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SEKIL BELLEKLi ALASIMLARIN (NiKEL VE DiGER ELEMENT BAZLI)
ARK ERGITME YONTEMIYLEURETIMIi, METALURJIK YAPILARININ
TAYINi VE OZELLIKLERININ INCELENMESI

0z

Bu ¢alismanin amaci, NiTi ve Ti-Nb-Al alasimlarinmi iiretmek ve bunlarin sekil
hafiza Ozelliklerini incelemektir. Calismada, farkli kompozisyonlarda Nikel-
Titanyum ve Titanyum-Niyobyum-Aliminyum sekil hafizali alasimlart vakum ark
ergitme metodu ile Uretilmistir. Elde edilen alasimlardan bazilarina farkli 1s1l iglemler

uygulanmstir.

Tim numunelerin mikroyapt ve kimyasal kompozisyonlar1 sirasiyla, optik
mikroskop ve taramali elektron mikroskobuyla (SEM) incelenmistir. Ayrica, X-

1sinlar difraktometresi (XRD) kullanilarak alasimlarin faz yapilar belirlenmistir.

Anahtar Sozciikler: Sekil hafizali alasimlar, NiTi alasimlari, Ti-Nb-Al alasimlari,
Vakum ark ergitme.



PRODUCTION OF SHAPE MEMORY ALLOYS (Ni-BASE AND OTHER
ELEMENT-BASE) BY ARC MELTING, INVESTIGATION OF THEIR
METALLURGICAL STRUCTURES AND PROPERTIES

ABSTRACT

The aim of this study is to produce NiTi and Ti-Nb-Al shape memory alloys and
investigate their behavior. NiTi and Ti-Nb-Al alloys with different elemental
compositions were prepared from high purity materials using a vacuum arc melting
furnace under a protective environment. Several heat treatment procedures were

applied to some of the alloy samples.

Microstructural and compositional properties of the alloys were characterized by
optical microscope and energy dispersive X-ray analyzer (EDX) attached to a
scanning electron microscope(SEM). In addition, phase structures of the alloys were

studied by using a X-ray diffractometer (XRD).

Keywords: Shape memory alloys, NiTi alloys, Ti-Nb-Al alloys, Vacuum arc
melting.
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BOLUM BiR
GIRIS

Sekil hafizali alasimlar (SHA), uygulanan 1s1l islem ve mekanik deformasyon
sonrasinda eski sekline veya boyutuna geri donebilme yetenegine sahip, metalik
malzemelerdir. Bu alagimlarin temel 6zelligi diisiik sicaklik fazi-martenzit ve yiiksek

sicaklik fazi-6stenit formunda kararli, iki farkli faz yapisi gostermeleridir.

Sekil hafizali doniisiim ilk defa altin-kadmiyum (Au-Cd) alasimlarinda yapilan
aragtirmalar sirasinda 1932 yilinda Chang ve Read tarafindan tespit edilmistir.
1938'de ise, piring malzemelerde de oldugu gozlenmistir. 1951 yilinda ise Au-Cd
alasimli bir ¢ubukta sekil hafiza 6zelligi tespit edilmistir. Bundan sonra 1962'de
Buehler ve arkadaglar tarafindan 50Ni- 50Ti kompozisyonlu nikel-titanyum (NiTi)
alasimlarinda sekil hafiza etkisinin oldugu belirlenmistir. Bu ¢alismalarin ardindan
sOzii edilen alagimlarin hem ticari kullanimlarina, hem de metalurjik arastirmalarina

hiz verilmistir (Batra, 1999).

Sekil hafizali alagimlar, 1960 ve 1970’lerde nikel ve bakir esash sekil hafizali
alagimlarin kesfine kadar fazla uygulama alani bulamamistir. Teknolojinin gelisimine
paralel olarak bakir ve nikel esasli alasimlarin iiretim yontemlerinin gelismesi,
alagimlarin fiziksel ve mekanik Ozelliklerini iyilestirmis, endiistriyel alanda daha
kullanilabilir hale getirmistir. Bu alasimlar 6zellikle son 20 yil igerisinde ileri

teknoloji malzemeler sinifina girmistir.

1980’lerde yangin alarmlar1 gibi ¢ok farkli sahalarda kullanilmaya baslanmistir.
Geleneksel c¢ift-metal termostatlardan daha giivenilir ve uzun omiirlii oldugundan;
merkezi 1sitma sistemlerinde ve seralarda da kullanilmaya baslanmistir. Sekil hafizali
alagimlarin sekil degistirme aninda olusturduklart yiiksek giicleri Japon Sekil
Hafizali Alagimlar Birligi tarafindan kayalarin pargalanmasinda kullanilmasini,
alasimin hafifligi ise NASA’nin uzay arastirmalarinda ayni islemi goérmek tizere agir
makinelerin yerine sekil hafizali alasimlarin tercih edilmesini saglamistir. 1994

yilinda Mars gezegenine gonderilen Pathfinder mobil robotu {izerinde giines



panellerinin  kapak hareketini saglamasit icin yine sekil hafizali alasimlar

kullantlmistir.

Sekil hafizali alasimlar, tip alaninda (ortodontik dis telleri, endodontik
uygulamalarda kullanilan aletler, damar tikanikliklarinin ameliyatsiz tedavisinde
kullanilan stentler, ortopedik baglanti elemanlari), robot ve hareketlendirici
teknolojisinde, uzay araglari, soniimleme elemanlari, elektrik baglantilar1 ve ince
film uygulamalar1 gibi mikro-elektro-mekanik sistemlerde ¢ok genis uygulama

olanaklar1 bulmustur (Dilibal, 2005).

Bu ¢alismanin amact; uzun siireden beri bilinen Nikel-Titanyum (NiTi) alasimlari
ile yakin zamanda ¢alisilmaya baslanan Titanyum-Niyobyum-Aliiminyum (Ti-Nb-
Al) alasgimlarmi temel alan SHA’1 tiretmek ve bunlarin sekil hafiza ozelliklerini
incelemektir. Calismada, farkli kompozisyonlardaki NiTi ve Ti-Nb-Al sekil hafizali
alagimlar vakum ark ergitme (VAM) metodu ile iiretilmistir. Uretilen alasimlardan
bazilarina farkli 1s1l islemler uygulanmistir. Tiim numunelerin mikroyap1 ve kimyasal
kompozisyonlar1 sirasiyla, optik mikroskop ve taramali elektron mikroskobuyla
(SEM) incelenmistir. Ayrica, X-isinlar1 difraktometresi (XRD) kullanilarak
alagimlarin faz yapilar1 belirlenmistir. Se¢ilmis bazi 6rneklerin faz doniisiim

(martenzit-Gstenit) sicakliginin belirlenebilmesi igin DTA analizleri yapilmustir.



BOLUM iKi
SEKIL HAFIZALI ALASIMLAR VE SEKIL HAFIZA OZELLIiGi

Sekil Hafizali Alasimlar terimi, dis etkenlerden dolayr bozulan geometrisinin,
uygun bir 1s1l islem uygulanarak eski sekline veya boyutuna geri dondiiriilebildigi
malzemeler icin kullanilir. Bu malzemeler kristal yapilarinda meydana gelen
martenzit ve Ostenit faz doniisiimleri sonucunda sekil degisimi yapabilirler. Yiiksek
sicaklikta Ostenit fazinda olan malzeme, diisiik sicaklikta martenzit yapiya sahip
olduktan sonra lizerine uygulanan kuvvet altinda sekil degistirir (deformasyon) ve
daha sonra tekrar 1sitildiginda yiliksek sicaklik fazi olan Ostenit fazina gegerek
deformasyon Oncesi orijinal sekline doner. Sadece 1sitilmasi sonucunda eski sekline
donebilenler “tek yonli” sekil hafizaya sahip malzemeler olarak tanimlanirken, hem
diistik hem de yiiksek sicakliktaki sekillerine geri doniis yapabilenleri “iki yonli”

sekil hafizali malzemeler olarak tanimlanmaktadirlar.

2.1 Sekil Hafiza (")zelligi ve Martenzitik Faz Doniisiimii

Martenzitik faz donilistimii, diflizyonsuz bir kati hal faz doniistimiidiir. Bu
dontisiim termoelastik ve siiperelastik martenzitik donilisiim olmak {izere iki gruba

ayrilabilir.

Sekil hafizali alasimlarda martenzitik doniisiimiin termoelastik olmasi, alasimda
sicakligin diismesi ile martenzit faz bolgelerinin olusmasi ve biiylimesi, sicakligin
artmastyla da biliylime yOniiniin tam tersi yonde kaybolmasi olarak agiklanabilir.
Yiiksek sicaklik fazinin (Ostenit fazi) kafes yapisi ¢ogunlukla kiibiktir, martenzit
fazinin kafes yapisi ise diisiik simetri 6zelligi gosterir. S0zl edilen yapilara ait kafes

yapist gosterimlerine Sekil 2.1°de yer verilmistir (Dilibal, 2005).

Atomlarin yer degistirme miktar1 ¢ok biiylikk olmamasima ragmen, her birinin
hacimsel yonde ayni dogrultuda tasinmasindan dolayi, doniisim sonucunda

makroskopik bir sekil degisimi gerceklesir. Sonug¢ olarak sekil hafizali alasimlar,



normal metal ve alasimlardan farkli niteliklere sahip olan sekil hafiza etkisi ve

stiperelastisite gibi 6zellikler gosterirler (Toptas ve Akkus, 2007).

Sekil 2.1°de gosterildigi gibi SHA’da Ostenit ve martenzit fazlar1 arasindaki
dontigiimler bir sicaklik araliginda tamamlanmaktadir. Donilisiim sirasinda Ostenit
faz1 olusumunun baglandig: sicaklik Ag bittigi sicaklik da At olarak gosterilmektedir.
Benzer sekilde, martenzit fazi1 olusumunun baslandigi sicaklik M, bittigi sicaklik da
Ms olarak isimlendirilmektedir. Faz doniisiimlerinin baslangi¢ ve bitis sicakliklarin
farkli olmalarindan dolayr doniisiim sirasinda “histerezis” bolgesi ortaya c¢ikar. Bu
bolgenin sekli SHA’1in kompozisyonuna gore degistigi ve As-As ve Ms-Ms sicakliklari
arasinda alagimlarin martenzit ve Ostenit fazlarini iceren karisik bir yapiya sahip

olduklar1 gézlenmistir.

[
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Sekil 2.1 Sekil hafizali alagimlarin faz doniisiim Sicakliklari ve olusan

histerezis bolgesi (Toptas ve Akkus, 2007).

Kristal yapili malzemelerde atomlarin diizgiin ve sirali halde dizilmeleriyle kafes
yapilar1 ve birim hiicreler ortaya ¢ikmaktadir. Malzemelerin mekanik veya termal
gerilmeler altinda kalmasiyla atom dizilmelerinde degisiklikler olusur. Atom
dizilislerinin dislokasyonlarin hareket etmesiyle degil de, atom siralarmin belirli bir
diizleme gore olan uzakliklarina orantili olarak ilerlemeleri sonucunda olusan
degisiklikler “ikizlenme” olarak bilinir. SHA’da Ostenit fazinin martenzit fazina

dontisiimii sirasinda da “ikizlenmeler” ortaya ¢ikar. Ayrica, martenzit fazina mekanik



yiiklerin uygulanmasi sonucunda malzeme yapisi igerisindeki “ikizlenmeler” belli bir
sekilde yonlendirilebilirler (Callister, 2003). Dolayisiyla, “yonlendirmeli ikizlenmis
martenzit” olusumu SHA i¢in 6nemli bir deformasyon mekanizmasi olarak kabul
edilmektedir. Sekil 2.2’de bu deformasyon mekanizmas: sematik olarak

gosterilmistir.

SHA’m Sekil 2.2°’de kalin c¢izgilerle gosterilen islemler sirasindaki davraniglari
“termoelastik” davraniglar olarak bilinmektedir. Aymi sekilde kesik ¢izgilerle
gosterilen islemler sirasindaki davraniglari ise “termoelastik olmayan” veya

“stiperelastik™ davranis olarak bilinir.

(a) Ostenit

4) W)

(3) “
(c) Yénlendirmeli Ikizlenmis Martenzit

—ee + Sekil Hafiza yolu
_______ > [Siiper Elastik Yolu

Sekil 2.2 Sekil hafiza etkisi (Toptas ve Akkus, 2007).

Martenzit, olduk¢a diisiik bir gerilme degerinde dahi bir miktar deformasyon
gosterecek sekilde kolaylikla sekillendirilebilmektedir. Oysa yiiksek sicaklik fazi
olan Ostenit daha fazla akma dayanimina sahip oldugundan, kolayca deforme

edilemez. Ostenit fazda iken harici bir 1s1tma veya deformasyon ile geri kazanilabilir



bir sekil degisimi saglanamaz. Ciinkii yapida faz degisimi meydana gelmemektedir

(Toptas ve Akkus, 2007).

2.2 Sekil Hafizali Alasimlarin Siiperelastik Ozelligi

Sekil hafizali alagimlarda goriilen siiperelastik 6zellik, sekil hafiza o6zelliginde

oldugu gibi martenzitik faz doniistimii sonucu olusan bir 6zelliktir.

Sekil hafizali alasimlarda martenzitik doniisiimiin A¢ sicakligi iizerinde ve
mekanik yiikler altinda olugsmasi sonunda malzeme yapisinda gerilmenin neden
oldugu martenzit faz1 ortaya ¢ikar. Dolayisiyla, tlimiiyle Ostenitik yapidaki sekil
hafizali alasim gerilmeye maruz birakilirsa, alasimda martenzitik doniistim sirasinda
deformasyon da meydana gelir. Gerilmenin kaldirilmasiyla malzemede tekrar dstenit
faz1 olusur ve malzeme elastik olarak tekrar eski haline doner. Bu tiir “sliperelastik”
davranis sonucunda malzemede kalici (plastik) degisim olmaksizin % 8’e varan

elastik sekil degisimleri goriilebilir.

Sekil hafizali alasimlarin siiperelastik 6zelliginin kullanilabilmesi i¢in alagimin
sicakliginin Ostenit sicakligi iizerinde olmasi 6n kosuldur. Bu sarti endiistriyel
uygulamalarda saglamak i¢in Af degeri oda sicakliginin {izerinde olan alasimlar
secilir. Ornegin, siiperelastik dzellikleri nedeniyle dis telleri olarak gelistirilen NiTi
alagimlarinin Af sicakhigt -5 ile 10°C arasinda bulunmaktadir. Boylece agiz i¢i
kullanimlarda alasim her zaman At sicakligi lizerinde bulunur. Sekil 2.3’te SHA’larin
stiperelastik 6zellik gosterdigi Af- My (Gerilmenin neden oldugu martenzit) bolgesi

gosterilmistir.
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Sekil 2.3 Sekil hafizali alagimlarda siiperelastik 6zellik

2.3 Sekil Hafiza Ozelligi Gosteren Alasimlar

Sekil hafizali alasimlarla ilgili bilinen ilk inceleme 1932 yilinda Chang ve Read
tarafindan Au-Cd alasimlar tizerinde yapilmigtir. Bu ¢alismada, alasimlarin sekil
degisimi dongilisii metalografik inceleme ve Ozdireng degisimlerine dayanilarak
aciklanmistir. 46,5-50,0 (at.%) Cd oranina sahip Au-Cd alasgimmin martenzitik

dontisiim sicakliginin 30°C ile 100°C arasinda oldugu goriilmiistiir.

1938’de sekil hafiza 6zelligi %(at.) 37,8 / 40,6 Zn olan bakir-¢inko alasimlarinda
gorilmistiir. Bunu izleyen yillarda diger bakir ve demir alasimlarinda (Cu-Au-Zn,
Cu-Al-Ni, Cu-Sn, Cu-Mn, Fe-Mn-Si, Fe-Pt, Fe-Pd) ve 1962 yilinda da esatomik

orandaki NiTi alasimlarinda sekil hafiza 6zelligi tespit edilmistir.

Gilinlimiizde ticari amagclarla en fazla kullanilan sekil hafizali alasimlar NiTi
alagimlar1 ve bakir esasli alasimlaridir. Bu alasimlarin yaninda giimiis, altin,
aliminyum, ¢inko gibi farkli elementlerin de bulundugu bir¢ok sekil hafizal
alasimlar da bulunmaktadir. Ancak bunlarin ticari ag¢idan Onemleri yukarida

bahsedilen alasimlara gére daha diistiktiir.



Tablo 2.1 Bazi sekil hafizali alagimlarin bilesimi, martenzitik dontsiim sicakliklar1 ve sicaklik

histerezisleri (Batra, 1999)

Martenzitik ) )
Alasim Bilesim Orani (at.) Doniisiim  Sicakhigy Histerezis
Af-Ms
Ms (°C)
Ag-Cd % 44 /49 Cd -190 ile -50 aras1 ~15
Au-Cd % 46,5/50,0 Cd 30 ile 100 aras1 ~15
Bakir Esash
Cu-Zn % 37,8/40,6 Zn -180 ile —10 aras1 ~10
Cu-Au-Zn | %23~28 Au , %45~47 Zn -140 ile 100 aras1 ~35
Cu-Al-Ni % 14 Al, % 3,5 Ni (ag.) -150 ile 200 arasi ~35
Cu-Sn ~ %15 Sn -120 ile 30 aras1 ~10
Cu-Mn %5/35Cu -250 ile 180 arast ~25
Nikel Esash
Ni-Ti % 49-51 Ni -50 ile 100 aras1 ~30
Ni-Al % 36-38 Al -180 ile 100 aras1 ~10
Demir Esash
Fe-Mn-Si % 32 Mn, % 6 Si -200 ile 150 aras1 ~100
Fe-Pt % 25 Pt ~-130 ~4
Fe-Pd % 30 Pd ~-100

Nikel esasli alagimlarin bakir esasli alasimlara gore daha yiliksek oranda sekil
hafiza ve siiperelastik Ozellik gostermesinden dolayr NiTi sekil hafizali alasimlar
diinyada ticari acidan en fazla ilgi uyandiran malzemelerden olmustur. Bu konuda
yapilan literatiir aragtirmalari, basta A.B.D., Japonya ve Cin olmak {izere bir¢ok
iilkede SHA’1n {iretimi ve endiistriyel kullanimlar {izerine oldukc¢a fazla ¢caligmanin
yapildigin1 gostermistir. NiTI sekil hafizali alasimlarin faz diyagrami, fiziksel ve
mekanik ozellikleri ile alasimlarin kullamm alanlart Béliim Ug’te detayli olarak

incelenmistir (Dilibal, 2005).



BOLUM UC
NIKEL-TITANYUM SEKIL HAFIZALI ALASIMLAR
VE KULLANIM ALANLARI

Nikel-Titanyum (NiTi) alasimlarinda sekil hafiza etkisinin kesfi, 1962’de
W.J.Buehler ve arkadaslar1 tarafindan A.B.D. Deniz Savas Aracglar1 Laboratuari’nda
gerceklesmistir. Yiiksek mekanik hafiza 6zelligi gdsteren ve ticari ismiyle Nitinol
(Ni-Ti Naval Ordnance Laboratory) olarak adlandirilan bu alasimin faz diyagrami,
genel fiziksel, mekanik ozellikleri, kristal yapisi ve kullanim alanlari bu boliimde

incelenmistir.

3.1 Nikel-Titanyum Faz Diyagrami

Sekil 3.1°deki titanyum-nikel faz diyagrami incelendiginde at.%50 nikel
bolgesinde titanyum ve nikel atomlarindan meydana gelen intermetalik NiTi fazinin
olustugu goriiliir. Saf titanyumun ergime sicakligi 1670°C, saf nikelin de 1455°C
olmasina karsilik NiTi fazinin ergime sicakligi 1310°C’dir. NiTi intermetalik yapisi
630°C’den itibaren NiTi ara fazi olusturur. Bu faz icinde Ni elementinin ¢oziinlirligi
yaklasik 700°C’den baslayarak artar ve 1183°C’de en yiiksek degerine (at.%55)

ulagir. Nitinol olarak bilinen SHA nin yapisinda bu intermetallik faz bulunmaktadir.

NiTi faz1 igeren ve nikelce zengin olan alasimlara (at.%50-55) uygulanan
yaslandirma 1s1l islemleri sonucunda NiTi matris fazinin igerisinde dagilmis olarak
TiNisz ve TisNiy ¢okeltilerinin olustugu ve bu ¢okeltilerin malzemenin “sekil hafiza”
ozelliklerini etkiledigi literatiirde raporlanmistir. Ornegin, homojenlesme i¢in 800°C
ile 900°C arasinda bir siire bekletildikten (¢ozeltiye alindiktan) sonra, 550°C’nin
altinda yaslandirma islemi yapilmasiyla ortaya g¢ikan TigNis ¢okeltilerinin NiTi
fazinin ¢ift yonlii sekil hafiza Ozelligi gostermesinde Onemli rol oynadigi
bilinmektedir (Otsuka vd., 2002). Fakat benzer 1sil islemlerin intermetalik NiTi
iceren ve nikelce fakir (at.%49,5-50) alasimlarda yapilmasi sonucunda ise, NiTi
matris igerisinde olusan TioNi c¢okeltilerinin miktarmin oldukca diisiik oldugu

gozlenmistir. Bunun nedeni, faz diyagraminda da gorildiigii gibi, Ti elementinin
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TiNi faz1 igerisindeki ¢Oziiniirligiiniin Ni gibi sicaklikla 6nemli miktarda

artmamasidir.

Nikel Igerigi(ai.%)
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

1m : "\ L A 2
b Zom TiNi,
1670°C] x
16001 -E”’ L :
&9 \
1455°C
. _ 1380°C :
a 1400 GRS ?3
- Ni igerigi (at.%) :
% 12001 3
(43 L
& (Ni)
] 984°C
1000 o) 942°C
882°C
8001 765°C 3
—ai ;
~—(0:-Ti) :3'
600

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
L Nikel igerigi (at.%) Ni

Sekil 3.1 Ti-Ni Faz Diyagrami (Massalski vd., 1990)
3.2 Nikel-Titanyum Sekil Hafizali Alasimimin Kristal Yapisi

Nikel ve titanyum iceren SHA’lar1 Ostenit fazindayken hacim merkezli kiibik
kristal yapiya sahiptirler. Ostenit fazindan martenzit fazina gecis sonras kristal yap1
monoklinik yapiya doniismektedir. Ostenit fazda kafes parametresi 2p=2.99A"dur.
Martenzit fazdaki monoklinik yapi i¢in kafes parametreleri ise a=2.88 A, b=4.12 A,
c=4.62 A ve B=96.8>dir.

Ostenit fazindan martenzit fazina gegis sirasinda veya rombohedral yapida bir ara
faz (R faz1) da goriilebilir. Rombohedral yapiin olusmasina neden olan faktorler

yaslandirma, alagimin asir1 nikel igermesi, termomekaniksel islemler ve termal
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dongiiler olarak siralanabilir. Rombohedral fazin yapida bulunmasi sekil hafizali
alasimin histerezis bolgesinde 1-2°C’lik bir artisa sahip olmasini saglamaktadir. Bu
durum ¢abuk sekil degisimi gerektiren kullanim alanlarinda avantaj saglamaktadir

(Vural ve Erding, 2008).

MMartenzit

Sekil 3.2 Nitinol Alagimlarinda Faz Dontisiimleri

3.3 NiTi Sekil Hafizali Alasimlarin Genel Fiziksel ve Mekanik Ozellikleri

NiTi sekil hafizali alasimlarin fiziksel ve mekanik 6zellikleri yiiksek degerlere
sahiptir. Ostenit ve martenzit yapida olma durumuna gére de sahip olduklar1 degerler

degismektedir. Bu 6zelliklerden bazilar1 Tablo 3.1°de belirtilmistir.

Se¢ilen malzemenin sertligini diislirerek martenzitin deforme edilebilmesini
kolaylagtirmak amaciyla uygun 1sil islemler yapilir ve boylece daha dayanikli ve
kararli Gstenitik bir yap1 ile hem 1sitma hem de sogutma durumunda iki yonli sekil

hafiza davranisi yaratilabilir (Akdogan ve Nurveren, 2003).
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Tablo 3.1 NiTi SHA’nin Ozellikleri (Akdogan ve Nurveren, 2003)

Ozellik Deger
Erime sicakligi (°C) 1300
Yogunluk (g/cm?) 6.45
L Ostenit 100

Elektrik direnci (mikro-ohm.cm)

Martenzit 70

Ostenit 18
Is1l iletkenlik (W/cm.°C)

Martenzit 8.5

o 300 serisi paslanmaz ¢eliklere veya
Korozyon direnci
titanyum alagimlarina yakin

Ostenit 83
Elastsite modiilii (GPa)

Martenzit 28~41

Ostenit 195~690
Akma dayanimi (MPa)

Martenzit 70~140
Maksimum ¢ekme dayanimi (MPa) 895
Doniisiim sicakligt (°C) -200~110
Doniistim sirasindaki gizli 1s1 (kJ/kg.atom) 167

Sekil hafiza deformasyon miktar1 (%)

Maksimum 8,5%

3.4 Alasimdaki Nikel Oranimin Martenzitik Doniisiim Sicakhigina Etkisi

NiTi alasimlardaki nikel ve titanyum oranlar1 alagimin faz doniisiim sicakligini

biiyiik oranda degistirmektedir. Ozellikle atomik olarak % 48-52 nikel oraninin

bulundugu aralikta, % 0,1’lik bir artis martenzit baslangi¢ (Ms) sicakligin1 10°C’den

fazla azaltmaktadir. Atomca % 50 nikel oranindan itibaren nikel orami arttikca Ms

sicakligi oda sicakligina dogru yaklagsmakta, atomca nikel oram1 % 51 ve {lizeri

oranlara ¢iktiginda ise 0°C ve alt1 sicakliklara diismektedir.

Sekil 3.3’te, atomik olarak % 49-52 nikel igeren alagimlar i¢in yapilan deneysel

caligmalarda nikel oranindaki degisimlerin martenzit baslangi¢ (Ms) sicakligina olan

etkisi gosterilmektedir (Arciniegas, Casals, Manero, Pe™na ve Gil, 2007).
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Sekil 3.3 Ms sicakligimmin NiTi alagimlarindaki Ni oranina bagl

olarak degisimi (Arciniegas, Casals, Manero, Pe™na ve Gil, 2007)
3.5 Nikel-Titanyum Sekil Hafizalh Alasimlarin Kullanim Alanlari

Sekil hafizali alagimlarin kullanim alanlar1 genel olarak endiistriyel ve tip
uygulamalari olarak iki grupta incelenebilir. 2005 yilina kadar NiTi SHA ile ilgili
olarak basta endiistri ve tip alan1 olmak iizere ¢esitli alanlarda 15.000’in {izerinde

patent alinmigtir.

Sekil hafizali alagimlardan NiTi alagiminin ilk kullanilma yerlerinden biri,
1969°da F-14 Jet ucaklarinda hidrolik boru baglama bilezikleri olmustur. Hidrolik
borular, baglanti yapmak i¢in standart kaynak tekniklerinin kullanilmasi zor olan
ucagin aliminyum goévdesine ¢ok yakin bolgelerdedir. Sekil hafiza 6zelligine sahip
bilezik, siv1 nitrojen igerisinde martenzit fazda bulunurken ¢ikartilip hidrolik boru
tizerine takildiginda ortam sicakligina ulagsmasiyla oda sicakligindaki sekline donerek
daralir ve hidrolik boru fizerine siki bir sekilde oturur. Endiistride benzer
uygulamalar birbirlerine baglantilar1 zor olan pargalarin birlestirilmesi yapilmaktadir

(Sekil 3.4).



14

Sekil 3.4 Hidrolik boru baglama bilezigi olarak Nitinol’un
kullanilmas: (Dilibal, 2005)

Bu alasimlarin uzay anten sistemlerinde kullanimlari da bulunmaktadir. Diisiik
sicaklikta sekli degistirilerek paket olarak belli bir bolgeye ulastirilan antenin bozuk

sekli 1sitilmasi ile normal anten sekline doniisebilmektedir.

NiTi alasimlarinin yay malzemesi olarak kullanildigi endiistriyel uygulamalar da
bulunmaktadir. Sekil 3.5’te goriildiigii gibi su gibi bir akigkanin debisini kontrol eden
bir valf igerisinde bulunan yaylar, sivinin sicakligina bagli olarak sekil degisimine
ugrarlar. Boylece, soguk ve sicak su akis1 yaya bagli kayan bir parca vasitasiyla

kontrol edilebilmektedir.

soguk sicak

SU su
Fekil bellekli 17 !
yay |wii W] vay

En i) E:L”_[L

Sicaklik ayar

karnsim

Sekil 3.5 Cikig sicakligr ayarlanabilir akigkan sivi valfi (Otsuka
ve Wayman, 1998)
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Kiiciik olgekli elektro-mekanik diizeneklerin ve sistemlerin kullanildig:
uygulamalarda da ince film formundaki SHA i 6zellikle mikro hareketlendiriciler
olarak kullanimu siirekli olarak artmaktadir. Sekil 3.6’da NiTi ince film kullanilarak
olusturulan bir mikro valf gosterilmistir. NiTi alasimin termomekanik sekil hafiza
ozelliginden yararlanarak hava giris ve ¢ikisi diizenli olarak kontrol edilmektedir.
Ince filmin A¢ sicaklif1 iizerine 1sinarak yukari dogru hareketiyle valf agilmakta,
yayin asagl dogru itme hareketi ile valf tekrar kapanmaktadir. Bu dongi 15

milisaniye gibi kisa bir siirede tamamlanabilmektedir.

elektrik
baglantis1

NiTi
ince film =
(2 um kalinliginda) =

silikon taban A
malzeme
hava hava
girigi cikis

Sekil 3.6 NiTi ince film kullanilarak olusturulan mikro valf
(Otsuka ve Wayman, 1998)

Sekil hafizali alagimlarin siiperelastik 6zelliginin de endiistriyel olarak
uygulamalari bulunmaktadir. Bunlardan bazilari, cep telefonu anteni, gozliik
cercevesi gibi  kullanimlar1 sirasinda  kolaylikla plastik  sekil degisimine
ugrayabilecek olan pargalardir. Sekil hafizali alasimlarin yapilmasiyla bu iiriinlerin

daha hafif ve korozyona dayanikli olmalari saglanmustir.

Sekil hafizali alagimlarin, gelismekte olan robotik uygulamalardaki kullanimlar
da artmaktadir. Yakin zamanda insan eline benzer biyomekanik robot el tasarimlar
ve mikro tutucu tasarimlar {izerine alinmis ¢ok sayida patent bulunmaktadir. Bu
tasarimlar arasinda en taninmig olani Hitachi Ltd. tarafindan gelistirilen Hitachi
Robot El’dir (Sekil 3.7). Dort parmakli olan bu robot elde 0.02 - 0.035 mm
caplarinda NiTi teller kullanilmistir. Her parmak igerisinden dort farkli NiTi tel

gecmektedir. Devre kapandiginda parmaklar i¢indeki tellerin 1sinmasi ile sekilleri
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degismekte dolayisiyla parmaklarin kapanmasi saglanmaktadir. Devre agildiginda ise

tellerin sogumasiyla parmaklar agilmaktadir.

Sekil 3.7 NiTi teller kullanilarak gelistirilen Hitachi Robot
El (Dilibal, 2005)

Insan bedenine biyolojik uyumu yiiksek olan NiTi sekil hafizali alasimlarin, dis
hekimliginde ortodontik dis telleri ve endodontik doner kok kanali aletleri,
kardiyolojik uygulamalarda kalp damar tikanikligini agan stentler, ortopedide de

implantlar olarak kullanimlar1 da siirekli olarak artmaktadir.

Ortodontik dis telleri SHA’larin siiperelastik 6zelligini kullanarak carpik dislere
diisey dogrultuda kuvvet uygulayarak uygun araliklara sahip olmalar1 amaciyla
kullanilmaktadir (Kumar ve Lagoudas, 2008). NiTi alagimlarinin dis hekimligindeki
calismalara bir bagka etkisi de siiperelastik davranisindan dolay1 bu alagimlarin doner
kok kanalr aletleri olarak kullanilmasiyla endodontik tedavilerin daha hizli yapilabilir

duruma gelmesidir.

SHA’mm ortopedik kullanimiyla ilgili bir 6rnek Sekil 3.8’de gosterilmektedir.
Kirtlmis olan kemige vidalanan NiTi plakalar viicut sicakliginda sekil degistirerek

kemige sikistirma yoniinde kuvvet uygular ve kirik kemigin birlesmesini saglar

(Otsuka ve Wayman, 1998).



NiTi plaka kemik
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Sekil 3.8 (a) Ortodontik dis telleri, (b) kemige vidalanan NiTi plakalar, (c) damar
stent



BOLUM DORT
TITANYUM-NIYOBIiYUM-ALUMINYUM ALASIMLARI

Sekil Hafizali Alasimlar olarak adlandirilan malzemelerin en yaygin bilinen
ozelligi oda sicakligi gibi diisiik sicakliklarda gerceklestirilen sekil degisimlerinin
yiikksek bir sicaklikta geri donistiirilebilmesidir. Termoelastik olarak nitelenen bu
davranigin malzeme bilimi agisindan agiklamasi yukarida Sekil 2.2°de gosterilmistir.
NiTi ikili sisteminde esit atom miktarina sahip bazi alasimlar bu 6zellikleri nedeniyle

uzun siiredir endiistriyel uygulamalarda kullanilmaktadirlar.

Termoelastik davranisin yani sira, bazi SHAlar “siiperelastik” olarak bilinen bir
baska davranis da gosterirler. Kelime anlaminin da anlasilacag: gibi siiperelastik bir
malzeme Tlzerine uygulanan kuvvet altinda kalici (plastik) sekil degistirmeye
ugramadan yiiksek oranlarda elastik olarak davranabilen, bagka bir degisle,
uygulanan kuvvetin kaldirilmasiyla sekil degisimi Oncesindeki boyutlarina geri
donebilen malzemelerdir. NiTi alasimlar siiperelastik 6zellikleri nedeniyle de uzun
stiredir bagta tip alanindaki arag¢ ve gerecler olmak {izere kullanilmaktadirlar. Son 10
yil icinde daha farkli metalik sistemlerde de siiperelastik 6zellik gosteren alagimlara

rastlanmistir.

Ayni donemde Ni elementinin biyolojik olarak asir1 duyarliliga neden oldugu
konusunda bazi caligmalar yapilmistir. Asir1 duyarliligin insan viicudunda kalici
olumsuz etkileri olup olmadig1 kesinlesmemis olmasina ragmen, Ni igermedikleri
icin daha giivenli olacagi disiiniilen Ti-6Al-4V gibi titanyum alagimlarinin
biyomedikal amagl kullanilmasina yonelik calismalar yapilmistir (Inamura, Fukui,
Hosoda, Wakashima ve Miyazaki, 2005) . Bu alasimlar, yapisal olarak kiibik kristal yapiya
sahip beta fazim1 iceren Ti alasimlart (B-Ti) olmus, c¢alismalarda alagimlardan

bazilarinin sekil hafiza ve siiperelastik 6zelliklere sahip olduklar1 belirlenmistir.
Stiperelastiklik, sekil hafiza gibi malzemede farkli sartlar altinda kararli olan iki
faz arasindaki doniisiimler sonucunda ortaya ¢ikan bir davranistir. Bu fazlardan B-Ti

gibi daha diizgiin kristal yapili olana (6stenit) kuvvet uygulandiginda kristal yapida
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ikizlenmeler olusarak faz dontisiimii meydana gelir. Yeni faz genellikle “martenzit”
olarak adlandirilir. Kuvvetin kaldirilmasiyla martenzit fazi tekrar Ostenit fazina
doniisiir. Bu tekrarlanabilen doniisiim sirasinda malzemenin davranisi elastiktik.
Stiperelastik olarak nitelendirilen bu davranig malzemenin % 8’e varan oranlarda

sekil degisimi yapabilmesini saglar.

B-Ti yapisindaki Ti alasimlarinda da B (beta) fazinin o” (martensitik alfa) fazina
doniisebildiginin saptanmasindan sonra Ni igermeyen siiperelastik Ti alasimlarinin
gelistirilmesi lizerine calismalar yapilmaktadir (Masumoto ve diger., 2006). Yakin
zamanda ilgi ¢eken bu tiir bir malzeme grubu da Nb (niyobiyum) igeren Ti—Nb
alasimlaridir. Ozellikle Hosoda ve ekibinin 2000 yilindan beri yapmakta oldugu
caligmalarda Al iceren Ti-Nb-Al {igli alagimlarmin iyi siiperelastik ve sekil
alabilirlik ozellikleri oldugu gozlenmistir. Fakat, bu alasimlarin biyomedikal
uygulamalarda yaygin olarak kullanilabilmeleri i¢in %4-5 civarinda olan siiperelastik
sekil  degisimlerinin  artirilmast  gerekmektedir.  Dolayisiyla,  malzeme
kompozisyonunun yani sira malzemenin siiperelastik davranisini etkileyen igyapisi
(¢Okeltiler, tekstiir), mekanik Ozellikleri (akma direnci, sertlik gibi) ve kimyasal
ozellikleri (korozyon direnci gibi) {lizerine de yapilan calismalarin sayilar

artmaktadir (Hosoda ve diger., 2006)

Bu YL Tezi kapsaminda, Ti-Nb-Al ti¢lii sisteminden segilen bir alagimin tiretimi,
igyap1 ve siiperelastik 6zellikleri konusunda da bazi ¢calismalar yapilmistir. Bu alagim
sisteminin secilmesinde birinci neden yukarida da belirtildigi gibi, yakin zamanda bu
tclii sistemindeki bazi alagimlarin iyi derecede siiperelastik Ozelliklere sahip
olduguna iliskin raporlarin bulunmasidir. Ikinci neden ise, bu YL tezinin
danismaninin Ti-Nb-Al iglii sisteminde Nb elementince zengin olan fakat kullanim
alanlar1 siiperelastik malzemelerinkinden daha farkli olan alasimlar iizerinde de
caligmalarinin devam etmekte olmasidir. Dolayisiyla, Ti-Nb-Al i¢li sisteminin
incelenmesiyle farkli amaclara uygun ve farkli kompozisyonlara sahip malzemeler
tizerinde yapilan arastirmalara bir biitiinliik getirilecek ve farkli kompozisyonlardaki
alagimlarin igyapilar1 ve Ozellikleri arasindaki iligkilerin belirlenmesi de miimkiin

olabilecektir. Asagidaki Sekil? de Ti-Nb-Al iiclii sisteminde 1000°C sicaklikta kararli
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olan fazlar1 gosteren bir faz diyagrami verilmistir. Bu ¢aligma i¢in tiretimi yapilan ve

Ozellikleri incelenen alagim da bu diyagram iizerinde gosterilmistir.

Al

20 40 80 80

Ti Nb

Sekil 4.1 Ti-Nb-Al faz diyagrami



BOLUM BES
DENEYSEL CALISMALAR

Bu YL Tezi kapsaminda yapilan deneysel ¢alismalar iki grupta toplanmistir.
Birinci grupta, NiTi ikili sistemi ile ilgili yapilan ¢aligmalar, ikinci grupta da Ti-Nb-
Al i¢li sistemi ile ilgili calismalar bulunmaktadir. Bu béliimde, her grup ¢aligsma i¢in
yapilan deneylerde kullanilan laboratuar cihazlar ile izlenen deneysel yontemler

aciklanmistir. Deneylerin sonuglar1 ve yorumlari ise Boliim Alti’da verilmistir.

5.1 NiTi Ikili Sistemiyle flgili Cahismalar

5.1.1 NiTi Sistemiyle ilgili On Calismalar

Bu Yiiksek Lisans Tez ¢aligmasinin ilk agamasinda, Boliimiimiizde benzer konuda
daha 6nce tamamlanan bir Bitirme Projesi kapsaminda elde edilen bazi1 deneysel
verilerin detayli olarak incelenmesi, ek deneylerin yapilmasi ve bunlarin

yorumlanmasi ¢alismalar1 yapilmigtir (Vural ve Erding, 2008)

S6z konusu Projede atomik % olarak iki adet SONi-50Ti iceren NiTi alagimi
Vakum Ark Ergitme (VAM) metodu ile iiretilip, alagimlarin mikroyapilart optik
mikroskop ve SEM/EDS cihazlariyla incelenmisti. Daha sonra, iiretilen alasimlarin
hava ortamindaki yiiksek sicaklik oksitlenme deneyleri yapilmisti. Tablo 5.1°de,
Proje caligmalari igin iiretilen alasimlardan (D-1, D-2) alinan numuneler tizerinde
yapilan deneysel islemlerin 6zeti verilmistir. Bu Tablodan da anlagilacagi gibi
Projede NiTi alasimlarinin Sekil Hafiza (SH) 6zellikleri ve davranislart konusundaki
caligmalar siirlt olmustur. Dolayisiyla, bu YL Tezi ile ilgili olarak yapilan deneysel

caligmalarda oncelikle Tablo 5.1’deki numunelerin kullanilmasi kararlastirilmistir.

21



22

Tablo 5.1. Numunelere yapilan 1sil iglemler ve uygulanan deneyler.

Numunler Numune | Yapilan islemler

Birinci Alasim D-1.1 Dokiim sonrast mikro yapi incelemesi

D-1.2 Sertlik testi

Teorik kompozisyon: 1000°C/40dk  tiip firinda, argon
95,22 NI - 44,78 Ti (% ag.) D-1.3 atmosferinde oksitlenme ve firin icinde
50,18 Ni —49,82 Ti (% at.) soutma

1000°C/6 saat hava ortaminda oksitlenme

D-14
Tkinei Alasim D-2.1 Dokiim sonrasi mikro yapi incelemesi
Teorik kompozisyon: D-2.2 | Sertlik testi
55,1 Ni —44.,9 Ti (% ag.
£0.0Ni —50.0Ti (0/( ’ )g) 1000°C/3  saat tip firinda, argon
’ I — ’ | 0 at
D-2.3 atmosferinde oksitlenme ve firin iginde

sogutma

5.1.2 Yeni Nikel Titanyum Alagiminin Uretimi

NiTi alasimlarinin SH 6zelliklerini belirleyen faz dontisiim sicakliklart alasimin
nikel veya titanyum miktarlarindaki degisimlere Onemli derecede duyarlidir.
Agirlik¢a %55°ten daha fazla miktarda Ni igeren alagimlarda, Ni(veya Ti) miktarinda
agirlikca %1°lik bir degisimin, alasimin Ostenit fazindan martenzit fazina doniisiim
sicakhgm yaklasik olarak 100°C kadar farklilagtiracagi saptanmustir. Ayrica, Ni
miktarinin artmasiyla bu doniistimiin daha diisiik sicakliklarda olacagr da

belirlenmistir.

Sekil Hafiza 6zelliklerinin alagimin kimyasal bilesimine karsi bu derecede duyarl
olmast nedeniyle, istenilen donisim sicakhiklarmi elde etmek igin Ni ve Ti
oranlarinin  kontrol altinda tutulmas: gerektirmektedir. Yukarida belirtilen 6n

caligmalar sirasinda, Boliimiimiizde bulunan VAM cihazinda iiretilen alasimlarda




23

istenilen kompozisyonlarin saglanabildigi goriilmistiir. Dolayisiyla, bu Tez ¢aligmasi

kapsaminda yapilan yeni alagim iiretimlerinde de bu yontem kullanilmistir.

5.1.2.1 Alasim Orneklerinin Hazirlanmast

Yeni alagimi iiretimi i¢in de teorik Nikel ve Titanyum oranlart %(at.)50 Ni,
%(at.)50 Ti olarak belirlenmistir. Agirlikca yiizdeleri ise %(ag.)55 Ni, %(ag.)45 Ti
olarak hesaplanmistir. Bu oranlarda ve yaklasik olarak 12 gr agirliginda bir Nikel-
Titanyum ingotu hazirlamak igin nikel tel ve silindirik pargalar (“slug”) ile titanyum
plakadan parcalar hazirlanmis, bir beher iginde aseton ile ultrasonik olarak
temizlendikten sonra kurutulmustur. Agirliklar: 0.1mg hassasiyetindeki bir elektronik

terazi ile Olglilmiistiir. Bu agamada yapilan hesaplamalar Tablo 5.2’de gosterilmistir.

Tablo 5.2 Ni -Ti balyalarin agirliklar1 ve kompozisyonlari

Ti Ni
i) =0,3969 or Metwani)=04527T 9T | o 045,12 Ti 654,88 Ni
Balya 1 M(ri(7)=0,4138 gr M(siugnis)=0,4295 gr
M(ria1)=0,5369 gr Meeiniry=0,7774 gr
Toplam=1,3476 gr Toplam=1,6396 gr Toplam=2,9872 gr
Mriay=0,3220 gr Mstugni(2)=0,4310 gr
Bl M(ri(ay=0,4430 gr Mestugnic=0,4305 gr Ag. %44,89 Ti %55,11 Ni
alyaz M(rig)=0,5686 gr Meeini2=0,7758 gr
Toplam=1,3336 gr Toplam=1,6373 gr Toplam=2,9709 gr
M(ri2)=0,3780 gr Mstugni(a)=0,4307 gr
Bl M(ris)=0,4338 gr Mesiugnis)=0,4304 gr Ag. 44,87 Ti %55,13 Ni
alya3 M(ric12)=0,5204gr Meeinia)=0,7759 gr
Toplam=1,3322 gr Toplam=1,6370 gr Toplam=2,9692 gr
Mris)=0,3733 gr M(stugni(7))=0,4304 gr
Bal Mrie)=0,3993 gr M(stugnics)=0,4310 gr Ag. %45,05 Ti %54,95 Ni
Alyas M(Ti0)=0,5722 gr Mieeinica=0,7789 gr
Toplam=1,3448 gr Toplam=1,6403 gr Toplam=2,9851 gr
Ag. %45,05 Ti %54,95 Ni
Biitiiniinde
M ri(toptam) =5,3282 gr M Ni(optam) =6,5542 gr Toplam=11,9124 gr
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Ergitme sonrasinda homojen yapida bir ingotun ortaya c¢ikmasi amaciyla,
hazirlanan Ni ve Ti parcalari miimkiin oldugu kadar birbirlerine yakin olacak Sekil
5.1°de gosterildigi gibi “balya” halinde bir araya getirilmislerdir. Yaklasik olarak 3gr
agirh@indaki bu balyalardan 4 adet hazirlanmigtir. Tablo 5.2°de, balyalardaki metalik

hammaddelerin detaylar1 gosterilmistir.

Sekil. 5.1 Nikel ve titanyum pargalar ile hazirlanan balya

5.1.2.2 Ergitme Islemi

Hazirlanan hammaddelerin  ergitme islemi, tiikenmeyen (nonconsumable)
elektrotla calisan VAM sisteminde yapilmistir. VAM cihazinin distan goriiniist,
destek ekipmanlar1 ve cihaz i¢inde ergitmenin yapildigl su sogutmali dairesel bakir
kaliplar Sekil5.2°deki resimlerde goriilmektedir. Balya seklindeki NiTi metalik
hammaddelerin ergitme sirasinda potadan kaynaklanan herhangi bir kirlenmeye
ugramalar1 s6z konusu degildir. Ayrica, metallerin oksitlenmesi onlemek i¢in ergitme
haznesi yiiksek saflikta argon gazi ile doldurulmaktadir. Dokiim potalarinin kii¢iik
boyutlarda olmasi bu sistemin bir dejavantaji olarak gosterilebilir. Uretilen ingotlarin
homojenligi, ingotun birka¢ kez cevrilerek en az 5 kez ergitilmesiyle saglanmaya

caligilmistir.
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Sekil 5.2 Dokiim isleminin yapildigi vakum ark ergitme cihazinin (a) dis goriiniisi ile

destek ekipmanlari, (b) igindeki dokiim potalart

5.1.2.2.1 Birinci Ergitme. ingotun homojenligini artirmak icin hazirlanan 4 balya
farkli potalara yerlestirilerek ergitilmistir. Ergitme isleminin baslamasindan 6nce
cihaz icindeki havanin bosaltilabilmesi i¢cin 6nce Diisiik Vakum “Rotary” pompasi
(RP) calistirilmis ve firin i¢indeki basincin 4x10™mbar degerine diismesine kadar
beklenmistir. Daha sonra, RP kapatilmis ve firin igerisine argon gazi gonderilmistir.
Basincin 600 mbar olmasindan sonra RP ile basing tekrar diigiiriilmiistiir. Bu firin
icini bosaltma ve gaz ile doldurma (yikama) islemi ii¢ kez tekrarlandiktan sonra
Yiiksek Vakum “Diflizyon” pompasi (DP) kullanilarak firin ici basinci 1x10°mbar
degerine indirilmistir. Daha sonra, DP kapatilmis ve firin igerisi 800 mbar basinca
ulasana kadar argon gazi firina yollanmistir. Boylece sistem ergitme islemine hazir

duruma getirilmistir.

Balyalarin ergitilmesinden once, firin i¢indeki (argon gazi) oksitleyici molekiilleri
yok etmek amaciyla “toplayic1” (getter) malzemesi olarak siirekli firinda tutulan bir
saf Ti parcast 60A akim altinda ergitilmis ve sivi halde 30sn siireyle tutulmustur.
Sonrasinda, NiTi balyalarin ergitilmesine baslanmistir. Ergitme islemine 30A’de
baglanmis, 45A°de devam edilmis ve ayr1 potalardaki her balya toplam bir dakikalik
siirelerde ergitilmistir. Ergitme sonrasinda olusan 4 farkli ingotun agirliklari,

sirasiyla;
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1. ingot i¢in 2,9861 gr (0,0011 gr agirlik kaybn),

2. ingot i¢in 2,9686 gr (0,0013 gr agirlik kaybi),

3. ingot i¢in 2,9682 gr (0,0010 gr agirlik kayb1),

4. ingot i¢in 2,9839 gr (0,0012 gr agirlik kaybi) olarak 6l¢iilmiistiir.

5.1.2.2.2 Ikinci Ergitme. Birinci ergitme sonrasinda olusan 4 farkli ingot
agirliklan 6lgiildiikten ve asetonla temizlendikten sonra ters cevrilerek ayni dokiim
potasi i¢ine yan yana yerlestirilmiglerdir. Firinin argon gazi ile temizleme islemi
birinci ergitmede oldugu gibi yapilip, dnce “getter” saf Ti parc¢a 30sn siireyle 60A’de
ergitilmigtir. Daha sonra 4 ingot 45A’lik ark altinda eriyip birbirleriyle birleserek tek
bir s1vi havuzu olusturuncaya kadar beklenilmistir. Ergitme sonrasi numune agirlig
11,9068 gr olarak olgiilmiistiir. Onceki ergitme sonrasinda 4 ingotun toplam
agirhiginin da 11,9068 gr olmasi bu asamada ingotlarin toplam agirliginda degisim
olmadigin1 gostermektedir. Fakat Sekil 5.3’te gorildigi gibi 4 ingotun birlikte

erimesi tamamiyle ger¢eklesmemistir.

Sekil 5.3 ikinci ergitmede iiretilen ingotun alttan (a) ve iistten(b) goriiniisleri

5.1.2.2.3 Ugiincii Ergitme. Ikinci ergitme sonunda elde edilen tek ingot
temizlendikten sonra ters g¢evrilerek tekrar pota icine yerlestirilmis, firin i¢i argon
gazi ile temizlenip doldurulduktan sonra, daha onceki asamalarda oldugu gibi gene
once “getter” Ti parca ergitilmistir. Ni-Ti ingotun ergitilmesi ise 45A’lik ark ile
yapilmistir. Bu ergitmede iiretilen ingotun alt ve iist taraflarinin goriintiileri Sekil
5.4’deki gibidir. Bu resimlerden, ingotun ergimesinin bir 6nceki asamaya gore daha

diizgiin oldugu anlasiimaktadir. Ote yandan, ingot agirhg 11,9063 gr olarak
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Ol¢iilmiistiir. Bu sonu¢ ingotun agirhiginin 3. ergitmede 0,0005 gr arttigim

gostermistir.

Sekil 5.4 Ugiincii ergitme sonras1 ingotun iistten (a) ve alttan (b) goriintiileri

5.1.2.2.4 Ddrdiincii Ergitme. Dordincii ergitme Oncesinde daha oOnceki
asamalarda oldugu gibi temizlenip ters cevrilmis ve ergitilmistir. Ergitme i¢in
45A°1ik ark 1dk stireyle ingota uygulanmigtir. Ergitme sonrasi ingot agirligi 11,9066
gr, agirliktaki artisin da 0,0003 gr oldugu goriilmustiir. Sekil 5.5°te, ingotun bu

asama sonrasindaki goriiniisii verilmistir.

Sekil 5.5 Dordiincii ergitme sonrasi ingotun alttan(a) ve istten (b) goriintiileri

5.1.2.2.5 Besinci Ergitme. NiTi ingotu son olarak bir sefer daha ergitilmistir.
Bunun icin 45A’lik ark 2dk siireyle ingota uygulanmustir. ingotun son agirlig:
11,9070 gr olmustur. Dolayisiyla, bu son ergitmede ingotta 0,0004 gr agirlik artisi
oldugu saptanmustir.
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Yukarida, VAM cihazindaki iiretim asamalar1 agiklanan NiTi alasim ingotu
asagidaki bolimlerde “E” harfi ile belirtilmistir. Bu ingottan tel erozyon cihazi
kullanilarak ¢ikartilan iki farkli plaka da El1 ve E2 numuneleri olarak

isimlendirilmistir.

5.2 Ti-Nb-Al Uclii Sistemiyle Ilgili Calismalar

Bu YL Tezi kapsaminda yapilan ikinci grup ¢alismalar da Ti-Nb-Al tglii sistemi
ile ilgilidir. Bu sistemindeki bazi alasimlarin iyi derecede siiperelastik o6zelliklere
sahip oldugu bilinmektedir. Stperelastik O6zellikteki malzemeler, ayn1 zamanda,
yapisal olarak sekil hafizali alasimlara da benzemektedirler. Dolayisiyla, bu iiclii
sistemin se¢ilmesiyle bu tez kapsaminda yapilan iki farkli alagim grubu arasinda bir

iligki kurulabilmektedir.

Yakin zamanda diger gruplarin yaptiklari ¢alismalar1 da gézoniine alarak, Ti-Nb-
Al tgli sistemiyle ilgili deneysel caligmalarin atomik olarak yaklasik %10
aliminyum igeren alasimlar iizerine yapilmasina karar verilmistir. Bu
kompozisyondaki bir Ti-Nb-Al ingotunun hazirlanmasi igin yiiksek safliktaki Ti
plakalar ile Nb ve Al silindirik pargalar kullanilmistir. Asagidaki Tablo 5.3’te,
kullanilan hammaddelerin miktarlar1 ile alagimin bu miktarlar i¢cin % agirlik ve
atomik olarak hesaplanan teorik kompozisyonlar gosterilmistir. Al metalinin
hammaddeler arasinda en diisiik ergime sicakligina sahip olmasi nedeniyle ergime
sirasinda buharlasacagi diisiiniilerek istenenden biraz daha fazla miktarda

kullanilmas1 uygun goriilmiistiir.

Tablo 5.3 Ti-Nb-Al alasim d6kiimii i¢in kullanilan hammadde miktarlari.

Al (gr) Ti (gr) Nb (gr)
Teorik kompozisyon
1 0,1293 2,3074 0,4281
5,74 Al- 37,64 Nb- 56,62 Ti (% ag.)
2 0,1323 0.1704 0,4281
11,83 Al- 22,44 Nb- 65,73 Ti (% at.)
3 0,1009 0,4283
4 0,4295
Toplam =0,2616 =2,5787 =1,714
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5.2.1 Ti-Nb-Al Alasiminin Uretimi

Hazirlanan hammaddelerin  ergitme islemi NiTi ikili alagimlarmin da
iretilmesinde kullanilan ve kullanimi yukarida agiklanan VAM  sisteminde
yapilmistir. Uretilen ingotun kompozisyon ve i¢yapr agisindan homojen olmasini
saglamak amaciyla ergime islemi sirasinda ingot, dokiim potasinda 5 kez kez ters
cevrilerek ergitilmistir. Cevirme islemi, numuneyi disar1 ¢ikartmadan disaridan

kumanda edilebilen cevirici kol ile yapilmustir.

VAM sisteminin ingotun tretilmesi sirasindaki kullanim sartlari daha 6nce NiTi
alagimlar1 i¢in verilen sartlara benzerdir. Fakat NiTi alasimlan i¢in en fazla 60 A
akim kullanilmigken Ti-Nb-Al {glii sistemindeki Nb metalinin ergime derecesinin bu
calismada kullanilan diger elementlerden daha yiiksek olmasi nedeniyle {iglii
alasimlar i¢in ergitme islemine 60A’de baslanmis, 80 ve 100A’de devam edilmistir.

Islem sonunda iiretilen ingotun agirlig1 4,5444gr olarak dlgiilmiistiir.

5.3 Uretilen Alasimlarin Karakterizasyonu

Malzemelerin davraniglarinin anlasilabilmesi igin &zelliklerinin belirlenmesi
gerekmektedir. Bu nedenle, bu calismada da {iretilen alasimlarin metalografik
igyapilart (mikroyap1), kimyasal kompozisyonlari, igerdikleri fazlar ve bazi termal
ozellikleri belirlenmistir. Bunun i¢in Boliim laboratuarlarinda bulunan optik
mikroskop ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile X-isinlart difraktometresi
(XRD) ve diferansiyel termal analiz/termal gravimetre (DTA/TG) cihazlar

kullanilmistir.

5.3.1 Numune Hazirlama Islemleri

Alagimlarin 6zelliklerinin incelenmesi i¢in Oncellikle karakterizasyon cihazlarinda
kullanilabilecek boyutlarda numunelerinin hazirlanmasi gerekir. Bunun icin VAM’da
tiretilen alasim ingotlar1 Elektro Desarj Makinas1 (EDM) kullanilarak kesilmislerdir.

Tel Erozyon olarak da bilinen bu cihazda ince bir bakir tel ile kesilecek parca
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arasinda siirekli mikro kivileimlar yaratilir ve kivilcimlarin metali eritmesiyle kesim
islemi yapilir. Bu sekilde iiretilen numunelerin boyutlar1 diizgiin olmasina ragmen
yiizeyleri kesim sirasinda kullanilan sivi ve olusan sicaklik nedeniyle az da olsa hasar
gortr. Sekil 5.6’da, yukarida iiretimi agiklanan NiTi ingotundan EDM yoOntemiyle

hazirlanan plaka seklindeki deney numuneleri goriilmektedir.

Sekil 5.6 NiTi ingotundan EDM

yontemiyle kesilen plakalar

5.3.2 Zimparalama, Parlatma ve Daglama

Kesilen numunelerin karakterizasyon cihazlarinda kullanilabilmeleri i¢in
yiizeylerinin temiz olmasi istenir. Hazirlanan numuneler 240, 400, 800, 1200 ve 2400
gritlik zimparalar kullanarak ve her farkli zimpara i¢in numuneyi 90 derece
dondiirerek zimparalanmistir. Numune yiizeyindeki kesime ait kirlilik ortadan
kaldirildiktan sonra numuneler 3p’luk elmas pasta ile parlatilmistir. Optik mikroskop
altindaki goriintiilerini daha belirgin hale getirmek i¢in bazi numunelerin yiizeyleri
kimyasal siv1 ¢ozeltiler kullanarak daglanmistir. Yapilan literatiir arastirmasindan
NiTi ve Ti-Nb-Al alagimlant i¢in HF:1, HNOs:4, H,O:5 kompoziyonuna sahip
¢ozeltilerin uygun oldugu belirlenmis, parlatilan numuneler HF:10ml, HNO3:40ml,

H,0:50ml igeren ¢ozeltide 10 sn siire ile daglanmaistir.
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5.3.3. Optik Mikroskop

VAM cihazinda dokiim yontemi ile iretilen alasimlarin su sogutmali bakir
potalarda sogumalar1 sirasinda igyapilarinda olusan mikroyapilar ile alasimlara
uygulanan 1s1l islemlerin mikroyapilara olan etkilerini belirlemek amaciyla
calismalarda  yansitmali  optik  mikroskopdan  (Nikon Eclipse ME600)

yararlanilmstir.

5.3.4 Taramali Elektron Mikroskobu ve Enerji Dagilim Spektrometresi

Uretilen alagimlarin i¢yapilarinda optik mikroskop ile gdzlenemeyen yapisal
ozellikler, optik mikroskoptan daha yiiksek ¢oziiniirliige ve odak derinligine sahip
olan taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Bu mikroskopta (JEOL
JSM-6060) ikincil elektronlar kullanilarak alinan goriintiilerde (SEI) cisimler 3-
boyutlu olarak fark edilebilmektedirler. Ayrica, geri saginan elektronlarla olusturulan
goriintlilerdeki  (BEI) bolgelerin  parlaklik  dereceleri, bdlgedeki atomlarin
agirhiliklartyla orantilidir. Bu nedenle SEM ile atomlarin yapi igerisindeki dagilimlari

da (kompozisyon kontrasti) incelenebilir.

Malzemelerin kimyasal kompozisyonlar1 da genel olarak veya istenilen bolgeler
(tane sinir1, ¢okeltiler gibi) i¢in SEM’e takilan Enerji Dagilim Spektrometre (EDS)
cthazi ile saptanabilir. Bu calismada da SEM ile ilgili bu ii¢ yontem, iiretilen
ingotlarin kimyasal homojenligi ile uygulanan 1s1l islemlerle alagimlarda meydana

gelen yapisal ve kimyasal degisikliklerin belirlenmesinde sikca kullanilmistir.

5.3.5 X-isinlart Difraktometresi

Incelenen NiTi ve Ti-Nb-Al alasimlarinin istenen termomekanik davranislari
gostermeleri icin uygulanan termal ve/veya mekanik yiikler altinda alasimlarin faz
yapilarinda degisikliklerin meydana gelmesi gerekir. Dolayisiyla, alasimlarda dokiim
sonrasinda olusan fazlar ile 1s1l islem sonucunda ortaya ¢ikan veya kaybolan fazlarin

belirlenmesi 6nemlidir. Bu amagla, calismada X-1sinlar1 difraksiyon analizi yapan bir
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XRD cihaz1 (Rigaku D/MAX-2200/RC) kullanilmistir. Difraktometredeki Cu tiipii
ile Cu-K, 1s1mim1 (A=0,15418 nm) tiretilmis, analizler genellikle 40 kV voltaj ve 30
mA akim sartlarinda yapilmistir. Alinan difraksiyon desenlerinin degerlendirmeleri
cihaza bagl bilgisayar sisteminde bulunan veritabani ve yazilimlar kullanilarak
yapilmis, numunelerden alinan desenler veritabanindaki desenler ile karsilagtirilarak

numunelerdeki kristal yapilar (fazlar) saptanmstir.

5.3.6 Diferansiyel Termal Analiz / Termo Gravimetrik Analiz Cihazi

Alagimlarin faz yapilarinda meydan gelen degisiklikler sirasinda 1s1 enerjisi
kullanim1 veya ortaya c¢ikisi olmaktadir. Endotermik veya ekzotermik karakterdeki
bu degisimlerin sicakliklarinin belirlenmesi de faz degisimlerinin saptanmasi
acisindan 6nemlidir. Bu amagla, yapilan ¢alismada DSC olarak bilinen Diferansiyel
Taramal1 Kalorimetre cihazinin kullanimi gerekli olmasina ragmen, bu cihazin yerine
Bo6lim laboratuarlarinda bulunan Diferansiyel Termal Analiz (DTA) / Termo
Gravimetre (TG) Cihazi (Shimadzu DTG-60H DTA/TG) kullanilmistir.

5.4 Firinlar

Calismada iiretilen alasimlara, istenilen davranislar1 gosterebilmeleri i¢in, farkli
1s1l iglemler uygulanmistir. Bunlar i¢in Boliimde bulunan bir kutu firin ile bir tiip
firn (PROTHERM Marka) kullanilmigtir. Kutu firin yanlizca hava ortaminda
calisirken tiip firinda metalik numunelerin oksitlenmesi 6nlemek amaciyla asal gaz
veya koruyucu gaz karnigimlart kullanilabilmektedir. Isil islemler 600-1000°C
arasindaki sicakliklarda yapilmis, numunelerin sogutulmasi firin igerisinde

birakilarak veya aniden sivi ortama daldirilarak (quench) yapilmistir.



BOLUM ALTI
DENEYSEL SONUCLAR

6.1 Nikel -Titanyum Alasimlarimin Karakterizasyonu

NiTi ikili sistemi iizerinde yapilan 6n ¢alismalarda iiretilen D-1 ve D-2 alagim
ingotlar1 ile yeni iiretilen E alagiminin ingotundan alinan numunelerin igyapilari
optik mikroskop ile incelenmistir. Sekil 6.2,6.3 ve 6.4’deki resimlerden anlasilacagi
gibi biitiin alagimlar i¢in dokiim sonrasinda olusan igyapilarin ingotun yiiksekligi
(kalinlig1) boyunca degistigi goriilmistiir. Bu degisimlere, VAM cihazinda eriyip
sogumalar sirasinda ingot ylizeylerinden ve ingotun iist kismindan alt kismina dogru
olusan 1s1 akisinin neden oldugu diisiiniilmektedir. Islem sirasinda ingotlarin
elektrota yakin st kisimlarmin sicakligi su sogutmali potaya defen genis
tabanlarmin sicakligindan daha yiiksek oldugu i¢in siirekli olarak ingot kalinlig
boyunca 1s1 akis1 olmaktadir. Akimin kesilmesiyle ingot sogurken 1sinin daha ¢ok
ingotun tabanina dogru aktigi sdylenebilir. Dolayisiyla, soguma sirasinda ingotun
yiizeylerinden igeriye dogru ve ist tarafindan i¢ ve alt taraflarina dogru yonlenmis
kat1 bolgelerin olusmasi beklenebilir. Ayrica, VAM cihazindan ¢ikarilmasi sirasinda
ingot sicakliginin oda sicakligindan daha ytiksek oldugu da goriilmiistiir. Bu nedenle,
ingotun VAM igindeki sogumasinin “quench” islemindeki gibi ¢ok yiiksek hizlarda

olmadig diisiiniilmektedir.
6.1.1 Optik Mikroskop Calismalart
Asagida, ingotlar iizerinde yapilan optik mikroskop caligmalari agiklanmis ve

yorumlanmistir. Bu ¢alismalar, asagida Sekil 6.1°de gosterildigi gibi ingotlarin farkl

bolgelerinde yapilmustir.



Ust
Ort

Sekil 6.1 ingotlarin mikro yap1 analizlerinde goriintii alinan farkli

bolgeleri

Sekil 6.2 D-1 ingotundan alinan D-1.2 numunesinin (a) lst bolgesi, (b) orta bolgesi

mikroskop goriintiileri

Sekil 6.3 D-2 ingotundan alinan D-2.1 numunesinin (a) lst bdlgesi, (b) orta bdlgesi

mikroskop goriintiileri
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Sekil 6.4 E ingotundan alinan E-2 numunesinin (a) iist bolgesi (b) orta bolgesi

mikroskop goriintiileri

Bu optik mikroskop resimlerinden, dokiim sonrasinda, {i¢ farklt NiTi ingotta da
farkli bolgelerde farkli icyapilarin olustugu goriilmektedir. Yukarida agiklandig1 gibi,
ingotlarin iist kisimlarindan orta ve alt kisimlarina dogru olan 1s1 akisindan dolayi tist
bolgelerdeki katilasma daha kaba sekilde olusurken orta kisimlardaki katilasmanin

daha ince ve homojen oldugu anlagilmaktadir.

6.1.2 SEM/EDS Calismalart

Uretilen NiTi alagimlarindan alinan numuneler iizerinde yapilan SEM/EDS
calismalarinin sonuglar1 Sekil 6.5’de verilmistir. Dokiim sonrasinda olusan bu
igyapilarda kaba taneler arasinda mikroporozitenin bulundugu goriilmektedir. Bu
durum, dokiim sonrasinda herhangi bir 1sil islem uygulanmamis ingotlar igin
olagandir. Ingot icindeki alasim elementlerinin EDS ile % agirlik olarak saptanan
miktarlar1 da aynmi Sekilde gosterilmistir. Bu verilerden, alagimlarin kimyasal
kompozisyonlarinin dokiim sonrasinda bile teorik kompozisyonlarma cok yakin
oldugu anlasilmaktadir. Ayn1 ingotun farkli bolgelerinde saptanan element miktarlar
arasinda % 1’den daha diislik farkliliklarin bulunmasinin nedeninin de, sogumasi
sirasinda  ingotun kimyasal homojenligin tamamen saglanamamasi oldugu

sOylenebilir



11 48 SEI

Sekil 6.5. D-1.2, D-2.1 ve E-1 numunelerine ait dokiim sonrasi SEM goriintiileri ile EDS sonuglari

6.2 Alasimlara Uygulanan Isil islemler
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D-1.2

Analiz 1 Analiz 2
Element

(% Ag.) (% A8.)
Ti 44 813 45,619
Ni 55,187 54,381
D-2.1

Analiz 1 Analiz 2
Element

(% Ag.) (% Ag.)
Ti 45,222 45113
Ni 54,778 54,887
E-2

Analiz 1 Analiz 2
Element

(% Ag.) (% Ag.)
Ti 45,676 45,299
Ni 54,324 54,701

Asagidaki Tabloda, alagimlardan alinan 6rnek numunelere uygulanan cesitli 1s1l

islemler gosterilmistir. Isil islemlerin yapilmasindaki amag, uygulanan islemlerle

alasgimlarin igyapilarinda olusacak degisiklikleri gormek ve bu degisikliklere bagl

olarak alasimlarin sekil hafiza 6zelligi kazanip kazanmadiklarimi belirlemektir.
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Numunelere birden fazla 1s1l islem uygulanmigsa da, her islemin numune igyapisina

olan etkisi SEM ve/veya XRD yontemleri kullanilarak incelenmistir.

Tablo 6.1 Numunelere yapilan 1s1l iglemler

ingotlar Numune | Yapilan Islemler
850°C / 5dk hava ortaminda tavlanip, soguk
D-1 Alasim D-1.1
dévme
] ] 850°C/ 30dk hava ortaminda tavlama, buzlu
Teorik kompozisyon:
) suda sogutma
55,22 Ni — 44,78 Ti (% ag.)
. . D-1.2 850°C/ 1 saat, hava ortaminda tavlama, sivi
50,18 Ni—49,82 Ti (% at.)
azot icinde sogutma
850°C’de 1s1tilip sicak dovme.
1000°C/ 5+24 saat vakumlu kapsiil iginde
D21 tavlama, oda sicakligindaki suda sogutma.
D-2 Alasim ' 500°C/ 2 saat hava ortaminda tavlama, firinda
sogutma
Teorik kompozisyon: 850°C/ 30dk hava ortaminda tavlama, buzlu
55,1 Ni —44,9 Ti (% ag.) suda sogutma
50,0 Ni —50,0 Ti (% at.) D-2.2 850°C/ 1 saat, hava ortaminda tavlama, sivi
azot i¢inde sogutma
850°C’de 1s1tilip sicak dovme.
950°C/ 5+5 saat Argon ortaminda tavlama,
firinda sogutma
E Alasim
850°C/ 5 saat kutu firinda (hava ortaminda)
_ _ E-1 tavlama, soguk suda (~2°C) sogutma
Teorik kompozisyon: 850°C/ 1 saat, hava ortaminda tavlama, sivi
54,95 Ni - 45,05 Ti (% ag.) . o
azot i¢cinde sogutma
50,06 Ni - 49,94 Ti (% at.) -
850°C’de 1s1tilip sicak dovme.
Eo Isil islem uygulanmadi. Dokiim — sonrasi

durumda (“as-cast” yapr1)

Is1l islemlerin hemen hepsi numunelerin yiiksek sicakliktaki bir firin igerisinde bir

siire tutularak tavlanmasiyla baslamistir. Bunda amag, numunelerin dokiim sonrasi
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igyapilariin homojenlesmesi ve yaklasik 600°C’nin iizerindeki sicakliklarda bu NiTi
alasimlarinda kararl olan 6stenit fazinin (HMK; B-beta fazi) olusmasini saglamaktir.
Alasimlarin sekil hafiza 6zelligi kazanmalar1 ise yiiksek sicaklik fazi Ostenitin
soguma sirasinda martenzitik (genel olarak monoklinik; a-alfa fazi) yapiya
dontigebilmesiyle miimkiindiir. Bu nedenle, tavlama sonrasinda numunelere farkli

sogutma rejimleri uygulanmstir.

Ingotlardan kesilerek hazirlanan numunelerin kalinliklar1 1-2 mm, boy ve enleri
de 10mm’den kii¢iik olduklarindan kolayca sekil degisimi (deformasyon) vermek
amaciyla bazilarina dovme islemi uygulanmigtir. Fakat D-1.1 numunesi gibi bir kez
isitildiktan sonra doviilen numunelerde catlaklar olusmaya baglamistir. Bunun
nedeninin islem sirasinda numunenin sogumasi (soguk dévme) oldugu sdylenebilir.
Literatiirde, bu tiir alasimlarin deformasyon sertlesmelerinin yiiksek olduguna dair

bilgiler bulunmaktadir.

Calismada iiretilen E ingotundan alinan E-2 numunesine ise higbir 1s1l islem
uygulanmamistir. Ayrica, basit bir yontemle sekil degistirebilecek kalinlikta
olmasindan dolay1, dokiim sonrasi yapiya sahip bu numune {izerinde dogrudan SH

Ozelliklerinin saptanmasina yonelik calismalar yapilmistir.

6.3 Alasimlarin Isil islem Sonrasi Karakterizasyonu

6.3.1 Optik Mikroskop Calismalar:

Yukarida belirtilen 1s1l islemlerin uygulanmasindan sonra olusan igyap1
degisikliklerini belirlemek amaciyla NiTi numuneler tekrar optik mikroskop ile
incelenmistir. Asagida verilen resimlerinden, dokiim sonrasinda ingotlarin {ist ve orta
bolgelerinde gozlenen farkliliklarin 1s1l islemlerle degistigi, orta bdlgelerinin
tamamen, list bolgelerinin de dokiim sonrasina gore daha homojen duruma geldigi
anlasilmaktadir. Ayrica, 1s1l islem gormis E alasimindaki i¢yapinin diger

alagimlarinkinden daha iri oldugu da goriilmektedir.



Sekil 6.6 D-1.2 numunesinin 850°C/30dk + buzlu suda sogutma sonrasi optik

mikroskop goriintiileri

Sekil 6.7 D-2.1 numunesinin 1000°C/29 saat +suda sogutma sonrasi optik mikroskop

goriintiileri

Sekil 6.8 D-2.2 numunesinin 850°C/30dk + buzlu suda sogutma sonrasi optik

mikroskop gorintiileri

39
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3
Hiskl

Sekil 6.9 E-1 numunesinin 950°C/10 saat + buzlu suda sofutma sonrast optik

mikroskop goriintiileri

D-2.1 numunesi i¢in yukarida verilen optik mikroskop goriintii, malzemede faz
doniistimlerinin olduguna isaret etmektedir. Uygulanan 1sil islem sonrasinda
parlatilip, daglanan bu numunede goriilen keskin geometriye sahip birbirine paralel
olarak bulunan bolgeler, kristal yapida ikizlenmelerin olustugunu, dolayisiyla

soguma sirasinda numunede martenzit yapinin olustugunu diistindiirmektedir.

6.3.2 SEM Calismalar

NiTi alasim numunelerinin 1s1l islemler sonrasinda igyapilarinda meydana gelen
degisimler SEM ile daha detayli olarak gdzlenebilmistir. Sekil 6.10 ve 6.11°de,
benzer kompozisyonlara sahip D-1 ve D-2 ingotlarindan alinan numunelerin 1sil
islem sonras1 igyapilar1 goriilmektedir. 850°C’de 30 dakika bekletilen D-1.2
numunesinde dokiim sonrasinda gozlenen poroziteler tamamen ortadan kalkmamis
olmasina ragmen, 1000°C’de 24 saat bekletilen D-2.1 numunesinde yapida az miktarda
porozitenin kaldigi, bunlarin tane sinirlarinda toplandigr ve bu numunede gozlenen
tane boyutlarinin D-1.2 numunesine gore daha yiliksek oldugu sdylenebilir. Sekil
6.12°de goriilen E-1 numunesinin farkli 1sil islem sonrasindaki resimlerinden ise
daha degisik sonuclar elde edilmistir. 950°C’de 10 saat bekletildikten sonra firinda
sogutulan bu numunede ¢ubuksu yapilar gorilmiistiir. Yapilan EDS analizlerinde
nikelce zengin oldugu saptanan bu yapilar, ayni numunenin tekrar 850°C’de 5 saat
bekletilip buzlu suya atilarak sogutulmasi sonucunda kaybolmuslardir. Buradan, E

alasimimin yavas sogutulmasiyla nikelce zengin bir fazin kararli hale geldigi
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(¢cokeldigi) soylenebilir. Daha sonra tekrar isitilmasina ragmen buzlu suya atilarak

hizli sogutulmasi nedeniyle bu numunede ¢okeltilerin olusmasi engellenmistir.

1z 48 SEI

Sekil 6.10 D-1.2 numunesinin 850°C/30dk +suda sogutma sonrasi SEM goriintiileri

11 48 SEI

Sekil 6.11 D-2.1 numunesinin 1000°C/29 saat +suda sogutma sonrasi SEM goriintiileri

©)

28kU

Sekil 6.12 E-1 numunesinin (a) 950°C/10 saat+firinda sogutma ve (b) 850°C/5 saat +buzlu

suda sogutma sonrast SEM goriintiileri



42

6.3.3 XRD Calismalar:

Daha once de belirtildigi gibi NiTi alagimlarinin sekil-hafiza 6zelligi kazanmalari,
igyapilarinda olusacak faz doniisiimleriyle miimkiindiir. Dolayisiyla, alasimin bu
ozelligi kazanip kazanmadigim1i belirlemek i¢in kullanilabilecek deneysel
yontemlerden birisi de XRD ile numunede bulunan fazlarin saptanmasidir. NiTi
alasimlarma  sekil-hafiza ozelligini  veren, yaklastk 600°C’nin iizerindeki
sicakliklarda kararli olan Ostenit fazi (B-beta) ile daha disiik sicakliklarda (oda
sicakligi da dahil) kararli olan martenzit fazi (monoklinik) arasindaki geri-

donustirilebilir faz dontisimleridir.

Bu calismada da, iretilen alasimlardan aliman numunelerin hem dokiim
sonrasindaki hem de Tablo 6.1’de gosterilen 1s1l islemlerden sonraki faz yapilar
XRD ile incelenmistir. Boylece, 1s1l islemlerin alagimlarin igyapilarina (faz yapisi,
cokeltiler gibi) olan etkilerinin yani sira, alasimlarin sekil-hafiza 6zelligi kazanip

kazanmadiklar1 belirlenmeye caligiimistir.

Bu c¢alismalarda elde edilen deneysel verilerin literatir bilgileriyle
karsilagtirllmast amaciyla, NiTi sisteminde monoklinik kafes yapisina sahip
martenzit fazi ile kiibik kafes yapisina sahip Ostenit fazina ait XRD “piklerinin”
goriildiigii ag1 (20) ve siddetleri (%) ile bunlar1 hangi atomik diizlemler igin
olusacagiyla ilgili kaynaklardan yararlanilarak, derlenen bilgiler Tablo 6.2 ve 6.3’te

gosterilmistir.

Tablo 6.2 Uretilen NiTi alagimlarinin igyapisinda bulunabilecek fazlara ait literatiir verileri (lijima ve
diger., 2008)

Ostenit faz1 (B) Martenzit fazi (monoklinik) R-faz1 (rombohedral)
20 HKI 20 HkI 20 HkI
42.80 110 39.22 020 42.20 112
61.98 200 41.36 111 42.70 300
78.16 211 43.92 002 61.58 222
44.92 111 77.82 412

78.18 330
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Tablo 6.3 Uretilen NiTi alagimlarinin igyapisinda bulunabilecek fazlara ait XRD bilgileri (Dilibal,
2005)

NiTI Martenzit Faz1 NiTI Ostenit Faz1

20 (derece) | Siddet (%) | hkl 20 (derece) | Siddet (%) | hkl
19,280 15 001 | 42,803 100 110
38,439 18 110 | 61,982 40 200
39,135 65 002 | 78,153 60 211
41,385 80 -111 | 93,335 10 220
43,917 55 020 | 108,692 30 310
45,068 100 012 | 125,887 20 222
52,880 12 -112 | 148,071 70 321
60,459 25 003

Asagidaki sekillerde bazi  NiTi numunelerinin  XRD analiz sonuglar
bulunmaktadir. Sonuglar, numunedeki fazlara ait “pik”lerin 26-siddet grafikleri
(XRD desenleri) seklinde verilmistir. Ostenit ve martenzit fazlarina ait oldugu
diisiiniilen pikler, sirasiyla O ve M harfleriyle isaretlenmistir. Bazi numunelerde,
Ostenit ile martenzit arasinda bir gecis fazi olarak gézlenen Rombohedral yapidaki

faza rastlanmis, bu pikler de R harfiyle isaretlenmistir.

D-1 ingotundan alinan D-1.2 numunesinin dokiim sonrasinda 850°C’de 30 dakika
bekletilip buzlu su igerisine atilarak sogutulmasi sonrasindaki XRD sonucuna gore
numunede martenzit ve Ostenit fazlari bulunmaktadir. Sekil 6.13’teki piklerin
siddetleri karsilagtirildiginda Ostenit fazinin martenzit fazindan daha fazla miktarda

bulundugu ileri stiriilebilir.
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Sekil 6.13 D-1.2 numunesinin XRD sonuglar1 (a) 850°C/30dk + buzlu suda

sogutma sonrast, (b) 850°C/30dk + siv1 azotta sogutma sonrasi

Bu numunenin tekrar 850°C’de 30 dakika firinda bekletilip siv1 azot i¢inde sogutulmasi
sonunda aliman XRD grafiginde ise Ostenit fazina ait ¢cok siddetli bir pik goriilmiistiir.
Bu sonug, 850°C’den s1v1 azot i¢ine atilmasiyla olusan ¢ok hizli sogumadan dolay:
numunede yliksek sicaklikta kararli olarak bulunan Ostenit fazinin “donarak” oda

sicakligina kadar doniisemeden kalmis oldugu seklinde yorumlanabilir.

D-2 ingotundan alinan D-2.2 numunesine herhangi bir 1s1l iglem uygulanmadan
(dokiim sonrast durumunda) yapilan XRD calismasinin sonucu Sekil 6.14’de
verilmistir. Buradan, numunede dokiim sonrasinda martenzit ve Ostenit fazlarinin
bulundugu anlasilmaktadir. Ayrica, bazi martenzit fazlarina ait piklerin siddetleri

Ostenit fazina ait olanlarinkinden daha yiiksektir.
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Sekil 6.14 D-2.2 numunesine ait XRD sonuglari (a) Dokiim sonrasi, (b)
850°C/30dk+ buzlu suda sogutma, (c) 850°C/1 saat+ s1v1 azotta sogutma

Bu numune de daha sonra 850°C’de 30 dakika bekletildikten sonra buzlu su veya
s1vl azot i¢ine atilarak sogutulmustur. Bu durumdaki numunenin XRD sonuglarinda
ise yalnizca Ostenit fazina ait pikler goriilmiistiir. Yukarida D-1.2 numunesi i¢in ileri
stiriildiigii gibi, D-2.2 numunesinde de 1s1l islem sicakliginda kararli olan Ostenit
fazinin hizli soguma sirasinda martenzite doniisemeden yapi iginde “donarak™ kaldigi

diistiniilmektedir.

Sekil 6.15’de D-2 ingotundan alinan diger bir numunenin (D-2.1) XRD sonuglar1
verilmistir. Bu numune dokiim sonrasinda ingottan kesildikten sonra vakum altindaki
bir kapsiil i¢ine yerlestirilmis ve 1000°C’de toplam 29 saat bekletildikten sonra buzlu
su i¢inde sogutulmustur. Bu islem sonrasinda alinan XRD grafiginde yalnizca stenit
fazina ait pikler goriilmiistiir. Bu sonug, D-2.2 numunesinin sonuglariyla da
uyumludur. Ayrica, D-2.1 numunesi buzlu suda sogutulduktan sonra 500°C’deki bir
firinda yaklagik 2 saat bekletilip firin i¢inde sogutulmustur. Bu 1s1l islem sonrasinda
aliman XRD grafiginde ise Ostenit fazina ait piklerinden goreceli olarak daha siddetli

martenzit pikleri gortilmistiir.
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Sekil 6.15 D-2.1 numunesine ait XRD sonuglar1 (a) 1000°C/29 saat +
suda sogutma, (b) 500°C/2 saat + firinda sogutma.

Bu sonu¢ da, tretilen D-1 ve D-2 alasimlarinin gerek dokiim sonrasindaki
sogumalar1 gerekse daha sonra uygulanan 1s1l islemlerde yavas sekilde (firin i¢inde
veya havada) sogumalari sirasinda igyapilarinda dstenit fazindan martenzit fazina bir
dontisiimiin oldugunu desteklemektedir. Alagimlarin 1s1l islem sonrasinda ¢ok hizli
olarak sogumalar1 durumunda ise Ostenit fazi martenzite fazina doniismeden oda

sicakliginda yari-kararli olarak kalabilmektedir.

E ingotundan alinan E-2 numunesinin XRD analizinde de numunenin dokiim
sonrasindaki yapisinda Sekil 6.16’da goriildiigii gibi martenzit fazinin bulundugu
saptanmistir. D-1 ve D-2 NiTi alagimlarina kiyasla bu numunede dokiim sonrasinda
hemen hemen hi¢ Ostenit fazinin bulunmadigr goriilmektedir. Bu sonug, E-2
numunesinin martenzit bitis sicaklifinin oda sicakligindan daha yiiksekte oldugunu

gostermektedir.

Ayni E ingotundan alinan E-1 numunesinin numunenin tekrar isitildiktan sonra
firinda sogutulmasi sonrasinda da i¢yapida martenzit fazi1 gorilmiistiir. D-1 ve D-2

numunelerinde oldugu gibi, E-1 numunesinin de yiiksek sicaklikta bekletildikten
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sonra ¢ok hizli sogutulmasiyla yiiksek sicaklikta kararli olan Ostenit fazinin
martenzite fazina doniismeden oda sicakliginda yari-kararlt olarak kalabildigi de
gorilmektedir. Bu sonulardan E-1 numunesinin martenzit bitis sicakliginin oda

sicakligindan yiiksek bir sicaklikta oldugu one siiriilebilir.
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Sekil 6.16 E ingotundan alinan XRD sonuglari (a) Dokiim sonrasi, (b)
950°C/10+ firmnda sogutma, (b) 950°C/10+ firinda sogutma numunenin farkli

yerinden alinan (d) 850°C/5 saat +buzlu suda sogutma

Ayn1 E ingotundan alinan E-1 numunesi ise dokiim sonrasinda 950°C’de toplam
10 saat bekletildikten sonra firin iginde sogutulmustur. Bu islem sonrasinda
numunenin iki farkli bolgesinde XRD calismasi yapilmis, sonuglart Sekli 6.16°da
gosterilmistir. Bu sonuglar da dokiim sonrasinda uzun siire yiiksek sicaklikta
tutulmasiyla numunede olusan Ostenit fazinin soguma sirasinda oda sicakligina
ulagsmadan tekrar martenzit fazina doniistiigiinii gostermektedir. Ayrica, yukarida
Sekil 6.12°deki SEM resimlerinde bu 1sil islemden gegen E-1 numunesinin
icyapisinda cokeltilerin  bulundugu goriilmiisti. Numunenin XRD grafiginde
martenzit fazina ait olmadig1 diisliniilen bazi piklerin nikelce zengin olan NisTiz gibi

cokeltilere ait oldugu diisiiniilmektedir.
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E-1 numunesinin tekrar 850°C’ye 1sitilip 5 saat bekletildikten sonra buzlu suya
atilarak sogutulmasindan sonra alinan XRD sonuglarinda ise yalnizca Ostenit fazina
ait pikler goriilmiistiir. Bunun nedeni, daha 6nce D-1 ve D-2 alasimlarinda da oldugu
E-1 numunesinde de 1s1l islem sicakliginda kararli olan Ostenit fazinin hizli soguma

sirasinda martenzit fazina doniisemeden yap1 i¢inde “donarak” kalmis olmasidir.

6.4 NiTi Alasimlarinin Sekil Hafiza Ozelliginin incelenmesi

Sekil hafiza 6zelligine sahip olan malzemelerin diisiik sicakliklarda ugradiklar
sekil degisimlerinin yiiksek sicaklikta ortadan kaldirilmasi miimkiindiir. Tek yonlii
sekil hafiza davranis1 gOsteren malzemelerde sekil degisiminin  geri
donistiirtilebildigi sicaklik Ostenit baslangic sicakligi olarak bilinir. Bu doniisiim

sicakliginin belirlenmesinde genellikle DSC cihaz1 kullanilir.

Bu caligsmada iiretilen alasimlarin sekil hafiza 6zelligi kazanip kazanmadiklarini
belirlemek i¢in plaka seklindeki D-1.2, D-2.2 ve E-1 numuneleri kullanilmistir. Oda
sicakliginda kolay sekil degisimine ugratilabilmeleri i¢in numunelerin kalinliklarinin
azaltilmas1 gerekli bulunmustur. Bunun i¢in, uygulanan 1s1l islemlerde en son olarak
s1v1 azot i¢inde sogutulan numuneler 850°C°deki bir firin icinde numune kirmizi renk
alana kadar bekletilip cikartilarak bir ceki¢le doviilmiislerdir. Dévme sirasinda
soguyan numuneler tekrar firinda isitilmistir. Bu islem, numunelerin kalinliklari
yeterli miktarda azalincaya kadar tekrarlanmistir. Daha sonra tiim numuneler 1 saat

firinda bekletildikten sonra oda sicakligina sogutulmuslardir.

Doévme islemiyle inceltilen numuneler oda sicakliginda pense ile biikiilerek sekil
degisimine ugratilmistir. Sekil 6.17°de D-1.2 ve E-1 numunelerinin oda sicakliginda
biikiilmiis durumdaki goriintiileri verilmistir. Biikiilmiis D-1.2 numunesinin yaklasik
80°C’deki su igine atilmasiyla seklinin degistigi ve tekrar diiz hale geldigi

gozlenmistir.
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Biikiilmiis E-1 numunesi de once 80°C’deki su icine konmustur. Fakat bu
sicaklikta numunenin seklinde bir degisim olmadigi goriilmiistiir. Numune daha
sonra laboratuvar tipi bir 1sitict (hot plate) iizerinde 130°C’ye kadar 1sitilmistir. Bu

sicaklikta numunenin seklinin degistigi ve eski diiz sekline geri dondiigi

gozlemlenmistir.

Ayrica, hi¢ 1s1l islem uygulanmamis plaka seklindeki E-2 numunesi de oda
sicakliginda elle biikiilerek deforme edilmistir. Bu numunenin E-1 numunesi gibi

o

130°C’de seklinin degistigi ve eski diiz sekline geri dondiigii gdzlemlenmistir

Sekil 6.17 E-1 numunesi deformasyon sonrasi (a), 130°C’de 1sitma sonrasi (b),

D-1.2 numunesi deformasyon sonrasi (c), 80°C ‘de 1sitma sonrasi (d)

gorintiileri.

Bu gozlemlere dayanarak, bu alasimlarin oda sicakliginda martenzit yapiya sahip
olduklar1, bu yapidayken sekillerinin degistirildigi ve 80°C civarindaki bir sicakliga
isitildiklarinda martenzitin Ostenit fazina doniismesiyle numunenin de sekil hafiza
ozelligi gostererek yiliksek sicakliktaki diiz sekline geri dondiigli soylenebilir. Diiz
plaka formundaki D-2.2 numunesi i¢in de benzer islemler yapilmis ve sekil hafiza

ozelligi gosterdigi gézlemlenmistir.
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halindeki D-1.2 numunesinin

(a)deformasyon sonrast, (b) 1sitildiktan sonraki XRD sonuglari.
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D-1.2 numunesinin Sekil 6.17°de goriilen biikiilmiis formundaki ve 1sitilarak diiz

plaka formuna geri donmiis halindeki alinan XRD analiz sonuglar1 Sekil 6.18’de

goriilmektedir. Deformasyon oOncesinde D-1.2 numunesinde martenzit ve Ostenit

fazlar1 bulunmaktadir. Numune 1sitildiginda martenzit fazi dstenit fazina doniismiis

plaka eski diiz halini almistir. Bu nedenle isitildiktan sonraki XRD sonucunda

Siddetli 6stenit pikleri goriilmektedir.

6.5 Alasimlarin DTA/TG Calismalar

Bu calismada {retilen alasimlarin sekil hafiza 6zelligi kazandiklar1 6nceki

boliimde belirtilmisti. Tek yonlii sekil hafiza davranis1 gdsteren malzemelerde sekil

degisiminin nedeni olan martenzit-Ostenit doniislimiiniin sicaklik degerlerinin

belirlenmesi DTA cihazi kullanarak yapilmigtir.

Tablo 6.4 DTA analiz sonuglari

Alasim As Af Entalpi (J/gr)
D-1.2 51,52°C 115,39°C 10,28
D-2.2 46,83°C 115,52°C 24,77
E-1 51,03°C 154,56°C 22,04




o1

D-1.2 numunesinin Sekil 6.19’daki DTA grafiginde numunenin 1sitilmasiyla
endotermik faz doniisimiiniin oldugu goriilmiistir ve As sicakligt 51,52°C, Ag
sicakligi 115,39°C’de olarak hesaplanmistir. Entalpi degeri 10,28 J/gr. olarak
belirlenen bu islemin numunedeki martenzit fazinin dstenit fazina dontisiimiiyle ilgili

oldugu anlasilmistir.

D-2.2 numunesi i¢in de Sekil 6.20’deki DTA grafiginde gortildigi gibi D-1.2
numunesine benzer olarak As sicakligi 46,83°C, Af sicakligi ise 115,52°C’dir. Bu

numune i¢in entalpi degeri 24,77 J/gr olarak belirlenmistir.

E-1 numunesinin DTA sonuglar1 da Sekil 6.21°de gosterilmistir. D-1.2 ve D-2.2
numunelerine kiyasla bu numunenin doniisiimiinii incelendiginde ise As sicakligi
51,03°C, As sicakligr 154,56°C oldugu tespit edilmistir. Analiz sonucunda entalpisi
de 22,04 J/gr. hesaplanmistir.

TGA DTA
mg uv

43.00+

Weight Los 0.024mg7 30.00

0.05¢%

42.00- 4 20.00

41.00 7 10.00

_ e

1 0.00

40.00+

Baslangi 51.52C

Bitis 115.3¢C 10.00
39.000 Isil degisii  -414.64mJ 1

-10.283/g
+4-20.00
38.00-
100.00 200.00

Temp [C]

Sekil 6.19 D-1.2 numunesinin DTA analizi
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TGA bTA
mg uVv
Weight Los 0.03Cmg{ 30.00
0.11%%
27.00}-
1 20.00
26.00}
4 10.00
R
25.00- 1000
Baslangi 46.83C
Bitis 115.52C
Isi] degisii -623.78mJ
24.00 24.770g 1-10.00
23.00} 1-20.00
100.00 200.00
Temp [C]
Sekil 6.20 D-2.2 numunesinin DTA analizi
TGA DTA
mg uVv
Weight Los 0.055mg7 30.00
0.342%
18.00-
4 20.00
17.00¢ 410.00
T T T— S —
16.00- 1 0.00
Baslangi 51.03C
Bitis 154.5€C
15.00- Is11 degisii -354.62mJ 1-10.00
-22.043/g
14.00- 4-20.00
100.00 200.00 300.00
Temp [C]

Sekil 6.21 E-1 numunesinin DTA analizi.

6.6 Titanyum-Niyobiyum-Aliiminyum Alasimlarimin Karakterizasyonu

Bu ¢alismada iiretilen Ti-Nb-Al alasim ingotunun dokiim sonrasindaki igyapisinda
NiTi ingotlarda oldugu gibi bélgesel farkliliklarm oldugu gériilmiistiir. ingottan
kesilerek ¢ikartilan iki farkli numune iizerinde 1s1l islemler (1000°C/ 2 saat ve 5 saat)

uygulanmis sonrasinda optik mikroskop ile numunelerin igyapilar1 gozlenmistir
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(Sekil 6.22). Dokiim sonunda ingotta gdzlenen dentritik yapilarin uygulanan 1sil

islem sonrasinda kaybolduklar1 bu resimlerde goriilmektedir.

1000°C/ 2 saat + sicak dovme, (c) 1000°C/ 5 saat 1s1l islem

Numunelerin dokiim sonrasi ile uygulanan 1s1l iglemler sonrasindaki mikroyapilari
SEM kullanilarak da yapilmistir. Sekil 6.23’deki resimlerden dokiim sonrasi ve 2
saatlik 1s1l islem sonrasindaki igyapilarin birbirine benzer olduklar1 goriilmektedir.
Fakat 1s1l islemin daha uzun siirdiigli numunede morfolojik olarak farklilik gdsteren
bolgelerin olustugu goriilmektedir. “Kalp” seklinde olusmus bu bdlgelerde ve
bunlarin disinda kalan bolgelerde yapilan EDS analizlerin sonuclar1 da Tablo 6.4’da

gosterilmistir.



Sekil 6.23 Ti-Nb-Al alasimmin igyap1 SEM goriintiileri (a) dokiim sonras1, (b) 1000°C/ 2

saat + sicak dévme, (c) 1000°C/ 5 saat 1s1l islem sonrasinda gdzlenen “kalp” seklindeki

bolgeler.

Tablo 6.4 Ti-Nb-Al Alasiminin EDS Sonuglart

Dékiim Sonrasi Isil islem Sonras:

Element | Apaliz 1 Analiz 2 Analiz Kalp ici Kalp dis1
y . (1+2) 1) (2)
(% Ag.) (% AZ.)
(% AZ.) (% Ag.) (% AZ.)
Ti 50,897 51,109 47,068 75,097 41,766
Nb 44,083 43,986 47,131 18,521 53,059
Al 5,020 4,904 5,124 6,381 5,175
Tablo 6.4’deki EDS  sonucglarindan  alasimin  dokiim  sonrasindaki

kompozisyonunun teorik kompozisyonuna (57Ti-38Nb-6Al) daha yakin oldugu
sOylenebilir. Ayrica, 1s1l islem sirasinda malzemede meydana gelen atom
yayimiminin sonucu olarak i¢yapida farkli kompozisyonlara sahip bolgelerin olustugu
goriilmektedir. Ozellikle “kalp” seklindeki bdlgelerin (1) Ti elementince zengin

olduklar1 saptanmistir. Fakat (1) ve (2) numarali bolgelerdeki Ti ve Nb miktarlari
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onemli farliliklar gostermesine ragmen, Al miktarindaki degisim goreceli olarak daha
azdir. Bu sonug, yapida faz ayrigmasi oldugu, birbiri igerisinde ¢dziinemeyen iki

fazin olustuguna isaret etmektedir.

30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95
600 ——1——T——T—————————— T ———
B i

(dokiim sonrast)
400 | -

200 - —

1 " 1 " 1 " 1
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Sekil 6.24 Ti-Nb-Al Alasiminin XRD Sonuglari

Sekil 6.24’te numunelerin XRD analiz sonuglar1 verilmistir. Dokiim
sonrasinda saptanan pikler B fazina aittir. Fakat 2 saat ve 5 saat uygulanan
1s1l islem sonrasinda da igyapilarda B fazina ait piklerin yani sira bagka
piklere de rastlanmigtir. Bu piklerin hangi fazlar ait oldugu kesin olarak
bilinmemekle beraber, SEM/EDS sonuglarinin da isaret ettigi gibi tglii

alagiminda P fazindan bagka bir fazin da bulundugu sdylenebilir.

Uretilen Ti-Nb-Al alasimmin siiperelastik &zellige sahip olup olmadigin
belirlemek i¢in Dinamik Ultra-mikro Sertlik cihazi kullanarak numunelere 400, 600
ve 800mN kuvvetler altinda yiikleme-bosaltma testleri yapilmistir. Test sonuglari
asagidaki grafiklerde siyah renkli egriler olarak gosterilmistir. Grafiklerde gosterilen

kirmiz1 renkli egriler ise siiperelastik Ozellige sahip olmadigr bilinen Al-T6
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alasiminin numunesine aittir. Ti-Nb-Al numunesinin sonuglari ile AI-T6 alagiminin
sonuclar1 karsilastirildiginda, iki malzemenin benzer sartlar altinda farklt mekanik

davraniglar gosterdigi kolayca anlasilmaktadir.

Grafiklerde, yiikleme egrilerinin maksimum noktalarindan asagiya dogru inen
bosaltma egrilerinin sekli (egimi), ylikiin kaldirilmasiyla geri kazanilan elastik enerji
ile iligkilidir. Egimin yiiksek oldugu Al-T6 numunesindeki elastik enerjinin geri
kazanimi Ti-Nb-Al numunesine gore daha az, kalic1 sekil degisim (plastik) miktar

ise Ti-Nb-Al numunesine gore daha fazladir.

Dolayistyla her ii¢ yiikkleme igin de elde edilen karakteristik grafiklerden Ti-Nb-Al
lcli alasimimin az da olsa siiperelastik 6zellik gosterdigi sdylenebilir. Fakat bu
ozelligin olugmasinda malzemenin kompozisyonunun yani sira faz yapisinin da etkin
oldugu disiiniildiigiinde, iretilen Ti-Nb-Al alasimmin daha iyi siiperelastik
ozelliklere sahip olmasi i¢in gerek kompozisyonu gerekse igyapisinda bazi

degisikliklerin yapilmas1 gerekmektedir.

—=— TiNbAI
—e— Al-T6
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Sekil 6.25 Ti-Nb-Al alasimi ve Al-T6 alasimi igin 400mN

maksimum yiikteki Kuvvet-Derinlik grafigi
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Sekil 6.26 Ti-Nb-Al alasimi ve Al-T6 alagimi i¢in 600mN

maksimum yiikteki Kuvvet-Derinlik grafigi
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Sekil 6.27 Ti-Nb-Al alasimi ve Al-T6 alagimi i¢in 800mN

maksimum yiikteki Kuvvet-Derinlik grafigi
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BOLUM YEDIi
GENEL SONUCLAR

Calismanin sonuclar1 asagidaki gibi 6zetlenebilir

NiTi ikili ve Ti-Nb-Al ii¢lii alagimlar1 vakum ark ergitme (VAM) yontemiyle

tiretilebilmistir.

Tiim alagimlar i¢in dokiim sonrasinda olusan igyapilarin ingotun yiiksekligi

(kalinlig1) boyunca degistigi gortilmiis, bunun VAM islemi sirasinda ingotta

olusan 1s1 akisindan kaynaklandig diisiintilm{istir.

EDS analizlerinden {iiretilen NiTi ingotlarinin kimyasal kompozisyonlarinin
dokiim sonrasinda bile teorik kompozisyonlarina ¢ok yakin oldugu
anlagilmistir. Ingotlardan alman numunelerin XRD sonuglari, numunelerde
olusan Ostenit ve martenzit yapilarin miktarlarinin uygulanan 1sil islemlere

bagli oldugunu gostermistir.

Oda sicaklhiginda sekil degisimine ugratilmis bazi NiTi alagimlariin
kompozisyona bagl olarak 80°C veya 130°C’ye 1sitilmasiyla eski sekillerine
geri dondiikleri, dolayisiyla termoelastik sekil-hafiza 6zelligine sahip
olduklar1 gériilmiistiir. DTA analizleriyle de numunelerde olusan martenzit-

Ostenit faz doniistimlerine ait termal bilgilere ulagilmistir.

Ti-Nb-Al numunelerinde dokiim sonras1 ve 2 saatlik 1si1l islem sonrasindaki
icyapilar1 birbirine benzerken daha uzun siiren 1si1l islem sonrasinda
malzemede morfolojik ve kompozisyon olarak farklilik gosteren bolgelerin

olustugu goriilmiistiir.

Uclii alasimmin XRD sonuglarinda dékiim sonrasinda malzemede yalniz f
fazina ait pikler bulunurken 1sil islem sonrasinda B fazina ait piklerin yani sira
baska pikler de gorilmistir. SEM/EDS sonuglarmma da dayanarak iiretilen

ticlii alasimda iki farkli fazin bulundugu sdylenebilir.

o8
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Uretilen Ti-Nb-Al alasimi igin Dinamik Ultra-mikro sertlik cihaz1 ile
belirlenen karakteristik yiikleme-bosaltma egrilerinden alasiminin az da olsa
stiperelastik 6zellik gosterdigi belirlenmistir. Fakat bu 6zelligin iyilestirilmesi
i¢in alasimin kompozisyonu ve 1s1l islemlerinde bazi degisikliklerin yapilmasi

gerekmektedir.
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