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ONSOZ

Bu calismada son yillarda ileri teknoloji malzemeleri olarak adlandirilan malzeme grubu
icerisinde Onemli bir yere sahip olan NiTi akilli alasim grubunda, sekil bellekli NiTi
alagimlarinda kimyasal bilesim ve 1s1l islem kosullarinin optimizasyonu ana basligr altinda
yapisal ve fonksiyonel yorulma konularinda deneysel incelenme ve aragtirmalar yapilmistir.

S6z konusu arastirmalarin gerceklestirilmesi amaciyla mekanik, kimyasal, metalografik ve
hesaba dayali deney serileri ile sekil bellekli NiTi alasimlarimin karakteristik 6zellikleri
¢Oziimlenmistir.

Calisgmanin basinda teorik bilgiler verilerek sekil bellekli NiTi alagimlarinin doniisiim
mekanizmasinin isleyisi ve bu malzeme gruplarinin 6zellikleri anlatilmis daha sonra deney
ayritilarina yer verilmistir.

Deney serileri icerisinde, kullanilan yay numunenin yay sabitinin belirlenmesi i¢in calismalar,
DSC analizleri, yorulma deneyleri, 151k metal mikroskobu ve SEM analizleri ve Kimyasal
analizler oldukga biiyiik bir yer tutmustur.

Bu doktora tez ¢aligmasmna birlikte basladigimiz ancak beklenmedik vefati nedeniyle
calismaya devam edemedigimiz Prof. Dr. Nisan SONMEZ’ in katkisim1 vurgulamak isterim.

Tez damismanim Prof. Dr. Ahmet EKERIM’ in, tez jiri iyelerinin, YTU Matematik
Miihendisligi Boliimiinden Yrd. Dog. Dr. Ibrahim EMIROGLU’ nun, Devotrans A.S.
yetkililerinin kiymetli yardimlarina ve sevgili ailemin destegine tesekkiir ederim.
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OZET

SEKIL BELLEKLI NiTi ALASIMLARINDA KiMYASAL BiLESIiM ISIL iSLEM
KOSULLARININ OPTIiMiZASYONU

Tuna ARIN
Metalurji ve Malzeme Miih. Boliimii, Doktora Tezi

Bu calismada NiTi sekil bellekli alasimlarin kimyasal bilesim-1s1l islem kosullar1 ve yorulma
davraniglart incelemistir. Deney numunesi olarak Ti-% 51 at. Ni alagimdaki yay
kullanilmistir. Yaymn yorulma davranislari, ¢ekme ve basma gerilmesi altinda deneysel ve
hesaba dayali olarak ortaya konulmustur. Bu amacla bir deney diizenegi gelistirilmistir.
Bilesim TiNi+TiNiz faz bolgesindedir. Mikroyap1 fotograflarinda TiNis c¢okeltilerinin
yorulma devri artist ile arttigi gozlenmistir. Ek olarak deformasyon ile martenzitik
varyantlarinin olusumu tespit edilmistir. Yorulma deneyleri sirasinda kuvvet etkisiyle olusan
ignemsi martenzit kristaller, 1s1 etkisi altinda Gstenit bolgesinde tamamen yok olmamistir. Bu
yiizden martenzit kristallerinin 1sitma sogutma c¢evrimi sonunda yiizde ile ifadesi
gerekmektedir. Yayin yapisal ve fonksiyonel yorulma davranisinda histerisiz egrileri elde
edilmis, lagrange polimer enterpolasyonu yontemi kullanilarak egri araliklar farkli kuvvet
degerlerinde hesaba dayali1 olarak teyit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: NiTi Sekil Bellekli Alasimlar, Martenzitik Doniisiim, Termoelastik

Martenzitik Doniisiim, Uyaricilar, Yapisal ve Fonksiyonel Yorulma.
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ABSTRACT

OPTIMIZATION OF CHEMICAL COMPOSITION-HEAT TREATMENT
CONDITIONS in NiTi SHAPE MEMORY ALLOYS

Tuna ARIN
Metallurgical and Materials Engineering, PhD. Thesis

In this study, the chemical composition-heat treatment conditions of NiTi Shape Memory
Alloys, and it’s fatigue behaviour are investigated. Ti-% 51 at. Ni alloy helical spring was
used in order to test speciment. Fatigue behaviour of helical spring has been showed with
experimentally and numerically under tensile and compression stress. A testing unit has been
developed for this aim. Chemical Composition of test speciment exhibits the persence of
TiNi+TiNis phase region. Increasing of TiNis precipates as a result of fatigue cycling has
been obtained in micrographs. In addition, existance martensitic variables has been detected
by deformation. During the fatigue experiment, spear like martensitic crystals, which were
generated by application were not disappeared under austenitic region. Therefore, end of the
heating and cooling cycle has to be explained with percentage. Hysteresis loops of structural
and functional fatigue behaviour of helical spring have been obtained. Loop interspaces have
been verified for different forces numerically by using Lagrange polynomial interpolation
method.

Keywords: NiTi Shape memory alloys, Martensitic transformation, Thermoelastic

martensitic transformation, Actuators, Structural and functional fatigue.
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1. GIRIS

Artan yasam standartlarimi karsilamak amaciyla modern teknolojinin ihtiya¢ duydugu yeni
malzemelerin gelistirilmesi ya da mevcut malzemelerin 6zelliklerinin ¢esitlendirilmesi
arasgtirma ve gelistirme {izerine ¢alisan miihendislerin ortak caligma alanini olusturmaktadir.
Sekil bellekli alagimlar, belirli bir 1s1l isleme maruz kaldiktan sonra eski sekil ve Olciisiine
donebilme yetenegini gosteren metalik malzeme grubudur. Genellikle, bu malzemeler
nispeten diisiik sicakliklarda plastik olarak deforme edilebilir ve daha yiiksek sicakliklara
maruz kaldiklarinda deformasyon oncesi sekillerine donebilirler (Smith,1996 ve Hodgson vd.,
1992). Sekil bellek etkisi Martenzitik faz doniisiimii olarak bilinen kristalin bir faz
doniisiimiiniin 6zel bir sekilde ortaya konulusudur. Bu durum kafes yapisimin belirli bir
sicaklikta aniden degistigi kat1 faz doniisimiidiir (Bhattacharya, 2003). Eger celik yiiksek
sicakliktaki Ostenitik fazdan ani olarak sogutulursa (su verme) genellikle sertlesir. Parlatma ve
daglama sonrasinda, ismi ilk olarak Alman metalurjist Adolf Martens tarafindan “martenzit”
olarak verilen ve mikroskopta oldukg¢a ince taneler halinde goriilen bir yapi elde edilir. Bu
yapt atomik difiizyon olmaksizin gerceklesen kafes doniisiimiiniin bir sonucudur. Kiibik
yiizey merkezli kafese sahip Ostenit, makro manada lens ya da masif goriiniimlii bolgeler
iceren kiibik hacim merkezli veya tetragonal hacim merkezli kafeslere doniisiir. Olusan kristal
martenzit kristali ve atomik difiizyon olmaksizin kafes doniisiimii ise martenzitik doniisiim
(MT) olarak anmilir. Martenzitik doniisiim basitce, koordineli doniigiimiin sonucunda olusan
burulma (makaslama) gerilmesini kapsayan bir doniisiim olarak tamimlanabilir (Schimizu ve

Tadaki, 1987).

Sekil bellek etkisi ilk olarak Chang ve Read (1951) tarafindan Au-Cd alagimlarinda
incelenmigtir ve sinirli sayida alagim sisteminde goriilen bir davranmistir (Higgins, 1993). 1965
yilinda A.B.D Donanma Donanim Laboratuarlarinda ilk sekil bellekli Nikel Titanyum alasimi
kesfedildiginde, NiTiNOL ad1 altinda patentlenmistir (Ball, 1999). Sekil Bellekli Alagimlarin
¢ok genis kullanim bulmasim saglayan bir¢ok essiz 6zelligi vardir. Diisiik bir sicaklikta NiTi
alagiminda % 8 civar1 gerinim geri kazanimi elde edilebilir (Otsuka ve Wayman, 1999).
Ancak Buehler ve arkadaslar (1962) esatomik NiTi alasimindaki etkileri kesfettiklerinde bu
arastirma hem metalurji hem de pratik kullanimda ciddi kazan¢ saglamistir (Hodgson vd.,
1992). Sekil bellekli alasimlarin bilinen ilk kayda girmis biiyiikk captaki kullanimi 1971
yilinda, Grumman F-14 savas ucaklarinda ki Titanyum hidrolik tiipleri birbirine baglayan
baglant1 elemanlar1 (coupling) olarak kullanimidir (Otsuka ve Wayman, 1999). Bununla

birlikte ©nemli bir kullanim alan1 da uyaricilardir. Sekil bellekli devre uyaricilarinin
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(actuators) giigc-agirhik orani ¢ok yiiksektir. Ayrica kiiciik boyutta imalat ve diisiik giic
titketimi sekil bellekli uyaricilarin géze ¢arpan 6zellikleridir. Bu tip uyaricilar mikro pensler
ve medikal aygitlarda kullanima olduk¢a uygundur (Jun vd., 2004). Ayrica helisel yaydan
yapilmis frenleme sistemleri (Szilagy, 2005), yapilarda sismik giivenlik barlar1 (Dolce ve
Cardone, 2001), mikro elektromekanik esasl 1s1 iiretecleri (Kirkpatrick vd., 2006), indiiktif
1sitma devre uyaricilar1t (Webster, 2006), kimyasal buhar ¢oktiirme metodu ile sekil bellek
etkisi kazandirilmig uyarict pargalar (Villhard, 2004) ile ortodontik teller ve kopriiler (Chen
vd., 2005) uygulama 6rnekleridir.

Sekil bellekli alagimlar yiiksek korozyon dayanimi, aginma direnci ve yiiksek elektrik direnci
ile yorulma Omiirlerinin sonuna kadar bir¢ok defa kullanim imkéan1 gosterirler. Bu 6zellikler
cok giiclii bir sekilde kimyasal kompozisyona, islem gecmisine ve empiirite oranina baghdir.
Oksijen ve karbon gibi empiiriteler NiTi sekil bellekli alasimlarin 6zelliklerini ¢arpici sekilde
etkiler. Bunlarin penetrasyonu genellikle iiretim ya da islem sirasinda olusur. Ticari iiretim
islemi genellikle yiiksek vakum altinda indiiksiyon ergitmesi ile olur. Sekil bellekli
alagimlarda vakum indiiksiyon ergitmesi genellikle miitkemmel kimyasal homojeniteye sebep

olur (Mehrabi vd., 2006).

Tabiattaki tiim nesnelerin oldugu gibi atomlarmn da koordinasyon degisimine karsi
gosterdikleri bir diren¢ vardir. Bu direng¢ faz doniisiimleri sirasinda 1sitma-sogutma ¢evrimi
esnasinda oOl¢iilebilir belirginlikte goriiliirler. Sekil bellekli alagimlarin karakterleri geregi
kendiliginden gerilme {iiretebilmeleri en gozde oOzelliklerindendir. Bu ozellikleri sebebiyle
deforme edilen Ostenitik fazdaki malzemenin martenzit fazina gegcisi sirasinda, ayni 1sitma-
sogutma cevriminde oldugu gibi atomlarin adeta askeri bir disiplin igerisinde, koordineli
doniisiimii sirasinda da gosterdikleri bir direng vardir. Bu nedenle ister 1sitma-sogutma ile
ister deformasyonla olusturulan c¢evrim sonunda gerceklesen Ostenit-martenzit faz
doniigiimiinde 1s1l, gerilme-gerinim, elektriksel gerilme veya mesafe degisimleri ile beliren
direncler yani histerisizler goriiliir (Ortin ve Delaey, 2002; Yan vd., 2002; Helm ve Haupt,
2002; Seelecke, 2002; Brinson vd., 2004).

Cok eksenli yiikleme altinda TiNi sekil bellekli alagimin faz doniisiimiinde genellikle
dengesiz mekanik davranis ve kismi yayinmalar goriiliir. Dengeli olmayan deformasyon ve
sicaklik bilgileri ile karakterize edilir (Pieczska vd., 2006). Sekil bellekli alasimlar gerilme
ireten martenzitik doniisiim ve gerinim iireten martenzitin yeniden oryantasyonundan dolay1
olusan yiiksek mekanik soniimleme kapasitesine sahiptir (Xie vd., 1989). Eger sekil bellekli

alagimlar, bir uyaricinin ¢alisan bir elemam olarak, bir robot ya da kati hal 1s1 makinesinde
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kullanihiyorsa, sekil bellekli alagimlarin yorulma 6mrii bu aygitlarin gelistirilmesinde dnemli
bir problem haline gelir. NiTi sekil bellekli alagimlarda yorulma limiti, tane boyutunun kiigiik
olmasi sebebiyle yiiksektir (Tobushi vd.,1997). Malzemelerin yorulmasi tekrarli gerinim veya
yiikleme sonucunda 6zelliklerindeki degisimi tanimlar. Yorulma zamanlarinin arastirilmasi
¢ok oncelere uzanir. Yorulma terimi ve yorulma davraniginin teknik 6nemi 19. yy. ortalarinda
Wohlerin meshur S-N temel fikri yayinlandiginda ortaya ¢ikmistir. Metal yorulmasi hakkinda
malzeme bilimi arastirmalar Bauschinger Masing’ in ¢alismalari ile baglamis, neden yorulma
genellikle ¢cekme basma asimetrisi ile alakalidir sorusunu cevaplamiglardir. Bircok bagska
arastirmacilar yorulma alanina katki saglayarak yorulma omriiniin gelisimine katki saglamis
ve bugiin yapisal yorulmanin temeli iyi anlagilir hale gelmistir. Periyodik yiikleme altindaki
farkli miihendislik malzemelerinin davranislart genellikle karmasiktir ve malzeme dayanimu,
mikroyapilari, yiizey kaliteleri ve yorulma yiiklemesi tipine baglidir. Yorulmay: yapisal
yorulma ve fonksiyonel yorulma olarak iki alt bashk altinda incelemek gerekir. Yapisal
yorulma ile sekil bellekli alagimlarin yiiksek tekrarli yiikleme altinda tipki diger miithendislik
malzemelerinde oldugu gibi hasara ugramalart kast edilmektedir. Ancak normal miihendislik
malzemelerinden farkli olarak sekil bellekli alasimlar farkli Ozellikleri farkli sicaklik
kademelerinde gosterir. Fonksiyonel yorulma tekrarli yorulma sirasinda sekil bellekli
alagimlarin fonksiyonel 6zelliklerindeki kayiptir (Bir kademede doniisen uygulamalardaki
isletilebilir yer degisimi veya sanki elastik soniimleme uygulamalarindaki harcanir enerji).
Bazi uygulamalar i¢in yorulma dmrii yaklasik verilebilir, 1s1] valfler icin 10*, ortodontik teller
icin 10°, robot tutucular i¢in 10° ve soniimleyiciler icin 10°® gibi (Egeler vd., 2003).
Enterpolasyon yontemi bilinmeyen bir fonksiyonun bilinen noktalarindan faydalanilarak,
bilinen bir fonksiyon elde etmek olarak Ozetlenebilir. Literatiirde Langrange yontemi
kullanilarak teorik ve niimerik analiz ile modelleme ilk olarak Moumni vd. (2007) tarafindan
kullanilmistir. Bu yontemle histerisiz araliklarinin yiiksek cevrimlerdeki durumu farkli kuvvet

degerleri i¢in ortaya konulabilmektedir.

Bu calismanin deney kisminda, NiTi esash sekil bellekli alasimdan iiretilmis olan yayin
yorulma davranigi ve yay sabitinin belirlenmesi gibi malzeme karakteristigini ortaya koyacak
deneyler yapilmis, yay sabiti ve histerisiz egrileri belirlenmistir. Yorulma deneyleri sirasinda
belirli araliklarla mikroyapilar kontrol edilerek sicaklik ve basma gerilmesi altinda
malzemenin icyapisinda olusan degisiklikler incelenmistir. Sekil bellekli alasimdan iiretilmis
yaym yay sabiti ¢elik yayla mukayese edilmis, martenzitik ve termoelastik martenzitik
durumlar agiklanmistir. Yorulma davranisi belirlenirken degisken sicakliklarda durum

incelenmistir. S6z konusu yaydan 1s1l degerlerin elde edilebilmesi i¢cin Pt-RhPt termoelement
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ve buna bagl bir yazici kullanilmistir. Histerisiz egrileri hem ¢ekme hem de basma gerilmesi
altinda cikarillarak mekanik davramis incelenmistir. NiTi malzemenin kimyasal bilesimini
belirlemek amaciyla EDX analizleri yapilmis, soz konusu kimyasal bilesimdeki yayin Ostenit
ve martenzit doniigiim sicakliklarinin belirlenmesi icin de DSC (Diferansiyel tarama
kalorimetresi) (ASTM, 2004) olciimleri gerceklestirilmistir. Yapilan deneyler 1siginda
malzemenin yapisal ve fonksiyonel yorulma davranisglar incelenmis sonuglar irdelenerek
karakteristigi ortaya konulmustur. Yorulma Deneyleri sonunda histerisiz araliginin
belirlenebilmesine ve hesaba dayali olarak dogrulanabilmesine olanak saglayacak bir
bilgisayar programi yapimi hedeflenmis bu amacla lagrange polinom enterpolasyonu
kullanilarak bir matematiksel model olusturulmustur. S6z konusu model, cekme deneylerinde
elde edilen histerisiz egrileri kullanilarak yapilmistir. Bu yontemle yapilan deneysel

calismalarin sonuclart modelleme ile teyit edilmistir.
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2. SEKIL BELLEKLI NiTi ALASIMLARI

2.1 Genel

Nikel titanyum bimetalik alagim sisteminin orijini, es atomik intermetalik NiTi bilesimidir.
Intermetalik bilesik sira dis1 bir durumdur, ¢iinkii ortam fazla (artik) nikel veya titanyum igin
(diger elementlerdeki gibi) orta oranda ¢oOziiniirliige sahiptir. Bu ¢oziiniirliik, sistemin
mekanik 6zellikleri ve doniisiim 6zelliklerini iyilestirecek bir¢ok elementlerle alasgimlamaya
miisaade eder. Yiizde bir oraninda fazla nikel, en yaygin alagimlama elemanidir. Artik nikel,
doniisiim sicakligini oldukga diisiiriir ve stenitik fazin ¢cekme mukavemetini yiikseltir. Diger
sik kullanilan alagimlama elementleri, demir ve krom doniisiim sicakligini diisiiriir, bakir
histerisiz araligin1 ve martenzitin deformasyon gerilimini azaltir. Oksijen ve karbon gibi genel
safsizlik elementleri doniisiim sicakligini degistirebilir ve mekanik 6zellikleri kétiilestirebilir,

bu elementlerin miktarin1 azaltmak arzulanir (Hodgson vd., 1992).

Martenzitik doniisiimler kat1 hal yapisal degisimleridir. Bu doniisiimler, uzun mesafeli atomik
yaymim icermeyen, kayma benzeri atomik yer degisimleri ile olusan yer degistirici
doniigiimlerdir. Bu tip doniisiimlerde atomlar koordineli olarak yer degistirir, bu yer degisimi;
Homojen kafes deformasyonu, atom diizenlenmeleri, homojen olmayan deformasyon ve kafes
diizenlenmelerinin birlesimidir. Kafes deformasyonu ile atomlarin koordineli hareketi, bir
Bravais kafesini digerine doniistiiriir. Bain carpilmasi olarak adlandirilan kafes deformasyonu

sematik olarak Sekil 2.1.1 de verilmistir (Bor, 1998).

L
12% (@ y
uzama
‘x’/ / 12 %\y-
X uzama

Sekil 2.1.1 Bain tarafindan ortaya konan demir esash alagimlarda goriillen KYM-KHM(THM)

martenzit doniisiimii i¢in kafes iligkisi ve ¢arpilmasi (Cohen ve Wayman, 1981)
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Sekil bellekli alasim martenzitik halde My sicakliginin altinda deforme edilir. Martenzit
deformasyonu, martenzit plakalarinin gerilme ve biiziilmesi ile olur, geleneksel
malzemelerden farkli olarak deformasyon hata seklinde yer almaz. A lizerine isitilirken,
martenzit Ostenitik faza doniismeye ve daha once yapilmis deformasyonu yeniden kazanmaya
baslar. A¢ sicakliginin iizerinde sekil bellekli alasim tamamen Ostenitik faza doniisiir ve
uygulanan deformasyon tam olarak giderilir. Sekil 2.1.2 sicaklik degerlerini tanimlar

(Potluri, 1999).

T

Martenzit,% =

Uzunlukimm) —

-

Mp M Bfy
Sicakhik(*C) —

Sekil 2.1.2: Sabit yiik (gerilme) altinda numune 1sitilip sogutulurken sicaklik doniisiim egrisi,

T: Doniigiim histerisiz aralig1 (Hodgson vd., 1992).

Yiiksek sicakliktaki durumdan diisiik sicakliga doniisiimde (martenzitik doniisiim)
malzemenin, uzunlugu, hacmi ve elektriksel iletkenligi gibi birka¢ 6zelliginde degisiklikler
meydana getirir. Sicaklik yiikselince martenzitten Ostenite geri doniisiim meydana gelir, ancak
bu doniisiimiin gerceklesmesi i¢in sicakligin martenzitik doniisiim sicakligindan daha yiiksek
bir sicaklikta olmasi gerekir. Doniisiim sicakligindaki bir diizeyden diger diizeye degisim

sirasinda olusan bu farklilik (Sekil 2.1.3) “histerisiz * olarak adlandirilir (Ball, 1999).

<4
2
£
2
Martenzit Histerisiz
p-p Arahgn
i
sees
s
-
Suzakhk (*C)

Sekil 2.1.3: Sekil hafizali alagimlarin yeniden bi¢im alma davramislari, yiiksek sicakliktaki

Ostenit ve diisiik sicakliktaki martenzit arasindaki doniisiim histerisizi. (Ball, 1999).
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Bu ozellikler kullanilarak sekil bellekli alasimlarla sensorlar ve kuvvet iiretecleri yapilabilir
(Tobuhi, Hachisuka, Hashimoto, Yamada, 1998). NiTi es atomlu temel ikili sistemlerinin ana
fiziksel ozellikleri ve alasimin tavlanmis, durumdaki bazi mekanik 6zellikleri yaklagik 100°C’
lik bir A degeri icin soyle 6zetlenebilir; Ergime Sicakhigi 1300°C, yogunluk 6.45 g/cm’,
elektriksel diren¢ 100 pQ.cm (Ostenit)-70 uQ.cm (martenzit), Isil iletkenlik 18 w/m.’C
(6stenit)- 8,5 W/m."C (martenzit), Korozyon direnci 300 serisi paslanmaz celigin ya da
titanyum alagimlarinin degerleri ile aynmi, Young modiilii 83 GPa (Ostenit)-28—41 GPa
(martenzit), Akma mukavemeti 195-690 MPa (6stenit)-70-140 MPa (martenzit), Cekme
Mukavemeti 895 (MPa), Doniisiim sicakligi -200 den 110’ a kadar (Hodgson vd., 1992).

Baz1 hallerde % 50’den fazla uygulanan soguk sekillendirmede goriilen sertlesme uygun bir
gerilim giderme tavi ile gerilme rahatlamasini biiyiik miktarda saglayabilir, martenzit deforme
edildiginde Ostenite daha ¢ok mukavemet verir ve malzeme 1sitma ve sogutma ile (iki

kademede doniisiim gosteren sekil bellek) sekil degistirir (Hodgson vd., 1992).

2.2 Faz Diyagram

Faz diyagrami, martenzitik olanlarda dahil tiim faz doniisiimlerini aciklar. Ayrica alagimin
fiziksel Ozelliklerini gelistiren mikroyapiyr kontrol etmek gereklidir. Uzun zaman
netlestirilemeyen ve en sonunda tam olarak tespit edilen Ti-Ni ve Ni-Al alasim sistemlerinin
faz diyagramlar onemlidir. Ciinkii sekil bellekli alagimlarin sekil bellek karakteristiklerini

gelistirmek icin faz diyagramlarindan etkin sekilde faydalanilir (Otsuka ve Ren, 1999).

Esatomik Ni-Ti sekil bellekli alasimlan ti¢ farkli fazi gosterir, CsCl yapisindaki (50:50
kompozisyon oranina sahip ara yer atomlu alagimlar) B2 fazi, Monoklin B19' faz1 ve rombik
R fazi. Genellikle B2 faz1 Ostenitik fazi, B19' faz1 martenzitik fazi tanimlar. Bu fazlar arasinda

ic doniisiim miimkiindiir;
B2+ B19' Monoklin (M), B2<»Rombik (R) ve Rombik(R) <> B19' Monoklin (M)

Her ii¢ doniisiimde martenzitik dontisiimlerin tamaminda olan kafes degisimini gosterir (Kim
vd., 2003). Bu doniisiimler sirasinda, yiiksek sicaklikta, Ostenit martenzit oranindan
bahsetmek gerekir ciinkii doniisiimler gerceklesirken mutlaka yapida Sekil 2.2.1° de
goriildiigli gibi belirli bir oranda doniisime ugramayan miktar korunur (Meier H. ve

Oelschlaeger L., 2003).
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Sekil 2.2.1: Isitma sogutma sirasindaki martenzit yiizdesi degisiminin simiilatif orani

(Meier H. ve Oelschlaeger L., 2003)
Massalski (1990) tarafindan kisa siire once ortaya konan ve yazarlar tarafindan modifiye

edilen faz diyagram Sekil 2.2.2." de goriilmektedir.

Nikel igerigi @d.»)
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

1670°C
1600

Sicaklik ©C)

1455°C
1400

12001

Sicaklik (°C)

(Ni)
1000+

882°C
8004

oo 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Nikel igerigi (2t.%) Ni

Sekil 2.2.2 NiTi faz diyagrami (Otsuka ve Ren, 1999).
Faz diyagraminda Ti,Ni ve TiNis fazlarinin sinmirladigi TiNi fazini iceren ve martenzitik
olarak B2 den B19’ a doniisen merkezi bolge incelenmelidir. Faz diyagrami iizerine ilk
tartisma Duez ve Taylor (1950) ile Margolin (1953) arasinda baglamistir. Duez ve Taylor
TiNi in Ti;Ni ve TiNis> e 650 °C civarinda otektoid dekompozisyonla doniistiigiini iddia
etmis, Margolin ise dekompozisyon iddiasini reddetmis ve TiNi in genis ¢Oziiniirliik siniriin
diisiik cevre sicakliginda oldugunu 6ne siirmiistiir. Ardindan, Poole ve Hume-Rothery (1954)
faz diyagramlariyla alakali deneyler yapmistir. Titanyum’ ca zengin kisimdaki ¢oziiniirliik

sinirinin oldukca dikey oldugunu bu esnada nikel” ce zengin kisimda sicakligin azalmasi ile
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¢Oziiniirliigiin hizla diistiiglinii bulmustur. Wasilenski ve ¢aligma grubu (1971) TiNi ve TiNij
fazlar arasinda Ti,Ni; yeni faz bolgesini bulmus ve 625 °C de peritektoid reaksiyon oldugunu
One siirmiistiir. Ancak bu reaksiyon asla onaylanmamistir. Bu arada, Koskimaki ve ¢alisma
grubu (1969) simdi Ti3Ni4 faz1 olarak bilinen, X fazin1 bulmus, X-fazinin; TizNig4 ve TiNi;’ e
dekompozisyon Oncesi bir ara faz oldugu iddia edilmistir. Boylelikle faz diyagramimi anlamak
daha karmagik hale gelmistir. Nishida ve arkadagslarinin metalografi, elektron mikroskobisi ve
EDS (Enerji yayinimh X ray spektroskopisi) kullanarak yaptiklar genis calismadan sonra
ortak bir anlayis gelistirmistir. Detayli, TTT diyagramlar1 olusturularak, TiNis fazinin denge
fazi oldugunu, Tis;Niy ve Ti;Ni; fazlar, TiNi3’ e gore ara fazlar oldugundan ve yaglanma
zamanina gore s$Oyle bir olusumun gerceklestigini gostermislerdir: TizsNig—Ti,Niz—TiNi;

(Otsuka ve Ren, 1999).

Boylelikle, otektoid dekompozisyon (bir kati eriyigin iki farkli kati faza ayrismasi) fikri
ciiriitiilmiis ve giincel faz diyagrami saglanmis olur. X fazinin kompozisyonu ve TisNig
fazinin yapisi uzun zamandir belirsiz olmasina ragmen, yukarida anlatilan sebeple bu problem
¢Oziilmistiir. Yapimin rombik kafes sistemine sahip R3 grubuna bagli oldugu anlasilmistir

(Otsuka ve Ren, 1999).

NiTi faz diyagrami, bu en Onemli sekil hafizali alasimin sekil hafiza karakteristigini
gelistirmek icin yaygin olarak kullanilir. Ornegin nikel’ ce zengin tarafta ince dagilmis Ti3Nig
cokeltileri sekil hafiza ve siiperelastik karakterlerini gelistirmede c¢ok etkilidir. Ayrica sekil
bellekli alagimlarin iletici uygulamalarinda cok kiigiik sicaklik histerisizlerinde (1-2 K)
olduk¢a kullanislt olma 6zelligi veren R-fazi doniisiimiinii saglamak icin kullanilirlar. R fazi
rombik kafes sisteminde bir fazdir (Liu vd., 2004). R faz1 dstenit ve martenzit fazlar1 arasinda
olusur (Liu vd., 2003). Genellikle soguk islem sonrasinda olusan bir doniisiimle elde edilen
bir fazdir (Sittner vd., 2004). Nikel’ ce zengin NiTi alasimlarinda R fazinin olusumu, diisiik
sicaklikta olusup ¢ozelti i¢ine giren metastabil NigTi; cokeltilerine baghdir (Somsen vd.,
1999). R faz1 doniisiimiinde sicaklik histerisizinin dikkat ¢ekmeyecek kadar diisiik olmasi
sebebiyle olusan entalpi degerinin diisiik olmasi bir¢ok endiistriyel uygulamalarda avantaj
saglar (Stroz, 2002). Ayrica dizilmis ¢Okeltiler malzemenin tiimiinde sekil belek etkisini
gerceklesmesini de saglar. Ote yandan, Ti,Ni faz1 ile ¢cokelme sertlesmesi, titanyumca zengin
tarafta, kalin malzemelerde, ¢oziinebilirlik limiti neredeyse dikey oldugu i¢in kullanilmaz.
Buna ragmen, kristalizasyon sonrasi, B2 ana fazimin direkt olarak amorf fazdan olustugu
piilverizasyonla ¢okelme uygulanmis filmlerde, Ti amorf bolgede hi¢ ¢dziinmemesine ragmen

cokelme setlesmesinde TioNi faz1 ¢okeltilebilir (Otsuka ve Ren, 1999).
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2.3. Deformasyonu tarif eden lineer cebirsel tamim

Deformasyon dogrusalken, su esitlikle temsil edilir.

Xy ap;p A 43 [ X
Yo |F|aa Gy ay ||y, | (2.1)
8 Qs 4z 4z )\ %

Bu matris kapali formiil olarak, r2=Ar; (2.2) seklinde yazilir.

Burada A ajj matrisini gosterir. Esitlik 2.1 kullamlarak A matrisi operatérken herhangi bir r,
vektorii, r, vektoriine doniisebilir. Doniisiimde lineer cebir kullanirken, bir koordinat
dontisimii yapmak gereklidir, ciinkii farkli yapilardaki Ostenit ve martenzit fazindan s6z
edilmektedir. Herhangi bir kristal sisteminde uygulandiginda koordinat déniisiimii icin énemli
bazi formiiller vardir. Temel vektorleri gosteren iki eksenel sistem oldugu varsayilirsa
vektorler a,b,c (buna eski sistem denir) ve A,B,C dir (buna yeni sistem denir). Eksenel
sistemler kullanilarak esitlik (2.3) yazilabilir. Sonra a,b,c’ yi A;B;C’ nin bir fonksiyonu olarak
esitlik (2.3) de yazarsak, esitlik (2.4) elde edilir. Bu esitlikler acik uzayda (matris) eski ve
yeni eksen sistemleri arasindaki iliskiyi gosterir. Bununla beraber benzer esitliklerin esitlik
(2.5) ve (2.6)’da gosterildigi gibi ortak uzayda oldugu goriilebilir. Burada a’,b,c* ortak
uzayda (matris) temel vektorleri a,b,c, ye uygun olarak bulunur ve ayni durum A*, B*, c

icinde gegerlidir (s ve t matris katsayilari).

A=s;1a + sppb + sj3c

B=s>;a + s»pb + sxc 2.3)
C=s31a + sz» b+ s33c

a=tjA + t 2B+ t3C

b=t3A + tpB + t3C 2.4)
c=t31A + tpB +133C

A'=tpa" + tyb +t3c

B'=tpa + twb +tc (2.5)
C* =t3a* + tp3 b* + t3sc*

a =sy A"+ s5 B + s3,C

b =sp A+ spB + s3C (2.6)

Ed * * *
C =813A + 823B + S33C
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Ayrica acik ve ortak uzaydaki keyfi vektor bilesenlerinin 6nemli diger matrisleri sdyledir;

X si1 S12 S13) ( X
y|=|s2 822 823 || Y |(2.7)
Z

S31 832 833 )\ Z

eski A B C yeni

H S11 S12 S13)( h
K |=|s21 82 s23 || k [(2.8)
L

S31 832 $33 / \ [

yeni eski

Burada xyz ve XYZ yo6n ve hkl ve HKL ortak diizlem. Bir vektor veya diizlem i¢in koordinat

doniisiimii uygulanirsa operatorde asagida verilen benzer doniisiime ugrar.
A=R"' AR veya A=R AR" (2.9)
A =R" AR veya A=R A R" (R dikey (orthogonal) oldugunda) (2.10)

A eski sistemde, A ise yeni sistemde operatordiir, R matris rotasyonu, R! ,R matrisinin tersi
ve R" matrisinin transposudur. Martenzitik kristalografisinin hesaplamalarinda genellikle
benzerlik doniisiimii kullanilir. Operatorler bu hesaplamalarda sik¢a Ostenit fazini temsil eder

(Otsuka ve Wayman,1999).

Martenzit kristalinin ana kristalden difiizyon olmaksizin nasil elde edildigi su sekilde

aciklanabilir; Tipik bir 6rnek olarak gayet iyi bilinen celiklerdeki KYM-THM doniisiimii ele
alindiginda, Sekil 2.3.1(a), iki KYM kafesinde belirtilen, eksenel oranin c/a =2 oldugu

THM’ yi gosterir. Boylece, sekildeki x ve y eksenleri uzayarak ve z ekseni daralarak c/a
martenzitin degeri olur ve THM martenziti yaratilmig olur. (Sekil 2.3.1(b)). Mekanizma bir
alagimdan digerine degismesine ragmen, her zaman i¢in Ostenitten martenziti olusturmak;
uzama, daralma ve bir yonde kayma’ nin kombinasyonlart ile miimkiindiir. Eger KYM
kafesin kafes parametresi a, ve THM’ in parametreleri a ve c ise, kafes deformasyonu matrisi

XYZ eksenlerine riayet edilerek denklem 2.11 de soyle gosterilebilir,
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N 0
aO
J2
B=0 2 0 @I
aO
0 o =
ao
@ A

+\<

Sekil 2.3.1. Bain tarafindan ortaya atilan yiizey merkezli kiibik-hacim merkezli tetragonal
(veya kiibik) doniisiim mekanizmasi.(a) xyz, yiizey merkezli kiibik kafeste kristal eksenlerini
ve (b) XYZ, bu eksenlerin tetragonal hacim merkezli martenzit teki durumunu gosterir

(Otsuka ve Wayman,1999).

Benzerlik doniisiimiinii kullanilarak, kafes deformasyon matrisi (B) Ostenitik kafes (sekil

2.3.1 (a) daki xyz eksenlerine sahip kafes) goz oniine alinarak esitlik 2.12 ile aciklanir,
B=R B R’

12 12 0)( J2aa, 0O 0 12 142 0

B=|-142 142 0 0 2aa, 0 M2 142 0] @12
0 0 1 0 0 cla, 0 0 1

Onemli bir bagka bilgide, kafes deformasyonu ile iliskilendirilerek verilen “kafes uyumudur”.
Martenzitik doniisiimiin difiizyonsuz olmasindan dolay1, dstenit ve martenzit fazlar1 arasinda,

yonler ve diizenlerde birebir uyusma vardir. Sekil 2.3.1° den 6 ve m Ostenit ve martenziti
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temsil ederken, [1/2 1/2 0]e ve [1/2 1/2 0 16,[100]y ve [010]y ifadeleri yazilabilir. Ostenit
fazdaki herhangi bir [x y z]s ve (hkl); vektoriiniin, martenzitteki hangi [XYZ],, ve (HKL),

vektoriine uyum gosterdigi buradaki ana (koordinat doniisiimii) problemdir.

xyz ve XYZ sistemi arasindaki doniisimii Sekil 2.3.1 b’ den yazmak basittir. (a)’ daki XYZ
sisteminden (b)’ deki sistemine doniisiirken kafes degisimi (kafes deformasyonundan
kaynaklanan) olusur, fakat miller indisleri bu doniisiimde sabittir. Elde edilen koordinat

dontigiimiiniin esitligi 2.13 asagida verilmistir.

X 172 172 0)(X H 172 -1/2  0)\(h

y |=[-1/2 172 oY [, |Y |= 122 12 0|k | (@213
z 0 0 1)\Z L 0 0 1)\1

eski yeni yeni eski

Bu esitliklerden, [101]g’ in [111]y’ ye [112]s’ in [011]y ye ve (111)¢ in (011)y’ ye uyum
gosterdigi bulunur (Otsuka ve Wayman,1999).

Kafes uyumu ile ilgili bir bagka bilgide uyum varyantidir. Sekil 2.3.1° de, z eksenini
martenzitin ¢ ekseni olarak se¢ildiginde x ve y eksenleri de, martenzitin ¢ ekseni olarak
secilebilir. Boylece, iic uyum varyantt KYM-THM doniisiimiinde miimkiindiir (Otsuka ve

Wayman,1999).

Degisik martenzitik doniistimlerde bircok yapi degisimi vardir, B fazi alasgimlar1 6nemlidir.
Bunlar; Au-Cd, Ag-Cd, Cu-Al-(Ni), Cu-Zn-(Al) gibi B faz1 alagimlaridir ve elektron/atom
orani ile tanimlanirlar, KHM veya diizenli KHM yapilar1 sinirinda konumlandigindan kararh
hale gelirler. Diizenli KHM yapilar genellikle B2 tipi veya DO3 (Kafes dizilimi CusAl alagimi
gibi olan diizenli yapilar) tipidir. Sicakligin diistiriilmesi ile, bu diizenli KHM yapilar
martenzitik degisimle siki paket haline gelirler. Bunlar; iki boyutlu siki1 paket diizenli (bazal
diizen) “uzun periyot yigilma diizenli yap1” olarak adlandirilirlar. Gibbs serbest enerjisindeki
entropi diisiik sicaklikta ¢ok kiiclik bir degere geldiginde, i¢ enerji azalmasi artar. Nishijama
ve Kojiwara (1963)’ nin arastirmasina takiben Sekil 2.3.2° yi kullanarak B2 tipi Ostenit icin
yapt degisimi tanimlanmistir, DO; tipi Ostenit icinde durum benzerdir. B2 tipi Ostenit faz
yapisi Sekil 2.3.2 (a)’ da goriilmektedir. Bu yap1 (110)g, diizleminde yigilmis A;B;AB;....
diizeninde Sekil 2.3.2 (b)’ deki gibi goriilebilir. Martenzitik doniisiim sirasinda (110)g;
diizlemi Sekil 2.3.2 (c) de bir¢cok (001),, diizlemi siki paketinde goriilebilir; (001)g, icin

boyunca daralma ve (110)g, boyunca uzama sonunda ag¢1 70° 32’dan 60°’ye yaklasir. Bir kez
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diizlem Sekil 2.3.2 (c)’ deki gibi sik1 pakete geldiginde, ii¢ farkli yigilma pozisyonu A,B,C
Sekil 2.3.2 (c) de gosterilir. Sonra degisik yigilma diizenli yapilar olusturulabilir. Teorik
olarak, sonsuz sayida uzun periyot yi1gilma diizenli yap1 olusturulabilir, fakat pratik olarak ilk
ticti Sekil 2.3.2 (d-f) en geneli ve dordiincii Sekil 2.3.2 (g) yeni olamidir. Bu uzun periyot

yigilma diizenlini tanimlayacak iki sistem vardir,

T [001]B.

re— [001kz——>

@ 2HQD © 9REID); ® 3R ® RED:

Sekil 2.3.2. B2 6stenit fazindan farkli martenzitik yapilara uzun periyotlu yigilma diizenli

yap1 degisimi (Otsuka ve Wayman,1999).

Ramsdel ve Zdanov isaret sistemi. Bu isaret sistemi soyle acgiklanabilir (d) de, ¢ ekseni
boyunca (taban diizlemine dik olan yon) periyot 2 (siki paket sayisi) dir ve dizilim
onemsizken simetri hekzagonaldir. Bu yiizden, Ramsdel sisteminde bu 2H ile gosterilir.
Parantez icindeki Zdanov sembolleri, yelkovan doniis yoniinde (+ sayilar) ve yelkovan

doniisiim ters yOniinde (-sayilar) tabaka sayisim1 verir. Bu halde (d) yigilma siralanmasi

ABAB..... iken (1 1) olarak yazilir. (e) deki durumda periyot 9 ve simetri rombikdir. Boylece,
Ramsdel sisteminde bu 9R olarak adlandirilir. (g) durumunda ise, simetrik olmayan rombik
kafes siralanisi, simetri ihmal edilerek 7R adlandirmasi ile kullanilir. (f) rombik diziliminde
iki isaret siteminin de kullanimi kolayca anlasilir (Otsuka ve Wayman,1999). Katmanlanma
Ostenit fazdaki diizenlenmeye baglidir. Siki paket diizlemlerin ii¢ ¢esidini A,B,C iceren 3R
veya 9R martenzit yapilar1 B, tipinde ana faza sahip alasimlarda goriiliir. Siki1 paket
diizlemlerin ana ¢esidini A,B,C,A’,B’,C’ iceren 6R veya 18R martenzit yapilar1 B; tipinde ana
faza sahip alasimlarda goriiliir. Fakat 2H martenzit yapis1 her iki tip Ostenitik fazdan gelen

alagimlardan goriilebilir. Daha once tarif edilen a;’, B’ ve y;” martenzitler sirasiyla 6R, 18R
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ve 2H katmanli martenzit yapilaridir. op’, 2’ ve y»’ martenzitleri ise sirasiyla 3R, 9R ve 2H
katmanli martenzit yapilarina denk gelirler. Cesitli katmanli diizenli martenzit yapilar Sekil

2.3.3’ de verilmistir. Bu yapilara ait katmanlanma siralamasi soyledir;

18 R(2)

Sekil 2.3.3 Cesitli katmanlanma siralamalarina sahip uzun katmanli diizenli martenzit kristal

yapilart (Bor, 1998).
2H — ABveyaB’AB veya B’
3R — ABCABC
6R — AB’CA’BC’A
9R — ABCBCACABA
18R; — AB’CB’CA’CA’'BA’BC’BC’AC’AB’A

18R, — AB’AB’CA’CA’CA’BC’BC’BC’AB’A
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sik1 paket diizlemlerdeki atomlar bir altigen iginde diizenlendiklerinde, birinci ve ikinci

seviyelerin katmanlanma pozisyonlar1 Ostenit fazin [110] yonii boyunca yer alan, sifirinct
seviyeye kiyasla sirasiyla 1/3 ve 2/3’ dedir. Sonug olarak, birim kafesin uzunlugu c ekseni
boyunca degisik uzun katmanli diizenli yapilardaki siki paket diizlemlerin sayisindan
belirlenebilir. Ustelik ¢ ekseni sifirinci seviyeye kiyasla dik ac1 yaptigindan uzun katmanlh

diizenli yapilar genellikle ortorombik kafesler olarak tarif edilirler (Bor, 1998).
2.4. Martenzitik Doniisiim Termodinamigi

Ostenit martenzit doniisiimiinii meydana getiren durumda martenzit fazi kimyasal serbest
enerjisi Ostenit fazinin kimyasal enerjisinden diisiik olmalidir. Buna ragmen, doniigiim
kimyasal olmayan asir1 serbest enerjiyi (doniisiim gerinim enerjisi ve ara yiizey enerjisi)
gerektirir. Eger her iki fazin arasindaki kimyasal serbest enerjilerin farki gerekli olan kimyasal

olmayan serbest enerjilerin farkindan biiyiik degilse, doniisiim baslamaz.

Diger bir deyisle, serbest enerji gereklidir. Eger numune uygun diisiik bir sicakliga ani
sogutulmussa, M=T, esitlik sicakliginin iizerinde bir sicakliktan Martenzit ve dstenit fazinin
kimyasal serbest enerjileri esit oldugundan doniisiim gecerli olmaz. Tersinir doniisiim icin

ayrica bir serbest enerji gerekli degildir; Numune uygun yiiksek sicakliga ani 1sitilmahdir.

= ‘Serbest Enerji (Araylizey Enerjisi,
I_% -~ Ddnisim Gerinim Enerjisi v.b.)
8
a2 i
8 Martenzit (M)
ﬁ Asin Sogutma B o
g Derecesi Ostenit (O)
¥ o H
]
Ms To
Sicaklk

Sekil 2.4.1 Ostenit ve martenzit fazlariin sicaklik — kimyasal serbest enerjiye baglilik

diyagram1 ve martenzitik doniisiimlerle iliskisi (Schimizu ve Tadaki, 1987).

Bu verilerle r acil1 ve en fazla kalinligi 2t (r>>t) olan masif (lens) bicimli M kristalinin (Sekil

2.4.2) ¢ekirdeklendigini diisiiniirsek, ara yiizey enerjisi 27’0 (2.14) ile ifade edilir.

Burada 27z* yaklasik yiizey alam ve o her bir alan icin ara yiizey enerjisidir. Anlatim degeri

biiyiik Olclide Ostenit martenzit ara ylizeyinde uyumlu gerinim derecesine baglidir. Ara
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yiizeyin frank dislokasyon halkalaria bagli oldugunu ve ¢ mn (5,01-10,03)x10” joule/cm?

oldugunu diisiinelim. Burada,

Sekil 2.4.2 Lens bicimli martenzit kristali (Schimizu ve Tadaki, 1987).

r: lens bicimli martenzit kristalindeki Ostenit ve martenzit arasindaki a¢1 (Sekil 2.4.2), t: lens
bigimli kristal kalinlig1, To: Ostenit martenzit kimyasal enerjilerinin esit oldugu sicaklik A ve

B: Elastik gerinim enerji katsayilaridir.

Xt

Elastik gerinim enerjisi ﬂ'rzt(A j:ﬂrtzA (2.15.), zr’*t Monoklin kristalinin yaklasik

r

. AX
hacmi ve (
r

tj her bir birim hacim i¢in elastik gerinim enerjisidir. Bu gerinim enerjisi
tahminen 25°C de 2901 joule/cm3 olur (Schimizu ve Tadaki, 1987). Bu tip elastik gerinim
numune 1sitildiginda genellikle tersinir doniisiimii ilerletmek i¢in yeterince biiyiik degildir,
fakat bazi alagimlarda tersinir doniisiim termoelastik olur. Yukarida anlatilanlardan bagimsiz
olarak, plastik deformasyona bagl baska diger enerjiler ve elastik salinimlar vardir. Martenzit
kristalindeki kafes degismeyen gerinimi ikizlenme ve kayma deformasyonu gerektirir. Ciinkii
kayma deformasyonu Ostenit kristali ¢evresinde de olur her iki tip plastik deformasyon icin

enerji gereksinimi asir1 olur. Monoklin kristali ¢evresinde plastik deformasyon meydana

geldigini diistinelim, Elastik enerji,

mz{thj = mB dir. (2.16)
r

Bununla beraber B nin kantitatif spesifikasyonu kararsiz kalmistir. Elastik salinim enerjisinin
kiigiik oldugu diisliniilmesine ragmen, kimyasal olmayan serbest enerjinin doniigiim
esnasindaki ana formlari, formiil (2.14), (2.15), (2.16) dir. Bundan dolayi, Monoklin kristali
cekirdegine baglh toplam enerji degisimi esitlik (2.17) de verilir;

AG = m’tAg, + 2’0 + mt’ (A+ B) esitlik (2.17)

Burada Ag_her bir hacim icin kimyasal serbest enerji degisimidir. My sicakliginda, r ag¢ili
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masif sekilli M kristali kritik bir degeri asmaz, kimyasal serbest enerji degisimindeki degisim
formiil (2.17) nin sag tarafindaki ilk terim kimyasal olmayan serbest enerjilerin ikinci ve
ticlincti terimleri tarafindan verilir. Cekirdekler biiyiir ve doniisiim gergeklesir. T, ve M;
arasindaki farklilik soguma derecesini belirtir. 6 ya baglh olan (A+B) elastiklik enerji
katsayilar1 ve iki faz arasindaki yapisal degisim, cekirdegin biiyiikliik oranindaki artisa
baglhdir. Demir alagimlan ve gelikteki doniisiimlerin sogutma derecesi 200°C olabilir, Ama

sekil bellekli alasimlarda bu deger sadece 5-30 °C arasindadir (Cizelge 2.4.1).

Cizelge 2.4.1.: Sekil bellek etkisi gosteren alagimlar i¢in veriler (Schimizu ve Tadaki, 1987)

Alasim Bilesim Mg (°C) |Doniisiim Doniistim Tipi Diizenli Hacim
Sicaklik veya Degisimi
Histerisiz(°C) Diizensiz
AgCd 44~49at.%Cd -190~-50 [~15 B2—>M2H Diizenli -0.16
AuCd 46.5~50at.%Cd __ [30~100 |~15 B2—M2H Diizenli -0.41
CuAINi 14~14.5wt. %Al |-140~100 |~35 DO:—2H Diizenli -0.30
3~4.5wt.%Ni
CuAuZn 23~28at.%Au -190~40 |~6 21 ->MI18R Diizenli -0.25
45~47at.%Zn
CuSn ~15at.%Sn 120~30 DO:;—2H veva 18R Diizenli
CuZn 38.5~41.5wt.%Zn |-180~100 |~10 B2—9R veya M9R Diizenli -0.5
CuZnX Birkac ag. %X ~10 DO:— 18R veya M18R |Diizenli
InTi 18~23at.%Ti 60~100 [~4 KYM—->TYM Diizensiz  |-0.2
NiAl 36~38a8.%Al -180 ~10 B2—M3R Diizenli -0.42
TiNi 49~51at. %Ni -50~100 |~30 B2—-B19’ Diizenli -0.34
FePt ~25at. %Pt ~-130 ~4 L1—->THM Diizenli 0.8~-0.5
FePd ~30at.%Pd ~-100 KYM—->TYM—-THM |Diizensiz
MnCu 5~35at.%Cu -250~180 [~25 KYM—->TYM Diizensiz

2.5. Termoelastik Martenzitik Doniisiim Termodinamigi:

Fe-30 at. % Ni ve Au — 47,5 at. Cd alasim i¢in martenzitik ve Ostenitik doniisiimlerin
elektriksel dirence karsilik gelen varyant durumlar bir kalip olarak incelenebilir. Sekil 2.5.1°
termoelastik ve termoelastik olmayan durum igin martenzitik ve tersinir doniisii
gostermektedir. FeNi alasgimlarinin dontisiim sicaklik histerisizleri (As-M;) ¢ok genistir,
yaklagik 400 °C. AuCd i¢in ise (As-Ms) 15 °C dir. Bu gosterir ki serbest enerji ve boylelikle

doniisiim icin gerekli olan kimyasal olmayan serbest enerji FeNi i¢in yiiksek ve AuCd icin

kiigiiktiir. AuCd alagiminda, bu durum, ara yiizey enerjisi formiiliiniin 2’0 (2.14) oldugu

X
ve plastik deformasyon ig¢in isemzt(B

tJ:ﬂrtzB (2.16) oldugu ve bu degerin ihmal
,

edilebilecek kadar kiiciik oldugu seklinde goriiliir. Bu halde doniisiim esnasindaki enerji
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degisimi AG = m’tAg, +mt*A (2.18) dir. Boylelikle doniisiimler sadece 1s1l ve elastik halle

karakterize edilirler. Bundan dolayi, My altinda numune sogutulurken martenzit kristalleri
sogur ve kesin bir boyuta ulasildiktan sonra, 1s1l kimyasal serbest enerjideki biiylimeler
minimum degere yakinlagir, gelisme durur. Isil ve elastik etkiler arasindaki esitlik bize
“termoelastiklik” kavramini verir. Bir kez bu 1s1l esitlige ulasildiginda, eger numune 1sitilir
veya sogutulur veya disaridan bir giic uygulanirsa, 1s1l esitlik bozulur ve stabilize martenzit
kristalleri gelisme veya kiigiilmeye baslar, bu tip martenzitik doniisiim “termoelastik™ olarak

adlandirilir (Schimizu ve Tadaki, 1987).

1.001~

=]

g Ms=243K

> 075

2 Ms=331K

g V5251475

8 os0- ’ﬂ/A:"C" As=663K

=i

3 ! AN

% As=347K y

=2 70:30

025 Fe-Ni
[ A R T NI N
173 273 373 473 573 673 7173
Sicaklik [K]

Sekil 2.5.1 Fe-Ni ve Au-Cd alagimlarinin 1sitma ve sogutma esnasindaki elektrik direnci
degisimleri, Termoelastik ve termoelastik olmayan doniigiimler icin martenzitik ve tersinir

doniisiim (Otsuka ve Wayman,1999)

Isik metal mikroskobunda c¢ekilmis olan fotograflar CuAINi numunesinin sogutuldugunda
termoelastik M kristalinin dereceli gelisimini ve 1sitma esnasinda dereceli biiziilmesini
gosterir (Sekil 2.5.2). Aym sekilde gelisme ve biiziilme disaridan kuvvet uygulamasiyla da
elde edilebilir (Schimizu ve Tadaki, 1987).

~— Sogutma (Tane olusumu)

e EE

_, Isitma (Tane Biizalmesi)

Sekil 2.5.2 CuAINi alasiminda Termoelastik Martenzit Kristallerinin 1sitma ve sogutmaya

bagl olarak gelisme ve biiziilmenin optik mikroskopta goriiniimii (Schimizu ve Tadaki, 1987)
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Termoelastik martenzitik doniisim gergeklesirken, her ara ylizey enerjisi ve plastik
deformasyon i¢in gerekli enerji ¢ok kiiciiktiir ve ihmal edilir. Doniisiim sirasindaki yapi
degisimi ve sonucundaki hacim degisiminin her ikisi de kiigiiktiir ve Ostenit faz kafesi ve
martenzit faz kafesi arasinda cok iyi yapisma miimkiin olabilir. Genellikle, bu durum Ostenit
faz1 diizenli yap1 oldugunda elde edilir. Termoelastik martenzitik doniigiimler icin cesitli
alagimlar ve bundan dolay1 sekil bellek etkisi olusur. Bu alagimlarin kimyasal bilesimi, M
sicakligi, doniisiim sicaklik histerisiz degerleri, kristal yapidaki degisimi, diizenli yapida olup
olmadig1 ve hacim degisimi Cizelge 2.4.1° de verilmistir. Arta kalan iki veya iic alagim
diizensiz yapidir ama doniigiim sirasinda isleyen kafes uyumu diizenli yapilara esit bir yapi

elde edilmesini saglar (Schimizu ve Tadaki, 1987).

Termoelastik martenzitik olmayan doniisiimlerde bu durum FeNi ve diger alasimlarda olusur,
martenzit tek kristalleri neredeyse cabucak son boyutuna kadar gelisir ve diisen sicaklikla
daha fazla gelismez. Bu M kristalleri tersinir doniisiim gecirirken bunlar kii¢iilmez ve stenit
fazinin eski durumuna gelmez. Ostenit fazindan martenzit kristallerinin ¢ekirdeklenme ve
biiyiimesi ile olur. Tersinir doniisiimde ise Ostenit fazi kristallerinin ¢ekirdeklenme ve

gelisimleri martenzit fazi igerisinde olur. Buna gore gelisim doniistimiinde serbest enerji

AG"™" ve tersinir doniisiimdeki AGY ", To sicakliginda birbirine esit ve her iki kuvvetin
bileskesi neredeyse sifirdir. Ciinkili asir1 sogumanin (T,-Mg) ve agirt 1sitmanin (Ag-Msg)

derecelerinin esit oldugu diistiniilebilir ve T, sicakliginda sicakligi yaklasik olarak;
1
T, = E(AS +M;) (2.19)

Bununla beraber, termoelastik martenzitik doniisiimlerde, martenzit kristali ¢ekirdeklendikten
sonra sicaklik degisimine uygun olarak gelisir veya kaybolur. Bu sebeple termoelastik
olmayan dontisiimlerden farkli termodinamik davranislar vardir. Bazi alagimlarda martenzitik
dontisiimdeki elektriksel direng ve sicaklik egrileri Sekil 2.5.3” de verilmistir. Sekil 2.12 (b)’
de goriildiigii gibi Ag sicakligi Mg sicakligindan diisiiktiir. Bu halde formiil (2.19)
uygulandiginda termodinamik agidan uygun olmayan bir hal olarak T, Mg sicakliindan
diisiik olabilir. Bu yiizden termoelastik martenzitik doniisiim formiil (2.19) kullanilarak analiz

edilemez (Schimizu ve Tadaki, 1987).
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Sekil 2.5.3 Termoelastik martenzitik doniisiim icin elektriksel direng-sicaklik egrileri

(Schimizu ve Tadaki, 1987).

Termoelastik martenzitik doniisiimlerde deneysel olarak gozlemlenen, martenzit kristalleri Mg
sicaklifinda olusup, sonra As sicakliginda tersinir doniisiimiin artan sicaklikla gercekleserek
Ostenit kristalinin olustugudur. Termoelastik martenzitik doniisiimlerde serbest enerjideki

toplam degisim soyle ifade edilebilir;

AG(T)*™ = Ag o7 (T)+ 8(Ag,. """ )+ Ag O (2.20)
Tersinir doniisiim icin, toplam degisim ise;

AG(T)"™" = Ag "™ (T)+6(8g,." ™) + Ag "7 2.21)

Ag. kimyasal serbest enerji degisimi ve J(Ag, )kimyasal olmayan serbest enerji artigidir.
Enerji ifadesi Agg mevcut martenzit kristalinin kaybolmasi veya olusmasi ile yeni martenzit

kristalinin olusum ya da yok olusu diren¢ kuvvetlerine esittir. Yukarida bahsedilen deneysel

veriler 15181nda Ostenit—martenzit doniisiimii (Schimizu ve Tadaki, 1987).
AG(T)™M <0 (2.22)

ve T=Ms oldugunda,

AG(T)°™M =0 (2.23)

Ote yandan, martenzit—dstenit tersinir doniisiimde

AG(T)"?% <0 (2.24)

ve T=A¢ oldugunda
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AG(T)"% =0 (2.25)
(2.20) ve (2.21) formiilleri ile agsagidaki esitlikler olusur
Ag M (M) =-Ag ") (2.26)
Ag "M (T) = Ag M7 (T,) =0 (2.27)
Ag, 07" =-Ag, M (2.28)
Ag 07" = Ag "0 = Ag, (2.28)
O—M

Ag. (T) To ile genisletilebilir

dAgc 0—-M (TO )
dT

Ag 07N (T,) + AT +8(Ag, 07" )+ Ag(2.29)

T=Mjs oldugunda esitlik sifira esit olur. Buna gore formiil (2.27) Mg sicakliginda
dA 0-M T i
gC—T(O)AT +3(Ag, """+ Ags =0(2.30)

Bu esitlikten su sonucu elde edebiliriz,

(=9
AT = OB8uc )+ 885 (5 31
dAge " (1)
dT
AT=— 585 (33
dAg O (T,)
dT
dAg °~" (T,)

T > 0(2.33) (Schimizu ve Tadaki, 1987)

AT <0Oiken, T =M, =T, + AT esitliginden kolayca su yazilabilir (Schimizu ve Tadaki,
1987)

M;s<T, (2.34)

M—0

Aym sekilde Ag . (T') carpimini tersinir doniisiimde T, sicaklig1 yerine yazarsak
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A 0—-M T o
MAT + 5(AgncM 0)+Ag s bulunur. T=A¢ oldugunda bu denklemin O a esit

oldugunu g6z 6niinde bulundurursak

Ag

AT =————25— (2.35)
dAg M 70(T,)
dT
M <0 (2.36)
dT
Agg >0

AT > Ooldugunda T=A=(T,+AT)>T, esitligi izlendiginde A¢>T,. Boylece sonraki esitlik:
AT >Mg (2.37)

Eger (As-Ms) kiigiik ve asirt sogutma ve asiri 1sitma esit ise,
1
T, =E(MS +A,) (2.38)

elde edilir.

Termoelastik martenzitik doniisiimde bir baska denge sicaklign T', vardir. Doniisiim
baslamadan once sistemdeki tek kimyasal serbest enerji degisimi, T=T, oldugunda asagidaki

gibidir (Schimizu ve Tadaki, 1987);

AGOM=Ag O~M=0 (2.39)

Ayrica, doniisiim gerceklesirken Agn.” ™ , My sicakliginda doyma oranini arttirir ve tam
doygun hale gelir. Bu yiizden tersinir doniisiimde kimyasal serbest enerjiye ek olarak,
kimyasal olmayan terim AgnCM_’(j g6z Oniine alinmalidir. Eger kesin bir formiil yazmak

gerekirse T', gbz Oniine alinarak su formiil yazilmalidir (Schimizu ve Tadaki, 1987),
AGMOP=Ag M~O4 Ao, M~0=0  (2.40) (Schimizu ve Tadaki, 1987)

Tipkt Tyt buldugumuz gibi, T', sicakliginda AgCMHO(T) ve AgCOHM(T) geniglemesini
yapabiliriz. M ve Ay sicakliklarimin formiil (2.22) ve (2.24)’e gore durumlan sirasiyla Mg ve

Arigin, T, a paralele olarak hesaplanirsa (Schimizu ve Tadaki, 1987),

M<T,' <A,
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T,, Sekil 2.5.3 (a) durumu i¢in diisiiniildiigiinde, esitlik (2.41) yazilabilir.

|
T, ZE(AS +M,) 2.41)
T, ve Toy ve My , My, A ve Af sicakliklar arasindaki iliski Sekil 2.5.3 (b) de verilmistir.
Diyagramda goriildiigii gibi (Schimizu ve Tadaki, 1987),

AST>SMSAST>Mr (2.42)

Yazilacak olursa, Tip 2 olarak adlandirdigimiz termoelastik martenzitik doniisiimiin

gerceklestigini soyleyebiliriz. Eger Sekil 2.5.3 (a) da ki durum (Schimizu ve Tadaki, 1987),
ASAST ST >MS>M; (2.43)

Yazilacak olursa, Tip 1 olarak adlandirdifimiz termoelastik martenzitik doniisiimiin
gerceklestigini soyleyebiliriz. AuCd ve CuAlINi alagimlan Tip 1, FesPt, InTi, NiTi, CuZn,
AgCd, AuZn ve NiAl alasimlan Tip 2 doniisiimiine ugrarlar (Schimizu ve Tadaki, 1987).

2.6. Uretim Teknigi:

NiTi Sekil Bellekli Alagimlarin tiretim teknigi birbirini takip eden ergitme ve ingot eldesi,
sekillendirme ile tel ya da levha ara iiriin eldesi ve sekil bellek 1s1l iglemi sonunda iiriin eldesi
boliimlerini igerir. Ilk kademe olan ergitme basamaginda sekil bellek etkisi gosterebilen
alagim kompozisyonu yaklasik % 50(ag) Ti-Ni oldugundan bu orandaki tiim ergitmelerin
genellikle vakum altinda yapilmas: gerekir. Ciinkii oksijene afinitesi yiiksek olan bu
elementlerin oksitlenerek amaclanan iriinii eldesi miimkiin olamamaktadir. Bu nedenle
islemlerin genel itibariyle vakum altinda gerceklestirilmesi gerekir (Wu, 2001). Bu ailedeki
alagimlarin kullanimindaki en biiyiik zorluk uygun islemler gelistirildiginde istenen 6zellikleri
saglamaktir. Plazma ark ergitme, elektron 1smimi (elektron beam) ergitilmesi veya vakum
altinda ergitme metotlan ticari olarak kullanilir (Hodgson vd., 1992). Bu sekilde iki farkli
ergitme yonteminin sikhikla kullanildigim belirtmek gerekir. Vakum Indiiksiyon ergitme
metodu (VIM) eriyik banyoyu daha iyi karstirdigi icin oldukca avantajiidir (Zhang vd.,
2005). Diger yontem Vakum arc ergitmesi metodudur (VAM) ve bu yontemde ise dar ergitme
zonu ve kimyasal homojenite saglayamama problemi olabilir (Nayana vd., 2007). Tavsiye
edilen pota malzemesi grafit ya da kalsiyumoksit (CaO) tir. Aliiminyumoksit ya da
magnezyumoksit pota eriyik malzemeyi etkileyebilecek kadar yiiksek oksijen iceriginden
dolay1 kullanima uygun degildir. Grafit pota kullanilmas1 halinde oksijen yerine yiiksek

karbon tehlikesi ile karsilasilir. Karbon icerigi biiyilk oranda ergitme sicakligina baglidir.
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Eriyik 1450 °C ve iizeri bir sicakliga ulasacaksa karbon problemi sebebiyle grafit pota
kullanilamaz. Stokiyometrik NiTi alagiminin ergime sicakligi 1310 °C civarn1 oldugundan
ergitme isleminin bu degerin hemen altinda yani nispeten diigiik bir sicaklikta yapilmasi
gerekir. Boylelikle 200-500 ppm. lik sekil bellek etkisini etkileyemeyecek kadar kiiciik bir
karbon icerigi saglanabilir. Ergitme islemi sonuglanmadan 6nce numune alinarak DSC analizi
ile A¢ sicakligi kontrol edilir ve kullanim yeri goz Oniine alinarak uygun alasim elementi ile bu

sicaklik degeri gerekli goriiliiyorsa diisiiriilebilir (Suzuki, 1999).

Elde edilen ingotlar kontrollii atmosferli (genellikle argon atmosfer) firinda ¢ozeltiye alma
tavina tabi tutulur. Daha sonra cesitli sicak sekillendirme islemleri ile boyut indirgemesi
gerceklesir. Dovme (Scherngell ve Kneissl, 1998), haddeleme (Frick vd., 2005) ve ekstriizyon
(Miiller, 2001) en ¢ok kullanilan yontemlerdir. 325 °C civar1 ¢cekme dayanim diiser ve 380 °C
civarinda bu diisiis en yiiksek degere ulagir. Uzama yaklasik 530 °C de artar ve yaklasik 630
°C de bu deger % 100’ e ulasir. Yiiksek sicakliklarda NiTi alasimlarinin sicak sekillendirme
islemini kisitlayan oksidasyon problemi oldugu g6z 6niinde bulundurulursa, yaklagik 800 °C
optimum caligsma sicakligi olarak sdylenebilir (Suzuki, 1999). Tel ¢cekme, cok genis kullanilan
tekniktir ve mitkemmel yiizey 6zellikleri ve 0,05 mm kadar ince ol¢iiler saglanabilir (Hodgson

vd., 1992).

Ni-Ti alagimi belirli bir tip intermetalik bir bilesik olusturmasma ragmen soguk halde
calisilabilir (kat1 hal), fakat soguk sekillendirme oldukca zordur. Soguk sekil verme islemi
sicak sekillendirmeye gore daha c¢ok zorluklar gosterir. Calisabilirlik genellikle alagim
bilesimine baghdir ve Ni igeriginin 51 at. % Degerinin iizerine ¢ikmasi ile gittikge zorlasir
(Suzuki, 1999). Soguk sekil verme islemi malzemede kirilma ve kopmalart 6nlemek igin
birkag basamakta uygulanip her bir basamak arasinda malzemeye rahatlatma tavi
uygulanmasi ile gerceklestirilebilir. Cesitli soguk sekil verme islemleri uygulanabilir bunlar
soguk haddeleme, profil cekme ve tel cekme olarak siralanabilir (Liu, 2000). Tavlanmig NiTi
alagimmin cekme dayanimi 100 MPa civandir ve bu deger tavlanmis bakir ya da
aliiminyumun ¢ekme dayanim degerinden daha diisiiktiir. NiTi tel deforme edildiginde ¢ekme
dayanimi % 10 artar ve 1000 MPa degerine gelir. Soguk ¢ekme isleminde ¢ekme dayanimi

1500 MPa degerinin iizerine ¢ikar (Suzuki, 1999).

NiTi alagimlarindan talagh sekillendirme zordur. Tornalama ve frezeleme Ozel takim ve
uygulamalar kullanilmadiginda ¢ok zordur. Bu alasimlara kaynak lehim veya sert lehim
uygulamak genellikle zordur. Bu malzemelere eger kalinlik az ise taslama, zzimparalama veya

kesme gibi asindiric1 islemler uygulandiginda iyi sonug¢ alinabilir (Hodgson vd., 1992).
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2.6.1. Sekil Bellek Etkisinin Isil Islemle Saglanmasi:

Bellege yerlesecek seklini vermek igin 1s1l islem genellikle 300 — 600°C arasi yapilir, eger
yeterli zaman verilirse 300 — 350 °C araligina kadar, inilebilir. NiTi parcalar, 1s1l islem
sirasinda bellege yerlesmesi istenen sekil yerlestirilirken, yeniden sekillendirilme ihtiyact
duyabilir, aksi takdirde sekil olusumu gerceklesmeyebilir (Hodgson vd., 1992). Sekil bellek
1s1l islemi sekil bellekli alasimin elde edilmesinde en 6nemli kademedir ve bu islem oksit
etkilerinden korunmak i¢in genellikle vakum ya da kontrollii atmosfere sahip bir firinda inert
gaz altinda gerceklestirilir. Soguk islem sonrasinda elde edilen yar1 mamul (tel, ince levha, ya
da profil) bellege alinacak sekle zorlamali olarak sokularak sekil bellek 1s1l islemiyle 1sitma
sogutma ¢evrimine sokulur. Bu nedenle termomekanik bir islem oldugu da sdylenebilir. Bu
1sitma sogutma (Ostenit-martenzit) ¢evrimi sirasinda faz doniistimii gergeklesirken kafeslerin
birbirine gore belirli bir diizende konumlanmasi saglanir. Olusan ¢okeltilerle (Ni3Tis4, NiTis
gibi) desteklenen yapi1 makro manada belirli bir sekli bellegine yerlestirmis olur (Liu vd.,
2006; Holec vd., 2006; Favier vd., 2006; Braz Fernandes vd., 2007). Akim semas1 sematik
olarak Sekil 2.6.1.1 de goriilmektedir

Alternatif tiretim teknikleri mevcuttur. Bilesim gradyent farkindan faydalanilarak malzeme
izerine yliksek vakumla sekil bellekli film kaplamasi ve iki kademede doniisiim gosteren

sekil bellek etkisi olusturmak alternatif {iretim teknigine 6rnektir (Jardin, 2006).

3 Vakum altmda
Ergitme VIM,VAM 1250 C
Sekillendirme|(Sicak)

Dévme

Fkstriizvon

II

0,05 min. ye

| +
el Cekme| 5.,

—{Haddeleme |
—Tel Cekme
Isil Egitim | miTi Alasma (LLLITITT

Sabitleme

Is1l Siirecler

Isitma 300600 C aras: yapir
Sogutma hava, su

Sekil 2.6.1.1 Sekil bellek 1s1] iglemi akim semast
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel calisma icin secgilen numuneler Shape Memory Applications Inc. firmasimin min
doniigiim sicakligr 55 °C, doniisiim sirasinda net 2 N. kuvvet olusturan, 14mm. strok gosteren
0,95 mm tel caph uyaric iiriinlerinden secilmistir. Secilen helisel yayin boyutlart 6l¢iilmiis,

yay sabiti, bilesimi ve dokusal yapis1 belirlenmistir.
3.1. Deney Numunesi:

Helisel yayin boyutlari 1/100 mm. 6lgme hassasiyetli elektronik kumpasla 6lciilmiis ve elde

edilen boyutlar asagida Cizelge 3.1.1° de verilmistir.

Cizelge 3.1.1 NiTi helisel yay numunenin olgiileri

D, (mm) | D (mm) | Dg(mm) | I, |1r | Lo (mm)

8,00 6,10 0,95 15,5 | 13,5 | 32,50

Bu numunenin yay sabitini 1/1000 hassasiyetle 6lgmek icin Abbe cihazinda calisilmistir.

Abbe cihazi ve dl¢iimiiniin yapilmasi Resim 3.1.1° de gosterilmistir.

s 4

l
- 2% =V - i
Nl T = i | =

Sekil 3.1.2 Yay boyutlar1 (TSE) 1g: Sarim

sayisi, I Yaylanan sarim sayist

Resim 3.1.1 Abbe cihazinda 6l¢cme

Ol¢iim sonucu bulunan degerler (kuvvet-boy) Ek 1, Ek 2’ de ve sekil 3.2.1, sekil 3.3.1° de

verilmistir.
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3.2. Sekil Bellekli (SBA) Yay Icin Yay Sabiti Tespit Deneyleri

Yay sabiti tespiti deneyleri oda sicakliginda, % 54 nem oraninda 0,001 hassasiyette dl¢iim
yapilarak Abbe cihazinda gerceklestirilmistir. Yay sabiti % 93 kesinlik oram ile elde
edilmistir. Kuvvet olusturmak amaciyla ¢elik agirliklar kullanilmisg, kuvvet degerleri Ek 2 de

verilmistir

4.3 1 ¥ = 0,3513% + 0,465

4 =0.8928 5 ="

Kuvvet (N}

o1 2 3 4 5 & 7 & 9 10 11
Mesafe (mm)

Sekil 3.2.1 SMA yay kuvvet-mesafe diyagrami

Copn = % =tga =0,3513N/mm
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3.3. Fonksiyonel Yorulma Histerisiz Deneyleri

Fonksiyonel yorulma deney boliimiinde NiTi sekil bellekli yaylarin fonksiyonel yorulma
davramiginin incelenmesi, kimyasal analiz (EDX) kontrolleri, SEM analizi ile mikroyap1
degisiminin incelenmesi ve tek kanalli yaziciya bagli Pt-Pt10Rh 1s1l ¢ift ile sicaklik degisimi

Olctilmiistiir.

Sekil bellekli alasimdan imal edilmis yay histerisiz egrilerinin ¢ikarilabilmesi amaciyla basma
gerilmesine tabi tutulmus ve sicaklik 6l¢iimii gerceklestirilmistir. Resim 3.3.1.’de karsilikli
calisan yaylarin {izerinde bulundugu cam bir cubuk ve bunun iizerinde itme aparati

goriilmektedir. Burada cam malzeme siirtiinme katsayis1 diisiik oldugu icin secilmistir.

Resim 3.3.1 Deney diizenegi 1

Fonksiyonel yorulma deney diizenegi’ nin olusturulmasi icin devreler Resim 3.3.2’de goriilen
dijital gostergeli koruyucu bir kasa igerisine alinmis, bir varyak sistemi ile akim kontrolii
saglanmistir. Diizenek yay iizerine akim verdiginden yayin tipki bir diren¢ gibi davranmasi
dolayistyla 1s1 eldesi saglanmistir. Is1 fazlasinin deney diizenegine verecegi zarar1 6nlemek ve
sogutmay1 saglayarak tekrar My sicaklik seviyesine inebilmek igin bir sogutma diizenegi

kullanilmustir.
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-;.
soGutmal |
y suyu § !

Resim 3.3.2 Fonksiyonel yorulma deney diizenegi (deney diizenegi 2)

Sogutma sonrasinda Ms sicaklik diizeyine getirilen yayin deformasyon sonucu martenzit
olusturabilmesi amaciyla toplam agirlign 512 gr. olan piring bir agirlik basma gerilmesini
olusturmak icin kullamlmistir. Elde edilen diizenegin gelistirilmesindeki ve sicaklik
kontroliiniin kaydedilmesine olanak taniyan son islem Servoscribe 1S RE 541.20 marka
potansiyometrik yazicinin sisteme eklenmesidir. Is1 artis1 yazicidan mV. cinsinden okunarak
degerler kaydedilmis, bu amagla Pt-Pt10Rh 1s1l ¢ift kullanilmistir. Deney sirasinda oda
sicakligi 22 (°C) olarak ol¢tilmiistiir.

Histerisiz egrilerinin ¢ikarilmasi sirasinda basma gerilmesi altinda yazici yardimi ile
potansiyel gerilme-mesafe (yayin sekil degisimi) egrisi elde edilmis, giic kaynagindan elektrik
verilmesi ve kesilmesi ile 40 ve 80 tekrarla fonksiyonel yorulma uygulanan numunelerin
histerisiz egrileri asagida verilmistir. Sicaklik degisimi mV cinsinden kaydedilmistir.
Tmax:51mV (40 tekrar) ve 68 mV (80 tekrar). Fonksiyonel histerisiz egrileri, elde edilen
diger histerisiz egrileri ile biitiinlilk saglanmasi amaciyla sicaklik mesafe diyagramina
dontistiriilmiistiir.  Elde edilen egriler literatirden bulunan egrilerle kiyaslanarak
dogrulanmistir. Yazicidan alinan histerisiz egrileri once milimetrik kdgida aktarilarak mesafe
(mm)-potansiyel gerilme (mV) egrisinden mesafe (mm.)-sicaklik (°C) egrisine
doniistiiriilmiistiir. Daha sonra degerler Excel programina aktarilarak bilgisayar yardimi ile
grafigin ¢ikarimlasi saglanmistir. Hesaplanan Mesafe (mm) ve Sicaklik (°C) degerleri Ek2 ve
Ek 3 ile histerisiz egrileri Sekil 3.3.2 ve Sekil 3.3.4 “ de verilmistir.
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Sekil 3.3.1 Mesafe (mm.)-potansiyel gerilme (mV.) histerisiz egrisi (yorulma periyodu: 40

tekrar, yazicit max. ilerleme mesafesi = Yayin basma altindaki max. sekil degisikligi)

Fonksiyonel Yorulma Histerisiz Egrisi-40 Tekrar

120
100 -
80 A

60 -

40

20 +
0 ‘ ‘ ‘

14,00 19,00 24,00 29,00 34,00

Mesafe(mm)

Sicaklik(°C)

Sekil 3.3.2 Mesafe (mm.)-sicaklik (°C) histerisiz egrisi (yorulma periyodu: 40 tekrar)
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Sekil 3.3.3 Mesafe (mm.)-potansiyel gerilme (mV.) histerisiz egrisi (yorulma periyodu: 80

tekrar, yazicit max. ilerleme mesafesi = Yayin basma altindaki max. sekil degisikligi).

Fonksiyonel Yorulma Histerisiz Egrisi-80 Tekrar

Sicaklik (°C)
2 s 23 s 8

=

19,00 24,00 29,00 34,00
Mesafe (mm)

=
S

Sekil 3.3.4 Mesafe (mm.)-sicaklik (°C) histerisiz egrisi (yorulma periyodu: 80 tekrar)
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Yapilan fonksiyonel yorulma deneyleri ile elde edilen Sekil 3.3.2.ve Sekil 3.3.4 de verilen
histerisiz egrileri karsilastirildiginda 40 cevrim sonunda elde edilen histerisiz egrisinin
histerisiz araliginin 103-28=75°C, 80 ¢evrim sonunda elde edilen histerisiz egrisinin histerisiz
araliginin 127-30=97°C oldugu goriiliir. Her iki yayinda en yiiksek strok (serbest yayin
konumu ile bastirilmis yayin konumu arasindaki max. mesafe) degerini saglamasina olanak
taniyacak kadar doniisiim siiresi gecirmesi beklendiginden, yapinin 1sitma sirasinda tamamen
Ostenit bolgesinde oldugu soylenebilir. Doniisiim sicaklik degerlerinin tekrar sayisi arttikga

artmasi bize yapida doniisiime katilmayan ya da gec¢ katilan boliimlerin oldugunu isaret eder.
3.4. Sekil Bellekli Helisel Yay Numunenin Doku incelemesi
3.4.1. Numune Hazirlama

Calismanin bir diger asamas1 Mikroyapi belirlemesidir. TEM incelemesi ile kafes yapilar
belirlenmeye ¢alisilmis ancak bu imkénlarin elde edilememesi sebebiyle NiTi sekil bellekli
alagimim SEM mikroyapi fotografi elde edilmistir. Numunelerin hazirlanmasi sirasinda NiTi
yaydan alinan par¢a soguk monte yontemi ile monte edilmis ardindan doner disk, 1200
numarali zimparalar yardimi ile zimparalama islemi gerceklestirilmistir. Ardindan parlatma
soliisyonu olarak elmas pasta kullanilmistir. Parlatilan numuneler 3HNO;+2H,0+1HF (Gall
K. vd., 1999) ve 40 ml. HNO; ve 10 ml. HF ( Zeng, vd., 2007) daglama ayraci formiilleri ile
daglanmistir. Daha sonra numune yiizeyleri Jeol marka goriintii analizorii yardim ile kontrol
edilerek Jeol marka Tarama elektron mikroskobu ile 500X, 1000X ve 5000X biiyiitmelerde
goriintii alinmistir. Elde edilen mikroyapi fotograflar ve biiyiitmeleri yorulma ¢evrim sayilar

ve Olgiilen max. sicaklik degerleri ile birlikte asagida verilmistir (Sekil 3.4.2.1.1-3.4.2.1.15).



34

3.4.2. Elektron Mikroskobu ile inceleme
3.4.2.1. ikincil Elektronlar (SE) Kullanilarak inceleme

SEM goriintiileri Jeol marka JSM 5410 LV model cihazdan ve kimyasal analizler ise cihaza

bagli bulunan EDX analiz tinitesinden alinmistir. Oda sicakligr 21 °C ve 6l¢iilen nem % 51

dir.

Sekil 3.4.2.1.1 (a) Gerinimsiz (Otekrar) NiTi yay numunelerin SEM mikro yap1 fotografi
500X (b) Gerinimsiz (0 tekrar) NiTi yay numunelerin SEM mikro yap1 fotografi 1000X

Cizelge 3.4.2.1.1 Numune 1 ¢evrim sayisi-potansiyel fark (mV)

Deney | Potansiyel |Sicaklik (°C)
Sayisi | Fark (mV.)

1 27 68

2 27 68

3 21 58

4 19 55

5 19 55

Numune 1 (5 ¢evrim)in hazirlanmasi sirasinda zimpara islemini uygulanmasinin ardindan
parlatma islemi uygulanmis ancak parlatma siiresi uzun tutuldugundan numune ¢uha iizerinde

olusan siirtiinme etkisi sonucu kaybolmus goriintii alinamamistir.
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Cizelge 3.4.2.1.2 Numune 2 (10 ¢evrim) ¢evrim sayisi-potansiyel fark (mV)

Deney | Potansiyel |Sicaklik (°C)
Sayisi | Fark (mV.)

1 46 96

2 44 93

3 43 92

4 43 92

5 44 93

(a) (b)

Sekil 3.4.2.1.2 (a) Numune 2 (10 ¢evrim) SEM mikroyap1 fotografi 500X (b) Numune 2 (10
cevrim). Taneler igerisinde belirgin ve homojen TiNis ¢okeltileri. Martenzit varyantlar heniiz

belirgin degil. SEM mikroyap1 fotografi 1000X

Sekil 3.4.2.1.3 Numune 2 (10 ¢evrim) SEM mikroyap1 fotografi S000X kimyasal analiz

noktalar1
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Cizelge 3.4.2.1.3 Numune 3 (15 ¢evrim) ¢evrim sayisi-potansiyel fark(mV)

Deney | Potansiyel |Sicaklik (°C)
Sayisi | Fark (mV.)

1 82 145

2 81 144

3 80 143

4 74 135

5 73 133

—
1 e

(b)

Sekil 3.4.2.1.4 (a) Numune 3 (15 ¢evrim) SEM mikroyap1 fotografi 500X (b) Numune 3 (15
cevrim). Belirtilen tane iclerinde heniiz martenzit varyantlari olusmamis. Ancak, sinirli sayida
martenzit varyanti belirginlesmis. TiNi; ¢okeltileri homojen olarak yap1 icerisine dagilmis.

SEM mikroyapi fotografi 1000X

Sekil 3.4.2.1.5 Numune 3 (15 ¢evrim) TiNiz cokelti bolgelerine odaklanilmistir. SEM
mikroyap1 fotografi 5000X.
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Cizelge 3.4.2.1.4 Numune 4 (20 ¢evrim) ¢evrim sayisi-potansiyel fark(mV)

Deney | Potansiyel |Sicaklik (°C)
Sayisi | Fark (mV.)

1 80 143

2 75 136

3 74 135

4 74 135

5 72 122

e
|

(b)

Sekil 3.4.2.1.6 (a) Numune 4 (20 ¢cevrim) SEM mikroyap1 fotografi 500X (b) Numune 4 (20
cevrim). Yapida martenzit varyanti goriilmeyen tane bulunmuyor. TiNis c¢okeltileri ve
bosluklar belirgin. Doniisiim gostermeyen bolgeler kolayca secilebiliyor. SEM mikroyapi
fotografi 1000X.

Sekil 3.4.2.1.7 Numune 4 (20 ¢evrim) SEM mikroyap1 fotografi 5000X kimyasal analiz
noktalari
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Cizelge 3.4.2.1.5 Numune 5 (25 ¢evrim) ¢evrim sayisi-potansiyel fark(mV)

Deney | Potansiyel |Sicaklik (°C)
Sayisi | Fark (mV.)

1 20 57

2 38 84

3 59 115

4 65 123

5 66 123

—
AT

(b)

Sekil 3.4.2.1.8 (a) Numune 5 (25 ¢evrim) SEM mikroyap1 fotografi 500X (b) Numune 5 (25
cevrim) martenzit varyantlar belirginleserek ignemsi yapiy1 tiim mikroyapi fotografinda

baskin hale getiriyor. SEM mikroyapi fotografi 1000X

Sekil 3.4.2.1.9 Numune 5 (25 ¢evrim) SEM mikroyap1 fotografi S000X kimyasal analiz
noktalari



39

Cizelge 3.4.2.1.6 Numune 6 (30 ¢evrim) ¢evrim sayisi-potansiyel fark(mV)

Deney | Potansiyel |Sicaklik (°C)
Sayisi | Fark (mV.)

1 33 77

2 84 148

3 100 168

4 100 168

5 100 168

A

e
TR e

(a) (b)

Sekil 3.4.2.1.10 (a) Numune 6 (30 ¢cevrim) SEM mikroyap1 fotografi 500X (b) Numune 6 (30
cevrim). Sekil 3.4.2.13 de verilen numune 5 mikroyap1 fotografindaki 6zelliklerle ayni. T.Ni3
coOkeltileri ve bosluklar belirgin ancak tane smirlarinda daha fazla gozleniyor. Doniisiim

gostermeyen bolge oranlart cok az. SEM mikroyapi fotografi 1000X

Sekil 3.4.2.1.11 Numune 6 (30 cevrim) SEM mikroyap:r fotografi 5S000X kimyasal analiz

noktalar1
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(b)
Sekil 3.4.2.1.12 (a) Numune 7 (40 ¢evrim) SEM mikroyap1 fotografi 500X (b) Numune 7 (40

cevrim) SEM mikroyapr fotografi 1000X. Tane icerisinde martenzit varyantlari cizgiler
halinde belirgin. Mikroyap1 tane sinirlarinda yogunlagsan TiNiz c¢okeltileri ve martenzit

varyantlar1 ile bunlar ¢cevreleyen NiTi matris fazindan ibarettir.

Sekil 3.4.2.1.13 Numune 7 (40 cevrim) SEM mikroyap1 fotografi 5000X kimyasal analiz

noktalar1

Numune 7 (40 ¢evrim) Cevrim sayisi-potansiyel fark-sicaklik degerleri ve buna bagh cizilen

histerisiz egrisi Cizelge 3.4.1., Sekil 3.4.2. ve Sekil 3.4.3.” de verilmistir.
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(b)
Sekil 3.4.2.1.14 (a) Numune 8 (80 ¢evrim) SEM mikroyapi fotografi 500X (b) Numune 8 (80

cevrim) SEM mikroyap1 fotografi 1000X. 40 ¢evrim gbéren numunenin hemen hemen 2 kati

kadar varyant goriintiileri ve ignemsi yap1 orani.

Sekil 3.4.2.1.15 Numune 8 (80 ¢cevrim) SEM mikroyap1 fotografi S000X kimyasal analiz

noktalari

Numune 8 (80 ¢evrim) Cevrim sayisi-Potansiyel Fark-Sicaklik Degerleri ve buna bagh cizilen

histerisiz egrisi Cizelge 3.3.2., Sekil 3.3.4. ve Sekil 3.3.5.” de verilmistir.
3.4.2.2 Geri Sacilan Elektronlar (BSE) Kullamilarak inceleme

Geri sacilan elektronlar kullanilarak SEM incelemesi, malzemedeki faz farkliliklarim
belirginlestirmek ya da belirli bir fazin detayli incelemesini yapmak iizere kullanilir. NiTi yay
numune iizerinde geri sacilan elektronlarla SEM incelemesi ile yapilarak martenzit
varyantlarim1 birbirinden ayrilan karanlik bolgeler (Sekil 3.4.2.2.1 ve Sekil 3.4.2.2.2) ve
cokeltilerin (Sekil 3.4.2.2.3 ve Sekil 3.4.2.2.4) detayl incelmesi yapilmistir.



10pm Electron Irnage 1

Sekil 3.4.2.2.1 Geri Sagilan Elektronlar kullanilarak karanlik bolge faz analizi

10pm Electron Image 1

Sekil 3.4.2.2.2 Geri Sagilan Elektronlar kullanilarak aydinlik bolge analizi

1 Electron Image 1

Sekil 3.4.2.2.3 Geri Sacilan Elektronlar kullanilarak ¢okelti yerlesimi ve ¢okelti analizi
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Tum Electron Image 1

Sekil 3.4.2.2.4 Geri Sacilan Elektronlar kullanilarak ¢okelti analizi

Yapilan yilizey analizlinde karanlik bolgelerin derin c¢ukurlar oldugu ve martenzit
varyantlarinin birbirinden ayrilmasim saglayan derin oyuklar oldugu goriiliistiir. Bu bolgeler
1000X biiyiitmede karanlik bolgeler olarak goriilmiistiir. Bu karanlik bolgeler farkli faz
bolgeleri degil birbirine gore simetriksi olan farkli varyantlar arasindaki sinirlar temsil eder

gerilme uygulandiginda tek bir varyant daha baskin hale gelir.
3.4.3 Optik Polarize Mikroskop ile Analiz

Sekil bellekli alasim yayin faz analizine yardimci olmak amaciyla Leica ICM 1000 marka
goriintli analiz mikroskobu ile optik polarize mikroskop analizi yapilmistir. Bu amagla 500X
biiyiitmede 40 ve 80 tekrarla yorulma gormiis olan numuneler incelenmistie. Farkli fazlarin
renklendirilmesi ile faz farkliliklar1 ortaya konulmus analiz resimleri Sekil 3.4.3 ve Sekil 3.4.4

de verilmistir. Analiz sirasinda oda sicakligi 21 °C ve 6l¢iilen nem % 51 dir.

Sekil 3.4.3.1 40 ¢evrim gormiis yayin goriintii analiz mikroskobu ile optik polarize mikroskop

analizi 500X
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Tekrar sayis1 40 olan ve Sekil 3.4.3.1° de verilen numunenin analizi sirasinda gri-siyah bolge

ayrimi yapilmis, gri bolgeler maviye boyanmistir. Boyali alan toplam alanin %0,90 1m

olusturmaktadir.

Sekil 3.4.3.2 80 cevrim goérmiis yayin goriintii analiz mikroskobu ile optik polarize mikroskop

analizi 500X

Tekrar sayis1 80 olan ve Sekil 3.4.3.2 de verilen numunenin analizi sirasinda yine gri-siyah
bolge ayrimi yapilmis, gri bolgeler maviye boyanmistir. Boyali alan toplam alanin %2,14 {inii

olusturmaktadr.

Numune iizerinde iki farkli faz bulunmaktadir. Faz diyagramindan elde edilen sonuca gore
numune bilesimi TiNi+TiNi; faz bolgesinde bulunmaktadir. ignemsi yapinin martenzit oldugu

bilindiginden geri kalan yap1 NiTi matris faz1 ve ¢okelti (TiNi3) fazlarindan olusmaktadir.
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3.5. Sekil Bellekli Helisel Yay Numunenin Kimyasal Analizi

Sekil bellekli numuneler metalografik olarak hazirlandiktan sonra, Jeol JSM 5410 LV model

EDX iinitesi ile analiz edilmistir. Analizler matris, ¢okeltiler ve bosluklardan alinmig olup

sonuglar asagida verilmistir (Cizelge 3.5.1-3.5.23). Olgiim yapilan kosullar oda sicakligr 22
°C, nem % 5 dir.

Sekil 3.5.1 Pik goriintiileri (EDX)

Cizelge 3.5.1 Gerinimsiz (0 tekrar) yay matris analizi

Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim

Ti Ka | 464.65 42.580wt. %
Ni Ka | 268.73 57.420wt.%
100.000wt.% Total

Cizelge 3.5.2 Gerinimsiz (0 tekrar) yay matris analizi2

Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim

Ti Ka | 687.60 42.177wt. %
Ni Ka | 404.34 57.823wt. %
100.000wt.% Total

Cizelge 3.5.3 Numune 2 (10 ¢evrim) matris analizi

Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim

Ti Ka | 296.84 41.206wt.%

Ni Ka | 181.73 58.794wt. %

100.000wt.% Total
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Cizelge 3.5.4 Numune 2 (10 ¢evrim) ¢okelti nokta analizi

Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim Cokelti (%0ag/m,)

Ti Ka | 335.55 43.070wt.% 89.978% | TiNi,

Ni Ka | 190.18 56.930wt.% 96.606%
100.000wt.% Total

Cizelge 3.5.5 Numune 2 (10 ¢evrim) bosluk nokta analizi

Element | Isin | Siddet (c¢/s) | Bilesim

Ti Ko | 348.52 42.620wt. %

Ni Ka | 201.23 57.380wt. %
100.000wt.% Total

Cizelge 3.5.6 Numune 3 (15 ¢evrim) matris analizi

Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim

Ti Ka | 738.02 42.649wt. %

Ni Ka | 425.62 57.351wt.%
100.000wt.% Total

Cizelge 3.5.7 Numune 3 (15 cevrim) ¢okelti analizi

Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim Cokelti (%0ag/m,)

Ti Ka | 645.64 40.724wt. % 85.077% | TiNi,

Ni Ka | 403.31 59.276wt. % 1.005%
100.000wt.% Total

Cizelge 3.5.8 Numune 3 (15 ¢evrim) bosluk analizi

Element | Isin | Siddet (c¢/s) | Bilesim
Ti Ka | 698.24 45.831wt.%
Ni Ka | 353.49 54.169wt.%

100.000wt.% Total




Cizelge 3.5.9 Numune 4 (20 ¢evrim) matris analizi
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Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim

Ti Ka | 477.30 42.436wt. %

Ni Ka | 277.69 57.564wt. %
100.000wt.% Total

Cizelge 3.5.10 Numune 4 (20 ¢evrim) cokelti analizi

Element | Isin | Siddet (c¢/s) | Bilesim Cokelti (%0ag/m,)

Ti Ko | 417.87 43.529wt. % 0.909% | TiNi

Ni Ka | 232.41 56.471wt. % 0.958%
100.000wt.%Total

Cizelge 3.5.11 Numune 4 (20 ¢evrim) bosluk analizi

Element | Isin | Siddet (c¢/s) | Bilesim

Ti Ka | 498.38 42.249wt. %

Ni Ka |292.20 57.751wt. %
100.000wt.%Total

Cizelge 3.5.12 Numune 5 (25 ¢evrim) matris analizi

Element | Isin | Siddet (c¢/s) | Bilesim

Ti Ka | 529.25 41.582wt. %

Ni Ka | 319.00 58.418wt. %
100.000wt.%Total

Cizelge 3.5.13 Numune 5 (25 ¢evrim) ¢okelti analiz

Element | Isin | Siddet (c¢/s) | Bilesim Cokelti (%ag/m,)
Ti Ko | 510.53 42.277wt. % 0.883% | TiNi,
Ni Ko | 298.98 57.723wt.% 0.979%

100.000wt.%Total
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Cizelge 3.5.14 Numune 5 (25 ¢evrim) bosluk analiz

Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim

Ti Ka | 567.39 41.516wt.%

Ni Ka | 342.93 58.484wt. %
100.000wt.%Total

Cizelge 3.5.15 Numune 6 (30 cevrim) matris analizi

Element | Isin | Siddet (c¢/s) | Bilesim

Ti Ka | 540.24 41.586 wt.%

Ni Ka | 325.57 58.414 wt.%
100.000wt.%Total

Cizelge 3.5.16 Numune 6 (30 ¢evrim) cokelti analizi

Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim Cokelti (%0ag/m,)

Ti Ka | 599.80 40.691wt. % 0.849% | TiNi,

Ni Ka | 375.18 59.309wt. % 1,006%
100.000wt.%Total

Cizelge 3.5.17 Numune 6 (30 cevrim) bosluk analizi

Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim

Ti Ka | 566.07 43.612wt. %

Ni Ka | 313.77 56.388wt.%
100.000wt.%Total

Cizelge 3.5.18 Numune 7 (40 ¢evrim) matris analizi

Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim
Ti Ka | 555.94 38.444wt. %
Ni Ka | 276.22 61.556wt.%

100.000wt.%Total
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Cizelge 3.5.19 Numune 7 (40 ¢evrim) cokelti analzi

Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim Cokelti

Ti Ka | 473.36 40.823wt. % 0.852% | TiNi,

Ni Ka | 212.95 59.177wt. % 1,004%
100.000wt.%Total

Cizelge 3.5.20 Numune 7 (40 ¢evrim) bosluk analizi

Element | Isin | Siddet (c¢/s) | Bilesim

Ti Ka | 597.93 40.503wt. %

Ni Ka | 272.58 59.497wt. %
100.000wt.%Total

Cizelge 3.5.21 Numune 8 (80 ¢evrim) matris analizi

Element | Isin | Siddet (c/s) | Bilesim

Ti Ka | 843.45 39.931wt.%

Ni Ka | 393.76 60.069wt. %
100.000wt.%Total

Cizelge 3.5.22 Numune 8 (80 ¢evrim) ¢okelti analizi

Element | Isin | Siddet (c¢/s) | Bilesim Cokelti

Ti Ka | 576.82 42.874wt. % 0.895% | TiNi,

Ni Ka | 238.55 57.126wt. % 0.969%
100.000wt.%Total

Cizelge 3.5.23 Numune 8 (80 ¢evrim) bosluk analizi

Element | Isin | Siddet (c¢/s) | Bilesim
Ti Ka | 881.79 41.033wt. %
Ni Ko | 393.28 58.967wt. %

100.000wt.%Total
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Kimyasal analiz sonuglar1 (Cizelge 3.5.1-3.5.23) kullanilarak Cevrim sayisinin kimyasal
bilesim iizerine olan etkisi incelenmistir. Cokelti kimyasal analizleri agirlik¢a yiizdenin atom
agirligina boliinerek ¢okelti tipinin belirlenmesinde kullanilmistir. Elde edilen kimyasal analiz

verileriyle sekil 3.5.2. deki grafik ¢izilmistir.

Cevrim Sayisinin Matris Kimyasal Analizine Etkisi

44,000

43,000

A A A
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Cevrim Sayisi

Sekil 3.5.2 Cevrim sayisinin kimyasal analiz sonuglarina etkisi

Kimyasal bilesimin azalma orani géz oniine alindiginda grafik egilimin polinomik oldugu
goriilmiigtiir. Polinomun denklemi grafigin yaninda gosterge olarak verilmistir. S6z konusu
sonuclar cevrim sayis1 arttikga matristeki % Ti oraninin giderek azaldigimi gostermektedir.
Azalan Titanyum miktar karisik (iyonik+kovalent) bag ile bagh olan TiNi alasgiminin ya yeni
kristal yapist icerisindeki dizilimde yer aldigindan dolayr ya da ¢okelti igerisinde
bulundugundan dolayr miktarca azalmaktadir. Bu durum faz diyagraminda goriilmemekle
birlikte iiretim esnasinda dengesiz katilagsma ya da deneyler sirasinda basing faktorii etkisi
altinda olusabilme ihtimali oldugu varsayilmistir. Ciinkii faz diyagrami ideal kosullarda elde
edilmektedir. Cokeltiler iizerinde yapilan kimyasal analizler incelendiginde ve

hesaplandiginda cokeltilerin TiNi ve TiNi, ¢okeltileri oldugu goriilmektedir.
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3.6. Gerinimsiz NiTi yay numunelerin DSC Analizi

Diferansiyel tarama kalorimetresi ile yapilan deneyler 22 °C oda sicakliginda 0,010 gr
numune ile Perkin Elmer Pyris 6 marka cihazda gergeklestirilmistir (O tekrar). Deneyler
sonunda Ag: 80,5 °C, Ag 122,01, M;: 63,82 °C ve My 47,29 °C olarak bulunmustur (Sekil
3.6.1). Egri iizerinde R fazi doniisiimiiniin gerceklestigi goriilmemektedir. Isitma sirasinda
90,29 °C de, endotermik pik okunmustur. Sogutmada ise 54,18 °C’ de pik veren ekzotermik
doniigiim degerleri okunmustur. Bu pikler martenzit ve Ostenit faz dontistimleri icin doniistim
enerji degerleridir. Yorulma deneyleri sonrasinda olgiilen DSC analizleri TA Instruments
DSC Q 100 marka cihazda gergeklestirilmistir. Deneyler sonunda 40 tekrarli yorulma gormiis
0,010 gr. numunede, Ag: 86 °C, Ag: 126 °C, M;: 65,5 °C ve My: 41 °C olarak bulunmustur. Egri
izerinde R fazi doniigiimiiniin gerceklestigi goriilmemektedir. Isitma sirasinda 113,08 °C de
endotermik ve sogutma sirasinda 51,52 °C de ekzotermik pik okunmustur (Sekil 3.6.2). 80
tekrarli yorulma gormiis 0,0010 gr. numunede, Ag: 42 °C, Ag: 102 °C, Mg: 73 °C ve Mg 38 °C
olarak bulunmustur. Egri iizerinde R fazi doniisiimiiniin gerceklestigi goriilmemektedir.
Isitma sirasinda 69,75 °C de endotermik ve sogutma sirasinda 56,18 °C de ekzotermik pik
okunmustur (Sekil 3.6.3). Ekzotermik pikler hemen hemen aym sicaklikta goriilmesine
ragmen endotermik piklerin ¢cevrim sayis1 arttikca sicaklik degerleri artmaktadir (80 tekrar

harig). Olciimler ASTM F 2005-00 standardina uygun olarak yapilmustir.
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Sekil 3.6.1 DSC analiz sonucu sicaklik araliklart (20 °C). Ostenit (endotermik) ve Martenzit

(egzotermik) faz doniisiim enerji pikleri gdstermektedir
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File: C:\TA\Data\DSCituna\40.001

Sample: 40
Size: 10.6000 mg DSC Operator: Nurcan
Method: tg6=itu Run Date: 2008-11-14 12:05
Instrument: DSC Q100 V9.0 Build 275
3
2_
0.6598Jig
272.5 Jimole
— 113.03°C
=
E
g 1
o
w
]
T
04 51.52°C
0.3689Jig
152.4 Jimole
I O S e I S A e B S
-20 0 20 40 60 80 100 120 140 160
Exo Down Temperamre (°C) Universal v4.1D TA Instruments

Sekil 3.6.2 DSC analiz sonucu sicaklik araliklar1 (20 °C). Ostenit (endotermik) ve Martenzit

(ekzotermik) faz doniigiim enerji pikleri gostermektedir. (40 tekrar)

Sample: 801 File: C:\TA\Data\DSCituna\801.002
DSC Operator: Nurcan

Size: 10.2000 mg
Run Date: 2008-11-14 14:26

Method: tgB=itu
Instrument: DSC 0100 V9.0 Build 275
3
2 -
69.75°C
— ‘] -
= 312800
=3 1292 J/mole
H
o
[
5
T 04
56.18°C
0.7614Jig
314.5 Jimole
14
'2 T T T T T T T T
-20 0 20 40 60 80 100 120 140 160
Exo Down Temperature (°C) Universal /4 10 TA Instruments

Sekil 3.6.3 DSC analiz sonucu sicaklik araliklart (20 °C). Ostenit (endotermik) ve Martenzit

(ekzotermik) faz doniigiim enerji pikleri gostermektedir. (80 tekrar)
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Kimyasal bilesimin yani sira pek ¢ok mikroyapisal kavramlar NiTi alagimlarinin doniisiim
davraniglarin1 etkilemektedir (Hornbagen,2001). Deformasyon kafes invaryant gerinimi
olarak adlandirilip dislokasyon ve yigilma ya da ikizlenme hatalar1 olustururlar
(Funokuba,1987). Uygulanan mekanik zorlama islemi ile icyapidaki ikizlenmelerin degismesi
sonucu yonlenmis martenzit olusumu meydana gelmektedir. Martenzitte depolanan elastik
gerinim enerjisi artmakta, tersine doniisiim esnasinda ise serbest kalmakta ve dolayisi ile
Ostenitin doniisiim sicakliklar1 etkilenmektedir. Martenzite 6zgii doniisiim sicakliklarinda
uygulanan % uzama degerindeki artisa ragmen pek dikkate deger bir degisme olmadigr DSC
sonuclarindan anlagilmaktadir. Buna neden olarak, uygulanan mekanik yiikleme sonucunda
Ostenitin kimyasal serbest enerjisinde azalma meydana geldigi diisiiniilmektedir (Cui vd.,

2001).

3.7. Cekme Deneyi Histerisiz Egrileri

Cekme deneyleri Devotrans Ltd. Laboratuarinda 20 °C oda sicakliginda, %54 nem oraninda,
50 mm/dak. ¢cekme hizinda, SN. maksimum kuvvet uygulanarak 30 mm. boyundaki helisel
NiTi yay numunelere uygulanmistir. Cekme makinasi DVT BB4 modeldir ve kapasitesi 1000
N. dur. Bilgisayar kontrollii olup histerisiz deney programinda bekleme siiresi 1s. ve tekrar
sayist 1 olarak ayarlanmistir, her {i¢ numunenin deney sonundaki kuvvet-uzama degerleri Ek

4 ve Ek 5’ de histerisiz egrileri ise Sekil 3.7.1, Sekil 3.7.2 ve Sekil 3.7.3" de verilmistir.

Kuwwet (M)

s Uzama {rrn)
5.00 9.00 12,00 15.00 18.00 21.00 2400 27.00

Sekil 3.7.1 Cekme gerilmesi altinda oda sicakliginda kuvvet (N.)-uzama (mm.) diyagrami
(Yorulma periyodu: O tekrar)

0 yorulma periyotlu numunenin deney sonunda gosterdigi (0 N) histerisiz 12 mm.,
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Kusvet [N]

'JJ* Uzarma [rrim]
4.00 6.00 500 10.00 1200 14.00 16.00 18.00

Sekil 3.7.2 Cekme gerilmesi altinda oda sicakliginda kuvvet (N.)-uzama (mm.) diyagrami
(Yorulma periyodu: 40 tekrar)

40 yorulma periyotlu numunenin deney sonunda gosterdigi (0 N) histerisiz 8 mm.

Kuwwet [N]

7 Uzama {mini)
5.00 12.00 16.00 20,00 24,00 28,00 32,00 36.00

Sekil 3.7.3 Cekme gerilmesi altinda oda sicakliginda kuvvet (N.)-uzama (mm.) diyagrami

(Yorulma periyodu: 80 tekrar)

80 yorulma periyotlu numunenin deney sonunda gosterdigi (O N) histerisiz 20 mm.
3.8. Lagrange Polinom Enterpolasyonu Kullanilarak Modelleme

Yorulma Deneyleri sonunda histerisiz araliginin dogrulanabilmesine olanak saglayacak
hesaplar Lagrange polinom enterpolasyonu kullanilarak bir matematiksel model ile
gerceklestirilmistir. S6z konusu model, cekme deneylerinden elde edilen histerisiz egrilerine

uygulanmistir (Sekil 3.8.1). Modelleme tanim ve sonuclar1 agsagida verilmistir.
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Kuwwet [N]

Uzama [mirn)
24 .00 25.00 32.00 36.00

Sekil 3.8.1 Cekme gerilmesi altinda histerisiz gdsteren numunelerin oda sicakliginda ti¢ farkl

tekrar sayisinda kuvvet (N.)-uzama (mm.) diyagrami(Yorulma periyotlari: 0, 40, 80)

0 |40 |80

Z,‘ Zo /1’1 Zz

Yil Yo | Vi | Y2

P, (7): n. Dereceden polinom ((%,,y,) (%> y,).(%,,y,) noktalarindan gegen egri)

n
V4 : Cevrim sayisi

y : Uygulanan kuvvet degerinde ol¢iilen histerisiz araligi (mm.)

p(y)= A2 Nr=2) o - x) o weaa-n)
M ) -1) " e -0 - - 1)

Excel bilgisayar programina aktarildiginda bu esitlik;

=(A11-$B4)*(A11-$C4)/($A4-$B4)/($A4-$C4)*$A8+(A11-$A4)*(A11-$C4)/($B4-
$A4)/($B4-$C4)*$B8+(A11-$A4)*(A11-$B4)/($C4-$A4)/($C4-$B4)*$C8

seklinde ifade edilir. Buna gore farkli kuvvet degerleri i¢in deneysel ve hesaplanan histerisiz

aralik degerleri;

2,5 N Cekme kuvvetinde histerisiz egrisinden okunan deney sonuglart:
0 tekrar:19,22-8,61=10,6 Imm.

40tekrar:14,64—6,62=8,02mm.

80tekrar:26,78-10,16 =16,62mm.

Cizelge 3.8.1,2 ve 3 Bilgisayardan elde edilen sonuclar gosterir. Burada x, X; ve x, tekrar
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sayilarinin girildigi boliimdiir. yo, y; ve y2 histerisiz egrilerinden 6l¢iilen fark degerdir.

Cizelge 3.8.1 Bilgisayardan hesaplanan degerler (2,5N)

Uygulanan kuvvet degeri 2,5 N

Xo X4 X2
0 40 80

Uygulanan kuvvete gbre y degerleri

Yo Y1 Yo
10,61 8,02 16,62

Yorulma Sayisi

0 | 40 | 80 | 120 | 160 | 200 | =240 | 280
Yaklasik Degerler

10,61 |8,02 [1662 (3641 [67,39 [10956 [162,92 [227,47

3 N Cekme kuvvetinde histerisiz egrisinden okunan deney sonuclari:

0 tekrar: 20,57-11,5=9,07mm.
40 tekrar: 15,87-8,67=7,2mm.
80 tekrar: 27,93—-15,71=12,22mm.

Cizelge 3.8.2 Bilgisayardan hesaplanan degerler(3 N)

Uygulanan kuvvet degeri 3N

Xo X4 X2
0 40 80

Uygulanan kuvvete gére y degerleri

Yo Y1 Yo
907 | 72 | 1222 |

Yorulma Sayisi
0 | 40| 80 | 120 | 160 | 200 | 240 | 280
Hesaplanan Degerler
9,07 [72 [1222 [2413 [4293 6862 [101,2  [140,67

3,5 N Cekme kuvvetinde histerisiz egrisinden okunan deney sonuglart:

0 tekrar: 21,79-14,31=7,48mm.
40 tekrar: 17,00-10,84=6,16mm.
80 tekrar: 29,01-20,24=8,77mm.

Bilgisayar programinda daha yiiksek tekrar sayilar icin hesaplama yaptirmak miimkiindiir

ancak, tekrar sayis1 arttikca sapma oraninda artar.
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Cizelge 3.8.3 Bilgisayardan hesaplanan degerler (3,5N)

Uygulanan kuvvet degeri 3,5 N

Xo X1 X
0 40 80
Uygulanan kuvvete gbre y degerleri
Yo Y1 Yo
748 | 616 | 877
Yorulma Sayisi
o | 40 | s | 120 | 160 | 200 | =240 | 280
Hesaplanan Degerler
748 |e616 877 [1531 |2578 40,18 |5851  [80,77
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4. SONUCLAR VE TARTISMA

Calismada NiTi yayin oda sicakliginda yapisal ve 1s1l ¢evrim sonundaki fonksiyonel yorulma
davranisi, mikroyap:r ve kimyasal 6zellikleri incelenmistir. Elde edilen goriintiilerin EDX
analizi sonunda yapinin ¢okelti, matris ve bosluk noktalarindaki kimyasal analiz sonuglar

alinmig ve faz analizi yapilmistir. Elde edilen sonuglar asagida verilmistir.

1. Yay sabiti (c), elastiklik modiilii (E) ile dogru orantili olarak artan bir degerdir. Elastiklik
modiili’ niin sicaklikla ters orantili olmasina ragmen termoelastik martenzitik doniisiim

sebebiyle sekil bellekli yayin elastiklik 6zelliginin ¢ok yiiksek oldugu goriilmiistiir.

(E= g elastiklik modiilii ve ¢ = %yay sabiti dogru orantilidir.)
€

2. Faz diyagramindan (Sekil 2.2.2) kimyasal analiz sonuglar ile fazlar analiz edilmistir. Ni-Ti
faz diyagrami incelendiginde yay bilesiminin yaklasik %40-%55 (ag.) Ti araliginda, oda
sicakligindan 984 ° C ye uzanan karisma boslugu icerisinde oldugu goriilmiistiir. NiTi faz

diyagraminda, bolgede bulunan fazlar TiNi+TiNi; fazlaridir.

3. TiNis bilesimli ¢okeltilerin bosluklar da goz 6niine alindiginda, 5000X biiytitmedeki tiim
mikroyap1 fotograflarinda homojen bir dagilim gosterdigi goriilmektedir. Bu durum
gerinimsiz haldeki numunenin iiretiminde, sekil bellek 1s1l iglemi sirasinda oldukga yiiksek bir
verim alindiginin da bir gostergesidir. NiTi sekil bellekli yaymn yorulma hareketi sirasinda
dengeli TiNiz veya dengesiz TiNi, c¢okeltileri olusturdugu kimyasal analiz sonuglarindan
goriilmiistiir. Yeni olusan cokeltilerin tane sinirlarina yerleserek, sekil bellek etkisi gibi

fonksiyonel 6zelliklerde kayip olustugu anlasilmistir.

4. Numunelerin matris yapilan incelediginde gerinimsiz durumdaki ve 10 c¢evrime maruz
kalmis olan numune 2 nin mikroyapr fotograflarinin ince ve oval taneler gosterdigi dikkat
cekmektedir. Ancak cevrim sayisi 15, 20, 25 ve 30 oldugunda (Sekil 3.4.2.1.4-b, Sekil
3.4.2.1.6-b, Sekil 3.4.2.1.8-b ve Sekil 3.4.2.1.10-b) numunelerin tane sekillerinin giderek
ignemsi yapida martenzit varyantlarini olusturdugu goriilmektedir. Mikroyap1 fotograflari
karsilastirildiginda Brinson vd.’nin, (2004) mikroyap1 fotograflar ile biiyiikk oranda ortiisme
goriilmektedir. Farkliliklarin kaynagi optik mikroskop ve tarama elektron mikroskobu (SEM)
goriintiileme sistemlerinden kaynaklanmaktadir. NiTi sekil bellekli yaylarin SEM analizinde
kristal yapilarinin artan cevrim sayisiyla kiiresel formdan ignemsi forma doniistigii tespit

edilmistir.
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5. NiTi sekil bellekli alasimlarinin ¢evrim sayis1 artikca, fonsiyonel yorulma deneyini
gerceklestirmek amaciyla verilen 1s1 sebebiyle, Sekil 2.2.2” de verilen NiTi faz diyagraminda
doyma egrisi takip edildiginde, bilesimin TiNis ¢okelti bolgesine dogru otelendigi goriiliir.
Homojen bir dagilim gosteren bu ¢okeltilerin oran1 c¢evrim sayisi arttikca artmakta, Sekil
3.4.2.1.10-b ve Sekil 3.4.2.1.12-b> da belirgin sekilde goriildiigii gibi tane sinirlarinda
yogunlagsmaktadir. Numuneler yorulma isleminden hemen sonra mikroyapt analizi
gerceklestirildiginden ¢okeltilerin olugmasinin zamana bagl olmadig1 sonucu ¢ikmaktadir. Bu
durumda, cokeltiler tamamen fonksiyonel yorulma deneyi sirasinda, sicaklik ve basma

gerilmesi altinda olugmustur, bir yapay yaslanma durumu s6z konusu degildir.

6. DSC analiz sonucundan yaklagik 50 °C de A, sicaklik diizeyine gelindigi ve 90 °C de A¢
sicaklik diizeyine ulagildigr goriilmektedir. S6z konusu degerler yorulma deneylerinde
gerceklestirilen 1s1l cevrimde uygulanan sicaklik degerlerinin martenzit-6stenit doniisiimii icin

tam olarak uygulanmasi gereken degerlerin saglandigini1 dogrulamistir.

7. NiTi alagimlar1 boliim 2.2” de belirtildigi gibi ya dogrudan B2«<-B19' ya da kademeli olarak
B2+—R+B19' 6stenit’ ten martenzite doniisiirler. Sekil 3.6.1° de verilen DSC analizinde bir R
fazi doniisiimiiniin ve buna isaret eden pikin olmadigr goriilmiistiir. NiTi alasimlar: iki farkli
doniisiimle martenzitik fazi olusturdugundan ve R faz doniisiimii ile egzotermik piki

goriilmediginden dolay1 doniisiimiin B2<=B19' Monoklin (M) oldugu anlasilir.

8. Cokelti kimyasal analiz sonuglar ile yapida TiNi ve TiNi, ¢okeltilerinin oldugu verileri
elde edilmistir. Otsuka ve Ren’in (1999) boliim 2.2. de verilen goriislerine gore TiNi’ iin
dengeli ¢okelti faz1 oldugu soylenir ve boliim 3.5 de yapilan kimyasal analizlerle varlig1 tesbit
edilen TiNi, ¢okelti fazlarinin yapida oldugu soylenirse, R faz doniisiimiiniin gerceklesmedigi

bilindiginden yapida TisNis ve Ti;Nis cokeltilerinin bulunma ihtimalide yoktur.

9. Fonksiyonel yorulma deneyleri sirasinda martenzitik doniisiim gerceklesirken doniisiime
katilmayan bir boliimiin de yapida bulundugu sdylenmelidir. Mikroyap1 fotograflari ¢evrim
sayist arttikca Ostenitin sicaklifin diismesi ile tam olarak giderilemedigini ve oda sicakligi
veya oda sicakligina yakin bir sicaklikta deformasyonla olugsan martenzitlerin Ostenit-
martenzit doniisiimiinii tam olarak gosteremedigini dogrulamistir. Bu durum c¢evrim sayisi
arttikca martenzit kristallerinin Sekil 2.2.1° de verilen Meier H. ve Oelschlaeger L..” in (2003)
belirttigi gibi yiizde olarak ifade edilmesinin daha uygun olacaginin da bir gostergesidir. NiTi
sekil bellekli alagimlarin fonksiyonel yorulmasinin kaynagi sogutma veya deformasyonla

giderilemeyen bu doniisiime katilmayan NiTi matris bilesimindeki miktardir. Yorulma
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Omriiniin arttirllmas1 bu oranin olabildigince diisiik tutulmasina baglidir.

10. Fonksiyonel yorulma deneylerinde cevrim sayisi arttik¢a histerisiz egrilerinin Tmax.
sicaklik degerlerinin arttigi, 80 yorulma ¢evrimindeki yayin ¢ekme deneyinde histerisiz egri

karakterinin 3N. dan sonra pseudoelastik (elastige benzer) karakter gosterdigi tespit edilmistir.

11. Artan doniisiime katilmayan oranlarin toplam hacimdeki martenzit oramimi diisiirdiigi

anlagilmstir.

NiTi sekil bellekli alasimlarin sekil bellek etkisinin, yorulma davranisi karsisinda gostermis
oldugu tutumun incelendigi bu ¢calisma boyunca, fonksiyonel yorulma davranisinin 6zellikleri
ortaya koyulmustur. iki bashk altinda histerisiz incelemeleri gerceklestirilerek, her
malzemede goriillen mekanik davranis sonunda elde edilen histerisiz egrisi ile sadece sekil
bellekli alasimlara 6zgii olan ve kisaca sicaklik etkisinde sekil bellek etkisinin azalmasi olarak
tanimlanabilen fonksiyonel yorulma davranisi sonunda elde edilen histerisiz egrileri ayr1 ayri

sergilenmistir.

Yapilan ¢ekme deneylerden elde edilen histerisiz egrisi sonuglart ile Lagrange polimer
enterpolasyonu kullanilarak fonksiyonun tanimli noktalardaki histerisiz aralik degerleri kesin
olarak saglamis, boylelikle deneysel veriler model ile tam olarak teyit edilmistir. Daha yiiksek
cevrim sayilar1 i¢in histerisiz aralik degerlerinin tayini bir miktar sapma degeri ile
saglanmistir. Bu sapma degerleri tekrar sayis1 deneysel olarak elde edilen histerisiz
degerlerindeki tekrar sayilarindan uzaklastikca artmakta ve polinomik bir karakter
sergilemektedir. Gelecekteki calismalarda, heniiz daha sonlu elemanlar analizi yontemi ile
modelleme yapan paket programlarda NiTi sekil bellekli alastm grubunun bulunmamasi
sebebi ile dogan sikintilar1 ¢6zmek ic¢in sonlu elemanlar analizi yontemi ile modelleme

konulari ¢alisilacaktir.

Calismalarin devamim saglamak suretiyle iilkemizde {izerinde yeterince calisma yapilmadigi
diistiniilen NiTi esash sekil bellekli alagimlarin daha da derinlemesine incelenerek bu
konudaki eksikliklerin giderilebilecegi Ongoriilebilir. NiTi esash sekil bellekli alagimlarin
elektroteknikten medikal uygulamalara, savunma sistemlerinden havacilik ve uzay sanayine
kisacasi 1s1 enerjisinin mekanik enerjiye doniismesi istendigi her alanda olan uygulamalar
ileri teknoloji malzemelerinin biiyiik bir oranimi olusturmaktadir. Bu sebeple ileri teknolojiye
gecmekte olan iilkemizde son zamanlarda tiim diinyada iizerinde yogun olarak calisilan NiTi
Sekil Belekli Alasimlar konusunda 6zellikle modelleme ve TEM analizi konularinda yapilan

calismalarin desteklenmesi ve yeni ¢alismalarin yapilmasi onerilebilir.



61

KAYNAKLAR

ASTM International, (2000), ASTM F 2004-03, Standard test Method for
Transformation Temparature of Nickel-Titanium Alloys by Thermal Analysis, West
Conshohocken

ASTM International, (2000), “ASTM F 2005-00, Standard Terminology for Nickel-
Titanium Shape Memory Alloys”, West Conshohocken

Ball,P., (1999), Made to Measure New Materials for 21st centaury, Prenceton

Universitiy Press, New Jersey

Bhattacharya K., (2003), Microstructure of Martensit, Oxford University Press,
Oxford

Bor,S., (1998), “Sekil Bellekli CuZnAl Alasimlarinin Uretimi ve Karakterizasyonu”,
Tiibitak Proje Raporu, MISAG-72,ANKARA

Braz Fernandes F.M., da Costa Viana C.S.,Paula A.S., Mahesha K.K., dos Santos
C.M.L., (2007), “Thermomechanical behavior of Ti-rich NiTi shape memory alloys”,
Elsevier, Materials Science and Engineering, A 481-482:146-150

Brinson L.C., Schmidt 1., Lammering R., (2004), “Stres-induced transformation
behavior of a polycrystalline NiTi shape memory alloy: micro and macromechanical

investigations via in situ optical microscopy”, Elsevier, Journal of the Mechanics and

Physics of Solids, 52:1549-1571

Chen S-W, Yang C-L, (2005), US 2005/0214709 A1, “Metallic Archwires and Dental
Crowns of Various Colors and Their Preparation Methods”, US Patent Application

Publication

Cui L., Li Y., Zheng Y., Yang D., (2001) “Two stayle recovery strain of prestrained
TiNi shape shape memory alloy after phase transformations under constraint”,

Materials letter 47:286-289

Dolce M., Cardone D., (2001), “Mechanical behaviour of shape memor yalloys for
seismic applications 1-Martensite and austenite NiTi bars subjected to torsion”,

Pergamon, International Journal of Mechanical Science, 43:2631-2656

Egeler G., Hornbogan E., Yawny A., Heckmann A., Wagner M., (2003), “Structural
and functional fatigue of NiTi shape memory alloys”, Elsevier, Materials Science and

Engineering, baskida



62

Favier D., Liu Y., Orgeas L., Sandel A., Debove L., Comte-Gazc P., (2006),
“Influence of thermomechanical processing on the superelastic properties of a Ni-rich
Nitinol shape memory alloy”, Elsevier, Materials Science and Engineering, A
429:130-136

Frick C. P., Ortega A. M., Tyber J, Maksound A.El.M., Maier H. J., Liu Y., Gall K.,
(2005), “Thermal processing of polycrystalline NiTi shape memory alloys”, Elsevier,
Material Science and Engineering, A 405:34-49

Gall K., Sehitoglu H., Chumlyakov Y.I., Kireeva L.V., Maier H., (1999), “The
Influnence of Aging on Critical Transformation Stres Levels and Martensite Start
Temperatures in NiTi: Partl- Aged Microstructure and Micro-Mechanical Modeling”,
Journal of Engineering Materials and Technology, 121:19-27

Helm D., Haupt P., (2002), “Shape memory behaviour: modelling within continuum

termomechanics”, Pergamon, International Journal of Solids and Structures, 40:827-

849

Higgins, R.A. (1993), Engineering Metallurgy Part 1, Applied Physical Metallurgy,

Cornwall

Hodgson, D.E., Wu M.H., Biermann R.J.,(1993), ASM handbook , ASM
International, USA

Holec D., Bojda O.,Dlouhy A., (2006), “NisTi; precipitate structures in Ni-rich NiTi
shape memory alloys”, Elsevier, Materials Science and Engineering, A 481-482:462-
465

Hornbogen E., Martinger V., Wunzel D., (2001) “Mikrostructure and tensile
properties of binary NiTi alloys” scripta metarialia, 44:171-178

Jardin, (2006), US 2006/0289295, “Shape Memory Device Having Two-Way Cyclical
Shape Memory Gradient and Method of Manufacture” US Patent Application
Publication

Jun C-J, Pei-sun M., Qin Y, (2004), “A prototype micro-wheeled-robot using SMA

9999

actuator””,Elsevier, Sensors and actuators, baskida

Kim J.I,Yinong L., Miyazaki S.,(2003), "Ageing-induced two-stage R-phase
transformation in Ti-50.9at.%Ni" Elsevier, Acta Materialia, 52:487-499

Kirkpatrick S.,Haute T, Siahmakoun A, Adams T Mc D., Haute T, Wang Z., (2006),
US 2006/0162331 Al, “A Shape Memory Alloy Mems Heat Engine”, US Patent

Application Publication



63

Liu Q.S., Maa X., Lin C.X., Wu Y.D., (2006), “Effect of the heat treatment on the
damping characteristics of the NiTi shape memory alloy”, Elsevier, Materials Science
and Engineering, A 438-440:563-566

Liu Y., Kim J. L., Miyazaki S., (2004), “Thermodynamic analysis of ageing-induced
multiple-stage transformation behaviour of NiTi”, Taylor and Francis, Philosophical
Magazine 84:2083-2102

Liu Y., Yang H., Voigt A., (2003), “Thermal analysis of the effect of aging on the
transformation behaviour of Ti/50.9at.% Ni”’, Elsevier, Materials Science and
Engineering, A360: 350-355

Liu Y., Xie Z., Humbeeck J., Delaey L., Liu Y., (2000), “On the deformation of the
twinned domain in NiTi shape memory alloys”, Taylor and Francis, Philosophical

Magazine A, 80:1935-1953

Mehrabi K., Bahmanpour H., Shokuhfar A., Kneissl A., (2006), “Infiluence of
chemical composition and manufacturing conditions on properties of NiTi Shape

memory Alloys”, Elsevier, Material Science and Engineering, baskida 1-5

Meier H. , Oelschlaeger L., (2003), “Numerical thermomechanical modelling of shape

memory alloy wires” , Elsevier, Material Science and Engineering, baskida

Moumni Z., Zaki W., NguyenQ. S., (2007), “Theoretical and numerical modeling of
solid—solid phase change: Application to the description of the thermomechanical
behavior of shape memory alloys”, Elsevier, International Journal of Plasticity,

24:614-64

Miiller K., (2001), “Extrusion of nickel-titanium alloys Nitinol to hollow shapes”,
Elsevier, Journal of Materials Processing Technology,111:122-126

Nayan N., Govind, Saikrishna C.N., Ramaiah K. V., Bhaumik S.K., Nair K. S,
Mittal M.C., (2007), “Vacuum induction melting of NiTi shape memory alloys in
graphite crucible”, Elsevier, Materials Science and Engineering, A 465:44-48

Ortin J., Delaey L., (2002), “Histeresis in shape-memory alloys”, International Journal
of Nonlinear Mechanics, 37:1275-1281

Otsuka K., Wayman, C.M., (1999), Shape Memory Materials, Cambridge University
Press, Cembridge

Otsuka K., Ren X., (1999), “Martensitic transformation in nonferrous shape memory

alloys”, Elsevier, Material Science and Engineering, A 273-275:89-105



64

Pieczska E.A., Gadai S.P., Nowacki W.K., Tobushi H., (2006), ‘“Phase-
Transformation Fronts Evolution for Stres-and Strain- Controlled Tension Tests in

TiNi Shape Memory Alloy”, Society for Experimental Mechanics, 46:531-542

Potluri, H.B., (1999), “Joining of Shape Memory Alloys”, Welding Journal, 39-42

Scherngell H., Kneissl A.C., (1998), “Training and Stability of the Intrinsic Two-Way
Shape Memory Effect in Ni-Ti Alloys”, Elsevier, Scripta Materialia, 39:205-212

Schimizu K. ve Tadaki T., (1987), Shape Memory Alloys, Gordon and Breach

Science Publishers, New York

Seelecke S., (2002), “Modelling the dynamic behavior of shape memory alloys”,
Pergamon , International Journal of Nonlinear Mechanics, 37:1363-1374

Sittner P.,LLanda M.,Lukas P.,Novak V., (2004), “R-phase transformation phenomena
in thermomechanically loaded NiTi polycrystals”, Elsevier, Mechanics of Materials,
38:475-492

Smith W. F., (1996), Principles of Materials Science and Engineering, McGraw-Hill
Companies, New York

Somsen Ch.,Zahres H.,Kastner J.,Wassermann E.F.,Kakeshita T.,Saburi T., (1999),
“Influence of thermal annealing on the martensitic transitions in Ni—Ti shape memory
alloys”, Elsevier, Materials Science and Engineering, A 273-275:310-314

Stroz D., (2002), “Studies of the R-phase transformation in a Ti—51at.%Ni alloy by
transmission electron microscopy”’, Pergamon, Scripta Materialia, 47:363-369

Szilagy, (2005), US 2005/0023086 A1, “Shape memory Alloy Actuated and Bender
Actuated Helical Spring Brakes”, US Patent Application Publication

Tobushi H., Hachisuka T., Yamada S., Lin P-H., (1997), “Rotating-Bending fatigue of
a TiNi Shape Memory Alloy wire”, Elsevier, Mechanics of Materials, 26:35-42

TS 5154-1 EN 60584-1, (2006), “Isil Ciftler-Bolim 1: Referans Cizelgeler
(Thermocouples — Part 1: Reference tables)”, TSE, Ankara

TSE, (1973), “TS 1440, Tiirk Standartlar1 Enstitiisiiniin Silindirik, helisel, yuvarlak

telden soguk sarilmis yaylar”, Ankara

Villhard R. L.,Atmur R. J.,(2004), US 2004/0252005 Al, “Shape Memory Alloy
Mems Component Deposited by chemical Vapor deposition”, US Patent Application

Publication



65

Webster John. R., (2006), US 2006/0000211 Al, “Shape Memory Material

Actuation”, US Patent Application Publication

Wu H. M., (2001), “Fabrication of Nitinol Materials and Components”, Proceedings
of the International Conference on Shape Memory and Superelastic Technologies
Kunming-China, 285-292

Xie Z., Liu Y., Van Humbeeck J., (1989), “Microstructure of NiTi Shape Memory
Alloy Due to Tension—Compression Cyclic Deformation”, Acta mater. 46:1989—2000
Yan W., Wang C.H., Zhang X.P., Mai Y-W, (2002), “Theoreical modelling of the
effect of plasticity on reverse transformation in superelastic shape memory alloys”,

Elsevier, Material Science and Engineering, A 354:146-157

Zeng Y., Jiang F., Li L., Yang H., Liu Y., (2007), “Effect of ageing treatment on the
transformation behaviour of Ti-50,9 at. Ni alloy”, Elsevier, Acta Materialia, 56:736—
745

Zhang X. ve Sehitoglu H., (2004), “Crystallography of the B2—R—B19' phase

transformations in NiTi”,Elsevier, Material Science and Engineering, baskida



66
EKLER

Ek 1 Sekil bellekli yayin mesafe(mm.)-kuvvet(N.) degerleri

Kuvvet(N) 0,002| 0,571| 0,850| 1,101 | 1,350| 1,589
Mesafe(mm)| 0,043| 0,285| 0,527 | 0,902 | 1,104 | 1,227
Kuvvet(N) 1,827 | 2,073| 2,298 | 2,510| 2,717 | 2,911
Mesafe(mm) | 2,002 | 3,487 | 4,217 | 4,734 | 5,099 | 6,484
Kuvvet(N) 3,093 | 3,271 | 3,445| 3,605 3,855
Mesafe(mm)| 6,821| 7,386 | 8,007 | 9,059 | 9,866

Ek 2 40 tekrarli yorulma histerisiz egrisi i¢cin hesaplanan mesafe-sicaklik degerleri

Mesafe(mm) | Sicaklik(°C)
15,55 28
16,00 35
16,43 55
17,32 64
18,66 79
22,22 92
24,44 100
32,00 103
31,60 100
31,55 92
30,46 79
29,33 64
27,10 55
25,77 35
15,55 28

Ek 3 80 tekrarli yorulma histerisiz egrisi icin hesaplanan mesafe-sicaklik degerleri

Mesafe(mm) | Sicaklik(°C)
14,85 30
15,47 39
16,71 55
17,33 71
19,20 94
21,06 108
26,03 116
32,25 127
31,62 116
31,00 108
29,76 94
27,90 71
26,03 55
20,44 39
14,85 30
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Ek 4 Cekme deneyi sirasinda kuvvet artarken Ol¢iilen kuvvet-mesafe degerleri

0 cevrim 40 cevrim 80 cevrim

Kuvvet |Uzama| Kuvvet |Uzama| Kuvvet |Uzama
2,50 8,69 2,50 6,57 2,50 9,98
2,50 8,71 2,50 6,62 2,50 10,03
2,50 8,76 2,50 6,64 2,50 10,08
2,50 8,78 2,50 6,68 2,50 10,11
2,50 8,82 2,50 6,72 2,50 11,16
2,50 8,87 2,50 6,76 2,50 11,21
2,50 8,91 2,50 6,78 2,50 11,26
2,50 8,93 2,50 6,82 2,50 11,28
2,50 8,97 2,50 6,86 2,50 11,33
2,50 9,10 3,00 8,48 2,50 11,39
3,00 11,39 3,00 8,75 2,50 10,71
3,00 11,43 3,00 8,77 2,50 10,73
3,00 11,48 3,00 8,82 2,50 10,78
3,00 11,50 3,00 8,86 3,00 15,20
3,00 11,54 3,50 10,66 3,00 15.24
3,00 11,58 3,50 10,71 3,00 15.27
3,00 11,62 3,50 10,75 3,00 15.32
3,00 11,64 3,50 10,77 3,00 15.37
3,00 11,68 3,50 10,82 3,00 15.42
3,00 11,72 3,50 10,84 3,00 15.44
3,50 14,02 3,50 10,93 3,00 15.54
3,50 14,06 3,50 10,97 3,50 29,11
3,50 14,10 3,50 10,99 3,50 29,06
3,50 14,12 3,50 11,03 3,50 29,06
3,50 14,16 3,50 11,07 3,50 29,01
3,50 14,20 3,50 11,12 3,50 28,96

Ek 5 Cekme deneyi sirasinda kuvvet azalirken 6lciilen kuvvet-mesafe degerleri

0 gevrim 40 gevrim 80 ¢evrim
Kuvvet |Uzama| Kuvvet Uzama Kuvvet Uzama
3,50 21,79 3,5 17,09 3,50 29,11
3,00 20,68 3,5 17,03 3,50 29,06
3,00 20,63 3,5 17 3,50 29,01
3,00 20,61 3,5 16.97 3,50 28,90
3,00 20,57 3,5 16.93 3,50 28,04
3,00 20,52 3,0 15.98 3,00 27,99
3,00 20,48 3,0 15.94 3,00 27,93
2,50 19,42 3,0 15.92 3,00 27,88
2,50 19,38 3,0 15.87 3,00 27,86
2,50 19,34 3,0 15.82 2,50 26,89
2,50 19,29 3,0 15.79 2,50 26,86
2,50 19,27 2,5 14.85 2,50 26,08
2,50 19,22 25 14,80 2,50 26,72
25 14.78
25 14.73
25 14.69
2,5 14.64
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Ek 6 R fazi olusumunda a) DSC egrisindeki egzotermik pik ve b) histerisiz egrisindeki
otelenme (Zhang ve Sehitoglu, 2004).
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