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OZET

CuAlMnFe SEKIL HAFIZALI ALASIMLARDA YASLANMANIN KARAKTERISTIK DONUSUM
SICAKLIKLARI ve KINETIK PARAMETRELER UZERINE ETKISINiN iINCELENMESI

Yiiksek lisans tez projesi kapsaminda, bir¢ok farkli sektérde kullanim alani bulan,
malzeme biliminin farkli davraniglara sahip malzemelerinden, sekil hafizali alasimlar lizerine
laboratuvar ortaminda yaslandirma islemi uygulanarak alasimlarda sekil hafiza dzelliklerindeki
degisimleri gozlemlemek hedeflenmistir. Sekil hafizali alasimlar, sekil hafizasi etkisi, soniimleme
ozellikleri ile baglantili stiper esneklik, yiiksek korozyon ve olaganiistii yorulma direnci gibi
kendine has 6zellikler gosteren essiz bir malzeme siifini temsil eder. S6z konusu alasimlarin elde
edilmesinde Cu, Al, Mn ve Fe elementleri kullanilmistir. Bu elementler belirli oranlarda, hidrolik
pres makinasi yardimiyla kompaktlanmis ve ark firininda ergitme yontemi kullanilarak elde
edilmistir. Elde edilen CuAlMnFe alasimi ¢alismanin amacina yonelik olarak, 350 °C sicaklikta
farkli stirelerde 1sitilarak malzemelerin icyapilarinda degisim hedefi ile yaslandirma islemine tabi
tutulmustur. Yaslandirma isleminin son asamasi olarak oda sicakliginda sogutma uygulanmistir.
Daha sonra islem goérmiis numuneler ve yaslandirmadan onceki numunenin karakteristik
doniisim sicaklik degerleri Diferansiyel Tarama Kalorimetre cihazi yardimiyla belirlenmistir.
Doniisiim sicakliklar1 yardimiyla yaslandirma islemine tabi tutulan numunelerin entalpi ve
entropi degerleri hesaplanmistir. Ayn1 proses yaslandirma islemine tabi tutmadigimiz
homojenlestirilmis numuneye de uygulanmistir. Deneysel sonuglarda yaslandirma islemi
uygulanmis numunelerde 6stenit ve martenzit baslama ve bitis sicakliklari, entropi ve entalpi
degerlerinin degistigi gozlemlenmistir. Ayrica yaslandirma islemine tabi tutulan numunelerin
karakteristik doniisiim sicakliklarinda homojen numune arasinda farkliliklar gézlemlenmistir.
Alasimlarin doniisiim sicakliklarinda goriilen farkliliklarin nedeni ¢okelti fazlarindan
kaynaklandig, yaslandirma siirelerine bagl olarak ¢okelti fazlarindaki artis ve bu baglamda
martenzit yiizeylerin yerini ¢okelti fazlarina biraktigit XRD ve metalografik gézlem yontemi ile
gozlemlenip desteklenmistir.

Anahtar Kelimeler: Sekil Hafizali Alasimlar, CuAlMnFe, Termal Yaslandirma, Martenzit
Doéntistimler, DSC, XRD

Danisman: Dog. Dr. iskender OZKUL, Mersin Universitesi, Makina Mithendisligi Anabilim Dali,
Mersin.
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ABSTRACT

INVESTIGATION OF THE EFFECT OF AGING ON KINETIC PARAMETERS AND
CHARACTERISTIC TRANSFORMATION TEMPERATURES IN CuAlMnFe SHAPE MEMORY
ALLOYS

Within the scope of the master's thesis project, it is aimed to observe the changes in shape
memory properties of alloys by applying aging process on shape memory alloys which are used
in many different sectors and which have different behaviors of materials science. Shape Memory
Alloys represent a unique class of materials with unique properties such as shape memory effect,
pseudoelasticity, high corrosion and exceptional fatigue resistance associated with damping
properties. Cu, Al, Mn and Fe elements were used to obtain these alloys. These elements were
compacted with the help of hydraulic press machine and obtained by melting method in arc
furnace. The obtained CuAlMnFe alloy was subjected to aging process with the aim of changing
the internal structures of the materials by heating at 350 °C for different periods. The final stage
of the aging process was cooling at room temperature. Then, the treated samples and the
characteristic transformation temperature values of the sample before aging were determined by
means of Differential Scanning Calorimeter. The enthalpy and entropy values of the samples
subjected to aging were calculated by means of transformation temperatures. The same process
was applied to the homogeneous sample which we did not subject to aging process. In the
experimental results, it was observed that austenite and martensite phase transition start and
end temperatures, entropy and enthalpy values of the samples were changed. Furthermore,
differences between the homogeneous sample were observed at the characteristic
transformation temperatures of the samples subjected to aging. It was observed and supported
by metallographic observation and XRD method that the reason for the differences in the
transformation temperatures of alloys is caused by precipitate phases and the precipitation
phases increased due to the aging times hence, martensite surfaces were replaced with
precipitate phases.

Keywords: Shape Memory Alloys, CuAlMnFe, Thermal Aging, Martensite Transition, DSC, XRD

Advisor: Assoc. Prof. Dr. Iskender OZKUL, Department of Mechanical Engineering, University of
Mersin, Mersin.
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KISALTMALAR ve SIMGELER
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1. GIRIS

Ik sanayi devrimi 18. yiizyilda buhar makinasinin icad ile baslad1 ve giiniimiizde akill
fabrikalar ile endiistri 4.0 ad1 altinda gelisimini siirdirmeye devam etmektedir. Teknolojinin
doymak bilmez bir istahla gelistigi, insan iscilerin yerini robotlarin aldigi, otomobillerin
otonomlasma yolunda ilerledigi, kilometrelerce dtelerden milisaniye farklarla yapilan cerrahi
operasyonlarin arttigt ve karadeliklerin fotograflandig1 giiniimiizde, klasik malzemelerin
kabiliyetleri yeterli gelmemekte ve yeni malzeme ihtiyaci dogmaktadir. Bu ihtiyacin karsilanmasi
icin bilim insanlari fiyat performans dengesinin yakalanmasi ve yeni ufuklarin acilmasi amaciyla
yeni malzeme arayislarini siiratle devam ettirmektelerdir.

Mihendisler icin mevcut olan alasim sayis1 160.000 ve tistii olarak tahmin edilmektedir.
Standardizasyon siirecleri sayiyr azaltmaya calissa da yeni ¢ok farkli o6zelliklere sahip yeni
malzemelerin kesfedilmeye devam edilmesi, sayiy1 daha da genisletmektedir. Fakat su anda bile
kullanim olanag1 bulabildigimiz bazi malzemeler gelecegin siiper alasimlar1 olarak
tanimlanmakta ve degerleri her gecen giin artmaktadirlar [1].

Yeni malzemelere dnemli 6rneklerden biri olarak kabul edilen sekil hafizali alasimlar
lizerine calismalar yapilmis ve yapilmaya devam etmektedir. Sekil hafizali alasimlar gerilim,
sicaklik, elektrik veya manyetik alan gibi etkilerle deformasyon oncesi kaybedilen formlarim
yeniden elde ederek hafiza davranisini sergileme olarak tanimlanirlar. Sicaklik, gerilim, elektrik
ve manyetik alan gibi uyaranlara tepki veren sekil hafizali alasimlarda, faz gecisleri denilen
dontisiimler, sekil hafizasi etkisi ve siiper elastikiyet gibi olaylarla sonuglanir.

Sekil hafizali alasimlarda faz doniistimleri difiizyonsuz olarak gerceklesir. Difiizyonsuz faz
doniisiimleri; en genel ifade ile, yliksek sicaklik fazinda belirli bir kristal yapida bulunan
malzemenin basing, sicaklik, gerilme veya bunlarin farkli kombinasyonlari etkisiyle daha kiiciik
serbest enerjili diisiik sicaklik fazindaki farkli bir kristal yapiya doniisiimii olarak tarif edilir.
Difiizyon gerceklesmedigi icin doniisiim 6ncesi malzemedeki atomik komsuluklar déntisiimden
sonra da aynidir. Bu nedenle difiizyonsuz doniisiimlere askeri doniisiimler de denmektedir [2].

Yani sekil hafizali alasimlar1 mevcut sekillerine geri donme isini disaridan enerji alma yolu
ile komsuluklarini koruduklari atom diizenlerini tekrar eski diizene kavusturma yetenegine sahip

0zel malzemeler olarak tanimlamak mumkiindiir.
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2. KAYNAK ARASTIRMASI

Konuyu tam anlamiyla kavrayabilmek adina insanlik tarihinde gerilere gitmek gerekir.
Insanhgin uygarhk yolundaki kilometre taslari olarak adlandirilan ilk adimlar, altin ve bakir gibi
dogal metallerin saf metal olarak kesfedilmesiyle atilmistir. Sekil 2.1 ‘de gosterilen Ashby haritasi
[1], 12 bin yil kapsayan zaman diliminde malzemelerin kullanimindaki gelisimin o6zetini
sunmaktadir. Gelisim incelendiginde, insanoglunun alagimlar ile ilk miinasebetinin bronz ¢agina

kadar dayandigi goriilmektedir [3].
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Sekil 2.1. Miihendislik malzemelerinin tarihsel gelisimi [1].

Alasimlama isleminin tamamiyla tesadiifi bir kesif oldugu disiinilmektedir.
Magaralardaki ilkel yanginlarda, bakir cevherleri arsenik cevherleriyle gelisigiizel bir sekilde ilk
bakir arsenik karigsimi olan arsenik bronz M.0. 3000 de tesadiif eseriyle kesfedildi. Bakirin kasith
olarak alasimlanmasi ise M.O. 2500 de kalay ile oldu ve giiniimiize kadar gelen bronz alasimi
ortaya ¢ikarildi, bu olay Bronz Caginin dogmasina da neden olmustur. Arsenigin insan sagligina
zararl ve kalay bronzlarinin mekanik 6zellikler arsenik bronzlarindan daha {istiin olmasi1 gibi
nedenlerden dolay1 kalay bronzlari giintimtize kadar gelebilmistir [3].

Antik donemde sadece yedi metal biliniyordu, bunlar altin, bakir, giimts, demir, kursun,
kalay ve civa idi. Ancak diger metallerin kesfedilmesi bilimsel devrimin birkag¢ yiizy1l boyunca

ortaya ¢ikmasini beklemek zorunda oldugundan uzun siirmustiir. Bakir-kalay alasimlarinin inter
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metaliklerinin eski zamanlarda kullanildigindan bahsetmek ilginctir. Hindistan ve Cin de dahil
olmak tlizere, Eski Diinya'nin farkl bolgelerinde, aynalarin glimiis gibi yansimasini kolaylastiran
yliksek sertlikleri nedeniyle bronzlardan yararlanilmistir. Tarih dérdiinct ylizyil gosterdiginde
Cin'de bakir ve nikelin siilfit cevherleri birlikte eritilerek bakir-nikel alasimi elde edildigi
gorilmiistiir. On ikinci yilizyi1lda Avrupa'da ise paslanmaz ¢elik icat edilmeden 6nce yaygin olarak
kullanilan ve beyaz bakir olarak bilinen giimiise paslanmaya dayanikli alasim olusturmak icin
¢inko elementi eklenmistir [3].

Ik sanayi devrimi 18. yiizyilhn ilerleyen yarisinda Ingiltere'de basladiginda, insanlar
tarafindan gittikce daha fazla element kesfedildi ve tiretildi. Bu yeni elementlerden ileri alasimlar
dahil olmak iizere c¢cok sayida metalik malzeme gelistirilmistir. Farkli kompozisyonlarla
sentezlenmis ve cesitli islem yollar ile liretilmislerdir. Bugiine kadar, her biri bir ana metalik
elemente dayanan yaklasik 30 alasim sistemi gelistirilmis ve ¢esitli tirlinler i¢in kullanilmistir [4].

Bazi 6nemli alasimlar miihendisler tarafindan gelistirilmistir. Ornegin, Michael Faraday,
pota celigini yeniden iiretme ¢abalarinda ilk alasimli geliklerin bazilarini bulmus ve alasimh
celiklerin babasi olarak anilmaya baslamistir. 1880'lerin ortalarinda Hall-Héroult isleminin
ticarilesmesinden sonra aliiminyum alasimlari tiretildi, hafif ve kuvvetli Al-Cu-(Mg) ve Al-Zn-Mg-
(Cu) gibi sertlestirilebilen alasimlarda biiyiik ilerleme saglandi. Bu ilerleme ile I. Diinya Savasi
sirasinda (1914-1918) ugak endiistrisinin patlama seviyesinde genislemesinde en biiyiik katkiy1
saglayan hafif ve giiclii ugcak govdelerinde kullanilan AlZnMg (Cu) alasimi gelistirilmistir [3].

Baska bir 6rnek olarak, 1900’lerin basinda tanitilan kesici takimlar i¢in yiiksek hizli gelik
verilebilir. Kesme hizinin daha da yiiksek olmasi i¢in, 1930'larda tungsten karpit kobalt
kompozitlerinin semente veya sinterlenmis karbiirleri tanitilmistir. Ayni zamanda, 1930'larda
ABD'de stiper alasim gelisimi baslar ve gaz tiirbini teknolojisinin talepleri ile calismalar hizlanir.
Ferritik, 6stenitik ve martenzitik paslanmaz celikler 1910 civarinda neredeyse ayni zamanda
gelistirilir [3].

1940’larda hafif alasimlar ve 6zel alasimlar sanayide yogun olarak kullanilmaya basladu.
1950’lerde ise muhendislik malzemeleri denilince sadece metal akla geliyordu. Miihendislere
metalurji dersleri verilir fakat bu déonemlerde diger malzemelerden zar zor soz edilirdi. Elbette
diger malzeme siniflarinda da gelismeler de olmustur. Ornegin, gelistirilmis ¢cimento, camlar,
polimerler, kauguk, bakalit, polietilen olarak adlandirilan polimerlerden bahsedilebilir. Ancak
metal dis1 bu malzemelerin, bu tarihlerde toplam malzeme pazarindaki paylar1 azdi. 1950'den
sonra her sey degisti. Polimer ve kompozit endiistrileri hizla gelisim sagladi ve yeni yliksek
performansli seramik iiretiminin biiytimesi ile ilgili gelismeler burada da genislemeye devam etti.
Yine de gelik glinlerinin bittigini hayal edilmemelidir. Celik {iretimi, tiim diinya metal tiretiminin
%90'1n1 olusturuyordu. Benzersiz mukavemeti, siinekligi, toklugu ve diisiik fiyat kombinasyonu,

celigi yeri doldurulamaz yapmaya devam ediyordu [1].
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Geleneksel miihendislik malzemelerinin 6zel 6zelliklerini ortaya ¢ikarmanin yani sira,
yeni ve gelismis materyallerin kesfedilmesi i¢cin hem bilimsel hem de endiistriyel genis bir
arastirma akisi ve ¢ok sayida karmasik proje bulunmaktadir. Glinlimiizde, sasirtici 6zelliklere
sahip bazi yeni malzemeler hakkinda bilgi rapor edildiginde, kesfin insan yapimi bir malzeme
oldugu varsayllmaktadir. insan tarafindan icat edilen, tasarlanan ve iiretilen bu tir
malzemelerden en bilinenleri ve zaten miihendislik uygulamalarinda ¢ok giiclii bir konuma sahip
olan, biiytik olasilikla plastik ve /veya kompozitleridir [5].

Bir elementin en az bir baska element ile birlesmesinden olusan homojen karisim olan
alasimlardan bahsetmeden 6nce 6zellikle Hume-Rothery kurallarinin bilinmesi gereklidir. Hume-
Rothery ‘in 1920’lerde ve 1930’lardaki ¢alismalari metalurji sanatini bilime doniistiirdii ve kati
hal fiziginin ortaya c¢ikmasina katkida bulunmustur. Hume-Rothery kurallari, bilesen
elementlerin atom ¢aplarindaki farklilik, elektronegatiflik farki ve alasimin elektron
konsantrasyonu (elektron/atom) orani bakimindan alasim olusumu icin sartlar belirtir [6].
Hume-Rothery alasimlarinin olusum kurallar1 6nemini korumaya devam etmektedir. Ornegin
bakir atomu, boyutu ve kimyasal 6zellikleri bakimdan metallerin ortasinda yer aldig1 s6ylenebilir
bu nedenle en iyi eritici olarak bilinir. Bakir bircok metali en az %5 oraninda eriterek kat1 eriyik
olusturur (Al, Au, Cd, Mg, Pt, Sn, Zn vb.) Giimiis icin de ayn1 seyler sdylenebilir. Fakat bir bagka
ornek olan alliminyum ve kursundan kati eriyik diger bir degisle alasim olusmaz, nedeni ise atom
caplart arasi bagil farkin %15 den biiylik olmasidir. Bu iki metal karistirilip sogumaya
birakildiginda, sonunda ortada bir alasim olusmadigi ve kursun ile aliminyum kat1 metalleri elde
edilir.

Yizyillar boyunca, metaller yapisal malzemeler olarak 6nemli bir rol oynamistir. Bilim ve
teknolojideki gelismeler ve mikroyap: ve isleme tekniklerinin malzeme davranisi tzerindeki
etkilerinin daha iyi anlasilmasi ile malzeme bilimi alani son yillarda kokten iyilesmistir. Cesitli
uygulamalar icin farkli malzeme 6zellikleri (mekanik, termal, elektrik vb.) olusturma yetenegi,
yeni alasimlarin ve kompozitlerin gelistirilmesini saglamistir. Hem siki yapisal gereklilikleri
karsilayan hem de ek mihendislik islevselligi saglayan (6rn. algilama, aktiflestirme,
elektromanyetik koruma) 6zel 6zelliklere sahip daha hafif ve daha gii¢lii malzemelere olan talep,
¢ok islevli malzemeler olarak adlandirilan yeni bir malzeme dali olusturmustur. Algilama ve
aktiflestirme yeteneklerini sergileyen uzmanlasmis bir¢ok islevli malzeme alt grubu aktif
malzeme olarak bilinir [7].

Algilamada, bir mekanik sinyal mekanik olmayan bir c¢iktiya (6rnegin voltaj)
doniistiriiliirken, bir aktiiatér mekanik olmayan bir girisi (6rnegin elektrik giiclinii) mekanik bir
ciktiya doniistiirtir. Genel olarak aktif malzemeler, mekanik olmayan bir alana (termal, elektrik,
manyetik, optik vb.) maruz kaldiklarinda mekanik bir tepki gosterir. Bu malzemelerin mekanik

tepkisi, tipik olarak, termal genlesme gibi geleneksel malzeme davranisindan kaynaklanan
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tepkiden daha bilyiik bir veya daha fazla emirdir. Baz1 aktif malzeme o6rnekleri arasinda
piezoelektrik ve elektrostriktif (mekanik ile elektrik alanlarin baglanmasi), piezomanyetik ve
manyetostriktif (mekanik ile manyetik alanlarin baglanmasi) ve sekil bellegi malzemeleri (termal
ile mekanik alanlarin baglanmasi) bulunur. Aktif malzemeler dogrudan veya dolayli birlestirme
sergileyen malzemeler olarak ayrica ikiye boliinebilir. Piezoseramikler, piezoelektrik polimerler,
manyetostriktif seramikler, sekil hafizali alasimlar ve manyetik sekil hafizali alasimlar, dogrudan
birlesme gosteren aktif malzemelere 6rneklerdir. Bu, mekanik veya mekanik olmayan alanin bir
girdi, digeri ¢ikt1 olarak hizmet edebilecegi anlamina gelir [7].

Aktif bir malzemenin aktiiator uygulamalari icin dogrudan baglantiya uygunlugu iki temel
girdi olan, aktiiatér enerji yogunlugu (birim hacim basina mevcut is cikisi) ve malzemenin
aktiiator frekansina baghdir. ideal bir aktif malzeme hem yiiksek aktiiatér enerji yogunluguna
hem de yliksek aktiiator frekansina sahip olacaktir. Sekil 2.2 ‘de, baz1 ortak aktif maddelerin
calistirma enerji yogunluklarin1 karsilastirmasi1 gorilmektedir. Harekete gecirme enerjisi
yogunlugu, Sekil 2.2 'de noktali ¢izgilerle gosterilmektedir ve burada aktif malzemenin sabit
gerilme altinda ¢alistifin1 varsayarak harekete gecirme gerilmesi ile harekete gecirme

gerginliginin Griini (harekete geciricinin darbesiyle iliskili olarak) tanimlanmaktadir [7].
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Sekil 2.2. Aktif malzemelerin aktiiator enerjisi yogunluklari grafigi [7].

Sekil hafizali alasimlari, sicaklik arttiginda sekillerini geri kazanma o6zelligine sahip

benzersiz bir sekil bellegi malzemesi sinifidir. Sekil hafizali alasimlar, uygulanan mekanik
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dongiisel yiiklemeye maruz kaldiklarinda, geri dontsiimlii bir histeretik sekil degisikliginden
gecerek mekanik enerjiyi soniimleyebilirler. Sekil hafizali alasimlarin bu benzersiz 6zellikleri

onlarn algillama ve calistirma, darbe ve titresim soniimleme uygulamalar icin popiiler hale

getirmistir.
Tablo 2.1. Aktiiator performans Karsilastirma tablosu.
Birim Birim
Gerilme Gerinim Verim Hacim isi Hacim
Aktiiator tipi acim 75t Giicii
[MPa] [%] [%] [J/cm?] [W/cm?]
Nitinol 200 10 3 10 30
Piezoseramik 35 0.2 50 0.035 175
Tek kristal
piezoelektrik 300 1.7 90 2.55 15000
insan kasi 0.007-0.8 1-100 35 0.035 0.35
Hidrolik 20 50 80 5 20
Pnomatik 0.7 50 90 0.175 3.5

Tablo 2.1 ‘e bakildiginda, NiTi sekil hafiza alasimi, kisa bir tepki siiresi veya yiiksek
verimlilik icin kritik bir gereksinim olmadan, 6nemli yer degistirme ve calistirma kuvveti
saglayan aktiiator tasarimcilari i¢in agik bir secim olacaktir. Bu, NiTi sekil hafiza alasimini ¢esitli
endtstriyel uygulamalar i¢in akilli yapilar ve akilli sistemler i¢in cazip bir aday yapar [8].

Sekil hafizall alasim veya "akillh alasim” ilk olarak Arne Olander (1932) tarafindan
kesfedildi ve "sekil hafizas1" terimi ilk kez Vernon (1941) tarafindan polimerik dis materyali i¢in
tanimlandi. Sekil hafizali malzemelerin, William Buehler ve Frederick Wang, 1962 'de nitinol
olarak da bilinen (materyal bilesimi ve kesif yerinden elde edilen, yani NiTi ve Naval Ordnance
Laboratory bir birlesimi) bir nikel-titanyum (NiTi) alasiminda sekil hafizas etkisini bulununca
onemi fark edildi [9, 10].

Sekil hafizali alasimlara miihendislik ve teknik uygulamalardaki talep, tiiketici tiriinleri ve
endiistriyel uygulamalar da dahil olmak tzere bir¢ok ticari alanda artmaktadir. Sekil 2.3 ‘de

uygulamalara ait sema gosterilmistir.
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Sekil 2.3. Sekil hafizali alasimlarin kullanim alanlar.

Otomotiv uygulamalarinda; modern araglarda daha iyi performans gésteren daha giivenli,
daha konforlu araglara olan talep nedeniyle algilayici ve aktiiatér sayisi muazzam bir sekilde
artmaktadir. Gelismekte olan otonom siirlis teknolojisi, otomotiv uygulamalarindaki
elektromanyetik aktiiatorlere alternatif olarak sekil hafizali alasim aktliatorleri icin genis bir
firsat yelpazesi sunmaktadir. [11-13]. Bu uygulamalara, radyatorler, yakit sistemleri, akiiler,
airbag sistemleri [14], dikiz aynas1 [15], gibi 6rnekler gosterilebilir.

Uzay ve havacilik uygulamalarinda; sekil hafizali alasimlarin 1970'lerde F-14 avci
uc¢larindaki hidrolik hatlarinda kullanimindaki basarisindan bu yana [16], bu alasimlar benzersiz
ozellikleri ile havacilik uygulamalarinda daha fazla goriiliir olmustur [17-20]. Bu uygulamalara,
akttiatorler [16], yapisal konektorler, titresim damperleri, sizdirmazlik elemanlari, agma veya
yerlestirme mekanizmalari, sisirilebilir yapilar [21, 22], manipiilatorler [23, 24] ve navigasyon
uygulamalari [19, 25] érnek gosterilebilir.

Robotik uygulamalarda; 6zellikle 1980'lerden bu yana mikro-aktiiatorler veya yapay
kaslar olarak adlandirilan sistemler ¢ok cesitli ticari robotik sistemlerde kullanilmistir [26, 27].
Robotik uygulamalara, yarasa robot [28], festo yusufcuk robotu (“BionicOpter” olarak da bilinen
“yusufcuk”, 13 derecelik bir serbestlige sahiptir, havada asili kalabilir ve her yone hareket

edebilir.) [29], batmav projesi [30, 31] 6rnek gosterilebilir.
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Biyomedikal uygulamalarda; 1962 'de Buehler tarafindan nitinolde sekil hafizasi etkisinin
kesfedilmesinden sonra, bu materyali dis hekimliginde implantlar i¢cin kullanmay1 6nerdiler ve
birkac¢ yil sonra, bir NiTi alasimindan yapilan ilk siiper elastik gergiler 1971 'de Andreasen
tarafindan tanitildi [9, 32]. Biyomedikal uygulamalara, ortodontide [33, 34], ortopedide [35-37],
gastroenterolojide [38, 39] ve iirolojide [40, 41] 6rnekler gosterilebilir.

Insaat uygulamalarinda; sekil hafizali alasimlar insaat miihendisligi uygulamalarinda
asirl, tekrarlayan ve ¢esitli ylikleme kosullarina (6rnegin deprem) dayanma kabiliyeti ile birlikte
yiiksek soniimleme ozelliklerinden dolay1 tercih edilmektedir [42, 43]. Insaat uygulamalara,
sttunlarda, kirislerde, siitun ve Kkirislerin baglanti elemanlarinda, koprii ve bina yapilarinda
yataklamalar [44] 6rnek gosterilebilirler.

Elektronik uygulamalarda, sicaklik sensorleri [45], pozisyon geri bildirimi [46], direng
geri bildirimi [47, 48], limit egrisi [48] ve adaptif sifirlama [49] gibi elektronik kontrol cihazlari
gibi ticari uygulamalarda asir1 gerilme ve asiri 1sinma sorunlarit ¢ézimu icin sekil hafizal
alasimlar kullanilir.

Sekil hafizali alasimlar, sicaklik veya manyetik alan gibi dis mekanik olmayan uyaricilara
maruz kaldiklarinda, islevselliklerin temel mikroyapisal degisikliklerden kaynaklandigi genis bir
akilli malzeme sinifinin alt kiimesidir [50, 51].

Termal olarak yanit veren sekil hafizal alasimlarda, kararh bir yiiksek sicaklik 6stenitik
faz1 ve diistik sicaklikli martenzitik faz arasindaki tersinir kati-kati, difiizyonsuz termoelastik faz
dontisiimleri, sekil hafiza etkisi ve siiper esneklik gibi ilging olaylar1 gosterir [51].

Faz dontsiimleri, uzun menzilli atom difiizyonundan ziyade dik kafes ¢arpikliklarinin
(ikizlenme) bir sonucudur [7, 52].

Sekil 2.4 ‘de faz doniisiimii sematik olarak gosterilmistir.

J J. - d— @

Sogutma

.
Isitma

>— 90 O— @

Ostenit Martenzit

Sekil 2.4. Faz doniisiim sematik gosterimi.
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2.1.Martenzitik Faz Doniisiimii

Maddenin igyapisinin o6zellikleri, maddeyi olusturan atomlarin sicaklik ve basing
kosullarina gore dizilimi karakteristigine faz denir. Bir baska deyisle, malzemeler iizerinde
homojen sinirlarla ayrilmis ve ozellikleri birbirlerinden farkli olan alanlara faz denir.
Malzemedeki bilesim orani, sicaklik veya basingtaki herhangi bir degisim faz doniisiimiine sebep
olabilmektedir.

Yapisal faz doniistimleri, difiizyonlu ve difiizyonsuz olmak iizere iki farkl grupta incelenir.
Martenzitik dontisiimler, atomlarin zamandan bagimsiz ani hareketi ile olustugundan dolay1
diflizyonsuz dontsiimler grubunda yer alirlar. Martenzit terimi ilk 6nce bu mikro yapiy1 su
verilmis ¢elikte ilk gdzlemleyen Alman metaliirji Profesorii Adolf Martens 'in onuruna verilmistir.
Yavas sogutma ile elde edilene kiyasla, yliksek sicakliktan su verilmis demir-karbon c¢eligi ¢cok
ince ve keskin bir mikro yapiya sahiptir ve ¢ok daha serttir. Su verilmis celiklerin mekanik
ozellikleri ve yapisi, teknolojik 6nemi nedeniyle uzun stiredir ¢alisiimaktadir. Su verilmis ¢eligin
yapisina, Sorby 'nin ilk ¢alismasini biiyiik 6l¢iide artiran {inlii 6ncli metaliirji Profesorii Adolf
Martens 'dir. i1k olarak, sertlestirilmis ancak temperlenmemis celiklerin mikro yapisini belirtmek
icin belirsiz bir sekilde kabul edilmistir. Su verilmis ¢eligin temel 6zellikleri daha iyi bilindigi i¢in,
kelimenin anlami, benzer 6zelliklerin ortaya ¢iktig1 demir disi1 alasimlara uzatildig1 gibi yavas
yavas acikliga kavusturulmustur. Martenzit terimi zaman zaman biraz belirsiz kullanilsa da
kelimenin kullaniminda kritik bir kisitlama vardir. Bir maddenin yapisinin martenzitik yapi
olarak adlandirilabilmesi icin belirli 6zelliklere sahip olmasi gerekir; benzer sekilde, bir faz
donilisiimiiniin martenzitik dontsiim olarak adlandirilabilmesi i¢in belirli 6zelliklere sahip olmasi
gerekir [53].

Bazi alasimlarda, ozellikle de dontstiirme sicaklig1 dusiikse, ikizlenme de olusabilir. Bu
tir ikizler, kiiciik sekil degisimleri olan dontisiimler harig, genellikle ¢cok ince olmalidir, ¢iinki
kalin ikizler kenarlarina yakin biiytik gerginlikler tretir. Bu anlamda, "i¢ ikiz" terimi onu normal
ikizden ayirt etmek icin kullanilir, ancak “ikiz hata” terimi ikiz sinirin varligini vurgulamak icin
daha uygun olabilir. ilk énce optik mikroskop altinda goriilebilecek ve x-151m kirinimi ile
dogrulanabilecek kadar biiyiik olan bir ikiz icin "d6niisiim ikizi" terimini kullandi. Burada
aciklanan i¢ ikizden farkhidir. Greninger 'in doniisiim ikizi belki iki dontisiim degiskeni, biri digeri
kristalografik bir ikiz, ya da yeniden kristallesme ikizleri olabilir. Gliniimtizde ortak kullanimda
doniistim ikizi terimi "i¢ ikiz" ile es anlamlidir. Kisacasi, martenzit toplu atomik hareketler
tarafindan tretildiginden, kacik, istifleme hatalar ve ikiz faylar gibi kafes kusurlar1 kacinilmaz
olarak ortaya cikmaktadir. Dontisiim, gerilim biiyiik oldugunda miktarlarn biiyiik, gerilim kiiciik
oldugunda kiigtliktiir. Bu gibi kafes kusurlarinin varligi martenzitin énemli bir 6zelligidir ve bu

kusurlar martenzitin anlaml bir tartismasinda ihmal edilemez [53].
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Faz doniisiimiiniin gerceklesebilmesi i¢in fazin ilk durumunun son durumuna gore daha
kararsiz bir yapida olmasi beklenir diger bir degisle sabit sicaklik ve basinc¢taki faz dontisimii

Gibbs serbest enerjisi ile belirlenir. Bir sistemin Gibbs Enerjisi,

AG = AH — TAS (1)

seklinde ifade edilir. Burada S entropi (sistemin diizensizlik 6lciisii), T mutlak sicaklik ve H entalpi

(sistemin 1s1 kapasite 6lciisii) olarak tanimlanir. Entalpi;

H=E+PV (2)

seklinde ifade edilir. E sistemin i¢ enerjisi, P basing ve V hacim olarak tanimlanir. Sistemin i¢
enerjisi atomlarin kinetik ve potansiyel enerjilerinin toplamidir.

Sekil hafizali alasimlarda 6stenit fazdan martenzit fazina gecis sicakliga bagimh bir faz
doniisiimii oldugundan bu faz déniisiimii ayn1 zamanda termoelastik bir déniisiim olarak da
isimlendirilir. Termoelastik doniisiim disardan verilen sicaklik ile kristal kafes yapisinin daha
diisiik enerjili bir yapiya gegcmesi sonucu atomik diizeyde hareketlilik saglar ve bunun sonucu
olarak sekil geri kazanimi gerceklesir. Termoelastik déniisiim atomik diizeylerde ortaya cikar.
Mikro diizeydeki toplu atom hareketleri maddenin tamaminda makro diizeyde gézlemlenir. Fakat
bu atom hareketleri aninda atomlarin birbirlerine olan komsuluklarina degisiklik gézlenmez ve
bu sayede sekil hafizasi kazanmis olur. Martenzitik doniisiimi bu nedenlerle difiizyonsuz bir kati
hal faz degisimi ornegi sergiler [54]. Biitiin bu sistemler dikkate alindiginda martenzitik faz
doniisiimii 1s1, mekanik zorlanma ve elektrik enerjisi ile sistemde var olan atomlarin birbiri ile
yer degistirmesi olarak tanimlanabilir [55]. Martenzitik faz gecisleri birinci dereceden kati-kati
faz gecislerine 6rnek olarak gosterilmektedir. Faz donilisimii esnasindaki gecis sicakliginin
davranmisi faz gecisinin derecesi olarak tanimlanmaktadir. Temel olarak iki kisma ayrilmasi
miimkiin olan bu gegislerden birinci dereceden faz gegisi (siireksiz), ikinci dereceden faz gecisi

(stirekli) olarak tanimlanabilir [56].

2.1.1 Birinci ve Ikinci Dereceden Faz Gegisleri

Gibbs fonksiyonunun birinci tiirevinde goriilen olay fonksiyon her iki fazin aynmi1 anda
bulundugu anlarda stireksizligi yani birinci dereceden bir faz gecisi sergiledigi goriilmektedir. Bu
olay, fazlarin ayni anda ve ayr1 olarak gorildigii Sekil 2.5 ‘deki dG/dT - T grafiginde
gozlemlenebilmektedir [57].
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dG/dT
A

1. Faz 2. Faz

p T

Sekil 2.5. Gibbs fonksiyonunun birinci dereceden tiirevinin sicakliga bagh degisim egrisi [57].

Ozellikle saf metallerin katilastirma islemlerinde Kkarsilastigimiz birinci dereceden faz
gecisleri, malzemelerin genelinde meydana gelen faz gecislerinde gdzlemlenmektedir. Ergiyik bir
metalin katillasma siirecinin baglamasi icin olayin diisik soguma hizlarinda ve erime
sicakligindan daha diisiik sicaklikta cereyan etmesi gereklidir. Bu olay birinci dereceden faz

gecisinin karakteristik yapilarindandir ve Sekil 2.6 ‘da grafik olarak gosterilmistir [56].

Sicaklik
A . \
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o © ° \
e o °©
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Te
Kat
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Sekil 2.6. Saf metal katilasma egrisi [58].
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dG/dT
A

1. Faz 2. Faz

Sekil 2.7. Gibbs serbest enerjisinin tiirevinin sicakliga bagh degisim egrisi [57].

Ikinci dereceden faz gecislerinde ise yine Gibbs fonksiyonunun birinci tiirevinde gériilen
olayda her iki fazin ayni anda bulundugu anlarda fonksiyonun siireklilik sergiledigi
gorilmektedir. Bu olay, fazlarin ayni anda ve ayr1 olarak goriildiigii dG/dT - T grafiginde gecis
anindaki sicaklikta siireklilik gozlemlenebilmektedir [57]. Bu olay Sekil 2.7 ‘de gosterilmistir.

2.1.2 Sekil Hafiza Etkisi

Sekil hafizasi etkisi ve siiper elastikiyet bir sekil hafizasi alasimi 6zelligidir. Yiizde birkag
gerginlik sekil hafiza etkisi i¢in 1sitilarak ve siiper elastikiyet icin dogal olarak geri kazanilir. Bu
ozellikler martenzitik doniisiim ve bunun ters déniisimden kaynaklanmaktadir. Sekil hafizali
alasimlarda geri kazanim gerilimi, enerji tiiketimi ve martenzitik doniisiim nedeniyle ortaya ¢ikan
depolama farkh tiir islerde kullanilabilir.

Faz déniisiimii ile iligkili dort karakteristik sicakhik vardir. ileri déniisiim sirasinda,
Ostenit, sifir yik altinda, martenzitik baslangic sicakliginda [59] ikizlenmis martenzite
doniismeye baslar ve martenzitik bitis sicakliginda (Mf) martenzite donlisimii tamamlar. Bu
asamada, donlsiim tamamlanmistir ve malzeme tamamen ikizlenmis martenzitik fazdadir.
Benzer sekilde, 1sitma sirasinda, ters dontsiim, 6stenitik baslangi¢ sicakliginda (As) baslar ve bu
doniisiim, 6stenitik bitis sicakliginda tamamlanir [60].

Bir sekil hafizali alasimda, ikizlenmis martenzitik fazdayken deforme oldugunda ve daha
sonra A 'nin altindaki bir sicaklikta ytik kaldirildiginda, sekil hafizasi etkisini sergiler. Daha sonra
Ar Uizerine 1s1tildiginda, sekil hafizali alagimlar tekrar ana 6stenitik faza dontstiiriilerek orijinal
seklini geri kazanacaktir. Sekil hafizali alasimlarin dogasi, Sekil 2.8 ‘de gosterildigi gibi kombine

bir gerilim-gerinim-sicaklik alanindaki termomekanik yiikleme yolunu takip ederek daha iyi
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anlasilabilir. Sekil 2.8 tek eksenli yiikleme altinda test edilen tipik bir NiTi 6rnegi i¢cin deneysel
verileri temsil etmektedir. Stres (¢), uygulanan bir yiik nedeniyle numune iizerindeki tek eksenli
strestir. Karsilik gelen gerinim (g), numunenin uzunlugunun, orijinal uzunluk tarafindan

normalize edilen, uygulanan yiik yonii boyunca degismesidir [7].

O (MPa)
800 Deformasyon

400
Deformasyon

Ikizlenmis
martensite E e
B ' 6?0 »
i T
Sogutma A /
Austenite E Deformasyon

Sekil 2.8. Sekil hafiza sematigi [7].

Sekil hafizali alasimlar mutlak suretle ilk sekillerine tam olarak geri donemezler, her
doniistimde mevcut sekillerinden uzaklasma goritliir. Bu nedenle ¢ok fazla doniisiime maruz
kaldiklar1 durumda mevcut sekillerinden uzaklasma artacagi icin bir slire sonra malzeme
hafizasindaki sekli kaybedecektir [61].

Sekil hafiza etkisi sekil hafizali alasimlarda tek yonlii sekil hafiza etkisi, cift yonli sekil

hafiza etkisi ve siiper elastiklik olarak farkh sekillerde ortaya ¢ikmaktadir.

2.1.3 Tek Yonlii Sekil Hafiza Etkisi

Tek yonli sekil hafiza etkisi, sekil hafizali alasimlarda goriilen bazi mekanik yiikleme-
bosaltma dongiist tarafindan soguk bir sicaklikta kalici bir sekilde deforme oldugunda, mekanik
deformasyonda kalici deformasyonunu geri alir ve daha yiiksek bir sicakliga 1sitmasi {izerine
orijinal sekline geri doner. Genelde sekil geri kazanimi deforme olusmus malzemeyi 1sitarak
saglanir. Mekanik ytlikleme-bosaltma islemi esnasinda martenzit yapi nedeni ile Sekil 2.9 ‘da
gosterildigi gibi atom komsuluklarinin degismedigi durum gézlemlenir. Tek yonli sekil hafiza

etkisi tersinmez bir etkidir.
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=%

Sekil 2.9. Martenzit yapinin deforme olmus martenzit yap1 haline gecisi.

Sekil hafizali alasim martenzit faz tizerindeki bir sicaklikta ta ki ostenit faz araligina kadar
1siildigi durumda, alasimda sekil degisikligi ilk haline gelene kadar gozlemlenecektir.
Gozlemlenen bu olay tek yonli sekil hafiza etkisi olarak tanimlanmaktadir. Toplam gerinim
strekli plastik akisa ugramadigi siirece alasima uygulanan deformasyon cekme, basma, egme
veya cok farkli karmagsik sekillerde uygulanabilirdir [62]. Sekil 2.10 ‘da tek yonli sekil hafiza
etkisi sematigi gosterilmistir. Tek yonlii sekil hafiza etkisinin gozlemlendigi bir¢ok alasim 6rnegi

vardir. Bunlardan bazilari; NiTi, TiNb, NiAl, FePt, CuZnSi, CuZnSn, FeMnC alasimlaridir [63].

Yiiksek Sicaklik
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Sekil 2.10. Tek yonlii sekil hafiza etkisi sematigi [5].

2.1.4 Cift Yonli Sekil Hafiza EtKisi

Cift yonlii sekil hafiza etkisinde durum biraz daha farklidir. Mekanik ytikleme yapmayan
malzeme sicakligin basit bir sekilde degistirilerek seklini yliksek sicaklik seklinden diisiik sicaklik
sekline degistirdiginde, iki yonlii bir sekil hafizas1 etkisi gozlemlenir. Sekil 2.11 ‘de
gosterilmektedir. Bu etki, sicaklig1 belirli bir karakteristik diisiik sicakligin altina diisiirmek ve

malzemeyi belirli bir karakteristik yiiksek sicakhigin iizerine 1sitmak iizerine gerceklesir. iki yonlii
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sekil hafizas1 etkisi sekil hafizali alasimlarda ancak bazen egitim olarak adlandirilan 6zel
termomekanik islemden sonra elde edilebilir [7].

Cift yonlii sekil hafiza etkisi tamamen, martenzitik doniisiim esnasinda i¢ gerilmelere
maruz kalan mikroyapisal degisimlere baglidir. Cift yonlii sekil hafiza etkisinde birbiri ile uyumlu
martenzit plakalar i¢ gerilmelerin varlig1 yiiziinden dontlisiim esnasinda kaybolurlar ve baskin
varyantlar (farkli plakalar) olusur. Baskin varyantlarin miktar1 martenzit yapida birbiri ile
uyumlu plakalardan olduk¢a fazladir. Bunun sonucu olarak sogutma sonrasi soguk-sekil

gorilirken tersine ¢evrimde 1sitilma ile sicak-sekil doniisiimii gerceklesir [62].

Diistik Sicaklik Yiiksek Sicaklik Gerilim = 0

F=0 E
=
= Sicak
QL
S

Sogutma
N Soguk
Isitma .
Sicaklik

Sekil 2.11. Cift yonli sekil hafiza etkisi sematigi [5].

Sekil hafiza etkisinde bazi 6nemli sinirlamalar bulunmaktadir. Bu sinirlamalar
uygulamanin niteligi icin olduk¢a 6nemlidir. Bunlar [64];

e Gerinim limiti: Beklenen sekil geri doniisiimii sinirhh derecededir ve tipik olarak
%2 civarindadur.

e Histerezis: Isitma ve sogutma arasindaki sicaklik farki her malzeme icin farkh
degerlerdir ve bu sicaklik farki uygulamalara esas olusturur.

e Sogutmada diisiik doniisiim kuvveti: Pratikte 1sitirken elde edilen sekil geri
kazanimdaki kuvvet soguturken elde edilen kuvvetten daha fazladir.

e Ust sicaklik limiti: Sekil hafizali alasimlarda ¢ok yiiksek sicakliklara ¢ikarsa sekil

hafiza etkisi i¢in verilen egitim kaybolabilir.

Sekil hafizali alasimlar ilk iiretildiklerinde sekil hafizalar yoktur. Sekil hafiza etkisi
gosterebilmeleri icin termal islemeli bazi islemlerden ge¢melidirler. Sekil hafiza kazandirilmak
istenen alasimlar 6ncelikle cebir kullanilarak hafiza kazanmas istenilen sekle getirilir ve bu
sekilde sabitlenir ve belirli araliklarla yiiksek sicakliklara cikarilirlar. Bu sayede malzemeye tek

yonli sekil hafiza kazandirilmis olunacaktir. Ayni malzemenin sekli degistirilip tekrar sabitlenir
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ve tekrar yiiksek sicakliklara ¢ikarildigi takdirde cift yonlii sekil hafiza kazandirilmis olunacaktir
[65].

2.1.5 Siiperelastiklik Etkisi

Siiperelastiklik geleneksel metalik malzemelerin davranisinda karsilasilmayan sekil
hafizali alasimlarin gosterdigi bir baska olaganiistii etkidir. Belirli bir sekil hafizali alasim
malzemesi icin tek yonlii sekil hafizali etkinin iiretilebildigine kiyasla daha ytiksek sicakliklarda
gerceklesir. [7].

Sekil hafizali alasimlar izotermal yani sicakliktan bagimsiz olarak Ostenit fazinin
tamamlandigl sicakhifin tlizerindeki bir sicaklikta deformasyona maruz kalirsa martenzitik
doniisim mekanik olarak gerceklesecektir. Bu martenzit tipi gerilim esasli martenzit olarak
bilinir. Gerilim altindaki uygulamalarda yiik azalmasinda faz degisimi meydana gelir ve elastik bir
kuvvet olusur. Bunun sonucu olarak alasim martenzit ana fazdaki ilk sekline geri gekilecektir. Bu
gibi malzemeler %6-7 civarinda gerinme kazanabilirler [62]. Sekil 2.12 ‘de siiperelastiklik

sematigi gosterilmistir.

F=0 A<T

Yiiksek Sicaklik

Gerinim

F>0

\J

Sicaklik
Sekil 2.12. Stiperelastiklik sematigi [5].

2.2.Sekil Hafizal1 Alasimlarda Termal Yaslandirma

Metalik malzemelere uygulanan i1sitma ve sogutma islemleri, malzemede mekanik
ozellikleri degistirmeyi amaclamaktadir. Bu tiir siiregler 1sil islem siirecleri olarak
adlandirilmaktadir. Yaglanma da 1s1l islem siireglerinin bir ¢esididir. Yaslanma, malzemenin
denge diyagraminda solviis egrisi bulunan alagsimlarda ve solviis egrisinin sinirladig1 kat1 eriyik
malzemelerde gozlemlenmektedir. Yaslanma sonucu olusan sertlesme ilk olarak 1906 yilinda
Almanya da Alfred Wilm tarafindan kesfedilmistir. Iceriginde %2 Cu bulunan bir Al alasimina,

celik malzemelere uygulanan sertlestirme amacl 1s1l islemin aynisin1 uygulayip malzemenin
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sertlesmesini saglamistir. Isil islem dncesi yumusak olan Al alasiminin 1s1l islemden sonra oda
sicakliginda sertlestigini gérmiis fakat bu olay kimse tarafindan ta ki 1911 yilina kadar izah
edilememistir [66].

Alasimlarin sertlik ve mukavemet gibi mekanik 6zellikleri soguk deformasyon veya uygun
islemlerle yiikseltilebilmektedir. iceriginde demir bulunmayan alasimlarin sertlik ve mukavemet
gibi mekanik 6zelliklerini arttirmak icin 6zellikle yaslanma veya ¢okelme sertlesmesi islemi
uygulanmaktadir. Yapilan 1sil islem, kismi kat1 ¢6ziiniirliik gésteren diger bir degisle solviis egrisi
iceren ve kati ¢oziinlirligl, azalan sicaklikla azalan veya artan sicaklikla artan sistemlere
uygulanabilirdir. Bahsi gecen sistemler, sivi durumda birbiri icerisinde her oranda ve kati
durumda kismen ¢o6ziinen metallerden olusur. Denge diyagramlarinda 6tektik nokta mevcuttur
ve oda sicaklig1 ve oda sicakliginin biraz tstiindeki sicaklikta sertligin stireye bagh olarak artmasi
goriiliir, bu olay metal biliminde yaslanma, bu olay1 gerceklestiren 1s1l islem de yaslandirma
olarak adlandirlir [67].

Bakir bazli sekil hafizali alasimlar, termal yaslandirma islemine karsi hassastirlar ve
yaslandirma isleme sonrasi doniisiim davraniglar farklilik gésterir. Zamana bagh yaslandirma
isleminde martenzit yapis1 degisir ki bu teknolojik uygulamalarda kullanilan sekil hafizah

alasimlar icin uygun degildir [68].

2.3.Sekil Hafiza Alasimlarin Karakterizasyonu

Sekil hafizali alasimlarin karakterizasyonunda esas olan kati hal faz gecisleridir. Ana {iriin
faz1 olan 6stenit fazindan {iriin fazi olan martenzit fazina gecis bu isin temelini olusturmaktadir.
Baz1 6zel alasimlara has gecis fazlar1 harici olarak bulunsa da (R fazi gibi) esas olan ostenit ve
martenzit fazlar arasinda olan gecislerdir. Bu iki fazin baslangi¢ sicakliklari, dstenit baslangig
sicakligi (As) ve martenzit baslangig sicakligl [59] faz doniisiimii sirasinda fazin olusum baslangic¢
sicakligl degerini gosterirken ostenit bitis sicakligi [60] ve martenzit bitis sicakhigi (M) faz
doniisiimiiniin tamamen gergeklestigi sicakligi belirten degerler olarak karsimiza ¢ikar. Genel
olarak bu élciimler hem sogutma hem de 1sitma yapip sicaklik hizi ayarlanabilen ve referans bir
numuneye gore analizi yapilan test numunelerinin igcerisinde olusan enerji degisimlerini gosteren
diferansiyel taramali kalorimetre cihazi ile bulunur. Bu yontemin alternatif metotlar
bulunmaktadir. Bu yontem ile sadece faz gecis sicakliklar1 ve gecisler arasi enerji degisimleri
tespit edilebilir. Fakat fazlarin cinsi hakkinda bilgi sahibi olunamaz. Bu yiizden alasim
sentezlenmesi sonucunda pik deseni ile karsimiza ¢ikan fazlarin literatiir kartlar1 ile
karsilastirilmasi sonucunda, hangi fazlarin olustugu hakkinda bilgiye toz X 1s1m difraksiyonu
analiz yontemi ile ulasilmaktadir. Fakat bu test metodunun zayif yonii olarak, sicaklik kontrolli

olan analiz cihazlarinin pek nadir bulunmasi sdylenebilir. Bu nedenle genel olarak oda

17



Mehmet Ali KURGUN, Yiiksek Lisans Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Mersin Universitesi, 2019

sicakliginda alinan X 15101 difraksiyonu desenlerinden bulunan fazlar oda sicakligina ait fazlardir.
Dolayisiyla hangi fazlar arasi gecislerin meydana geldigini 6grenebilmek icin sicaklik kontrolii
olan X 1s1m1 difraksiyonu cihazlilar1 kullanilir. Dokiim sektoriinde, her zaman amaclanan ile elde
edilen Uriin arasinda ¢ok az da olsa farklar meydana gelmesi olagandir. Bu nedenden dolay:
sentezleme sonrasi elde edilen alasimin kiitlesel ve atomsal olarak kimyasal kompozisyonlarinin
bulunmasi i¢in tahribath ve tahribatsiz olmak tizere bircok metot bulunmaktadir. Bu metotlardan
noktasal ve alansal olarak analiz yapabilen genellikle SEM (taramali elektron mikroskobu)
cihazlarinin bir modiilii olarak kullanilan EDS (enerji dagiliml x 1s1n1 analizi) sayesinde hassas
olarak bilesen analizi yapilabilir. Bu metot malzemenin ylizey morfolojisini yiiksek 0l¢eklerde
goriintillememizi saglayan SEM cihazi sayesinde yiizey lizerindeki cokeltiler, kalintilar gibi ana
fazdan ayrilan farkl yapilarin ne oldugu hakkinda bilgi sahibi olmamizi da saglar. Malzemenin
mikro yapis1 mikroskoplar sayesinde sinirli bir seviyeye kadar gozlemlenebilirken ileri seviye
analizler SEM analizi yapilabilir. Sekil hafizali alasimlarda, parlatma ve daglama islemi sonrasinda
elde edilen ylizey morfolojisinde olusan martenzitik plakalar mikroskop sayesinde rahatlikla
gozlemlenebilmektedir. S6z konusu metotlar sayesinde sekil hafizali alasimlarin yeterli diizeyde
bilgi saglayacak olan karakterizasyon bilgileri rahatlikla elde edilebilir. Tabi ki elde edilen iirtiniin

daha farkl 6zelliklerini farkl analiz yontemleri ile ilerletmek miimkiindiir.

2.4.Sekil Hafizali Alasimlar

Alasim olusturmak icin periyodik tablodaki birbirleriyle birlestirmek iizere 60 farkl
elementi (asir1 radyoaktif, toksik, nadir ve/veya kullanimi zor olanlar hari¢) géz 6niine alirsak ve
eger her bir alasim bilesiminde %0.1 oraninda farklilik gosterirse muhtemel alasimlarin toplami
yaklasik 10177 gibi bir rakama denk gelmektedir. Alasimlar1 olusturmak icin kullanilabilecek
elementlerin sayisini1 40 'a diisiirsek ve her alasimin bilesimde %1 farklilik gésterdigini diisiinsek
bile, muhtemel alasimlarin toplam sayis1 1078 'dir ki galakside 10¢¢ adet atom oldugu diistiniiliirse
bu sayinin astronomik bir say1 oldugu ortaya ¢ikacaktir [69].

En belirgin islevsel metalik malzemelerden biri olan sekil hafizali alasimlar, kahve
makinesi termostatlarindan gozlik cercevelerine kadar bircok cihazda yaygin olarak
kullanilmaktadir. Ayrica, 6zellikle stentler, kilavuz teller ve filtreleme cihazlar1 gibi tibbi
cihazlarin liretiminde, cerrahi alaninda artan sayida uygulama bulmuslardir [70]. Sekil hafizali
alasimlara 6zgii 6zellikler, onlar1 bu uygulamalara uygun kilan sekil hafizas1 etkisi ve siiper

esnekliktir.
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Sekil 2.13. (a) Klasik (b) stiperelastik sekil hafizali alasimlarin gerilim-gerinim karsilastirmasi.

Sekil hafizasi etkisi ve siiper esneklik Sekil 2.13 ‘deki gerilme-gerinme egrileri biciminde
gosterilmistir. Sekil hafiza etkisinde, orijinal seklini basitce 1sitmak suretiyle geri kazanmak i¢in
daha 6nce deforme olmus bir alasim yapilabilir [71].

Sekil hafizali alasimlarin 1932 yilinda Olander [72] tarafindan kesfedilmesinden sonra
1941 yilinda Vernon tarafindan ilk kez “sekil hafizas1” terimi polimerik dis materyali icin
tanimlanmistir. 1965 'te Chang ve Read [73] Au-Cd alasimi lizerinde ¢alisirken ilk olarak “sekil
kazanim”, terimini kullandilar ve ayni zamanda direng degisikligi ile ters ve ileri doniisiim {izerine
calistilar. Buehler ve Wiley [73] NiTi alasimlar1 lizerine yapmis olduklar1 ¢alismalarda “sekil
hafiza etkisi” terimini malzemenin bir 6zelligi olarak rapor etmislerdir. 1960’1 yillardan sonra
NiTi alasimlar1 daha énce kesfedilen alasimlara oranla ucuz ve iizerinde kolay calisilabiliyor
olmasindan dolayi, arastirmacilarin ilgisini ¢ekmistir. Bu arastirmalar sonucu sekil hafiza olay1
sadece metalik malzemelerde degil ayni zamanda farkli malzeme tiirii olan seramik ve polimer
gibi malzemelerde de gorilmiistiir [54]. Alman malzeme bilimi Profesérii Adolph Martens
tarafindan bulunan martenzit ve Robert Austen tarafindan bulunan Ostenit fazlari, kendilerini
onurlandirmak icin kendi isimleri ile adlandirilmistir. Martenzit fazi ilk olarak celik
sertlestirmede tersinir olmayan bir faz olarak bulunmasina ragmen daha sonraki zamanlarda
demir dis1 malzemelerde de bulundugu tespit edilmistir [74]. Bunlar Au bazli, NiTi alasimlari, Cu

bazli ve Fe bazl alasimlardir ve kendi aralarinda farkli 6zelliklere sahiptir [5, 54].

2.4.1. Au Bazh Sekil Hafizali Alasimlar

Simdiye dek kesfedilen ilk sekil hafizali alasim bir Au-Cd alasimiydi [75]. Olander, B2
kiibik (6stenit) ve B19 ortofobik (martenzit) fazlarini tanimlamak i¢in elektrokimyasal teknikleri
kullanmistir. Ayrica, heniiz sekil bellegi etkisini kabul etmemis olmasina ragmen, bu

malzemelerdeki tuhaf bir davranisi ilk taniyan kisi olarak bilinmektedir. Daha sonra, Bystrom ve
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Almin X-1s1m1 analizi sonrasi ve farkli kompozisyondaki Au-Cd alasimlar icin farkli fazlar
bulmuslardir. Chang ve Read tarafindan, X-1s1n1 analizi, elektriksel diren¢ 6lciimleri ve hareketli
gorinti gozlemleri yontemleri kullanilarak doniisiim sirasinda iki faz arasindaki sinirlarin
hareketleri incelenerek tanimlanmistir. Chang ve Read tarafindan elde edilen sonuclar, incelenen
bilesigin, martenzit bitis sicaklifina (M) sogutuldugunda, yiiksek simetri B2 kiibikten diisiik
simetri B19 ortofobik yapiya difiizyonsuz transformasyona ugradigi sonucuna varilmistir.
Malzemenin Ostenit bitis sicakligi olan [60] 80 °C'ye 1sitilmasinda B19 yapisindan B2 yapisina ters
doniisiimiin gerceklestigi bulunmustur. Alasim sogudugunda, martenzit baslangi¢ sicakligi [59]
pik degerinde keskin bir ylikselme meydana gelir. M 'deki doniisiimiin tamamlanmasi iizerine,
pik degeri martenzit sogutulurken tekrar diiser. Bu martenzitik fazin i1sitilmasinda ters déniisiim
A, 'de baslar ve Af'de tamamlanir [76]. 1975'te Gliney Afrika Maden Odasi, altin bazl sekil hafizali
alasimlar konusunda biiyilik bir arastirma ¢abasina sponsor olmustur. Ayrintili olarak, ilgi bazi
patentlere gotiiren altin-cinko ve bakir-cinko bellek alasimlarinin bir kombinasyonuna
odaklanmistir. Arastirmacilar 6zellikle § faz tipinin kristalografisindeki, Heusler alasimi olarak
bilinen AuCuZn alasimina yogunlastilar. Bu alasimlarda, sekil hafizas1 6zellikleri, bilesimde
islenebilirligi, mekanik mukavemeti ve siinekligi oda sicakliginda optimize etmek icin bilesimde
belirli bir esneklige izin veren ¢ok cesitli bilesimlerde gosterir [75]. Bu tip sekil hafiza alasimlar,
altinin yiiksek maliyetli olusu ve kadmiyum elementinin insan sagligl acisindan tehlikeli

olmasindan dolay1 pek tercih edilmemektedir.

2.4.2. NiTi Sekil Hafizal1 Alasimlar

1956 yilinda ABD Donanmasi Mithimmat Laboratuvarinda (Naval Ordnance Laboratory,
(NOL)) bir siipervizor ve Subroc, UUM-44A fiizesinin burnu igin metal alasimlarinin
sec¢ilmesinden sorumlu kisi olan William Buehler, standart denizalti torpido tiiplerinden atilmak
lizere tasarlanmis ve bir su-hava-su gorevinden sonra denizalti hedeflerine vurmayi amaglayan
ve biiytk bir silah olan denizalti roketinin (Subroc) diisman savunmalarina basarili bir sekilde
niifuz etmesini saglamak amaciyla, alasimin yiiksek darbe dayanimi ve yiiksek erime sicakligina
sahip olmasi icin calisiyordu. Bir bibliyografik inceleme temelinde gergeklestirilen ilk elemeden
gelen onlarca farkli bilesik arasindan Buehler, daha fazla arastirma i¢in bir diizine malzeme
lizerinde calisma yapmistir. Kiiciik disk seklindeki numunelerin ¢eki¢clenmesiyle gerceklestirilen
darbe testleri, miikemmel genel yapisal ve islenebilirlik 6zellikleri ile bikomponet edilmis en iyi
tepkiye sahip nikel-titanyum alasimlarini1 kullanmistir. Bu ilk bulgudan sonra, alasimin yiliksek
degiskenlikteki sonlimleme oOzelliklerine sahip davranisini anlamak icin bilyiik bir c¢aba
harcanmis ve bu sirada da yorgunluga diren¢ gosterdigi bulunmustur. Aragtirma grubu metalurji

uzmani olan Wiley ve Goldstein de katilarak genislemis daha sonra ayrica malzeme uzmani Wang
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da takima katilmistir. 1962 yilinda, Buehler ve Wiley sonuglarini yonetime sunmus ve dongiisel
ylklemeye karsi direncini géstermek icin bir milimetrenin onda biri kalinliginda, katlanmis bir
tel sergilemistir. Komite tlyelerinin, numunenin sirayla biikiiliip katlandigin1 ve bu stresin
tekrarlanan gerilmeleri c¢cok iyi tasiyabileceklerini dogrulayarak ilgilerini c¢ekmislerdir.
Komisyonun bir sigara igicisi olan David Muzzey, katlanmis bir teli alip gakmaginin alevi iizerine
koydugunda telin neredeyse orijinal sekline geldigi goriilmiistiir ve bu malzeme laboratuvar
ismiyle iliskilendiren NITINOL kisaltmasi ile anilmaya baslamistir. Kesfedildikten sonra, finanse
edilen bir¢ok arastirma baslamis, bazilar1 basariyla sonuc¢lanmis, bazilar1 ise hi¢c sonuc
vermemistir. Calismalar liniversitelere, arastirma merkezlerine ve endiistrilere yayildikca bircok
patent alinmistir. Bununla birlikte, 1960'larda ve 1970'lerde sadece birkag ticari iiriin piyasaya
slirilmis ve bunlardan sadece biri, boru baglanti sistemi konusunda basarili olmustur. Zorlu
lretim (erime hassasiyetinden, safliktan, bicimlendirmeden isleme islemine vb. kadar uzanan),
yliksek maliyetler ve giivenilir tedarikcilerin ilk eksikligi nedeniyle calismalar ¢cok yavas

ilerlemistir [75, 77]. Tablo 2.2 ‘de Nitinole ait fiziksel 6zellikler sergilenmistir.

Tablo 2.2. Ticari nitinol fiziksel 6zellikleri tablosu.

Ozellik Sembol  Birim Martenzit Ostenit
Yogunluk pD kg/m3 6450 ~ 6500
Elektriksel Direnc (yaklasik) PR pfd.cm 76 ~ 80 82 ~100
Ozgiil Is1 Kapasitesi c J/kg.K 836.8 836.8
Termal iletkenlik k W/mK 8.6 ~10 18
Termal Genlesme Katsayisi a m/mK * 6.6x10-6 11.0x10-6
Cekme Dayanimi Outs MPa 895 (tavlanmis) / 1900 (sertlestirilmis)
Elastikiyet Modiilii (yaklasik) E GPa 28 ~ 41 75~ 83
Akma Dayanimi oy MPa 70 ~ 140 195 ~ 690
Poisson Orani \ - 0.33

NiTi alasimu ikili bir alasim tipi olsa da Fe, Cu, Nb, Pd, Pt, Hf veya Zr gibi elementlerin
ilavesi ile doniisiimlerdeki histerezis araliklarini degistirerek alasimin farkli 6zellikler kazanmasi
saglanmstir [78, 79]. NiTi alasiminin ikili faz diyagrami Sekil 2.14.de sunulmustur.

NiTi sekil hafizali alasimina ticiincii element ilavesi ile cok farkli 6zellikler kazandirmis ve
yeteneklerinin ¢ok daha fazla arttig1 goriilmistiir. Bu ilavelerden Fe etkisi diisiik Ms degeri elde
edilmesini saglamistir. Bakir ilavesi poptlerligi artan baska bir element ilavesi olup diisiik
doniisiim histerezisi saglayarak dongii sayini arttirmistir. Paladyum eklentisi NiTi sekil hafiza
alasiminin otomotiv uygulamalar1 gibi yiiksek sicaklik uygulamalarinda kullanilmasina imkan
tanimistir. Neobyum ise genis bir histerezis araligina sahip 6zellikler kazandiran bir element

olarak NiTi alasiminin zenginlesmesini saglamaktadir [62].
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Sekil 2.14. NiTi alasimun ikili faz diyagrami [54, 80, 81].

2.4.3. Cu Bazh Sekil Hafizal Alasimlar

Au bazl alasimlarda oldugu gibi, Cu bazli alasimlarinda sekil hafizas1 6zelliklerinin kesfi
1950 yilina kadar uzanmaktadir. Bu alasimlar ucuz olmalari, iiretimlerinin kolay olmasi ve iyi
derecede alasimlanma gibi 6zellikleri ile arastirmacilarin ilgisini cekmistir. Piyasada kolayca elde
edilebilen malzemelerden, standart tretim ve isleme aletleri (klasik firinlar ve normal metal
oyma ekipmani gibi) imal edilebilirlerdir. Siineklikleri ve islenebilirlikleri milkemmel olmasa da
hemen hemen her sekil ve biiyiikliikte {iretilebilirlerdir. CuAl sekil hafizali alasiminin diger sekil
hafizali alasimlara gore ¢cok yiiksek doniisiim sicakliklar1 vardir fakat bu dezavantaj, liglincti bir
eleman eklenmesiyle kolayca azaltilabilirdir. Uzerine en ¢ok calisilan alasimlar CuZnAl ve CuAINi
'dir, ancak CuAIMn ve CuAlBe alasimlarina da kayda deger ¢alisma yapilmistir. Cu bazli alagimlar
sirayla karmasik yaslanma etkileriyle sonuglanan belirli bir faz kararhilifnt sunarlar. Bu
malzemelerin en yaygin kullanim alanlari insaat boru baglantilar1 ve hidrolik baglanti elemanlari,

mekanik damperler, termal aktiiator ve sensor sistemleridir [75, 82].

2.4.3.1.CuZnAl Sekil Hafizali Alasimlar

CuZnAl, ticari olarak ilgi cekici ve literatlirde genis ¢apta calisilan ticli bir sekil hafiza
alasimidir. Cinko, diisiik maliyeti ve piyasadaki genis bulunabilirligi nedeniyle secilmistir. Bu

alasim hem bilesimin hem de termomekanik islemlerin bir islevi olan -100 ile 100 °C arasindaki
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doniisim sicakliklarinda sekil hafiza etkisi gosterir. Tarihsel olarak, CuZnAl ticari olarak
kullanilan ilk bakir bazh sekil hafizali alasimdir. Alasim 6zellikle %15-30 Zn, %3-7 Al ve kalani Cu
elementinden olusmaktadir. CuZnAl alasimlarinin en biiylik avantaji, nispeten ucuz metallerden
yapilma ve indiiksiyon ergitme (tanecik ebadini azaltmak icin zirkonyum veya titanyum gibi
kiiciik miktarlarda katki maddeleri gerektiren) veya toz metaliirjisi gerektiren geleneksel
islemlerle tliretilebilmesi olarak goriilebilir. Sekil hafiza 6zellikleri, yaklasik %5'lik bir maksimum
geri kazanilabilir gerinimi ile 6nemli o6lciidedir. Bilesiminde bulunan Al sayesinde soguk
islenebilirlik kabiliyeti yliksektir. CuZnAl alasimlari, egitim siirecine bagh olarak iki yonlii sekil

hafiza mekanizmasi sergileyebilirdir [75, 83].

2.4.3.2.CuAlINi Sekil Hafizalh Alasimlar

Nikel, cinkoya alternatif olarak kabul edilir ve ucuz bir malzemedir. CuAINi genis bir
gelisme gostermistir ve genellikle bakir alasimlari arasinda tercih edilirdir. Alasim 6zellikle %13
Al, %4 Ni ve kalani Cu elementinden olusmaktadir. Doniisiim sicakliklar1 80 ile 200 °C arasinda
goriilmektedir. CuZnAl alasimi gibi ucuzdur ve standart yontemlerle islenebilir. Mekanik
ozellikler, CuZnAl gibi ayni katki maddeleri kullanilarak (tanecik ebadini azaltmak i¢in zirkonyum
veya titanyum gibi kii¢lik miktarlarda katki maddeleri gerektiren) gelistirilebilir. Ayrica, kiiciik
Mn ylizdeleri (esit miktarda Al miktarinin degistirilmesi) doniisiim sicakliklarini azaltir. Yine,
ilave elemanlar alasimin dengesini etkileyebilir ve bu nedenle kullanimlari sinirlandirilmaldir.
CuZnAl alasimindan farkl olarak, CuAINi alasimindaki Al yiizdesi islenebilirligi 6nemli dl¢iide
etkilemez ve sicak islem tek ve yeterli liretim prosediiriidiir. Sicak islemenin bir sonucu olarak,
bu malzemelerin doniisiim sicakliklar1 gibi 6nemli 6zellikleri sabitlemek icin kontrolli bir
sogutma islemine ihtiyaci vardir. Ayrica, bu parametreleri stabilize etmek icin genellikle daha
fazla islem gerekir. Bu ekstra islemler, CuAINi alagimini CuZnAl alasimindan daha pahali, ancak
NiTi alasimindan daha ucuz hale getirir. Onemli yaslanma etkileri 120 °C ‘den yiiksek
sicakliklarda gozlenirken, doniisiim sicakligi araliklar1 genellikle CuZnAl alasimindan daha
distiktiir [75, 84].

2.4.3.3.CuAlBe Sekil Hafizali Alasimlar

Ilk tiretilen CuAlBe alasimi, Cu bazh polikristal bir alasimdir. 2003 ve 2004 yillarinda
Fransa’da Trefimetaux isimli Fransiz metaliirji firmasi tarafindan cesitli ¢aplarda CuAlBe
alasiminin telleri tiretilip sekillendirilmistir. Firma tarafindan AH140 koduyla iiretilen numuneye
ait Ms =-18.5 °C, M¢ = -47 °C, As = -20 °C ve A = 2 °C doniisiim sicakliklar ve % kiitlesel kimyasal
bilesimi Al = 11.8, Be = 0.5, Cu = 87.7 olarak paylasilmistir. Cu bazh alasimlar icin standart 1sil
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islem, yiiksek sicaklikta (yaklasik 85 °C kisa bir siire boyunca uygun bir homojenizasyon ve oda
sicakhiginda suda hizli bir sogutma islemi ayrica birkag saat 100 °C sicaklikta yaslandirma islemi
yapilmaktadir[85]. CuAlBe alasimlar1 CuZnAl ve CuAlNi alasimlarinin sunmus oldugu avantajlarin
toplamini sunar. Bu alagim tiiriiniin diger bir dezavantaji ise berilyum elementinin berilyum oksit
olarak saghiga zararli bir yapt olmasidir. Biitiin bunlara ragmen Be alasim igerisinde ¢ok az

bicimde kullanilir [86, 87].

2.4.3.4.CuAlMn Sekil Hafizali Alasimlar

CuAlMn alasimi, CuAlZn ve CuAlINi alasimlar ile kiyaslanabilir bir sekil hafizas1 etkisi
gosteren bir sekil hafizali alasimdir. Alasimin martenzitik doniistim sicakliklari, yaslandirma
islemine karsi hassastir. Bu hassaslik, alasimin kimyasal bilesimindeki bir degisiklik nedeniyle
aciklanmistir; ancak, gerilimdeki artis ve yigilma diizenlerindeki degisikliklerinin artmasi da
onemli goriinmektedir. Bazi calismalarda, CuAlMn alasimi faz gecislerinin, artan manganez igerigi
ile birlikte D03-B2 gecis sicakliginin azaldigini goriilmiistiir. Nakanishi ve arkadaslari, yaslanma
sirasinda Mn boélgesi doluluk degisimine eslik eden martenzitik dontisiim sicakliklarinda da bir
artis gozlemlemislerdir [88].

CuAlMn alagimlar diger sekil hafizali alasimlarda oldugu gibi alasimlama elementlerinin
ve miktarlari [89-91] ve farkli 1s1l isleme yontemleri [92, 93] bu malzemelerin gostermis oldugu
hem mekanik hem de fiziksel karakter yapilarini degistirerek tasarimciya ¢ok farkli yontemler

sunmustur.

2.4.4. Fe bazh Sekil Hafizal1 Alasimlar

Fe bazl sekil hafiza alasimlarinin arastirilmasi ve gelistirilmesi icin itici glig, maliyeti
diisiik olmasi sebebiyle insaat miihendisligi alaninda yaygin talep gormesidir. Japon
arastirmacilarin patent raporlarinda, 6zellikle bu alasimlarin iyi bir sekil hafiza etkisi gostermesi,
%13 gibi buyiik bir stiperelastiklik kabiliyeti gibi art1 yonleri bu alasimlarin ticarilesmesinde
biiytik katk: pay1 oldugunu belirtmektedirler. Ayrica Fe bazli alasimlarin Cu bazlh alagsimlara yari
yariya diisiik maliyetli oldugu da bir gercektir [5].

Japon arastirmacilarin patent aciklamasinda bildirdigi son ilerleme, %13'liik siiperelastik
akis genligi ile miikemmel sekil hafiza etkisi 6zelliklerine sahip Fe bazli malzeme i¢in iiretim
teknolojisinin mevcudiyeti bu alanda miikemmel firsatlar yaratiyor gibi gériinmektedir; 6zellikle,
Fe bazlh sekil hafizali alasimlar malzemelerinin tiretim maliyetleri hali hazirda Cu bazh sekil

hafizali alasimlar malzemelerinkinden ciddi oranda daha disiik oldugu bilinmektedir.
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Fe bazli sekil hafizali alasimlar NiTi alasimlarina gore nispeten kisitli korozyon direncine

sahiptirler [94]. Bu 6zelligin yani sira islenebilirlik, kaynak edilebilirlik, yiiksek mekanik dayanim

ve iyi derecede sekillendirilebilme 6zellikleri bu alasim tipini ayricalikli yapmaktadir [95, 96].

2.4.5. Diger Sekil Hafizahh Alasimlar

Sekil hafizali alasimlarim performansini iyilestirmek i¢in yapilan calismalar sonucunda

sekil hafiza materyalleri ad1 altinda yeni tiirler bulunmustur. Sekil hafiza malzemeleri birden fazla

bicimde veya tiirde kategorize edilebilirdir. Diger tiirdeki sekil hafiza alasimlar; yliksek sicaklik

sekil hafiza alasimlari, manyetik sekil hafizali alasimlar, polimer ve seramik sekil hafiza

malzemeleri olarak orneklendirilebilirdir.

2.4.3.5.Yiiksek Sicaklik Hafizali Alasimlar

Tablo 2.3. Yiiksek sicaklik sekil hafiza alasimlart.

Doniisiim -
Termal A Geri
Sicakhik . . Gerinim
Gruplar Alasim o Histerezis Kazanim Yorumlar
Araligi [°C] [%] [%]
[°cl >
Ti-Ni-Pd 10{’1’05_30 20-26 26-54 90PE -100 ‘g“l;i‘ikli?;ltf:;‘fvr:ahﬁgk
Ti-Ni-Pt 31-55 3-4 100 OBt Vet
1100 verimlilik.
Ni-Ti-Hf 100 - 400 60 3 100 Yflt.ei‘ sekil hafiza ettk‘S‘at.?“?’]‘{‘k
Ni-Ti-Zr 100 - 250 54 18 100 [STerzIR Ve NISpE en Cust
malzeme maliyeti
Diisiik malzeme maliyeti, yeteli
Cu-Al-Ni 21.5 3 -5PE 80 - 90PE sekil hafiza etkisi, Cu-Al-Ni
Cu-Al-Nb 59-170 55-7.6 alasiminda gerginlik ile gelen
100 - 400 kirilganlik
T oo o w el
Co-Ni-Al 15.5 5PE 100PE Fiminca yu. .
biiytik histerezis
Ni-Al 100 - 300 - TR
Nibn___100-670 20 39 90 | rerenssve ay e sineKig
Ni-Mn-Ga 100 - 400 85 10 70 e &
Iyi siineklik ve islenebilirlik fakat
Zr-Cu 100 - 600 70 8 44 diisiik sekil hafiza etkisi
Ti-Nb 50 2-3 Sekil hafiza etkisi ve siineklik iyi,
fakat oksidasyona maruz kalma
U-Nb 100 -200 35 7 97-100 riski ve uranyum barindirmasi
riski
400 - Ti-Pd 100 - 510 40 10 88 Iyi siineklik fakat yiiksek malzeme
700°C Ti-Au 100 - 630 35 3 100 maliyeti
Ti-Pt-Ir (ﬁg; 66.5 10PE 40PE Yiiksek akma dayanimi
>700°C Ta-Ru 900 - 4 50 Karar!l mlkroya.plsal', anca}< %aylf
Nb-Ru 1150 20 42 38 oksidasyon direnci ve kiigiik
425-900 ) histerezis.

Literatiirde, yiiksek sicaklik sekil hafizali alasimlar, 100 °C sicakligin iizerindeki

sicakliklarda ve bazi kaynaklarda 150 °C sicaklifin tlzerindeki faz doniistimleri yapan sekil

hafizali alasimlar olarak tanimlanir ve martenzitik doniistim araliklarina gore ¢ gruba ayrilirlar.

Tablo 2.3 'de gruplar ile ilgili bilgiler paylasilmistir [97].
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2.4.3.6.Manyetik Sekil Hafizal1 Alasimlar

Sekil hafizasi etkisinin manyetik kontrolii, biiylik mesafeler ve hizli tepki veren yiliksek
kuvvetler gosterebilen yeni bir aktiiator sinifinin prensibi i¢in dnerilmistir. Bu yeni malzemelerin
calistirllmasi, uygulanan bir manyetik alanda martenzit birim hiicrelerinin yeniden
canlandirilmasi ile sekil hafizasinin etkisinin kontroliine dayanmaktadir. Manyetik sekil hafizali
alasimlar adi verilen yeni manyetik kontrollii sekil hafizali alasimlarin ¢alisma ilkesi, geleneksel
sekil hafizali alasimlarinkine benzerdir. Temel fark, manyetik sekil hafizali alasimlarda malzeme
morfolojisindeki ikiz sinirlarin hareketinin veya martenzit ile ana faz (Ostenit) arasindaki
doniisiimleri uygulanan manyetik alan tarafindan siirtilmesidir [98].

FeNiCoTi, FeNiCoAl, FeNiMnAl, CoNiAl, CoNiGa, NiMnGa, NiMnIn, NiMnCo, NiMnSn,
NiFeGa alasimlar1 yiiksek frekanslarda aktive olan bazi manyetik sekil hafiza alasimlarina

ornektirler [99].

2.4.3.7.Sekil Hafizali Polimer Malzemeler

Sekil hafiza etkisi, tek polimerlerin spesifik bir malzeme 6zelligi ile iliskili degildir; bu
ozellik uygulanan islem ve programlama teknolojisi ile birlikte polimer yapisinin ve polimer
morfolojisinin bir kombinasyonundan kaynaklanmaktadir. Sekil hafizas1 davranisi, kimyasal
bilesimlerinde 6nemli farkliliklar gosterebilen bir¢ok polimer i¢in gozlenebilir. Bununla birlikte,
literatiirde sadece birkac sekil hafizali polimer tanimlanmaktadir [100].

Bir polimer irilinliniin engin ticari uygulamasi goéz oniine alindiginda, sekil hafizali
polimerlerin 6nemli bir ticari uygulamaya sahip oldugu agiktir. Tablo 2.4 ‘de sekil hafizah

alasimlar ile sekil hafizali polimerler kiyaslanmistir.

Tablo 2.4. Sekil hafiza polimerleri ve sekil hafiza alasimlari kiyas tablosu [101].

Ozellikler Sekil Hafiza Polimerleri Sekil Hafiza Alasimlar
Yogunluk (g/cm?) 0.9 -1.25 6-8
Gegis sicakligr (°C) 10-50 5-30

Faz gecisi Camsi Martenzitik
Elastikiyet modiilii 400'e kadar

at T < Ttrans %38’e kadar

At T > Trrans 800 tlizerinde
. 0.01-3 83 (NiTi)
Deforme stresi (MPa) (0.1 > 10) x 103 28 - 41

Geri kazanim stresi (MPa) 1-3 50 - 200

Geri kazanim hizi 150-300

Termal iletkenlik (W/mK) <l saniye lifsllrkag dakika <1 saniye

Biyouyumluluk Yiiksek bazilar1 biyouyumlu

Korozyon direnci Miikemmel Miikemmel
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Ozellikler Sekil Hafiza Polimerleri Sekil Hafiza Alasimlari
Yiksek sicaklikta durum Yumusak Sert
Diisiik sicaklik durumu Sert Yumusak
Maliyet Ucuz Pahali
Sekil hafiza egitimi Kolay ve Hizli Zor
Imalat / isleme kosulu <200°C, diisiik basincla >1000°C, yiiksek basing¢la

2.4.3.8.Sekil Hafizal1 Seramik Malzemeler

Baz1 ZrO; seramiklerinde, bir dikdértgenden monoklinik bir yapiya gecis, termal olarak
veya stresin uygulanmasiyla indiklenen bir martenzitik faz gecisi olarak gerceklesir. Bu
malzemelere martenzitik seramik denir. Monoklinikten tetragonal simetriye doniisme,
termoelastik olarak gerceklesebilir, bu yiizden martenzitik seramikler, termo-tepki veren bir

sekil hafizasi etkisi gosterir [100].

2.4.3.9.Sekil Hafizal Jeller

Polimer jellerin géze carpan bir 6zelligi, dis hava kosullarindaki degisikliklere kayda
deger hacim degisiklikleri, sisme veya biiziilme ile tepki verme kabiliyetleridir. Dis uyaran
yalnizca sicaklik degisimleriyle sinirli degildir. Hacim degisiklikleri, pH degerindeki, iyonik
kuvvetteki veya ¢6zliclinlin kalitesindeki bir degisiklikle de tetiklenebilir. Buna ek olarak, elektrik
alanlarini veyaisigini uygulayarak belirli jelleri uyarmak miimkiindiir. Jeller ile uygulamalar zayif

mekanik 6zellikleri nedeniyle sinirlidir [100, 102].

2.5.Uretim Teknikleri

Sekil hafizali alagimlarin imalati birgok farkli ¢calisma islemi igerir ve her adim son liriiniin
nihai fonksiyonel 6zellikleri i¢in ¢ok 6nemlidir. Erime yolundan baslayarak, kimyasal bilesimin
istenen alasimli kontroliine ve safsizlik icerigine dayanarak, her bir hazirlama yontemi sekil
hafizali alagim triiniiniin mekanik ve 1s1l 6zelliklerini etkiler. Sekil hafiza alasimlar1 sonugta bir
metal alasimi oldugundan ilk akla gelen metallerin geleneksel imalat yontemleridir. Ticari olarak
kullanim alanlar1 bakimindan baslica iiretim teknikleri asagidaki sekilde siralanabilirdir [56].

1. Dokim ve tel cekme yontemi
2. Toz metaliirjisi

3. Hizli sogutma (Hizh katilagtirma)
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2.5.1. Dékiim ve Tel Cekme Yontemi ile Uretim

Sekil hafizali alasimlarin bilesiminde kullanilan elementler oksitlenmeye meyilli
elementlerdir. Oksitlenme iiretimde istenen bir olay degildir. Oksitlenmeyi engellemek icin
ozellikle ergitme yonteminde ortamda bulunan oksijen gazinin kovulmasi amaciyla ergitme
potasina inert gaz ilavesi yapilir. Oksitlenmenin engellenmesi ile talep edilen alasim {liretimi
gerceklestirilmektedir. Uretilen alagim nihai tiriin degildir. Nihai {iriini elde etmek i¢in ergitme

sonrasi farkli mekanik ve termal islemler uygulanir.

Dovme ve sicak

NiTi

CuZn?y ekstriizyon | islemler

getirme

Sekil 2.15. NiTi ve CuZnAl alasimlarinin iiretim islem adimlar1 [54].

Bu tiirde bir iiretime 6rnek olarak Sekil 2.15 ‘de islem adimlari yer alan NiTi ve CuZnAl
alasimlar: gosterilmektedir. Alasimlarin sekil hafiza etkisi gosterebilmeleri i¢in sicak ekstriizyon,

doévme yontemi, sicak haddeleme ve soguk ¢cekme gibi bazi mekanik siire¢ler uygulanmaktadir.

2.5.2. Toz Metaliirjisi ile Uretim

Ticari kullanim konusunda en yiiksek orana sahip NiTi sekil hafiza alasiminin tiretimi i¢in
cesitli metalurji veya ilave tiretim teknikleri vardir. Bu teknikler temel olarak pahali baslangig
maliyetleri nedeniyle biyomedikal topluluk tarafindan kullanilir. Sekil hafiza alasimlarinin iiretim
yontemlerinden toz metaliirjisi ile tiretimin ilk basamagi bileseni olusturan hammaddenin toz
denilen tanecikli yapisini elde etmektir. Bir sonraki basamakta alasimi olusturan bilesenlerin
tozlar1 harmanlanir ve karistirma islemi yapilir. Harmanlama ile karisimi saglanan tozlar basing
altinda sikistirilarak kompaklama olarak adlandirilan Sekil 2.16 ‘da semasi bulunan islemden
gecerler. Bazi durumlarda polimer katkisi ile tozlarin iyi sekil almasi da saglanabilir. Kompaklama
sonrasli alasimin elde edilmesi i¢in eritme yontemi ile islem genellikle sonlandirilir. Sekil hafiza

alasimlari sekil hafiza etkisi egitimi islemi eklenmesi ile tiretim sonlandirilir.
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Hidrolik Pres

l Ust Kalip

Tezgdh

Toz Malzeme

Alt Kalip

Sekil 2.16. Kompaklama islem Semasi

2.5.3. Hizh Sogutma Yéntemi ile Uretim

Sekil hafiza alasimlarinin biyomedikal alanda 6zellikle tel formu kullanilmaktadir. Hizh

sogutma yontemi ile genelde malzeme tel formunda iiretilmektedir. Hizli sogutma yontemi ile

liretim erimis malzeme bir sogutma gazi kullanilarak, akiskanin 1s1 transfer kapasitesi yiiksek bir

silindirik malzeme iizerine sarilarak ince seritler veya teller tiretimi seklindedir. Sekil 2.17 ‘de bu

liretim yontemine ait sistematik gorsellestirilmistir. Genellikle karsilasin problemler, oksijen

icerigi, kimyasal son bilesimin kontrolij, ikincil fazlarin olusumu ve son malzemenin mikroyapisal

homojenligidir.

Ergitme potasi

indiiksiyon bobini

Ergiyik alagim 7/ 7

Bakir teker

Sekil 2.17. Hizli sogutma sistemi sematik gosterimi [103].
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3. MATERYAL ve YONTEM

Bu tez ¢alismasinda sekil hafiza etkisi gosteren Cu bazh sekil hafiza alasiminin bir tiiri
olan dortli CuAlMnFe alasimi elde ederek, bu alasimda yaslandirma islemi yapmak ve sekil
hafizali alasimlarda yaslandirmada zaman ve sicaklik faktoriinlin déntisiim sicaklifina etkisini
incelemek amaclanmistir. Bu amagla alasimin iiretimi yapilmistir. Daha sonra yaslandirma islemi
yapilarak ve dontiisiim sicakliklarini elde etmek amaciyla taramali diferansiyel kalorimetre cihazi
kullanilmistir. Doniisiimlerin hangi fazlarda gerceklestigini incelemek icin X 1511 difraksiyonu

analiz yontemi kullanilmistir.

3.1.Yaslandirma Deneyleri

Tez calismamizda sekil hafiza etkisi gdsteren Cu-bazl alasim olan CuAlMnFe alasimini
elde etmek icin 325 mesh (~45um) boyutlarinda ve %99 tizerinde safliga sahip Cu, Al, Mn ve Fe
elementleri kullamlmistir. Ik siirecte ergitme yontemi kullamilarak CuAlMnFe doértli alagimi
tiretilmistir. CuAlMnFe dortlii alasiminin iiretiminde kullanilan elementlere ait agirlikca (ag. %)

ve atomikge (at. %) oranlari Tablo 3.1 ‘de verilmistir.

Tablo 3.1. Alasim elementlerinin kullanim oranlari.

[ag. %] [at. %]

Al 11.81 23.80
Mn 4.18 4.14
Fe 1.25 1.22
Cu 82.76 70.84

Toplam 100.00 100.00

Sekil 3.1. %99 Safliga sahip Cu, Al, Mn ve Fe elementleri
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Sekil 3.1 ‘de %99 safliga sahip elementlere ait gorsele yer verilmistir. Malzemelerin
kimyasal kompozisyonlar1 belirlendikten sonra malzemeler hassas terazide, belirledigimiz
agirhikta olciimler yapilarak harmanlanmistir. Harmanlanan iriinler daha sonra vorteks
karistiricisinda karistirilarak hidrolik pres yardimi ile kompaklanmak iizere presleme kalibina

konulmus ve sikistirma islemi yapilmigtir. Uriin hazirlama islemlerinde kullanilan hassas terazi,

vortex cihazi ve kompaklama kalib1 Sekil 3.2 ‘de gosterilmistir.

Sekil 3.2. (a) Hassas terazi (b) Vortex karistirma cihazi (¢) Kompaklama kalib1

Hidrolik pres yardimiyla kompaklanan malzemeler argon gazi ortaminda bakir pota
icerisinde ark ergitme firininda ergitilmistir. Sekil 3.3 ‘de hidrolik pres ve ergitme firin diizenegi
gosterilmistir. Malzemelerin ortamda bulunan oksijen ile reaksiyona girip oksitlenmesini
engellemek icin ergitme potasindan oksijen gazi vakumlanmis ve potaya argon gazi inert gaz

olarak eklenmistir.

Sekil 3.3. Hidrolik pres ve ark ergitme firin diizenegi.
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Deneylerde 350 °C sicaklikta ve 5 farkli bekleme stiresi (60, 120, 180, 240 ve 300 dakika)
denenmis, numuneler oda sicakliginda bekletilerek sogutulmasi saglanmistir. Bir adet numune
900 °C 3 fazinda 1 saat homojenize edilerek tuzlu buzlu suda sogutulmustur. Deneylerde

kullanilan parametreler Tablo 3.2 ‘de gosterilmistir.

Tablo 3.2. Isil islem deneylerinde kullanilan parametreler.

Numune Kodu Yassll(e:\:lg:glna Yaslandirma Siiresi  Yaslandirma Ortami
CAMF-1-350 350°C 60 dakika Oda Sicaklig
CAMF-2-350 350°C 120 dakika Oda Sicaklig
CAMF-3-350 350°C 180 dakika Oda Sicaklig
CAMF-4-350 350°C 240 dakika Oda Sicaklig
CAMF-5-350 350°C 300 dakika Oda Sicaklig

Deney kodlamasi yapilirken “ABCD-H1-123” seklinde yapilmistir. “ABCD” kismi
malzemeyi olusturan elementlerin ilk harflerini, “H” homojen numuneyi, “1” yaslandirma
islemine maruz birakilan siireyi saat cinsinden ve “123” kismi deneylerde maruz birakilan
santigrat cinsinden sicaklik degerini temsil etmektedir.

Firin igerisinde numuneler refrakter malzeme olan yiiksek sicakliklara dayanan krom
magnezit tasi iizerine konusmustur. Uriinler bu malzemenin tizerinde firina yerlestirilerek deney
numunelerinin 1s1l islem olarak esit sartlarda yaslanma islemine tabi tutulmalari saglanmistir.

Sekil 3.4 ‘de yaslandirma i¢in kullanilan kil firin1 gosterilmistir.

Sekil 3.4. Isil islem icin kullanilan kiil firini.
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CAMF-H1-900 kodlu ilk numuneye kiil firin1 yardimiyla 900 °C de 60 dakika bekletildikten
sonra tuzlu buzlu su ortaminda sogutularak malzeme igyapisindaki gerilmelerin atilmasi
amaciyla, homojenize edilmistir. Daha sonra diger numuneler (CAMF-1-350, CAMF-2-350, CAMF-
3-350, CAMF-4-350, CAMF-5-350) kil firm1 yardimi ile 350 °C sicaklikta belirlenen
parametrelerde yaslandirma islemine maruz birakilmistir. Isil islemler sonucunda diferansiyel
kalorimetre cihazi ve X 1sim difraksiyonu cihazlarinda degerlendirebilmek icin numunelerin
ylizeylerinde olusan oksit tabakasini silmek ve analizler i¢in gerekli olan hassasiyette drnekler

elde etmek amaciyla parlatma cihazinda zimparalanarak hazirlanmistir.

Sekil 3.5. Ergi'éilmig numunlerin bakalite alinmis durumlar

Ergitme asamasinda irettigimiz malzememiz, alasimin yaslandirma islemine hazir
edilmesi ve analizlerinin yapilabilmesi i¢in kii¢lik pargalar halinde kesilmistir. Yaslandirma islemi
sonrasl elde edilen 6 adet numunelere bakalite alma islemi uygulanmistir. Sekil 3.5 ‘de bakalite
alinmis numunelere ait gorsellere yer verilmistir. Sekil 3.6 ‘da goriilen parlatma cihaz
kullanilarak, sirasi ile 220, 360, 800, 1000, 1200 ve en son 4000 numarali zzimpara kullanilarak

numunelerin parlatma islemi yapilmistir.
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Sekil 3.6. Numune parlatma cihazi.

Numunelerin daglama islemi icin 2.5 gr (FeCl3-6H,0) 48 ml CH30H ve 10ml HCI daglama
¢ozeltisi hazirlanarak numunelerin daglama islemi tamamlanmistir. Sekil 3.7 ve Sekil 3.8 ‘de
daglama islemi ile ilgili gorseller paylasilmistir. Sekil 3.9 ‘da mikroyapi incelemesi icin kullanilan

mikroskopa ait gorsele yer verilmistir.

Sekil 3.7. 2.5 gr (FeCl3-6H20)-48 ml CH30H ve 10ml HCI daglama ¢6zeltisi.
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i

Sekil 3.8. Daglama islemi operasyonu.

Sekil 3.9. Mikroskop gorseli.

35



Mehmet Ali KURGUN, Yiiksek Lisans Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Mersin Universitesi, 2019

3.2. DSC Analiz Teknigi

Diferansiyel taramali kalorimetre cihazi literatiirde DSC ismi ile de anilmaktadir. Bu cihaz
malzemenin icerisindeki 1s1 kapasitesinin sicaklik karsisinda nasil degistigini tespit eden termal
bir analizleme teknigi kullanarak ¢alismaktadir. Cihaza ait gorsel Sekil 3.10 ‘da yer verilmistir.
Bu teknigin altinda yatan temel prensip, numune faz gecisleri gibi fiziksel bir doniisiim
gecirdiginde, ikisinin de ayni sicaklikta kalmasi icin referanstan daha fazla veya daha az 1sinin
akmas1 gerekmesidir. Daha az veya daha fazla 1sinin numuneye akmasi gerekip gerekmedigi,
islemin ekzotermik veya endotermik olmasina baghdir. Ornegin, kat1 bir numune bir siviya
eridiginde, sicakligini referans ile ayni1 oranda arttirmak icin numuneye daha fazla 1s1 akmasi
gerekir. Bu, katidan siviya endotermik faz gecisinden gecerken numunenin isiyla emiliminden
kaynaklanir. Benzer sekilde, 6rnek ekzotermik islemlerden gectigi i¢in (kristalizasyon gibi) 6rnek
sicakligini yiikseltmek icin daha az 1s1 gerekir. Numune ve referans arasindaki 1s1 akisindaki farki
gozlemleyerek, diferansiyel tarama kalorimetreleri, bu tiir gecisler sirasinda emilen veya
birakilan 1s1 miktarimi 6lgebilir. DSC, cam gegisleri gibi daha ince fiziksel degisiklikleri
gozlemlemek icin de kullanilabilir. Endiistriyel ortamlarda, numune safligini degerlendirmede ve
polimer kiiriinli incelemek i¢in uygulanabilirligi nedeniyle kalite kontrol araci olarak yaygin
sekilde kullanilmaktadir [104-106].

Tipik bir DSC egrisi ve bu egrideki pik noktalarinin hangi faz baslangici ve bitisi oldugunu
gosteren grafik Sekil 3.11 ‘de gosterilmistir.

Sekil hafizali alasimlarda bu grafik yardimi ile faz degisimleri rahatlikla
anlasilabilmektedir. Piklerin birbirlerine olan sicaklik farklar1 piklerin ait olmus olduklar faz

cesidini de belirlemektedir.

Fode 5

Sekil 3.10. Shimadzu DSC-60A Diferansiyel taramal kalorimetri cihaz.
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A

Egzotermik

/ Ileri Martenzitik
Déniisiim (Sogutma)
e

M, Ms  As A
-

Ters Martenzitik
Déniisiim (Isitma)

Endotermik

Ist Akist

Sicaklik °C

Sekil 3.11. Tipik DSC egrisi gosterimi [97].

3.3. X Isin1 Difraksiyonu Analiz Teknigi

X 1511 difraksiyonu literatiirde XRD olarak da anilmaktadir. Temelinde malzeme iizerine
X1sin1 gonderilerek X 1s1n1 kirinim yontemi ile bir kristalin atomik ve molekiiler yapisini inceleme
amagcl yapilan bir analiz tiirtidiir. Analiz detayinda numunenin kristal yapisi tizerine X 1s1n1
gonderilerek kirinima ugramis olan 1sinin a¢1 ve genlik miktarlar1 desen yansimasi seklinde sonucg
alinir. Yontem Bragg yasasi esasina dayanir ve li¢ parametrenin birlestirilmesiyle elde edilen
bilgiler icerir. Bu parametreler;

1. En ytiksek kirinim pozisyonu,

2. Enyiiksek pikin siddeti,

3. Kirimim acisinin bir fonksiyonu olarak siddetin dagilimidir.

X 1511 difraksiyonu analiz yonteminde numune doner bir tabla iizerine yerlestirilir ve
numune iizerine gonderilen X 1s1n1 bombardimani ile kirinim olusturulur. Bu kirinim dénme
esnasindaki a¢i miktarlari ile X 1s1n1 deseni meydana gelir. Elde edilen desenler ile numunenin
her bir fazinin Miller indisleri hesaplanmasi ile fazlara ait hiicre kafes parametreleri gibi yapisal
ozellikler belirlenebilir [56, 107].

Tez calismamiz icin Mersin Universitesi biinyesinde yer alan ileri teknoloji egitim,
arastirma ve uygulama merkezinde bulunan Sekil 3.12 ‘de gorseli yer alan cihaz (Model Smartlab,
Rigaku) kullanilmistir. X-1s1m1 kirinimi (XRD) analizleri 35°< 26 < 60° deger araliginda ve 2
derece/dakika tarama hiz ile grafikler elde edilmistir. XRD analizi 6l¢iimleri A = 1.5405 A olan

CuKa radyasyonu kullanilarak alinmistir.
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Sekil 3.12. XRD analiz cihazi.

3.4. Aktivasyon Enerjisi Hesaplamalari

Aktivasyon enerjisi degeri, her iki faz doniisimii icin gereklidir. Ayrica, alasimin
kristallesme davranisini gosterir [108]. Bir sistemin belli bir siire veya sicaklik araliginda aldigi
veya verdigi 1s1 miktar1 entalpi olarak adlandirilir. Aktivasyon enerjisi ve entalpi arasindaki iliski

Sekil 3.13 ‘de gosterilmistir.

A
/N A
/\
// \\ E , (Aktivasyon Enerisi)
_ \
Girenler A \
\\
E AH \
£ \
S N
S Y ~__
Uriinler
- -
Tepkimenin llerleyisi

Sekil 3.13 Aktivasyon Enerjisi

Kissinger [109] metodu (3) tarafindan verilen kinetik aktivasyon enerjisi parametresi i¢in

denklem asagida verilmistir;
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dlIn(@Afax)] _ E
d(1/Amax) R (3)

Denklemde verilen Amax DSC egrisinden elde edilen 6stenit faz sicakliinin en ytliksek

oldugu noktadir. R evrensel gaz sabitini (R = 8.314 ] mol-1. K), E ise aktivasyon enerjisini tarif

etmektedir.
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4. BULGULAR ve TARTISMA

Bu tez calismasinda CuAlMnFe kompozisyonlu sekil hafizali alasimlar ergitme yontemi ile
elde edildi. Alasimda yaslandirmanin doniisiim sicakliklar1 (As, A, Ms, Mg) lizerine etkisi ve
yaslandirma yontemi ile yaslandirilmis numunelerin fiziksel 6zellikleri incelendi. Ayni1 zamanda
da numunelerin yaslandirilmadan onceki doniisiim sicakliklar ile yaslandirilma isleminden
sonraki doniisiim sicakliklar1 belirlenip, yaslandirma isleminin déniisiim sicakliklar: ve fiziksel

ozellikler tizerine etkisi incelendi.

4.1.Yaslandirma Deneyleri Termal Analizleri

Yaslandirma deneylerinde kullanilmak iizere ark ergitme firininda argon ortaminda
tiretilen CAMF-H1-900, CAMF-1-350, CAMF-2-350, CAMF-3-350, CAMF-4-350 ve CAMF-5-350
numuneleri X 1511 difraksiyonu analizi ve diferansiyel kalorimetre cihazi analizi icin uygun
geometriye getirilmis ve parlatma islemi yapilmistir. CAMF-1-350, CAMF-2-350, CAMF-3-350,
CAMF-4-350 ve CAMF-5-350 numuneleri belirlenen parametrelerde Kkiil firin1 yardimi ile 350 °C
sicaklikta yaslandirma islemine tabi tutulmuslardir. Numuneler oda sicakliginda sogutulduktan
sonra numunelerin Uzerindeki oksit tabakasini silmek ve analizlere hazir hale getirmek icin
numuneler parlatma cihazinda temizlenmislerdir.

Sekil 3.10 ‘da gorseli bulunan Shimadzu DSC-60A marka Diferansiyel kalorimetre
cihazinda homojen numune dahil tim numuneler icin 5, 15, 25, 35, 45 °C /dakika hizlarinda
1sitma/sogutma yapilarak analiz sonuglar elde edilmistir. Her 1sitma/sogutma hizlarinda elde
edilen grafik degerleri ile stenit ve martenzit faz baslangic¢ ve bitis doniisiim sicakliklari, Tong

ve Wayman [110] tarafindan 6ne siiriilen;

To = (Af+ My)/2 (4)

denklemi ile denge sicaklig1 ve entropi degerleri Prado ve arkadaslar: tarafindan 6ne siiriilen

[111];

Asya = Ahya/To (5)

denklemi ile hesaplanmis ve entalpi degerleri de bulunmustur.
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4.1.1. CAMF-H1-900 Numunesi Termal Analiz Sonuclari

CAMF-H1-900 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma/sogutma hizlari ile elde
edilen DSC egrileri Sekil 4.1- Sekil 4.5 ile verilmistir. Bu egrilerden déniistim sicakliklari, entalpi
degerleri belirlenip, denge sicakliklar1 Denklem 4 ’de, entropi degerleri ve Denklem 5 ‘de
hesaplanip, Tablo 4.1 ‘de verilmistir. CAMF-H1-900 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika
1sitma/sogutma hizlar ile elde edilen doniisiim sicakliklar: sirasi ile dstenit baslama ve bitis
sicakliklar1 110.68-141.27 °C, 110.68-150.45 °C, 110.68-161.41 °C, 110.68-151.54 °C, 110.68-
159.92 °C dir. Her bir 1sitma/sogutma hizi icin martenzit baslama ve bitis sicaklik araliklari sirasi
ile 95.22-83.05 °C, 92.34.-72.7 °C, 90.31-73.48 °C, 93.24-79.39 °C, 93.02-78.08 °C, olarak
belirlenip Tablo 4.1 ‘de verilmistir. Farkli 1sitma/sogutma hizlar ile alinan DSC 6l¢limlerinde
1sitma/sogutma hizi artikca dontisim sicakliklarinda da degismeler go6zlemlenmistir. Bu

degisimler Sekil 4.6 ‘da DSC egrilerinde ve Tablo 4.1 ‘de gosterilmektedir.

DSC
mwW
——— CAMF-H1-900 5°C/dak
10.00-
[ \
. Peak 9175C
Peak 123.14C Onset 9522C )
0.00 ' Onset 110.68C . Endset  83.05C
’ ‘ Endset  141.27C , Heat 939.73mJ
|
, Heat -960.57mJ 12.21J/g
‘ -12.48Jlg,.—
0.00 20.00 40.00 60.00 80.00

Zaman [dak]

Sekil 4.1. CAMF-H1-900 numunesine ait 5 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mw
30.00-
——— CAMF-H1-900 15°C/dak
20.00- -
Peak 131.85C
10.00+ Onset 117.39C
Endset  150.45C ‘
Heat :?ggéijg‘] .‘ Peak 85.30C
0.00- | ' ; Onset  92.34C
| ' Endset  72.70C
| Heat 958.78mJ
10.00- | 12.46J/g
-20.00-
0.00 10.00 20.00 30.00
Zaman [dak]

Sekil 4.2. CAMF-H1-900 numunesine ait 15 °C/dakika 1sitma hiz1 ile elde edilen DSC egrisi.

DsC
mwW
—— CAMF-H1-900 25°C/dak ~— —
20.00r
Peak 148.88C | N
0.00r | Onset 117.46C | Peak 84.67C
| Endset  16141C Onset 90.31C
Heat -??%med ‘ Endset  73.48C
-11. g | Heat 649.54mJ
8.44J/g
-20.00r
0.00 10,00 20.00
Zaman [dak]

Sekil 4.3. CAMF-H1-900 numunesine ait 25 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mw
20.00+ -
— CAMF-H1-900 35°C/dak
10.00F \
Peak 132.51C| —_
Onset  118.52C| T
0.00-  engset  15154c
Heat -356.81mJ Peak  88.13C
'. -13.69J/g Onset  9324C
-10.00- ".. \ Endset 79.39C
‘ | Heat 216.41md
8.30J/g
-20.00
0.00 10.00 20.00

Zaman [dak]

Sekil 4.4. CAMF-H1-900 numunesine ait 35 °C/dakika 1sitma hiz1 ile elde edilen DSC egrisi.

DSC
mwW
20.00+ — CAMF-H1-900 45°C/dak
Peak 14152C
1000~ opset  119.37C
Endset  159.92C _
Heat -339.37mJ | T
0.00 13.02J/g |
; | Peak 87.94C
-10.00- \ | Onset 93.02C
" Endset  78.08C
\ Heat 235.96mJ
-20.00 9.05J/g
-30.00+
0.00 10.00 20.00

Zaman [dak]

Sekil 4.5. CAMF-H1-900 numunesine ait 45 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mw
—— CAMF-H1-900 5°C/dak
—— CAMF-H1-900 15°C/dak
CAMF-H1-900 25°C/dak \
CAMF-H1-900 35°C/dak
20,000 CAMF-H1-900 45°C/dak

0.00- \

-20.00-

50.00 100.00 150.00 200.00
Sicaklik [°C]

Sekil 4.6. CAMF-H1-900 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma hizlari ile elde edilen
DSC egrileri.

Tablo 4.1. CAMF-H1-900 referans numunesine ait elde edilen doniisiim sicakliklari.

Isitma / Amax As As Ahm-a Asm-a Mmax Ms Mg Ahaosm Asa-m To
Sogutma

Hiz1 A ¢ ¢ 0/8 0/8K) (Q (A (O (/8 1/eK (K)

5°C/dak 123.1 110.7 1413 -12.5 -0.03 918 952 831 12.2 0.03 391.40
15°C/dak 131.7 110.7 150.5 -13.0 -0.03 853 923 727 12.5 0.03 394.55
25°C/dak 1489 110.7 161.4 -11.6 -0.03 847 903 735 8.4 0.02 399.01
35°C/dak 1325 110.7 151.5 -13.7 -0.03 88.1 932 794 8.3 0.02 395.54
45°C/dak 141.5 110.7 1599 -13.0 -0.03 879 93.0 781 9.1 0.02 399.62

4.1.2. CAMF-1-350 Numunesi Termal Analiz Sonuclari

CAMF-1-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma/sogutma hizlari ile elde
edilen DSC egrileri Sekil 4.7 - Sekil 4.11 ile verilmistir. Bu egrilerden doniigsiim sicakliklari, entalpi
degerleri belirlenip, denge sicakliklari ve entropi degerleri hesaplanip, Tablo 4.2 ‘de verilmistir.
CAMF-1-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma/sogutma hizlari ile elde edilen
doniisiim sicakliklari sirasi ile dstenit baslama ve bitis sicakliklar1 108.3-141 °C, 106.4-144.2 °C,
108.2-147.8 °C, 107.1-152.7 °C, 104-159.1 °C dir. Her bir 1sitma/sogutma hizi icin martenzit
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baslama ve bitis sicaklik araliklari sirasi ile 99.27-95.25 °C, 98.05.-79.66 °C,97.22-82.9 °C, 97.31-
83.24 °C, 97.06-81.95 °C, olarak belirlenip Tablo 4.2 ‘de verilmistir. Farkli 1sitma/sogutma hizlari
ile alinan DSC dl¢limlerinde 1sitma/sogutma hizi artikca doniisiim sicakliklarinda da degismeler

gozlemlenmistir. Bu degisimler Sekil 4.12 ‘de DSC egrilerinde ve Tablo 4.2 ‘de gosterilmistir.

DSC
mwW
~— CAMF-1-350 5°C/dak N
10.00- BN .'
AN | I‘u
N
Peak  118.11C ' &
500k Onset 108.32C
Endset 1;11;;; | Peak  98.20C
eat - .Zom. /
12.050/g / Onset 99.27C
/! Endset  95.25C AN
Heat 469.02mJ ;
‘ 10.95J/g
0.00- |
| —
0.00 20.00 40.00 60.00 80.00

Zaman [dak]

Sekil 4.7. CAMF-1-350 numunesine ait 5 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mwW
20.000 ——— CAMF-1-350 15°C/dak
~ Peak 95.17C
[ ) Onset 98.05C
f - | Endset 79.66C
| Heat 557.80mJ
10.00 Peak 122.50C | 13.02J/g
Onset 106.38C | \ :
Endset  144.22C N
Heat 55557md |
-12.97J/g '
0.00- ! |
|
10000
0.00 10.00 20.00 30.00 40.00
Zaman [dak]

Sekil 4.8. CAMF-1-350 numunesine ait 15 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.

DSC
mwW
Peak 92.81C
20.00~ Onset 97.22C
Endset 82.90C
I‘ Heat  357.94mJ
8.36J/g
10.00- |
Peak 126.16C |
Onset 108.21C —
| | I
00g  Endset  147.84C
Heat -541.84mJ
. -12.65Jlg |
| |
1000 | — CAMF-1-350 25°C/dak
-20.00
0.00 10.00 20.00 30.00

Zaman [dak]

Sekil 4.9. CAMF-1-350 numunesine ait 25 °C/dakika 1sitma hiz1 ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mwW
—— CAMF-1-350 35°Cidak/
20.00+
Peak 130.60C
Onset 107.06C | AN
Endset  15274C | _
Heat -543.24mJ | T
‘ -12.68Jig | R —
0.00- Peak  93.19C
[ ‘ Onset 97.31C
| | Endset 83.24C
-.‘ f Heat 357.77mJ
| 8.35J/g
-20.00 :
0.00 10.00 20.00
Zaman [dak]

Sekil 4.10. CAMF-1-350 numunesine ait 35 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.

DSC
mwW
Peak 14450C |
20.00- Onset 104.03C | '
Endset  159.05C |
Heat -388.89mdJ |
-9.08J/g -~
0.00- ' Peak 93.36C T
Onset 97.06C
.I Endset  81.95C
‘ Heat 372.84mJ
. 8.71Jig
-20.00+ ,‘
~ ——— CAMF-1-350 45°C/dak
0.00 10.00 20.00

Zaman [dak]

Sekil 4.11. CAMF-1-350 numunesine ait 45 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mwW
CAMF-1-350 5°C/dak

—— CAMF-1-350 15°C/dak

—— CAMF-1-350 25°C/dak

CAMF-1-350 35°C/dak

—— CAMF-1-350 45°C/dak
20.00-
0.00-
-20.00-

5000 10000 15000 20000
Sicaklik [*C]

Sekil 4.12. CAMF-1-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma hizlari ile elde edilen
DSC egrileri.

Tablo 4.2. CAMF-1-350 referans numunesine ait elde edilen doniistim sicakliklari.

Isitma / Amax As As Ahm-a Asm-a Mmax Ms Mg Aha-m Asa-m To
Sogutma

Hizi A ¢ (g 00/ 0/8K) (A (A A (/8 0/8K) (K)

5°C/dak 1181 1083 141.0 -12.1 -0.03 98.2 993 953 11.0 0.03 393.30
15°C/dak 122.5 1064 144.2 -13.0 -0.03 952 981 797 13.0 0.03 394.29
25°C/dak 126.2 1082 147.8 -12.7 -0.03 928 972 829 8.4 0.02 395.68
35°C/dak 130.6 107.1 152.7 -12.7 -0.03 932 973 832 8.4 0.02 398.18
45°C/dak 1445 104.0 159.1 -9.1 -0.02 934 97.1 820 8.7 0.02 401.21

4.1.3. CAMF-2-350 Numunesi Termal Analiz Sonuclari

CAMF-2-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma/sogutma hizlari ile elde
edilen DSC egrileri Sekil 4.13 - Sekil 4.17 ile verilmistir. Bu egrilerden déniisiim sicakliklari,
entalpi degerleri belirlenip, denge sicakliklar1 ve entropi degerleri hesaplanip, Tablo 4.3 ‘de
verilmistir. CAMF-2-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma/sogutma hizlar ile
elde edilen dontsiim sicakliklar: sirasi ile 6stenit baslama ve bitis sicakliklar1 120.1-112.2 °C,

124.6-113.5 °C, 126.9-115.1 °C, 129.5-114.8 °C, 129.6-112.9 °C dir. Her bir 1sitma/sogutma hizi
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icin martenzit baslama ve bitis sicaklik araliklari sirasi ile 98.24-94.65 °C, 97.38.-82.67 °C, 96.37-
84.3 °C, 95.2-81.31 °C, 96.246-83.57 °C, olarak belirlenip Tablo 4.3 ‘de verilmistir. Farkl

1sitma/sogutma hizlar1 ile alinan DSC odl¢limlerinde 1sitma/sogutma hizi artikca doniisiim

sicakliklarinda da degismeler gozlemlenmistir. Bu degisimler Sekil 4.18 ‘de DSC egrilerinde ve

Tablo 4.3 ‘de gosterilmektedir.

DsSC
mw
10.000 — CAMF-2-350 5°C/dak
. |
\\\
\\
Peak 120.06C
5.00~ Onset 112.24C N
Endset  127.28C
Heat -249.73mJ
-832..”9 __/'. \
Peak 97.09C AN
Onset 98.24C
X Endset 94.65C
0.00- | Heat 244.01mJ
8.13J/g
0.00 20.00 40.00 60.00 80.00
Zaman [dak]
Sekil 4.13. CAMF-2-350 numunesine ait 5 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mwW
—— CAMF-2-350 15°Cldak i
10.00- ‘
|
Peak 124 56C
Onset  11354C | Peak 93.10C N\
Endset  132.46C Onset 97.38C
|
Heat 289.22mJ Endset  82.67C
I 983Jg | Heat 301.42mJ
0.00 ' 10.04J/g
\ /
yd
e
I A
|
-10.00~
0.00 10.00 20.00 30.00 40.00

Zaman [dak]

Sekil 4.14. CAMF-2-350 numunesine ait 15 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.

DSC
mw
20.00-
™~ —— CAMF-2-350 25°C/dak
10.00-
Peak 126.85C |
Onset 115.14C Y
Endset  140.10C S~
Heat -346.72mJ T
000 | 155y | PeRK 92.60C
| Onset 96.37C
' | Endset  84.30C
| | Heat 196.48mJ
P 6.54J/g
-10.00F
0.00 10.00 20.00 30.00

Zaman [dak]

Sekil 4.15. CAMF-2-350 numunesine ait 25 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mw
20.00- [ ——— CAMF-2-350 35°C/dak
10.00~ .‘ “
Peak 129.46C Peak 90 87C T
0.00- | Onset  11481C Onset  9520C
E”dSEt 124;35'647;: | Endset  8131C
=t - o) fgm, Heat 195.27mJ
10,00 | 6.50J/g
-20.00-
0.00 10.00 20.00
Zaman [dak]

Sekil 4.16. CAMF-2-350 numunesine ait 35 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.

DSC
mwW
20.00+ :
| NN ——— CAMF-2-350 45°C/dak
Peak 129.56C| .
Onset 112.90C;
Endset  153.74C
Heat -328.42mJ ]
0.00- -10.94J/g o
. Peak 92.73C
f Onset 96.24C
! Endset 83.57C
-20.00+ Heat 180.16mJ
6.00J/g
0.00 10.00 20.00
Zaman [dak]

Sekil 4.17. CAMF-2-350 numunesine ait 45 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.



Mehmet Ali KURGUN, Yiiksek Lisans Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Mersin Universitesi, 2019

DSC
mw

—— CAMF-2-350 5°C/dak
—— CAMF-2-350 15°C/dak
CAMF-2-350 25°C/dak
20.00 CAMF-2-350 35°C/dak
’ —— CAMF-2-350 45°C/dak

0.00- \

-20.00-

5000 10000 15000  200.00
Sicaklik [°C]

Sekil 4.18. CAMF-2-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma hizlari ile elde edilen
DSC egrileri.

Tablo 4.3. CAMF-2-350 referans numunesine ait elde edilen déniisiim sicakliklari.

Isttma/ A, A A Ahymoa Asyoa Mmax Ms My Ahasm  Asasm To

Sogutma

Hiz1 cag 9 g 0/ 0K (A (A A 0/r8 0/ (K
5°C/dak  120.1 1122 127.3 -8.3 -0.02 971 982 947 8.1 0.02 385.91
15°C/dak 124.6 1135 1325 -9.6 -0.02 931 974 827 10.0 0.03 388.07
25°C/dak 1269 115.1 140.1 -11.6 -0.03 92.6 964 843 6.5 0.02 391.39
35°C/dak 129.5 1148 146.7 -9.8 -0.02 909 952 813 6.5 0.02 394.09
45°C/dak 129.6 1129 153.7 -10.9 -0.03 924 962 836 6.0 0.02 398.14

4.1.4. CAMF-3-350 Numunesi Termal Analiz Sonuglari

CAMF-3-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma/sogutma hizlari ile elde
edilen DSC egrileri Sekil 4.19 - Sekil 4.23 ile verilmistir. Bu egrilerden doniisiim sicakliklari,
entalpi degerleri belirlenip, denge sicakliklar1 ve entropi degerleri hesaplanip, Tablo 4.4 ‘de
verilmistir. CAMF-3-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma/sogutma hizlar ile
elde edilen dontisiim sicakliklar: sirasi ile 0stenit baslama ve bitis sicakliklar1 119.9-131.7 °C,
119.9-136.4 °C, 119.1-142.5 °C, 118.2-151.5 °C, 117.1-153.3 °C dir. Her bir 1sitma/sogutma hizi
icin martenzit baglama ve bitis sicaklik araliklar sirasi ile 101.8-97.21 °C, 100.1-85.65 °C, 99.65-
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87.49 °C, 99.37-85.68 °C, 99.02-88.08 °C, olarak belirlenip Tablo 4.4 ‘de verilmistir. Farkl

1sitma/sogutma hizlar1 ile alinan DSC o6lglimlerinde 1sitma/sogutma hizi artikga doniisiim

sicakliklarinda da degismeler gozlemlenmistir. Bu degisimler Sekil 4.24 ‘de DSC egrilerinde ve

Tablo 4.4 ‘de gosterilmektedir.

DSC
mwW
——— CAMF-3-350 5°C/dak
| .\\
10.00-
AN
\\
Peak 126.48C
Onset  119.94C AN
Endset  131.71C
5.00- Heat -167.56mJ
558)g Peak 101.15C
Onset  101.79C
Endset  97.21C
Heat 298.20mJ
/ 9.93J/g
0.00- o
0.00 20.00 40.00 60.00 80.00
Zaman [dak]

Sekil 4.19. CAMF-3-350 numunesine ait 5 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mw
20.00r
——— CAMF-3-350 15°C/dak I
‘\\ |
10.00 Peak 128.42C !
Onset 119.87C |
Endset  136.40C |
Heat 37333md | .
244e peak gessc
Onset 100.09C '
000 e Endset  85.65C
' ya Heat 362.11mJ
| / 12.068J/g
'100 - + L L L L t L L L L + L L L L t L L L L + L
0.00 10.00 20.00 30.00 40.00

Zaman [dak]

Sekil 4.20. CAMF-3-350 numunesine ait 15 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.

DSC
mw

20.00 N

Peak  13005C | AN ——— CAMF-3-350 25°Cldak

10.00F Onset 119.14C |
Endset 142.47C '

\,

Heat -34970md | pogk 96.17C
-11.65J/g
Onset 99.65C o
0.00L | Endset  87.49C
‘ Heat 271.06mJ

I | 9.03J/g

| /,"

| e

1000 |
0.00 10.00 20.00 30.00

Zaman [dak]

Sekil 4.21. CAMF-3-350 numunesine ait 25 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mw
30.000
| — CAMF-3-350 35°C/dak
20.00t
10.00F A
Peak 130.99C
0.00- \ Onset 118.21C |
| Endset 151.48C | Peak 95 69C
| Heat -35144mJd | Onset 99.37C
(000 1 e Endset  85.65C
= MU Heat 267.35mJ
8.91Jig
-20.00 : "
0.00 10.00 20.00
Zaman [dak]

Sekil 4.22. CAMF-3-350 numunesine ait 35 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.

DSC
mw
20.00¢ ; — CAMF-3-350 45°C/dak
Peak 132.31C |
Onset 117.12C |
Endset 153.30C |
Heat -385.44m:J —
0.00- -12.84)/g Peak  96.32C
[ Onset 99.02C
I‘ Endset  88.08C
| Heat 237.36mJ
7.91J/g
-20.00+
0.00 10.00 20.00
Zaman [dak]

Sekil 4.23. CAMF-3-350 numunesine ait 45 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mw
—— CAMF-3-350 5°C/dak
—— CAMF-3-350 15°C/dak
CAMF-3-350 25°C/dak //_\
—— CAMF-3-350 35°C/dak \
CAMF-3-350 45°C/dak \
20.00- . /
0.00-
-20.00-

5000 10000 15000  200.00
Sicaklik [°C]

Sekil 4.24. CAMF-3-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma hizlar1 ile elde edilen
DSC egrileri.

Tablo 4.4. CAMF-3-350 referans numunesine ait elde edilen déniisiim sicakliklari.

Isitma / Amax As A Ahyoa ASmsa Mmax M; Ms¢ Aham ASasm To
SogutmaHizi oy (o) () (/g 0/eK) (O (O (O 0/ 0/gK) (K

5°C/dak 126.5 1199 1317 -5.6 -0.01 101.2 1018 97.2 9.9 0.03  389.90
15 °C/dak 1284 1199 1364 -124 -0.03 96.6 100.1 85.7 12.1 0.03  391.40
25 °C/dak 130.1 119.1 1425 -11.7 -0.03 96.2 99.7 875 9.0 0.02  394.21
35°C/dak 131.0 118.2 1515 -11.7 -0.03 95.7 994 857 8.9 0.02  398.58
45 °C/dak 132.3 1171 1533 -12.8 -0.03 963 99.0 881 7.9 0.02  399.31

4.1.5. CAMF-4-350 Numunesi Termal Analiz Sonuglari

CAMF-4-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma/sogutma hizlari ile elde
edilen DSC egrileri Sekil 4.25 - Sekil 4.29 ile verilmistir. Bu egrilerden doniisim sicakliklari,
entalpi degerleri belirlenip, denge sicakliklar1 ve entropi degerleri hesaplanip, Tablo 4.5 ‘de
verilmistir. CAMF-4-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma/sogutma hizlar ile
elde edilen dontisiim sicakliklar: sirasi ile dstenit baslama ve bitis sicakliklar1 129.2-133.6 °C,
124.2-137.8 °C, 125.6-141.6 °C, 124.5-145.7 °C, 125.5-155.6 °C dir. Her bir 1sitma/sogutma hizi
icin martenzit baslama ve bitis sicaklik araliklari sirasiile 110-102.1 °C, 108.8-93.3 °C,107.6-91.7
°C,106.7-91.12 °C, 106-91.2 °C, olarak belirlenip Tablo 4.5 ‘de verilmistir. Farkli isitma/sogutma
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hizlar ile alinan DSC 6l¢limlerinde 1sitma/sogutma hizi artikca doniisiim sicakliklarinda da

degismeler gozlemlenmistir. Bu degisimler Sekil 4.30 ‘da DSC egrilinde ve Tablo 4.5 ‘de

gosterilmektedir.
DsC
mwW
——— CAMF-4-350 5°C/dak
10.00- ° N
| \"\
Peak 131.13C N
Onset 129.15C AN
Endset  133.56C AN
Heat -273.67mJ _
5.00- -8.61J/g
/ Peak  105.85C
/S Onset  110.02C
Endset  102.06C
Heat 269.62mJ
8.48J/g
0.00- L
0.00 20.00 40.00 60.00 80.00

Sekil 4.25. CAMF-4-350 numunesine ait 5 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.

Zaman [dak]
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DSC
mw
20.00
."4\.\
| \\‘\
.' h ——— CAMF-4-350 15°C/dak
10.00-
Peak 133.55C |
Onset 124.15C
Endset  137.79C | o
Heat -371.83mJ
. -11.70J/g Peak 10191C
0.00- ,l Onset 108.77C
// Endset 93.30C
: Heat 442.65m.
| 13.93J/g
-10.00- \
0.00 10.00 20.00 0.00 40.00 50.00

3
Sicaklik [°C]

Sekil 4.26. CAMF-4-350 numunesine ait 15 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.

DSC
mw
20.00-
.' ——— CAMF-4-350 25°C/dak
10.00- ,'
| \\\
Peak 134.25C |
Onset 12561C | T
0.00- Endset 141.56C | Peak 100.46C
Heat -SBOQTmJ Onset 107.61C
" -11.36J/g | Endset  91.70C
, S/ Heat 268.20mJ
-10.00- ! 8.44J1g
-20.00 .
0.00 10.00 20.00 30.00
Sicaklik [°C]

Sekil 4.27. CAMF-4-350 numunesine ait 25 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mwW
30.000
‘ Peak 102.14C
20.00- Onset 106.65C
| Endset 91.12C
|
| Heat 256.78mJ
| 8.08J/g
10.00~ \
| - .
‘ —
0.00- |
|
\
-10.00- .I
Peak 135.79C —— CAMF-4-350 35°C/dak
Onset 124.53C
-20.00- Endset 145.68C
Heat -360.10mJ
-11.33J/g
-30.00-
0.00 10.00 20.00 30.00
Zaman [dak]

Sekil 4.28. CAMF-4-350 numunesine ait 35 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.

DSC
mw
——— CAMF-4-350 45°C/dak
20.00- , \
Peak 140.41C |
Onset 125.53C | - .
0.00- | Endset 15555C |
| Heat 35438my  Feak  99.81C
' -11.15J/g Onset  106.03C
,‘ Endset  91.20C
Heat 228.94mJ
7.20Jig
-20.00-
N
5.00 10.00 15.00

Sekil 4.29. CAMF-4-350 numunesine ait 45 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.

Zaman [dak]
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DSC
mwW
—— CAMF-4-350 5°C/dak
—— CAMF-4-350 15°C/dak
CAMF-4-350 25°C/dak
CAMF-4-350 35°C/dak
20000 CAMF-4-350 45°C/dak
0.00-
-20.00-

5000 10000 15000 20000
Sicaklik [°C]

Sekil 4.30. CAMF-4-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma hizlari ile elde edilen
DSC egrileri.

Tablo 4.5. CAMF-4-350 referans numunesine ait elde edilen doniistim sicakliklari.

Isitma / Amax  As As  Ahmoa ASyoar Mmax Mg Mt Ahasm Asasm To
Sogutma

Hizi g g g 0/ 0K (A (A (9 0/ 0/8K (K

5°C/dak 131.1 129.2 133.6 -8.6 -0.02 1059 110.0 102.1 8.5 0.02 394.94
15 °C/dak 133.6 1242 1378 -11.7 -0.03 1019 1088 933 13.9 0.04 39643
25 °C/dak 1343 125.6 1416 -114 -0.03 100.5 107.6 91.7 8.4 0.02 397.74
35°C/dak 1358 1245 1457 -11.3 -0.03 102.1 106.7 911 8.1 0.02 399.32
45 °C/dak 140.4 1255 1556 -11.2 -0.03 99.6 106.0 91.2 7.2 0.02  403.94

4.1.6. CAMF-5-350 Numunesi Termal Analiz Sonuclari

CAMF-5-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma/sogutma hizlari ile elde
edilen DSC egrileri Sekil 4.31 - Sekil 4.35 ile verilmistir. Bu egrilerden doniisiim sicakliklari,
entalpi degerleri belirlenip, denge sicakliklar1 ve entropi degerleri hesaplanip, Tablo 4.6 ‘da
verilmistir. CAMF-5-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma/sogutma hizlar ile
elde edilen dontsiim sicakliklar: sirasi ile dstenit baslama ve bitis sicakliklar1 115.4-130.6 °C,
115.3-135.3 °C, 113.8-143 °C, 116.2-154 °C, 102.4-160.6 °C dir. Her bir 1sitma/sogutma hiz1 i¢in
martenzit baslama ve bitis sicaklik araliklari sirasi ile 102.2-87.54 °C, 100.5-81.1 °C, 99.43-81.75
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°C, 99.2-82.37 °C, 99.18-82.78 °C, olarak belirlenip Tablo 4.6 ‘da verilmistir. Farkh
1sitma/sogutma hizlar1 ile alinan DSC o6lglimlerinde 1sitma/sogutma hizi artikca doniisiim
sicakliklarinda da degismeler gozlemlenmistir. Bu degisimler Sekil 4.36 ‘da DSC egrilerinde ve
Tablo 4.6 ‘da gosterilmektedir.

DSC
mw
10.000 — CAMF-5350 5°C/dak .‘
| i
|
Peak 123.44C
5.00 Onset  11542C |
i Endset  130.82C
Heat 494 71mJ Peak 97.68C
ea J1m )
-10.85J/g Onset  102.15C
Endset 87.54C
yd Heat 468.98mJ
10.29J/g
|
0.00-
0.00 20.00 60.00 80.00

40.00
Zaman [dak]

Sekil 4.31. CAMF-5-350 numunesine ait 5 °C/dakika 1sitma hiz1 ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mwW
20.000 ——— CAMF-5-350 15°C/dak [l
10.00- |
|
| .
| .
Peak 12663C | -
oL | Omset  11531C Peak 91.41C .
' Endset  13531C | Onset 100.51C
| Heat -522.20mJ Endset  81.10C
| -11.48Jig -~ Heat 578.45mJ
‘ g 12.69J/g
-10.00- o
0.00 10.00 20.00 30.00 40.00

Zaman [dak]

Sekil 4.32. CAMF-5-350 numunesine ait 15 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.

DSC
mwW
, - N Peak 91.84C
20.00 [ A Onset  99.43C
| ‘ Endset  81.75C
: . Heat 385.37mJ
' \ 8.45J/g
10.00t ,
Peak 129.37C |
Onset 113.75C | T
0.00-  Egndset  143.00C
Heat -564.01my
‘ -12.37Jig
1000 | CAMF-5-350 25°C/dak
-20.00-
0.00 10.00 20.00 30.00

Zaman [dak]

Sekil 4.33. CAMF-5-350 numunesine ait 25 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mw
| ——— CAMF-5-350 35°C/dak
20.00- .' \./
0.00- | peak 132.44C | Peak 9141C
| Onset 116.17C | Onset 99.20C
|Endset  153.97C | Endset  82.37C
';.Heat -564.43mJ| Heat 365.07mJ
' -12.38J/g | 8.01J/g
-20.00- ,
\_
. S
0.00 10.00 20.00
Zaman [dak]

Sekil 4.34. CAMF-5-350 numunesine ait 35 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.

DSC
mwW
40.00"
—— CAMF-5-350 45°C/dak
Peak 149.08C |
20.00 Onset 10241C |
Endset  160.58C |
Heat -208.71mJ | AN
-4.58J/g | b
0.00- \ R
. Peak 93.18C
Onset 99.18C
|
‘ Endset 82.78C
| Heat 360.37mJ
\ , 7.90J/g
-20.00- \ ‘
0.00 10.00 20.00
Zaman [dak]

Sekil 4.35. CAMF-5-350 numunesine ait 45 °C/dakika 1sitma hizi ile elde edilen DSC egrisi.
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DSC
mwW

40.000

20.00-

0.00-

-20.00-

CAMF-5-350 5°C/dak

— CAMF-5-350 15°C/dak
CAMF-5-350 25°C/dak
—— CAMF-5-350 35°C/dak
—— CAMF-5-350 45°C/dak

5000

100,00

Sicaklik [°C]

150,00

200,00

Sekil 4.36. CAMF-5-350 numunesine ait 5, 15, 25, 35, 45 °C/dakika 1sitma hizlari ile elde edilen

Tablo 4.6. CAMF-5-350 referans numunesine ait elde edilen déniisiim sicakliklari.

DSC egrileri.

Isttma/ A As As  Ahmoa ASmoa Mpax Mg Ms Aha-m  Asa-m To
Sogutma
Hiz1 (°Q) (°Q) (°Q) J/g) Jg/gK) () (A (A J/g (/gK) (K)
5°C/dak 1234 1154 130.6 -10.9 -0.03 97.7 102.2 87.5 10.3 0.03 389.54
15 °C/dak 126.6 115.3 135.3 -11.5 -0.03 91.4 100.5 81.1 12.7 0.03 391.06
25 °C/dak 129.4 1138 143.0 -12.4 -0.03 91.6 99.4 81.8 8.5 0.02 394.37
35°C/dak 1324 116.2 154.0 -12.4 -0.03 91.4 99.2 82.4 8.0 0.02 399.74
45 °C/dak 149.1 1024 160.6 -4.6 -0.01 93.2 99.2 82.8 7.9 0.02 403.03

4.1.7. Termal Analiz Sonuclari Kiyaslanmasi

CAMF-H1-900, CAMF-1-350, CAMF-2-350, CAMF-3-350, CAMF-4-350 ve CAMF-5-350

kodlu numunelere ait 15 °C/dakika 1sitma/sogutma hizi ile elde edilen dontisiim sicakliklar

grafikleri, Sekil 4.37 - Sekil 4.40 ile verilmigtir. Ostenit baglangic sicakliginda artis egilimi

gortliirken 6stenit bitis sicakliginda azalma egilimi goriilmiistiir. Martenzit faz baslangic ve bitis

sicakliklarinda genelde artis egilimi gorilmiistir.
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Sekil 4.37. Ostenit faz baslangi¢ sicakligi As (°C)

150.5

5 5 % %
O <V <7 %l
» » » »
J J < J

Sekil 4.38. Ostenit faz bitis sicaklig1 A¢ (°C)
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Sekil 4.39. Martenzit faz baslangig sicakligi M; (°C)
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Sekil 4.40. Martenzit faz bitis sicakligi1 M¢ (°C)
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4.2.XRD Analizleri

Deneyler esnasinda X 1sin1 difraksiyon cihazi kullanilarak CuKa (A=1.5405 A) radyasyonu
kullanilarak 5°/dakika tarama hizinda numunelerin XRD desenleri elde edilmistir. Elde edilen

desenlerin miller indisleri ve piklere ait fazlar ¢izim tizerinde gosterilmistir.

4.2.1. CAMF-H1-900 Numunesi XRD Analiz Sonuclari

CAMF-H1-900 numunesinin XRD analiz sonug¢larindan elde edilen deseni Sekil 4.41 ‘de
verilmistir. Genel olarak desen iizerindeki piklerin {3’ fazina ait oldugu saptanmis ve (202),

(0018), (128) ve (1210) diizlemlerinin yansimalari gorilmiistr.

B'1(128)

Siddet
£'1(0018)
K'1(1210)

B1(202)

35 40 45 50 55 60
26 (°)

Sekil 4.41. CAMF-1-350 numunesine ait XRD grafigi

4.2.2, CAMF-1-350 Numunesi XRD Analiz Sonuclar:

CAMF-1-350 numunesinin XRD analiz sonuglarindan elde edilen deseni Sekil 4.42 ‘de
verilmistir. Genel olarak desen lizerindeki piklerin 8’1 fazina ait oldugu saptanmis ve (202),

(0018), (128) ve (1210) dizlemlerinin yansimalari goriilmustiir.
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Siddet
K1(202)
£'1(0018)
K1(128)
K'1(1210)

35 40 45 50 55 60
26 (°)

Sekil 4.42. CAMF-1-350 numunesine ait XRD grafigi

4.2.3. CAMF-2-350 Numunesi XRD Analiz Sonuglari

CAMF-2-350 numunesinin XRD analiz sonuglarindan elde edilen deseni Sekil 4.43 ‘de
verilmistir. Genel olarak desen tzerindeki piklerin 3’y fazina ait oldugu saptanmis ve (202),

(0018), (208), (128), (1210) diizlemlerinin ve o’y fazina ait (111) diizlemi yansimalari

gorilmistir.

Siddet
R1(202)
/001 8)
'1(208)
R1(128)
K'1(1210)

(111
1

35 40 45 50 55 60
26 (°)

Sekil 4.43. CAMF-2-350 numunesine ait XRD grafigi
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4.2.4. CAMF-3-350 Numunesi XRD Analiz Sonuglari

CAMF-3-350 numunesinin XRD analiz sonuglarindan elde edilen deseni Sekil 4.44 ‘de
verilmistir. Genel olarak desen tuzerindeki piklerin 3’y fazina ait oldugu saptanmis ve (202),

(0018), ve (128) diizlemlerinin yansimalari gérilmustiir.

=

S ~

S N

Q
2 ~
S N
— N
(728 N—
N

35 40 45 50 55 60

26 (°)

Sekil 4.44. CAMF-3-350 numunesine ait XRD grafigi

4.2.5. CAMF-4-350 Numunesi XRD Analiz Sonuglari

CAMF-4-350 numunesinin XRD analiz sonuglarindan elde edilen deseni Sekil 4.45 ‘da
verilmistir. Genel olarak desen tzerindeki piklerin 8’y fazina ait oldugu saptanmis ve (202),

(0018), (128), (1210) ve (2010) diizlemlerinin yansimalari gériilmiistiir.
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R'1(1210)

Siddet

35

26 (°)

Sekil 4.45. CAMF-4-350 numunesine ait XRD grafigi

4.2.6. CAMF-5-350 Numunesi XRD Analiz Sonuclar:
CAMF-5-350 numunesinin XRD analiz sonuclarindan elde edilen deseni Sekil 4.46 ‘da

verilmistir. Genel olarak desen tzerindeki piklerin 3’y fazina ait oldugu saptanmis ve (202),

(0018), (128) ve (128) diizlemlerinin yansimalari gériilmiistiir.

)
N
Z
&
)
~ N
3 e S
& s S0
N N
S Q
s
35 40 45 50 55 60

26 (°)
Sekil 4.46. CAMF-5-350 numunesine ait XRD grafigi

70



Mehmet Ali KURGUN, Yiiksek Lisans Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Mersin Universitesi, 2019

4.2.7. XRD Analiz Sonugclari Karsilastirmasi

Numunelere ait XRD analiz sonuglarindan elde edilen deseni Sekil 4.47 ‘de verilmistir.
Numunelere ait desenler incelendiginde genel olarak piklerin 3’; fazina ait oldugu saptanmis ve

ozellikle (202}, (0018), (128) diizlemlerinin yansimalari goriilmustiir.

‘e

E ——— CAMF-H1-900

= -.MMA‘

E ——— CAMF-1-350

&, CAMF-2-350

)

3 —— CAMF-3-350

S

2 ——— CAMF-4-350
CAMF-5-350

[, SO S
35 40 45 50 55 60

26 (°)

Sekil 4.47. Numunelere ait XRD grafikleri

4.3.Mikro Yapi Analizleri

CAMF-H1-900, CAMF-1-350, CAMF-2-350, CAMF-3-350, CAMF-4-350 ve CAMF-5-350
numunelerinin zimpara kullanilarak numunelerin parlatma islemi sonrasi daglama islemi
gerceklestirilmistir. Daglama islemi i¢in 2.5 gr (FeClz-6H20) 48 ml CH30H ve 10ml HCl daglama
cozeltisi kullanilmistir. Bu islemlerden sonra Sekil 3.9 ‘da gorseli bulunan, mikroskopta
numunelerin mikroyapisal 6zellikleri incelenmistir. CAMF-H1-900, CAMF-1-350, CAMF-2-350,
CAMF-3-350, CAMF-4-350 ve CAMF-5-350 numunelerine ait mikro yap1 goriintiileri Sekil 4.48 -
Sekil 4.53 ile verilmistir. Mikro yap1 goriintiileri incelemeleri sonucunda oda sicakliginda lamel
tipi martenzit plakalar goriilmis, ¢okelti fazlari tespit edilmis ve yaslandirma siiresinin artisi tane

boyutlarinda artisa sebep oldugu gortlmiustiir.
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8 R W, &

Sekil 4.48. CAMF-H1-900 numunesine ait mikro yap1 goriintiisi

&"ﬁ‘r = .‘ ‘V"-;”,‘-{A . “

Sekil 4.49. CAMF-1-350 numunesine ait mikro yap1 goriintisii
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Sekil 4.50. CAMF-2-350 numunesine ait mikro yap1 goriintiisii

Sekil 4.51. CAMF-3-350 numunesine ait mikro yap1 goriintiisii
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Sekil 4.52. CAMF-4-350 numunesine ait mikro yap1 goriintiisii

L‘-‘ ¢ £ '.“:.8{'1 % f’,’;;.., / . &

- - v . -

Sekil 4.53. CAMF-5-350 numunesine ait mikro yap1 goriintiisii
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4.4. Aktivasyon Enerjisi Hesaplamalar

Yaslandirma deneylerinde kullanilmak iizere tretilen CAMF-H1-900, CAMF-1-350,
CAMF-2-350, CAMF-3-350, CAMF-4-350 ve CAMF-5-350 kodlu numunelerine yapilan 5, 15, 25,
35, 45 °C/dakika tarama hizi araliklarinda yapilan DSC analizlerinin sonugclarina istinaden
Denklem 3 ‘e gdore numunelerin aktivasyon enerjileri ayr1 ayr1 hesaplanmis ve Sekil 4.54 - Sekil

4.60 arasinda grafik olarak sunulmustur.

-8
-8.5
T
S
SO
Z
8
& 95
&
<
~3
-10
-10.5
2.3 2.35 2.4 2.45 2.5 2.55
1000/Tm(K™)
Sekil 4.54 CAMF-H1-900 numunesine ait Kissinger egrisi
-8
-8.5
=
S
X 9
)
B
=~
-9.5
s
<
~J
-10
-10.5
2.3 2.35 2.4 2.45 2.5 2.55 2.6

1000/Tm(K™)

Sekil 4.55 CAMF-1-350 numunesine ait Kissinger egrisi
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Ln (®/T? m)(1/Kmin)

Ln (®/T? m)(1/Kmin)

-8.5

-10

-10.5

-9

-10

-10.5

2.3 2.35 2.4 2.45 2.5 2.55
1000/Tm(K™")

Sekil 4.56 CAMF-2-350 numunesine ait Kissinger egrisi

23 2.35 24 2.45 25
1000/Tm(K™")

Sekil 4.57 CAMF-3-350 numunesine ait Kissinger egrisi

2.6

2.55
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Ln (®/T? m)(1/Kmin)

Ln (®/T? m)(1/Kmin)

-9.5

-10

-10.5

-9

-9.5

-10

-10.5

2.3 2.35 2.4 2.45
1000/Tm(K™")
Sekil 4.58 CAMF-4-350 numunesine ait Kissinger egrisi
2.3 2.35 24 2.45 2.5

1000/Tm(K™)

Sekil 4.59 CAMF-5-350 numunesine ait Kissinger egrisi

2.5

2.55
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—@—Ea

Sekil 4.60 Aktivasyon enerjileri egrisi

Aktivasyon enerjisinin 6zellikle 180 dakika yaslandirma sonucunda en yiiksek seviyeye
ciktig1 ve 180 dakika yaslandirma tizerine ¢ikildiginda tekrar diistiigii goriilmektedir. Bunun
nedeni olarak 350 °C deki yaslandirma siiresinin atomlar arasindaki difiizyon miktarini artirmasi
olarak gosterilebilir. Bir baska degisle, 350 °C deki ve 180 dakika {izerinde bir yaslandirma
stiresinin yapi1 icerisindeki doniistim sonucu azalan kafes gerilmelerinden dolay1 malzemenin ic¢

enerjisinin azaldig bilgisine ulasilabilir.
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5.SONUCLAR ve ONERILER

Farkli ozelliklere sahip ve elektriksel, kimyasal veya mekanik gibi farkli cevresel
uyaranlara karsi dinamik olarak tepki veren akilli malzemeler tasarimcilar i¢in yeni ufuklar
acmaktadir. Son yillarda akilli malzemeler konusunda artan arastirma ve gelistirme faaliyetleri
hem akademik hem de endiistriyel alanda artmaktadir. Ozellikle otomotivde, medikalde,
havacilik ve elektronik gibi sanayi dallarinda akilli malzemelere olan ilgi artmaktadir.

Renk degistiren malzemeler, fotovoltaik malzemeler, piezo malzemeler ve sekil hafizali
malzemeler akilli malzemelere 6rnektir. Sekil hafizali alasimlar, formlarini gegici olarak deforme
olmus hallerinden, daha 6nceden bazi islemler ile programlanmis olan mevcut formlarina bir dis
uyaricl etkisi ile kontrollii bir sekilde degistirme yetenegi olan malzemelerdir. Bahsi gecen sekil
geri donlisii sicaklik, elektrik akimi, manyetik alan gibi herhangi bir uyaran tarafindan
tetiklenebilir [112].

NiTi alasimi sekil hafizali alasimlar arasinda nispeten diisiik faz doniisiim sicakligina
sahip olup en popiiler fakat yliksek maliyetlidir. Bakir bazli alasimlar daha diisiik maliyetli ve
genis bir sicaklik araliginda faz doniisiimii saglamaktadir. Demir esash sekil hafizali alasimlar ise
sekil geri doniisii bakimindan daha az iyi bir performans sergilemistir.

Sekil hafiza etkisi malzemenin martenzit faz doniisimi esasina dayanmaktadir. Sekil
hafizal alasimlarda 6stenit fazdan martenzit fazina doniisiim sicakliga bagimli bir faz doniistimu
oldugundan bu faz dontlisiimi ayn1 zamanda termoelastik bir dontlisiim olarak da adlandirilir.
Termoelastik doniistim disardan verilen sicaklik ile kristal kafes yapisinin daha diisiik enerjili bir
yaplya ge¢mesi sonucu atomik diizeyde hareketlilik saglar ve bunun sonucu olarak sekil geri
kazanimi gergeklesir. Termoelastik donlisiim atomik diizeylerde ortaya c¢ikar. Mikro diizeydeki
toplu atom hareketleri maddenin tamaminda makro diizeyde gdzlemlenir. Ama bu atom
hareketleri aninda, atomlarin birbirlerine olan komsuluklarinda degisiklik gézlenmez ve bu
sayede malzeme sekil hafizasi kazanmis olur.

Bakir bazl sekil hafizali alasimlar, termal yaslandirma islemine karsi olduk¢a hassastirlar
ve yaslandirma isleme sonrasi doniisiim davranislarinda farklihik gosterdigi gorilmistiir.
Zamana baghh yapilan yaslandirma isleminde alasimin martenzit yapisinda degisiklikler
gozlemlenir.

Yapilan bu tez calismasi kapsaminda bakir bazli sekil hafizali alasimlar igerisinden
CuAlMnFe alasiminin %at. CuyogsAl23sMngi4Ferz; kompozisyonuna ait donilisiim sicakliklar:
incelenmistir. Deneyler icin %at. Cuzos4Al238Mna.14Fe1 22 kimyasal kompozisyona sahip alasim
ergitme yontemi ile tiretilmistir. Uretilen malzemelerden bir numune 900 °C 'de 1 saat kiil
firninda tutulduktan sonra tuzlu buzlu suda sogutularak homojenizasyon islemine tabi

tutulmustur. Diger 5 numune kiil firininda 350 °C sicaklikta 60, 120, 180, 240 ve 300 dakika
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bekletilerek numunelerin oda sicakliginda sogutulmasi saglanmis ve DSC analizleri yapilmistir.
Yaslandirma deneyleri sonrasi elde edilen numuneler iizerinde daha sonra DSC, XRD analizleri ve

mikroyapi gozlemleri yapilarak ¢alisma tamamlanmistir.

5.1.DSC Analiz Sonuglari

Martenzitik faz donlistimiinde alasim yiiksek sicaklikta iken 6stenit fazdadir. Yiiksek
sicaklikta bulunan alasim sogutuldugunda ise Ostenit fazdan martenzit faza gecis olmaktadir.
Termoelastik martenzitik doniisiimler genelde geri doniisiim oOzelligi gosterir ve diisiik
miktarlarda faz doniisim sicakhig1 histerizisi sergiledigi gorulir. Sekil hafiza etkisinin
gerceklesmesi icin diizgiin sekilde yapilmis sekil degisikliginin ve malzemenin sekil hafiza
egitiminin daha dnceden verilmis olmasi gereklidir [113]. Diflizyonsuz dontisiim dogalar1 geregi,
martenzit doniisimlerde atomlarin yer degistirme o6zelligi ile yeniden diizenlenmeleri pek
miimkiin degildir. Faz donilisiimii aninda uygun kafes bosluklarinin olusturduklari atom hacimleri
cok az miktarda degisiklik veya hi¢ degisiklik gostermezler [114, 115].

Tez calismasinda elde edilen alasimin diferansiyel taramali kalorimetre cihazi yardimu ile
icerisindeki 1s1 kapasitesinin farkl stirelerdeki sicaklik karsisinda nasil degistigi analiz edilerek,
numunelerin géstermis oldugu kat1 hal faz gecislerinin baslangig ve bitis sicakliklari (Ms, My, As ve
Ay) tespit edilmistir. Yaslandirma islemi genel olarak, atomlar arasi bosluklarin azalmasindan
kaynakli, malzemenin mekanik o6zelliklerini, déniisim sicakliklarini ve i¢ siirtiinmelerinde
degisikliklere neden olur [116].

Yaslandirma siiresinin artisi ile goriilen faz dontiistimleri sicakliklarindaki artis 6stenit faz
bitis sicakliginda goriilmemistir. Ostenit faz doniisiim sicaklifinda diisme egilimi goriilmiistiir.
Martenzit faz donilisiim baslangic¢ ve bitis sicakliklarindaki yiikselis 6zellikle 240 dakika yapilan
yaslandirma siiresinde en yliksek degerlere ¢iktig1 gortilmiistiir. 300 dakika sonrasi elde edilen
doniisiim sicakliklarindaki degerlerin diisme egiliminde oldugu gézlemlenmistir. Bunun nedeni
olarak 350 derecede ki bekletme siiresinin atomlar arasindaki difiizyon miktarini artirmasi
olarak gosterilebilir. Aktivasyon enerjisinin 180 dakika yaslandirma sonrasinda doniisiim icin
gerekli miktarinin azalmasinin nedeni olarak, yapi icerisindeki doniisiim sonucu azalan kafes
gerilmelerinden dolay1 malzemenin i¢ enerjisinin azaldig bilgisine ulasilabilir.

Deney numunelerinin tamaminda martenzit faz doniisiimii gézlenmistir. Yaslandirma ile
elde edilen sonuclarda faz doniisiim sicakliklarinin zamana bagh olarak grafik icerisinde
otelendigi saptanmistir. Yaslandirma siirecinde atomlarin difiizyon ile yer degistirme egilimleri
ylziinden Gibbs enerjisi diiserek var olduklar1 yapidan daha kararli bir yapiya gecis yaptiklari
goriilmektedir. Yaslandirma sonucunda olusan bu kararl yapi ise faz doniistim sicakliklarini

artirmaktadir [117].

80



Mehmet Ali KURGUN, Yiiksek Lisans Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Mersin Universitesi, 2019

5.2.XRD Analiz Sonuglari

Yaslandirma deneyleri sonrasinda numuneler, X 1s1n1 difraksiyon cihazi kullanilarak CuKa
(A=1.5405 A) radyasyonu kullamlarak 5°, 15°, 25°, 35° 45°/dakika tarama isitma/sogutma
hizinda numunelerin XRD desenleri elde edilmistir. Elde edilen desenlerin miller indisleri ve
piklere ait fazlar grafikler lizerinde gosterilmistir. XRD desenleri lizerinde farkli fazlara ait
yapilarin yansimalarina rastlanmistir. Rastlanilan bu yapilarin literatiir ile uyum icerisinde
oldugu saptanmustir [60, 118-122]. 8’1 (18R) yapisinin baslica diizlem yansimalan (122 ), (202),
(0018), (220), (128), (208), (1210), (2010) olarak desenlerde gozlemlenmistir. o’y yapisinda ise
(111) desenine rastlanmistir.

XRD sonuglarindan, tiim ornekler icin 3’1 (18R) martenzit yapi tipindeki diizlemlerle
eslesen bircok tepe noktasi, en yaygin kirilma tepe noktasi olarak gézlenmistir G6zlemlenen bu
yapilar literatiir ile uyum icinde oldugu gériilmiistiir [108].

Yaslandirma siiresinin artmasi ile birlikte ¢okelen partikiil miktarindaki artis ve
partikiillerin biliytimesi XRD ’‘de 42° civarindaki piklerinin siddetlerinin artmasina sebep
olmustur. Fakat yaslandirma siiresinin 180 dakikay1 ge¢cmesi ile birlikte gerilim giderme
mekanizmasinin aktif hale gelmesi neticesinde ¢okelen partikiillerde bozulmalar meydana
gelmistir. Bu durum 42° civarindaki piklerin, yaslanma siiresinin artmasi ile birlikte kaybolmasi

ile de acgikga goriilmektedir.

5.3.Mikroyap1 Analiz Sonuclar:

Bakir bazlh sekil hafizali alasimlarda martenzit fazin yiizey metalografisi incelendiginde
y1 yapisinda genellikle birbirine paralel plakalar gozlemlenirken f3’; yapisinda ise genel olarak
birbiri ile uyumlu ve lamel tipi martenzit plaka olusumlar1 gérilmiistiir [123, 124].

Yaslandirma islemleri sonrasi elde edilen numuneler parlatma cihazinda parlatilip
daglandiktan sonra goriintii alabilmek igin hazirlanmistir. Bazi ¢alismalarda yaslandirma
sonrasinda c¢okelti fazlar1 goriilmektedir, bu c¢okeltiler bu calismada yaslandirma yapilan
numunelerde gozlemlenmemistir. Bu durumun XRD de goriilmesine karsin optik incelemede
gorilmemesinin tek bir sebebi vardir. Cokelen partikiillerin belli bir ¢apa ulasamadan
yaslandirmanin 180. dakikasi ile birlikte yapi icerisinde bozulmus olmasindan kaynaklhdir.
Cokelti yapis1 optik mikroskopta goriilebilecek belli bir biiyiikliige gelemediginden dolay: optik
mikroskopta gozlemlenememistir. Goriintiilerin literatiir ile uyum sagladigi tespit edilmistir [59,

125, 126].
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5.4.Oneriler

Yapmis oldugumuz tezde %at. CuzossAl238MnaisFer 22 kompozisyonuna oranlarina sahip
CuAlMnFe alasimi iizerine DSC, XRD ve mikroyapi analizleri yapilmistir. Bu calismalara benzer
sekilde asagidaki arastirmalar yapilabilir.

e Alasimin kimyasal kompozisyon tiirti degistirilerek farkl 1sil islemler altinda
degisik sonuclar belirlenebilir.
e Alasimlarin iletkenlik, manyetik ve kimyasal korozyon gibi 6zellikleri analiz

edilebilir.
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