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OZET
SEKIiL HATIRLAMA ETKIiSI GOSTEREN
NIiKEL-TiTANYUM-BAKIR (Ni-Ti-Cu) INCE FILMLERIN
URETILMESI, YAPISAL VE TERMAL OZELLIKLERININ
INCELENMESI

Kadir Can MERAL

Yiiksek Lisans Tezi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dali
Danigman: Prof. Dr. Selguk AKTURK
Mart 2017, 46 sayfa

Sekil hatirlama ozelligi gosteren malzemeler, biyomedikal implantlar, robotlar,
havacilik gibi birgok miihendislik ve tip alaninda genis bir teknolojik uygulama alani
bulabilen malzemelerdir. Sicaklik ve deformasyona bagli olarak meydana gelen faz

doniigtimleri bu sekil hatirlama 6zelligini ortaya ¢ikarmaktadir.

Bu tez kapsaminda, Nikel-Titanyum-Bakir (Ni-Ti-Cu) sekil hatirlama o6zelligi
gosteren ince filmler iiretilerek, yapisal ve termal ozellikleri arastirilmigstir. Ince
filmlerin tretilmesi i¢in RF magnetron-sputtering yontemi kullanilmigtir. Yapisal
ozellikleri aragtirmak i¢in X Isinlar1 Kirimim (XRD) yontemi ve termal ozellikler
icin ise Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) sistemi kullanilmigtir. RF
magnetron sputtering yontemi ile liretilen ince filmlerin 1s1l iglem gormeden 6nceki
halinin amorf yapida ve 1s1l iglem gordiikten sonra martensitik kristal yapida oldugu
belirlenmis ve martensitik doniisiim sicakliginin ise yaklagik 50-60 °C oldugu tespit

edilmisgtir.

Anahtar Kelimeler: Ni-Ti, Ni-Ti-Cu, Sekil Hatirlama Ozelligi.
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ABSTRACT
PRODUCTION, INVESTIGATION OF STRUCTURAL AND
THERMAL PROPERTIES OF SHAPE MEMORY EFFECT SHOWING
NICKEL-TITANIUM-COPPER (Ni-Ti-Cu) THIN FILMS

Kadir Can MERAL

Master of Science (M.Sc.)
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics
Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Selguk AKTURK
March 2017, 46 pages

Shape memory materials can find a wide range of technological applications in many
engineering and medical fields such as biomedical implants, robots, aviation. The
phase transformations that take place due to temperature and deformation reveal this

shape memory feature.

In this thesis, structural and thermal properties of nickel-titanium-copper (Ni-Ti-Cu)
thin films were investigated. RF magnetron-sputtering method is used to produce
thin films. X-ray diffraction (XRD) method was used to investigate structural
properties and Differential Scanning Calorimetry (DSC) system was used for thermal
properties. The thin films produced by the RF magnetron sputtering method were
found to be amorphous before the heat treatment and it was determined that it was in
a martensitic crystal structure after heat treatment and martensitic transformation

temperature is about 50-60 °C.

Keywords: Ni-Ti, Ni-Ti-Cu, Shape Memory Effect.
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1. GIRIS

RF Magnetron-sputtering (Koparip Biriktirme Metodu) yontemi ile iiretilen sekil
hatirlama ozellikli ince filmlerin yapisal ve termal 6zelliklerinin incelenmesi bu
calismanin temelini olusturmaktadir. Ni-Ti alagimina Cu elementinin ilave
edilmesiyle faz doniisiim sicakliginin nasil degistigi tespit edilip, ortaya ¢ikan
fazlarin hangi kristal yapiya ve morfolojiye sahip oldugu belirlenmistir. Bu tez
calismasindan elde edilen sonuglarla literatiirde bulunan sonuglar kiyaslanarak
giincel teknolojik uygulamalarda daha verimli bir malzemenin hangi sartlarda elde
edilmesi gerektigi tartigilmigtir.

Ince filmlerin iiretilmesi ve yapisal karakterizasyonu Mugla Sitki Kog¢man
Universitesi Arastirma Labaratuvarlari Merkezi (ALM) biinyesinde bulunan

laboratuvarlarda ve faz gecis sicakliklarimin belirlenmesi ise Tiirkiye Atom Enerjisi

Kurumu Saraykoy Niikleer Arastirma Merkezi laboratuvarlarinda gergeklestirilmistir.



2. GENEL BILGILER

2.1. Sekil Hafizali Alasimlar ve Sekil Hafiza Ozellikleri

Sekil hafizali alagimlar, deformasyona ugratilip, uygun 1sil islemler uygulandiginda
eski haline donebilen malzemelerdir. Sekil hafiza 6zelligi ve siiperelastik ozellik, bu
alasimlarin en dnemli 6zelliklerindendir. Bu malzemeler kristal yapilarinda olusan
martensite ve austenite faz doniisiimleri sonucunda sekillerini degistirebilirler.
Yiiksek sicaklikta austenite fazinda olan alagim, diisiik sicaklikta martensite yapiya
sahip olduktan sonra iizerine uygulanan kuvvetle sekil degistirir ve daha sonra tekrar
isitildiginda  austenite fazina gegerek eski sekline geri doner. Sekil hafizali
alasimlarin bu dzelliklerine sekil hafiza 6zelligi denir. Sekil hafiza 6zelligi tek yonlii
ve ¢ift yonlii sekil hafiza davranigi olmak iizere iki gesittir. Isitilmasi sonucunda eski
haline donebilenler tek yonlii sekil hafiza davranigi, hem diisik hem yiiksek
sicakliklardaki sekillérine geri doniis yapabilenler ¢ift yonlii sekil hafiza davranig

olarak adlandirilir.

2.1.1. Sekil hafiza 6zelligi ve martensitik faz doniisiimii

Sekil hafizali alagimlarda, yiiksek sicakliklarda austenite fazin uzun siiren doniistimii
sonucunda termoelastik martensite meydana gelmesi iglemi martensitik doniigtim
olarak isimlendirilir. Atomlarin yer degistirme miktar1 ¢ok biiyiik olmamasina
ragmen, hepsinin birden hacimsel yonde aym dogrultuda taginmasindan dolayi,
doniisim sonucunda makroskopik bir sekil degisimi gergeklesir. Sonug olarak
normal metal ve alasimlardan farkli niteliklere sahip olan gekil hafiza etkisi ve
stiperelastisite gibi egsiz ve iistiin 6zellikler agiga ¢ikar. Martensitik faz doniistimii,
difiizyonsuz bir kati hal faz déniigiimiidiir. Bu doniigiim termoelastik ve termoelastik
olmayan martensitik doniisiim olmak iizere iki gruba ayrilabilir (Otsuka vd., 2002).
Sekil hafizali alasimlarda martensitik doniigiimiin termoelastik olmasi; alasimda
sicakligin diigmesi ile martensite plakalarin olugmasi ve bilyiimesi, sicaklifin
artmasiyla da biiylime yOniiniin tam tersi yonde kaybolmasi olarak agiklanabilir.
Yiiksek sicaklik fazinin (austenite faz) kafes yapisi gogunlukla kiibiktir, martensite
yapinin kafes yapisi ise diisiik simetri 6zelligi gosterir (Dilibal, 2005).
2



Sekil hafizali alasimlarda martensite ve austenite fazlari arasindaki doniigiimler bir
sicaklik araliginda tamamlanir. Sekil 2.1° de austenite fazinin bagladig: sicaklik As,
bittigi sicaklikta Ar olarak gosterilmektedir. Martensite fazinin bagladig: sicaklik Ms,
bittigi sicaklikta My olarak adlandirilir. Faz dontistimlerinin baglangig ve bitis

sicakliklarinin farkli olmasindan dolay1 doniisiim sirasinda histerezis bolgesi olusur.

!

Geniglik

Marenzit
%

M Ms As Af
Sicaklik, ——-

Sekil 2.1. Sogutulma ve isitilma esnasinda sabit bir yiik altindaki numuneye ait karakteristik

doniigtim-sicaklik egrisi. Tn: Doniisiim histerezisi (Akdogan vd., 2003)

Kristal yapili malzemelerde atomlarin diizgiin ve sirali halde dizilmeleriyle kafes
yapilari1 ve birim hiicreler ortaya ¢ikmaktadir. Malzemelerin veya mekanik gerilmeler
altinda kalmasiyla atom dizilmelerinde degisikler olusur. Atom dizilislerinin
dislakasyonlarin hareket etmesiyle degil de, atom siralarinin belirli bir diizleme goére
olan uzakliklarina orantili olarak ilerlemeleri sonucunda olusan degisikler “ikizlenme”
olarak bilinir. Sekil hafizali alagimlarda austenite fazinin martensite faza doniisiimii
sirasinda da ikizlenmeler ortaya ¢ikar. Ayrica, martensite fazina mekanik yiiklerin
uygulanmasi sonucunda malzeme yapist igerisindeki ikizlenmeler belli bir sekilde

yonlendirilebilirler (Callister, 2003).

Martensite, olduk¢a diisiik bir gerilme degerinde dahi bir miktar deformasyon
gosterecek kolaylikla sekillendirilebilmektedir. Oysa yiiksek sicaklik fazi olan
austenite daha akma dayammina sahip oldugundan, kolayca deforme edilemez.
Austenite fazda iken harici bir 1sitma veya deformasyon ile geri kazanilabilir bir sekil
degisimi saglanamaz. Ciinkii yapida faz degisimi meydana gelmemektedir (Toptas
vd., 2007).
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Sekil 2.2. Sekil hafiza etkisi (Toptas vd., 2007)

2.1.2. Sekil hafizah alasimlarin siiperelastik 6zelligi

Sekil hafizali alagimlarda goriilen siiperelastik ozellik, sekil hafiza ozelliginde

oldugu gibi martensitik faz doniigiimii sonucu olusan bir 6zelliktir.

Sekil hafizali alasimlarda martenzitik doniigiimiin Ar sicaklig tizerinde ve mekanik
yiikler altinda olugmasi sonucunda gerilmenin neden oldufu martensite fazi ortaya
cikar. Bu nedenle austenite yapidaki alagim gerilmeye maruz birakildiginda,
martenzitik doniisiim sirasinda deformasyon olusur. Eger gerilme kaldirlirsa
austenite fazi olusur ve malzeme eski sekline geri déner. Bu durumda malzemede
kalic1 sekil degisimi olmaksizin % 8’ e varan sekil degisimleri siiperelastik olarak

geri kazanilmis olur.



Sekil hafizali alasimlarin siiperelastik 6zelliginin kullanilabilmesi i¢in alagimin
sicakliginin austenite sicaklifi iizerinde olmasi on kosuldur. Bunu saglamak igin
cogunlukla endiistriyel uygulamalarda alasimin oda sicakliginda Ag iizerinde
bulundugu durumlar tercih edilir. Ornegin alagimin siiperelastik 6zelligi kullanilarak
gelistirilen nikel-titanyum dis tellerinin Af sicaklign -5 ile 10°C arasinda
bulunmaktadir. Boylece agiz igi kullamimlarda alagim her zaman austenite sicaklig
iizerinde bulunur. Sekil 2.3°de sekil hafizali alagimlarin siiperelastik ozellik
gosterdigi Ae-Ma (gerilmenin neden oldugu martensite) bolgesi gosterilmistir (Dilibal,
2005).
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Sekil 2.3. Sekil hafizal alasimlarda siiperelastik ozellik

2.1.3. Sekil hafiza 6zelligi gosteren alasimlar

Sekil hafizal alagimlarla ilgili ilk inceleme 1932 yilinda Chang ve Read tarafindan
AuCd alasimda, sekil degisimi metalografik inceleme ve Ozdireng degisimiyle
aciklanmigtir. % 46.50 Cd (atomca) oranmna sahip AuCd alasiminin martensitik

doniistim sicakligi 30 °C ile 100 °C arasinda goriilmektedir.



1938°de sekil hafiza 6zelligi bakir-¢inko alagiminda (agirlik¢a % 38.5 / 41.5 Zn)
goriillmiistiir. Bunu izleyen yillarda diger bakir ve demir alasimlarinda ( CuAuZn,
CuAINi, CuSn, CuMn, FeMnSi, FePt, FePd ) ve 1962 yilinda da esatomik oranda

nikel-titanyum alagiminda sekil hafiza 6zelligi tespit edilmistir.

Cizelge 2.1’de bazi sekil bellekli alagimlarin bilesimi, martensitik doniisiim

sicakliklar1 ve sicaklik histerezisleri gosterilmektedir (Selimbeyoglu, 1992).

Cizelge 2.1. Baz sekil hafizah alasimlarin bilesimi, martenzitik doniisiim sicakhklar: ve sicakhk

histerezisleri (Funakubo, 1987)

Alagim Bilegim Orani Martensitik Dontigiim | Histerezis
Sicakhigs M; (°C)
Bakir Esash
CuZn %38.5/41.5 Zn (ag.) -180 ile -10 aras1 ~10
CuAuZn % 23-28 Au, % 45-47 Zn (ag.) -140 ile 100 aras1 ~35
CuAINi % 14 Al, % 3.5 Ni (ag.) -150 ile 200 aras1 ~35
CuSn % 15 Sn (at.) -120 ile 30 aras1 ~10
CuMn % 5/35 Cu (at.) -250 ile 180 aras1 ~25
Nikel Esasli
NiTi %49-51 Ni (at.) -50 ile 100 arast ~30




° l ;
Cizelge 2.1, (evam)

Alagim Bilesim Orani Martensitik Doniigiim Histerezis

Sicakligr Ms (°C)

NiAl % 36-38 Al (at.) -180 ile 100 aras1 ~ 10

Demir Esashi

FeMnSi % 32 Mn, % 6 Si =200 ile 150 aras1 ~ 100

FePt % 25 Pt (at.) -130 ~4

Bakir ve nikel esashi alagimlar endiistriyel uygulamalara en yatkin 6zellik gosteren
alasimlardir. Nikel esasli alagimlarin bakir esasli alagimlara gore daha yiiksek oranda
sekil hafiza ve siiperelastik Ozellik gostermesinden dolayr nikel-titanyum  sekil
hafizali alasimlar diinyada en fazla ticari ilgi uyandiran sekil hafizali alagimlar

olmustur (Liu vd., 2002).

2.2. Nikel-Titanyum Sekil Hafizalh Alasimlar

Nikel-Titanyum (Ni-Ti) alasiminda sekil hafiza etkisnin kesfi 1962° de W.J.Buehler
ve arkadaslar tarafindan A.B.D. Deniz Savas Araglar1 Laboratuarinda olmustur.

Ticari ismiyle Nitinol (Ni-Ti Naval Ordnance Laboratury) olarak adlandirilir

(Dilibal, 2005).



2.2.1. Nikel-titanyum faz diyagrami

NiTi ikili faz diyagrami sekil 2.4 deki gibidir. Bu diyagramda, esit oranda titanyum
ve nikel atomlarindan olusan atomca % 50 nikel bolgesinde intermetalik NiTi
olusumu gozlenir. Saf nikel ergime derecesi 1455 °C, saf titanyum ergime derecesi

ise 1670 °C’dir. Esit oranda NiTi alagiminin ergime derecesi 1310 °C’dir.

Intermetalik NiTi yap1 630 °C’den itibaren NiTi ara fazi olugturur. Atomca %50
ile %55 nikel oranina sahip bélgeye uygulanan yaglandirma iglemi, yap1 igerisinde
dagilmis TiNi3 ve Ti3Nis ¢6keltileri olugur. TisNis ¢okeltisi alagimin ¢ift yonlii sekil

hafiza 6zelligi oldugunu gosterir.
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Sekil 2.4. TiNi faz diyagrami (Massalski vd., 1990)




2.2.2. Nikel-titanyum sekil hafizali alagimin kristal yapisi

Nikel-titanyum sekil hafizali alagimin martensitik faz doniistimii sonucunda kristal
yapisi austenite fazda iken kiibik kafes yapisinda, martensite fazda iken monoklinik
kafes yapisindadir. Austenite fazda iken parametresi ap=2.99 dur. Martensite fazdaki

kafes parametreleri ise a= 2.88 A, b=4.12 A ve B=96.8’dir (Otsuka vd., 1971).

Austenite fazindan martensite fazina gegis sirasinda veya rombohedral yapida bir ara
faz (R faz1 ) da goriilebilir. Rombohedral yapinin olusmasina neden olan faktdrler
yaslandirma, alagimin agirt nikel igermesi, termomekaniksel islemler ve termal
dongiiler olarak siralanabilir. Rombohedral fazin yapida bulunmasi sekil hafizali
alagimin histerezis bolgesinde 1-2 °C’lik bir atisa sahip olmasini saglamaktadir. Bu

durum cabuk sekil degisimi gerektiren kullanim alanlarinda avantaj saglamaktadir
(Vural vd., 2008).

Ostenit

a,

Martenuzt

Sekil 2.5. Nitinol alasimlarinda faz doniigiimii



2.2.3. Alasimdaki nikel oraninin martensitik doniisiim sicakhgina etkisi

NiTi alagimdaki nikel ve titanyum oranlari alagimin faz doniisiim sicakligini biiyiik
oranda degistirmektedir. Atomik olarak % 48-52 nikel oraninin bulundugu aralikta %
0.1’lik bir degisim 10 °C’den fazla martensite baslangic (Ms) sicakligim
degistirmektedir. Atomca % 50 nikel oranindan itibaren nikel orami arttikga Ms
sicakligi oda sicakliina dogru yaklasmakta, atomca nikel oramt % 51 ve lizeri

oranlara ¢iktiginda ise 0 °C ve alt1 sicakliklara diigmektedir (Dilibal, 2005).

Atomik olarak % 49-52 nikel igeren alasimlar i¢in yapilan deneysel ¢alismalarda
nikel oranindaki degisimlerin martensite baglangi¢ (Ms) sicakligina olan etkisi Sekil

2.6’da gosterilmektedir (Arciniegas vd., 2007).
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Sekil 2.6. M; sicakh@min alasimdaki Ni oranina bagh olarak degisimi (Arciniegas vd., 2007)
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2.2.4. Martensitik doniigiim sicakhgm belirleme yontemleri

Sekil hafizali alagimlarda doniigiim sicakligini belirlemede iki en onemli yontem

vardir.

En ¢ok kullanilan yontem diferansiyel taramali kalorimetredir (DSC).Bu yontemle,
alasimdan alinan kiigiik bir numunenin 1sitilip sogutulmast ile gosterecegi ekzotermik
ve endotermik piklerin incelenmesiyle faz doniigiim sicakliklar tespit edelir. DSC
cihazi ile malzemelerin entalpi, 6zgil 1silari, ergime enetjileri, kristallesme,

yaslanma, saflik ve faz doniigiimleri gibi fiziksel 6zellikleri belirlemektedir.

Diger bir yontemde, alagim austenite ve martensite fazda ozdiren¢ farkliliklar
gosterecegi igin, alasim 1sitilip sogutularak 6zdireng-sicaklik diyagrami elde
edilebilir. Sekil 2.7°’de DSC analizi ile 1sitma ve sogutma sonucu belirlenen faz

doéniistimlerini gostermektedir.
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Sekil 2.7. DSC analizi ile 1sitma ve sogutma sonucu belirlenen faz doniisiimleri
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2.2.5. NiTi alasimlardaki faz doniisiimlerine katki elementlerinin etkisi

Nikel-titanyum alagimina {igiincii bir element katkisi alagimin faz dontistimlerini
biiyiik 6l¢iide degistirmektedir. Bu alanda 6zellikle TiNiCu alagimi, bakirin alagimin
doniistim histerezisini daraltmasi sebebiyle ilgi uyandirmaktir. TiNI;-«Cuy alagiminda

x’in en biiyiik 0.6 ( %30 Cu) degeri alasimin doniisiim histerezisini daraltmaktadir.

Cu ilavesi Sekil 2.8’te goriildiigii gibi cesitli etkilere yol agar. Ilk olarak, bakir
icerigindeki degisim ile doniisiim sicakliklarinda kayda deger bir degisme olmaz.
Ikinci olarak, doniisiim durumu artan bakir igerigiyle degisir; atomca Cu < 7,5 igin
B2~B19', 7,5 < Cu <15 i¢in B2~B19~B19', Cu > 15 i¢in B2~B19 déniisiimleri
gerceklesir. B2~B19 doniisiimii, B2~B19! doniisimden daha kiigiik bir déniisiim
histerezisi gerektirir (Otsuka vd., 1998). Boylece doniisiim histerezisi artan bakir

miktari ile ters orantilidir. TiNiCu alagimlari aktiiator uygulamalar igin kullaniglidir.
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Sekil 2.8. TiNiCu alasimlarinda bakir iceriginin martensitik doniisiim

sicakh@ina etkisi (Otsuka vd., 1998)
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2.2.6. NiTi sekil hafizali alagimlarin iiretim yontemleri

NiTi alasimin iiretiminde Oncelikli olarak % 99.5’ten yiiksek ticari saflikta nikel ve
titanyum kullanilmasi gerekir. Ergimis titanyum, oksijene karsi ¢ok etkilesimli
oldugundan dolayr NiTi alagimlar yiiksek vakum altinda eritilmelidir. Pota
malzemesi olarak grafit veya kalsiyumoksit tercih edilir. Grafit pota kullanilmasi
durumunda, oksijen kirlenmesi ihmal edilebilir diizeyde olur, ama bu sefer de karbon
kontaminasyonu dikkate alinmasi gerekir. Ergime sicakligi 1723 Kelvin’den yiiksek
olan alasimlar i¢in grafit pota kullanimi uygun degildir. Fakat es atomlu NiTi
alastminin ergime noktast 1510 K civarindadir. Karbon potada eritilerek uygun
olarak hazirlanan ingotlar 200-500 ppm arasinda karbon igerir. Bu seviyedeki karbon

safsizlig1 alasimin sekil hatirlama 6zelligini etkilemez (Dilibal, 2005).

NiTi sekil hafizali alagimlarin iiretiminde sinterleme ve dokiim yontemi olmak tizere
iki farkli yontem kullanilmaktadir. Dékiim metoduyla iiretim vakum ark yontemi,
vakum indiiksiyon yontemi, plazma ark yontemi ve elektron 1s1m ark yontemiyle

yapilmaktadir.

2.2.7. NiTi Sekil Hafizah Alagimlarm Uygulamalar:

Nikel-titanyum sekil hafizali alagimlar termodinamik ozelliklerinden dolay1 genis
uygulama alanlarina sahiptir. En kolay basarili Nitinol uygulamalarina 6rnek olarak

gozliik gergevesi ve mobil telefon anteni uygulamalar: verilebilir.

Sekil 2.9° da gosterilen baglanti elemanlarindan yiiz binden fazlasi F-14 gibi gelismis
ucaklarda uygulanmig ve bugiine kadar rapor edilen higbir hata olmamustir (Huang,
1998).

Nitinol yiiksek i¢ siirtiinmesinden dolay1 titresim soniimlendirici ve izolasyon
eleman1 olarak da kullanilir. Aiken ve arkadaglari Ni-Ti sekil hafizali alagimlarin
pasif enerji soniimlendiricisi olarak deprem sirasinda yapilan soniimlendirme
histerezislerini artirmak igin kullanmalarin1 6nermigtir. Maclean ve arkadagslari Ni-Ti
alasimlar1 genis uzay yapilarinda; titresim ve sekil kontrolii geri beslemesinde

kullanmiglardir (Huang, 1998).
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Nitinol ayrica biyo uyumlulugundan dolayr medikal cihaz yapiminda da
kullanilmaktadir. Nitinol tellerden damarlar1 desteklemek igin iiretilen vaskiiler

stentler ornek verilebilir.

itinol Sitma

Sekil 2.9. Sekil hafizah birlestirme eleman1 (Huang, 1998)

Yakin tarihlerde Ni-Ti pargalar, Hubble Uzay Teleskopu’nun giines panellerinin
agilmasim tetikleyen mekanizmada, Mars Partfinder Rover solar panellerinin cam
kapaklarinin agilmasinda (Sekil 2.10), 0,06 kg agihigindaki, -100 °C’den
+100 °C’ye donebilen, maksimum 0,34 Nm ¢ikis torkunda ¢ok eksende donme
yapabilen ¢ok hafif cihazlarda ve giines paneli ayarlama mekanizmalarinda

kullanilmigtir (Huang, 1998).

Robotik alanda da birgok sekil hatirlamali alagimlar uygulamas: gergeklesmektedir.
Sekil 2.11°de gosterilen dogrudan tahrikli bir robotik akttiatérdiir. Mafsal, Nitinol
yaylarin 1sitilmasiyla ileri geri hareket ettirilebilir (Huang, 1998).
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NiTi alasimlar1 i¢in diger bir kullamm alani da kalp damarlar1 tedavisinde,
anjiyoplasti tekniginde kullanilan stentlerdir. Stent olarak bilinen kalict implant
metal silindirler, damar duvarlarini desteklemek amagli kullanilir. Stentler iki tip
olarak iretilir; balonla genisleyenler ve kendiliginden genisleyenler. Balonla
genisletilenler anjiyoplasti sirasinda balonun stentin i¢inde yerlestirilmesi ve balonun
sisirilmesiyle hem damarin hem de stentin genigletilmesiyle uygulanir. Balon ve
kilavuz telin ¢ekilmesiyle stent damar iginde yerlesik kalir ve damar duvarlarinin geri
biiziilmesini Onler. Nitinol stentler ise kendiliginden genisleyen stentlerdir. Agik
seklinde iiretilen Nitinol stent sikigtirtlir ve iletici sondanin igine yerlestirilir. Sonda
hedef noktaya varinca, stent digari itilir ve digar1 dogru agilarak orijinal sekline geri
doéner ve damar duvarlarini destekler. Nitinoliin stent olarak kullanilmasindaki temel
sebep siiperelastik 6zelligidir. Nitinol stentler telden, sarmal seritlerden, tiipten

lazerle kesilerek ya da saclarin asitle iglenmesiyle iiretilebilir (Morgan, 2003).

Sekil 2.12°de tiipten lazerle kesilmig Nitinol stent, Sekil 2.13’de Nitinol stentin

damardaki konumu gosterilmektedir.

Sekil 2.12. Nitinol tiipten lazerle kesilerek iiretilen bir stent modeli (Morgan, 2003)
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Sekil 2.13. Tikanik damarn NiTi stentle a¢ilmasi (Huang, 1998)

Damarlarda olusan kan pihtilarin kopmasi ve akcigere taginmasi ile kalp krizi ile
sonuglanabilecek damar tikaniklari, nefes darliklari ortaya ¢ikabilmektedir. Akciger
ambolisi denilen bu vaka i¢in bazi hastalarda etkisizdir. Bu hastalarda pihtilar
akcigere ulagmadan once toplardamar filtreleri ile gerceklestirilen mekanik bir
miidahale ile yakalanabilir. Bu filtrelerin farkli tipleri mevcuttur. Celik ile titanyum
filtreler giris i¢in hastanin viicudunda 3.3-4 mm’ lik bir delik agilmasini gerektirir.
Nitinol filtreler ise bu sadece 2.00 mm’dir. Bununla beraber Nitinol filtrelerle yapilan

operasyonlar daha kolay uygulanir ve kontrol edilebilirdir (Morgan, 2003).

NiTI alagimlarin daha birgok kullanim alam ve uygulamasi mevcuttur. Ozellikle

savunma teknolojileri ve uzay arastirmalarinda yaygin hale gelmistir.
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2.3. Nikel-Titanyum Sekil Hafizah Ince Filmler

Sekil hafizali alagimlarin ince film olarak tiretilmesi 6zellikle mikro-elektro-mekanik
sistemler (MEMS) alaninda yeni bir baglangi¢ olmustur. Diger tiim SHA’lar arasinda
NiTi alagimlar; yiiksek gii¢/agirlik oraniyla yiiksek miktarda gii¢ tiretebilmeleri,
yiiksek miktarda toplanabilir gerilimleri, yiiksek elektrik ve korozyon direngleri,
diisiik enerji tiiketimleri ve uzun sekil hafiza ¢evrim omiirleri ile ince film olarak da
en ¢ok ilgi ¢ceken ve gelistirilmeye ¢alisilan alagim sistemi olmustur (Tabib-Azar vd.,
1999). Ince film NiTi alagimlarin kiitlesi de gok daha diisiik oldugundan, isitilmalari
ve faz doniisiimlerinin gergeklesme siiresi de 6nemli olglide kisalmaktadir. Ancak
belirlenmis geri doniisiimlii gerilim oranlar1 ve doniigtim sicakliklarinda kitlesel
olarak tiretilmeleri hala da problemli bir konu olmakla beraber standart litografi
teknikleriyle islenebilmekte ve mikrosistemler igin yeterli oranda gii¢ ¢ikist
saglayabilmektedir. Dolayisiyla gegen on yil igerisinde mikro kavrayicilar, mikro
valfler, mikro pompalar, mikro endoskoplar ve benzeri birgok uygulama agisindan
incelenmis ve denenmislerdir (Bellouard, 2008). NiTi ince filmlerde faz
doniisiimlerinin hareket iiretmesi disinda; alagimin fiziksel, elektriksel, kimyasal,

mekanik ve optik 6zelliklerini de degistirdigi bilinmektedir (Fu vd., 2004).

Ni-Ti ince filmlerin gelisimi ilk olarak 1983 yilinda Sekiguchi ve ¢aligsma arkadaglari
tarafindan kristalin bir sekilde iiretildiklerini goriiriiz. 1986 da Kim ve arkadaglari
tarafindan NiTi ince film ilk kez manyetik alanda sigratma teknigi ile tiretilmis ve R-
faz1 doniigiimii gozlenmistir (Otsuka vd., 2005). 1990’ da Walker ve arkadaslar
tarafindan sigratma yontemi ile NiTi film tiretilmektedir. Fakat iiretilen film amorf
yapidadir. 1990 yilinda TiNi Alloy Company’ de ¢alisan Bush ve Johnson tarafindan,
DC manyetik alanda sigratma yontemiyle es atomlu NiTi film tiretildigini, sonrasinda
723 K’de tavlanarak kristallestirilip 100 °C’nin altinda bir doniisiim sicaklifini
gozlemiglerdir (Telli, 2004). Diger yillarda NiTi ince filmler iizerinde ¢ok sayida
makale ve arastirma yaymlanmigtir. Son zamanlarda ince filmlerde ¢ift yonli sekil
hafiza etkisinden yararlanmak i¢in yeni metotlar gelistirilmis olsa da, ince filmlerde
genelde tek yonlii sekil hafiza etkisinden yararlanilmaktadir. Bu da ilk kez

Kuribayishi tarafindan gergeklestirilmistir (Telli, 2004).
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2.3.1. NiTi sekil hafizali ince filmlerin iiretim yontemleri

Nikel —titanyum sekil hafizali ince filmlerin tiretilmesinde fiziksel buhar biriktirme
yontemleri kullanilir. Fiziksel buhar biriktirme yontemleri, sigratma ve 1sisal

buharlastirma olmak {izere iki gruba ayrilir.

Ni-Ti ince filmler en yaygin olarak sigratma yontemi ile liretilmektedir. Bunun yani
sira lazer ablasyonu, iyon demeti, katolik ark yontemleriyle {iretildikleri
bilinmektedir. Fakat sigratma ve manyetik alanda sigratma (magnetron) digindaki
yontemlerde, film kalinligi ve kompozisyonunda film boyunca degiskenliklerin daha

¢ok saptandigi bildirilmektedir (Fu vd., 2004).

NiTi ince filmlerin iiretilmesinde sigratma yontemi; momentum transferi sayesinde,
belli bir hedef yiizeyinden partikiillerin tahliye ederek, istenilen althik tizerinde
biriktirilmesidir. Biitiin islem basing diizeyi 10 ile 107'° Torr arasinda olan vakum
altinda gergeklestirilir. Hedef malzeme yiizeyinden partikiillerin tahliyesi, yilizeyin
iyonlarla bombardimana ugratilmasiyla gergeklestirilir. Iyon bombardimani
saglamanin en yaygin yolu ise, ortama yiiksek agirlikli inert gazi vererek ( 1 ile 100
mTorr basingta ) plazma olusturulmasiyla saglanir (Telli, 2004). Sekil 2.14°de

sigratma sistemi gosterilmektedir.
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Sekil 2.14. Si¢cratma sisteminin sematigi (Ohring, 1991)
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Sigratma metodunda althik {izerine kaplanacak olan malzemeler ayni zamanda
sistemde katot gorevindedir. Katota uygulanan yiiksek potansiyel fark, elektronlarin
katot yiizeyinde birikmesine, katotun sarj olmasina neden olur. Belli bir degerden
sonra, katot yiizeyinden elektronlar ayrilmaya baglar, ortamdaki inert gaz atomlariyla
carpisan elektronlar, gaz atomlarindan elektron kopartarak onlari iyonize ederler.
Yine gaz atomlarindan ayrilan elektronlar da anota dogru yol alirken diger gaz
atomlariyla garpisarak onlari iyonize ederler. Ortamdaki iyon ve elektron yogunlugu
belli bir degere ulasinca parlama gerceklesir ve 1siltili desarj denilen olay baglar.
Ortamdaki pozitif iyonlar ise negatif katota dogru yonelerek, katot yiizeyine ¢arparlar.
Bu ¢arpisma esnasinda, ¢arpan pozitif iyonlar yiizeyden igeri girebilir, geri sagilarak
enerjilerini yitirebilir veya yiizeyden atom kopartabilirler. Bu yiizden kopartilan
atomlar, anot tizerinde birikerek film olustururlar (Aydogan, 2009).

Ni-Ti ince filmlerin iiretilmesinde manyetik alanda sigratma yontemi de yaygin
kullanilan yontemlerdendir. Manyetik alanda sigratma yonteminde hedef malzeme su
sogutmali miknatis veya elektromiknatislardan olusan tutucunun iizerine
yerlestirilirmistir. Miknatisin bir kutbu kaplama malzemesinin merkez eksenine,
ikinci kutbu kaplama malzemesinin kenarlarina yerlestirilmistir. Miknatislarin bu
sekilde diizenlenmesi, elektrik ve manyetik alanlarin kaplama malzemesinin iizerinde
birbirine dik olmasini saglamaktadir. Plazmada elektronlar ExB yoniinde hareket
ederler. Sekil 2.15°da goriildiigii gibi elektronlarin ExB yoniindeki hareket yolu,
kaplama malzemesinin yiizeyine paraleldir ve kapali halka olusturur (Cansever,
2001). Manyetik alanda sigratma yontemi, sigratma yontemine ilave olarak, birikme
hizim ve sigratma verimini artirmak i¢in hedef malzeme tizerinde bir manyetik alan

olusturulur.
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Sekil 2.15. Manyetik si¢cratma mekanizmasi (Cansever, 2001)

NiTi filmlerin iiretilmesinde, istenilen bilisimde film elde etmek igin ona gore
alagimlar katot hedefler kullanilir. Ancak genellikle filmdeki Ti orani diisiik ¢ikar.
Bu da nikel-titanyum sigratma verimlerinin farkliligindan kaynaklanir. Sigratma
verimi; katot ylizeyine ¢arpan iyon bagina yiizeyden ayrilan atom olarak
adlandirabilir. Bu filmdeki bilesim farkliligi NiTi filmlerde en ¢ok karsilagilan
sorunlardan biridir ve sadece sigratma yontemine 6zgii degildir. Diger buharlagtirma
yontemlerinde de genellikle film, buharlagtirma kaynagindan daha diisiik Ti veya
yiiksek Ni igerir. Dolayisiyla kompozisyon kontrolii genellikle hedef atom {izerine ya
da buharlastirma kaynagina Ti ilavesi saglanir. Kaplama sirasinda altlik sicakligi 473
K’ dan diisiik oldugu durumlarda filmler amorf veya amorf benzeri yapida olur.
Kristalizasyon film bilesimine bagli uygun sicaklikta vakum ortamda tavlama ile
elde edilir. NiTi ince filmlerde amorf durumundan kristal yapiya gecilmesi, dokme
malzemelerdekine gore ¢ok gok kiigiik tane boyutu olugmasini saglar filme daha iyi

mekanik 6zellikler kazandirir (Otsuka vd., 2005).

Genel olarak elde edilen filmin 6zelliklerinin bilesim, 1sil iglemler, kontaminasyon,
termo-mekanik islemler gibi metalurjik faktorlere altlik-hedef mesafesi, altlik

sicaklip1, vakum odasi basinci, kaplama hizi vb. gibi parametrelerine bagl oldugu

bilinmelidir (Fu vd., 2004).
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2.3.2. NiTi sekil hafizali ince filmlerin uygulamalar:

NiTi ince filmlerin MEMS alaninda birgok farkli uygulamasi mevcuttur. Sekil
2.16’de mikro tutucu, sekil hafizanin nasil kazandigini gostermek adina iyi bir
Ornektir. Burada tutucu yine My sicakliginin altinda deforme edilip, Af {istiine
isitilirken  sekil degisimi engellenmistir. Daha sonra parcaya MgAr sicakliklari
arasinda 100 1s1l g¢evrim uygulanmugtir. Isil islemler sirasinda olusturulan ig

gerilmeler sayesinde parca sekil hafizasi kazanmigstir (Aydogan, 2009).
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Sekil 2.16. NiTi SHA mikro tutucu (Bellouard, 2008)

Bir diger uygulama olarak da dngerilmeli yay kullanilan mikro valf 6rnek verilebilir.
Sekil 2.17’ te NiTi SHA ince film igeren valfin ¢aligma mekanizmasi goriilmektedir.
Oda sicakliginda NiTi film M¢ sicakligimi altindayken ongerilmeli yay filmi iterek
deforme eder ve valf kapanir. Isitma ile film Ar sicakliinin istiine gikarken sekil

degistirerek yayi geri iter ve valfi agcar (Aydogan, 2009).
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Sekil 2.17. NiTi SHA film iceren mikro valf (Bellouard, 2008)

Farkli bir 6rnek olarak diiz panel ekranlarda kullanilan mikro ayna sistemleri 6rnek
verilebilir. Sekil 2.18°da verilen sistemde silisyum parga ayna iglevindedir ve NiTi/Si
demetlerinden olusan aynayi1 ¢evrelemis kollar ise aktiiatordiir. Sistemde, NiTi/Si
demetlerinin elektrik akimiyla isitilarak sekil degistirmeye zorlanmasiyla, kollarin
egilmesi ve silisyum aynanin hareket ederek aginin degismesi saglanmaktadir. Usten

ve alttan goriiniisii sekilde belirtilmistir (Aydogan, 2009).
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Sekil 2.18. TiNi mikro ayna yapisi; NiTi/Si demetinden olusan aktiiator kollar. a) iistten
goriiniig, b) alttan goriiniis (Fu vd., 2004)
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3. MALZEME VE YONTEM

3.1. Orneklerin Hazirlanmasi

Bu tez c¢alismasinda, Ti-Ni ve Ti-Ni-Cu ince filmler RF magnetron-sputtering
yontemi ile elde edilmistir. Ince filmleri iiretebilmek i¢in oncelikle yiiksek saflikta
(%99,9) Ti hedefler (2inch ¢apinda ve lcm kalinliginda), Ni ve Cu levhalar (Icm
kalinliginda) temin edilmistir. Ti hedefler tizerine Afyon’ da bir mermer isleme
tesisinde bulunan su jeti sistemi (Sekil 3.1.(a)) ile lcm ¢apinda oyuklar agilmistir.
Daha sonra bu oyuklar igerisine yine su jeti kullanilarak kesilen 1cm ¢apinda Ni ve
Cu hedefleri pres yardimi ile yerlestirilmistir (sekil3.1.(b) ve sekil 3.1.(c)). Elde
edilen Ti-Ni ve Ti-Ni-Cu hedefler Si alt tag iizerine ince film elde etmek igin
kullanilmigtir. RF magnetron-sputter sistemi ile farklit RF frekanslarinda ve farkli
stirelerde alt tag {izerine ince filmlerin biiyiitiilmesi ger¢eklestirilmigtir. Elde edilen
ince filmlerin goriintiisii sekil 3.2 de verilmigtir. Elde edilen ince filmler 500 °C’de
farkli siirelerde (1-2-3 saat) 1s1l igleme tabi tutulup su igerisinde sogutulmustur. Daha
sonra Si alt tag tizerindeki filmler elmas uglu metal kesicilerle kesilerek ince pargalar
haline getirilmistir ve deneylerde kullanilmigtir. Deneylerde kullanilan 1sil iglem

firtn1 ve elmas uglu metal kesicinin fotografi Sekil 3.3. ve Sekil 3.4° de verilmistir.
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Sekil 3.1.(b) Ni levhanin kesilmesi

Sekil 3.1.(c) Ni ve Cu hedeflerin yerlestirilmesi
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Sekil 3.2. Uretilen 6rneklerin goriintiisii

Sekil 3.3. Isil islem Firim

Sekil 3.4. Elmas Uclu Metal Kesici
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3.2. Yapisal Analiz Teknikleri

Bu tez ¢alismasinda iiretilen 6rneklerin yapisal 6zellikleri x-1ginlart kirinim yéntemi,
gecirimli elektron mikroskobu, enerji daginimli x-1gmlar1 spektroskopisi kullanilarak

belirlenmistir.

3.2.1. X-1sinlar: kirinim analizi (XRD)

Kristal yap1 karakterizasyonlarinda sikg¢a kullanilan tekniklerden birisi x-1sinlari
kirmimidir. Bir x-151m1 kirinim cihazi x-1gin1 tiipii, monokromator ve dedektor olmak

iizere ii¢ temel pargadan olugmaktadir.

X-gmnlart  kirmim - Slgiimlerinde tek dalga boyuna sahip bir x-151m1  demeti
kullanilmaktadir. X-1ginlar1 tiipiinde yiiksek enerjili elektronlarin hedef bir metal
(yiiksek saflikta bakir gibi) yiizeye g¢arpmasiyla iretilen x-iginlari demeti 6zel
yariklardan gegerek paralel hale getirilmekte ve Ornek iizerine odaklanmasi
saglanmaktadir. Ornek {izerinden kirinima ugrayan x-iginlari yine araliklardan
gecerek dedektore ulagmakta ve bragg yasasina gére numuneye ait kirmnim deseni
alinabilmektedir. Sonug¢ta kirmnim agisina (20) karsilik kirmnim yogunlugunu (I)
gosteren bir spektrum elde edilmektedir. Bu spektrum incelenmek istenen &rnegin
parmak izi gibi tanimlanabilir. Kirinim desenindeki her bir pik bir kristalografik
diizleme karsiik gelmektedir. Ayrica iiretilen malzemenin orgii parametreleri,

pargacik boyutlari hesaplanarak kristal yapist bulunmaktadir.

Bu tez calismasinda iiretilen 6rneklerin x-iginlar1 kirmmim 6lgtimleri Mugla Sitki
Kog¢man Universitesi Arastirma Laboratuvarlar1 Merkezi’nde bulunan Rigaku marka
SmartLab modeli x-151m kirinim cihazi ile oda sicakliginda 20°< 26 <80° araliginda
0,004° adim boyu ile 0,04 derece/dak tarama hizinda yapilmigtir. Kullanilan cihaza
ait bir fotograf Sekil 3.5’de verilmistir.
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Sekil 3.5. Rigaku Marka Smartlab X-Isim Kirimim Cihazi

3.2.2. Enerji dagimmimh x-isinlari spektroskopisi (EDS)

EDS bir 6rnegin icerisinde bulunan elementleri ve element miktarini belirlememize
yarayan bir analiz yontemidir. EDS 6l¢iim sistemi elektron mikroskoplari (SEM ya
da TEM gibi) ile biitiinlestirilmis bir sistemdir. Bu sistem bir x-151nlar1 dedektoriiniin
elektron mikroskobuna entegre edilmesiyle olusur. Sekil 3.6° da tipik bir x-151m

dedektoriiniin yapist goriilmektedir (Garratt-Reed ve Bell, 2005).
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Sekil 3.6. X-Isin1 Dedektorii
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Elektron demetinin ornek yiizeyine ulagtiktan sonra Ornek atomlar1 ile yiizeye
gonderilen elektronlar arasinda birgok etkilesme (elektron-elektron, ¢ekirdek-
elektron) meydana gelir. Etkilesmeler sonucu agiga ¢ikan farkli 1ginlar Sekil 3.7°de

verilmistir.

Auger elektronlar

Ornek yiizeyi A ikincil elektronlar

Karakteristik x-15mlan

Geri sacilan elektronlar

Bremsstrahlung x-1sinlar

ikincil floresans

Sekil 3.7. Ornek ile Ornek Yiizeyine Gonderilen Elektronlarin Etkilegmesi

EDS ol¢iimlerinde tiim bu etkilesimler sonucu agiga ¢ikan 1sinlar 6l¢timiin dogruluk
ve hassasiyetini 6énemli 6lgiide belirler. EDS 6lgiimiinde kati bir 6rnegin elektron

demeti ile bombardiman edilmesi sonucunda drnekten salinan x-1g1nlar1 kullanilir.

Bu tez ¢alismasi kapsaminda sentezlenen orneklerin EDS analizleri Mugla Sitki
Kog¢man Universitesi Arastirma Laboratuvarlari Merkezi’nde bulunan, JEOL JEM
7100F marka yiiksek ¢6ziiniirliiklii elektron mikroskobuna bagli Oxford EDS sistemi

ile yapilmustir.
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3.3. Termal Analiz Teknikleri

Ni-Ti ve Ni-Ti-Cu ince filmlerinde faz doniisim sicakliklarini belirlemek igin
Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) yontemi kullanilmistir. Termal analizler
Tirkiye Atom Enerji Kurumu (TAEK) Ankara/Saraykdy Niikleer Aragtirma
Merkezi’nde (SANAEM) yapilmigtir. Kullanilan DSC’ ye ait goriintii Sekil 3.8” de

verilmigtir.

Sekil 3.8. TA Instruments DSC 2010

Bir minerale veya bir maddeye uygulanan 1sil iglemlerle, 1sitma veya sogutma
sirasinda meydana gelen reaksiyonlar nedeni ile kiitle ve enerji degisimleri

bulunmasinda kullanilan yontemlere, termal analiz yontemleri denir (Biilent, 1999).

Termal analiz metodlar1 polimerlerin, alasimlarin, killerin, minerallerin, tuzlarin, tuz
karisimlarinin, farmasétiklerin incelenmesinde ve kalite kontrol amagli kullanilir.

En yaygin kullanilan yontemler, maddenin bilesimi konusunda en dogru sonuglari
veren TG (termogravimetri), DTA (diferansiyel termal analiz) ve DSC (diferansiyel
taramali kalorimetri) dir. Bunlar giiniimiizde ayr1 ayr1 uygulanabildigi gibi ayni
ornegin, her ii¢ 1s1l egrisi ile firin sicakliginin degisiminin ayni1 anda kaydedildigi

karigik sistemler olarak da uygulanabilmektedir (Copp, 1986).

Bir¢ok durumda tek bir 1sil analiz yonteminin uygulanmasi aragtirma konusu olan
madde ile ilgili yeterli bilgi vermemektedir. Bu nedenle, TG verilerine DTA verileri

de eslik etmektedir. Isil analiz sonucu olusan egrilerin dogrulugu ve
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tekrarlanabilirligi, egrilerin sekilleri ve karakteristik sicakliklarini etkileyen birgok

deneysel faktorlere baglidir (Biilent, 1993).

3.3.1. Diferansiyel taramah kalorimetri (DSC)

DSC, test edilecek madde ile referans arasindaki sicaklik farki sifir yapmak igin
gerekli enerjinin zaman yada sicakliga karsi kaydedilmesidir. Bu yontem entalpi

degisimleri hesaplamasinda kullanilir.

Bu yontemde, 6rnek ve referans maddeleri, farkli isitici ve sicaklik olgerler ile
irtibatlidir. Her iki maddeye, hiz1 elektronik olarak kontrol edilen enerji verilerek

sicakliklarinin degismemesi saglanir.

DSC egrileri, eklenen sivinin sicakliga karst ¢izilmesi ile elde edilen grafikleridir
(Sekil 3.9.) pikin altinda kalan alan, tepkimede absaorplanan veya agiga ¢ikan 1s1 ile
pik yiikseklikleri ise tepkime hiziyla dogru orantilidir. AH pozitif ise, 6rnek
1siticisina 1s1 eklenir ve pozitif bir sinyal elde edilir. AH negatif ise, karsilagtirma
maddenin 1siticisina 1s1 eklenir ve negatif bir sinyal elde dilir. Bu piklerin integrali

ornek maddesinin aldig1 veya verdigi 1s1 miktarina esittir (Yildiz, Geng ve Bektas,
1997).
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Sekil 3.9. DSC Analizi ile Gozlenebilecek U¢ Olaya Ait Egriler (Yildiz, Geng ve Bektas, 1997)
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DSC cihazlar1 6rnekleri 700° C’ye kadar isitabilme ozelligine sahiptirler ancak
sonyillarda rnekleri 1600 °C’ ye kadar 1sitabilen bazi DSC cihazlari yapilmigtir
(Yariv, 2004). Bu yontemde ornek ve karsilagtirma maddesi birbirinden yalitilmig
ayr1 kaplara yerlestirilir. Isiticilar 6rnek ve karsilastirma maddesinin hiicrelerine
miimkiin oldugu kadar yakin yerlestirilir. Termogift bir sicaklik farki gosterdiginde,
soguk olan tarafa sicaklik esitleninceye kadar 1s1 eklenir. Sicakliklari esit tutabilmek
icin uygulanan 1sitma hizi, drnek sicakliginin fonksiyonu olarak kaydedilir (Yildiz,

Geng ve Bektas, 1997).

3.4. RF Magnetron Sputter

Hedef olarak kullanilan bir malzeme enerjik pargaciklar ile bombardiman edilerek
yiizeyinden atomlarinin ya da molekiillerinin s6kiilmesi islemine kopartma
(sputtering) denilmektedir. Etkili bir kopartma iglemi igin gerekli olan pargaciklar
atomik boyutlarda olmalidir. Elektronlar gerekli olan momentumu saglayamayacak

kadar kiigiikken, biiyiik par¢aciklar da tek bir atom veya molekiille etkilesemeyecek

kadar biiyiik olabilir. Bu nedenle kopartma iglemi i¢in genellikle asal gazlar kullanilir.

Saf halde en kolay bulunabilen gaz olan argon gazi (Ar) kopartma islemi i¢in idealdir.

Kopartma iglemi sirasinda pargaciklarin elektrik veya magnetik alan altinda kolayca
hareket edebilmesi agisindan argon gazi iyonlagtirilarak Ar+ iyonlari ile hedef

malzeme bombardiman edilir (Demirel, 2014).

Bu yontemde, elekirotlar arasina radyo frekansinda titresen gerilim uygulanir.
Elektronlar, yeterli enerji elde ederler ve daha fazla iyonizasyona neden olurlar.
Boylece elektrotlar arasinda plazma olusur. Elektrota RF potansiyeli uygulandiginda,
hedef malzeme iizerinde alternatif pozitif/negatif gerilim goriiliir. Elektronlar, yiizeye
ulasarak hedef malzeme iizerinde yiik artigini engellemis olurlar. Sputtering kaplama
icin kullanilan RF frekansi, 0.5-30 MHz araliginda degismektedir. RF sputtering
diisiik gaz basinglarinda yapilabilir (Nalgacigil, 2011).
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Sagtirma hizi diisiik olmasina ragmen RF sagtirma elektriksel olarak yalitkan hedef
malzemeler i¢in kullanilir. RF sagtirma yonteminin en biiyiik dezavantaji, elektriksel
olarak yalitkan malzemelerin birgogunun, diisiik termal iletkenlige, yiiksek termal
genlesme katsayisina sahip olmasi ve ¢ogunlukla kolay kirilir malzemeler olmasidir.
Bombardiman enerjisi 1s1 {irettigi i¢in, genis termal gradyentleri iiretilebilir. Bu da
eger yiiksek giic seviyesi kullanilirsa, hedef malzemenin kirilmasina yol agar.
Yiiksek hizda RF sagtirma ¢ogunlukla silisyum dioksit (SiO2) hedef malzemeyle
siirlandirilmigstir. Ciinkii bu malzeme diisiik termal genlesme katsayisina sahiptir ve
boylece termal soka karsi fazla hassas degildir. Bazi durumlarda, birkag mikron
kalinliginda SiO2’lik film kaplamak igin 48 saat uygulanir (Mattox, 1998).
Kullanilan sputter cihazi Sekil 3.10° da verilmigtir. Bu tez galigmasinda, TiNi ve

TiNiCu ince filmleri 200 W’da 3 saat siirede elde edilmistir.

Sekil 3.10. Sputter cihaz
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4. ARASTIRMA BULGULARI

4.1. Yapisal Analiz Ol¢iimleri

Bu tez ¢alismasi kapsaminda, RF magnetron sputter yontemiyle iiretilen Ti-Ni ve Ti-
Ni-Cu ince filmlerin yapisal 6zelliklerinin belirlenmesinde x-iginlart kirinimi ve
element bilegenlerinin belirlenmesinde enerji daginimli x-1g1nlart spektroskopi (EDS)

yontemi kullanilmigtir

X-1gmnlar1 kirmim verileri kullanilarak alagimlarin kristal yapilart tanimlanmistir.
Alasimlarin igerdigi element miktarini belirlemek i¢in enerji dagimimli x-1ginlar
spektroskopi 6lgtimleri yapilmistir. Hassas ve giivenilir bir sonug elde etmek icin

alan taramali modda alagim tizerindeki birkag bolge tizerinden yapilmagtir.

4.1.1 Enerji dagimmimh x-1g1mnlari spektroskopisi (EDS) analizi

RF magnetron sputter yontemi ile elde edilen Ti-Ni ve Ti-Ni-Cu ince filmlerinin
atomik kompozisyonlari EDS ile belirlenmistir. Numuneler iizerinde farkli bolgeler
secilmis ve bu bolgelerden elde edilen degerlerin ortalamasi alinarak numunelerin
kompozisyonlar1 a¢iga ¢ikarilmistir. Elde edilen sonuglar Sekil 4.1. ve Sekil 4.2.” de
gosterilen spektrumlarla ve Cizelge 4.1” de verilmistir. EDS sonuglar1 incelendiginde
hedeflenen Ti-Ni ve Ti-Ni-Cu ince filmlerinin rf magnetron yontemi ile basar ile
iiretildigini gostermektedir. Ince filmlerde herhangi bir safsizlik elementine

rastlanmamaigtir.
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Sekil 4.2. Ti-Ni-Cu ince filmine ait EDS spektrumu

Cizelge 4.1. Ti-Ni ve Ti-Ni-Cu ince filmlerinin atomik kompozisyonu

Atomik (%) Ti Ni Cu
Numune 1 41,2 58,8 -
Numune 2 39,2 52,5 8,3
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4.1.2. X-Ismlari1 Kirinim (XRD) Analizi

Kompozisyonu belirlenen ince film orneklerine 1sil islem yapilmadan &nce XRD
deneyleri yapilarak her iki 6rneginde 1sil iglem gérmeden onceki yapilarinin amorf
oldugu tespit edilmistir. RF magnetron-sputter islemi gerceklesirken alt tas sicaklig
oda sicaklig1 olarak seg¢ilmis ve alt tas iizerine biriken atomik yiginlarin kristallesme
durumu ortaya ¢ikmamustir. Ti-Ni ve Ti-Ni-Cu ince filmlerinin 1s1l islem gérmeden
onceki amorf yapisi Sekil 4.3” de gosterilen XRD sonuglari ile ortaya konulmaktadir.
Daha sonra drneklere 500 °C’ de 1 saat, 2 saat, 3 saat 1s1l islem uygulanmis ve ince
filmler homojonize edilerek kristal hale getirilmigtir. Bu 6rnekler igin XRD deneyleri
yapilmis ve sonuglar Ni-Ti ince filmi i¢in Sekil 4.4 ve Ni-Ti-Cu ince filmi i¢in ise
Sekil 4.5 de verilmistir. Elde edilen veriler incelendiginde 1s1l 6ncesi amorf yapida
olan ince filmlerin 1s1l islem sonrasinda B2 austenite ve B19 martensite kristal yapiya
sahip oldugu goriilmiistiir. Ayrica, daha 6nce bahsedilen Ni-Ti ikili faz diyagramida
incelendiginde ince filmler igerisinde intermetalik Ni-Ti olusumu gozlenir. Isil islem
siiresinin artigina bagl olarak ince filmlerde yapi igerisinde dagilmig TiNi3 ve TisNi4
¢okeltilerinin varligi XRD desenlerinden anlagilmaktadir. TisNis ¢okeltisi

malzemenin ¢ift yonlii sekil hafiza 6zelligi oldugunu gosterir.
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Sekil 4.3. (a) Ti-Ni ve (b) Ti-Ni-Cu ince filmlerinin 1si1l islem gérmeden énceki XRD desenleri
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4.1.3. Diferansiyel taramal kalorimetri (DSC ) analizi

Ni-Ti-Cu ince filmlerinin martensitik doniistim sicakligini belirlemek igin DSC
olgiimleri yapilmistir. DSC dlglimlerinin yapilabilmesi igin alt tas iizerinden ince
filmlerin ¢ikarilmasi ihtiyaci dogmustur. Tiim ornekler icin alt tas {izerinden ince
filmler ¢ikarilmaya galigilmis ancak sadece bir drnekte bagarili olunmustur. Alt tas
iizerinden ¢ikarilan 3 saat 1s1l islem géren Ti-Ni-Cu ince filminin DSC egrisi Sekil
4.6’ da verilmistir. Incelenen &rmek -10°C” den 150 °C’ ye kadar 1sitilmisg ve sonra
tekrar sogutulmustur. Isitma sogutma sirasinda martensitik fazin basladigi ve bittigi
sicakliklar belirlenmistir. Buna gore martensitik doniisim 55 °C’ de baglamis ve

53°C’ de bitmistir.
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Sekil 4.6. 500 °C’ de 3 saat 1s1l iglem goren Ti-Ni-Cu ince filminin DSC egrisi
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5. SONUC VE TARTISMA

Bazi malzemelerin seklini hatirlayabilmesi igin disaridan ya termal bir etki ya
magnetik bir etki ya da elektriksel bir etki uygulamak gerektigi bilinmektedir. Ti-Ni
alasimlari ve ince filmleri termal etki ile gseklini hatirlayan bir 6zellik gostermektedir.
Bu tez kapsaminda Ti-Ni-Cu hedef kullanilarak rf magnetron sputtering yontemi ile

ile elde edilen ince filmlerin sekil hatirlama 6zeligi aragtirilmistir.

Isil islem gérmeden 6nceki ince filmlerin amorf yapida oldugu ve 500 °C’ de 1 saat,
2 saat, 3 saat 1s1l iglem gormiis ince filmlerin ise B2 austenite faz ile birlikte B19

martensite faza sahip oldugu sonucuna ulagilmigtir.

Isil islem siiresinin artigina bagli olarak alagimlar igerisinde dagilmig TiNis ve Ti3Ni4
cokeltilerinin varligi ve 1sil iglem siiresin artirilmasi ile bu ¢okelti fazinin miktarimin
artti1 bu ¢aligmanin bagka bir sonucudur. Literatiirle uyumlu olarak elde edilen bu
sonuglar TisNig ¢okeltisinin varliginin alasimin ¢ift yonlii sekil hafiza ozelligi

gosterebileceginin bir kanitidir.

Ti-Ni-Cu alasimi i¢in doniigiim sicakligi literatiirde bulunan Ti-Ni ince filmlerinin
doniisiim sicakligi ile karsilastirildiginda ise bu doniisiim sicakliginin yaklasik on
derece kadar daha oda sicakligina yaklastigi belirlenmistir. Bu elde edilen sonug Ti-
Ni-Cu ince filmi i¢gin direk termal etki yerine malzemeden elektrik akimi gegirerek
malzemenin dogal olarak 1sinip sekil hatirlama ozelligi gosterecegi sonucuna

gotirmustiir.
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