T.C.
INONU UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSO

SEKIL HAFIZALI ALASIMLARIN
FARKLI SICAKLIKLARDA (5-300 °K)
MAGNETIK VE ELEKTRIKSEL OZELLIKLERININ INCELENMESi

GULDEN OZCAN

YUKSEK LISANS TEZi
FiziKk ANABILiM DALI

MALATYA
MART 2010



Tezin Bashigl  : Sekil Hafizali Alagimlarin Farkh Sicakliklarda (5-300 °K) Magnetik

ve Elektriksel Ozelliklerinin incelenmesi

Tezi Hazirlayan : Giilden OZCAN
Sinav Tarihi : 14 Nisan 2010

Yukarida adi gecgen tez, jurimizce degerlendirilerek Fizik Anabilim Dalinda YUiksek

Lisans Tezi olarak kabul edilmistir.

Sinav Jiirisi Uyeleri

Prof.Dr. Yildirim AYDOGDU................ oo

Prof.Dr. M. Eyyuphan YAKINCI............. .o,

Dog. Dr. Yakup BALCIH..........ccciiiiiiit e

inénii Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisi Onayi

Prof. Dr. Asim KUNKUL

Enstitu Madurd



ONUR S0OzU
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Bu g¢alismanin amaci agirlikga Cu-%11Al-%3.38Ni kompozisyonuna sahip sekil
hafizali alasimin elektriksel ve manyetik Ozellikleri ile birlikte genel 6zelliklerinin
arastirilmasi ve alasimin yapisinda, isil islem ve bu islem siresinin etkisiyle meydana
gelebilecek degisiklilerin incelenmesidir. Hazirlanan alasim 930°C’de argon
atmosferinde 30 dakika ve 60 dakika i1sil iglem uygulanmis ve tuzlu-buzlu su ortaminda
sogutulmustur.

Malzemenin genel o6zelliklerinin tespiti icin oncellikle Diferansiyel Tarama
Kalorimetrisi (DSC) o6l¢cimleri kullanilarak CuAINi alasimindaki austenit-martensitik faz
doénlsimu, doénisim sicakliklari, entalpi ve entropi degisimleri incelenmistir. X-isini
kirinim desenlerinden alagimin 6rgu parametreleri hesaplanmis ve kristal yapi analizi
yapilmistir. Daha sonra malzemenin elektriksel direng dlgiimleri ve farkh sicakliklar
altinda uygulanan manyetik alana gdére manyetizasyondaki degisimin dlgtimleri
yapiimgtir.

Elde edilen sonuclar ise genel olarak degerlendirilmistir.
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ABSTRACT
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The purpose of this work is to investigate the electical and magnetic properties

as well as general properties of ternary Cu-%11AI-%3.38Ni shape memory alloys and
effect of the heat treatments and its duration on the structure of the alloys. Prepared

samples have been initially annealed at 930 °C in argon atmosphere for 30 minutes

and 60 minutes. With a subsequent rapid cooling ice brine.

The identification of the general properties of samples mainly investigated by
differential scanning calorimeter (DSC), examining the austenite- martensitic phase
transformation temperatures, entropy and enthalpy variation in CuAINi shape memory
alloys. According to x-ray diffraction pattern, lattice parameters were calculated and
the crystal structure analysis of the sample was determined. Then, electrical

resistance and magnetization of the sample to the applied magnetic field under the

different temperatures have been measured.

Key Words : Shape memory alloys, Martensite, Thermoelastic phase

Transformation



TESEKKUR

“Sekil Hafizalh Alasimlarin Farkli Sicaklhklarda (5-300 K) Manyetik Ve
Elektriksel Ozelliklerinin incelenmesi” isimli ylksek lisans tezimin hazirlanmasinda
bilgi ve deneyimlerini benimle paylasan danisman hocam Sayin Prof. Dr. M. Eyyuphan
YAKINClya;

Deneysel c¢alismalarda kullanilan numunelerin teminini saglayan ve DSC
Olcimlerinin ve tim deneysel sonuglarin analizinde bana yardimci olan Firat
Universitesi Fen-Edebiyat Fakdltesi Fizik Bolimiu Bagkani Sayin Prof. Dr. Yildirm
AYDOGDU'ya;

Deneysel bulgularin analizinde bilgilerini benden esirgemeyen Firat
Universitesi Fen-Edebiyat Fakdiltesi Fizik Bélumu 6gretim tGyesi hocam Sayin Prof. Dr.
Ayse AYDOGDU'ya;

Deneysel caligmalarim ve tezimin yazimi sirasinda bilgi ve deneyimlerinden
faydalandigim hocalarim Sayin Do¢.Dr. Yakup BALCI ve Dog¢.Dr. M. Ali AKSAN’ a;

Calismalarim suresince yardimci olan tim hocalarima ve arkadaslarima;

Son olarak da yasamimin her aninda benden destek ve guvenlerini

esirgemeyen aileme:
En icten tesekkirlerimi sunarim.

GULDEN OZCAN



ICINDEKILER

(@ 74 = TR i

= 1S I 7 RSP i

TESEKKUR .. .ottt ettt ee et ee ettt e e eaeeaensnn i
ICINDEKILER..... ettt en et et eae e e iv
SIMGELER VE KISALTMALAR........ooueoieeeeeeeeee ettt en e v
SEKILLER DIZINI......oouieeeeeeee et e vi
TABLOLAR DIZINI.....ovieieeeeeeeeee ettt en e e iX
1. GIRIS ..ottt e 1
2. KURAMSAL TEMELLER........ooiiiiiiiiiee e 4
2.1. [SCET= T =T 1] Lo Y 4
2.2. Faz DONUSUMIET......coeeiieeieeeeeee e 6
2.3. Martensitik Faz DONUSUMIEI. ........cevviiiiiiiiiiiiieeeieeeeeeeeeee e, 8
2.3.1.  Martensitik Dontdstumlerin Kinetigi.............ceeeeioiiiiiiiiiiiiecee e 10
2.3.2. Martensitik Donusumlerin Genel Karakteristigi.............oocvveveeeiiniiiinens 14
2.3.3. Martensitik Dontstimlerin Termodinamik dzellikleri...................c..oo..... 18
2.3.4. Atermal ve izotermal Martensitik DONUSUMIEr.............ccoovvieeeieieeeee 21
24, Sekil Hatirlama Olayl........oooeiiiiieeee e 23
241, Tek Yonlt Sekil Hatirlama Olayl..........ccooiviiiiiiiiiiiieeeeiiieeee e 25
2.4.2. Gift YonlU Sekil Hafizali Alagimiar. ..o 25
2.4.3. Sekil Hatirlama Olayinin Kristalografisi.............cccoveiiiiiiiiiiiiiiie e 28
244, Faz Diyagramlari....... e 32
2.4.5. Elektron KoNSantraSyOnU..........cccuueeeiiiiiiiiiiiiiieie e e 33
2.5. Sekil Hatirlamali Alagim Sistemleri...........oooiiiiiiniiiiie e, 34
2.5.1.  NiTi Bazli Alagim Sistemleri............cuevviiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeee e 34
2.5.2. CuBazli Alasim Sistemleri............coooiiiii i 35
2.5.3. Diger Sekil Hatirlamali Alagim Sistemleri...........ccccoovviiiiiiiiiiiiiiieeee, 37
2.6. Sekil Hafizali Alagimlarin Basglica Uygulamalart.............cccccooooviiiiieenen. 38
2.6.1. Medikal Uygulamalar Endustriyel Uygulamalar.............cccooouviveenininns 38
2.6.2. Endustriyel Uygulamalar.............cccccooiiiiiiiiii e 40
3. MATERYAL VE YONTEM......coooviiiiieieiieete e 43
3.1. MAEEIYAL.....co oo 43
3.2. D (o101 (=2 OO PPPRRR 45
3.2.1. DSC @NAIZIETi. ... 45
3.2.2. XRD ANGKZIET. .....uiieiiieeeeeeee et e 46
3.2.3.  MIKroskopik ANGlIZIEr............uuiiiiiiiiieee e 47
3.2.4. Elektriksel direng 6lgimleri ve manyetik dlgimler..............ccccovvvviinnnnnns 48
4. ARASTIRMA BULGULARI.....ciiitiiie et 49
4.1. DSC OIGUM SONUGIATI. ...ttt eeens 49
4.1.1.  Aktivasyon Enerjisi Hesaplamalari..............cccccooeeiiiiiiiiiie e, 54
4.2. XRD OIGUM SONUGIAT......cvevieecee et 57
4.3. MIKroskopik GOZIEMIET.........ccoiiiiiieiiie e 61
4.4, Elektriksel Diren¢ ve Manyetizasyon SlgUmIeri............ceeviiiiiiieieneennnee 67
4.4.1. Elektriksel Direng OIGUMIET .........cccveveeeieeeeeeeeeee e, 68
4.4.2. Manyetizasyon OIGUMIETI.............ccevveeeeuieeeeeeeeeeee e 69
5. SONUG . ettt e e s e e e s e e e e nneeee e e aneeeeeenn 73
6. ONERILER ..ot 74
7. KAYNAKLAR .ottt e e e e e e e 75



bcc

SIMGELER VE KISALTMALAR

: Martensite —Austenite donisiimde austenit donidstimiin baslama
sicakhgi

: Martensite —Austenite donlisiimde austenit yapiya dénidsimin
tamamlandigi sicaklik

: Austenit 6rglnln 6rgl parametresi

: Cisim merkezli kiibik yapi

: YUuzey merkezli kubik yapi

: Cisim merkezli tetragonal yapi

: Austenite — Martensite dénisiminde martensite yapiya
doénusumun bagladig sicakhk

: Austenite — Martensite dénisiminde martensite yapiya
doénusuimun tamamlandigi  sicaklik

: Austenite dontsiminin maksimum oldugu sicakhk

: Denge sicakligi

: Difraksiyon acisi

: Kristal yapida duzlemler arasi mesafe

: Manyetik alinganlik

: Martensite-austenite entalpi degisimi

: Austenite-martensite entalpi degisimi

: Martensite-austenite entropi degisimi

: Austenite-martensite entropi degisimi

: Isitma hizi

: DSC egrisinden elde edilen Amax degeri

: Aktivasyon enerjisi

:Gaz sabiti



Sekil 2.1.

Sekil 2.2.

Sekil 2.3.

Sekil 2.4.

Sekil 2.5.

Sekil 2.6.

Sekil 2.7.

Sekil 2.8.

Sekil 2.9.

Sekil 2.10.
Sekil 2.11.

Sekil 2.12.

Sekil 2.13.
Sekil 2.14.

Sekil 2.15.
Sekil 2.16.
Sekil 2.17.
Sekil 2.18.
Sekil 2.19.
Sekil 2.20.
Sekil 2.21.
Sekil 2.22.

SEKILLER DiziNi

Kayma turl yap1 bOZUKIUGU. .........ccooiiiiiiiiiiiieiiieeee e 8
ikizlenme tlir( yapt DOZUKIUGU..........c.cveveueeeeeeeeeeeeeeceeeee e 9

Kayma ve ikizlenme turl deformasyonlarin optik mikroskop

GOTUNTUIETI. ... 9
Sicaklik etkisiyle geceklesen austenit-martensit faz déndsiminin
sematik gOSteriMi.......c.uuuiiiiiiiiiiee e 11
Serbest enerji egrilerinin ana faz ve ve martensit faz i¢cin sematik

olarak gosterimi ve Ms ve Ag sicakliklari ile iligkisi............cccvvevnnennee. 11
Martensitik donusume etki eden bozulma cizgisinin kiriimasi ve

ylzey kabartisinin SEKli.........ooovevvieiiieiiiiii 15
Martensitik dénisimde referans cizgileri ve kristalin sekil

(o L= o131 o o 15
Cu-14.2%al-4.2%NiAlagimindaki ignemsi martensitin optik

MIKFOGIafiSi......eeeeeiieie e 16

CuAlINi alagiminda Al konsantrasyonuyla dontusum sicakhgi

arasindaki iligKi............cooooiiiiiiii i 17
Martensitik dontisiim — Sicaklik histerisisi.........c.cccooevviiiiiiiieeeenn.n. 17

Termoelastik olmayan FeNi ve termoelastik AuCd martensitik
doénldsumlerinin sicakliga bagh olarak elektriksel direng

histerisizlerinin karsilastirimasi.............ccccco e, 19
Termoelastik martensitik dontstmler igin iki tip elektriksel direng-
SICAKIK €FFIEN. ... eeieeeee e 20
TisoNisgFes alagimi icin sicakligin manyetik alinganlikla degigimi..... 20

Austenit yapiyla martensit yapi arasindaki izotermal dénidsumu

karakterize eden sicaklKIar. ..o 21
Sekil hatirlama olayi ve mekanizmasl............ccccceeiiiiiiiiiiiiicneee 24
Tek ve ¢ift yonlu sekil hatirlama olayl..........ccccovviiiiiiiiiniiiieeee, 26
Bain modeline gore fcc yapinin bcc yapiya donisima.................... 28

Sekil hatirlama 6zelligine sahip dizenli kristal yapi birim hdcreleri.. 31

Cu-Al alasiminin faz diyagrami..........ccccuveeeeeeeiiiiiiiieeee e 32
Sekil hafizali alagimda yapilmis damar igi araglar...............c.ccc....e. 38
Tikanik olan damarin stentle...............oooo i, 39
Kirik kemikleri birlestirmede kullanilan NiTi baglanti....................... 39

vi



Sekil 2.23.

Sekil 2.24.

Sekil 2.25.

Sekil 3.1.

Sekil 4.1.
Sekil 4.2.
Sekil 4.3.
Sekil 4.4.
Sekil 4.5.

Sekil 4.6.
Sekil 4.7.
Sekil 4.8.
Sekil 4.9.
Sekil 4.10.
Sekil 4.11.
Sekil 4.12.

Sekil 4.13.

Sekil 4.14.

Sekil 4.15.

Sekil 4.16.

Sekil 4.17.

SMA’larin su sicakhgini kontrol amaciyla vana sistemlerinde

KU IMIL e
Shinkansen hizli treninin otomatik yaglama Unitesinde sekil
hafizali alagim uygulamasl..........ccccooiiiiiiiiin i
SMA’larin dudiklu tencerelerde buhar basincini kontrol eden
vana olarak Kullanimi............ooii e
Sekil bellekli bir alagimin déntstim sicakliklari ve entalpi
degisimini gosteren tipik bir DSC €griSi.........ccoouvviiiiiiiiiiiiniiiiieenn.
Numuneden 10 °C/dk i1sitma hizinda alinmis DSC grafigi................
Numuneden 15 °C/dk i1sitma hizinda alinmig DSC grafigi................
Numuneden 20 °C/dk i1sitma hizinda alinmig DSC grafigi................
Numuneden 25 °C/dk i1sitma hizinda alinmig DSC grafigi................
Numuneden farkl 1sitma hizlariyla alinan DSC egrilerinin

birlikte gOrUNUMUL . .....ceiiiiiiiiiee e
KiSSINGEI EGIiSI....eeveeieiiiiiiiieeie et
Augis-Bennet EQriSi.........ccouuiiiiiiiiiiiii e
Numunenin uretimden hemen sonra alinmis XRD grafigi................
30 dk homojenlestiriimis numunenin toz XRD deseni.......................
30 dk homojenlestiriimis par¢a halindeki numunenin XRD deseni...
60 dk homojenlestiriimis numunenin parga halindeki XRD deseni...
Isil iglem gérmemis malzemenin x10000 buyutmeyle alinmig SEM
FOROGIaf L. e
Isil iglem gérmemis malzemenin x10000 buyutmeyle alinmig

SEM fOtOGrafi.....ccooiiiiiieeee e
30 dk homojenlestirilen malzemenin optik mikroskopla x5000
blyutmeyle gekilmig fotografi..........cccocoiiiiiiiieeee e,
30 dk homojenlestirilen malzemenin optik mikroskopla x5000
blyutmeyle gekilmis fotografi..........cccoceiiiiiiiieeeeeee e,
30 dk homojenlestirilen malzemenin x10000 buyutmeyle alinmig
SEM fOLOGrafi......coeeiiiiieee e
30 dk homojenlegtirilen malzemenin x10000 buyutmeyle alinmig
SEM fOtOGrafi.....ccoiiiiiiieeee e

vii

40

41

59
59

60

61

61

62



Sekil 4.18.

Sekil 4.19.

Sekil 4.20.

Sekil 4.21.

Sekil 4.22.
Sekil 4.23.
Sekil 4.24.
Sekil 4.25.
Sekil 4.26.
Sekil 4.27.
Sekil 4.28.
Sekil 4.29.
Sekil 4.30.

30 dk homojenlestirilen malzemenin x10000 buyutmeyle alinmig
SEM fOLOGrafi.....cooeiiiiiieee e
60 dk homojenlestirilen malzemenin x2500 buyutmeyle alinmisg
SEM fOLOGrafi.....ccoeieiii e
60 dk homojenlestirilen malzemenin x3500 buyutmeyle alinmis
SEM fOtOGrafi....cccoeiaiiieee e
60 dk homojenlestirilen malzemenin x5000 buyutmeyle alinmis
SEM fOLOGrafi.....cooeiiiiiieee e
Isil iglem gérmemis numunenin R =T grafigi..........ccccccvieeiiiiiinnen.
30 dakika 1sil iglem gérmus numunenin R =T grafidi...........cccccceeee.
60 dk 1sil islem gérmis numunenin R =T grafigi........cccccceeveiiiiinennn.
Isil islem gérmemis numunenin 5K de alinmis M-H egrisi................
Isil islem gérmemis numunenin 150K de alinmis M-H egrisi............
Isil islem gérmemis numunenin 300K de alinmis M-H egrisi............
60 dk homojenlestiriimis numunenin 5K de alinmis M-H egrisi.......
60 dk homojenlestiriimis numunenin 150K de alinmis M-H egrisi...

60 dk homojenlestiriimis numunenin 300K de alinmis M-H egrisi...

viii



Tablo 2.1.
Tablo 2.2.
Tablo 2.3.
Tablo 3.1.
Tablo 4.1.

Tablo 4.2.

TABLOLAR DiziNi

Sekil hatirlama davranigi sergileyen bazi alasimlar.......................... 29
e/a oranina gore faz yapilari...........cccceeeeeiiiiiiiiiii s 33
Bazi sekil bellekli alasimlarin bilesimi, dénidsim sicakliklari............. 36
Bu caligmada kullanilan alagim kompozisyonu............ccccevvcivineennn. 43

Numunenin farkli 1sitma hizlarina gére alinmis déntstm sicakliklari
ve bunlara gére hesaplanmis T, kritik sicaklik degerleri.................... 53
Numunenin farkli 1sitma hizlarina gére hesaplanmis entalpi ve

ENrOPT AEJEIIENI. ..ccii i 53



1. GIRIS

Teknolojinin glnliik hayatimizda giderek artan formatta yer almaya baslamasi ile
birlikte kullanim amacina uygun olacak sekilde fiziksel ve kimyasal 6zelliklere sahip
malzeme Uretimi ihtiyacini hizlandirmistir. Buna bagh olarak da malzeme bilimi Gzerine

yapilan ¢alismalarin artmasi kaginilmaz hale gelmigtir.

Ozellikle metalik yapilarin kullanim alaninin genigligi ise bu yapilar tzerindeki
calismalara agirlik verilmesine neden olmustur. Tek fazli metal yapilarda istenilen
Ozellikleri elde etmek ve metal yapiy! ihtiya¢ duyulan sekilde kullanish hale getirmek
istegi alagimlara ve alasim uretimine yonelik ilgiyi arttirmistir. Metal alagimlarinin farkli
fiziksel kosullarda sergiledikleri davranislar ise son yillarda bu malzemeler Gzerine

yapilan ¢alismalarin artmasina neden olmustur.

Bir metal karisim eritildiginde, atomlarin ylksek serbest enerjilerinden dolayi
mobilitesi artar ve degisik stokiyometrilerde birleserek alasim olustururlar. Buna bagh
olarak sicaklik, basing ve kimyasal bilesiminde etkisiyle herhangi bir alagim sisteminde
birden fazla faz c¢esidi de bulunabilir. Bodylece alasimlar, kendilerini olusturan
maddelerin  Ozelliklerini  tagiyabildikleri gibi yeni ve ¢ok farkl o6zellikler de

gOsterebilmektedirler [1].

Alasim elementlerinin ¢esidine bagl olarak bir kisim alasimlar, uygun kosullarda
herhangi bir 1sil veya mekanik etkiye maruz birakildiginda édnceden tanimli sekline ve
boyutuna geri dénebilme yetenegine sahiplerdir. Bu metalik malzemeler “Sekil Hafizali
Alagimlar” olarak adlandirilirlar. Endustride en c¢ok kullanilanlar nikel-titanyum
alasimlan ile bakir bazli alagimlar olmakla beraber, demir bazh alasimlarla yapilan

calismalar da son yillarda genig bir yer tutmaktadir [2].

Sekil hafizali alagimlarin temel karakteristikleri, kritik dénlsim sicakhdinin
uzerinde ve altinda iki farkli sekil veya kristal yapisina sahip olmalarndir. Nispeten
duglk sicakliklarda deforme edilebilen bu malzemeler, daha yuksek sicakliklarda

deformasyon dncesi sekillerine donebilmektedirler [2].

Sekil hafizali alagimlar, kararl iki faza sahiptir. Bu fazlar, austenit adi verilen
yuksek sicaklik fazi ve martensit adi verilen digslk sicaklik fazidir. Temelde, metal
veya alasimlarda dénidsim dncesi faz, austenit fazi olarak bilinir. Ana faz olarak da
adlandirlan dénigum 6ncesi bu faz ilk kez Bain [3], tarafindan kristalografik olarak
aciklanmis ve malzemenin disaridan sicaklik, basing, zor veya hepsinin birlikte

uygulanmasi ile yeni faza donltstigu tespit edilmistir [4].
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Sekil hafizali alasimlarda, yuksek sicaklhktaki austenit fazin uzun suren
donusimu sonucunda termoelastik martensitenin meydana gelmesi, “martensitik
doénusum” olarak isimlendirilir. Atomlarin yer degistirme miktar ¢ok buyudk olmamasina
ragmen, hepsinin birden hacimsel yonde ayni dogrultuda tasinmasindan dolayi,
doénlsim sonucunda makroskopik bir sekil degisimi gerceklesir. Sonug¢ olarak, sekil
hafizali alasimlarda, normal metal ve alasimlardan farkh niteliklere sahip olan sekil

hafiza etkisi ve stiperelastisite gibi essiz ve Ustln 6zellikler agiga cikar [5].

Son zamanlarda demir esasl sekil hafizali alagsimlar tzerinde yapilan galismalar
bu tip alasimlarda goérilen uzun aralikta dizenlenen termoelastik martensitik
donusumun sekil hafiza etkisi igin gerekli kosullari sagladidini gostermigtir. Bu
alasimlar arasinda FePt, FePd ve FeNiCoTi isil islemlerle termoelastik martensit
donlsime sahip olduklarindan bu malzemelere sekil hafiza dzelligi
kazandirilabilmektedir. Fakat FeNi, FeMnSi ve FeMnSiCrNi gibi alasimlar dizenli
termoelastik olmayan bir martenzit dénisime ugrarlar ve iyi bir sekil hafiza etkisine

sahip degildirler [6].

Martensitik dénisim gdsteren alasimlar, sicaklik, zorlanma ve termal ¢evrimlere
karsi olduk¢ca hassas olup, elektriksel iletkenlikleri de sicaklik dedisimlerine karsi

oldukga duyarli olmaktadirlar [4,7].

Sekil hafizali alagsimlarin manyetik 6zellikleri kapsaminda bugline kadar yapilan
c¢alismalarin bldyuk bir kismi, manyetik alan etkisiyle olusturulan faz degisimlerini

kapsamaktadir [6].

Fe bazl sistemler Uzerinde yapilan calismalarda sisteme manyetik alan
uygulanmasinin martensitin serbest enerjisinin azalmasina neden oldugunu bdéylece
martensitik baslangi¢c sicakhginin daha asagiya c¢ekilmesinin mimkin olabilecegini
gostermistir. Ote yandan CuAl sistemlerine Mn katkilanarak olusturulan sekil hafiza
etkisine sahip ferromanyetik malzemelerle yapilan ¢alismalar katkilama oranina bagli

olarak alasimlarin siiperparamagnetik 6zellik gésterdigini ortaya koymustur [8-9].

Son yillarda Ni-Mn bazli sistemler Ulzerine yapilan c¢alismalar ise katkilamaya
badli olarak sisteme uygulanan manyetik alanin sistemdeki zorlanmalari etkiledigini
gostermigtir. Oyle ki, sistemdeki bu zorlanmalar %10’ a varan mertebelerde
artabilmistir. Bunlarin yani sira sekil hafizali sistemlerde sistemin manyetik momenti,
martensit durum igin austenit durumunkinden daha disik olmaktadir. Bu da, gecis

sicaklklarinin manyetik alanla iligkisini agiklamaktadir [10-12].



Sekil hafizall alagimlar glnlik hayatta siklikla karsilastigimiz fakat sekil hafizasi
niteliklerinin pek de farkinda olmadigimiz bir malzeme ¢esididir. Mutfagimizdaki kahve
makinesinden, gézlik cergevelerimize hatta uzay araclarina kadar ¢ok gesitli alanlarda

kullaniimaktadir.

GunUumuzde endustriyel alanda kullanilan malzemelerde elastikiyeti yuksek, hafif
ve kullanimda kolaylik saglayan malzemeler kullanma ydnundeki egilim ve arayiglar,
sekil hatirlamal alasimlardan Uretilmis malzemelere ilgiyi arttirmis ve bu konuda
yapilan ¢alismalar kapsami genigleyerek ivme kazanmistir. Bu malzemelerin elektriksel
ve manyetik 6zelliklerinin arastirimasiyla kullanim alanlari ve amaglari da énemli
Olgude genigleyecek ve buna bagli olarak da kullanim amacina uygun kompozisyonda

malzeme uretiminde ilerlemeler kaydedilebilecektir.

Bu tez calismasinda Cu%11AI%3,38Ni kompozisyonuna sahip sekil hafizali
alasimin yapisinda sicakliga bagh olarak olusan degisimler incelenip, malzemelerin

genel dzellikleri ile birlikte elektriksel ve manyetik 6zellikleri arastiriimisgtir.



2. KURAMSAL TEMELLER

21. Tarihsel Gelisim

Sekil hatirlama olayinin temeli olan ve hem katihal fiziJinde hem de metalurji
muhendisliginde genig bir yer tutan martensitik faz déntisimda, ilk kez 1890°’da Adolf
Martens tarafindan gézlenmistir ve 1900’lerin ilk yillari boyunca Uzerinde en ¢ok
calisilan metalurji konusu olmustur. Metal alagsimlarda martensitik ddonistmler ilk olarak

tersinir bir ddnusum saglayan Fe-C sistemlerinde goézlenmistir [13].

Martensitik dontstmlere bagh olarak sekil hatilama olayinin gbézlenmesi ise
1930’ larin basina rastlar. 1932 yilinda Chang ve Read [14], metalografik gbzlemler ve
elektriksel direng degisimleriyle AuCd tersinir dontstmlerin oldugunu gérdiler [2].
Ancak sekil hatirlama olayi ilk kez 1938 de, bir bakir-gcinko (CuZn) alasimi olan adi
piringte ortaya konulmustu. Bu alasim -150 °C’de sekil degistirmekteydi ve bu 6zellik
uzun yillar teknik bir gariplik olarak benimsendi. Ayni yil, Greninger ve Mooradian piring
malzeme icerisindeki martensit fazin sicakhigin degismesi sirasinda yok oldugunu
gOzlediler [13,15].

Termoelastik martenstik doénusumlerin igerigi ise en genis¢ce Kurdjumov ve
Khandras [16], tarafindan 1949’'da aciklandi. Kurdjumov, martensit kristalografisi
uzerinde calismis ve tersinir martenstik yapidaki CuZn ve CuAl alasimlari ile yaptiklari

deneylerle celik icinde hizl sogutmayla olugan martensiteyi incelemistir [4,13].

Chang ve Read, 1951 yilinda AuCd alasimindan yapilmis bir gubukta sekil hafiza
etkisinin varligini tespit ettiler, 1953’'de ise In-Ti alasimlarinda sekil hafiza etkisinin
varligini tespit ettiler. Yine ayni yil, Chang ve Read tarafindan alasimh bir cubukta sekil

bellek etkisi gbzlenmigtir [2,13].

1963’e gelindiginde ise Amerika’daki Naval Ordnance Laboratvar’'nda Buehler ve
arkadaslarn [17], tarafindan yaklasik esit atomlu NiTi alagsimlarinda sekil hatirlama olayi
go6zlendi. Burada Buehler ve arkadaslari disuk sicakliktaki numuneyi deforme ettikten
sonra sicakligi arttirdilar ve numunenin orijinal haline geri dondugunu gozlediler. Bu
malzemenin bu laboratuarda kesfine ithafen bu alagimlar Nitinol adiyla patentlenmistir.
Nitinolin kesfiyle bu alandaki c¢alismalar hiz kazanmistir. Sicakhdin etkisi,
kompozisyon ve mikro yapilari daha genis incelenmeye ve anlasiimaya baglanmistir
[2,13,18,].



1965 yilinda ise NiTi sistemine Co veya Fe gibi tGglincl bir alagim sisteminin
eklenmesiyle sekil hafizali alasimlarin déndsim sicakliginda kritik bir dislse sebep
oldugu kesfedildi [13]. 1968 yilinda Johnson ve Alicandri tarafindan NiTi
malzemelerden ilk implant ( yapay dis koku) malzemesi Uretildi [18]. Bu malzemenin ilk
kullanimi ise 1970 yilinda oldu [18].

1970 yili baslarinda Lawrence Berkeley Laboratuar’nda Nitinol'den yapilan, ilik
ve soguk su icerisinde c¢aligsabilen bir 1si motoru dretildi. Motorun mucidi Ridgway
Banks, Nitinol alagiminda sekil hafizasi etkisi oldugunu ve bilinen diger malzemelerden
farkh olarak ayni esdeger kitlede daha fazla enerji depolama kapasitesine sahip
oldugunu anladi. Bdylece, nukleer santrallerdeki artik 1sidan, okyanuslarda su yuzeyi
ve dibi arasindaki isi farkindan ve depolanmis glines enerjisinden serbest enerji ortaya
cikarabilecek blylk motorlar planlamaya baslanmistir. Fakat bu tir gelismeler ¢ok

yavas olmus ve ¢ok az sekil hafizali alagim gelistirilebilmistir [15].

1980’lerden sonra baslica ortodontik ve ortopedik uygulamalarla karsimiza ¢ikan
sekil hatirlamali alagimlarin 1990’larin ortasindan itibaren stent olarak kullaniimaya
baslamasiyla ticari anlamda ilk genis uygulamalari medikal endustrisinde baslamigtir.
[13,18].

Sekil hafizali alagimlarin sahip olduklari Ustin 6zelliklerinden faydalanarak tip,
elektronik, makina, kimya, otomotiv ve daha pek cok alanda farkli sekillerde

kullaniimaya baglanmistir.



2.2, Faz Doénusumleri

Bir malzeme en disik enerjili denge konumunda bulunan atom grubundan
olusur. Malzeme icerisinde Ozellikleri ve kompozisyonlari bakimindan kendi icinde
homojen olan ve fiziksel olarak diger kisimlardan ayrilmis her bdlge “faz” olarak
adlandinlir. Bir kati tek fazh olabilece@i gibi birden fazla faz da icerebilir. Bdyle

sistemlere ¢ok fazl sistemler denir [19].

Yapi icinde belirli fazlardan olusan bir denge yapisinin, dedisik fazlardan olusan
bir denge yapisina gegisi “faz donlisimu” olarak adlandinlir. Malzemenin iginde
bulundugu kosullar mevcut enerji dengesini bozacak sekilde degisirse, yapiy! olusturan
atomlar bulunduklari konumdan daha disik enerji gerektiren baska bir konuma
gecmeye zorlanirlar. Kutle halinde atomsal hareket sonucu, i¢ yapi degisir ve yeni bir
denge yapisi elde edilir. Bir baska deyigle bir faz diger bir faza dénidsmuis olur.
Malzeme igerisindeki sicaklik degisimleri, basing mekanik zorlar veya yapi kusurlari

doénusumun asil sebeplerindendir [19].

Bir sistemin kararlihdi enerjisi ile ol¢ulur. Sistemin iginde bulundugu kosullar
degistiginde, atomlarin enerjisi, dolayisiyla hareket enerjisi de degistiginden, denge
yapilari da degisir. Sistemler her zaman enerjisinin en az oldugu konumda bulunarak
daha kararli hale gelmek egilimi gdsterirler. Sistem daha kararli hale gecerken de faz
doénisumu gergeklesir [19].

Sabit sicaklik ve basingta gergeklesen déntsimler igin sistemin kararlihg1 Gibbs

serbest enerjisi ile élgultr ve,
G=H-TS (2.1)

seklinde tanimlanir. Burada H entalpi, T mutlak sicaklik, S ise sistemin entropisidir.

Entalpi, sistemin i1s1 miktarinin bir élgtsu olup
H=E+PV (2.2)

seklinde ifade edilir. Burada E sistemin i¢ enerjisi, P basing, V ise hacmi ifade eder.
Sistemin i¢ enerjisi, sistemdeki atomlarin kinetik ve potansiyel enerjilerinin toplamindan
olusur. Kinetik enerji, katidaki atomlarin titresimlerinden, potansiyel enerji ise atomlar
arasl baglar ve etkilesmelerden kaynaklanir. Sistemin i¢ enerjisindeki degisime bagl

olarak i1s1 miktarinda degisim oldugunda faz dénlisimu gergeklesir. Bunun yani sira, isi



miktari sistemin hacmindeki degisime de baglidir. Katilarda ise, sabit basing altinda

“PV” terimi sistemin i¢ enerjisi yaninda ihmal edilebilir ve H=E alinabilir [19].

Sistemin Gibbs serbest enerjisini etkileyen bir diger faktor de entropidir. Denklem
(2.1) den de goruldugu gibi dusik entalpi ve yuksek entropi durumunda sistem daha
kararli yapiya sahip olacaktir. Boylece disuk sicaklik kati fazlar, gugli atomik
baglanmaya ve bdylece de en dusuk i¢ enerjiye (entalpiye) sahip oldugundan en kararli

fazlari meydana getirir [19].

Faz donusimleri atomlarin doénlsim anindaki hareketlerine, yani olusum
mekanizmalarina goére difizyonlu ve diflizyonsuz faz dénuglimleri olmak Uzere 2’'ye

ayrihrlar.
i.  Difuzyonlu faz dénusumleri:

Faz donlsimu esnasinda kristal yapiy! olusturan atomlarin birbirlerine
gobre konumlari ya da komsuluklari degisiyorsa bu tir dontstmler difizyonlu
doénlstimler olarak adlandirilirlar. Saf metallerin katilasmasi, ve 6tektoid

donustmler bu tlr dontsimlere érnektirler.
ii. Difuzyonsuz faz donugumleri:

Doénusim sonunda yapiyl olusturan atomlar énceki komsuluklarini
koruyor ve atomlarin birbirlerine gdre konumlari degismiyorsa bu tir
doéntstmler diflizyonsuz dénldstimler olarak adlandirilirlar. Sekil hatirlamali
alasimlarin temelini olusturan austenit-martensitik faz ddéntstUmleri bu tip

donusimlerdir.



2.3. Martensitik Faz Donligumleri

Kaufman ve Cohen [20] Martensitik doénlgumleri, dénisum zorlanmasina
ugramis bir bdlgeden atomlarin topluca hareket etmeleri sonucu olusan yer
degistirmeler olarak tanimlamistir. Olusumun difiizyonsuz olmasi nedeniyle Urlin ve

ana faz ayni kompozisyona sahiptirler [21] .

Martensitik dénidstimlerde gorilen plastik deformasyonlar kayma ve ikizlenme
tird plastik deformasyonlardir. Kayma tirt deformasyonlar, kristali olusturan dizeni
bozmadan, kristalin iki boliminin kayma dizlemi olarak bilinen bir dizlem Uzerinde
atomik uzakliklar diizeyinde birbirlerine gére kaymalari seklinde ortaya ¢ikarlar. Kayma
tird yapi bozukluklari kristalin en ¢ok atom igeren dizlemlerinde olusur. Bdylece
komsu atomlar zorlanarak hep ileri itilir. Bu olay malzeme kirilincaya kadar surer.

Atomlar kayma duzlemlerinde hareket eder [22].
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Sekil 2.1. Kayma turu yapi bozuklugu [23].

ikizlenme tiiri yapi bozukluklarinda ise, yine kristalin bir bolimi diger bir
bolimine goére yer dedistirmistir fakat, bu defa kristalin bir béliminin hacmi digerine
goére belli bir agi altinda dénmustir. Bdylece, her iki hacim de ayni atomik dizeni
korumalarina ragmen birbirlerine gére bu ac¢i kadar dénmus olurlar. Her iki hacim de
kendi atomik duzenlerini korurlar fakat, gérunumde farkh iki duzlemin aralarinda agi

bulunacak sekilde yapistiriimasi gibidirler. Bu diizleme ise ikiz dizlemi denilir [22].



Sekil 2.2. ikizlenme tiirii yapi bozuklugu [23].

Kayma olusumu sirasinda ortaya ¢ikan atomik yer degistirme uzunluklari atomlar
aras! uzakligin tam katlandir. Bu olayin mikroskoptaki gorintisi ince gizgiler halinde
gorulmesidir. Bu cizgiler parlatma islemi yapilinca gider, kaybolur. Eger deformasyon
ikiz mekanizmasi yolu ile olursa, referans bir eksene gbére atomlar, atomlar arasi
mesafenin kesri kadar bir yer degistirme yaparlar. Mikroskop altindaki géruntileri genis

bandlar seklinde olur. Bu genis bandlar parlatma iglemi ile giderilemezler [23].

(@) (b)

Sekil 2.3. Kayma ve ikizlenme tiru deformasyonlarin optik mikroskop goéruntuleri [24].
(a) Cu ‘da kayma sonucu olusan cizgiler ve (b) Zn’ de ikiz band goérintisu.



2.3.1. Martensitik dontigiimlerin kinetigi

Martensitik faz déndsimi numune sicakhginin hizla diasirilmesi veya austenit
yapiya distan uygulanan bir mekanik zor ya da her ikisinin ayni anda uygulanmasiyla
olusur. Bir To denge sicakliginda austenit ve martensit fazin serbest enerjileri esittir. Ty
sicakliginda termodinamik dengede olan austenit yapi aniden sogutulursa kritik bir M
sicakligindan sonra austenit kristal yapi igerisinde martensit yapi olusmaya baslar. Bu
kritik sicakliga “martensit baslama sicakhdl”” denir ve degisik alasimlar icin farkh

degerlere sahiptir [25].
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Sekil 2.4. Sicaklik etkisiyle geceklesen austenit-martensit faz donlisiminin sematik

gOsterimi [13].

Sekil bellekli alagimlarin déntstm sicakliklari,

M : Martensit baslangi¢ sicakhgi

M;: Martensit bitis sicakligi

As : Ters donldsim baslangig sicakhgi

As : Ters donlsium bitis sicakligi olarak karakterize edilir [26].

Déndsim, alasim igerisinde kimyasal serbest enerjinin en digsik oldugu

noktalarda baglar ve My degerinde tamamlanir.

Bir martensitik reaksiyonda ¢ok sayidaki atomun birlikte hareketi kristal icerisinde

ses dalgalarina yakin bir hizla meydana gelir. Déntisim 6ncesi ana fazin dizenli bir
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yapi sergilemesi durumunda olusacak Urun faz da duzenli bir yapiya sahip olacaktir. Bu
durumda ana faz olan austenit yapi mekanik kararsizliktan etkilenir ve reaksiyon belli
bir sicaklikta kendiliginden baslar. Benzer sekilde, bir i¢ enerji farkinin yerine
uygulanacak dis zorlanmanin olusturacagi surtict kuvvet, martensitik reaksiyonun 6zel

bir turl olan mekanik ikizlenme meydana getirebilir [25].

Denge sicakligi olan Ty ile Ms sicakhigi arasindaki sicaklik farki, fazlar arasindaki
kimyasal serbest enerjiyi sadlar. Austenit—martensit donlisiminin baslamasi igin,
martensit fazin kimyasal serbest enerjisi austenite fazin kimyasal serbest enerjisinden
duglk olmalidir. Bununla beraber, dénigimuin gergeklesmesi igin kimyasal olmayan
serbest enerjiye de (6rnegin; dénlsim zorlanma enerjisi ve ara ylzey enerijisi) ihtiyag
vardir. Eger iki faz arasindaki kimyasal serbest enerji farki, kimyasal olmayan serbest
enerjiden kiicikse donisim gerceklesmez, Sekil 2.5. Bagka bir deyisle slricl kuvvet
gereklidir [7].

Sekil 2.5 den de goruldigu Gzere denge sicakhdi olan Ty In altindaki ve
ustindeki sicakliklarda austenit faz ile martensit faz arasindaki enerji farki sifirdan
farkhdir. To'in altindaki sicakliklarda martensit fazin enerjisi daha kiguktir dolayisiyla
da martensit faz daha kararlidir. T¢’in Ustlindeki sicakliklarda ise austenit fazin enerijisi

daha duastktir ve bu durumda ise austenit faz daha kararlidir.
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Sekil 2.5. Serbest enerji egrilerinin ana faz ve ve martensit faz icin sematik olarak
gOsterimi ve Ms ve Ag sicakliklart ile iligkisi [27].
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Martensit yapidaki bir malzeme tekrar isitilirsa ana faz yapisi olan austenit
yapilya dondsir. Bu nedenle martensitik déntsimler tersinirdir. Ayni sekilde austenit
faza donlsum de belli bir sicaklikta bagslayip belli bir aralikta devam ettikten sonra
tamamlanir. Bu sicakliklar austenit baglama (As) ve austenit bitig (A¢) sicakliklari olarak
adlandirilirlar [7,25].

Austenit-martensit faz donligumlerinde kristal yapida meydana gelen degisim
hacimsel bir degisiklige neden olur. Bu durumda termodinamigin birinci yasasina gore,
kapali bir sistemin hacminin V; degerinden V, ‘ ye degistiriimesi (sabit bir P basincina
karsin) sistemin enerjisinde de E; den E; ‘ye bir degisime yol agar. Bu durumda AE

enerji degisimi;

AE=E,-E =AQ-PV,-V)) (2.3)

olur. Bu degisim esnasinda sistemin isi enerjisi degisimi AQ ,

AQ =(E, +PV,)~(E +P1) (2.4)

ile verilir. Esitlik (2.2), esitlik (2.4) ‘e uygulaninca

AQ=H,—H, =AH (2.5)

bulunur. Boylece, sabit basing altinda hacim degisimine ugrayan kapali bir sistemin isi

enerjisindeki degisim AQ ’nun sistemin iki termodinamik durumu arasindaki entalpi

farkina esit oldugu sonucuna ulagilir [28].

Bu durumda sistemin Gibbs serbest enerjisindeki degisim

AG=AH -TAS (2.6)

olur. Sabit basin¢ altinda bir Ty denge sicakligina ulasmis sistemdeki fazlarin Gibbs
enerjileri esit oldugundan AG =0 olur.

Bu durumda iki faz durumu arasindaki Gibbs entalpi degisimi esitlik (2.2)’ den

AG=AH-TAS =0 (2.7)
AH =TAS (2.8)
olarak hesaplanir.
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Bdylece, sabit basingta entropi degisimi,

AS = AH (2.9)
T
seklinde verilir [19].
Prado ve arkadaslari [29], entropi degisimini,
AH
AS, ., = % (2.10)

0

formdillyle hesaplamiglardir. Burada M — A martensitten austenite faza gegisi temsil

eder.
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2.3.2 Martensitik donligiimlerin Genel karakteristigi

“Martensitik donlsim” basitce ve tam olarak, kesme deformasyonunu ve

atomlarin birlikte hareketini icine alan bir 6rgl dénusumu olarak tanimlanabilir [7].
Martensitik dontstimlerin genel karakteristikleri su sekilde 6zetlenebilir:
1) Martensitik faz, bir yer degistirme veya ara yer kati ¢ozeltidir.

2) Donlgum difizyonsuzdur. Martensit fazdaki dagimisg kat
atomlarin konsantrasyonu ana fazdakine esittir. Otektoid déniisimde oldugu

gibi uzun mesafeli difizyon yoktur.

3) Dontgum, sinirh bir sekil degisikligiyle (ya da yuzey puruzleri)
meydana gelir. Eger oda sicakhiginin altinda doénisime baslayan bir
numunenin ylzeyi ana faz durumunda, duzeltilip parlatildiktan sonra sicakligi
disurdlirse, ylzey Uzerinde meydana gelen martensitik fazli bazi bélgeler,
kabartilar seklinde gdzlenir, Sekil 2.7.a. Bundan baska, ana faz durumundaki
ylzey Uzerine bir ¢izgi ¢ekildiginde Sekil 2.7.b’ de goéruldigu gibi austenit yapi
ile martensit yapi arasindaki sinirda bir bozulma c¢izgisi ortaya ¢ikar. Yizey
kabartisi ve ve cizilmis hattaki kivrimlar anafazin kristal ydnlenmesine bagl
bir degere sahiptir. Bu belirli deger, dénisimin yaninda sekil degisiminin
olmasindan dolayidir. Martensitik déntsumlere eslik eden sekil degisiklikleri

sekil hatirlama olayinda énemli bir rol oynar.

4) Martensitik bir kristalin belirli bir “yerlesme dizlemi” vardir. Bu
dizlem ana faz ile Urdn fazi birbirinden ayiran ve martensitik donisimde
bozulmamis olarak kalan duzlemdir. Sekil 2.7.c. ve 2.7.d. de goruldugu gibi
yerlesme dizlemi degismez bir dizlemdir ve bu dizlem Gzerindeki dogrular

bozulmamistir.

5) Austenit Martensit fazlarin o6rgileri arasinda sinirli bir dénme

bagintisi vardir.

6) Doénusumde kristal 6rgu kusurlari da olusur [7].
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Bozulma ¢izgisi

-a- -bh-

Sekil 2.6. Martensitik donusime etki eden bozulma cizgisinin kirilmasi ve yluzey
kabartisinin sekli, a) ylzey kabartisi, b) bozulma ¢izgisinin kiriimasi [7].

referans cizgileri Martensit
L ) —F\
1 1 1
1 s |
T -t |
1 [
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yerlesme dizlemi

(c) (d)

Sekil2.7. Martensitik dontsimde referans cizgileri ve kristalin sekil degisimi [30].
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Austenit fazdan martensit faza donlstim olayi kristalografik olarak ele alindiginda
bu olay, 6zelligi materyalin kompozisyonuna ve kristalografik 6zelliklerine gére degisen
belirli fiziksel etkenler altinda olusur. Bu déntsimlerin genelde 3 tur fiziksel etkiyle

olustuklar gézlenmistir [25].

i. Sogutmayla olusturulan martensitik déontstimlerin olusumu ilk kez
Bain modeli ile agiklanmis olup, bu tir olusumlarda yalnizca sicakligin etkisi

vardir.

il Martenstik fazin olusmaya basladigi sicaklik olan Ms sicakliginin
hemen altinda uygulanan ve elastik siniri asmayan zorla etkilendirilerek,

sogutma ile meydana getirilen martensitik déniagsimler.

ii. ~ Ms sicakh@inin (zerinde zorlanma ile meydana getirilen

martenstik dontstmler.

Martensit faz alasimin cinsine bagh olarak plaka, igne veya kama gibi sekillerde
ortaya cikabilir. Martensitik plakalari ikizlenme kristal kusurlarini icerir, ve bu plakalar

kristalin ylizeyinde olusurlarsa kabartilara yol acarlar.

Sekil 2.8 Cu-14.2%Al-4.2%Ni alasimindaki ignemsi martensitin optik mikrografisi [27].
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CuAINi  alasimlariyla  yapilan  c¢alismalar  alasimin  igerigindeki Al
konsantrasyonuna karsi ¢ok hassas oldugunu goéstermistir. Agdirlikga sabit %4 Ni
oranina sahip alasimdaki Al oraninin degismesi sistemin doénlsim sicakliinda
degisime neden olmustur. Sekil 2.9° da [27] da goruldugu gibi sistemdeki Al oraninin

artmasi sistemin dénusum sicakliklarinin da dismesine neden olmustur [27] .

Cu -xAl 4.0Ni (agirhkga)

350 k-
=3
5 W
=
1+]
[ 5]
g 250 F
s o
€ 200 e
g M,
Mg
'l B i 3 Il 1 i 1 L

13,6 138 14,0 14,2 14,4
Al konsantrasyonu (x: Seaqirhkca)

Sekil 2.9. CuAINi alasiminda Al konsantrasyonuyla dénugsum sicakhgi arasindaki iligki
[27]

Tersinirlik gosteren martensitik dénisliimlerde, malzemenin isitiimasi esnasinda
malzemenin %50’ sinin austenit faza ve sogjutma esnasinda da % 50’ sinin martensit
faza donusmesi arasindaki sicaklik farki histeresis (Hs) olarak tanimlanir [17]. Bu fark
20 -30 °C olabildigi gibi bazi alagsimlarda daha da artabilir. Bunun uygulamadaki anlami
ise, bir alagimin, vicut sicakhg ile tamamen martensit faza donistirmek igin A<

37°C’nin Ustlne 1sitmanin ve yaklagik olarak +5°C’ ye sogutmanin gerektigidir [18].

3
Af
Ms

100

=

E 4 H ———p

g

<

0

Mf > As
| N

Sekil 2.10, Martensitik déntsim — Sicaklik histerisisi [18].
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2.3.3. Martensitik déniigiimlerin termodinamik 6zellikleri

Martensitik dénldstimler, termoelastik dénlisimler ve termoelastik olmayan
donusumler olmak Uzere ikiye ayrilirlar: Termoelastik martensitik donusumler dar
histeresis sicakliklari, hareketli ikiz arayuzleri ve kristalografik olarak tersinir
doénlstumlerle karakterize edilirler. Termoelastik olmayan martensitik dontsimler ise
genis histeresis araliklari, serbestce hareket edemeyen araylizleri ve tersinir olmayan
doénlstmlerle karakterize edilirler. Bu Ozelliklerinden dolayr sekil hafizali alagimlar

termoelastik martensitik dontiglim gosterirler [5].

FeNi gibi alasimlarda goérulen termoelastik olmayan dénusumlerde tek martensit
kristalleri aniden buyuyerek son buyukluklerine ulagirlar bununla beraber sogutma
devam etse bile plakalarda buyume olmaz. Martensit kristalleri ters doénlsume
ugradiklari zaman kiigiilmezler ve austenit faza geri doénerler. ilerleyen déniisimde
AG*™™ ve ters donlisimde AG™ slirlicli kuvvetleri yaklasik olarak birbirine esitlerdir.
To denge sicakligi ise bu iki kuvvetin sifir oldugu sicaklik olarak tanimlanmiglardir. Asiri
sogutmanin degerinin (To - Ms), asiri 1sitma degerine (As - Ms) esit oldugu kabul edilirse

To denge sicakhgi

1
TO:E(MS+AS) (2.11)
olarak hesaplanabilir [7].

Termoelastik dénidsim, M, sicakhidinda, alasim igerisinde kimyasal serbest
enerjinin en dusidk oldugu noktalarda plakalar olusturmak suretiyle bagslar. Sicaklik
distslyle mevcut plakalar baytdiugi gibi bunlara yenileri eklenerek bu iglem kristal
tamamen Urin faza donugine kadar devam eder. Donlgimdn tamamlandigi bu
sicaklik, M; martensit bitis sicakligi olarak adlandirilir. Bundan sonra numune T> A¢> As
sicakligina kadar isitilirsa ters doénlsim meydana gelir. Sonugta en son olusan
martensit plakalarindan baglamak kaydiyla ters déntsimin etkisi ile austenit yapi elde
edilir [28].

Termoelastik olan ve olmayan dénltstmler igin agirlikga Fe-30%Ni ve atomik Au-
47.5%Cd alasimlarinin dénidsim histerisizleri Sekil 2.11 ’deki gibidir. Au-47.5%Cd
alasimindaki dénlsum histerisizi 15 K kadar kiguk bir degerken Fe-30%Ni alasiminda
ise 400 K gibi blayuk bir degerdir. Bu da surlcu kuvvet ve donlsim igin gerekli olan
kimyasal serbest enerjinin FeNi’ de blyluk AuCd’ da kiguik oldugunu goésterir. Buna

goére, buydk histerisiz gosteren FeNi alasimi termoelastik olmayan bir donisim
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gosterirken kuclk histerizis gdsteren AuCd alasimi termoelastik bir déntsim gdsterir
[27].

1.00
‘Eh M.-l =
& 075}
[
I
8 52.5:47.5
% 0.50 L Au Cd A, =390C
W

70: 30
0.25 Fe Ni

i L

1 i 1 1 i 1
200 300 400 500

1 i 1
- 100 0 100

Sicakhk (°C)

Sekil 2.11. Termoelastik olmayan FeNi ve termoelastik AuCd martensitik
doénisumlerinin sicakliga bagli olarak elektriksel direng histerisizlerinin karsilastirimasi
[27].

Termoelastik martensitik donlisim hakkindaki orijinal bilgiler, Kudjumov ve
Khandros [16] tarafindan CuAINi alasiminda martensit dizleminin 1sitma ve sodutma
esnasindaki buyume ve daralmasini incelemek suretiyle verilmigtir. Boylece, kimyasal
enerji ve elastik enerji arasindaki donlstime direng gdsteren bir esitlik distinmuslerdir.
Olson ve Cohen [31] ise, termoelastik esitligi daha kanitatif distinmUsler ve asagidaki

esitligi turetmiglerdir [27],
Ag.+2Ag,=0 (2.12)

burada Ag, =g" —g“ austenit faz ve martensit fazda hacim basina kimyasal serbest

enerji degisimi ve Ag, de martensit diizlemi gevresinde elastik gerinme enerjisidir. Bu

esitlik, kimyasal serbest enerji degisiminin yarisinin numunede elastik enerji olarak
depolandigi anlamina gelir. Bu analiz, As sicakliginin To'in altinda olabilecegini gosterir.

Boylece Tong ve Wayman [32] tarafindan énerilen,
1
TO:E(MS+Af) (2.13)

degeri termoelastik donliglm igin daha yaklasik bir degerdir [27].
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Termoelastik martensit gdsteren alagimlarin blylUk ¢ogunlugu anafaz yapisi
olarak ylzey merkezli kibik (fcc) yapiya sahiptirler ve dénisim sonucunda hacim
merkezli kiibik (bcc) yapiya donusurler. Kimi yapilarda ise donusim sonucu hacim

merkezli tetragonal (bct) veya siki paketlenmis hekzagonal (hcp) yapi gorulebilir [7].

Martensitik doénlsim gdsteren alasimlarin elektriksel iletkenlikleri, sicaklik
degisimlerine karsi oldukg¢a hassas olup, sicaklik artigi ile elektriksel direnglerinde de

artis oldugu belirlenmistir [7].

Elektriksel Direng
Elektriksel Direng

: . ¢ - - {l5)
B Ay im inms AT T M. TJ W T A, —

Sicaklik (°C) Sicakhk (°C)

Sekil 2.12. Termoelastik martensitik dontstumler igin iki tip elektriksel direng sicaklik
egrileri [7].

Bununla beraber termoelastik déntisimler icin dikkat ¢ekici bir bagka nokta ise
sicaklik- elektriksel direng histerisizlerinde de goérilen austenit dénisimin baslangi¢
sicakhginin martensit donigumuan basglama sicakhigindan kiguk olmasidir (Sekil 2.12).
Bu durumda, termoelastik martensitik donisimler 2.11 esitligi kullanilarak analiz

edilemeyebilirler [7].
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Sekil 2.13. TisoNisggFe alagimi icin sicakligin manyetik alinganlikla degigimi [6].
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Alagimlarin, dénusum sicakliklarinin tespitinde manyetik alinganlik (x) élgimleri
de onemli bir yer tutar. Sekil 2.13 [7], TisoNissFes alasimi igin sicakhgin manyetik
alinganlkla degisimini g0Osteriyor. Yuksek sicakhk fazinda manyetik alinganlkda
degisim gézlenmemistir. Bununla beraber, elektriksel direncin azalmasiyla ( sekildeki B
noktasi, Ms), manyetik alinganhdin hizli bir sekilde dnceki dederinin 2/3’sine dustugu
gorular. Dusuk sicakhk martensit fazinda ise, sicaklik azalirken manyetik alinganhk x’
in de yavasca azaldigi gorulur. Isitma suresince, manyetik alinganlik C noktasinda hizli
bir artis gdsterir, ve bu nokta ters dontisim sicakhgi As ‘yi kusursuz bir sekilde dlgmede
kullantlir.  Alagimlarin  manyetik alinganlklarinin  élgiimesi  c¢esitli  dénlsim
sicakliklarinin belirlenmesi icin ¢ok uygun bir yontemdir. Bununla beraber, ylksek
maliyet gerektiren olcim cihazlan ve o6lgim tekniklerinin karmasikhigi buna engel
olmaktadir [7].

2.3.4. Atermal ve izotermal martensitik doniisiimler

Martensit miktarinin zamana ve sicakliga bagliligi dénigum sistemlerinin termal
ve izotermal doénlsumler olarak sinflandirmamizi saglar. Nishiyama [33] ‘ya gdre,
martensitik déntsimlerin izotermal ve atermal olmasi alagimin kimyasal bilesiminden
bagdimsizdir. Bu ylzden izotermal ve atermal déndstUmlerin her ikisi de ayni alagsim
icinde go6zlenebilir. Fakat, donusim sicakliklari ve donusum sonrasi Urdn yapilari
farklilik gosterir [28].

W i
/ Austenit _ ﬁf _____ A Dénugim bitiyor
- M M, : Déniiglim bagliyor ’

4— Dénigim devam ediyor —9 Isitma
T T

) W Mf Déaagian bityor -\\\}\}\:&A : Déniigim bagliyor
\\

\\ el .

Sekil 2.14. Austenit yapiyla martensit yapi arasindaki izotermal doniasimu karakterize
eden sicakliklar [28].
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Atermal donusimlerde austenit fazdaki numunenin sicakligi duguralirse belirli bir
M, sicakhdina gelindiginde austenit yapi martensit yapiya donlsir ve doénlsim
tamamlanir. Bazi durumlarda martensit, My sicakhdinin altinda veya Ustinde atermal
olarak olusabilir. Donligim ¢ok hizli olup patlama (burst) reaksiyonlari seklinde
olustugundan bu dénudsumde sekil hatirlama olayr gézlenmez [5]. Sicaklik degisimi ile
olusan martensitik fazin olusmaya basladigi sicakliktan daha asagi sicakliklarda yeni
patlamalar olabilir. Ancak bir kez olusan martensit dislk sicakliklarda blyime

gostermez [34].

izotermal dénlisiimde austenit haldeki numunenin sicakh@i diisirilerek belli bir
M; sicakliginda tamamlanir. Bunun tersi de mimkindidr. Martensit fazdaki alasim
isitilinca As sicakliginda, austenit yapi olusmaya baslar ve A; sicakliginda yapi
tamamen austenit faza donisir. izotermal dénisim belli bir sicaklikta ani olarak
baslayip bitmediginden ve belli bir sicaklik aralijinda devam ettiginden bu déntsimin

oldugu alagimlarda sekil hatirlama olay1 gézlenir [28].

izotermal martenstik dénitisiimlerde; M, sicakhiginda daha asag sicakliklarda
yeni martensit kristalleri olusacagdi gibi daha o6nce olusanlar da hacimce bulylime

gOsterebilir [35].
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2.4. Sekil Hatirlama Olayi

Metal ve alasimlarda sekil hatirlama olayi olusum mekanizmalarina gore tek
yonla ve cift yonli sekil hatirlama olayl olarak ikiye aynlir. Gunumuzde yapilan
calismalarin ¢ogu cift yonli sekil hafiza etkisine sahip alasimlarin eldesi Uzerine
yogunlagmistir. Tam ve net bir sekil degisimi elde etmek amaciyla uygun i¢ gerilimlerin

olusturulmasi ise baglica amagtir.

Sekil bellek etkisinin temel olusumu tipik ve pratikte kullanimi ¢ok olan NiTi tel
icin, Sekil 2.15 de acgikga gorilmektedir. 1 numarali resimde tel martensitik yapida olup
sekli ana fazdaki gibidir. Bu yapidaki tel (2) no lu resimdeki gibi oda sicakligida
deforme edilirse (b) deki gibi ikizlenmis martensit yapi olusur. Eger malzeme, (3-5)
numaral resimdeki gibi bir As sicakliginin Gzerinde bir dedere isitilirsa, tersinir
donusumden dolaylr malzeme tekrar eski haline geri (Sekil 2.15 (a)ya ) donecektir.
Sekil 2.15 (a) daki ana faz Mt sicakliginin altina sogutuldugunda martensit varyantlari
Sekil 2.15 (b) [5] de gosterildigi gibi kendiliginden ve yan yana olusurlar. Eger,
malzemeye bir gerilme uygulanirsa, deformasyon Sekil 2.15(b) ve 2.16(c) deki gibi ikiz

sinirlarinda hareket ederek ilerler [5].

Bununla beraber, malzeme tekrar A; sicakhdinin Ustinde bir degere isitilirsa
martensit olusumlari ana fazdaki orijinal yénelmelerine uygun bir bigimde tekrar

yonelirler. Clnku, termoelastik martensitik déntsimler kristalografik olarak tersinirdirler

[5].

Eger, malzeme A sicakhidinin Gzerinde zorlanirsa Sekil 2.15 de Cu-Al-Ni tek
kristali icin elde edilen sonucglara benzer sonuclar elde ederiz, bu durumda
giderilebilecek gerilme miktari ise %10'u gecer. Bu durum “superelastiklik” olarak

tanimlanir ve Sekil 2.15. (a) ve 2.15(c) deki sekillerle aciklanabilir [5].
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Gerilimin
yiiklenmesi

(b) ikizlenmis martensit
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{c) yonlendirmeli
ikizlenmisg
martensit

Sekil 2.15. Sekil hatirlama olayi ve mekanizmasi [5].

Sekil hatirlama olayi gosteren alasimlarda su kristalografik ézellikler gérultr;

a) Kristal yapi diizenli ve stper érguladar

b) Eger dizenlilik dikkate alinmazsa anafaz bcc, martenstik faz hcp yapiya

sahiptir.

¢) Martenstik fazdaki 6rgu zorlanmalar ikizlenmedir, dislokasyon degildir.

d) Martenstik dénisim azalan sicaklikla belli bir degere kadar termoelastik olarak

ilerler [36].
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2.4.1. Tek yonli sekil hatirlama olayi

Friend, [37] M sicakliginin altindaki bir sicaklikta deforme edilen sekil hafizali
alasimin, uygulanan zorun kaldiriimasi durumunda kendi orijinal durumuna donmeyigini
“tek yonli sekil hafiza olayl” olarak tanimlar. Deforme edilmis numune isitilirsa
numunedeki artik zor, sicaklik kritik bir degerin Uzerine ¢ikarken kademeli olarak geri
doéner. Sicakhgin tekrar distrilmesi Uzerine, numuneye deforme edilmis seklini geri
kazandirmaz. Martensit donligimud ve isitma sonucunda deformasyon oncesi orijinal
faz yoneliminin tekrar elde edilebilmesi, tek yonlu sekil hatilama olayinin

mekanizmasidir [28] .

Tek yonlu sekil hatilama olayina tersinmez gekil hatirlama olayi da denir. Sekil
2.16 (a) da goruldigu gibi austenit fazda bulunan c¢ubuk seklindeki bir alagim
sogutularak martensit faza getirildiginde sekli degisime ugramaz. Ancak, bu martensitik
cubugun sekli degistirilerek deformasyona ugratilir ve daha sonra tekrar isitilirsa gubuk

baslangictaki kendi orjinal seklini alarak austenit faza déner,Sekil 2.16 (a).

2.4.2. Gift yonli sekil hafizali alagimlar

Sekil hafizali alagsimlarin bir kismi iki yonli hafiza etkisi gosterir. Bu alagimlar,
austenit dontsim bitis sicakhiginin Ustiindeki bir sicakliktaki ve martensit dénisim
sicakliginin altindaki bir disutk sicakliktaki sekillerini hatirlayabilirler. Bu nedenle cift
yonli sekil hafizali alasimlar, tekrarlayan isitma ve sogutma islemleri slresince
herhangi bir dis zorlanma etkisine gerek duymadan geometrik sekillerini hatirlayan
malzemelerdir. Sekil degisiminin miktari her zaman tek yonlu hafiza ile olandan daha
azdir [38].

T< M sicakhginda martensitik fazdaki malzeme deformasyona tabi tutularak
istenilen sekle getirilebilir. Olusturulan bu plastik deformasyon sonucunda, uygulanan
dis zorun kaldiriimasiyla malzeme deformasyon sonrasi seklini korur. Ancak, deforme
edilmis malzeme T> A; sicakligina c¢ikarilirsa deformasyon yok olur ve malzeme
deformasyon dncesi sekline geri déner. Bu durumda malzeme tekrar T< M; sicakligina

disurdlirse malzeme deforme edilmis sekline geri déner, Sekil 2.16 (b).

Cift yonli sekil hatirlama etkisi: martensitik durumdaki asirn deformasyon,
martensitik plakalardaki dislokasyonlar ortaya cikarir, 1sitma Uzerine martensitler

kaybolur fakat dislokasyonlar kalir. Sonraki sogutma uUzerine martensit plakalarin
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gOrunusu dislokasyonlar tarafindan olugturulan gerilme zemini kendiliginden oldugu icin
yeniden olusur. Ozel martensit degiskenlerinin tercihli formasyonu malzemenin
makroskopik sekil degdisikligine neden olur ve bdylece cift yonli sekil bellek etkisi
dislokasyonlarin daimi olmasi suresince tekrar meydana ¢ikar [39].

) ] Austenit numune (] )

Sogma || T<M; Sopma | T<M

() | Martensit numune () )

Deforme l Deforme l

Isitma T>Ap Isttma T>Ap

U ) Austenit § )

Isitma 1[ Sogutma
S

a) Tek yénlo SMO b) Gift yénli SMO

Sekil 2.16. Tek ve cift yonlu sekil hatilama olayi ([4]' den degistirilerek alinmigtir).
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Malzemeye cift yonli sekil hatirlama 6zelliginin kazandirilmasi su sekilde olabilir:

i Numune martensitik durumda iken deforme edilebilir, sonra As
sicakhginin Gzerine 1sitilir (bdylece tek yonlu sekil hafiza etkisi gosterir) ve
sonra Mg sicakhiginin altina sogutulur. Eger, baslangigtaki deformasyon yeteri
kadar buylUkse ve/veya bu gevrim birkag kez tekrarlanirsa, dusuk sicaklikta
deforme olmus numune sogutma sirasinda baslangigtaki sekline
kendiliginden geri donecektir. Boylece, numune c¢ift yonlu sekil hatirlama
Ozelligi gOsterecektir. Bu olay sekil hatirlama egitimi olarak adlandirilir. Her
zaman ayni sekilde deformasyona ugrayan martensitik numune dikkatlice
incelenmelidir. Eger, numunede olusturulan deformasyon egme seklinde ise

numune her zaman ayni egrilik capiyla egilecektir.

ii. Numune Ar sicakliginin Gzerinde tekrar tekrar deforme edilmis
olabilir, bdylece pseudoelastik etkisi yoluyla gerilim esasli martensit olusur. iki
yonlU sekil hafizasi M sicakhdinin altina sogutulduktan sonra ortaya ¢ikar. Bu

olay gerilim esasli martensit egitimi olarak adlandirilir.

iii. Yukaridaki iki ¢evrimin kombinasyonu ile numune, A sicakhiginin
Uzerinde pseudoelastik olarak deforme edilebilir ve sonra numunedeki
deformasyon korunurken M; sicakliginin altina sogutulur. Sonra numune
Uzerindeki yuk kaldinlir ve A sicakhginin tzerine 1sitilir. Eger, bu islemler

birkac kez tekrarlanirsa, iki yonlu sekil hatilama davranigi gézlenir [40].
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2.4.3. Sekil hatirlama olayinin kristalografisi

Sekil  hatilama  olayinin  temelini  olusturan  austenit-martensitik  faz
donuasumlerinin kristalografigisi ilk kez Bain tarafindan bir modelle agiklanmistir [41].
Bain, martensitik déntisimde atomlarin komsuluklarini degistirmemekle birlikte kristal
o6rginin deformasyona ugradigini savunmustur. Bain modelinde, kristal yapidaki
atomlarin komsuluklarini korumakla beraber atomlar arasi uzakliklarin degdismesi
suretiyle bir yapidan digerine doéntsim gergceklesmektedir. Bain, austenit 6rginin
deformasyonu icin fcc—bcc (bct) dondsimui, bcc—fec(fet) donisimi  ve

bcc—ortorombik déntsimlerini disinmastir [4].

Bain, fcc—bcc (bct) dontsimdi icin - Sekil 2.17° deki modeli ortaya koymustur.
Buna gore Sekil 2.17 (a) da gorilen fcc yapiya sahip atomlar arasi mesafe x| vex,
eksenleri tizerinde belirli bir miktarda artarken x; ekseni lizerinde ayni oranda azalarak

bct yapiya gecebilir. Dolayisiyla bu dénisim birim hicrenin hacminde de degisime
neden olur [3].

"I‘-.._.-
-

-

: ) (b)

(a)

Sekil 2.17. Bain modeline gore fcc yapinin bee yapilya donusumu [3].(a) fcc birim
hlcresi ve (b) bct birim hicresi.

Sekil hatirlama olayi gosteren bazi alasimlar tablo 2.1 de verilmigtir:
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Tablo 2.1.

Sekil hatirlama davranigi sergileyen bazi alagimlar [7,27].

. Yapi
Alasim Kompozisyon Yapi Degisimi | Sicaklik P
( % atomik) Histerisizi | Diizeni
Ag-Cd 44~ 49 Cd B2-2H ~ 159 Dizenli
Au-Cd 46,5~ 50 Cd B2-2H |~15° Diizenli
B2- 9R
- - 0 . .
Cu-Zn 38,5~41,57Zn Rombohedral 10 Duzenli
M9R
CU-7Zn-X B2(DO3) - 9R,
Birkac % de ~10° Diizenli
o MOR (
(X=Si,Sn,Al,Ga) 18R,M18R)
Cu-Al-Ni 28~29 Al3~4,5 Ni DO;- 2H ~ 35° Dizenli
Cu-Sn ~15 Sn DO;-2H, 18R | ----- Dizenli
23~28 Au
Cu-Au-Zn Heusler— 18R | ~6° Diizenli
45~47 Zn
Ni-Al 36~38 Al B2 - 3R ~10° Dizenli
B2 —
o _ Monoklinik 20~ 100° )
Ti-Ni 49~51 Ni 0 Duzenli
B2 - 1~ 2
Rombohedral
In-TI 18~23 TI FCC-FCT ~ 40 Dizensiz
In-Cd 4~5 Cd FCC-FCT Dlzensiz
~30
Mn-Cu 5~35 Cu FCC-FCT | -—--- Dlzensiz
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Sekil hatirlama olayl gésteren katilarin bir gogu, yutksek sicaklikta dizensiz
yapida iken dusuk sicakliklarda duzenli yapiya gecerler. Duzenli yapilarda atomlar

yerlesebilecegi yerlere belirli bir dizen dahilinde yerlesirler [4].

Sekil hatirlama 6zelligine sahip alasimlarda slper érgulerin temeli, bcc érgllerdir.

Bu orgiler su sekilde siniflandirilirlar.
a) B2- beta ( B ) brass tipi super orguler:

Barret ve Massalki [42] ye gbre bu yapl, i¢ ice girmis iki tane basit kibik yapi
olarak gorilebilir. Baska deyisle bu yapinin bazi, iki atomludur. Bu stper érglye CsCl
yapi da denir. Sekil 2.18.a’ da goérildigu gibi Cl atomlari kiipin koselerine, Cs atomlari
merkeze yerlesecek sekilde dagilir. Bu tip slper érgllere sekil hatirlamali alagsim
sistemlerinde sik sik rastlanir. CsCl tipi B2 super 6rgisu 50:50 kompozisyon orani ile
saglanir ve B2 faziyla temsil edilir. ZnCu, AuCd, AINi, LiTl alagsimlari buna érnek olarak

gOsterilebilir [4].
b) Fes Al yapi ve DOj; tipi stiper orgliler:

Bu tip stper orguler normal bcc tipinde birim htcrelerle, CsCl tipi hicrelerin
periyodik olarak yan yana gelmeleriyle olusan bir yapidir. Bu yapida, bcc alt yapinin
batin 6rgl noktalari ile CsCl tipi alt yapinin kdselerinde Fe tirt atomlar ve CsCI
yapinin cisim merkezinde ise Al tirl atomlar bulunur. DO birim hiicresini tanimlamak
icin bcc ve CsCl tipi dort hicreye ihtiyag vardir. DO tipi super 6rgu 75:25 kompozisyon
oranina sahip (1 fazi ile temsil edilirler. Bu 6rgundn birim hicresi Sekil.2.18.b’ de
gorilmektedir. DO; tipi stper orgllerin en taninan 6zelligi her bir atom maksimum
sayida benzemeyen atom tarafindan gevriimis olmasidir. Ornegin; CusAl, BiLis,
Fe;Si[4].

c) Cu,MnAl yapi veya L2, tipi stiper orguler:

Kdselerinde Cu turt atomlar ve cisim merkezinde sirasiyla periyodik olarak Mn
ve Al tirt atomlar bulunan CsCl tipi birim hicrelerin yanyana gelmesiyle olusan duzenli
bir yapidir. Birim hlcre tanimi igin sekiz tane CsCl tipi hlicreye ihtiyag vardir. Bu hiicre
Sekil 2.19(c)’de gorulmektedir. Bu yapiya sahip alasimlar genellikle Heusler alagimlari
olarak isimlendirilirler. CuzNiAl, Zn,CuAu, Cu,MnSn gibi alagsimlar bu yapiya iyi birer
ornektir [4].
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Cu bazli sekil hatirlamali alasimlarda martensitik dénGstmler dizenli bcc
fazindan meydana gelir. YUksek sicaklikta dizensiz fazi sogutma ile kisa mesafeli
dizenli dénisime ugrar ve B2 slperdrgl yapi meydana gelir. Sogutma ile en yakin
komsu dizeni olusur ve yapi alasim kompozisyonuna, sodutma hizina bagh olarak

DO; yapi ya da L24 stiper yapi olur [4].

Sekil 2.18.  Sekil hatirlama 6zelligine sahip duzenli kristal yapi birim hdcreleri [4].a)
CsCl yapi, b) FesAl yapi ve ¢) Cu,MnAl tipi yapi
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2.4.4. Faz diyagramlari

Faz diyagramlari malzemede, faz dénlsumlerine bagh olarak meydana gelen
degisikliklerin gosterildigi diyagramlardir. Bir alagim sisteminde sicaklik, basing, bilesen
orani gibi niceliklere bagl olarak hangi fazlarin bulunabilecegi sistem termodinamik
dengedeyken saptanir ve elde edilen sonugclar faz diyagramlariyla toplu halde gdsterilir
[43]. Faz diyagramlan ikili sistem diyagramlari olabilecegi gibi Gg¢li sistemlere de ait

olabilirler.

Bakir bazli diger alagimlarda oldugu gibi CuAINi alasimlarinda da sekil hatirlama
olayl gorilen kompozisyon araligi, yiksek sicakliklardaki [ faz bdlgesidir. CuAINi
alasimlarinin faz diyagramlari Sekil 2.19° da verilen CuAl alagiminin faz diyagramiyla
temelde aynidir. Yiksek sicaklik bolgelerinde agirlikga %12 Al kompozisyonu civarinda
bce yapili B faz bdélgesi vardir. Bir denge durumunda; [ faz, dtektik ayrisma ile 838
% de v, ve a faza (fcc) ayrismis olur. Eger numune B faz bdlgesinden hizli olarak
sogutulursa otektik ayrisim o&nlenir ve Mgnin altindaki sicakliklarda martensite
donusum ortaya cikar. Al konsantrasyonu %11 den daha yluksek olunca, duzensiz 3

faz dizenli B4 faza (DO; (FesAl) tipi yapiya) donusur [4].

Al konsantrasyonu(%agﬂrlﬂc;a) _— L Sw
10 11 12 13 14 15 16 . L+a L+g
1000 l
900 \"‘*ﬁ\/ B+, I
sl =5 g e Leors
Bt N ~
;;: | ' '8‘.‘@ “ ‘.. by ﬁ B
% ! E : \\\ tis) 800- ﬂ+§ ‘8
g 6001 f11 (N o + Nil
N I
sool- g gg il 1N +
i s R 600 F | w+g a2
a0o L lata) ol 8 1 o I +
[;2 2 }3'+’}';"'. ) L PPN o,
so0 Ll LEL gty o4 MiAL+,
%18 20 22 24 26 28 30 32 400 e athos AP
Al konsantrasyonu (% atomik ) 0 3 0 12
Al konsantrasyonu ( % agwhlkca)

Sekil 2.19. a) ikili Cu-Al alasiminin faz diyagrami [4] ve b) Uglii Cu-Al-Ni alagimi igin

L L I

14 15

1.6

faz diyagrami [sabit %3 (agirlikga)] Ni icin [27].
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CuAl sisteminde Al orani yiksek olunca B faz bdlgesinden uzaklagllir,
termoelastik martensitik donligim olusmaz ve v, fazinin ¢ékelmesi hizli sogutmayla da
onlenemeyebilir. Ni ilavesi, Cu ve Al'un difizyonunun dnlenmesi igin etkin oldugundan
B faz, CuAINi sisteminde CuAl sistemine gbre daha kararli olur. Sekil 2.19(b)" deki
agirlikca %14 Al katkili CuAINi alagiminin faz diyagrami Sekil 2.19(a)’ daki ikili Cu-Al
alasiminin faz diyagrami ile karsilastirilirsa, B ve B + v, fazlar arasindaki sinir, Ni

ilavesiyle ylksek Al konsantrasyonuna dogru kaymistir.

2.4.5. Elektron Konsantrasyonu

Sekil hatirlama 6zelligine sahip alasimlar, termoelastik martensitik dénidsim
gosterirler ve genellikle dizenli yapidaki austenit fazdan déntsirler. Bu alagimlarin faz
alanlari 1,40 ve 1,5 arasinda bir elektron konsantrasyonunda merkezlendiginden bu
alasimlarin  martensitik dénlsim o6ncesindeki B fazlan elektron fazi olarak
adlandirilirlar [28].

Alasimlarin faz durumlarinda e/a orani énemlidir. e/a (elektron/atom) orani
alasimdaki atom basina ortalama serbest elektron (valans elektronu) sayisidir. Yani,

elektron konsantrasyonudur. Bu oran (2.13) esitligi ile hesaplanir [28].

e/a=7 (valans) x(atomik oran) (2.13)
I; alagimi olusturan element sayisi.
Alasim sistemlerinde e/a oranina gére su yapilar gdzlenir
Tablo 2.2. e/a oranina gore faz yapilari [28].
el/a orani <1,38 ~1,5 ~1,62 >1,65
Faz Yapisi fcc(a) | bee (B) v(kompleks) (hcp)
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2.5. Sekil Hatirlamal Alagim Sistemleri

Sekil hafiza etkisinin kesfinden bu yana ¢ok farkh alasim sistemleri Uzerinde
calisiimis olmakla beraber (zerinde en ¢ok calisilan sistemler NiTi bazl ve Cu bazl
alasim sistemleridir. Bununla beraber, son yillarda Fe bazl ve Ni bazl alagimlar da bu
alasim sistemlerinin  6zellikle manyetik 6zelliklerinin arastinimasi baglaminda

uretilmekte ve incelenmektedir.
2.5.1. NiTi bazh alagim sistemleri

Bilinen sekil hafizali alasim sistemleri iginde Uzerinde en ¢ok galigilan ve ticari
anlamda en yaygin kullanima sahip alasimlardir. Bu alagsimlar ¢ok buylk sekil hafiza
gerinimine (bakirdaki %4-5’lik degere karsin %8’lik bir degdere) sahip, termal
kararhhklari yiksek alasimlardir. Bu alagimlar, korozyona karsi dayanikliliklari ve biyo

uyumluluklari sebebiyle biyomedikal uygulamalarda rahatlikla kullaniimaktadir [2,13].

NiTi sistemi ikili alasim sistemi olup es atomlu intermetalik bir bilegiktir.
intermetalik bir bilesik sira disidir, ciinkii bu tiir bir bilesik kabul edilir sinirlar icerisinde
fazladan nikel veya titanyum c¢ozebilir. Bu asin ¢dzebilme yetenedi sayesinde alasim
sisteminin hem déndsim o&zelliklerini hem de mekanik 6zelliklerini istenilen sekilde
degistirmek icin diger elementler katilabilir. Yaklasik %1 oraninda nikel ilavesi bile
alasim sisteminin Ozelliklerini etkiler. Bunyedeki bu fazla nikel, déntigim sicakhgdini
Onemli 6l¢clide dusdrir [2]. Es atomlu kompozisyona sahip NiTi alasimi igin A yaklasik
100 ° C de maksimum degeri verirken nikel oranindaki %7’lik artis sistemin Ay

sicakhigini -40 ° C gibi bir degere disiiriir [18].

NiTi alagsiminin elektrik direncinin 80 -100 p.Q.cm. olmasi durumunda, alasim
Uzerinden elektrik akimi gegirilerek sekil degisimi icin gerekli sicaklik derecesine hizla
ulasilabilmektedir [44]. Ancak yorulmaya karsi direncli olan bu alasimlar titresim ve
sarsintilardan etkilenmezler. Bu alagimlar manyetik 6zellik de sergilemediklerinden
manyetik rezonans cihazlarinin yan etkilerinden insanlarin zarar gormesini de

engellerler [16].

NiTi alasimlarinin dzelliklerini daha da iyilestirebilmek maksadiyla ¢ok klguk
oranlarda uclncu bir alagim elementi ilavesi yapilabilir ve ilave edilen alasimlarin

sisteme etkileri de farkliliklar gosterir.
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Bunlar su sekilde siralanabilir;

o NiTi sistemine Cu ilavesi alasimin histerisizini kigultir ve
doénlsim zorlanmasinda bir disltse yol agar (%10 Cu ilavesi yaklasik
%4’k bir diislise neden olur) [45].

o NiTi sistemine Nb ilavesi termal histerisizde genislemeye neden

olur ve donusum sicakhgini arttirir [13].

o NiTi sistemine Pd,Pt,Hf veya Zr ilavesi ise donlsim sicakliklarini
arttinr. Bu sayede dénisim sicakliklarinin 100 ° C'den daha biyiik
sicaklklara c¢iktigi ylksek sicaklik sekil hafizali alagimlari  (HTSMA)

olarak bilinen bir sistemin olugturulmustur [13].

o Sikca kullanilan diger alasimlandirma elementlerinden demir ve
krom daha dlisUk dénidsim sicakligi icin bakir ise histerizisi azaltmak ve
martensitik durumda daha dusuk deformasyon gerilmesi icin daha sik
kullanilir. Oksijen ve karbon gibi safsizliklarin, dénligum sicakhgdini
degistirdigi ve mekanik 6zellikleri zayiflattigi icin sistemde bulunmasi

istenmez [2].

2.5.2. Cu Bazl Alagim Sistemleri

Cu bazl alagimlarin NiTi alagimlarina goére daha ucuz olmalarinin yani sira, daha
iyi elektriksel ve termal iletkenliklerinin olmasi NiTi alagsimlarina alternatif yapmistir. Cu
bazli alasimlar NiTi alagimlarina gdre daha kiglk bir histerizis gosterirler. En temel

alasim sistemleri ise, CuZn ve CuAl alagimlaridir [13].

Bakir esasli alasimlar, CuZnAl ve CuAlNi alasimlar seklinde Ug¢li alasimlar
olabilecegi gibi ayrica manganez de i¢ceren dortli modifikasyonu da mumkundur. Bor,
seryum, kobalt, demir, titanyum, vanadyum ve zirkonyum gibi elementler ince taneli

yapli elde etmek igin bunyeye katilr [2].

o CuZnAl Sistemleri: CuZn ikili alagimlar kolayca sekil alabilen alagimlar
olup, martensitik déntsim sicakliklari oda sicakhginin altindadir. Bu ikili alagsim
sistemlerine aliminyum katkisi déndsim sicakliklarini arttirir. %5 ve %10
arasinda degisen alliminyum konsantrasyonu M; sicakhigini -180 °C’ den 100°
C’ye kaydirabilir [27].
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¢ CUAINi Sistemleri: Stabilizasyona ve yaslandirmaya karsi daha az
duyarhdirlar. CuZnAl sistemlerinde oldugu gibi dontusum sicakliklari aliminyum
veya nikel miktariyla degisebilir. Aliuminyum miktarinin %14 ve %14.5 arasinda
degisimi M, sicakhigini -140 °C’ den 100° C’ye degistirir. Uretimlerinin giigligi
nedeniyle, kolayca sekil verebilmek igin mangan ve ince tanecik eldesi iginde Ti
eklenir [7].

e CuAlBe Sistemleri: 1982’den sonra yaygin bir sekilde kullaniimaya

baslanan bu sistemler ¢ok iyi bir termal kararliliga sahiptirler [13].

Tablo 2.3. Bazi sekil hatirlamali alagimlarin bilesimi ve déntsum sicakliklari [44].

Alagim Bilesim Orani Martensitik Donligsiim

Sicakhgi M; (°C)

Bakir Esasli

CuZn %38,5/ % 41.5 Zn (ag.) -180 ile -10 arasi

CuAuZn %23 ~28 Au, % 45 ~47 Zn (at.) -140 ile 100 arasi

CuAINi %14 Al, % 3.5Ni (ag.) -150 ile 200 arasi

CuSn ~ %15 Sn (at.) -120 ile 30 arasi

Nikel Esash

NiTi % 49 — 51 Ni (at.) -50 ile 100 arasi

NiAl % 36 — 38 Al (at.) -180 ile 100 arasi

Demir Esaslh

FeMnSi % 32 Mn , % 6 Si (at.) -200 ile 150 aras!

FePt % 25 Pt (at.) ~-130
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2.5.3. Diger Sekil Hatirlamal Alagim Sistemleri

. Fe Bazlh Sistemler: FeNiCoTi ve FeMnSi Demir bazl sekil hatirlamali
alasimlarin baslicalaridir. FeNi3;1CooTiz alasimi 6zel termomekanik islemlerden sonra
Sekil hafizas! etkisi gdsterir. Yaklasik 150 °C de termal bir histerizisi vardir. Bir bagka
demir alasimi ise, ticari anlamda iyi bilinen FeMnSi ‘dir. Si sekil hafizasi etkisini
iyilestirmek icin kullanihr. Bu alasimlarda déntsim zorlanmasi %25 ile %4.5
arasindadir [27].

o CoNiAl Alagimlari: bu alagimlar ya NiAl sistemine Co veya CoAl sistemine Ni
ilavesiyle olusturulur (her iki ikili sisitem de yuksek sicakliklarda iyi korozyon ve
oksidasyon direncine sahiptir). CoNiAl alasimlari dénlsim altinda austenit kibik
yapisal fazindan tetragonal martensitik faza donltgir [40,46]. CoNis3Alyg icin dOnlisum
sicakliklari M; yaklasik -57 °C ve A; ise yaklasik -26° ‘dir. Ayrica termal ¢evrim

suresince %4’luk bir ddnlisum zorlanmasi gosterir [47].

. NiMnGa: lzerinde en ¢ok ¢alisilan manyetik sekil hafizali alagsimlar (MSMA) dir.
Ni;MnGa alasiminda magnetik alan etkisiyle sekil hafiza etkisinin olusturabilecegine
dair ilk éneri 1996 yilinda ortaya atilmistir. Martensitik fazdaki Ni;MnGa tek kristaliyle
yapilan deneylerde kristal Gzerinde manyetik alan etkisiyle yaklasik %0.2’lik bir
zorlanma olusturulmustur [13]. Yakin zamanlarda yapilan g¢alismalar manyetik alan

etkili bu zorlanmalarin tek kristallerde %10’a kadar ¢ikabildigini gostermigtir [10-12].
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2.6. Sekil Hafizali Alagimlarin Baglica Uygulamalari

Sekil hafizali alagsimlarin kullanim alanlari alagimlarin slper elastik 6zellik
gOstermesi veya sekil hafiza etkisi Ozelliklerinden faydalaniimalarina bagli olarak

cesitlilik gosterir.

2.6.1. Medikal uygulamalar

Sekil hafizali alagimlarin medikal uygulamalari bu malzemelerin siperelastiklik
Ozelliklerinden faydalanarak Uretilen cihazlarn igerir. Bu kapsamda ortodontik teller,
ortopedik baglanti elemanlari, damar igi araclar ve go6zlik cergeveleri gibi gunlik

hayatimizi kolaylastiran pek ¢ok arag Uretilmektedir

Gunumuzde medikal endistrisindeki en bilinen uygulamalardan biri damar igine
yerlestirilerek kan pihtilarini tutmaya yarayan filtrelerdir. Damar iginde olusan pihtilari
kalbe veya beyne gitmesini engellemek icin kullanilan bu filtreler NiTi alasimindan
yapilirlar, Sekil 2.20.a. Filtre vicut disinda dizeltilerek (martensit durumda iken
deformasyona udgratilarak) damar igine yerlestirilir. Vicut isisiyla birlikte 1sinan filtre
orijinal seklini alarak damar iginde slizge¢ sekline donusir. Béylece damar igindeki

pihtilar yakalar [13].

(a) (b)

Sekil 2.20. Sekil hafizali alagsimda yapilmis damar ici aracglar [13]. a) Damar i¢i kan
pihtilarini tutan filtre ve b) Tikali damarlari agmakta kullanilan Nitinol stent.
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Nitinolun biyomedikal alandaki farkh bir kullanim ©6rnedi de kalp damar
tikanikliklarinin ameliyatsiz tedavisinde kullanilan stentlerdir. Stentler, Sekil 2.21.b’de
gosterildigi gibi radyal bir yay sekline sahip olup, damar tikanikhiginin bulundugu
bdlgeye, martenzitik yapida buzllmis olarak bir baloncuk vasitasiyla yerlestirilirler.
Baloncugun cekilmesi ile vicut sicakhgina ulasan stent sekil bellek etkisi ile donlisim
gostererek, blzistirilmeden dnceki ¢apina genislemek ister ve damara genisleme
yéninde bir kuvvet uygular. Damar c¢eperinin geniglemesi ile neticelenen bu slreg,

tikanik olan damarin ylksek oranda agilmasini saglar, Sekil 2.21 [44].

Sekil 2.21. Tikanik olan damarin stentle agilmasi [46].

Sekil hafizali alasimlarin  ortopedik alandaki kullanimlari da medikal
uygulamalar iginde genis bir yer tutmaktadir. Kirilmis olan kemiklere vidalanan NiTi
plakalar vicut sicakhdina ulastiginda iki parcayi sikistirma yonunde bir kuvvet

uygulayarak kirik olan kemigin birlesmesini saglamaktadir [44].

Sekil 2.22.  Kink kemikleri birlestirmede kullanilan NiTi baglanti plakalari [44].
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2.6.2. Endustriyel uygulamalar

Alasimlarin sekil hatirlama 6zelliklerinden faydalanarak baglanti elemani, vanalar
ve hareketlendiriciler Uretilmistir. Sekil hafizali alagimlarin baglanti elemani olarak ilk
en basarili uygulamasi Raychem sirketinin F-14 jet ugaklarinin hidrolik sistemlerinde

kullaniimasiyla olmustur [26].

Sekil hatirlamali malzemeler gesitli vana sistemlerinde de karsimiza ¢ikmaktadir.
Sicak su ve soguk su girisleri birbirlerine bir yay sistemi ile baglanmis olan termal
vanalarda, karisim suyu sicakliginin artmasi durumunda, sekil hafiza etkili yay geriye
dogru acilarak sicak su girisini kisitlar ve sicakligin ayarlanmasini saglar. Sicakhgin
azalmasi ve yayin martensitik gecis sicakligina gelmesi durumunda ise yay tekrar
daralarak eski formunu alir. Bdylece malzemenin gecis sicakliina dayali bir termal

kontrol saglanmis olur [26].

| ‘ I sicaklik kontrol
diigmesi

Sekil 2.23. SMA’larin su sicakhigini kontrol amaciyla vana sistemlerinde kullanimi [48].
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Sekil hatirlamali alasimlarin  hareketlendirici olarak kullanimina érnek bir
uygulama ise Japon Shikansen hizli trenlerinde otomatik yag seviye ayarlayicisi olarak
kullaniimalari verilebilir. Burada tren yuksek hizlara ¢iktiginda digli kutusundaki ortam
sicakhginin artacak sekil hatirlamali alasimdan imal edilen yayin tetiklemesiyle valf
acllacaktir. Burada amag, iki odaya ayrilan disli kutusunu arasindaki baglantiyi

saglayan deligin agma- kapamasini yagin sicakhgiyla kontrol etmektir [5].

Sekil 2.24. Shinkansen hizli treninin otomatik yaglama Unitesinde sekil hafizali alagim
uygulamasi [5]. (a) Shinkansen Nozomi-700 hizli treninin fotografi; i¢ fotografta sekil
hatirlamali alasimdan Uretilen valf iceren yad seviyesi ayarlama cihazi (b) ve (c) disli
Unitesinin yapisi.
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Sekil 2.25. SMA’larin dudukli tencerelerde buhar basincini kontrol eden vanasi olarak
kullanimi [48].

Bu gibi uygulamalarin yani sira sekil hafizali alasimlar uzay endustrisinden,
iletisim endlstrisine ve hatta tekstil endistrisine uzanan c¢ok genis alanlarda

kullanilmaktadirlar.
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3. MATERYAL VE YONTEM
3.1. Materyal

Bu galismamizda sekil hatirlama 6zelligi gésteren CuAINi alasimina uygulanan
Isil islemin malzeme Uzerindeki etkileri incelenmistir. Bu amacla kullaniimak zere Firat
Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi Fizik bolimi baskani Prof. Dr. Yildirrm Aydogdu’
dan temin edilen 2 mm c¢apindaki silindirik gubuktan kesilen 0.5 mm kalinhgindaki

alasimin kimyasal kompozisyonu tablo 1 de verildigi gibidir.

Tablo 3.1Tez kapsaminda kullanilan alagimin kompozisyonu.

% agirhk % atomik ola oran
Cu Al Ni Cu Al Ni
85,62 11,00 3,38 7433 2249 3,17 1,4814

Cu—1, Al>3, Ni—>2 degerlige sahip oldugundan, Bu galismada kullandigimiz

agirhkga Cu%11Al %3,38Ni oranina sahip bilesigin alasimin e/a orani,
el/a=(74,33x1+22,49x3+3,17x2)/100=1,4814

olarak hesaplandi. Bu da malzememizin doénusim oncesi fazinin bcc(B) yapisi

oldugunu gosterir.

Sekil hatirlama 6zelligi gosteren alasim kesim sirasinda olugsabilecek zor-
zorlanma etkisinin kaldirmak ve homojenlesmeyi sadlamak amaciyla isil isleme tabi
tutuldu. Isil islem sirasinda olusabilecek oksitlenmeleri dnlemek amaciyla islem argon
gazi altinda yapildi. Firin igerisinde 930°C'de 30 dakika ve 60 dakika siireyle
bekletilerek homojenlestirilen numune B tipi martensitik yapinin saglanmasi igin tuzlu-

buzlu suda ani sogutuldu.
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Isil islemin malzeme Uzerindeki etkilerini incelemek maksadiyla agagidaki

deneysel 6l¢im teknikleri kullanildi:

i. Donudslim sicakliklari, donisimin entalpi ve entropi degerleri ile aktivasyon
enerjisinin belirlenmesi amaciyla DSC (diferansiyel tarama kalorimetrisi) dl¢ctimleri,
i. Orgl parametrelerinin belirlenmesi amaciyla XRD 6lgtimleri,
iii. Metalografik gdzlemler icin optik mikroskop goéruntuleri alimi,
iv. Malzemelerin mikroyapisal 6zelliklerinin gézlenmesi amaciyla taramali elektron
mikroskobu (SEM) goéruntulerinin alimi,

v. Elektriksel diren¢ ve manyetizasyon olgimleri.
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3.2. Yontem
3.2.1. DSC analizleri

Austenitten martensite ya da martensitten austenite doénltsimler gizli i1sinin
sogrulmasi ya da serbest kalmasi ile ilgilidir. Diferansiyel tarama kalorimetrisi (DSC)
ise, donlsum sicakliklarinin tespitinde kullanilan en ¢ok tercih edilen termal analiz
teknigidir. Bu teknikle donasum sicakliklarinin yani sira numunedeki farkli fazlarin isi
kapasitesi de Olcllebilir. Bundan dolayr sekil hafizall alagimlarin  dénlisim
sicakliklarinin tespitinde sikga kullanilir. Olglim igin gok az miktarda numuneye ihtiyac

duyulmasi ise baslica avantajidir [13].

Diferansiyel tarama kalorimetrisi (DSC), belirli bir sicaklik araliginda numune
isitilirken, sogutulurken ya da sabit bir sicaklikta tutulurken sogurulan ya da saliverilen
enerji miktarini dlger. Bu sistem, numunede meydana gelen enerji degisiminin referans
malzemede meydana gelen enerji degisimiyle karsilastiriimasi prensibine dayanir.
DSC analizi sonucu elde edilen grafikteki pikler ekzotermik faz dénigtmlerini, cukurlar
ise endotermik faz déntsimlerini temsil eder. Numune 1s1 alirken endotermik ¢ukurlar;

IsI verirken ekzotermik pikler elde edilir.

0.951
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E.‘ ﬂ.as._.“...TI.S...IH:I:I‘&...‘.:.‘..‘........ :.... S— I.....u L i
; - ; ' !
® 0754 | My |
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Sekil 3.1. Sekil hatirlamal bir alasimin déntsim sicakliklari ve entalpi degisimini
gosteren tipik bir DSC egrisi (13)
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Sekil 3.1 de SMA' lar igin tipik bir DSC egrisi verilmigtir. SMA numunesi igin sabit
bir 1sitma ya da sogutma hizi saglamak igin gereken enerji (mW) disey eksende,
verilen 1s1 aralidi ise yatay eksende gosterilmigtir. Martensit yapidaki numune isitilirsa,
As sicakhginda austenit’'e donisim baslar ve numunede endotermik reaksiyon seklinde
bir enerji degisimi gorular. Ayni sekilde malzeme tekrar sogutulursa, Ms sicakliginda
martensit ddnislim baslar ve ekzotermik bir reaksiyon seklinde enerji degisimi goralir.
Bu durum dis devrede pikler seklinde goéralir. Bu piklerden i1sitma ve sogutma
egrilerine cizilen tedetlerin kesisme noktalari bize doénlislimlerin baslangi¢c ve bitis

noktalarini verir [13].

DSC egrilerinde gdzlemlenen endotermik ve ekzotermik reaksiyon egrilerinin
altinda kalan alan ise donusumlerin AH entalpi degisimini verir. Ginumuzde kullanilan
pek cok DSC olcim cihazi bu tegetlerin kesim noktalarini otomatik olarak belirleyip
donusum sicakliklarini tespit etmekte ve entalpi degisimini de otomatik olarak

hesaplamaktadir.

Bu calismada aktivasyon enerjisini hesaplamak icin numunenin 10 °C/dk, 15
°C/dk, 20 °C/dk, 25 °C/dk isitma hizlarinda DSC élglimleri alinarak déniisim
sicakliklari tespit edilmistir. DSC Olgumleri Firat Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi

Fizik Bélumunde Perkin Elmer Sapphire model cihaz kullanilarak yapilmistir.

3.2.2. XRD Analizleri

X-lginlart Kirinimi (XRD), X 1ginlari tarafindan olusturulan kirinim deseninden
atomik dizeyde bilgi elde etmek amaciyla kullanilan bir analiz ydontemidir. Bu yontemle

Uretilen malzemelerin yapisal formlari hakkinda bilgi edinilir.

Kati malzemelerin bir kismi kristal yapiya sahipken cam ve seramik gibi bir takim
katilarda amorf yapiya sahiptirler. Amorf katilarda periyodik bir atomik dizenlenme
gorilmez. Oysa, kristal yapiya sahip katilar bir dizen dahilinde bir araya gelen
atomlarin G¢ boyutlu uzayda periyodik olarak tekrarlanmasi ile olusmuslardir. XRD
yonteminde, malzeme Uzerine gdnderilen belirli bir dalga boyundaki X-isini Bragg
yasasina gore ( nA=2dSin8) yansir. Yansimaya ugrayan bu isin bir dedektér tarafindan
algilanarak sistemde bulunan yazihm vasitasiyla malzemenin 6zelligini belirleyen

keskin ve siddetli pikler olarak yansima acisinin pik siddetine bagl grafigi cizilir.
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Difraksiyon desenindeki bu pikler indislenerek 6rgl parametreleri ve kristal yapilar

tespit edilir.
X-1sinlari kirinim deseninden,

i. Kati malzemenin kristal yapisi ve 6rgu parametreleri.
ii. Tek kristalin veya tanecigin yonelimi.

iii. Tanecik boyutu ve sekli hakkinda bilgi elde edilebilir.

Bu caligmadaki XRD analizleri bilgisayar kontrolli Rigaku RadB-DMAX II
difraktometresinde CuK, ( A=1,5406 A) isimasi kullanilarak alinmigtir. Olglimler, tarama
hizi 2° /dk olmak iizere 26=30° den 80° ye kadar alinmistir. Elde edilen kirinim
desenleri Jade 6.0 kristal yapi analiz programi yardimiyla PDF(Pattern Indexing File)
kartlan karsilastinlarak olusan fazlar belirlenmis ve bu fazlarin kristal parametreleri

hesaplanmistir.
3.2.3. Mikroskopik Analizler

Mikroskobik gdzlemler igin numunelerin ylzeyi zimparalanarak temizlenip
parlatiimistir. Parlatilan bu numune 50 gram (FeCI3-6H20)-960 ml metanol (CH60OH)
ve 200 ml HCI ¢dzeltisi ile daglandiktan sonra martensitik olusumun numune yiizeyinde
g6zlenmesi amaciyla optik mikroskop goruntileri alinmistir. Mikroskop goruntileri
inéni Universitesi Kimya Boéliimiinde Olympus BX41M marka cihazla 5000,20000,ve
50000 blyutmeyle alinmistir.

Numunelerin mikro yapisal analizleri i¢in taramal elektron mikroskopu (SEM)
kullanimistir. Sem Gériintiileri indnii Universitesi Fizik Bélimiinde yiiksek ¢dziinirlige
sahip Leo Evo40xVP model taramali elektron mikroskopu kullanilarak yapilmigtir.

Goruntiler 100 blyttmeden 40000 buylatmeye kadar alinmustir.

Optik mikroskop ve SEM’le alinan goérintiler icin degerlendirmelerde ise, net

olan resimler gbz 6éntne alinmistir.
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3.2.4. Elektriksel direng dlgumleri ve manyetik dlgiimler

Numunelerin  elektriksel  Olcimleri  direng-sicaklik  (R-T) degisimlerinin
dlclilmesiyle yapildi. Bunun igin AC doért nokta kontak yontemi kullanildi. Olgiimler igin
numunelerin Uzerine iletken gumug boya kullanilarak, bakir tellerle kontak yapilmigtir.
Olglim hatalarini en aza indirmek icin kontaklar arasi mesafenin ayni olmasina dikkat
edilir. Olgtimler belirli sicaklik ve akim sinirlarinda, sicaklik artigi veya azalisina gore
alinir. Alinan bu veriler, dogrudan bilgisayar sistemine aktarilir ve direncin sicakliga

karsi deg@isim grafigi cizilir.

Bu tez calismasinda elektriksel direng olgimleri Leybold LT-10 kapali devre
cryostat sisteminde doért nokta kontak yéntemi kullanilarak,10 mA lik akim altinda 300 K

den 10 K’ e kadar 1,5 K/dk. hizinda azalan sicaklik uygulanarak yapildi.

Numunelerin manyetik 6élciimleri Karadeniz Teknik Universitesi Fizik Boliimiinde
Quantum Design Fiziksel 6lgim sistemi (PPMS) kullanilarak yapildi. Fiziksel 6lgim
sistemi (PPMS); manyetik alan akim kaynagi, sivi azotceketli helyum tanki ve tim bu
bilesenleri hassas bir gsekilde kontrol edebilen Quantum Design Model 6000 ana
kontrolciisinden meydana gelmektedir . Ana kontrolcl; sicakhk kontrolcisi (1,9 K —
400 K) ile manyetik alan kontrolcust (-7T ,7T) icerir ve, bilgisayar tarafindan data

iletisim karti yardimiyla kontrol edilebilmektedir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI
4.1. DSC Olgiim Sonuglan

Orneklerin DSC olgimleri igin 77,50 mg agirhgindaki numuneler kullanilmistir.
Sekil 4.1’den Sekil 4.4’e kadar sirasiyla 10 °C/dk, 15 °C/dk, 20 °C/dk, 25 °C/dk isitma

hizlarinda alinmis olan DSC egrileri verilmistir.

DSC egrilerinde sicaklik 0°C’den ~150 °C'ye cikarildiginda (isitildiginda)
numunenin belirli bir sicaklik araliginda endotermik bir tepki gdsterdigi, yani sistemden
enerji aldigi; sicaklik 150°C’den 0°C'ye dusiiriildiginde (sogutuldugunda) ise
ekzotermik bir tepki gosterdigi, yani sisteme enerji verdigi goérllmustir. Goérilen bu
endotermik ve ekzotermik reaksiyon pikleri bu bdlgelerde numunede faz déntsimindn
oldugunu belirtir. Isitma sirasinda numune martensitden austenit'e, sogutmada ise
austenitden martensite donlismektedir. Piklerin baglama ve bitis noktalari déntsim

sicakliklarini ifade etmektedir.
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Sekil 4.1. Numuneden 10 °C/dk isitma hizinda alinmis DSC grafigi
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Sekil 4.2. Numuneden 15 °C/dk isitma hizinda alinmis DSC grafigi
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Sekil 4.3. Numuneden 20 °C/dk isitma hizinda alinmis DSC grafigi
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Sekil 4.4. Numuneden 25 °C/dk isitma hizinda alinmis DSC grafigi

8.00 A
6.00 A

4.00 -

Is1 Akisi (mWY)

-4.00 4
-6.00 4

-5.00 f
10.00 4

2.00 A

0.00 A

-2.00 A

sofjutma

140.0

1sitma

——25 cewrim
— 20 cewim
——15 cewim
——10 cewim

—-

10 B0 B0 100 120 140
Sicaklik (°C)

Sekil 4.5. Numuneden farkh 1sitma hizlariyla alinan DSC egrilerinin birlikte gérinima
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Farkh 1sitma hizlarina gére alinmig DSC egrilerinin birlikte goéraldigua Sekil 4.5.
incelendiginde, her iki reaksiyonun pik siddetlerinde isitma hizlariyla dogru orantili bir

artis gozlenirken, dontusum sicakliklarinda ise bir kayma oldugu goérulmektedir.

Farkli 1sitma hizlarinda yapilan DSC 6élgimlerinden elde edilen dederler ve 2.11
ile 2.13 esitlikleri kullanilarak hesaplanan T, denge sicakliklari, Tablo 4.1’de verilmistir.
Isitma sirasinda gerceklesen martensit-austenit donisimi, isitma hizlarina goére
90,7°C’de basglamig, 106,8°C’de tamamlanmistir. Soguma sirasinda ise austenit-
martensit donlisimi gerceklesmis ve dénidsim isitma hizina bagh olarak 91,2°C’de
baslayip 65,3°C’de tamamlanmistir. Malzemenin oda sicakliginda martensit yapida

oldugu goérulmustar.

Sekil 4.5 incelendiginde, 1sitma hizinin artmasiyla austenit baglangi¢ sicakhginin
azadigi, bitis sicakhginin ise arttig1 goralir. Isitma hizindaki artis As ve As sicakliklari
arasindaki farkin artmasina neden olmustur. Sogutma sirasinda soguma hizinin
artmasiyla beraber martensit baslama ve bitis sicakliklari arasindaki farkin da arttigi

gorilmustar.

Tablo 4.1. Numunenin farkh isitma hizlarina gére alinmis dénisim sicakliklari ve
bunlara gore hesaplanmis T, kritik sicaklik degerleri.

Isitma

10 93,0 |104,4 | 994 950 |744 |85/ 367 372,7
15 91,0 |104,2 | 99,5 96,4 | 72,6 |834 366,7 | 373,3
20 91,0 |106,8 |99,8 92,4 |653 |80,7 64,7 372,6
25 89,6 |106,4 |100,0 [91,2 |66,0 |80,06 363,4 | 371,8
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Farkh 1sitma hizlarina goére yapilan DSC d&lgumlerinden elde edilen entalpi
degisimi degerleri ve 2.9 esitliginden vyararlanilarak hesaplanan entropi degisim
degerleri Tablo 4.2. de yer almaktadir. ASy_a(1), ASa_wm (1); Es. 2.11 esitligine gore
hesaplanan entropi degisimleri, ASy_a(2), ASa_u(2) ise Es. 2.13 esitligine gore

hesaplanan entropi degisimleridir.

Tablo 4.2. Numunenin farkli 1sitma hizlarina gére hesaplanmis entalpi ve entropi
degerleri.
:_TI';'I“a AHy A AHa.m (| ASwoa(1) | ASwoa(2) | ASa_m(1) | ASa.m(2)
0 (J/g) Jig) (JIg K) (JIg K) (JIg K) (Jig K)
("Cldk)
10 -2,53 2,38 -6,89 -6,79 6,49 6,39
15 -2,55 2,50 -6,95 -6,83 6,82 6,69
20 -2,56 3,36 -7.02 -6,87 9,21 9,02
25 -2,62 2,46 -7,21 -7,05 6,77 6,62
Tablo 4.2'deki 1sitma hizlarina gbére alinan veriler Kkargilastinldiginda,

martensitten austenite gegiste malzemenin sistemden aldigi enerjinin 10 °C/dk’lik
iIsitma hizinda en kiigik dederde oldugu gortlmustir. Malzememiz doénitsim igin

sistemden -2.53 J/g’lik bir enerji almigtir.

Austenitten martensite geciste ise malzemenin sistemden enerjinin 10 °C/dk’lik
iIsitma hizinda en kiguk degerde oldugu goérilmustir. Malzemenin doénisim igin
sisteme verdigi enerji 2.38 J/ g olarak hesaplanmistir. Austenitten martensite
doénlstimlerde ihtiya¢ duyulan enerjinin martensitten austenite dénidsimdekine goére

daha duasuktar.

Tablo 4.2’deki 1sitma hizlarina gére alinan veriler karsilastirildiginda martensitten
austenite gecislerdeki entropi degerlerinin austenitten martensite gecislerdeki entropi
degerlerinden daha disik oldugu goériimuistir. Entropi dederlerinin her iki faz gecisi
icin de ayni olmasi beklenirken farkliigin goértlmesinin austenit-martensit arsindaki 6z

1sI farkindan kaynaklandigi dastinaimagtar.
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4.1.1. Aktivasyon Enerjisi Hesaplamalari

Bu bdlimde alasimlarin, 1sinma ile martensitten austenite ve soguma ile
austenitten martensite donusumleri sirasinda gerekli olan aktivasyon enerijileri
hesaplanmistir. Hesaplamalar igin iyi bilinen Kissinger ve Augis- Bennet metodlari
kullaniimistir.

Kissinger [49] metodu igin,

dln(a/sz)__ﬂ 4.1)
d(1000/T)) R '

Augis-Bennet [50] metodu igin ise,

E
« )=—2%+sabit
T T,

)4 0 )4

In(

4.2)

esitlikleri kullanilmigtir [4]
Burada
o — Isitma veya sogutma hizi (°C/dk)

T,— DSC egrisinden elde edilen pik sicakligi(Amax)
E.—Aktivasyon enerjisi

R — Evrensel gaz sabiti (R=8,314 J/mol K)

Kissinger metodu igin;

(4.1) ile verilen esitliginin sol tarafi aslinda dogrunun egimini verdigi gorultr. Bu
egimi hesaplamak igin ln(a/sz)’nin 1000/7,’ye gore grafigi cizilerek elde edilen

dogrunun egdimi hesaplanir. Elde edilen bu denklemde R gaz sabitinin degeri yerine
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yazilarak hesaplandiginda aktivasyon enerjisi bulunmus olur. Cizilen bu grafige

Kissinger egrisi adi verilir, Sekil 4.6.

kissinger egrisi

-84
-3,6
_ B
S
& 8
i
=
9.7
94 1 y—=1€10x + 503,05
*
-9.6
1000/Ty
Sekil 4.6. Farkh 1sitma hizlarinda alinmis DSC egrilerinden elde edilen verilerle

cizilen In(a /Tf) nin 1000/ 7', *ye karsi grafigi ve dogrunun egimi.

Elde edilen grafigin egimi kulanilarak Kissinger metodu igin aktivasyon enerjisi
1084,474 Kj/mol hesaplanmistir.

Augis-Bennet metodu igin:
(4.2) ile verilen esitligin her iki tarafinin diferansiyelini aldigimizda,

din(a/T,~T,) E,

(4.3)
d(1000/7,) R

Esitligine ulasinz. Bu esitligin sol tarafinin da (Kissinger dekleminde oldugu gibi)

dogrunun egimi oldugunu goririz. Bu egimi hesaplamak igin In(a /T, -T;) nin
1000/7, 'ye gore grafigi cizilerek elde edilen dogrunun egimi hesaplanir. Elde edilen

bu denklemde R gaz sabitinin dederi yerine yazilarak hesaplandiginda aktivasyon

enerjisi bulunmus olur, Sekil 4.7.
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augis-bennett egrisi
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1000/ T,

Sekil 4.7. Farkli isitma hizlarinda alinmig DSC egrilerinden elde edilen verilerle ¢izilen
In(a /T, = T;,) 'nin 1OOO/TP 'ye karsi grafigi ve dogrunun egimi.

Elde edilen grafigin egimi kulanilarak Augis-Bennet metodu igin aktivasyon

enerjisi 1069,9972 Kj/mol hesaplanmistir.

iki farkl metodla hesaplanan aktivasyon enerjilerinin birbirine yakin degerlere
sahip oldugu gorilmastir. Bu da deneysel sonuglarimizin tam birbirleriyle uyustugunu

gosterir.

4.2. XRD Olgiim Sonuglari

Sekil hatirlamali CuAINi alasimlari, termoelastik martensitik déntsim gosterirler
ve ylUksek sicaklikta DO; yapidadirlar. DO; yapisi sicaklik diglsuyle beraber 18R
(veya 9R) martensitik yapiya doéndsir. 18R (veya 9R) yapisina donlisen bu yapi,
deforme edilip daha sonra sicaklik austenit bitis sicakhigina kadar yukseltilirse 6nceki
deforme edilmemis sekli elde edilir. Bu nedenle CuAINi alasiminin yapisinin tayin
edilmesi 6nemlidir [4]. Alasimin 6rgl parametrelerinin hesaplanmasinda ve fazlarin

tayininde XRD 6l¢ciim sonugclarindan faydalanilir.

Xuan ve arkadasglarinin [51] ¢alismalari Cu bazh alagimlarda B martensite yapi

B2 veya DO; tipi kiibik yapinin (110)B taban duzlemi Gzerine kuruldugunu gdstermistir.
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Eger, alasimi olusturan element atomlari taban dizlem icinde rastgele dagiimislarsa;

martensite fazin érgl parametreleri orani (a/b), 9R igin \/g’e, 18R igin \/5/2’ e esit

olmalhdir. Bununla beraber, ana faz dizenli yapida ve taban dizlemi farkli blyUklikteki

atomlardan olusuyorsa, a/b orani; 9R igin \/5 ‘ten, 18R igin \/5/2‘ den kiclk
olmalidir. Bu oranin ideal a/b degerlerinden sapmasi ortorombik martensitik fazda
belirli difraksiyon gizgilerinin kaymasina yol agar ve martensitik fazda duzen

derecesinin bir 6lgusu olarak kullanilabilir [52].

Bakir esasli B-tip martensitlerin yapisi ana fazin (110)s temel duzlemi Gzerine
kurulur ve ortorombik bir distorsiyona sahiptir. Bu distorsiyon konsatrasyona bagli olup

martensitin dizen durumunun da Olgusudur. Martensitte goérilen bu ortorombik
distorsiyon, B tip martensitlerin x-igini kirinim desenlerindeki (040 ) ve (320) piklerinde
oldugu gibi (122 ) ve (202 ) piklerindeki yariimayla élgiilebilir. Diizensiz durumda (122 )
ve (202 ) dizlemleri, (040 ) ve (320) dizlemleri tarafindan yansitilan kirinim desenleri

birbirini Gzerine binerler ve yariima gézlenmez.

Bu calismada kullandigimiz Cu-11AI-3,82Ni (agirlikga) kompozisyonuna sahip
alasim, 930 °C’ de B faz bolgesinde 30 dakika ve 60 dakika sirelerle isitilarak

homoijenlestirilip, tuzlu-buzlu su igerisine atilarak ani sogutuldular.

Alasimin, Uretimden hemen sonra toz numunelerinden alinan XRD grafiklerinde
(Sekil 4.8) difraksiyon piklerinin birbiri Ustine gelmis tepe gériniminde oldugu yani,
yukarda bahsedilen dizlemlere ait piklerin ayriimadigi ve bu bdlgelerde genis piklerin
mevcut oldugu goériimustir. Bu sonuglara dayanarak alasimin isil islem dncesinde
duzenli bir yapiya sahip olmadigi belirtiimigtir.

30 dk homojenlestirme islemine tabi tutulan numunenin XRD grafigi literaturde
yer alan calismayla [4], karsilastinldiginda (122 ),(208), (ZOF) )ve (040) piklerinin
olmadigi gézlenmistir. Bunun sebebi olarak da, literatlirdeki élgtimlerin toz malzemeyle,

yeni Olcimlerin ise toz olmayan malzemeyle alinmis olmasindan kaynaklandigi

distndlmastar, Sekil 4.9 ve 4.10.

60 dk homojenlestirme islemine tabi tutulan numunenin XRD grafigi
incelendiginde ise piklerin siddetinde belirgin bir azalma oldugu ve (122) pikinin ortaya
ciktigini fakat ana faz olarak kabul edilen (0018) pikinin siddetinin oldukca azaldigini
gozledik. Bunun yani sira (122), (202), (128), (208), (ZOF))ve (040) piklerinin
kayboldugunu gordik. Bunun da, malzeme yapisinin bozulmasindan ileri geldigi

distintlmistir, Sekil 4.11.
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Siddet

‘______‘__’_’,f"“‘-\.

R EEEEEEEEEEEEEERE

28 (derece)

Sekil 4.8. Numunenin Uretimden hemen sonra alinmis toz XRD deseni [4].

LIt

Siddet

I EEEEEEE NN E R

20 (derece)

Sekil 4.9. 30 dk homojenlestiriimis numunenin toz XRD deseni [4].
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1210
320

20 {derece)

Sekil 4.10. 30 dk homojenlestiriimis parga halindeki numunenin XRD deseni.
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Sekil 4.11. 60 dk homojenlestiriimis numunenin parca halindeki XRD deseni

Alinan XRD desenlerinin indislenmesiyle elde verilen Jade 6.0 kristal yapi analiz
programi yardimiyla PDF(Pattern Indexing File) kartlari karsilastirilarak olusan fazlar

belirlendi ve bu fazlarin kristal parametreleri de; a=4,44A, b=5,26A, c=37,89A ve
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B=89,67° olarak bulundu. Alasimin a/b orani 0,8441 olarak hesaplandi. Bu oran V3/2
degerinden daha kiglk oldugundan alasimin ana fazlarinin dizenli yapida oldugunu

ve temel dizlemlerinde de farkl biayUklikte atomlar oldugunu sdyleyebiliriz.

Sonug¢ olarak numunemizin ana fazdan martensitik faza déntistimu DO; yapidan
18R yapiya seklindedir. Alasimimizda B acisinin 90° den farkli bulunmasi ortorombik

bir donlisiimun varligini géstermektedir.

4.3. Mikroskopi Caligmalar

Bu béliimde isil islemsiz ve 930 °C’ de B faz bdlgesinde 30 dakika ve 60 dakika
homoijenlestirilen ve zimparalanip parlatilan numunelerin optik mikroskop ve taramali

elektron mikroskobu (SEM) goérintileri karsilastinimistir.

Isil islem gérmemis malzemenin Sekil 4.12 ve 4.13 ile verilen SEM goérintilerinde
tane sinirlari ve martensit plakalarin varligi net bir sekilde gértlmustir. Martensit
plakalarinin tane igine dagilmis olup kimi yerde mizrak kimi yerde igne seklinde oldugu

g6zlenmistir.

— Mag = 10.00 KX WD= 15mm EHT=2000kV  Signal A= SE1 LEd)

Sekil 4.12. Isil islem gdérmemis malzemenin x10000 buydtmeyle alinmis SEM
fotografi
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2
e g Mag= 1000KX  WD= 15mm  EHT=2000kv  Signal A= SE1 LE(b

Sekil 4.13. Isil islem gdérmemis malzemenin x10000 buydtmeyle alinmis SEM
fotografi

30 dakika homojenlestirilen numunenin Sekil 4.14 ve Sekil 4.15 ile verilen optik
mikroskop goéruntlleri incelendiginde tane sinirlari belirgin oldugu ve martensit
plakalarin bu sinirlarda keskin bir sekilde kesilmis oldugu goéralmuistir. Tanelerden

bazilarinda farkli ydnelimlere sahip martensit plakalarin varligi s6z konusudur.

Sekil 4.14. 30 dk homojenlestirilen malzemenin optik mikroskopla x5000 blyutmeyle
cekilmis fotografi
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Sekil 4.15. 30 dk homojenlestirilen malzemenin optik mikroskopla x5000 blyutmeyle
cekilmig resmi

Ayni numunenin daha net gdzlenebilmesi amaciyla ile alinan SEM gérintileri
incelendiginde tane sinirlar ve martensitik plakalarin ve yénelimlerin isil islem éncesine

gore oldukga belirginlestigi saptanmistir, Sekil 4.16, 4.17 ve 4.18.

10 ' ' .
Hm Mag= 250 KX WD= 14mm  EHT=2000k/  Signal A= SE1 LEd)

Sekil 4.16. 30 dk homojenlestirilen malzemenin x2500 biyitmeyle alinmig SEM

fotografi.
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Sekil 4.16° da martensitik plakalarinin varhdi agik¢ca goérilmektedir. Martensit
plakalari gogunlukla mizrak seklinde olup bazilari kiigik bazilar bulyUktir. Plakalarin

birbirleriyle uyumlu olmasinin ani sogutmadan kaynaklandidi distnitlmektedir.

— Mag = 10.00 KX WD = 14 mm EHT =20.00kv  Signal A= SE1 ] Ed)

Sekil 4.17. 30 dk homojenlestiriien malzemenin %10000 bldyttmeyle alinmis SEM
fotografi

Sekil 4.17 ve 4.18’ de ise uyumlu martensit plakalarin yani sira ikiz sinirlari da
gorilmektedir. Sekil 4.18'de daha belirgin olan ikiz sinirlarinin yani sira ikizlenme

duzlemleri de acikgca gértlmektedir.

sk Mag = 10.00 K X WD= 14mm  EHT=2000k¢  Signal A=SE1 LEd)

Sekil 4.18. 30 dk homojenlestiriien malzemenin x10000 bdyitmeyle alinmis SEM

fotografi
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60 dakika homojenlestirilen numunenin Sekil 4.19, 4.20 ve 4.21 ile verilen SEM
gorintileri incelendiginde martensitik plakalarin  belirgin  ve daginik oldugu
gozlenmistir. Plakalar kimi yerde c¢ok buyutk kimi yerde ¢ok kiicik olup genellikle

mizrak seklindedirler.

e

il Mag= 250 KX WD= 15mm  EHT=2000kv  Signal A= SE1 LE(b

Sekil 4.19. 60 dk homojenlestirilen malzemenin x2500 buyutmeyle alinmis SEM
fotografi

Sekil 4.20 ve 4.21 deki gorllen bodlgeler Sekil 4.19 da gdrilen bodlgenin ortasinda
yer alan bdlgenin daha ylksek oranda blyltme kullanilarak alinmig fotografidir. Bu
fotograflar incelendiginde kigik boyutlu martensit plakalarin daha yogun oldugu ve

kimi yerlerde Ust Uste binen plakalarin varligi géraimastdr.
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25

7

¢ /
10pm . .
Mag= 350K X WD = 15mm EHT =2000kv  Signal A = SE1 LE

Sekil 4.20. 60 dk homojenlestiriien malzemenin x3500 biyldtmeyle alinmis SEM
fotografi

10pm

Mag= 5.00 KX WD= 15mm EHT =20.00kv  Signal A=SE1 LE(b

Sekil 4.21. 60 dk homojenlestirilen malzemenin x5000 buiyitmeyle alinmigs SEM
fotografi
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44, Elektriksel Direng Ve Manyetizasyon Olgiimleri
4.41. Elektriksel direng dlglimleri

Numunelerin R-T egrileri dort nokta kontak yontemi kullanilarak,10 mA lik akim
altinda 300 K den 10 K’ e kadar 1,5 K/dk. hizinda azalan sicaklik uygulanarak yapildi.

Alinan veriler bilgisayar sistemine aktarilarak R-T egrilerine dénusturaldi.

Isil islem gérmemis numune ile 30 dakika ve 60 dakika isil islem goérmis

numunelere ait elektriksel direng—sicaklik egrileri sekil 4.23, 4.24 ve 4.25’ de verilmigtir.

Sekil hafizali alagimlarin elektriksel direngleri sicaklik degisimlerine karsi
duyarlidirlar. Ve doénisim sicakliklarini  belirlemede elektriksel direng-sicaklik
egrilerinden yararlanilabilir. Olglimlerin alinacagi sicaklik araliyi dogru belirlenebilirse

bu egriler Gzerinde A, As, Ms, My, degerleri bulunabilir.

350 q
300 4
230 ~
200 ~
150 A
100 A
g - e it
0 . T T T 1
50 100 150 200 250 300

Sicakhk (K)

Elektriksel Direng (chm)

Sekil 4.22. Isil islem gérmemis numunenin R-T grafigi

350 -

300 -

250 4

200 4

150 A

100 A

o AR b

] T T T T !
50 100 150 200 250 300

Elektriksel Direng (ochm)

Sicakhik (K)

Sekil 4.23. 30 dakika 1sil iglem gérmus numunenin R =T grafigi
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330 ~
300 ~
250 A
200 A
130 ~
100 ~

Elektriksel Direng (ohm)

U T T T T 1
30 100 130 200 250 300

Sicakhk (K)

Sekil 4.24. 60 dk 1sil islem gérmis numunenin R —T grafigi

4.22, 4.23 ve 4.24’ de verilen egrilerde diren¢ degerlerinde sicakliga bagli bir
degisim gdzlenmemigstir. Yani, dlgiim alinan sicaklik araliginda malzeme de herhangi

bir faz degisimi olmamistir.

Bu sonu¢ DSC analizleri tespit ettigimiz sonuglarla uyumludur ve beklenen bir
sonugctur. Clinkd, DSC sonuglarina gére bu déntsim sicakliklari As=366 K ve A= ~278
K olarak olcllmustir ve bulunan bu sicaklik degerleri elektriksel direng dlgim

araligimizin digindadir.

4.4.2. Manyetizasyon olgumleri

Numunelerin manyetik dlcimleri Quantum design fiziksel dlgim sisteminde 5,
150 ve 330K ‘lik sabit sicaklklarinda -1T ile +1T manyetik alan araligi kullanilarak M-H

Olcumleri alinarak yapiimigtir.

Alinan M-H egrileri karsilastirildiginda isil islem gérmemis numunenin 60 dakika
isil islem gérmis malzemeye nazaran daha genis bir histerizise sahip oldugu

goralmustar.
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Isil islem gérmemis malzemelerin histesizlerinde sicaklik artigi ile daralan ve

giderek bozulan bir histerizis vardir. Bunun yani sira numunelerin manyetik momentinin

de sicaklik artisiyla beraber giderek azaldigi tespit edilmistir.
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Sekil 4.25. Isil islem gérmemis numunenin 5K de alinmig M-H egrisi
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Sekil 4.26. Isil islem gérmemis numunenin 150K de alinmis M-H egrisi
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Sekil 4.27. Isil islem gérmemis numunenin 300K de alinmis M-H egrisi

60 dakika 1sIl islem gérmis ve ani sogutma uygulanmis numunelerin histerizis
egdrilerinde sicaklik artigiyla beraber bir daralma ve net manyetik moment de belirgin bir

azalma gorulmastar. Ancak, histerizis egrilerinde gérulen deformasyon isil islem

gbérmemis malzemedekine gore ¢ok daha azdir.
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Sekil 4.28. 60 dk homojenlestiriimis numunenin 5K de alinmig M-H egrisi
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Sekil 4.29. 60 dk homojenlestiriimis numunenin 150K de alinmis M-H edrisi.
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Sekil 4.30. 60 dk homojenlestiriimis numunenin 300K de alinmis M-H egrisi

Isil islem gbérmemis malzemelerle isil islem gérmus ve ani sogutma uygulanmig

malzemelerin ayni

sicakhk degerleri

icin alinan histerisizleri

karsilastirildiginda

numunenin dizensiz bir yapida daha duzenli bir yapiya gectigi sonucuna ulasiimistir.
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5. SONUGLAR

Sekil hafizali alasimlar sicaklik degisimlerine karsi son derece duyarl
malzemelerdir. Bu calismada, agirlikga Cu-%11AI-%3,Ni'den olugsan sekil hatirlamali
alasiminin faz doénlgsum sicakliklari, entalpi ve entropi degerleri hesaplandi. Isil

islemlerin malzeme yapisina etkieri farkli ydnlerden incelenmistir.

Numunede martensit-austenit doéntsumi 89,6°C ile 106,8°C araliginda
endotermik bir reaksiyon ile gerceklesirken, austenit- martensit dontsimia 91,2°C ile
65,3°C araliginda geligsmistir. DSC 6lgim sonuglari kullanilarak, A;=366 K ve A=
2774 K, Ms=368 K ve M= 347,4 K ve aktivasyon enerijisi; Kissinger metodu ile
1084.474 kJ/mol, Augis—Bennett metodu ile 1069,997 kJ/mol olarak bulunmustur ve iki

ayri metotla elde edilen sonuglar birbirleriyle uyum igindedir.

Malzemenin monoklinik yapida oldugu belirlenmis ve o6rgu paramatreleri
a=4,44A, b=5,26A, c=37,89A ve p=89,67° olarak hesaplanmistir. Numunemizin ana
fazdan martensitik faza dénusimuyle beraber DO; yapidan 18R yapiya gectigi
gOrualmastar. Isil islem dncesi duzensiz olan yapinin isil iglem sorasi ani sogutmayla

dizenli forma girdigi géralmastar.

Malzemeye ait optik mikroskop resimleri incelendiginde tane sinirlarinin genel
olarak belirgin oldugu, SEM resimlerinde ise yapilan isil islem sonrasi martensitik fazi
yapisinin belirgin bir sekilde gérildigu saptanmistir. Bu martensitik faz yapisi malzeme
icinde bazi bolgelerde igne seklinde gbzlense de c¢ogdunlukla mizrak seklinde ortaya
cikmistir. Bununla beraber 30 dakika isil isleme tabi tutulan malzemenin SEM

fotograflarinda ikizlenme dizlemleri oldukga belirgin oldugu géraimustar.

Elektriksel direng dlgimleri, malzemenin déntsim araligi disinda dl¢im aldigimiz
icin, degisim gostermemistir. Bu sonug DSC odlgimleri ile elde ettigimiz verilerle
uyumludur.

Manyetizasyon o6lglimleri ile elde edilen veriler 1sil islem sonrasi uygulanan ani
sogutmanin malzemenin yapisini daha dizenli bir forma getirdigini géstermistir. Elde

edilen bu sonug x- 1sin1 kirinimi élgtimleriyle uyumludur.
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6. ONERILER

Bu calismada kullanilan CuAlINi alasimlariyla yapilacak yeni calismalarda farkli 1sil

islem ve sogutma proseddurleri uygulanarak sonuglari arastirilabilir.

Malzemelerin x-isini kirlnimi desenleri farkh sicakliklarda alinarak, farkl

sicakliklarda olusan fazlar belirlenebilir.

Doénusum sicakliklarini igine alan bir aralikta elektriksel direng dl¢timleri yapilarak
malzemelerin donlsim araliklar icindeki diren¢ edrileri ¢ikarilabilir. Farkh 1sil ve

mekanik islemlerin malzemenin elektriksel karakterizasyonuna etkileri arastirilabilir.

Malzemelerin manyetik 6zellikleri daha genis arastirilip, 1sil ve mekanik iglemlerin

malzemenin manyetik karakterizasyonuna etkileri incelenebilir.

Batln bu ¢alismalar i1siginda, ézellikle distk sicakliklarda donlisime ugrayabilecek
kompozisyona sahip sekil hafizali alagimlarin Uretimine yonelik calismalarda
bulunulabilir.

Elde edilen verilerle farkli formlarda Uretilecek malzemelerin teknolojideki

uygulanilabilirligini arastirma ¢alismalar yapilabilir.
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