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Yiksek Lisans Tezi
OZET

NIiKEL TITANYUM SEKIL BELLEKLI ALASIMLARIN URETIMININ
INCELENMESI

Umit KARTAL

Karadeniz Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstitusi
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali
Danisman: Dr. Tuna ARIN
2013, 56 Sayfa

Bu calismada nikel-titanyum sekil bellekli alasimin iiretimi incelenmistir. Alasim
igerigiatomik olarak %50 Nikel, %50 Titanyum oraninaayarlanmis ve ergime yapilmistir.
Ergitmeislemi vakum indiiksiyon ocaginda yapilmistir.Ergitme sonucunda Uretilen
alasimin sertlik ve mikro yap1 analizi yapilmistir. Ergitme sonucunda elde edilen alagim tel
erozyon cihazi ile Imm kalinliginda kesilmistir. Kesilen numunelere atmosfer kontrollii 1s1l
islem firininda argon atmosferin ¢ozeltiye alma 1s1l islemi yapilmistir. Cozeltiye alma 1s1l
islemi sonrasinda numunelere sertlik ve mikro yap1 analizi yapilmistir. Cozeltiye alma 1s1l
islemi en uygun sicaklik zaman kombinasyonu olarak 1 mm kalinliginda numune igin
850°C de bir saat tavlama sonucu en uygun sertligin yakalandigi kombinasyon olarak
bulunmustur. Numuneler dikey tip atmosfer kontrollii firinda argon atmosferinde 500°C
‘de 15 dakika tavlanarak sekil bellek 1sil islemine tabi tutulmus ve 1-10-25 1s1l ¢evrim
yapilarak mikro yapilar1 incelenmistir. Numunelerin EDS analizi yapilmistir bulunan
sonuglar agirlikca %39,955 Ti, %60,004 Ni, %0,05 C’dir. Ardindan numune DSC
analizine tabi tutularak Ms,M¢,Ag, At doniisiim sicakliklari tespit edilmistir.Bu doniisim
sicakliklart 1 1s1l igslem c¢evrimi i¢cin Ms=16,50 °C, Mf=69,36 °C , As=43,63 °C ,
Af=104,52 °C , 10 1sil islem ¢evrimi igin Ms=22,33 °C, Mf=56,89 °C, As=48,63 °C ,
Af=97,40 °C, 25 1si1l islem c¢evrimi igin Ms=28,11 °C, Mf=59,40 °C, As=44,77 °C
,LAf=92.93 °C olarak bulunmustur.

Anahtar Kelimeler: Sekil Bellekli Alagimlar, Ni-Ti Alagimi, Sekil Bellek Egitimi
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Master Thesis
SUMMARY

EXAMINATION OF THE PRODUCTION OF NICKEL TITANIUM SHAPE MEMORY
ALLOYS

Umit KARTAL

Karadeniz TechnicalUniversity
Institute of Science
Department of MetallurgyandMaterialEngineering
Supervisor: Dr. Tuna ARIN
2013, 56 Pages

In this study, with the aim of examination of the production of nickel-titanium shape
memory alloy. Material content is adjusted atomically %50 Nickel %50 Titanium. Melting
process was applied in vacuum induction furnace and then analyzed of alloy’s hardness
and micro structure. After the melting process alloy was cut 1 mm thickness with EDM
device. Nickel-titanium alloys samples were subjected for solution heat treated in the argon
atmosphere in atmosphere controlled heat treatment furnace. Hardness and micro structure
analysis was applied to samples after solution treated heat treatment. 1 hour heat treatment
at 850°C is ideal combination for get suitable hardness. Samples were subject to shape
memory heat treatment for 15 minutes at 500°C in a vertical type atmosphere controlled
furnace and 1-10-25 heat treatment cycles was applied in order to examine the micro
structures and hardness. After the EDS analysis was applied to the samples, the found
results (in terms of weight) were 39.955% Ti, 60.004% Ni, 0.05% C. Afterwards the
sample was subject to DSC analysis in order to determine the Ms, My, As, Ag
transformation temperatures. These transformation temperatures are; for 1 cycle shape
memory heat treatment Ms=16,50 °C, Mf=69,36 °C , As=43,63 °C , Af=104,52 °C , for 10
cycle shape memory heat treatment Ms=22,33 °C, Mf=56,89 °C, As=48,63 °C , Af=97,40
°C, for 25 cycle shape memory heat treatment Ms=28,11 °C, Mf=59,40 °C, As=44,77 °C
,Af=92,93 °C.

Key words: Shape memory alloys, Ni-Ti alloy, Shape memory heat treatment
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1. GIRIS

Malzeme miihendisligi biliminde 6nemli yere sahip olan martensitik faz doniistimii
ilk defa A. Martens ¢aligmalari sayesinde bulunmustur. Doniistimiin temelinde “6stenit”
fazi olarak bilinen fazin kristal yapisinin disaridan sicaklik, deformasyon ya da her ikisinin
birlikte uygulanmasiyla kristal yapimin martensite doniismesiyle gergeklesir. Martensit
doniistimleri de diftizyon mekanizmasi goriilmez. Martensitik dontisiimler termoelastik ve
termoelastik olmayan doniigiimler olarak iki kisma ayrilir [1].

Bazi alasimlarin, sicakligin ve gerilimin etkisinde elastik davranigtan daha fazla
oranda sekil degistirmesinin farkina varilmasiyla, popiiler hale gelmis ve ¢alismalar artarak
devam etmistir. Sekil 1.1 de farkli malzemelerin gerilme-gerinim grafikleri gortilmektedir.
[lk arastirmalar kapsaminda altin-kadmiyum (AuCd) alasiminda yapilan 1sil islem
cevrimlerinden sonra goze ¢arpan biiyiik oranda sekil degisiminin incelenmesi ile meydana
gelen sekil degisiminin belli sicaklik araliklarinda oldugu goriilmistiir. Bu 6zellik zamanla
diger alasimlarda, 6zellikle bakir ve nikel iceren 1s1l islem gormiis alasimlarda ve en fazla
da nikel-titanyum alasimlarinda goriilmiistiir. Bu alagimlara yuksek miktarda plastik
deformasyon uygulandiginda, alagimin belirli bir sicakligin iistiine 1sitilmasiyla ilk sekline
geri donmesi, sekil bellek etkisini gdzler oniline sermistir. Sekil bellekli alagimlarin en

spesifik 6zelligi, faz doniisiim sicakhiginin altinda ve istiinde sekil degistirebilmeleridir

2.
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Atomlar kristal yap1 i¢inde ¢ok az yer degistirirler fakat biitiin yapinin hacimsel
bicimde ayni yonde tasinmasi ile makroskopik anlamda bir sekil degisimi meydana gelir.
Bu olay diger alasimlarin veya elementlerin sekil degisimi prensibinden ¢ok farklidir.
Yapilan ¢alismalarda sekil bellek etkisi gosteren alasimlarin varhigi bilinmektedir. Sekil
bellekli alagimlar arasinda 6ne ¢ikanlar NiTi alasimlart ve Cu esasli Ni alagimlaridir.

Sekil Bellekli Alagimlar (SBA), 1950 ve 1970’lerde Ni ve Cu igeren sekil bellekli
alagimlarin  bulunmasina kadar pratikte uygulanabilir bir sektér olusturmamistir.
Endiistriyel anlamda gelismesi alagimin fiziksel ve mekanik yonlerinin iyilestirilmesi ile
uygulama alani bulmustur. SBA, tip alaninda ortodontik dis telleri, endodontik
uygulamalarda kullanilan aletler, damar tikanikliklarinin giderilmesinde kullanilan stentler,
ortopedik kemik baglant1 aparatlari, robot teknolojisi, uzayda kullanilan araglari, kuvvet
sonlimleme pargalari, elektrik baglantisi ve ince film uygulamalari, mikro anlamda elektro
ve mekanik sistemler igin genis uygulama alanlar1 bulmustur.

Birden ¢ok eksende gerilme altinda NiTi sekil bellekli alagimin faz doniisiimiinde
genellikle stabil olmayan mekanik ve spesifik yayinmalar goriiliir. Sekil bellek etkisi
dengesiz plastik deformasyon ve sicaklik datalar1 yolu ile karakterize edilir [3].

SBA, gerilim meydana getiren martenzitik doniisiim ve uzama meydana getiren
martenzitin yeniden sekil degistirmesi sonucu olusan yuksek kuvvet sonimleme
kapasitesine sahiptir [4]. Eger SBA, bir sinyal cihazinin bir pargas1 olarak, bir robot ya da
kati hal 1s1 makinesinde kullaniliyorsa, SBA’larin yorulma sinir1 bu aygitlarin
uygulanmasinda 6nemli bir problem haline gelir. NiTi sekil bellekli alasimlarda yorulma
siirt, tane boyutu kiiclildiikce artar. Bazi uygulamalarda yorulma sinir1 dogrudan
verilemez [5]:

e Isil valflerinde 10*
e Ortodonti alaminda 10°
e Robot el tutucular icin 10°

e Sonumleyici sisteminde 10°



2. SEKIL BELLEKLI ALASIMLARIN UYGULAMA ALANLARI

2.1. Tip Alaminda Kullamilan Malzemelerin Ozellikleri

Ortodontide kullanilan malzemelerin mekanik ve yiizey 6zellikleri klinisyenler igin
onemlidir. Ayrica ortodontik tellerin 1sisal 6zellikleri de 1s1 ile aktive olan tellerin gelisimi
ile birlikte 6nemini arttirmaktadir. Arastirmacilar tellerin mekanik ve yiizey 6zelliklerinin
yant sira atomik yapilarini ve 1sisal 6zelliklerini de incelemislerdir.

Gunumuzde ortodontik tedavide ¢ok farkli tel alagimlari kullanilmaktadir.
Ortodontist bu teller arasinda se¢im yaparken bircok faktorii g6z 6niinde bulundurur. Tel
se¢ciminde onemli faktorlerden bazilari; uygulanacak kuvvetin miktari, telin elastikiyeti,
caligma araligi ve sekil verilebilirligidir [5].

Bir malzemeye kuvvet veya yiik ii¢ sekilde uygulanmaktadir: Germe, sikigtirma veya
styrilma. Bu sekillerin  herhangi birinde etkiyen kuvvet sonucunda atomlarin
degismesinden dolayr malzemede bir stres olusur, sekil degisikligi meydana gelir. Eger
uygulanan kuvvet malzemenin elastik limitleri igindeyse kuvvet kalktiginda malzeme eski
haline doner. Kuvvet uygulanmaya devam ederse malzemede kalici degisiklik olusur [5].

Nitinol sekil bellekli alagimlarinin tipta kullanilan en énemli alanlarin basinda kalp
ve damar cerrahisi gelmektedir. Asir1 kolestrol nedeniyle tikanan damarin icine sekilde
goriilen stentin takilmasiyla stent viicut sicakligina gelince genisler ve bdylece damar yolu

acilmis olur [6]. Sekil 2.1 de damar igine yerlestirilen stent gorilmektedir.

Sekil 2.1. Damar tikanikliginda kullanilan NiTi stent [6]



Sekil 2.2. Tikanik olan damarin NiTi stentle agilmasi [6]

Beyin cerrahinde beynin ¢esitli loblarin1 incelemek igin NiTi sekil bellekli spatula
kullanilir. Spatula beyin lobuna sokuldugunda spatulanin uglari i¢ tarafa dogru kivrilarak
spatulanin beyni iyi bir sekilde kavramasini saglar. Sekil 3.2 de beyin spatulasinin

uygulamasi goriilmektedir.

Sekil 2.3. Beyin cerrahinde NiTi sekil bellekli spatulanin kullanilisi [2]



Sekil 2.4. Beyin cerrahinde kullanilan NiTi sekil bellekli
spatula [2]

NiTi sekil bellekli alagimlari normal implant uygulamalariyla birlestirilemeyecek
kirik kemiklerin onarilmasinda {istiin ozellikler saglamaktadir. Kemige implantasyonu
yapilan NiTi sekil bellekli alagim1 viicut sicakliginda sekil degistirerek kemikleri birbirine
yaklastirir boylece kemiklerin daha kisa slirede kaynamasini saglar. Sekil 2.5 de kemik

birlestirmenin sematik resmi goriilmektedir.

Sekil 2.5. Kemik birlestirme [2]

Ortopedi alaninda ek olarak NiTi protez uygulamalar1 vardir. Burada el hareket
ettirilmek istendiginde NiTi tellere elektrik gerilimi uygulanir. Gerilim nedeniyle 1sinan

NiTi alagim sekil degistirir ve elleri kapatir bu sayede istenilen sey sikica kavranmis olur.



Sekil 2.6. Robot eller [2]

2.2. Endustriyel Uygulamalar

SBA ‘lar endiistri alaninda genellikle valflerde kullanilir. Valf igindeki sivinin
sicakligr yiikseldiginde valfin iginde bulunan NiTi SBA yay sogutma suyu kanalini agar ve
stvinin sogumasini saglar. Daha sonra sicaklik yeterli derecede diistiikten sonra NiTi SBA
eski sekline donerek sogutma suyu akisini keser. Sekil 2.7 de calisma mekanizmasi

gortlmektedir.
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Sekil 2.7. Cikis sicakligi ayarlanabilir valf [2]



Sekil 2.8. Tiirbin kanatlarinda kullanilan sekil bellekli alasimdan elektronik devre anahtari [2]

Sekil 2.9. Otomatik yag seviyesi ayarlama pargasi [2]



3. SEKIL BELLEK OLAYI VE MEKANIZMASI

Sekil bellek etkisi, malzemenin M; sicakligimin altinda deforme edilip Ag
sicakliginda deformasyon oncesi sekline donebilmesine denir. Sekil bellek etkisi alagimin
termoelastik donilisiim sergileyebilmesi ile ilgilidir. Termoelastik doniisiimlerde sadece
orijinal kristal yap1 ve yonelimi eski halini almakla kalmayip mikro yap1 da eski halini
hatirlar [1].

Bu tiir doniisiimlerde, sicaklik diisiiriildiikce martensit plakalar1 olusup biiyiirler. Bu
plakalar sogutma igleminin devam etmesiyle birbirlerine ya da tane sinirina ulagincaya
kadar biiytimeye devam ederler. Sicaklik yiikseltildiginde ise ara ylzeyin geri hareketiyle
martensitik olusumlar biiziilerek ana faza doniisiir. Sekil hatirlama olay1 gézlenmeyen
martensitik doniisiimlerde ise sogutma sirasinda olusan martensit plakalarin biiylime
yuzdesi sinirlidir. Olugsan bu martensit plakalar yapi iginde sabitlenmis olarak kalir [7].
Malzeme 1sitilsa dahi olusan plakalar Ostenit faza doniisemez. Sekil hatirlamanin
gbzlenebilmesi i¢in doniisiim ylizdesinin yiiksek olmasi1 gereklidir. Sonug¢ olarak termo
elastik doniisiim sergilemeyen bu tiir malzemeler sekil bellek etkisi gosteremez [8]. Sekil
bellekli alasimlar martensit fazinda deformasyona ugrar ise belli bir sicakliga kadar
deforme edilmis sekillerinde kalirlar. Malzeme 6stenit fazina geldiginde deformasyon
etkisini kaybeder. Alasim Ostenit haldeki ilk sekline geri doner [9]. Bu mekanizma Sekil
3.1.’de sematik olarak gosterilmistir [10].
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Martensit

Sekil 3.1. Gerilme etkisi olmadan sicakligin SBA {izerindeki etkisi [10]

3.1.Martensitik Doniisiimiin Kristalografisi

Atomlarin kristal diizlemlerine gore ilk Ostenit-martensit faz doniisiim teorisi,
1924’te Bain tarafindan ortaya atilmistir [11]. Bain’in ileri siirdiigii YMK yapidan HMT
yapiya donlisim Sekil 3.2.°de yer almaktadir. Sekil 3.2.(a), iki YMK birim hucresini
gostermektedir ve eksenler, temel eksen segilen X3 ekseni etrafinda 45°donduarilerek HMT
(hacim merkezli tetragonal) hiicre elde edilmistir. Elde edilen HMT birim hiicresi Sekil
3.2.(b)’de verilmistir [7].
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Sekil 3.2. Bain doniisiimii a) YMK birim hiicresi b) doniisiim sonrasi olusan HMT birim
hicresi [7]

Burada YMK 0rgunin 0rgi parametresi bet orgiisiine Esitlik 3.1 ve Esitlik 3.2 deki

oranlarla baglidir. Esitliklerdeki a; 0stenit (YMK) 6rglnin 6rgl parametresi olmak Gzere;

a, + ap = (2a)? (3.1)
a=b=ay/N2, c=a, (3.2)

Esitlik 3.1. ile elde edilen, YMK ve HMT yapilarinin 6rgii parametreleri arasindaki
Esitlik 3.2. bagintisina Bain Uygunlugu denir. Bu sekilde elde edilen 6rgii HMT dir. HMK
Orgu elde etmek icin HMT o6rginiin temel eksenlerden ([001] dogrultusu gibi) biri boyunca
sikigtirtlmast gerekir. Bu durumda diger iki eksen boyunca da genisleme olacaktir. X3
ekseni ilk durumdan ~%20 kadar sikisir, X1 ve X2 de ilk durumdan ~%12 kadar agilirsa
HMT, HMK’ya déniisiir. HMT — HMK doniisiimiinii saglayan bu deformasyona da Bain
doniistimii denir [1].

Martensitik doniisimler kati hal yapisal degisimleridir. Bu dontisumler, uzun
mesafeli atomik yaymim igermeyen, kayma benzeri atomik yer degisimleri ile olusan
doniistimlerdir. Bu tip doniislimlerde atomlar koordineli olarak yer degistirir, bu yer

degisimi; Homojen kafes deformasyonu, atom dizenlenmeleri, homojen olmayan
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deformasyon ve kafes diizenlenmelerinin birlesimidir. Kristal yapinin carpilmasi ile
atomlarin organize hareketi, bir Bravais kafesini digerine doniistlriir. Bain carpilmasi
olarak adlandirilan kristal yap1 deformasyonu Sekil 3.2.”de verilmistir [12].

Faz doniisiimiiniin olusturdugu ¢evrim olan martensit fazdan ana faza gec¢is ve ana
fazdan martensitik faza gegis bir histerisis gosterecek sekilde farkli sicakliklarda olusur.
Her alagimin gosterdigi histerisis farklidir. Bu histerisis lizerinde sicakligin diismesi ile
martensitik yapmin baslangici; M, tamamen martensitik doniistimiin ger¢eklesmesi; My,
sicaklik artirildiginda ise Ostenitik yapinin baslangici; As ve tamamen Ostenitik yapinin
elde edilmesi A; ile gosterilmektedir. Yiiksek sicakliktaki durumdan diisiik sicakliga
doniistimde (martensitik doniistim) malzemenin, uzunlugu, hacmi ve elektriksel iletkenligi
gibi birkag ozelliginde degisiklikler meydana getirir [7]. Sicaklik yiikselince martensitten
Ostenite geri doniisiim meydana gelir, ancak bu dontisiimiin gergeklesmesi icin sicakligin
martensitik donilisim sicakligindan daha yiiksek bir sicaklikta olmasi gerekir [13].
Doniistim sicakligindaki bir diizeyden diger diizeye degisim sirasinda olusan bu farklilik

“histerisis “ olarak adlandirilir [14].

>

Yonlendirilmis
ikizlenmis Martensit

M=

Gerilme , O

o

*oe0s ..
-:2-3:- Ostenit
o8

Gerinim &

Sekil 3.3. Sekil bellekli alasimlarda martensitik faz doniistimii [10]
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Ostenit-martensit faz déniisimiini sekil bellek etkisi yoninden iki eksende
bakabiliriz. Ostenit fazdaki alasimin sicakhign diistiikge, dista bulunan hacmin sekli
degismeden i¢ yapis1 martensite (Sekil 3.4.) doniisiir. Martensit fazdaki malzeme deforme
edilirse malzemenin artan sicaklikla Ostenite doniisebilmesi malzemenin 6stenit fazdaki
sekline geri donmesiyle mimkunddr. Bu termo-mekanik 6zellik sekil hafiza 6zelligi olarak
adlandirilir [15].

Ilk olarak martensit faz halindeki NiTi alasimi plastik deformasyona ugratilir.
Ardindan 6stenit sicakliginin Uzerine ¢ikarilarak Ostenit fazi elde edildiginde, alasim eski

sekline geri doner.

Sekil degistirme
Sogutma T = zabit

151tma T=1

Sekil 3.4. Sekil bellek alasimlarda tek yonlii sekil bellek davranis1 (TYD) [15]

Sekil bellek 6zelliginin goriilebilmesi i¢in deformasyonun dislokasyon kaymasi ile
degil ikizlenme benzeri bir mekanizma ile olmasi gerekir. Martensit varyantlari arasindaki
ikizlenme iligkisi plakalar arasindaki sinirlarin diisiik enerjili ve hareketli olmasini saglar.
Malzeme gerilime maruz kaldiginda plakalarin rahatca kayabilmesi varyantlarin gerilime
gore yeniden diizenlenmelerine olanak saglar. Hareketli ikiz sinirlar sayesinde biitlin
varyantlar gerilime en uygun sekilde yOnlenmis varyantlara doniisiir. Cift Yonli Sekil
Bellek Davranisi (CYD) ise malzemenin yiiksek ve diisiik sicaklik sekillerini digsaridan
uygulanacak bir gerilmeye ihtiya¢ duymaksizin hatirlamasidir [15].
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T < Mf

Sekil bellegi
kazandirma

T gofutma

Sekil 3.5. Sekil bellekli alasimlarda ¢ift yonlii sekil bellek davranisi (CYD) [15]

Bu 06zelligin goriilebilmesi i¢in soguma sirasinda bazi martensit varyantlarin
digerlerine tercihen olusmasi gerekmektedir. Alagima uygulanan 1s1l igslem sonucunda yap1
igerisinde olusan dislokasyonlar martensit plakalarin kilitlenmesine sebep olurlar. Artan
sicaklikla martensit faz1 yok olurken, dislokasyonlar kaybolmazlar. Ardindan yapilan su
verme sirasinda martensit plakalar1 dislokasyonlarin yapi igerisinde yarattigi gerilimi
karsilayabilmek amaciyla yine ayni dizilimde olusmayi tercih ederler. Termodinamik islem
siiresince, alagim sekil bellek egitimi olarak bilinen 1s1l igslem ¢evrimine tabi tutulur. Bu 1s1l
islemler, istenen sekle ulasmak igin, alasima uygulanan deformasyon geriliminin
kaldirilmasi, alagimin doniisiim sicakligi iizerine 1sitilmasi ve sogutulmasi islemlerinden
olusur [15]. Isil islemler sirasinda olusan intermetalik c¢okeltilerin ¢ift yonli sekil
belleginin olugsmasinda biiyiik onemi bulunmaktadir [16]. Sekil 3.6, 3.7, 3.8, 3.9, 3.10, 3.11

de gerilmenin ve sicakligin malzemenin kafes yapisi tizerindeki etkisi goriilmektedir.
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Sekil 3.6. Gerilmenin SBA tizerindeki etkisi [10]

°© Yénlendirilmis
E ikizlenmis Martensit
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M, M, A, A Sicakhk , T

Sekil 3.7. Gerilme ardindan sicakligin SBA iizerindeki etkisi [10]
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Sekil 3.8. Gerilmenin faz dontisiim sicakliklar tizerindeki etkisi [10]
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Sekil 3.9. Siiper plastik 6zellik uygulama sekli [10]
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Sekil 3.10.Gerilme ve sicakligin faz doniisiim sicakliklari tizerindeki etkisi [10]

O (MPa)
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800 Martensit
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Sekil 3.11. Gerilme-Gerinim-Sicakligin NiTi SBA’da ki etkisi [10]
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Sekil 3.12. SBA 1sitma sistemi [2]

3.2.Martensitik Doniisiimiin Termodinamigi

Ostenit faz1 T sicakhiginda termodinamik dengededir. Déniisiimiin dnemli kritik
parametresi olan Ty denge sicakliginda Gstenit ve martensit fazin serbest enerjileri esittir.
Kristal yap1 bu Ty sicakligindan hizla sogutulursa kritik bir M sicakligindan sonra, 6stenit
kristal yapr igerisinde martensit yapt olugmaya baglar. Denge sicakligmin altindaki
sicakliklarda iki faz arasindaki serbest enerji farki sifirdan biiyliktiir ve martensit fazin
serbest enerjisi daha kii¢iik oldugundan, minimum enerji kuralina gére martensit faz daha
kararlidir. Denge sicakliginin iistiindeki sicakliklarda ise bu fark sifirdan kiigiik ve dstenit
faz daha kararlidir. Eger her iki faz arasindaki kimyasal enerji farki, kimyasal olmayan
enerjiden biiyiik degilse donilisim gergeklesmez (Sekil 3.13). Diger bir deyisle siiriicli
kuvvet gereklidir. (To - Ms) sicaklik farki fazlar arasindaki kimyasal serbest enerjiyi
belirler. Bu anda disaridan uygulanacak bir kuvvet ile Mg sicakligi Ty sicakliginin gok
altina diismeden doniisiim baslayabilir [7]. Disaridan yapilan gerilme, Mg sicakligini

arttirdig1 gibi doniisen hacim miktarini da arttirir [17].
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Sekil 3.13. Ostenit ve martensit fazin kimyasal serbest enerjilerinin faz déniisiimii-
sicaklik iliskisi [1]

Martenzit faz doniistimlinde, doniisiimden 6nce ve sonra kristal yap1 farklidir. Sistem
icinde hacim degisikligi goriiliir. Termodinamigin ilk yasasinda su sekilde ifade bulunur;
sabit bir P basincina karsi is yapilirsa, ilk hacimden sonraki hacime hacim degistiren izole

bir sistemin enerjisi degisir. AE i¢ enerji i¢in su sekilde bir ifade kullanilir;

AE:Ez-EleQ-P(Vz-Vl) (33)

olur.

Boyle bir degisimin gergeklestigidurumda sistemin 1s1 enerjisindeki degisim;

AQ=(E2+PV2)-(E1+PV1) (34)

olarak hesaplanir. (E+PV) ifadesine “entalpi” adi verilir. Son durumda sistemin 1s1
enerjisindeki degisim icin ilk ve son termodinamik olarak entalpilerinin farkina esittir.

Entalpi H ile gosterildigine gore;

H=E+PV (3.5)

AQ: H,-H, (36)
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bagmntilar yazilabilir.
Genellikle faz  doniisiimleri, sabit basing altinda sabit sicakliklarda
ger¢eklesmektedir. Bu bakimdan sabit sicaklikta entropi degerinin hesaplanmasi 6nemlidir.

Buna gore, sabit basingta entalpi ifadesinin tiirevi;

AH=AE+PAV 3.7)

AE=AQ-PAV (3.8)

seklinde yazilirsa,

AH=AQ (3.9)

bulunur.Entropi degisimi su sekilde ifade edilir;

AS=AH/T=AQ/T (3.10)

denklemi ile hesaplanir [18].

3.3. Super Plastiklik

Super plastiklik 6zelligi sekil bellekli alagimlarda meydana gelen martensit-Gstenit
veya Ostenit martensit doniisiimii neticesinde meydana gelir. Sekil bellekli alagima 6stenit
siir bolgesinin lizerinde bir sicaklikta gerilme uygulandiginda Sekil 3.14’deki egri elde
edilir.

Sekilde ki A-B arasindaki bolge elastik deformasyona aittir.

B noktasinda martensit fazi olugsmaya baslar.

B-C arasinda martensit faz1 oranmi giderek artar.

C noktasinda martensit dontisiimii sona erer (M; sicakligi).

C noktasindan sonra malzemede plastik deformasyon goriiliir.

C noktas1 akma sinir1 olarak ifade edilebilir.

C ve D noktalar1 arasinda malzemeye uygulanan elastik deformasyon geri verilmeye

baslanir.
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D-E arasinda martensit-6stenit doniisiimii gergeklesir ve Ostenit orani giderek artar.

E-A bolgesinde seklin geri doniisiimii tamamlanmis olur [19].

700

(MPa)

Gerilme

T T —T— r T
0.00 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06 0.07

Gerinim

Sekil 3.14. Tipik bir SBA gerilme-gerinim diyagrami [19]

3.4. Sekil Bellek Isil islem Cevrim Sayisinin SBA Uzerindeki Etkisi

Sekil bellek 1si1l islem c¢evrimleri esnasinda az oranda kalict sekil degisimi
gerceklesebilir. Olusan sekil degisimi 1s1l islem ¢evrimlerin devaminda azalarak devam
eder ve bir noktaya ulastiginda artik goriilmez. Sekil bellek 1s1l gevrim sayisi arttik¢a
malzemede goriilen histerisis miktar1 azalir, sekil etkisi artar ve sekil bellek gosterdigi

sicaklik daha yiiksek sicakliklara dogru kayar. Sekil 3.15” de bu etkiler goriilebilmektedir.
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Sekil 3.15. Histerisisin sekil bellek 1s1l islem ¢evrim sayisi ile degismesi [19]
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Sekil 3.16. Farkli kompozisyonlardaki Ni-Ti sekil bellekli alagiminin gerilme-gerinim
diyagramlar [18]

Sekil 3.16°da goriilen diyagramda %Ni oraninin azalmasi ile ayni gerilme miktarinda
malzemelerin meydana getirdigi termoelastik doniisiim goriilmektedir. Nikel oraninin
%50’ye yaklasmasi ile sekil bellek 6zelligi artmaktadir. Ayrica diyagramdan martensit
Ostenit doniisiim sicakliklari tespit edilebilir. Sekil 3.17 de gerilme ve sicakligin etkisinin
birlikte gosterildigi grafik bulunmaktadir. Gerilme miktar1 arttik¢a alasimin doniisiim
sirasindaki martensit miktar1 fazla oldugundan gerilmenin artmasiyla sekil bellek 6zelligi
artmaktadir. Fakat gerilmenin asir1 artisi alasimin eski sekline doniisii sonrasinda kalici

sekil degisimi yaratmaktadir.
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Sekil 3.17. Sicakligin gerilme-gerinim diyagramina etkisi [18]

3.5. Alasimin Faz Diyagram

NiTi alasiminin faz diyagraminin en 6nemli 6zelligi sekil bellekli 6zelligini meydana
getirmek icin kullanilir. %Nikel oran1 yiiksek yapida ince NisTiz ¢okeltileri sekil bellek ve
stper plastik 6zelligi gelistirme de ¢ok fazla yararlidir. Ayrica sekil bellekli alagimlarin
sicaklik histerisizlerinin diisiikk olmasi (1-2 K) oldukc¢a kullanigli olma 6zelligi veren R-fazi
doniistimiinii elde etmek i¢in kullanilirlar. R fazi rombik kafes sisteminde bir fazdir [20]. R
faz1 Gstenit ve martensit fazlar1 arasinda olusur. Genellikle plastik deformasyon sonrasinda
meydana gelen ince taneli bir fazdir [21]. %Nikel orani yiiksek NiTi alagimlarinda R
fazinin olusumu, diisiik sicakliklarda mikro yapi icine giren metastabil Ni,Tiz ¢cokeltilerine
baghdir [22]. R faz1 doniistimiinde sicaklik histerisizinin dikkat ¢cekmeyecek kadar diisiik
olmas1 sebebiyle olusan entalpi degerinin diisiik olmasi bir¢ok endUstriyel uygulamalarda
avantaj saglar [23]. Art arda dizilmis NisTiz ¢okeltiler malzemenin genelinde sekil bellek
etkisinin gerceklesmesini saglar [1]. Ote yandan, Ti;Ni faz1 ile ¢okelme sertlesmesi
meydana gelir. %Titanyum orami yiiksek, kalin malzemelerde, ¢ozlnebilirlik limiti az
oldugu i¢in kullanilmaz. Buna ragmen, faz doniisiimii sonrasi, B2 ana fazinin direkt olarak
amorf fazdan olustugu pilverizasyonla ¢okelme uygulanmis filmlerde, Ti amorf bolgede
hi¢ ¢6ziinmemesine ragmen ¢okelme sertlesmesinde Ti;Ni fazi1 ¢okeltilebilir [24,7].

Sekil 3.18’de NiTi alasimina ait faz diyagrami goriilmektedir. NiTi sisteminin (g

tane denge fazi vardir. Bunlar NisTi, NiTi ve NiTi, fazlaridir. NisTi siki paketli
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hekzagonal siiper orglye, NiTi, hiicre bagina 96 atom bulunan yiizey merkezli kiibik
yaptya sahiptir. NiTi alasgiminin diger denge fazi ise martensitik doniisiim olarak
isimlendirilen kristal yapisidir [25].

Bu faz dontisiimi sekil bellek etkisi gosterir. Yiiksek sicaklik fazi 6steniti B2, diistik

sicaklik faz1 martensiti B19”(monoklinik) sembolleri temsil eder [1].

Agirhleca %o Mikel oram
40
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Sekil 3.18. Ikili NiTi alasiminin faz diyagrami [1]

Iki yonde déniisebilir ve diflizyonsuz martensit matristeki %Ni iceriginin fonksiyonu
olarak olusur [26]. %Ni oraninin atomik olarak %0,1’lik degisiminde bile doniisim
sicakligi ~10°C degistirir [24]. Sicaklik diistiikge Ni’in ¢Oziiniirligiiniin azalmasiyla, yari
stabil Ni4Tis cokeltilerinin yayilmasina neden olur [1]. 400-550°C arasindaki tavlamalar
bu fazin irilegsmesinde etkisi vardir, ayrica NisTi stabil fazina doniismesine neden olur ve

bu ¢okelti fazlar1 yok olur [27].
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3.6.NiTi Sekil Bellekli Alasimlarin Genel Fiziksel ve Mekanik Ozellikleri

Tablo 3.1°de nikel-titanyum ve diger sekil bellekli alasimlar fiziksel ve mekanik

Ozelliklerine gore karsilastirilmistir [28].

Tablo 3.1. Nikel ve bakir esasli sekil bellekli alasimlarin karsilagtirilmasi [1]

Alasim Bilesim Mg (°C) |Doniistim Déniisiim Tipi Diizenli Hacim
Sicaklik veya Degisimi
Histerisiz(°C) Diizensiz
AoCd 44-~49at.%Cd -190~-50 |~ 15 B2—M2H Diizenli -0.16
AuCd 46.5~50at.%Cd  [30~100 |~15 B2—M2H Diizenli -0.41
CuAINi 14~14.5wt. %Al |-140~100 |~35 DO:—2H Diizenli -0.30
3~4.5wt. %Ni
CuAuZn 23~28at.%Au -190~40 -6 [.21—MI18R Diizenli -0.25
45~47at.%Zn
CuSn ~15at.%Sn 120~30 DO-—2H veya 18R Diizenli
CuZn 38.5~41.5wt.%7Zn |F180~100|~10 B2—9R veva M9R Diizenli -0.5
CuZnX Birkac ag& %X ~10 DO;— 18R veya M18R |Diizenli
InTi 18~23at.%Ti 60~100 -4 KYM—=TYM Diizensiz _ |-0.2
NiAl 36~38ag. %Al -180 ~ 10 B2—M3R Diizenli -0.42
TiNi 49~51at.%Ni -50~100 |~30 B2—B19’ Diizenli -0.34
FePt ~25at. %Pt ~-130 ~4 L1—THM Diizenli 0.8~-0.5
FePd ~30at.%Pd ~-100 KYM—=TYM—THM |Diizensiz
MnCu 5~35at. %Cu -250~180 |~25 KYM—-TYM Diizensiz

3.7. Nikel-Titanyum Sekil Bellekli Alasimlarin Farkh Sicakhiklardaki Gerilme —
Birim Sekil Degistirme Diyagramlari

Nikel-titanyum sekil bellekli alasimlarin gerilme — gerinim diyagramlar faz
doniistim sicakliklarinda incelenmistir. Sekil 3.19.(a)’da gorllen diyagramda, martensit
fazda bulunan nikel-titanyum uygulanan gerilme ile birlikte akma sinirinin {izerinde
gerilmeye tabi olup plastik sekil degistirmektedir. Sekil 3.19.(b)’de gorilen diyagramda
malzeme bu sicaklikta heniiz tam olarak martensite dontismemistir. Mikro yapida stenit
bulundugundan uygulanan gerilmeyle birlikte Oncelikle gerilme altinda martensite
donlisim arkasindan devam edildiginde plastik sekil degisimi goriilmektedir. Sekil
3.19.(c)’de gorilen diyagramda nikel-titanyum malzeme tamamen 0Ostenitik yapida
bulundugundan siiper elastik davranis gostererek uygulanan gerilme ile birlikte elastik

deformasyona maruz kalir. Akma smirmin altinda tamamen martensitik yapi elde
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edildiginde gerilme ortadan kaldirildiginda malzeme tamamen geri doniisiimle elastik sekil

degisimi oncesindeki yapiya doner [15].

@ T YR
T < T IE IIE << T < MS
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Biritm Sekil Degigtirme Birim Fekid Defistirme
(c) T
AP T
&1

Binm Felal Dedigtirme

Sekil 3.19.NiTi alasimlarin gerilme — birim sekil degistirme diyagramlari [15]

3.8. Alasimdaki Nikel Oraninin Martensitik Doniisiim Sicakhigina Etkisi

Ni-Ti alagimlardaki nikel ve titanyum oranlar1 alasimin Ostenit-martensit faz
doniisiim sicakliklarini degistirmektedir. Ozellikle agirlik olarak % 53,5 -57,5 nikel
oraninin bulundugu alasimda % 0,1’lik artis 10°C’den fazla martensit baslangic (Ms)
sicakligint diisiiriir. Agilikca % 55,5 nikel oranindan itibaren nikel orani arttikca M,
sicakligr 15°C — 25°C civarinda bulunur, agirlik¢a nikel oran1 % 56 ve zeri miktarlara
ciktiginda ise 0°C ve alt1 sicakliklara diismektedir. Agirlikca % 53,5 -57,5 nikel oraninin
bulundugu aralikta yapilan deneysel calismalar, nikel oranindaki degisimin martensit
baslangic (Ms) sicakligina etkisini gostermektedir. Sekil 3.20’de deneysel calismalarda
tespit edilen M sicakliklar1 gosterilmektedir.



28

2004
1504
100+ %
0o &
&~ * + X n
(&) L)
g, 99 8
g ¥
g 0 5
o % Frenzel wd. o
A Allafivd .
=504 [» Wasilewski wd. o
+ Kormlov wd o
@ Hanlon wd. o o
=100 1 o Harrizon wd.
O Sabun wd
=150 4 .

47 48 49 50 51 52 53
Atomca nikel oram (%)

Sekil 3.20. NiTi alasimlarin M sicakliginin karsilastirilmasi [15]

Nitinol alasimlarinda nikel oranimnin faz doniisiim sicakliklarna belirli oranlarda
etkisi vardir. Agirlik¢a %0,1 Ni artis1 faz doniistim sicakliklarini 10°C distirtir. Sekil
bellek egitimi 1s1l isleminde Su verme ortami i¢in havada su vermenin, su ortamina gore
daha diisiik faz doniisiim sicakliklarina sahip oldugu goriilmektedir. Asagidaki tablolarda

%N1i oraninin ve su verme ortaminin etkisi incelenmistir.



Tablo 3.2. Hava ortaminda su vermenin doniisiim sicakliklarina etkisi [28]
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Agirlik > Mf
verme Mp(°C) | Ms(°C) | As(°C) | Ap(°C) | Af(°C)
(mg) ortams °C)
1 41,3 Hava -37,4 -27,3 -23,5 -11,4 -2,6 -0,1
2 41,4 Hava -38,5 -28,6 -23,7 -11,7 -1,9 1,1
3 40,2 Hava -36,9 -27,6 -23,2 -11,5 -2,2 0,9
4 38,1 Hava -38,2 -28,0 -23,9 -11,8 -2,5 0,4
5 42,9 Hava -37,9 -28,0 -24,1 -12,1 -2,7 0,5
6 38,6 Hava -37,1 -27,3 -24,0 -11,9 -3,1 0,1
7 35,4 Hava -37,2 -27,1 -23,6 -11,7 -3,1 -0,5
8 35,2 Hava -36,8 -27,1 -24,0 -11,5 -2,9 0,1
9 36,2 Hava -36,9 -27,8 -23,8 -11,8 -2,6 0,9
Ortalama | 38,8 -37,4 -27,6 -23,8 -11,7 -2,6 0,4
Tablo 3.3. Su ortaminda su vermenin doniistim sicakliklarina etkisi [28]
Agirlik > Mf
verme Mp(°C) | Ms(°C) | As(°C) | Ap(°C) | Af(°C)
(mg) ortams °C)
1 42,4 Su -35,0 -25,4 -18,2 -6,3 3,5 7,4
2 35,9 Su -33,9 -24,3 -17,8 -6,4 3,1 6,5
3 39,4 Su -34,4 -24,7 -17,8 -6,1 3,5 7,0
4 39,5 Su -34,5 -24,7 -18,0 -6,7 2,7 6,4
5 41,6 Su -35,2 -25,3 -18,5 -6,6 2,9 6,5
6 36,2 Su -34,8 -25,1 -18,3 -6,2 3,3 6,7
7 37,3 Su -33,5 -24,2 -17,5 -6,4 3,0 6,4
8 41,5 Su -34,4 -24,6 -17,9 -6,5 3,0 6,6
9 39,5 Su -33,9 -24,3 -17,8 -6,3 3,1 6,5
Ortalama | 39,3 -34,4 -24,7 -18,0 -6,4 31 6,7




Tablo 3.4. Agirlikga %Ni oraninin doniisiim sicakliklarina etkisi [28]
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As(°C) | Niwt% | Cwi% | O wtd% ME] Mpo Ms g As ) Ap ) AF
(°C) | (°C) | (°C) | (°C) | (°C) | (°C)
+95 | 54,79 | 0,032 | 0,020 | 61,4 | 700 | 82,7 | 938 | 107,2 | 113,3
+55 | 5532 | 0,034 | 0,021 | 24,6 | 335 | 40,2 | 53,7 | 69,7 | 744
+30 | 5558 | 0,037 | 0,020 | 1,0 | 97 | 16,6 | 295 | 427 | 498
+5 | 5580 | 0033 | 0,023 | 249 |-149| -85 | 57 | 168 | 240
0 5582 | 0,033 | 0,022 | -290 |-18,9 | -128 | 1,0 | 11,8 | 180
10 | 5590 | 0,031 | 0,020 | -385 | 279 | -228 | 94 | 04 | 58
15 | 5591 | 0,032 | 0,023 | -40,7 | -29,1 | -255 | -16,0 | 6,6 | -0,5
25 | 5598 | 0,030 | 0,021 | -53,7 | -415 | -36,1 | -234 | -134 | -8,3

3.9. Katki Elementlerinin TiNi Alasimlarindaki Faz Doniisiimlerine EtKileri

Nikel-titanyum alasimlarina farkli bir element ilavesi alasimin faz doniistim

sicakliklarmi degistirmektedir. Bakirin &zellikle TiNiCu alasiminda, bakirin alagimin

doniistim histerisisini diistirmektedir. TiNi-xCux alasiminda x’inen biyuk 0,55 (%28 Cu)

degeri alasimin doniistim histerisisini oldukc¢a daraltmaktadir. Alasimda ¢6ziinmiis

oksijenin olusturdugu inkliizyonlar (TizNi,O) alasimdaki titanyum oranini azaltici etki

yapmaktadir [1]. Bakir, vanadyum, aliiminyum, krom, manganez, demir ve kobalt alagimin

martensit doniisiim sicakligini diisiirmektedir (Sekil 3.21.).
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Sekil 3.21. Katki elementlerinin alasimin M sicakligina etkisi [29]



4. URETIM TEKNIGi

NiTi SBA’1 titanyum ve nikel elementlerinin saf olarak belli oranlarda ilavesiyle elde
edilir. Bu elementler es atomik bir metaller arasi bilesik olustururlar. Titanyum, 1670°C’de
ergiyen, 4,5 g/cm? yogunluga sahip ve alasimlandirma ile 700°C’ye kadar sicakliklarda
bile yiiksek korozyon dayanimina sahip olan bir metaldir. %99,5 saflik oranindaki saf
titanyum, oda sicakliginda siki diizen hegzagonal yapida ve alfa fazindadir, 885°C’de
hacim merkezli kiibik yapidaki B fazina dontisiir [30]. Nikelin ergime sicakligi 1455°C.
Nikel koroz dayanimi yiiksek bir metaldir. Viicutta tek bagina kullanildiginda toksit etkisi
vardir. 360°C sicakliginin tlizerinde nikel ferro-manyetikligini kaybeder. Nikelin titanyum

ile bilesik olusturmasi ile ortaya ¢ikan bilesik viicut ile uyumludur toksit etkisi yoktur.

4.1. Ergitme

NiTi Sekil Bellekli Alagimlarin {iretim teknigi birbirini takip eden ergitme ve ingot
eldesi, sekillendirme ile tel ya da levha ara tiriin eldesi ve sekil bellek 1s1l islemi sonunda
urtin eldesi bolimlerini icerir. Ergitme basamaginda sekil bellek etkisi gosterebilen alasim
kompozisyonu yaklasik % 50(ag) Ti-Ni’dir. Bu elementlerin oksijene ilgisi ¢ok fazla
oldugundan ergitmelerin vakum altinda yapilmas1 gerekir. Ergitme igin birka¢ farkli yol
kullanilmaktadir. Plazma ark ergitme, elektron 1smmimi (elektron beam) ergitilmesi ve
vakum altinda ergitme metotlari ticari olarak kullanilir [31].

Vakum indiiksiyon ergitme metodu (VIM) potay1 daha iyi karistirdigi i¢in oldukca
avantajhidir [32]. Diger yontem Vakum ark ergitmesi metodudur (VAM) ve bu yontemde
ise dar ergitme zonu ve kimyasal homojenite saglayamama problemi vardir [32]. Tavsiye
edilen pota malzemesi grafit ya da kalsiyumoksit (CaO)’tir. Aliiminyumoksit ya da
magnezyumoksit pota eriyik malzemeyi etkileyebilecek kadar yiiksek oksijen iceriginden
dolayr kullanima uygun degildir. Grafit pota kullanilmas1 halinde alagim i¢ine karbon
karigir. Burada dikkat edilmesi gereken iki husus vardir. Birincisi ergitme sicakligi ikincisi
ergitme zamanidir. Bunlarin ikisinin de diisiik olmasi alagim i¢indeki karbon miktarinin
diisiik olmasi agisindan ve alagim i¢indeki elementlerin karbon ile bilesik olusturmamasi

acisindan énemlidir.
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4.2. Nitinol Alasiminin Plastik Deformasyon ile Sekillendirilmesi

Nitinol alasimi dokiimden sonra yapinin homojenlestirilmesi i¢in 850°C-950°C
sicakliklar1 arasinda tavlamaya tabi tutulur. Tavlama siiresinin ve tavlama sicakligina bagl
olarak tane smirlarinda Ni ¢okeltileri olusur. Bu c¢okeltiler deformasyon sirasinda
dislokasyonlarin hareketini engelleyerek malzemenin mukavemetini arttirirlar bu sebeple
malzemenin sekillendirilebilirligi diiser. Tavlama i¢in optimum sicaklik 850°C-950°C
arasindadir [30].

Nitinol alagimlart i¢in soguk sekillendirme prosesi tercih edilmez. Sicak
sekillendirme icin malzeme 600°C-800°C sicakliklar1 arasinda sekillendirilir ve
haddelendikten sonra 800°C de tavlanir bu sayede gerilmeleri giderilir. 600°C-800°C
arasinda Nitinol’un oksitlenme reaksiyonu yavas gerceklestiginden hava ortaminda sicak

sekillendirme uygulanabilir [30].

4.3. Sekil Bellek Etkisinin Is1l islemle Saglanmasi

Sekil bellek egitimi i¢in Ostenitleme sicakligir 400°C -550°C’dir. Bu sicakliktan su
verme islemi yapilarak aniden sogutulur. Bu proses arka arkaya defalarca yapilir. Su verme
ortam1 olarak; su, sivi azot, polimer yaglar, yaglar ve buzlu su kullanilabilir. Sogutma hiz1
ne kadar artarsa elde edilecek martensit oran1 o denli fazla olur. NiTi pargalar, 1s1l islem
sirasinda bellege yerlesmesi istenen sekil uygulandiktan sonra yeniden sekillendirilme
ithtiyaci duyabilir, bunun i¢in yeni sekil SBE 1s1l islemine tabi tutulur, aksi takdirde sekil
bellek olusumu gergeklesmeyebilir [31]. Sekil bellek 1s1l egitimi genellikle vakum ya da
kontrollii atmosfere sahip bir firinda inert gaz altinda gergeklestirilir. Plastik deformasyon
sonrasinda elde edilen yar1 mamul (tel, ince levha, yada profil) bellege alinacak sekle
zorlamali olarak sokularak sekil bellek 1s1l islemiyle 1sitma sogutma ¢evrimine sokulur.
Bu 1sitma sogutma (Ostenit-martenzit) gevrimi sirasinda faz doniisiimii gerceklesirken
kafeslerin birbirine gore belirli bir diizende konumlanmasi saglanir. Olusan cokeltiler
(Ni3Tig, NiTiz ) sekil bellek etkisini meydana getirerek ¢okelti miktarinin artmasiyla sekil
bellek etkisi de artmaktadir. NiTi tiretim semasi1 Sekil 4.1.”de goriilmektedir [1].
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Sekil 4.1. NiTi sekil bellekli alagim tiretim semasi [1]



5. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel ¢alismalarda ilk olarak sarj oraninin hesaplanmasi, ergitme, ¢ozeltiye alma
1s1] islemi, numunelerin sekillendirilmesi, sertlik analizi, sekil bellek 1s1l islemi, mikro yap1

analizi ve DSC analizi yapilmistir.

5.1. Sarj Oranin Ayarlanmasi

Ergitme isleminde kullanilacak Titanyum ve Nikel i¢in atomik olarak %50-%50
orani ayarlanarak miktarlar1 tespit edilmistir. Titanyum ic¢in %99,7 saflikta titanyum
kullanilmistir aymi sekilde Nikel i¢in %99,98 saflikta Nikel kullanilmistir. Titanyum,
plakalar halinde olunup kesilmistir. Nikel ise 1-4 mikron boyutunda toz olarak
kullanmilmistir. 1 mg hassasiyetli elektronik terazide tartilarak toplam 110,21 g numune
hazirlanmistir.

Nikel ve titanyumun potaya yerlestirilmesinde titanyumun en az sekilde grafit
potayla temasi g6z Oniinde bulundurularak grafit pota igine yerlestirme yapilmustir.
Ergitme potasinin altina bir miktar nikel tozu ilave edilmis dstiine titanyum plakalar
koselere gelmeyecek sekilde yerlestirilmis ve geri kalan nikel tozu, titanyum plakalar

grafit potayla temasini engelleyecek sekilde serpistirilmistir.

5.2. Ergitme

Ergitme i¢in vakum indiiksiyonlu ergitme ocagi kullanilmistir. Vakum yapilmadan
once ortam bes defa argon gaziyla seyreltilmistir. Kullanilan argon gazinin saflik orani
%99.98’dir. Vakum uygulanarak -1,5 Bar’da ergitme yapilmistir. Vakum ortamin
saglamak icin quvarsdan cam kap kullanilmistir. Ergitme potast olarak Grafit pota

kullanilmistir. Numuneler tek ergitmede elde edilmistir.
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Sekil 5.1. Ergitme isleminde kullanilan grafit pota

Ergitme sistemi dokiime uygun olmadigi igin ergiyik potada sogutulmustur.

Ergitme isleminde ince taneli yap1 elde etmek i¢in en kisa zamanda ergitmek i¢in en
yuksek akimda ve ergitme igin yeterli olabilecek en kisa zamanda denemeler yapilmistir.
Fakat induksiyon akiminin ergiyigi ¢evirmesi nedeniyle ve voltajin ¢ok yiiksek olmasi
nedeniyle asir1 bir santrifiij etkisi yaratarak ergiyigi potanin g¢eperlerinden yukar1 dogru
stiriikleyerek asirt poroziteli bir yap1 elde edilmistir. Daha sonra voltaj diisiiriilerek 930

A’da denenmistir.
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Sekil 5.2. Indiiksiyon vakum ergitme ocagi

Sistemin sicaklik gostergesi olmadigi igin tekrarlanan ergitmeler sonunda belirli bir
Voltaj-Zaman kombinasyonu tespit edilip en uygun numune elde edilmistir. Bunlar
sirastyla; 45 s 930 A, 20 s 700 A, 20 s 500 A ardindan ocagin kapatilip numunenin oda
sicakligina kadar sogumasi beklenmistir. Ergitme sonrasi numunelere 360° ekseninde sekiz

noktadan sertlik taramasi yapilmigtir (Sekil 5.4).
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Sekil 5.3. Ergitme islemi sonucunda elde edilen numunenin ikiye kesilmesi
ile elde edilen numune

5.3. Numunelerin Hazirlanmasi

Ergitme isleminden sonra alagim grafit potanin i¢cinden ¢ikarilip telerozyon cihazinda

Imm kalinlikta dilimlenmistir. Tel erozyon kullanilmasindaki ama¢ numunenin kesilme

islemini en diisiik sicaklikta ve malzemede en az tahribata neden olacak sekilde yapmaktir.
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Sekil 5.4. Tel erozyon cihazinda kesme islemi yapildiktan sonra numune sekilleri

Sekil 5.5. Mikro yap1 analizi igin soguk regine ile kaliplanmis numune
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5.4. Cozeltiye Alma

Alasimin genelinde homojen bir yapi elde etmek i¢in 1 mm kalinligindaki numuneler
850 °C sicaklikta ve 1050 °C atmosfer kontrollii dikey tip firinda 1 saat ve 2 saat argon
atmosferinde tavlanmig ve yine argon atmosferinde oda sicakligmma sogutulmustur.

Ardindan numunelere sertlik ve mikro yap1 analizleri yapilmistir.

5.5. Sertlik Analizi

Sertlik deneyi igin vickers deney cihaz kullanilmis ve ardindan kiyaslama yapmak
icin Rockwell tip sertlik deney cihazindan alinan sonuglar kiyaslanmistir. Sertlik deneyi
yapilmadan 6nce numunelerin yiizeyi hazirlanmistir. Numune hazirlama islemi igin
sirastyla 200-400-600-800 numarali zimparalarla numune ylizeyi hazirlanmistir ardindan
elmas soliisyon ile parlatma iglemi yapilmistir. Buradaki amag¢ dokiim sonrasi ve ¢ozeltiye

alma 1s11 islemi sonucundaki sertlikleri karsilagtirmaktir.

Sekil 5.6.Vickers sertlik 6l¢iim cihazi
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5.6. Sekil Bellek Isil Egitimi

Numuneler dikey tip atmosfer kontrollii 1s1l islem firininda argon atmosferinde sekil
bellek 1s1l egitimine tabi tutulmuslardir. Numuneler firina girmeden 6nce aparat yardimiyla
sabitlenmiglerdir. Numuneler 520 °C de 15 dakika tavlanip ardindan oda sartlarinda
bulunan suda sogutma islemi yapilmistir. Bu iglem ayni numune i¢in farkli tekrarlarda
yapilip mikro yap1 goriintiileri alinmistir. Mikro yap1 analizi i¢in 1-10-25 tekrarli sekil
bellek 1s1l egitimi yapilmis numuneler kullanilmistir ve alagimlarin sertlik degerleri

Olclilmiistiir.

Sekil 5.7. Atmosfer kontrolli ve su verme hazneli 1s1l islem firmi
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5.7. EDS Analizi

NiTi alasimmin kimyasal analizini saptamak i¢cin SEM cihazinda EDS analizine
bakilmistir. Buradan ¢ikan sonuglar numunenin tamamini tespit etmemekle birlikte nokta

analizi yapmistir.

5.8. DSC Analizi

Sekil bellek 1s1l islemi yapilmis olan 1 1s1l ¢evrim, 10 1s1l ¢evrim, 25 1s1l ¢evrim
numunelerinin faz doniisiim sicakliklar1 ve egzotermik, endotermik doniigiim entalpilerinin
tespit edilmesi amaciyla yapilan DSC (Diferansiyel tarama kalorimetresi) analizi
yapilmistir. DSC cihazi i¢in yapilan ¢evrim programi 25 °C den 300 °C’ye 30 dakikada

1sitma 1s1itma ardindan 300 °C den -10 °Cye sogutma programi uygulanmistir.

Sekil 5.8. DSC cihaz1
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Sekil 5.9. DSC analizi i¢in alinan numune



6. SONUCLAR

Deneysel ¢alismalarda ilk olarak sarj oraninin hesaplanmasi, ergitme, ¢ozeltiye alma
1s1] islemi, numunelerin sekillendirilmesi, sertlik analizi, sekil bellek 1s1l islemi, mikro yap1

analizi ve DSC analizi yapilmistir.

6.1. Ergitme

Ergitme sonrasi numunelere 360° ekseninde sertlik taramasi yapilmistir.  Sertlik
deneyleri sonucunda malzemenin homojen sertlik gostermedigi tespit edilmistir. Bu
nedenle ikinci ergitme islemi yapilarak homojen karisimin saglanmasi amacglanmustir.

Ikinci ergitme sonras1 daha homojen bir sertlik dagilimi elde edilmistir.

Tablo 6.1. 1. ve 2. ergitmeler sonras1 sertlik degerleri

Sertlik Degerleri (HV)

Ergitme | 1.B0lge | 2.B0lge | 3.B0Olge | 4.Bolge | 5.Bolge | 6.Bolge | 7.Bolge | 8.Bolge

1.Ergitme | 313 322 335 342 338 333 318 302

2.Ergitme | 308 312 322 328 330 328 320 315

6.2. Cozeltiye Alma

850°C ve 1050°C sicakliklarinda 1 saat tavlama sonucu sertlik degerleri
incelendiginde 1050°C sicaklikta sertlik degerlerinin dokiim sonrasi sertlik degerinin
listiine ¢iktigr goriilmiistiir. Daha sonra yapilan 2 saatlik tavlama sonucunda sertlik
degerlerinde artis gozlenmistir. Bu sertlik artisinin tane sinirlarina nikelin difiizyonu
sonucu tane sinirlarinda meydana gelen kaymay1 zorlastirdigi yorumu yapilmistir. Yani

1050°C sicaklikta tavlama NiTi alasiminda kati ¢ozelti sertlesmesi meydana getirmistir.
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Tablo 6.2. 850 °C ve 1050 °C sicakliklarinda 1 ve 2 saat tavlama sonucu sertlik degerleri

Sertlik Degerleri (HV)
Tavlama
1.Bolge | 2.Bolge | 3.Bolge | 4.Bolge | 5.Bolge | 6.Bolge | 7.Bolge | 8.Bolge

sicakligi
850 °C 1h | 285 305 318 323 320 321 304 292
1050 °C 1h | 342 356 365 360 359 350 351 344
850°C 2h | 288 303 317 322 325 323 301 293
1050 °C 2h | 366 370 379 378 378 369 365 368

Alagimin ¢ozeltiye alma islemi sonrasi mikro yapisi incelendiginde homojen bir yap1

gorilmektedir.

Sekil 6.1. Cozeltiye alma 1s1l islemi sonras1t mikro yap1
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Numuneler dikey tip atmosfer kontrollii 1s1l islem firininda argon atmosferinde sekil

bellek 1s1l egitimine tabi tutulmuslardir. Numuneler firina girmeden 6nce aparat yardimiyla

sabitlenmislerdir. Numuneler 520 °C de 15 dakika tavlanip ardindan oda sartlarinda

bulunan suda sogutma islemi yapilmistir. Bu islem ayni numune igin farkli tekrarlarda

yapilip mikro yapi1 goriintiileri alinmistir. Mikro yap1 analizi igin 1-10-25 tekrarli sekil

bellek 1s1l egitimi yapilmis numuneler kullanilmistir ve alagimlarin sertlik degerleri

Olciilmiistiir.

Tablo 6.3. Sekil bellek 1s1l gevrim sayisinin sertlik iizerindeki etkisi

Sertlik degerleri (HV)
Cevrim
1.Bolge | 2.Bolge | 3.Bolge | 4.Bolge | 5.Bolge | 6.Bolge | 7.Bolge | 8.Bolge
Sayisi
1 278 300 311 315 318 319 299 286
10 276 300 309 314 318 316 297 285
25 275 298 308 314 317 316 295 283
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Sekil 6.2. 1 1s1l iglem ¢evrimi sonundaki daglanmis mikro yap1
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Alasimin 1,10,25 1s1l iglem sonundaki mikro yapisi incelendiginde martensit
miktarinin arttig1 tespit edilmistir. Sekil 6.2, 6.3 ve 6.4’ de diz bolgeler dstenit fazini, 2
nolu ok ile gosterilen lamel seklindeki yapilar TiC yapisin1 ve 2 nolu ok ile gosterilmis
kiresel taneler Ni,Tis ¢Okeltileridir. Buna gére 10 1s1l gevrim ile 24 1s1l ¢evrim sonundaki
mikro yapilar karsilastirildiginda 25 1s1l ¢evrim sonunda NisTiz ¢okeltisinin arttig
goriilmiistiir. Daha 6nceki boliimlerde de bahsedildigi gibi NiyTis ¢okeltisi sekil bellek

Ozelligini arttirmaktadir.
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Sekil 6.4. 25 1s1l islem ¢evrimi sonundaki daglanmis mikro yapi
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6.4. EDS Analizi

EDS analizindeki sonuglara gore titanyum orani alasimda ergitme sonrasinda
azalmaktadir bu da titanyumun ortamdaki oksijen ile veya grafit potadan kaynakli C ile

bilesik olusturarak alagimdaki titanyum oraninin azalmasina neden olmaktadir.

Sekil 6.5. NiTi alasiminin EDS sonucu grafiksel olarak gosterilisi

Tablo 6.4. NiTi agirlikga kimyasal analiz oranlari

Element Ti Ni C
Agirlik¢a oran( %) 39,955 60,004 0,05
6.5. DSC Analizi

DSC analizi sonucu sekil bellek 1s1l isleminin sayis1 arttikca Ms ve Af sicakliginin
arttig1 gorilmiistiir. Ayrica sekil bellek 1s1l islem sayisinin artmasiyla alasimda goriilen
histerisis miktar1 azalmistir. Bu sonu¢ DSC analizi sonrasi tespit edilmis faz doniisim
sicakliklarindan agik sekilde goriilmektedir. Ayrica sekil bellek 1sil islem sayisi arttikca Ms
sicakligi yiikselmekte ve Af sicakligi azalmaktadir. Tablo 6.5, 6.6, 6.7 * de sekil bellek 1s1l

islem sayilarina gore elde edilen DSC analizi sonuglar1 goriilmektedir.
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Sacalelde

Sekil 6.6. NiTi alasiminin 1 1s1l islem ¢evrimi sonundaki DSC analizi

Tablo 6.5. 1 1s1l islem ¢evrimi sonundaki faz doniisiim sicakliklari

Alasim Mg Mtepe Mg Egzo(J/g) A Atepe At Endo(J/g)
NiTi 16,50 | 38,27 | 69,36 | -31,6951 | 43,63 | 72,11 | 104,52 | 35,3751
|
b Onsel = 3g.38 \ Arga = -TT5 283 o)
Sekil 6.7. NiTi alagiminin 10 1s1l islem ¢evrimi sonundaki DSC analizi
Tablo 6.6. 10 1s1l islem ¢evrimi sonundaki faz doniistim sicakliklar
Alasim M; Mtepe Ms Egzo(J/g) A Atepe As Endo(J/g)
NiTi 22,33 | 47,27 | 56,89 | -29,9951 | 48,63 | 64,59 | 97,40 | 33,2251
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Pask = o502

Ara=-TT62E
Doka H= 40, Mg

I Adrg miv,
I

St alckic ['C]

Sekil 6.8. . NiTi alasiminin 25 1s1l islem ¢evrimi sonundaki DSC analizi

Tablo 6.7. 25 1s1l islem ¢evrimi sonundaki faz doniisiim sicakliklar

Alagim Mg Mtepe Mg Egzo(J/g) A

Atepe

Endo(J/g)

NiTi 28,11 | 4852 | 59,40 | -27,407 | 44,77

65,01

92,93

29,125




7. TARTISMA VE ONERILER

Nikel-Titanyum sekil bellekli alagimi iiretmek igin yapilan bu g¢alismada vakum
indiiksiyon ocaginda ergitme yapilmis ardindan dikey tip atmosfer kontrolli 1s1l islem
firninda ¢6zeltiye alma islemi yapilmistir. Son olarak sekil bellek 1s1l islemi yapilmistir.
Bu prosesler sonrasi alasimin sertlik, mikro yapi, EDS analizi, DSC analizi yapilarak
Ozellikleri incelenmistir. Bu prosesleri; ergitme, ¢ozeltiye alma 1s1l islemi ve sekil bellek
1s1l islemi olarak ayrilarak sonuglari asagida belirtilmistir.

1) Ergitme prosesinde vakum indiiksiyon ocagi kullanilmasi alagimin homojenligi
acisindan avantajli oldugu goriilmiistiir fakat alasimin tamamen homojen hale gelmesi i¢in
en az iki ergitme islemi yapilmalidir.

2) Ergitme isleminde grafit pota kullanilmistir, alasimin grafit potadan karbon
kapmasi1 ve TiC bilesiginin olugsmast bunun sonucu olarak agirlik¢a olarak Ti/Ni=1 oranin
ayarlanmasi ¢ok zor olmaktadir 6zellikle ikinci ergitme yapildiginda bu oranin ayarlanmasi
daha da zorlasmaktadir bu nedenle grafit pota yerine baska bir malzemeden pota
kullanilmas: onerilir. Ergitme oncesi sarjdaki agirlikca %Ti= 44,5 iken ergitme sonrasi
agirlikca %Ti= 39,955 e diismiistiir.

3) Grafit kullanilmasmin diger bir sakincali tarafi ise pota ile reaksiyona giren
titanyumun olusturdugu TiC ‘iin alasimda asir1 sertlik yapmasi ve alasimin sekil bellek
ozelligini azaltmasidir. Numunenin sertligi en yiiksek bolgesi 342 HV gelmektedir.

4) Ergitme sonrast alasim incelendigin alasimin {ist tarafinda ciliruf tabakasi
goriilmiistiir. Vakum ortami olarak -1,5 Bar basingta ergitme yapilmis ayrica ergitme
ortami1 bes kez argon atmosferi ile temizlenmistir fakat yilizeyde ciiruf tabakasi
gorilmiistiir. Vakum miktarinin artirilmasi bu sorunu ¢ozebilir.

5) Ergitme sonrasinda mikro yapi analizi sonucunda tanelerin boyutunun biylk
oldugu goriilmiistiir. Bunun nedeni ergitme sisteminin bir dokiim tertibatinin olmamasi sivi
hale gelen alasimin ergitme potasinda vakum altinda katilasmasinin beklenmesi ile
katilasma zamanin ¢ok uzun siirmesidir. Ergitme ocaginda sicakligin tespiti icin bir
sicaklik Olcer kullanilmasi istenilen diisiik sicaklikta ergitme yapilmasi agisindan ince
taneli mikro yap1 elde edilmesi agisindan ¢ok Onemlidir. Ozellikle hizli katilastirma
yontemlerinin ( Spin melting gibi) ince taneli yapinin elde edilmesi agisindan énemli olup

sekil bellek 6zelliginin maksimum seviyede elde edilmesi agisindan onerilir.
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6) Cozeltiye alma 1s1l isleminde farkl: sicakliklar ve siireler denenerek dokiim sonrasi
meydana gelen gerilmelerin giderilmesi ile minimum sertlikte alagim elde edilmesi
amaclanmistir. Artan sicaklikla tanelerin biiylimesi nedeniyle sertligin diismesi géz Oniine
alinarak yapilan 1s1l islemlerde 850°C ‘den daha yliksek sicakliklarda ve artan 1s1l iglem
stirelerinde sertligin arttig1 goriilmiistiir. Bu sonug literatiir bilgisiyle de uyusmaktadir. En
uygun sicaklik-zaman kombinasyonu, 1 mm kalinliginda ki bir alagim ig¢in 850°C’de 1 saat
tavlama siiresinde i¢in minimum sertlik (285 HV) tespit edilmistir.

7) Numunelerin kesilmesinde ergitme sonrasi elde edilen nikel titanyum alagiminin 1
mm kalinlifinda parcalar elde etmek icin uygulanan tel erozyon ydntemi istenilen
boyutlarda kesim i¢in en uygun yontem oldugu kesilen bolgelerin diger bolgelerle olan
mikro yapi1 karsilastirmalar1 sonucunda bir degisiklik goriilmedigi tespit edilmistir. Diger
yontemler kullanilarak yapilan ¢ok ince kesme ve talag kaldirma islemlerinde alasimin
zarar gorerek ylizeyinin bozulmasina neden olmustur ve kesme islemi sirasinda yiiksek
sicakliklar nedeniyle mikro yap1 anlaminda alagimda ki faz dengesini bozulmustur

8) Sekil Bellek 1s1l islemi alasimlara 1, 10, 25 tekrar seklinde uygulanmis ve elde
edilen DSC analizi sonuglarima gore alagimin martensit-Ostenit doniisiim sicakliklar
belirlenmistir.

v 1 sil gevrim uygulanan numune igin Ms=16,50°C, M=38,27°C,
M¢=49,56°C, A;=45,81°C, A=72,11°C, A+=104,52°C

v 10 1s1l ¢evrim uygulanan numune i¢in M;=22,33°C, M=47,27°C,
M=56,89°C, A;=43,63°C, A;=64,59°C, A=96,40°C

v 25 sl gevrim uygulanan numune igin M;=28,11°C, M=48,52°C,

M=59,40°C, As=44,77°C A=65,01°C, As=92,93°C degerleri bulunmustur.

Bu degerler 1s181nda sekil bellek 1s1l isleminin ¢evrim sayisinin artmasi alagimin gosterdigi

histerisisi azaltmaktadir. M sicakligi sekil bellek 1s1l igsleminin ¢evrim sayisinin artigina

bagl olarak artmakta ve Af sicakligl ¢evrim sayisinin artisina bagli olarak azalmaktadir.

Yani martensit baslangi¢ sicakligi ve dstenit bitig sicakliklari birbirine yaklagmaktadir.
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