram diisiiktiir.

———105pm

Sekil 7.31. R deney numunesinin TEM cihazinda bulunan S-TEM modu ile alinan MAP
Haritasi

Sekil 7.31'de TEM cihazinda S-TEM modu ile alinan haritada yesil goriilen bolgeler Ni

atomu igerirken, kirmizi ile goriilen bolgeler Ti atomu icermektedir. Alinan haritaya gore

olusan Ti3Nis ¢okeltisinde ¢italarin oldugu bolgeler grafikte verilen bilgilere uyumlu olarak

nikelce zengin oldugu goriilmektedir.

Sekil hafiza etkisinde 6nemli rol oynayan TizNis ¢okeltilerini kristalografik olarak incelemek
amaciyla; yogun TisNis ¢okeltileri igeren, 450 °C de 8 saat yaslandirilan deney numunesine
(B2), oncelikle FIB yontemi uygulanmistir. Uygulanan FIB yontemi ile deney numunesinin
secilen Olgiiler dahilinde kalinlig1 100 nm altina diistiriilmiistiir. Kalinlig1 azaltilan deney

numunesi, TEM gridi lizerine alinarak incelenmistir.
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Sekil 7.32'de ise B2 ile adlandirilan ¢oziindiiriildiikten sonra 450 °C sicakliginda 8 saat
yaglandirilan deney numunesinin, TEM mikroskobunda farkli biiyiitmelerde aydinlik-alan

modunda ¢ekilen mikro yap1 goriintiileri verilmektedir.

Sekil 7.32. B2 deney numunesinin a, b, ¢, d, e -) farkl: bityiitmelerde aydinlik-alan
modunda ¢ekilen TEM goriintiileri f-) B, deney numunesinin SAED paterni

Sekil 7.32a'da verilen TEM goriintiisiinde NiTi alagiminin 6stenit (B2) durumunda oldugu
goriilmektedir. Yaslandirma 1s1l islemi ile mikro yapida Ostenit matrisinde homojen
olmayan, ince TisNis ¢okeltileri olusmustur. Shan Liu ve arkadaslar1 tarafindan yapilan
calismada, deney ¢alismasina benzer sekilde, 450 °C de 6-10 saat siirelerinde yaslandirilan
NiTi alasiminda homojen olarak dagilmayan ortalama ~50 nm biiyiikligiinde TisNis

¢okeltilerine rastlamiglardir [60-62].

Sekil 7.32bde alinan TEM mikro yap1 resminde B2 matriste olusan TisNis ¢okeltilerinin
farkli tane boyutlarinda olustugu goriilebilir. Elde edilen goriintiide kiigiik tanelerinin
biliylimesindeki ana mekanizma, alt tanelerin yavas birlesme siirecini icermektedir. Birlesme

esas olarak bir dizi alt tane sinirinin ortadan kalkmasi ve ayni yonelimleri elde eden komsu
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alt tanelerin birlesmesi nedeniyle tane boyutunda artis gosteren bir geri kazanim olarak

tanimlanabilir [59,62].

Sekil 7.32c¢ de kirmizi1 oklarla gosterilen bolgede kiiglik boyuttaki TisNis ¢okeltileri matris
icerisinde dagilmistir. Numunelere yaslandirma 1sil islemi uygulanmasi dislokasyon
yogunluklarinin azalmasi ile birlikte yap1 iyilesmesi ve ¢okgenlerin gelismesine neden
olmustur. Ayni zamanda mikro yapida bazi1 boélgelerde goriintiiler bulaniklagmistir.
Toparlanma sirasinda dislokasyon yogunluklarinin azaldigi bilinmektedir. Bu azalma genis
acili tane sinirlarina neden olmakta ve gozlemlenen sinirlarin azalarak bulaniklagmasina

neden oldugu sdylenebilir.

Sekil 7.32d ve ede ise tane igerisinde goriilen 0.1 nanometrenin altinda goriilen kiiresel
forma sahip TisNis partikiilleri bulunmaktadir. Bu ¢okeltilerin kristalografik olarak dstenit
matrisinkinden ¢ok daha biiyiik ¢ekirdeklenme oranlari nedeniyle agirlikli olarak mevcut
dislokasyonlar da alt tane ve i¢ kismin da bulunmaktadir. Yaslandirma 1s1l islemi ile olusan
ince uyumlu Ti3Ni4 gokeltileri etrafinda tiretilen gerilim alanlar1 ve alt tanelerin matrisindeki

Ni atomlarin tiikketmesi, iki agsamali B2<>R—B19' doniisiimiinii saglamistir [61,62].

Uygulanan yaslandirma 1s1l islemi nedeni ile R fazina ve TisNis ¢okeltilerine karsilik gelen
halka SAED modelindeki gorinimii (Sekil 7.32f) verir. Bu fazlarin diizlemler arasi

mesafeleri ¢ok yakin aralikli olmasindan dolay: fazlari ayirt etmek zorlasmaktadir.
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8. SONUCLAR VE ONERILER

8.1. Oneriler

Sekil bellekli alasimlar, deforme edildiklerinde uygulanan sicakliklara ve zorlanmalara bagl
olarak ilk sekline veya boyutuna donebilen malzemelerdir. Bu malzemeler martenzit fazinda
iken deformasyona maruz kaldiklarinda ve hemen akabinde 1sitma islemi uygulandiginda
eski seklini geri kazanabilen yeni nesil alasimlardir. Yritiilen tez ¢alismasinda sekil
bellekli alagimlar siniflandirmasina dahil olan NiTi alagimina siiperelastik tellere uygulanan
1s1l islemler ile doniisiim sicakliklarinin degistirilmesi hedeflenmistir. Bunu nedenle, NiTi
alasimmna sahip deney numunelerine farkli yaslandirma sicakliklart ve stirelerinde
yaslandirma 1s1l islemi uygulanmis, uygulanan 1s1l islemin doniisiim davranislar {izerine

etkisi incelenmistir.

Bu calismada, NiTi alasim tellerin 1s1l islem parametrelerinin optimizasyonu saglanmis, elde
edilen optimum 1s1l islem parametreleri altinda, istenilen doniisiim sicakligi bakimindan

deneysel ¢alismalar yiiriitiilerek; asagidaki sonuclar elde edilmistir.

4 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerinin mikro yap1 goriintiilerinde sicakligin
artig1 ile beraber 450 °C’de ortalama tane boyutu azaldigi, 500 °C de ise tane boyutunun
arttig1 tespit edilmistir.

e 450 °C’de ve 500 °C’de 4 saat yaglandirilan deney numunelerinde tane iglerinde yer yer
goziiken farkli yonelimlere sahip TizNis ¢okeltileri olustugu goriilmiistiir. Olusan TisNis
cokeltilerinin boyutu yaslandirma sicakliginin artis1 ile artarak, c¢okeltilerde irilesme
meydana gelmistir.

e 4 saat siire ile yaglandirilan deney numunelerinde yaslandirma sicakliginin artmasiyla Ms
ve Mf sicakliklar1 dnce azalis gosterirken, 500 °C de yaslandirilan deney numunesinde
bliyiik oranda artig gostermistir. Ms ve Mf degerindeki artislar ¢cokelmelerin olusmaya
devam ettigini gostermektedir.

e 4 saatsiirede 400, 450 ve 500 °C de yaslandirilan deney numunelerinin DSC grafiklerinde

1sitma sirasinda B19'—>R—B2 doniisiimii meydana gelmektedir. Bu doniisiim sirasinda

olusan R fazinin baslangi¢ ve bitis sicakliklar1 yaslandirma sicakliginin artmasiyla birlikte
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azalmistir. B2 matrisindeki denge Ni igeriginin artmasi Rs sicakliginin azalmasina neden
olmaktadir.

e 8 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerine yapilan SEM ve EDS analizi sonucunda
yaslandirma sicakliginin 450 °C ‘ye ¢ikmasiyla birlikte TisNis ¢okeltileri belirginlesmis,
bu ¢okeltiler yaglandirma sicakliginin 500 °C ‘ye gelmesiyle irilesmistir.

e §saatsiireile 500 °C yaslandirilan deney numunelerinin mikro yapi goriintiilerinde TizNi4
cokeltilerinin yani sira Ti2Niz ve TiNiz ¢okeltileri olustugu belirlenmistir. Bu ¢okeltilerin
XRD grafiklerinde pik siddetlerinin artis1 mikroyap1 resimlerini destekler.

e 450 ve 500 °Cde 8 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerinin DSC grafiklerinde
1sitma sirasinda B19'->R—B2 doniisiimii meydana gelmektedir. Bu doniisiim sirasinda
olusan R fazinin baslangi¢ ve bitis sicakliklari yaslandirma sicakliginin artmasiyla birlikte
azalmistir.

e 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerine yapilan XRD analizi sonucunda mikro
yap1t da goriilen c¢okeltilere uyumlu olarak yaslandirma sicakliginin artmasiyla birlikte
TiNis ¢okeltilerinin pikleri belirginlesmistir.

e 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerine yapilan DSC analizi sonucunda
yaslandirma sicaklig1 arttikga Ostenit baslangi¢ ve bitis sicakliklar: azalmistir.

e 12 saatsiire ile yaglandirilan deney numunelerine yapilan DSC analizinde 1sitma sirasinda
400 °C ve 500 °Cde yaslandirilan deney numunelerinin B19'->R—B2 doniisiimi
meydana gelmis, bu doniistim sirasinda olusan R fazinin baslangic ve bitis sicakliklar

yaslandirma sicakliginin artmasiyla birlikte azaldig1 goriilmiistiir.

Farkli sicaklik ve siirelerde yaslandirilan deney numuneleri zamana goére degerlendirilecek

olursa su sonuglar elde edilir;

e Deney numunelerinin mikro yapi1 goriintilerinde 400 °C’de yaslandirilan deney
numunelerinde yaslandirma siiresinin artmasiyla farkli yonelimlere sahip TisNis
cokeltileri yapida belirginlesmis, yaslandirma siiresinin 12 saate ¢ikarilmasiyla olusan bu
cokeltilerin boyutu artmistir.

e 400 °C’de yaslandirilan deney numunelerinin mikroyapi resimlerinde belirgin olan Ti2Ni
cokeltilerinin yaslandirma siiresinin artmasiyla azalmis, olusan TioNi c¢okeltilerin ise

boyutlarinda artis gozlemlenmistir.
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400 °C’de vyaslandirilan deney numunelerinin Yyaslandirma siiresinin 12 saate
cikarilmasiyla mikro yap1 da belirginlesen NisTiz ¢okeltilerinin XRD pik siddetlerinde
artis gézlemlenmis, ayn1 zamanda yaslandirma siiresinin artmastyla birlikte mikro yap1
da koyu gri ile goriilen iri Ti2Ni ¢okeltilerinin piklerinin siddetinde azalma goriilmiistiir.
400 °C’de yaslandirilan deney numunelerine yapilan DSC analizi sonucunda yaslandirma
stiresi arttikca Ostenit baslangic ve bitis sicakliklart artma egilimindeyken, yaslandirma
stiresi arttikga martenzit baslangi¢c ve bitis sicakliklar1 6nce azalma daha sonra artma
egilimi gostermistir.

400 °C’de yaslandirilan deney numunelerine yapilan DSC analizi sonucu elde edilen
grafiklerde 1sitma sirasinda olusan R fazinin baslangi¢ ve bitis sicakliklar1 yaslandirma
sliresinin artmasiyla birlikte azalmaktadir.

450 °C’de yaslandirilan deney numunelerinde yaslandirma siiresinin artmasiyla farkli
yonelimlere sahip TisNis ¢okeltileri yapida belirginlesmistir. Olusan Ti3Nis ¢okeltilerinin
boyutu 8 saat yaslandirilan deney numunesinde (B2) incelmis, 12 saat yaslandirilan deney
numunesinde (Bs) ¢okeltilerin boyutu artarak, matris ile uyumluluklarini kaybetmislerdir.
Ayni zamanda 450 °C’de 8 saat yaslandirilan deney numunesinde (B2) nikelce zengin
TiNis c¢okeltileri tespit edilmistir. Olusan TiNiz ¢okeltileri yaslandirma siiresinin
artmasiyla mikro yapida irilesmistir.

450 °C’de yaslandirilan deney numunelerine yapilan XRD analizi sonucunda yaslandirma
sliresinin artmasiyla B2 pikinin siddetinde azalma goézlemlenmistir. Bunun nedeni
yasglandirma 1s1l igleminde siirenin artmasiyla martenzitik faz (B19’) ortaya ¢ikarken, B2
Ostenit fazinin azalmasidir.

450 °C’de yaslandirilan deney numunelerine yapilan DSC analizi sonucunda isitma
sirasinda olusan R fazmin baslangic ve bitis sicakliklar1 yaslandirma sicakliginin
artmastyla birlikte artmistir.

500 °C’de yaslandirilan deney numunelerine yapilan SEM ve EDS analizi sonucunda 4
saat yaslandirilan deney numunelerinde farkli yonelimlere sahip TisNis ¢okeltileri yapida
belirginlesmis, yaslandirma siiresinin artmasiyla olusan TiaNis ¢okeltileri iri lesmistir.
500 °C de 4, 8 ve 12 saat siire ile yaslandirilan deney numunelerine yapilan DSC analizi
sonucunda yaslandirma siiresi arttikca martenzit baslangi¢ ve bitis sicakliklari artma

egilimi gostermistir.
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e 500 °C’de yaslandirilan deney numunelerine yapilan DSC analizi sonucunda sogutma
sirasinda olusan R fazimmin baslangi¢ ve bitis sicakliklar1 artan yaslandirma siiresiyle

azalmstir.

8.2. Oneriler

e Yapilan ¢alismalar dahilin de NiTi teline; 450 °C de daha uzun siirelerde yaslandirma 1s1l
islemi yapilabilir ve olusan fazlar incelenerek TisNis ¢okeltilerinin sekil hafiza etkisine
ve donlisiim parametrelerine etkisi arastirilabilir.

e Numunelere uygulanan farkli parametrelerde uygulanan yaslandirma 1sil iglemleri

sonucunda olusan degisimin alasimin mekanik 6zelliklere etkisi incelenebilir.
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