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ONSOZ

Gun gectikge ilerleyen malzeme teknolojisine yeni bir anlayis getiren sekil hafizah
alagsimlar, akilli malzemeler siniflandirmasinda yerini almis bulunmaktadir. Bu
malzeme turd gunlik hayatimizin birgok énemli yerinde karsimiza gikmakta ve ¢ok
kritik yerlerde kullaniimaktadir. Gozllk cercevesi, damar ici stentler, jet motorlari
parcalari, aktuatorler gibi medikal kullanim basta olmak Uzere bir¢cok endustriyel
alanda kendisine yer bulmustur. ilk ticari triin olarak kullanilan NiTi bazh sekil
hafizali alasimlara alternatif olarak bakir bazli sekil hafizali alasimlar (zerine
calismalar baslamistir. Bakir bazli alasimlar NiTi alasimlarina gore tretimi daha kolay
ve maliyet olarak da daha ucuz bir alternatif olarak karsimiza ¢ikmaktadir.

Calismamizda bakir bazh alasimlardan, CuAINi veya CuAlZn gibi alasimlara gore
daha iyi mekanik 0zellik gosteren CuAIMn alagimi kullantimistir. Farkli kimyasal
kompozisyona sahip CuAlMn alasimlari hazirlanarak kati hal faz donisim

sicaklarinin karakterizasyonu yapilmistir.
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Doktora tezi olarak sundugum bu c¢alismanin tamamini; akademik kurallara
ve bilimsel arastirma etik degerlerine bagli kalarak gergeklestirdim ve sundum. Bu
kurallar ve ilkelere aykiri hi¢ bir yol ve yardima basvurmadan bizzat kendim
hazirladim. Yararlandigim eserlerin kaynaklar dizininde gdsterilenlerden olustugunu,
calismamda kullandigim verilerin orijinalligini ve her tirli intihalden uzak

oldugunu beyan ederim.

Tezimle ilgili yaptigim beyana aykiri bir durumda ortaya ¢ikacak tim ahlaki ve
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OZET

Cu BAZLI SEKIL HAFIZALI METALLERIN URETIMINDEKIi ALASIM
MIKTARLARININ FAZ DONUSUM SICAKLIKLARINA ETKISi VE
KARAKTERIZASYONU

Uretimi zor ve oldukga yiiksek maliyetli NiTi esash sekil hafizali alagimlara alternatif
olan bakir bazl sekil hafizali alasimlar giin gectikce daha da c¢ok ilerleme
kaydetmektedir. Bakir bazli sekil hafizali alasimlar genel olarak Cu-Al ikili alagsim
olarak kullanilmaktadir. Fakat fazin stabilizasyonunu saglamak ve fiziksel
Ozelliklerini gelistirmek amagcli Zn, Ni, Be ve Mn gibi tictincl bir alasimlama elementi
de kullanilmaktir. Sekil hafizali alasimlarda kimyasal kompozisyondaki ¢ok az
derecede degisiklik ve 1sil islem farkhliklari; dontsum sicakligini, kristal yapisini,
morfolojisini ve mekanik 6zelliklerini ciddi derecede etkilemektedir. Bu ¢alismada
daha avantajl 0zelliklere sahip olmasi nedeniyle Ugtincu alasimlama elementi olarak
Mn kullanilmis ve kullanilan element oranlarinin faz dénistim sicakliklarina olan
etkilerini incelemek amaclanmistir. Deneyler iki asamali olarak yapilmistir. Birinci
asama deneyleri, argon ortaminda ark firininda dretilen CuAlIMn alasimlarinin
homojenizasyon sonrasi yaslandirmadaki sicaklik ile stire parametrelerinin segilmesi
amacl yapilmistir. Elde edilen ideal yaslandirma parametreleri ikinci asama olan
donusum sicakhiklarinin  karakterizasyon deneylerinde dretilen numunelerin
homojenizyondan sonraki yaslandirma isleminde kullanilmistir. Birinci asamada
kullanilan Gretim metotlari ile Gretilen numunelerin isil islemleri tamamlandiktan
sonra diferansiyel taramal kalorimetre cihazi ile martenzit faz déniistim sicakliklari
belirlenmistir. Daha sonra numunelerin kristal yapilarini belirlemekte kullanilan
dizlem yansimalari, X-isini toz difraktometresi cihazi ile tespit edilmistir.
Numunelerin yiizey morfolojisi bilgileri ise taramali elektron mikroskobu ile kontrol
edilerek ylzey mikro vyapi resimleri elde edilmistir. Numunelerin donisum
sicakliklarinin her bir degeri olan martenzit baslangi¢, martenzit bitis, dstenit baslangi¢
ve Ostenit bitis sicakliklarinin elementlere gére olan degisimini gdsteren grafikler
olusturulmustur. Bu grafikler vasitasi ile alasimlama elementlerinin kimyasal
oranlarinin dontsum sicakliklarina olan etkisi incelenmistir.

Anahtar Kelimeler: Termoelastik Martenzitik Donusim, CuAlMn, Diferansiyel
Taramali Kalorimetre, Ark Ergitme Firini
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ABSTRACT

EFFECTS OF ALLOYING QUANTITIES IN THE PRODUCTION OF Cu-
BASED SHAPE MEMORY METALS ON THE PHASE TRANSFORMATION
TEMPERATURES AND CHARACTERIZATION

Copper-based shape memory alloys which are an alternative for NiTi shape memory
metals which is quite costly material, have been getting advanced day by day. Copper-
based shape memory alloys are used as generally Cu-Al binary alloy. However, in
order to get phase stability and improve the physical properties, Zn, Ni, Be and Mn
elements are used as a ternary alloying element. In the production of shape memory
alloys a small variation on production condition or heat treatment conditions leads to
change, transformation temperature, affects the crystal structure the morphology and
mechanical properties substantially. In this study, Mn was used as a third alloying
element since it provides more advantageous qualities to alloy and aimed to investigate
on effects of alloying quantities in the production on transformation temperatures. The
experiments were performed in two stages. The first stage experiments were
conducted for selecting parameters of aging temperature and duration of CuAIMn
alloys which were produced in arc furnace at argon environment. The obtained ideal
aging parameters were used in the aging process of after homogenisation of the
produced the samples which are the second stage named as characterization of the
transformation temperature experimental group. After heat treatment process of the
samples produced by the above methods, martensite phase transformation
temperatures were determined by differential scanning calorimeter device. Then the
samples plane reflection, which is used for determining the crystal structures, has been
anaylzed by X-ray powder diffractometer. In order to obtain the surface morphology
of the samples, scanning electron microscope were used. Each value of the obtained
transformation temperautures such as martensite start, martensite finish, austenite start
and austenite finish temperatures variations graphs were generated according shifts of
the elements of alloys. The effects of the chemical ratio of alloying elements to
transformation ~ temperature ~ were  examined  through  these  graphs.

Keywords: Thermoelastic Martensitic Transformation, CuAIMn, Differantial
Scanning Calorimeter, Arc Melting Furnance
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1. GIRIS

Gunimuzde artan ihtiyaclar karsisinda teknoloji de hizla gelisme gostermektedir.
Hizla ilerleyen teknoloji beraberinde yeni nesil malzeme ve enstriimanlar ile karsimiza
¢itkmaktadir. Tasarimlarin zenginlesmesinde yer alan yenilikci Urtnler, gundelik
hayatta kullandigimiz esyalarin katma degerlerini artirdiklari gibi yeni gereksinimleri
de ortaya ¢ikarmaktadir. insanoglunun bitmek bilmeyen ihtiyaclarini karsilamak igin
bilim insanlari hi¢ durmadan bu dogrultuda calismalar yapmaktadir.

Endustriyel ve gunlik uygulamalarda seramik, cam, polimer, metal ve alasim gibi
bircok farkli malzeme turt kullanilmaktadir. Farkli tirden malzemeler ayni
malzemenin yaptigi isi yapabilmekle birlikte, bazi durumlarda ise ézelliklerin yetersiz
kalmasi nedeniyle sadece tek tip malzeme kullanmak zorunda kalinabilmektedir. Bu
yuzden malzemelerin Ozelliklerinin bircok alanda ytiksek kabiliyet gostermesi yeni
nesil tasarimlari da glclendirecektir. Malzemelerin fiziksel 6zelliklerinin yani sira
giinimiizde farkli fonksiyonellige sahip malzeme tiirleri de gelistirilmistir [1]. ileri
teknoloji Urtinu olan akilli malzemelerin mikro dizeydeki hareketlerinin kontrol ve
izlenebilirligi ile cevresel etkilere cevap vererek i¢yapilarinda degisiklik gostermeleri
sayesinde yuksek islevsellik saglanmis olabilir [2-6].

Akilli metaller icerisinde en fonksiyonel yapilardan birisi de sekil hafizali alagim
(SHA) olarak karsimiza cikmaktadir. SHA’lar, nispi olarak diisuk sicakliklarda
meydana gelen ciddi derecedeki deformasyonlardan sonra malzemenin, genelde
Isitilmasi ile eski sekline gelme yeteneqi ile tarif edilirler [7, 8].

SHA’lar medikal, havacilik, uzay araclari, makine, elektronik ve insaat sektorlerinde
stent, jet motoru parcalari, gunes panelleri, aktuator ve sonumleyici gibi 6rnek
uygulamalarda kullaniimakta ve bunun yani sira bir¢ok bilimsel ¢alismaya da konu
olmaktadir [9-12]. Kullanim alaninin genislemesi nedeniyle cazibesi hizla artmakta
olan SHA’lar guniimuizde 6zellikle NiTi gibi alasimlar sayesinde rahatlikla ulasilabilir
bir hale gelmistir. SHA ilk olarak 1932 yilinda Arne Olander tarafindan kesfedilmistir
[13]. ilk kesfedildiginde Au-Cd olarak bulunan SHA’lar giinimiizde NiTi, Fe ve Cu
esasli olmak Uzere (i¢ ana yapi grubu olarak ayrilmistir [3, 12]. Bu yapilardan Fe bazli

olan alasimlar digerlerine nispeten daha zayif bir nitelik gosterirken; NiTi bazli



SHAlar ise Cu bazh alasimlara gére daha pahali fakat daha etkili bir davranis
sergilemektedirler [14-16].

Sekil hafiza etkisi (SHE), malzeme icerisinde diflizyonsuz olarak, kati hal faz gegisleri
sayesinde gerceklesmektedir. Bu faz gecisleri genel olarak austine (ana faz) ve
martenzit (Urln fazi) olarak taninan fazlar arasinda sicaklik veya manyetik etkisi ile
saglanmaktadir. Alagsimlarda donusiim éncesi kati haldeki ostenit fazinin sicaklik gibi
dis etkilerle kristal yapisi degiserek martenzit fazina doniisur. Martenzit igyapisi, yapl
kusurlarindan en ¢ok ikizlenmeyi ihtiva eder [17-19]. SHA’larda martenzit fazin
Ostenit faza donusmesi termodinamik bir ¢evrim olarak nitelendirildigi gibi genel
olarak tersinir bir yapi da sergiler. Fazlar arasindaki dontsum sirasinda kimyasal
serbest enerji salinimi sekil hatirlama etkisindeki strticii kuvveti olusturur. Bu kuvvet
sekil hafiza etkisini meydana getirir. Atomlarin faz déntistiminde sergilemis oldugu
yer, konum degistirme miktarlari ¢ok kiicik olmasina ragmen, topluca yapilan bu
hareket ayni yonde vyapildigindan malzeme Uzerinde buyik Olceklerde sekil
degisimine sebep olur. Alasim igerisindeki kristal yapi degisikligi sekil hafiza etkisi
ve siiperelastite gibi ylksek nitelikli 6zellikler saglar [20-27]. Faz déniisimi sirasinda
martenzit fazinin basladig sicaklik Ms, faz donustimiin tamamen sonlandigi sicaklik
degeri ise Mr olarak ifade edilmektedir. Bu kisaltmalar dstenit fazinin baslangic ve
bitis sicakhigi degerleri icin ise As ve Af olarak literatiirde kullaniimaktadir [28-32].
Bircok uygulama sahasi bulunan [18] SHA’larin tir ve Ozelliklerinin kullanilacak
uygulama yerine gore secilmesi 6nemlidir [33-35]. Termal olarak tahrik edilecek
SHA’nin  donusum  sicakliklarinin istenilen aralikta yapilmasi alasimlama
elementlerinin oranlari, isil ve mekanik islemler gibi birgok degiskene baglidir. Bu

-

islemler sonrasi donustim sicakliklari degistigi gibi alasimin fiziksel 6zelliklerinin de
degistigi gozlemlenmistir [3].

Sekil hafizali alasimlar hizla hayatimiza girmekte ve bir¢cok kullanim alaninda yer
almaktadir [36-39]. Sekil hafizali alasimlarda en etkili malzeme tirtinden olan NiTi
alasimlarinin yuksek tretim maliyetleri nedeniyle kullanim alanlari kisith olmaktadir.
NiTi alasimlara alternatif olabilecek benzer yeteneklere sahip triin olan bakir bazh
alasimlar Gzerine arastirmalar devam etmektedir [12, 40, 41]. Bu alasim tiplerinden
cogunlukla Cu-Al, Cu-Zn, Cu-Sn, Cu-Ga uzerine ¢alismalar yapilmistir [3, 40, 42].
Calismalarda genel olarak kullanilan Cu-Al yapisinin 3 fazinin stabilizasyonunu
saglamak icin genelde Uglinct bir element ile alasimlama yapilarak sekil hafiza

Ozellikleri guclendirilir [43]. Bu alasimlar arasinda en ¢ok arastirma yapilan ¢ok
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kristalli Cu-Al-Ni ve Cu-Al-Zn alasimlar, 8 fazlarindaki yiksek derecedeki yapisal
dizilis ve yuksek elastik anizotropiden dolayi ¢ok kirilgan, gevrek bir yapi gosterirler.
Cu-Al-Mn ise yapilan calismalarda L2; fazindaki dusiik yapisal dizilisi ile daha
yumusak, stinek bir yapida oldugu gézlemlenmistir [3, 44].

Yapilan literatlir arastirmalarindan derlemis oldugumuz [15, 45-47] calismalar,
kullanilabilirlik orani yuksek oldugu tespit edilen CuAIMn sekil hafizali alasim tipi
secilmistir. Alasimlamada agirhikca Mn orani %5 altinda kalan farkli kimyasal
kompozisyona sahip CuAlMn alasimi Uretildikten sonra, bu alasimlarin faz doniistim
karakterizasyonu yapilmasi planlamistir. Bu drtnlerin Gretildikten sonra maruz
birakilacaklari yaslandirma isleminde kullanilacak olan sicaklik ve surelerin tayini igin
on deney calismalari yapilarak parametreler saptanmis ve bu parametreler asli deneyler
olan faz donusiim sicakliklarinin belirlemesi deneylerinde kullaniimistir. Alasimlar
argon ortaminda ark ergitme firininda eritilerek numuneler elde edilmistir. Deneylerde
kullanilacak kimyasal kompozisyonlara uygun olarak imal edilen numunelerin
dontsum sicakhklari, kafes ve mikro vyapilari analiz edilerek alasimlarin

karakterizasyonu yapilmistir.



2. LITERATUR

2.1 Martenzitik Faz Donusumu

Malzemelerde enerji cevirimi termodinamigin birinci ve ikinci kanunlari ile iligkilidir.
Birinci kanun kdtle ve enerjinin bittin hallerde korundugunu, ikinci kanun ise farkli
enerji formlari ve malzeme faz degisimi de dahil olmak Uzere gecis olgularinin
degisimi olarak tanimlanabilir [48, 49]. Bunun yani sira kitle, yalitiimis bir sistem
icinde ortam sartlarina adaptasyonu ile kararli bir hal alir ve bu durum denge hali
olarak kabul edilir [50]. Denge halinin dis etkenlerden (sicaklik ve basing gibi) dolayi
degismesi ile maddede daha az serbest enerji gerektiren bir konuma gecme ihtiyaci
dogar. Degisen icyapl ile sistem termodinamik denge haline gelmeye calisir.
Malzemenin bulunmus oldugu faz yapisindan baska bir yapiya gecmesi faz donusimdi
olarak tabir edilir [51, 52].

Termodinami@in ikinci kanununa gore, tersinir islemler de dahil olmak tzere, 1sinin
tamami ise gevrilemez ve gevrilen kisim ise serbest entalpi kavrami ile izah edilir [53].
Faz doniisimlerinde her iki faz arasinda enerji farki bulunmaktadir. Ostenit fazdan
martenzit faza geciste martenzit fazin kimyasal serbest enerjisinin gstenit gére daha
dustk olmasi gerekmektedir. Fakat donustim icin sadece serbest kimyasal enerji yeterli
gelmemektedir. Sistemde gerinim, siirtinme, ylizey ve hacim gibi harici enerjilerin de
bulunmasi gerekmektedir. Dontusim iki faz arasindaki kimyasal serbest enerjinin,
kimyasal olmayan serbest enerjilerin miktarindan fazla oldugu zaman gergeklesir.
Buna benzer olarak martenzit fazindan 6stenit fazina donus de bahsedilen enerjilerin
ters isaretlileri yeteri kadar genis biyiklige ulastigi zaman meydana gelir. Bitin
bunlar SHA’nin farkh bir karaktere sahip oldugunu ve ileri ile geri yonli faz
gecislerinin farkli doniisiim yollari izledigini gosterir. iki faz arasindaki serbest enerji
seviyesi faz degisimindeki en etkili faktor oldugu gibi donusiimde surtict kuvveti de
olusturur [54, 55].



Sekil 2.1: (a) y-fazindan a-fazina diflizyonsuz dénisumde serbest enerji-sicaklik
diyagrami (b) sogutma ve 1sitmaya bagl olarak martenzit degisimi [56].

Bu ifadeler Sekil 2.1’de daha belirgin bir sekilde gosterilmistir. ifadede To
termodinamik denge sicakligini, AGY~%ise suriici kuvveti gostermektedir. Histerisis
ise Isitma ve sogutma arasindaki gegis sicakliklarinda %50 martenzit %50 Ostenit
yapiyi ifade eden sicaklik farkini gosterir [18, 57].
AT = Af —Ms (2.1)

Bir saf maddenin farkh fazlari denge halinde oldugu zaman her fazin birim kitle
basina Gibbs fonksiyon degeri aynidir. Bu olgu bir saf maddenin farkh kati fazlari ile
ilgilidir ve termodinamigin metallrjik uygulamalari i¢in dnemlidir [52].
Martenzitik donistimin gerceklesebilmesi icin harici olarak uygulanan fiziksel etkinin
yani sira dondsimuin gerceklesebilecedi serbest enerji farkinin da olusmasi
gerekmektedir. DOnlsimin  gerceklesmesinin  esasini bu  slrict  kuvveti
olusturmaktadir. Gegis isleminin olusmasi icin sistemin bulunmus oldugu fazin
gececegi faza gore kararsiz olmasi gerekmektedir. Sabit basin¢ ve sicaklik altinda
sistemin kararlihgi Gibbs serbest enerji esitligine gore en kiclk deger ile ifade edilir
[17].

G=H-TAS (2.2)
Denklem 2.2’de ‘G’ Gibbs serbest enerjisini, ‘H’ entalpi, ‘T’ mutlak sicakligi ve ‘AS’
sistemler arasi entropi farkini gosterir.
SHA'larda ostenit fazdan martenzit fazina gecis sicakliga bagimlh bir donisim
oldugundan bu faz degisimi ayni zamanda termoelastik donlsim olarak da
adlandirihr. Termoelastik donustim disardan verilen sicaklik ile kristal kafes yapisinin
daha duslk enerjili bir yapiya gegmesi sonucu atomik diizeyde hareketlilik saglar ve

bunun sonucu olarak sekil geri kazanimi gercgeklesir. Donusim atomik duzeyde
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meydana gelir. Mikro diizeydeki toplu atom hareketleri maddenin butiniinde makro
diizeyde fark edilir. Fakat bu hareketler esnasinda atomlarin komsuluklari degismez
ve bu sayede sekil hafizasi saglanmis olur. Martenzitik donisuimi bu nedenlerle
difiizyonsuz bir kati hal faz degisimi 6rnegi sergiler [3]. Bltin bunlar gbz 6niine
alindiginda martenzitik faz donustma 1si, elektrik ve mekanik zorlanma ile sistemde
mevcut atomlarin birbiri ile yer degistirmesi olarak tanimlanabilir [58]. Martenzitik
faz gecisleri birinci dereceden kati-kati faz gegislerine 6rnek olarak gosterilmektedir.
Faz donistimi esnasindaki gecis sicakliginin davranisi faz gegisinin derecesi olarak
tanimlanmaktadir. Temel olarak iki kisma ayrilmasi mumkiin olan bu gecislerden
birinci dereceden faz gegisi (sureksiz), ikinci dereceden faz gecisi (strekli) olarak

tanimlanabilir [59].

2.2 Birinci ve ikinci Dereceden Faz Gegisleri

Birinci dereceden faz gecislerinde Gibbs fonksiyonunun birinci tiirevinde degisim
fonksiyonu iki fazin ayni anda bulundugu esnada sureksizlik gosterir. Bu durum Sekil
2.2°’de iki fazin ayri ve bir arada bulundugu dG/dT - T grafiginde rahatlikla
g0Ozlemlenebilir [59].

dG/dT

1. Faz 2. Faz

—

Sekil 2.2: Gibbs serbest enerjisi tirevinin sicakliga bagh degisim egrisi [59].

Saf metal Kkatilastirma isleminde rastlanan birinci dereceden faz gecisleri,
malzemelerin ¢cogunda meydana gelen faz gecislerinde gorilmektedir. Cok dlsuk
soguma hizlarinda ergiyik bir metalin katilasma surecinin baslamasi igin sistemin
erime sicakligindan daha disuk bir sicakliga ulasmasi gerekmektedir. Bu olgu birinci
dereceden faz gecisinin en 6nemli karakter yapilarindan birini olusturmaktadir. Bu

islem Sekil 2.3’te gosterilmistir.



Sicaklik N

Zaman

Sekil 2.3: Saf metal katilasma egrisi [60].

ikinci dereceden faz gecislerinde ise birinci derecede oldugu gibi siireksizlik
gOzlenmemektedir. Faz gecislerindeki kimyasal potansiyel sireklilik gostermektedir.

Bu ifade Sekil 2.4°te gosterilmistir.

dG/dT

T

Sekil 2.4: Gibbs serbest enerjisinin tirevinin sicakliga bagli degisim egrisi [59].

2.3 Sekil Hafiza Etkisi

SHE, dustk sicakliklarda deformasyona maruz kalma ve daha yuksek sicakliklara
ulastiinda deformasyon oncesi seklini geri kazanma olarak tarif edilebilir. SHE,
kristal yapisina sahip malzemelerin martenzitik donusum temeline dayandirilarak
termoelastik bir olay olarak incelenmektedir. Martenzitik déndsimde birbirini takip

eden ana faz (6stenit) ve martenzitik fazlari hafiza etkisinin gergeklestigi faz bolgeleri
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olarak adlandiriimaktadir. Ostenit faza gore termal olarak daha soguk bir seviyede olan
martenzit fazinda deformasyonlara maruz birakilmis olan malzeme, i1sitma islemi ile
Ostenit fazina ulagmasi ile orijinal seklini kazanir [61, 62]. Bu dongii sematik olarak
Sekil 2.5’te gosterilmistir.

O (MPa)

300 Detormasyon

600

400

Deformasyon

Ikizlenmis
martensite : e
. 6%
Bttt
Sogutma A / @
Austenite —— E Deformasyon

Sekil 2.5: Sekil hafiza sematigi [63].

SHAlar kesinlikle ilk bulundugu sekline tam olarak geri donemez ve her zaman
orijinal seklinden bir sapma s6z konusudur. Eger SHA’lar ¢cok fazla donusiime maruz
kalirsa, malzemedeki sapma her dongude daha ¢ok artarak tamamen hafizadaki sekli
kaybetmesine neden olacaktir [64]. Sekil hafiza etkisi sekil hafizali alasimlarda tek
yonll sekil hafiza etkisi, ¢ift yonlli sekil hafiza etkisi ve stperelastiklik olarak farkli

sekillerde ortaya ¢cikmaktadir.

2.3.1 Tek yonlu sekil hafiza etkisi

SHAlar martenzitik fazda iken deforme edildiginde ve daha sonra yuk kaldirildiginda
alasim kendi icerisinde surekli bir gerinime sahip olacaktir. Bu olayin sebebi Sekil
2.6’da gosterildigi gibi harici yukin kaldiriimasi ile martenzit yapinin yeniden
yapilanmasidir. Bu yapilanma esnasinda atom komsuluklari degismemektedir.
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Sekil 2.6: Martenzit yapinin deforme olmus martenzit yapi haline gegisi.

Eger alasim martenzit fazinin Ustiindeki bir sicaklikta, yani Ostenit faz araligina kadar
Isitihirsa, sekil degisikligi baslayacak malzeme orijinal haline donecektir. Bu olay tek
yonli sekil hafiza etkisi olarak adlandiriimaktadir. Toplam gerinim surekli plastik
akisa ugramadig stirece alasima uygulanan deformasyon ¢cekme, basma, egme veya
farkli karmasik tirlerde uygulanabilir [65]. Sekil 2.7°de tek yonlu sekil hafiza etkisi
sematigi gosterilmistir.

Diigiik sicaklik Yiiksek sicaklik

— F 3
Fl _O _ —_—
Sogutma

Gerinim
—

L J

Sicaklik

Isitma
Sekil 2.7: Tek yonlu sekil hafiza etkisi sematigi [66].

2.3.2 Cift yonlu sekil hafiza etkisi

Tek yonli sekil hafiza etkisindeki Grtin ¢stenit fazda orijinal seklini yeniden kazanir.
Fakat SHA’larin sicak hallerdeki sekillerini donusiim esnasinda kazandiklari gibi
soguk hallerindeki sekillerini de yeniden kazanma ihtimalleri vardir. Malzeme
uzerinde gerilim olmadan martenzit ve ostenit fazlarin sekilleri arasinda sekil déngusu
yapan alasimlardaki bu durum cift yonlu sekil hafiza etkisi olarak tanimlanmaktadir.
Cift yonli sekil hafiza etkisi tamamen, martenzitik dontsim esnasinda i¢ gerilmelere

maruz kalan mikroyapisal degisimlere baglidir. Cift yonlu sekil hafiza etkisinde birbiri
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ile uyumlu martenzit plakalar i¢ gerilmelerin varligi yiziunden donlsim esnasinda
kaybolurlar ve baskin varyantlar (farkli plakalar) olusur. Baskin varyantlarin miktari
martenzit yapida birbiri ile uyumlu plakalardan oldukga fazladir. Bunun sonucu olarak
sogutma sonrasi soguk-sekil gorilirken tersine cevrimde isitilma ile sicak-sekil
dontsumi gergeklesir [65]. Sekil 2.8’de cift yonlt sekil hafiza etkisi sematigi

gosterilmistir.

Diigiik sicaklik = Yiiksek sicaklik i
E Gerilim=0
Sogutma £ Srcak
- :
8
Sicaklik :

Sekil 2.8: Cift yonlu sekil hafiza etkisi sematigi [66].

SHE’de 6nemli sinirlamalar bulunmaktadir. Bu sinirlamalar uygulamanin niteligi icin
¢ok 6nemlidir. Bunlar [40];
e Gerinim limiti: Beklenen sekil geri donlstimi sinirh derecededir ve tipik
olarak %2 civarindadir.
» Histerisis: Isitma ve sogutma arasindaki sicaklik farki her malzeme icin farkli
degerlerdir ve bu sicaklik farki uygulamalara esas olusturur.
e Sogutmada disuk donlsim kuvveti: Pratikte 1sitirken elde edilen sekil geri
kazanimdaki kuvvet soguturken elde edilen kuvvetten daha fazladir.
«  Ust sicaklik limiti: SHA’da gok yiiksek sicakliklara gikarsa SHE icin verilen
egitim kaybolabilir.
SHAlar genelde egitimsiz olarak elde edilirler. SHE gdsterebilmeleri icin termal
islemeli egitim prosediriinden gecmeleri gerekmektedir. Egitim almasi istenilen
alasima sekli 6gretme islemi tek tip degildir. Genelde bir sekli malzemeye 6gretmek
icin, malzeme istenilen sekle sabitlenir ve belirli periyotlarda ylksek sicakliklara
cikarilir. Bu sekilde tek yonli sekil hafiza elde edilir. Bu islemden sonra ayni prosediir
farkh sabitlenmis bir sekil icin farkli 1sil islem sicakliklari ve periyotlari ile tekrar

edilir. Bu sayede cift yonlu sekil hafiza etkisi elde edilmis olur [67].
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2.3.3 Superelastiklik etkisi

Eger SHA’lar izotermal yani sicakliktan bagimsiz olarak dstenit fazinin tamamlandigi
sicakligin Gzerindeki bir sicaklikta deforme edilirse martenzitik dontisim mekanik
olarak gerceklesir. Bu martenzit tipi gerilim esash (stress-induced) martenzit olarak
bilinir.

Gerilim altindaki uygulamalarda yik azalmasinda faz degisimi meydana gelir ve
elastik kuvvet olusur. Bunun sonucu olarak martenzit ana fazdaki orijinal sekline
cekilir. Bu gibi malzemeler %6-7 civarinda gerinme kazanabilirler [65]. Sekil 2.9°da

sUperelastiklik sematigi gosterilmistir.

A<T

0

F=0 /
Yiiksek sicaklik f '_O I
F>

Gerilim

v

Gerinim

Sekil 2.9: Superelastiklik sematigi [66].

2.4 Kristalografik Ozellikler

CuAlMn alasiminda ana fazdan (Ostenit faz) uriin fazina (martenzitik faz) geciste sirasi
ile B (A2)—> 32 (B2)-> R faz gegisleri gordlir [68]. Cu-Al ikili faz diyagraminin farkli
oranlarda Mn ilaveli hali Sekil 2.10°da gosterilmistir.

1000

g

Sicaklik (°C)

.
g

200

at. %Al
Sekil 2.10: Cu-Al sistemine Mn uyarlanmis ikili faz diyagrami [69].
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Termoelastik martenzitik donisum gosteren sekil hafizali alasimlarda kati ¢ozeltiler
yuksek sicakhktaki ana fazda dizensiz hacim merkezli kibik (HMK) bir yapi
sergilerler. Fakat sicaklik dusup kati hal ¢ceviriminden sonra atomlar belirli bir diizende
hizalanirlar. Genelde bu hizalanmalar uzun periyotlu yigiimalar seklinde gorlebilirler
[17]. Bunlar Sekil 2.11’de gosterilmistir.

Sekil 2.11: Siiper Orgu sistemleri [69].

Uriin fazinda Cu-Al sistemlerinde DOs; ve CuAlMn sistemlerinde L21 yapilari
gozlemlenir. L2; (Cu2AlMn) fazi ayni zamanda Heusler fazi olarak bilinen ve
ferromanyetik 6zellik gosteren yari kararl (metastabil) bir fazdir [70]. Uriin ana fazda
(R fazinda) duzensiz hacim merkezli kibik yapidadir. Sogutma islemine maruz
kaldikca yapi, icerisindeki aluminyum ve mangan oranina bagl olarak o’ (3R), B’
(18R) ve y’ (2H) martenzit tirt olusur. Bu martenzit tipleri stiper 6rgu tipleri olup uzun
periyotlu yigilma duzenlerini temsil etmektedir [71]. Uzun periyotlu yigiima
diizenlerinin Zhdanov Ransdell gosterimleri Sekil 2.12°de verilmistir.
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Sekil 2.12: 2H, 3R ve 18R uzun periyotlu yigiima dizenlerinin Zhdanov Ramsdell
goOsterimi [12].

Martenzitik donisumlerde atomlarin komsuluklari degismemektedir. Faz gegisi
esnasinda goreceli olarak atomlarin yer degisimleri, dizilimlerinde belli bir diizen
icinde farklilik gostermektedir. Bu yizdendir ki SHAlarin kristal yapilari nizami bir
duzen iginde ve stiper 6rgu dizilisinde olmahidir. Donlsiim sonrasi olusan martenzit
fazin drgusindeki gerilimler ikizlenme sonucu olusur ve dislokasyon degildir [3, 17,
40, 72].
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2.5 Elektron Konsantrasyonu

SHA’lar malzemenin isitilmasi veya sogutulmasi ile tersinir martenzitik faz dontsumi
gosterir ve termoelastik martenzitik doniisum olarak adlandirilir [73, 74]. Atomik
dizilis ve atomlarin martenzitik fazda bulunduklari diizen karakterizasyonda c¢ok
onemlidir [12]. Cu bazl SHA’larda uzun periyotlu yi1§gilma diizenine sahip martenzitik
yaptlar termoelastik bir donisum gosterdikleri gibi faz alanlari B2 ve DOs
dizenlerinde ~1.40 ve ~1.50 civari bir elektron kontrasyon araliginda yer almaktadir
[17]. Alasimlarda elektron konsantrasyonu olarak adlandirilan e/a orani alasimda atom
basina ortalama serbest bir diger tabirle valans elektron sayisidir. Hesaplama metodu

asagidaki denklemde sunuldugu gibidir.
2: S, (valans)x(atomik), (2.3)

Yapilan literatlr arastirmalarinda bakir ve mangan igin valans degerliklerinin bir,
aluminyum elementi icin U¢ olarak kullanildigi tespit edilmistir [75-78].

Ornek bir elektron konsantrasyonu degeri hesaplamasi icin atomik yiizde oranlari
%76.39Cu - %19.53Al - %4.08Mn olan alagimi ele aldigimizda:

e _(76.39x1+19.53x3+4.08x1)
a 100

Isleminin sonucunda elektron konsantrasyonun 1.391 oldugdu hesaplanmistir.

=1.391

Martenzitik donusim yapabilen Cu bazli SHA’lar Hume-Rothery malzeme
siniflandirma tiirlne aittirler ve faz stabilizasyonu baskinhgi elektron konsantrasyonu
(e/a) ile ifade edilirler [79]. HMK vyapilar sadece yuksek sicakliklarda stabil bir durum
sergiler ve kararhhg sadece uygun sogutma ortamlarini yakaladiklari zaman
koruyabilirler. Bazi belirli bilesiklerde metastabil HMK yapi martenzitik donusiime
ugrar, sogutma esnasinda belirli bir diizen sirasi icerisine girer ve bu degisim HMK
yapidan martenzit yapiya gecisteki kararliligi goreceli olarak degistirir [80].
Martenzitik donisimui g6z 6nine alindiginda martenzitik yapi e/a oranina baglidir.
Yapilan arastirmalarda CuAIMn yapilarinda genel olarak, yaklasik e/a<1.46 civarinda
18R martenzit tipi gézlemlenirken e/a>1.46 degerinde ise 2H tipi martenzit yapisina
rastlanmistir [75, 81]. Ayni zamanda Heusler alasimi icerisindeki aliminyum
iceriginin uzun periyotlu yigilma dizeninin derecesini de disurdugi arastirmacilar

tarafindan rapor edilmistir [43, 82].
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2.6 Sekil Hafizali Alasimlarda Termal Yaslandirma

Sekil hafiza etkisi ana fazdan donusen veya her ikisini de barindiran metastabil
martenzit bir yapiya sahip alasimlarda meydana gelir. Her iki durumda da faz veya
fazlar sicaklhik oranina bagh olarak daha stabil bir yapiya gecebilmek i¢in dénisuim
esnasinda diftizyonlu bir isleme ugrarlar. Bu islem de sekil hafiza kapasitesinde bir
azalma olarak karsimiza cikar. Termal dongulerde kullanilan bu Grinlerin stabil
olmasi, kullanilan alanda daha basarili isler ¢ikarmasi anlamina gelmektedir [83].
Yaslandirma islemi zamana bagimli olarak malzemenin belirli bir sicakhkta
bekletilerek gerceklestirilen bir prosestir. Zamana baglh olma 6zelligi difizyonun
yaslanma siresince bulundugunu acgikca gostermektedir. Bu islemde malzeme
icerisinde olusan c¢okeltiler dislokasyon gibi kusurlari engellerler. Bu yiizden
yaslandirma isleminde atom yayinimi veya kusur olusumu arastirmacilar tarafindan
kabul edilmektedir [84].

Bakir bazli SHAlar, termal yaslandirma islemine karsi ¢ok hassastirlar ve yaslandirma
isleme sonrasi donisim davranislari farkhihk gosterir. Zamana bagh yaslandirma
isleminde martenzit yapisi degisir ki bu teknolojik uygulamalarda kullanilan SHA lar
icin uygun degildir [85].

Cu bazli alagsimlarda B (HMK) fazi difiizyon ile ayrismaya daha misait bir yapida iken
Mn elementi alasim igerisindeki ayrisma islemini yavaslatan bir yapiya sahiptir. Bu
sayede SHA’lar klasik termal dongulerde ve yaslandirma isleminde daha kararh bir

yap! gosterirler [86].

2.7 Sekil Hafiza Alasimlarin Karakterizasyonu

Alasimlama isleminde istenen oranlarda Uriin elde etmek ¢ok zor bir islem oldugu gibi
uretilen malzemenin kimyasal bilesenlerini bilmek de ¢ok Onemli bir konudur.
Alasimin icerisindeki elementlerin orani alagimin biitiin karakterini etkiler. Uriinin
batln fiziksel davranislarinin sebeplerinin baslica unsuru olarak yapinin bilesenleri
gosterilebilir. Kimyasal kompozisyon bircok metot ile olculebilmektedir [87].
Bunlarin igerisinde tahribatsiz muayene yontemlerinden enerji dagilimhi X-isini
analizi (EDS) niteleyici bir 6lcum saglar.

SHAlar, termal bir islem sonucunda mikro yapidan baslayan tepkilerin bittninin
makro yapiya kadar uzanan fiziksel degisimi sonucudur. SHE’nin gorilebilmesi igin

1sil islem gereklidir ve bu islemin sonucunda belirli sicakliklarda faz gegisleri
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olmaktadir. SHE’nin gerceklestirmis oldugu is, faz déntistimleri sonrasi gerceklestigi
icin fazlarin baslangi¢c ve bitis sicaklik degerlerinin bilinmesi gerekmektedir. Bu
sicakliklar bilindigi takdirde SHA pratikte kullanim icin anlam kazanacaktir. Ornegin
kigUk bir histerisise sahip olan SHA’lar yapi elemani hizli akttiatér uygulamalarinda
(6r. robotik ve mikro elektro mekanik uygulamalarda) siklikla kendisine yer bulurken
histerisis arali§i uzun yapilar ise uzun sire Uzerindeki sekli korumasi beklenen
uygulamalarda (6r. ayrilabilen veya boru birlestirme uygulamalari) kullaniimaktadir
[88]. Ostenit ve martenzit fazlarin birbirine doniisimiinde iki faz arasindaki enerji farki
IS yapan unsurdur. Faz gegislerinde meydana gelen malzeme igerisindeki enerji
degisimi diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) cihazi ile tespit edilerek enerji
degisimlerinin meydana geldigi sicaklik araliklari ile faz degisiminin baslangic ve bitis
sicakliklari belirlenir [7]. Ayni zamanda gegis sicakliklari dilatometre, elektrik direng
olctimleri gibi cihazlar ile de yapilabilir [89]. DSC cihazindan elde edilen enerji
degisimi ve sicaklik tablosunda meydana gelen pikler malzeme icerisindeki enerji
degisimini gosterir ve bu da yeni bir fazin olusumunu simgeler. SHA’larda genelde
dstenit fazinin baslangic sicaklik degeri “As” olarak bitis degeri ise “As” olarak ifade
edilir. Martenzit faz icin de fazin baslangi¢ ve bitis sicakliklarini belirtmek igin benzer
ifadeler olan “Ms” ve “Ms” sembolleri kullanilmaktadir. Alasimlarin kimyasal
kompozisyonlari, yaslandirma ve homojenizasyon gibi termal islemler makro diizeyde
fiziksel Ozelliklerini degistirdikleri gibi, malzemenin mikro dlzeyde olan yapisal
dizenini de degistirmektedir. Atomlarin siralanisi ve bulunmus olduklari fazlar bu
islemler ile birebir iliskilidir. Atomlarin bulunmus olduklari diizen ve tanelerin icermis
oldugu faz yapilari x-i1sin1 kirinim cihazi (XRD) ile tespit edilmektedir. Malzeme
Uzerine gonderilen 151N demetlerinin yansima agisi ve siddeti malzemenin bulunmus
oldugu yap1 hakkinda kullaniciya bilgi saglamaktadir [90].

Fazlarin atomik diizeyde incelenmesinin mikro diizeye yansimasi ayri bir fiziksel
yorum gerektirmektedir. Bu inceleme dizeyi ¢iplak g6z ile mimkin olmamaktadir.
Malzemenin yizeyinde olusan mikro seviyedeki degisimleri gozlemleyebilmek icin
yuksek derecede biiyutme yetenegine sahip optik mikroskop gibi analiz cihazlarinin
kullanilmasi gerekmektedir. Ginimuzde metal optik mikroskoptan daha yetenekli ve
daha gelismis muayene yontemleri bulunmaktadir. Bunlardan birisi olan taramali
elektron mikroskobu (SEM) gercek zamanli malzemenin fiziksel 6zelliklerine bagh
olarak yuzey morfoloji karakterini gosteren yapilarin kullanicinin arzuladigi 6lcekte
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resimlerini saglayabilmektedir. Ortalama bir SEM cihazi X20000 o6lcekten fazla
blyltme saglayabilmektedir [91].

SHA’larin genel olarak saglamis oldugu bu fiziksel 6zelliklerin, endistriyel
uygulamalarda kullanicilarin ihtiyaglarini karsilamak ve Griin segimi yapmalarini
kolaylastirmak igin derlenmesi gerekmektedir [92]. Bu sayede yapilan ¢alismalar

bitlnlik kazanacaktir.

2.8 Sekil Hafizali Alasimlar

Tung ve demir ¢agindan beri alasimlar, insanlik tarihine hizmet etmektedir. Hemen
hemen hayatimizin her noktasinda yer alan metaller hafiflik, mukavemet ve diger
Ozelliklerine gore karakterize edilerek cok cesitli hallerde Uretilmis ve kullanima
sunulmustur. Geride biraktigimiz yuzyilda malzemenin mikro yapisini daha yakindan
anlayarak malzeme bilim ve teknolojisi ¢ok hizli sekilde ilerlemistir. Malzemelerin
klasik o©zelliklerine ilave olarak sensorlik, tahrik edilebilme gibi mihendislik
Ozellikleri de bu ilerlemede kendine yer bulmus, cok fonksiyonlu malzemeler
kesfedilmistir [93].

Gok fonksiyonlu malzemeler arasinda, makroskobik seviyede tekrarli olarak deforme
olmadan Onceki orijinal seklini geri kazanabilen alasim gruplari bulunmaktadir. Bu
gibi sira disi niteliklere sahip olan alagimlar akill malzeme veya sekil hafizali alagsim
olarak adlandiriimaktadir. Cevresel etkilere reaksiyon veren bu olgunun altyapisinda
sicakhk degisimi ile meydana gelen kati hal faz dénusimi sayesinde malzemenin
icyapisindaki kristal tipi degisimleri yer almaktadir [26]. Bu termomekanik cevirimler
sayesinde SHA’larda stiperelastiklik ve sekil hafiza etkisi gortulmektedir [94]. Sekil
hafiza etkisi Ostenit fazinda hatirlama yapan tek yonli SHE ve Ostenit ile martenzit
fazinda hatirlama etkisi gosteren c¢ift yonli SHE olmak tzere iki tlirden meydana
gelmektedir. Stperelastiklik 6zelligi ise malzemenin Ostenit fazda sinirh miktarda
maruz kalmis oldugu yine ayni faz icerisinde bir dénusiim almadan eski haline gelmesi
olarak karsimiza ¢ikmaktadir [95]. Bu malzeme tipindeki gerinim modeli klasik tip
alasimlara nispeten cok farkli oldugundan yeni nesil uygulamalara olanak
saglamaktadir. Sekil 2.13’te yer alan klasik ve stperelastik alasimlar arasindaki

karsilastirmali gerilim-gerinim grafigi acikca bu farki ortaya koymaktadir.
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Sekil 2.13: Klasik, stiperelastik ve sekil hafizali alasimlarin gerilim-gerinim
karsilastirmasi [65].

SHAlarin 1932 yilinda Olander [13] tarafindan kesfedilmesinden yillar sonra 1965’te
Chang ve Read [96] yine Au-Cd tizerinde ¢ahisirken ilk olarak “sekil kazanim”, (shape
recovery) terimini kullandilar ve ayni zamanda direng degisikligi ile ters ve ileri
donistim Gzerine calistilar. Buehler ve Wiley [96] NiTi alasimlari (izerine yapmis
olduklari calismalarda “sekil hafiza etkisi” (shape memory effect) terimini
malzemenin bir 6zelligi olarak rapor etmislerdir. 1960’1 yillardan sonra NiTi
alasimlari daha o©nce kesfedilen alasimlara oranla ucuz ve (zerinde kolay
calistlabiliyor olmasindan dolayi, arastirmacilarin ilgisini cekmistir. Bu arastirmalar
sonucu sekil hafiza olay! sadece metalik malzemelerde degil ayni zamanda farkh
malzeme tirl olan seramik ve polimer gibi malzemelerde de gorilmustir [3]. Alman
metalograf Adolph Martens tarafindan bulunan martenzit ve Robert Austen tarafindan
bulunan Ostenit fazlari, kendilerini onurlandirmak icin kendi isimleri ile
adlandirlmistir. Martenzit fazi ilk olarak gelik sertlestirmede tersinir olmayan bir faz
olarak bulunmasina ragmen daha sonraki zamanlarda demir disi malzemelerde de
bulundugu tespit edilmistir [97]. Bu kati hal ¢evirimlerine uygun SHA’larin pratik
anlamda kullanimlari ti¢ cesit olarak sinirlidir. Bunlar NiTi alasimlari, Cu bazli ve Fe
bazli alasimlardir. Bunlar kendi aralarinda farkl ¢zelliklere sahiptir [3, 66]. Farkli tip
malzemelerin gostermis oldugu donusiim sicakliklarini gosteren Cizelge 2.1°de

gosterilmistir.
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Cizelge 2.1: Bazi SHA’larin gostermis olduklari donisum ozellikleri [98].

Donustim
o Sicaklik o o
Alasim Bilesim Ms (°C) ] . Doniistimiin tipi Tipi
histeresisi
(°C)
AgCd 44~49at.%Cd -190~-50 ~15 B2 - M2H dizenli
AuCd 46.5~50at.%Cd 30~100 ~15 B2 - M2H dizenli
) 14~14.5a§. %Al -
CuAlINi . . -140~100 ~35 DO,-2H dizenli
3~4.5a§.%Ni
CuAuzn 23~28at.%Au -190~40 ~6 L2, - M18R duzenli
45~47at.%Zn
CuSn ~15at.%Sn -120~30 DO, - 2H veya 18R diizenli
CuZn 38.5~41.5a8.%2Zn -180~-10 ~10 B2 - 9R veya M9R dizenli
CuzZnX birkag %ag. X ~180-100 ~10 B2 - 9R veya M9R dizenli
(X=Si. S, DO; - 18R veya M18R
Al, Ga)
InTI 18~23at.%TI 60~100 ~4 KYM-TYM diizensiz
NiAl 36~38at.%Al -180~100 ~10 B2 - M3R diizenli
TiNi 49~51at.%Ni -50~100 ~30 B2-B19 dizenli
FePt ~25at.%Pt ~-130 ~4 L1, - diizenli BCT duzenli
FePd ~30at.%Pd ~-100 KYMLTYM-THM  dizensiz
MnCu 5~35at.%Cu -250~180 ~25 KYMSTYM duzensiz

2.8.1 NiTi sekil hafizal alasimlar

NiTi alasimlar 1960’larda Amerika’da (Naval Ordnance Laboratory) bulunmus ve
yiksek hizla ilerleyen arastirmalar sonucunda ticarileserek gostermis oldugu yiksek
SHE ile sliperelastiklik dzelliklerinden dolayi gundelik hayatimizdaki yerini almistir
[96, 99]. NiTi alasimlar ayni zamanda yuksek korozyon direnci ve biyo uyumluluga
sahiptir. Bu sayede bircok biomedikal cihaz yapimina uygun bir yapi sergilemektedir.
NiTi SHA deformasyon sonrasi %8’e kadar olan gerinimi geri kazanabilmektedir [3].
NiTi bazli arastirma yapan Melzer ve Stoeckel yapmis olduklari biyomedikal bazli bir

calismada Sekil 2.14’de bulunan malzeme karsilastirmali grafige yer vermislerdir.
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Sekil 2.14: Farkli malzemelerin NiTi ile karsilastirmasi [66, 100].

NiTi alasimi ikili bir alasim olsa da Fe, Cu, Nb, Pd, Pt, Hf veya Zr gibi elementlerin
ilavesi ile dontstmlerdeki histerisis arahiklarini degistirerek farkli ozellikler
kazanmasi saglanmistir [93, 101]. NiTi alasimlarda genelde faz akisi B2 - R - B19'
seklinde olusur. Bu baglamda goriilen R fazi martenzit ve dstenit fazinda farkli olarak
karsimiza ¢cikmaktadir. NiTi alasiminin ikili faz diyagrami Sekil 2.15°te sunulmustur.

1800
1670
1600
1435°C
14001
Ly
@
o
o
= 1200
E
&7
T
RE2
800
G00 — -
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Ti Ag. % Nikel Ni

Sekil 2.15: NiTi alasimin ikili faz diyagrami [3, 102, 103].
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NiTi SHA’lara Uguncli element ilavesi ile cok farkli ozellikler saglanmis ve
yeteneklerinin ¢ok daha fazla artti§i gorilmastir. Bu ilavelerden Fe etkisi dusik Ms
degderi elde edilmesini saglamistir. Bakir ilavesi populerligi artan baska bir element
ilavesi olup disuk donlisiim histerisisi saglayarak déngi sayini arttirmistir. Paladyum
eklentisi NiTi SHA’larin otomobil uygulamalari gibi yiksek sicaklik uygulamalarinda
kullaniimasina imkéan tanimistir. Neobyum ise genis bir histerisis araligina sahip
Ozellikler kazandiran bir element olarak NiTi alasiminin  zenginlesmesini
saglamaktadir [65].

2.8.2 Cu bazli sekil hafizal alasimlar

NiTi SHA’larin ¢ok iyi derecede goOstermis oldugu SHE, superelastiklik ve
biyouygunluk 0zelliklerine karsin yuksek tretim maliyeti arastirmacilari alternatif
SHA arayisina yonlendirmistir. Cu bazli SHA lar iyi seviyedeki sekillendirilebilirlik,
elektrik ve 1si iletkenlikleri sayesinde alternatif ve daha ucuz bir malzeme olarak
kullaniimaya baslanmistir. Bu tip SHA’lar NiTi alasimlara gore donusiimlerde daha
az histerisis gostermektedirler. Funakubo tarafindan yapilan NiTi ve CuZnAl

alasimlarinin karsilastirmasina iliskin Cizelge 2.2°de sunulmustur.

Cizelge 2.2: NiTi ve CuzZnAl SHA’larin karsilastiriimasi [104].

NiTi CuznAl

Kazanilan gerinim  Maks. %8 Maks. %4
Kazanilan gerilim  Maks. 400 MPa  Maks. 200 MPa
10° (€=0.02) 107 (¢=0.02)

Dongu sayisi

107 (e=0.005) 10° (€=0.005)
Korozyon direnci lyi Sorunlu, 6zellikle gerilim bazl ¢atlamalar
islenebilirlik Zayif Orta

Sekil Hafiza islemi  Nispeten kolay ~ Oldukga zor

2.8.2.1 CuZnAl sekil hafizal alagimlar

ikili alasimlamalar Cu-Al ve Cu-Zn olarak kullaniimakta ve genel olarak faz
stabilizasyonunu saglamak ve farkli 0zellikler kazandirmak icin Gglncl bir
alasimlama elementine ihtiya¢c duymaktadirlar [3, 93]. Yaklasik olarak at.%40 Zn
alasimi igeren Cu-Zn alagimlarda, Ms sicakliginin oda sicakhginin oldukca altinda
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oldugu rapor edilmistir [104, 105]. Ms Sicakhgini artirmak ve B fazini stabilize etmek
icin Al, Ga, Si ve Sn eklenir [3]. Bunlardan dusiik maliyet ve yiiksek islem performansi
nedeniyle en ¢cok CuZnAl Uzerine ¢alisma yaptimistir. CuzZnAl alasimlar 6zellikle
yangin onleme gibi araglarda kullanilmaya devam etseler de endustriyel Olgekte
gelismesini Onleyen iki ana problem bulunmaktadir. Bunlardan birincisi dogal
yaslanma ve termomekanik proseslerde tane biyimesi sikintisidir. Bu sorunlar SHE
yetenegini diistirmektedir. ikinci sorun ise alagimlarin termomekanik prosesler sonrasi
termoelastik dontsiim sicakliklarinin degismesidir [106]. Cunkul bakir bazli SHA’ lar
1sil islemlere karsi ¢ok hassastirlar [107]. CuZnAl alasimindaki martenzit fazi

dizenlemek igin birgok arastirmaci farkli galismalar yapmislardir [108-113].

2.8.2.2 CuAlINi sekil hafizali alasimlar

Cu-Al bazli SHA’larda ad.%9 - %14 aluminyum icerigi gosteren yapilar martenzitik
dontsum gosterirler [114]. Cu-Al alasimlarinda Cu-Zn de oldugu gibi B fazini stabilize
etmek ve SHE artirmak i¢in Zn, Ni ve Mn gibi tglncu bir element eklenir [43]. Bu
alasimlardan CuAINi alasimi 100°C (zeri yiiksek sicakliklarda termal stabilitesi
sayesinde yuksek sicaklik 6zellikli sekil hafizali alasimi olarak diistinilmektedir [115,
116]. CuzZnAl alasimina benzer bir sekilde CuAINi alasiminda anizotropik elastik
ozelligi ile birlesmis biylk tane yapisi yizinden ciddi derece kirilgan bir yapi
gostermektedir. Bu sorun yuzinden pratikte kullanim alani kisitlanmaktadir [117,
118]. Ti, Zr, Mn, B, Y, V ve nadir toprak elementleri gibi dérdinci alasimlama
elementleri klasik CuAINi alasiminin 6zelliklerini duzenlese de kiglk ilaveler tane
bayukluklerini tatmin edici miktarda kisitlamamaktadir. Bunun yani sira yiksek
oranda kullanilmasi halinde oldukga blyuk miktarda kaba ikinci faz pargaciklari
olusturarak mekanik 6zelliklerini tehlikeye sokmaktadir [119].

2.8.2.3 CuAlBe sekil hafizali alasimlar

CuAlBe alasimlari CuzZnAl ve CuAlNi alasimlarinin sunmus oldugu avantajlarin
toplamini sunar. Alasimin igerisindeki element oranlarinin ayarlanmasi ile doniisim
sicakhklari 200°C sicakliga kadar artabilirken ayni zamanda disiik sicaklklara da
ayarlanabilme ihtimali bulunmaktadir. Fakat CuAINi alasimina benzer sekilde 600°C

gibi ylksek sicaklikta sekillenmektedir. Bu alasim tlriinlin diger bir dezavantaji ise
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berilyum elementinin berilyumoksit olarak sagliga zararh bir yapi olmasidir. Bitiin

bunlara ragmen Be alasim igerisinde ¢ok az bigimde kullanihr [120, 121].

2.8.2.4 CuAIMn sekil hafizali alagimlar

CuAlINi ve CuznAl alasimlarinin B fazlarinin yiiksek dereceden sirali bir yapi dizilisi
ve yiksek elastik anizotropi, bu alasimlarin kirilgan yapiya sahip olmalarina neden
olmaktadir [122]. Fakat daha sonra arastirmacilarin yeni Urlin arayisi icin yapmis
oldugu calismalarda CuAIMn alasiminda nispi olarak disik miktarda aliminyum
kullaniminda ana fazin dustk dereceli bir dizilis gosterdigi kesfedilerek, mekanik
Ozelliklerinin dzellikle de sunekliginin oldukca iyi oldugu gdzlemlenmistir [82, 123].
Bunun yani sira CuUAIMn alasiminda Mn elementi sayesinde manyetik 6zellikler de
sergileyebilmektedir [76]. Diger bitun sekil hafizali alasimlarda oldugu gibi
alasimlama elementleri ve miktarlari [124-126] ve isil isleme yontemleri [7, 127]
malzemelerin gostermis oldugu hem fiziksel hem de mekanik karakter yapilarini
degistirerek kullaniciya degisik ozelliklerle tanisma imkani sunmaktadir. Yapmis
oldugumuz bu calismada CuAIMn (zerine deneyler yapilarak detayli olarak
alasimlama elementlerinin oranlarini ve isil islemlerin karakterazisyonu arastiriimistir.
B fazini gosteren farkl dizeylerde at.% Mn kesitinde CuAIMn faz diagrami Sekil
2.16°da verilmistir.

1000

800

600

Sicaklhik/°C

400

at.% Al
Sekil 2.16: at.% 0, %10, %20 kesitinde CuAIMn faz diagrami [69].
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2.8.3 Fe bazl sekil hafizali alasimlar

Fe bazli SHAlar ilk olarak Japonya’da tek kristalli Fe-30Mn-1Si olarak kesfedilmistir
[128]. Daha sonra 1986 yilinda ise ¢ok kristalli hali Uzerinde calismalar yapilarak
basarili sonuclar alinmistir [129]. FeNiCoTi ve FeMnSi baslica Fe bazli SHA lardir
[93]. Demir bazli (ferrous) Fe-Mn alasim sistemlerinin yeni model SHA’lar olacagi
dustintlmekle birlikte buyuk histerisis ve zayif sekil etkisi ylzinden Fe-Mn ikili
sistemleri geri planda kalmaktadir. Si, Cr, Co, Ni ve C ilaveleri ile bu sorunlar
giderilmeye calisiimaktadir [130]. Ayni zamanda Fe bazli SHA’lar NiTi alagimlarina
gore kisitli korozyon direncine sahiptir [131]. Bu nispi 6zelligin yani sira islenebilirlik,
kaynak edilebilirlik, ylksek mekanik dayanim ve iyi derecede sekillendirilebilme

oOzellikleri bu alasim tipini ayricalikli yapmaktadir [132, 133].

2.9 Uretim teknikleri

SHAlar metal icerikli olduklarindan tretiminde geleneksel metotlar uygulansa bile
genelde 0zel detaylar gerektirmektedir. Alasim tipine gore tercih edilecek olan Uretim
yontemi degiskenlik gosterse de baslica teknikler asagidaki sekilde siralanabilir [134,
135].

» Dokim ve tel cekme yontemi

* Toz metallrjisi

» Hizli sogutma (Hizh katilastirma)

2.10 DOkim yontemi

Metal alasim elde etme isleminde, ergitme yapabilmek icin farkli tip firinlar
kullanilabilir. Bunlar elektrikli veya kati yakitli firin, ark ergitme firini ve indiiksiyon
ocaklari seklinde siralanabilirler. Bu firinlardan elektrikli ve kati yakitl ergitme firini
distk 1sinma hizina sahip oldugundan dolay: tercih edilmezler. Ark ergitme firini ve
indlksiyon firinlari ise kullaniciya daha hizli ve isleme esnasinda daha cabuk
mudahale edebilme imkani vermektedir. SHA’lar igin kullanilan elementler genelde
oksijene oldukca duyarli elementlerdir. Bu ylzden ergitme isleminde potanin
atmosferden inert gaz sayesinde oksijenle olan iliskisinin kesilerek istenmeyen
oksitlenmeler engellenmis olur. Bu sayede istenilen nitelikte alasimlar
olusturulabilmektedir. Malzemeyi ergiterek alasimi elde etmek yeterli olmamaktadir.
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SHA elde etmek icin alasimin cinsine gore ergitme isleminden sonra farkli mekanik
ve termal islemler uygulanmaktadir. Bunlara ornek olarak
Sekil 2.17°de sunulan NiTi ve CuzZnAl alagiminin islem prosediru gosterilmektedir.
Sekil hafiza etkisinin egitimine kadar olan siire¢ igerisinde 1sil islemlere ilave olarak
sicak ekstriizyon, dovme, sicak haddeleme ve soguk ¢cekme gibi mekanik muameleler

de uygulanmaktadir [3].

NiTi CuznAl
alasimi alasimi
Eritme ve
Eritme ve dokim
dokim
D6vme ve sicak 1 Sicak
haddeleme ekstriizyon
Soguk cekme ! Isil islemler
Sekillendirme ! Soguk cekme
Sekil hafiza ) ]
r ! Sekillendirme
egitimi
l Sekil hafiza
egitimi
Kararli hale
getirme

Sekil 2.17: NiTi ve CuZnAl alasimlarinin tretim islem adimlari [3].

2.11 Toz metalurjisi

Toz metallrjisi gunimuzde artik Klasik dretim teknikleri arasina girmistir. Bu
yontemde nihai Urtindn iceriginde olan 6zel yontemlerle Uretilmis malzemeler sicak
izostatik presleme, soguk izostatik presleme ve sinterleme gibi yontemler sayesinde
sikistirlarak nihai tiriin elde edilir. Uriinler genelde gozenekli bir yapiya sahip olurlar
[136]. SHA icin toz metallrji yontemi gelismekte olan bir yontemdir. Esasinda bu
yontem iki sekilde kullaniimaktadir. Bunlardan ilkinde olusturulmasi istenen trinin
icerik metalleri harmanlanip, sikistirma islemine tabi tutulduktan sonra sinterleme

islemi yapilmasidir. Fakat bu islemde homojenize olmayan dagilim kaginilmaz bir
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sorun olmaktadir. Diger yontem ise dnceden hazirlanmis olan ve alasimin cinsine gore
farkli yontemlerle elde edilmis olan alasim tozlarini kullanarak yapilan islemdir. Bu

islemde 6zellikle NiTi alasimlarda iyi derecede SHE gorilmektedir [3].

2.12 Hizh sogutma yontemi

Hizli sogutma yonteminde (melt spinning) trinler genelde serit veya fiber seklinde
elde edilirler. Her ne kadar indiksiyon ergitme islemi sistemin bir parcasi olsa da
yontemin diger mekanik dizenleri elde edilen Uriintin gok farkh niteliklere sahip
olmasini sa§lamaktadir. inert gaz ortaminda kuvars tipiin igerisinde eritilmis alasim
donen bir bakir tekerlek Uzerine dokulur. Bakir tekerler Uzerine dokilen alasimin
sogumasina yardimci olmasi amaci ile tekerlek harici bir sogutma ortamina sahiptir.
Tekerlegin tizerine dokilen ergiyik 10*-10° K/s gibi soguma hizinda 20 ile 100 ym
gibi ¢ok ince bir tabaka seklinde olusur [137]. Elde edilen alasimi tane inceltmek igin
gerekli olan islemlerden baska birisine ihtiya¢ duymadan operasyon sonunda
gerceklesmektedir. Tane incelmesi SHA’larda yorulmadan kaynakli sorunlari
iyilestirici niteliktedir. Ayni zamanda bu metot ile Uretilen malzemeler oldukea iyi
derecede SHE gosterirler [135, 138, 139]. Hizli sogutma sisteminin sematigi Sekil
2.18’de gosterilmistir.

Ergitme potasi

indiiksiyon bobini

Ergiyik alasim

Bakir teker

Sekil 2.18: Hizli sogutma sistemi sematik gosterimi [139].
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2.13 SHA’larin Kullanim alanlari

SHAlar tasarimcilar igin ¢ok buyuk avantajlara sahiptirler. Farkli birgok fiziksel
karakterlere sahip olan SHA malzeme cinsi, donisim sicakligi ve calisma 6mrii
konularinda oldukca ilerleme saglamistir [40]. Glinimuzde en ¢ok NiTi ve Cu bazli
SHA lar ticari Uriin olarak piyasada yer almislardir. Fakat her iki alasim da kendi
icerisinde birbirinden ¢ok farkli ozelliklere sahiptir. NiTi alasimlari %8 gerinim
kazanimina sahipken Cu bazli alasimlar %4-5 gibi gerinim kazanimina sahiptir.
Bunlarin yani sira biyouyumluluk, korozyon direnci, yuksek siineklilik gibi
Ozelliklerinden dolayr NiTi alagimlar kullanima daha elverisli olmaktadir. Diger
taraftan ise Cu bazli alagsimlarin daha ucuz maliyetli olmasi daha genis donisim
araliklarina sahip olmasi da, alasimin kullanimini cazip hale getirmektedir [140].
FeMnSi gibi diger tlr alasimlar ticari pazara giris yapmaya ¢ok yakinlardir. Yiksek
sicaklik gerektiren uygulamalarda oldukga iyi bir potensiyeli olmasina ragmen dretim
zorlugu, gevreklik ve benzer sorunlardan dolay gelistirmeye yonelik arastirmalar
halen devam etmektedir [140]. Diinyanin birgok yerinde 6énemli derecede yer tutan
SHAlarin Japonya’da kullanim tarihgesi Sekil 2.19°da verilmistir. ABD ve Kanada’da
sirketler arasinda yapilan arastirmada SHA’larin gelecek teknolojileri, pazar alanlar
ve uygulama alanlari konusunda ¢alismalar yapiimistir. Calismalar sonucunda pazarda
etkin kullanim alani olarak su konulara daha ¢ok sans taninacagini saptamiglardir [141-
143].

« Baglanti elemanlari

» Biyomedikal ve medikal uygulamalari

» Oyuncaklar ve yenilik¢i sunum trunleri

» Aktuatorler

* IsI makinalari

» Sensorler

» Kriyojenik kalplar

» Kaldirma donanimlari

» Enerji emicileri ve titresim sondurdcuileri
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AS M A Association of Shape Memory Alloys
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Sekil 2.19: Japonya’da SHA’larin kullanim tarihgesi [144].
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Gunlmuzde aktif olarak SHA’lar bircok ana sektorde siklikla kullaniimaktadir.
Bunlarin basinda medikal, otomotiv, robot, havacilik, uzay teknolojileri ve insaat
gelmektedir [18]. Bu uygulamalarda kullanilan SHA’lar sadece serbest geri sekil
dénlisumi haricinde, tahrik elemani veya oransal hareket kontrolii saglayan nitelikler
saglayacak sekilde de degerlendirilmektedir [140]. SHA’larin uygulama resimleri
Sekil 2.20 ile Sekil 2.27 arasinda gosterilmistir.

Sekil 2.20: Gozlik uygulamasi [63].

Sicaklik VS : Viicut Sicakh YS'da deformasyonu 6nlemek igin kavrama
A OS : Oda Sicakhig
DS : Diisiik Sicakhik
YS : Yiiksek Sicakhik (e)
YS Faz
Kati
VS (a) ; ; (Austenite faz)
Sogutma Isitma
0s
DS Sekli DS'da deforme olmus hali D&'da sifir kuvvetle yerlestirme
—i
_—
(b) ; ; Deformasyon | (c) I Yerlestirme I |
Yumusak (d)
Martensite Faz1 \

Birlestirme yapilacak kirnklhik

Sekil 2.21: Kemikle birlestirme teknigi [145, 146].
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Kati
(Austenite faz)

Sofutma

Yumugak
(Martensite faz)

Deformasyon

DS : Diisiik sicaklik
YS : Yiiksek sicaklik

(c) Diisiik sicaklikta deformasyon

Yerlestirme aparatina
stkigtirilmis stent

Yerlegtirme aparati geri ¢ekildikten
sonra stent orjinal halini almas igin
Af sicakhifin tistiine kadar 1sitilar,

Genisleyen balon

Sikistirilousg
plak

Genisletilmis arter

yerlestirme
ve
1s1tma

\

Plak

Sikigtirlmig
stent

Sismemis
balon

Kateter

Sikistinlmg soguk stent
+
sirtlinmeyi azalmak igin
yerlestirme aparati

Sekil 2.22: Nitinol stent uygulama adimlari [145, 146].

Stent kullanimini gosteren Sekil 2.22°de (a) yuksek sicaklikta dstenit fazda SHA stent

yapisini  (b) kisminda ise oda sicakliginda martenzit fazdaki stent yapisini

gOstermektedir. Sekilde (c) boluminde arter icine kolay bir yerlestirmeye imkéan

tanimasi icin oda sicakliginda gecici bir deformasyona ugramis stent bulunurken (d)

boltiminde arter icerindeki gerekli yere iletilmis stenti gostermektedir. Sekil 2.22 (e)

arter icerisine yerlestirilmis stent yiksek sicakliga ulastirilarak orjinal halini almasi

saglanir ve asil isini yapmaya baslar.
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Sekil 2.23: Boeing degisken geometrili zig zag bant [147].

Yalitim malzemesi SHA Rotlar

Ustten telli

Raoror montaji

-

tahrik

Sekil 2.24: SHA’larin kanat uygulamasi [145, 148].

(a) Aktif olmayan pozisyon

=
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/ Kozablama Sabitlenmis

SHA yay Harcketli piston  Algskan Om gerilmeli stoper Tipa Boru hatty
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6458444

Harici 1sitma
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(b) Aktif pozisyon (tahrik olmus)

Sekil 2.25: Sicakhga duyarh SHA’lI akis kontrol mekanizmasi [145, 149].
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Sekil 2.26: Insaat sektoriinde kullanim 6rnekleri [145, 150-153].
MNormal Diizen " sHA kullamlmis
G ﬂncé"? dilzen -'_Giincs :
Sensor |
7 H
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Sekil 2.27: SHA ile giines enerji kullanim mekanizmasi [145, 154].
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3. MALZEME VE YONTEM

Tez calismamiz iki asamali deney grubuna ayrilarak tamamlanmistir. Bu deney
gruplarindan ilk kismi olan yaslandirma deney grubu uygulamasinda uretilen
malzemelere homojenizasyon sonrasi yaslandirma isleminde kullanilacak sicaklik ve
siire parametreleri secimi icin deneyler yapilmistir. ikinci kisim olan faz déniisiim
sicakliklari karakterizasyon deney grubu ise 21 adet numunenin retilip 6nceki deney
setinden belirlenmis olan yaslandirma islemi parametrelerini kullanarak hazirlanmasi
ve donusum sicakliklari karakterizasyonu yapilmasi seklinde tasarlanmis ve

uygulanmistir (Sekil 3.1).

1. Grup deneyler

Isil islem parametreleri
belirleme deneyleri

204

2. Grup deneyler

Doniistim sicakliklari
karakterizasyon deneyleri

U

Analiz ve incelemeler

Sekil 3.1: Deney islem sirasi.

Numunelerin Uretilmesinden ve homojenizasyon islemi yapildiktan sonra, numuneler
Uzerinde vyaslandirma isleminin faz donlsimune katki sagladigi, deney
tecriibelerinden ve literatlir arastirmalarindan anlasiimistir [15, 45-47]. Deneylere
baslamadan 6nce yapilan pilot denemelerde, katilasmada meydana gelen bilesim
farkhihiklarinin (primer ¢okelmeler ya da ¢ozelti segregasyonlari) dengelenmesi icin
homojenizasyon yapilmistir. Homojenizasyon, 6zellikle Cu-Al bazli alasimlarda tane
sinirlarinda heterojen c¢okeltileri difiizyon yoluyla azaltmak amaciyla yuksek
sicaklikta (900 °C) R fazinda yapilan uzun sureli tavlama islemi sonrasi buzlu suda

sogutma islemidir [155]. Pilot denemelerde sadece homojenizasyon yapilan



numunelerden DSC analizlerinin cogunda sonug alinamamistir. Numuneler daha sonra
yaslandirma islemine maruz birakilarak faz dontstimlerinin gerceklestigi géralmastar.
Bu nedenle donusim sicakliklarinin karakterizasyon deneylerine baslamadan 6nce
numuneler Gzerinde uygulanacak olan yaslandirma isleminin sicaklhik ve siresinin
belirlenmesi amaciyla bu deney grubu uygulamaya alinmistir. Deneylerden elde edilen
en basarili sonuglar, faz donusim sicakliklarinin karakterizasyon deneylerinde

alasimlarin yaslandirma isleminde kullaniimistir.

3.1 Yaslandirma Deneyleri

CuAlMn alasimlarini elde etmek igin 325 mesh (~45um) boyutlarinda ve %99
uzerinde safliga sahip Cu, Mn ve Al elementleri kullaniimistir. Malzemelerden 4 farkl
kimyasal kompozisyona sahip karisim yapilmistir. Bu karisimlar daha sonra
kompaklanarak argon gazi ortaminda bakir pota icerisinde ark ergitme firininda
eritilmistir. Sekil 3.2 ve Sekil 3.3’te ergitme firin diizenegi ve eritilmis numune

gosterilmistir.

Kontrol

Gii¢
\ levyesi
 / y

kaynag

Gozetleme
) penceresi

Uriin ve ark

d
Cebri kap —*| o
' Sogutma suyu
Ergitme potasi | o giris ve ¢ikis
" Vakum portu

Sekil 3.2: Ark ergitme firin diizenegi.
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(@) (b) (c)

Sekil 3.3: (a) Kompaklanmis toz numune, (b) Eritme sonrasi elde edilmis numune,
(c) analizlere hazirlanmis numune.

Ergitilmis numuneler bitin analizlerde kullanabilmek igin ortak geometri olan
yaklasik 0.5mm kalinhiginda, yaklasik 4mm capinda olacak sekilde tesviye edilmistir.
Numunelere diferansiyel taramali kalorimetre, X-1sini kirinim ve enerji daginimli X-
isinlari  ¢6zumlemesi icin yilzey parlatmasi yapilmis fakat optik mikroskop
incelemeleri icin ayrica daglamaya gerek duyulmustur. Ergitme islemi
tamamlandiktan sonra elde edilen numuneler, Sekil 3.4’te gosterildigi sekilde ince
kenarli kesme cihazi ile kesilerek kaba 6lculere getirilmis daha sonra ede ve mengene

vasitasi ile arzulanan ebatlara ulastimistir.

Sekil 3.4: Numune kesme islemi.

Ebatlama islemi bittikten sonra sirasi ile 220, 360, 800, 1000, 1200 ve en son 4000

numarall zimpara kullanilarak numunelerin parlatma islemi yapilmistir. Numunelerin
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daglama islemi icin (FeCI3-6H20)-960 ml metanol ve 200ml HCI daglama ¢ozeltisi

hazirlanarak numunelerin daglama islemi tamamlanmistir (Sekil 3.5 ve Sekil 3.6).

Sekil 3.5: (FeCI3-6H20)-960 ml Metanol ve 200ml HCI daglama ¢ozeltisi.

Sekil 3.6: Daglama islemi operasyonu.

Deneylerde 3 farkl sicaklik (450°C, 550°C ve 650°C) ve 3 farkli bekleme siiresi (30,
60 ve 120 dakika) denenmis, numuneler oda sicakhginda bekletilerek sogutulmasi
saglanmistir. Elde edilen 4 numune 10’ar parcaya dilimlenerek toplamda 40 adet deney
numunesi elde edilmistir. Bitln numuneler 900 °C R fazinda 2 saat homojenize
edilerek tuzlu buzlu suda sogutulmustur. Deneylerde kullanilan parametreler Cizelge

3.1°de gosterilmistir.
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Cizelge 3.1: Isil islem deneylerinde kullanilan parametreler.

<25 C1 alagimi 2 C2 alagimi 2 C3 alasimi 2 C4 alasimi

S:&ch | | 900°C+tuzlu | , | 900°C+tuzlu | , | 900°CH+tuzlu |, | 900 °C+tuzlu
islemi buzlu su buzlu su buzlu su buzlu su
HMJ* 5 30 dak. 6 30 dak. 7 30 dak. 8 30 dak.

+ 9 60 dak. 10 60 dak. 11 60 dak. 12 60 dak.
40°C 13| 120dak | 14| 120dak | 15| 120dak | 16|  120dak
HMJ* 17 30 dak. 18 30 dak. 19 30 dak. 20 30 dak.

+ 21 60 dak. 22 60 dak. 23 60 dak. 24 60 dak.
%0°C 25| 120dak. | 26| 120dak. | 27 | 120dak. | 28| 120dak.
HMI* 29 30 dak. 30 30 dak. 31 30 dak. 32 30 dak.

+ 33 60 dak. 34 60 dak. 35 60 dak. 36 60 dak.
050°C " 137 120dak | 38| 120dak. | 30| 120dak. | 40| 120 dak.

*HMJ: Homojenizasyon islemi

Firin icerisinde numuneler icin ayni anda refrakter malzeme olan yuksek sicakliklara

dayanan krom magnezit malzemesi kullanilmistir. Uriinler bu malzemenin (izerinde

firina yerlestirilerek deney numunelerinin 1sil islem olarak esit muameleye maruz

kalmalari saglanmistir. Firin dncesi bu islem Sekil 3.7 ve Sekil 3.8’de gosterilmistir.

Sekil 3.7: Isil islemler icin kullanilan krom magnezit tasi uygulamasi.
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Sekil 3.8: Isil islem icin kullanilan kal firini.

Numunelere homojenizasyon yapildiktan sonra her gruptan bir numune haric digerleri
yaslandirma islemine maruz birakilmistir. Isil islemler sonucunda numunelerin
yiuzeylerinde olusan oksit tabakasini silmek ve analizler icin gerekli olan hassasiyette
ornekler elde etmek amaciyla parlatma cihazinda zimparalanarak EDS ve DSC analizi

icin hazirlanmistir.

3.2 Faz Donusum Sicakliklarinin Karakterizasyon Deneyleri

Literattrde farkli SHA turleri Uzerine bircok ¢alisma bulunmaktadir [15, 45-47]. Bu
calismalar genellikle farkli islem kosullarinda ¢ok az sayida numune ile icra
edilmislerdir. Bunun nedeni ise SHA dretmenin ¢ok zor bir islem olmasi ve
uretilebilecek alternatiflerin cok olmasidir. Yapilan literatlr calismalari bizleri Gretim
maliyeti disuk fakat nitelik olarak yiksek olan CuAIMn alasimina yonlendirmistir. Bu
alagsim tlriinde Mn elementinin agirhk olarak %5’ten az olacak sekilde kimyasal
kompozisyonlari segilmistir.

Deneylerde, bir dnceki yaslandirma deneylerinde oldugu gibi 325 mesh boyutlarinda
ve %99 Uzerinde safliga sahip Cu, Mn ve Al elementleri kullaniimistir. Malzemelerin
kimyasal kompozisyonlari belirlendikten sonra malzemeler hassas terazide
harmanlanmistir. Hazirlanan trunler daha sonra vorteks karistiricisinda karistirilarak

hidrolik preste kompaklanmak (izere presleme kalibina konulmus ve sikistirma islemi
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yapilmistir. Urin hazirlama islemleri Sekil 3.9’da gosterilmistir. Kompaklanan 5

gramlik malzemeler argon ortaminda ark firininda eritilerek Gretilmistir.

Sekil 3.9: (a) hassas terazide alasim hazirlama islemi (b) hazirlanmis karisimin
deney tlplerine istiflenmesi (c) vortex karistirma cihazi ile karisimin ergitme éncesi
karistiriimasi.

Elde edilen numuneler daha sonra analizlerde kullaniimak tizere gerekli olan dlgulerde
kabaca kesilerek 900°C’de 2 saat kil firininda tutulduktan sonra tuzlu buzlu suda
sogutularak homojenizasyon islemi yapiimistir. Homojenizasyon isleminden sonra
numunelere yaslandirma islemi uygulanmistir. 450°C’de 120 dakika bekletildikten
sonra oda sicaklhginda yavasca sogutulan numunelerin yaslandirma islemi de bu
sekilde tamamlanmis bulunmaktadir. Numunelerin tzerinde olusan oksit tabakasini
silmek ve yiizeyini daha plrizsiz hale getirmek icin parlatma cihazinda yaslandirma
deneyinde oldugu gibi 220, 360, 800, 1000, 1200 ve en son 4000 numarali zimpara
kullanarak temizleme islemi tamamlanmistir. Uriinler daha sonra numarali bir sekilde
istiflendikten sonra EDS, DSC, SEM ve XRD gibi analizlere hazir hale gelmistir.

3.3 EDS Analiz Teknigi

SEM cihazi uzerinde ek bir modul olarak kullanilan EDS cihazi numunelerin arzu
edilen  Dbolgelerinin  tahribatsiz  olarak  kimyasal bilesenlerinin  analizini
yapabilmektedir. Dagilimh X-isint Analizi numunenin elementel analiz veya kimyasal
analizini yapan analitik bir tekniktir. Calisma prensibi esas olarak X-isininin numune
ile etkilesiminde uyariimasi tabanhdir. Numune U(zerine gonderilen elektronlarin

numuneye ait baska elektronlari yerlerinde uzaklastirmasi ile numune kendi yapisini
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kararh hale getirmeye c¢alisir. Kendi icerisinde meydana gelen bu elektron hareketleri
sonucunda bir enerji meydana gelir ve bu enerji degisimi X-1sini emisyon desenine
pikler olarak yansir. Bitiin malzemeler kendisine has bir atomik yapiya sahip
olduklarindan dolayr X-i1sini emisyon deseninde malzeme icerigine 6zgu pikler

olusturur ve bunlarin miktarlarini karakterize edebilecek veri tabanina sahiptir [91].

3.4 SEM Analiz Teknigi

Taramali elektron mikroskobu numune Uzerine yogunlastiriimis elektron demetleri
sayesinde numune yuzeyini tarayarak malzemenin mikro yiizey yapi analizi yapilir.
Numune tzerine gonderilen elektronlar ylizeydeki atomlarla etkilesme sonucu farkli
sinyaller meydana gelir. Cihaz tarafindan toplanan sinyaller yorumlanarak gorintu
olarak sunulur. SEM’de gorintl olusturmak icin elektronlar tarafindan uyarilan
atomlarin yaymis oldugu ikincil elektronlar kullanilir. Numunenin farkli bélgelerinden
kopan ikincil elektronlarinda sayisindaki degisim oncelikle demetin yizey desenine
yani topografisine baghdir [156], (URL-1).

3.5 DSC Analiz Teknigi

DSC ismi ile anilan diferansiyel taramali kalorimetre, malzemenin igerisindeki 1sI
kapasitesinin sicaklik karsisinda nasil degistigini tespit eden termal bir analiz
teknigidir. Kutlenin 1sitilmasi ve sogutulmasi ile olusan degisiklikler 1s1 akisi ile
izlenir. Bu sayede malzeme Uzerinde camsi gecisler, faz degisiklikleri ve curie
sicakligi analizleri yapilabilmektedir (URL-2).

Tipik bir DSC egrisi ve bu egrideki pik noktalarinin hangi faz baslangici ve bitisi
oldugunu gosteren grafik Sekil 3.10’da gosterilmistir.

40



DSC'de gerilimsiz termal dongi

ikizlenmis martensite Isitma .
__ Ausienite
YTy M—A XX KX K.
e Beode® Sofutma PP
0c0c0e . ®c606°
(X KN RN ] M—A P
oo P \ : o i : 9°PePe
T T 1 1
M Vi, A, Ag

[M, :Martesnite baslama sicaklifn
M ¢ :Martesnite bitis sicakh

A, ‘Austenite baslangi; sicak b
Ay Austenite bitis sicaklhig

(). ==

Isitma

Is1 akisi

0. G=r=

Sogutma

0.4

||_'_l.|_

L i i i i

T T ] T 1 I
10 =20 ] 20 10 B =)

Sicakhk °C
Sekil 3.10: Tipik DSC egrisi gosterimi [145].

Bu grafigin elde edilmesi ile SHA’larda kati hal faz degisimi oldugu rahathkla
anlasilabilmektedir. Piklerin bir birlerine olan sicaklik farklari piklerin ait olmus

olduklari faz cesidini de belirlemektedir.

3.6 XRD Analiz Teknigi

X-1sint kirmim yontemi bir kristalin atomik ve molekdler yapisini incelemek maksatli
yapilan bir analiz teknigidir. Bu teknik temelinde malzemenin kristal yapisi tizerine X-
Isini demeti gonderilerek kirinima ugramis olan i1sin demetinin aci ve genlik miktarlari
desen yansimasi seklinde sonug alinir. XRD mekanizmasinda doner bir tabla Gizerine
yerlestirilen numune Gzerine gonderilen X-1sini bombardimani ile kirinim olusturulur.
Bu kirinim dénme esnasindaki a¢i miktarlari ile X-isini deseni meydana gelir. Elde
edilen desenler ile numunenin her bir fazinin Miller indisleri hesaplanmasi ile fazlara

ait hucre kafes parametreleri gibi yapisal 6zellikler belirlenebilir (URL-3).
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1 Yaslandirma deneylerinin EDS Analizleri

Yaslandirma deneylerinde hazirlanan dort farkli numune ark ergitme firininda argon
ortaminda tretilmistir. Uretimden sonra elde edilen numuneler EDS analizi igin uygun
geometriye getirilerek analiz edilmistir. Uretilmis olan bu numuneler elde edildikten

sonraki agirlikca ve atomik kitlesel oranlari Cizelge 4.1’de gosterilmistir.

Cizelge 4.1: Kimyasal bilesim oranlari.

Alasim Cu Al Mn Cu Al Mn
kodu ag.% ag.% ag.% at.% at.% at.%
C1 81.69 14.56 3.75 67.89 28.50 3.61
C2 81.95 14.04 4.01 68.49 27.63 3.88
C3 81.62 14.07 4.31 68.16 27.67 4.16
C4 84.41 10.75 4.84 73.19 21.95 4.85

4.2 Yaslandirma deneyleri DSC Analizleri

Dilimlenip istenilen ebatlara getirildikten sonra homojenizasyon yapilan 40 adet
numuneden C1, C2, C3 ve C4 gruplarindan birer adetleri alinarak diger 36 numune 3
farklh 1s1 ve 3 farkh sicakliklarda yaslandirma islemine tabi tutulmustur. Malzemeler
sogutulduktan sonra numunelerin Uzerindeki oksit tabakasini silmek ve analizlere
hazir bicime getirmek i¢cin numuneler parlatma cihazinda temizlenerek analize hazir
hale getirilmislerdir. DSC cihazinda analizler 25°C/dak hizinda 1sitma ve sogutma
yapilarak sonuclar elde edilmistir. Bu degerler Cizelge 4.2’de gosterilmistir. Deney
kodlamas! yapilirken “XX-YY-ZZ” seklinde yapilmistir. “XX” kismi hangi alasim
kodu oldugunu, “YY” kismi deneylerde maruz birakilan santigrat cinsinden sicaklik
degerini ve “ZZ” kismi ise yaslandirma islemine maruz birakilan sureyi dakika
cinsinden temsil etmektedir. 40 tane numuneden elde edilen DSC grafiklerinin parca
alasim cinsine go6re ayri ayri gosterimi yerine tek grafik altinda toplanarak

birlestirilmesi yorumlamak agisindan daha uygun gorulmastr.



Cizelge 4.2: Yaslandirma deneylerinin DSC sonuglari.

Yaglandirma  Yaslandirma
M Ms As Ar
No. Deney Kodu sicakhgi siiresi
C) (dak) 0 0 Q) 0

1 C1-0-0 - - - - - -

2 C1-450-30 450 30 39.1 52.18 68.25 80.76
3 C1-450-60 450 60 25.91 37.22 60.39 87.68
4 C1-450-120 450 120 26.74 46.98 56.87 102.05
5 C1-550-30 550 30 141.55 159.5 142.62 176.11
6 C1-550-60 550 60 57.61 110.81 108.55 146.88
7 C1-550-120 550 120 40.99 105.8 84.01 142.47
8 C1-650-30 650 30 76.9 111.23 119.21 152.31
9 C1-650-60 650 60 87.85 124.48 135.96 159.44
10  C1-650-120 650 120 96.92 124.33 140.68 157.03
11 C2-0-0 - - - - - -

12 C2-450-30 450 30 -2.45 28.34 32.53 59.83
13 C2-450-60 450 60 58.15 78.37 114.71 127.75
14  C2-450-120 450 120 38.28 69.79 72.46 110.61
15  C2-550-30 550 30 76.74 88.21 102.17 127.64
16  C2-550-60 550 60 96.6 148.18 135.55 168.96
17 C2-550-120 550 120 66.84 116.3 115.54 151.56
18  C2-650-30 650 30 86.67 96.58 117.71 135.43
19  C2-650-60 650 60 79.56 95.2 102.71 143.7
20  C2-650-120 650 120 79.97 90.71 102.57 135.31
21  C3-0-0 - - - - - -
22 (C3-450-30 450 30 - - - -
23 (C3-450-60 450 60 30.88 41.67 57.19 75.94
24 C3-450-120 450 120 10.73 34.38 44.67 84.47
25  (C3-550-30 550 30 39.37 83.43 77.07 107.81
26 C3-550-60 550 60 86.71 106.74 118.09 132.79
27  C3-550-120 550 120 113.01 128.13 141.81 150.44
28  (C3-650-30 650 30 88.14 99.87 112.39 133.37
29  (C3-650-60 650 60 85.51 97.99 110.48 135.62
30  C3-650-120 650 120 87.14 103.45 111.18 1435
31 C4-0-0 - - - - - -
32 C4-450-30 450 30 - - - -
33 C4-450-60 450 60 -26.63 24.08 7.93 39.52
34 C4-450-120 450 120 -20.8 -3.28 25.25 45.04
35  C4-550-30 550 30 66.06 109.87 99.88 143.45
36  C4-550-60 550 60 129.3 148.55 156.91 179.42
37 C4-550-120 550 120 134.53 151.83 161.65 179.06
38  C4-650-30 650 30 143.17 166.59 166.88 196.31
39  C4-650-60 650 60 133.91 146.74 155.69 177.47
40  C4-650-120 650 120 142.99 157.18 162.51 190.15
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Sekil 4.1: C1 tipi alagimin grup halde DSC gosterimi.

Sekil 4.1°de Cug1.69Al1456Mn375 C1 numunesinin goruldigu tzere 450°C, 550°C ve
650°C sicakhklarinda yapilmis ayri deneyler sonucunda, yaslandirma sicakliginda
100°C bir artis ile genel olarak martenzit ve 6stenit fazlarinin doniisim sicakliklarinin
artisi gozlemlenmistir. Bununla birlikte ayni tip numune icin ayni sicakliklarda fakat

farkl stirelerde benzer bir iliskiye rastlanmamistir.
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Sekil 4.2°de gosterilen Cusi.9sAl1404Mnso1 C2 numunesi icin DSC sonuclari tek bir
grafikte gosterilmistir. C1 numunesinde gorilen yaslandirma sicakliginin artisi ile
martenzit ve Ostenit fazlarin donustim sicakliklarinin artist C2 numunesinde daha
kisith olarak gorilmis, hatta 550°C serisinde bazi bekletme sirelerinde benzer aralikta

oldugu tespit edilmistir. 650°C serisinde de bu sicaklik oOtelenme faaliyetinin
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Sicaklik (°C)

Sekil 4.2: C2 tipi alasimin grup halde DSC gosterimi.

duraksadigi géralmastar.
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Sekil 4.3: C3 tipi alagimin grup halde DSC gosterimi.

Sekil 4.3’te gosterilen Cusi.62Al1407Mna31 C3 numunesinin yaslandirma sicakliginin
artisinda 450°C’deki faz donustim sicakliklarinin 550°C’de C1 numunesine benzer bir
sekilde sicaklik dtelenmesi goriinmesine ragmen 650°C’de bu sicaklik degisimi
550°C’deki yaslandirma sicakhgina gére dusme egilimi gdstermistir. Bunlarin yani
sira 450°C’deki 30 dakika yaslandirma sicakliginda DSC sonucu elde edilememistir.
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Sekil 4.4: C4 tipi alagimin grup halde DSC gosterimi.

Sekil 4.4’de gosterilen Cuss.s1Al10.7sMnsgs C4 numunesinde 450°C ve 30 dakika
yaslandirma sicakliginda yapilan analizde faz donlisimine rastlaniimamistir. Fakat
bekletme siresi 60 ve 120 dakika olan deneylerde faz doénlstimi gorulmastir.
Donusum sicakliklarinin o6telenmesi 450°C ile 550°C sicaklik arasinda yapilan
deneylerde bariz bir sekilde karsimiza ¢ikmaktadir. Fakat 650°C’de bu 6telenmenin

cok kisitl hatta durma noktasina geldigi gorilmektedir.
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DSC sonuglari, her bir kimyasal alasim igin grupsal olarak birer grafik igerisinde
olacak sekilde toplamda 4 grafik olarak diizenlenmistir. Grafikler kendi iginde 3
boélime ayrilarak her bir bolum farkli sicakhgr temsil edecek sekilde hazirlanmis fakat
icerisinde faz donustimu sergilemeyen analizlere yer verilmemistir. C1, C2, C3 ve C4
numunelerinin sadece homojenize yapilmis numuneleri ile C3-450-30 ve C4-450-30
DSC ile yapilan termal taramalarda faz degisimi gozlenmemistir. Fakat diger
numunelerde geri donusimlu martenzitik faz degisimleri gozlenmistir. Genel itibari
ile faz gecis sicakliklarinin zamana bagl olarak, zamanin artisi ile beraber 6telendigi
goralmastir. Bu artis 450°C’de yapilan deney sonuglari ile 550°C’de yapilan
deneylerde g0zlemlenmis fakat 650°C’deki deneylerde bu artisin sadece C1
numunelerinde gorildugu diger serilerde artisin yerine yaklasik ayni sicaklik araligini
iceren degerler oldugu saptanmistir. Sekil 4.2’de C2-450-60 Ostenit faz gecisinde ¢ift
pik gecisi gostermis bu geciste 1> Bz, B2 > [ kati hal faz degisimini simgelemektedir
[157]. Bu gegisler ayni zamanda C2-550-30 ve C2-650-120 numunelerinde de
gorilmastir. C2-450-60 DSC egrisinde gorilen dalgalanmalar lokal olarak Al
konsantrasyonun diismesi ile meydana gelmistir [121]. Sekil 4.3 ve Sekil 4.4°te C3 ve
C4 alasimlar1 450°C de 30 dakika bekleme sonrasi donusim gozlenmemistir. 450°C
ve 30 dakika yapmis oldugumuz deneyleri gbz 6nlinde bulundurdugumuz takdirde
yaslandirma isleminde kullandigimiz parametreler icin alt sinir degerleri olarak
alinabilir. Yaslandirma sicakhginin artisi ile goriilen faz déntsumlerindeki benzerligin
yaslandirma isleminde kullanilan bekletme suresi icin gecerli olmadigi
gbzlemlenmistir. Her ne kadar deneylerde kullanilan numuneler ayni numuneden
kesilmigse de, malzeme igerisindeki farkli miktarlardaki ¢cokelti ve homojen olmayan
unsurlar bu farkliliklarin sebebi olarak gosterilebilir. Alasim gruplari icerisinde C3
serisinde yaslandirma sireleri dikkate alindigi takdirde faz gecislerinin oransal olarak

otelenme hareketini yaptigi belirlenmistir.

4.3 Yaslandirma Deneyleri Mikro Yapi Analizleri

Malzemelerin daglama islemini gerceklestirdikten sonra triinlerin optik mikroskop ile
resimleri alinmistir. Bu resimler Sekil 4.5°te sunulmustur. Sekil 4.5°te martenzitik
yapilar ve tane sinirlari oda sicakliginda yapilan incelemelerde goruntilenmistir.
Sekildeki yapilarda martenzit yapisinin birbiri ile uyumlu zig-zag tipi ve igne tipi

martenzit formu oldugu saptanmistir.
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Sekil 4.5: Mikrograf gorintuleri (a) C4-450-60 (b) C4-550-60 (c) C4-650-60.
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Ayni zamanda yapi tzerinde Al2Os yapilarinda dokiimden kaynakl ¢okeltiler oldugu
da goOzlenmistir. Martenzit veya denge faz igerisindeki cokeltiler ara yuzlerin
hareketlerini kisitlamakta olan bir engel gibi davranirlar ve ayni zamanda ¢okelti
icerigi  farkli bir kompozisyon igeriyorsa onlari cevreleyen fazlarin kimyasal
kompozisyonunu degistirmeye de meyillidirler. Sonuc olarak bu cokeltiler geri
dontsum sicakhgini degistirirler. Cokelti gekirdekleri ekstra enerjiye ihtiya¢ duyarlar
ve bu yizden olusumlarinin yuksek sicakliklarda meydana gelmesi beklenir. Martenzit
varyantlarin ara yizlerinin sabitlenmesi, bunlari hareket ettirmek icin gerekli olan
strticu kuvvetin de artmasina neden olur. Bu isleme sadece kugik c¢okeltiler neden
olmaz, ¢cokeltilerin yani sira degiskenlik gosteren kimyasal kompozisyonlar ve atomlar
arasi bosluk yogunlugu da sebep olmaktadir [158].

Mallik ve Sampath [159] benzer bir calisma yapmislardir. 300°C ve 500°C
yaslandiriimis CuAIMn alasiminda farkh faz ¢okeltilerine rastlamislardir. Yazarlar,
500°C’de yapmis olduklari yaslandirma isleminde faz donusimi tespit
edememiglerdir. Malzeme ici taramalarinda ¢okeltilerden aliminyum igerigi olarak
zengin olan bu fazlarin ana faz icerisindeki ¢okeltilerin aliminyum yogunlugunu
disurdigu ve buna ilave olarak ¢okeltilerin kilitleme etkisi (pinning effect) ylzinden
faz donusumlerini engelledigini beyan etmislerdir.

Prado [160] yapmis oldugu calismada dlsuk sicakliklarda yaslandirma islemlerinin
stabil olacagini ifade etmistir. Buna ragmen yaslandirma deneylerinin tasarimindan
once yapilan 6n calismalarda 200°C, 250°C, 350°C ve 400°C yaslandirma isleminde
faz degisimi g6zlenmemistir. Yapilan deneylerden fazin icerisindeki ¢okelmelerin
azalmasi igin en dustk sicakhk olan 450°C secilmistir. 450°C’de 30 dakika isil
islemlerde C3 ve C4 alasimlarinda faz degisimi gorilmemesi nedeni ile glvenli
bolgede olan 120 dakika yaslandirma slresi olarak tayin edilmistir. Malzeme
uretiminden sonra 900°C 3 fazinda 2 saat homojenize edilmis numuneler tuzlu buzlu
suda sogutulduktan sonra yaslandirma islemi 450°C’de 120 dakika bekletilip oda
sicakliginda yavasca soguyacak sekilde 1sil islem prosesi belirlenmistir. Bu islem ve
parametreler faz donusim sicakliklarinin  karakterizasyon deney gruplarinda

kullaniimistir.
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4.4 Faz Donusum Sicakliklarinin Karakterizasyon Deney Analizleri

Bu bolimde yapilan her bir deney icin EDS, DSC, XRD, SEM goriintl ve degerleri
deney numarasina gore verilerek analiz degerleri sunulmustur. Daha onceki
bélimlerde bahsedildigi gibi DSC analizlerinde kati hal faz gecis noktalarinin tespiti
yaptimaktadir. Calismalarimizdaki temel unsur olan faz gecislerinin tayini bu cihaz
vasitasl ile yapilmistir. Analizler 25°C/dak hizinda ve azot gazi akisi altinda 1sitma ile
sogutma yapilarak sonuclar elde edilmistir. Isi akisi grafiginde meydana gelen piklerde
endotermik ve ekzotermik reaksiyon meydana gelmektedir. Analiz edilen numunenin
ortamdan enerji alarak biinyesine dahil ettigi durumlarda endotermik reaksiyon, tam
tersi olusumlarda ise ekzotermik reaksiyon olusur. Bu olusan pikler martenzit fazdan
Ostenit faza ve Ostenit fazdan martenzit faza gecis doniisumini isaret etmektedir [161].
CuAlMn SHA’da ana fazdan sogutuldugunda, alasim kendi icerisinde kati hal faz
gecisleri gosterir. Bu dizenli gegisler genelde B (A2) - B2(B2) - B1(L21) seklinde
olmaktadir ve alasim icerigine bagh olarak ¢ (3R), B1 (18R) ve y1(2H) gibi farkli tirde
martenzit yapilar sergiler [43]. XRD ile malzeme icerisindeki atomlarla etkilesen X-
1sini dalgalarinin olusturdugu kirinim desenleri sayesinde malzeme igerigindeki kafes
yapisi hakkinda bilgi sahibi olmamiz saglanmaktadir. Malzeme igindeki kristal
dizlemlerinin paralel olugu varsayimi ile diizlemlerden yansiyan dalgalari esas alan
Bragg kanunlarina gore elde edilen desenler Gzerinde 28 agilarina karsilik pikler ile
“hkI” dizlemleri belirlenir. Tespit edilen diizlem ve aci degerlerinin bilgileri sayesinde
ilgili kafes yapisinin esitligi uygulanarak kafes parametreleri tespit edilmektedir [162].
Bu Olcumler vasitasiyla numunelerin kafes parametreleri belirlenmistir. Bakir bazh
yapilarda B martenzit fazi, Ostenit fazinin (110) taban dizlemi Uzerine yerlesim
gosterdigi kabul edilmektedir. (110) dizlemi sirali dikdortgen bir yapida iken
martenzitik donlstim sonrasi hekzogonal bir yapiya gecis yapar [163]. Yapilar
olusturan atomlarin buytkliklerinin esit olmasi halinde eskenar bir tiggen bigiminde
dizilis meydana gelir. Bu diziliste 6rgu parametrelerinden a/b orani 18R yapl icin
V3/2 oranina esit olacaktir. Eder atomlarin ebatlari birbirinden farkli ise v3/2
oranindan daha kicuk bir deger gozlenmesi gerekir [110, 164, 165]. L2:1 yapinin

hezagonal bozulumundan sonra olusan bu yapinin ifadesi Sekil 4.6’da gosterilmistir.
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Sekil 4.6: Duzenli L2; tipi B fazinda (110) taban diizlemi (a) ilk hali (b) hekzagonal
bozulumdan sonar (c) 18R yapisinin temel a ve b eksenleri (d) M18R yapisi ve ¢
ekseni [26, 163, 166].

CuAIMn 1 (18R) ve yi(2H) yapilarinda siklikla gézlenen martenzit yapilar alasimi
olusturan bilesenlerin miktarlarina bagli olarak hesaplanan elektron konsantrasyonu
(e/a) ile birebir iliskilidirler. “e/a” oraninin genel itibari ile 1.45 degerinden yukari
oldugu hallerde 2H yapisi gozlenirken altinda bir deger oldugunda ise 18R yapisi
g6zlemlenir [75, 86]. Numunelerin XRD analizleri CuKa (A=1.5405A) radyasyonu
kullanilarak 2°/dak. tarama hizinda gergeklestirilmistir. SEM cihazi yiksek enerjili
elektron demeti sayesinde malzeme yuzeyinin taranmasi amaciyla kullaniimaktadir.
Taramalar sayesinde yiiksek kalitede yiizey gorinttleri elde edilmektedir. SEM cihazi
vasitasi ile numunelerin yizey morfolojileri gorlntilenerek ylizey yapisi hakkinda
bilgi edinilmistir. Bakir bazli sekil hafizali alasimlarda martenzit yiizey morfolojisinde
y1 fazi birbirine paralel plakalar seklinde gozlenirken B1 fazi ise genel olarak birbiri ile
uyumlu zig-zag tipi martenzit plaka olusumlari seklinde g6zlenmektedir. Bu durum bu
tip alagsimlarin belirleyici 6zelliklerinden birisidir [119, 167]. Faz donusim
sicakhiklarinin karakterizasyonu icin hazirlanan numunelerin EDS cihazinda analizleri
yapildiktan sonra elde edilen sonuglari Cizelge 4.3’de gosterilmistir. Ayni zamanda
cizelgede agirhk ve atomik olarak oranlarinin yani sira elektron/atom orani da

verilmistir. Numunelerin siralandirilmasi elektron/atom oranina gore yapilmistir.
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Cizelge 4.3: Karakterizasyon deney numunelerin EDS sonuglari.

Numune Cu Al Mn Cu Al Mn
No. ag. % ag. % ag. % at. % at.% at. % el
1 86.60 9.40 4.00 76.39 19.53 4.08 1.391
2 88.36 9.65 1.99 77.93 20.04 2.03 1.401
3 86.39 10.26 3.35 75.5 21.12 339 | 1.423
4 84.6 10.79 4.61 73.35 22.03 4.62 1.441
5 86.63 10.87 2.50 75.25 22.24 2.51 1.445
6 85.05 11.10 3.85 73.54 22.61 3.85 1.452
7 86.73 11.41 1.86 74.93 23.22 1.86 1.465
8 87.47 11.48 1.05 75.59 23.36 1.05 1.467
9 85.05 11.74 3.21 73.06 23.75 3.19 1.475
10 83.03 11.98 4.99 70.96 24.11 4.93 1.482
11 84.13 12.21 3.66 71.83 24.55 3.61 1.491
12 84.31 12.39 3.30 71.87 24.88 3.25 1.498
13 83.71 12.82 3.47 70.99 25.61 3.40 1.512
14 85.77 12.85 1.38 72.92 25.73 1.36 1.515
15 82.55 13.16 4.29 69.66 26.15 4.19 1.523
16 85.54 13.18 1.28 72.45 26.29 1.25 1.526
17 84.55 13.59 1.86 71.23 26.96 1.81 1.539
18 83.64 13.69 2.67 70.3 27.1 2.60 1.542
19 81.21 13.81 4.98 67.96 27.22 4.82 1.544
20 82.31 14.49 3.20 68.51 28.41 3.08 1.568
21 84.21 14.68 1.11 70.14 28.8 1.07 1.576

4.4.1 1 nolu Cuss.sAle.sMn4 deney numunesi analizleri

CugesAlo.aMns SHA numunenin DSC sonucu Sekil 4.7°de sunulmustur. Analizler
-25°C’den 300°C’ye ve tekrar -25°C’ye ulasacak sekilde 25°C/dak hizinda yapiimistir.
Sekil 4.7°de elde edilen egrilerde Martenzit baslangi¢ sicakliginin 167.46°C’de,
martenzit bitis sicakliginin 146.61°C’de faz degisimi gosterdigi gorilmustir. Ostenit
fazin baslangi¢ sicakhginin 174.98°C ve faz bitis sicakhiginin ise 224.92°C oldugu
tespit edilmistir.
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Sekil 4.7: 1 nolu CugesAlg.sMns deney numunesinin DSC egrisi.

Martenzit faz icerisinde igne, zig-zag, kama, ince plaka gibi sekillerde yapilar
gorulebilir. Bu martenzitik plakalar kristolografik olarak dislokasyon ve ikizlenme
gibi kristal kusurlari icerir ve bu da ylzey morfolojisinde kabartilar olarak kendisini
gosterir [17, 168]. Sekil 4.8’de yer alan SEM gorintisinde martenzit plakalar
gorulmektedir. Genel olarak bu plakalar birbiri ile uyumlu martenzit yapisi olan zig-

zag tipi yapi olusumu sergilerken ayni zamanda birbirine paralel martenzit varyantlar
olusmustur.
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Sekil 4.8: 1 nolu Cusgs.sAlg.sMns deney numunesinin SEM gorintasu.

Yaslandirma islemine tabi tutulduktan sonra 6lgim alinan CugesAlg4Mns SHA’IN X-
isint kinmim - deseni Sekil 4.9’da sunulmustur. Genel itibari ile B; fazi pikleri
g6zlemlenirken o faz piklerine de rastlanmistir. 1 (0018) belirleyici olan bu XRD
deseninde B fazini temsil eden (122 ), (202), (0018), (128), (208), (1210), ve (2010)
diizlemlerinin yani sira a fazina ait (111) ve (200) ve yi fazina ait (201) diizlem
yansimalari da goralmastiur. Monoklinik kristal sistemine ait kafes parametreleri
a=4.4809A, b=5.3618A, c=37.9093A, 3=89.5055° seklinde hesaplanmistir. Alagimin
kafes parametrelerinden a/b orani 0.835 olarak bulunmus ve bu degerin v3/2
oranindan daha az oldugu bu yuzden ana faz yerlesiminin diizenli oldugu fakat temel

dizlemi olusturan atomlarin farkh biydklikte oldugu saptanmistir [17].

fi°(0018)

Siddet

35 40 45 50 55 60
20 (%)

Sekil 4.9: 1 nolu Cugs 6Alg.sMn4 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.2 2 nolu Cuss.3sAlg.65sMn1.99 deney numunesi analizleri

Cusgs.36AlgssMn1g99 NnumMunesinin -25°C’den 400°C’ye isitilip daha sonra tekrar -
25°C’ye sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonucundan
M;s=231.08°C, Ms=223.12°C, As=291.33°C ve Af=350.99°C oldugu tespit edilmistir.
DSC egrisi Sekil 4.10°da verilmistir.

14 -

Peak =217.71°C

End=22312°C

Onset = 231.08

Onset = 281.33 °C

=30 4

Peak = 314.04 *°C

357 End = 350.99 °C

-38.12 . . T . . T T T .
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Sekil 4.10: 2 nolu Cusgs.3sAls.esMn1.99 deney numunesinin DSC egrisi.

Cugs3sAlg.65Mn1.99 NUMuNesinin SEM goruntistnde ise birbirine paralel ve birbiri ile
uyumlu zig-zag tipi martenzit plakalar1 géralmustir. Sekil 4.11°de ok ile gosterilen faz

sinirinin her iki yakasinda farkl yonelimlerin oldugu saptanmistir.
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Sekil 4.11: 2 nolu Cugg.3sAlg.esMn1.99 deney numunesinin SEM goruntiisu.

Cusgs3sAlg.65Mn1.99 numunenin yapilan XRD analizi sonucu elde edilen deseni Sekil
4.12°de gosterilmistir. B fazini temsil eden (122 ), (202), (0018), (220), (128), (1210),
(201), ve (2014) duzlemlerinin yani sira y: fazina ait (120) ve (201) diizlem
yansimalari da goralmastir. Monoklinik kristal sistemine ait kafes parametreleri
a=4.9491A, b=5.7659A, ¢=37.5237A, 3=89.1827° seklinde hesaplanmistir. Alasimin
kafes parametrelerinden a/b orani 0.858 olarak hesaplanmis ve bu degerin v3/2

oranina esit oldugu gorulmustir. Bu deger ana fazin diizenli bir yapiya sahip oldugunu
gOstermektedir [169].

Siddet

fop2014)
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20 (%)

Sekil 4.12: 2 nolu Cuss.3s6Ale.6sMn1.g9 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.3 3 nolu Cuss.39Al10.26Mns.35 deney numunesi analizleri

Cuges.30Al10.26Mn3 35 numunesi -25°C’den 300°C’ye isitilip daha sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde M;s=155.72°C, Ms=103.02°C, As=165.70°C ve Ar=207.93°C sonuglar

alinmistir. Cuge.39Al10.26Mn3 35 numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.13’de sunulmustur.

Peak = 123.35 °C

End =103.02°C

Onset = 155.72 °C

é -
E
@
4
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15
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25 4 End = 207.93 °C
3057 1+ . . . . . . —
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Sekil 4.13: 3 nolu Cusgs.30Al10.26Mn3 35 deney numunesinin DSC egrisi.

Sekil 4.14°te Cuge39Al1026Mn335 deney numunesinin SEM gorintlsd verilmistir.
Goruntilerde oldukga baskin sekilde birbiri ile uyumlu zig-zag tipi plakalara
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rastlanmistir. Ayni zamanda zig-zag tipi plakalari kesen igne tipindeki plakalar da

gOzlemlenmistir.

Sekil 4.14: 3 nolu Cuss.30Al10.26Mn3 35 deney numunesinin SEM géruntusu.

Sekil 4.15’te Cuge39Al1026Mnz3s deney numunesinin XRD deseni sunulmustur.
Desende B1 fazini temsil eden (122 ), (202), (0018), (220), (128), (208) ve (2010)
dizlemleri gorulmistur. Gozlemlenen diizlemler kullanilarak yapilan hesaplamalarda
monoklinik kristal sistemine ait kafes parametreleri a=4.6075A, b=5.3214A,
c=38.9939A, R=88.2464° seklinde hesaplanmis ve a/b orani 0.838 bulunmustur.

Siddet

35 40 45 50 55 60
26 (%)

Sekil 4.15: 3 nolu Cuss.39Al10.26Mn3 35 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.4 4 nolu Cuss.6Al1079Mna61 deney numunesi analizleri

Cusgs.6Al1079Mns 61 numunesi -25°C’den 300°C’ye isitildiktan sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=96.66°C, M=78.27°C, As=98.25°C ve Ar=136.80°C sonuglari

alinmistir. Cugs.sAli0.79Mnae1 nUmunesine ait DSC egrisi Sekil 4.16°da sunulmustur.

19 9

Peak = 91.13°C
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Sekil 4.16: 4 nolu Cusgs.sAl10.79Mn461 deney numunesinin DSC egrisi.

Cusgs6Al1079Mnse1 deney numunesinin SEM goruntust Sekil 4.17°de verilmistir.
Goruntl Gzerinde birbiri ile uyumlu zig-zag tipi martenzit plakalarin yani sira bu
plakalari kesen birbirine paralel sekilde ikizlenmis plakalarin da var oldugu

g6zlemlenmistir. Ayni zamanda siyah noktalar seklinde g6zlemlenen Al ¢okeltileri de
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SEM gorintusi Uzerinde rahatlikla gorulebilmektedir. EDS analizlerinde siyah nokta
uzerinden alinan 6l¢timde Al2Oz bilesigi ¢iktigi gérulmustar.

Sekil 4.17: 4 nolu Cuga.sAl10.79Mn4 61 deney numunesinin SEM gorintusa.

4 nolu Cugs.sAl10.79Mn4.61 deney numunesinin XRD deseni Sekil 4.18de sunulmustur.
Elde edilen desende B1 fazini temsil eden (122 ), (202), (0018), (128), (208), (1210) ve
(2010) diizlemlerinin yani sira a fazina ait (200) ve y; fazina ait (201) diizlem
yansimalari da gorulmistir. XRD desenlerine gore yapilan hesaplamalarda

monoklinik kristal sistemine ait kafes parametreleri a=4.4872A, b=5.2618A,
c=39.8292A, ?=89.3358° bulunmus a/b orani 0.852 hesaplanmistir.
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Sekil 4.18: 4 nolu Cusa.sAli0.79Mn4 61 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.5 5 nolu Cuss.s3Al10.87Mn2s deney numunesi analizleri

Cuges.63Al1087Mn2s numunesi -30°C’den 250°C’ye isitildiktan sonra tekrar -30°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=150.12°C, M=82.76°C, As=160.61°C ve Ar=183.74°C sonuglari

alinmistir. Cugs 63Al10.87Mn2s numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.19°da sunulmustur.
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Sekil 4.19: 5 nolu Cuss.63Al10.87Mn2 5 deney numunesinin DSC egrisi.

Cusgs.63Al10.87Mn2.5s deney numunesine ait SEM goruntileri Sekil 4.20°de sunulmustur.
Gorlntulerde cogunlukla birbiri ile uyumlu zig-zag tipi martenzit plakalari ve igne tipi
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plakalar goze carpmaktadir. Birbirine paralel olan martenzit plakalarin diger plakalarla
cakisacak sekilde yizeyde yer aldigi gozlemlenmistir.

o L —

Sekil 4.20: 5 nolu Cusge 63Al10.87Mn2.5 deney numunesinin SEM gorintusa.

5 nolu Cusgs.e3Al1087Mn2s deney numunesinin XRD deseni Sekil 4.21°de sunulmustur.
Elde edilen desende (1 fazini temsil eden (122 ), (202), (0018), (128), (208), (1210),
(2010) ve (2014) duzlemlerinin yansimalarina rastlanmistir. Gozlemlenen diizlemler
kullanilarak yapilan hesaplamalarda monoklinik kristal sistemine ait kafes

parametreleri a=4.5914A, b=5.3331A, ¢=38.7951A, 3=88.7558° seklinde bulunmus
a/b orani 0.861 olarak hesaplanmistir.

271(0018)

Siddet

20 (%)

Sekil 4.21: 5 nolu Cuss.ssAl1087Mnz s deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.6 6 nolu Cuss.osAl11.1Mns.g5s deney numunesi analizleri

Cugs.05Al11.1Mn3gs numunesi -25°C’den 300°C’ye isitildiktan sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=119.64°C, M=75.25°C, As=134.31°C ve Ar=170.68°C sonuglari

alinmistir. Cugs.osAl11.1Mnsgs numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.22°de sunulmustur.

End=75.25°C

Peak = 103.69 °C
Onset = 119.64 °C

E
&
X
©
6-10
e Onset=134.31°C
Peak = 143.45°C
End = 170.68 °C
=20 4
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-28.7 T T T T T T d
57.44 0 0 100 150 200 250 300 n
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Sekil 4.22: 6 nolu Cuss 0sAl11.1Mnzgs deney numunesinin DSC egrisi.

Cugs.05Al11.1Mn3zgs numunesinin SEM goriintisu Sekil 4.23’te verilmistir. SEM

goruntust uzerinde siklikla birbirine paralel martenzit plakalari bulunmaktadir. Ayni
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zamanda birbiri ile uyumlu zig-zag tipi plakalar ve igne tipi plakalar da yizeyde

kendisini gostermektedir.

Sekil 4.23: 6 nolu Cugs.0sAl11.1Mn3gs deney numunesinin SEM gorintiisu.

6 nolu Cugs 0sAl11.1Mnsgs deney numunesinin XRD deseni Sekil 4.24’te sunulmustur.
Elde edilen desende B fazini temsil eden (122 ), (202), (0018), (128), (208), (1210) ve
(2010) diizlemlerinin yani sira o fazina ait (111) ve yi fazina ait (201) diizlem
yansimalari da gorilmastir. Go6zlemlenen dizlemler kullanilarak  yapilan
hesaplamalarda monoklinik kristal sistemine ait kafes parametreleri a=4.4613A,
b=5.2413A, c=41.4381A, ?=89.1383° seklinde bulunmus a/b orani 0.851 olarak

hesaplanmistir.

Siddet

35 40 45 50 55 60
2009

Sekil 4.24: 6 nolu Cuss.osAl11.1Mn3 g5 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.7 7 nolu Cuss.73Al11.41Mna1.86 deney numunesi analizleri

Cuge.73Al11.41Mn1 85 nUmunesi -25°C’den 300°C’ye 1sitildiktan sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=147.75°C, M=98.92°C, As=162.47°C ve Ar=185.64°C sonuglari

alinmistir. Cuge.73Al11.41Mn1 g nUMunesine ait DSC egrisi Sekil 4.25’te sunulmustur.

Peak = 133.82 °C

End =98.92 °C

5 - Onset = 147.75 °C
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E,-H'.] -
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15 1
Onset = 162.47 °C
.20
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25 Peak = 176.52 *C
-30 4
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Sekil 4.25: 7 nolu Cusgs.73Al11.41Mn1.8s deney numunesinin DSC egrisi.

Sekil 4.26°da verilen Cusge.73Al11.41Mn1.86 deney numunesinin gorintusiinde birbirine

paralel sekilde olan martenzit plakalar ve birbiri ile uyumlu zig-zag tipi plakalarin
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baskin bicimde yer aldi§i fakat igne tipi plakalarin ¢ok nadir bir sekilde olusum
gosterdigi gozlemlenmistir.

Sekil 4.26: 7 nolu Cuge.73Al11.41Mn1 g6 deney numunesinin SEM goruntis.

7 nolu Cusgs.73Al11.41Mn1.gs deney numunesinin XRD deseni Sekil 4.27de sunulmustur.
Elde edilen desende y1 fazini temsil eden (120), (200),(002), (121) ve (200) diizlemleri
tespit edilmistir. Ayni zamanda a fazina ait (111) ile (200) ve B fazina ait (220)
dizlem yansimalarina da rastlanmistir. G6zlemlenen diizlemler kullanilarak yapilan

hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes parametreleri a=4.4300A,
b=5.2348A, c=4.4480A seklinde hesaplanmistir.

Yi(l2D)

Siddet

a
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¥y (200)
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¥ (200)

35 0 15 50 55
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Sekil 4.27: 7 nolu Cuse.73Al11.41Mn1 86 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.8 8 nolu Cus7.47Al11.4sMna1.05 deney numunesi analizleri

Cug7.47Al11.48Mn1 05 numunesi -25°C’den 300°C’ye 1sitildiktan sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=163.69°C, M=155.56°C, As=202.57°C ve Af=217.18°C sonuglari

alinmistir. Cugz.47Al11.48Mny.05 numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.28’de sunulmustur.

Onset=155.56 °C
}:&\Peak =134.21°C

=~ End =163.69 "C

Isi akisi (mWV)

— o ] =
204 Onset = 202 .57 °C
Peak = 217.86 °C,
\
End = 217.18 °C
=25 4

-28.B T T T T
25,02 o 50 100 150 200 250 300
Sicaklik (°C)

Sekil 4.28: 8 nolu Cusz.47Al11.48Mny.05 deney numunesinin DSC egrisi.

Cug7.47Al11.48Mn1 05 numMunenin SEM gorantisu Sekil 4.29°da sunulmustur. Cok
belirgin sekilde uzanan birbirine paralel martenzit plakalari sikhkla yer almistir. Bu

plaka gruplari farkl yonlere uzanim gostermelerinden dolayi bircok bolgede birbirleri
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ile cakismistir. Birbiri ile uyumlu zig-zag tipi plakalar da yuzeyde birbirine paralel
uzanan martenzit plakalarin arasinda kendisine yer bulurken igne tipi martenzit

plakalar da c¢esitli buyukluklerde yiizeyde gozlemlenmistir.

Sekil 4.29: 8 nolu Cusz.47Al11.4sMn1.05 deney numunesinin SEM goruntusu.

8 nolu Cug7.47Al11.48Mn1 05 deney numunesinin XRD deseni Sekil 4.30°da sunulmustur.
Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (210), (121) ve (201)
diizlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda o fazina ait (200) ve f1 fazina ait (2010)
dizlem yansimalarina da rastlanmistir. Gézlemlenen dizlemler kullanilarak yapilan
hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes parametreleri a=4.4711A,
b=5.3543A, c¢=4.2512A seklinde hesaplanmistir.

+'1(002)

Siddet

35 4¢ 45 50 55 60
26 (%)

Sekil 4.30: 8 nolu Cus7.47Al11.48Mn1 05 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.9 9 nolu Cuss.osAl11.74Mns21 deney numunesi analizleri

Cugs.05Al11.74Mn3 21 numunesi -25°C’den 300°C’ye 1sitildiktan sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=95°C, M¢=69.8°C, As=112.88°C ve Af=146.22°C sonuclari alinmistir.

Cuss.05Al11.74Mn321 numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.31°de sunulmustur.

Peak = 79.63 °C

‘R"'“Hﬁ\_‘_m

Onset = 95.00

End = 69.80 °C
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Sekil 4.31: 9 nolu Cugs.0sAl11.74Mn3 21 deney numunesinin DSC egrisi.

Cugs.05Al11.74Mn3 21 deney numunesinin SEM gorintisit Sekil 4.32°de verilmistir.

Yuzey genel olarak paralel martenzit plakalardan olusum gostermis ve bir¢ok bdlgede
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beyaz olarak gozlemlenen arabilesik cokeltilerine rastlanmistir. EDS analizlerinde
beyaz nokta tizerinden alinan dlcimde Al>Os bilesigi ¢iktigr gorilmustir.

Sekil 4.32: 9 nolu Cugs 0sAl11.74Mn321 deney numunesinin SEM gorintlsu.

9 nolu Cugs.0sAl11.74Mn3 .21 deney numunesinin XRD deseni Sekil 4.33’te sunulmustur.
Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (102), (121) ve (201)
diizlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda a fazina ait (111) ve B1 fazina ait (220)
dizlem yansimalarina da rastlanmistir. Gézlemlenen dizlemler kullanilarak yapilan
hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes parametreleri a=4.110A,
b=5.2957A, c=4.4481A seklinde hesaplanmistir.

¥'1(002)

Siddet

35 53 60

26 (%)

Sekil 4.33: 9 nolu Cuss0sAl11.74Mn3 21 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.10 10 nolu Cuss03Ali1.98Mn4.99 deney numunesi analizleri

Cugz.03Al11.908Mn4.99 nUMunesi -25°C’den 300°C’ye 1sitildiktan sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=21.58°C, M=4.59°C, As=26.48°C ve A+=70.89°C sonuglari alinmistir.

Cusz.03Al11.98Mn4.99 numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.34’te sunulmustur.

204 Peak = 16.50 °C

i0 {End =4.58°C pneet= 2158 C

Dnset = 26,48 °C
End = 70,89 °C
Peak = 50.33 °C

220

-25

=30 4
-31,18 T T T T
-25,05 0 50 100 150 200 250 300
Sicaklik (*C)

Sekil 4.34: 10 nolu Cusz.03Al11.98Mn4.99 deney numunesinin DSC egrisi.

Cuss.03Al11.908Mn4.99 deney numunesinin SEM goruntisu Sekil 4.35’te sunulmustur.

Cugs03Al11.98Mna499 NnUMunesi yiizeyinde genel itibariyle farkli yonelimlere sahip
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martenzit plakalar yer almaktadir. Plakalar arasinda da siklikla arabilesik ¢okeltileri

bulunmaktadir.

Sekil 4.35: 10 nolu Cusgsz 03Al11.98Mna4.99 deney numunesinin SEM gorintusu.

10 nolu Cugso3Ali1.98Mnsg9 deney numunesinin  XRD deseni Sekil 4.36°da
sunulmustur. Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (102),
(121) ve (201) diizlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda a fazina ait (200) ve [1
fazina ait (220) duzlem yansimalarina da rastlanmistir. Gozlemlenen dizlemler
kullanilarak yapilan hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes
parametreleri a=4.5015A, b=5.2096A, c=4.4622A seklinde hesaplanmistir.

y'1(002)

Siddet

20 (%)

Sekil 4.36: 10 nolu Cusz.03Al11.98Mna4.99 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.11 11 nolu Cusa.13Al1221Mn3es deney numunesi analizleri

Cusgs.13Al1221Mn3 66 NumMunesi 25°C’den 150°C’ye isitildiktan sonra tekrar 25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=26.51°C, M=77.07°C, As=64.58°C ve Ar=111.14°C sonuglari

alinmistir. Cugs.13Al12.21Mn3z 66 NUMunesine ait DSC egrisi Sekil 4.37’de sunulmustur.

Peak = 60.22°C

End = 26.51°C

i Onset = 77.07 °C

Isi akisi (mW)

Onset = 64.58 °C

End=111.14°C

Peak = 94.98 °C
-17.88 T

-0.017 20 40 60 80 100 120 140
Sicaklik (°C)

Sekil 4.37: 11 nolu Cuss.13Al12.21Mn366 deney numunesinin DSC egrisi.

Cugs.13Al1221Mn3 66 deney numunesinin SEM gorintisit Sekil 4.38°de verilmistir.
Yiizey goruntisiinde tane icerisindeki plakalarin diger tanelere gore farkli yonelimlere

sahip oldugu anlasiilmaktadir. Genellikle birbiri ile uyumlu zig-zag tipi plakalarin yer
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aldigr bu goruntide tane sinin boélgelerindeki diizensiz olusumlar da acikca
gorilmektedir. Tane icerisinde yayilimi ¢ok yogun sekilde olmasa da aliminyum

cokeltiler gozlemlenmistir.

Sekil 4.38: 11 nolu Cusgs.13Al12.21Mn3e6 deney numunesinin SEM goruntisu.

11 nolu Cusgs13Al1221Mnzes deney numunesinin XRD deseni  Sekil 4.39°da
sunulmustur. Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (210),
(121) ve (201) diizlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda a fazina ait (111) ve f1
fazina ait (220) dizlem yansimalarina da rastlanmistir. Gozlemlenen dizlemler
kullanilarak yapilan hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes
parametreleri a=4.4756A, b=5.2856A, c=4.2503A seklinde hesaplanmistir.

Siddat

35 50 55 60

Sekil 4.39: 11 nolu Cuss.13Al12.21Mn3 66 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.12 12 nolu Cusa31Al12.33Mn3 3 deney numunesi analizleri

Cuss.31Al12.30Mn3 3 numunesi -25°C’den 300°C’ye isitildiktan sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=78.49°C, M=52.99°C, As=81.91°C ve Ar=116.3°C sonuclari alinmistir.

Cusga31Al12.39Mn3 3 numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.407da sunulmustur.

Peak = 68.83 °C

Onset =78.49°C

Is1 akisi (mW)

Onset=8191°C

204 Peak = 103.04 °C
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Sekil 4.40: 12 nolu Cusgs31Al12.39Mn3 3 deney numunesinin DSC edgrisi.

Cugs31Al12.39Mn3 3 deney numunesinin SEM goruntust Sekil 4.41°de sunulmustur.
SEM gorintisunde gok ince plakalar seklinde gorulen birbiri ile uyumlu zig-zag tipi

martenzit plakalarin yani sira cok yogun bir sekilde ¢okeltiler gérilmektedir.
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Sekil 4.41: 12 nolu Cuss31Al12.39Mn3z 3 deney numunesinin SEM gorintasu.

12 nolu Cugs31Ali239Mnz3 deney numunesinin e XRD deseni Sekil 4.42’de
sunulmustur. Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (210),
(121) ve (201) duizlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda B: fazina ait (220) diizlem
yansimasina da rastlanmistir. Go6zlemlenen dizlemler kullanilarak yapilan
hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes parametreleri a=4.4788A,
b=5.2701A, c=4.2375A seklinde hesaplanmistir.

Siddet

35 a0 45 50 55 60
2009

Sekil 4.42: 12 nolu Cuss.31Al12.39Mnz .3 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.13 13 nolu Cuss.0sAl11.74Mn3 21 deney numunesi analizleri

Cugs.05Al11.74Mn3 21 numunesi -25°C’den 300°C’ye 1sitildiktan sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=29.88°C, M¢=1.79°C, As=58.30°C ve Af=110.95°C sonuclari alinmistir.

Cuss.05Al11.74Mn3 21 numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.43’te sunulmustur.

Peak = 18.90 °C
End=1.79°C

Onset = 29.88 °C
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Sekil 4.43: 13 nolu Cugs.osAl11.74Mnz 21 deney numunesinin DSC egrisi.

Cusgs.0sAl11.74Mn321 deney numunesinin SEM gorintust Sekil 4.44’te verilmistir.

Ylzey gorintisu Gzerinde birbiri ile uyumlu zig-zag tipi martenzit plakalar ile
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birbirine paralel martenzit plakalarin oldukga karisik bir sekilde i¢ ice bulunduklari

gorulmastar.

Sekil 4.44: 13 nolu Cugs 0sAl11.74Mn3 21 deney numunesinin SEM gorintusu.

13 nolu CugsosAli1.74Mnz21 deney numunesinin XRD deseni Sekil 4.45’de
sunulmustur. Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (210),
(121) ve (201) diizlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda o fazina ait (200) ve p1 fazina
ait (220) dizlem yansimalarina da rastlanmistir. Gozlemlenen diizlemler kullanilarak
yapilan hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes parametreleri
a=4.4534A, b=5.3269A, c=4.2290A seklinde hesaplanmistir.

1 (002)

Siddat

35 40 45 50 55 60
20 (%)

Sekil 4.45: 13 nolu Cuss.osAl11.74Mn3 21 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.14 14 nolu Cuss.77Al12.85Mn1.33s deney numunesi analizleri

Cugs.77Al12.8sMn1 33 numunesi -25°C’den 300°C’ye 1sitildiktan sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=82.89°C, M;=39.02°C, As=77.75°C ve A=133.79°C sonuglari

alinmistir. Cugs.77Al12.8sMny1 33 numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.46’da sunulmustur.

Peak = 58.25°C

Onset =82.89 °C
End =39.02°C

Is1 akisi (mW)

Onset=77.75°C

End = 133.79°
Peak = 104.70 °C
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Sekil 4.46: 14 nolu Cuss 77Al12.85sMn1.33 deney numunesinin DSC egrisi.

Cusgs.77Al12.8sMn1.3s deney numunesinin SEM gorintust Sekil 4.47°de verilmistir.
Yuzey goruntilerinde yogun bicimde ¢okeltiler ve ince sekilde birbirine paralel

martenzit plakalar gorulmektedir.

80



Sekil 4.47: 14 nolu Cugs 77Al12.8sMnz1.3s deney numunesinin SEM goruntiisu.

14 nolu Cugs.77Al1285Mn13s deney numunesinin XRD deseni Sekil 4.48 ve Sekil
4.47°de sunulmustur. Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002),
(210), (121) ve (201) duzlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda a fazina ait (111) ve
(200)duzlem yansimalarina da rastlanmistir. Gozlemlenen dizlemler kullanilarak
yapilan hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes parametreleri
a=4.4534A, b=5.3269A, c=4.2290A seklinde hesaplanmistir.

y1{002)

Siddet

20(°)
Sekil 4.48: 14 nolu Cuss.77Al12.85Mny 3 deney numunesinin XRD deseni.

4.4.15 15 nolu Cuszs5Al13.16Mn4.29 deney numunesi analizleri

Cus2.55Al13.16Mn4.29 NUMunesi -25°C’den 150°C’ye 1sitildiktan sonra tekrar -25°C’ye

sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
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egrisinde Ms=13.58°C, M=-21.41°C, As=30.68°C ve As=56.71°C sonuglari alinmistir.

Cus255Al13.16Mn4.20 numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.49°da sunulmustur.

End =-21.41°C
Peak = -3.00 °C

Is1 akisi (mW)

Onset = 30.68 °C

Peak =4596°C Enpd=56.71°C
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Sekil 4.49: 15 nolu Cus2s5Al13.16Mn4.29 deney numunesinin DSC egrisi.

Cusg255Al13.16MnN4 .29 deney numunesinin SEM gorintisi Sekil 4.50°de sunulmustur.
Malzemenin ylzey gorintisinde genellikle a fazi yani ana faz olan 6stenit yapi ile i¢
ice olan martenzit plakalar gozlemlenmistir. Genel olarak birbiri ile uyumlu zig-zag

tipi ve birbirine paralel martenzit plakalarin yizeyde yer aldigi saptanmistir.
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Sekil 4.50: 15 nolu Cus255Al13.16Mn4.20 deney numunesinin SEM goriintusa.

15 nolu Cus2s5Al13.16Mna29 deney numunesinin e XRD deseni  Sekil 4.51’de
sunulmustur. Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (210),
(121) ve (201) diizlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda o fazina ait (111) ile (200)
ve B1 fazina (220) ait diizlem yansimalarina da rastlanmistir. Gozlemlenen diizlemler
kullanilarak yapilan hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes
parametreleri a=4.5126A, b=5.4110A, c=4.2759A seklinde hesaplanmustir.
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Sekil 4.51: 15 nolu Cus2s5Al13.16Mna4.29 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.16 16 nolu Cusss4Al13.18Mn1.28 deney numunesi analizleri

Cugs 54Al13.18Mn1 .28 numunesi -25°C’den 300°C’ye 1sitildiktan sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=68.43°C, M=80.66°C, As=100.68°C ve As=119.34°C sonuglari

alinmistir. Cugs.saAli3.18Mny .28 numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.52’de sunulmustur.

Peak = 76.98 °C

End =68.43°C

Onset = 80.66 °C

S
E
[
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.10 4
Kz
15
20
Onset = 100.68 °C .
|
End = 119.24 °C
=25 < Peak = 109.31 °C
-30
-35
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Sekil 4.52: 16 nolu Cugss4Al13.18Mn1.2¢ deney numunesinin DSC egrisi.

Cugs 54Al13.18Mn1.28 nUmMunenin SEM goruntiisii Sekil 4.53°te gosterilmistir. Yiizey
yapisinda birbirine paralel plakalar ve birbiri ile uyumlu zig-zag tipi martenzit

plakalarin yer aldigi fakat farkli yonelimlere sahip oldugu goéralmastar.
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Sekil 4.53: 16 nolu Cusgss4Al13.18Mn1.28 deney numunesinin SEM goruntiisu.

16 nolu CugsssAliz1sMnizs deney numunesinin XRD deseni Sekil 4.54’te
sunulmustur. Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (102),
(121) ve (201) dizlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda a fazina ait (111) dizlem
yansimasina da rastlanmistir. Gozlemlenen dizlemler kullanilarak yapilan
hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes parametreleri a=4.4476A,

b=5.2283A, c=4.4561A seklinde hesaplanmistir.

Siddet

35 40 45 50 55 60
20 (%)

Sekil 4.54: 16 nolu Cusgss4Al13.18Mny.28 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.17 17 nolu CusassAlizssMni.gs deney numunesi analizleri

Cusss5Al1350Mn1.8s numunesi -25°C’den 300°C’ye 1sitildiktan sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=68.46°C, M=17.72°C, As=119.72°C ve As=169.41°C sonugclari

alinmistir. CugsssAlizssMng g numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.55’te sunulmustur.

Peak =43.80°C

= |Onset = 68.46 °C
End =17.72°C

£
=
—
7]
£
©
B .10
Onset=119.72°C
15
Peak = 135.18 ¢
End = 169.4
-20
-25 -
26.65 T L T L T T 1
-57.64 0 50 100 150 200 250 300 332

Sicaklik (°C)

Sekil 4.55: 17 nolu Cuss.ssAl1356Mn1.gs deney numunesinin DSC egrisi.

CusgsssAli1350Mn1gs deney numunesinin SEM gorintisi Sekil 4.56°da verilmistir.
Malzeme yuzeyi tizerinde farkli yonelimlere sahip birine paralel martenzit plakalarinin

i¢ kisimlarinda yer yer ¢okeltiler gozlemlenmistir.
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Sekil 4.56: 17 nolu CussssAl1350Mn1 g6 deney numunesinin SEM gorintusa.

17 nolu CussssAlizsoMnige deney numunesinin XRD deseni  Sekil 4.57°de
sunulmustur. Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (210),
(121) ve (201) diizlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda a fazina ait (111) p1 fazina
ait (220) dizlem yansimalarina da rastlanmistir. Gézlemlenen dizlemler kullanilarak
yapilan hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes parametreleri

a=4.4719A, b=5.2850A, c=4.2365A seklinde hesaplanmistir.

Siddet
71 (002)

(220)
Y'1(210)
yi2l)
1(201)

y’1(120)
1(200)
o’y (111)

s

35 40 45 50 55 60
26 ()

Sekil 4.57: 17 nolu CussssAl1350Mn1.g6 deney numunesinin XRD gortintsa.
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4.4.18 18 nolu CusseaAl13.6sMn267 deney numunesi analizleri

Cusz.s4Al13.60Mn2 67 nUMunesi -25°C’den 300°C’ye 1sitildiktan sonra tekrar -25°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=20.46°C, M¢=-10.38°C, As=32.2°C ve A+=71.96°C sonuglari alinmistir.

Cusz.64Al13.60Mn2.67 NUMunesine ait DSC egrisi Sekil 4.58’de sunulmustur.

Peak =-0.73 °C

Cnset = 2046 °C

1 End =-10.38 *C

Onset=32.20°C

Peak = 4517 °C End = 71.96 °C

=204

-22.33 T T T T T T
-22 ] 50 100 150 200 250 300 332
Sicaklik (°C)

Sekil 4.58: 18 nolu CugsesAl136sMn267 deney numunesinin DSC egrisi.

Cugz.64Al13.60Mn2 67 deney numunesinin SEM gorintisi Sekil 4.59°da sunulmustur.

Numunenin ylzeyinde U¢ tane bolgesinin birlesim bolumi gorulmektedir. Tane
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ylzeyleri icerisinde martenzit plakalarin yer yer gorildugu fakat genel olarak dstenit
fazin hakim oldugu tespit edilmistir.

Sekil 4.59: 18 nolu Cusz s4Al13.69Mn2 67 deney numunesinin SEM gorintusa.

18 nolu CussesAlizeeMnze7 deney numunesinin XRD deseni  Sekil 4.60’ta
sunulmustur. Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (210),
(121) ve (201) duzlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda o fazina ait (111) ve (200)
dizlem yansimalarina da rastlanmistir. Gézlemlenen dizlemler kullanilarak yapilan
hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes parametreleri a=4.4657A,
b=5.3001A, c=4.2431A seklinde hesaplanmistir.

yi(002)

Siddet

v (2100
@’ (200)

%

20
v (201)

35 40 45 50 53 60
26 ()

Sekil 4.60: 18 nolu Cusz.s4Al13.60Mn2.67 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.19 19 nolu Cusi.21Al13.81Mn4.9s deney numunesi analizleri

Cus1.21Al13.81Mn4.98 numunesi -60°C’den 300°C’ye 1sitildiktan sonra tekrar -60°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=-26.86°C, Mf=-43.23°C, As=4.92°C ve As=30.73°C sonuglari alinmistir.

Cust.21Al1381Mn4.98 numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.61’de sunulmustur.

25,84

Peak =-33.06 °C

20

Onset = -26.86 “C

H=-<4323°C

Onset=492°C 4
End = 30.73 °C
.2.:| .

Peak = 21.67 *°C

-25 4

-30

L

-38.81 T T T

T
-58.88 o 50 100 150 200 250 300
Sicakhk (°C)

Sekil 4.61: 19 nolu Cus1.21Al13.81Mna4.98 deney numunesinin DSC egrisi.

Cug121Al138:Mn32 deney numunesinin SEM gorintusu Sekil 4.62°de verilmistir.

Deney numunesinin yizeyinin Ostenit fazda ve ¢okeltilerle kaplanmis oldugu tespit
edilmistir.
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Sekil 4.62: 19 nolu Cus1.21Al1381Mn4.98 deney numunesinin SEM gorintusa.

19 nolu Cusz.21Al138:Mn3 2 deney numunesinin XRD deseni Sekil 4.63’te sunulmustur.
Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (102), (121) ve (201)
dizlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda o fazina ait (111) ve (200) duzlem
yansimalarina da rastlanmistir. GoOzlemlenen duzlemler kullanilarak yapilan
hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes parametreleri a=4.4978A,
b=5.2644A, c=4.4558A seklinde hesaplanmistir.

¥ 002)

Siddet

35 40 45 50 55 60
26 ()

Sekil 4.63: 19 nolu Cus1.21Al13.8:Mn4.9sdeney numunesinin XRD deseni.
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4.4.20 20 nolu Cusz31Al1449Mn32 deney numunesi analizleri

Cus2.31Al14.40Mn3 2 numunesi -60°C’den 250°C’ye isitildiktan sonra tekrar -60°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=-19.91°C, My=-36.57°C, As=13.03°C ve Ar=49.59°C sonugclari

alinmistir. Cusz31Al14.49Mnz 2 numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.64°te sunulmustur.

10,76 -

i 4
Peak =-28.63 °C

Onset=-19.91°C
End = -36.57 °C

E
o _ s
= Onset=13.03°C
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15 4
-20 4
-25 4
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Sekil 4.64: 20 nolu Cus2.31Al14.49Mn3 2 deney numunesinin DSC egrisi.

Cus2.31Al14.49Mn32 deney numunesinin SEM gorintust Sekil 4.65°te verilmistir.

Malzeme yiizeyinin tamamen 6stenit yapida oldugu ve ¢okeltilerin bulundugu tespit

edilmistir.
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Sekil 4.65: 20 nolu Cusz.31Al14.49Mn3 2 deney numunesinin SEM goruntist.

20 nolu Cus231Al1449Mnz2 deney numunesinin XRD deseni  Sekil 4.66’da
sunulmustur. Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (210),
(121) ve (201) dizlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda a fazina ait (111) dizlem
yansimasina da rastlanmistir. Goézlemlenen dizlemler kullanilarak yapilan
hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes parametreleri a=4.4966A,
b=5.3736A, c=4.2617A seklinde hesaplanmistir.

71 (002)

Siddet

35 40 45 50 55 60
20(%)

Sekil 4.66: 20 nolu Cusz.31Al14.40Mn3 2 deney numunesinin XRD deseni.
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4.4.21 21 nolu Cusa.21Al146sMn1.11 deney numunesi analizleri

Cusgs.21Al1468Mn1.11 numunesi -10°C’den 300°C’ye 1sitildiktan sonra tekrar -10°C’ye
sogutularak 25°C/dak hizinda analizi tamamlanmistir. Analiz sonrasi elde edilen DSC
egrisinde Ms=13.66°C, M¢=-3.99°C, As=33.79°C ve Af=82.19°C sonuclari alinmistir.

Cuga21Al14.68Mn1.11 numunesine ait DSC egrisi Sekil 4.67’de sunulmustur.

1 Pesk=5867°C

. -HEE%

Cnset = 13.66

Eng=-3.98°C

&
.

[
-

et = 33.79°C

Isi akisi (M)

Peak = 48.89 °C |I

i
:

End =82.19 °C

=20 4

-25 4

-30

-32,18 T T
-10,08 50 100 150 200 250
Sicakhk (*C)

200

Sekil 4.67: 21 nolu Cuss.21Al1468Mn1.11 deney numunesinin DSC egrisi.

Cugs.21Al1468Mn1 11 deney numunesinin SEM gorintisi Sekil 4.68°de sunulmustur.
Deney numunesinin yizeyinin ostenit yapida oldugu ve yogun bigimde ¢okeltilerin
oldugu saptanmistir.
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————— 50 pm ————————

Sekil 4.68: 21 nolu Cusgs.21Al14.68Mn1.11 deney numunesinin SEM goruntiisu.

21 nolu Cusgs21Ali46sMni11 deney numunesinin XRD deseni Sekil 4.69’da
sunulmustur. Elde edilen desende y: fazini temsil eden (120), (200), (002), (102),
(121) ve (201) dizlemleri tespit edilmistir. Ayni zamanda a fazina ait (111) ve (200)
ile B1 fazina ait (2014) diizlem yansimalarina da rastlanmistir. Gozlemlenen diizlemler
kullanilarak yapilan hesaplamalarda ortorombik kristal sistemine ait kafes
parametreleri a=4.4192A, b=5.2255A, c=4.4635A seklinde hesaplanmistir.

Pi(002)

Siddet

35 40 45 50 55 60
200

Sekil 4.69: 21 nolu Cusgs.21Al1468Mny1.11 deney numunesinin XRD deseni.
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4.5 Donusum Sicakliklarinin Karakterizasyonu

Faz donusiim sicakliklarinin karakterizasyon deneyleri igin gerekli olan numunelerin
uretimi sonrasi malzemelerin ¢ok yonli analizleri yapilmistir. Analizler igerisinde
DSC analizleri, SHA’lar icin en 6nemli karakterizasyon unsurudur. DSC cihazindan
her bir numune icin belirlenen sicakhik donistim verileri Sigmaplot yazilimi
kullanilarak 3 eksenli bir grafik elde edilmistir. Grafigin X ve Y eksenleri Mn ile Al
elementleri ve Z ekseni de doniisiim sicakliklarindan olan Ms, M¢, As, ve Af olacak
sekilde ayarlanmistir. Grafikte alasimda kullanilan elementler ile sicakliklar arasindaki
iliski matematiksel olarak da ifade edilmistir. Ayni zamanda grafik (zerinde elde
edilen yiuzey, elementlerin sicaklik tzerinde olan egilimlerini acikca gostermektedir.
Analizler sonucunda elde edilen grafikler Sekil 4.70 ile Sekil 4.73 arasinda
gOsterilmisgtir.
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Sekil 4.70: Ms— Martenzit bitis sicakligi grafigi.
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Sekil 4.73: As — Ostenit bitis sicakhigi grafigi.

Grafiklerde goruldigu Gzere Mn ve Al artisinin literatiire uygun olarak [92, 170-172]

CuAIMn (zerinde doénisum sicakhiklarini azalttigr acikga gdzlemlenmektedir.

Dondstm sicakliklarinda aliminyum elementinin mangana gore yaklasik 1.5 kat daha

etkili oldugu tespit edilmistir. Grafikteki yizey zerinde bulunan her nokta deneysel

uydurma fonksiyonu sayesinde tamamlanmasi ile elde

gri
edilmistir. Bu denklemler Denklem 4.1 ile 4.4 arasinda sunulmustur.

sonuclarin olarak e

(4.1)

—41.7Al-24.84Mn

Ms= 635

(4.2)

686-43.20Al-25.61Mn

Ms:

(4.3)

-30.00Mn

709-42.57Al

As:

(4.4)
lement

755-43.35Al1-29.53Mn
karakterizasyon deneylerinde kullanmis oldu

Af=

gumuz e

-

Egrilerin sinir sartlari

oranlari icerisinde kalan kisim olarak alinmaktadir. Bu degerler ag.% olacak sekilde

Al i¢in minimum %14.68 ile

Cu i¢in minimum %81.21 ile maksimum %88.36,

maksimum %14.68 ve Mn ic¢in minimum %21.05 ile maksimum %4.99 seklinde
98

olmustur.



5. SONUCLAR VE ONERILER

Sekil hafizali alasimlar gliniimiizde medikal basta olmak Uzere bir¢ok alanda kendisini
gosteren yeni nesil akilli malzeme sinifinda yer almaktadir. Klasik malzemelere gore
bir¢ok avantaji bulunan bu alasimlar tek yonli sekil hafiza etkisi, ¢ift yonli sekil hafiza
etkisi ve superelastiklik olmak uzere (¢ farkl benzersiz 6zelligi sayesinde kendilerine
kullanim alani bulmustur. Sekil hafizali alagimlar ginumiizde sadece metal
alasimlarinda degil seramik ve polimer gibi alanlarda da ilerleme saglamistir [73].
Bakir bazli SHA’larin NiTi SHA’lara gore tretimlerindeki diistik maliyet ve nispeten
kolay imalat metotlarindan dolayi guin gectikgce cazibesi artmaktadir. Maliyet ve Uretim
kolayhginin yani sira bircok endustriyel kullanima olan yatkin ézellikleri sayesinde de
kendisini bir adim éne tasimaktadir [169].

SHA’larda martenzit donustimiin dogasi geregi yuksek sicakliklarda B HMK-tabanli
B2 veya L2; tipli uzun periyotlu yigilma dizeninde atom dagilimi komsuluklari ile
devam eder [173]. Genel olarak bu ifade termodinamik agidan pek stabil olmayan bir
durumdur. Eger atomlar diflizyon ile yer degistirme gosterirlerse bunun sebebi Gibbs
enerji seviyesindeki dislse olan egilimdir. Bu yer degistirme ayni zamanda faz
icerisindeki stabilizasyona onculik etmektedir ve martenzit fazindan ana faza gegiste
dénustim sicakligini artirmaktadir [158]. Cu-Al ikili alasimlarda su verme islemi 3 ve
onun dizenli By fazin bozunumdan stabil fazlara gegisini 6nleyemez. Bu yiizden 3 ve
R1 fazini stabilize etmek igin nikel, ¢inko ve mangan gibi Gglincl bir element ilavesi
gerekmektedir.

Cu-Al alagimlarini stabilize etmek igin kullanilan elementlerden Mn elementinin
HMK tabanh fazi stabile ettigi ve faz bolgesini genislettigi arastirmacilar tarafindan
rapor edilmistir [174]. Ayni zamanda ¢ok kristalli CuAIMn SHA’lar B (L21) faz yapisi
ile mikemmel stineklik gosterir. Ayni zamanda tek yonli ve cift yonli sekil hafiza
etkisi ile stiperelastiklik 6zelliklerini de sergilemektedir [82].

Tez kapsaminda bakir bazli SHA’lar icerisinden etkili 6zelliklere sahip [77]CuAlMn
alasiminin  farkh kimyasal kompozisyonlari karsisinda doénusim sicakliklar
incelenmistir. Deneyler iki asamada gerceklestirilmistir. Birinci asamada numunelerin

homojenizasyon sonrasi yaslandirma islemindeki parametrelerini belirlemek icin 40



adet deney yapilmistir. Deneyler icgin 4 farkli kimyasal kompozisyona sahip CuAIMn
alasimlari dretilmistir. Bu numuneler 900°C’de 2 saat kil firininda tutulduktan sonra
tuzlu buzlu suda sogutularak homojenizasyon islemi yapilmistir. 4 alagim tipinden her
bir tanesine homojenizasyon sonrasi yaslandirma islemi yapilmamis geri kalan 36
numune Yyaslandirma islemine tabi tutulmustur. Homojenizasyon sonrasi 450°C,
550°C ve 650°C sicaklhklarda 30, 60 ve 120 dakika bekletilerek numunelerin oda
sicakliginda sogutulmasi saglanmis ve DSC analizleri yapilmistir. Yaslandirma
deneyleri sonrasi 900°C R fazinda 2 saat homojenize edilen numunelerin tuzlu buzlu
suda sogutulduktan sonra yaslandirma islemi igin 450°C’de 120 dakika bekletilip oda
sicakhginda yavasca soguyacak sekilde 1sil islem prosesi kullanilmasina karar
verilmistir. ikinci asama deneylerde ise 21 adet farkli kimyasal kompozisyona sahip
CuAlIMn alasimlari dretilmis ve birinci asama deneylerde belirlenen 1sil islem
parametreleri kullanilarak deneyler tamamlanmistir. Elde edilen numuneler tzerinde

daha sonra EDS, DSC, SEM ve XRD analizleri yapilarak ¢alisma tamamlanmistir.

5.1 EDS Analiz Sonuglari

EDS analizleri SEM cihazinin tizerine monteli olan bir modul olarak kullaniimaktadir.
Tahribatsiz muayene yontemlerinden olan bu sistem sayesinde istenilen boélgede
kolaylikla kimyasal bilesen analizi yapilmaktadir. Deney numunelerinin bu cihaz
sayesinde analizleri yapilarak numunelerin kimyasal bilesenlerinin agirlikga ve atomik
olarak yuzdeleri tespit edilmistir. Elde edilen bu sonuclardan atomik ylzdeleri
kullanilarak elektron/atom konsantrasyonu saptanmistir. Bu sayede numunelerin
mevcut hallerindeki elektron/atom konsantrasyonu g6z 6nline alinarak 2H veya 18R
gibi uzun periyotlu y1giima diizenlerinden hangisini icerdigi konusunda bilgi sahibi

olunmustur.

5.2 DSC Analiz Sonuglari

Martenzit donusimunde alasim yiksek sicaklikta iken 6stenit faz yani ana fazda
bulunur. Daha sonra sogutuldugunda ise martenzit faza gecis yapar. Termoelastik
martenzitik gecisler genel olarak geri doniusum gosterir ve kiicik miktarda doniistim
sicakligi histerisisi sergiler. Termoelastik donustim davranisinin yani sekil hafiza
etkisinin gerceklesmesi icin uygun bicimde saglanmis sekil degisikliginin ve Grinin

sekil hafiza egitimin bulunmasi gerekmektedir[175]. Diflizyonsuz dénusim dogalari
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geregi, martenzit donusimlerde atomlarin yer degistirme sureti ile yeniden
dizenlenmeleri mimkin degildir. Donlisim esnasinda uygun kafes bosluklarinin
olusturduklari atom hacimleri hi¢ veya ¢ok az miktarda degisiklik gosterirler [176,
177]. Martenzit dontsum sicakliklari homojenizasyon gibi 1sil islemler sonrasi su
verme islemindeki sogutma hizina; 8 fazinin blttnindn siralanmasi, 8 ve 3 fazinin o
fazina bozunmasi ve arayer bosluklarinin konsantrasyonundan dolayi ¢ok hassasiyet
gOstermektedir [172, 178, 179]. Ayni zamanda alagimin kimyasal bilesenlerindeki gok
kicik oranda farklihgin doéndsum sicakhklarini ciddi derecede degistirdigi
goralmastar [82, 92, 180].

Tez calismalarinda elde edilen alasimlarin DSC cihazi vasitasiyla icerisindeki 1si
kapasitesinin sicaklik karsisinda nasil degistigi analiz edilerek, numunelerin gostermis
oldugu kati hal faz gecislerinin baslangic ve bitis sicakliklari (Ms, My, As ve Ay) tespit
edilmistir. Birinci asama yaslandirma deneylerinde ayni kimyasal kompozisyona sahip
C1, C2, C3 ve C4 serilerinden sadece homojenize yapilmis numuneler ile C3-450-30
ve C4-450-30 numunelerinde yapilan analizler sonucunda faz degisimi
gOzlenmemistir.

40 adet deney numunesi icerisinden diger 34 adet numunede martenzit faz dénusimi
gozlenmistir. Elde edilen sonuclarda faz gecis sicakliklarinin zamana bagh olarak
grafik icerisinde Otelendigi saptanmistir. Yaslandirma esnasinda atomlarin diftizyon
ile yer degistirme egilimleri ylziinden Gibbs enerjisi duserek daha kararli bir yapiya
gecis olmaktadir. Yaslandirma sonucunda meydana gelen bu kararli yapi ise faz
donusum sicakliklarini artirmaktadir [158]. Bu artis 450°C sicaklikta yapilan deney
sonuglart ile 550°C sicakhkta yapilan deneylerde godzlemlenmistir. 650°C’deki
deneylerde bu artisin sadece C1 numunelerinde goruldigu fakat diger serilerde artisin
yerine yaklasik ayni sicaklik araligi veya daha dusiik degerler oldugu saptanmistir. Bu
gecisler ayni zamanda C2-550-30 ve C2-650-120 numunelerinde de goralmustar.
C2-450-60 DSC egrisinde gorllen dalgalanmalar lokal olarak Al konsantrasyonun
dismesi ile meydana gelmistir [121]. C3 ve C4 alasimlarinda 450°C’de 30 dakika
bekleme sonrasi donusiim gézlenmemistir. Bu nedenlerden dolayi 450°C sicaklikta ve
30 dakika sureyle yapilan deneyler g6z 6ninde bulunduruldugunda yaslandirma
isleminde kullanilan parametreler icin bu iki parametre alt sinir degerleri olarak
alinabilir [181].
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Yaslandirma sicakliginin artisi ile gorilen faz donusimlerindeki daha yiiksek
sicakhklara egilimi yaslandirma isleminde kullanilan bekletme stresi igin gegerli
olmadigi  gozlemlenmistir.  Ayni  numuneden kesim yapilarak analizlerde
kullaniimasina ragmen malzeme igerisindeki farkli miktarlardaki cokelti ve homojen
olmayan unsurlar bu farkliliklarin sebebi olarak gosterilebilir. Yapilan birinci asama
yaslandirma deneyi sonuglarinda sicaklik artisi ile istenmeyen yapilarin olusmamasi
ve daha kontrollt bir yapi elde edilebilmesi icin sicaklik dederi en dusik olan 450°C
secilmistir. Fakat bekletme siresinin 30 dakika olmasi ile donusiim godzlenmeyen
numuneler elde edilmesinden dolayr sire olarak 120 dakika secilmis ve bu
parametreler karakterizasyon deneylerinde kullaniimistir.

ikinci asama karakterizasyon deneylerinde 21 adet numune retilerek 900°C B fazinda
2 saat homojenize edilip tuzlu buzlu suda sogutulduktan sonra 450°C’de 120 dakika
bekletilip oda sicakhginda yavasca soguyacak sekilde yaslandirma islemi yapilmistir.
21 adet numune kimyasal kompozisyonlarinda ag.% olacak sekilde Cu i¢in minimum
%81.21 ile maksimum %88.36, Al i¢cin minimum %9.4 ile maksimum %14.68 ve Mn
icin minimum %2.05 ile maksimum %4.99 arasinda secilerek dretilmistir. Elde edilen
DSC egrilerinden CuAIMn numunelerinin ¢ok kigiik kimyasal bilesen degisimleri ile
cok biyuk faz farkhliklarina sahip olundugu gézlemlenmistir. Martenzit faz sicaklik
baslangici yani Ms degeri -27°C ile 231°C arasinda, martenzit fazi bitis sicakhgi, My
degeri ise -43°C ile 223°C degeri arasinda degisim g6stermistir. Ostenit fazi baslangi¢
sicakliginda da martenzit fazla ayni sekilde degisim gozlenmistir. Ostenit baslangic
sicakligi, As degeri 5°C ile 291°C arasinda, Ostenit bitis sicakligi As degeri ise 31°C
ile 351°C arasinda degisiklik gostermistir. Bu de@erler aliminyum ve mangan
degderlerinin degisimi ile Ms, My, As ve As sicaklik degerlerinin degisimini gosteren 3
boyutlu bir grafik sayesinde genel sicaklik egilimi belirlenmistir. Bu egilim sonucunda
alasim icerindeki Mn ve Al artisinin déntsum sicakliklarini azalttigi gézlemlenmis ve
bu egilimin literatlr ile uyumluluk gosterdigi anlastimistir [92, 170-172]. Elde edilen
grafiklerin egri uydurma denklemlerinde donlsum sicakliklarinda aliminyum

elementinin mangana gore yaklasik 1.5 kat daha etkili oldudu tespit edilmistir [182].
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5.3 XRD Analiz Sonuglari

CuAIMn SHA’larda yulksek sicakliklarda duzensiz ana faz yapisina sahiptir. Bu ana
fazdan martenzit faza dogru kati hal faz degisimlerinde duzenli faz gecisleri gozlenir.
Faz gecisleri B(A2) - B2(B2) - B1(L21) seklinde gbzlemlenir ve daha sonra alasim
icerigine bagh olarak ¢ (3R), B1 (18R) ve y1 (2H) gibi farkli martenzit tiirleri meydana
gelir [127]. CuAlMn alasimlarinda diizenli sirali dizilisler e/a ile birebir iliskilidirler
ve e/a=1.45 oldugu durumlarda 2H yapisi e/a<1.45 18R yapisi olusmaktadir [75, 86].
XRD analizlerinde elektron konsantrasyonu olarak adlandirilan e/a oranina bagli
olarak alagimlarin X-isini desenlerinde (1, y» martenzit fazlarinin yani sira a fazi olan
ana faz yapisi goézlemlenmistir. XRD analizleri CuKa (A=1.5405A) radyasyonu
kullanilarak 2°/dak. tarama hizinda gergeklestirilmistir. Yapilan XRD analizlerinde
2H yapisina sahip 7 ile 21 arasi numunelerin ortorombik yapida olduklari 1 ile 6 arasi
numunelerin yapisinin ise degisiklige ugramis M18R uzun periyotlu yigiima diizlemi
oldugu ve kristal kafes sisteminin monoklinik oldugu anlasiimistir. 18R uzun periyotlu
yigilma dizlemi genel olarak ortorombik kristal kafes sistemine sahip olmasina
ragmen cok az miktarda 90° agidan sapma ile genel olarak 88°-90° arasinda kafes
yapisinda carpilma oldugu saptanmistir. Bu monoklinik yapidan ortorombik yapiya
gecisin oldugu sistemde martenzit fazda stabilizasyon meydana gelmektedir. Bu
ylizden ortorombik kristal kafes sistemi martenzit fazin stabilizasyon degerini gésteren
bir indis olarak degerlendirilebilir [183-185]. XRD desenleri Uizerinde farkl fazlara ait
yaptlarin yansimalarina rastlanmistir. Bu yapilarin literatlr ile uyum icerisinde oldugu
saptanmistir [68, 81, 169, 185-187]. B1(18R) yapisinin baslica diizlem yansimalari
(122), (202), (0018), (220), (128), (208), (1210), (2010) ve (2014) olarak desenlerde
gdzlemlenmistir. y1(2H) yapisinda ise (120), (200), (002), (102), (210), (121) ve (201)

desenlerine rastlanmistir.

5.4 Mikroyap! Analiz Sonuglari

Bakir bazli sekil hafizali alasimlarda martenzit yiizey morfolojisinde yi fazi birbirine
paralel plakalar seklinde gézlenirken (1 fazi ise genel olarak birbiri ile uyumlu zig-zag
tipi martenzit plaka olusumlari ile kendilerini géstermektedirler [119, 167].

iki asamada yapilan deneyler sonrasi elde edilen numuneler parlatma cihazinda
parlatilip daglandiktan sonra gorinti alabilmek icin hazirlanmistir. Birinci asama
yaslandirma deneylerinde elde edilen yiizey morfolojilerinde zig-zag tipi ve igne tipi
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martenzit plakalara rastlanmistir. Analizi yapilan C4 numunesinin gorinttlerinde
yaslandirma sicaklik deg@erinin artmasi ile malzeme yiizeyinde olusan ¢okeltilerin de
arttigi gozlenmistir. Ayni sekilde ikinci asama deneyleri olan donisiim sicakhg
karakterizasyon deneylerinde ise birbiri ile uyumlu zig-zag tipi ve igne tipi martenzit
varyantlari gozlemlenmistir. Farkli ve ayni tane icerisinde martenzit varyantlarin
farkli yonlere dogru yonelime sahip oldugu goérulmustar.

Cogu yapida aluminyum agirlikli cokeltiler fazlarin icerisinde yer almistir. Bu
gokeltiler siyah renkte gdzlemlenmis olup, genel olarak beyaz olan ve parlak
goranimli arabilesik ¢okeltilerine de rastlanmistir. Bu siyah ve beyaz ¢okeltiler EDS
cihazi ile analizlerinde farkli oranlara sahip Al>Os bilesikleri oldugu saptanmistir.

Gorlntulerin literatlr ile uyum sagladigi tespit edilmistir [157, 188, 189].

5.5 Oneriler

Yapmis oldugumuz tezde farkli kompozisyon oranlarina sahip CuAIMn alasimlari
uzerine EDS, DSC XRD ve SEM analizleri tamamlanmistir. Bu ¢alismalara benzer
sekilde asagidaki arastirmalar yapilabilir.
» Alasimin kimyasal kompozisyon yelpazesi artirilarak daha farkli isil islemler
altinda sonuclar belirlenebilir.
* Farkh imalat yontemleri ile Gretilmis benzer kompozisyonlarin 6zellikleri
kiyaslanabilir.
» Alasimlarin iletkenlik, manyetik ve kimyasal korozyon Ozellikleri analiz
edilebilir.
» Alasimlara farkli ilave elementler eklenerek elde edilecek yeni malzemelerin

karakterizasyon analizi yapilabilir.
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