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Oz: Gelismekte olan teknolojiye paralel olarak yeni malzemelerin elde edilmesi ile bu malzemelerin gelistirilmesi biiyiik 6nem
tagimaktadir. Bu gelismeler yalnizca malzeme elde etmeye yonelik olmamali, malzemelere yeni islevler katarak fonksiyonellik
artttrmalidir. Bu felsefe sonucu ortaya ¢ikan akilli malzemelerden sekil hafizali alagimlar yeni bir malzeme siifini
olusturmustur. Sekil hafizali alagimlar, zorlanma etkisi ve sicaklik degisimleri ile sekil degistiren ve ters doniisiim gostererek
orijinal sekillerine geri donebilen akilli malzemelerdir. Sekil hatirlama etkisi olarak adlandirilan bu doniisiim birgok
uygulamada yaygin olarak kullanilmaktadir. Sekil hafizali alagimlarin bu 6zelliginden yola ¢ikilarak ¢alismamizda; atomikge
Niss.84Tisz.16 Kimyasal kompozisyonuna sahip sekil hafizali alasimina termal yaslandirma uygulanmis, bu yaglandirma islemi
sonrasinda alagimlarin mikro yapilarinda ve faz doniisiim sicakliklarinda meydana gelen degisiklikler analiz edilmistir.
Caligmanin amacina yonelik, Ni-Ti alagimina sicaklik, zaman ve sogutma ortami parametreleri degistirilerek 1s1l iglem
uygulanmustir. Isil islem uygulanmis alasimlar karakteristik doniisiim sicakliklari, entalpi ve entropi degerlerinin tespiti igin
Diferansiyel Tarama Kalorimetresinde (DSC) analiz edilmistir. Metalografik incelemeler sonucunda numunelerde gézlemlenen
cokeltilerin martensit faz doniligiim sicakliklarini etkiledigi tespit edilmistir.

Anahtar kelimeler: Ni-Ti, sekil hafizali alasimlar, martensitik faz doniistimii, DSC, sekil hafiza etkisi.

Analysis of Structural and Kinetic Parameters in Ni-Ti Shape Memory Alloy with Different
Aging Parameters

Abstract: Parallel to the developing technology, it is of great importance to obtain new materials and to develop these materials.
These developments should not only be aimed at obtaining materials, they should increase functionality by adding new
functions to the materials. Shape memory alloys from smart materials that emerged as a result of this philosophy formed a new
class of materials. Shape memory alloys are smart materials that change shape with the effect of strain and temperature changes
and return to their original shape by reversing. This transformation, called the shape memory effect, is widely used in the
industry. Based on this feature of shape memory alloys, in our study; Thermal aging was applied to the shape memory alloy
with NisegaTis3z 16 chemical composition, after this aging process, changes in microstructures and phase transformation
temperatures of the alloys were analyzed. For the purpose of the study, heat treatment was applied to the Ni-Ti alloy by changing
the temperature, time and cooling medium parameters. Heat treated alloys were analyzed in Differential Scanning Calorimeter
for determination of characteristic transformation temperatures, enthalpy and entropy values. As a result of metallographic
examinations, it was determined that the precipitations observed in the samples affected the martensite phase transformation
temperatures.

Key words: Ni-Ti, shape memory alloys, martensitic phase transformation, DSC, shape memory effect.
1. Giris

Hizla gelisen teknoloji ile birlikte fonksiyonel ve kullanilabilirligi yiiksek olan malzemelere ilgi giin gectikce
artmaktadir. Bronz ve demir ¢aglarindan beri alasimlama, eritme ve dovme teknikleri kullanilmaktadir. Bilim ve
teknolojideki gelismeler ile mikro yap1 ve isleme tekniklerinin malzeme davranisi tizerindeki etkilerinin daha net
anlagilmasi ile malzeme bilimi alan1 da hizla gelisim gdstermistir. Cesitli uygulamalar ile farkli malzeme olusturma
yetenegi, yeni alagimlarin ve kompozitlerin gelismesine olanak saglamigtir. Ek mithendislik iglevselligi saglayan
0zel dzelliklere sahip daha hafif ve daha giiglii malzemelere olan talep, ¢ok islevli malzemeler olarak adlandirilan
yeni bir malzeme dalim olusturmustur [1].

Bazi1 metal ve alagimlar uygulanan sicaklik, basing, 151k, manyetik alan gibi etkilere maruz kaldiginda belirli
ozellikler sergilediklerinden teknolojide yaygin olarak kullanilmaktadir. Disaridan uygulanan bu etkilere kars:
istenilen tepkilerin alinabildigi bu malzemeler akilli malzemeler olarak adlandirilmaktadir. Bu malzemelerden
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sekil hafizali alagimlar (SHA) iistiin 6zellikleri ile ilgi ¢ekmektedir. Hem sanayide hem de akademik alanda sekil
hafizali alasgimlar 6nemli bir yere sahiptir. Havacilik, makine, elektronik, uzay araglari, medikal ve insaat
sektorlerinde, glines panelleri ve jet motoru parcalarinda SHA’lar 6nemli bir yere sahiptir. Havacilik sanayinde
titanyum borularin birlestirilmesi ve sizdirmazliklarmin saglanmasit Ni-Ti sekil hafizali baglanti elemanlarinin
kullanilmasi ile saglanir. Saglik alaninda kullanimi olduk¢a yiiksek olan SHA’lar ortodonti alaninda
stiperelastiklik ozelligi gosterdiginden dis bozuklugu tedavisinde, kardiyovaskiiler cerrahisinde ise damar
tikanikliklariin giderilmesi, kalp krizi riskinin diisiiriilmesi agisindan takilan stentlerde kullanilmaktadir. Kirik
kemiklerin tedavisinde, kirik bolgeye takilan klips formundaki malzemeler ile viicut sicakligi ile hafiza ettigi
sekline donmeye caligarak kiritk bolgeler arasindaki boslugu hizli bir bigimde kapatma 6zelligi gostermektedir [2].

Sekil hafizali alagimlar, termomekanik ve manyetik varyasyonlar gibi belirli uyaranlara maruz
birakildiklarinda dnceki sekillerini koruma yetenegine sahip malzemelerdir. Gegmisten giiniimiize malzeme ve
miihendislik alanlarida bu konuda birgok calisma yapilmustir. ilk olarak 1932’de Arne Olander tarafindan
kesfedilen sekil hafizali alagimlarin gelisimi 1938 yilinda Greninger ve Mooradian’in ¢alismalarinda Cu-Zn
alasiminda martensitik fazin olusmasi ve kayip olmasi gézlemlenmesi ile devam etmistir. Ardindan 1941 yilinda
ise sekil hafizali alagimlar Vernon tarafindan dis tedavilerinde kullanilmaya baglanmustir [3]. 1962’ de ise nitinol
(Ni-Ti) olarak bilinen malzeme bilesimi Naval Ordnance Laboratuvarinda kesfedilmis ve miihendislik, teknik
uygulamalar i¢in sekil hafizali alagimlarin ticari alanlarda kullanimi artig gostermistir [4]. 1968 yilinda ise Ni-Ti
sekil hafizali alasgiminin 6nemi Johnson ve Alicandri tarafindan anlasilmistir. Calisma sonucunda Ni-Ti sekil
hafizali alagiminin geleneksel metal alasimlarinda olmayan sekil hafiza etkisi ve siiperelastiklik 6zellikleri
kesfedilmistir [5].

Ug cesidi olan sekil hafizali alasimlarda demir bazli ve bakir bazli sekil hafizali alasimlar ticari olarak
kullanilabilme potansiyelleri olmasina ragmen kararsizliklarindan ve kirillganliklarindan dolayr nikel bazlhi
SHA’lara oranla daha az tercih edilirler. Giincel olarak 6zellikle saglik alanindaki uygulamalar ile bilinen Ni-Ti
revagtadir. SHAlarin detayina inildik¢e bu malzemelerin kendilerine ait egsiz 6zelliklere sahip oldugu goriiliir [6].

SHA’lar, sicaklik, zor veya manyetik alana bagimli olarak martensit ve dstenit olarak isimlendirilen iki faz
arasinda ezberleme islemine tabi tutuldugunda orijinal bigimine donebilen bir metal alagim grubudur. Termoelastik
martensit doniisiim gosterirler. Martensitik doniisiim difiizyonsuz bir kati hal faz déniisiimiidiir. Yani etkisinde
kaldig sicaklik, disaridan uygulanan kuvvet veya her ikisinin tatbiki sonucunda alagimdaki atomlar birbirlerine
olan komsuluklarini kaybetmezler. Ancak bu etkiler ile sekil hafizali alagimlarin i¢ yapisinin degismesine ve
neticesinde faz degisimine neden olur [7, 8].

SHA’lar kritik doniisiim sicakliginin iistiinde veya altinda iki farkli sekil ya da kristal yapida bulunurlar.
Kararli iki faz1 bulunan sekil hafizali alasimlarin yiiksek sicaklik fazi stenit faz (ana faz), disiik sicaklik fazi
martensit faz (iiriin faz1) olarak adlandirilir. Ostenit fazda hafizaya alinan sekil ve boyut, martensit fazda disaridan
uygulanan gerilim ile deformasyona maruz birakilip daha sonra tekrardan Ostenit fazina 1sitildiginda hafizaya
aldig1 formu tekrar kazanirlar. Miihendislik uygulamalarina tasarlanan sistemlerde veya kullanilan malzemelerde
yiiksek mukavemet, yiiksek korozyon direnci, yiiksek asinma direnci, absorbe etme gibi 6zellikler istenmektedir.
Bu tiir 6zelliklerin saglanmasi i¢in martensitik doniisiim yapabilen malzemelere ihtiya¢ vardir ve sekil hafizali
alagimlar bu 6zellikler i¢in harika bir se¢imdir.

2. Sekil Hafizalh Alasimlarin Ozellikleri

Termomekanik yiiklerin bir sonucu olarak sekil hafizali alasimlar faz doniisiimlerine ugrayabilen ve belirli
bir sicakligin iizerinde 1sitildiginda kalic1 bigimlerini geri kazanabilen metalik alasimlardir. Ostenit evrede kristal
kafes yapisit yiiksek simetri gostermektedir. Martensitik doniisiim, martensitik fazin ana Ostenit fazdan
¢ekirdeklenmesi ve biiylimesi ile meydana gelen difiizyonsuz bir kati-hal faz dontstiimidir [9]. Sekil hafizal
alasimlar1 geleneksel malzemelerden ayri kilan 6zelligi sekil hafiza etkisi ve siiperelastik davranig géstermesidir.
Her martensitik kristal, varyant adi verilen farkli yonelim gosterir. SHA martensitik doniisiime maruz kaldiginda,
genellikle kiibik Ostenit fazdan martensitik fazin monoklinik varyantlar1 gibi diisiik simetrili martensitik faza
doniisiirler. Uygulanan gerilmeler kaldirildiginda martensitik fazin varyantlar1 genellikle kendilerine uygun
sekilde diizenlenirler ancak gozlemlenebilir makroskopik bir sekil degisikligi olusmaz. Mekanik yiikleme
uygulandiginda martensitik varyantlar tek bir varyant halinde yeniden yonlenirler. Belirli bir sicakligin {izerinde
1sitmadan sonra, martensitik faz dstenit faza geri doner ve uygulanan deformasyon geri kazanilir. Bu davranis sekil
hafiza etkisi olarak bilinir. SHA’larda martensitik doniisiimiin dstenit sicaklig1 izerinde ve belirli mekanik yiikler
altinda olusmas1 sonunda, malzemede gerilmenin sebep oldugu martensit faz1 ortaya ¢ikar. Boylelikle, tamamen
Ostenit yapidaki sekil hafizali alasim gerilmeye maruz birakilirsa, alasimda martensitik doniisiim sirasinda
deformasyon meydana gelir. Gerilmenin ortadan kaldirilmasiyla malzemede tekrar dstenit faz1 olugur ve malzeme
elastik olarak tekrar eski haline doner. Bu siiperelastik davranig sonucunda malzemede kalict degisim olmaksizin
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%4-8 oraninda sekil degisimleri goriilebilir [10]. Sekil hafizali alasimlardaki faz doniigiim isleminin makroskobik
gosterimi Sekil 1°de mikroskobik gdsterimi ise Sekil 2.’de sunulmustur [11, 12].

Diigik sicakhiktaki
SOGUTMA orfjinal gekil DEFORMASYON
o \1/7

ISITMA
Diigiik sicakiiktaki

deformasyon

Sekil 1. Faz doniisiimiiniin makroskobik gosterimi

Yiiksek sicaklikia
malzemenin zamania
orjinal gekline dénmesi

Martensit

~ deformasyon
sogutma
ikizlenmis martensit

Ostenit Martensit

L1 ] -

Sekil 2. Faz doniistimiiniin mikroskobik gosterimi

deformasyon

2.1. Sekil hafizah alasimlarda martensitik faz doniisiimii

Martensitik doniisiimii (Sstenit-martensit), martensitin serbest enerjisi, iki fazin serbest enerjilerinin esit
oldugu kritik bir To (termodinamik denge sicakligi) sicakliginin altindaki bir sicaklikta, Ostenitin serbest
enerjisinden daha az oldugu durumda meydana gelir. Bununla birlikte doniigiim tam olarak To’da baslamaz.
Malzemeye disaridan uygulanan herhangi bir etki olmadiginda To’dan daha diistik bir sicaklikta (Ms: martensit
baslangi¢ sicakligil) baglar. Doniisiim, Mt (martensit bitis sicakligi) ile gosterilen bir sicakliga ulasilana kadar
sicaklik diisiiriildiikge gelismeye devam eder. Sekil hafizali alasimlar, gerilmeler s6z konusu olmadiginda
martensitik fazdan 1sitildiginda, martensit fazdan ostenit faza doniisiim To’dan daha yiiksek bir sicaklikta baslar
ve malzeme tamamen &stenit fazda olana kadar devam eder [13]. Sekil hafizali alasimlarda doniigiim sicakliklar
M; (martensit baslangi¢ sicakligi), Ms (martensit bitis sicaklig1), As (6stenit baglangi¢ sicakligi) ve At (6stenit bitis
sicaklig1) olarak isimlendirilir. Burada Ms-My ve As-As sicakliklarindaki farklar sekil hafiza davranigini karakterize
etmede onemli faktorlerdir. Doniisiim sicakliklari esas olarak alagimin kompozisyonuna, {iglincii veya dordiincii
bir elementin tatbikine, uygulanan 1s1l islemlere ve alagimin islenmesine baghdir. Mikro yapisal kusurlar, ana
fazdaki diizen derecesi ve ana fazin tane biiyiikliigli de doniigiim sicakliklarini birkag derece degistirebilir [14].
Gizli 1s1 doniisiim esnasinda 1s1 doniisiim yoniine bagli olarak emilir ya da serbest birakilir. Ostenit fazindan
martensit fazina doniisiim entalpisindeki degisime karsilik elen 1s1 salinimi ekzotermik bir faz doniisiimii iken,
martensit fazindan Ostenit fazina donlisiim ise termal enerjinin emildigi endotermik bir faz doniigimiidiir.
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Tanimladigimiz bu faz doniisiim sicakliklart Diferansiyel Tarama Kalorimetre (DSC) ile 6lgiilmektedir. Bu
sicakliklar sekil hafizali alagimlarin karakterizasyonunun belirlenmesinde 6nemli bir yere sahiptir. Sekil 3’te 6rnek
bir DSC grafiginde martensitik faz doniisiim sicakliklari gésterilmektedir [15].
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Sekil 3. DSC grafiginde Ms, Ms, As ve Ag sicaklik degerlerinin gosterimi
2.2. Sekil hafiza etkisi

Sekil hafizali alasimlar, M sicakliginin altinda bir sicaklikta martensitik fazda deforme edilir ve As
sicakliginin lizerinde bir sicakliga ¢ikarildiginda Gstenit faza geri doniiserek orijinal seklini geri kazanir. Sekil 4’te
goriildiigii lizere ana (Ostenit) fazin sogutulmasi sirasinda (1->2) ikizlenmis martensit olusur ve daha sonra
malzemeye uygulanan yiik ile deformasyon gergeklesir (2-3). Uygulanan yiik ortadan kaldirildiginda gerilmeler
geri kazanilamaz (3->4). Eger malzeme Assicakliginin iizerinde bir sicakliga 1sitilirsa alagim ana fazina donerek
deformasyon geri kazamlir (4>1). Ostenit fazinin, gerilme séz konusu degilken sogutulmasi ile martensitik
varyantlar kendi kendilerine biiyiirler ve makroskobik doniisiim gerilmeleri olusmaz (1-2). Ikinci asamada,
(2>3), mekanik yiikleme varyantlarin yeniden yonlendirilmesine yol agar ve biiyiik gerilmeler meydana gelir. Bu
gerilmeler (3>4) islemi esnasinda geri kazanilamaz. Son asamada (4->1) malzemenin As sicakligina yaklagmasi
ile martensitik faz disaridan uygulanan bir zorlama s6z konusu olmadiginda kararsiz hale gelir. Bu durum ana faz
tam doniigiimle saglanir ve sonugta alagim Gstenit fazdaki orijinal sekline geri déner [16].

AO
A

ikizlenmemis martensit

27

ikizlenmis martensit o

1sinma / geri kazamim
Ostenit

S

Sekil 4. Sekil hafiza etkisinde kristalografik degisikliklerin gerinim-gerilim sicaklik semasi
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Sekil hafiza olaylar1 tek yonli, ¢ift yonlii ve siiperelastik etkisi olarak lige ayrilmaktadir. Tek yonlii sekil
hafiza olay1 en basit yapili doniisiim bigimidir. Alasim martensit bitis sicakliginin altinda bir sicaklikta plastik
deformasyona maruz birakilip yiiksek sicaklik fazinin lizerinde bir sicakliga 1sitilirsa, plastik deformasyonu yok
ederek hafizasindaki sekle geri doner. Fakat alagim tekrar martensit fazina sogutulursa, daha dnceki martensit bitis
sicakliginin altinda malzemeye uygulanan plastik deformasyondaki sekline geri donemez. Kisacasi alagim sadece
oOstenit fazda tek bir sekli hatirlama 6zelligine sahiptir [17]. Cift yonli sekil hafiza etkisinde, alasim hafizasinda
hem &stenit fazdaki hem de martensit fazdaki iki seklini de hatirlama 6zelligi gosterir. Ostenit yapidaki SHA,
gerilmeye maruz birakilirsa alasimda martensitik doniisiim sirasinda deformasyon meydana gelir. Gerilmenin
ortadan kaldirilmasi ile malzeme tekrar dstenit fazi olusturur ve elastik olarak eski haline doner. Bu tiir stiperelastik
davranis sonucunda malzemede kalic1 sekil degisimi olmaksizin %8’e kadar elastik sekil degisimleri goriilebilir.
Stiperelastik olayi ters doniigiim olusturur. Bu olay dstenitten martensite ve martensitten dstenite seklinde gelisme
gostermektedir. Ozellikle saglik alaninda sekil hafizali alasimin siiperelastislik 6zelliklerinden kalplere takilan
stent, baz1 gozliik gergeveleri gibi araglarda yararlanilmaktadir [18].

3. Materyal ve Yontem

Sekil hafizali alagimlarin davranisimi belirlemede doniisiim sicakliklarinin termal karakterizasyonu g¢ok
O6nemli bir rol tagimaktadir. Termal olarak aktive olan bu akilli malzemelerin sergileyecegi kararlilik ¢ok
onemlidir. Bundan dolayz 1s1l islemler sonrasinda malzemenin gosterecegi her tiirlii termal kararsizlik uygulama
alanimi kisitlayici bir faktor olmaktadir. Calismamiz kapsaminda Ni-Ti sekil hafizal alasim teline sicaklik, siire ve
sogutma ortami parametreleri degistirilerek termal yaglandirma uygulanmistir. Ardindan faz doniisiim

sicakliklarinin termal ve yapisal karakterizasyonunu incelemek amaciyla DSC ve mikro yap1 analizleri yapilmistir
[19-21].

3.1. Yaslandirma deneyleri

Tablo 1°de kimyasal kompozisyonu verilen ¢ok kristalli 1 mm ¢apinda Ni-Ti sekil hafizali alasim teli
yaslandirma iglemlerinin uygulanabilmesi i¢in her biri 6 mm uzunlugunda olacak sekilde 26 es par¢aya ayrilmustir.
Biitiin numuneler yiiksek sicakliklara dayanabilme kapasitesi olduk¢a yiiksek olan krom magnezit tasi iizerine
yerlestirilerek kiil firminda 1000°C’de 1 saat homojenize edilip tuzlu buzlu suda sogutulmustur. Bu parcalardan
10 tanesine 2 saatlik farkli sicakliklarda, 10 tanesine 300°C’de farkl: siirelerde termal yaslandirma yapilmistir. 6
tanesi ise 400°C’de 5 saat yaslandirildiktan sonra buzlu su, kaynar su, kaynar yag, oda sicakligi, sivi azot ve tuzlu
buzlu su ortamlarinda sogutulmustur. Yaslandirma isleminden sonra numuneler islem gérmeyen referans (Ro)
numunesi ile karsilagtirilmistir. Numunelere uygulanan termal yaglandirma iglemleri Tablo 2.’de bir arada
gosterilmektedir.

Tablo 1. Ni-Ti SHA kimyasal kompozisyonu

Element % atomik % agirhk
Nikel (Ni) 46.84 51.93
Titanyum (Ti) 53.16 48.07
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Tablo 2. Deney numunelerine uygulanan yaslandirma islemleri

Numuneler | Yaslandirma Sicakhg (°C) | Siire I Sogutma ortamu
Degisken sicakliklarda uygulanan yaslandirma islemleri
Ay 50°C 2 saat Oda sicaklig1
A, 100°C 2 saat Oda sicakligt
As 150°C 2 saat Oda sicakligt
A, 200°C 2 saat Oda sicaklig1
As 250°C 2 saat Oda sicakligt
As 300°C 2 saat Oda sicakligt
A; 350°C 2 saat Oda sicaklig1
Asg 400°C 2 saat Oda sicaklig1
Ag 450°C 2 saat Oda sicakligt
Ao 500°C 2 saat QOda sicaklig
Degisken siirelerde uygulanan yaslandirma islemleri
B, 300°C 1 saat Oda sicakligt
B, 300°C 2 saat Oda sicaklig1
Bs 300°C 3 saat Oda sicakligt
B, 300°C 4 saat Oda sicakligt
Bs 300°C 5 saat Oda sicaklig1
Bs 300°C 6 saat Oda sicakligt
B, 300°C 7 saat Oda sicakligi
Bs 300°C 8 saat Oda sicaklig1
By 300°C 9 saat Oda sicakligt
B1o 300°C 10 saat Oda sicakligt
Degisken sogutma ortamlarinda uygulanan yaslandirma islemleri

C, 400°C 5 saat Buzlu su
C 400°C 5 saat Kaynar su
Cs 400°C 5 saat Kaynar yag
Cy 400°C 5 saat Oda sicakligi
Cs 400°C 5 saat Siv1 azot
Ce 400°C 5 saat Tuzlu buzlu su

3.2. DSC ve mikro yap1 analizleri

Faz yapilarinda meydana gelen degisiklikler esnasinda 1s1 enerjisi kullanimi veya ortaya ¢ikisi olmaktadir.
Bu degisimlerin sicakliklarinin belirlenmesi faz degisimlerinin tespit edilmesi agisindan 6nemlidir. Alagimlarin
endotermik ve ekzotermik doniisiim entalpilerinin tespit edilebilmesi i¢in diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC)
kullanilmaktadir. Nikel titanyum numunelerinin DSC analizi Shimadzu DSC-60A cihazi kullanilarak yapilmistir.
Kalorimetrik analizler igin cihaza yerlestirilen numuneler azot gazi atmosferinde 5°C/dakika isitma-sogutma
hizinda 15°C’den 120°C’ye ¢ikarilip belirli bir siire beklendikten sonra tekrar 15°C’ye doniilecek sekilde elde
edilmistir.

Yaglandirma uygulanan numuneler daha sonra mikro yapi incelemelerinin yapilabilmesi igin bakalite
almmistir. Metkon Grip 2V marka zimparalama-parlatma cihazinda mikroskop incelemesi ig¢in hazir hala
getirilmigtir. Numuneler siras1 ile 360, 600, 800, 1200 ve 2500 numarali zimparalar ile parlatilmistir. Ardindan 1
mikron elmas pasta ve ¢uha ile parlatma islemi gerceklestirilmistir. Detayli yap1 incelemesi i¢in numunelere 1HF;
5HNO3; 5CH3COOH oraninda daglama ¢ozeltisi ile daglama yapilmistir. Daglama islemi sonrasinda mikroskop
ile mikro yapilar elde edilmistir.

4. Bulgular ve Tartiyma

To degeri Ostenit ve martensit fazin serbest enerjilerinin esit oldugu kritik bir sicaklik olarak
tanimlanmaktadir. Dogrudan veya tersinir doniisiimlerde ASasm Ve ASm-a entropi degerlerinin hesaplanmasi i¢in
kullanilir. DSC grafiklerindeki endotermik ve ekzotermik tepelerin altinda kalan alan ile hesaplanan entalpi
degerleri (AHmsa , AHasm) kullanilarak, entropi degerleri (ASmsa, ASasm) Denklem 1°de verilen formiille
hesaplanmigtir [22]. Wayman ve Tong metodu ile To degeri Denklem 2’de gosterilen formiil kullanilarak
hesaplanmugtir [23, 24]. Isitma islemine karsilik As, As, Ms, Ms doniigiim sicakliklart, Amax, Mmax degerleri AH
entalpi ve AS entropi degerleri DSC analizleri ile belirlenmistir. Elde edilen sonuglara bakildiginda numuneye
uygulanan yaslandirmaya bagli olarak faz doniisiim sicakliklarinin degisebildigi gdzlemlenmistir.
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ASysa = AHy 54 [ Ty 1)
To = (Ap+Mg)/ 2 )]

Islem gérmemis referans numunesinin (Ro) DSC egrilerinde doniisiim sicakliklar1 ve entalpi degerleri
belirlenerek, denge sicakliklar1 ve entropi degerleri Denklem 1 ve Denklem 2 kullanilarak hesaplanmistir. Ro
referans numunesinin 5°C/dakika 1sitma sogutma hizinda yapilan DSC analizinde martensit baglama sicakliginin
39.68°C’de, martensit bitis sicakliginin 34.16°C’de faz degisimi gosterdigi, ostenit fazin baslangi¢ sicakliginin
56.67°C ve faz bitig sicakliginin 67.26°C oldugu goriilmistiir. A serisi (Ai-Ai) deney numunelerinin ve Ro
referans numunesinin faz doniisiim sicakliklari, Amax, Mmax degerleri AH entalpi ve AS entropi degerleri Tablo 3’te
sunulmustur.

Tablo 3. A serisi deney numunelerinin 5°C/dakika 1sitma-sogutma hizindaki karakteristik doniisiim
sicakliklari, entalpi ve entropi degerleri

Amax As Af AHMHA ASMHA M max Ms Mf AHAHM ASAHM TO
O (O O (fg) (/gK) (W9) O €O (f9) (J/gK) (K)

Ro 64.05 56.67 67.26  -32.27 -0.10 36.12 39.68 3416 27.42 0.08 326.62

Ay 62.45 5541 6552  -26.27 -0.08 33.9 3741 3145 22.6 0.07 324.615

Az 62.7  56.07 65.8 -27.74 -0.09 34.87 3859 3251 2322 0.07 325.345

Az 62.03 56.93 64.8 -25.49 -0.08 35.69 38.63  33.52 19.8 0.06 324.865

A 63.8 56,52 66.87 -25.64 -0.08 34.98 38.66 3269 2222 0.07 325.915

As 62.79 55.83 6593 -27.5 -0.08 33.51 37.01 3096  22.96 0.07 324.62

As 624 5552 6543  -25.87 -0.08 33.63 3732 3103 2353 0.07 324.525

A; 62.19 5511  65.25 -28.75 -0.09 33.74 3734 3124 23.96 0.07 324.445

As 63.59 56.23 66.65  -26.39 -0.08 33.57 37.84 30.94  24.65 0.08 325.395

Ao 66.43 59.66 69.43  -28.71 -0.09 35.73 40.52 3334  28.05 0.09 328.125

A | 6863 6167 7211  -27.45 -0.08 37.27 42.74 3478  27.08 0.08 330.575

A serisi deney numunelerinin ve islem gormemis Ro numunesinin optik mikroskop goriintiileri Sekil 5.’te
sunulmugtur. Optik mikroskop gorintiileri incelendiginde yonlendirilmis igne tipli martensit plakalar
gozlemlenmistir. Oda sicakliginda gergeklestirilen goriintiilemelerin DSC sonuglari ile uyumlu oldugu tespit
edilmistir.
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A
Sekil 5. A serisi deney numunelerinin 50um bilyiitmedeki mikrografi

Farkli bekletme siirelerinde yaslandirma uygulanan B serisi (B1-B1o) deney numuneleri ve Ro referans
numunesinin doniistim sicakliklart Amax, Mmax degerleri, AH entalpi ve AS entropi degerleri DSC egrilerinden ve
Denklem 1 ve Denklem 2 kullanilarak hesaplanmistir. Bu degerler Tablo 4’te bir arada gosterilmektedir. Bu
numunelerin mikro yapilar1 incelendiginde yonlendirilmis igne tipli martensit plakalar gézlemlenmis ve bekletme
stirelerinin artmasi ile martensit plakalarin yerini ¢okeltilerin aldigi goriilmiistiir. Mikroyap1 gozlemlerinde
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matrisin fazla plakalarin nispeten daha az olan kisimlar1 gorintiilenmistir. Oda sicakliginda gergeklestirilen
goriintiilemelerin DSC sonuglari ile uyumlu oldugu tespit edilmistir. Numunelerin optik mikroskop goriintiileri
Sekil 6’da sunulmustur.

Bio
Sekil 6. B serisi deney numunelerinin 50pm biiyiitmedeki mikrografi
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Tablo 4. B (B1-Bio) serisi deney numunelerinin 5°C/dakika 1sitma-sogutma hizindaki karakteristik
doniigiim sicakliklari, entalpi ve entropi degerleri

Amac A Ar AHy.x  ASyn  Mma M, Mi  AHaim  ASam To
O O O (g  QK) O O O ()  QIK) (K)
Ro | 6405 5667 67.26 -3227  -0.10 3612 3968 3416 27.42 0.08 326.62
B, | 6206 5512 6522 -2866  -0.09 34.46 3776 3151 18.77 0.06 324.64
B, | 6341 5639 6635 -3025  -0.09 3469 3879 3235 2552 0.08 325.72

B3 61.88 55.01 64.83 -26.16 -0.08 33.49 3718 3098 2298 0.07 324.155

B, 62.18 54.85 65.3 -27.23 -0.08 32.98 36.74  30.28  24.47 0.08 324.17

Bs 61.9 5553 64.85 -28.74 -0.09 33.04 36.66 3035 23.01 0.07 323.905

Bs 63.57 56.27 66.76 -27.5 -0.08 24.21 38.27 3164 2292 0.07 325.665
B, 6242 5513 65.36 -27.77 -0.09 33.54 37.03 31.04 2252 0.07 324.345

Bg 62.69 557 65.59 -26.85 -0.08 33.69 3749 3116 2252 0.07 324.69
By 61.76 5532 64.65 -26.15 -0.08 33.89 37.2 3145 2291 0.07 324.075
Bio 63.62 56.76  66.66 -27.61 -0.08 34.24 3824 3166 2278 0.07 325.6

400°C’de 5 saat yaslandirilip farkli ortamlarda sogutulan C serisi (C1-Ci0) numunelerinin doniisiim
sicakliklar1, Amax, Mmax degerleri, AH entalpi ve AS entropi degerleri DSC egrileri, Denklem 1 ve Denklem 2’den
yararlanilarak hesaplanmig ve Tablo 5’de bir arada sunulmustur. Bu numunelerin mikro yapilari incelendiginde en
fazla ¢Okelti olusumunun Cs numunesinde en az ¢okeltinin ise C; numunesinde olustugu goériilmiistiir. Biitiin
numunelerde igne tipli martensit plakalar gézlemlenmistir. C numunelerinin matris bélgesinin B numunelerinin
matris bolgelerinden daha fazla oldugu tespit edilmistir. Oda sicakliginda gerceklestirilen goriintiilemelerin DSC
sonuglari ile uyumlu oldugu saptanmistir. Numunelerin optik mikroskop goriintiileri Sekil 7°de sunulmustur.

Tablo 5. C serisi deney numunelerinin 5°C/dakika 1sitma-sogutma hizindaki karakteristik doniisiim
sicakliklari, entalpi ve entropi degerleri

Avac A At AHy.s  ASuoa M M, Mi  AHaom  ASim To
O O O Qg (K  CO O O U9 (GK) (K
Ro | 6405 5667 6726 -3227  -0.10 3612  39.68 3416  27.42 0.08 326.62
Cl | 643 57.78 67.14 -2805  -0.09 3409 3869 3138 261 0.08 326.065
C2 | 6452 57.73 67.33  -2800  -0.09 3437 3861 3181 2431 0.07 326.12

C3 63.34 56.28 66.21 -29.70 -0.09 33.03 3736 3022  25.83 0.08 324.935
C4 63.17 56.55 65.9 -28.65 -0.09 33.35 3733 3061  25.09 0.08 324.765
C5 65.38 58.14 6841 -29.23 -0.09 34.68 39.12  32.07 25.3 0.08 326.915
C6 63.77  56.9 66.43 -30.36 -0.09 35.14 38.73 3269  24.39 0.07 325.73

Martensitik doniisiimde sekil hafizali alasimlar yiiksek sicaklik fazinda bulunurlar ve sogutma ile diisiik
sicaklik fazina gegerler [25]. Doniisiim esnasinda kafes bosluklarinin meydana getirdigi atom hacimleri az
miktarda degiskenlik gosterirler [26]. Martensit doniisiimler yaslandirma gibi bazi 1s1l islemler sonrasinda
hassasiyet gosterebilmektedir [27]. Ek olarak sicaklik, faz doniisiimlerini kontrol edebilmek igin siklikla kullanilan
bir parametredir. Faz doniisiimlerine dig enerji saglamaktadirlar ancak uzun siire sicaklik uygulanan numunelerin
yaglanma etkisi sebebiyle orijinal 6zelliklerini kaybettigine yapilan galigmalarda rastlanmustir [15, 28].
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Sekil 7. C serisi deney numunelerinin 50pm biiyliitmedeki mikrografi

Ni-Ti sekil hafizali alasimlarinda bazen faz doniisiimlerinin B2>R->B19’ seklinde meydana geldigi literatiir
aragtirmalarinda goriilmustiir. DSC deneylerinde tek ve iki asamali veya ¢ok asamali faz doniisiimleri olarak
adlandirilan farkli doniisiim tiirleri mevcuttur. Yiiksek sicaklik fazindan diisiik sicaklik fazina sogutma sirasinda
sadece bir tane pikin goriilmesi faz déniisiimiiniin tek asamada gergeklestigini gdstermektedir. Iki asamali ve ¢ok
asamali faz dontisiimlerinde ise DSC cihazinda en az iki pik goriiliir. Yaslandirma uygulanan numunelerin ve
referans numunenin pikleri incelendiginde sadece bir pikin goriilmesi faz doniigiimiiniin tek asamada (B2>B19”)
gerceklestigini gostermistir. Literatiir aragtirmalarinda nikel bakimindan zengin Ni-Ti sekil hafizali alagimina
450°C’de farkli siirelerde uygulanan yaslandirma islemi ile faz doniigiimiiniin B2>R->B19” seklinde iki asamada
gergeklestigi goriilmiistiir [29]. Islem gdrmemis referans Ro numunesinin 5°C/dakika 1sitma-sogutma hizinda
gerceklestirilen DSC analizinin sonucu Sekil 8’de sunulmustur. Referans numunede ve deney numunelerinde R
fazina rastlanmamustir. Alagimin ikili bir alasim olmasi tiglincii bir elementin olmamasi R fazinin olusmamasina
neden olmustur [5].
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Sekil 8. Islem gdrmemis Ro numunesine ait 5°C/dk 1s1tma/sogutma hizlarinda elde edilen DSC egrisi.

A serisi deney numunelerine uygulanan yaslandirma isleminden sonra As, Ar ve M; sicakliklarinda artma
egilimi, B ve C serisi deney numunelerine uygulanan yaglandirma sonucunda ise Ay, Ms ve Ms sicakliklarinda
azalma egilimi goriilmiistiir.

A, B ve C serisi deney numunelerine uygulanan termal yaslandirma islemi sonucunda ¢okelti ve ¢okelti
fazlarinin dislokasyon engelleme etkisi yaratmasindan dolayi1 faz doniisiim sicakliklarinin degistigi sonucuna
ulagilmistir.

A serisi deney numunelerinin mikro yapilari incelendiginde yonlendirilmis igne tipli martensit plakalar
gozlemlenmis ve yaslandirma sicakliginin arttirtlmasi ile ¢okeltilerin olustugu goriilmistiir. B serisi deney
numunelerinde ise yaslandirma siirelerinin artmasi ile martensit plakalarin arasinda c¢okeltilerin yer aldigt
gorilmiistiir. C serisi deney numuneleri incelediginde ise en fazla ¢okeltinin sivi azot ortaminda yapilan sogutmada
en az ¢Okeltinin ise buzlu su ortaminda yapilan sogutmada meydana geldigi gorillmiistiir.

5. Sonuglar

Numunelerin DSC analizleri karsilastirildiginda yaslandirma sicakliklarinin  artmasi ile doniisim
sicakliklarinin AHws A, AHAsM, ASm>a ve AHas M kinetik parametrelerinin degistigi goriilmiistiir. Bunun sebebi
olarak ¢okelti fazlarinin olugmasi lizerinde yogunlasarak biitiin numunelerin faz déntisiimleri referans numunedeki
gibi tek asamali (B2>B19’) olarak ger¢eklesmistir ve R fazina rastlanmamustir. Termal yaslandirma uygulamalari
faz doniisiim agamasini etkilememistir. Alagimin ikili bir alasim olmasi {iglincii bir elementin olmamasi R fazinin
olusmamasina sebep olmustur. Dislokasyon hareketlerinin engellenmesi sicakliga bagli deneylerde faz doniisiim
sicakliklarini arttirirken, zamana ve sogutma ortamina bagli deneylerde doniisiim sicakliklarint diisiirerek
dislokasyon hareketlerini kolaylastirici etki yapmis ve atomlarin yeniden yerlesimini saglamistir. Dolayisi ile bu
atomik etkiler dontisiim sicakliklarina etki etmistir.
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