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TESEKKUR
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danismanim Prof. Dr. Aysun Aksit’ e tesekkiir ederim. Tez izleme jiiri {iyelerimden
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Prof. Dr. U. Halis Erdogan’a tezim ile ilgili yonlendirmeleri icin tesekkiir ederim.
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icin tesekkiir ederim. Prof. Dr. M. Ozgiir Seydibeyoglu hocama polimer malzeme

temininde gostermis oldugu yardimlari igin tesekkiirii borg bilirim.

Bu calisma TUBITAK tarafindan 117M741 numarali proje ile desteklenmis olup,
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ayrica tesekkiirlerimi bir borg bilirim.
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MEDIKAL TEKSTILLERDE SEKIL HAFIZALI MATERYALLERIN
KULLANIM OLANAKLARI

(0Y/

Sekil hafizali malzemeler, ¢evresel degisikliklere ve farkli uyaranlara kars1 tepki
verebilen akilli malzeme sistemleridir. Sekil hafiza 6zelligi sergileyen malzemeler
arasinda en ¢cok kullanim alani1 bulmus olanlar alagimlar ve polimerlerdir. Sekil hafizali
alasimlarda meydana gelen faz doniisiimleri bu malzemeleri sicaklik, manyetik veya
elektrik alan gibi dis etkenlerce sekil degisimlerine uyumlu hale getirir. Sekil hafizali
alagimlarin otomotivden tibbi uygulamalara kadar ¢esitli alanlarda kullanimlar yaygin
olup kati, ince film, tel ve tabaka yapilar halinde tretimleri mevcuttur. Tekstil
uygulamalari ise gogunlukla tel formundaki sekil hafizali alasimlarin tekstil yapisina
ilavesi seklindedir.

Bu tez calismasinda katki maddesi olarak sekil hafizali alagimlarin polimer
malzemeler igerisinde kullanilmasi ve sekil hafizali kompozit yapilarin eldesi iizerine
calistimistir. Katki maddesi olarak kullanilan alasimlar, cesitli bilesenlerin farkli
oranlarda hazirlanmasindan sonra ergitme yontemi ile 6zel olarak iiretilmis olup
polimer malzemeye; pargacik formunda ve ince filmlerden elde edilen tabaka yap1
(telimsi) formunda katkilanmustir. Uretilen sekil hafizali alasimlar, miknatissal
sactirma sisteminde hedef malzeme olarak kullanilmis ve ince filmler iiretilmistir.
Tabaka yapilar, ince filmlerin biriktirildigi yiizey iizerinden uzaklastirilarak,
parcaciklar ise iiretilen alasim malzemelerden mekanik olarak kiigiiltiilmeleri sonucu
elde edilmistir. Kristal yapilari, morfolojik Ozellikleri, faz doniisiim sicakliklar
incelenerek karakterizasyonu yapilan alasimlar, parcacik ve tabaka yapi halinde
polimere farkli oranlarda katkilanmistir. Sekil 6gretme ¢alismalart yapilan drneklerde
alasimlarin kompozit yapilardaki sekil hafiza 6zelligine etkisi incelenmistir. En iyi
sekil hafiza etkisi, agirlik¢a yiizde iki ve ii¢ oraninda alagim pargacik katkili kompozit
filmlerden alimmustir. Ayrica farkli bilesenlere sahip alagimlarin iiretimi ve faz
doniistimii sergileyen ince filmlerin eldesinde ileri ¢aligmalar igin umut vaat eden

sonuglar alinmistir. Bu ¢alisma ile sekil hafiza etkisi kazandirilmis yapilarin viicut 1sis1



ile uyarilarak sekil degistirebilecek 6zellikte olmasi Korse, bandaj gibi medikal iiriin

veya fonksiyonel yapiya sahip ¢esitli tekstil iirlinlerinde kullanilabilir olacagini

gostermektedir.

Anahtar kelimeler: Sekil hafiza etkisi, alasim, ince film, telimsi, miknatissal

sactirma, polimer, tekstil



POSSIBILITIES OF USAGE FOR SHAPE MEMORY MATERIALS IN
MEDICAL TEXTILES

ABSTRACT

Shape memory materials are intelligent material systems that can react to
environmental changes and different stimuli. Alloys and polymers are one of the most
widely used materials that exhibit shape memory properties. The phase
transformations occurring in shape memory alloys make the materials compatible with
the shape changes by external factors such as temperature, magnetic or electric field.
Shape memory alloys are widely used in various fields ranging from automotive to
medical applications and can be produced as bulk, thin film, wire and sheet structures.
The current uses in textiles are the addition of alloys to the textile structure in wire

form.

In this thesis, the use of shape memory alloys as an additive in polymer materials
and obtaining shape memory composite structures were studied. Alloys prepared as
additives are specially produced by melting method after preparation of various
components in different proportions particle form and whisker form obtained from thin
films were added to the polymer material. The produced shape memory alloys were
used as target material in the magnetron sputtering system and thin films were
produced with this system. Whiskers were obtained by removing the thin films from
the substrate surface, and the particles were obtained by mechanical reduction of the
alloy materials produced. The crystal structures, morphological properties, phase
transformation temperatures were investigated, characterized, and these alloys were
added to the polymer in particle and whisker state in different ratios. In this way, the
effect of alloys on the shape memory property of the composite structures produced
was investigated. The best shape memory effect was taken from composite films which
alloy particles were added at the ratio of two and three percent by weight. In addition,
promising results were obtained for further studies for the production of alloys with
different components and the production of thin films exhibiting phase transformation.

In this study, the structures having the effect of shape memory can be transformed by

Vi



stimulating with body temperature and this shows that it can be used in medical
products such as corsets, medical products like bandages, or various textile products

with functional structure.

Keywords: Shape memory effect, alloy, thin film, whisker, magnetron sputtering,
polymer, textile
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BOLUM BiR
GIRIS

1.1 Genel Bilgi

Tekstil malzemeleri insanlar i¢in vazgecilmez araclardir ve tekstil endiistrisi her
zaman yeni malzemelerin gelistirmesi tlizerine ¢alismaktadir. Akilli tekstiller, yeni
teknolojilerle gelistirilmis kumas yapilaridir ve geleneksel kumaslarin aksine iletisim
kurabilme, enerji iletebilme ve sekil degistirebilme gibi bircok yetenege sahip
ozellikler gosterir. Akilli tekstiller, estetik ve performans arttirict olmak tizere iki farkl
kategoriye ayrilabilir. Cevresel bir etki ile renk degistirebilen kumaslar estetik- akilli
tekstillere, radyasyon, termal gibi gevresel etkilere karsi koruma saglama amaciyla
gelistirilmis kumaslar ise performans artirict akilli tekstillere 6rnek olarak verilebilir.
Akilli tekstil yapilart asir1 kosullarda insanlarin fizyolojik olarak korunmasi igin

kullanilabilir.

Son yillarda gelisen teknoloji ve artan ihtiyaglar ile birlikte tekstil malzemelerinde
yeni fonksiyonlarin gelistirilmesi ve/veya performans artirict  6zelliklerin
kazandirilmasina yonelik yapilan ¢alismalarin artis gosterdigi goriilmektedir. Fiziksel
veya kimyasal 6zelliklerinde meydana gelen degisimin yardimiyla belirli uyaranlara
kars1 cevap verebilen malzeme sistemleri de bu dogrultuda kullanimlar1 artan

malzemeler arasinda yer almaktadir.

Uyarana cevap verebilen malzemeler (Sekil 1.1), 6nceden belirlenmis bir sekil ve
Ol¢iide uyarana karsi cevap verebilen, uyarici etki kaldirildiginda orijinal hallerine
donebilen akilli malzeme sistemleridir. Uyarici etkiler; 1s1, 151k, manyetik alan,
gerilim/basing, akim, pH, nem vb. olabilir. (Sun ve diger., 2012; Wei ve Sandstrom,
1998). Sekil hafizali malzemeler (SHM), uyarana cevap verebilen malzemeler
arasinda yer almaktadir ve sekil geri kazanimi i¢in dogru uyaran olmadik¢a gecici

seklini neredeyse sonsuza kadar koruyabilmektedir.
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Sekil 1.1 Malzemeler arasinda sekil hafizali malzemelerin (SHM) yeri (Sun ve diger., 2012)

1.2 Sekil Hafizalhh Malzemeler

Sekil hafizali malzemeler, dogru uyaran varliginda orijinal sekline geri donebilme
yetenegi olarak tanimlanan sekil hafiza etkisi (SHE) ile karakterize edilmektedir.
Genel olarak sekil hafizali malzemeler (SHM’ler), yapilarinda tasidiklari uyarani
algilama, degisim/kontrol kapasitesi, harekete gecirme, uyarlanabilirlik, hafiza ve geri
kazanma, enerji depolama ve doniistiirme, soniimleme gibi sahip olduklar1 6zellikler
ile akilli sistemler igin Ongoriilen ¢esitli iriinlerde kullanilabilir. Bu ozellikleri
sayesinde sekil hafizali malzemelerin bir¢ok alanda uygulamalari mevcuttur (Hu,
2007; Meng ve Hu, 2009; Huang ve diger., 2010; Meng ve Li, 2013; Saenz-Perez ve
diger., 2019; Sun ve diger., 2012; Wischke ve Lendlein, 2010; Xie, 2011; Yamauchi,
Ohkata, Tsuchiya ve Miyazaki, 2011). Cesitli alagim (Tadaki, Otsuka, Shimizu, 1988;
Otsuka ve Ren, 2005), seramik (Matsumura ve diger., 1999; Schurch ve Ashbee, 1977;
Swain, 1986), polimer (Dietsch ve Tong, 2007; Lendlein ve Kelch, 2002; Liu, Qin ve
Mather, 2007; Rousseau, 2008; Sokolowski, 2019) ve jel (Ahn, Kasi, Kim, Sharma ve
Zhou, 2008; Hirai, Maruyama, Suzuki, Hayashi, 1992a; Hirai ve diger., 1992b; Osada
ve Matsuda, 1995) yapilarin sekil hafiza 6zelligi tasidigi bilinmektedir. Bu malzemeler



arasinda en ¢ok uygulama alanina ve ¢aligmaya sahip olanlar sekil hafizali alasim

(SHA) ve sekil hafizali polimer (SHP) malzemelerdir.

1.2.1 Sekil Hafizali Alasimlar

Sekil hafizali alasimlar (SHA), 6nceden belirlenmis bir sekli hatirlayabilen (gegici
sekil) ve termal veya mekanik yiiklerin bir sonucu olarak kalic1 seklini geri
kazanabilen bir malzeme simifidir. Sekil hafizali alasimlar, siradan metallerin ve
alasimlarin sahip olmadig: sekil hafiza etkisi ve siiper elastisite dzellikleri sayesinde
oldukea ilgi ¢ekici malzemelerdir. Sekil hafiza etkisini veren doniisiim ilk defa 1951
yilinda Chang ve Read tarafindan Altin-Kadmiyum alasim 6rneginde gozlenmistir
(Chang ve Read, 1951; Otsuka ve Wayman, 1998). Sekil hafiza etkisi 1960’11 yillarda,
Nikel-Titanyum alagimda bulunmus ve sonraki yillarda NiTiNOL adiyla (NiTi ve
Naval Ordinance Laboratory (ABD)) ticari olarak kullanilan bir numarali alasim
olmustur. NiTiNOL' un kesfi ile sekil hafizali alasimlarin miihendislik ve teknik
uygulamalarda kullanimina yonelik ¢ok sayida talep olmustur. Sekil hafizali alagimlar
orijinal sekli hatirlama, aktiiator fonksiyonu ve siliper elastisite gibi benzersiz
ozelliklere sahip olduklarindan, medikal (Fischer, Vogel ve Welle, 2004; Mohd Jani,
Leary, Subic ve Gibson, 2014; Pause, 2007), kompozit (Zhang, Ni, Natsuki ve
Iwamoto, 2007), otomotiv (Mohd Jani ve diger., 2014; Stoeckel, 1990), uzay
(McDonald Schetky, 1991; Mohd Jani ve diger., 2014), mikro-aktiiatérler (Yin,
Wendler, Krevet ve Kohl, 2016), mikroelektromekanik sistemler (Choudhary ve Kaur,
2016; Roch, Bidaud, Collard ve Buchaillot, 2003; Kohl, 2004) ve tekstil (Cabral,
Souto, Carvalho ve Cunha, 2015; Chan Vili, 2007; Michalak ve Krucinska; 2018) gibi

alanlarda uygulamalar1 geligsmistir.

Sekil hafizali alagimlarda sekil hafizasi etkisi ve siiper elasitisite, martensit
dontigiim adi verilen difiizyonsuz faz doniisiimiine dayanir. Sekil degisimi Ostenit ve
martensit olmak tizere iki faz yapisina bagl olarak gerceklesir (Arun, Chakravarthy,
Arockiakumar ve Santhosh, 2018; Lobo, Almeida ve Guerreiro, 2015).



1.2.1.1 Sekil Hafiza Etkisi ve Faz Doniigiimleri

Sekil hafizasi etkisi (SHE), tipik olarak martensit dontisiim (MD) sergileyen belirli
alagimlarin sahip oldugu benzersiz bir ozelliktir. Alasim, diisiik sicaklik fazinda
deforme olmasina ragmen ters donilisim sicakligi olarak adlandirilan kritik bir
sicakliga 1sitildiginda ters dontisiimle birlikte orijinal seklini kurtarir. Ayni alagimlar,
daha yiiksek bir sicaklikta, ylikleme ve bosaltma sirasinda biiyiik ve dogrusal olmayan
geri kazanilabilir bir gerinim ile iliskili olan ve siiper elastisite (SE) olarak adlandirilan

bagka bir 6zellige de sahiptir.

Sekil hafizali alasimlar, diisiik sicaklik fazinda deforme olmasina ragmen, ters
doniisiim sicaklhigina 1sitilarak, ters doniisiim vasitasiyla orijinal seklini kazanabilen
malzemelerdir (Sekil 1.2). Bu doniisim sicakhigi, diisiik sicaklik fazi ile yiiksek
sicaklik fazi arasinda bulunan tek bir nokta degil, dar bir sicaklik bandidir. Sekil
hafizali alasimda meydana gelen bu olay, martensit doniisiim ve Ostenit faz arasinda
gerceklesen bir kat1 hal faz degisimi (molekiiler olarak tekrar diizenlenmeden ileri

gelen) ile miimkiin olmaktadir (Otsuka ve Ren, 2005; Zanaboni, 2008).
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Sekil 1.2 Alasimlarda sekil hafiza etkisinin gosterimi



Sekil 1.2° de goriilmekte olan 1. durumda alasim, 6stenit faza (ana faz) yani yiiksek
sicakliklarda hacim merkezli kiibik yapiya sahiptir ve sogumayla birlikte bu yap1
martensite doniisiir. Sicakliga baglh olan (baslama sicakligi Ms ve bitis sicakligi Ms)
doniistim, difiizyonsuz sekilde biiyiikk atom gruplarinin diizenli ve ani olarak
Otelenmesiyle gergeklesir. 2. durumda gergeklesen doniisiim sirasinda yapi, yogun
olarak ikizlenmeye ugrar. 3. durumda martensit yapiya sahip alasim, gerilim
uygulanarak plastik sekil degisimine ugratilir. Bu asamada martensit fazinin
deformasyonu ikiz smirlarmin gogii ile gerceklesir. Bazi ikiz bolgeleri biiyilirken
digerleri kiigiiliir. 4. durumda 1sitma islemi ile malzeme baslangigtaki sicakliga
ulastiginda orijinal boyut ve seklini hatirlayarak ilk boyut ve sekline geri doner. Son
asamaya geciste deformasyona ugramis olan martensitin yiiksek sicakliklardaki 6stenit
faza doniisiimii rol oynar. Hatirlanan ilk seklin tekrar olusabilmesi i¢in malzemenin,
Ostenit doniisiimii tamamlama sicakligi (As) lizerindeki sicakliklara isitilmasi ve bu
sicakliklarda yeterli siire tutulmasi gereklidir (Arun ve diger., 2018; Chowdhury ve
Sehitoglu, 2017; Lobo ve diger., 2015).

Sekil hafizali alasimlarda atomlarin birlikte hareket ettikleri ve ¢ogunlukla kayma
benzeri bir mekanizma seklinde olusan martensit doniisiim, katilardaki difiizyonsuz
faz doniisimiidiir. Genellikle ana faz (yliksek sicaklik fazi) kiibik yapida iken
martensit (daha diisiik bir sicaklik faz1) daha diisiik bir simetriye sahiptir. Doniisiim

sematik olarak Sekil 1.3' te gdsterilmistir.

Sekil 1.3 Martensit doniisiimiin basitlestirilmis modeli (Otsuka ve Wayman, 1998)



Sicaklik, kritik degerin altina diistiiglinde, Sekil 1.3” te goriildiigii gibi kaymaya
benzer bir mekanizma ile martensit doniisiim baslar. A ve B bolgesinde martensitler
aym yapidadir, ancak yonelimleri farklidir. Martensit diisiik simetriye sahip
oldugundan, ayn1 ana fazdan birgok varyanti olusturulabilir. Sicaklik artar ve martensit
kararsiz hale gelirse, ters donlisim (TD) olusur ve kristalografik olarak geri
cevrilebilirse, martensit orijinal yonelimde ana faza doner. Bu durum sekil hafiza
etkisinin kokenini olusturur. Martensit doniisiim 6zelligi atomlarin ortak hareketinde
yatar ve bagil atomik yer degistirmeler kiiciik olmasina ragmen (atomlar arasi
mesafeye kiyasla) martensit doniisiim ile iliskili makroskopik bir sekil degisikligi
ortaya ¢ikar. Bu acidan martensit doniisiim, sekil hafiza etkisi ve siiper elastisite ile
yakindan iligkilidir. MD ile iliskili sekil degisikligi dogrusaldir, ¢iinkiit MD boyunca
bir ¢izgi ve bir ylizey sirasiyla baska bir ¢izgi ve yiizeye degistirilir (Otsuka ve
Wayman, 1998).

Martensit doniisiim gerilim kaynakli olabilir bu durum siiper elastik etki ile
saglanmaktadir. Siiperelastisite termal olarak Ostenit durumda bulunan sicaklik
araliginda malzemeye gerilim uygulandiginda meydana gelmektedir. Ostenit fazdaki
sekil hafizali alasim mekanik yiik altindayken, dstenit faz martensite doniisiir (gerilim
kaynakli faz degisimi) ve martensitin deforme olabilme 6zelligi sayesinde malzemenin
sekli degistirilebilir. Sekil hafizali alasimlarda gozlenen bu elastik gerginlik,
uygulanan gerilim kaldirildiginda malzemeyi hemen orijinal sekline geri ¢ekilmesine
zorlar. Elastik davranis, gerilim kaynakli martensit doniisiim sergileyen alasimlarda
gbzlemlenir ve martensit doniisiim sicakligina (Mg) esit veya altindaki bir sicaklik
boyunca gerilim kaynakli martensit meydana gelir. Sekil hafizali alagimlar igin bu
esneklik, geleneksel malzemelerin elastikiyetinin 20 katidir ve bu nedenle siiper
elastisite olarak adlandirilir (Arun ve diger., 2018; Cho, 2010; Chowdhury ve
Sehitoglu, 2017; Oliveria, Miranda ve Braz Fernandes, 2017).

Siiperelastisite ve sekil hafiza etkisi ayr1 ayr tartisilsa da birbirleriyle yakindan
iliskilidir. Herhangi bir sekil hafizali alasimin, test edildikleri sicakliga ve dislokasyon
kaymasi i¢in kritik gerilime ulasilmadigi siirece, hem siiper elastik hem de sekil hafiza

ozelligi sergilemesi beklenmektedir (Oliveria ve diger., 2017).



Sekil hafiza etkisi tek yonlii veya ¢ift yonlii olabilir. Gegici sekil verilmis alagimin
1sitma ile Ostenit faza gegis yaparak orijinal sekline donmesi tek yonlii sekil hafiza
etkisidir. Cift yonlii sekil hafiza etkisi ise malzemenin 1s1tma ile Gstenit faza ve tekrar
sogutma ile martensit faza ge¢is yapmasi ve bu islemin bir¢ok kez tekrar
edilebilmesidir (yani, alagimin hem yiiksek sicaklik seklini hem de diisiik sicaklik
seklini, ayn1 anda, hafizasina almasidir). Cift yonlii etki, sekil hafizali alagimlarin
yapisinda bulunan bir 6zellik degildir, tekrarli mekanik-isil islemler ile sekil 6gretme

caligmalar1 ve bu islemlerin kontrolii ile miimkiin olmaktadir (Arun ve diger., 2018).

Ni-Ti, Cu-Al-X (X: Zn, Ni, Be, Ti, Ag ve Au) ve demir esasli alagimlar (Fe-Mn-Si,
Fe-Mn-Ni, Fe—Cr—Ni-Si—Co, Fe—Ni—C vb.) gibi sekil hafiza 6zelligi sergileyen birgok
alasim tiirti mevcuttur (Boudalia, Raulot, Patoor ve Esling, 2017; Otsuka ve Wayman,
1998; Tadaki ve diger., 1988; Otsuka ve Ren, 2005; Hu, 2007; Humbeeck, 1999).
Nikel, titanyum, bakir, aliiminyum gibi bir¢ok farkli metal bilesenlerinden meydana
gelebilen sekil hafizali alagimlar arasinda giiniimiizde kullanimi en yaygin olan, -50
°C ila 110 °C arasinda degisen ge¢is sicakliklarina sahip nikel-titanyum alasimlardr.
Nispeten ucuz olmasinin yani sira yaygin metal isleme teknikleriyle iiretilebilmesi,
belirli ihtiyaglara gore nikel ve titanyum oranlarinin degistirilmesi ile gecis
sicakligimin ayarlanabilmesi, biyo-uyumlu ve %8'e varan yiiksek gerinimine sahip
olmast gibi 6zelliklerinden dolay1 nikel-titanyum alasimlar diger alasimlara kiyasla
daha ¢ok tercih edilmektedir (Cho, 2010; Cui ve diger., 2006). Sekil 1.4’ te sekil

hafizali alasim nitinol’ {in sicakliga bagli faz davranisi goriilmektedir.
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Sekil 1.4 Nitinol’ {in sicakliga bagli faz davranigi (Cho, 2010)


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0921509399002932

Yiksek sicaklikta, %100 oOstenit fazda olan nitinol sogutuldugunda martensit
baslangi¢ sicakligina (Ms) ulasir. Bu sicakligin altinda Ostenit faz miktar1 giderek
azalirken ayni zamanda martensit fazin miktar1 artar. Daha da sogutuldugunda,
martensit bitis sicakliginin (Mf) altina gecer ve nitinol bu sicakligin altinda %100
martensit fazdadir. Nitinol tekrar isitildiginda, sicakliga karst faz profili soguma
egrisini takip etmez, histerezis davranigi gosterir. Sekil 1.4' te oldugu gibi, Ostenit
baslama sicakligini (As) gostermesi i¢in nitinol’ in Mf iizerinde 20 ~ 30°C 1s1tilmasi
gerekir. Sicaklik arttikca, Ostenit bitis sicakligina (Af) ulasir ve nitinol bu sicaklik
tizerinde %100 Ostenit fazdadir. Bu nedenle, sogutarak %50 martensit yapmak i¢in
gereken sicaklik (T1) ve isitarak % 50 Ostenit yapmak i¢in gereken sicaklik (T2)
farklidir, ve bu sicaklik farki da (T2-T1) genellikle histerezis (H) olarak tanimlanir.
Histerezis arttikca, sekil hafiza etkisi iyilesir ve bir¢ok sekil hafizali alagim arasinda

en biiyiik histerezis gosterenlerden biri de nitinoldiir (Cho, 2010).

Manyetik Alan Kaynakh Doniisiimler: Baz1 B-fazli ve demir esasl sekil hafizali
alagimlarda martensit doniisiimlerin baslangi¢ noktalarinin iizerindeki sicakliklarda
para-manyetik-ferro-manyetik veya manyetik doniisimler meydana gelir.Bu
alasimlarda, martensit doniisiimler manyetik alan uygulanarak uyarilabilir. Manyetik
alan ile uyarilan deformasyon isleminin, strese bagli martensit eslestirme ve elektrik
alan deformasyon islemleri ile karsilastirilmasinin sematik gosterimi Sekil 1.5° te

verilmistir (Wei ve Sandstrom, 1998).
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Sekil 1.5 Ferroelastik, ferromanyetik ve ferroelektrik malzemelerin deformasyon siireglerinin sematik

gosterimi (Wei ve Sandstrom, 1998)

Gerilme ve Basin¢g Kaynakli Déniigiimler: Martensit faz simnirma yakin
sicakliklarda uygun gerilmeler uygulandigi takdirde sekil hafizali alagimlar ve
seramiklerde stres kaynakli martensit doniisiimler olabilir. Cu-Al-Ni, Ti-Ni, Fe-Pt, Fe-
Ni, Fe-Ni-C, Fe-Ni-Mn ve Fe-Ni-Co-Ti alasimlar1 dahil olmak tizere bazi sekil hafizali
alagimlarin martensit doniisiimlerine hidrostatik basing etkisi incelenmistir (Wei ve

Sandstrom, 1998).

Kat1 (bulk) formdaki alagimlarin gosterdigi tepkiler biiyiiktiir fakat tepki olusumu
yavastir. Bu nedenle genellikle 1siyla harekete gegen bu formdaki alasimlarda

uygulanan 1smin ¢evrimler arasinda ortadan kaldirilmasi gerekir. Bu sogutma



isleminin uzun siireli bir islem olmasi tepki olusumunu yavaglatir. Kati formdaki
alagimlara gore ince film halindeki sekil hafizali alasimlarda sogutma islemi igin
gerekli olan termal kiitle oran1 azaldigindan ¢evrim siiresi de onemli dlgiide azalir.
Cevrim siiresinin azalmasi, ince film alagimlarin uygulamalarda kullanim1 agisindan

avantaj saglar (Wei ve Sandstrom, 1998).

1.2.1.2 Sekil Hafizali Alasimlarin Uretim Yontemleri

Ticari olarak iiretilen sekil hafizali alasimlar temelde; alasim kombinasyonunun
hazirlanmasi1 ve kontrolii, ergitme ve dokiim iglemi, soguk ¢cekme (tel iiretiminde) ve
sekil hafiza etkisi i¢in 1s1l islem uygulamasi adimlarindan geger. Alasim karigiminin
stokiyometrik oraninda bir kayma olmasi 6zelliklerinin biiylik oranda degismesinde
etkilidir. Bu nedenle alagim karisimlar1 dikkatli ve 6zenli olarak hazirlanmalidir.
Ergimis metaller oksijene karsi ¢ok reaktif oldugundan ergitme islemi yiiksek vakum
altinda veya inert bir gaz ortaminda atmosferinde yapilmalidir. En yaygin kullanilani
yiiksek frekansl indiiksiyon ergitme sistemidir. Argon ark ergitme, elektron 1sin
ergitme ve plazma ark ergitme de kullanilan diger sistemlerdir. Indiiksiyon ergitmenin
en onemli avantaji, alternatif akim indiiksiyonunun ergimis metal iizerinde karistirma
etkisi ile ingot (kiilge) boyunca kimyasal bilesimin homojenligini saglamasidir.
Sistemde kullanilmas1 onerilen pota grafit veya kalsit (CaO) malzemelerdir. Oksijen
kontaminasyonu kabul edilebilir seviyelerdedir ancak karbon kontaminasyon miktari
kontrol edilmelidir. Sekil hafizali alagimlarin {iretiminde son islem, sekil hafiza
uygulamasidir. Bu islemde sekil hafiza etkisinin tetiklenmesi i¢in alasima uygun

sicakliklarda 1s1l islem yapilmaktadir (Suzuki, 1998).

1.2.1.2.1 Ark Ergitme Sistemi. Ark ergitme yontemi 1sitma sistemine gore iki tipe
ayrilabilir. Birinci tipte tiiketilmeyen bir elektrot, ikincisinde ergitilecek
malzemelerden olusan tiiketilebilir elektrot kullanilir. Birgok alasim tiiriine
uygulanabilirligi nedeniyle laboratuvarlarda birinci tip 1sitma kullanilir. Bu yontemde,
ana metaller bakir bir kaliba konulur ve tungsten ¢ubuktan yapilmis elektrottan gelen
argon arki tarafindan 1sinlanir. Alasim ergidiginde, yiizey gerilimi etkisi nedeniyle

sekli diigmeye benzer. Katilagsmis diigme seklindeki alagim ters gevrilerek karigimin
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homojenligini artirmak icin tekrar tekrar ergitilir. Ikinci yontemde, ana malzemeden
olusan elektrot takilir. Bu elektrot hem 1sitma kaynagi hem de ana malzeme
kaynagidir. Elektrot, argon arki tarafindan isitilir ve erimis metal kaliba diiser ve
silindirik bir ingot (kiil¢e) olusur. Bu yontemin verimliligi birinci yontemden daha

yiiksektir (Suzuki, 1998).

1.2.1.2.2 Indiiksiyon Ergitme Sistemi. Pratik kullanima uygun, hassas sicaklik
kontrolii, kisa ergitme siiresi, homojen karistirma saglamasi ve yiiksek tekrarlanabilir
gibi Ozellikler indiiksiyon ergitme sistemini one ¢ikarmaktadir. Bunun yaninda
indiiksiyon sistemlerinde kimyasal atik tiretimi s6z konusu olmadigi ve kimyasal
stireglerdeki girdilere ihtiyag duyulmamasi da tercih edilmesinde etkili diger
sebeplerdir. Boylece ¢ok daha iyi kalitede ve safsizliklardan armnmis {iriin eldesine
olanak saglamaktadir. Vakum indiiksiyon 1sitma sistemi, vakum reaktorii igerisinde
suyla sogutulan bakir bobin ve 1stya dayanikli aliimina, zirkonya, grafit ya da silisyum
karbiir potadan olugmaktadir. Alternatif gerilim (AC) uygulanmasiyla bobin igerisinde
yiiksek elektromanyetik alan meydana gelmektedir. Boylece bobin igerisindeki metal
malzemenin i¢ direnci nedeniyle indiiklenmis Eddy akimlar1 sonucu hizli bir 1s1 artist
ortaya ¢ikmaktadir. Elektrik ve manyetik alanlarin bileskesi olan Lorentz kuvveti
yukli parcaciklar1 hizlandirarak homojen bir ergime olusmasini saglamaktadir.
Vakum ortaminin se¢ilmesindeki amag yiiksek sicakliklarda oksitlenmeyi minimum
diizeyde tutmak ve yiiksek kaliteli iiriin elde etmektir. Metal alasimlar atmosfer
ortaminda yiiksek sicakliklarda oksitlenmeye yatkindir. Bu nedenle dokiim isleminin
vakum ortaminda yapilmasi oksitlenme riskini minimum diizeye indirecektir. Vakum
teknolojisinin uniform, temiz ortam saglamasi 6nemli bir avantaj iken pahali olmasi

dezavantajdir (Suzuki, 1998).

1.2.1.2.3 Miknatissal Sa¢tirma Sistemi. Miknatissal sactirma sistemi uygulama
parametrelerinin kolaylikla degistirilebilmesi gibi avantaja sahip olup ince film iiretim
yontemleri arasinda en ¢ok tercih edilen ve kullanilan metottur. Sistem igerisindeki
hava kaba pompa ve turbo molekiiler pompa araciligi ile tahliye edilir, bu adimda elde
edilen basing degeri 10 ile 1078 torr araligindadir. ikinci adimda sisteme gonderilen

gaz (reaksiyona girmemesi ig¢in Soy gaz olmali bu yiizden Argon (Ar) gaz
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kullanilmaktadir) hedef malzemeye yiiksek voltaj uygulanmasi sonucunda sistemdeki
miknatislarin olusturdugu manyetik alan igerisinde iyonize hale gelir ve plazma
Olusturur. Olusan plazma igerisindeki Ar atomlar1 serbest haldeki elektronlarla
carpismasi sonucunda hedef malzemeye yonelir (bu garpisma neticesinde ikincil
elektron olarak adlandirilan parcaciklar ortaya ¢ikar) ve hedef malzeme ile garpisma
gerceklesir. Bu ¢arpisma sonucunda hedef malzemeden sokiilen atomlarin ince film
olusturulmak istenilen altlik yiizeyinde biriktirilmesi sistemin ¢alisma prensibini
olusturmaktadir (Miyazaki, Fu, ve Huang, 2009). Sekil 1.6” da sagtirma sistemi ile film

biiylitmeye ait 6rnek ¢izim goriilmektedir.

/////7/

Kaynag

Sekil 1.6 Sactirma ile film biiyiitmeye ait sematik ¢izim

Bu yontemde ince film alagimlarda sekil hafiza 6zelligi; gaz basinci, sagtirma giicii,
altlik sicakligi, hedef-altlik arasi mesafe gibi sagtirma kosullar1 gibi parametrelerden
etkilenmektedir. Alagim karisimi, tavlama sicakligi, yaslandirma sicakligi ve siiresi
gibi faktorler ise sekil hafiza 6zelliklerini etkileyen metalurjik parametrelerdir. Diiiik
Ar basinct ile yassi ve 0zelliksiz yapi elde edilirken, yiiksek Ar basinci ile yonlenmis
(columnar) yapida filmlerin eldesi mimkiindiir. Bu yoOnlenmis yapilar, filmin
gozenekli (porous) oldugunu belirten bir 6zelliktir. Biriktirilen bu filmler gevrek
kirtlma 6zelligi gosterirken, 1s1l islem (tavlama) sonrasinda siinek kirilma gosterir

(Sanjabi ve Barber, 2010) ve bu iki duruma ait 6rnekler Sekil 1.7° de goriilmektedir.
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Sekil 1.7 NiTi filmlerinin kesit goriintiileri (@) biriktirme sonrast ve (b) 500 °C' de tavlama sonrasi

(Sanjabi ve Barber, 2010)

1990 yilindan itibaren sagtirma yontemi ile TiNi, TiNiX (X=Cu, Pd, Hf) ince
filmlerin eldesi lizerine ¢alismalar mevcuttur. Kalinligi 10 pm’den diistik TiNi filmler
elde etmek ig¢in sactirma ile biriktirme, vakumda buharli biriktirme, lazerle
uzaklastirma gibi yontemler de uygulanabilirdir, ancak ince filmlerde mitkemmel sekil
hafiza etkisi elde etmek i¢in kullanilan ana yontem sactirma ile biriktirme metodudur.
RF (Radyo-Frekansi) manyetik sagtirma sisteminde Ar iyonlari, hedeften Ti ve Ni
atomlarin1 kopararak altlik lizerinde TiNi film olusmasi saglamaktadir. Alasim
karigimlarinda, TiNi alasim hedefin es atomlu oldugu durumda, TiNi filmlerin
olusumunda genellikle Ni daha fazla birikmektedir. Bu durumun nedeni ise Ni’ in Ti’
dan daha fazla sagtirma akmasina (yield) sahip olmasidir (sagtirma akmasi, her Ar

iyonu i¢in sagtirilan atom sayisi) (Miyazaki ve Ishida, 1999; Fu ve diger., 2009).

TiNi ince filmlerin gerilim-gerinim (stress-strain) egrisi ile akma gerilmesi,
esneklik, kirllma gerilimi gibi mekanik 6zellikleri belirlenmektedir. Es atomlu TiNi
ince filmlerde, %40’ tan fazla maksimum uzama degerinin yaninda, martensit fazda
600 MPa akma ve 800 MPa kirilma gerilimi degerleri goriilmektedir. Bu degerler
pratik uygulamalarda sagtirma ile elde edilmis TiNi ince film alasimlarin yeterli
esneklik ve sabit sekil hafiza 6zelligine sahip oldugunun gostergesidir. Filmlerin
icyapilarinin  gézlenmesinde TEM ve difraktometre, yiizey morfolojilerinin
gozlenmesinde SEM, doniisiim sicakliklarinin belirlenmesinde DSC, kristal yapiin
belirlenmesinde XRD (sicakliga bagh kristal yap1 arastirmalarinda filmler 1sitma ve

sogutma) analizleri kullanilmaktadir (Miyazaki ve Ishida, 1999; Fu ve diger., 2009).
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RF miknatissal sagtirma yontemi ile NiMnSb ince filmlerin eldesi iizerine yapilan
calismada, yar1 metalik ferromanyetik NiMnSb alasimin yiiksek kaliteli ince
filmlerinin tek bir karisim hedef kullanarak miknatissal sagtirma yonteminde cam
ylizey tizerine biriktirme kosullar1 belirlenmistir. Diisiik argon gazi basinci (~2,5 mT),
diisiik biriktirme oranlar1 (~0,25 A/s), diisiik gii¢ (~15 W) ve diisiik altlik sicakliklari
(~250-350°C) parametreleri ile film biriktirme sonrasi tavlamaya ihtiya¢ duymadan,
100 A kadar diisiik kalinliklarda, yiiksek kalitede, diisiik piiriizlige sahip polikristalin
filmler elde edildigi gosterilmistir (Caballero ve diger., 1997).

1.2.2 Sekil Hafizali Polimerler

1980’11 yillarin ortalarindan itibaren kullanilan sekil hafizali polimerlerin tasarim
potansiyelini artirmak i¢in yenilik¢i yollar gelistirilmelidir. Bilindigi iizere pasif
tasarim lizerine ¢alisan mithendisler artik, degisik etkileri esas alarak tirtinler tiretirken,
malzemede sagladiklar1 bu degisikliklerle hata olusmamasina dikkat etmeleri gerekir
(Hu, 2007).

Sekil hafizali polimerler, kalic1 seklini hafizasinda tutan, uygun kosullar altinda
belirlenmis gecici sekline sabitlenebilen polimerler olarak nitelendirilir. Daha sonra
bir tetikleyici (6rnegin, 151k, sicaklik, vb.) polimeri, gecici seklinden hatirlanan kalict
sekline geri dondiiriir. Sekil 1.8” de farkli uyaranlar altinda polimerlerin boyutsal
degisimleri ve gosterdikleri tepkiler sematik olarak goriilmektedir. Sicakliga duyarl
bir sekil hafizali polimerlerde sekil hafiza etkisinin ana prensipleri sematik gosterimi

Sekil 1.9’ da verilmistir. (Hager, Bode, Webera ve Schubert, 2015).
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Sekil 1.8 Polimer sistemlerde farkli uyaranlar altinda boyutsal degisimleri ve gosterdikleri tepkilerin

sematik sunumu (Hager ve diger., 2015)
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Sekil 1.9 Polimerlerde sekil hafiza etkisinin ana prensiplerinin sematik gosterimi (Hager ve diger.,

2015)
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Sekil 1.9° da sicakliga cevap veren bir sekil hafizali polimer igin gosterildigi gibi,
sekil hafizali polimerin herhangi bir cihaz seklinin {iretimi, bir baslangi¢ islem asamasi
(6rnegin, presleme, egirme, ¢cekme gibi) igerir. Bu islem asamasi polimerin "doniistim
sicaklig1" (Tdsnisim) Uzerinde kalici seklini belirlemek i¢in gereklidir. Daha sonra
gegcici seklin programlama adiminda ise "dontigiim sicaklig1" (Tasnisim) altinda harici
bir mekanik kuvvet uygulanmasi gerekir. Elde edilen cihaz kullanim sirasinda
"dontisiim sicakligl" (Tasnisim) lizerindeki sicakliklara maruz birakildiginda ise, kalici
sekline geri doniisii gerceklesecektir. Prensip olarak, programlama ve orijinal sekline
geri donme igslem dongiisii birgok kez tekrarlanabilir (Hager ve diger., 2015). Sekil
1.10’ da 1s1yla uyarilmis sekil hafiza etkisinin molekiiler mekanizmasi sematik olarak

verilmistir.

i germe ve
1S°% \ sogutma
N

e

1sitma

Sekil 1.10 Isiyla uyarilmus sekil hafiza etkisinin molekiiler mekanizmasinin sematik gosterimi (a) Multi
blok kopolimer, Tasnisim=Tm; (D) Kovalent olarak ¢apraz baglanmis polimer, Tasnisim=1m; (C) Polimer
ag1, Tasnigim=Tg (Lendlein ve Kelch, 2002)
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Sekil hafizali polimerlerin ag zincirleri kristal veya amorf yapida olabilir. Bu
nedenle sekil hafizas1 davraniginin tetiklenmesi igin gerekli olan gegis sicakligi; erime
noktas1 (Tm) veya camsi gegis sicakligi (Tg) olabilir. Buna uygun olarak, SHP'ler
Tasnisim olarak erime sicakligr (Tm) ve camsi gegis sicakligina (Tg) sahip olarak
smiflandirilabilir. Gegici bir seklin sabitlenmesi i¢in segilen 1s1l gegis, erime noktasi
ise, gecgis segmentinde gerinmeden dolayr kristallesme Tgsnisim degerinin iizerinde
gerilim uygulanmis olan malzemenin sogutulmasi ile baslatilabilir. Bu molekiiler
mekanizmada, sicaklik artis1 gegis segmentlerinin Tasnisim degerinden daha yiiksek ise,
bu kesimler (kirmizi ile gosterilen) esnektir ve polimer elastik olarak deforme olabilir.
Tdasnisim degerinin altinda bir sicakliga sogutma adimi ile gecici sekil (mavi ile
gosterilen) sabitlenir. Polimer tekrar 1sitilir ise, kalici sekil geri kazanilir (Sekil 1.10)

(Lendlein ve Kelch, 2002).

Sekil hafizali polimerler (SHP) ise camsi gegis sicakliklarinda camsi halden
kaugugumsu hale doniisiir, orijinal polimer malzeme yumusak hale gelir (Sekil 1.11).
Termal aktivasyona ek olarak, sekil hafizali polimerlerde sekil hafizasi etkisi, bazi

durumlarda 151k ya da kimyasal tepkime ile de tetiklenebilir.

gy _
}g Camsi durum ~ Camsi geig Kaucufumsu dunum
i 5
i !
Sart ] Yumusgak
A
Sicakhk

Sekil 1.11 Sekil hafizali polimerlerde sekil hafiza etkisi

Termal olarak uyarilan sekil hafizali polimerlerin siniflandirmasi Capraz baglanma
durumlarina gore iki gruba ayrilan termal olarak uyarilan sekil hafizali polimerlere ait

ornekler Sekil 1.12” deki semada verilmistir.
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Termal Olarak Uyanlan Sekil Hafizali Polimerler

Kimyasal Capraz Baglanmig Sekil Hafizali Polimerler Fiziksel Capraz Baglanmiy Sekil Hafizali Polimerler
/' - 4 7 ™

*  (Capraz bagh PE Dallanmis Dogrusal

»  Kismen ¢apraz bagh / termoset SMPUs -PE-Naylon 6 ag1 kopolimeri _A

¢ Capraz bagl poli (e-kaprolakton) K \
Termoset epoksi recineleri Blok Kopolimerler Yiiksek molekiil agirlikli polimerier

o Seldl hafizali st kristalin elastomerler -Segmentli poliiiretanlar -Polnorborne

*  Polimer kompleksi -PEQ/PET kopolimerleri
®  Poli(AA-co-MMA)CISTAB -Polibutadien / PS kopolimerleri
®  PoliMAA-co-MMA)PEG -Polikaprolaiton poliamid kopolimerleri

-Triblok kopolimerleri poli (tetrahidrofuran) ve

poli (2-metil-2-oksazolin)

Sekil 1.12 Sekil hafizali polimerlerin yapisal smiflandirilmasi (Hu, 2007)

1.3 Sekil Hafizalh Malzemelerin Kullanim Alanlar:

Sekil hafizali alasimlarin iiretimi kelepge, yay, tel, film, folyo gibi formlarda
olabilir. Sekil hafizali alasimlar, tekstil yapisina tel veya folyo formunda dahil
edilebilir. Sekil hafizali alasim tellerin ¢6zgiilii 6rme, 6rme ve dokuma teknolojileri
kullanilarak geleneksel tekstil makinelerinde basarili bir sekilde islendigi ornekler
mevcuttur (Chan Vili, 2007). Bunun yan1 sira sekil hafizali malzemeler medikalden
koruyucu giysilere kadar birgcok alanda kullanim yeri bulmustur. Cesitli
uygulamalarda aktiiator veya kas telleri olarak kullanimlar1 mevcuttur. Asil
uygulamalari medikal alan iizerine olan sekil hafizali polimerlerin, diger alanlarda da
uygulamalar1 genislemistir. Sekil hafizali bir {iriin, genel olarak poliliretan veya
poliester termoplastik elastomeri gibi, reaktif olmayan polimer olmalidir. Bu durum,
ekstriizyon ve enjeksiyon kaliplama dahil olmak lizere ozellikle eritme islemleri
araciligr ile malzemenin ¢esitli sekillerde olusturulmasi i¢in uyum saglar. Ayrica
tekstil tirlinii olarak da belirli bir uygulama i¢in sekil hafiza 6zelliklerini etkilemeksizin
malzeme dolgu maddeleri ve pigmentler ile birlestirilerek veya elyaf, kopiik, ¢cozelti
formunda kullanilabilir (Hu, 2007). Sekil 1.13’ te sekil hafizali polimerlerin genel

uygulama alanlar1 goriilmektedir.
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Sekil 1.13 Sekil hafizali polimerlerin genel uygulamalar1 (Hu, 2007)

Sekil hafizali polimerler uygulama alanina gore cesitli formlarda elde edilebilirler.
Film yapisindan toz haline kadar cesitli formlarda kullanilabilecek sekil hafizali

polimer formlart Sekil 1.14’ te goriilmektedir.

N

Sekil

Hafizali Polimer

) Levhalar cips / peletler /
Iplikler mikro boncuklar

Sekil 1.14 Sekil hafizali polimerlerin uygulama formlari (Hu, 2007)
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1.3.1 Sekil Hafizali Malzemelerin Tekstilde Kullanimlar:

Bilim ve miihendislik arastirmalarindaki ilerlemeler ve tasarimlar ile akilli giysiler
lizerine yapilan ¢alismalar artmaktadir. Akilli giysiler, hasta takibi ve/veya askeri
alanda kullanima yonelik akilli izleme sistemleri gibi performansa dayali veya estetik
etkisi yoniinden moda odakli olacak sekilde iki farkli amagla tasarlanabilir. Ancak
giysi endiistrisinde kullanilacak akilli teknolojiler igin ele alinmasi gereken zorluklar
vardir. Kumas veya giysinin tutumu, drtme 6zelligi ve konfor gibi estetik 6zelliklerin
kabul edilebilir 6l¢ctide olmasi gerekir. Agirlik, dayaniklilik ve yikanabilir olmalari her
zaman glindemde oldugu gibi maliyet faktorii de pazar boyutunu sinirlayabilen birincil
zorluktur. Esnek sensor yapilarin, iletken malzemelerin, giines enerjisi ve giyilebilir
elektronik gibi teknolojilerin tekstil yapilarina entegre edilmesinde 6nemli ilerlemeler
kaydedilmistir. Uyarana cevap verebilen akilli malzemelerin tibbi ve klinik giysiler
gibi akill1 tibbi iiriinlerde, giinliik giysiler de dahil olmak tizere akilli tekstil yapilarinda
kullanimi ve uygulamalarinin gelistirilmesinde sekil hafizali malzemeler

kullanilabilir.

1.3.1.1 Sekil Hafizali Alasimlarin Tekstil Uriinlerinde Kullanimi

Tekstilde sekil hafizali alasimlar, tel formunda kullanim alani bulmuslardir.
Alagimlarin bu formda diger tekstil lifleri ile birlikte dokuma veya 6rme yapida
kullanimlar1 tekstil malzemesinin tutumunu sertlestirmektedir. Sekil hafizali alagimlar
ile yapilan ¢aligmalarda ¢ogunlukla Ni-Ti alasimlar ile ¢alisildigi, bu alasimlarin tel
formunda dokuma ve Orme yapilarin i¢inde kullanildigi orneklere c¢okca
rastlanmaktadir (Cabral ve diger., 2015; Chan Vili, 2007; Lam Po Tang ve Stylios,
2006; Liu ve diger., 2007). Ancak farkli element, kombinasyon ve oranlarda elde

edilen alagimlarin tekstildeki etkileri iizerine ¢alisilmadigi goriilmektedir.

Sekil hafizali alasim kullanilarak tasarlanmis bir akilli tekstil yapisi, iki farkl
polmer iplik ve sekil 6gretilmis bir SHA yay igerecek sekilde olusturulmustur. Bu
akilli tekstil yapisinda sekil hafiza etkisi ve siireci Sekil 1.15” te goriilmektedir. Bu

sayede kumasta, As sicakliginin biraz tizerinde olan 50°C sicaklikta zamana bagli
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olarak sekil degisimi sergilemistir. Ayrica, sicaklik 20°C' nin altina distiigiinde, tekstil
yapisinin kivrimli sekilden nispeten diiz yapiya geri dondiigii de gézlemlenmistir. Iki
yonlii doniisiim etkisi i¢in sekil hafizali alasim yaylarin sekil 6gretme islemleri, kumas

yapisina katilmadan 6nce gerceklestirilmistir.

Sekil 1.15. SHA yay igeren tekstil yapisinda sekil hafiza etkisi (Stylios ve Wan, 2007)

Sekil hafizali alasimlarin potansiyel uygulamalarina baska bir 6rnek de oda
sicakligma gore sekil degistirebilen performansa sahip akilli perdelerin
tasarlanmasidir. Farkli doku, renk ve desen tasarimu ile birlestirilen sekil hafiza etkisi
ile modern perde uygulamalar1 yapilabilir. Sekil 1.16° da perdelerde sekil hafizali

alasimlarin kullanilmasina yonelik 6rnekler goriilmektedir.

Sekil 1.16. Sekil hafizali alagimlarin perde tasarimlarinda kullanimina 6rnek (Stylios ve Wan, 2007)

21



Bir diger uygulama da sekil hafizali alasimlarin iplik yapilariyla birlestirilmesi
tizerinedir. 0.20 mm ve 0.30 mm kalinliginda, %50- 50 NiTi sekil hafizali alasimlar,
farkli iplik formlarinin tasarlanmasinda kullanilmis ve ayrica sekil hafizali alasimlarin
dokuma kumas yapisina dahil edilmesi ile tekstil malzemesinin modifiyesi
amaglanmistir (Chan Vili, 2007). Sekil 1.17° de ¢alismada kullanilan NiTi alagim teller

ile elde edilmis farkli iplik kombinasyonlar1 ve dokuma kumas 6rnegi goriilmektedir.
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Sekil 1.17 (a) Sekil hafizali alagim tel kombinasyonlarindan olusturulan iplik formlari; (b) Sekil hafizali
alagim ilave edilmis dokuma kumas 6rnegi (Chan Vili, 2007)

Dokuma kumas dizayni ve eldesinde sekil hafizali alasimlarin kullanilmasi ile
tiretilen kumas yapisi Sekil 1.17b” de gosterilmistir. Sekil hafizali alasimlara sekil
Ogretme c¢aligmalart tekstil yapisina ilavesinden Once yapilmalidir. Alagimin ilave
edildigi tekstil yapisina uygun sicakliklarda sekil hafiza etkisi (~40-100° C geri doniis
sicaklig1 gibi) gostermesi dikkat edilmesi gereken bir unsurdur (Chan Vili, 2007).

1.3.1.2 Sekil Hafizal: Polimerlerin Tekstil Uriinlerinde Kullanimi

Dokuma, 6rme kumaslar veya tasarimlarda sekil hafizali polimerlerden iiretilmis
lifler kullanilarak iplik, kumas ve iriin formunda sekil hafizali tekstil yapilar1 elde
edilebilir. Sekil hafizali polimer ¢ozeltileri tekstilde bitim islemlerinde kullanilabilir.
Boylelikle polimerin sekil hafiza 6zellikleri kumasa aktarilarak sekil hafizali kumaglar
elde edilebilir. Sekil hafizali lifler ile elde edilmis dokuma veya 6rme kumaslarla
kiyaslandiginda kumasa sekil hafiza etkisinin kazandirilmasinda uygulanan bitim
islemleri, sekil hafizali polimerin az miktarda kullanilmasinin yeterli oldugu etkili bir

yontem olacaktir. Ayrica sekil hafizali polimerler tekstil iriinlerinde film, kopiik veya
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laminasyon malzemesi olarak da kullanilabilir. Sekil 1.18” de sekil hafizali polimerler
kullanilarak bitim islemi yapilmis bir kumasta olusan kirigiklik ve kat izlerinin
giderilmesinde polimerin sagladigi sekil hafiza etkisi goriilmektedir (Hu, Zhu, Huang
ve Lu, 2012).

Sekil 1.18 Sekil hafizali bitim islemi gérmiis kumasta sekil geri kazanimi (Hu ve diger., 2012)

Pamuklu dokuma kumas tizerine sekil hafizali poliliretan kullanilarak hazirlanan
recine ile kaplama yapilmis ve bu sayede sekil hafiza etkisi kazandirilmistir. Bu
caligmada pelet formdaki sekil hafizali poliliretan polimeri dimetilasetamit igerisinde
25:100 (hacim) oraninda bir ¢oziilerek yiiksek yapistiric1 regine kaplama ¢ozeltisi
hazirlanmis ve pamuklu dokuma kumas iizerine kaplanmistir. Kaplama sonrasi
¢oziicliniin uzaklastirilmasi i¢in yaklasik 6 saat 50°C” de vakum odasinda bekletilen
ornek, sirast ile 4 saat 80°C” de ve 8 saat 120°C’ de kiirleme islemine tabi tutulmustur.
Sekil 1.19” da sekil hafizali polimer ile kaplama yapilmig olan pamuklu kumasta elde
edilen etki gosterilmektedir (Lam Po Tang ve Stylios, 2006).
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Sekil 1.19 Sekil hafizali polimer ile kaplanmis pamuklu kumagta 50°C” de sekil geri kazanimi (a) O sn.;
(b) 15 sn.; (c) 30 sn.; (d) 45 sn. (Lam Po Tang ve Stylios, 2006)

Kumas yapisinda sekil hafizali polimer ipliklerin kullanimina yonelik yapilan
calismada, 0,4 mm ¢apinda SHP iplik ile diizgiin ve yogun yapida dokuma kumaslar
tiretilmis ve orneklerin sekil hafiza etkilerine bakilmistir. Dokuma kumaslarda sekil
hafiza etkisini gozlemlemek i¢in, SHP kompozit yap1 aliminyum folyo ile kaplanarak
ve Tg' nin iizerinde bir sicaklik altinda Sekil 1.20a" da gosterilen sekilde deforme
edildikten sonra mekanik etki altinda buzdolabina yerlestirilmistir. Tekstil yapisinin
dokumasinda kullanilan sekil hafizali polimer iplikler, kumasin seklinin g¢evre
sicakligina gore degismesine izin vererek T> Tg' ye kadar yiiksek bir sicakliga

geldiginde diizleserek seklin geri kazanimina olanak saglamaktadir (Stylios ve Wan,

2007).

§ 3

Sekil 1.20 Homojen ve yogun SHP ipliginden dokunmus SHP kompozitin 50°C' de sekli geri kazanim
siiresi (a) 0 sn., (b) 15 sn. ve (c) 30 sn. (Stylios ve Wan, 2007)
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Sekil hafizali polimerlerin elektrospinning yonteminde kullanilmasi ile sekil
hafizali poliiiretan ile dokusuz yiizey eldesi yapilmistir. Calisma kapsaminda PU blok
kopolimeri, tetrahidrofuran (THF) ve N,N- dimetilformamid (DMF) (60:40 hacim
orani) karisimi igerisinde oda sicakliginda ¢oziilmiis ve bu polimer ¢ozeltisi ile sekil
hafiza etkisine sahip dokusuz ylizeyler elde edilmistir. Elektrospinning yontemiyle
elde ettikleri sekil hafiza etkisine sahip dokusuz yiizeyler 1 hafta 25°C” de vakumlu
etiivde bekletilerek ¢oziicii uzaklastirilmistir. Elde edilen sekil hafizali yiizeylerde
%80 sekil geri kazanim gozlenmistir ve bu dokusuz ylizeylerin SEM goriintiileri Sekil

1.21° de verilmistir (Cha ve diger., 2005).

Sekil 1.21 Sekil hafizali poliiiretan ile elde edilmis dokusuz yiizeylerin SEM goriintiileri (Cha ve diger.,
2005)

Sekil hafizali poliiiretan ile tiretilen liflerin termal uyarana kars: sergiledigi sekil
hafiza etkisine yonelik SHPU lif hazirlanmasi ve kumas eldesi yapilmistir. Calismada
viicut sicakligina yakin camsi gegis sicakligina sahip SHPU sentezi yapilmistir (Saenz-
Perez ve diger, 2019). Elde edilen lif ve kumaslardan (Sekil 1.22) alinan sonuglara
gore, bu liflerin, nefes alabilen kumaslar, tekstillerde nem kontrolii ve giyilebilir

biyomedikal cihazlar gibi uygulamalar igin potansiyel adaylar olabilecegi sdylenebilir.
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Sekil 1.22 Uretilen sekil hafizali poliiiretan iplik ve kumas (Saenz-Perez ve diger., 2019)

1.3.2 Sekil Hafizali Malzemelerin Medikal Uriinlerde Kullanimlart

Tekstil endiistrisi medikal alanda, saglik hizmeti alaninda ve hijyen sektoriinde
onemli ve biiyliyen bir konumdadir. Hem tekstil teknolojisi hem de medikal
yontemlerdeki artan gelismeler ve yenilikler nedeniyle bu alanlarda fark edilebilir bir

oranda bitylime goriilmektedir.

Dayanim, esneklik ve bazi durumlarda da nem ve hava gegirgenliginin birlikte
gerektigi tekstil malzemeleri ve 6zel ihtiyaglar1 karsilamak amaciyla tasarlanmis olan
tirinlere tibbi ve cerrahi uygulama alanlarinda ihtiya¢ duyulabilir. Monofilament ve
multifilament iplikler, dokuma, 6rme ve dokusuz yiizey kumaslar ve kompozit yapilar
bu alanlarda kullanilan malzemeler arasinda yer alir. Ameliyat dikis ipliginden
kompozit kemik yapilarina ve basit temizlik mendilinden ameliyathanelerde kullanilan
gelismis koruyucu kumas yapilarina kadar ¢ok ¢esitli ve sayisiz uygulama mevcuttur.

Uygulama alanlarina gére bu malzemeleri dort kategoriye ayirabiliriz.

1. Implante edilmeyen malzemeler; yara 6rtii malzemeleri, bandajlar, plasterler,
vb.

2. Ekstrakorporal cihazlar; yapay bobrek, karaciger ve akciger vb.

3. Implant malzemeleri; ameliyat iplikleri, vaskiiler graftlar, yapay ligamentler,
yapay eklemler, vb.

4. Saglik/hijyen iriinleri; yatak, giysi, cerrahi onliik, bezler, temizlik mendili, vb.
(Horrocks ve Anand, 2000).
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1.3.2.1 Sekil Hafizali Alasimlarin Medikal Uriinlerde Kullanimi

Nitinol gibi sekil hafizali alagimlar kardiyovaskiiler stent, kilavuz tel ve ortodontik
tel vb. olarak biyomedikal malzemelerde kullanilmaktadir. Fakat sekil hafizali
alasimlar biyo-inert 6zelliklerinden dolay1 viicuttan reddedilebilecekken biyo-bozunur
yapiya sahip olmamalar1 nedeniyle de viicut icerisinde kalicilik gosterecektir. Bu
duruma ek olarak da viicutlarmma sekil hafizali asalim malzemeden yapilmis bir
medikal cihaz implante edilmis olan hasta, rontgen, niikleer manyetik resonans (NMR)
ve bilgisayarli tomografi muayenelerinden daimi olarak kisitlanacaktir. Sekil hafizali
alagimlarin bu gibi dezavantajlar1 metalik olmayan ve biyo-bozunur 6zellikteki sekil
hafizali malzemeleri, yiiksek modiil gerektirmeyen ve hasta iyilestiginde viicuttan

cikarilabilecek bazi cihazlar olarak kullanilabilir ideal yapilar haline getirmektedir.

Sekil hafizali alasimlar (NiTi) ortodonti alaninda kullanilmaktadir ve bu alasimdan
elde edilmis triinler Sekil 1.23’ te goriilmektedir (Petrini ve Migliavacca, 2011).

Sekil 1.23 Sekil hafizali alasimlarin ortodontik uygulamalarina drnekler; (a) ortodontik tel, (b) damak
arki, (c) endodontik cihaz (Petrini ve Migliavacca, 2011)

1.3.2.2 Sekil Hafizal: Polimerlerin Medikal Uriinlerde Kullanimi

Bazi sekil hafizali polimerler sahip olduklar1 biyo-uyumlu ve biyo-bozunur

ozellikleri sayesinde sekil hafizali alagimlara alternatif malzemelerdir. Bu yapilar
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yalnizca viicutta bozulabilir olduklari i¢in degil ayn1 zamanda alagimlara gore kolay
sekil almalari, uygun bozulma hizlar1 ve sekil alma sicakliklari gibi sahip olduklar
ozellikler sayesinde medikal alanda daha fazla tercih edilirler. Bu nedenle biyotip
uygulamalar i¢in sekil hafiza etkisi olan bozulabilir polimer implant malzemeler
gelistirilmistir. Bu malzemeler, tibbi ve biyolojik uygulamalarda &zellikle yararl
olmaktadir. Ornegin, cesitli tedavi edici ilag, koruyucu ilag ve/veya tanilayici ajan
olarak herhangi bir polimer bilesimine dahil edilebilmesiyle lokal veya sistemik olarak
hastaya uygulanmasi saglanabilir. Sentetik organik ve inorganik bilesikler veya
molekiiller, proteinler ve peptidler, polisakkaritler ve diger sekerler, lipidler ve niikleik
asitler bu durumu temsil edici Ornekler olarak verilebilir. SHP, ayni zamanda,
biyomedikal uygulamalarda kullanilmak {izere malzemelerin hazirlanmasinda da
kullanilabilir. Bu malzemelere 6rnek olarak, ameliyat iplikleri, ortodonti malzemeleri,
kemik vidalari, tirnaklar, levhalar, kafesler, protezler, pompalar, kateterler, tiipler,
filmler, stentler, ortopedik bilezikler, ateller, doku iskelesi, alg1 hazirlama bantlari,

kontak lensler, ilag salim sistemi, implantlar ve 1s1l gostergeler verilebilir (Hu, 2007).

Sekil 1.24’ te viicut sicakligi ile uyarilan ve biyo-bozunur sekil hafizali polimerden
elde edilmis ameliyat ipliginin sicaklik artis1 ile gecici sekilden kalici sekle geri doniis

yaparken yaranin kapanmasinda sagladig etkisi goriilmektedir (Xie, 2011).

Sekil 1.24 Biyo-bozunur sekil hafizali polimer ile elde edilmis ameliyat dikis ipligi in vivo uygulamasi
(37°C) (Xie, 2011)

Sekil hafizali polimerlerin termoset (met)akrilatlar ile stentlerde kullanimina
yonelik yapilan ¢alismada sekil hafiza etkisini incelemislerdir. Bu ¢alismada elde
edilmis olan sekil hafizali polimer stentlerin in vitro uygulamalarda sergiledikleri sekil
degisimleri gozlenmistir ve Sekil 1.25° te sekil hafizali polimer stentlerde zamana

bagl gbzlenen degisimleri gosterilmistir (Yakacki ve diger., 2007).
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Sekil 1.25 Sekil hafizali polimer ile elde edilmis stent (37°C) (Yakacki ve diger., 2007)

llag salimi yapabilen sekil hafizali polimerlerin kullamm potansiyelleri
incelendiginde, antibakteriyel aktiviteye sahip {reter stentler veya doku
mihendisliginde kullanilan iskelelerinin tiretimi i¢in kullanilabildigi goriilmiistiir.
Sekil 1.26° da poli [(e-kaprolakton) -coglikolit] dimetakrilat bazli polimer agi ile elde
edilmis olan sekil hafizali bir iireter stent ve ilag salim sisteminin semasi goriilmektedir

(Nagahama, Ueda, Ouchi ve Ohya, 2009; Wischke ve Lendlein, 2010).

Tlac katkah implant
formu
Kaha Sekil sz A Kalia Sekil
(Crstim 32k1i) Crogumand il (Uyaran etkisi sonrazt)
(Ur=tim g2kli) sonrast) (Uyaran atkisi sonsas:
Programlama St Sekil geri kazanim P [ e — s
— T e e
. . L ‘- -

Sekil 1.26 Pargalanabilir poliester iiretan aglardan implante edilebilir ilag salim sisteminin gemasi

(Wischke ve Lendlein, 2009)
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1.3.3 Sekil Hafizali Malzemelerin Koruyucu Giysilerde Kullanimi

Bilim ve teknolojideki gelismelerle birlikte akilli giysilerin tiretiminde gesitlilik de
artmistir. Spor amagh ve ozel etkilerden koruyucu kiyafetler gibi fonksiyonel
kiyafetler piyasasi genisledikce akilli malzemelerin tekstil ve hazir giyim sektoriinde
gordigi ilgi de artmistir. Giysiden beklenen temel gereksinim viicut sicakligini sabit
tutmak oldugundan farkli akilli malzeme tiirleri arasinda, 1stya duyarl kumaslar veya
giysiler en ¢ok tercih edilen olmustur. Kiiresel 1sinma ve anormal hava kosullar1 (asir1
sicak ve soguk), viicut sicakligini kontrol etmek icin akilli kiyafetlere olan ilgiyi ve
ihtiyact artirmaktadir. Akilli giysi uygulamasinda istenen diger bir ozellik,
termofizyolojik olarak giivenli ve konforlu koruyucu giysilerin tasarimidir.
Itfaiyecilerin, kaynakcilarin veya asir1 sicak ortama maruz kalan herhangi bir iscinin
termal stresini en aza indirmek i¢in koruyucu 6zellikler sergileyen ayni zamanda ince,
hafif ve nefes alabilen 6zellikleri de tasimasi beklenmektedir. Benzer sekilde, asiri
soguktan korunmanin gerekli oldugu askeri hizmet ve soguk hava depolarinda, nefes
alabilen, ancak serbest viicut hareketleri i¢in ¢ok agir veya hantal olmayan sicak tutan
giysiler gereklidir. Viicut sicakligini kontrol etmek i¢in akilli giysilerde sekil hafizali
malzemelerin (SHM) uygulamasi mevcuttur. Cesitli sekil hafizali polimerler (SHP),
alasimlar (SHA), seramikler ve jeller tanitilmakta ve bunlarin bazilari ticari olarak
tiretilmektedir. Sekil hafizali alagimlar, kisisel 1sinma ve alev ve 1stya karst koruma

ozellikleri kazandirmak tizere kisisel koruyucu giysilerde kullanim yeri bulmustur.

1.3.3.1 Sekil Hafizali Alasimlarin Koruyucu Giysilerde Kullanimi

Istya maruz kaldiginda 6zellikleri degisebilen malzemeler giyen kiside olusacak 1s1l
stresin azalmasina yardimei olmaktadir. Bu malzemeler normal ¢alisma kosullarinda
1s1 yalitimini kontrol ederken ytiiksek sicakliklarla olugan acil durumlarda 1s1 yalittmim
arttirmaktadir. Sekil hafizali alagimlar ve lifler 1s1 ile sekil degistirebilen yapilardir. Bu
malzemeler, giysilere entegre edildiklerinde, kritik sicakliga ulasildigi anda ¢ok

katmanli yapinin kalinligini arttirarak koruma saglanmasina yardimci olabilir.
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Agir kiyafetler itfaiyecilerde sadece sicakta degil ayn1 zamanda normal kosullar
altinda da 1s1 stresine neden olur. Meydana gelebilecek rahatsizliklarin etkisi
performans diisiisiinden 1s1 kaynakli hastaliklara kadar degisebilen sorunlar yaratabilir.
Bu nedenle, itfaiyeciler i¢in koruyucu giysilerin tasarimi, kullanicinin korunma ve
rahatlig1 arasinda bir uyum sergilemelidir. Asir1 1sinma durumunda olusan 1s1l stresleri
en aza indirgemek i¢cin SHA yaylan ile birlestirilen iki kumas tabakasi arasinda
dinamik olarak bir hava boslugu yaratilmasi ile termal tehlikelerden maksimum
koruma saglanabilir. Sekil 1.27° de goriilmekte olan NiTi yaymn diisiik sicaklikta
sikigan ve yiiksek sicakliklarda ve/veya ¢ok diisiik sicakliklarda genisleyen bir yap1
sergiledigi ve yayda meydana gelen genislemenin ¢ok hizli oldugu gézlenmistir. Sekil
1.28” de NiTi yaylarin giysi katmanlarindaki yerlesimi ve yiiksek sicakliklara maruz

kalindiginda olusan yap1 goriilmektedir (Kim, 2014).

) )

(a) (b)

Sekil 1.27 NiTi yaym sicaklik ile sekil degisimi (a) viicut sicakliginda (34 °C) siki hali; (b) yiiksek
sicaklikta (T>50 °C) veya diisiik sicaklikta (T<10 °C) genislemis hali (Kim, 2014)
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Sekil 1.28 SMA yaylarin kumaslar arasindaki yerlesimi (a) viicut sicakliginda; (b) yiiksek sicakliklarda
meydana gelen etki (Kim, 2014)

SHA' in soguk havada algilayacagi ve harekete gecirecegi en uygun sicakligi

belirlemek i¢in, ceket ve yelek arasindaki en dis tabakanin mikro iklimi gesitli ¢evre
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sicakliklarinda Olglilmiistiir. Test giysilerini giyen denek 17, 14, 11, 8 ve 5 °C
sicakliklara maruz kaldiginda, 17 ve 14 °C'de soguk hissi yasamamis, ancak 11 °C'de
biraz soguk ve 8 ve 5 °C'de ise soguk hissini yasamistir. En dis tabakanin 8 °C'deki
mikro iklim sicakligi 24,5 °C oldugu i¢in SHA yaylarimin tepki sicakligi 24,5 °C'ye
ayarlanarak dis mekan sporlarinin 1s1 yalitimi {izerindeki etkisini test etmek i¢in, bu
yaylarin gomiilmiis oldugu yelekler hazirlanmis ve insan denekleri iizerinde test
edilmistir. SHA yay gomiilii yelek, daha sicak, daha kuru ve daha rahat bir his
vermistir. Ayn1 agirlikta kaz tliyli dolu olan bir yelek ile karsilastirildiginda, kaz
tilyiliniin biraz hantal, ama 1s1 yalitiminin SHA gomiilii olandan daha iyi oldugu ve
SHA' nin nem algisinin kaz tiiyiinden daha iyi ve toplam konfor hissinin kaz tiiytinden
daha iyi oldugu caligmalarla bulunmustur. Bunun nedeni, SHA gémiilii yelegin bir
hava bosluguna sahip olmasidir, bu sayede nem nispeten kolay bir sekilde yayilarak,

terin uygun sekilde ¢ikarilmasiyla 1s1 yalitimi saglanmaktadir (Kim, 2014).

Benzer bir ¢alisma NiTi teller kullanilarak iki yonli etkiye sahip tersine iglem
yapabilen bir tekstil malzemesinin gelistirilmesine yonelik olarak yapilmigtir. Ornek
sitildiginda kalinligi azalirken sogutuldugunda kalinliginin artmasi prensibine dayanir
(Sekil 1.29). Bu tiir malzemeden yapilmis giysi ile, 1s1 iletkenligini gevresine uyarlayan

akilli bir giysi olusturmas1 amaglanmigtir (Michalak ve Krucinska, 2018).

(b)

Sekil 1. 29 (a) 25 °C'de aktif numune; (b) 40 °C' de aktif numune (Michalak ve Krucinska, 2018)
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1.3.3.2 Sekil Hafizali Polimerlerin Koruyucu Giysilerde Kullanimi

Sekil hafizali polimerlerin ¢evreye duyarliligi ve esnek yapilari, bu malzemeleri
akilli tekstil triinlerinde sicakliga duyarli, kendini ortama adapte edebilen
malzemelerin tiretimi igin ilging adaylar haline getirir. Sekil hafizali polimer, sicakliga
bagli nem gecirgenligine sahip, riizgar ve su gecirmeyen, nefes alabilen ¢ok
fonksiyonlu bir giysi olusturmak icin iki kumas katmani arasina yerlestirilebilir. Sekil
1.30° da nem gegirgenligi i¢in kullanilabilecek bir sekil hafizali polimerde sicakliga

bagli olarak meydana gelen etki goriilmektedir.

Sekil 1.30 Nem gegirgenligine sahip malzemelerde kullanilmak iizere tasarlanmus sekil hafizali polimer

yapilarin etkisi (Lendlein ve Gould, 2019)

Sekil hafizali polimerlerin ticari kumas yapilariyla birlestirilmesi sayesinde nem
gecirgenligine sahip tekstil malzemeleri imal edilebilir. Boylece polimer aginin
gozenek boyutunda degisikliklere olanak saglamasiyla sekil hafiza etkisi ile
malzemenin sicakta daha fazla nefes almasi ve sogukta daha az nem gecirmesi

saglanabilir.

1.4 Dolgu maddeleri (Fillers)

Dolgu maddeleri, polimerin molekiiler yapisini dnemli dl¢iide etkilemeden polimer
matris icerisinde fiziksel olarak dagilmis inert (etkisiz), maddelerdir. Kati dolgu
maddeleri, polimer matris igerisinde seklinde veya ii¢ boyutlu yapisinda degisiklik
olmayan dolgu maddeleridir. Cam lifi bu tip dolgu maddelerine ornek olarak

verilebilir. Esnek dolgu maddeleri ise ii¢ boyutlu yapis1 polimer matris igerisinde kati
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olarak tanimlanmayan dolgu maddeleridir. Asbest lifi, naylon lifi, poliester lifi gibi

ornekler katli, sarmal, kivrimli sekilde polimer matrisi igerisinde bulunabilirler.

Dolgu maddeleri fiziksel formlaria veya sekillerine gore kiiresel, eliptik, tabakali
veya lifli dolgu maddeleri olarak siniflandirilabilir. Sekil 1.31” de dolgu maddelerine

ait bu siniflandirma ve 6rnekleri goriilmektedir (Shenoy, 1999).

Dolgu maddesi formu
1 — I I
3 Bovutlu 2-Boyuthu 1-Bovuthu

| | |

‘| [ | | ]

Kiiresel Elips Pulcuk Levhacik Lifler Telimsiler
| F | | | |
Cam boneuk  Odun talas: Mika Eil Camifi  Kalsiyum silikat

Sekil 1.31 Dolgu maddelerinin fiziksel formlarina gore siniflandirilmasi (Shenoy, 1999)

Tek boyutlu formda, dolgu maddesinin kalin cinsi lif olarak, ince cinsi (ignemsi-
igne goriintimlii, whisker) ise telimsi olarak mevcuttur. Lif olarak kullanilabilir dolgu
maddelerine cam, naylon, poliester, karbon, vb. lifleri, ignemsi dolgu maddesine ise
dogal kalsiyum silikat (wollastonite) 6rnek verilebilir. Telimsiler, sahip olduklar1 iyi
sertlik ve dayanim ozelliklerinden dolayr genellikle kompozitler igin kullanilan
kuvvetlendirici malzemelerdir. Kiiciik c¢aplar1 sayesinde telimsiler, igyap1
kusurlarindan neredeyse yoksundur ve boylece elastikiyet teorisi tarafindan 6ngoriilen
maksimum teorik degere yakin bir akma mukavemet degeri gosterir. Bu telimsilerin
giiclendirme dereceleri, matrisin dogasi, fizikokimyasal baglanma yoluyla giiglii bir
fiber-matris arayiiziiniin olusumu, en-boy orani ve telimsilerin matristeki dagilimi gibi
faktorlere baglidir. Maliyet ve kullanilabilirlik, polimer ile uyumluluk, polimerin akis
ozelliklerine olan etki, fiziksel 6zellikler, 1s1l kararlilik, kimyasal direng, asinma ve
yipranma, toksisite, geri kazanilabilirlik gibi bir¢ok faktdr de dolgu maddesi se¢iminde
etkilidir (Chazeau, Paillet ve Cavaill, 1999; Tjong ve Meng, 1999; Lu, Weng ve Zhang,
2004).
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Sekil hafizali alasimlar sahip olduklar1 sekil hafiza etkisi, yiiksek sonlimleme
kapasitesi, algilama ve harekete gegirme fonksiyonlarinin iyi olmasi nedeniyle diger
malzemeler ile birlestirilmesi ve bu benzersiz 6zellikler sayesinde akilli kompozitlerin

iiretimine yonelik ¢alismalara rastlanmustir.

NiTi alasimlardan hazirlanan kisa lifler ve pargaciklar epoksi regineye katkilanarak
kompozit yapilar iretilmis ve {iiretilen bu kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin
arastirildigi  bir calisgma yapilmistir.  SHA dolgu maddelerinin  SHA/epoksi
kompozitlerde egilme rijitligini arttirdigini ve dolgu maddesi oranindaki artisin yiiksek
sicaklik  bolgesinde depolama modiiliinii arttirdigni  gézlenmistir. Depolama
modiiliiniin, yaklagik 120 °C' lik SHA faz doniisiim sicakliginda maksimuma ulagtigi

belirlenmistir. Caligmada iiretilen kompozit yapilar Sekil 1.32” de goriilmektedir.

"‘o".Y"t 178,
dparcacik
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Sekil 1.32 SHA pargaciklar ve SHA kisa liflerin kompozit yapida goriiniimleri soldan saga %5,1 ve
%27,4 katkilama (Zhang ve diger., 2007)

Oncelikle tekstil alaninda yapilan caligmalara bakildiginda cogunlukla etkisi
bilinen Ni-Ti alasimlarinin kullanildigi goriilmektedir. Ancak Ni-Mn-X (X=Sn, Sbh,
Co, Ga) gibi farkli bilesenlerden olusan sekil hafizali alasimlarin tekstil tizerinde
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kullanilmadig1 gortilmiistiir. Bu tez c¢alismasinda farkli bilesenlerle hazirlanan
alagimlarin {retilmesi ve bu sekil hafizali alasimlarin hedef malzeme olarak
kullanilmasiyla miknatissal sac¢tirma yontemi ile ince film elde edilmesi
amaglanmistir. Asil amag ise tretilen ince filmlerden elde edilen tabaka yapilarin
(telimsi) polimer malzemeye katkilanmasi ile sekil hafiza ozelligine sahip tekstil
yapilarinin iretilebilmesidir. Sekil hafizali alagimlarin sahip olduklar: 6zelliklerden
faydalanilarak polimerlere (kaplama ve/veya lif ¢ekim) katkilanmasi ile sekil hafiza
Ozelligi tasiyan ve tekstil malzemelerine uygun dokuda {iriin tasarlanmasi
distiniilmistiir. Ayrica ticari ve hazir iiriinlerden farkli olarak alasim elementlerinin
secimi, birlesim oranlarinin belirlenmesi, farkli 1s1l islem sicakliklart ve 1s1l iglem
stireleri ile istenilen sicaklik araliginda doniisiim sergileyebilen alagimlarin {iretimi
mimkiin olmustur. Bu sayede tekstillerin kullanim alanina uygun sicakliklarda faz
doniistim sicakligina sahip alagimlarin tiretimi ve polimere katkilanmasi {izerine

calismalar yapilmistir.
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BOLUM iKi
MATERYAL VE METOT

2.1 Malzemeler

Nikel, mangan, kalay, antimon, bor ve titanyum metal tozlar1 kullanilarak farkli
oranlarda ii¢ farkli alasim malzemenin tiretimi yapilmistir. Bu ti¢ farkli alasimin
bilesenleri ve oranlari; NisoMnao-xSn10Bx ve NisoMn3zgxSb11Bx (% atomik) (x=3) olacak
sekilde NiMn-esasli alagimlar (Aydogdu ve diger., 2016) ve es atomlu NiTi
seklindedir. Caligmada kullanilan metal tozlarina ait 6zellikler Tablo 2.1° de

verilmistir.

Tablo 2.1 Calismada kullanilan metal tozlar1 ve 6zellikleri

Element Ozellikler

Nikel (Ni) -150+200mesh, %99,8 Alfa Aesar
Mangan (Mn) APS<10micron, %99,6 Alfa Aesar
Titanyum (Ti) -325 mesh, %99 Alfa Aesar
Antimon (Sh) -325 mesh, %99,5 Alfa Aesar
Kalay (Sn) -200 mesh, %99,8 Alfa Aesar
Bor (B) -325 mesh, %99 Alfa Aesar

Metal tozlarin ergitme sistemindeki vakum ortaminda sagilmasini engellemek ve
dogrudan ergitme islemi amaciyla toz numuneler pelet formuna getirilmistir. Bu
dogrultuda hazirlanmig olan metal toz karigimlar: Sekil 2.1b” de goriilmekte olan 15
mm ¢apinda pelet basma kalib1 kullanilarak Sekil 2.1¢” de goriilen peletler haline

getirilmistir.

(a) ® ©

Sekil 2.1 Alagim tiretiminde kullanilan materyaller (a) metal tozlarin karigimi; (b) pelet basma kalib;

(c) peletler (Kisisel arsiv, 2018-2019)
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Alasimlarin tiretim yontemlerinden biri olan indiiksiyon ergitme sisteminde pota
seciminden dolay1 ortaya ¢ikan problemleri gidermek ve 5 cm ¢apinda hedef malzeme
iretimine uygun boyutta olmasi1 amaciyla Sekil 2.2” de goriilmekte olan iletken (grafit)

pota tasarlanmis ve 6zel olarak yaptirilmistir.

Sekil 2.2 indiiksiyon ergitme sisteminde alasim iiretimi i¢in kullanilan grafit pota (Kisisel arsiv, 2019)

Uretilen sekil hafizali alasimlarin katkilanmasi icin farkli polimer malzemeler
kullanilmistir. Matris yap1 olarak kullanilan polimerler Tablo 2.2° de verilmistir. Bu
polimer malzemelerin kullanimu ile film, kaplama ve lif formlarinda olacak sekilde
farklt kompozit yapilarin tiretimi ve bu yapilarda sekil hafiza 6zelliklerinin tespiti

tizerine ¢aligmalarin yapilmas1 amag¢lanmistir.

Tablo 2.2 Calismada kullanilan polimer malzemeler

Polimer Ozellik

Polivinil kloriir (PVC) Kaplama polimeri (emiilsiyon tipi PVC) (Megadyne Group)
Poliiiretan (PU) Kaplama polimeri (Oztek Tekstil Terbiye A.S.)

Sekil hafizali politiretan (SHPU)  Sekil hafizali ticari polimer Tg=35 °C (SMP Techologies Inc.)
PU7001 PU cips (Kastas Kauguk)

Sekil hafizali alasimlarin katkilandigi ve sekil hafiza davraniglarinin incelenmesi
tizerine kompozit yapilar; polimer film yapilar, kumas kaplamalar ve lif formu olmak
tizere ii¢ farkli sekilde {tiretilmistir. Bu kompozit yapilarin eldesinde kullanilan
polimerlerin kullanimlari; PVC polimeri ile kompozit film yapilar, PVC ve PU
polimerleri ile kumas kaplamalar, PU7001 ve SHPU polimerleri ile lif tiretimi

yapilmistir.
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2.2 Metot

Sekil hafizali alasimlarin {iretimi ve iretilen bu alasimlardan tabaka yapilarin
(whiskers- telimsi-nano ¢ubuk) elde edilmesi bu ¢alismanin temel yoOntemlerini
olusturmaktadir. Uretilen bu alasim malzemeler katki maddesi olarak kullanilarak
kompozitlerin hazirlanmasi ve alasimlarin kompozitlerde sekil hafiza davranisina
etkileri incelenmistir. Kompozit yapilarda gozlenen etkiler irdelenerek lif veya yiizey

olarak tekstil yapilarinda kullanim olanaklari tizerine ¢aligilmustir.

Tez calismasinda sekil hafizali tekstil yapilarinin {iretimi kapsaminda kullanilmis

olan alasim katki maddelerinin {iretim agamalar1 agsagidaki gibidir:

1. Alasim malzeme iiretimi: Yiiksek saflikta metal tozlarinin farkli karigim
oranlarinda hazirlanmasi ile NiMn esasli (Ni-Mn-Sn-B ve Ni-Mn-Sb-B) ve NiTi
sekil hafizali alagimlarin dokiim isleminin gercgeklestirilmesi calismanin ilk
asamasidir. Karisim oranlarn ve {retim kosullar1 gibi faktorler iiretilen
malzemenin sekil hafiza 6zellikleri tizerine etkilidir.

2. Ince filmlerin {iretimi: Uretilen alasim malzemelerin miknatissal sagtirma
sisteminde hedef (target) olarak kullanilmas ile ince filmlerin eldesi ¢alismanin
ikinci agsamasini olusturmaktadir. Bu iki agama, iiretilmis olan telimsilerde sekil
hafiza etkisinin gdzlenmesi igin bilyiik onem tasimaktadir. Ince filmlerin
biriktirilmesinde uygulanan giig, gaz basinci, sagtirma siiresi, altlik sicakligi gibi
calisma kosullarinin ince filmlerde sekil hafiza etkisi tizerinde etkili oldugu
bilinmektedir. Bu nedenle hem hedef malzemelerin hem de ince filmlerin
tiretiminde optimum kosullarin belirlenmesi tizerine ¢alismalar yapilmistir.

3. Tabaka yapilarin iretimi ve katki malzemesi olarak kullanimi: Sagtirma
sisteminde biriktirilen ince film alagimlar, altlik tizerinden uzaklastirilarak tabaka
yapilar (telimsi) haline getirilmistir. Sekil hafiza 6zelliklerinin tetiklenmesi i¢in
uygun sicakliklarda 1s1l islemden gecirilmesi gereken alasimlarin faz
diyagramlarina bakilarak islem sicakliklar1 belirlenmistir. Isil islemin
uygulandig siire ve sicaklik degerinin alasimlarin yapisinda olusturdugu etkiyi

tespit etmek amaciyla 1s1l islem Oncesi ve sonrasi karakterizasyonlar1 yapilmstir.
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Bu tabaka yapilarin, polimer matrise katkilanmasi ile polimerde sergilenen sekil
hafiza etkisinin tespiti amag¢lanmistir

4. Katki malzemesi olarak parcacik kullanimi: Telimsilere alternatif olarak kati
formda iretilmis olan nispeten diisiik donlisiim sicakliklarina sahip oldugu
bilinen NiMnSbB (B1) hedef malzemeden kesilen pargalardan; bilyali 6giitiictide
toz (B1-T) ve agat havanda doviilerek pargacik (B1-P) halinde alagim formlari
yapilmistir. Bu alagimlar, polimer matrise katkilanarak polimerde sekil hafiza

davranisi tizerine etkisinin gézlenmesi amaglanmustir.

2.2.1 Alasimlarin Uretimi ve Ozelliklerinin Belirlenmesi

Alasimlarin tiretimi i¢in metal tozlar, belirlenen oranlarda toplam agirligi 100 gram
olacak sekilde tartilip homojen olana kadar bilyali degirmen ile karistirtlmistir. Metal
tozlarmin diizgiin karisimi saglandiktan sonra pelet haline getirilmis ve vakum
ortaminda ark ergitme ve indiiksiyon firin kullanilarak miknatissal sagtirma sisteminde
kullanilacak hedef malzemelerin liretimi gerceklestirilmistir. Calismada kullanilan

alagim malzemelere ait {iretim yontemleri Tablo 2.3 de goriilmektedir.

Tablo 2.3 Hedef alagim malzemeler ve {iretim yontemleri

Hedef malzemeler Kod Uretim yéntemi
NisoMn37Sn10B3 A Ark ergitme
NisoMnzsSh11B3 Bl Ark ergitme
NisoMnzsSh11B3 B2 Indiiksiyon ergitme
NisoTiso(0,1 g B) C Indiiksiyon ergitme

2.2.1.1 Ark Ergitme Sistemi ile Alasimlarin Uretimi

Pelet haline getirilmis ve toplam agirligi 100 gram olan alagim ornekler ark
firminda cubuk seklindeki numune haznesine yerlestirildikten sonra sistem 10%
milibar vakum altina alinip daha sonra yliksek safliktaki argon gazi (%99,999) ile
doldurulur. Tekrar vakuma alinip, yeniden argon atmosferi olusturularak islemin
birka¢ kez tekrarlanmasi ile ark firinmmin vakum kisminda bulunan yabanci
safsizliklarin giderilmesiyle ergitme ortaminin tamamen yiiksek safliktaki argon gazi

(yaklasik 0,5 bar) ile dolmasi saglanir. Yani argon gazi ile temizlendikten sonra argon
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atmosferinde plazma ortaminda ergitme saglanir. Calismada kullanilan ark ergitme

sistemi Sekil 2.3’ te goriilmektedir.

Toz halinde karistirilmis olmasina ragmen homojenligin tamamen saglanmasi i¢in
ark firininda ergitme islemi birka¢ kez tekrarlanmalidir. Bu tekrarlama isleminde
argon ortamini bozmadan ¢ubuk halindeki alagimin bakir blok iizerine gelen ylizeyi

birkag kez ters ¢evirip alasim yeniden ergitilir.

Sekil 2.3 Ark ergitme sistemi (Kisisel arsiv, 2018)

Ergitme sonrasinda alasim malzemelerde homojenligi saglamak ig¢in argon
ortaminda yaklasik 900°C’de 17-24 saat 1s1l isleme tabi tutulduktan hemen sonra tuzlu
buzlu suda ani sogutma islemleri gergeklestirilmistir. Calismada hedef malzeme olarak
kullanilmak tizere ark ergitme sistemi ile tretimi gergeklestirilen alasimlar ve bu
alasimlarin bilesen oranlar1 Tablo 2.3 te verilmistir. Ark ergitme ile tiretilen alagimlar

Sekil 2.4’ te goriilmektedir.
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Sekil 2.4 Ergitme sonrasi elde edilen ingot alagimlar (a) NiMnSnB; (b) NiMnSbB (Kisisel arsiv, 2018-
2019)

2.2.1.2 Indiiksiyon Ergitme Sistemi ile Alasimlarin Uretimi

Ergitme islemi i¢cin Ervak Makine San. ve Tic. Ltd. Sti. firmasinda hizmet alimi
gerceklestirilmistir ve Sekil 2.5’ te goriilen indiiksiyon firm kullanilmigtir. Bobin
initesi gii¢ sisteminin uyumlama tinitesi oldugundan hem giic kaynagi hem de
alasimin fiziksel ve manyetik Ozellikleri baz alinarak pota Olgiilerine gore
tasarlanmistir. Malzemenin formu (toz, bulk, pelet) ve miktar islem siiresi ve sicaklik
parametreleri, uygun gii¢ ve frekans degerleri gibi indiiksiyon sartlarini
degistirmektedir. Ergitme isleminde kullanilan aliimina ve grafit potalar 6zel olarak

tasarlanmig ve tiretilmistir.

Sekil 2.5 Indiiksiyon firmn (Kisisel arsiv, 2019)
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Ergitme islemi i¢in dogrudan ve dolayl olarak iki yontem kullanilmistir. Her bir
yontemde sistemin taban basinci 3x107 torr seviyesine indirilmistir. Bu vakum
degerinde 2 saat boyunca ¢alistirilmistir. Ergitme islemi sirasinda ortaya ¢ikan 1s1 ve
nem nedeniyle sistem basmcmin 1x107 torr seviyelerine kadar vyiikseldigi
gdzlenmistir. Sonrasinda sistem basinc1 2,2x107 torr seviyesinde malzeme sivi faza

donlismiistiir.

Dogrudan ergitme isleminde aliimina pota kullanilmistir. Aliimina pota yalitkan
oldugundan indiiksiyon giicii pelet malzemeye uygulanmistir. Hedeflenen target
Olciisii (50x10 mm) dikkate alinarak toplam ergitilen toz miktar1 100 gram olarak
secilmistir. Bu yontemde termal gerilme ve sok nedeniyle ergitme islemi sirasinda pota
catlayarak eriyik malzemenin akmasina sebep olmustur. Bu yontemde karsilastigimiz
diger bir sorun malzemenin manyetik 6zelliginden dolay1 eriyik malzemenin pota
disina sagilmasidir. Dogrudan ergitme yonteminde ortaya ¢ikan problemleri gidermek
amactyla dolayli ergitme islemi yapilmistir ve iletken (grafit) pota kullanilmistir.
Burada indiiksiyon giicli potaya uygulanmistir. Pota 1sitilarak dolayli olarak pelet
malzemenin ergitilmesi saglanmistir. Grafit pota iletken oldugundan kalkan gorevi
gormis ve pelet malzemenin manyetik alandan etkilenerek sacilmasi engellenmistir.
Bu yontemde islem sirasinda kayiplar g6z Oniline alinarak 150 gram pelet
kullanilmigtir. Ergitme islemi sonrasi indiiksiyon giicii kademeli olarak diigiiriilerek
eriyik malzeme vakum ortaminda sogumaya birakilmistir. Elde edilen alasim yiikselti
farkinin giderilmesi amaciyla torna isleminden gecirilmistir. Calismada hedef
malzeme olarak indiiksiyon sistem ile liretimi gerceklestirilen alasimlar ve bilesen

oranlar1 Tablo 2.3’te verilmistir. Uretilen alagimlar Sekil 2.6 da goriilmektedir.

(b)

Sekil 2.6 Ergitme sonrasi elde edilen alagimlar (&) NiMnSnB; (b) NiTi (Kisisel arsiv, 2019)
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Atk ergitme ve indiiksiyon ergitme sistemi ile iiretilen bu alasim malzemeler,
miknatissal sactirma sisteminde hedef malzeme olarak kullanilarak ince film

alagimlarin tiretimi yapilmistir.

2.2.2 Miknatissal Sactirma Sistemi ile Ince Film Uretimi ve Ozelliklerinin

Belirlenmesi

Sekil hafizali tekstil malzemesinin eldesi i¢in 6ncelikli olarak sekil hafiza etkisine
sahip katki maddesinin tretimi gergeklestirilmistir. Bu amag¢ dogrultusunda;
bilesenleri ve oranlar1 belirli alasimlar hedef malzeme olarak kullanilmis ve
miknatissal sactirma yontemi ile ince film biylitme caligmalari yapilmistir.
Miknatissal ~ sagtirma  sisteminde  uygulama  parametreleri  kolaylikla
degistirilebilmektedir ve ince film tiretim yontemleri arasinda en ¢ok kullanilan
metottur (Tuna, Selamet, Aygun ve Ozyuzer, 2010; Buldu ve diger., 2018; Turkoglu
ve diger., 2018). Sekil 2.7’ de ince film tiretimi igin kullanilmakta olan DC miknatissal

sactirma sistemi goriilmektedir.

Sekil 2.7 (a) Ince film iiretiminde kullanilan miknatissal sagtirma sistemi; (b) plazma olusumu (Kisisel

arsiv, 2016)

44



Daha 6nce bahsettigimiz gibi ince film biriktirme yonteminde kullanilan hedefler
(target), farkli bilesenlerden farkli oranlarda hazirlanan metal toz karigimlarinin
vakumlu ortamda dokimi ile elde edilen alasim malzemelerdir. Bu alasim
malzemelerden NiMn-XY esasli (X: Sn, Sb; Y: B) hedef malzemeler, ark ergitme
sistemi ile dokimi yapilmis ingotlardan parcalar kesilerek hedef haznesine
yerlestirilmis haliyle kullanilmis ve ince film iretimi yapilmistir. Ark ergitme
sisteminde yasadigimiz en biiyiik sorun istedigimiz boyutta malzeme iiretiminin
yapilamamasidir. Bu durum, miknatissal sagtirma sisteminde kullanilan 5 cm ¢apinda
2-3 mm kalinliginda hedef malzeme boyutlarinda alagim iiretimi yapilamadigi igin
sactirma sirasinda ince filmlere bakir kontaminasyonuna neden olmustur. Yapilan
EDX analizleri sonucunda ince filmlerde yiiksek oranda bakir (Cu) tespit edilmistir.
Bunun nedeni, hazneye yerlestirilen pargalar arasinda kalan bosluklardan haznenin
igerigindeki bakir atomunun da sagtiritlmis olmasidir. Bu sorun kesilen malzeme ile
kalibin bosluk kalmayacak sekilde doldurulmasi ile giderilmeye calisiimistir.

Calismada kullanilan tiim alasim hedef malzemeler Sekil 2.8 ve 2.9’ da goriilmektedir.

©)

Sekil 2.8 Miknatissal sagtirma sisteminde kullanilan hedefler (a) NiMnSnB (A); (b) bosluklar
doldurulmus NiMnSnB (A); (c) NiMnSbB (B1) (Kisisel arsiv, 2016-2018)

Meydana gelen bu sorunu gidermek i¢in ince film iiretiminde kullanilan hedef
malzemenin, hazneye pargalar halinde yerlestirilmesi yerine 5 cm ¢apinda alasim
dokiimii yapilmasi yoluna gidilmistir. Bu dogrultuda 100-150 g arasinda hazirlanan
metal toz kanigimlarmin dokiimii vakumlu indiiksiyon firin  kullanilarak
gerceklestirilmistir. Sekil 2.9’ da bu yontem ile iretilen ve sagtirma sisteminde

kullanilan hedef malzemelere ait goriintiiler verilmistir.
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Sekil 2.9 Miknatissal sagtirma sisteminde kullanilan hedefler () NiMnSbB (B2); (b) NiTi (C) (Kisisel
arsiv, 2019)

2.2.2.1 Ince Film Uretimi ve Parametreler

2.2.2.1.1 NiMnSnB I¢erikli Hedef Malzeme-A. Ince filmlerin kalinliga bagl sekil
hafiza etkisini gozlemlemek amaci ile farkli kaplama siirelerinde ¢aligmalar
yapilmustir. ince filmler, Sekil 2.8a’ daki NiMnSnB (A) hedef malzemeden, 30 sccm
sabit Argon gaz akisi altinda 40 Watt giic uygulanarak 60, 90 ve 120 dakikalik
stirelerde cam altliklar tizerine biriktirilmistir. Tablo 2.4’ te uygulanan sactirma
kosullar1 verilmistir. Yapilacak olan analizler i¢in yeterli miktarda ince film tabaka
yap1 iretebilmek i¢in 60 dakikalik (A-1) ve 90 dakikalik (A-2) kaplamalar 4 set, 120
dakikalik (A-3) kaplama 3 set olacak sekilde yapilmigtir. 60 dakikalik (A-1), 90
dakikalik (A-2) ve 120 dakikalik (A-3) kaplamalarin her birinden yaklagik 45 mg

tabaka yapi tiretilmistir.

Tablo 2.4 NiMnSnB (A) ince filmlerin ¢aligma parametreleri

Ornek kodu A-1 A-2 A-3
Sactirma Kosullari
Basing (x10°Torr) 6,2 6,3 6,5
Argon gaz akis oram (sccm) 30 30 30
Kaplama Basinci (x10™ Torr) 8,6 8,7 8,8
Giig¢ (Watt) 40 40 40
Voltaj (V) 415 416 411
Akim (A) 0,08 0,09 0,09
Siire (dk.) 60 90 120
Hedef-yiizey aras1 mesafe (cm) 7 7 7
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Elde edilen ince filmlerde yiiksek oranda bakir tespit edilmesi ilizerine hedef
malzeme Sekil 2.8b’ de goriildiigii gibi bosluklar doldurularak tekrar kullanilmistir.
Uygulanan parametrelerden yalnizca giic 80 Watt degerine ¢ikartilarak sabit Argon
gaz akis1 altinda 60 (A-4), 90 (A-5) ve 120 (A-6) dakikalik siirelerde cam altliklar

tizerine kaplamalar yapilmigtir. Tablo 2.5’ te uygulanan sagtirma kosullar1 verilmistir.

Tablo 2.5 NiMnSnB (A) ince filmlerin ¢aligma parametreleri

Ornek kodu Al A5 A6
Parametreler
Basing (x10°Torr) 6,4 48 6,2
Argon gaz akis oram (sccm) 30 30 30
Kaplama Basinci (x10#Torr) 8,9 8,7 8,5
Gii¢ (Watt) 80 80 80
Voltaj (V) 515 514 514
Akim (A) 0,15 0,14 0,14
Siire (dk.) 60 90 120
Hedef-yiizey arasi mesafe (cm) 7 7 7

2.2.2.1.2 NiMnSbB icerikli Hedef Malzeme-B1. Ince filmlere bakir karisgimimin
minimuma inmesi i¢in hedef malzeme Sekil 2.8c’ de goriildiigii gibi kiigiik parcalar
haline getirilerek hazirlanmigtir. Ancak hedef malzemede bu kadar kiiciik pargalarin
kullanilmasi sagtirma sirasinda yiiksek giic uygulanmasina izin vermediginden ilk
asamada 20 Watt ile calisilmistir. 20 Watt, 60 (B1-1), 90 (B1-2) ve 120 (B1-3)
dakikalik siirelerde cam altliklar lizerine kaplamalar yapilmistir. Tablo 2.6 da
uygulanan sagtirma kosullar1 verilmistir. Ayn1 hedef malzeme ile 40 Watt, 50 sccm

Argon gaz akisi altinda 90 dakikalik (B1-4) siire ile bes set kaplama yapilmistir.

Tablo 2.6 NiMnSbB (B1) ince filmlerin ¢aligma parametreleri
Ornek kodu

Sactirma Kosullari Bl-1 B1-2 B1-3 B1-4
Basing (x10'6Torr) 47 4.6 4.0 75
Argon gaz akis orani (sccm) 30 30 30 50
Kaplama Basinc1 (x10 Torr) 2,1 2,1 2,1 3,6
Gii¢ (Watt) 20 20 20 40
Voltaj (V) 684 774 635 830
Akim (A) 0,01 0,01 0,01 0,02
Siire (dk.) 30 60 90 90
Hedef-yiizey aras1 mesafe (cm) 7 7 7 7
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2.2.2.1.3 NiMnSbB Icerikli Hedef Malzeme-B2. Induksiyon firin ile 5 cm capinda
hedef olarak {iretilen Sekil 2.9a” daki NiMnSbB alasim malzeme ile ince film
iretimleri devam etmistir. Gli¢ degeri 40 ve 50 Watt, Argon gaz akis orani1 40 ve 50
sccm olacak sekilde Tablo 2.7’ deki calisma parametreleri kullanilarak 60, 90 ve 120

dakikalik siirelerde cam altlik {izerine ince film biiylitmeler yapilmistir.

Tablo 2.7 NiMnSbB (B2) ince filmlerin ¢aligma parametreleri

Ornek kodu
Sactirma Kosullari

B2-1 B2-2 B2-3 B2-4 B2-5

Basing (x10°Torr) 8,1 8,2 8,4 8,1 8,1
Argon gaz akis orani (sccm) 40 40 40 40 40
Kaplama Basinc1 (x102 Torr) 2,9 3,0 2,9 2.9 2,9
Gii¢ (Watt) 40 40 40 40 50
Voltaj (V) 393 390 374 396 409
Akim (A) 0,10 0,10 0,11 0,10 0,12
Siire (dk.) 60 90 90 120 90
Hedef-yiizey arasi1 mesafe (cm) 7 7 7 7 7
Ornekkodu  pog  B27  B28  B29 B210
Sactirma Kosullari
Basing (x10°Torr) 8,6 8,2 8,3 6,3 8,4
Argon gaz akis orani (sccm) 50 50 50 50 50
Kaplama Basinci (x10° Torr) 3,5 3,2 3,6 4.8 3,7
Gii¢ (Watt) 50 50 50 40 40
Voltaj (V) 392 406 395 392 375
Akim (A) 0,13 0,13 0,13 0,11 0,11
Siire (dk.) 60 90 120 90 120
Hedef-yiizey arasi mesafe (cm) 7 7 7 7 7

2.2.2.1.4 NiTi Icerikli Hedef Malzeme-C. induksiyon firmn ile 5 cm ¢apinda hedef
malzeme olarak iretilen Sekil 2.9b* deki NiTi (0,1 g B) alasim ile Tablo 2.8 deki
calisma parametreleri kullanilarak 60, 90 ve 120 dakikalik siirelerde cam altlik {izerine
ince film biyiitmeler yapilmistir. NiTi ince filmlerin iiretiminde siirenin yaninda
ayrica hedef malzeme ile altlik arasindaki mesafenin degistirilmesi tizerine denemeler

yapilmistir.
NiTi hedef ile ayn1 kosullarda biriktirilen ince filmlerin cam altlik yiizeyinden

uzaklastirilmas: asamalarinda farklilik olmustur. Bu nedenle ayni kosulda yapilan

denemeler birkag kez tekrar edilerek ¢alisilmustir.
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Tablo 2.8 NiTi (C) hedeften elde edilen ince filmlerin ¢alisma parametreleri

Ornek kodu
Sactirma Kosullari

C-1 C-2 C-3 C-4 C-5

Basing (x105Torr) 7,7 6,3 8,0 7,4 7.4
Argon gaz akis oram (sccm) 40 40 40 40 40
Kaplama Basinci (x10° Torr) 2,5 2,7 3,0 2,8 2.8
Gii¢ (Watt) 40 40 40 40 40
Voltaj (V) 375 360 359 352 344
Akim (A) 0,11 0,11 0,11 0,12 0,12
Siire (dk.) 60 60 60 90 90
Hedef-yiizey aras1 mesafe (cm) 6 6 6 6 6
Ornek kodu

Sactirma Kosullari C-6 C-7 C-8 C-9 C-10
Basing (x10°Torr) 7,9 6,3 7,6 7.8 6,2
Argon gaz akis oram (sccm) 40 30 40 40 40
Kaplama Basinc1 (x102 Torr) 2,8 2,2 2,8 2,7 3,2
Gii¢ (Watt) 40 30 40 40 40
Voltaj (V) 343 355 360 368 359
Akim (A) 0,12 0,09 0,11 0,12 0,11
Siire (dk.) 120 90 60 90 120
Hedef-yiizey arasi1 mesafe (cm) 6 6 5 5 5

2.2.3 Isu iglem Uygulamast

Oda sicakliginda biriktirilen ince filmler genellikle amorf yapida oldugundan
biriktirme sonrasinda 1s1l islem gereklidir. Bunun sebebi sekil hafizasi etkisinin sadece
kristal formdaki malzemelerde gozlenmesidir (Miyazaki ve diger., 2009). Bu nedenle
irettigimiz ince film tabaka yapilara 1s1l islem yapilmistir. Sekil 2.10° da 1s1l islem i¢in

kullanilan tiip firinlar goriilmektedir.

Sekil 2.10 Isil islemde kullanilan vakum diizeneKli tiip firmlar (Kisisel arsiv, 2017)

Cam altlik iizerinde biriktirilen ince filmler, ylizey iizerinden kazima yontemiyle

uzaklastirilmis ve tabaka yapi1 haline getirilmistir. Tabaka yapilar, 1 cm ¢apinda quartz
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tiip veya seramik Kkaplar icerisine konularak, vakum altinda (10 Torr), 1s1l islemler
uygulanmistir. Isil islemden sonra alasimda martensit fazin tetiklenmesi i¢in soguk su
ile sondiirme islemi uygulanmustir. Isil islem uygulanan ince filmler ve uygulanan isil

islem kosullar1 Tablo 2.9’ da verilmistir.

Tablo 2.9 Tabaka yapilara uygulanan 1s1l iglem kosullari

Ince film Kodu Isil islem kosullar:

A-1-2-3 400 °C sicaklikta 60 dakika
500 °C sicaklikta 60 dakika

B1-4 500, 600, 700 °C sicakliklarda 60 dakika
550 °C sicaklikta 30 dakika

B2-1 550 °C sicaklikta 60 dakika

C-5ve C-6 550 °C sicaklikta 30 dakika

Tabaka yapilar 1s1l islemden hemen sonra, buzlu suda ani sogutma isleminden
gegirilerek yapilarindaki martensit fazin tetiklenmesi amaglanmistir. B1-4 kodlu
NiMnSbB ince filmden elde edilen tabaka yapilarin miktar1 en fazla oldugu i¢in farkli
sicakliklarda 1s1l islemlerin yapiya etkisi iizerine ¢alismalar yapilmistir. Uretilen her
ince filmden ¢ikan tabaka yapi miktar1 tiim analizler i¢in yeterli olmadigindan 1s1l

islemler Tablo 2.9’ da verilen 6rneklere yapilabilmistir.

2.2.4 Alagim Katkali Polimerik Kompozitlerin Uretimi ve Ozelliklerinin Belirlenmesi

Calismada kompozit yapilarin tiretimi i¢in kullanilan alagim katki malzemeleri ve

polimer malzemeler iiretim kosullart ile birlikte Tablo 2.10° da verilmistir.

Tablo 2.10 Kompozit yapilarin iiretiminde kullanilan malzemeler ve kosullar

Parametreler Malzemeler

Katk1 maddesi Alasim pargaciklar

Alagim tozlar

Ince film alagim tabaka yapilar

Polimerler PVC, PU, SHPU, PU7001

Islem Kosullar
Katki oranlari %1, 2, 3,5ve 10
PVC film 160 °C — 10 ve 15 dakika kurutma
PVC ve PU kaplamalar 160 °C — 10 dakika kurutma
SHPU ve PU7001 280 °C — 30 dakika eritme
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Katki malzemesi olarak kullanilan alagim pargaciklar (B1-P) ve tozlar (B1-T),
NiMnSbB malzemeden ve tabaka yapilar (telimsi) ise iiretilen ince filmlerden elde

edilmistir.

Kompozit film iiretimi kapsaminda PVC kaplama polimeri kullanilmis olup katk1
oraninin sekil hafiza davranisi iizerindeki etkisinin belirlenmesi amaciyla %1, 2, 3, 5
ve 10 olmak iizere bes farkli orani ile c¢alisilmistir. Ayni zamanda film kurutma
sliresinin katkilanmig polimer malzemeye sekil 6gretme ¢alismalarindaki etkisinin

belirlenmesi igin farkl siirelerde kurutmalar yapilmistir.

Alasim katkili kaplama polimerinin kumasa uygulanmasi; PVC ve PU kaplama
polimerlerine katkilanmis olan alasim malzemelerin %100 pamuklu bez ayagi dokuma
kumas tizerine direk kaplama yontemiyle aktarilmasi ve kumasta sekil hafiza etkisinin

gozlenmesi tizerine denemeler yapilmistir.

Katkili lif eldesinde ise polimer malzemeden prototip halde basit bir sekilde, az
miktarda polimerin eritilerek ¢ekimi ile denemeler yapilmistir. SHPU ve PU7001
polimer cipslerinin yaklasik 280°C” de eritilmesi sonrasinda kiigiik miktarlarda lif

formunda trtinler elde edilmistir.

2.2.4.1 Katki malzemesi olarak kullanilan alasim malzemeler

Miknatissal sagtirma sistemi ile iiretilen ince film ve tabaka yapilara ait 6rnekler

Sekil 2.11° de verilmistir.

(@) (b)

Sekil 2.11 (a) Uretilen ince film; (b) tabaka yapilarin gériintiisii (Kisisel arsiv, 2019)
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Katki maddesi olarak; 30 sccm Ar 40 Watt sagtirma parametreleriyle
NisoMns7Sn1oB3 biriktirilen ince filmler ve 50 sccm Ar 40 Watt parametreleriyle
biriktirilen NisoMnzsSb11B3 ince filmlerin cam yiizeylerden ayrilmasi ile elde edilen

tabaka yapilar ile caligilmistir.

Sekil 2.12° de goriilmekte olan NisoMn3sSb11Bz alasim malzemeden pargalar
kesilmis ve agat havanda doviilerek kiiglik pargaciklar haline getirilmistir. Parcalarin
boyutlar1 optik mikroskopta alinan goriintillerden boyut analizi yapilmasi ile
belirlenmis olup 100 - 250 um boyutlarinda olduklar tespit edilmistir. Bu alagimin
tercih edilmesindeki neden doéniisiim sicakliklarinin NiMnSnB alasima gore daha

diisiik olmasidir.

Sekil 2.12 (a) NisoMn3sSb11B3 alasim malzeme; (b) parcaciklar; (¢) pargaciklarin mikroskop goriintiisii
ve boyutlar1 (Kisisel arsiv, 2019)
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2.2.4.2 Sekil Ogretme Calismalar

Emiilsiyon tipi PVC kaplama polimerine %1, 2, 3, 5 ve 10 agirlik oranlariyla
katkilanan B1-P kodlu alasimlar homojen olarak karistirildiktan sonra Sekil 2.13’ te
gorildugii gibi diiz bir teflon ylizey tizerine film halinde siiriilmiis ve 160 °C sicaklikta

10 ve 15 dakika kurutma islemine tabi tutulmustur.

Sekil 2.13 Teflon yiizey lizerindeki PVC polimerinin film goriintiisii (Kisisel arsiv, 2018)

Film formunda elde edilmis olan polimerden seritler halinde kesilen 6rneklere

uygulanan sekil 6gretme ¢alismalar1 Sekil 2.14” te sematik olarak gdsterilmistir.

Sekil 2.14 Kompozit film yapilardan sekil 6gretme asamalari sematik gosterimi

Sekil 6gretme galismalarinda katkilandirilmis PVC kompozit 6rneklere Sekil 2.15°

te goriilen gecici sekil verilerek farkli kosullarda denemeler yapilmistir.

Oncelikle katki miktar1 ve film kurutma siiresinin polimer filme sekil dgretme
caligmalarindaki etkisine bakmak tizere %1, 2, 3, 5 ve 10 katki oranlar1 secilmis ve bu
oranlarda alasim katkilandirilmis polimer filmler 160 °C 10 dakika ve 15 dakika olacak
sekilde iki farkli siirede kurutulmustur. Elde edilen filmlerden seritler kesilerek oda
sicakliginda gegici sekil verilmis ve 55, 65, 75, 85 ve 100 °C olmak tizere bes farkli
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sekil ogretme sicakligiyla 15 dakika siire ile iki farkli ortamda sekil Ogretme
calismalar1 yapilmistir. Etiiv ve su ortamlar1 sekil 6gretme ¢alismasinda 1s1l etkinin
verildigi ortamlar olarak belirlenmistir. Yapilan denemelerin tiimiinde katki maddesi
olarak NiMnSbB pargacik (B1-P) kullanilmistir. Bu ¢alisma sonucunda sekil 6gretme
adiminda en uygun sicaklik, ortam ve siirenin belirlenmesi amaglanmig olup sonraki
calisma kosullarinin segilmesi i¢in On calisma olmustur. Yapilan sekil Ogretme
calismalarinda 6rnekler, 1s1 ile islemden sonra soguk su (0-5 °C) igerisine alinarak 5

dakika bekletilmistir.

(b)

Sekil 2.15 (a) Kompozit filmden kesilen serit; (b) Filme verilen gegici sekil goriintiisti (Kisisel arsiv,
2018)

Sicaklik 80 °C” de sabit tutularak sekil 6gretme siirelerinin degistirilmesiyle siirenin
kompozit yapilarda sekil degistirme davranisina etkisi iizerine ¢alisilmistir. Bu amacla
%1, 2, 3 ve 5 katki oranlarin B1-P alasim katk1 olarak kullanilmis ve 10, 20, 30 ve 60
dakika sekil 6gretme siirelerinde denemeler yapilmistir. Diger 6rnekler, soguk su (0-5
°C) igerisine alinarak 5 dakika bekletilmistir. Ayni zamanda sekil Ogretme
calismalarinda etkili oldugu goézlenen parametrelerin siire ve film kalinligir oldugu
yapilan denemeler sonrasinda anlasilmistir. Film kalinlig1 ve sekil 6gretme siiresinin
artmasi polimer dayanimini azaltmis ve 60 dakika stirede filmde bozulmalar meydana

geldiginden sekil 6gretme galismalar1 yapilamamistir.

Yapilan ¢aligmalar sonrasinda ince film tabaka yapilarin polimere katkilanmasi
iizerine calisilmistir. Katki orani %0,5 ile 1,5 arasinda tutulmustur. Bunun nedeni ise

ince film {iretimi sonrasinda analizlerden kalan 6rnek miktarinin hem c¢ok az olmasi
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hem de filmlerde doniisiim sicakliklarinin elde edilememis olmasidir. Hazirlanan bu
kompozit filmlerin de ayn1 gegici sekilde (spiral) 75 °C sicaklikta 10 ve 15 dakika
islem siirelerinde sekil 6gretme calismalart yapilmistir. Sekil 6gretme caligmalari

kompozit filmlere farkl sekiller 6gretilerek de devam etmistir.

Kumas tlizerine polimer kaplamalarinda ise PVC ve PU polimeri ile %1, 3 ve 5 katki
oranlarinda B1-P alasim ve tabaka yap1 katkilanmasi ile pamuklu kumasa direk
kaplama yontemiyle kaplamalar yapilmistir. Elde edilen 6rneklere degisik sekiller
verilerek 70, 75 ve 80 °C sicaklik degerlerinde 10 dakika siire ile sekil 6gretme

calismalar1 yapilmustir.

Lif {retiminde ise katki maddesi ¢ok az miktarda oldugundan laboratuvar
kosullarinda polimer cipsleri eritilerek diiz olarak ¢ekilmis ve ayrica ¢ekim sirasinda
bir bagete sarilarak helezon yapida tiretimleri yapilmistir. Alasim katki oranlart %0,5
olarak ayarlanmis olup ayrica sekil 6gretme calismalar1 da gerceklestirilmistir. 65 ve

80 °C sicakliklarda 5 dakika su igerisinde sekil 6gretme galismalari yapilmistir.

2.2.4.2 Sekil Hafiza Davramslarimin Gézlenmesi

Alagim  katkilandirilmis  polimer yapilarin  sekil hafiza davraniglarinin

incelenmesinde asagida agiklanmis olan gesitli yontemler denenmistir.

1. Farkli agirhik oranlari ile katkilanmis Orneklerde sicakliga bagli agirliktaki
degisim ile orantil1 sekil hafiza etkisi tespiti i¢in bir diizenek olusturulmustur.

2. Ogretilen gegici sekillerin sicakliga bagl olarak gecirdikleri degisimlerin
gbzlenmesi amaciyla farkli sicakliklarda 6rneklerden gériintiiler alinmistir. Helezon
sekil verilen 6rneklerde sekil degisiminin gézlenmesi amaciyla sicakliga bagli olarak
alinan goriintiilerden goriintii isleme programu ile ag1 hesaplamalar1 yapilmastir.

3. B1-P katkili kompozit filmlerin séniimleme degerlerinin tespiti i¢in dinamik
mekanik analizleri yapilmistir.

4. Orneklerin termal goriintiileri ile alasim drnekte sagladigi 1s1l etki incelenmistir.
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2.3 Karakterizasyon Yontemleri

Bu c¢alismada kapsaminda termal, kimyasal, mekanik olarak kullanilan ana
karakterizasyon yontemleri; ince film kalinliklarinin 6l¢iimii, morfolojik yapilar1 ve
bilesen oranlarmin incelenmesi, doniisiim sicakliklarinin belirlenmesi, mekanik

analizleri ve kompozit yapilarda sekil sergileme 6zelliklerinin tespiti seklindedir.

2.3.1 Film Kahinhklarimin Olciimii

ince filmlerde kalinlik &lciimii yiizey profilometresi (Veeco Dektak 150
Profilometer, IYTE Fizik Boliimii) kullanilarak yapilmistir. Profilometre, yiizeye
temas eden tipin, numune ylizeyinde hareket etmesi vasitasiyla ince filmlerin
kalinliginin 6l¢iilebildigi cihazdir. Sekil 2.16° da kalinlik 6l¢timiinde kullanilan yiizey

profilometresine ait goriintiiler verilmistir.

Sekil 2.16 Ince film kalinlik &lgiimii (a) profilometre; (b) numune {izerinde tip goriintiisii; (C) 6rnek

tutucu; (d) kalinlik dlgiimiine 6rnek goriintl (Kisisel argiv, 2017)

2.3.2 X-1stnlart Spektrofotometresi (XRD)

Hedef malzeme ve farkli kosullarda iiretilen ince film alagimlarin kristal yapilarin

belirlemek i¢in 6rneklerin 1s1l islem Oncesi ve sonrasi olacak sekilde XRD analizleri
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Cu Ka radyasyonu ile 0,08°/sn. tarama hizinda Philips X Pert Pro X-isinlar1 kirinim

cihazinda gergeklestirilmistir.
2.3.3 Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC)

DSC analizi, bir numunenin 1sitildiginda, sogutuldugunda veya izotermal olarak
tutuldugunda, yapisinda meydana gelen degisikliklerin sicaklikla birlikte goriilen
enerji degisimlerini Olger. Enerji degisimleri, niceliksel olarak numunede olusan
gecislerin bulunmasini, 6l¢iilmesini ve meydana geldigi sicakligin kaydedilmesini ve
boylece numunenin erime siireglerinin, camsi geg¢is degerlerinin ve daha bir¢ok
karmasik olayin karakterize edilmesini saglar. DSC ile dlgiilen ana 6zellik, sicaklik
veya zamanin bir fonksiyonu olarak numuneye giren veya ¢ikan enerji akisidir ve
genellikle y eksenindeki mW biriminde gosterilen 1s1 akigidir. Bir mW bir mJ/s oldugu
icin, bu tam anlamiyla birim zamandaki enerji akisidir. Enerji akisi degerinin
6l¢iilmesi numune 1s1t1ldig1 veya sogutuldugu sirada meydana gelebilecek farkl gegis
araliklarinin  belirlemesini miimkiin kilmaktadir. Uretilen hedef ve ince film
alagimlarin donlisim sicakliklarinin Olglimii Perkin Elmer diferansiyel taramali

kalorimetre (DSC, Sekil 2.17) ile azot ortaminda -20 ila 400° C sicakliklari arasinda

10°C/dk. 1sitma-sogutma orani ile yapilmistir.

4
H
H]
=
=
=
—
—
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=

R

Sekil 2.17 Perkin Elmer diferansiyel taramali kalorimetre (Kisisel arsiv, 2017)
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2.3.4 Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Aytrim X-i51n1 Spektrometresi
(EDX)

Ince filmlerin yiizey morfolojisi FEI QUANTA 250 FEG taramali elektron
mikroskobu (SEM) kullanilarak goriintiilenmistir. EDX Dedektorii (Oxford Aztec) ile
ince filmlerin elementel igerigi hakkinda bilgi sahibi olmak amaciyla enerji ayirim X-
1511 spektrometresi (EDX) analizi yapilmistir. Elementel igerikler her 6rnekte 3 ayri
noktadan alinmis, Ol¢lim sonuglari birbirine yakin ¢ikmistir ve ortalama degerleri

verilmistir.

2.3.5 Dinamik Mekanik Analiz (DMA)

Dinamik mekanik analiz kompozitlerin termal ve dinamik mekanik 6zelliklerin
Ol¢iimii i¢in kullanilmaktadir. Numuneye belirli bir frekansta gerinim veya gerilim
uygulanarak faz agis1 veya deformasyon verisi elde etmek i¢in verdigi tepki olgiiliir.
Dinamik mekanik analiz ile soniimleme, tan delta ile viskozite verileri elde edilebilir.
Kompozitlerin soniimle kapasitesi ve tan delta verilerinin tespiti i¢cin TA Instruments
dinamik mekanik analiz cihazinda 30 °C ile 100 °C sicaklik araliklarinda Sl¢timler
yapilmustir. Sekil 2.18” de 6l¢tiimde kullanilan TA Instruments dinamik mekanik analiz

cihazi verilmistir.

Sekil 2.18 TA Instruments dinamik mekanik analiz cihaz1 (Kisisel arsiv, 2019)
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BOLUM UC
BULGULAR VE TARTISMA

3.1 Yapisal Ozelliklerin Incelenmesi

Alasim, ince film ve parcaciklarin yapisal 6zelliklerinin belirlenmesinde, kristal
ozellikleri, ince film kalinliklari, doniisiim sicakliklari, morfolojik 6zellikleri, tanecik

buytikliikleri, soniimleme 6zelliklerinden yararlanilmistir.

3.1.1 Ince Film Kalinlik Degerleri

3.1.1.1 NiMnSnB Ince Filmler

A-1 kodlu 60 dakika kaplama siireli ince filmler i¢in 4 adet, A-2 kodlu 90 dakika
ve A-3 kodlu 120 dakika kaplama siireli ince filmler i¢in 3 er adet 6rnekten kalinlik
Olctimii alinmistir. Bu sonuglara gore ince filmlerde film kalinliginin siire artigina bagh
olarak artis gosterdigi goriilmektedir. Uygulanan gii¢c (40 Watt) ve gaz akis orani (30
sccm) ayni olacak sekilde tiretilen ince filmlerde siirenin film kalinligina etkisi Sekil
3.1deki grafikte verilmistir. 60, 90 ve 120 dakikalik kaplama siiresi boyunca elde

edilen ince filmlerin kalinlik degerleri Tablo 3.1 de goriilmektedir.

Tablo 3.1 NiMnSnB-A hedeften elde edilen ince filmlerin kalinlik degerleri

Ornek Kodu Kalinhk degeri (nm)
A-1 812

A-2 1267

A-3 1799

Bu kosullarda iiretilen 60 dakikalik ince filmin en az kalinlik degerine, 120
dakikalik ince filmin en fazla kalinlik degerine sahip oldugu Sekil 3.1’deki siire
kalinlik iligkisi grafiginde goriilmektedir.
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Sekil 3.1 NiMnSnB (A) ince film kalinliklarinin siire, gii¢ ve gaz akisi orani ile iliskisi

3.1.1.2 NiMnShB Ince Filmler

60, 90 ve 120 dakikalik kaplama siiresi boyunca elde edilen ince filmlerin kalinlik
degerleri Tablo 3.2° de goriilmektedir.

Tablo 3.2 NiMnShB-B2 hedeften elde edilen ince filmlerin kalinlik degerleri

Ornek Kodu Kahnhk degeri (nm) | Ornek Kodu Kalinlik degeri (nm)
B2-1 1360,61 B2-6 1630,66
B2-2 2279,68 B2-7 2606,51
B2-3 2158,00 B2-8 1939,05
B2-4 2684,73 B2-9 1689,73
B2-5 1999,40 B2-10 2743,67

Ince film kalinhigina; siire, giic ve gaz akis oranlarinin etkisi Sekil 3.2” de yer alan

grafikte verilmistir.
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Sekil 3.2 NiMnSbhB (B2) hedeften elde edilen ince film kalinliklarinin siire, gii¢ ve gaz akisi orani ile
iliskisi

60 dakikalik film kaplama siiresi boyunca uygulanan gii¢ 40’tan 50 Watt degerine,
argon akis orani 40’tan 50 sccm degerine ¢ikarildiginda yapilan sagtirmalarda her iki
parametrenin de ince film kalinligin artirdigi gériilmistiir. 90 dakikalik kaplamalarda
uygulanan gii¢ ve argon akis oraninin artirilmasinin filmlerde kalinlik artigina etkili
oldugu gozlenmistir. Ayn etki, 120 dakikalik kaplamalarda da siire artiginin yaninda

gaz akis oranin artmast ile goriilmektedir.

3.1.1.3 NiTi Ince Filmler

60, 90 ve 120 dakikalik kaplama siireli boyunca elde edilen ince filmlerin kalinlik
degerleri Tablo 3.3’ de goriilmektedir.
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Tablo 3.3 NiTi (0,1 g B)-C hedeften elde edilen ince filmlerin kalinlik degerleri

Ornek Kodu Kahnhk degeri (nm) | Ornek Kodu Kalinhik degeri (nm)
C-1 838,73 C-7 952,49

C-3 1243,87 C-8 1359,89

C4 1231,47 C-9 1706,02

C-5 1504,44 C-10 1795,17

C-6 1568,71

Ince film kalinligina; siire ve hedef malzeme ile altlik arasindaki mesafenin etkisi

Sekil 3.3’te yer alan grafikte verilmistir.

Film kalinhg1 (nm)

1795.2

1359.9

1706

1568.7

1504 .4

1231.5

1243.9

838.7

20 40 60

80

100 120 140

B Hedef-althk mesafesi (cm)

B Siire (dk)

Sekil 3.3 NiTi (C) hedeften (Sekil 8b) elde edilen ince film kalinliklarinin siire ve hedef- altlik mesafesi

ile iliskisi

Film kalinligina siire ve hedef malzeme ile altlik arasindaki mesafenin etkisine

bakildiginda 60 dakikalik film kaplamalarda hedef-altlik mesafesinin azalmasiyla

kalinligin artmis oldugu goriilmektedir. 90 dakikalik ve 120 dakikalik kaplamalarda

da siire artisinin yaninda hedef-altlik mesafesinin azalmasiyla film kalinligin1 artirdigi

goriilmektedir. NiTi ince filmlerinin kristalizasyon kinetigi film kalinligina baglhdir ve

kristal biiyiime hizinin 600 nm altindaki film inceliklerinde hizla azalmaya basladig:
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sdylenebilir. Urettigimiz ince filmlerde kalinlik 800 nm ile 1800 nm arasindadir ve bu
degerler arasindaki degisimin kristalizasyon kinetigini dlglilebilir oranda
degistirmedigi ¢alismalarla desteklenebilir (Wang, Rein ve Vlassak; 2008; Wang ve
Vlassak; 2015).

3.1.2 Ince Filmlerin Bilesen Oranlart ve Morfolojik Yapilar:

Ince filmlerin elementel icerigi hakkinda bilgi sahibi olmak amaciyla yapilan enerji
ayirim X-1s11 spektrometresi (EDX) analizi her 6rnekte 3 ayr1 noktadan alinmus,
elementel igerikler dl¢iim sonuglarmin ortalama degerleri verilmistir. Ince filmlerin
morfolojik  yapilar1  taramali  elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak

goriintiilenmistir.

3.1.2.1 NiMnSnB Ince Filmler

Calismada kullandigimiz alasim hedef NisoMn3z7Sn10B3 bilesen oranlarina sahiptir.
EDX analizi sonuglarina gére miknatissal sagtirma yontemi ile elde edilen ince film
alasimlarin  (NiMnSnB-B1 kodlu) bilesimine, hedef malzeme olarak kullanilan
alasimin igeriginde mevcut olmayan bakirin (Cu) karistigr goriilmektedir. Hedef
olarak kullanilan NiMnSnB alasimi1, miknatissal sagtirma sisteminin hedef yerini tam
olarak doldurmadigindan (Sekil 8b) hedef haznesinden bir miktar bakirin alagima
gecisi oldugu anlasilmis ve bunun 6nlenmesi i¢in bosluklarin doldurulmasi (Sekil 8c)
saglanmistir. EDX analizleri, 6rnek tizerinde ii¢ farkli noktadan alinan spektrumlarin
ortalama degerlerine gore ince filmlerden alinan bilesen oranlar1 Tablo 3.4’ de
verilmistir. Alinan sonuglara gore iretilen alasim hedef malzeme NisoMn37SnioB3
bilesen oranlarina sahipken filmlerde yiiksek oranda bakir (Cu) karisimi tespit
edilmistir. NiMnSnB ince film alasimlardan alinan bilesen oranlar1 Tablo 3’te
verilmistir. Sekil 3.4° de 40 Watt, 30 sccm Ar gaz akis orani ile farkli siirelerde tiretilen

ince filmlerin ve tabaka yapilarin SEM goriintiileri verilmistir.
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Tablo 3.4 NiMnSnB- A hedeften elde edilen ince filmlerin bilesen oranlari (% at)

Kaplama Siiresi (dk.) 40 Watt- 30 Sccm Ar 80 Watt — 30 sccm Ar
60 Nis7Mn3z2SngCus NiszMnzsSn11Cuys
90 Nis7Mn33SngCus NisgMn3gSn12Cus 5
120 NissMn33Sn10Cus Nis7Mn3zsSn11Cusy s

—4m

IYTEMAM

Sekil 3.4 NiMnSnB hedef ile 40W, 30sccm Ar akis oraninda miknatissal sagtirma yontemi ile (a) 60

dakika (A-1); (b) 90 dakika (A-2); (c) 120 dakika (A-3) siire ile iiretilen ince film ve olusturulan tabaka
yapilarin SEM goriintiileri
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Sekil 3.5 ve Sekil 3.6’ da 40 Watt, 30 sccm Ar gaz akis orani ile farkli siirelerde

tiretilen ince film tabaka yapilarin 1s1l islem sonrasi SEM goriintiileri verilmistir.

————— 200 ym HY | spot | det ————— 40 ym

IYTEMAM 15.00 kv | 5.0 | ETD 3 Pa M| IYTEMAM

———— 200 ym v HPY WD ; —_A 1L

15.00 kv .6 i IYTEMAM .00 K x 166 ym | 10.0 mm | 1.5 G IYTEMAM

e— U L]

v ‘5w det | mag O . WD HY spot | de! meg O]  HRW WD
15.00 kv | 5.0 | ETD | 500x | 829 ym  10.1mm | 1.23e-3 2 P IYTEMAM 15.00 kv | 5.0 | ETD | 2500 166 ym  10.1mm | 1 :31 PM IYTEMAM

©

pr 2017 —1 ]

Sekil 3.5 NiMnSnB hedef ile 40W, 30sccm Ar akis oraninda miknatissal sagtirma yontemi ile (a) 60
dakika (A-1); (b) 90 dakika (A-2); (c) 120 dakika (A-3) siire ile iiretilen ince film ve olusturulan tabaka

yapilarin 400 °C 1s1l islem sonrast SEM goriintiileri
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HY spot  det | m WD 7 HY | spot det [&] ! 7
15.00 kY | 5.0 ETD | 5 2 > DM 15.00 kv | 50 ETD | 1000 | 414 ym 102 mm i IYTEMAM

mag O | HAW wo 10 ym ———
10000 x | 41.4 pm | 10.3 mm . d IYTEMAM

HY spot  det | meg [ | HAW WD HY spot  det | me WD — 20 ym ——

1500 kY | 5.0 ETD | 1000 x | 414 ym  10.3 mm 0 15.00kV | 5.0 ETD |5 pm_ 10.3 mn i IYTEMAM

©

Sekil 3.6 NiMnSnB hedef ile 40W, 30sccm Ar akis oraninda miknatissal sagtirma yontemi ile (a) 60
dakika (A-1); (b) 90 dakika (A-2); (c) 120 dakika (A-3) siire ile iiretilen ince film ve olusturulan tabaka

yapilarm 500 °C 1s1l islem sonrast SEM goriintiileri

Ince filmlerin yiizey morfolojilerine bakildiginda 1s1l islemin NiMnSbB ince
filmlerde yiizey piriizliliiginii artirdigi ve tabaka yapilarin bir araya gelerek

birlesmesine neden oldugu gozlenmistir.
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80 Watt, 30 sccm Ar gaz akis orani ile farkl siirelerde liretilen ince filmlerin ve

tabaka yapilarin SEM gorintiileri Sekil 3.7’ de verilmistir. Sagtirmada hedef

malzemeye uygulanan gii¢ biiyiikk 6nem tasir ve birikme orani {izerine etkilidir.

HY | spot | det | meg 3 HAW WD -
10.00 kv | 3.0 | ETD [ 2500x 166 ym  10.4 mm | 7.0

00 166 ym_ 10.4 mm | 6.1

40 ym
IYTEMAM

40 ym
IYTEMAM

IYTEMAM

10.7 mm

WO
n | 10.5mm

] L —

IYTEMAM

Sekil 3.7 NiMnSnB hedef ile 80W, 30sccm Ar akis oraninda miknatissal sagtirma yontemi ile (a) 60
dakika (A-4); (b) 90 dakika (A-5); (c) 120 dakika (A-6) siire ile liretilen ince filmler ve elde edilen

tabaka yapilarin SEM goriintiileri
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3.1.2.2 NiMnShB Ince Filmler

50 Watt 40 sccm Ar basinci ile 90 (B2-9) ve 120 (B2-10) dakikalik sa¢tirmanin
etkisi ile 40 Watt 50 sccm Ar basinci ile 90 dakika (B2-5) sagtirma sonrasinda elde

edilen ince filmler Sekil 3.8’ de goriilmektedir.
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.
’
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QS
)
20 pm ————
IYTEMAM

\ G
\
& ‘\‘. |
3
.’\r )
5T o,
‘;1. \
A : o ; £
v spol R — ', L HY spot | det mag O WD pressure 10/31/2019 e 20 pm —————
15.00KkvV | 5.0 [CBS | 500x 10.8Bmm 7 3 PM IYTEMAM 15.00kv [ 50 | CBS | 5000x 10.8mm |7.52e-4 Pa | 12:04:31 PM IYTEMAM
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Sekil 3.8 Miknatissal sagtirma yontemi ile iiretilen NiMnSbB-B2 ince film tabaka yapilarin SEM
goriintiileri (a) 90 dk. (B2-9); (b) 120 dk. (B2-10); (c) 90 dk. (B2-5)
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Ar basincimin artmasiyla film yiizeyinde yapisal degisiklikler olustugu
goriilmektedir (Sekil 3.8c). Bu durum Ar gaz akis hiziyla baglantilidir. Ar gaz akis
oranindaki artisin genellikle yapisal kusurlar igeren diisiik yogunluklu filmlerin

olusmasina sebep oldugu soylenebilir (Sanjabi, Sadrnezhaad, Yates ve Barber, 2005).

11/1/2019
3Pa | 11:11:43 AM

pressre | 10/31/2019
0.8 mm | 7.03e-4 Pa | 12:10:24 PM IYTEMAM

Sekil 3.9 Miknatissal sagtirma yontemi ile {iretilen NiMnSbB-B2 ince film tabaka yapilarin SEM
gorintiileri (a) 60 dk. (B2-1); (b) 90 dk. (B2-2); (c) 120 dk. (B2-4)
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Sekil 3.9’ da 40 Watt 40 sccm Ar basinci altinda farkl siirelerde iiretilmis olan
NiMnSbB ince filmlerin SEM goriintiileri, Sekil 3.10° da ise 50 Watt 50 sccm Ar
basinci altinda farkli siirelerde sagtirma yapilmis ince filmlerin SEM goriintiileri

verilmistir.

—— 10 pym ———

IYTEMAM

e— 1]

IYTEMAM

Sekil 3.10 Miknatissal sagtirma yontemi ile tiretilen NiMnShB-B2 ince film tabaka yapilarin SEM
gorintiileri (a) 60 dk. (B2-6); (b) 90 dk. (B2-7); (c) 120 dk. (B2-8)
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40 Watt 40 sccm Ar basinct altinda farkli siirelerde iiretilmis olan NiMnSbB ince
filmlerin enine kesitlerinde siitunumsu yapilar tespit edilmistir. Bu siitun yapilarin
atom hareketliliginin artmasiyla kiimelenerek siitun yapilar seklinde yiizeye

birikmeleri sonucu oldugu sdylenebilir.

Sekil 3.11 ve 12° de 40 Watt, 50 sccm Ar gaz akis orani ile 90 dakika siirede iiretilen

ince film tabaka yapilarin 1s1l islem sonrast SEM goriintiileri verilmistir.

Sekil 3.11 40W, 50sccm Ar, 90 dakika (B1-4) iiretilen NiMnSbB-B1 ince film tabaka yapilarin SEM
gorintiileri (a) sagtirma sonrasi (b) 500 °C 60 dKk.; (c) 550 °C 30 dk. 1s1l islem sonrasi
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Sekil 3.12 40W, 50sccm Ar, 90 dakika (B1-4) tiretilen NiMnShB-B1 ince film tabaka yapilarin SEM
goriintiileri (a) 600 °C 60 dk.; (b) 700 °C 60 dk. 1s1l islem sonrasi

Uretilen ince filmlerdeki bilesen oranlart EDX analizi yardimiyla belirlenmis olup
tespit edilen bilesen oranlar1 Tablo 3.5’de verilmistir. Calismada kullandigimiz alagim

hedef ise NisoMn3eSh11B3 bilesen oranlarina sahiptir.

Tablo 3.5 NiMnShB- B2 hedeften elde edilen ince filmlerin bilesen oranlar1 (% at)

Ornek Kodu Ni Mn Sb Ornek Kodu Ni Mn Sb
B2-1 55,11 35,21 9,68 B2-6 55,31 34,00 10,69
B2-2 55,36 34,67 9,97 B2-7 55,31 34,90 9,79
B2-3 - - - B2-8 5487 33,99 11,14
B2-4 56,34 35,00 8,66 B2-9 5445 34,28 10,27
B2-5 55,56 34,96 9,48 B2-10 55,58 34,40 10,02

Sactirma kosullarinda uygulanan parametrelerde Ni’in birikme orani yiiksek ¢iktigi
goriilmektedir. Kullanilan hedef malzemedeki bilesen oranlarina gére deger yiiksektir.

Ancak Mn ve Sb hedefteki bilesen oranina yakin deger vermistir. Hedef malzemedeki
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B bileseni ise kullanildig1 oranlar ile EDX analizinde tespit edilmesi gii¢ oldugundan

bilesen oranlarina dahil edilmemistir.

3.1.2.3 NiTi Ince Filmler

Sekil 3.13’ te 40 Watt 40 sccm Ar basinci ile hedef-altlik mesafesi 6 cm olacak

sekilde farkl: siirelerde iiretilen ince filmlerin SEM goriintiileri verilmistir.

Sekil 3.13 Miknatissal sagtirma yontemi ile NiTi iiretilen ince film tabaka yapilarin SEM goriintiileri
(a) 60 dk. (C-1); (b) 90 dk. (C-5); (c) 120 dk. (C-6)
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Ar basinci ve hedef-altlik mesafesi, biriken atom enerjilerini ve dolayisiyla film
yogunlugunu, yapisal biitiinligli ve gerilimi etkileyen faktorlerden bazilaridir. Bu
nedenle NiTi ince filmlerde Ar basinci sabit tutularak siire ve hedef-altlik mesafesinin
degistirilmesiyle sagtirma yapilmustir. Sekil 3.14” te ise ayni filmlerin 550 °C 1s1l iglem

sonrast yiizey gorlntiileri verilmistir.

mag [] 9 [— (] E—

1000 x  10.6 mm M IYTEMAM DI IYTEMAM

1 o

S 1000 x _ 10.6 mm

—— 100 pm ——— P We | preseure 0/ 9 — | —

IYTEMAM 9.42e-4 Pa 55; i IYTEMAM

Sekil 3.14 Miknatissal sagtirma yontemi ile tiretilen NiTi ince film tabaka yapilarm 550 °C 30 dk. 1sil
islem sonras1 SEM goriintiileri (a) 60 dk. (C-1); (b) 90 dk.; (C-5); (c) 120 dk. (C-6)
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Sekil 3.15° te 40 Watt 40 sccm Ar basinci ile hedef-altlik mesafesi 5 cm olacak

sekilde farkli siirelerde iiretilen ince filmlerin SEM goriintiileri verilmistir.

IYTEMAM

Sekil 3.15 Miknatissal sagtirma yontemi ile iiretilen NiTi ince film tabaka yapilarin SEM goriintiileri
(a) 60 dk. (C-8); (b) 90 dk. (C-9); (c) 120 dk. (C-10)

NisoTiso (0,1 g Bor) igerikli alasim hedef ile iiretilen ince filmlerin bilesen

oranlarina EDX analizi ile bakilmis ve alinan sonuclar Tablo 3.6’ da verilmistir.
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Tablo 3.6 NiTi (0,1 g B)- C hedeften elde edilen ince filmlerin bilesen oranlari (% at)

Ornek Kodu  Ni Ti Ornek Kodu  Ni Ti

C-1 53,73 46.27 C-6 54,97 45,04
C-2(133Si) 5346 4521 | C-7(L68Si) 53,65 44,67
C-3 - - C-8 52,28 47,72
C-4 (0.61B) 52,94 46.46 C-9 54,70 45,30
C-5(1.75Si) 52,32 45,94 C-10 52,42 47,58

3.1.2.4 Kompozit Yapilarin SEM Goriintiileri

Sekil 3.16 NiMnSbB (B1-P) katkilandirilmig kompozit PVC film yapilarin SEM goriintiileri (a) %1
katk; (b) %2 katki; (c) %3 katki orant
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Sekil 3.17 NiMnSbB katkilandirilmig kompozit lif yapilarin SEM goriintiileri (a) ve (b) %1 parcacik
(B1-P) katkili SHPU; (c) %1 pargacik (B1-P) katki PU; (d) %0,5 tabaka yap1 katkili (B1-4) PU
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Sekil 3.16 ve 17° de BI1-P alasim katkilandirilmig polimer yapilarin ylizey
morfolojisini gdsteren SEM goriintiileri verilmistir. Ornekler sekil ogretme
caligmalarinin polimerdeki etkilerini gozlemlemek amaciyla sekil 6gretilmis yapilarin
goriintiileri alinmistir. Sekil 3.16a” da %1 katki yapilmis polimerde mikron boyutlarda
kiriklar oldugu ve pargacik ile polimer arasindaki etkilesim goriilmektedir. Sekil 3.17°
de tretilen liflerin ¢aplar1 Olgiilmiis ve alasim parcaciklarin ve tabaka yapilarin

ylizeydeki dagilimi incelenmistir.
3.1.3 Alasimlarin ve Ince Filmlerin Kristal Yapilari

Ince filmlerin yapisal &zelliklerinin incelenmesi amaciyla iiretim sonrasi ve 1sil
islemler sonrasi kristal yapilarin tespiti icin XRD analizleri yapilmistir. Olgiimler,
0,08°/sn. tarama hiz1 ile 26=20-80° araliginda Philips X Pert Pro X-Isinlar1 Kirinim
cihazinda gergeklestirilmistir.

3.1.3.1 NiMnSnB Alasimlar ve Ince Filmler

Farkli siirelerde iiretilen NiMnSnB (A kodlu) ince filmlerin Sekil 3.18 ve 3.19° da

sirasi ile 1s1l islem Oncesi ve 1s1l islem sonrasi yapisal 6zellikleri goriilmektedir.

—&— 60 dk kaplama (40 Watt 30 sccm Ar)
-8— 20 dk kaplama (40 Watt 30 sccm Ar)
—& — 120 dk kaplama (40 Watt 30 scem Ar)

—— NiMnSnB hedef malzeme

3000

4000 |

3000

Intenzite (3.1.)

2000

1000

20 30 40 30 60 0 30
26 (degree)

Sekil 3.18 Tsil islem 6ncesi NiMnSnB alagim ve ince filmlerin (A 1-2-3) XRD egrileri
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Sekil 3.18° de 20=42° civarinda goriilen tek bir genis pik ince filmlerin amorf
yapida oldugunu gostermektedir. Hedef malzemeye ait egride goriilen pikler ise
NiMnSn bilesenine ait temel fazlari ifade etmektedir (Vishnoi, Singhal ve Kaur, 2011).
Ayni ince filmlerin, 400 °C” de 60 dakika 1s1l islem sonrasinda yapilarinda meydana

gelen degisiklikler Sekil 3.19° da verilen XRD egrilerinde goriilmektedir.

—&— 60 dakika kaplama (40 Watt, 30 scem Ar)
—B— %0 dakika kaplama (40 Watt, 30 scem Ar)
—& — 120 dakika kaplama (40 Watt, 30 scem Ar)

5000

2500

2000

irv (a.u.)

1500

B

Inten

1000

s00 TR

Sekil 3.19 NiMnSnB ince filmlerin (A 1-2-3) 1s1l igslem sonras1t XRD egrileri

Isil islem sonrasinda 6rneklerde ti¢ temel pik 260=42,72° (220), 62,49° (400), 79,21°
(422) ve tig¢ siiperlatis pik 26=25,92° (111), 28,92° (200) ve 50,52° (311) tespit
edilmistir. Tespit edilen temel pikler, amorf matriste L2; kiibik fazinin kristal faza
doniistiigiinii gostermektedir (Vishnoi ve Kaur, 2010; Vishnoi ve diger., 2011; Modak
ve diger., 2015). Ayrica, L21 fazinin kristallesmesini isaret eden piklerin
yogunlugunun ve keskinliginin ince filmin kalinligina bagh olarak artis gosterdigi
goriilmektedir. 90 ve 120 dakikalik kaplamalarda piklerin yogunlugunun 60 dakikalik
kaplamalara gore artis gosterdigi anlasiimaktadir (Sekil 3.19).
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Sekil 3.20° de ayni igerige sahip hedef malzemeden 80 W, 30 sccm Ar akis orant

ile iiretilen ince filmlerin XRD egrileri goriilmektedir.

—&— §0 dk kaplama (80W 30 scem Ar)
-B— %0 dk kaplama (300 30 scom Ar)
—¢— 120 dk kaplama (30%W 30 scem Ar)
G000
3000 !'|
1
|
|
4000 |.
:: 'i
B 3000 |iI
: }
" 2000 [
1
/ 1
I|| 1
1000 *-”
" : i T o
o L T T e AL et ittt
20 30 40 30 60 70 a0

Sekil 3.20 NiMnSnB ince filmlerin (A-4-5-6) XRD egrileri

20=42,72° (220)’ da alinan tek bir temel pik ile amorf matristeki L2; kiibik fazinin
kristallesmesini isaret etmektedir. Pik yogunlugu ve keskinligi 90 dakikalik kaplamada
biiyiitiilen ince filmde kristal yapinin daha net olustugunu gdstermistir (Sekil 3.20). 40
Watt 30 sccm Ar basincinda iiretilen ince filmlerle kiyaslandiginda sagtirma sirasinda
uygulanan giiclin artmasiyla filmlerdeki kristal yapida artis saglandigi1 anlagilmaktadir.
Ancak bu ornekler, biriktirildikleri yiizey iizerinden uzaklastirilamadigindan 1s1l islem

denemeleri yapilamamis ve yapisal 6zellikleri incelenememistir.

3.1.3.2 NiMnSbB Alasim ve Ince Filmler

Sekil 3.21° de NiMnSbhB (B1 kodlu) alasim malzemesine ve 40 Watt, 50 sccm Ar

ortaminda 90 dakika siire ile iiretilen ince filme ait yapisal 6zellikler goriilmektedir.
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Sekil 3.21 NiMnSbhB hedef alagimlarin XRD egrileri (a) B1 kodlu hedef; (b) B2 kodlu hedef

Sekil 3.21° de NiMnSbB hedef alagimlardan alinan XRD egrilerinde 26= 44° (220)’
de goriilen pik yogunlugu ve keskinligi NiMnSb L2; yapisinin kristallesmesini isaret
etmektedir ve iyi bir kristalize yapiya karsilik gelir. Ayrica, NiSb ve MnSb fazlarinin
varligin1 gosteren birkac zayif tepe noktas1 da goriilmektedir (Monnereau ve diger.,
2004; Ottoif ve diger., 1989). Sekil 3.22 ve 3.23’ te NiMnSbB alasim ince filme ait
1s1l islem Oncesi ve farkli sicaklik ve siirelerde 1s1l igslem sonrasi kristal yapilarina it

XRD egrileri verilmistir.
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Sekil 3.22 NiMnShB (B1-4) ince film alagim ve 1s1l islem sonras1t XRD egrileri
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Sekil 3.23 NiMnShB (B1-4) ince film alagimlarin 1s1l iglem sonrast XRD egrileri
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Ince filmde 1511 islem 6ncesinde 20= 44° degerinde yogun tek bir pik alinmstir. 500,
600 ve 700 °C sicakliklarda 1 saat siire ile ayn1 zamanda 550 °C sicakliklarda 30 dakika
ve 60 dakika yapilan 1s1l islemlerin kristal yap1 olusumda etkili oldugu Sekil 3.22 ve
3.23’ de verilen XRD grafiklerinde goriilmektedir. Tiim sicakliklarda 26= 44° (220)’
de NiMnSb L2; yapisinin kristallesmesini gosteren keskin pik ve 26= 51° (311)
NiMnSb fazin1 gosteren pikler alinmistir. Ayrica 26= 30-32° de goriilen piklerin NiSh
(101) ve MnSb (101) fazinin varligina isaret etmektedir.

3.1.3.3 NiTi 4lasim ve Ince Filmler

Farkl: siirelerde tiretilen NiTi (C kodlu) ince filmlerin Sekil 3.24 ve 3.25’ te sirasi

ile 151l islem Oncesi ve 1s1l islem sonras1 yapisal 6zellikleri goriilmektedir.

40W, 40 scem Ar, 90 dk Ince film alagim 550°C- 30dk
40W, 40 sccm Ar, 90 dk Ince film alasim
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Sekil 3.24 NiTi ince film alagimlarin (C-5) 1s1l islem 6ncesi ve sonrasi kristal yapilari

Sekil 3.24 ve 25’ te goriilen 40 Watt, 40 sccm Ar gaz akis oraninda tretilen ince
filmlerde 26=42° civarinda goriilen tek bir genis pik yapinin amorf oldugunu
gostermektedir. NiTi ince filmlerde 550 °C’ de 30 dakika 1s1l islem yapildiginda bu

pikin keskinliginin artmis olmasi yapida kristallesmenin bagladigini gostermektedir.
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40W, 40 scem Ar, 120 dk 1nce film alasim 550°C- 30dk
40W, 40 scem Ar, 120 dk Ince film alagim
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Sekil 3.25 NiTi ince film alagimlarin (C-6) 1s1l iglem 6ncesi ve sonrasi kristal yapilari
3.1.4 Alasim Malzemelerin ve Ince Filmlerin Déniisiim Sicakliklar:

NiMnSnB ve NiMnSbB alagim malzemelerin doniisiim sicakliklariin belirlenmesi
icin mikro metal kesme cihazi ile kesilen numunelerin 10°C/dakika tarama hizlarinda
azot atmosferinde DSC o6lgtimleri yapilmistir. DSC Slgiimleri sonucunda alagimlarda
elde edilen doniisiim sicakliklart Tablo 3.7’ de verilmistir. Uretilen alasim hedef
malzemelerde alinan doniisiim sicakliklarina bakildiginda tekstil yapilarinda
kullanimlar i¢in yiiksek degerler olduklarini géstermistir. Ince film iiretimi ile bu
alagimlarin dontisim sicakliklarinin daha diisiik degerlerde olmasi beklenmekle
birlikte filmlerin tiretim sonrasi 1sil islemler sayesinde yapilarinda kristal fazin
tetiklenmesi amaglanmaktadir. Boylece tekstilde kullanimina uygun ornegin viicut

sicaklig1 civarinda doniisiim sergileyecek yapi elde edilmeye ¢alisilmaktadir.

Tablo 3.7 Ark ergitme ile dokiilen alagimlarin doniigiim sicakliklari

oniisiim sicakhiklari (°C)
Alasim Hedefler As At Ms M

NiMnSnB (A) 8291 10584 91,06 68,31
NiMnSbB (B1) 4515 57,68 36,32 27,70
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3.1.4.1 NiMnSnB Alasim ve Ince Filmler

NiMnSnB (A) hedef malzeme olarak ark ergitme sisteminde {iretilen alagimin
belirlenen doniisiim sicakliklarina ait DSC egrisi Sekil 3.26°da verilmistir. NiMnSnB
(A-3) ince filme ait DSC egrisi Sekil 3.27° de verilmistir.

1B 4
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. Peak Height = -53.9475 m\WW
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Sekil 3.26 NiMnSnB (A) alasimin DSC egrisi
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Sekil 3.27 NiMnSnB ince film alasimin (A-3) DSC egrisi
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Ark ergitme metoduyla elde edilen NiMnSnB alagimda Gstenit baslangic ve bitis
sicakliklar1 (Sekil 3.26) 82,91 °C ve 105,84 °C iken miknatissal sagtirma metoduyla
ince film halinde elde edilen NiMnSnB alasimimin martensit baslangic ve bitis
sicakliklar1 325,40 °C ve 350,39 °C arasinda bulunmustur (Sekil 3.27). Ancak ince
film haline getirilmis bu alasim tek yonli bir faz doniistimii sergilemis ve kalict bir

sekil hafiza 6zelligi sergilemedigi gézlenmistir.

Sekil 3.28, 3.29 ve 3.30° da miknatissal sagtirma yontemi ile farkli siirelerde

tiretilen ince film tabaka yapilarin DSC egrileri verilmistir.
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Sekil 3.28 Miknatissal sagtirma yontemi ile 60 dakika siire ile tiretilen NiMnSnB ince filmden (A-1)

elde edilmis tabaka yapilarin (a) DSC egrileri, (b) 1sitma adiminda alman egrinin tiirevi
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Sekil 3.29 Miknatissal sagtirma yontemi ile 90 dakika siire ile tiretilen NiMnSnB ince filmden (A-2)

elde edilmis tabaka yapilarin (a) DSC egrileri; (b) 1sitma adiminda alinan egrinin tiirevi
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Sekil 3.30 Miknatissal sagtirma yontemi ile 120 dakika siire ile tiretilen NiMnSnB ince filmden (A-3)

elde edilmis tabaka yapilarin (a) DSC egrileri; (b) 1sitma adiminda alinan egrinin tiirevi
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Miknatissal sactirma sistemi ile 40 Watt/80 Watt 30 sccm Ar gazi ortaminda farkl
stirelerde (60, 90, 120 dk.) {iretilen ince filmlerden elde edilmis olan tabaka yapilarin
DSC egrilerinde faz dontisiimiine ait keskin pikler gozlenmemistir. Elde edilen DSC
egrilerinde 60, 90 ve 120 dakikalik sagtirma sonrasi iiretilen NiMnSnB tabaka
yapilarin her birinde ~312° C Gstenit baslangic ve ~340° C Ostenit bitis sicakliklarini
gosteren hafif bir pik gozlenirken sogutma adimlarinda martensit baslangi¢ ve bitis
sicakliklart gézlenmemistir (Sekil 3.28, 3.29 ve 3.30).

Sekil 3.31” de 400 ve 500 °C sicaklikta 1 saat 1sil islem sonrasi doniisim

sicakliklarii belirlemek {izere yapilmis olan DSC egrileri verilmistir.
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Sekil 3.31 Miknatissal sagtirma yontemi ile 60 (A-1), 90 (A-2) ve 120 dakika (A-3) siire ile iretilen
NiMnSnB ince film tabaka yapilarin 400 ve 500 °C 1 saat 1s1l iglemden sonra gosterdigi DSC egrileri

Is1l islemin ince filmlerde faz doniisiim etkisini gézlemlemek amaciyla 400 ve 500
°C sicaklikta 1 saat 1sil islem sonrasi yapilan DSC analizlerinde ince filmlerde

dontigiim gozlenmemistir (Sekil 3.31).

Bosluklarin dolduruldugu hedef NiMnSnB (A) ile 80W, 30sccm Ar akis oraninda
calisilarak 90 ve 120 dakika sa¢tirma siirelerinde tiretilen ince filmlerin DSC analizleri
(-20 ile 200 °C sicaklik araliginda 10°C/dk. 1sitma sogutma orani ile Azot ortaminda)
yapilmistir ve sirasiyla Sekil 3.32 ve 3.33° de verilmistir. 60 dakikalik ince filmler
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yilizeyden uzaklastirilamadigindan incelenememistir. DSC egrileri incelendiginde iKi
cevrimli olarak da yapilan 1sitma-sogutma araliklarinda ince filmlerde faz degisimini
gosteren keskin piklerin varligi goriilmemistir. Ancak alinan egrilerde hafif

dalgalanmalar oldugu gozlenmistir (Sekil 3.32 ve 3.33).
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Sekil 3.32 80W, 30sccm Ar akis oraninda 90 dakika siire ile iiretilen NiMnSnB ince filmin DSC egrisi
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Sekil 3.33 80W, 30sccm Ar akis oraninda 120 dakika siire ile iiretilen NiMnSnB ince filmin DSC egrisi
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Sekil 3.34 80W, 30sccm Ar akis oraninda 120 dakika siire ile tiretilen NiMnSnB ince filmin 1s1l islem
sonrasi (600°C, 60dk.) DSC egrisi

80W, 30sccm Ar akis oraninda g¢alisilarak 120 dakika sagtirma siiresinde tretilen
ince filmler, 600 °C’ de 1 saat 1s1l islem sonras1 DSC analizleri yapilmistir (Sekil 3.34).
DSC egrisi incelendiginde uygulanan 1sitma-sogutma araliklarinda ince filmlerde faz

degisimini gosteren keskin piklerin varligi gériilmemistir.
3.1.4.2. NiMnSbB Alasim ve Ince Filmler

Ark ergitme sisteminde dokiimii gerceklestirilen (NiMnSbB-(B1)) alasimin

sergiledigi dontigiim sicakliklarint gosteren DSC egrisi Sekil 3.35’ te verilmistir.
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Sekil 3.35 NiMnSbB (B1) alasimin DSC egrisi

Analiz sonucuna gore elde edilen martensit baslangic ve bitis sicakliklar1 sirasiyla
36,32 °C ve 27, 70 °C, ostenit baslangic ve bitis sicakliklari sirasiyla 45,15 °C ve 57,

68 °C olarak bulunmustur.

NiMnSnB alagimin doniisiim sicakliklarina nazaran daha diisiik degerler elde
edildiginden bu alasimin polimere farkli formlarda katkilanmasi i¢in iiretilen bu

alagimdan pargalar kesilerek toz (B1-T) ve parcacik (B1-P) tiretimleri yapilmustir.
Sekil 3.36” da bilyal1 ogiitiiciide islemden gegirilerek elde edilen NiMnSbB

tozlardan alinan DSC grafigi goriilmektedir. Mekanik islem sirasinda olusan 1sinin toz

halinde bu malzemenin doniisiim sergileme 6zelligini degistirdigi sdylenebilir.
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Sekil 3.36 NiMnShB toz (B1-T) alasim malzemenin DSC grafigi

Sekil 3.35’de kat1 formda doniisiim sergiledigi goriilen alasim malzemeden kesilen
pargalarin agat havanda doviilmesi ile NiMnSbB parcaciklar (B1-P) (<125 pum) elde
edilmistir. Mekanik islemlerin alasimin faz doniisiimiine etkilerini irdelemek i¢in DSC
analizi yapilmig olup alinan sonug¢ Sekil 3.37° de verilmistir. DSC egrilerine
bakildiginda 1sitma ve sogutma adimlarinin her ikisinde de kat1 formda alinan sicaklik
degerlerine yakin degerlerde faz doniisiimlerinin gerceklestigi goriilmektedir. Bu
durumda sekil hafizali alagimlarin katki malzemesi olarak degisik formlarda

kullanimlar1 6ncesi yapilan islemlerin 6nemli oldugu goriilmektedir.
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Sekil 3.37 NisoMnssSh11Bs parcacik (B1-P) alasim malzemenin DSC grafigi
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3.2 Kompozit Yapilarin Sekil Hafiza Ozelliklerinin Incelenmesi

Bu tez kapsaminda iiretilen alasimlardan elde edilen toz, pargacik ve ince filmler
degisik oranlarda PVC, PU gibi polimerlere katkilanmistir. Elde edilen kompozit
yapilarin sekil hafiza Ozelliklerinin belirlenmesindeki ¢aligmalar siras1 ile,
kompozitlerin dinamik mekanik 6zelliklerinin incelenmesi, sekil hafiza 6zelliklerinin
degerlendirilmesi, deney parametrelerinin tam faktorlii analizi ve termal

goriintiileridir.

3.2.1 Kompozit Yapilarin Mekanik Ozellikleri

%1, 2, 3 ve 5 B1-P kodlu alagim parcaciklarin katkilandig1 PVC kompozit yapilarin
dinamik mekanik analizleri sonucu elde edilen soniimleme kapasitelerine bakilmustir.
Kompozitlerde sekil 6gretme ¢alismalarmin soniimleme kapasitesine etkisinin
incelenmesi i¢in kompozit PVC filmler tiretim sonrasi (Sekil 3.38a) ve sekil 6gretme

caligmalar1 sonras1 (Sekil 3.38b) olacak sekilde dinamik mekanik analizleri

yapilmistir.
—BVC —+&— %3 BI-P+PVC —PVC —&— %3 B1-P+PVC
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Sekil 3.38 PVC polimerine katki parcaciklarin oranlari ve sekil 6gretme caligmalarina gore soniimleme

(damping) kapasitelerinin kiyaslanmasi (a) film iiretimi sonrasi; (b) sekil 6gretme galigmasi sonrasi

Saf PVC ve kompozit PVC yapilarin Tan & degerleri kiyaslandiginda alagimin

kompozitlerde séniimleme kapasitesine etkisi oldugu gdzlenmistir. Ozellikle Sekil
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3.38b’ de goriildiigii tizere sekil 6gretme ¢aligmalar: sonrasinda %3 katki oraniyla elde
edilen kompozit 6rnekte alagimlarin, 48 °C’ de martensit durumdaki yapinin Gstenite
doniismesiyle soniimleme etkisi iizerinde etkili oldugu anlasilmaktadir (Raghavan ve

diger., 2010).

%1, 2, 3 ve 5 B1-P kodlu alagim parcaciklarin katkilandigi PVC kompozit yapilar
katki oranlarina gore kendi aralarinda kiyaslanarak sekil 6gretme siiresi ve sicakliginin
soniimleme tlizerindeki etkilerine bakilmistir. Sekil 3.39” da kompozit yapilarin Tan 6

degerleri ve sicaklik iligkisine ait grafikler verilmistir.
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Sekil 3.39 PVC polimerine katkilanmis pargaciklarin séniimleme degerlerinin kiyaslanmasi (a) %1

katki orant; (b) %2 katki orani; (C) %3 katki orani; (d) %S5 katki orani

96



Saf PVC ve kompozit PVC yapilarin Tan & degerleri kendi aralarinda
kiyaslandiginda alasimin kompozitlerde sonlimleme kapasitesine etkisi oldugu
gozlenmistir. Ozellikle sekil 6gretme c¢alismalar1 sonrasinda %3 katki oramiyla elde
edilen kompozitte 75 °C’ de 15 dakika sekil 6gretme calismasi yapildiginda etkinin

yiiksek oldugu gorilmiistiir.

3.2.2 Kompozit Yapilarin Sekil Hafiza Ozellikleri

Uretilen alasimlarm polimere katkilanmastyla drneklerde sergiledikleri sekil hafiza
etkisini gozlemlemek amaciyla yapilan caligmalar kapsaminda degisik formlarda
kullanilabilecek alasim malzemeler test edilmistir. Bu nedenle ark ergitme ile dokiimii
gerceklestirilen ve faz doniisiimii sergileyen alasim malzemelerin (NiMnSbB (B1); toz
(B1-T) ve pargacik (B1-P) formlar1 ile daha once iiretilen NiMnSnB ince film

telimsiler) PVC kaplama polimerine farkli oranlarda katkilanmasi tizerine ¢alisilmistir.

Birgok parametrenin degistirilmesi ile gegici seklin dgretilmesi amaciyla yapilan
programlama adiminda etkili olan baz1 faktorler gézlenmistir. En biiylik sorun film
kalinlig1 ve katki oranindaki artisa bagli olarak PVC polimerinin kirilganliginin
artmasi ve sekil verilememesidir. Ayrica sekil 6gretme adiminda uygulanan sicakligin
ve siirenin artis1 ile birgok Ornekte kopmalar meydana geldiginden Ol¢tiim

yapilamamasidir.

Ik olarak katkilanmis PVC polimerinde katki oranma bagl olarak sekil hafiza
etkisini test etmek amaciyla Sekil 3.40°da goriilmekte olan diizenek gelistirilmistir.
Caligma prensibi sekil hafiza etkisinin sergilendigi sicaklik araliinda 6gretilen sekli
korurken bir gerilim olusmasi ve baglanmis oldugu agirlig1 ¢cekerek hassas terazide

agirlik degisimi gostermesi seklindedir.
Sekil 3.40°da goriilmekte olan diizenekte saglikli bir sonug alabilmek amaciyla

Sekil 3.41b’de goriilen sekil verilerek bir¢ok farkli numune hazirlanmis ve denemeler

yapilmustir (polimer film kurutma sicakligi 160°C 15 dk.).
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<= 51 Olger

Sekil 3.40 SMA katkilanmis polimerde sekil hafiza etkisini test etmek amacryla gelistirilen diizenek
(Kigisel arsiv, 2018)

(@) (b)

Sekil 3.41 (a) Yukaridan asagi saf PVC, %1, 2, 3, 5, 10 toz NiMnSbB (B1-T) katkilandirilmigs PVC
filmler; (b) polimer film 6rneklere verilen sekil (Kisisel arsiv, 2018)

En biiyiilk sorun film kalinligi ve katki orani artisi ile PVC polimerinin
kirillganhiginin artist ve filme sekil verilememesidir. Bu nedenle bircok Ornekte
kopmalar yaganmis 6zellikle yiiksek katki oranlari ile hazirlanmig 6rneklerde 6l¢iim
yapilamamistir. Bu diizenek ile 6l¢iim alinabilen 6rneklere ait sicakliga bagl agirlik
artis1 grafiklerinden anlamli sonuglar ¢ikmamistir. Yapilan denemelerde test edilen
orneklerden elde edilen sonuglara bakildiginda diizenekte saglikli sonu¢ almak icin
daha korunakli bir ortam saglanmasi gerektigi diisliniilmektedir. Agirhik degisimleri

cok hassas oldugundan en kiiciik bir hava akimi veya 1s1 tabancasinin c¢aligmasi
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esnasinda kabin icerisinde hava akimi olusmasi aliman sonuglarin kesinligini
etkilemektedir. Ayn1 zamanda alinan verilerden diizgiin bir grafik ¢ikartilmasi i¢in 1s1

Olcer ve terazinin datalogger’a baglanmasi gerekmektedir.

Bunun tizerine sekil hafiza etkisinin gézlenmesinde farkli sicakliklarda goriintiileri
alian 6rneklerde ag¢1 hesaplamalari veya boyutsal 6zellikler tizerine ¢esitli calismalar

yapilmistir.

Elde edilmis olan polimer filmlerden seritler kesilerek ¢esitli formlarda 80 °C (Af
sicakligi izerinde) sicaklikta 1 saat sekli hafizasina almasi i¢in islem gordiikten hemen
sonra buzlu su (0-5 °C) igerisine alinarak 5 dk. bekletilmistir. Yapilmis olan
denemelere ait fotograflar Sekil 3.42 ve 3.43’de verilmistir. Ayn1 zamanda sekil
ogretme sicakliklart (80 ve 85 °C) ve siireleri (10, 15, 20 dk.); film kalinliklar1 ve film
kurutma sicakliklari ile ilgili denemeler de yapilmis olup her bir parametrenin sekil

ogretmek icin etkili oldugu gézlenmistir.

2 NiMnSbB pargack | .
andiriimis PVC g ! 4 ey 4% 2NiMnSbBparcacik
= < . . katkilandrilmis PVC

NiMnSnB ince filmden elde
s pargacik katkilandiriimig

%3 NiMnSbB toz
katkilandirilmig PVC
- %3 NiMnSbB toz
katkilandiriimig PVC
62 NiMnSbB pargacik
katkilandiriimis PV
(@) (b)

Sekil 3.42 Cesitli formlarda 80°C (Tg sicakligi lizerinde) sicaklikta 1 saat sekil 6gretme islemi gormiis
katkilandirilmis polimer filmlerin (a) ortam kosulunda; (b) 40°C su igerisinde gorintiileri (Kisisel arsiv,
2018)

Sekil 3.43° de verilmis olan orneklerden 1 ve 2 numarali pargacik ve toz

katkilandirilmis 6rneklerin oda kosullarinda da programlanmis oldugu gegici sekli

korudugu goriilmektedir.
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Sekil 3.43 Cesitli formlarda 80°C (Tg sicakligi tizerinde) sicaklikta 1 saat sekil 6gretme iglemi gormiis
olan katkilandirilmig polimer filmlerin (a) ortam kosullarinda; (b) 40°C su igerisindeki sekillerinin

goriintiisti (Kisisel arsiv, 2018)

Kargilagtirma yapmak iizere alasim parcaciklart katkilamadan film halinde elde
edilen PVC polimerine de ayn1 parametrelerde sekiller verilerek denemeler
yapilmustir. Fakat katkisiz PVC polimerinin verilen sekli sicaklik degisimlerine

ragmen Sekil 3.44°de goriildiigl gibi daimi olarak korudugu gdzlenmistir.
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Sekil 3.44 Katkisiz PVC polimer filmine verilen sekil sonrasi sicakliga bagli degisimlerin goriintiileri

(Kisisel arsiv, 2018)

Sekil dgretme siiresi degistirilerek yapilan bir diger denemede, oda sicakligindaki
ornekler, cam ¢ubuk etrafina sarilmis ve 80 °C, 10 dakika 1s1l isleme tabi tutulmustur.
Bu adimdan sonra drnekler, soguk su (0-5 °C) igerisine alinarak 5 dakika bekletilmistir.
80°C, 10 dakika 1s1l islem kosulu orneklerin gegici seklini en iyi gézlemledigimiz
degerlerdir ve bu kosullarda sekil 6gretilmis olan 6rneklerin goriintiileri Sekil 3.45°de

goriilmektedir.
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(d)

Sekil 3. 45 Sicakliga bagli olarak 6rneklerde meydana gelen sekil degisimleri (a) oda sicakligi; (b)
27°C- 36°C araligy; (c) 45- 50 °C araligi; (d) 6lgiim yapilan ag1 gorseli (Kisisel argiv, 2018)

Orneklerin oda sicakliginda kalici (diiz halde) sekillerinde bulunduklari, yapidaki
degisimi daha hizli gbzlemlemek amaciyla sicak su igerisinde yapilan denemelerde
27°C- 36°C sicaklik araliklarinda (Alasimin martensit doniisiim sicakliklari) gegici
sekle yani helis sekline geldigi ancak sicakligin 50°C civarina gelmesi ile drneklerin
kalic1 gekillerine geri dondiikleri gdzlenmistir. Ayrica bu orneklerin goriintii isleme
programi ile a¢1 dlgtimleri yapilmis ve Sekil 3.45” te 1 (%2 NiMnSnB ince film tabaka
yapi katkili) ve 4 (%2 NiMnSbB parcacik katkili) numarali 6rneklerin sicakliga bagl
ac1 degerlerini igeren grafikler elde edilmistir (Sekil 3.46).
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Sekil 3.46 Sicakliga baglh ag1 degerleri grafikleri (a) %2 tabaka yap1 katkili PVC (1 numarali rnek);
(b) %2 pargacik katkilit PVC (4 numarali 6rnek)

1 numarali 6rnek iist ve alttan 3 sarmalli iken 4 numaral1 6rnek iistten 2 sarmalli,

alttan 3 sarmalli oldugu goriilmektedir (Sekil 3.45). Sicakliga bagli olarak bu
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sarmallarda olgiilen a¢1 degerleri degisiklik gosterdigi 6rnegin 45 °C” ye kadar mevcut
sarmal sayisin1 korudugu ancak sicakligin artmasiyla sarmallarin bozulmaya basladigi

ve O6rnegin diiz forma yani kalic1 sekline donmeye basladig1 gozlenmistir (Sekil 3.46).

PVC polimerine %2 oraninda katkilanan NiMnSbB parcaciklari ve kompozit filmin
160 °C sicaklikta 15 dakika kurutma islemi sonrasinda sekil 6gretme caligmalar1 ve
sekil geri kazanimindaki degisimler gozlenmistir. Sekil 6gretme ¢alismalari; gegici
seklin spiral oldugu ve kosullarin 80 °C suda 10 dakika islem siiresi ardindan buzlu
soguk suda bekletme seklinde yapilmistir. Sekil 3.47°de sicakligi degisen su

icerisindeki kompozit 6rnegin sekil degisimleri goriilmektedir.

25°C 32°C 40 °C 55°C

Sekil 3.47 %2 NiMnSbB parcacik katkili PVC polimer kompozitin sicakliga bagl sekil degisimleri
(Kigisel arsiv, 2019)

PVC polimerine %1, 2, 3 ve 5 oraninda katkilanan NiMnSbB parcaciklar1 ve
kompozit filmin 160 °C sicaklikta 15 dakika kurutma islemi sonrasinda sekil 6gretme
calismalar1 ve sekil geri kazanimindaki degisimler gozlenmistir. %5°lik katki orani ile
elde edilmis PVC kompozit filmlerde sekil 6gretme ¢alismalari, katki oranindaki artis
ile polimerde meydana gelen kirilganlik nedeniyle yapilamadigindan sekil geri
kazanimlar1 gézlenememistir. Sekil 6gretme caligsmalari; gegici seklin spiral oldugu ve
sekil 6gretme sicakliginin 75 °C’ ye ayarlandigi su igerisinde 5, 10, ve 15 dakika olacak
sekilde ti¢ farkli islem siiresinin ardindan buzlu soguk suda bekletme seklinde
yapilmistir. Sekil 3.48, 3.49 ve 3.50°de sirasi ile %1, %2 ve %3 alasim pargacik katkil
kompozit 6rneklerin farkl sicakliklarda sergiledigi davraniglara iligkin goriintiiler yer
almaktadir ve ayrica her bir goriintii yukaridan asagi dogru 5, 10, ve 15 dakika sekil

Ogretme siiresine gore yerlestirilmistir.
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24°C 32°C 38°C

5

42°C 48 °C 55°C

Sekil 3.48 %1 NiMnSbB pargacik katkilt PVC polimer kompozitlerin sicakliga bagh sekil degisimleri
(Kisisel arsiv, 2019)

24°C 32°C 38 °C

42°C BT 55 °C

Sekil 3.49 %2 NiMnSbB pargacik katkilt PVC polimer kompozitlerin sicakliga bagh sekil degisimleri
(Kisisel arsiv, 2019)
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24°C 32°C 38 °C

y

42°C 48 °C 55°C

Sekil 3.50 %3 NiMnSbB pargacik katkili PVC polimer kompozitlerin sicakliga baglh sekil degisimleri
(Kisisel arsiv, 2019)

Sekil 3.48 ve Sekil 3.50°de goriildiigii lizere sekil 6gretme calismalarinda islem
stiresi 6nem tagimaktadir. 10 ve 15 dakikalik sekil 6gretme siirelerine ait drneklerde
gegici seklin sergilenmesinde islem siiresinin etkili oldugu goriilmektedir. Sicaklik
artisgina bagl olarak, Ostenit baslangi¢ sicakligina yaklasildiginda drneklerin kalici
sekillerine yani diiz yapiya donmeye basladigi goriilmiistiir. Sekil 3.51° de her bir
goriintli yukaridan agag1 10 ve 15 dakika sekil 6gretme siirelerine ait saf PVC polimer

filmlerine ait 6rnekleri igermektedir.

Sekil 3.51 Saf PVC polimer filmlerin sicakliga bagh sekil degisimleri (Kisisel arsiv, 2019)
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Sekil 3.48, 3.49 ve 3.50° de yer alan kompozit drneklerle ayni kosullarda sekil
ogretilmis saf PVC polimer filmlerin sicakliga bagl sekil degisimleri (Sekil 3.51)
incelendiginde, alasim katkili 6rneklerde gbzlemlenenin aksine gegici seklin yiiksek

sicakliklara kadar korundugu yani sekil hafiza etkisi sergilemedigi anlagilmistir.

PVC polimeri ile elde edilen kompozit filmlerin yan1 sira prototip olarak az
miktarda polimerin eritilmesi ile lif formunda kompozit yapilarin eldesi iizerine
calismalar yapilmistir. Sekil 3.52, 3.53 ve 3.54’te elde edilen lif yapilar1 ve sicakliga

bagh sergiledikleri sekil degisimlerini gosteren goriintiiler verilmistir.

(b) (© (d)

Sekil 3.52 NiMnSbB (B1-P) katkili PU lif (a) orijinal sekil (b) sekil 6gretilmis; (c) 40°C su igerisinde;
(d) 50°C su igerisinde (Kisisel arsiv, 2019)

Sekil 3.52’de orijinal tiretim sekli diiz olan B1-P kodlu alasim katkili PU lifin, 80°C
sicaklikta 5 dakika gegici spiral sekil 6gretme ¢alismalar1 sonrasinda sergiledigi sekil
degisimleri gdzlenmistir. Ornek sicaklik degeri 50 °C ‘ye yaklastik¢a dgrendigi sekli

daha iyi sergilemis sicaklik artisiyla sekilde bozulmalar yasanmustir.

Sekil 3.53te orijinal iretim sekli spiral olan B1-P kodlu alasim katkilanmis PU

lifin sicaklik degisimine gosterdigi tepkilerin gézlendigi goriintiiler verilmistir.
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(d)

Sekil 3.53 NiMnSbhB (B1-P) katkili PU lifi sicakliga bagl sekil degisimleri; (a) orijinal sekil; (b) 25 °C
ortam kosullarinda; (¢) 50°C su igerisinde; (d) 65°C su igerisinde (Kisisel arsiv, 2019)

Sekil 3.53’ te orijinal iiretim sekli spiral olan katkili PU lifin oda kosullarinda sekli
korumadigini, NiMnSbB alasimin ostenit bitis sicakligi tizerindeki sicaklikta (65°C)

spiral seklini geri kazandig1 gortilmiistiir.

Karsilastirma yapmak tizere alasim pargaciklari katkilamadan lif formunda elde
edilen PU polimerine de aym parametrelerde aymi sekiller verilerek denemeler
yapilmistir. Fakat katkisiz PU 6rneginde verilen seklin sicaklik degisimlerine ragmen
Sekil 3.54° te goriildiigii gibi geri doniis seklinde bir doniisiim sergilememistir ancak

yapisal olarak aldig1 sekli korudugu gozlenmistir.
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(©) (d)
Sekil 3.54 Katkisiz PU sicakliga bagh sergiledigi sekil (@) tiretim sekli; (b) 25 °C ortam kosullarinda;

(¢) 50°C su igerisinde; (d) 65°C su igerisinde (Kisisel arsiv, 2019)

Ayrica ¢alismalar kapsaminda PU ve PVC polimerleri ile pamuklu kumas tizerine

kaplamalar yapilmis olup 6rneklerden alinan goriintiiler Sekil 3.55’ te verilmistir.

(b)

Sekil 3.55 Pamuklu kumas iizerine yapilan kaplamalar (a) PVC; (b) PU (Kisisel arsiv, 2019)
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Sekil 3.55’te goriilen pamuklu kumas iizerine yapilan kaplamalar soldan saga dogru
sirasi ile saf polimer, %1, %3 ve %5 alasim parcacik (B1-P) katkilandirilmis polimer
kaplamalarin goriintiilerini igermektedir. Orneklere yapilan sekil hafiza islemlerinde
etkili sonuglar gozlenmemis olup termal kamera ile goriintiileri alinarak kumas

tizerindeki 1s1 dagilimina alagim pargaciklarin etkisi incelenmistir.

3.2.3 Deneylerin Tam Faktorlii Tasarimi

Tam faktorlii varyans analizi yontemi (ANOVA) kullanilarak deney sonuglarinda
hangi parametrelerin ne kadar etkin oldugu konusunda bir ¢alisma gergeklestirilmistir.
Buna gore secilen deney tasariminda kullanilan parametreler (faktorler: sicaklik, katki
orani, ortam ve siire) ve secilen seviyeler Tablo 3.8’de gosterilmistir. Design Expert
12 yazilimi kullanilarak her bir faktoriin sonuglar tizerindeki etkinligi belirlenmistir ve
ANOVA tablolari bu yazilim ile olusturulmustur. Deneysel tasarim teorisine uygun
olarak hazirlanan 100 farkli deney tipi ve edinilen deneysel sonuglar EK-3’te
verilmistir. Deney sonuglarinda SHE 6zelligi gosteren malzemeler “1” olarak, SHE

ozelligi géstermeyenler ise “0” olarak sonuclara aktarilmistir.

Tablo 3.8 Deney tasariminda segilen parametreler ve seviyeleri

Isim (Faktorler) | Birimler || Seviyeler || S[1] || S[21 || S[31 | S[41 ] S[5]|
Sicakhk | ¢ | 5 | 55| 65] 75| 85 |100]
[Katki Oram I % || 5 | 1] 2] 3] 5]10]
[Ortam | L 2 JEwv|sull || || |
[Siire Lok || 2 Jsofssif JfJF |

Sonuglar i¢in hazirlanan ANOVA Tablo 3.9’ da gosterilmistir. Standart sapma
0,218 ve R? degeri 0,8776° dir. 13,11 model F degeri, modelin anlamli oldugunu
gosterir. Bu biiyiikliikteki F degerinin giirtiltiiden kaynaklanma olasilig1 yalnizca
%0,01' dir. 0,05 ten kiigiik P degerleri, model terimlerinin anlamli oldugunu gosterir.
Bu durumda A, B, C, D, AC, AD, CD, ACD, BCD 6nemli model terimleridir. 0,1' den
biiylik degerler model terimlerinin 6nemli olmadigini gosterir. Buna gore sicaklik,

ortam ve siire sonuglar iizerinde en yliksek etkiye sahiptir. Ayrica sicaklik-ortam,
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sicaklik-siire ve sicaklik-siire-ortam birliktelikleri de sonuglar iizerinde ayni oranda
etkilidir.

Tablo 3.9 Sonuglar i¢in hazirlanan ANOVA Tablosu

Kaynak }51“?::1':;::] df Olf’?gle;?rll’;gl F-degeri p-degeri
IModel | 2180 | 35 | 06229 | 1311 | <0001 |
A-Sicakik || 184 | 4 | o400 | 968 | <00001 |
B-KatkiOram| 124 || 4 || o03w0 | 655 | 00002 |
cotam || 576 | 1 | 576 | 12126 | <0,0001 |
ID-Siire | 256 || 1 | 25 | 538 | <00001 |
IAC | 144 | 4 | o360 | 758 | <00001 |
IAD | 564 || 4 | 141 | 2968 | <00001 |
IBC | 00400 | 4 | o010 | 02105 | 09317 |
IBD | 00400 | 4 || 00100 | 02105 | 09317 |
IcD | 03600 || 1 || 03600 | 758 | 00077 |
IACD | 164 || 4 | o400 | 863 | <00001 |
IBCD | 124 | 4 || o310 | 65 | 00002 |
Artik | 304 | 64 | 00415 | | |
Toplam || 2484 | 99 | H | |

Sekil 3.56° da tiim faktorlerin etkisinin goriildiigii 3 boyutlu grafik verilmistir. Buna
gore sonuglar optimize edildiginde 75°C sicaklik ve %3 katki oraninda ortam tipi ve

stire fark etmeksizin en 1yi sonuglar alindigin1 gostermektedir.
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3 Boyutlu Yiizey

R1

@ Tasarum Noktalar
X1=A

X2=B

Gercek Faktorler:

C= Ortalama Ustii
D= Ortalama Ustii

R1

A: Sicakhg (C)

Sekil 3.56 Tim faktorlerin etkisi 3 boyutlu grafigi

3.2.4 Kompozit Yapilarin Termal Goriintiileri

Alasim katkili polimer ornekler tizerindeki 1s1l dagilimi goriintiileme amaciyla
Testo 741 markali termal kamera kullanilmistir. Seki 3.57” de pamuklu dokuma kumas
tizerine %5 oraninda NiMnSbB parcaciklarin katkilandigi PU kaplamaya ait 1s1l

dagilim verilmistir.
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(b)

Sekil 3.57 Pamuklu kumasa %5 NiMnSbB parg¢acik katkili PU kaplama (a) 1s1 uygulama an; (b) 2 dk.
sonrasi (Kisisel arsiv, 2019)

Orneklerde B1-P alasim pargaciklarin bulundugu alanlarda gdzlenen sicakligin
kumasin yiizeyindeki en yliksek degere sahip oldugu gozlenmistir. Alagimlarin yapida
tuttugu sicaklik degerinin sicak etkeni ortadan kaldirildiginda hizla azaldigi Sekil
3.55b’ de goriilmektedir.

Sekil 3.58’de B1-P katkili PU lifte gozlenen sicaklik dagilimina ait termal goriintii

verilmistir.
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42,6 °C

42,0

369 °C

Sekil 3. 58 NiMnSbB (B1-P) katkili PU lifi tizerinde sicaklik dagilimi (Kisisel arsiv, 2019)

Ornek iizerinde termal dagilima bakildiginda B1-P alasim parcaciklarin bulundugu

alanlarda yiiksek sicaklik degerleri gozlenmistir.

Katkisiz polimer 6rneklerle kiyaslandiginda alasim pargaciklarin genellikle yapida
daha ytiksek sicaklik dagiliminin olusmasinda yardimer oldugu gézlenmistir. Ancak
alasimlarin bu etkisi 1s1l etken uzaklastirildiginda orneklerde sogumanin da hizla

gerceklesmesine neden olmaktadir.
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BOLUM DORT
SONUC VE ONERILER

Bu tez c¢alismasinda sekil hafizali alasimlarin tekstil yapilarina katkilanmasi
amaglanmis olup tekstil yapilarinda yaygin olarak kullanilan NiTi alagimlarin
haricinde farkli oranlarda ve gesitli elementlerden olusan NiMn esasli alagimlar elde
edilmistir. Bu alagimlarin karigimlar1 atomik yilizdeye gore hazirlanmis olup

NisoMns7Sn10B3, NisoMn3sSb11B3 ve NisoTiso (0,1g B)’dir.

Bu alagimlarin elde edilmesinde kullanilan yontemler; vakumlu ark ergitme,
indiiksiyon firin sistemleri ve miknatissal sagtirma sistemidir. Bu alasimlardan
vakumlu ark ergitme sisteminde {iretilen alasimlarda doniisiim sicakliklar
gozlenmistir. NisoMns7SnioBs (A) alasimin Ostenit baslangig sicakhigi 82,91, bitis
sicakligr 105,84; martensit baglangic sicakligr 91,06, bitis sicakligr 68,31 olup sekil
hafiza 6zelligi gosterdigi tespit edilmistir. NisoMnseSb11Bs (B1) alagimin Ostenit
baslangi¢ sicakligr 45,15, bitis sicakligl 57,68; martensit baslangic sicakligi 36,32,
bitis sicakligr 27,70 olup sekil hafiza 6zelligi gosterdigi tespit edilmistir. Vakumlu
indiiksiyon firin sisteminde iiretilen NisoMn3sSb11Bs (B2) ve NisoTiso (0,1g B) (C)
alasimlar, sagtirma sisteminde hedef malzeme olarak kullanilmasi i¢in 6zel boyutlarda

tiretildiginden 6l¢iimler i¢in drnekler alinamayip DSC 6lgtimleri yapilamamaistir.

Uretilen bu alasimlarin tiimii miknatissal sactirma sisteminde hedef malzeme olarak
kullanilmis ve ince filmler {retilmistir. Sagtirma sisteminde uygulanan gili¢, gaz
basinci, altlik (substrate)-hedef mesafesi, altlik (substrate) sicakligi, siire gibi sagtirma
kosullar1 ince filmlerdeki sekil hafiza 6zelliklerini etkileyen 6nemli parametrelerdir.
Sabit gaz akis orani, giic degeri, hedef-altlik arasi mesafe ve kaplama siireleri
degistirilerek ince filmlerde faz doniisiim 6zelliklerine etkilerinin degerlendirilmesi ve

optimum parametrenin belirlenmesi lizerine ¢alisilmistir.

NiMnSnB (A) alasimin hedef malzeme olarak kullanildigi sagtirma sisteminde ince
filmlerin tiretim i¢in uygulanan sa¢tirma parametreleri; 40 ve 80-Watt, 30 sccm sabit

Argon gaz akis1 ve 60, 90 ve 120 dakika sagtirma stireleri ile hedef ile altlik arasindaki
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mesafe 7 cm olacak sekildedir. Ince film biriktirme cam altliklar {izerine yapilmustir.
Uretilen NiMnSnB ince filmlerin kalinlik dlgiimleri, morfolojik 6zellikleri ve bilesen
oranlari, kristal yapilar1 ve faz doniisiim sicakliklarinin belirlenmesi iizerine
calisilmistir. Kalinlik lgtimlerinden alinan sonuglara gore sactirma siiresindeki artis
ile ince film kalinliklarinda artis oldugu goriilmiistiir. Siirenin artis1 hedeften koparilan
ve altlik {izerine biriken atom miktarini artirmis oldugundan kalinliklarda artis olmasi
beklenen bir durumdur. Filmlerin morfolojik 6zellikleri incelendiginde 1s1l islemlerin
ylizey piiriizliliigiini artirdig1 ve tabaka yapilarin bir araya gelerek birlesmesine neden
oldugu gozlenmistir. Uretilen filmlerin bilesen oranlar1 EDX analizi ile belirlenmis
olup ii¢ noktadan alinan degerlerin ortalamalaridir. EDX sonuglarina gore iiretilen
alagim hedef malzeme NisoMn37Sni1oBs bilesen oranlarina sahipken, filmlerde yiiksek
oranda bakir (Cu) karisimi tespit edilmistir. Bu sorunun giderilmesi i¢in hedef
malzemenin hazirlanmasinda ¢esitli onlemler (bosluklarin doldurulmasi, indiiksiyon
firinda alagim tiretimi gibi) alinarak tiretilen diger NiMnSnB ince filmlere karisan
bakir miktar1 giderilmeye c¢alisilmistir. XRD sonuglarina gore 1sil islemlerin ve
sactirma sisteminde uygulanan giic degerindeki artisin ince filmlerde kristal fazin
goriilmesinde etkili oldugu anlasilmistir. ince filmlerde doniisiim sicakliklarinin
belirlenmesi ig¢in yapilan DSC analizleri sonucunda yalnizca martensit doniisiim
sicakliklar tespit edilebilmistir. Bu durum tek yonlii faz doniisii oldugunu gosterirken

sekil hafizali film {iretiminde umut vaat eden bir bulgu olmustur.

NiMnSbB (B1) alagimin hedef malzeme olarak kullanildigi sagtirma sisteminde
ince filmlerin {iretimi i¢in uygulanan sagtirma parametreleri; 20 ve 40-Watt, 30 ve 50
sccm Argon gaz akigt ve 60, 90 ve 120 dakika sagtirma siireleri ile hedef ile altlik
arasindaki mesafe 7 cm olacak sekildedir. Ince film biriktirme cam altliklar {izerine
yapilmistir. Uretilen NiMnSbB ince filmlerin morfolojik &zellikleri ve bilesen oranlari
ile kristal yapilar1 ve faz doniisiim sicakliklarinin belirlenmesi iizerine ¢aligilmustir.
Morfolojik ozellikleri incelendiginde 1s1l iglemlerin tabaka yapilarin yiizey
plirtizliliigiinii artirdig1 ve bir araya gelerek birlesmesine neden oldugu gozlenmistir
40 Watt, 50 sccm Ar ortaminda 90 dakika siire ile iiretilen ince filmlerde farkl
sicakliklarda yapilan 1s1l islemlerin sagtirma sonrast amorf yapida olan ince

filmlerdeki kristal yapiyr artirdigi gozlenmistir. Ancak DSC Ol¢limlerinde ince
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filmlerin 1s1l islem Oncesinde ve sonrasinda faz doniisiim sicakliklarina ait pikler

goriilememistir.

NiMnSbB (B2) alasimin hedef malzeme olarak kullanildigi sagtirma sisteminde
ince filmlerin tiretimi igin uygulanan sagtirma parametreleri; 40 ve 50-Watt, 40 ve 50
sccm Argon gaz akist ve 60, 90 ve 120 dakika sactirma siireleri ile hedef ile altlik
arasindaki mesafe 7 cm olacak sekildedir. Ince film biriktirme cam altliklar iizerine
yapilmistir. Uretilen NiMnSbB ince filmlerin kalinlik l¢iimleri, morfolojik dzellikleri
ve bilesen oranlari ile kristal yapilar1 ve faz doniisiim sicakliklarinin belirlenmesi
tizerine g¢aligilmistir. Filmlerin kalinlik oOlgiimlerinden alinan sonuglara gore 60
dakikalik kaplama siiresi boyunca uygulanan gii¢c 40’tan 50 Watt degerine, argon akis
orani 40’tan 50 sccm degerine c¢ikarildiginda her iki parametrenin de ince film
kalinligini artirdig1 goriilmustiir. 90 dakikalik kaplamalarda uygulanan gii¢ 40’tan 50
Watt degerine ve argon akis oranmnin her ikisinin de 40’tan 50 sccm degerine
cikarildiginda film kalinliginin artis oldugu goriilmiistiir. Ayn1 etki, 120 dakikalik
kaplamalarda da siire artisinin etkisinin yaninda gaz akis oranin artmasi ile
goriilmektedir. Morfolojik 6zellikleri incelendiginde 50 Watt gii¢ degerinde iiretilen
ince filmlerden elde edilen tabaka yapilarin 40 Watt giic degerinde iiretilen filmlerden
elde edilenlere gore daha kiiciik yapida yiizeyden ayrildiklar1 gézlenmistir. Uretilen
filmlerin bilesen oranlari EDX analizi ile belirlenmis olup ii¢ noktadan alinan
degerlerin ortalamalaridir. Alinan sonuglara gore iiretilen alasim hedef malzeme
NisoMnssSb11Bs bilesen oranlarina sahipken ince filmlerde sagtirilan Ni miktarinin
daha yiiksek oldugu gozlenmistir. Bu durumun her Ar iyonu i¢in sagtirilan atom

sayisinin nikel i¢in daha fazla olmasindan kaynaklandig1 sdylenebilir.

NiTi (0,1 g B) (B2) alasimin hedef malzeme olarak kullanildigi sagtirma sisteminde
ince filmlerin iiretimi, sagtirma parametreleri; 40-Watt sabit gii¢ degeri, 40 sccm sabit
Argon gaz akis1 ve 60, 90 ve 120 dakika sagtirma stireleri ile hedef ile altlik arasindaki
mesafe 5 ve 6 cm olacak sekilde cam altliklar {izerine yapilmistir. Uretilen NiTi ince
filmlerin kalinlik 6l¢iimleri, morfolojik 6zellikleri ve bilesen oranlari, kristal yapilar
ve faz doniisiim sicakliklarinin belirlenmesi iizerine ¢alisilmistir. Film kalinligina siire

ve hedef malzeme ile altlik arasindaki mesafenin etkisi incelendiginde, 60 dakika
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sactirma siiresi ile tretilen filmlerde hedef-altlik mesafesinin azalmasiyla kalinligin
arttigr goriilmektedir. 90 dakikalik ve 120 dakikalik kaplamalarda da siire artisinin
yaninda hedef-altlik mesafesinin azalmasiyla film kalinligini1 artirdigi gériilmektedir.
Mesafenin azalmasi ile hedef malzemeden kopan atomlarin altlik {izerine birikme
oranlarinda artig olacagi ve dolayistyla film kalinliginin arttig1 sdylenebilir. Morfolojik
ozellikleri incelendiginde hedef ile altlik arasindaki mesafenin fazla oldugu sagtirma
kosullarinda elde edilen tabaka yapilarin boyutlarinin kii¢iik ve birbirine yakin oldugu
gozlenmistir. EDX analizi ile {ic noktadan Olglim yapilarak alinan degerlerin
ortalamalar1 dikkate alinmistir. Alinan sonuglara gore tretilen alasim hedef malzeme
NisoTiso bilesen oranlarina sahipken ince filmlerde sagtirilan Ni miktarmin daha
yiiksek oldugu gozlenmistir. 40 Watt, 40 sccm Ar gaz akis oraninda iiretilen ince

filmlerde 1s1l islemin kristal fazin olusmasinda etkili oldugu goriilmiistiir.

Genel olarak analizler icin yeterli miktarda tabaka yapi iiretebilmek igin 60
dakikalik ve 90 dakikalik kaplamalar 2 ila 4 set, 120 dakikalik kaplamalar ise 1 ila 3
set olacak sekilde sactirma sisteminde c¢alisilmistir. Bu kaplamalarin her birinden
yaklagik 45-60 mg tabaka yapi iiretilmis olup tiim analizler i¢in yeterli miktarlar
ayarlanmaya calisilmistir. DSC 6l¢iimlerinde 6rnek agirligi minimum 5 mg olacak
sekilde analizin gercgeklestirilmesine 6zen gosterilmistir. Ancak Ornek miktariin
analizden dogru 6l¢iim alinabilmesi i¢in yeterli gelmedigi ve alinan sonuglarda faz

doniistimlerinin goriilememesindeki en biiyiik etken oldugu sdylenebilir.

Sactirma sisteminde iiretilen ince filmler oda sicakligindaki altlik {izerine
biriktirilmistir ve bu durum genellikle ince filmlerin amorf yapida olmasiyla
sonuclanir. Sekil hafiza etkisi ise kristal formdaki malzemelerde gerceklesen bir
0zellik oldugundan {iretilen ince filmler, kristal yapiya getirilmek iizere 1s1l islemden
gegirilmistir. NiMnSnB (A) ince filmler 400 ve 500 °C’ de 1 saat, NiMnSbB (B1) ince
filmler 500, 600 ve 700 °C’ de 1 saat ve 550 °C’ de 30 ve 60 dakika ve NiTi (0,1 g B)
(B2) ince filmler 550 °C’ de 30 dakika 1s1l islem uygulanmustir. Isil islem gormiis olan
ornekler buzlu su igerine alinarak yapida martensit fazin tetiklenmesi islemi
yapilmistir. Bu 6rneklerin kristal yapilar1 ve faz doniistim sicakliklarinin belirlenmesi

tizerine analizler yapilmistir.
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Ince film tabaka yapilarin iiretimi ve sekil hafiza 6zelliklerinin tespiti calismalar
devam ederken, ark ergitme sisteminde iiretilen ve faz donilisiim sicakliklari tespit
edilen NiMnSbB (B1) alasim malzeme mekanik islemlerle farkli formlara getirilerek
katki maddesi olarak kullanilmistir. DSC analizi sonucuna gore martensit baslangic ve
bitis sicakliklar sirasiyla 36,32 °C ve 27, 70 °C, 6stenit baslangig ve bitis sicakliklar
sirastyla 45,15 °C ve 57, 68 °C olarak bulunmustur. Bu alasim daha diisiik degerlerde
dontistim sicakliklart sergiledigi igin tekstilde kullanilabilecek polimerler igin uygun
sicakliklara sahip katki maddesidir. Polimere farkli formlarda katkilanmasi igin
tiretilen bu alasimdan parcalar kesilerek toz (B1-T) ve parcacik (B1-P) tiretimleri
yapilmistir. Bu sayede NiMnSbB alasimin polimere katkilanmasiyla elde edilen
kompozitlerde sekil hafiza davranislarinin belirlenmesi {lizerine ¢cok sayida deneme
yapilabilmistir. Alasgim malzemenin farkli katki oranlarinda kompozit yapida
olusturdugu sekil hafiza etkisinin incelenmesi i¢in ¢alismalara olanak saglanmustir.
Elde edilen NiMnSbB tozlar PVC polimerine %1, 2, 3, 5 ve 10 oranlarinda
katkilanmistir. Elde edilen kompozit polimer malzemelere katki orani ve polimer
filmin kalinhiginin sekil 6gretme iizerine etkisi incelenmistir. Yapilan denemelerde
alagim katki oran1 ve kompozit film kalinlig1 arttik¢a dayanimin diistiigii ve kompozit
olarak kullaniminda zorluklar yasandigi gozlenmistir. Kompozit yapilara dgretilen
gecici seklin etkisinin 6l¢iilmesi amaciyla tasarlanan diizenekte 1s1 ile hassas terazideki
agirlik degisimine bagh olarak 6rneklerde meydana gelen degisimlerin gézlenmesi
amaglanmis olup alinan veriler tasarlanan sistemin diizgiin sonuglar almak i¢in ¢ok

uygun olmadigini géstermistir.

Bunun tizerine elde edilen NiMnSbB pargaciklarin (B1-P) PVC polimerine
katkilanmasi iizerine ¢alismalar yapilmis olup katki orani, kompozit polimer filmin
kurutma stiresi, kompozit polimer filmin kalinlig1, sekil 6gretme sicakliklar1 ve ortami
tizerine ¢aligmalar yapilmistir. Par¢acik (B1-P) katkilandirilmis kompozit filmlere
DMA analizleri yapilmis ve sicakliga bagli olarak alasim katkilarin kompozit yapinin
soniimleme Ozelliklerine etkisi incelenmistir. %3 oraninda kullanilan alasim
pargaciklarin kompozit yapida sonliimlemeye yardimer etki gosterdikleri goriilmiistiir.
Yapilan galismalar ANOVA kullanilarak tam faktorlii varyans analizi ile irdelenmis

ve uygun sekil ogretme sicakligi ve ortaminin yaninda filmin kurutma stiresi
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belirlenmistir. Sonuglar optimize edildiginde 75°C sicaklik ve %3 katki oraninda

ortam tipi ve film kurutma siiresi fark etmeksizin en iyi sonuglar alindig1 goriilmiistiir.

PVC polimerine NiMnSnB ince film tabaka yapilarin katkilanmasi ve sekil 6gretme
caligmalart yapilmistir. PVC polimerine alternatif olarak PU kaplama polimeri ve lif

tiretimi i¢in PU ve sekil hafizali PU cipsler ile ¢alisilmistir.

Lif tretimi i¢in PU cipslere eriyik formunda katkilandirilan alagimlarin lif
formundaki kompozit yapilarda sekil hafiza etkisi incelenmistir. Ayni1 sekilde SHPU
eritilerek alasim katkilanmis ve lif tiretilmistir. Bu sekilde alagimlarin SHPU” 1n sahip
oldugu sekil hafiza 6zelligine etkisi incelenmistir. Yapilan tiim denemelerde ayni
kullanilan polimerlerin katkisiz formu fretilmis olup sekil hafiza 6zelliklerinin

incelenmesinde referans olarak kullanilmastir.

Alasimlarin kaplama polimerlerine katkilanmasi ile pamuklu dokuma kumasg
tizerine direkt kaplama yontemiyle kaplamalar yapilmis ve katkilanan alasimlarin
tekstil yapisinda sekil hafiza etkisi incelenmistir. Alasim pargaciklarin tekstil

yapilarina kazandirilan sekil hafiza etkisinde az da olsa yardimc1 oldugu gézlenmistir.

Bu tez ¢alismasi ile farkli bilesenlere sahip alagimlarin dokiim teknigi ile tiretimi,
ince film alagimlarin sactirma sistemi ile eldesi ve alasimlarin yapisal 6zelliklerine
etkili olan parametrelerin irdelenmesi iizerine ¢alismalar yapilmistir. Bu ¢alismalar
sonucunda ticari tiriinlere bagimli kalmadan farkli alagim malzemelerinin tiretiminin
miimkiin oldugu goriilmiistiir. Bu sayede tekstil malzemelerinin kullanim alaninin
gerektirdigi sicakliga uygun faz doniisiim sicakligina sahip alasimlarin eldesi ve
katkilanmasinin miimkiin oldugu goriilmiistiir. Bu caligma farkl: iiretim teknikleri ile
tretilmis farkli formlardaki sekil hafizali alagimlarin polimere katkilanabilecegini ve
bu sekil hafizali polimerlerin tekstil malzemelerinin tretiminde kullanilabilecegini
gostermistir. Bu malzemeler; viicut 1s1s1 ile sekil degistirebilecek 6zellikte korse, al¢t
yerine kullanilabilecek bandaj gibi medikal iriin olabilecegi gibi fonksiyonel
Ozelliklere sahip koruyucu tekstil iiriinleri (yangin esnasinda alev {izerine kapatilan ve

hava gegisini engelleyen battaniye gibi) i¢in de kullanilabilecektir.
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EKLER

EK-1:

SHM
SHA
SHP
SHH
SHJ
SHS
SHk
SHE
SE
MD
DS
Ms
Mf
As
Af
DSC
DMA
SEM
XRD
EDX

EK-2:

A

Bl
B2

C
B1-T
B1-P

Kisaltmalar

Sekil hafizali malzeme

Sekil hafizali alagim

Sekil hafizali polimer

Sekil hafizali hibrid

Sekil hafizali jel

Sekil hafizali seramik

Sekil hafizali kompozit

Sekil hafiza etkisi

Stiper elastisite

Martensit doniisiim

Doniistim sicakligi

Martensit baslangi¢ sicakligi
Martensit bitis sicakligi
Ostenit baslangig sicaklig
Ostenit bitis sicaklig
Diferansiyel taramali kalorimetre
Dinamik mekanik analiz
Taramali elektron mikroskobu
X - 1ginlar1 Spektrofotometresi

Enerji Ayirim X-151mm1 Spektrometresi (EDX)

Kodlamalar

NiMnSnB alasim

NiMnSbB alasim (Ark ergitme ile tiretilen)
NiMnSbB alasim (indiiksiyon ergitme ile iiretilen)
NiTi alasim

Toz NiMnSbB alagim (Ark ergitme ile iiretilen)
Pargacik NiMnSbB alagim (Ark ergitme ile {iretilen)
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EK -3: Secilen farkhh parametre ve seviyelere gore sonuclanan deneyler

Faktor 1 Faktér 2  Faktor 3 Faktor 4 Tepki 1
Run A:Sicaklik B:Katki Oran1 C:Ortam D:Siire R1

C w% dk

51 55 1 Etiiv 15 0
62 55 1 Etiiv 10 0
41 65 1 Etliv 15 0
55 65 1 Etiiv 10 0
79 75 1 Etliv 15 1
91 75 1 Etliv 10 0
16 85 1 Etliv 15 1
50 85 1 Etliv 10 0
58 100 1 Etliv 10 0
64 100 1 Etliv 15 1
22 55 2 Etiv 10 0
40 55 2 Etliv 15 0
17 65 2 Etiv 15 0
63 65 2 Etiiv 10 0
31 75 2 Etiv 10 0
76 75 2 Etliv 15 1
13 85 2 Etliv 10 0
81 85 2 Etliv 15 1
61 100 2 Etliv 10 0
100 100 2 Etliv 15 1
29 55 3 Etliv 15 0
54 55 3 Etliv 10 0

7 65 3 Etliv 15 0
38 65 3 Etiiv 10 0
25 75 3 Etliv 10 0
32 75 3 Etliv 15 1
43 85 3 Etiiv 10 0
77 85 3 Etiiv 15 1

5 100 3 Etiiv 10 0
56 100 3 Etiiv 15 1
24 55 5 Etiiv 15 0
68 55 5 Etiiv 10 0
37 65 5 Etiiv 10 0
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EK-3 Devami

Faktor 1 Faktor 2 Faktor 3 Faktor 4 Tepki 1

99 65 5 Etiiv 15 0
57 75 5 Etiiv 10 0
74 75 5 Etiiv 15 1
8 85 5 Etiiv 10 0
48 85 5 Etiiv 15 1
4 100 5 Etiiv 10 0
20 100 5 Etiiv 15 0
65 55 10 Etiiv 15 0
93 55 10 Etiiv 10 0
33 65 10 Etiiv 15 0
98 65 10 Etiiv 10 0
21 75 10 Etiiv 10 0
23 75 10 Etiiv 15 0
52 85 10 Etiiv 15 0
70 85 10 Etiiv 10 0
34 100 10 Etiiv 10 0
71 100 10 Etiiv 15 0
47 55 1 Su 10 1
83 55 1 Su 15 0
26 65 1 Su 10 1
28 65 1 Su 15 1
6 75 1 Su 10 1
12 75 1 Su 15 1
3 85 1 Su 15 1
53 85 1 Su 10 0
42 100 1 Su 10 0
67 100 1 Su 15 1
9 55 2 Su 15 0
69 55 2 Su 10 1
27 65 2 Su 15 1
35 65 2 Su 10 1
45 75 2 Su 10 1
80 75 2 Su 15 1
39 85 2 Su 10 1
75 85 2 Su 15 1
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EK-3 Devami

Faktor 3 Faktor 4 Tepki 1

Faktor 2

Faktor 1

15
10
10
15
10
15
15
10
10
15
10
15
10
15
10
15
15
10
15
10
15
10
10
15
15
10
10
15
10
15
15
10

Su

100
100

89
90
11
85

Su

Su

55
55
65
65
75
75
85

Su

Su

14
72
15
19
30
44
78
87

Su

Su

Su

Su

Su

85
100
100

Su

Su

Su

55
55
65
65
75
75
85
85
100
100

84
88
36
66
59
86
82
92
10
97

Su

Su

Su

Su

Su

Su

Su

Su

Su

Su

10
10
10
10
10
10
10
10
10
10

55
55
65

Su

94
49

Su

Su

65

96
73

Su

75
75
85
85
100
100

Su

95

Su

Su

46

Su

18
60

Su

132



