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iki farkli Greticiden temin edilen Nikel agisindan zengin (%50.7.at.) Nikel-Titanyum
(NiTi) Sekil Bellek Alagsimi, 450°C sicaklik altinda bir saat boyunca 120MPa
250MPa basma ve c¢ekme yonundeki yukler altinda termo-mekanik iglemlerle
yaslandirma islemine tabi tutulmustur. Numunelere, sabit oranda artan gerinim
araliklarinda basma ve c¢ekme yonuinde dongusel gerilimler uygulanarak
malzemeler kiriimaya gidene kadar superelastik karakteristiklerin degisimi
g6zlemlenmistir. Bu sonuclar daha sonra yuksiz ortamda 450°C’de yaslandiriimis
ve 950°C’de argon ortaminda homojenize edilmis numunelerde elde edilen sonuglar

ile kargilastiriimistir.

Calismada daha 6nceden literatlirde yer alan sicakliklarin yaklasik 50°C - 100°C
derece altinda ancak uygulanan yukler anlaminda %1250 mertebelerinde fazla
yukler uygulanmistir. Ayni zamanda uygulanan yikler hem basma hem de ¢gekme

yonlerinde gergeklestirilerek malzeme Uzerindeki farkli davraniglari sergilenmistir.

Ek olarak numunelerin dénisim sicakliklarinin belirlenebilmesi icgin diferansiyel
taramali kalorimetre (DSC) analizleri gergeklestiriimigtir. Malzeme igerisindeki
martensit-Ostenit ve ¢okelti olusumlari optik, taramali elektron mikroskopu ve x-isini

kirnimi yontemleri kullanilarak tespit edilmistir. Hem basma hem de c¢ekme
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yonunde termo-mekanik iglemlere maruz birakilan numunelerde superelastik

ozellikler ve mekanik ozellikler gelisim sergilemistir.

Malzemelerin superelastik ve mekanik 6zelliklerinin 6zellikle Gretim sirasinda olusan
hatalara oldukga bagli oldugu gézlemlenmistir. Bu nedenle ¢ekme gerilimleri altinda
termo-mekanik iglemlere maruz birakilan malzemelerin superelastisite deneyleri
erken kirilma ile sonuglanmistir. Ote yandan basma yoénindeki gerilimler altinda
yaslandirma iglemleri gergeklestirilen malzemelerde ise, stperelastisite deneyleri,
dongu icerisindeki geri kazanillamayan gerinim seviyelerinin, homojenize edilmis
numunede gdzlemlenen seviyelere gére yaklasik %50 oraninda azaldigini ve
450°C’de serbest yaslandirilmis malzemeye gore, kirilmaya karsi direncinde %50

oraninda arttigini goéstermistir.

Anahtar Kelimeler: NiTi, Sekil Bellek Alagimi, Superelastisite, Cokelti Olusumu,

Martensitik Faz Donusumu, Mekanik Dongusel Testler.
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ABSTRACT

ENHANCEMENT OF SUPERELASTIC PROPERTIES OF NITI
SHAPE MEMORY ALLOYS USING THERMO-MECHANICAL
PROCESSES

Hiiseyin Onur ERDOGAN
Master of Science, Department of Mechanical Engineering
Supervisor: Dr. Benat KOCKAR
June 2015, 118 Pages

Nickel-rich (%50.7.at.) Nickel-Titanium Shape Memory Alloys which were
commercially obtained from two different suppliers have been subjected to thermo-
mechanical processing for one hour via aging under stress at 450°C both under
tension and compression at 120MPa and 250Mpa, respectively. Cyclic
loading/unloading tests, with incremental strain values were conducted in order to
observe the changes to the superelastic characteristics of the material in both
compressive and tensional loads until fracture. These results were then compared

to stress-free aged samples at 450°C and homojenized samples at 950°C.

In contrast with the given literature, in this work, the aging temperatures were
dropped around 50°C to 100°C whereas the compressive and tensional forces were
increased upto 1250%. Also, both tensional and compressive forces were applied

in order to understand the effects of different force characteristics.

Differential calorimetry scanning (DSC) tests were conducted in order to determine
change in the transformation characteristics of the samples. The martenite-
austenite phases and the precipitation formation in the microstructure of the
samples were determined using optical and scanning electron microscopes and X-

Ray Diffraction techniques.
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It was observed that the superelastic and mechanical behaviour of the materials
were highly dependent on the defects which were induced during production.
Therefore, the superelastic experiments of the samples which were aged under
tensional stresses were ended up with premature failure. On the other hand, the
superelastic experiment results of the materials which were aged under
compressive stresses have shown that, the irrecoverable strain values of the stress-
aged samples after each cycles were almost 50% lower than that of the
homogenized sample and their resistance to failure were increased up to 50% with

respect to the free aged sample.

Keywords: NiTi, Shape Memory Alloy, Superelasticity, Precipitation Formation,
Martensitic Phase Transformation, Mechanical Cyclic Tests.
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1. GIRIS

Sekil Bellek Alagimlari, temel olarak deforme edilmeden onceki seklini 1sitarak
ve/veya deformasyona sebep olan yukl kaldirmak suretiyle hatirlayan, hafiza
Ozelligi gdsteren emsalsiz alasimlardir. Bu hafiza 6zelligi i1sitma — sogutma
esnasinda veya yuk altinda olup olmama kosullari ile kendisini gostermektedir ve
malzeme bu 6zellikleri sayesinde is yapabilme kapasitesine sahiptir. Bu tip 6zellik
gOsteren malzemeler, genellikle yuksek teknoloji gerektiren otomotiv, havacilik,
biyomedikal ve robotik uygulama alanlarinda, kompleks akttator, pndomatik ve motor
uygulamalari gerektiren alt sistemlerin yerini alabilmektedir. Cok pargali ve bir
kontrol sistemi gerektiren kompleks sistemlerin yaptigi isleri, sadece gerekli bellek
egitiminin ve malzeme tasariminin gergeklestirimesiyle yapabilen sekil bellek
alasimlari bu sistemler icin hafif, dayanikli, mukavemeti ylksek, tok ve stneklik
Ozelligi gosteren alternatiflerdir. [1]

Sekil bellek uygulamasi gergeklestirilebilen malzemeler arasinda NiTi bazli
alasimlara alternatif olarak Bakir — Aliminyum bazli ve Demir bazli daha ucuz
alternatifler olmasina karsin NiTi bazli alagimlari glivenilirlikleri, uygulanabilirlikleri,
cevrim kararliliklari (tekrarlanabilirlikleri) ve Ustin termo — mekanik 6zellikleri ile
diger sekil bellek alagimlarindan ayrismaktadir. [1]

NiTi alagimlari malzemenin iki fazinin, (6stenit ve martensit) fazlarinin déontusima
ile sekil bellek 6zelligi gostermektedir. NiTi alasimlari, malzemenin sogutulmasi ile
Ostenit fazindan martensit fazina dénasim gergeklestirir. Ms sicakhgr martensitik
donUsumuin bagladigi, Mf sicakhdi ise martensitik donusimun tamamlandigi
sicakliktir. Ayni sekilde As ve Af sicakliklari 6stenitik dontisumin bagsladigi ve bittigi
sicakliklardir. Genel olarak bu doénlisim martensitik doéndsim olarak
adlandiriimaktadir. Martensitik dénidsim esnasinda fonksiyonel is yapabilme
kapasitesi, bu donusimin malzeme karakteristiginden kaynaklanan difizyonsuz
donugsum Ozelliginden kaynaklanmaktadir. [2]

Sekil bellek alagimlari ayni zamanda yUk uygulanmasi ile olugan gerinimin yukan
kaldiriimasi ile buyuk bir kisminin yada tum gerinimin geri kazanilmasi ile de
superelastik 6zellik gostermektedirler. Sekil bellek 6zelliginde gorilen sicaklik

farkinin martensitik dénidsumu aktive etmesinden farkli olarak bu 0Ozellik,



malzemenin gegitli yUklemelere maruz birakilmasi neticesinde martensitik donusum
gerceklestirmesiyle elde edilir. NiTi alasimi yuksek sicaklik dstenit fazinda iken
yuklendiginde ilk once ikizlenmis martensit donisumune maruz kalir, yukleme
devam ettiginde alasim, geri ikizlenmis martensit donusimune ugrayarak normal
metallerin ulagamadigi yuksek gerinim degerlerine erigebilir. YUk bosaltildiginda
malzeme tekrar eski haline donerek ostenit yapisina kavugur ve superelastik ¢evrim
tamamlanmisg olur. [4]

NiTi alagimlari dokum veya toz metalurjisi ile imal edilebilmektedir. Tezde kullanilan
malzemeler gibi gézenekli olmayan, yigin (bulk) malzemeler genellikle dokim
yontemlerinden Vakum Ark Ergitme (VAR), Vakum indiiksiyon Ergitme (VIM) veya
Elektron Demeti Ergitme (EBM) yontemleri ile dokulerek imal edilirler. Bu uretim
yontemleri konvansiyonel dokim teknolojilerine nazaran metalin daha iyi bir
homojenlik ve safliga sahip olmasini saglar. Dékimde kullanilan malzemelerin
elemental safliklarinin yliksek olmasi ve malzemelerin dékimu esnasinda vakum
ortami veya inert gaz ortaminda tutulmasi safligini artirmaktadir. Dokim akabinde
malzemeler sicak isleme tabi tutulup nihai sekline, haddeleme, ekstrizyon gibi
isleme ydntemlerinden biri kullanilarak getirilir. [2]

NiTi sekil bellek alagiminin sekil bellek ozelliklerini veya super elastik 6zelliklerini
arttirmanin yollari arasinda farkh 1sil islem uygulamalari ve termo — mekanik
uygulamalar yer almaktadir. Bu uygulamalar arasinda uygun sicakliklarda
gerceklestirilen asiri plastik deformasyon uygulamalari, yaslandirma islemleri, ve
gerilim altinda yaslandirma islemleri yer almaktadir. Bu uygulamalar sonucunda
matris icerisinde g¢esitli gokeltiler, deformasyonlar, dislokasyonlar ve yonlendirmeler
olusturulup, ¢okeltilerin, ve dislokasyonlarin malzeme igerisindeki farkli davnanislari
cesitlendirilebilir. Uygulanabilir 1sil islem arasinda yaygin olarak yaslandirma islemi
uygulanmaktadir. Yaglandirma islemi esnasinda Ni acisindan zengin ¢okeltiler
olusur ve bu ¢okeltiler ana matris igerisinden Nikel atomunu kendilerine ¢ekerler. Bu
cokeltilerin olusumu neticesinde ortamdan nikel g¢ekilmesi ile birlikte martensitik
donusum sicakliklari yUkselir, ayni zamanda olusan c¢oOkeltilerin ana matris ile
uyumlu olup olmamasina bagh olarak yukleme sonrasindaki gerinim geri
kazaniminin martensitik donltsum esnasinda daha fazla olmasina sebebiyet
vermektedir.(3,4)

Yaslandirma igleminin bir diger sonucu da i1sitma — sogutma ile normalde tek

asamali gergeklesen martensitik donigumun, isil igslem neticesinde ortaya gikan bir
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ara faz olan R fazi ile sogutma esnasinda iki kademeli bir déonlisime sahip
olmasidir. Cokeltilerin matris igerisinde bulunmasi difizyonsuz gergceklesen bu faz
donUsuimu esnasinda buyuk kafes (lattice) yapilarin Ostenitten direkt martensite
donusumunu engellemekte, bu da enerjetik olarak elverisli olan R fazina dontusuma
tetiklemektedir.

Uygulanabilecek termo — mekanik yontemler arasinda malzemelerin gesitli ylUkler
altindayken yaslandirma islemine tabi tutulmasi yer almaktadir. Bu yontemlerle
olusturulan c¢oOkeltiler mikroyapi igerisinde, tane icerisinde ve sinirlarinda daha
dizgin ve homojen bir dagilm géstermektedir (5,7).

Bu calismada nikelce zengin, NiTi alasimina yik uygulanmadan yaslandirma
islemleri ile birlikte sabit gerilim altinda, yaslandirma islemleri gergeklestirilmis ve bu

islemlerin malzemenin sUperelastik 6zelliklerine olan etkileri arastiniimistir.



2. TEORI

2.1. Sekil Bellek Alagimlarin Tarihi ve Genel SBA Ozellikleri

Sekil bellek 6zelligi martensitik donusim sergileyen alasimlarin en 6énemli
Ozelliklerinden biridir. Sekil bellek 6zelligi malzemenin deforme edilmesinden sonra
ilk seklini hatirlayabilme kabiliyetidir. Malzemeler tek yonlu ve iki yonlu bellek 6zelligi
gOsterebilir. Tek yonllu sekil bellek 6zelliginde alasim, distk sicaklik fazi olan
martensit formunda deforme edildikten sonra &stenit sicakhidinin tzerine isitiimasi
suretiyle ilk seklini geri alir. Malzeme tekrar sogutuldugunda ise soguk halindeki
seklini geri kazanamaz. Cift yonlU sekil bellek uygulamasinda ise malzeme hem

dusuk sicaklik (martensit) hem de ylksek sicaklik fazindaki (6stenit) seklini hatirlar.

Sekil bellek 6zelligi ilk olarak 1932 yilinda isvecli bilim adami Arne Olander
tarafindan malzemenin fiziki hareketi olarak raporlandiriimigtir. Daha sonra 1952
senesinde Chang ve Read tarafindan Altin — Kadmiyum (Au-Cd) alasimlarinda
martensitik dénustmleri tespit edilmistir [9]. NiTi alagsimlar ise 1962 yilinda Buehler
vd. tarafindan USA Naval Ordanance Laboratories (ABD Deniz Kuvvetleri Ordonat
Laboratuvarinda) kesfedilmistir. Kesfin hemen arkasindan hizlica gergeklestirilen
malzeme ve muhendislik ¢calismalari sonucunda cesitli yuksek teknolojili ve ticari
sektorlere adapte edilerek kullanilmigtir (10-13). Yapilan arastirmalar sonucunda
NiTi haricinde farkli elementler kullanilarak Fe-Mn-Si, Cu-Zn-Al, Cu-Al-Ni gibi farkli
sekil bellek alagsimlari kesfedilmis ve ticari olarak kullaniimigtir ancak bu
malzemelerin ¢gevrim kararsizhgi, dusuk termo-mekanik performanslari neticesinde

NiTi alagimlari kadar tercih edilmemektedir (14-17).



Cizelge.2.1. NiTi alagsim ve Cu-Zn-Al alagim karsilastirmasi. [22]

Ozellik NiTi SBA Cu-Zn-Al SBA

Geri Kazanilabilir Gerinim  Max %8 Max %4

Geri Kazanilabilir Gerilim  Max 400 MPa  Max 200 MPa

Cevrim Omrii 105 (¢=0.02) 102 (=0.02)
107 (¢=0.005) 10° (¢=0.005)

Korozyon Direnci lyi Gorece zor

islenebilirlik Zayif Orta

Sekil Bellek Prosesi Gorece kolay Gorece zor

NiTi alasimlarini tercih edilir kilan bir diger 6zelligi de iki yonlu sekil bellek 6zelligine
daha yatkin olmasidir. Alagimin ayni zamanda benzersiz korozyon ve asinma
direnci bulunmaktadir. NiTi alagimlari, alagimin igerisinde bulunan Nikel elementinin
kompozisyonel oranina ve donusum sicakliklarina istinaden siniflandiriimaktadir.
NiTi alasimlarinda yapiya bagli olarak martensitik donusum sicakliklari -150°C
derece ila +100°C dereceye kadar degdisim gosterebilmektedir (18,19).

Donusum sicakliklari malzemede yuksek oranda Nikel kompozisyonuna baghdir.
Bu 6zelligi malzemede atomistik olarak %0.1 oraninda bir Nikel artisi yaklasik olarak
donugum sicakliklarinin 10 K mertebesinde degisiklige sebep olabilmektedir
(20,21).
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Sekil.2.1. Martensit baglangi¢ sicakhiginin Nikel igerigine olan baghligi [21].



2.2. Martensitik Donlistimler

Malzemelerin kati hal faz donusumleri difizyonlu ve difUzyonsuz sekilde
gerceklesebilir. Diflzyonlu faz dontsumleri cekirdeklenme ve buylime ile
gercekleserek Avamri tipi kinetik denklemler ile tanimlanabilmektedir. Diflizyonsuz
gerceklesen faz donusumleri ise bu tip bir denklem ile tanimlanamaz ve
cekirdeklenme — blyume gercgeklestirerek olugsmazlar. Bu tip kati hal faz
doénusumlerine martensitik faz dénagstmleri adi verilir. Eger ¢elik malzeme dstenit
fazina isitilarak sonrasinda hizlica sodutulursa martensitik dontisim gerceklesir.
Celikte gozlemlenen bu martensitik donusum farkli metallerde ve elementlerde de
tespit edilmistir. Celikte tespit edilen bu martensit fazi yari kararli olmasindan dolayi

yalnizca ¢ok hizli sogutmalarda olugturulabilmektedir.

2.3. Martensitik Doniisiimlerin Genel Ozellikleri

Bazi martensitik dondstimlerde ise (Au-Cd, In-Tl) disuk sicaklik fazi yari kararl
fazdan ziyade tam kararl bir fazdir ve dusik sogutma hizlarinda dahi déntsim
gerceklestirebilir. Bu tip martensitik dontusim sistemleri termoelastiktir, malzemenin
kendi dogasindan kaynaklanmakta ve yuksek sogutma hizlari gerektirmemektedir
[23].

Termoelastik olarak gergeklesen martensitik donusim askeri tip olarak
tanimlanabilecek, etkisi altinda bulunan tim atomlarin birlikte hareket ettigi kayma
gerilimi benzeri etkiden etkilenen bir olaydir. Bu donusumun sematik gosterimi
Sekil.2.2’de tanimlanmistir. Ana faz olan Ostenit fazi genellikle kiibik yapidadir ve
dusuk sicaklik fazi olan martensitin ise kristal yapisi gorece daha az simetriktir.
Sicaklik dstenit fazindan itibaren dusurilmeye basladiginda Ms sicakhgdinin altina
inilmeye baslamasindan itibaren kayma gerilimi benzeri mekanizma devreye girer.
Eger kristalografik olarak geri déntisum mimkinse sicakligin tekrar arttinimasiyla
martensit faz kararsiz hale gelir, tekrar ana faz olan ostenit fazina geri dénus baslar
[24].
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Sekil.2.2. Martensitik ddonlisim mekanizmasinin tanimlanmasi: a) Faz déntsimu

ile sekil degisimi, b) Kayma benzeri hareket ile gerinimin azaltiimasi, c) ikizlenme

mekanizmasi ile gerinimin azaltilmasi [24].

Martensitik sekil donisimi Sekil.2.2’de (a) sematik olarak gosterildigi sekilde
gerceklesir. Bu donusum esnasinda ana faz igerisine buylyen martensit fazi
etrafinda ¢ok yuksek gerinimler olusur. Bu gerinimlerin azaltilabilmesi igin iki farkh
yontem bulunmaktadir, birincisi Sekil.2.2’de (b) gdsterildigi gibi kayma benzeri
hareket ile gerinim azaltiimasi ikincisi ise Sekil.2.2.’de (c) gosterildigi gibi ikizlenme
mekanizmalarinin devreye girmesidir.

Sekil bellek alagimlarindaki mekanizma ikizienme mekanizmasidir. CUnku kayma
tipi deformasyon mekanizmalarinda geri doniisim yoktur. ikizienmede ise geri
dénisiim mekanizmasi aktiftir. ikizlenme varyantlari arasindaki uyum, ikizlenme faz
donusumunde olusan gerinimin ¢ok az olmasi sebepleri ile geri donusturulebilir
kilmaktadir.

Bu iki mekanizmayi da kafes yapinin degismez kaymalari adi altinda toplayabiliriz
cunkl ister kayma mekanizmasi devrede olsun ister ikizlenme mekanizmasi
devrede olsun her iki gerinim azaltma yontemi de martensit yapiy1 degistirmez.
Sekil.2.2 (c)'de tanimlanan ikizienme mekanizmasinda belirtilen A ve B bdlgeleri
ayni yaplya sahiptir ancak oryantasyonlari ikiz yonelimlidir. Bu yapilara uyumlu
varyantlar adi verilir [24].

Martensitik donusumler yapinin kompozisyonunu degistirmezler, bu yonuyle
donlisumin olusup olusmayacagl Gibbs Serbest Enerjisi denge denklemi ile

tanimlanabilir. Kimyasal bir dénlisum prosesinin  kendiliginden olusup
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olusmayacagi, bu sistemin Gibbs Serbest Enerjisinin sifirdan kiigik olup olmamasi
ile belirlenmektedir (AG<0).

Bu denge denklemi martensitik donusumler icin Sekil.2.3.’te sematik olarak
gosterilmigtir. To iki fazin termodinamik dengede oldugu sicaklhgi, G™ martensitin
Gibbs serbest enerjisini ve GP ise ana (6stenit) fazin Gibbs serbest enerjisini
tanimlamaktadir. AGP?™ = G™ - GP, martensit gekirdeklenmesi igin gerekli olan itici
enerjiyi, AG™P = GP — G™ ise geri donlsim icin gereken itici enerjiyi temsil
etmektedir. Martensitik donligim esnasinda Gibbs serbest enerjisinin degisimi
asagidaki denklem ile ifade edilebilir.

AG = AG¢ + AGnc = AGc + AGirr + AGe (2.2)
AGc, ana faz ile martensit fazi arasindaki kimyasal serbest enerjidir. AGnc, kimyasal
olmayan enerjidir ve AGirr ile AGe enerijilerinin toplamina esittir. AGir, mekanik geri
donustlurilemez, martensit ve ana faz arasindaki strtiinme ile alakali enerjidir. AGe
ise martensit faz etrafindaki elastik enerjidir. ATs, denge sicakhijindan martensit
fazinin gekirdeklenmeye baslamasi icin gerekli sicakhk farkina veya bu

cekirdeklenmenin geri donusturualmesi igin gerekli sicaklik farkini belirtmektedir.

F 9

G

M, To Ag T

Sekil.2.3. Ana ve martensit faz serbest ener;ji grafigi. [2]

Ms ve As sicakliklari, sirasiyla martensite donasumun bagladigi ve ostenite geri
donusumuan basladigi sicakliklar tarif etmektedir.

Martensitik dontsumler termoelastik olan ve termoelastik olmayan seklinde iki sinif
altinda tanimlanabilir. Kimyasal olmayan enerji birimi (AGir + AGe) klUglk ise

martensit ve Ostenit arasindaki arayuz hareketli, enerji yayihmi (histeresis) dusuk



ve donusum kristalografik olarak tersinebilirdir. Diger yandan AGnc (kimyasal
olmayan enerji) yuksek ise Ostenit ve martensit arasindaki arayiz mobilitesi
dusuktar, enerji yayinimi (histeresis) yuksek ve tersinir donisum gekirdeklenme
akabinde buyume ile gergeklesir, martensitik donugum termoelastik degildir [25].

Termoelastik ve termoelastik olmayan donusumler, enerji histeresisi bakimindan
Sekil.2.4’te grafiksel olarak gosterilmigtir. Sekil bellek alagimlari termoelastik
martensitik donusum karakteristigi gostermektedir. Sekil bellek alagimlardaki
termoelastik martensitik donuasimun varligr ilk defa Kurdjumov ve Khandros

tarafindan Cu-Al-Ni alasimlarinin davranisinin incelenmesi esnasinda ortaya

konmustur [26].
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Sekil.2.4: Termoelastik ve termoelastik olmayan martensitik donusumler. [2]

Au-Cd alagimindaki gdzlenen dénisum termoelastik davranisi ortaya koymaktadir.
Duasuk sicaklik histeresizi ve ve dusuk direng orani dusuk enerji yayinimi ve
martensit Ostenit fazlari arasindaki kristalografik geri dénusturulebilirlige isaret
etmektedir [2].



2.3.1. Sekil Bellek ve Siiperelastisite Davranigi

Sekil bellek davranisi metalik malzemelerin martensitik donisim karakteristigi ile
iligkili olup gesitli alagimlarda gézlenmektedir. Malzemenin bu 6zelligi temel olarak
dusUk sicaklik fazi olan martensit fazinda bulunan malzemenin deforme edilmesi
sonucunda tekrar Ostenit fazi sicakligina yukseltimesi neticesinde atomlarinin
orjinal  pozisyonlarina geri donerek seklini geri hatirlayabilmesinden
kaynaklanmaktadir. Bu davranisin gergceklesmesi esnasinda olugsan mekanizmalar
ve olusumu tetiklemek icin gerekli uygulamalar Sekil.2.5te sematik olarak
gOsterilmisgtir.

Sekil.2.5’te (a) gosterilen form Af sicakligi Ustlindeki Ostenit fazidir. Bu faz Mf
sicakhginin altina kadar sogutuldugunda (b) ile gosterilmis ikizlenmis martensit fazi
formuna doéndsur. (b) noktasindan baslanarak stres altinda ylUklenen ikizlenmis
martensit fazi (c) asamasina kadar ikizlenmis martensit fazin elastik
deformasyonunu gercgeklestirir. (d) asamasina kadar yuklenen ikizlenmis martensit
fazi farkli varyantlarini kaybederek tekil ve ylik ydnine bagh olarak en favori
varyanta donuserek geri ikizlenmis martensit formuna doénudsir. (d) asamasina
kadar deformasyon, ikizlenmis martensit arayuzlerinin kaymasi ile gergeklesir. (e)
asamasina kadar yuklenmis geri ikizlenmis martensit fazinin elastik deformasyonu
gerceklesir. YUk bosaltildiginda geri ikizlenmis martensitin elastik deformasyonu
geri kazanilir. Malzeme sicakhigi daha sonra Af sicakhdinin Ustline kadar
isitildiginda ise (g) ile (a) noktalari arasindaki ikizlenmis martensit ayni kafes
yapisini koruyarak elastik olmayan deformasyonlar dstenit fazina geri dontisum

esnasinda geri kazanilir ve malzeme eski seklini tamamen geri kazanir [27].
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Sekil.2.5: Sekil bellek etkisinin olusum sureci. [8]

Faz donlsimdu ile olusan gerinimin azaltiimasi hatirlanacagi Uzere kayma benzeri
hareket ile veya ikizlenme mekanizmasi ile gergeklesebilir. Kayma benzeri
mekanizma ile gerinim azaltilmasi, Sekil.2.1’de (b) gosterildigi gibi tersinemez
olmasindan dolay sekil bellek mekanizmasinda martensit deformasyonu ikizlenme
mekanizmalari ile gergeklesmelidir.

Martensitik dénisiim, sogutma esnasinda fiziksel ebatlarini koruyabilmesi icin ve
dusuk enerji degisiminin gerceklesmesi igin kendi kendini yerlestirici (self-
accomodating) bir yapi ile gerceklesir. Devam eden deformasyon prosesi
neticesinde ikizlenmis martensit plakalarinin sinir hareketi ile yeniden oryantasyonu
gercgeklesir, bu bir martensit varyantindan martensitin bir bagka varyantina
donusmesi anlamina gelir. Hangi varyantin biyume ile gergeklesecegi o asamada
en az enerji gerektiren (en ¢ok tercih edilen) varyantin buyumesi, diger varyantlarin
kaybolmasina sebep olacaktir [28]. Isitma neticesinde martensit, yerini Ostenit
fazina birakir. Sicaklik Mt sicakliginin altina dastigd zaman malzeme tamamen
martensitik formundadir ve deformasyonlar martensitik fazin deformasyonu olarak
gerceklesir. Sicaklik Mf sicakliginin Ustiinde ise malzemenin sadece bir kismi
martensit fazindadir. Bu da deformasyonun bir kisminin veya tamaminin yuk ile
tetiklenmis (stress-induced) martensit dénusimu ile gerceklesmesi anlamina
gelmektedir. Superelastisite, Ostenitin stress ile ylkleme esnasinda yuk ile
tetiklenmis martensite donisumu akabinde yuklerin kaldiriimasi neticesinde tekrar

Ostenite donusmesi seklinde gerceklesir. Malzemede sUperelastisite veya sekil
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bellek etkisinin gozlemlenmesi olugsumun test sicakhgina baghdir. Bu bagimlilik

Sekil.2.6’da sematik olarak gosterilmistir.

Gerillun
»

Kayma Igm Entik Stres (A)

Stresle Indiiklenmig
Martensit Iem Kuntik
Stres (B)

P

>

M: M, As As Sicaklik

Sekil.2.6: Sekil bellek ve superelastisite olusumunun termomekanik iligkisinin

sematik gosterimi [24].

Sekil.2.6’da yukari dogru egimli sinir gizgisi yukle indiklenmis (tetiklenmisg)
martensit igin kritik gerilim egrisini gdostermektedir. Yukarida yer alan asagi dogru
egimli cizgi ise kayma deformasyonunun tetiklenmesi igin kritik gerilim egrisini
tanimlamaktadir. Tarali gizgiler ile belirlenmis bdlgede (Superelastisite) Af sicakhgi
lizerinde “Stresle indiiklenmis Martensit icin Kritik Stres (B) egrisi lizerinde
gerceklesen yuklemeler neticesinde faz yukle tetiklenmis martensit olusturur. YUkler
bosaltildigi zaman ise martensit faz Af sicakligi Gzerinde dogal olarak kararsiz hale
gelir ve tekrar Ostenit faza dontisum gercgeklesir. Af sicakhdinin altindaki ancak As
sicakhginin ustundeki test sicakliklarinda gergeklesen ylklemelerde yuk ile
indUklenmis martensitin (bir kismi) deforme olmus halde kalir ve ancak Af
sicakliklarinin Gzerine cikartildiginda geri donusturulebilir. Bu yuzden Af ve As test

sicakliklari arasinda superelastisite ve sekil bellek etkisi bir arada gozlemlenebilir.
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Sekil.2.7: Superelastisite mekanizmasi [8].

Superelastisite sekil bellek etkisinden farkli olarak sabit bir sicaklikta meydana gelir.
Sekil.2.7’de gosterildigi Uzere Af sicakhdinin Gzerindeki malzeme Ostenit
formundadir. Yukleme neticesinde ilk asamada (a) - (b) egrisi boyunca elastik
deformasyon gerceklesir. Yuklemede $ekil.2.7’deki (b) noktasi, Sekil.2.6’da
gosterilen gerilimde induklenmis martensit kritik stresine ulastiginda malzeme
Ostenit fazindan indiklenmis martensit fazina donusum gercgeklestirir. (b) = (c)
boyunca varyantlar degisime ugrayarak kendi kendini denklestirerek (c) noktasinda
tamamen gerilimle induklenmis martensite donusur. Yukun bosaltiimasi ile ilk
asamada (d) noktasina kadar martensit Gzerindeki elastik gerinim tamamen
bosaltilir, (d) = (e) arasinda tersine dontisum gerceklesir neticede (a) noktasina
kadar da geri kalan elastik gerilimler tersine dogru tamamen geri kazanilir [27].

Md sicakhginin Gzerinde (martensit deformasyon sicakligi) deforme edilen fazda
stres ile indUklenmis martensit olusumu gobzlenemez. Bu sicakliklardaki
deformasyon kayma deformasyonu ile gerceklesir ve geri donustirilemezdir.
Sekil.2.8’de sekil bellek alasimlarinin gerilim-gerinim davranisi genel olarak
Ozetlenmigtir. Temel olarak alagsimda ug farkl deformasyon karakteristigi ile G¢ farkh

deformasyon mekanigi gozlenebilmektedir.
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Sekil.2.8: Sekil bellek alagiminin Gerilim-Gerinim grafigi ve ¢ temel farkli davranis

karakteristigi [8].

1) ilk durumda malzeme tamamen o6stenit fazindadir. Birinci kademede &stenit
fazinin elastik deformasyonu gergeklesir. Ikinci kademede &stenit fazi yiikleme
neticesinde stresle induklenmis (tetiklenmig) martensite dontsur. Nihai olarak
dclnci kademede de martensitin kayma deformasyonu olusur. Superelastik
gerinim elastik gerinimden sonra meydana gelir. YUklerin bogaltiimasi ile belirli bir
miktar elastik gerilim geri kazanilabilir, geri kalan gerilim Af sicakhg!r Uzerine
Isitilarak geri alinabilir ve diger kalinti gerilimler geri kazanilamaz.

2) ikinci durumda malzeme martensit durumunda ise birinci kademede malzemenin
martensit fazi elastik gerinime ugrar, ikinci kademede geri ikizienme meydana gelir,
yukleme devam ettikge tercih edilen varyantlar buylr ve diger martensit varyantlari
gitgide kaybolur. YUukleme daha da devam ettiginde uUcuncli kademe asamasina
gecilmis olur ve martensitin kayma ile deformasyonu gergeklesir. Yikleme
bosaltildiginda martensit fazin elastik olarak deforme edilmis kismi geri kazanilir.
3) Uglincli durumda malzeme 6stenit ve martensit fazlarinin bir arada oldugu bir
fazdadir. As — Af sicakliklari arasinda ve birinci ve ikinci durumdaki mekanizmalarin

bir arada goruldugu bir donusum gergeklestirir. Yukleme sonrasinda birinci durumda
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oldugu gibi belirli bir miktar elastik gerilim geri kazanilabilir, geri kalan gerilimler Af
sicakligi Uzerine isitilarak geri alinabilir ve kalinti gerilimler geri kazanilamaz.

Sekil bellek 6zelliginde malzeme genellikle ana fazin geklini hatirlar. Bazi kosullar
altinda her iki fazin da sekli hatirlanabilir ve bu gift yonlu sekil bellek 6zelligi olarak
adlandiriimaktadir. Bu 0Ozelligin ortaya c¢ikartilabilmesi igin malzemenin belirli
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kosullar altinda “egitiimesi” gerekmektedir. Alasima uygulanan termomekanik
islemler neticesinde olusan dislokasyonlar martensit plakalarinin olusumu
esnasinda bunlarin dizilimlerinin sabitlenmesine sebep olur. Alasim isitildiginda
martensit faz kaybolur ancak dislokasyonlar kalir. Alasim tekrar sogutulup martensit
fazina donuasturildtuguinde plakalar dislokasyonlarin olusturdugu gerilime istinaden
eski dizilimine donmeyi tercih ederler. Bu termomekanik islemler esnasinda
malzeme sekil bellek egditimine tabi tutulur. Belirlenen seklin hatirlanabilmesi icin
egitim esnasinda alasima uygulanan deformasyon gerilimi bosaltilir, alagim 6stenit
doénusim sicakh@i Gstlne isitilir, daha sonra tekrar sogutulur. Cift yonll sekil bellek
etkisinin olusmasinda isitma ve sogutma esnasinda olusturulan intermetalik
cOkeltilerin yerlesimi 6nem arz etmektedir.

Cift yonli martensitik dontsum ilk defa NiTi alasimlar icin Wang ve Buehler
tarafindan raporlandiriimistir. [29] Cift yonlG dénisim igin dort temel gereksinim
ortaya konmustur. (a) Plastik deformasyon, (b) Malzemenin boyutsal sinirlandiriimis

yaslandirmasi, (c) Isil dongusel gevrim, ve (d) Martensitin yaslandiriimasi.

2.4. NiTi Sekil Bellek Alagimlar ve Konvansiyonel Sekil Bellek Alagimlar

Termoelastik martensitik donisiim gosteren sekil bellek alasimlari ylksek gerinim
ile birlikte yuksek yuk altinda geri donusturulebilir sekilde calisabilme o6zelligi
sayesinde aktlator olarak kullanilarak elektromekanik sistemlerde eyleyici olarak
kullanilabilmektedir. Malzemenin bu 06zelligi, esatomlu NiTi alagsimin 1963
senesinde yayinlanan calismada ortaya konmustur [30]. Bu ¢alismalardan sonra
1980’lere kadar Cu bazli ve NiTi alagimi temelli galigmalar hiz kazanmig, konu ile
ilgili olarak ABD’nde ve Japonya’'da kapsamli arastirmalar gergeklestiriimistir. Bu
¢alismalar neticesinde hem bilimsel hem konvansiyonel, hem de ticari uygulamalar
gelistiriimis ve kullaniimaya devam edilmistir. GUnimuize kadar sekil bellek
alasimlarinin kullanilabilirligini kayit altina almig olan yaklasik 10000 ABD g¢ikigh
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patent ve 20000 dinya c¢apinda farkli Ulkeler tarafindan alinmis patent
bulunmaktadir [1].

Konvansiyonel sekil bellek alasimlar bu 6zelliklerini genellikle normal sartlar
altindaki sicakliklarda veya ortam sicakhginin altinda sergilemektedirler. Birgok
alasim igerisinden NiTi alagimlari veya Cu tabanh alasimlar en ¢ok kullaniimakta ve
arastinimaktadir. Cu tabanli alasimlar NiTi alasimlarina goérece daha ucuz
olmalarindan dolay! daha kolay ticarilestirilebilecegi degerlendiriimektedir [32, 33].
Yuksek sicaklik veya kriyojenik uygulamalar igin de sekil bellek alasimlar
geligtirimekte olup 6zel uygulamalar icin arastirmalar aktif olarak
gerceklestiriimektedir [31 - 34].

Sekil bellek alagimlari benzersiz 6zelliklerinden dolayi, ¢esitli endustriyel alanlarda
(biyomedikal, elektik elektronik, bilisim, otomotiv, gaz ve enerji iletimi, tlketici
artnleri vb..) eyleyici veya superelastik 6zelliklerinden dolay1 aktif bir sekilde
kullaniimaktadirlar [10,15, 32 - 35].

Cu tabanli sekil bellek alagimlar genel olarak CuZn, CuAl ve CuSn basliklari altinda
toplanabilir. Bu alagimlara Gguncil element eklemeleri yapilarak zayif olarak
karakterize edilen sekil bellek geri donusumu, 1sil iletkenlikleri, islenebilirlikleri
iyilestirilebilmektedir. Hali hazirda NiTi alasimlara daha ucuz alternatifler
olusturmasina karsin uygulamada hala 1sil denge, gevreklik, ylksek gerilim altinda
calisamama, buyuk tane yapisi, yuksek elastik anizotropi, sicaklik ve yuk altinda
ikincil istenmeyen fazlarin olugsmasi ve tane sinirlarinda istenmeyen safsizliklar gibi
malzemenin mikroyapisindan kaynaklanan eksiklikler Gzerinde caligiimaktadir [36].
Ticari olarak Cu-Al-Zn ve Cu-Al-Ni alasimlar bakir bazli sekil bellek alasimlari
arasinda aktif olarak kullaniimaktadir [14-16]. Cu-Al-Ni sekil bellek alagimlari, bakir
bazli sekil bellek alasimlarin daha iyi mekanik Ozellikler sergilemesi igin
geligtiriimekte, Cu-Al-Mn bazli sekil bellek alagimlari yuksek suneklik 6zellikleri igin
arastinimakta, Cu-Al-Zn alasimi yuksek gerinimli martensitik donisum o6zellikleri
icin gelistirimekte ve Cu-Sn tabanli sekil bellek alasimi ise yuksek sicaklikta
dontsum 6zellikleri icin dederlendiriimektedir. Cu tabanli sekil bellek alasimlari NiTi
alagimlara benzer sekilde dokme yontemleri veya toz metalUrjisi ile imal edilebilirler.
[37-43] Bakir temelli sekil bellek alagimlarinda slperelastik o6zelliklerin
g6zlemlenebilmesi igin su verme isleminden dnce tek fazli B taneciklerinin olugsmasi
onem arz etmektedir. Benzer sekilde istenilen kimyasal homojeniteye erisebilmek
icin igleme Oncesinde beta faz bodlgesinde 1sil islem gergeklestiriimektedir.
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Homojenizasyon slresi optimize edilerek istenilen faz dagihmi istenilen 6zelliklerde
elde edilebilmektedir. Cu-Al-Mn alasimlarinda 600°C’lik sicakliklarda 30 dakikalik
homojenizasyon suresi akabinde 200°C’lik yaslandirma iglemleri martensitik
donusumun sabitlenmesi igin yeterli olmaktadir. Cu-Al-Ni alagimlarinda 650°C —
950°C derece arasinda arttirllan homojenizasyon sicakliklari tane yapilarinin
buyumesine, 473 K — 823 K arasinda gergeklestirilen yaslandirma islemlerinde
mikroyapida tane siniri ve tanecikler igerisinde ¢okelti olugumlari gézlenmistir. Cu-
Al-Zn alagimlarda farkli 1sil islem uygulamalari altinda ana faz yapisi haricinde farkh
oryantasyonlara sahip martensitik plakalar ve mizrak yapida martensit olusumu
tespit edilmistir. 150°C ve altinda gerceklestirilen yaslandirma islemlerinde
mikroyapinin tek tarafli ydnlenmis martensit halinde kaldigi gézlenmistir [44-47].
Sekil bellek alagimlardaki uygulama agsamasinda g¢ikan temel sorunlar, sekil bellek
yorulmasi (fonksiyonel yorulma) ve martensit faz stabilizasyonu olarak iki temel
baslik altinda toplanabilir. Sekil bellek yorulmasi, malzemenin zaman igerisinde
Isitma — sogutma ve/veya yukleme bosaltma cevrimi ile birlikte davraniginin
kestirilememesi ve surekli kullanim sonucunda donusuim sicakliklarinin veya geri
kazanilan gerinimin farkhliga ugramasindan kaynaklanmaktadir. Bu yorulma
fonksiyonel yorulma olarak adlandiriimaktadir. Yorulmanin engellenmesi ve
Onlenmesi icin termomekanik islemler ve malzeme c¢alisma geriniminin dusuk
tutulmasi (%3 gerinim) onerilebilir. Fonksiyonel yorulma neticesinde malzeme
calisma omra birkag yluz c¢evrime kadar disebilmektedir. Superelastik
malzemelerde gerilim-gerinim diyagraminin plato bolgesi, martensitik dizilimin
gerilimi kendi icerisinde barindirabilmesi ile iligkilidir (self accomodation). Dogal
yaslanma ve termomekanik c¢alisma sonucunda tane boyutunun buyumesi
martensit stabilizasyonunu negatif etkilemektedir [48,49].

NiTi alasimlari Cu bazl sekil bellek alasimlarin zayif 6zellikleri olan yuksek
anizotropi, dusuk stineklik, dusuk korozyon direnci ve dusuk yuk altinda g¢alisabilme
Ozelliklerinin tersini sergilemektedir. NiTi alagimlari daha dnce de bahsedildigi gibi
elementsel kompozisyonlarina goére siniflandiriimaktadir. Alagim igerisindeki Nikel
element orani atomik olarak %50 civarinda olan kompozisyonlara esatomik NiTi
alasimlar olarak adlandiriimaktadir. %50.5 ve Uzerindeki Nikel kompozisyonunda
olan alasimlara ise Ni acisindan zengin NiTi alagimlari adi verilmektedir [28].

NiTi alagimlarinda dontigum sicakliklari yuksek oranda kompozisyona baghdir. NiTi
ara-metalik bir alagim olmasina karsin ylksek sicakliklarda matris icerisinde buyuk
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miktarlarda ve oranlarda Ni ¢ozunebilmektedir. Matris igerisinde ¢oézinmemis Ni
olmasi malzemenin dusuk sicakliklarda martensitik donisum gostermesi ile
iliskilendirilmistir. (Sekil.2.1) Matris igerisinden Ni elementinin ¢ekilmesi (difizyonlu,
cekirdeklenme ve buyume goOsteren donusim) vasitasi ile olusturulan nikel

agisindan ¢okeltiler dénisum sicakliklarinin artigi ile iliskilendirilmigtir [21].

2.4.1. NiTi Faz Denge Diyagrami

Sekil.2.9'"da NiTi faz denge diyagrami gorulmektedir. Faz diyagraminda normal
sartlar altinda dengeli tg farkh (Tiz2Ni, NiTi, TiNi3s) ara-metalik faz tespit edilmektedir.
Ayni zamanda NiTi ve TiNis arasinda iki farkli yari-kararli (TisNis ve Ti2Ni3) faz
bulunmaktadir. NiTi matris igerisinde Nikel ¢ozunurligu sicakhga bagh olmakla
birlikte 500°C altinda kaybolmaktadir. 300°C ila 600°C derecede yaslandirma
islemleri TisNia fazinin gekirdeklenmesi ve bluyumesine sebep olur. Saf titanyumun
erime baslangi¢c sicakhigi 1670°C, saf nikel icin ise erime baslangi¢c sicakhgi
1455°C’dir. Esatomlu NiTi alasiminin ergime sicakhgi ise 1310°C’dir. 630°C’den
itibaren intermetalik NiTi fazi olusur. Nikel acgisindan zengin bdlgede uygulanan

yaslandirma iglemlerinde TiNis ve TisNia ¢okeltileri olusmaktadir [50].
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Sekil.2.9: Nikel-Titanyum faz denge diyagrami [50].

2.4.2. NiTi Faz Déniigiimleri ve Yaglandirma iglemleri

Alasimin 800°C - 900°C derece arasinda ¢ozindurme igleminden sonra 550°C ve
altinda gergeklestirilen yaslandirma iglemlerinde matris igerisinde TisNia ¢Okeltileri
gorular. Ti2Ni ve TiNis kararli fazlarinin sekil bellek alagimi 6zelliklerine iyilestirme
etkisi bulunmamakla birlikte matris igerisindeki yapiylr degistirmelerinden dolayi
donusum sicakliklarini etkilemektedir. Bu intermetaliklerin oksijen ile birlesmesiyle
olusan fazlar malzemede kirilganliga neden olmaktadir.

Martensitik dondsimin ilk defa difizyon olmaksizin gergeklestigi Purdy vd. [52].
tarafindan ortaya gikartilmistir. Martensitik dontsum terimi ilk defa 1963 senesinde
NiTi alagsimlarda tespit edilmesi neticesinde Wasilewski vd. [53]. Ti2Nis olan yeni bir

faz belirlemistir. Gérece dusuk yaslandirma hizlari ve kisa yaslandirma surelerinde

19



TisNis fazinin belirdigi, ylksek sicaklik ve surelerde ise TiNis fazinin olustugu,
ortalama sicaklik ve surelerde de Ti2Nis ¢ekirdeklendigi tespit edilmistir. Bu
donusumler Sekil.2.10’da gosterilen TTT (Sicaklik-Zaman-Transformasyon)
egrilerinde sematik olarak gosterilmistir. Cokelti olusturmak igin 750°C derece ve
uzun yaslandirma sicakliklarinda TiNis fazi olusurken 680°C ve altinda kisa sureli
yaslandirmalarda TisNis yari kararli ¢Okeltisi meydana gelir. 680°C ve 750°C
arasindaki sicakliklarda tekrar yari kararli Ti2Niz c¢okeltileri elde edilir. Uzun
yaslandirma surelerinde veya yaslandirma sicakliginin arttiriimasi neticesinde
kararli TiNis fazi elde edilir [54].
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Sekil.2.10: NiTi alasim icin TTT (Sicaklik-Zaman-Transformasyon) diyagrami [54].

TisNis ¢Okeltisi donusim sicakliklarinin ve mekanik 6zelliklerin belirlenmesinde
onemli bir rol oynar. Yaglandirma ile olugturulan bu ¢okelti matris igerisindeki Nikel
atomu oranini azaltarak transformasyon sicakliklarini ytkseltir. TisNia ¢Okeltisi ayni
zamanda martensitik doniasim esnasinda dénusum yollarini etkileyerek R fazi

olarak adlandirilan bir diger dontsime tetikleyici faktor olarak rol oynar.
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Yaslandiriimig Ni agisindan zengin NiTi alagimlarda martensitik donusim B2-R-B19
seklinde iki kademeli olarak tamamlanir. DSC analizlerinde direkt B2->B19
donUsumunin gobzlenmesinden ziyade arada R fazi olarak adlandirilan
rombohedral yapida ek bir donusim gdézlenmektedir ve bu nedenle DSC edrisinde
iki pik olusur. TisNia ¢okeltisi B19 fazina dénusim esnasinda matrisin kafes yapisi
icerisinde bir direng yaratarak dontsumun ilk 6nce R fazina daha sonra B19 fazina
donusmesine sebep olur. R fazina donisum esnasinda olusan kafes gerilimleri
daha duguk olmasindan dolay! R fazina dontigum tercih edilir hale gelir [54,55].

Esatomlu NiTi alasim ana yapi olarak (6stenit) B2, BCC (hacim merkezli kibik)
yaplya sahiptir. Yapida, atomlar arasi mesafe oda sicakhgin 0.3015nm’dir. Bu
alasim yuksek sicak B2 fazindan su verme islemine tabi tutulduklarinda B2->B19
(monoklinik) dontsumuane ugrarlar. Bu donusim esnasinda kristalin kafes yapisi

bikllmeye ugrayarak atomlar arasi mesafeler degisime ugrar [56].

Sekil.2.11: B2 (6stenit), fazindan B19 (martensit) fazina olan dénisium.

R fazi B2->B19’ dénugsumleri esnasinda olusan bir ara donusim fazi olarak kendini
gOstermektedir. B2>R fazi dénudstimleri TisNis ¢Okeltileri, matris igerisindeki
dislokasyonlar veya isil igslem éncesi soguk isleme kaynakl olabilmektedir. R fazi
rombohedral yapidadir. Ana faz yapisinin diyagonal olarak uzamasi sonucunda

meydana gelmektedir.
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Sekil.2.12: B2 fazindan R fazina donusim esnasinda degisen kafes yapisi [57].

2.5. Termomekanik islemlerin NiTi Alasim Uzerine Etkileri

NiTi alagimlarda donusum sicakliklari Nikel oranina ve uygulanan termomekanik
islemlere baglidir. Nikel agisindan zengin NiTi alagimlarda martensitik dontsumler
sifir derecenin altindaki sicakliklarda gergceklesmektedir. Gergeklestirilen
yaslandirma iglemleri ile Ni agisindan zengin alasimlarda olusan TisNis ¢Okeltileri
matris icerisinden nikel atomunu ¢ekerek donusum sicakliklarini yukseltmektedir.
Buna ek olarak Titanyum acgisindan zengin NiTi alasimlarda ise yasglandirma
isleminin donusum sicakliklari Gzerine olan etkisi daha azdir. Bu alagimda olusan
Ti2Ni ¢Okeltileri matrisin nikel oranini fazla etkilemeyerek donisum sicakliklar
Uzerinde etkili bir farkliliga sebep olmamaktadir. Sekil.2.13’te nikel ve titanyum
agisindan zengin iki farkli alasimin yaslandirma slresine bagli olarak martensit
baslangic sicakliklarina (Ms) olan etkileri gosterilmistir [58].

Neredeyse esatomlu olan NiTi alagimlarda (nikel orani %50.at) ¢dkelti meydana
gelmedigi igin Ms sicakliklari yaslandirma suresinden etkilenmemektedir [60].

NiTi alagsimlarinda soguk isleme metotlari veya asiri plastik deformasyon iglemleri
de donlsum karakteristiklerinde degisime neden olur. Soguk isleme (deformasyon
islemleri) donusim  sicakliklarinin, malzeme mikroyapisinda olusturulan
dislokasyonlar nedeniile Ni agisindan zengin ve esatomlu NiTi alagimlarda -60°C’ye
kadar dismesine sebep olur (61,62). Ni agisindan zengin, soguk haddelenmis NiTi
(%50.9Ni.at) alagimlarin transformasyon sicakliklari orta dereceli sicaklklarda (6r.
350°C) tavlama sonucunda arttirilabilmis ve yaklasik oda sicaklidi olarak tespit

edilmistir [62]. Ms sicakliklarinin soduk islenmis alagimlarda tavlama neticesinde
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yukseltilebilmesi malzeme igerisinde olusturulan dislokasyonlarin yeniden
duzenlenmesi ve TisNias ¢okeltilerinin olusumu ile iligkilendiriimektedir. Soguk isleme
sonrasinda tavlanmis es atoumlu (%50Ni.at) alasimlarda da Ms sicakliklarinin

yukseldigi tespit edilmistir [61].
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Sekil.2.13: Nikel acisindan zengin ve Titanyum agisindan zengin alasimlarin

yaslandirma surelerinin martensit baslangic sicakligina olan etkisi [59].

Esatomlu NiTi alasimda Ms donusum sicakliklari 1sil gevrimlerden de
etkilenmektedir. Ancak Ni acisindan zengin alasimlar bu isil ¢gevrim etkisinden
benzer sekilde etkilenmemektedir. Bu fark Ni agisindan zengin alasimlardaki TisNia
¢Okeltilerinin bu ¢evrim etkisini baskilamasi ile iligkilendiriimektedir. Isil ¢evrim
neticesinde esatomlu NiTi alasiminda transformasyon sicakliklarinin dususu
malzeme icerisinde olusan dislokasyonlarin martensitik dénisimu engellemesi ile
iliskilendirilmektedir. Asiri plastik deformasyon tekniklerinden olan Es Kanalda
Acisal Ekstruzyon (EKAE) gibi yontemlerin de esatomlu NiTi alagsiminda donigum
sicakliklarina olan etkisi arastiriimistir. 300°C derecede tek paso kanaldan gegirilen
alasimin dénusim sicakhgi yaklasik 8°C derece dustigu gézlemlenistir [63].

Farkli ¢oOkeltilerin matris icerisindeki dagilimlari malzemenin en dusuk eneji
konumunu korumasi ile alakali olarak en duslk gerinimi yaratacak sekilde
gerceklesir. Matris igerisindeki farkli konumlarin sayisi ve yeri, ve gergeklesen
cOkeltilerin ana faz ile olan uyumlulugu ve simetrisi ile alakahdir [64]. Malzeme
uzerine bir kisitlama veya fiziksel bir engel teskil edildiginde bu simetri ve uyumluluk

uygulanan yuk sebebiyle farklilagsmakta ve bu sebepten 6tlrl uygun yerlesim yerleri
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sinirlanmaktadir. Boyle bir ortam igerisinde uygulanan kisitlama veya yukler altinda
cekirdeklenme ve bUyume daha secgici olarak gergeklesmektedir. Uygulanan
kisittamalar veya yukler neticesinde ¢okeltilerin gekirdeklenmesi ve buyumesi igin
matris igerisinde daha az segcilimli yer bulunmaktadir. Bu da ¢okeltilerin olusumu
esnasinda malzemenin hep en duguk enerji konumunu korumasi istegine uygun
olarak blyimesine sebep olur [65,66].

Uygulanan yuk ve yuk seviyelerinin buyuklugu, ¢okeltilerin olusumu ve buylumesini
farkh sekilde etkilemektedir. Yuklerin buyukligu farketmeksizin, bu yukler
¢cekirdeklenme olusumunu tetiklemektedir. Ayrica yuklerin artigi ¢okelti blUyumesine

olan etkisi kisithdir. YUklerin mikroyapi ve cokeltilere olan etkisi Sekil.2.14’te

gosterilmigtir [67].

R e P

»

h Y

5

Sekil.2.14: %50.7Ni.at NiTi alasimi 500°C derecede yaslandirma iglemi
mikroyapilari. (a) bir saat boyunca 2MPa basma yuku altinda. (b) bir saat boyunca
20MPa basma yuku altinda. (c) 10 saat boyunca 2MPa basma yuki altinda (d) 10
saat boyunca 20MPa basma yuku altinda [67].
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Goruldugu tzere TisNia ¢okeltilerinin ¢cekirdeklenme miktari ve dagihm homojenitesi
arttirilabilirken ¢ekirdeklenme sonrasinda gerceklesen buylime miktari cogunlukla

yaslandirma suresi ile iligkilidir.

Yuk uygulanmasi ile c¢okelti gekirdeklenmesi matris igerisine homojen olarak
dagilabilmektedir. Yuk altinda olmayan normal yaglandirma islemlerinde ise
cekirdeklenme ve bliyume genellikle tane sinirlarinda kiguk ancak miktar agisindan
cok, tane iclerinde ise buylk fakat miktar agisindan az sekilde gergeklesmektedir.
(Sekil.2.15) Yuk uygulandi§i zaman gergeklesen homojen dagilimin uygulanan
yukun tane sinir1 gerilimini yenmesi ve etkisiz hale getirmesi ile iligkilendirdigi tahmin
edilmektedir [67].

Sekil.2.15: Serbest sekilde, yuk altinda olmayan 500°C derecede 1 saat boyunca

yaslandirma iglemi ile gergeklesen ¢okelti olusumu [67].
Sekil.2.16’da 20MPa basma yuku altinda 500°C derecede 1 saat boyunca
gerceklestirilen yaslandirma islemi neticesinde ortaya ¢ikan TisNia ¢Okeltilerinin tane

sinir1 ve etrafindaki dagilimi gosterilmektedir.

25



_’r

-

,’4’ ”
2 .

. .,: ty’:‘

b

by
N
3
’, 4
g

Sekil.2.16: 20MPa basma yuku altinda 500°C derecede 1 saat boyunca

gerceklestirilen yaslandirma islemi neticesinde olusan ¢okeltiler [67].

Ayni slUre zarfinda yUk altinda olusturulan ve yuk olmadan olusturulan ¢okeltiler
arasinda boyutsal farkliliklar bulunmaktadir. YUk altinda olusturulan ¢okeltiler
yuksuz ortamda olusturulan ¢okeltilere gore yuklerin getirdigi ek gerinim yuzunden
daha kuguktur. YuUksuz ortamda ve yuk altinda gercgeklestirilen yaglandirma
islemlerinin ¢okeltilerin boyutsal buyuklugu, ¢okelti dagihmi, ¢okelti yogunlugu ve

donusum karakteristiklerinin karsilastirmalari Cizelge.2.2’de verilmistir.
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Cizelge.2.2: YUk altinda ve yuksuz ortamda gergeklestirlen yaslandirma islemlerinin

cOkelti karakteristiklerine olan etkisi [67,68].

YuksUz Yaslandirma

Yuk Altinda Yaslandirma

Cokelti Ebatlan

Gorece Bluyuk

Gorece Kuguk

Cokelti Ebatlar ve
Dagilimi

Tane sinirindan

uzaklastikga ebatlar buyur

Homojen dagilim

Cokelti Yogunlugu

Tane sinirina yaklastikca

Homojen dagilim

Dagilimi yogunluk artar

Transformasyon Sogumada ve dusuk sureli | Sogumada yuksek yuk ve

Karakteristigi yaslandirmada iki kademeli, | dusuk surelerde ¢ok
orta sureli yaglandirmalarda | kademeli, orta surelerde
cok kademeli. iki kademeli.
Isitmada iki kademeli Isitmada tek kademeli.
Genel olarak dusuk Genel olarak yuksek
sicakliklarda donusim sicakliklarda donugim
gOsterir. gOsterir.

2.6. Uretim Yontemi

NiTi sekil bellek alagimlari yiksek stineklik ve elastikiyetleri sayesinde biyomedikal
uygulamalarin vazgecilmez malzemeleri arasina girmigtir. Uygulama ve isleme
alanindaki farkli metodolojilerin kullaniimasi (6r. toz metalurjisi, lazer isleme ve
katmanli dretim metotlari - additive manufacturing — 3D yazici vb..) ile cok kompleks
geometrilerde ve insan fizyolojisine uygun nihai Urunler elde etmek yakin bir
gelecekte mumkun gérunmektedir [69].

NiTi alagimlarin implant olarak kullanilabilmeleri insan kemiginin mekanik ozellikleri
ile yakindan iligkilendirilmistir. Sekil.3.1’de goruldugu tUzere insan kemiginin gerilim-
gerinim diyagrami  NiTi malzemenin yUk altindaki davranisina benzerlik
g6stermektedir. implant malzemesi olarak konvansiyonel olarak kullanilan
paslanmaz c¢elik malzemenin ise yuk altindaki davranigi bu uyuma sahip degildir.
NiTi malzeme konvansiyonel olarak %8 elastik uzamaya sahip olabilirken
konvansiyonel olarak kullanilan c¢elik malzeme sadece %0.5 elastik uzamaya

sahiptir. insan kemigi agisindan bakildiginda uzama miktari elastik olarak %1
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seviyelerinde milyonlarca dongu yapabilme kapasitesine sahiptir. Bu da implant
malzemesi olarak kullanilan ¢elik malzemenin kiginin hem elastikiyet kaybina hem
de ¢ok fazla yuklere dayanabilen bir malzemeden Uretilmis implant malzemesi ile
desteklendiginde yuk paylasim dengesizligi yasamasina sebep olmaktadir [70].
Benzer problemler, ylik paylasim dengesizligi ve doku-implant araylzler arasindaki
tutunamama problemleri yigin haldeki NiTi alagsimlarinda da gézlemlenmektedir.
Buna potansiyel bir ¢ozim olarak gozenekli imal edilen NiTi alagimlar alternatif
olarak sunulabilmektedir. Gozenekli NiTi alagimlari yigin malzemeye gorece daha
dusuk mekanik ozelliklere sahip olmakla birlikte gozenekli yapisindan dolayi igeriye
doku buyumesine izin vermekte, doku icgin gerekli olan dolasim sisteminin de
buyumesine izin vermektedir [71,72]

GoOzenekli NiTi  malzemelerde dezavantaj yaratan durumlar arasinda
islenebilirliklerinin ve Uretilebilirliklerinin standart prosesler uygulansa dahi ¢ok

degiskenlige ve standardizasyonun ¢ok zor olmasi yer almaktadir [74].

Paslanmaz Gelik

Gerilim

Nitinol

.............
______

Gerinim

Sekil.2.17: Kemik ve NiTi alagsim yuk altinda davranis uyumu [70].

Potansiyel NiTi implant kullanicilarinin uygulamada bir diger sorun yasayabilecegi
muhtemel problem de Nikel alerjisi veya toksisitesidir. Bu sebepten 6turu kullanicilar
saf titanyum, paslanmaz celik, kobalt veya tantalum gibi disuk Ni oranina sahip
alasimlar kullanmayi tercih edebilirler. [72]. NiTi alagim ve paslanmaz gelikten imal

edilen implant malzemelerinin fiziksel 6zellikleri Cizelge.3.1’de verilmigtir.
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Cizelge.2.3: NiTi ve Paslanmaz Celik malzemelerin fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin

karsilastiriimasi [69].

Ozellik NiTi Paslanmaz Celik
Geri kazanilabilir %8 %0.8 Maks
gerinim

Biyo-Uyumluluk Mukemmel Ortalama

Efektif Elastik Yaklasik 48GPa 193GPa

Moduli

Torklanabilirlik Mukemmel Zayif

Yogunluk 6,45g/cm? 8,03g/cm?
Miknatislanabilirlik | Hayir Evet

Maksimum Cekme | Yaklasik 1240MPa Yaklagik 760MPa
Dayanimi

Isil Genlesme Martensit — 6,6x10° (cm/cm/°C) | 17,3x10 (cm/cm/°C)
Katsayisi Ostenit — 11,0x10% (cm/cm/°C)

Ozdirenc 80-100uQ 72uQ

Sekil bellek alasimlari medikal uygulamalarda kullanimlari esnasinda hem sekil
bellek 6zelliklerinden hem de superelastisite 6zelliklerinden faydalaniimaktadir.
Malzemenin bu 6zelliginden faydalanilirken kisinin vicut 1sis1 veya disaridan bir 1si
kaynagi ile sekil bellek etkisi aktive edilebilmektedir. Tablo.2.3’te goruldugu gibi bu
konvansiyonel malzemelerin saglayamayacagi bir diger etkili ve farkh ozelliktir.
implant malzemesi olarak kullanilan NiTi alagim sekil bellek 6zelligini implantasyon
oncesinde veya sonrasinda aktive edilebilmektedir. Bunun iki farkli 6zelligi ve
faydasi bulunmaktadir, birincisi kisiye 6zel gelistiriimis kemik dokusu baglihgi,
ikincisi ise invazif (agik) ameliyatlarin gereksinimini azaltmasi [73].

NiTi alasimlar kullanilacak yer, uygulanacak alan, incelenecek Ozellikler, Uretim
maliyeti ve benzeri etmenler géz dnlnde bulundurularak yigin (bulk) olarak veya
gbzenekli yapida Uretilebilmektedir. Uretim yéntemlerinin alt kirillimlari ve

aciklamalan Sekil.2.18 ve Cizelge.2.4’te sematik olarak gosterilmistir.
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NiTi imalat Yantemleri
l
I ]
Dtiklﬂm Toz Meltalur]'isi

| | | | |
VAR VIM EBM Konvansiyonlel Yantemler Katranli ﬂretim Yantemleri

| 1 1 I 1 I 1 | 1
C5 SHS HIF 5PS MIM SLS SLM LENS EBM

Sekil.2.18: NiTi alagim imalat yontemleri ve alt kirllimlari [69].

Cizelge.2.4: imalat Yontemleri Aciklamalari [69].

Metot | Agiklama
VAR Vakum Ark Yeniden Ergitme

VIM Vakum indiiksiyon Ergitme
EBM Elektron Demeti Ergitme

CS Konvansiyonel Sinterleme

SLS Selektif Lazer Sinterleme

SLM Selektif Lazer Ergitme

SHS Kendi Kendine ilerleyen Yiiksek Sicaklik Sentezi

HIP Sicak izostatik Presleme

SPS Kivilcim Plazma Sinterleme

MIM Metal Enjeksiyon Kaliplama

LENS | Lazer Tasarlanmis Net Sekillendirme

Dokim ile Uretim ydntemlerinden olan Vakum indiiksiyon Ergitme (VIM) ve Vakum
Ark Yeniden Ergitme (VAR) metotlari aktif olarak kullaniimaktadir. Her iki Uretim
metodunun da maliyetleri hemen hemen ayni olmakla birlikte her iki yontem de
medikal implant uygulamalar igin standart gereksinimleri uygun sekilde
kargilamaktadirlar (ASTM F2063).

VIM yontemi ile Uretiminde grafit pota icerisindeki elementler vakum altinda veya
inert gaz ortaminda simultane bir sekilde ergitiime yontemidir. Grafit pota igerisine
yerlestirilen elementlere surekli degisken bir manyetik alan vasitasiyla potadaki
malzemelere eddy akimi uygulanmaktadir. VIM yonteminin bir avantaji da kimyasal
kompozisyonun istenilen sekilde manipule edilebilmesidir. Eger oranlar ve

karisimlar dizgun ayarlanirsa malzemenin Ms sicakligi £5°C hassasiyetinde kontrol
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edilebilmektedir. Diger pota tipleri ile imal edilen NiTi alasimlarda oksitlenme, pota
omrinde termal dongusel yorulmalar neticesinde zayiflamalar, ve termal dénguler
neticesinde ortaya ¢ikan catlaklar meydana gelmektedir. Ticari olarak ilk iki buyuk
NiTi malzeme Ureticisi firmalar olan SAES Smart Materials ve Furukawa firmalari

VIM uretim yéntemini aktif olarak kullanmaktadirlar [24,75,76].

Sekil.2.19: VIM imalat yontemi ile NiTi alagim dretimi. (a) 1.Grafit pota, 2.Titanyum
cubuklar, 3.Nikel toplari, 4.izo|asyon malzemesi, 5.Su sogutmali bakir bobinler,
6.DOkam kalibi. (b) Grafit pota icerisinde Ti cubuklari ve Ni toplarinin sematik
gOsterimi. (c) TiC olusumunun engellenmesi amaciyla pota etrafina yerlestirilmis
titanyum diskleri ile birlikte pota icerisindeki Ti cubuklarin ve Ni toplarinin sematik

gOsterimi.

Yukaridaki sekilde VIM ile dokim yonteminin bir laboratuvar ortamindaki gergek
kurgusu gorulmektedir. NiTi ingot Uretimi igin gerekli olan saf titanyum ¢ubuklar ve

saf nikel toplar grafit pota igerisinde yerlestiriimis halde bulunmaktadir. [24].

VAR ile imal etme slreci Isitma metoduna gore ikiye ayrilmaktadir. Birinci ydntemde
Is1 kaynagi olarak kullanilan elektrotlar sarf malzemesi degildir, sabit surekli
kullanilan bir elektrottur, bu yontem farkli alasimlar ile calismaya misait olmasindan
dolayl arastirma laboratuvarlari tarafindan kullaniimaktadir. Bu metotta ham
malzemeler bakir kalip icerisine yerlestiriimekte ve elektrot olarak tungsten gubuk
kullaniimaktadir. Argon altinda elektrik arki malzemeleri 1sitarak ergitir, genellikte

tek asamal ergitme, malzemenin su sogutmali bakir kaba temas eden yuzeyini
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ergitemedigi icin yeterli olmaz. ikinci yontemde ise ergitilecek olan malzeme sarf
elektrot malzemesi olarak kullaniimaktadir. Elektrot olarak kullanilan malzeme ayni
yontem ile argon altinda elektrik arki vasitasiyla ergitilerek kaliba alinir. Birinci
anlatilan yonteme gore ikinci yontem daha verimli bir yontemdir [75,77,81].

VAR yontemi ile imal edilen NiTi alagsimlarda ergitme sayisina ve dongulerine
hassasiyet gosterildigi takdirde homojen ve istenilen 6zelliklerde alasim elde etmek

mumkuandar [81].

Elektriksel olarak
o yaltiimig vakum
kapadi

Su Sogutmall
Elektrik Kaynagi

Vakum Pompasi

T Emisi
Elektot veya
Ingot Malzeme

=< Sogutma Suyu
Su Sogutmali d "
Pota - Eriyik Malzeme
Katilagmig
: ingot
—

IR i

Sekil.2.20: VAR Uretim yonteminin sematik gosterimi. [81]

Malzeme homojenitesinin verimli bir sekilde arttirilmasinin bir diger yontemi de VIM
ve VAR imalat yontemlerinin bir arada kullaniimasindan gecger. Malzeme ilk 6nce
VIM yontemi ile ergitilerek daha sonra VAR yontemi ile tekrar ergitiime ile daha
homojen ve safsizlikardan arindirilmis dékiim bloklar elde edilebilir [77,82,79].
Bahsi gegen konvansiyonel dokum teknolojilerine ek olarak elekton demeti ergitme
yontemi (EBM) NiTi alagimi Gretiminde kullanilabilmektedir. Bu Uretim yonteminde
oksijen ve karbon kontaminasyonu, su sogutmali bakir pota kullanimindan dolayi
ve ylksek vakum altinda (<10-?Pa) gergeklestiriimesinden dolayi minimize edilmistir
[75,78-80,82].
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Sekil.2.21: EMO 80 Model 80kW guctiinde EBM doékim ocadi. (a) yatay besleme
yatagi (b) ergitme ¢emberi [82].

EBM ergitme ocaginin g¢alisma prensibinde yatay besleme yatagina surekli ham
madde (saf nikel ve titanyum) beslemesi yapilarak bu besleme yénine dik gelen
elektron demeti igerisinden geciriimeye zorlanir. Elektron demeti igerisinden
gegirilen malzeme eriyerek su sogutmali bakir potaya duser ve buradan teslim alinir
[82,78,80].

Konvansiyonel dokum teknikleri haricinde toz metallrjisi NiTi SBA dretimi igin aktif
olarak kullanilan bir diger Gretim metodudur. Toz Uretimi birka¢ hizli katilasma
teknigi ile elde edilebilmektedir. Bu yontemler arasinda gaz atomizasyonu ve doner
elektrot bulunmaktadir. Gaz atomizasyon yontemi ile elde edilen parcaciklar (tozlar)
genellikle yuvarlak sekildedir ve daha sonra HIP (Hot Isostatic Pressing) veya MIM
(Metal Injection Molding) gibi farkli yontemler ile birlestiriimeleri gerekir. Alternatif
olarak hizli katilagma yontemlerine ek olarak toz imalatinda kimyasal reaksiyonler
ile Uretim, ¢Okelti ile toz Uretimi, taglama veya isleme ile yigin malzemeden toz
uretim metotlari mevcuttur. Toz metallrjisi ile imal edilen parcalarda istenilen
kompozisyon, fiziksel ve mekanik 6zellikler dahilinde nihai Grtine en yakin seklinde
uretilebilirler [83].

NiTi alagsimlarin TM (Toz Metalurjisi) ile Gretimlerinde temel anlamda iki farkh tretim
yontemi bulunmaktadir. Birincisi ayri ayri elemental tozlarin kullanildigi ikincisi ise
énceden alagimlandiriimis tozlarin kullaniimasidir. ilk yéntemde saf elementsel
tozlar karistirihp sinterlenir bu yontemin dezavantaji karisim her ne kadar homojen
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olursa olsun malzeme sinterleme esnasinda homojenitesi kontrol edilemez
durumdadir. ikinci yontemde ise én-alasimlanmis malzemeler sinterlendigi igin
homojenite daha kararli ve duzgin dagilimlidir.

Ticari olarak kullanimi degerlendirildiginde malzeme giderleri, islenebilirlik, ener;ji
tasarrufu, proses otomasyonu, kimyasal kompozisyonun kontroli gibi konular
agisindan TM ile son Urin sekline yakin (near net-shape) uretim yapmak tercih
edilebilir hale gelmektedir [70,72,75,84-86].

TM ile Uretim, yéntemlerine goére iki sinifa ayrilmistir. Birincisi konvansiyonel
yontemler ile Uretim ikincisi ise katmanh uUretim yontemleridir. (Sekil.3.2)
Konvansiyonel yontemler kendi igerisinde 5 ayri yonteme bolunmustur. Bunlar, CS
(Konvansiyonel Sinterleme), SHS (Kendi Kendine ilerleyen Yiiksek Sicaklik
Sentezi), HIP (Sicak izostatik Presleme), SPS (Kivilcim Plazma Sinterleme) ve MIM

(Metal Enjeksiyon Kaliplama) yontemleridir.

Konvansiyonel sinterleme (CS) yonteminde elementel Ni ve Ti tozlari ergime
sicakliklarina ¢ikartilarak Nikel ve Titanyum atomlarinin birbirine difizyonu ile ikili
alasim uretilmektedir. Bu yontem ile yaklasik %40 oraninda gozeneklilige sahip
malzeme uretilebilmistir. Gozenek yapisinin kuguk ve gézenek dagilminin dizensiz

oldugu tespit edilmigtir [87,88].

Kendi Kendine ilerleyen Yiiksek Sicaklik Sentezi (SHS) yénteminde ilk olarak termall
bir patlama ile numunenin bir basindan sicaklik sentezi baslatilarak Ni ve Ti
arasindaki ekzotermik reaksiyon vasitasi ile sinterlemenin kendi kendine ilerlemesi
saglanmaktadir. SHS ile Uretim ydnteminin dezavantajlarindan birisi istenmeyen
intermetalik fazlarin kontrol edilememesidir. Prosesin sematik gosterimi Sekil.3.6’da

sunulmustur [89].
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Sekil.2.22: SHS (Kendi Kendine ilerleyen Yiiksek Sicaklik Sentezi) ile sinterleme
yontemi. Ni + Ti = NiTi + 67 kj/mol [69] Ok yonu sinterlemenin ilerleme yonunu

gOstermektedir.

Sicak izostatik Presleme (HIP) yénteminde elementsel tozlar yiiksek sicaklik ve
basing altinda argon gazi ortaminda sikistirilarak sinterlenir. HIP yonteminde argon
gazi malzeme igerisinde sikisarak ve sinterlemeye tabi tutuldugunda genleserek
yap! icerisinde yuvarlak bosluklar olusturur. CS ve SHS yontemlerine goére
elementsel tozlarin kullanildigi yontemlerden daha iyi bir homojenite saglamaktadir
[90].

Kivilcim Plazma Sinterleme (SPS) yontemi, 6nceden alasimlanmis NiTi tozlari ile
kullaniimaktadir. Bu alasim tozlar grafit bir kalip icerisine yerlestirilerek sikistirilir,
daha sonra atimhi (pulsed) bir elektrik akimi sikistirlmis malzemeye verilerek
parcaciklar arasinda kaynasmayi saglar. Diger yontemlere gobre daha dusuk
sicakliklarda ve surelerde gergeklestirilebilen bu yontemde yuksek kalitede
sinterlenmis malzeme elde edilmesi mimkindir. Uretim metodu Sekil.3.7’de

sematik olarak gosterilmistir (91).
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Sekil.2.23: SPS yonteminin sematik gosterimi [69].

Metal Enjeksiyon Kaliplama yontemi (MIM) plastik pargalarda da kullanilan bir
yontem olup pargalarin son sekline ¢ok yakin ve benzeri sekilli pargalar
olusturulabilmektedir. MIM yonteminde dort agsamali bir Gretim siralamasi vardir.
Alagimli NiTi tozlar tutucu ile karistiriir. Karisim enjeksiyon kalibina gonderilir.
Tutucu malzeme kimyasal olarak ortamdan uzaklastirilir ve sinterleme sicakliklarina
cikilarak sinterleme gercgeklestirilir. Sinterleme serbest ortamda ylksuz gergeklestigi
icin sinterleme sicakliklari yUksektir. Prosesin sematik gdsterimi Sekil.2.24’te

tanimlanmistir [51].

A o

NiTi Toz ve Tutucu

20000 o —

Karigtirma

-1

Hammadde Tutucu

Metal Enjeksiyon Kaliplama
(MIM) Uzaklagtirma

Sinterleme

Sekil.2.24: MIM (Metal Enjeksiyon Kaliplama), TM ydntemi ile NiTi parga tGretimi
[92].

MIM yéntemine benzer bir diger yontem de SHT (Space Holder Technique — Bosluk
Tutucu Teknigi) olarak adlandirilan yontemdir. Bu Uretim tekniginde gbézenekler
olusturmak igin bosluk tutucu parcaciklar kullaniimaktadir. Tutucu ile karigtirilan
tozlar ek bir malzeme ile bosluk olusturmasi igin karistirillir. Farkh malzemeler igin

farkli bosluk tutucu malzemeler kullaniimaktadir. Bir cok farkl element ve karisim
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kullanilabilmektedir. Sodyum klorit, karbamit, c¢esitli polimerler, sodyum karbonat,
amonyum bi karbonat, magnezyum vb.. (93-100). SHT yontemi ile Uretim ilk olarak
karisimin hazirlanmasi ile baglar, daha sonra karisim sikigtirilarak sinterleme igin
hazir hale getirilir. ik dnce bosluk tutucu ortamdan uzaklastirilarak daha sonrasinda
ise sinterleme islemi HIP veya Argon gazi altinda yuk olmaksizin gerceklestirilir.
Sinterleme serbest ortamda ylkslUz gerceklestirildiginde sinterleme sicakliklari
yuksektir [8].

Katmanl Uretim yontemleri, RP (Rapid Prototyping — Hizli Prototipleme) veya RM
(Rapid Manufacturing — Hizli Uretim) isimleri ile de bilinmekte olup pargalarin
katman Uzerine katman eklenerek Uretilmesi mantigdi ile olusturulmustur. Katmanh
uretim yontemlerinden en ¢ok bilinenleri Selektif Lazer Sinterleme (SLS), Selektif
Lazer Ergitme (SLM), Lazer Tasarlanmis Net Sekillendirme (LENS) ve Elektron
Demeti Ergitme (EBM) yontemleridir [101,102].

Selektif Lazer Sinterleme (SLS) yontemi ilk ticarilestirilen katmanli Uretim
tekniklerinden biridir. YUksek guglu lazer 1sin1 kullanilarak toz pargaciklari istenilen
uc boyutlu sekle getirilebilmektedir. SLS ile Uretilen malzemelerin son kullanimdan
once yuzeylerinin konvansiyonel isleme metotlari ile veya zimparalama/parlatma
yontemleri ile kullanilabilir hale getiriimeleri gerekmektedir [103-106]. SLS Uretim

yonteminin sematik gosterimi Sekil.2.25’da sunulmustur.

Lazer Tarayici Sistemi

Besleme Silindiri Toz Yatagi

Besleme Pistonu T l \

Uretim Pistonu

Sekil.2.25: SLS (Selektif Lazer Sinterleme) yonteminin sematik gdsterimi [103].

SLM (Selektif Lazer Ergitme) yonteminde farkli bir lazer tipi kullanilarak ergitme
islemi daha efektif ve verimli gergeklestiriimektedir. SLM yonteminin SLS yéntemine
gore bir avantaji farkli tarama yollarinin kullanilarak daha kaliteli Gran Uretilmesine

imkan saglamasidir [103,107].
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LENS (Lazer Tasarlanmis Net Sekillendirme) yontemi ayni tabanca igerisinde hem
enjekte edilen toz, hem lazer 1sinini hem de koruyucu atmosfer gazini ihtiva
etmektedir. LENS yontemi ile imal edilen gozenekli NiTi alagimlarda Ti2Ni, NisTiz ve
NisTi benzeri intermetalik olusumlari gézlenmemistir. Oda sicakliinda hem B2 hem
de B19 pikleri tespit edilmis olup B19 fazi olusumunun daha ¢ok islem sonrasinda

yer alan yuksek sogutma hizlari ile iligkili oldugu degerlendiriimektedir [108].

Koruyucu Gaz

Urin

Substrate

Sekil.2.26: LENS (Lazer Tasarlanmig Net Sekillendirme) tretim yontemi [108].

Tespit edilen fazlar arasinda B2 fazinin intensitesi B19 fazina gére daha fazla
cikmigtir. Tespit edilen piklerin ham toz malzemeden daha dugsun intensitelere sahip
olmasi malzemenin i¢ yapisinin lazerle iglenmesinden dolayr daha yuksek
gerilimlere sahip olmasindan ve toz malzemenin yuzey geriliminin hemen hemen

hi¢ bulunmamasindan kaynaklanmaktadir [108].
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Sekil.2.27: Ham toz ve LENS Uretim metodu ile imal edilmig XRD analizi [108].

EBM (Elekton Demeti Ergitme) yonteminde lazer yerine ylksek voltajli elektron
demeti kullaniimaktadir. 1000°C derece sicakliklarda, yiiksek vakum altinda (10—
10 mbar) islem gergeklestiriimektedir. Yiksek vakum altinda olmasi nihai
mikroyapinin safsizliklardan ve istenmeyen ara metaliklerden arindirilmis olmasina,
kalinti gerilimlerin minimum dlzeye indiriimesine olanak saglamaktadir [109,110].

2.7. Galigmalarin Literatlire olan Katkisi

Literatlr incelendigi zaman ¢okelti olusumu igin gerekli sicakliklarin 300°C - 600°C

derece oldugu tespit edilmigtir. CoOkelti olusumu esnasinda basma

karakteristigindeki dusuk yuklerin ve duguk surelerin ¢okelti gekirdeklenmesine olan
etkileri arastinimistir. YUk uygulanmasinin ¢okelti gekirdeklenmesinde etkin bir rol
icerisine dagiliminin

oynamadiglr ancak c¢Okeltilerin daha duzgun ve tane

gerceklestigi tespit edilmistir.

Bu calismada homojenizasyon ve yaslandirma sureleri gergeklestirilen arastirmalar
neticesinde optimum seviyeler olarak tespit edilmis olan yaslandirma igin 1 saat ve
450°C olarak ve homojenizasyon igin ise 1 saat ve 950°C olarak gergeklestirilmistir.

Benzer c¢aligmalarda dugsuk yuklerin uygulanmasindan ve vyuklerin  ¢okelti
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yonlenmesi ile ¢okelti cekirdeklenme karakteristiklerine iligkin net kanitlar ortaya
konulamamis olmasindan dolay arttirilmistir. Ayrica bu galismada salt ¢okeltilerin
olusum karakteristikleri ortaya c¢ikartimamig, bu c¢okeltilerin  malzemenin

superelastik 6zelliklerine ve mekanik 6zelliklerine olan etkileri arastiriimigtir.
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Kullanilan Malzemeler

Bu tez calismasinda iki farkh Greticiden atomik karakteristikleri yizde bakimindan
ayni kompozisyona sahip Niso.7Tis93 yigin malzeme kullaniimigtir. Basma
deneylerinde kullanilan malzeme SAES Smart Materials firmasi tarafindan tedarik
edilmis olup Uretim ydntemi olarak Vakum indiiksiyon Ergitme (VIM) ydntemi
kullaniimistir. Malzeme 900°C’de sicak haddelenmistir. Cekme deneylerinde
kullanilan malzeme ayni kompozisyona sahip olup Shaanxi Taipu Rare Metal
Materials firmasindan tedarik edilmistir. Uretim ydntemi olarak benzer sekilde
vakum induksiyon ergitme yontemi kullaniimis, ve malzeme 900°C’de sicak

haddelenmistir.
3.2. Deneysel Yontemler

Ni icerigi zengin olan (%50.7 at.) NiTi sekil bellek alagsimlari homojenizasyon,
serbest yaslandirma ve stres altinda yaslandirma islemlerine maruz birakilmistir.
Tercih edilen homojenizasyon, yaslandirma ve gerilim degerleri malzeme yapisina,
¢cOkelti olusturma karakteristiklerine ve literatir arastirmalarindan elde edilen
sonuclara istinaden gerceklestiriimigtir. Termo — mekanik yontemler neticesinde
elde edilen ozellikleri degistiriimis numunelerin mikroyapilari, dontsum sicakliklari

ve super elastik 6zellikleri incelenmigtir.
3.2.1. Deney Kosullari

Farkl Ureticilerden tedarik edilmis olan malzemeler 4 farkli kosulda toplamda 8 farkl

sekilde inceleme altina alinmigtir.

a. Ham malzemenin 950°C derecede homojenizasyonu.
b. Homojenize edilmis numunenin 450°C derecede serbest yaslandiriimasi.
C. Homojenize edilmis numunenin 450°C derecede 120 MPa altinda

yaslandiriimasi.
d. Homojenize edilmis numunenin 450°C derecede 250 MPa altinda

yaslandiriimasi.
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3.2.2. Malzeme Sekli ve Boyutlari

Tedarik edilen Urunler tel erozyon isleme teknigi ile Sekil.3.1’de resimleri ve teknik
resimleri gosterildigi Uzere deneysel c¢alismalara uygun ebatlarda kesilmistir.
Numuneler 1sil islem sonrasi uUzerinde olugabilecek oksidasyon etkilerinden
arindirilmak i¢in testler dncesinde zimparalanmig ve parlatiimistir. Basma
deneylerinde kullanilan numunelerin basma yuzeylerinde olusabilecek paralellik
hatalari hem numunelerin erken bukulmelerine hem de yanlis deney sonuglari elde

edilmesine sebep olacagindan dolayr zimparalanarak dizgun hale getirilmigtir.
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Sekil.3.1. Basma ve gekme numunelerinin dijital ve teknik resim gdruntuleri.
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3.2.3. Argon Ortaminda Homojenizasyon islemi

Tel erozyon yontemi ile uygun ebatlarda kesilmis numuneler, malzemenin kendi i¢
yapisindan kaynaklanan ve kesim esnasinda karsilasilmasi muhtemel
kompozisyonel safsizliklarin bertaraf edilmesi amaciyla 950°C derecede 1 saat
boyunca homojenize edilmistir. Firin icerisine pota yardimiyla sarkitilan numune,
finnin 10°C/dk 1sinma kapasitesi suresince firinin Ust kisminda yer alan soguk bdlge
icerisinde muhafaza edilmistir. Sekil.3.2’de sematik olarak gdsterimi verilmis olan
firna 1s1l iglem dncesinde ve homojenizasyon esnasinda dusuk debide argon gazi
pompalanarak test slresi boyunca numunelerin oksitlenmesinin engellenmesi
amaclanmistir. 1 saat boyunca firin igerisinde kalan numuneler soguk boélge olarak
tabir edilen kisma cgekilerek argon debisi arttiriimistir. Daha sonra numuneler

tamamen firindan ¢ikartilarak su verme iglemine tabi tutulmustur.
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Sekil.3.2. Finin ve argon gazi dizenegi [8]

Numunelerin tamami farkl 1sil dengelerden, farkl deney kosullarindan ve cgesitli isil
dalgalanmalardan korunmalari amaciyla ayni anda firna yerlestiriimigtir.

Numunelerde NiTi faz denge diyagramina gore 950°C derecede yapilan islem ile
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tek faz bolgesine girerek, ikincil fazlarin kaybolmasi ile homojen bir yapiya sahip
olmalari saglanmaktadir. Cok az miktarda gergceklesen yilzey oksidasyonu
malzemeler bir sonraki isleme tabi tutulmadan oOnce yuzeyleri zimparalanarak

giderilmigtir.
3.2.4. Argon Ortaminda Serbest (Yiiksiiz) Yaslandirma islemi

Homojenizasyon isleminden sonra yigin NiTi numuneler yaslandirma iglemine tabi
tutularak yaslandirma ile farkli sicakliklarda NiTi malzemenin matrisi icerisinde
cesitli cokeltiler olusturulmasi saglanmigtir. Bu tezde, literatlrde ayni kompozisyona
sahip NiTi malzeme igin optimum superelastisite davranigi igin tespit edilmis olan
yaslandirma islem sicakhigi ve siresi olarak 450°C derecede 1 saat durumu
uygulanmigtir.

Firin igcerisine pota yardimiyla sarkitilan numuneler, firrnin 10°C/dk 1sinma hizi
suresince firinin Ust kisminda yer alan soguk bolge i¢erisinde muhafaza edilmistir.
Firina isil islem oncesinde ve homojenizasyon esnasinda dusuk debide argon gazi
pompalanarak test suUresi boyunca numunelerin oksitlenmesinin engellenmesi
amaclanmistir. 1 saat boyunca firin igerisinde kalan numuneler soguk bolge olarak
tabir edilen kisma c¢ekilerek argon debisi arttirlmigtir. Daha sonra numuneler
tamamen firindan cikartilarak su verme islemine tabi tutulmustur. Numunelerin
yarisi, kontrol grubu olarak kullaniimak tzere yaslandirma islemine, farkli deney
kosullarindan ve gesitli 1sil dalgalanmalardan korunmalari amaciyla ayni anda firina

yerlestirilmistir.

3.2.5. Atmosferik Ortamda Yiik Altinda Yaglandirma islemi

Kontrol grubu olarak kullanilacak olan serbest yaslandirma numunelerinden arta
kalanlar, sirasi ile 450°C derecede 1 saat boyunca 120 MPa basma yUuku altinda,
450°C derecede 1 saat boyunca 250 MPa basma yuku altinda ve 450°C derecede
1 saat boyunca 120 MPa ¢ekme yuku altinda, 450°C derecede 1 saat boyunca 250
MPa ¢ekme yuku altinda yaslandirma iglemine tabi tutulmustur.

Numuneler 1 saatlik sure zarfinca yUk altinda yaslandirma isleminin sonunda yukleri
bosaltilarak su verme islemine tabi tutulmuslardir. Oksitlenme etkilerinden

arindiriimasi amaciyla zimparalanarak yuzey temizligi yapiimistir.
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3.3. Karakterizasyon Yontemleri

Gergeklestirilen termo-mekanik islemlerin  mikro yapiya olan etkilerinin
incelenebilmesi, cokelti karakteristiklerinin  ¢ikartilabilmesi ve  donusum
sicakliklarina olan etkilerinin gézlenmesi icin farkli karakterizasyon yontemleri

kullaniimistir.
3.3.1. Mikro Sertlik Olgiimleri

NiTi c¢okeltilerinin  malzemede yaslandirma ile olusan, c¢okeltilerin mekanik
Ozelliklere olan etkilerinin ilk agamada yorumlanabilmesi agisindan hizli bir yontem
olmasi sebebi ile mikrosertlik olgiimleri énem arz etmektedir. Sertlik 6lgtimleri,
Future Tech FM-700e mikro sertlik test cihazi (Sekil.3.3) ile 300Hv/gf yukin 10
saniye boyunca numuneye batiriimasi neticesinde numune Uzerinde kalan izlerin
boyutsal oOlgimunun yapilmasiyla gergeklestiriimisti.  Numunelerin  genelini
kapsayacak bolgelerinden 10-12 adet veri alinarak ortalamalardaki sapmalar tespit

edilmistir.

Sekil.3.3. Kullanilan mikro sertlik cihazi.
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3.3.2. Optik Mikroskop Degerlendirmeleri

Homojenizasyon, yaslandirma ve ylUk altindaki yaslandirma igslemleri tamamlanan
numunelerin mikroyapilarini incelemek Uzere metallografik hazirlama asamalari
takip edilmigtir. Sekil 3.4’de goOsteriimis olan Metkon Forcipol 2V zimparalama
parlatma cihazini kullanmak sureti ile 400 numara nispeten kaba zimpara ile
baglanilarak 2000 numaraya kadar zimpara kagidi ile c¢izik giderme
gerceklestiriimis, ylzey gerilimini azaltarak mikroyapinin ortaya g¢ikartiimasi
amaciyla da sirasiyla 9-6-3-1 ve 0.25u elmas suspansiyonlari ile yumusak ve uzun
tayla parlatma kumasgi kullanilarak parlatiimigtir. Optik incelemede tane sinirlari gibi
detaylarin goérlintllenebilmesi amaciyla numuneler hacimsel olarak 1:4:5
kompozisyonundaki HF : Nitrik Asit : Etilen Glikol kimyasal ¢dzeltisinde en az 30
saniye tutulmak suretiyle daglanmistir.

Numunelerin daglama sonrasindaki ilk optik gorintilemesi ve analizleri Sekil.3.5'te
gosterilmis olan Nikon Eclipse LV 150 optik mikroskop cihazi ve Clemex goérintu

analiz programi vasitasi ile gerceklestirilmigtir.

Sekil.3.4. Kullanilan zimparalama ve parlatma cihazi
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Sekil.3.5. Kullanilan optik mikroskop cihazi

3.3.3. Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC)

Diferansiyel taramali kalorimete yontemi, bir numunenin sicakligini arttirmak icin
gerekli olan 1s1 miktarini, referans bir numune ile karsilastirmali olarak o6lgen
termoanalitik bir yontemdir. Bu teknikte, referans ile numuneden gelen veya
uzaklasan isi farki sicakliga veya zamana bagl olarak gosterilir.

DSC cihazlarinda numune sicakhgi ile referans sicakhgi ayni tutulur. E§er numune
ile referans arasinda bir sicakhk farki saptanirsa, sicakhdr ayni tutmak igin
numuneye verilen enerji miktari degistirilir. Bu teknikle numunedeki faz degisimi
esnasindaki isi transferi miktari saptanabilir.

Homojenize edilmis ve farkli termomekanik islemlere tabi tutulmus olan
numunelerin, déntsim sicakliklarinin tayin edilebilmesi i¢in Diferansiyel Taramali
Kalorimetre (DSC) kullaniimistir. Numune kesitlerinin orta kisimlarindan, 10mg —
30mg agirigindaki parcaciklar elmas kesici ile yuk uygulanmaksizin kesilerek
ODTU Merkezi Laboratuvarinda bulunan ve Sekil.3.6’da gésterilen Diferansiyel
Taramali Kalorimetre cihazi ile -60°C ila +120°C sicakliklari arasinda 10°C/dk’lik bir
Isitma-sogutma hizi ile iki defa dongusel ¢evrime tabi tutulmuslardir. Termal

dengeye ulasabilmek i¢in numuneler -60°C ila +120°C sicakliklarda birer dakika
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boyunca tutulmuslardir. Faz doéntsum sicakliklari, ASTM F2004-05 standardi

geregdince ikincil dongusel testin sonuclarina gore tespit edilmistir.

Sekil.3.6. Kullanilan DSC cihazi.

3.3.4. X-Isin1 Kinnimi Analizi (XRD)

Metalik malzemeler icerisinde bulunan fazlarin kristallerinden yansiyan X-isinlari
belirli bir karakteristik igerisinde kirinima ugrar. Her bir kristal yapiya sahip faz icin
bu kirinim profilleri bir nevi parmak izi gibi o kristali tanimlar. Yogun bir X-isini
demeti, dizenli atom gruplarindan olusan kristal bir yapiya ¢arptigi zaman genel bir
sacilim olusur ve bu saginim yapan 1sin dalgalari birbirlerini etkiler ve girisim
yaparak birbirlerini yok eder. Ancak belli agilarda bu dalgalar bir faz iginde biri
digeriyle birlesmek suretiyle dalga yogunlugunu arttirir. Bu olusum X-iginlarinin
kirinimi olarak bilinir. Kirtnimin olustugu bu yonler kristalin birim hucresinin
boyutuna ve sekline bagh olarak degisiklik gostermektedir. Kirinimin siddeti ise
kristalin bazi yapisal 6zellikleri tarafindan belirlenir.

Farkli termomekanik islemlere tabi tutulmus olan numuneler, homojenize edilmig
numuneler ve yaslandirma islemine tabi tutulmus numunelerde olusan fazlar, ODTU
Merkezi Laboratuvarinda bulunan ve $ekil.3.7°de sunulmus olan 40 kV ve 30 mA
de galisan, Cu-Ka isimasi ile (A=1,54178 A) 26 dagihmi 20° - 90° ve tarama hizi
2°/dk olarak belirlenmis Rigaku Ultima-1V model X-Isini Kirinim cihazi kullanilarak

gerceklestiriimigstir.
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Sekil.3.7. Kullanilan XRD cihazi.
3.3.5. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

Numunelerin mikroyap! analizi ve ¢okeltilerin goriintiilenebilmesi amaciyla ODTU
Merkezi Laboratuvarinda bulunan ve $ekil.3.8’de gosterilmis olan 30 kV hizlandirici
voltajla calistirilan 1.2 nm ¢6zinUrlikte QUANTA 400F Taramali Elektron
Mikroskopu (SEM) cihazi kullaniimigtir. Optik goéruntilemede kullanilan numuneler
bakalite gomuldugu icin elektrik iletkenliginin saglanabilmesi amaciyla numune
kenarlarindan, numune tutucu diskin Uzerine gumus veya karbon iletken solisyon
ile serit cekilmigstir. Bu iletken seridin sureksizligine badl olarak goérunttler kontrast

kaybina ugrayabilmektedir.

Sekil.3.8. Kullanilan SEM cihazi.
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3.3.6. Enerji Ayrimh X-lsin1 Spektroskopisi Analizi (EDX)

Numunelerin bdlgesel olarak elementsal kompozisyonunun belirlenebilmesi
amaciyla QUANTA 400F Taramalh Elektron Mikroskopu (SEM) cihazi Uzerinde
bulunan, EDX analiz modulid ve sensoru kullaniimistir. EDX analizinde,
goruntilenen numune yuzeyine yuksek enerjili elektron demeti godnderilerek
yuzeydeki bazi elektronlarin kopariimasi saglanir. Koparilan elektronlarin yerini
daha dis orbitallerdeki elektronlar alir, bu elektron atlamasi esnasinda X-isimasi
ortaya cikar. Ortaya c¢ikan isinlarin enerjisi ve dalga boylari dlgllerek numune
icerisindeki elementlerin yuzdeleri hakkinda tahmin yapilabilir. EDX analizi
sonucunda ortaya gikan grafiklerdeki pik degerler ve altindaki alanlar kompozisyon

hesabinin yapilmasinda orantilanarak kullanilabilir.
3.3.7. Superelastisite Testleri

Ebatlari 4x4x8mm olan basma numunelerinin ve ¢ekme numuneleri igin 3mm
kalinhga sahip, 10 mm olcim boyuna sahip olan deney numunelerinin tzerine
Texas A&M Universitesi Makine Muhendisligi Boélimiinde (ABD) bulunan 25kN
yukleme kapasitesine sahip MTS marka servomekanik test cihazi ($ekil.3.9)
kullanilarak stperelastisite testleri uygulanmistir. Cekme ve basma numuneleri her
isil igslem ve yuk altinda yaslandiriimis kafilesi icin ayri olacak sekilde, DSC analizi
sonuglarina istinaden belirlenmis olan Af sicakliklarinin 20°C derece Uzerinde
tutularak %0.5 gerinim degerinden baslanilarak %1 gerinim artirrmiyla kirinima
kadar dongusel testlere maruz birakilmistir. Dongusel testler yikleme esnasinda
gerinim kontrolli olarak gergeklestiriimis ve deney sirasindaki yiuk ve gerinim
degerleri surekli olarak olgulerek kayit altinda alinmistir. Deneylerin ikinci kisminda
ise malzeme yuk kontrolli olarak Uzerindeki yuk sifirlanincaya kadar ters yonde
serbest birakilarak malzeme Uzerindeki kalinti gerinim degerleri dlgulmusgtur.

Gerinim degerleri numune tutucu kafalari Uzerine baglanan ylksek sicakliga
dayanikli seramik uzatma c¢ubuklari bulunan ekstansometre vasitasi ile

gerceklestirilmistir. (Sekil.3.10)
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Sekil.3.9. Dongusel gekme basma deneylerinin gerceklestirildigi test duzenegi.

Sekil.3.10. YUksek sicakliklarda kullanilan ekstansometre.
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4. SONUGLAR

4.1. Sertlik Olgiimleri

Malzemeler uygulanan yukun miktarina ve malzemenin kendi 6zelliklerine istinaden
bu yukler altinda farkh 6zellikler gosterebilirler, bunlar arasinda elastisite, plastisite
ve kirllma yer almaktadir. Superelastisite malzemenin ilk anda deforma olmasin
karsin daha sonra orjinal sekline geri dénebilme kapasitesini tanimlar. Plastisite
malzemenin geri doénulstirlilemez deformasyonu anlamina gelmekte ancak
malzemenin kirilmaya gitmeden tek parga halinde kalabilmesi ile ilgilidir. Kirllim ise
parcanin yuk altinda yuk kaynakli veya kendi 6zellikleri nedeniyle tek parga halinde
kalamadan kirihma ugramasi olarak tanimlanmaktadir.

Malzemenin sertligi, deformasyona karsi olan direncinin mikrodayaniklihgi ve tim
yonlerdeki kesme gerilimine karsi olan dayaniminin gostergesi olarak
degerlendirilebilir. Malzemelerin sertligi ve buna bagli olarak mukavemetinin
arttirlmasi, Hall-Petch denklemi ile ifade edildigi Uzere tane kulgulmesi,
deformasyon sertlestirmesi (dislokasyon ve soguk isleme sertlestirmesi), kati ¢cozelti
sertlestirmesi (alasimlama veya malzeme emdirme sertlestirmesi), c¢okelti
sertlestirmesi (ara intermetalik fazlarin olusturulmasi) ve martenisitik donusim
sertlestirmesi (difuizyonsuz faz donusumu ile atomlarin yer degistirmesine istinaden
gerceklesen sertlesme) yontemleri kullanilarak farkl sekillerde degistirilebilmektedir
[111].

Cokeltilerin olusmasi neticesinde malzemede tespit edilebilir derecede sertlik artisi
kaydedilmektedir. Ayni sicakliklarda farkli surelerde malzemenin yaslandiriimasi
neticesinde malzeme ilk alindigi sekline gore sertlikleri artmakta, yaslandirma islemi
surdukge cokeltilere bagl sertlik artisi devam etmekte ancak daha uzun surelerde
yaslandirma igslemi devam ettikge sertlik degeri tekrar distse gecmektedir. [112]
Malzemenin sertlik testleri ile henlz malzemenin mikroyapisina ve diger mekanik
karakteristik ozelliklerine bakilmaksizin malzeme mukavemeti hakkinda hizli bir 6n

bilgi elde edilebilir.
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Sertlik dlgumleri her iki Ureticiden satin alinmis ve uygulanan termo-mekanik 4 kosul

olmak Uzere toplamda 8 kosulda iglem gormus numunelerden elde edilmigtir.

Basma ve ¢cekme testleri altindaki deneyler igin kosullar ve isimlendirmeleri agsagida

verilmistir.

a. Ham malzemenin 950°C derecede homojenizasyonu.

b. Homojenize edilmis numunenin 450°C derecede serbest yaslandiriimasi.

C. Homojenize edilmis numunenin 450°C derecede 120 MPa yuk altinda

yaslandiriimasi.
d. Homojenize edilmis numunenin 450°C derecede 250 MPa yuk altinda

yaslandiriimasi.

Cizelge.4.1. Deney kosullarinin siniflandiriimasi

Deney Kosulu | Basma Cekme

(SAES Smart Materials - Alman) (Shaanxi Taipu Rare Metal Materials - Cin)
A NITI_B_950C_1H NITI_B_950C_1H
B NITI_B_950C_1H 450C_1H NITI_B_950C_1H 450C_1H
[ NITI_B_950C_1H_450C_1H_120MPA_BAS | NITI_B_950C_1H_450C_1H_120MPA_ CEK
D NITI_B_950C_1H_450C_1H_250MPA_BAS | NITI_B_950C_1H_450C_1H_120MPA_ CEK

Cizelge.4.1’de deney kosullari A-B-C-D seklinde siralanmistir. Basma ve ¢cekme
kosullari uygulanan termo-mekanik islemlere gore siniflandiriimistir.

Basma numunelerinden elde edilen mikro sertlik sonuclari her kosul icin birer
numuneden birkac defa alinmak suretiyle, ayni numune icerisindeki standart

sapmalari hesaplanarak karsilagtirmal olarak $ekil.4.1’de verilmistir.
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Sekil.4.1. Basma numunelerinden elde edilmis ortalama sertlik verileri.

Sekil.4.1’de basma numunelerinden elde edilen sertlik verileri gorilmektedir. Sertlik
testleri, goruntu kalitesi agisindan malzemenin zimparalanip parlatiimasindan sonra
gercgeklestiriimistir. Numune ebatlarinin  kliguk olmasina karsin malzeme
yuzeyinden mumkun oldugunca ¢ok sertlik sonucu alinmaya c¢alisiimistir. Ayni
miktarda Olgim alinamamasi malzemelerin ebatlari neticesinde
gerceklestiriiemeyen veya dlgulemeyen durumlardan kaynaklanmaktadir.
Numunelerde sadece homojenizasyon gercgeklestirilen par¢anin en dusuk ortalama
sertlik dederine sahip oldugu (170 HV) goértulmektedir. Daha sonra en yuksek
ortalama sertlik degeri (215 HV) 450°C derecede 250 MPa yuk altinda basma
yikine tabi tutulan numunede gdzlenmistir. Uglincii en yiiksek sertlik degerine 120
MPa basma yuku altinda 1 saat boyunca yaslandirma iglemine tabi tutulan numune
ulasmigtir (260 HV). En yUksek sertlik degerine serbest ortamda 1 saat boyunca
yaslandirma islemine tabi tutulan malzeme erigmigtir.

Sertlik de@erleri incelendiginde homojenizasyon islemine tabi tutulan malzemenin
en dusuk sertlik degerlerine sahip olmasi, c¢Okeltilerin matris igerisine geri
¢ozunmesi ve var olan dislokasyonlarin giderilmesi ve eger varsa isleme kaynakli
kalinti gerilimlerin giderilmesi neticesinde beklenen bir durumdur. YUksuz
yaslandirma isleminin, ¢okelti olusturmaya yonelik olarak gerceklestiriimesi ve her

hangi bir yonlendirme islemine tabi tutulmamasi neticesinde alinan olgumlerin
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standart sapmasinin duguk olmasi malzemede homojen bir sekilde g¢okelti
olusumunun gergeklestigi sonucunu yansitmaktadir. 250 MPa ve 120 MPa basma
yuku altinda gergeklestirilen deneylerin sertlik sonuglari ¢okelti olusumunun
tetiklendigini gostermektedir. 120 MPa numunede o6lgumlerin standart sapmasinin
diger dlgumlere gore fazla olmasi, ¢okeltilerin yonlendirilmesinin ve matris igerisinde
farkl konumlara yerlesme ihtimalinin gerceklesmis olabilecegine isaret etmektedir.
250 MPa basma yuku altindaki numunenin ise daha homojen bir ¢okelti yapisina

sahip olabilecegi sonugclarinin gikarilabilecegine imkan tanimaktadir.

700

NITI_B_950C_1H
NITI_950C_1H_450C_1H
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]

Sekil.4.2. Cekme numunelerinden elde edilmis ortalama sertlik verileri.

Yukarida ¢ekme numunelerinden elde edilmis sertlik sonuglari yer almaktadir.
Homojenizasyon islemine tabi tutulmus malzemenin genel olarak diger kosullardan
daha dusuk sertlik degerine sahip oldugu ve basma sonuglari ile uyumlu oldugu
gOrulmustir. 120 MPa ve 250 MPa sertlik sonuglari da kendi i¢lerinde ve basma
numunelerindeki neticeler ile uyumlu goérulmektedir. 120 MPa ¢ekme yuku altinda
gerceklestirilen yaslandirma islemi sonuglarinda standart sapma basma
sonuglarindaki kadar olmamasina karsin kendi igerisinde 250 MPa ¢ekme testi
sonuglarina istinaden daha fazla sapmaya sahiptir. Serbest homojenizasyon

haricinde kalan Ug farkl kosulda ise birbirlerinden 6zellikle ayirt edilebilir bir farkliliga
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rastlanmamistir.  Olgliimlerin  genelinde standart sapmalarin  disik olmasi
gercgeklesen ¢okeltilerin matris icerisine duzgun yayildigi anlamina gelebilir.

Sertlik 6lgiminu ve malzemenin sertligini etkileyen bircok faktor bulunmaktadir.
Elde edilen sonuglarin yorumlanabilmesi i¢in ek olarak malzemenin mikroyapisini
incelenmesi ve daha fazla bilginin edinilecegi mekanik deneylerin yapilmasi

gereklidir.

4.2. DSC Analizleri

Bu calismada DSC analizleri malzemelerin termo-mekanik iglemler dncesinde ve
sonrasinda faz dénustm sicakliklarini tespit etmek tzere kullaniimigtir. Malzemenin
doéntsum sicakliklari bir cok parametreden etkilenebilmektedir. Bu parametrelerin
basinda kompozisyondaki degisim gelmektedir. Nikel agisindan zengin matriste
cokelti olusumu neticesinde matris igerisinde azalan Nikel, donusim sicakliklarini
arttirmaktadir. Bunlar haricinde malzemenin deformasyonu sonucunda yapida yer
alan dislokasyonlar, isleme kaynakh yuzey gerilimleri, 1sil islem uygulamalari,
malzemenin oksitlenme orani ve miktari ile malzeme bunyesindeki safsizliklar
donusum sicakliklarini etkilemektedir. Bu parametlereleri kontrol altinda tutabilmek
icin malzemenin kendi icerisinde homojenize edilmis hali ile gergeklestirilen diger
kosullarin karsilastiriimalari anlamli olmaktadir.

Etkin parametrelerden oksidasyon miktarinin ve oraninin minimize edilebilmesi icin
homojenizasyon islemleri argon ortami altinda gercgeklestiriimistir. Ylzey
gerilimlerinin azaltilabilmesi icin malzemeler sabit hizlarda ve yuksuz olarak
kesilmigstir. Oksidasyon etkisinin azaltilabilmesi igin malzemeler son agirliklarina ve
sekillerine elde hafifge zimparalama yontemi ile getirilmisti. Malzemenin
mikroyapisininin korunmasi agisindan numunelerde isil iglemler sonrasinda su
verme iglemi uygulanmistir.

Tdm deney kosullan igin gergeklestiriimis DSC analizleri ve sonuglari gekme ve
basma altindaki kosullari igin ayri ayri karsilastirmali olarak Sekil.4.3 ve 4.4’te

siraslyla sunulmus ve Cizelge.4.2 ve 4.3'te 6zetlenmistir.
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Sekil.4.3. Basma numunelerinden elde edilmis DSC analizi sonuglari.

Cizelge.4.2. Basma numunelerinin hesaplanan martensitik dontigum sicakliklari.

Deney A B C D
Kosulu

As u/D 7,8°C 11,1°C 38°C
Af u/D 25,2°C  47,9°C 50,1°C
Rs u/D u/D u/D 31,1°C
Rf u/D u/D u/D 26,5°C
Ms u/D 0,2°C 31,5°C 8,9°C
Mf u/D -15,5°C 21,4°C -13,6°C

a. Ham malzemenin 950°C derecede homojenizasyonu.
Homojenize edilmis numunenin 450°C derecede serbest yaslandiriimasi.

c. Homojenize edilmis numunenin 450°C derecede 120 MPa yuk altinda
yaslandiriimasi.

d. Homojenize edilmis numunenin 450°C derecede 250 MPa yuk altinda

yaslandiriimasi.

Basma deneylerinde kullanilan malzemede homojenize edilmis numunede

donusum gozlenmezken yaslandiriimig numunelerde ve yuk altinda yaslandirma
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uygulanmig numunelerde donusum sicakliklarinin yukseldigi tespit edilmistir. Hem
Ostenit sicakliklari hem de martensit sicakliklari artis géstermistir. 120 MPa basma
yuku altinda yaslandirilan malzemede Ostenit baglangi¢ ve Gstenit bitis sicakliklar
arasindaki histeresizin yuksek olmasi (donusimun hizinin diasuk olmasi) malzeme
icerisinde yer alan dislokasyon veya farkl fazlar veya safsizliklar ylzinden
olabilecegi degerlendiriimektedir. 250 MPa basma yuku altinda yaslandirilan
numunede iki asamali bir donisum sistematigi tespit edilmistir. Bu ara fazin
gerceklesmis olmasi martensit donusimunun beklendigi sicakliklarda R fazinin
gorulmesine, akabinde bundan daha dusuk sicakliklarda martensit fazinin
olusumunun goérulmesine sebep olmustur. R fazi olarak adlandirilan ara faz, kigik
¢Okeltilerin veya dislokasyon yogunlugundan dolayi olusur. Bu ¢alismada gézlenen
R-fazinin ise olusan ¢oOkeltiler ve 250 MPa gerilim altinda olugsmasi muhtemel
dislokasyonlardan dolayi olustugu dusunulmektedir. Dolayisiyla her iki parametrede
donusum karakteristigini etkilemektedir. Kuguk c¢Okeltiler matris ile uyumu
saglayabilmek icin etrafinda gerinimi yuksek bdlge olusturur. Bu bdlgelerin
donugumu etkilemesi iki sekilde meydana gelir; gerinimce yuksek olan bdlgeler
Ostenit — martensit donusimunu tetikler veya martensit — ostenit ara ylzeylerini
kilitleyerek donusumu engeller. Yaslandirma sirasinda gerilim uygulanmasi, olusan
¢Okeltilerin  bUyumesini engellemis olmasi dusunulmektedir. Zira, doénlsum
sicakliklarindaki artis ve termal histeresisteki yani Ostenit pik ve martensit pik
sicakliklari arasindaki farkin azalmasi kiguk ¢okeltilerin etrafinda olusan gerinim
bolgelerinin  dstenit - martensit donugumunu tetikledigi sonucunu ortaya

cikarmaktadir.
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Sekil.4.4. Cekme numunelerinden elde edilmis DSC analizi sonuglari.

Cizelge.4.3. Cekme numunelerinin hesaplanan martensitik donasum sicakliklari.

Deney Kosulu A B C D
As -9°C 30°C 28°C 27°C
Af 5°C 36°C 38°C 40°C
Rs u/D 28°C  26°C  26°C
Rf u/D 22°C  20°C 18°C
Ms -4°C -15°C  -12°C -10°C
Mf -38°C  -23°C  -26°C -28°C

a. Ham malzemenin 950°C derecede homojenizasyonu.

b. Homojenize edilmis numunenin 450°C derecede serbest yaslandiriimasi.

c. Homojenize edilmis numunenin 450°C derecede 120 MPa yuk altinda
yaslandiriimasi.

d. Homojenize edilmis numunenin 450°C derecede 250 MPa yuk altinda

yaslandiriimasi.
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Cekme deneylerinde elde edilen DSC sonuglarina istinaden homojenize edilmis
numuneye gore uyumlu bir sicaklik artisi tespit edilmistir. Sicakliklarin artisi hemen
her numunede esit derecede gergeklesmisti. Homojenize edilmis numune
haricindeki tim kosullarda R fazi gdzlemlenmistir.

iki farkli tedarikgiden elde edilmis numunelerde 950°C derecede gerceklestirilen
homojenizasyon iglemi neticesinde Ostenit ve martensit donugum sicakliklari
farklihk goOstermektedir. Bunun malzemenin Uretimi esnasinda kaynaklanan
faktorlerden olugu degerlendiriimekle birlikte kosullarin her malzeme grubu igin

kendi malzeme grubu icerisinde degerlendiriimesi gerekmektedir.

4.3. X-lsin1 Analizleri ve Sonuglari

Bir sonraki kisimda mikroyapilari gosterilecek olan tum numunelerdeki faz
donusumlerinden emin olmak Uzere, 2 adet drnek secilerek X-isinlari kirinimi ile faz
tayini yapilmisgtir. Hi¢ bir 1sil iglem goérmemis basma numunelerinin oda
sicakhgindaki X-Isini kirilnimi analiz sonuglari incelendiginde (Sekil.4.5) Ostenit
fazindan gelen dort farkli pik olan (110)A, (200)A (211)A ve (220)A ile karsilagiimig

olup bir adet martensit fazina ait (111)M pikine rastlanmistir.
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Sekil.4.5. Hig bir 1sil iglem gérmemis alindidi gibi XRD analizine gonderilmis ilk

ham malzemenin durumu.

NITI_B_Islem_Gormemis
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1000 Birim
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Sekil.4.6. 250 MPa basma yuku altinda yaslandiriimis numunenin XRD analizi.

Gergeklestirilen gerilim altinda yaslandirma islemlerinin 6rnek olmasi agisindan
250MPa basma numunelerinden XRD o6rnegi elde edilerek ($ekil.4.5) oda
sicakhginda 25°C derecede degerlendirildiinde malzemede (200)A Ostenit pik
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noktasinin tamamen kayboldugu, geriye kalan &stenit ve martensit piklerinin
intensitesinin, martensit tepe noktasinin dstenite gére ¢ok daha fazla olmak Uzere
goreceli olarak azaldigi ancak buna kargin TisNia piklerinin olusumu ile birlikte
artisinin belirdigi gozlenmistir.

SEM analizleri esnasinda elde edilen EDX analizlerinde (Sekil.4.7 ve Sekil.4.8)
homojenize edilmis basma numunesinin genel yapisi itibariyle istenilen
kompozisyonda oldugu teyit edilmigtir. Basma numunesi i¢in homojenize edilmis
kosulda Nikel orani atomik oran anlaminda %50.31 olarak belirlenmigtir. Benzer
sekilde ¢cekme numunelerindeki homojenize edilmis kosulda alinmig olan EDX
verisinden elde edilen sonuglara gére atomik oran olarak nikel miktari %50,59

olarak tespit edilmistir.
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TiK 44.62  49.69%  0.4388  0.9892 0.9682 1.0268
NiK 55.38 50.31 0.5388  1.0069 0.9662 1.0000
Total 100.00 100.00

TiK 1668.08 38.34 0.34 43.51
HikK 834.53 21.71 0.4%9 ig.44

Sekil.4.7. Basma numunelerinden elde edilen EDX analizi verisi.
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c:hedax3z\genesis\genspe.spe
Label:

kv:20.0 Tilt:0.0 Take-off:37.0 Det Type:SUTW+ Res:129 Amp.T:51.2

FS : 1029 Lsec : 11 13-Mar-2015 11:35:06

Ti

Hi

Hi

1.00 .00 3.00 4.00 5.00 &.00 7.00 E.00 9.00 10.00 11.00 12.00 RaV

EDAX ZAF Quantification {(Standardless)
Element Hormalized
SEC Table : Default

Element Wt & At & E-Ratic 2 A F
TiK 44.35 49.41 0.4365 0.9892 0.9688 1.0272
NiK 55.65 50.5%9 0.5420 1.0069 0.9673 1.0000
Total 100.00 100.00
Element Het Inte. Bkgd Inte. Inte. Error P/B
TiK 786.81 12.98 1.07 60.60
NiK 397.73 5.54 1.50 71.80

Sekil.4.8. Cekme numunelerinden elde edilmis EDX analizi verisi

Mikroyapi Karakterizasyonu ve Analizi

Uzerinden sertlik 6lgimii gergeklestirilmis numuneler daglama islemine tabi
tutularak optik ve elektronik mikroskoplarda incelenmistir. TUm numunelerden érnek
gorantuler alinmig, fazlarin tanimlamalari gergeklestirilmistir. Ortalama tane ebatlari
belirlenmis ve yuk altinda yaslandiriimis numunelerdeki ¢okeltilerin muhtemel
yonlenmesi tespit edilmistir ve bu ¢okeltilerin muhtemel yonlenmeleri ile birlikte
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mikroyap! icerisindeki dagilimlari incelenmistir. incelemeler oda sicakliginda

gerceklestiriimis ve buna gore fazlarin tanimlamalari literatlr ile kargilastiriimistir.
4.4.1. Basma Numuneleri Optik ve SEM Analizleri

Basma testlerinde kullanilan numunelerden homojenizasyona tabi tutulmus ornek

‘¥ (stenitik

Sekil.4.9. Basma deneylerinde kullanilan 950 derecede homojenize edilmis

numunenin optik mikroskop goruntusa.

Sekil.4.9 incelendiginde ortalama tane buyukliginin 48um oldugu tespit edilmistir.
Optik mikroskop goruntisinden mikroyapinin dstenitik taneler seklinde oldugu ve
oda sicakliginda gergeklestirilen goruntulemenin DSC sonuglari ile uyumlu oldugu

belirlenmistir. Taramal elekton mikroskobu goérintist Sekil.4.10°da sunulmustur.
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Ostenitik
Yapi

Dis Kaynakl
Kir

3/13/2015‘ HV ‘ mag WD ’det spot 100 ym

9:51:40 AM | 20.00 kV |1 000 x|10.9 mm|ETD| 3.0 METU CENTRAL LAB
Sekil.4.10. Basma deneylerinde kullanilan 950°C sicaklikta homojenize edilmis

numunenin elektron mikroskop goruntusu.

Sekil.4.10’da verilmis goruntl incelendiginde Ostenit fazinin devami ve
zimparalama — parlatma iglemlerinden arta kalan bazi gizikler gérulmektedir. Parca
uzerinde orta kisimda yer alan partikuller matris ile iligkilendirilememis olup dig
kaynakli (toz vb..) kirlilik olarak degerlendirilmistir.

Sekil 4.11’de gosterildigi Uzere, basma deneyleri icin kullanilan numunelerden
gerilim uygulanmadan 450°C derecede yaslandirilan kosuldan homojenize edilmis
olan numune ile benzerlik gosteriyor olup yaklasik 40um olarak tespit edilmistir.
Ancak, 450°C’de yapilan yaslandirma sirasinda bazi taneler, buyimus bazilari ile
nispeten kucguk kalmistir. Dolayisiyla bimodal bir tane boyutu dagilimi so6z

konusudur. Matris 6stenitik tanelerden olusmakta olup, DSC sonucunda da
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anlasildigi Uzere martensitik dontsimuin oda sicakliginin altinda olmasi sebebiyle

Ostenit Yap1

Sekil.4.11. Basma deneylerinde kullanilan 450°C derecede serbest yaslandirma

yapilan numunenin elektron mikroskop gorintusu.
Sekil.4.12 de verilmis olan goruntuler incelendigi zaman matris igerisinde normalden

beklenen daha buyUk c¢okeltilerin varligi bu tespit edilmektedir ve sertlik testi

sonuglarini anlamlandirmaktadir.

67



Cokelti
Yapilari

10:27:03 AM |20.00 kV|2 000 x| 9.9 mm |[ETD| 3.0 METU CENTRAL LAB

3/13/2015 ‘ HV ‘ mag WD ‘det spot 50 ym

Sekil.4.12. Basma deneylerinde kullanilan 450°C derecede serbest yaslandirma
yapilan numunenin ¢okeltiler Gzerinde yogunlagsmis elektron mikroskop

gorantaleri.

Basma numunelerinde gercgeklegtiriien 120MPa ve 250MPa altinda yaslandirma

islemlerinde benzer sekilde mikroyapilar basma yonleri goz 6ntiinde bulundurularak
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hem optik mikroskop altinda hem de elektron mikroskopu altinda incelenmisgtir.
Sekil.4.13 ve $ekil.4.14'te 120MPa basma kosullari igin alinan goruntiler

sunulmustur.

Martensit
Yapl

Basma Yonu

Sekil.4.13. Basma deneylerinde kullanilan 120MPa altinda 450°C derecede

yaslandirma yapilan numunenin optik mikroskop incelemesi.

Yukaridaki sekilde goéruldugu Uzere oda sicakliginda gergeklestirilen
goruntilemede DSC sonuglari ile uyumlu olacak sekilde hem 6stenit hem de
martensit fazlari bir arada bulunmaktadir.

Optik ve elektronik mikroskobu altindaki incelemeler neticesinde 120MPa altinda
gerceklestirilen deneyler sonucunda numune igerisinde DSC sonuglari ile uyumlu
Ostenit ve martensit fazlarina ek olarak hem yonlenmis gokeltiler hem de dokiimden
geldigi tahmin edilen TiC (titanyum karbilr) pargaciklarina rastlanmistir. Hem TiC
parcaciklarinin hem de TisNia gibi ¢Okeltilerin ydnlenmesi incelendigi zaman basma
yuzeyine 45° acl ile konumlandiklari gézlenmistir. Martensit yapilar ¢okeltilerin
etrafinda konumlanmakla birlikte benzer gerinim alani yaratmasi beklenen TiC

parcaciklarinin etrafinda olusmadidi gézlenmistir. Bunun sebebi daha 6nceden
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bahsedilen ikincil fazlar olarak degerlendirilen ¢okeltilerin mikroyapi ile olan uyumu
ile iligkilidir. TiC pargaciklarinin goérece buylk olmasindan dolayr olusum
baskilanmakta ve bu sebepten o6tlri martensit olusumu c¢okeltilerin etrafinda
olusmasi enerjetik olarak tercih edilir hale gelmektedir. DSC sonuglarina bagl
olarak olusan c¢oOkeltilerin déndsim sicakliklarini ylkselttigi ve etraflarinda

olusturduklari gerinim bolgeleri ile termal histeresisi azalttiklari kanisina varilmistir.

e . B

Yénlenmis Yonlenmis
Cokelti TiC

Basma Yonu

Sekil.4.14. Basma deneylerinde kullanilan 120MPa altinda 450°C sicaklikta

yaslandirma yapilan numunenin optik mikroskop incelemesi.
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Yonlenmis

Cokelti

Basma Yont

Sekil.4.15 120MPa basma yuku altinda gergeklestirilen yaslandirma islemi

neticesinde olugsan yonlendiriimis ¢okeltilerin optik mikroskop goruntusu.
Sekil 4.15'te gosterildigi Uzere 120MPa yUk altinda yaslandirilmis numunedeki SEM

calismalarinda gergeklestirlen EDX analizlerinde TiC pargaciklarinin varhgi

dogrulanmisgtir.
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TiC
Parcaciklari

Basma Yonu

e

=

3/13/2015 HV mag WD det | spot 50 um
10:31:42 AM |20.00 kV |2 000 x|10.4 mm|ETD| 3.0 METU CENTRAL LAB

Sekil.4.16. Basma deneylerinde kullanilan 120MPa altinda 450°C derecede

yaslandirma vyapilan numunenin TiC pargaciklarina yogdunlasiimis elektron

mikroskop incelemesi.
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c:hvedax3i2hgenesis\genspc.spc
Label:

kV:20.0 Tilt:0.0 Take-off:35.5 Det Type:SUTW+ Res:131 Amp.T:25.6

FS : 5486 Lsec : 20 13-Mar-2015 10:47:57

Ti
Hi
Ni
. S
2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 keV
EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normalized
SEC Table : Default
Element Wt % At % K-Ratic Z B F
C K 35.68 69.07 0.1460 1.1086 0.3689 1.0005
TiK 61.19 29.70 0.5768 0.9285 1.0134 1.0018
HiK 3.13 1.24 0.0282 0.9398 0.9610 1.0000
Total 100.00 100.00
Element HNet Inte. Bkgd Inte. Inte. Error P/B
C K 394.51 4.64 1.13 B5.00
TiK 2729.13 26.22 0.43 104.09
HiK S54.46 11.85 3.61 4.60

Sekil.4.17. 120MPa basma yuku altinda yaslandirilan TiC pargaciklari Gzerinden
gerceklestirilen EDX analizi.

Ortalama tane buyuklUkleri martensit ve Ostenit fazi igin dedismekle birlikte SEM
goruntaleri ile anlamh bir sonu¢ vermeyecegdinden gergeklestiriimemistir. Ancak
¢Okelti olugsumlarinin martensit yapisi etrafinda yogunlastigi ve kendi yarattigi
gerinim alanindan martensit fazi ile etkilesime gectigi distunulmektedir. (Stresle

indUklenmis martensit.)
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250 MPa yuk altinda yaslandirma iglemine tabi tutulan numunelerin optik ve elektron
mikroskobu altindaki incelemeleri basma yonleri ile birlikte Sekil.4.18 ve
Sekil.4.19'da sunulmustur. Malzemenin goérsel olarak tanimi DSC sonuglari ile
uyumlu olacak sekilde goruntulerin alindigi sicakliga istinaden 6stenit seklinde
yorumlanabilir. Ortalama tane boyutu 35um olarak o&lgUlmustir. Yine DSC
sonuglarina gére oda sicakliginda R-fazinin gézlemlenmesi gerekmektedir ancak,
R-fazi ancak gecirimli elektron mikroskop (TEM) ydntemi ile tespit edilebilir. Bu
calismada TEM cgalismasi yapmak mumkudn olmamistir.

Tanelerde basma yonune istinaden bir yonlenme goérilmemis, ancak cokelti
olusumunda yonlenme tespit edilmistir.

Cokeltilerin yerlesiminde tane sinirt veya tane igerisi farketmeksizin dagilim
gorualmagtar.

P rE

Martensit
Yap1

Yonlenmis
Cokelti

Basma Yonu

Sekil.4.18. Basma deneylerinde kullanilan 250MPa altinda 450°C derecede

yaslandirma yapilan numunenin optik mikroskop goruntuileri.
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Yonlenmis
Cokelti

Basma Yonu

3/13/2015 ‘ HV ‘ mag WD ‘det spot 50 ym

11:02:01 AM
Sekil.4.19. Basma deneylerinde kullanilan 250MPa altinda 450°C derecede

yaslandirma vyapilan numunenin yonlenmis c¢okeltilerinin elektron mikroskop

20.00 kV[1 400 x|10.8 mm|ETD| 4.0 METU CENTRAL LAB

gorantdleri.
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4.4.2. Gekme Numuneleri Optik ve SEM Analizleri

Cekme testlerinde kullanilan numunelerden homojenizasyona tabi tutulmus érnek

icin optik mikroskopta gorintisu Sekil.4.20°de verilmektedir.
i m;“;- wLh ~ N "%\‘ s“}{;&' ] =

Ostenit
Yapi

Sekil.4.20. Cekme deneylerinde kullanilan 950°C’de homojenize edilmis numunenin

optik mikroskop goruntusa.

Yukaridaki sekil incelendiginde ortalama tane buyUkliginin 39um oldugu tespit
edilmistir. Basma testlerinde kullanilan malzemeye gére nispeten daha kuguik tane
boyutlarina sahiptir. Sekil 4.20’ye bakildiginda, mikroyapinin dstenitik oldugu
tanimlanabilir ve oda sicakhginda gercgeklestirilen gortintilemenin DSC sonuglari ile
uyumlu oldugu belirlenmistir. Ayni malzemeden elde edilmis taramali elekton

mikroskobu goéruntuleri Sekil.4.21’da sunulmustur.
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3/13/2015 | HV | mag | WD |det|spot| ——50pum— ]
11:30:53 AM |20.00 kV| 1 200 x| 12.7 mm|ETD| 4.5 METU CENTRAL LAB

Sekil.4.21. Basma deneylerinde kullanilan 950°C’de homojenize edilmis numunenin

elektron mikroskop goruntusu.

Yukaridaki 6rnek goéruntl incelendiginde dstenit fazinin devami ve zimparalama —
parlatma islemlerinden arta kalan bazi gizikler ile deformasyonlar gortulmektedir.
Parca Uzerinde yer alan ve goruntulerde beyaz kontrast yaratan partikiller, matris

ile iliskilendirilememis olup dis kaynakl (toz vb..) kirlilik olarak degerlendirilmigtir.

Ayrica Sekil.4.22’de goruldugu Uzere yine tane boyutu bimodal dagilim seklinde
kendini gostermektedir. Mikroyapida goézlemlendigi Uzere, faz 0&stenit olarak
karsimiza ¢ikmaktadir. Ayrica, Sekil 4.23a ve Sekil 4.23b’de sunuldugu Gzere, SEM
ile ¢ekilmis goruntilerde ise, daha ylksek ¢dzinurliklerde martensit yapilara da
rastlanmistir.Numunenin sertlik degerleri homojenizasyon numunesine gore yuksek
olmakla birlikte, ¢okelti olusumuna bagli oldugu dusunulmektedir Sekil 4.23d ve
Sekil 4.24'te gosterildigi Uzere, dokim bosluklarina da rastlaniimistir. Ozetle, DSC

analizleri ile goruntilenen mikroyapi arasinda uyum tespit edilmigtir.
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Blyliyen
Martensit
Yap1

Ostenit
Yap1

Sekil.4.22. Cekme deneylerinde kullanilan 450°C derecede serbest yaglandirma

yapilan numunenin optik mikroskop goruntusu.
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Sekil.4.23. (a) Ostenit faz igerisine dogru buylyen martensit yapi gérintisi. (b)
Ostenit faz igerisine dogru biyliyen martensit yapi lizerindeki ¢okeltilerin kontrast
arttirrmi yontemi ile elde edilmis goruntusu. (c) Cekme numunesinin 450C derecede
serbest yaslandirmada genel 6stenit fazin gérintisu. (d) Optik incelemelerde de

tespit edilmis olan mikroyapidaki dékim boslugu.
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Sekil.4.24. Mikroyapida tespit edilen dokim boslugunun optik mikroskop
incelemesi. (Sekil.4.23 - d)

Basma numunelerinde gergeklestirilen goéruntllemeler ve incelemelerin tamami
cekme numuneleri Uzerinde de uygulanmigtir. Cekme numunelerinde
gerceklestiriien 120 MPa ve 250 MPa altinda yaslandirma iglemlerinde, benzer
sekilde mikroyapilar cekme yonleri goz dnunde bulundurularak hem optik mikroskop
alinda hem de elektron mikroskopu altinda incelenmistir. $ekil.4.25 ve

Sekil.4.26’da 120 MPa ¢gekme numunesi igin elde edilen goruntuler mevcuttur.

120 MPa ¢ekme yuku altinda yaglandirma iglemine tabi tutulan numunelerin optik
ve elektron mikroskobu altindaki incelemeleri gekme yonleri ile birlikte Sekil.4.25’ten
itibaren gdsterilmistir. Malzemenin gorsel olarak tanimi DSC sonuglari ile uyumlu
olacak sekilde goruntulerin alindigr sicakhiga istinaden Ostenit ve martensit
fazlarinin karigimi seklinde yorumlanabilir. Ortalama tane boyutu 22um olarak

Olcllmustar.
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Sekil 4.26’teki SEM goruntistinde sunuldugu Uzere ancak olusumunda basma
numunelerinden daha baskin bir sekilde gesitli yonlenmeler tespit edilmigtir.

Cokeltilerin yerlesiminde tane siniri veya tane igerisi fark etmeksizin gelisigtizel
rastgele dagilim seklinde olustugu gorulmustar. Uygulanan gekme geriliminin bu

dagiliimda etkisi oldugu dustntlmektedir.

Martensit
Yap1
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Sekil.4.25. Cekme deneylerinde kullanilan 120MPa altinda 450°C derecede

yaslandirma yapilan numunenin optik mikroskop goéruntuleri.
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Sekil.4.26. Cekme deneylerinde kullanilan 120 MPa altinda 450°C derecede
yaglandirma yapilan numunenin yonlenmis ¢okeltilerinin elektron mikroskop

goruntuleri.

Cekme testlerinde kullanilan 250 MPa altinda yaglandirma islemine tabi tutulmus
malzemenin Sekil 4.27°te go6sterildigi Uzere, mikroyap! incelemelerinin DSC
sonuglari ile uyumlu olacak sekilde goruntulerin alindigi sicakliga istinaden dstenit
ve martensit fazlarinin karisimi seklinde yorumlanabilir. Ortalama tane boyutu 24um
olarak dlgUimustar.

Sekil 4.28'da sunuldugu Uzere tanelerde cekme ydnlne istinaden bir yonlenme
gorulmemisg, ancak ¢okelti olusumunda 120MPa ¢cekme numunelerinde oldugu gibi
cesitli ydonlenmeler tespit edilmistir.

Cokeltilerin yerlesiminde tane siniri veya tane igerisi fark etmeksizin gelisiguzel

rastgele dagilm olustugu gorulmasgtur.

82



NUQX aun{d)

Ostenit
Yapi

Sekil.4.27. Cekme deneylerinde kullanilan 250 MPa altinda 450°C derecede

yaslandirma yapilan numunenin optik mikroskop goruntuleri.
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Sekil.4.28. Cekme deneylerinde kullanilan 120 MPa altinda 450°C derecede
yaslandirma yapilan numunenin yonlenmis c¢okeltilerinin elektron mikroskop

goruntuleri.

Ozet olarak mikroyapilar DSC sonuglari ile uyumluluk géstermistir. Tane boyutlari
hem basma numunelerinde hem de ¢ekme numunelerinde uygulanan termo
mekanik iglemler ile kugulme yonunde egilim gostermigtir. YUk altinda
gerceklestirilen yaslandirma islemleri hem c¢dkeltilerin yonlendiriimesine hem de
varsa mikro yapi icerisindeki karbur tipi diger ¢okeltilerin ydonlenmesine sebebiyet
vermektedir. 120 MPa ve 250 MPa ylUk uygulamak arasinda tane buyukligu veya
cOkelti karakteristigi acisindan kayda deger bir farklilik gézlenmemistir. Kogullar ve

sonuglari Cizelge.4.4’te d6zetlenmistir.

84



Cizelge.4.4. Mikroyapi analizlerinin karsilastirmali sonuglari.

Basma Numuneleri Sonuglari

Deney | Ortalama Cokelti Tane Cokelti ikincil Tespit Edilen

Kosulu | Tane Boyutu | Olusumu | Yonlenmesi | Yonlenmesi | Cokeltiler | Fazlar

A 48um Yok Yok Yok TiC Ostenit

B 40um Var Yok Yok TiC Ostenit

C uU/D Var Var Var TiC Ostenit-
Martensit

D 35um Var Var Var TiC Ostenit

Cekme Numuneleri Sonuglari

Deney | Ortalama Cokelti Tane Cokelti kincil Tespit Edilen

Kosulu | Tane Boyutu | Olusumu | Yonlenmesi | Yonlenmesi | Cokeltiler | Fazlar

A 39um Yok Yok Yok u/D Ostenit

B 29um Var Yok Yok Doékim | Ostenit-

Boslugu | Martensit

C 22um Var Var Var u/D Ostenit-
Martensit

D 24um Var Var Var u/D Ostenit-
Martensit
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4.5. Dongiisel Mekanik Testler ve Sonuglari

Homojenizasyon gergeklestiriimis numuneler, serbest konumda yaslandirma
islemine tabi tutulmus numuneler ile basma/gcekme yukleri altinda yaslandirma
islemine tabi tutulmus malzemeler superelastik karakteristiklerinin belirlenebilmesi
amaciyla her birinin tekil Af sicakliklarinin yaklasik 20°C Ustunde mekanik dongusel
testlere tabi tutulmuslardir. Bu sayede tum malzemelerin tamamen 6stenit fazinda

oldugundan emin olunmusgtur.

Deneyler sifir gerilim altinda tutularak ekstansometre vasitasi ile gerinim kontrollt
olarak %0.5’lik bir 6n yukleme ile baslanarak %1’lik gerinim artiglari ile kirlmaya
gidene kadar devam edilmistir. Her yukleme kademesinden sonra numuneler yuk
kontrolli olarak sifir ylUke getirilinceye kadar yUk bosaltiimis ve tekrar
ekstansometre vasitasi ile kalinti gerinimler (geri dénustirlilemez gerinimler)
gOzlenmlenerek tespit edilmigtir.

Basma yuku altinda yaslandirilan numuneler basma yukleri altinda, ¢cekme yuku
altinda yaslandirilan numuneler ise gekme yuku altinda mekanik dongusel testlere

maruz birakilmigtir.

Sonuc¢ olarak tum deney kosullarindaki maksimum gerinimler, her gerinim
asamasindaki malzemenin maksimum dayandigi yukler, her gerinim agamasindaki
geri donusturtulemez gerinimler ile birlikte malzemelerin stperelastik karakteristikleri

ortaya konulmustur.
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4.5.1. Basma Numunelerinin Mekanik Dongtisel Testleri ve Sonuglari
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Sekil.4.29. 950°C derecede homojenize edilmis numunenin basma yuku altinda

superelastisite gevrimi deney sonuglari.

Sekil.4.29°'da gorulen basma yuku altinda dongusel teste maruz birakilan 950°C
derecede homojenize edilmis numune, maksimum %17 gerinime kadar
yuklenmistir. Malzeme %17.71 gerinimde %18 gerinime dogru basilmasi esnasinda
kirllmistir.  Yukarida belirtilen son gerinim degerinde maksimum yUk olarak
1351MPa yuk altinda malzeme kirilmadan c¢alisabilme kapasitesi sergilemistir.
%17.71 gerinimde yuku 1391 MPa olarak olgulmustur. Toplam geri kazanilamaz
yani kimulatif olarak adlandirilan gerinim %14.92 olarak 6lgulmustir. Numunede
DSC sonuglarina ve mikroyapi analizlerine istinaden 25°C derecede Ostenit fazinda
olmasindan dolayr mekanik déngusel testleri 50°C derecede gergeklestiriimigstir.
Deneylerde tespit edilen kimdalatif geri kazanilamaz gerinimler, déngu ici geri
kazanillamaz gerinimler ve  maksimum gerinimde Ol¢ilen maksimum yukler
Cizelge.4.5’te verilmigtir. Bahsi gecen gerinim degerleri Jekil 2.8’deki grafikte
gosterildigi haliyle deneylerden ¢ikariimig ve once tablo haline getirilmis sonra da

numuneler arasinda kiyaslama yapabilmek icin grafikler Gzerinde gosterilmistir.
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Cizelge.4.5. Homojenize edilmis numunenin basma yukd altinda déngu ici ve

kimulatif geri donustlrilemez gerinimler ile maksimum gerilim iligkileri.

Gerinim (%) | Déngii ici Geri Maksimum

Doéniistiurilemez Gerinim / | Gerilim

Kumdiilatif Geri

Donusturiulemez Gerinim
%0.5 Gerinim | 0.00000 / Kuimdilatif: O 207 MPa
%1 Gerinim | 0 / Kimulatif: 0.105 404 MPa
%2 Gerinim | 0.645 / Kimuilatif: 0.75 569 MPa
%3 Gerinim | 0.89 / Kimulatif: 1.64 627 MPa
%4 Gerinim | 0.9 / Kimulatif: 2.54 667 MPa
%5 Gerinim | 0.9 / Kiimulatif: 3.44 709 MPa
%6 Gerinim | 0.93 / Kimulatif: 4.37 760 MPa
%7 Gerinim | 0.97 / Kimdulatif: 5.34 816 MPa
%8 Gerinim | 0.9 / Kimdulatif: 6.24 878 MPa
%9 Gerinim | 1.02 / Kimdilatif: 7.26 945 MPa
%10 Gerinim | 0.99 / Kimulatif: 8.25 1004 MPa
%11 Gerinim | 0.96 / Kimdulatif: 9.21 1059 MPa
%12 Gerinim | 0.97 / Kimulatif: 10.18 1109 MPa
%13 Gerinim | 0.96 / Kimdalatif: 11.14 1158 MPa
%14 Gerinim | 0.95 / Kimdulatif: 12.09 1207 MPa
%15 Gerinim | 0.97 / Kimdilatif: 13.06 1258 MPa
%16 Gerinim | 0.95 / Kimdulatif: 14.01 1309 MPa
%17 Gerinim | 0.91 / Kimulatif: 14.92 1351 MPa
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Sekil.4.30. 450°C derecede serbest yaslandiriimis numunenin basma yuku altinda

superelastisite ¢gevrimi deney sonuglari.

Sekil.4.30°’da gorulen basma yuku altinda dongusel teste maruz birakilan serbest
olarak yuksuz ortamda 450°C derecede yaslandirilmig numune, maksimum %6.7
gerinim sergilemistir. Bu gerinim degerinde maksimum yuk olarak 1430MPa yuk
altinda malzeme c¢aligsabilme kapasitesi sergilemistir. Toplam geri kazanilamaz
gerinim %1 olarak olgulmustar. Numunede DSC sonuglarina ve mikroyapi
analizlerine istinaden oda sicakliinda Ostenit fazinda olmasindan dolaylr mekanik
dongusel testleri 45°C derecede gerceklestiriimistir. Deneylerde tespit edilen
kimdulatif geri kazanilamaz gerinimler, dongu igi geri kazanilamaz gerinimler ve

maksimum gerinimde Ol¢ulen maksimum yukler Cizelge.4.6’te verilmistir.
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Cizelge.4.6. 450°C derecede yuksuz ortamda vyaslandirma gerceklestirilen
numunenin doéngu ic¢i ve kimdulatif geri dénustlrilemez gerinimler ile maksimum

gerilim iligkileri.

Gerinim (%) | Dongii ici Geri Maksimum
Doéniistiurilemez Gerinim / | Gerilim
Kumaulatif Geri
Donusturiulemez Gerinim
%0.5 Gerinim | 0.00000 / Kiimdlatif: 0.01294 | 195 MPa
%1 Gerinim | 0.01398 / Kiimilatif: 0.02692 | 355 MPa
%2 Gerinim | 0.03686 / Kimulatif: 0.06272 | 458 MPa
%3 Gerinim | 0.04798 / Kiimlatif: 0.11239 | 518 MPa
%4 Gerinim | 0.06895 / Kuimilatif: 0.18189 | 616 MPa
%5 Gerinim | 0.11507 / Kimulatif: 0.29906 | 830MPa
%5.5 Gerinim | 0.12491 / Kiimilatif: 0.43803 | 993 MPa
%6 Gerinim | 0.14598 / Kiimulatif: 0.58886 | 1183 MPa
%6.5 Gerinim | 0.23362 / Kiimdulatif: 0.81148 | 1427 MPa
%7 Gerinim | 0.20438 / Kimdlatif: 1.00100 | 1430 MPa
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Sekil.4.31. 450°C derecede 120 MPa basma yuku altinda yaslandirilmig numunenin

basma yuku altinda slUperelastisite gevrimi deney sonuglari.
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Sekil.4.31’de goérulen basma yuku altinda dongulsel teste maruz birakilan 120 MPa
basma yuku altinda 450°C derecede yaslandiriimis numune, maksimum %10
gerinim sergilemistir. Bu gerinim degerinde maksimum yuk olarak 1442MPa yuk
altinda malzeme caligabilme kapasitesi sergilemigtir. Toplam geri kazanilamaz
gerinim %4.72 olarak Olculmastir. Numunede DSC sonuglarina istinaden
superelastik cevrim testleri As sicakliginin 20°C derece Uzerinde olan 68°C
derecede gerceklestiriimigtir. Deneylerde tespit edilen kimdulatif geri kazanilamaz
gerinimler, dongu i¢i geri kazanilamaz gerinimler ve  maksimum gerinimde olgulen

maksimum yukler Cizelge.4.7’de verilmistir.

Cizelge.4.7. 120 MPa basma yuUku altinda yaslandirilan numune igin dongu ici ve

kimulatif geri donusturilemez gerinimler ile maksimum gerilim iligkileri.

Gerinim (%) | Dongii ici Geri Maksimum
Doniistirilemez Gerinim / | Gerilim
Kumaulatif Geri
Donusturiulemez Gerinim
%0.5 Gerinim | 0.00000 / Kiim{latif: 0.00909 | 288 MPa
%1 Gerinim | 0.06527 / Kimulatif: 0.07929 | 547 MPa
%2 Gerinim | 0.22675 / Kimulatif: 0.31136 | 662 MPa
%3 Gerinim | 0.21328 / Kuimilatif: 0.52643 | 719 MPa
%4 Gerinim | 0.29567 / Kimdulatif: 0.82509 | 788 MPa
%5 Gerinim | 0.37043 / Kimulatif: 1.21404 | 865 MPa
%5.5 Gerinim | 0.29944 / Kimilatif: 1.51416 | 905 MPa
%6 Gerinim | 0.28766 / Kimdulatif: 1.80601 | 950 MPa
%7 Gerinim | 0.47578 / Kimulatif: 2.25961 | 1077 MPa
%8 Gerinim | 0.65706 / Kimulatif: 2.88544 | 1224 MPa
%9 Gerinim | 0.87998 / Kimdlatif: 3.73103 | 1354 MPa
%10 Gerinim | 1.02960 / Kimulatif: 4.72861 | 1442 MPa

Sekil.4.32°’de gorulen basma yuku altinda dongusel teste maruz birakilan 250 MPa
basma yuku altinda 450°C derecede yaslandiriimis numune, maksimum %11

gerinim sergilemistir.

91



1600

—m- NITI_B_950C_1H_450C_1H_250MPA_COMP

1400

1200

1000

800

Gerilim (MPa)

600

400

200

|||||||||||||||||||||||||||||
0 2 4 6 8 10 12

Gerinim (%)
Sekil.4.32. 450°C derecede 250 MPa basma ylku altinda yaslandiriimig numunenin

basma yuku altinda superelastisite ¢gevrimi deney sonuglari.

Yukarda bahsedilen gerinim degerinde (%11) maksimum yuk olarak 1401 MPa yuk
altinda malzeme c¢aligsabilme kapasitesi sergilemistir. Toplam geri kazanilamaz
gerinim %5.85 olarak &l¢iimustir. Numunede DSC sonuglarina ve mikroyapi
analizlerine istinaden oda sicakhiginda &stenit fazinda olmamasindan dolayi
superelastisite ¢cevrim deneyi Ar sicakliginin 20°C derece Uzerinde olan 70°C
derecede gerceklestiriimistir. Deneylerde tespit edilen kimdulatif geri kazanilamaz
gerinimler, dongu igi geri kazanilamaz gerinimler ve  maksimum gerinimde Olgulen

maksimum yukler Cizelge.4.7'de verilmistir.
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Cizelge.4.8. 250MPa basma ylku altinda yaslandirilan numune igin déngu igi ve

kimulatif geri donustirilemez gerinimler ile maksimum gerilim iligkileri.

Basma numunelerinde elde edilen kimulatif geri donugturilemez gerinim, dongu igi

geri donusturulemez gerinim ve maksimum gerilim yukleri $ekil.4.33 - 4.34 - 4.35'te

verilmistir.

Gerinim (%) | Dongii ici Geri Maksimum

Doéniistiurilemez Gerinim / | Gerilim

Kumaulatif Geri

Donusturiulemez Gerinim
%0.5 Gerinim | 0.00000 / Kiimdlatif: 0.00255 | 208 MPa
%1 Gerinim | 0.01243 / Kiimlatif: 0.01564 | 488 MPa
%2 Gerinim | 0.11978 / Kimulatif: 0.14406 | 679 MPa
%3 Gerinim | 0.23249 / Kim{latif: 0.37796 | 740 MPa
%4 Gerinim | 0.29202 / Kiimulatif: 0.67383 | 805 MPa
%5 Gerinim | 0.43719 / Kiimlatif: 1.12642 | 875 MPa
%5.5 Gerinim | 0.32746 / Kimilatif: 1.46545 | 904 MPa
%6 Gerinim | 0.36652 / Kiimulatif: 1.83690 | 943 MPa
%7 Gerinim | 0.59142 / Kimdlatif: 2.40274 | 1042 MPa
%8 Gerinim | 0.74015 / Kimilatif: 3.11613 | 1148 MPa
%9 Gerinim | 0.83830 / Kiimdlatif: 3.92397 | 1249 MPa
%10 Gerinim | 1.00477 / Kimdlatif: 4.91560 | 1340 MPa
%11 Gerinim | 0.96428 / Kimdlatif: 5.85320 | 1401 MPa
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Kumdalatif Geri Donusturilemez Gerinim (%)

Dongl Ici Geri Dénusurilemez Gerinim (%)
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Sekil.4.33. Kimulatif geri donusturilemez gerinimlerin kargilastirmasi.
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Sekil.4.34. Dongu ici geri donusturilemez gerinimlerin karsilastiriimasi.
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Sekil.4.35. Gerinim — Gerilim iligkilerinin karsilastirmasi.

Yukarida karsilastiriimali olarak sunulmus olan dongu ici geri donusturulemez
gerinime-gerinim  grafiginde gosterildigi Uzere (Sekil 4.34), vyaslandiriimis
malzemeler her ylkleme ve bosaltma dongusunde c¢ok daha az  geri
donusturalemez gerinim degeri sergilemistir. Ancak bu durum yuksek sabit gerinime
yukleme durumunda degismistir. %10 sabit gerinim ve Ustu degerlere yukleme ve
yukl bosaltma sonrasinda geri kazanilamayan gerinim degerleri yukselmeye
baglamistir. 120 MPa ve 250 MPa altinda yaslandirilan malzemelerde geri
donusturalemeyen gerinim degerleri serbest yaslandirilan malzemeye gére daha
yuksek olmasina ragmen, bu malzemelerdeki gerilimle indiklenmis martensit elde
etmek igin gereken mukavemet degerlerinin daha yuksek oldugu gozlemlenmistir.
ilaveten, serbest yaslandirimis malzeme c¢ok daha disik gerinim degerinde
Kiriimigtir.

Gerilim ile yaslandiriimis malzemelerdeki mukavemet artigi ile, martensit-Ostenit
donusumu sirasinda ortaya c¢ikan dislokasyonlarin olusumunu engelledigi
dusunudlmektedir. Bu mukavemet artigi ise yaglandirma ile olusan ¢okelti olusumu
ve gerilim ile bu c¢okeltilerin yapida homojen olarak dagilarak yonlendirilmesi

sonucuna baglanabilir. Ayrica klguk c¢okeltilerin etrafindaki gerinim bdlgelerinin
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martensit-Ostenit donlisimul sirasindaki dislokasyon olusumunu engelledigi ve
boylece ara yuzeyin hareketli olmasini saglayarak termal histeresisi azalttigi da s6z
konusudur. Bu sonu¢ DSC verileri ile de gosterilmis olmakla birlikte mukavemetteki
artisin 250MPa’da daha fazla oldugu, DSC sonucunda ortaya ¢ikan R-fazi ile de
desteklenmektedir. Bu nedenle hem mukavemet artisi hem de termo-mekanik
islemlere tabii tutulmamigs malzemeye gore daha az geri donusturalemeyen gerinim
gozlemlenmesi gerilim altinda yaglandirma igleminin uygun bir yontem oldugunu

ortaya ¢ikarmaktadir.

4.5.2. Cekme Numunelerinin Mekanik Dongiisel Testleri ve Sonuglari

Sekil.4.36’da gorulen gcekme yUkd altinda dongusel teste maruz birakilan 950°C
derecede homojenize edilmis numune, maksimum %2 gerinim sergilemistir.
Malzeme %2.76 gerinimde %3 gerinime dogru cekilirken kopmustur. Bu gerinim
degerinde maksimum yuk olarak 438 MPa yuk altinda malzeme c¢alisabilme

kapasitesi sergilemisgtir.
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Sekil.4.36. 950°C derecede homojenize edilmis numunenin ¢ekme yuku altinda

dongusel test sonugclari.

Yukaridaki sekilde goruldigu Uzere toplam geri kazanilamaz gerinim %0.06 olarak
Olctlmustir. Numuneden elde edilen DSC sonugclarina istinaden stperelastisite

deneyi 5°C derecede olan Af sicakhiginin 20°C ustinde olan odas sicakliginda
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(25°C) derecede gercgeklestiriimistir. Deneylerde tespit edilen kumdulatif geri
kazanilamaz gerinimler, dongu ici geri kazanillamaz gerinimler ve maksimum

gerinimde Olgllen maksimum yukler Cizelge.4.9'da verilmistir.

Cizelge.4.9. Homojenize edilmis numunenin ¢ekme yuklu altinda doéngu ici ve

kimulatif geri dénustlrtlemez gerinimler ile maksimum gerilim iliskileri.

Gerinim (%) | Doéngii ici Geri Maksimum
Doéniistirilemez Gerinim / | Gerilim
Kumulatif Geri

Donusturiulemez Gerinim

%0.5 Gerinim | 0.00000 / Kimulatif: O 363 MPa
%1 Gerinim | 0.01 / Kimdlatif: 0.01 432MPa
%2 Gerinim | 0.05 / Kimdlatif: 0.06 438MPa

Sekil.4.37'de gorilen gcekme yUkd altinda dongusel teste maruz birakilan 450°C
derecede yaslandiriimig numune, maksimum %3 gerinim sergilemistir. Malzeme
%3.56 gerinimde %4 gerinime dogru g¢ekilirken kopmustur. Bu gerinim degerinde
maksimum yuk olarak 434 MPa yuk altinda malzeme c¢alisabilme kapasitesi
sergilemistir.
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Sekil.4.37. 450°C derecede serbest yukslz ortamda yaslandiriimis numunenin

¢ekme yuku altinda dongusel test sonuglari.

Sekil 4.37°de goruldigu Uzere Toplam geri kazanillamaz gerinim %0.17 olarak
hesaplanmistir. Numuneden elde edilen DSC sonuglarina istinaden As sicakliginin
20°C uzerindeki sicaklikta slUperelastisite deneyi mekanik déngusel testleri bu
mertebede gergeklestiriimistir. Deneylerde tespit edilen kimulatif geri kazanilamaz
gerinimler, dongu i¢i geri kazanilamaz gerinimler ve maksimum gerinimde Olgulen
maksimum yukler Cizelge.4.10’da verilmistir. Bahsi gecen gerinim degerleri Sekil
2.8'deki grafikte gosterildigi haliyle deneylerden cikarilmis ve 6nce tablo haline
getirilmis sonra da numuneler arasinda kiyaslama yapabilmek igin grafikler Gzerinde

gOsterilmisgtir.

Cizelge.4.10. 450°C derecede serbest yuksiuz ortamda yaslandirilmis numunenin
cekme yuku altinda dongu igi ve kumdulatif geri donusturilemez gerinimleri ile

maksimum gerilim iligkileri.

Gerinim (%) | Dongii ici Geri Maksimum
Doéniisturulemez Gerinim / | Gerilim
Kumulatif Geri

Doniistirilemez Gerinim

%0.5 Gerinim | 0 / Kimulatif: 0.04 323
%1 Gerinim | 0.03 / Kimulatif: 0.07 415
%2 Gerinim | 0.03 / Kimulatif: 0.10 426
%3 Gerinim | 0.07 / Kimulatif: 0.17 434

Sekil.4.38’de gorulen cekme ylUka altinda dongusel teste maruz birakilan 450°C
derecede 120 MPa g¢ekme yuki altinda yaslandiriimigs numune, maksimum %4
gerinim sergilemigtir. Malzeme %4.30 gerinimde %5 gerinime dogru cekilirken
kopmustur. Bu gerinim degerinde maksimum yUk olarak 578MPa yuk altinda

malzeme caligabilme kapasitesi sergilemigtir.

98



600

500

400

300

Gerilim (MPa)

200

—e— NITI_B_950C_1H_450C_1H_120MPA_GEK]

T | T T T T I T T T T | T T T T I T T T T | T T T T I T T
2 3 4

Gerinim (%)
Sekil.4.38 450°C derecede 120 MPa gekme yuku altinda yasglandiriimis numunenin

¢ekme yuku altinda dongusel test sonuglari.

Yukaridaki selide sunuldugu Uzere numune %1.64 toplam geri kazanilamaz gerinim
gOstermigtir.  Yine bu deneyde numunenin As sicakhdinin 20°C Uzerinde
gerceklestiriimistir.Deneylerde tespit edilen kiimulatif geri kazanilamaz gerinimler,
dongu ici geri kazanilamaz gerinimler ve maksimum gerinimde 6lgulen maksimum

yukler Cizelge.4.11°de verilmigtir.

Cizelge.4.11. 450°C derecede 120MPa c¢ekme yuUkd altinda yaslandiriimis
numunenin ¢cekme yuki altinda doéngu ici ve kumdulatif geri donUstirtlemez

gerinimleri ile maksimum gerilim iligkileri.

Gerinim (%) | Déngii igi Geri Maksimum
Doniistirilemez Gerinim / | Gerilim
Kiumaulatif Geri

Doéniisturulemez Gerinim

%0.5 Gerinim | 0 / Cumulative: 0.05 464
%1 Gerinim | 0.17 / Cumulative: 0.22 502
%2 Gerinim | 0.40 / Cumulative: 0.61 530
%3 Gerinim | 0.51 / Cumulative: 1.12 553
%4 Gerinim | 0.52 / Cumulative: 1.64 578
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Sekil.4.39’de gorilen gcekme yUkd altinda déongusel teste maruz birakilan 450°C
derecede 250 MPa c¢ekme yuku altinda yaslandiriimis numune, maksimum %2
gerinim sergilemistir. Malzeme tam olarak %3 gerinimde %3 gerinime dogru
cekilirken kopmustur. Bu gerinim degerinde maksimum yUk olarak 584 MPa yuk

altinda malzeme caligsabilme kapasitesi sergilemistir.
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Sekil.4.39. 450°C derecede 250MPa ¢ekme yuku altinda yaglandiriimis numunenin

¢cekme yuku altinda dongusel test sonuglari.
Toplam geri kazanilamaz gerinim %0.777 olarak Ol¢ulmuUstir. Deneylerde tespit

edilen kimdulatif geri kazanilamaz gerinimler, dongu ici geri kazanilamaz gerinimler

ve maksimum gerinimde Ol¢ulen maksimum yukler Cizelge.4.12’de verilmigstir.
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Cizelge.4.12. 450°C derecede 250MPa c¢ekme yukd altinda yaslandiriimis
numunenin ekme yukl altinda doéngl ici ve kUmdulatif geri donustirilemez

gerinimleri ile maksimum gerilim iligkileri.

Gerinim (%) | Dongii ici Geri Maksimum
Doéniistiurilemez Gerinim / | Gerilim
Kumulatif Geri
Donusturiulemez Gerinim
%0.5 Gerinim | 0 / Cumulative: 0.021 448
%1 Gerinim | 0.262 / Cumulative: 0.283 541
%2 Gerinim | 0.494 / Cumulative: 0.777 484

Cekme numunelerinde elde edilen kiimulatif geri donustirtlemez gerinim, dongu igi
geri donusturilemez gerinim ve maksimum gerilim yukleri Sekil.4.40 - 4.41 ve

4.42’de verilmistir.
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Kumdlatif Geri Donusturulemez Gerinim (%)

Gerinim (%)

Sekil.4.40. Kimdulatif geri donusturilemez gerinimlerin kargilastirmasi.
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Sekil.4.41. Dongu ici geri donusturilemez gerinimlerin kargilastiriimasi.
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Sekil.4.42. Gerinim — Gerilim iligkilerinin kargilastirmasi.

Yukarida karsilastiriimali olarak sunulmus olan dongu ici geri donustirilemez
gerinime-gerinim  grafiginde gosterildigi Uzere (Sekil 4.41), ¢ekme altinda
yaslandiriimig malzemeler basma deneylerinin tersine her yukleme ve bosaltma
donguslinde daha fazla geri donustlrilemez gerinim degeri sergilemistir. Ancak
serbest gerilim altinda yaslandiriimis olan malzemede ise homojenize edilmig

malzemeye gore daha az geri donusturilemez gerinim degerleri gostermistir.
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Cekme altinda yaslandirilmis ve sUperelastisite deneyleri yapilmis olan malzemeler
Cin’den satin alinmistir. Bu nedenle malzemelerin homojenliginden emin
olunmamakla beraber mikroyapi analizlerinde Sekil 4.23 ve 4.24’te gosterildigi
Uzere buyluk dokum bosluklarina rastlanmigtir. Bu nedenle erken kirilma ve geri
donusturilemeyen gerinim degerlerinin yuksek olmasi durumu s6z konusudur.
Basma deneylerindeki stabilite ve numune mekanik 6zellikleriden iyilesmeler cekme

deneylerinde gézlemlenmemisgtir.
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5. OZET SONUGLAR

. Malzemelerin Uretimleri sirasinda dokum bosluklari, homojenite problemi ve
Ozellikle grafit potada dokum gercgeklestirildiginde TiC olusumu s6z konusu
olup, superelastiste 6zelliklerinin bu tip Uretim hatalarina yuksek oranda bagl
olmasi so6z konusudur.

. Uygulanan termo-mekanik islemler neticesinde malzemelerde c¢okelti
olusumu ve gerilim uygulama sonucunda bu ¢okeltilerin yonelmeleri s6z
konusu olup, mikroyapidaki degisimlerin genel olarak malzeme sertliginde
artmaya neden oldugu tespit edilmistir.

. Mikroyapi incelemeleri ile DSC sonuglari ile uyumlu bulunmus, oda
sicakhginda dstenit ve/veya 6stenit ve martensitin ayni anda oldugu durumlar
g6zlemlenmistir.

. Basma gerilimi altinda yaslandirilmis malzemelerin dontsum sicakliklari
yukselmis ve donusum sirasinda gozlemlenen termal histeresisler
daralmistir. ilaveten, yaslandirma sirasinda olusan gerilim seviyesinin
250MPa’a c¢ikartilmasi sonucunda asiri  plastik deforme edilmis
malzemelerde de gozlemlenen R-fazi ortaya ¢ikmistir. Olusan ¢okeltilerin,
uygulanan gerilim ile birlikte muhtemel dislokasyon olusumundan ve
yonelmis ¢okeltilerin etrafindaki gerinim bolgelerinin dontsum karakteristigini
etkilemesi s6z konusudur.

. Cekme gerilim altinda yaslandirilmis malzemelerdeki dénisim sicakhdi
degisimleri serbest yaslandirilmis malzemeye goére bulyuk bir farklilik
gOstermemektedir. Gerilim seviyesinden badimsiz olarak doéntsim
sicakliklar yaslandirma ile yukselmis ve R-fazi da donisim mekanizmasina
dahil olmustur.

. Malzemelerin basma ve c¢ekme kosullari altinda olusturulan c¢okeltilerin
karakteristikleri ve stperelastik 6zelliklere olan etkileri farkhdir.

. Cekme altinda yaslandirilmis malzemelerin superelastik 6zelliklerinde gozle
goralur bir degisim s6z konusu olmamigstir ancak malzemelerin Cin’den
tedarik edilmis olmasi ve yuksek miktarda dokim bosluklarinin
gOzlemlenmesi sebebi ile fazla bir degerlendirme yapilamamistir.
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Malzemelerin gogu superelastisite deneyleri sirasinda erken kirilmaya maruz
kalmistir.

. Basma gerilimi altinda yaslandirlmig malzemelerin superelastisite
Ozelliklerinde iyilesme  gobzlemlenmistir. DOngu  igerisindeki  geri
kazanilmayan gerinim miktarlarinda azalma gozlemlenmis ve ayrica ¢ok
daha yuksek gerinim degerlerine kadar dayanimlari s6z konusu olmustur.
Yaslandirma ile olusan ¢okeltiler ve etrafindaki gerinim bolgeleri ile muhtemel
dislokasyon olusumu malzemeyi guclendirerek, martensit-6stenit donisum

sirasinda kalici deformasyon olusumu engellenmistir.
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