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Doktora Tezi

HIZLI KATILASTIRILMIS SEKIL HAFIZALI Cu-Al-Be ALASIMLARININ
URETIMI VE KARAKTERIZASYONU

Semra ERGEN

Gaziosmanpasa Universitesi
Fen Bilimleri Enstitlisu
Fizik Anabilim Dal1

Danigman: Prof. Dr. Orhan UZUN

Sunulan aragtirmada iiretim yontemi ve berilyum miktarinin Cu-ag%12Al-ag%xBe (X:
0,4, 0,5 ve 0,6) alasimlarinda sekil hafiza 6zellikleri lizerine etkisi arastirildi. Bu amagla
Cu-Al-Be alagimlart ark-eritme teknigi ile mastir alasim ve hizli katilastirma
yontemlerinden biri olan eriyik egirme teknigi (melt-spinning) ile de serit formunda
olmak {izere iki farkli yontem kullanilarak iiretildi. Hem mastir alagimlarin hem de serit
formlarinin  faz dontisiim sicakliklarini  belirlemek adina diferansiyel taramali
kalorimetre (DSC) analizleri yapildi. DSC analizleri sonucu yalnizca serit numunelerin
faz dontlistimiine ugradigi ve Be miktarindaki artisin martensit ve ostenit doniisiim
sicakliklarinda azalmaya neden oldugu tespit edildi. XRD ile birlikte SEM
analizlerinden mastir alagimlarin oda sicakliginda ostenit yapida oldugu, serit
numunelerin ise tiimiiyle martensit yapiya sahip oldugu belirlendi. Yiksek sicaklik
XRD ve SEM analizleri, seritlerin gegis sicakliklarinin iizerinde sahip olduklar1 faz
yapisini ve mikroyapisini agiga ¢ikarmak igin ylratildi. Yiksek sicaklik XRD ve SEM
analizlerinden belirlenen doniisiim sicakliklarinin kiiclik bir sapma disinda birbiriyle
uyumlu oldugu gorildii. Ayrica, yiiksek sicaklik SEM analizleri artan sicakla birlikte
martensit ve ostenit fazlarin es zamanli olarak gozlenmesine olanak sagladi. Oda
sicakliginda martensit yapida bulunan serit numunelerin TEM analizleri alindi ve
martensit plaka kalinliklarinin artan Be miktar ile azaldig1 gozlendi. Cu-Al-Be seritlerin
mekanik Ozellikleri (sertlik ve elastik modulleri, sénimleme davranisi) AFM ilaveli
nanocgentme cihazi ile karakterize edildi. Alasimlarin sertlik ve elastik modulu
degerlerinin artan Be miktar1 ile azaldig: tespit edildi. Sonug¢ olarak, eriyik egirme
tekniginin martensit yap1 olusumu lizerinde 6nemli bir etkiye sahip oldugu ve Cu-12Al
alagimlarina Be ilavesinin gecis sicakliklarimi yiiksek sicakliktan oda sicakligi civarina
diisiirdiigii belirlendi.

2014, 184 sayfa
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ABSTRACT
Ph.D. Thesis

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF RAPIDLY SOLIDIFIED SHAPE
MEMORY Cu-Al-Be ALLOYS

Semra ERGEN

Gaziosmanpasa University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics

Supervisor: Prof. Dr. Orhan UZUN

In this research, we have investigated the effect of Be amount and production method
on shape memory properties of the Cu-ag%12Al-ag%xBe (x: 0,4, 0,5 ve 0,6) alloys. For
this purpose, Cu-Al-Be alloys were produced by using different techniques, namely arc-
melting and melt-spinning. Firstly, the alloys with nominal composition of Cu-12Al-
xBe (x: 0,4; 0,5; 0,6) were obtained as master alloys by arc-melting technique. The
master alloys were then rapidly solidified by melt-spinning technique to obtaine melt-
spun ribbons. Differential scanning calorimetry (DSC) analysis were performed to
determine the phase transition temperatures of the alloys. The phase transformation was
only observed for the melt-spun ribbons. Also it was found that the temperatures of
martensite and austenite transformation significiantly decreased with increasing Be
amount. SEM observations together with XRD analysis showed that the structure of the
ribbons is completely martensite while that of master alloys is austenite at room
temperature. High temperature XRD and SEM analysis were carried out to reveal the
phase structure and microstructure of the ribbons above transition temperature,
respectively. The transformation temperatures obtained from high-temperature XRD
and SEM analysis were found to be agreement with DSC results with a slight deviation.
High-temperature SEM also allowed us the similtaneous observation of the martensite
and austenite phases with increasing temperature. TEM observations showed that the
thickness of martensite plate in ribbons decreased with increasing Be amount.
Mechanical properties, i.e. hardness, reduced modulus, damping behaviour, were
characterized by means of nanoindentation apparatus. It was found that the hardness and
reduced moduls of the alloys decreased with increasing the amout of Be. A; a
conclusion, we found that the melt-spinning has a distinc effect on the formation of
martensite structure and the addition of Be in Cu-12Al alloys decreased the transition
temperature from the high temperature to near room temperature.

2014, 184 pages

Keywords: Shape memory alloys, Martensite transformation, Melt-spinning,
Mechanical properties
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SIMGELER ve KISALTMALAR DiZiNi

Simgeler Aciklama

ao Ostenit yapinin 6rgili parametresi

As Ostenit bitis sicaklig

Amax Ostenit doniisiimiiniin maksimum oldugu sicaklik
A Ostenit baglama sicaklig1

bce Cisim merkezli kiibik yap1

bct Cisim merkezli tetragonal yap1

d Kristal yapida diizlemler aras1 mesafe

E Sistemin potansiyel ve kinetik enerjileri toplami1
Ea Aktivasyon enerjisi

fcc Yiiz merkezli kiibik yap1

hkl Miller indisleri

Mg Gerilme esasl martensit baglangic sicakligi

Ms Martensit bitis sicakligi

M max Martensit doniislimiiniin maksimum oldugu sicaklik
M Martensit baglama sicakligi

To Denge sicakligi

p Kiibik ostenit faz yapisi

P1 DO tiirii ana faz yapisi

[ B2 tiirii ana faz yapisi

b3 L2, tiirii ana faz yapisi

b1 18R tipinde martensit yap1

V2 Cokelme faz1

0 Kirmim agis1

AH moA Martensit-ostenit entalpi degisimi

AH A_m Ostenit-martensit entalpi degisimi

AS m-a Martensit-ostenit entropi degisimi

AS AoMm Ostenit-martensit entropi degisimi

AG Serbest Enerji Degisimi

viii



Kisaltmalar

AFM
CYD
DSC
EDAX
HT-XRD
RHA

SE

SEM
SBE
SBA
SBO
TEM
TGA
TYD
XRD

Aciklama

Atomik Kuvvet Mikroskobu

Cift Yonli Sekil Bellek Davranist
Diferansiyel Tarama Kalorimetresi
Enerji Dagiliml1 X-Isim

Yiiksek Sicaklik X 1511 Kirinimi
Renkli Haritalama Analizi

Super Elastisite

Taramal1 Elektron Mikroskobu
Sekil Bellek Etkisi

Sekil Bellekli Alasim

Sekil Bellek Ozelligi

Gegirimli Elektron Mikroskobu
Termogravimetrik Analiz

Tek Yonli Sekil Bellek Davranisi

X-Isim1 Kirmimi
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Ostenit ve martensit fazlarin kimyasal serbest enerjilerinin
sicaklikla degisimi

Kristalografik yapinin sicakliga bagli olarak degisimi

Ostenit ve martensit yap1 arasindaki siirli sekil degisimi
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Mekanik ikizlenme

Mekanik ve tavlama ikizlenmesi

Ikili Cu-Al alasimimin faz diyagrami

B2 fazinin temel yapisit ve (110) diizleminde AB tabakalarindaki
atom gorunumu
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1. GIRIS

Teknolojinin gelisimi ve hizli bir sekilde ilerlemesi, giinlilk hayatimizda ve
endistriyel alandaki gereksinimlerimizin de ¢esitlenmesini saglamistir. Bu cesitlenme
bilim adamlar1 ve miithendisleri kesfedilen malzemelerin 6zelliklerini iyilestirmeye, yeni
urinler ve Gstin ozellikli yeni malzemeler iiretmeye yoneltmistir. Akilli malzemeler,
kendi i¢inde ve ¢evresindeki degisimlere tepki vererek belirli iglevleri aninda ve stirekli
olarak yerine getirebilen malzemelerdir. Akilli malzemelerin bir sinifin1 olusturan sekil
bellekli (hafizali) alasimlar (SBA), uygun 1sil ve/veya mekanik isleme maruz
kaldiginda, onceki sekil veya boyutuna geri donebilme yetenegine sahip metalik
malzemeler olarak bilinmektedir. Temel karakteristikleri, alasima giren elementlerin
oranlarina bagli olarak degisen kritik bir doniisiim sicakliginin iizerinde ve altinda farkli
iki sekle ve kristal yapiya sahip olabilmeleridir. S6z konusu sicaklifin iizerinde
ostenitik yap1 (anafaz), altinda ise martensitik yapit meydana gelir. Martensitik yapiya
sahip olan bir sekil bellekli alagim deformasyona maruz birakildiktan sonra doniisiim
sicakliginin tizerindeki bir sicakliga 1sitilirsa, martensit faz ana faza doniistirken alagim
da ilk sekline geri donecektir. SBA’ larin sicaklik veya zor etkisiyle faz degisimine
ugramalar1 ve buna bagli olarak sekil degistirmeleri, bu alagimlara ¢ok farkli avantajlar
kazandirmaktadir. Bu tiir sekil bellek 6zelligi gosteren alasgimlar, yiiksek esneklik
kabiliyetleri, ¢ok iyi mekanik Ozellikleri, ylksek korozyon direngleri ve uygun
maliyetleri nedeniyle havacilik ve otomotiv sektdrlerinin yani sira 6zellikle biyomedikal
uygulamalar igin ¢ok ¢ekici hale gelmislerdir (Hsu ve ark., 2008). SBA’lar, makine
techizat ve yapt malzemeleri, medikal aygitlar ve araglar gibi endiistriyel ve tibbi
uygulamalarin yan1 sira; elektronik aygitlar, uzay araglart gibi ileri diizey
uygulamalarda ve siiperelastik gozliik ¢ergeveleri, telefon antenleri gibi giinliik hayati
kolaylagtiran birgok {iriinde kullanilmaktadir. Son yillarda robotik alanda yapilan
uygulamalarda da SBA’larin kullanimi1 yayginlagmaktadir. Bununla birlikte savunma
sanayinin bir¢ok kolunda da SBA’larin kullanimi diger sistemlere tercih edilir hale
gelmistir.

Tiim bu uygulama alanlar1 SBA’larin sahip oldugu sekil bellek ve siiperelastik
ozelliklerinden kaynaklanmaktadir. Sekil bellek 6zelligi, ilk kez AuCd alagimlarinda
1932 yilinda Arne Olander tarafindan kesfedilmis, 1938’de ise Greninger ve Mooradian

s0z konusu yapisal doniisiimiin piring malzemede de ortaya ¢iktigini gormiislerdir. 1951
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yilinda ise Chang ve Read tarafindan AuCd alasimli bir ¢ubukta gézlenen sekil bellek
olayindan sonra 1962’de Buehler ve arkadaslari tarafindan es-atomlu nikel titanyum
alagimlarinda da sekil bellek etkisinin gozlendigi belirlenmistir (Srinivasan ve ark.,
2001).

SBA’larin ¢ogu termoelastik martensitik yapr sergileyen malzemelerdir.
Martensit faz dontistimlerine ait ilk goézlemler 1864’de Sorby, 1866’da Tschernoff ve
1878’de Martens tarafindan demir esasli alagimlarda yapilmistir. 1895 yilinda Osmond,
Martens’in tarifine uygun bir gdzlem yapmis ve elde ettigi iiriin faza martensit, bunun
yiiksek sicaklik fazina ostenit ve bu doniisiime de martensitik faz doniisiimi adini
vermistir. Daha sonra yapilan ¢ok sayida arastirma ile biiyiik bir éneme sahip olan
martensitik doniisiimler, demir esasli alagimlarin yani sira genis capta soy metal bakir
esasli alagimlarda ve metalik 6zellik tagimayan bazi malzemelerde de gozlenmigtir
(Zengin, 2002).

Sekil bellekli alagimlar, 1960 ve 1970’lerde nikel ve bakir esasli sekil bellekli
alasimlarin kesfine kadar fazla uygulama alani bulamamistir. Teknolojinin gelisimine
paralel olarak bakir ve nikel esasli alagimlarin {iretim yoOntemlerinin gelismesi,
alagimlarin fiziksel ve mekanik Ozelliklerini iyilestirmis, endiistriyel alanda daha
kullanilabilir hale getirmistir. Bu alagimlar 6zellikle son 20 yil icerisinde ileri teknoloji
malzemeleri smifina girmistir. Bu baglamda sunulan arastirmada sekil bellekli
alagimlarin iiretim yontemlerinin gelistirilmesine katki sunmak, alasimlarin fiziksel ve
mekanik 6zelliklerinin iyilestirilerek endiistriyel alanda daha kullanilabilir hale getirmek
amaglanmis ve bu dogrultuda seg¢ilen malzeme, iiretim yontemleri ve yapilan analizler
bu bélimde kisaca 6zetlenmistir.

Uygulamalarda sekil bellek etkisi gosteren ¢ok sayida alasim oldugu bilinmekle
beraber bunlar arasinda en ¢ok ilgi gorenler nikel-titanyum ve Cu-esasli alasimlardir.
Ni-Ti alasimlarinin korozyon direncinin iyi olmasina karsin tiretimlerinin oldukca zor
ve pahali olmasi1 bu alasimlara alternatif olarak Cu-temelli alagimlarin kullaniminin
artmasina neden olmaktadir. Bununla birlikte Cu-temelli alasimlarin maliyetlerinin
diisiik, iiretimlerinin kolay olmasi ve daha genis potansiyel doniisiim sicakliklarina
sahip olmalar1 dolayisiyla bugiin bircok uygulamada Ni-Ti alagimlarindan ¢ok daha
kullanigh hale gelmislerdir (Wu, 1990).

Cu-temelli alasim grubuna giren ikili alasimlar Cu-Al, Cu-Zn ve Cu-Mn

seklinde gruplandirilabilir. Temel bilesenleri Cu-Al olan sekil bellekli alasimlara, Be,
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Mn ve Ni gibi Uclnci element ilavesinin g faz kararliliginda etkili oldugu ve
martensitik dontisiim sicakligini azalttigi bildirilmistir (Recarte ve ark., 2002). Be
ilavesinin ise Cu-temelli alasimlarda sekil bellek etkisine zarar vermeksizin termal
kararlilig1 arttirdigi ve martensitik doniisiim sicakligini biiyiik dlgiide azalttigi rapor
edilmistir (Balo ve Ceylan, 2002; Gonzales ve ark., 2003).

Bakir bazli diger alasimlarda oldugu gibi tez ¢alismamizda iiretilen Cu-Al-Be
alasimlarinda da sekil bellek olay1 goriilen kompozisyon araligi, yiiksek sicakliklardaki
p faz bolgesidir. Cu-Al-Be alasimlarinin faz diyagramlart Cu-Al alasiminin faz
diyagramiyla temelde aynidir. Bu baglamda Cu-Al-Be alagimlarinin yiiksek sicaklik
bolgelerinde agirlika (%11-12)Al kompozisyonu civarinda sekil bellek ozelligi
gOstermesi ve sekil bellek 6zelliklerinin alasimin Be miktarindaki degisime Onemli
derecede duyarli olmasi da goz Oniine alindiginda tez kapsaminda iiretilen sekil bellekli
alagim grubu Cu-ag%12Al-ag%xBe (x: 0,4, 0,5 ve 0,6) olarak belirlenmistir.

Literatiirde yapilan caligmalarda, tane boyutu ve kimyasal kompozisyonun Cu
temelli SBA’larin 6zelliklerini belirleyen iki temel faktor oldugu ve 6zellikle kaba tane
boyutunun biyuk martensit boyutuna neden olarak zayif sekil bellek kapasitesine yol
actig1 bildirilmistir (Sure ve Brown, 1984). Cok yiiksek soguma hizlar1 dolayisiyla hizl
katilagtirma tekniklerinin genel olarak ince taneli alagimlarin iiretilmesi ve boylelikle
kaba taneli mikroyapilara eslik eden cesitli problemlerin azaltilmasi i¢in uygun bir
tiretim yontemi oldugu bilinmektedir (GOgebakan ve ark., 2003; Uzun ve ark., 2003;
Uzun ve ark., 2004, Karakdse ve ark., 2008). Bu nedenle ¢alismada sunulan Cu-Al-Be
sekil bellekli alagimlarin hizli katilagtirma tekniklerinden biri olan ve oldukga yiiksek
soguma hizlarinin elde edildigi eriyik e8irme (melt spinning) yontemi ile iiretilmesi
amaclanmustir.

Calismamizda, Cu-Al-Be alasimlar1 oncelikle ark-eritme (arc-melting) yontemi
ile mastir alagim olarak iiretilerek eriyik egirme (melt- spinning) metodu i¢in hazir hale
getirildi. Ug farkli bilesime sahip olarak iiretilen mastir alasimlarin hizli katilastirilmis
karsitlar1 da eriyik egirme teknigi kullanilarak serit formunda iiretildi.

Hem mastir alasimlarin hem de hizli katilastirilmis karsitlarmin 1sil analizleri
DSC cihazi ile yapilarak sekil bellek 6zelligi i¢in gerekli olan martensitik doniisiimiin
gerceklesip gerceklesmedigi belirlendi. Eriyik egirme teknigi ile tiretilen seritlerin

martensit ve ostenit doniisiim sicakliklarinin Be miktarina bagli degisimi gézlendi.



Sekil bellekli Cu-Al-Be alasimlarin yiizey morfolojileri optik mikroskop ile
incelendi. Her iki yontemle fretilen alasimlarda daglamanin mikro yapiya etkisini
incelemek i¢in daglamadan once ve her bir daglama asamasindan sonra numunelerin
optik fotograflari alindu.

Cu-Al-Be mastir alagimlarin ve serit formlarinin mikro yapilarini incelemek icin
taramal1 elektron mikroskobu (SEM) analizleri yapildi. SEM goriintiilerinden hem
mastir alagimlarin hem de serit formlarinin oda sicakliginda mikroyapilar incelendi.

Sekil bellek o6zelligi gosteren serit numunelerin faz doniisimi gosterip
gostermedigini anlamak ve yiiksek sicaklikta sahip oldugu mikro yapiy1 incelemek icin
sicaklik degisimi altinda SEM analizleri alindi. Bununla birlikte séz konusu
analizlerden martensit ve ostenit doniisiim sicakliklari belirlenmeye calisildi.

Cu-Al-Be mastir alasimlar ve serit numuneler i¢in alagimi olusturan bilesenlerin
mikroyap1 igerisindeki dagilimini belirlemek adma renkli haritalama analizi (RHA)
yapildi.

Hem mastir alagimlarin hem de serit numunelerin yapisinda olusan fazlarin
elementer igeriklerini tespit edebilmek igin EDAX analizi yapildi. Cu-Al-Be
numunelerinin EDAX bdlge analizleri sonucunda atomca ve agirlik¢ca element oranlari
belirlendi ve EDAX spektrumlar: elde edildi.

Hem mastir alagimlarin hem de hizli katilastirilmis  karsitlarinin - oda
sicakligindaki faz analizleri x-1is1m1 kirimim (XRD) cihazi ile yapilarak, alagimlarin
mikro yapisinda gozlenen fazlar belirlendi.

Cu-Al-Be serit numunelerin hem faz doniisiim sicakliklarinin hem de yiiksek
sicaklikta sahip olduklar1 fazin belirlenmesi icin yliksek sicaklik XRD analizleri yapildi.

Ug farkli bilesime sahip serit numunelerin TEM analizleri yapildi. Serit
numunelerde Be miktarindaki artisin martensit plaka kalinligini nasil etkiledigi TEM
analizlerinden bulundu.

Sekil bellekli alasimlarin en 6nemli karakteristiklerinin basinda, onlara diger
alasimlara kiyasla biiylik avantajlar saglayan mekanik ozellikleri gelmektedir. Bu
baglamda, sekil bellekli alagimlarin mekanik 6zelliklerinin ayrintili ve hassas bir sekilde

belirlenebilmesi, bu alagimlarin endiistriyel kullanimlari agisindan son derece 6nemlidir.



Sunulan bu ¢alismada hizli katilastirma yontemi ile tiretilen Cu-Al-Be seritlerin
mekanik 6zellikleri (sertlik, elastik modiilii, séniimleme) nanogentme cihazi kullanilarak
karakterize edildi.

Atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ise yuzey morfoloji incelemesinden daha ¢cok

sertlik deneylerinde alagimin ylizeyinde olusturulan izlerin analizinde kullanildi.



2. KURAMSAL TEMELLER

SBA’lar tip alani (ortodontik dis telleri, endodontik uygulamalarda kullanilan
aletler, damar tikanikliklarinin ameliyatsiz tedavisinde kullanilan stentler, ortopedik
baglanti elemanlar1), robot ve hareketlendirici teknolojisi, uzay araglari, soniimleme
elemanlari, elektrik baglantilari, ince film uygulamalari ve mikro-elektro-mekanik
sistemler gibi pek¢ok uygulama alanina sahiptir. 1980’lerde yangin alarmlar1 gibi ¢ok
farkli sahalarda kullanilmaya baslanmistir. Geleneksel bimetal termostatlardan daha
giivenilir ve uzun Omirlii oldugundan; merkezi 1sitma sistemlerinde, seralarda da
kullanim alani bulmustur. Sekil bellekli alagimlarin sekil degistirme anindaki yiiksek
giicleri Japon Sekil Bellekli Alasimlar Birligi tarafindan kayalarin par¢alanmasinda
kullanilmasini, alagimin hafifligi ise NASA’nin uzay arastirmalarinda agir makinelerin
yerine, sekil bellekli alagimlart tercih etmesini saglamistir. 1994 yilinda Mars
gezegenine gonderilen Pathfinder mobil robotu iizerinde giines panellerinin kapak
hareketinin saglanmasi i¢in sekil bellekli alagimlar kullanilmagtir.

Akilli malzemeler sinifina dahil olan SBA’larin ilk etapta kullanilmasi planlanan
yerlerden biri kontrol yiizeyleridir. Mevcut menteseli sistemin yerine SBA kullanilarak
mentesesiz, kanadin devami olarak gelen kontrol yiizeyleri gelistirilmistir. Bir sonraki
adimda ise tiimiiyle akilli malzeme kullanilarak yapilmis kanatlar hedeflenmektedir.

SBA’larin uygulamalarina bir 6rnek de alasimin robotik uygulamalarda
kullanilmasi ile ilgilidir. Savunma sanayinde, mayin temizleme, patlamamis mithimmat
ve tuzaklanmig sistemler gibi risk tasiyan bdlgelerde gorev yapacak robot sistemlerinin
hafif, ekonomik ve basit ¢alisma prensibine sahip olmasi gerekmektedir. Bu alanda
ABD’den ithal edilen NiTi SBA’lar kullanilarak prototipi gelistirilen SBA ITU Robot
El; sekil bellekli alagimlarin geleneksel hareketlendirici sistemleri yaninda bir alternatif
olarak kullanilabilecegini gostermektedir.

SBA’lar biyomedikal uygulamalarda da oldukc¢a fazla kullanim alanina sahiptir.
Bu uygulamalardan biri olan ortodontik dis telleri, ¢arpik disleri dis kuvvet uygulayarak
diisey mesafede uygun araliga yerlestirmekte kullanilmaktadir. SBA’larin biyomedikal
alandaki farkli bir kullanim o6rnegi de kalp damar tikanikliklarinin ameliyatsiz
tedavisinde kullanilan stentlerdir. Stentler radyal bir yay sekline sahip olup, damar
tikanikliginin bulundugu bolgeye, martensitik yapida biiziilmiis olarak bir baloncuk

vasitastyla yerlestirilirler. Baloncugun ¢ekilmesi ile viicut sicaklifina ulasan stent sekil
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bellek etkisi ile, doniisiim gostererek, biiziistiiriilmeden onceki capina genislemek ister
ve damara genisleme yoOniinde bir kuvvet uygular. Damar ¢eperinin genislemesi ile
neticelenen bu siireg, tikanik olan damarin yiiksek oranda agilmasini saglar.

Uzay arastirmalarinda, tipta, otomotiv endiistrisinde, mikro-elektro-mekanik gibi
pek c¢ok alanda ¢esitli uygulamalarda kullanilan akilli malzemelerin se¢iminde en
onemli faktorlerden biri, malzemenin ortamla olan uyumlulugunun iyi sonuglar
vermesidir. Sekil bellekli alasimlar, genis is yogunlugu kapasitesi ve biiyiik birim sekil
degistirme Ozelliklerine sahip olmasindan otiirii bu kategoriye girmektedir. Bu
malzemeler igyapisindaki yapisal degisiklikler sonucunda meydana gelen siperelastik
ve sekil bellek etkisi gibi istiin Ozellikleri biinyesinde bulundurmasi nedeniyle,
endustriyel uygulamalarda alternatif bir eyleme gecirici (aktuator) olarak
kullanilmaktadir. Endiistrinin gelisim siireci icerisinde talep edilen triinin Uretilmesi
veya gelistirilmesinde daha esnek, hafif ve minyatiirlesme yoniindeki yonelme, hareket
iletim organlarinda da bir gelisim siirecine girilmesine sebep olmustur. Bu baglamda
SBA’larin deformasyonlar sonucunda minimum is yaparak Onceki sekline geri
donebilmesinin yaninda, faz dontistimleri sirasinda trettigi gii¢ ile birlikte performans
oraninin oldukc¢a 1iyi olmasi Onemlidir. Bu malzemelerin igyapilarinin yani faz
doniistimlerinin kontrol altina alinmasi sonucu bir¢ok uygulamada aktiiator olarak
kullanilabilmesi performans kriterleri olarak diger sistemlere gore avantaj saglayacaktir.

S6z konusu uygulamalarda kullanilmak {izere uygun bir tasarim gelistirebilmek
amaciyla sekil bellekli malzemelerin dogasin1 anlamak ve tahmin etmek 6nemlidir. Bu
sebeple, histerezis, direng ve mikro yapidaki degisimler, siiperelastik gibi etkileri
biinyesinde tasiyan ve olduk¢a karmasik bir yapiya sahip olan SBA’larin mikro
yapilarim1 incelemek ve sekil bellek 06zelliklerini iyilestirmek adina analizler
yapilmalidir.

Bu dogrultuda tez calismasinin igerigini olusturan sekil bellekli Cu-Al-Be
alagimlari iizerine literatiirde mevcut ¢alismalardan bazilar1 asagida sunulmaktadir;

Cu-Al-Be alagimlarinda doniisiim sicakliklart {izerine yapilan arastirmalar
sonucunda, Otektoidal kompozisyon civarinda se¢ilen Be miktarinin sekil bellek etkisine
zarar vermeksizin termal kararliligi arttirdigr ve martensit doniisiim sicakligini biiyiik
o6l¢iide azalttig1 rapor edilmistir (Belkahla ve Guenin, 1991; Zengin, 2002).

Hizli katilastirma yoOntemlerinden biri olan eriyik egirme (melt-spining)

tekniginin kullanildigi Cu-Al-Be SBA’ larda teker hizinin tane boyutu iizerine etkisi
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incelenmis ve istenilen tane boyutunu elde edebilmek i¢in bu teknigin uygun bir yontem
oldugu anlasilmistir (Balo ve Ceylan, 2002).

Cu-Al-Be alasimlarinda zor etkisi ilizerine yapilan ¢alismalar sonucu zorun
etkisinin sadece doniisiim sicakliklarinin degisimiyle sinirli kalmadigi, termal etki ile
olusan martensitin farkli morfoloji ve kristal yapili yeni martensitlerin test sicakligina
bagli zor etkili olarak meydana geldigi goriilmiistir. Bu alasimlarda martensit
doniistime bagli olan sekil bellek 6zelliginin uygulanan zor ile kuvvetli bir sekilde
degistigi sonucuna vartlmistir. Sekil bellek 6zelliginin alasimin igerdigi element sayisi
ve miktarinin yaninda uygulanan zorun biiyiikligli ile de kontrol edilebilecegi
anlagilmistir. Ayrica yapilan birgok zor-zorlanma deneyleri ile alagimin mekanik
ozellikleri arastirtlmistir (Balo ve ark., 2001; Kaouache ve ark., 2004; Kaouache ve ark.,
2006; Lara-Rodriguez ve ark., 2006).

Sekil bellekli Cu-Al-Be alagimlarinda yapi igerisinde olusan ¢okelmelerin
martensit doniisiim tizerine etkisinin arastirilmasi sonucu, ¢okelme miktarin arttikca
martensit dontisiimiin daha yiiksek zor degerlerinde olustugu goriilmistiir (Montecinos
ve Cuniberti, 2008; Cuniberti ve ark., 2009).

Cu-Al-Be alagimlarinda diizen-diizensizlik gegisleri ile ilgili arastirmalar
incelendiginde, diizenlenme sicakligmin alasim kompozisyonuna bagliliginin nemli
olmadig1 ve diizensiz A2 siiper orgiilii yapidan diizenli DO3 siiper 6rgii yapisina birinci
dereceden bir gegisin meydana geldigi tespit edilmistir (Ochoa-Lara ve ark., 2006;
Lanzini ve ark., 2008).



2.1. Martensitik Faz Doniisiimii

Martensitik doniisiim, ostenit faz olarak adlandirilan doniisiim Oncesi kristal
yapinin, sicaklik ve uygulanan basincin ayr1 ayr1 veya birlikte etkisiyle martensit yapiya
dontismesi olayidir. Pekgok metal ve alasim sisteminde gozlenen birinci mertebeden
yapisal bir faz doniistimiidiir. Bu déniisiimlerin en 6nemli 6zelligi, donilisiim sonrasinda
atomlarin ilk komsuluklarinin korunmasi yani doniisiimiin difiizyonsuz olarak
gerceklesmesidir. Boylece martensit fazdaki atomlarin komsuluklari, doniisiim Oncesi
komsuluklar ve kristalin kompozisyonu degismez kalmaktadir (Ortin ve Planes, 1989).

Diflizyonsuz faz doniistimlerine ait ilk gozlemler 1864’de Sorby, 1866’da
Tschernoff ve 1878’de Martens tarafindan demir esash alagimlarda gozlenmistir. 1895
yilinda Osmond, Martens’in tarifine uygun bir gozlem yapmis ve elde ettigi iiriin faza
martensit, bunun yiiksek sicaklik fazina ostenit ve bu doniistime de martensitik faz
dontigiimii adin1 vermistir. Daha sonra yapilan ¢ok sayida arastirma ile biiyiik bir 6neme
sahip olan martensitik doniisiimler, demir esasli alasimlarin yani sira genis capta soy
metal bakir esasli alagimlarda ve metalik Ozellik tasimayan bazi malzemelerde de
gozlenmistir (Zengin, 2002).

Martensitik faz doniisiimii, numune sicakliginin hizla diisiiriilmesi veya ostenit
yaptya distan uygulanan bir mekanik zor ya da her ikisinin ayni1 anda uygulanmasiyla

meydana gelir. Ostenit kristal yapi, bir To sicakliginda termodinamik dengededir. Kristal
yap1 bu sicakliktan hizla sogutulursa kritik bir Ms sicakligindan sonra, ostenit kristal
yap1 igerisinde martensit yap1 olusmaya baglar. Bu Ms sicaklifina martensit baglama
sicaklig1 denir ve degisik alasimlar i¢in farkli degerlere sahiptir. (To - Ms) sicaklik farki,

fazlar arasindaki kimyasal serbest enerjiyi, bu enerji de doniisiim i¢in gerekli siiriicii

kuvveti dogurur (Sekil 2.1).



Kimyasal serbest enerjl (Keyfi birim)

- >
Ms To Sicakhk

Sekil 2.1. Ostenit ve martensit fazlarin kimyasal serbest enerjilerinin sicaklikla degisimi (Christian,
1975; Funakubo, H., 1987)

Bu anda disaridan uygulanacak bir mekanik zor ile Ms sicakligi To sicakliginin

¢ok altina diismeden doniisiim baslayabilir. Digsaridan uygulanan bu mekanik zor Mg’yi

artirdigi gibi dontlisen hacim miktarin1 da artirir (Christian, 1975; Funakubo, 1987). Ms

sicakliginda baslayan martensit doniisiim belli bir sicaklik araliginda devam eder ve
durur. Déntigiimiin bittigi bu sicakliga martensit bitis sicakligi (M¢) denir. Martensit
haldeki donlismiis numune 1sitilinca tekrar ana faz olan ostenit yapiya doniisiir. Bu
nedenle martensit doniisiim tersinir bir olaydir. Ters doniistim de martensit doniisiimde
oldugu gibi belli bir sicaklikta baslayip belli bir aralikta devam ettikten sonra

tamamlanir. Bu sicakliklar da ostenit baslama (As) ve ostenit bitis (As) sicakliklar

olarak adlandirilir. Bu doniisiim sicakliklar1 degisik alasimlar i¢in farkli degerlere
sahiptir. Sicakli§a bagl olarak, kristal yapidaki degisim ve doniisiim sicakliklar1 Sekil

2.2’de verilmistir.
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Sekil 2. 2. Kristalografik yapinin sicakliga bagl olarak degisimi

2.1.2. Martensitik doniisiimlerin genel karakteristigi

Martensitik doniisiim, difiizyonsuz tabiatinin yani sira bir Kristal yapidan yeni
bir kristal yapiya doniisiimle karakterize edilir. Diflizyonsuz martensitik doniigiimler
cogu metaller, alagimlar ve bilesiklerde gozlenmistir. Martensitik doniistim katilardaki

bir kati-kat1 faz doniistimiinii ifade eder.

Martensitik ~ doniisiimlerin  genel karakteristikleri su bagliklar altinda
Ozetlenebilir.

e Martensitik faz, ara bir kat1 ¢ozeltidir.

e Kristal atomlarinin doniisiim 6ncesi ve sonrast komsuluklar1 korunur. Bu
nedenle doniisiim difiizyonsuzdur.

e Doniisiim, smirl bir sekil degisikligiyle meydana gelir. Ana fazdaki numune
yiizeyi diizeltilip parlatildiktan sonra sicakligr diisiiriiliirse, ylizey tizerinde
meydana gelen martensitik bolgeler kabartilar seklinde gozlenir (Sekil 2.3.a).

Ostenit yapi ile martensit yap1 arasindaki sinirda bir bozulma ¢izgisi ortaya ¢ikar
(Sekil 2.3.b).
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e Martensitik doniisiimde, bozulmamis olarak kalan ve ana faz ile iirlin faz1 ayiran
diizleme “yerlesme diizlemi” (habit plane) denir. Yerlesme diizlemi degigsmez bir
diizlemdir ve bu diizlem iizerindeki dogrultular bozulmamistir (Sekil 2.4).

e Ostenit faz ile martensit fazin orgiileri arasinda siirli bir donme bagintisi vardir.

e Doniisiimde kristal 6rgii kusurlart da olusur.

Yizey

Bozulma ¢izgist

Sekil 2.3. Ostenit ve martensit yap1 arasindaki sinirl sekil degisimi
(a) Martensitik yilizey kabartisi, (b) Bozulma ¢izgisinin kirilmasi

S ey L gy ! S— - —" - . — —— " S— —1\
Ostenit Sf
< Martensit
s :
—— o —— —-qi—i\ ) !
- - -
g Ostenit ~
; Ostenit
' Yerlesme
za))"_ dizlerm
T e T
I—f \ \

Martensit

N
zrn N\
S dms N - -
//
Hm/

Sekil 2. 4. Martensitik doniisiimiin difiizyonsuz gergeklesmesine bagl olarak
diizlemve dogrultulardaki degisim (Funakubo, 1987; Ortin ve Planes; 1989)
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Kisaca martensitik donilisiimde; bir ara ylizeyin atomik hareketler anlaminda
diizenli ve hizli ilerleyerek biiyiimesiyle {iriin faz olusur. Boyle bir ara yiizey hareketi,
irtin yapinin ¢abuk olusmasina yardim eden dislokasyonlart kapsar (Barrett ve
Massalski, 1980). Ara yiizeyin biiyiimesiyle diiz bir yiizeyde kabart1 seklinde degisimler
gbzlenir. Bu kabarti martensitin varligin1 gosteren 6nemli bir 6zelliktir (Bilby ve

Christian, 1961).

2.1.3. Martensitik doniisiim cesitleri

Martensitik doniisiim termoelastik (6rnegin Au-Cd) ve termoelastik olmayan
(0rnegin Fe-Ni) olmak iizere ikiye ayrilir. Termoelastik martensitik dontisiimler ise
izotermal ve atermal olmak {izere iki gruba ayrilir. Sekil bellekli alasimlar izotermal
martensitik doniisim 6zelligi gosterirler (Kayali, 1993; Otsuka ve Wayman, 1998).
Bunun yaninda sekil bellek 6zelliginin olugmasi igin ana faz diizenli olmalidir. Ayrica
doniistimiin gergeklesmesi igin deformasyon, dislokasyon kaymasi ile degil ikizlenme
benzeri bir mekanizma ile olmahidir (Porter ve Easterling, 1992).

[zotermal martensit doniisiim, sicakligin diisiiriilmesi sonucu bir kritik sicakliga
(M) ulasildigt zaman martensit plakalarin g¢ekirdeklenmesi ile baglar. Sicaklik
diististiyle birlikte martensit plakalarin sayisi artmaya devam eder. Martensit bitis
sicakligma (My) ulasildiginda déniisiim tamamlanir. Déniisiim tersinirdir. Izotermal
martensit dontisiimlerde; Ms sicakligindan daha asagi sicakliklarda yeni martensit
kristalleri olusacagi gibi daha 6nce olusanlar da hacimce biiylime gosterebilir (Young ve
Wayman, 1984). Izotermal 6zellikli martensitik faz doniisiimiinde olusan martensit
yiizdesinin zamana bagli olarak degisimi Sekil 2.5.c’de goriilmektedir. Eger sicaklik
yukseltilirse plakalar kaybolmaya baglar. Ostenit baglama sicakliginda (As) bu defa
martensit faz igerisinde ostenit faz olusmaya baslar. Ostenit bitis sicakliginda (Ay)
dontisgiim tamamlanir. As sicakligi ile Mg sicakligt ayni degerde degildir. Bazi
alasimlarda As- As arast yaklasik 400 OC kadar genis, bazi alagimlarda ise 15 OC kadar
dardir. izotermal déniisiimiin gerceklesebilmesi icin ortamin sicakliginin degistirilmesi
ya da disaridan bir zor uygulanmasi gerekmektedir.

Atermal dontlisiimde ostenit durumdaki numune sogutularak M sicakligina
geldiginde oOstenit yap1 martensit yapiya doniismeye baglar. Numune sogutulmaya

devam edilirse M¢ sicakligina gelindiginde doniisecek oranin tamami martensit’e

13



donlismiis olur. Atermal doniisiim iki gruba ayrilarak incelenebilir. Sekil 2.5.a’da
gorildiigli gibi doniisiim c¢ok yiiksek hizlarda patlama seklinde tamamlanabilir ya da
Sekil 2.5.b’deki gibi martensit olusum yiizdesi sicakliga iistel bir bagimlilik gosterebilir
(Machlin ve Cohen, 1951; Kaufman ve Cohen, 1958; Tomato, 1563). Sicaklik degisimi
ile olusan martensit fazin olugsmaya basladig1 sicakliktan daha asag: sicakliklarda yeni
patlamalar olabilir ancak bir kez olusan martensit diisiik sicakliklarda biiyiime
gostermez (Young ve Wayman, 1984). Bu doniisiim esnasinda sekil bellek olayi

g6zlenmez.

% Martensit
%o Martensit
%o NMNartensit

Ms-T Ms-T Zaman
(a) (b) ()

Sekil 2.5. Martensit olusum yiizdesinin sicaklik ve zamana bagh degisimi
a) Patlamali atermal b) Atermal ¢) [zotermal

2.1.4. Termoelastik ve termoelastik olmayan martensitik doniisiim

Termoelastik davranis gosteren bircok demirdist martensit mevcut olup
martensitlerin bliylime mekanizmasinin genel olarak incelenmesi gerekir. Bunun i¢in
martensitler A ve B olmak iizere kesme bilesenlerinin biiyiikliigiine gore iki ana gruba
ayrarak ele alinabilir.

A: Biiyiik kesme bilesenlerine sahip, 6rnek Fe-C (y =0,19), Fe-30Ni (y =0,20)

B: Kiiciik kesme bilesenlerine sahip, 6rnek Au-Cd (y =0,05), In-T1 (y =0,02)

Martensitler tekrar doniisiime ugratildiginda, hizla biiyliyen martensit tipinde bir
donilisim mekanizmasi ile ostenite doniisiir. Bu sekilde doniisiime ugrayan Fe-30Ni (A
tipi) ve Au-Cd (B tipi) martensitlerin doniisiim egrileri Sekil 2.6’da verilmistir. Tersine
martensitik doniisiim, 1sitma etkisi ile yiiksek sicaklik fazina dogru, ostenit baslangig
sicakligi denilen As sicakliginda baslar. Ag sicakligi, Ms sicakliginin oldukga iistiinde bir

sicakliktir ve doniistim egrileri Sekil 2. 6’daki gibi bir histeresiz olusturur. Goriildigi
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gibi A tipi martensitlerde histeresiz daha biiyiiktiir, histeresizin genisligi Fe-Ni igin
yaklasik 420 °C olarak tesbit edilmistir. Bu deger Au-Cd icin 16 °C civarindadir.
Ostenit olusum reaksiyonu martensit olusum reaksiyonunun tersidir ve denge
sicakliginin Mg ve Ag arasinda kaldigi kabul edilir. Bu histeresiz egrilerinden T tayin
edilebilir. Buradan martensit reaksiyonunun AG, w(baslangic) = AS{(AT(gevrim))/2,
esitligine uygun bir sekilde baslamasi icin gerekli serbest enerji kolaylikla
hesaplanabilir ve AT (¢evrim) histeresizin sicaklik araligidir. A tipi martensitlerin
baglamasi i¢in daha biylUk serbest enerji gereklidir ¢unkiu bu tip martensitlerin
olusabilmesi i¢in daha biiyiik kesme kuvvetlerine gerek vardir.

A ve B tipi martensitlerin olusumunda belirgin bir fark vardir. Her iki tip
martensit i¢in, sicaklik Mg sicakliginin altina distirtiliirse, plakalar olusur ve belli bir

biiyiikliige kadar hizla biiyiir.

A, = 74°c\ A= 390°c\
1.0k -~ e -
g \
= Fe— i
: e-Ni(A) Au~Cd(B) Fe_m(}\
s
2 420°C—>
= 16°C
e Y
M,= -30°C M, = 58°C \
oLl | 4 l i | l
-100 0 100 200 300 400 500
Sicakhk °C

Sekil 2.6. A tipi ve B tipi martensitlerin histeresiz egrileri (Verhoeven, 1975; Balo ve Ceylan, 2002)

Sicakligin daha da asagi disiiriilmesi ile yeni plakalarin olusumu ve 6nceden
olugmus B tipindeki martensitlerin biiyiimesi ile daha fazla doniisiim gergeklesir.

A tipi martensitlerde daha fazla martensit sadece yeni plakalarin olusmasi ile
gergeklesir. Onceden olusmus olan plakalar diisiik sicakliklarda daha fazla biiyiimez. B
tipindeki martensitlerde dnceden olusmus plakalarin biiyiimesi ani hareketlerle devam

eder. Bu sekildeki plakalarin biiylime hizi martensitik dontigiimlerde oldugu gibi ¢ok
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yiiksek degerlerdedir fakat biliylime kisa mesafelerde sicakligin diisiiriilmesi ile agiga
cikan serbest enerji sonucu gelisir.

Yeteri kadar plastik hareket olursa, hizli biiylimeye neden olan ostenit ve
martensit arasindaki araylizey parcalanir ve biiyiime durur. Daha fazla biiylime oldukca
giictiir ve sistemde eski plakalarin biiyiimesinden daha c¢ok yeni plakalarin
cekirdeklenmesi daha kolaylasir. A tipi martensitlerde kesme hareketi ve asir1 sogutma
Te — M biiyiiktiir, bu nedenle kalic1 biiylimenin durma mekanizmasinin devreye girdigi
disiiniiliir. Halbuki B tipi martensitlerde daha kiigiik kesme hareketi ve daha kiigiik asiri
sogutma vardir. Plastik hareket olugsmadigi durumda ve elastik deformasyon enerjisi ile
serbest enerji arasinda bir dengeye ulasildiginda, martensit fazinin diisiik serbest enerji
durumuna gelmesi saglanmis olur. Olusan bu martensite, termoelastik martensit denir.

B tipi martensitler genellikle termoelastik 6zelliktedir. Sicaklik diistirtildiikce,
serbest enerji miktar1 artar ve martensit olusma egilimi artar. Plakalar, yeteri kadar
deformasyon enerjisi, yeni bir denge olusturana kadar biiyiir. Kiitle ara yiizeyinin hizi

sicakligin azaltilmasi ile artar. Bunun yani sira arayiizey kendi kendine kisa atlamalar

seklinde ¢ok yiiksek hizda biiyiir, bu nedenle ara yiizeyde bir hareket gozlenir.

2.1.5. Martensitik doniisiimiin termoninamigi

Ostenit kristal yapi, bir To sicakliginda termodinamik olarak denge
durumundadir. Denge sicakliginda ostenit ve martensit fazin serbest enerjileri esittir.
Kristal yap1 bu Ty denge sicakligindan hizli sogutulursa kritik bir M sicakligindan
sonra, ostenit kristal yap1 i¢erisinde martensit yapt olusmaya baslar. Denge sicakliginin
altindaki sicakliklarda iki faz arasindaki serbest enerji farki sifirdan biiyiiktiir ve
martensit fazin serbest enerjisi daha kiiciik oldugundan, minimum enerji kuralina gore
martensit faz daha kararlidir. Denge sicakliginin iistiindeki sicakliklarda ise ostenit faz
daha kararlidir (Aydogdu, 1995). Kapali bir sistemin, sabit bir basincina kargi hacmi
V1’ den V2’ ye kadar degistirilecek olursa, enerji de (termodinamigin birinci kanununa

gore) E1° den E2’ ye degismis olur. Bu durumda da AE enerji degisimi;

AE=E2-El =AQ-P(V2- V1) (2.1)
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olur. Boyle bir degisim esnasinda sistemin AQ 1s1 enerjisi degisimi, yukaridaki ifadeden

hesaplaninca;
AQ=(E2+PV2)-(E1+PV1) (2.2)

bulunur. Gériiliiyor ki, sabit P basincina kars1 is yaparak hacim degistiren bu kapali
sistemin, 1s1 enerjisinde meydana gelen AQ farki, iki ifade farkina esittir. ( E + PV )
terimlerinden ibaret olan bu ifadeye sistemin entalpisi denir. Bu tarife gore, sistemin 1s1
enerjisindeki degisimi, ilk ve son termodinamik durumlardaki entalpilerin farkina esittir.

Genel olarak entalpi H harfiyle gosterildigine gore;
H=E+PV (2.3)
AQ=H2 - H1 (2.9)

bagintilar1 yazilabilir (Aytekin, 1966). Salzbrenner ve Cohen tarafindan kabul edilen Ty
denge sicakligy;

To(L)=1/2 (M, + A,) 2.5)

seklindedir. Burada M, martensit baslama sicakligi, As ostenit baslama sicakligidir

(Salzbrenner ve Cohen, 1978). T, denge sicakligi Tong ve Wayman“a gore,
To(2)=1/2 (Ms + A¢) (2.6)

olarak alinmistir. Burada A ostenit bitis sicakligidir ve Ty denge sicakligi M
sicakliginin altinda ve As sicakliginin {izerindedir (Aytekin, 1966; Jena ve Chaturvedi,
1992).

Ergime, buharlasma, demirin a-£ allotropik donusiimii gibi faz doniistimleri
tabiatta, genellikle sabit basing altinda (veya 1 atm basingta) ve sabit sicakliklarda
olmaktadir. Bu bakimdan sabit sicaklikta entropi degisiminin hesaplanmasi 6nemlidir.

Buna gore sabit basingta entalpi ifadesinin tiirevi;
AH = AE + PAV (2.7)

seklindedir. Buna gore, termodinamigin birinci kanunundan faydalanarak,

AE = AQ - PAV yazildiginda;
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AH = AQ (2.8)
bulunur. O halde, sabit basingta;
AS = AQ/T =AH/T (2.9)

denklemi yardimiyla, entalpi degisimi bilinirken, entropi degisimi hesaplanabilir
(Aytekin, 1966).

Salzbrenner ve Cohen AS(1) = AH/To(1) (2.10)

Tong ve Wayman AS(2) = AH/To(2) (2.11)

2.2. Sekil Bellek Mekanizmasi ve Siiperelastiklik

Sekil bellek olayi, martensit fazdayken deforme edilen alagimlarin, 1sitildiginda
deformasyon oOncesi orijinal seklini tekrar kazanma yetenegidir. Sekil bellekli
alagimlarin ortak 6zelligi termoelastik martensitik doniisiim gostermeleridir (Perkins ve
Sponholz, 1984). Bu alasimlar kritik bir doniisiim sicakliginin altinda ve tstiinde iki
ayr1 sekil ve konfigiirasyon gosterirler. My sicakligimin altinda tamamen martensit
fazdaki bir numuneye disaridan bir zorun uygulanmasiyla sekli degisir. Uygulanan zor
ortadan kaldirilinca numune deforme edilmis seklini korur. Olusan plastik
deformasyonun ortadan kaldirilmasi i¢in deforme edilmis numunenin sicakligi A¢nin
tizerinde olacak sekilde arttirilir. Numune uygulanan bu 1s1l islem sonucunda ostenit
yapiya gecer ve Ostenit fazda sahip oldugu orijinal seklini geri kazanir. Boyle bir
doniisiim mekanizmasi ile numunenin orijinal seklini tekrar kazanmasi “sekil bellek
olay1” olarak adlandirilir.

Sekil bellek etkisi (SBE), Sekil 2.7d ’de tipik ve yaygin olarak kullanilan Ti-Ni
tel icin agikga gosterilmektedir. 1 numarali resimde tel martensitik yapidadir ve
malzemenin sekli ana fazin sekli ile aynidir. Eger malzeme oda sicakliginda deforme
edilirse, 3-5 numarali fotograflarda goriildiigii tizere malzeme Ay sicakliginin {izerine

1sitildiginda tersinir doniigiimden dolay1r malzeme tekrar eski haline geri doner.
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Sekil 2.7. Martensitik doniisiim ve siiperelastisite (Otsuka ve Kakeshita, 2002)

Bu ilging olay, Sekil 2.7a, 2.7b ve 2.7c¢’de basitlestirilmis bir sekilde
gosterilmektedir. Sekil 2.7a’daki ana faz My sicakliginin altina sogutuldugunda
martensit olusumlar1 Sekil 2.7b’de gosterildigi ve daha ©nce bahsedildigi gibi
kendiliginden yan yana olur.

Eger malzemeye bir gerilme uygulanirsa, deformasyon ikiz sinirlarindan hareket
ederek ilerler (Sekil 2.7b-c). Malzeme Af sicakliginin {izerine isitilirsa martensit
olusumlari ana fazdaki yonlenmelerine uygun bir bigimde tekrar yonlenir. Bu doniisiim
termoelastik olursa miimkiindiir, ¢ilinkii termoelastik martensitik doniisiimler
kristallografik olarak tersinirdir.

Eger malzeme A sicakliginin iizerinde deforme edilirse, siiperelastiklik denilen
olay meydana gelir. Ostenit bitis sicakligi ilizerinde uygulanan bir gerilim, elastik
deformasyonun enerjisini diisliriir ve martensit doniisiime neden olur. SBE’nin aksine
stiperelastiklik, sicaklikta bir degisme olmaksizin meydana gelir. Ostenit bitis sicakligt
tizerinde bir SBA iizerine yiikk uygulanirsa yiikiin artmasi ile birlikte ostenitten
martensite doniisiim gergeklesir. Yiik martensit fazi tarafindan absorbe edilir, fakat yiik
kaldirildigi zaman tekrar ostenit faz olusur. Ciinkii malzemenin sicakligi halen Ags
sicaklig1 lizerindedir ve malzeme orijinal sekline geri doner. Sekil 2.7a ve 2.7c’deki

sekiller kullanilarak bu durum agiklanabilir.
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Martensitik doniisiim kesmeye benzer bir mekanizma olmasina ragmen, eger
gerilme uygulanirsa, Ms’nin iizerinde goriilmesi miimkiindiir. Buna gerilme altinda
olusan martensitik doniisiim denir. Uygulanan gerilmeye ragmen kayma olmaksizin A¢
sicakliginin tlizerinde gerilme ile ilerleyen doniisiim goriilmesi miimkiindiir. Herhangi
bir gerilme yokken As sicakligimin tizerinde martensit tamamen kararsiz yapidadir.
Bundan dolayr malzeme {iizerinden yiik kaldirildigi anda tersinir doniisim mutlaka
gorulir. Eger bu islemde kayma yoksa deformasyon termoelastik doniisiimden dolay1
tamamen giderilir. Buradan kayma igin yiiksek oranda kritik gerilmenin, sliperelastisite
icin oldukca 6nemli oldugu goriiliir. Kayma igin kritik gerilme miktar1 uygun termo-
mekanik islemlerle artirilabilir. SBA’larda sekil bellek etkisi ve superelastisite,

uygulanan sicakliga bagli olarak goriiliir (Otsuka ve Kakeshita, 2002).

2.2.1.Tek ve cift yonlu sekil bellek mekanizmasi

Tek yonlii sekil bellek olayinda My sicakligimin altindaki bir sicaklikta deforme
edilen alasim uygulanan zorun kaldirilmasi halinde orjinal sekline geri donemez.
Deforme edilmis numune ancak 1sitilip, kritik bir sicakligin lizerine ¢ikarilinca orjinal
sekline geri donebilir. Sicakligin tekrar diisiiriilmesi, numuneyi deforme edilmis sekline
dondiiremez. Isitma-sogutma sonucunda deformasyon oOncesi orjinal ana faz
yoneliminin tekrar elde edilebilmesi, tek yonli sekil bellek olaymin temel
mekanizmasidir (Friend, 1986). Tek yonli sekil bellek olayr NiTi, TiNb, NiAl, CuZn,
CuZnSi, CuZnSn, FePt ve FeMnC gibi birgok alasim sisteminde goriilmektedir (Honna,
1986; Sade ve ark., 1988; Tautzenberger, 1989).

Tek yonlii sekil bellek olayma tersinmez sekil bellek olayr da denir. Ornek
olarak, ostenit haldeki bir ¢ubuk sicaklik diisiiriilerek martensit hale dondiiriildiigiinde
seklini degistirmez. Fakat martensit haldeki bu ¢ubuga bir deformasyon uygulanirsa
sekli bozulur. Bu sekil bozuklugunun Sekil 2.8 deki gibi kavisli sekilde oldugu kabul
edilirse, numune 1sitildiginda tekrar cubuk seklini alarak ostenit fazdaki orijinal seklini

alir.
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Sekil 2.8. Tek yonlii sekil bellek olayinin sematik gosterimi (Friend, 1986)

Sekil bellekli alagimlarda gozlenen martensit doniisiimler uygulanan zor ve sicaklik
etkisine bagli olarak ¢ift yonliiliikk ( tersinirlik ) gosterirler. Tersinirlik nedeniyle bu
alasimlar diger alasim sistemlerinden farkli mekaniksel davranis sergilerler (Delaey ve
ark., 1974).

Tersinir sekil Dbellek olaymin mekanizmast Sekil 2.8’de sematik olarak

gosterildigi gibidir. T < Mr sicakliginda tamamen martensit fazdaki bir numuneye

disaridan zor uygulanmakla istenilen uygun bir sekil verilebilir. Yapilan bu plastik
deformasyon sonucunda, uygulanan zorun kaldirilmasiyla numune deforme edilmis

seklini korur. Deforme edilmis numunenin sicakligt T > Af’ ye yukseltilince plastik

deformasyon ortadan kalkar ve deformasyon oncesi sekle ulagilir. Numunenin sicakligi
tekrar T < Ms sicakligina disiiriiliirse daha 6nceki deforme edilmis seklini alir (Sekil

2.9). Bu da tersinir sekil bellek olaymin bir sonucudur.
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Sekil 2.9. Cift yonlii sekil bellek olayinin sematik gosterimi (Delaey ve ark., 1974)

Is1 diizenleyicilerin 1s1 hassasiyet ve 1s1 hareket ettirici elemanlarinin liretimi
icin, geri gevrilebilir sekil bellek etkisine sahip (iki yonli SBE) alagimlarin kullanimi
cok daha pratik olmaktadir. Bu alasimlar sekilleri degistiginde tamamen eski hallerine
donebildikleri ig¢in 1s1 kontrollerinde hem 1s1 detektorii hem de kontrol cihazi olarak
kullanilabilirler. Boyle alasimlarda sicaklik hassasiyetinin olusumu martensitin plastik
deformasyonunun sonucudur. Deforme edilmis numunenin seklindeki degisiklik,
1sitmada ters martensitik doniisiim igslemi, sogutmada ise dogrudan martensitik doniisiim
nedeniyle meydana gelir. Bu alasimlardaki iki yonlii termo deformasyon, seklin geri
doniis islemindeki ters martensitik donilisiimde gozlenen yonlii i¢ gerilmelerin bir
sonucudur. Bu gerilmeler seklin geri doniisiimiiniin neden oldugu tekdlze (uniform)

olmayan deformasyondan dolay1 goriiliir. Baz1 SBA’lar iki yonlii sekil bellegi gosterir.
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Iki yonlii sekil bellegi olmayan sekil bellekli baz1 alasimlarin iki yonlii sekil bellek

etkisi gosterebilmesi i¢in asagidaki islem adimlarindan olusan (Sekil 2.10-2.11)

karmasik bir sekil bellek egitimi (training) yaptirilir (Otsuka ve Wayman, 1999).

Martensitik durumda asir1 deformasyon

Sekil bellek ¢evrimi (Sogutma>Deformasyon>Isitma>Tekrarlama)
Pseudo-elastik cevrim (Yukleme>Yuku Bosaltma>Tekrarlama)

Birlestirilmis sekil bellegi ve pseudo-elastik ¢evrim

Deforme edilmis martensitin zorlama ve sicaklik etkisi altinda c¢evrime
sokulmasi

Uzun zaman donemleri i¢inde sinirlanmis yaslanma (tamamen sekil bellek

etkisine neden olur, iki yonli sekil bellek etkisinden ¢ok az farklidir).

Iki yonlii sekil bellegi eldesinde dikkat edilmesi gereken bazi sinirlamalar vardir ve

bunlar;

Tekrar geri dondurtlebilir deformasyon genellikle % 2 civarinda kalir. Bu oran
tek yonlii sekil belleginde (% 6) goriilenlerden daha azdir.

Sogutma sirasindaki doniisiim kuvvetleri oldukea kiigtiktiir.

Sekil bellegi ¢cok az asir1 1sitma ile kaybedilebilir (250°C’den az)

Uzun doénem kirilma ve kararlilik 6zellikleri ¢ok iyi bilinmemektedir.

Isitma ve sogutma doniistimleri sirasinda kalici bir sicaklik histeresizi vardir.
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Sekil 2.10. Cift yonlii sekil bellek etkisi elde etmek igin 1s1l iglem (A2IM, 2000)
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Sekil 2.11. Cift yonlii sekil bellek etkisi (disaridan yiik uygulanmadigi durumda) (A2IM, 2000)
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2.3. Deformasyon Mekanizmasi

2.3.1. Ikizlenme (Twinning)

Kristal yapilarda plastik sekil degisimini meydana getiren iki mekanizma vardir.
Bunlar, kayma ve ikizlenme mekanizmalaridir. Kayma mekanizmasinda, Kristalin bir
kismu bitisik kisma kiyasla bu iki kismi ayiran diizlem (kayma diizlemi) i¢indeki bir
dogrultu (kayma dogrultusu) boyunca 6telenir. Otelenme miktar1 kayma dogrultusunda
atomlar arasit uzakligin tam katidir. Kaymanin baslamasi i¢in, kristale etkiyen dis
kuvvetlerin kayma diizlemi i¢inde kayma dogrultusunda dogurduklari kayma gerilmesi
kritik bir degere ulasmalidir (Capan, 1999).

Ikizlenme, cogunlukla hacim merkezli kiibik ve siki diizen hegzagonal
metallerde, sekil degistirme hizinin yiiksek (darbeli yiikleme) veya sicakligin diisiik
olmasi, sekil degistirme sertlesmesi (peklesme) gibi nedenlerle kaymanin gii¢ oldugu
hallerde goriilmektedir. ikizlenme, kristalin bir kisminin, sekil degisiminden sonra,
diger kisminin bir kristal diizlemine gore aynadaki goriintiisii seklini almasidir. Sekil
2.12. de ikizlenme olayinin sematik gdsterimi bulunmaktadir. Atom diizlemlerinin
simetrik duruma geldikleri, diger bir tabirle yansimanin olustugu kristal diizlemine

ikizlenme dizlemi denir.

Ikizlenme Diizlemi
i

AN

Sekil 2.12. ikizlenmenin sematik ve mikroskobik goriintiisii (Anonim, 2013)

Ikizlenmede atomlarin hareket miktar1 atomlar arasi uzakliktan ¢ok kiigiiktiir. Bu

nedenle ikizlenme ile biiylik plastik sekil degisimleri elde edilemez. Sekil 2.13 ve Sekil
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2. 14’ de sekil bellekli alagimlarin tane smirlar1 ve ikizlenmis yapilarin gercek ve

sematik goriintiileri yer almaktadir.

Sekil 2.13. Sekil bellekli alasimin tane sinirlart ve ikizlenmis yapilar (Sar1, 2009)

ikiz Bandlan

Tane Sinin

Sekil 2.14. Sekil bellekli alasgimin tane stnir1 ve ikizlenmis yapilarmin sematik
gosterimi (Novotny ve Kipli, 2010)

Kristal yapilar ii¢ farkli sekilde; kristal olusumu esnasinda, mekanik kuvvet
uygulanmasiyla ya da tavlama islemi sirasinda ikizlenebilir. Kristal biiylirken olusan
ikizlenmelere buyume ikizi adi verilir. Kristal yapt olusurken, bir nedenden dolay1
kristalin bliylime yonii degisim gosterebilir. Eger kristal yapinin bu yon degistiren
kismi, daha oOnce olusan kisimla ortak kafes noktalarini paylasabilecekleri bir
diizlemden baslayarak farkli bir yone dogru biiyiiyebilirse, kristal yapi1 o diizlem
tizerinde ikizlenmis olur. Sekil 2.15” de biiyiirken ikizlenmis bir pirit (FeS,) Kristali
gosterilmektedir.
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Sekil 2.15. Biiyiirken ikizlenmis bir pirit (FeS,) kristali (Anonim, 2012)

Kristallerin bir miktar mekanik yiike maruz kaldiklarinda olusan ikizlenmeler
mekanik (deformasyon) ikizlenmeleri olarak bilinir. Mekanik ikizlenme birka¢ mikro
saniyede olusan cok hizli bir olaydir. Dislokasyon isleyisinin ger¢eklesmesinin zor
oldugu bazi durumlarda, malzemeler uygulanan yiik karsisinda sekil degistirebilmek
icin ikizlenme yoluna gider. Mekanik ikizlenmenin nasil gerceklestigini Sekil 2.16
tizerinde tarif etmeye ¢alisalim. Kristal iizerine bir miktar kesme kuvveti
uygulandiginda, eger bu kuvvet belli bir seviyenin {izerindeyse, uygulanan kuvvete
paralel konumlanan bir diizlem {lizerindeki atomlar, diizlemin iki tarafi simetrik olacak
sekilde konum degistirebilir. Bu islem gerceklesirken, ikiz diizleminin iizerinde yer alan
atom kiimesi, dislokasyon hareketinde tarif edildigi gibi teker teker diizlemlerin yer
degistirmesiyle degil, toplu sekilde hareket ederek bir anda konum degistirir. Bu konum
degisimi sonrasinda kristal yapida herhangi bir yapisal degisim (kiibik yapidan
hegzagonal yapiya gecis gibi) gozlemlenmemektedir. Bu konum degisimi sonrasinda

PR

yalnizca, kristalin bir béliimiiniin yoneliminin digerine kiyasla degistigi goriiliir.
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tkiz diizlemi
Sekil 2.16. Mekanik ikizlenme

Mekanik ikizlenmeler, ikizlenmenin hangi dizlem (zerinde ve hangi yonde
gerceklestigini belirterek adlandirilir. Ornegin hacim merkezli kiibik (HMK) yapiya
sahip bir malzemede {112} dizlemi Uzerinde ve <111> yoéniinde bir ikizlenme
gerceklesmisse, bu ikizlenme {112}<111> ikizi olarak adlandirilir. Mekanik ikizlenme,
malzemelerde ciddi bir sekil de§isimi ortaya ¢ikarmaz. Ozellikle dislokasyon
hareketinin yaratabildigi sekil degisimiyle kiyaslandiginda, ikizlenmenin yarattig1 sekil
degisimi ¢ok daha kiigiik kalir. Ikizlenmenin sekil degisimi agisindan 6nemli olmasinin
nedeni, yarattifi sekil degisiminin miktar1 degil, kristalin yonelimini degistirerek,
kuvvet uygulandiginda dislokasyonlarin hareket edebildigi diizlemleri istenen agilara
tasiyabiliyor olmasidir. ikizlenmenin, sagladigi bu avantaj sayesinde, hegzagonal gibi,
kayma diizlemlerinin az sayida oldugu kristallerde olduk¢a sik gerceklestigi
bilinmektedir.

Tavlama ikizleri sirasinda olusan ikizlenmeler ise tavlama ikizlenmeleri olarak
bilinir. Bu tiir ikizlenmeler tavlama sirasinda, malzeme yeniden kristallenirken
(recrystallization) ya da tanelerin blyumesi sirasinda ortaya ¢ikan bazi sorunlardan
kaynaklanmaktadir. Ozellikle yiizey merkezli kiibik yapiya sahip metal ve alasimlarda
goriilen bu ikizlenme tiirii, mikroskop altinda incelendiginde tane boyunca uzanan diiz
siirlarla kendini gosterir. Mekanik ve tavlama ikizlerinin mikroskop altindaki yapilari,

biraz abartili bir ¢izimle, Sekil 2.17 ¢ de gosterilmektedir (Anonim, 2012).
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Mekanik ikizlenme Tavlama ikizlenmesi

Sekil 2.17. Mekanik ve tavlama ikizlenmesi

2.3.2. Martensitik fazda deformasyon mekanizmasi

Martensitik dontisiim, sicaklik degisimi ve/veya zorun etkisiyle olusabilir.
Sicaklik degisimiyle olusan doniisiim termal etkili, zor etkisiyle olusan doniisiim ise zor
etkili martensitik doniistim olarak adlandirilir.

Ostenit fazda bulunan numuneye kritik degerin iizerinde bir dig zor
uygulandiginda ostenit yapi1 martensit yapiya doniislir. Martensit faza sahip bir
numuneye bir dis zor uygulandiginda ise martensit yapi1 baska bir martensit yapiya
doniisebilir. Mg sicakligmin tizerindeki bir sicaklik araliginda ostenit faza veya
ostenit+martensit faz karigimina uygulanan zor, doniisiim icin bir tetikleme gorevi
yapar. Doniisiim, termal etkiyle 6nceden olusmus cekirdeklenme yerlerinde fakat zor
etkisiyle gerceklesir. Yani, uygulanan zor ile yeni ¢ekirdeklenme olusmaz ancak zor
Oncesi varolan cekirdeklenme noktalarinda olusum gerceklesir. Bu sekilde olusan
martensit, zor- etkili (stres-induced) martensit olarak isimlendirilir. Sayet doniisiim,
plastik deformasyon ile yeni ¢ekirdeklenmeler olusarak meydana geliyorsa bu durumda
olusan martensit, zorlanma- etkili (strain-induced) martensit olarak adlandirilir. Zor-
etkili ve zorlanma-etkili martensitler birbiriyle kiyaslandiginda her ikisi de zor etkisi ile
olusmasina karsilik g¢ekirdeklenmelerinin farkli oldugu goriiliir (Sari, 2004; Gall ve

ark.,1998; Karaman ve ark., 1998).
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Doniisiim sonras1 mikroyapida gozlenen martensit plakalar arasinda bazi
farkliliklar vardir. Zor ve termal etkili martensit plakalar arasindaki farklardan biri zor-
etkili martensit plakalarin tane smirmma dogru giderek incelmesi ve sivri bir ug
olusturmasidir. Ancak termal martensit tane smirina geldiginde zor-etkili martensit
morfolojisinde oldugu gibi daha da incelmez (Sekil 2.17). Bu morfolojik fark, sicaklik
degisimi ile plakalarin hareketini etkileyen faktorlerden birisidir (Eskil, 2006; Bergeon,
1998a,b). Alagimlarin martensitik durumda plastik deformasyona ugratilmasi sonucu
olusabilecek s6z konusu mikroyapisal degisiklikler; ikizlenmeler, martensit varyantlara
ait ara yilizey hareketleri ve varyantlarin uygun yonelimlerde birlesimi, martensit
plakalar arasinda deformasyon etkili yeni martensit plakalarin olusmasi (stres-induced
martensit) ve mevcut martensit yapinin bir baska martensit yapiya (martensit-martensit
faz doniigiimil) doniismesi seklindeki olusumlardir. Bu olusumlardan asagida ayrintili
bir sekilde bahsedilmistir.

Martensit varyantlara ait ara vuzey hareketleri ve varyantlarin uygun

yonelimlerde birlesimi: Martensit yapi deforme edildiginde martensit plakalarin yeniden

diizenlendigi, martensit plakalarin zorun etkisiyle en uygun tercihli ydnelimlerde
meydana geldigi ve artan deformasyon miktar1 ile farkli yonelim sayisinin azaldig
bilinmektedir. Ayrica martensit varyantlarinin yonelimini belirlemede tanelerin
yoneliminin etkili oldugu martensit varyantlarin olusumunun tanelerin kristalografik
yonelimine bagli ve varyantlarin uygulanan zor altinda en uygun yonelimde
cekirdeklenerek biiylidiigli bilinmektedir. Martensit yapt deformasyona ugratilmasina
ragmen bazi termal etkili martensit plakalarin morfolojilerini koruyabilirken bazi
plakalarin kayma yoniinde birleserek daha kalin plakalar meydana getirdigi
bilinmektedir (Sar1, 2004).

Martensit plakalar arasinda deformasyon etkili veni martensit plakalarin

olusmasi (stres-induced martensit): Alagima uygulanan deformasyon sonucunda termal

etkili martensit plakalar arasinda yeni morfolojilerde yeni martensit plakalar meydana
gelebilir.

Mevcut martensit yapinin bir baska martensit vapiyva ( martensit-martensit faz

doniisiimii) dontismesi: Cu bazli alasimlarda dis zor veya plastik deformasyon ile

ostenit-martensit doniisiimii meydana geldigi gibi martensit-martensit doniisiimii de
olusabilir. Bu tiir doniistimler icin siiriicii kuvvet mekanikseldir. Bilindigi gibi bu

alagimlarda doniisiim sonrasi uzun periyotlu yigilan martensit yapilar1 gortliir. f.c.c. ve
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h.c.p. orgii bazli bu siki paket katman yapilar1 arasindaki enerji farki ¢ok kiigiiktiir ve
katmanlar boyunca kayma kolaylikla meydana gelebilir. Bu nedenle uygulanan zorun
etkisi ile siki-paket yapilarin birinden digerine doniisiim rahatlikla gergeklesebilir.

(Nishiyama, 1978).

2.4. Sekil Bellekli Alasimlar

Biitiin metallerin SBE gostermesi s6z konusu degildir ve ancak belirli kosullar

saglayan alagimlar bu 6zellige sahiptir.

» Martensitik donlisiim termoelastiktir.

* Ana ve martensitik fazlar diizenli yapidadir.

* Martensitik fazdaki uzamalar dislokasyonlar ile degil, ikiz olusumlar1 veya dizi
kusurlar ile ilgilidir.

* Eger yapinin diizenli olmas1 géz 6niine alinmazsa, ana faz HMK, martensitik faz ise
HSP (Hegzagonal siki paket) yapiya sahiptir (Selimbeyoglu, 1992).

Sekil bellekli alasimlarin sekil bellek davraniglarinda yapi1 kararli olmalidir. Bazi
sekil bellekli alasimlarda iiretim esnasinda ana fazdan martensite doniisim hizh
yapilmalidir ki, ara fazlarin olusumu onlenerek yapinin kararliligi saglansin. Ayrica
yapimnin kararliligini bozacak ¢aligma alanlarindan kaginilmalidir (Findik, 1995). Bazi
sekil bellekli alasimlara ait martensitik doniisiim sicakliklar1 Cizelge 2.1° de
verilmektedir. Ticari anlamda en ¢ok kullanilan sekil bellekli alagim grubu ise NiTi ve

Cu-esasli alagim gruplaridir.
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Cizelge 2.1. Baz sekil bellekli alasimlar ve martensitik doniisiim sicakliklar1 (Funakubo, 1987)

Alasim Bilesim Oram Martensitik Doniisiim | Histerisis
Sicakhigi M (°C)

AgCd % 44/49 Cd (at.) -190 ile -50 arasi ~15

AuCd %46,5/50 Cd (at.) 30 ile 100 aras1 ~15

Bakar Esash

CuZn %38,5/41,5Zn(ag.) -180 ile —10 aras1 ~10

CuAuzZn | %23~28Au,%45~47Zn(at.) | -140 ile 100 arasi ~35

CuAlINi %14 Al , % 3,5 Ni (ag.) -150 ile 200 arasi1 ~35

CuSn ~ %15 Sn (at.) -120 ile 30 arasi ~10

CuMn % 5/35 Cu (at.) -250 ile 180 arasi1 ~25

Cu-Al-Be | %10-12A1,%0,4-1,0Be(ag) | -200°C ile 200 °C ~20

Nikel Esash

NiTi % 49-51 Ni (at.) -50 ile 100 arast ~30

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

Demir Esash

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

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

2.4.1. NiTi- esash sekil bellekli alasimlar

Nikel-Titanyum (Ni-Ti) alasiminda sekil bellek etkisi 1962°de W.J.Buehler ve
arkadaglar1 tarafindan A.B.D. Deniz Savas Araglar1 Laboratuarinda kesfedilmistir
(Dilibal, 2003). Ticari ismiyle Nitinol (Ni-Ti Naval Ordnance Laboratory) olarak
adlandirilan bu alasim, esit sayida atoma sahip metaller arasi Ni-Ti bilesiklerinden
olusmaktadir. Bazi Ni-Ti esasli $BA’larin doniisiim sicakliklar1 Cizelge 4.1°de
gosterilmistir. Tek yonlii SBE nin yani sira siliper-elastisite bu alasimin en iyi bilinen
ozellikleridir. Korozyon direnci agisindan ve biyolojik olarak insan biinyesine uyumlu
olmasi, biyomedikal uygulamalarda kullanilmasina imkéan saglamistir. Bu alasimin bazi
Ozelliklerini daha da iyilestirebilmek amaciyla ¢ok kii¢iik miktarlarda {i¢iincli alasim
elementi ilave edilebilir.

NiTi alasimlar1 biiylik korozyon direnci sergilemelerine ragmen; iiretimleri
oldukga pahalidir. Birgok uygulamada Cu bazli alagimlari hazirlamak NiTi alagimlarina

alternatif olarak daha ekonomiktir. Gelisen teknolojiyle beraber Cu bazli alagimlarin
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mekaniksel 6zelliklerinin iyilestirilmeye calisilmasi, kolay sekil alabilme 6zellikleri ve
diisiik maliyetleri nedeniyle uygulamalarda Cu bazli alagimlar NiTi alasimlarindan daha

kullanishdir (Lee ve Kim, 1990; Wu, 1990).

Cizelge 2.2. Baz1 Ni-Ti esasli sekil bellekli alasimlara ait dontisiim sicakliklari
(Zeren ve Zeren, 1991)

Nominal Bilesim M (°C) | Ms(°C) | As(°C) | A (°C)
54,5 Ni-45,5 Ti S7 5 63 166
54,8 Ni-45,2 Ti 20 -20 39 77
55,5 Ni-44,5 Ti -30 -53 -12 0
51,4Ni-44,8Ti-3,6Cu 0 -50 -10 30
49Ni-44Ti-5Cu-2Fe -106 -58 -31 75

2.4.2. Cu-esash sekil bellekli alasimlar

Cu-esaslt sekil bellekli alagimlar, nitinolden daha ucuz, daha yiiksek elektrik ve
151 iletkenligi, daha kiigiik histerisiz, daha 1yi islenebilirlik ve seri tiretimlerinin daha da
kolay olmasi nedeniyle genis bir uygulama potansiyeline sahiptirler (Hansen, 1988;
Tadaki, 1999). Bazi alasimlardan ince teller tiretmek miimkiindiir. Ayrica ¢ok ince
seritler tiretilebildigi icin mikro-mekanik uygulamalarinda rahatlikla

kullanilabilmektedir (Tadaki, 1999).

2.4.3. Cu-esash alasimlarda faz diyagramlari

Faz diyagramlari, faz doniisiimleri neticesinde olusturulur. Ergime, katilasma,
buharlasma ve kati halde kristal yapinin degismesi (allotropik doniisiim) gibi olaylara
faz doniistimii ad1 verilir (Serway ve Beichner, 2002). Sicakliga ve malzemenin igindeki
yabanci maddelere bagl olarak malzemede meydana gelen degisikliklerin gosterildigi
semalara faz diyagramlar1 denir. Sekil 2.18’de Cu-Al alasimimnin faz diyagrami

verilmisgtir.
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Sekil 2.18. ikili Cu-Al alasiminin faz diyagrami

Cu-Al bazli diger alasimlarda oldugu gibi Cu-Al-Be alagimlarinda da sekil
bellek olay1 goriilen kompozisyon araligi, yiiksek sicakliklardaki £ faz bolgesidir. Cu-
Al-Be alagimlarinin faz diyagramlari Sekil 2.18.’de verilen Cu-Al alagiminin faz
diyagramiyla temelde aynidir. Yiiksek sicaklik bolgelerinde agirlikca %12 Al
kompozisyonu civarinda bec yapili S faz bolgesi vardir. f fazi (b.c.c.) yuksek
sicakliklarda oldukga genis bir kati ¢ozelti araligina sahiptir. Fakat sicakligin azalmasi
ile kat1 ¢ozelti araligi daralir ve f fazin kararliligi azalir. Belli bir sicakligin altina
diisiiriildiiglinde bu faz bozulur. Bir denge durumunda; S faz, otektik ayrisma ile 838
K’de y, ve a faza (fcc) ayrismis olur. Eger numune f faz bolgesinden hizli olarak
sogutulursa Otektik ayrisim Onlenir ve Mg’nin altindaki sicakliklarda martensit doniisiim
ortaya ¢ikar. Al konsantrasyonu %11 den daha yiiksek olunca, diizensiz £ faz dizenli f;
faza ( DO3 (FesAl) tipi yap1) doniisiir.

Cu-Al sisteminde Al orami yiiksek olunca f faz bdlgesinden uzaklasilir,
termoelastik martensit doniisiim ortaya ¢ikmaz ve y, fazinin ¢okelmesi hizli sogutmayla

da 6nlenemeyebilir (Aydogdu, 1995).
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2.4.4, Cu-esash alasimlarin Kristal yapisi

Bakir esasli alasimlarin f-fazlar sekil bellek olayr gosterirler (Wayman, 1980).
Bu olay bir¢ok metalik alasim tiirtinde goriiliir. Daha 6nce belirtildigi gibi sekil bellek
olayr tamamen termoelastik martensit doniisiimiine baghidir. Termoelastik martensit
doniistimii olmadiginda sekil bellek olayr diisiiniilemez. Sekil bellek olay1r gosteren
alasimlarda asagidaki kristalografik 6zellikler gorulur (Otsuka ve Shimizu, 1970);

a) Kristal yapi1 diizenli ve siiper orgiiliidiir.

b ) Eger diizenlilik dikkate alinmazsa matriks faz bir bce yapiya ve martensit faz

ise hep yapiya sahiptir.
¢ ) Martensit fazdaki sabit 6rgili zorlanmalar1 ikizlenmedir, dislokasyon degildir.

d) Martensit donilistim diisen sicaklikla belli bir degere kadar termoelastik olarak

ilerler.

Sekil bellek olay1 gozlenmeyen alagimlarda siiper orgii goriilmez ve bu tiir
alagimlar diizensiz yapiya sahiptirler. Bu alasimlarda atomlarin dagilimi1 diizensizdir.
Sekil bellek olay1, siiper 6rgii yapisina sahip alagimlar da goriiliir. Diizenli bir atom
dagilimi s6z konusudur. Bu olay genellikle bakir, giimiis, altin gibi periyodik tablonun
B-alt grubundaki elementler esas alinarak yapilan alagimlarda goriiliir (Delaey ve ark.,
1974). Bu tiir alasimlarin e/a oran1 1,5 e yakin oldugu zaman f-faz alasimlari elde edilir
(Miyazaki ve Otsuka, 1989).

Sekil bellek olayr gosteren pek ¢ok kati ¢ozelti, yliksek sicaklikta diizensiz
yapida iken diislik sicakliklarda diizenli yapiya gecerler. Diizenli yapilarda, atomlar
yerlesebilecegi yerlere belli bir diizen dahilinde yerlesirler. Siiper orgiilii yapilar

genellikle diisiikk sicakliklarda uzun periyoda sahip olabilir. AB ve A83 tipindeki

kompozisyonlar uzun periyotluluga yatkindir. Kritik bir degerin lizerindeki sicakliklarda
rasgelelik hakimdir. Sicaklik kritik degerin altina diisiince diizen kurulur ve sicaklik
diistiikge diizen derecesi artar. Sekil bellek 6zelligine sahip alagimlarda siiper orgiilerin
temeli bcc orgulerdir.

Martensit doniisiimii, difiizyonsuz tabiatinin yan sira bir kristal yapidan yeni bir
kristal yapiya doniisiimle karakterize edilir. Katilarda, ostenit fazdaki kristal yapi,

dontistimle difiizyonsuz olarak martensit faz olarak adlandirilan yeni bir kristal yapi
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kazanir. Ostenit fazdaki B2 ve DO3 tipi kristal yapilar martensit doniisiim sonras1 fcc,

ortorombik veya hegzagonal yapilara doniisiir. Burada ortorombik yapinin ( martensit
yap1 ) temel diizlemi, bce yapinin ( ostenit yapr ) {110} diizlemlerinden biri iizerine
oturtulmustur. Ostenit yapmin {110} diizlemlerinden biri martensit yapmnin temel
diizlemi olan {001} diizlemleridir. Eger olusan martensit yapinin birbirini takip eden
her bir diizleminde baz1 yer degistirmeler olursa 2H, 3R, 6H, 9R, 18R tipi martensit
yapilar meydana gelir (Delaey ve ark., 1974).

B2 tipli diizenli bir yapiya 6rnek olarak Sekil 2.19* da goriildiigii gibi, Cu-Zn
alasimindaki (110) diizleminde A ve B tabakalar1 verilebilir (Kubo ve Hirano, 1973).

[oot] |

(110}

Sekil 2.19. B2 fazinin temel yapisi ve (110) diizleminde AB tabakalarindaki atom goriiniimii

Ana fazin (011)f temel diizlemleri ve (001) martensit diizlemlerinin yi1gilma
diizeni Sekil 2.20°de verilmistir. iki bitisik diizlem arasindaki relatif yerdegistirme

|/2(2a0)’d1r. Eger orgiiye (011)Bz de, (011) yoniinde bir kesme uygulanirsa 3R(ABC)
yapist elde edilir ve Sekil 2.20° b de goriildiigi gibi her diizlemde (1/3) a’ Iik bir kayma

goraldr.

Ana fazin (011) baz diizlemleri tizerinde - (1/6) a ve (1/6) a kesmelerinden
birincisi ard arda iki tabakada uygulandiktan sonra ikinci kesme uygulanir ve bu sira
temel diizlemler {izerinde periyodik sekilde devam ederse ABCBCACAB seklindeki 9R
martensit yap1 olusur (Saburi ve ark., 1979). Gorildigi gibi 3R yapisinda (001)'\/|

dogrultusunda C boyunca ii¢ ara diizlem, 9R de dokuz ve 18R de ise on sekiz ara

diizlem vardir.
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Yiiksek sicaklikta Cu-Al-Ni alasimi diizensiz bce f-fazindan diizenli fcc fi-

fazina (DO3 tipi) dizenli-diizensiz dontlisiimii gosterir. f1-faz1 dengesiz bir faz olmasina

ragmen, yliksek sicaklik p-fazindan sogutulduktan sonra elde edildiginden oda
sicakliginda kararl kalir. Daha diisiik sicaklikta f1-faz1 martensit doniisiime ugrayarak

ortorombik y-fazina gecer (Dvorack ve ark., 1983; Morris, 1992).
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Sekil 2.20. Ana faz (Oii)ﬁ ve martensit fazin (001)diizlemlerinin y1gilim diizeni;
a) B2, b)3R(ABC), c)3R(ACB), d) 9R(ABCBCACAB),
e) 9R(ACBCBABAC), f)2H(AB)
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DO3 diizenine sahip kristal yapidan 18R tipi martensit yapinin nasil meydana geldigi
Sekil 2.21°de goriilmektedir. Martensit yapinin (OOI)NI temel diizlemi ostenit yapinin
(011)A temel diizleminden meydana gelir. Burada martensitik yapi, (011)A yonundeki bir
kesme uygulanmasiyla olusur. Diger dogrultular arasindaki baginti 1/2 (011)A dan
(lOO)M : (100)A dan (OlO)M, (045)A dan (001)M meydana gelir (Otsuka ve Shimizu, 1986;

Andrade ve Delaey, 1984).

— —»
CP=[045]a OP'=[001]y 7

1

A B C
1
—_—p (100 —F [0k
-a- -b- -C-

Sekil 2.21. DOz 18R doniisiimii a) Martensit temel diizlemi b) DO3 yapisinda (110)

diizlemlerinin siralanisi ¢) 18R martensit yapisinda (001) diizlemleri
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2.5. Sekil Bellekli Alasimlarin Uretim Teknikleri

Sekil bellekli alagimlarin iiretim teknikleri alagimin tipine gore ve iiretim
kolaylig1r agisindan farklilik gostermektedir. Baslica iiretim teknikleri asagidaki gibi
siiflanabilir.

e DOkum ve tel gekme
e Toz metalurjisi

e  Hizli sogutma(rapid quenching; melt spinning) teknigi

Dokim ve Tel Cekme

Alagimin tipine gore dokiim islemi ve dokiim sonrast islemler farklilik
gostermektedir. Ornegin; Ti alasimlarmin dokiimii, oksijene karsi biiyiik ilgisinden
dolayr kesinlikle oksijen olmayan asal gaz atmosferinde veya vakumda
gergeklestirilirken, Cu-Zn-Al alasimlarinin  bir curuflastirict  kullanarak  dokiimii
mdmkandlr (Sekil 2.22). Fakat Cu alasiminda da Zn’nun buharlagmasi veya Al’un
yogunluk farki nedeniyle ylizeyde birikmesi s6z konusu olabilmektedir. Bu alagimlarin
eritme islemi, curuflastirict ilavesi ve karistirmanin daha etkin olabilmesi igin

cekirdeksiz tip indiiksiyon ocaklarinda gergeklestirilir.

Ti-Ni Alastmién Cu-Zn-Al Aiaslmian
1 !
Ergitme ve Dékiim Sicak Ekstriizyon
I S | S—
Dévme ve Sicak Soguk Islem icin Isil Islem
Haddeleme JL
Ji! Soguk Cekme
Soguk Cekme il
il Sekil Verme
Sekil Verme il i
I Sekil Bellek Islemi
Sekil Bellek Islemi il
Kararh hale Getirme

Sekil 2.22. Ti-Ni ve Cu-Zn-Al alagimlarinin tiretim prosesleri
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Sicaklik islemi ile malzemeye biiylik oranda sekil degisimi yaptirabilmek
miimkiindiir. Sicak islem ile biiyliyen tanelerin kiigiiltiilebilmesi i¢in en uygun
yontemlerden biri soguk deformasyondur. Bu nedenle sicak islemi ( haddeleme, dovme
gibi) takiben soguk islem uygulanir. Cu-Zn-Al alagimlari gerilmeli korozyona karsi cok
hassas oldugu i¢in Ti-Ni alasimlarindan farkli olarak yiizeyin korunmasi i¢in ince bir

kalay tabakasi ile kaplama islemi yapilir.

Toz Metalurjisi

Toz metaliirjisi (T/M), metal tozlarmin uygun basinglarda preslenmesi ve
sonrasinda firmmlanmasindan olusan parca iiretim yontemidir. T/M, bitmis parcalari
direk olarak sekillendirebilen ve ¢ok karmasik pargalarin liretimini miimkiin kilan ileri
bir teknolojidir. T/M; toz liretimi, presleme, sicak presleme, sicak izostatik presleme,
toz enjeksiyon kaliplama, mekanik alagimlama gibi konularda siirekli gelismektedir. Bu
gelisim T/M firiinlerinin kullanim alanlarin1 da her gecen giin ¢cogaltmaktadir.

Toz metalurjisi ¢esitli metal isleme teknolojileri arasinda en farkli iiretim
teknigidir. Yiiksek kaliteli ve karmasik parcalarin ekonomik olarak iiretilebilmesi toz
metalurjisini cazip kilmaktadir. T/M farkli boyut, sekil, paketleme 6zelligine sahip
metal tozlarmi saglam, hassas ve yliksek performansli parcalara doniistiiriir. Bu islem;
sekillendirme veya presleme ve daha sonra pargaciklarin sinterleme yoluyla 1s1l
baglanmas1 basamaklarint igerir. T/M nispeten diisiik enerji tliketimine, yiiksek
malzeme kullanimima ve diisiik maliyete sahip otomatiklesmis islemleri verimlice
kullanir. Sahip olunan bu o&zellikler ile T/M verimlilik, enerji ve hammadde gibi
giinimiiz kaygilarim1 ortadan kaldirir. Bunlarin sonucu olarak T/M konusu siirekli
gelismekte ve geleneksel metal sekillendirme operasyonlarinin yerini almaktadir. T/M’
nin uygulamalar1 olduk¢a genistir. Tungsten lamba flamentleri, dis¢ilik, disli ¢arklar,
yaglamasiz yataklar, elektrik kontaklari, niikleer gili¢ yakit elemanlari, ortopedik
gerecler, ofis makinalari, yliksek sicaklik filtreleri, ugak fren balatalari, akii elemanlar
ve jet motor parcalari metal tozlarindan iretilen pargalara 6rnek olarak verilebilir.
Ayrica metal tozlar1 boyalar, gozenekli betonlar, basilmis devre levhalari,
zenginlestirilmis un, patlayicilar, kaynak elektrodlari, roket yakitlari, baski

murekkepleri, lehimleme aletleri ve katalizorlerin Uretilmesinde de kullanilmaktadir.
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Hemen hemen biitiin malzemeler toz haline getirilebilir fakat tozlar iiretmek

icin segilen yontemler malzeme 6zelliklerine baglidir. Bunlar;

Ogiitme

Elektroliz

Kimyasal Indirgeme

Atomizasyon yontemleri olmak Uzere dort grupta toplanabilir. Bu Gretim
metodlarina ilave olarak, bazi se¢ilmis malzemeler icin toz iiretim teknikleri de
kullanilir. Endiistride kullanilan tozlarin %60’dan fazlas1 atomizasyon yontemi
ile iiretilmektedir. Toz metalurjisinin avantajlari siralanacak olursa;

Yksek tiretim hizlari, diisik malzeme firesi

Diisiik maliyet

Bitmis parcada istenilen hassas toleransi yakalama

Karmasgik sekilli pargalarin imalat

Kendiliginden yaglama 6zelligi verme

Yiiksek yogunluga sahip parca iiretimi seklinde siralanabilir.

Hizli Sogutma

Bu islem indiiksiyon akimlar1 veya rezistans teli yardimiyla ergitilmis metal

veya alasimin, itici bir gaz vasitasiyla kiiciik bir deligi (0,5-1,5 mm capinda) olan uygun

bir pota (kuartz veya seramik potalar) tlip iginden hizla dénen bakir yiizeyli bir tambur

Uzerine diisiiriilerek metal serit elde edilmesi esasina dayanir (Sekil 2.23). Soguma

hizin1 daha da arttirabilmek igin donen tambur karbondioksit veya sivi azot gibi, gesitli

ortamlar kullanarak sogutulabilir. Boylece ¢ok biiyiik soguma hizi elde edilebilir. Bu

soguma hiz1 10*-10™ K/s mertebelerindedir.

Hizli sogutma metodunun $BA {iiretimi iizerine avantajlari;

Bu yontemle malzemenin ostenit fazina ¢ikartilmasi dogrudan ergimis metal ile
saglanmakta, yar1 kararli martensit fazina gecis ise herhangi ilave bir 1s1l isleme
gerek kalmaksizin tek bir islem kademesiyle, hizli sogutma teknigi ile

saglanabilmektedir.

Bu teknikle iiretimin diger bir avantaji, bilinen haddeleme teknikleri ile

haddelenmesinde problem olan gevrek malzemelerin ¢ok ince seritler halinde
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Uretiminin kolaylikla yapilabilmesidir. Ornegin Ti-Ni-Cu alasiminda bakir

miktar1 %10’ dan fazla olursa, sicak haddeleme yapilamayacak kadar gevrektir.

e Bu iiretim teknigi ile lretilen seritlerin SBA’larin bir 6zelligi olan tersinirlige
kars1t alisilagelmis tekniklerle {retilmis malzemelere gore daha iyi cevap
vermesi, onemli bir 6zelliktir. Bunun da nedeni malzeme yapisi ve hizli sogutma
sirasinda olusan yaklasik 10™ dislokasyon/cm? gibi cok fazla dislokasyon

yogunlugudur.

e Hizli sogutma isleminin diger bir faydasi da termomekanik islem, mekanik
alasimlama, toz metalurjisi gibi ilave bir isleme gerek kalmaksizin tane inceltme

isleminin yapilabilmesidir.

e Diger bir avantaji, SBA’larin en biiylik problemi olan yorulma ve bunun sonucu
kirilma problemine karsilik olarak mikroyapinin iyilestirilmesinin saglanmasidir.
Ciinkii tanelerin bu yontemle kiigiiltiilmesi ile kirilma ve yorulma 6mri belirgin

bir dl¢lide iyilesmektedir.

Sekil 2.23. Hizli Sogutma Cihaz1 , (a) Bakir Tekerlek, (b) Yiiksek Frekans Indiiksiyon Bobini veya
Rezistans Teli, (c) Ergimis Metal, (d) Kuartz Cam Ergitme Kabi, (e) Ergimis Metal
Birikintisi, (f) Katilasmus Serit (Baksan ve Girler, 2006)
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2.6. Sekil Bellekli Alasimlarin Teknolojideki Onemi

Sekil bellekli alasimlarin teknolojik 6nemi, sekil bellek etkisi ve stiperelastik
ozellik gostermelerinden kaynaklanmaktadir. Bu 6zellikler sicaklik ve gerilmeye bagl
olarak kristal yapmin martensit ve ostenit fazlarma doniisiimii ile olusur. ilk olarak
1930’larda Au-Cd da gozlemlenmis olan sekil bellek etkisi (SBE), 1960 ve 70’lerde
nikel ve bakir esasli sekil bellekli alagimlarin (SBA) kesfine kadar fazla uygulama alani
bulamamaistir. SBA’lar liretim yontemlerinin de gelisimi ile birlikte, 6zellikle son 20 yil
icerisinde 6nemli teknolojik malzemeler sinifina dahil olmuslardir. Artik elektronikte
sensOr sistemlerinden, tipta damar tikanikliginda kullanilan stentlere, otomotivde
radyator fanlarindan, robotikte cok bacaklt mobil robot sistemlerine kadar degisik
alanlarda sekil bellekli alagimlarin kullanildigini gérmek mimkinddr. Bahsi gegen

uygulama alanlar1 asagida verilmektedir.

Bivomedikal Uygulamalar

Dis gerdirme telleri: Sekil 2.24° da goriilen teller biyolojik uyum o6zelligine

sahip Ni-Ti alasimindan yapilmistir. Burada alagimin siiper-elastiklik ozelliginden
faydalanilir. Bu sayede gerdirilmis teller hastanin dislerini ¢ok iyi kavrar ve boylece

hastanin ¢ok sik dis hekimine gitmesine gerek kalmaz.

Sekil 2.24. Ortodontik Gerdirme Telleri (Otsuka ve Wayman, 1998)
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Doner kok kanali aparati: Kanal tedavisinde kullanilan NiTi doner kok kanali

aleti normaline gore c¢ok daha esneklik sagladigindan uygulamada rahatlik

saglamaktadir (Sekil 2.25)

Sekil 2.25. Endodontik uygulamalarda kullanilan NiTi doner kok kanali aleti

Klipsler: Kirilmis olan kemige vidalanan NiTi plakalar viicut sicakligina
ulastiginda iki parcayr sikistirma yoniinde kuvvet uygulayarak kirik olan kemigin
birlesmesini saglamaktadir. Burada tek yonlii SBE etkisinden faydalanilir. Kullanilan
klipsler insan viicut sicakliginda seklini koruyacak sekilde imal edilir. Boylece

kemiklerin daha kisa siirede birbirine kaynamasi saglanir (Sekil 2.26).

MNiTi plaka

i
Y (878 7

?C@@;’(

KEMIK

lsitmadan Ghce [sitildiktan sonra

Sekil 2.26. Nikel-titanyum sekil bellekli alagimlarin ortopedik kullanimi
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Stentler: Nitinolun biyomedikal alandaki farkli bir kullanim 6rnegi de kalp
damar tikanikliklarinin ameliyatsiz tedavisinde kullanilan stentlerdir. Stentler, sekilde
gosterildigi gibi radyal bir yay sekline sahip olup, damar tikanikliginin bulundugu
bolgeye martensitik yapida biiziilmiis olarak bir baloncuk vasitasiyla yerlestirilirler.
Baloncugun ¢ekilmesi ile viicut sicakligina ulasan stent sekil bellek etkisi ile dontisiim
gostererek biiziistiiriilmeden Onceki capma genislemek ister ve damara genisleme
yoniinde bir kuvvet uygular. Damar ¢eperinin genislemesi ile neticelenen bu siireg

tikanik olan damarin yiiksek oranda agilmasini saglar (Sekil 2.27).

Sekil 2.27. Damar tikanikliginda kullanilan NiTi stent 6rnekleri (Auricchio, 2002)

Havacilik ve Uzay Sanayi Uygulamalari

Birlestirme elemanlari: ilk kez 1969°da F-14 jet ugaklarinda hidrolik boru

baglama bilezigi olarak kullanilmigtir. Sekil bellegi verilmis bilezik sivi nitrojen
icerisinde martensit fazda bulunurken ¢ikartilip hidrolik boru iizerine takildiginda ortam
sicakligina ulagmasiyla birlikte hidrolik boru tlizerine siki1 bir sekilde oturur (Sekil 2.28
ve Sekil 2.29). Baglama bilezigi sivi nitrojen igerisindeki ¢ok diisiik sicakliga artik
normal kosullarda ulagsamayacagindan her zaman boru {izerinde siki bir sekilde takili
olarak kalir. Endiistride benzer uygulamalar birbirlerine baglantilar1 zor olan pargalarin

birlestirilmesinde kullanilmistir.
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Isitma

—_—l
Ik

Sikigtinlmig $BA

destek kusag
Civatanin
Kopartiimasi

Sekil 2.28. Baglant1 elemaninin kullanilma sekli

Sekil 2.29. Hidrolik boru baglama bilezigi (Dilibal, 2005)

Civata koparma aparati: Bu sistem 1sitma ile civatayr ¢ikarma imkani olmayan

yerlerde kullanilan bir yontemdir. SBA ilk sekline gelecek sicakliga kadar sitilir. Bu

civata tizerinde bir basing olusturarak kirtlmasina neden olur (Sekil 2.30).

fant = Baglantinin Baglangi; Sekli

Sekil 2.30. Sekil Bellekli Alagim Civata Koparma Aparati
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Giines Enerjisi Panelleri: Bazi uydularin giines enerjisi panelleri tek yonli

SBA’lardan yapilir. Uzay sicakligina gelindiginde panel agilarak biyiir (Sekil 2.31).

Sekil 2.31. SBA’ dan yapilmis giines enerji panelli uydu

Mars Gezgininin kapak mentesesi: Mars’a gonderilen ilk robotta, giines enerjisi

panelini agabilmek i¢in kullanilan mentese sisteminde iki yonlii elektrik enerjisi ile

hareket ettirilebilen Nitinol’den imal edilmis mentese kullanilmistir.

Otomotiv Sanayi Uygulamalari

Otomobillerde $BA kullaniminin bazi avantajlar1 sunlardir.
v Daha az karisiklik
v' Bilesenler arasinda daha iyi bir uyum
v’ Sessiz ¢alisma

v" Belli bir sistem i¢in daha az parga kullanma imkani

SBA’ lar bundan dolay1 elektrik ve termik hareket vericiler olarak kullanilabilirler.
Sekil 2.32 ve 2.33’de otomotiv {lizerinde S$BA kullanimina uygun yerler
gosterilmektedir.
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On Taraf

* Kaputun Kilit Mekanizmasi

= DénGg Lambalan

* Klima Ayar Mekanizmalar

= Cam silecedi bask sensorleri
» Dikiz aynast ayar mekanizmas:

Arka Taraf

= Avyarlanabilir Amortisirler

= Yakit Tank Kapag

= Arka Kaputun Kilit Mekanizmas:

Yolcu Balimii
= Merkezi Kilt Mekanizmasi
* Koftuk Ayar Mekanizmaiari

Sekil 2.32. Elektrik ile hareket alan SBA uygulamalar1 (Melton, 1999)

On Taraf
* Radyatdr Agma Kapama
* Vantilator Kavrama
= Klima Regllatori
» Motor Kortrolu
» Sessiz Kavrama

Arka Taraf

= Ayarlanabilir Amortisorier

Sekil 2.33. Termik hareket alan SBA uygulamalar1 (Melton, 1999)

Giyim Sektorindeki Uygulamalar

Giyim esyalarinda: SBA’larin = siiperelastisite 6zelligi giyim esyalarinin

kullaniminda rahatlik saglar. Yikama esnasinda katlanmasina engel olur (Sekil 2.36).

Sekil 2.34. Ortamin sicakligina gore gomlegin kollarinin uzunlugunun degismesi
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Sapkalarda: Siiper elastik alagimlarin kullanilmasi sapkalarin katlanmasina engel
olur ve kolaylikla eski haline gelmesini saglar (Sekil 2.35).

Sekil 2.35. Yapiminda SBA kullanilmis sapka

Avyakkabilarda: Sekil bellekli malzemeler ayakkabilarin topuk kisimlarinda
katlanmay1 6nlemek i¢in kullanilir (Sekil 2.36).

Sekil 2.36. SBA’larin ayakkabinin topuk kismina uygulanmasi
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Gozlik cerceveleri: SBA’ larin gozlik sektoriinde kullanimi ¢ok biiyiik

basaridir. Burada SBA’nin siiper elastisitesinden faydalanilir. Cergevelerde NiTi veya
Cu alagimi kullanilabilir. Bakir esaslilar daha siklikla kullanilir. Cilinkii esneklikleri ¢ok

fazladir (Sekil 2.37).

Sekil 2.37. SBA’ dan yapilmis gozlik gergeveleri

Tasimacilik Alanindaki Uygulamalar

Tasimacilik alaninda Shinkansen hizli treninde otomatik yaglama iinitesinde
otomatik yag seviye ayarlayici olarak kullanilmaktadir (Sekil 2.38).

Otomatik yag seviye ayarlayici: Tren yiiksek hizlara ulastiginda ortamdaki

sicakligin artmasi ile SBA’dan yapilan yayin tetiklenmesiyle valfin acilmasi saglanir.
Buradaki amag iki odaya ayrilan disli kutusunun arasindaki baglantiy1 saglayan deligin
acma kapamasinin yagin sicaklik degeriyle sistemin kontroliinii saglamaktir. Diigiik
sicakliklarda iki oda arasindaki baglantis1 sinirlandirma yoluna giderek akigkan basinci

ayar1 yapilmaktadir.

50



Sekil 2.38. Shinkansen hizli trenlerinde otomatik yaglama tinitesinde SBA'nin uygulanmasi.(a) Otomatik
yaglama {initesinin uygulandigi Shinkansen Nozomi-700 hizli trenin fotografi ve kullanilan
SBA wvalfi (b),(c) SMA'dan yapilan valfin i¢cyapisimin diisiik ve yiiksek sicakliklardaki
durumu (Otsuka ve Kakeshita, 2002)

Robotik Alanda Uygulamalar

Sekil bellekli alasim hareketlendiricisi kullanilmis robot el 6rnegi Sekil 2.39” de
gosterilmistir. ITUHand robot el prototipi ROB3i” de (Sekil 2.40) diinyada kullanimi
hizla artmakta olan NiTi SBA kullanilmistir. [ITUHand robot el sisteminin en biiyiik

avantaji sistemin basit ve ekonomik olmasidir.

Sekil 2.39. SBA kullanilmis robot el
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Sistemin gurdltl yapmadan, ¢evreyi kirletmeden ¢aligmasi diger bir avantajidir.
Mayin temizleme, patlamamis mithimmat ve tuzaklanmis sistemler gibi risk tasiyan
bolgelerde gorev yapacak robot sistemlerinin hafif, ekonomik ve basit calisma
prensibine sahip olmasi olusturulacak prototip caligmada her zaman istenilen

ozelliklerdir.

Sekil 2.40. iTU Robot El ve robot elle yapilan bir uygulama

Enduistrivel Uyqulamalar

Otomatik kurutma cihazi: Ilk seri iiretimi Japonya’da yapilmistir. SBA yay1 kutu

icindeki nemi bosatmak i¢in kapinin agilmasini ve kapanmasini saglar (Sekil 2.41).

| Bias 2pring

Main dry spacc

]

<
5.M.A, spring- -0 5 (o]
20
229 Io Sy
Heater on Moislure
——e e discharge

Sekil 2.41. Otomatik kurutma cihazi
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Buhar sterilizasyon cihazi: Makinenin (zerindeki SBA yayi, 1sitma sirasinda

hava gegirmez.ve sonra yiiksek sterilizasyon etkisiyle 62°C’de havalandirma igin
serbest birakir (Sekil 2.42).

Sekil 2.42. Buhar sterilizasyon cihazi

Ev Gerecleri Uygulamalan

Pilav tenceresi: SBA yay1 belli sicakliga ulastiginda basing kontrol vanasini

acarak buhar ¢ikisina izin verir (Sekil 2.43).

Sekil 2.43. SBA’nin pilav tenceresinde kullanimi
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Kahve makinesi: SBA yay1 su kaynadiginda kahve {izerine dokmek igin sicak su
¢ikisina izin verir (Sekil 2.44).

[l

Sekil 2.44. SBA’nin kahve makinesinde kullanim1

Cikis sicaklign ayarlanabilir vana: SBA yay1 sicak ve soguk su oranini kontrol

ederek suyun sicakliginin asir1 degisimini onler. Sistemin ¢alisma prensibi; igerisinde
bulunan yaylarin soguk ve sicak su girislerini kayan bir parga vasitasiyla agip kapatarak
istenilen sicaklikta sivi ¢ikisini saglamaktir. Sonugta uygun yay oranlart segilerek

istenilen sicaklikta s1vi ¢ikist saglanabilmektedir (Sekil 2.45).

Sogsuksu  Sicak su

Sicaklik Kontrol
Ayart

40 °C' de Sicak su

Sekil 2.45. SBA’dan yapilmis vana (Otsuka ve Wayman, 1998)
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Diger Sekil Bellekli Alasim Uygulamalari

Mimari ve ingaat: SBA’ larin en yaygin uygulamasi darbe soniimleme
ozelliginden dolayr depreme karsi dayanikli binalardadir. Tarihi eserlerin tamirinde
hasar gormiis bolgeyi her hangi bir riske sokmadan tamir etme imkani vardir.

Guvenlik: Asagida belirtilen giivenlik uygulamalarinda SBA’ lar basarili olarak
kullanilmaktadir, Bunlar;

Duman bosaltma kapak menteseleri: Bazi bina ve fabrikalarda iki yonlii SBA

Kullanilarak yangin sirasinda kritik sicaklik asildiginda mentesenin agilarak gerekli
miidahalenin yapilmasi saglanir.

Yangin Sondiirme Fiskiyeleri: Kritik sicaklik asildiginda SBA’dan yapilmis yay

hareket ederek suyun gecmesi saglanir

Gaz Devreleri icin Vanalar: Yine yangin sirasinda kritik sicaklik asildiginda gaz

gecisini kapatan vanalarda SBA kullanilir. Boylece yanginin biiylimesi ve patlama

tehlikesi azalir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

Tez galigmasinda belirtilen sekil bellekli Cu-ag%12Al-ag%xBe (x:0,4, 0,5 ve
0,6) alasimlar1 Oncelikle geleneksel dokim yontemlerinden ark-eritme (arc-melting)
metodu ile mastir alasim olarak iretildi. Daha sonra hizli katilastirma metodunun
eriyik-dondirme (melt-spinning) teknigi kullanilarak serit formlari elde edildi. Hem
mastir hem de serit formunda iretilen sekil bellekli Cu-Al-Be alagimlarinin
mikroyapilar1 ve mekanik ozellikleri cesitli karakterizasyon yontemleri kullanilarak

arastirildi.

3.1. Ark-Eritme (Arc-Melting) Metodu

Ark-eritme cihazinin distan gorilinlisii ve cihaz iginde eritmenin yapildigi su

sogutmali dairesel bakir kaliplar Sekil 3.1°de goriilmektedir.

Sekil 3.1. Ark-eritme firim
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3.2. Eriyik Egirme (Melt-Spinning) Metodu

Tez kapsaminda belirtilen Cu-Al-Be alagimlarinin serit formlarini elde
edebilmek i¢in hizli katilastirma yontemlerinden biri olan eriyik egirme metodu
kullanildi. Bu metod, yiiksek vakum altinda hizli katilastirilmis amorf ya da nanokristal
serit liretebilmek adma numunenin uygun bir potada indiiksiyon yoluyla eritilerek,
eriyigin donmekte olan bakir teker iizerine basing yardimiyla piiskiirtiilmesi esasina
dayanmaktadir. Sekil 3.2°de verilen eriyik egirme sistemi, temel olarak pota/diskin
bulundugu vakum odasi, yiiksek vakum pompalama sistemi (diflizyon ve rotary

pompast), RF jeneratorii ve su sogutma iinitesinden olugmaktadir.

Sekil 3.2. Eriyik-egirme (Melt-Spinning) sistemi

Hizli katilagtirma esnasinda eriyigin dis etkenlerden izole edilmesi i¢in bakir

disk ve eritme potasi cam kapakli bir hazne icerisine hapsedilmektedir. Bakir diskin
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dontisii sistemdeki 3000 dev/dk’lik motorla saglanmaktadir. Disk hizi (maksimum 60
m/s) cihaz iizerinde bulunan dijital gosterge sayesinde hassas bir sekilde
ayarlanabilmektedir. RF jeneratoriiyle 1sitma sistemine kontrollii akim verilerek potanin
yavas ve homojen bir sekilde 1sitilmasi saglanmaktadir. Pota agziyla, disk arasindaki
mesafe 0.002-0.2mm araliginda uygun sekilde ayarlanabilmektedir. Eriyik disk {izerine
dokiilmeden once disk ve potanin bulundugu hazne 107 bar’a kadar vakumlanabilmekte
ve hazne argon gaziyla doldurulmaktadir. Boylelikle etkilesimsiz (inert) bir ortam
olusturularak, ortamda bulunabilecek gazlarla eriyigin reaksiyona girmesi
onlenmektedir. Isinan pota icerisindeki numune eritildikten sonra argon basinci
verilerek eriyigin disk {izerine piskiirtiilmesi saglanmaktadir. Piiskiirtme sonucunda

aci18a c¢ikan serit numuneler, serit toplama haznesinde toplanmaktadir.

3.3. Mastir Alasimlarin Uretimi

Tez ¢alismamizda belirtilen sekil bellekli Cu-ag%12Al-ag%xBe (x: 0,4, 0,5 ve
0,6) alasimlari i¢in % 99.99 saflikta Cu, Al ve Be elementleri Alpha-Easer firmasindan
temin edilmistir. Ug farkli kompozisyona sahip Cu-Al-Be alasimi hazirlamak icin her
bir element % 0.1 hassasiyetli elektronik terazide tartilarak istenilen alasim degerleri
elde edildi. Bu degerler her U¢ alasim i¢in de toplam 100 g olacak sekilde tespit edildi.
Cu-Al-Be mastir alagimlarini hazirlamak i¢in daha 6nce ayrintili bir sekilde bahsedilen
ark eritme firi1 (Arc melting, Anlage AM, Endmunda Biihler) kullanildi. Mastir alagim
i¢cin hazirlanan numuneler, bakir pota igerisine yerlestirildi. Eritme islemine baslamadan
once cihaz i¢indeki havanin bosaltilabilmesi i¢in dncelikle diisiik vakum ‘Rotary’ (RP)
pompast calistirildi. Firin igindeki basing 4x10° mbar degerine diistiikten sonra RP
kapatildi ve firin igerisine argon gazi gonderildi. Daha sonra yiiksek vakum ‘diflizyon’
pompast (DP) kullamlarak firin i¢i basinci 1x10™ mbar degerine diismesi saglandu.
Basing diisiirtildiikten sonra DP kapatildi ve firin igerisi 800 mbar basinca ulasana kadar
argon gazi ile dolduruldu. Bdylece sistem eritme islemine hazir duruma getirildi.

Alagimlart eritme islemine baglamadan Once, firin icindeki (argon gazi)
oksitleyici molekiilleri yok etmek amaciyla “toplayici” (getter) malzemesi olarak siirekli
firrnda tutulan bir saf Ti par¢asi 60A akim altinda eritildi. Daha sonra Cu-Al-Be
alagimlarini eritmek i¢in 45A°lik ark her bir potada bulunan mastir alagimlara 1 dk’lik

siireyle uyguland1. Uretilen mastir alasimlarin homojen olmasini saglamak amaciyla
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bakir potada bulunan alasimlar en az dort kez ters gevrilerek eritildi. Cevirme islemi
numuneyi disart ¢ikartmadan disaridan kumanda edilebilen cevirici kol ile yapildi.
Boylece tez calismamizda da belirtildigi gibi ii¢ farkli bilesime sahip Cu-Al-Be

alasimlar ark-eritme metodu kullanilarak mastir alagim olarak elde edildi (Sekil 3.3).

Sekil 3.3. Ark-eritme ydntemi ile Uretilen mastir alagimlar
a) Cu-12Al-0,4Be b) Cu-12Al-0,5Be c) Cu-12Al-0,6Be

Cizelge 3.1° de tiretilen Cu-Al-Be mastir alasimlarinin kiitlece ve atomik agirliklar1 ve

e/a oranlar1 verilmektedir.

Cizelge 3.1. Mastir alagimlarin % wt, % at ve e/a oranlari

Cu-Al-Be | 87,5 12 0,5 73,54 | 23,53 | 2,93 1,55
87,4 12 0,6 73,11 | 23,39 | 3,50 1,57
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3.4. Mastir Alasimlarin Yiiksek Sicakhik Firininda Homojenizasyonu

Homojenizasyon islemleri icin, liretilen mastir alagimlar asal bir ortamda (Ar
atmosferinde) 120 saat 1sil isleme tabi tutuldu. Oksidasyon problemini Onlemek
amaciyla, alagimlar oncelikle havasi bosaltilmis kuartz bir ampul icine alindi ve daha
sonra yatay tiiplii yliksek sicaklik firinina yerlestirildi. Homojenizasyon islemi igin
Gaziosmanpasa Universitesi Katithal Laboratuarinda bulunan yatay tiiplii yiiksek

sicaklik firin1 kullanildi (Sekil 3.4).

Sekil 3.4. Yuksek sicaklik firmi

3.5. Mastir Alasimlarin Kiiciik Parcalara Ayrilmasi

Alasimlarin  mikroyapisal ve nanomekanik Ozelliklerinin incelenmesi ig¢in
oncellikle karakterizasyon cihazlarinda kullanilabilecek boyutlarda numunelerin
hazirlanmas1 gerekmektedir. Ark-eritme metodu ile iiretilen mastir alasimlardan daha
kiigiik parcalar elde edebilmek icin Gaziosmanpasa Universitesi Fizik Boliimii Katihal

Laboratuarinda bulunan kesme cihazi kullanildi (Sekil 3.5).
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Sekil 3.5. Kesme cihazi

Alasimlar kesme cihazi yardimi ile plaka seklinde parcalara ayrildiktan sonra bir
kism1 mastir alasimlarin hizl katilagtirllmis karsitlarinin iiretiminde kullanilirken diger
bir kism1 da, karsilagtirma amaciyla ¢esitli analizler (mikroyapi, 1s1l analizler vb) icin
kullanilmistir. Ozellikle mikroyap:1 analizlerinde kullanilacak parcalarin ¢ok diizgiin
yiizeylere sahip olmasi dolayistyla kesme igslemi ¢cok hassas bigimde yapildi. Sekil 3.6’
da, Cu-Al-Be mastir alagimlarinin plaka seklindeki deney numuneleri goriilmektedir.
Plaka seklindeki numunelerden maksimum 5g tartildiktan sonra tiip igerisine alindi ve
aseton ile temizlenip kurutularak eriyik egirme sisteminde kullanilmak iizere hazir hale

getirildi.

@

Sekil 3.6. Mastir alagimlardan plaka seklinde kesilmis numuneler
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3.6. Serit Numunelerin Uretimi

Hizli katilagtirilmig Cu-12Al-xBe (x: 0,4, 0,5 ve 0,6) seritlerin iiretilmesinde,
Gaziosmanpasa Universitesi Fizik Béliimii Katithal Laboratuarinda bulunan Eriyik
Egirme (Edmund Biihler, Melt Spinner SC) sistemi kullanilmistir (bkz. Sekil 3.2). Daha
once belirtildigi gibi eriyik egirme sistemi i¢in hazir hale getirilen yaklasik 5g’lik
agirhiga sahip plaka seklindeki Cu-Al-Be mastir alagimlari, boron nitrat pota igerisine
yerlestirildi. Daha sonra numunenin de i¢cinde bulundugu boron-nitrat pota cam kapakl
hazne icerisinde bulunan etrafi sarmal yaylarla ¢evrili bélmeye monte edildi. Pota
agziyla disk arasindaki mesafe 0.2mm olacak sekilde ayarlandi ve haznenin kapagi
kapatildi. Eriyik disk iizerine dokiilmeden once, disk ve potanin igerisinde bulundugu
hazne yaklasik 107 bar’a kadar vakumlandiktan sonra, hazne argon gaziyla dolduruldu
ve disk devir hiz1 her bir alasim i¢in 20 m/s olacak sekilde ayarlandi. Daha sonra Cu-Al-
Be mastir alasimlari, boron-nitrat potanin igerisinde eritilerek, bakir disk tizerine
yaklasik 200 mbar’lik bir basingla piiskiirtiildii. Piiskiirtme sonucunda pota igerisinde
eriyen alagim doner disk iizerine degdigi anda serit numuneler elde edildi ve serit
toplama {initesine aktarildi. Bu islemler her ii¢ bilesime sahip numune i¢in ayni sartlarda
tekrarlandi. Sonug olarak eriyik egirme metodu ile tiretilen li¢ farkli bilesime sahip Cu-
Al-Be serit numuneler yaklasik 50u kalinliga ve 3mm genislige sahip olarak elde edildi
(Sekil 3.7).

Sekil 3.7. Eriyik-egirme yontemi ile iiretilen serit numuneler
a) Cu-12Al-0,4Be b) Cu-12Al-0,5Be c) Cu-12Al-0,6Be
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3.7. Mikroyapi ve Mekanik Analizler icin Numunelerin Hazirlanmasi

Gerek mastir alagimlarin gerekse hizli katilastirilmis karsitlarinin mikroyapi ve
mekanik Ozelliklerinin incelenebilmesi i¢in mikroskop altinda incelenebilecek diizgiin
formlara (bakalite alma veya kaliplama) getirilmesi gerekmektedir. Bu baglamda hem
mastir alasimlarin hem de serit formlarmin mikroyapt ve mekanik analizler igin

hazirlanmasi, kaliplama, parlatma ve daglama olmak iizere ii¢c asamadan olusmaktadir.

3.7.1. Numunelerin kaliplanmasi

Mikroyapt ve mekanik analizlerde olduk¢a ©nemli olan parlatma isleminin
yapilabilmesi icin Oncelikle numunelerin uygun boyut ve sekillerde kaliplanmasi
gerekmektedir. Kaliplama islemi sicak ve basing altinda veya sogukta olmak iizere iki
farkli sekilde yapilmaktadir. Sekil bellekli alasimlarin sicaklik ve basinca karsi oldukca
duyarli olmalar1 sebebiyle, tez kapsaminda belirtilen numuneler i¢in ikinci yontem olan
soguk kaliplama tercih edilmistir. Soguk kaliplama isleminin kullanildig1 bu asamada,
15 birim epoksi ve 2 birim sertlestirici karisim haline getirildi ve bu karisim 15 dakika
boyunca Karistirildi. iginde kabarciklarin olusmamasi igin, karisimin tek ydnde ve
yavase¢a karistirilmasina dikkat edildi. Hem mastir alagimlar hem de serit formlar1 kalip

icerisine yatay konumda yerlestirildi.

Sekil 3.8. Kaliba alinan a) Serit numune b) Kesit numune

Bununla birlikte serit numunelerin kalinliklarinin ¢ok az olmasi sebebiyle
(vaklasik 50u) nanomekanik analizler sirasinda olusabilecek herhangi bir sorun igin

kesit yilizeyleri de kaliba alindi. Kesitlerin kaliba alinmasi sirasinda diizgiin
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durabilmeleri i¢in kesitin her iki tarafina metal bir malzeme ile destek saglandi.
Hazirlanan sivi karisim, énceden kalip i¢ine konulmus numunelerin tizerine dokiildii ve
tamamen sertlesmesi igin yaklasitk 24 saat bekletildi. 3cm ¢apinda ve 9mm
yiiksekliginde tabletler halinde kaliplanan numuneler bu siire sonunda kaliptan ¢ikarildi.

Kaliplanan numunelere 6rnek Sekil 3.8’ de verilmistir.

3.7.2. Numunelerin parlatilmasi

Numuneler kaliba alindiktan sonra mikroyap1 ve mekanik analizler icin parlatma
islemine tabi tutulmuslardir. Parlatma islemi cesitli kademelerden olusmaktadir. Her
kademenin numune yiizeyinde olusturdugu deformasyon ve ¢izigi en aza indirmek igin,
her kademede bir Oncekinde kullanilan asindiricidan daha ince asindirict
kullanilmaktadir. Sunulan tezde numunelerin parlatma islemi Gaziosmanpasa
Universitesi Fizik Béliimii Katthal Laboratuarinda bulunan Gripo-2V cihazinda yapildi

(Sekil 3.9).

metion
FORCIMAT

Sekil 3.9. Otomatik parlatma cihazi

Tez kapsaminda {iretilen mastir alagimlarin yiizeylerinin serit formlarina gore
cok daha piirlizlii olmasi sebebiyle alagimlarin yiizeyleri farkli parlatma kademelerinde

yapildi. Mastir alagimlar i¢in parlatma islemi sirastyla 800, 1000, 1200, 2400 ve 4000
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mesh’lik zimparalarla yapilirken serit formlar1 yalmizca 2400 ve 4000 mesh’lik
zimparalarla parlatildi. Bu islemler esnasinda, numunenin isinmasini 6nlemek igin
zimpara kagitlarina siirekli su tatbik edildi. Mekanik parlatmanin ikinci asamasinda ise,
hem mastir alasimlar hem de serit formlart i¢in sirasiyla 3, 1 ve 0.25 pm boyutlarindaki
elmas siispansiyonlar kullanildi. Bu asamada malzemenin 1sinmasini 6nlemek i¢in su
yerine yaglayici (lubricant) kullanildi. Biitiin parlatma kademelerinde garkin devir hizi
320 devir/dk olarak ayarlandi. Her kademeden sonra, numune yiizeyinde kalan
parcaciklarin bir sonraki kademedeki ¢izici etkisini engellemek i¢in, numuneler bol
suyla yikandi. Ayni1 zamanda numune yiizeyindeki tek yonlii asinmayi onlemek icin
belirli araliklarla malzemenin gark tizerindeki tutulma yonii degistirildi. Bir sonraki
(daha ince olan) kademeye gecildikge numunelerin ¢arka tutulma siireleri uzatildi.
Numune yiizeylerine her bir agsamadan sonra optik mikroskopla bakilarak, asinma

miktarlar kontrol edildi.

3.7.3. Numunelerin daglanmasi

Parlatma islemi sonras1 numuneler, yiizeylerinin oldukc¢a parlak olmasi sebebiyle
mikroskobun 151811 esit oranda yaymaktadir. Dolayisiyla numunelerin mikroyapilari
mikroskop altinda yeterince ayirt edilememektedir. Bu baglamda parlatilan numunelerin
optik mikroskop ve taramali elektron mikroskobunda daha net goriintii verebilmesi i¢in
yiizeylerinin daglanmas1 gerekmektedir. Daglama iglemi i¢in hazirlanan kimyasal sivi
cozelti alagimin cinsine baglh olarak farklilik gostermektedir. Yapilan literatiir
aragtirmasi sonucu Cu-Al-Be alagimlart i¢in 95 ml methanol +2 g FeCl3+2 ml HCI
kompozisyonuna sahip kimyasal ¢ozeltinin uygun oldugu belirlendi ve parlatilan
numuneler ¢6zelti icerisinde 5’er s’lik siirelerle iki farkli asamada toplam 10 s sire ile
daglandi. Daglanan numunelerin yiizeyleri su ile temizlendikten sonra kurumaya

birakilarak daglama islemi tamamlandi.

3.7.4. Numunelerin kaplanmasi

Daglama sonrast numunelerin optik mikroskop incelemeleri yapilabilmesine

karsin SEM analizleri i¢in ayrica yiizeylerinin kaplanmas1 gerekmektedir.
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SEM analizlerinde numune Gzerine gelen elektron demetinin bir b6l1ama numune
ile etkilestikten sonra geri sagilmakta ve ikincil elektronlar olarak vakuma geri
yayilmakta iken diger bir boliimii sogrulan elektronlar olarak topraga aktarilmaktadir.
fletken numunelerde bu aktarim gerceklesirken yalitkan veya yeterince homojen
olmayan numunelerde yiizeyde yiikk birikmesine neden olmaktadir. Yiik birikmesi
sonucu olusan elektrostatik yiik, sinyali etkileyerek kontrastin bozulmasina ve
dolayisiyla numune yiizeylerinden istenilen kontrasta sahip gorlintiiniin elde
edilememesine neden olmaktadir. Bu baglamda yiiksek ¢oziiniirlige ve kontrasta sahip
numune gorintlsu elde edebilmek icin, incelenecek numunelerin yizeylerine kaplama
islemi uygulanmaktadir. Kaplama islemi icin genellikle karbon ya da yiiksek atom
numaralt metaller (Au, Pt, vb.) kullanilmaktadir. Tez calismamizda {iiretilen metal
alasimlarin yiizeylerine numune ve stub arasinda iletkenligi saglamak igin karbon bant

yapistirildi.

3.8. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Analizi

Diferansiyel taramali kalorimetre teknigi malzemelerin 1s1l analizi i¢in kullanilan
termoanalitik bir yontemdir. Olgme prensibi, numune ile referans arasindaki 1s1 aki
farkinin 6lglimii esasina dayanmaktadir. Cok kiigiik 1s1 farklarinin algilanabilmesi igin
bu islem dis ortama karsi iyi izole olmus bir hiicre i¢inde yapilmaktadir. Sicaklik
degistikge 1s1 akimi degerlerinde de degisim goriilmektedir. Dolayisiyla 1s1 aki
degisimlerinin kolaylikla tespit edilebilmesi i¢in kullanilan numune miktarmin kiiciik
olmas1 gerekmektedir. DSC cihaz ile malzemelerin entalpi, ergime enerjileri, 6zgiil
1s1lar1, camst nokta, kristallesme, termal kararlilik, yaslanma, saflik, faz dontistimleri ve
oOtektik nokta gibi fiziksel 6zellikleri belirlenebilmektedir.

Tez kapsaminda iretilen Cu-Al-Be alasimlarinin martensit ve ostenit faz
dontisiim sicakliklar1 ve ekzotermik, endotermik doniisiim entalpilerinin tespit edilmesi
amactyla yapilan DSC analizlerinde Gaziosmanpasa Universitesi Katthal Fizigi
Arastirma Laboratuarinda bulunan SETARAM DSC131 diferansiyel taramali
kalorimetre cihazi kullanilmistir (Sekil 3.10). Bu cihaz (-150°C) - (600°C) sicaklik
araliginda analiz yapabilmektedir. Sunulan c¢alismada DSC analizlerinde kullanilan
numune miktarlar1 yaklasik 10-12 mg olacak sekilde ayarlandi ve 1sitma ve sogutma

hiz1 30°C/dk olarak belirlendi.
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Sekil 3.10. Faz doniisiim sicakliklar1 analizinin yapildigi DSC Cihazi

3.9. Optik Mikroskop Analizi

Malzemenin Ozellikleri ve performanst malzemenin mikroyapisina baglidir.
Mikroyapt ise iiretim ve iiretim sonrasi uygulanan iglemlere bagh olarak sekillenir. Bu
mikroyapilar1 karakterize ederek malzemenin uygulanacagi yerde uygun hizmet
kosullarin1  olusturup olusturmayacagi belirlenebilir. Optik mikroskop analizi,
numunelerin metalografik muayenesi i¢in kullanilan birincil derecede bir yontemdir.
Tez kapsaminda iiretilen numunelerde martensit ve ostenit tabakalar1 incelemek ve
¢okelme fazlarmin varhi@m tespit edebilmek amaciyla optik mikroskop analizleri
Gaziosmanpasa Universitesi Katihal Fizigi Laboratuarinda bulunan DDC cihazina bagl

iisten aydinlatmali optik mikroskopla X2500 biiyiitme altinda alinda.

3.10. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

Malzemelerin igyapilarinda optik mikroskop ile gozlenemeyen yapisal
ozellikler, optik mikroskoptan daha yiiksek ¢oziiniirliige ve odak derinligine sahip olan
taramal1 elektron mikroskobu (SEM) ile incelenebilmektedir.

Taramali Elektron Mikroskobunda (SEM) gorintl, yuksek voltaj ile

hizlandirilmis elektronlarin numune iizerine odaklanmasi, bu elektron demetinin
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numune yiizeyinde taratilmasi sirasinda elektron ve numune atomlar1 arasinda olusan
cesitli girisimler sonucunda meydana gelen etkilerin uygun algilayicilarda toplanmasi
ve sinyal gii¢lendiricilerinden gecirildikten sonra bir katot 1sinlari tlipliniin ekranina
aktarilmasiyla elde edilir. Yiiksek voltaj altinda ivmelendirilen elektron demeti ile

numune arasindaki etkilesim sonuglar1 Sekil 3.11' de sematik olarak gosterilmektedir.
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Sekil 3.11. Elektron demeti ile numune arasindaki etkilesim

Bu girisim hacmi su damlas1 goriiniimii olarak tanimlanir. Yiiksek enerjili demet
elektronlart numune atomlarinin dis yoriinge elektronlart ile elastik olmayan girigimi
sonucunda diisiik enerjili Auger elektronlari olusur. Bu elektronlar numune yiizeyi
hakkinda bilgi tasir ve Auger Spektroskopisinin calisma prensibini olusturur. Yine
yoriinge elektronlari ile olan girisimler sonucunda yoriingelerinden atilan veya enerjisi
azalan demet elektronlar1 numune yiizeyine dogru hareket ederek yiizeyde toplanirlar.
Bu elektronlar ikincil elektronlar (seconder electrons) olarak tanimlanir. ikincil
elektronlar numune odasinda bulunan sintilatérde toplanarak ikincil elektron gorintisi
sinyaline cevrilir. Ikincil elektronlar numune yiizeyinin 10 nm veya daha diisiik
derinlikten geldigi icin numunenin yiiksek ¢oziiniirliige sahip topografik goriintiisiiniin
elde edilmesinde kullanilir. Numune iizerine odaklanan elektron demeti, numune

atomlar1 ile ayrica elastik girisimlerde de bulunabilir. Bu girisimlerde demet
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elektronlari, numune atomlarinin ¢ekirdeginin ¢ekim kuvveti ile saptirilarak numune
yiizeyinden geri sa¢ilmaktadir. Bu elektronlar geri sagilmis (back scattered) elektronlar
olarak tanimlanir ve objektif mercegin altinda yer alan 6zel {i¢ adet silikon dedektorde
(A, B, C) toplanarak goriintii olusumunda kullanilir. Boyle bir goriintii geri sagilmis
(back scattered) elektron goriintiisii olarak tanimlanir. Geri sacilmis elektron miktari,
numunenin atom numarastyla orantilidir. Bu nedenle geri sagilmis elektron goriintiisii
ozellikle ¢ok fazli sistemlerde atom numarasi farkina dayanan kontrast icerir. Geri
sacilmis elektronlar, ikincil elektronlara gore numune yiizeyinin daha derin bolgesinden
geldigi i¢in goriintiiniin ayirim giici diisitk olmaktadir. Bu nedenle geri sagilmis
elektron goruntuleri en fazla x2000 blyltmeye kadar olan incelemelerde
kullanilmaktadir.

SEM ekraninda olusan goriintiide hangi tip elektronlara ait sinyal kullanilmigsa
olusan goriintii o tiir elektronun ismiyle anilir. Tez calismasinda kullanilan SEM
fotograflari numunelerin ikincil elektron goriintiilerine ait fotograflardir. Bu ¢alismada,
numunelerin mikroyapisini incelemek ve yapida olusan fazlarin elementer iceriklerini
tespit edebilmek i¢in Bilkent Universitesi UNAM’da bulunan Quanta 200 FEG model
SEM cihaz1 kullanildi (Sekil 3.12). Sicaklik degisimi altinda alinan SEM analizleri de

s0z konusu cihazin ESEM modunda alindi.

T
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Sekil 3.12. Taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazi
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3.11. Enerji Dagilimh X-Isim1 (EDX) Analizi

Enerji dagilimli x-1511 analizi, malzemelerin elementel bilesimini belirlemek
i¢in kullanilan bir x-151m1 teknigidir. EDS, EDAX veya EDX olarak da ifade edilen
analiz teknigi ile elde edilen veriler, numuneyi olusturan elementlere karsilik gelen
pikleri iceren spektrumu olusturmaktadir. Bu spektrumda numune i¢indeki elementlerin
yiizdeleri, elementlerin piklerinin altindaki alanlarla orantilidir. Her element
karakteristik bir emisyona sahip oldugundan, EDX numuneden yansiyan X 1s1nin1 tutma
temeline dayanmaktadir. Geleneksel EDX detektort, lityum (Li), yigilmis silisyum (Si)
ve berilyum (Be) sogutucu madde sartlar1 altinda mikroskop ve spektrometre ayirmayi
saglamaktadir. Numuneden yansiyan X 1sinlart silisyum—lityum (Si-Li) detektor(
tarafindan toplanmaktadir.

Sunulan caligmada, hem mastir alasimlarin hem de serit numunelerin yapisinda
olusan fazlarin elementer igeriklerini tespit edebilmek icin Bilkent Universitesi
UNAM’da bulunan Quanta 200 FEG model SEM cihazina bagl olan EDX sistemi
kullanildi. Cu-Al-Be numunelerinin EDX bolge analizleri sonucunda atomca ve

agirlikga element oranlari belirlendi ve EDX spektrumlari elde edildi.

3.12. Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM) Analizi

Yiiksek voltaj altinda hizlandirilmis elektronlar yeterince ince numune ilizerine
gonderildiginde elektronlarin bir kismi etkilesmeden numune yiizeyinden disari
cikmaktadir. Numune iginden gecen elektronlar malzeme igindeki atomlar ile etkilesime
bagli olarak hem atomik yap1 hemde malzeme kusurlar1 hakkinda bilgi vermektedir. Bu
tir elektronlar1 kullanarak numunenin igyapisinin incelenmesi Gegirimli Elektron
Mikroskobu (TEM) ile yapilabilmektedir.

Kristal yapili malzemelerin TEM analizlerinde elektron kirinim goriintiisii,
aydinlik alan ve karanlik alan goriintilleri olmak flizere {li¢ ¢esit temel gorlntl
kullanilmaktadir. Elektron kirinim goriintiisii numune iizerine diisiip kirinima ugramis
elektronlarin olusturdugu goriintiidiir ve bu gorintu Gzerindeki noktalar (hkl) miller
indisleri ile gosterilen atomik diizlemleri temsil eder. Numune iginden etkilesmeden
gecen ve kirinima ugrayan elektronlarin birlikte olusturdugu goriintii ise aydinlik alan

gorunttst olarak bilinir. Bu tur gorintide, elektronlarin numune ile etkilesmeden
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gectigi bolgeler aydinlik ve kirinimin olustugu bolgeler ise karanlik olarak izlenir.
Karanlik alan goriintiisiinde ise tersi olarak kirinima neden olan bolgeler parlak, diger
bolgeler ise karanlik olarak goriilmektedir.

TEM analizleri sadece secgilen serit numuneler i¢in gergeklestirilmis olup,
geleneksel dokiim numunelerden TEM goriintiileri alinmamistir. Tez kapsaminda
uretilen Cu-Al-Be serit numunelerin TEM analizleri Daejeon/ Giiney Kore’de NANO
National NanoFab Center’ da bulunan Jeol Jem-2100F (HR) model TEM (Sekil 3.13)
cihaz1 ile gergeklestirilmistir. Segilen hizli katilastirilmis seritler {izerinde TEM
analizleri yapilabilmesi i¢in, seritlere odaklanmis iyon 111 6gtlitmesi (Focused Ion
Beam Milling) teknigi uygulanmistir. TEM analizlerinde 200kV hizlandirma voltajt
tatbik edilmistir.

Sekil 3.13. Jeol marka Jem-2100F (HR) model gecirimli elektron mikroskobu (TEM) cihazi (NANO
Natio-nal NanoFab Center / Daejeon /Guney Kore).
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3.13. X-Istm1 Kirinim (XRD) Analizi

X—ginlart, ivmeli ve enerjili elektronlarin metal hedefteki atomlarla carpigsarak
yavaslamasiyla veya bu carpismalarla atomlarin i¢ yoriingelerindeki elektronlarin
gecisleriyle olusan kisa dalga boylu elektromanyetik dalgalardir. X—1sinlar1 dalga boyu
0.1 A<2<100 A araligindadir ve y — 1sinlar1 ile ultraviyole (mordtesi) bolge arasinda yer
alirlar. X—ginlar1, az girici yani yumusak (dalga boyu biiyiik) ve ¢ok girici yani sert
(dalga boyu kiigiik) olmak iizere ikiye ayrilabilirler. Kirinimda kullanilan x—1ginlarinin
dalga boylar1 yaklasik 0,5 A ile 2,5 A arasindadir.

XRD analizleri i¢in kristal halindeki bir madde toz haline getirilerek, ¢ok sayida
kiigiik kristallerden meydana gelmis bir numune elde edilmektedir. Toz halindeki
numune Uzerine A dalga boyunda ince bir monoklinik X- 1511 dalgas1 diigiiriiliir. Toz
kristaller belli bir tarama hizi ile dondiiriildiigiinde Bragg kanununa uygun olarak
verilen ac1 degerlerine uygun diizlemlerden kirinim gerceklesir. Bu sekilde elde edilen
uygun ac1 ve siddet degerleri bir grafige dokiilerek 20 agilara karsilik siddet pikleri
elde edilir. Bu pikleri saglayan (hkl) diizlemleri belirlenerek yapi1 analizi gergeklestirilir.
Boylece X- 1gin1 analiz yonteminde atomla etkilesen X-1s1n1 dalgalarinin olusturdugu
kirinim desenleri incelenerek kristalin yapisi hakkinda bilgi saglanabilmektedir. Yani bu
teknik ile numuneye ait kristal Orgli parametreleri, farkli sicakliklarda olusan faz
yapilar1 ve farkl faz bilesenleri belirlenebilmektedir.

Tez calismamizda hem geleneksel dokiim yontemi ile mastir alagim olarak hem
de eriyik egirme (melt-spinning) teknigi ile serit formunda {iretilen ii¢ farkli bilesime
sahip Cu-12Al-xBe (x=0,4; 0,5 ve 0,6) alasimlarinin kristal yap1 analizleri Indnii
Universitesi Arastirma Laboratuarinda bulunan Rigaku RadB-DMAX Il marka X-1sin1
kirinimi (XRD) cihazi ile yapildi (Sekil 3.14). Alasimlarin XRD analizlerinde dalga
boyu A=1,54056 A olan Cu-Ka radyasyonu kullanilmig olup tim olglimler igin
difraktometrenin tarama hizi1 6°/dakika olarak alinmistir. Hem mastir alagimlarin hem de
hizli katilagtirilmis karsitlarinin oda sicaklifinda aliman X-1s11 kirinim desenlerinden
yap1 igerisinde olusan fazlar belirlendi. Faz analizlerinde JCPDS-ICDD (Joint
Committee on Powder Diffraction Standarts - International Center of Diffraction Data)

referans veri tabani kullanilmistir.
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Sekil 3.14. X-Isin1 Kirinim (XRD) Cihaz1

3.14. Yiiksek Sicakhik XRD (HT- XRD) Analizi

XRD, kati1 ve toz haldeki malzemelerin faz analizinde kullanilan temel
tekniklerden biridir. X-1s1mm1 difraktometresi ile malzemedeki fazlar, fazlarin miktari,
kristal boyutu, latis parametreleri, yapidaki degisimler, kristal yonlenmesi ve atom
pozisyonlart hakkinda bilgi alinabilmektedir. Yiiksek sicaklik X-1sin1 kirinim (HT-
XRD) cihazinda farkli olarak yiiksek sicakliklarda (25-2300°C) XRD cekimleri
yapilabilmektedir.
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Cizelge 3.2. HT-XRD analiz sartlar

Cihaz Tipi

Tlp Seramik Cu
Odak Cizgi
Uygulanan Gig 45 kV, 40 mA
Difraktometre Cap1 240 mm
Gonyometre 6-60

Isin demeti optikleri

Programlanabilir Sapma Aralig 12; 8mm

Isin demeti (eksenel 151n demeti boyutu) 5;10

Soller aralik (eksenel 151n demeti sapma) 0,04 rad
Anti-sagma aralik 40

Numune tablasi HTK 1200
Kirilan 151n demeti optikleri

Kirilmis 151n demeti monokromatorii Cu radyasyon
Anti-sagma aralik 10,4mm
Soller aralik (eksenel 1511 demeti sapma) 0,04rad
e

Tez ¢alismamizda tretilen Cu-12AI1-0,5Be ve Cu-12Al-0,6Be serit numunelerin
yiiksek sicaklik XRD analizleri PANalytical’ in Empyrean cihazinda alind1 (Sekil 3.15;
Sekil 3.16). Analiz sartlar1 Cizelge 3.2” de verilmektedir.
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Sekil 3.15. Yiksek sicaklik XRD (HT-XRD) cihazi

Sekil 3.16. HT-XRD cihazinda numune tutucu
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3.15. Mekanik Karakterizasyon

Endiistriyel gelismelere paralel olarak, 20. yiizyilin baslangiciyla birlikte sertlik,
malzemelerin mekanik ozelliklerini degerlendirmede en ¢ok ihtiya¢c duyulan 6zellik
olmaya baslamistir. Sertlik, genel olarak malzemelerin lokal bir deformasyona karsi
direncinin bir 6l¢iisii olarak tanimlanir. Centik testleri, sertlik dl¢limlerinde kullanilan
standart metodlarin basinda gelir. Centik testi prensip olarak, kisinin parmagini bir
malzeme ylizeyine bastirip, onu sert veya yumusak olarak nitelendirmesine benzer.
Centik testlerindeki tek fark bu isin parmakla degil kat: bir ugla yapiliyor olusudur. ilk
centik testini dizayn eden Brinell, u¢ olarak diiz ve kiiresel bir u¢ kullanmistir. Brinell
testinin endustriyel bir analiz metodu olarak benimsenmesinden sonra, Vickers, Knoop
ve Berkovich gibi makro ve mikro g¢entik testleri gelistirilmistir. Bahsedilen biitiin
testlerin temel mantig1 aynidir: test numunesi tizerine ¢entici bir ucla uygulanan yik
(kuvvet) bir plastik deformasyona sebep olur. Ug kaldirildiktan sonra geride kalan izden

numunenin sertlik tayini yapilir (Tabor, 1951; Bhushan, 2000). Sertligin genel ifadesi

H= (3.1)

P
A

P, uygulanan yiikk, A ug¢ tarafindan agilan yiizeyin alamidir. Burada A’nin
kullanilan ucun geometrisine bagli olarak degisecegine dikkat edilmelidir. Diger
taraftan, centik testlerinden elde edilen sonuglar bir malzeme sabiti olarak kullanilamaz.
Bunun iki onemli sebebi vardir. Birincisi farkli uglarla yapilan testlerde farkli
sonuclarin elde edilmesi, ikincisi ise viskoelastik etkilerin, ylikleme hizina bagl olarak
malzeme yiizeyinde farkli miktarda deformasyon meydana getirmesidir. Bununla
beraber, c¢entik testleri malzemelerin mekanik 6zelliklerini karsilastirma imkani
saglamas1 agisindan, arastirmalarda oldugu kadar endiistriyel alanda da yogun olarak

kullanilmaktadir.
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Teknolojideki gelismelere paralel olarak yeni test tekniklerinin gelistirilmesiyle
birlikte, ¢entik testleri, geleneksel (statik) c¢entik testleri ve derinlik duyarl

(dinamik/nanogentme) ¢entik (DDC) testleri olarak siniflandirilmistir.

Geleneksel Centik Testleri:

Sertlik (H) veya ortalama basing (P,), uygulanan yukin, u¢g-numune arasindaki
kontak alanina (A) boliinmesiyle hesaplanir. Kontak alani, yiizey kontak alani (Brinell,
Rockwell ve Vickers ¢enticiler i¢in) veya izdiisiim (projected) kontak olani (Knoop ve
Berkovich ¢enticiler igin) olarak ifade edilebilir. Geleneksel ¢entik testlerinde H, kontak
alaninin optik mikroskop kullanilarak dlgiilmesiyle hesaplanir. Ornegin, Vickers sertlik
testinde, Sekil 3.17°de gosterildigi gibi, izin kdsegen uzunluklar1 optik olarak ol¢iiliip

ortalamast alinir ve bulunan deger Esitlik 3.2” de yerine yazilarak sertlik hesabi yapilir.

Sekil 3.17. Vickers sertlik testi a) Ucun numuneye batmasi b) Agilan izin iistten goriiniisii
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(3.2)

Burada “1,854” katsayisi ucun geometrisinden kaynaklanan sabittir. Geleneksel ¢entik

testlerinin, giiniimiizde sertlik analizlerinde hala tercih edilmesine ragmen iki dnemli

dezavantaj1 vardir. Bunlar:

1. Optik mikroskoplarla goriilemeyecek kadar kii¢iik izlerin hatali 6lgtilmesi,

2. Kiigtik izler olgiilse (6rnegin SEM veya AFM ile) bile ¢entik esnasinda meydana
gelen elastik katkilarin gozlenemeyisi, hesaplanan sertlik degerlerinin hatal

cikmasina sebep olur.

Derinlik Duvarli Centik (DDC) Testi

Derinlik duyarli centik testleri, 6zellikle ¢ok kiiciik boyutlu malzemelerin
mekanik Ozelliklerini belirlemede artan bir éneme sahip olmustur. Geleneksel ¢entik
testiyle arasindaki en 6nemli fark; DDC testinde, numune ve g¢entici arasindaki kontak
derinliginin (h;), test esnasinda kaydedilen yiik-yerdegistirme (P-h) egrisinden dogrudan
hesaplanabilmesidir (Oliver ve Pharr, 1992; Li ve Bhushan, 2002). Bu sebepten DDC,
malzeme arastirmalarinda kullanilan 6nemli bir teknik olmustur. DDC teknigi
kullanilarak farkli tipte mekanik 6zellikler belirlenebilir. Sertlik (H) ve elastik modli
(E), DDC teknigiyle kolaylikla dlgiilebilen iki 6nemli malzeme parametresidir. Bunlarin
yaninda, siirinme (creep), viskoelastiklik, zorlanma hizi duyarliligi (strain rate
sensivitiy), kirilma toklugu (fracture toughness) ve film-alttas yapisma kuvveti (film-
substrate adhesion) gibi pek ¢ok 6zelliklik bu teknikle karakterize edilebilir (Y1lmaz,
2008)

Sekil 3.18’de, DDC testinden elde edilmis tipik bir P-h egrisi verilmektedir.
Yukarida sozii edilen mekanik ozelliklerin tayini bu egrinin analiziyle miimkiindiir.
Literatlirde, P-h egrisinin analiziyle ilgili ¢esitli yaklasimlar vardir. Bunlar arasinda,
Dorner-Nix (1986), Oliver-Pharr (1992), Field-Swan (1993), Cheng-Cheng (1998) ve
Enerji yaklasimi (Sakai, 1993; Tuck ve ark. 2001) en 6nemlileridir.
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Sekil 3.18. a) Ucun numune yiizeyinde olusturdugu deformasyon b) Deformasyona bagl olarak DDC
testinden elde edilen tipik bir P-h egrisi semasi. Burada: hpas, maksimum derinligi; hpp,
minimum derinligi; h, kontak derinligini; S, kontak katiligin1 ve &, geometrik faktori
gostermektedir

Oliver-Pharr Yaklasimi (OP)

Oliver ve Pharr (1992), Sneddon (1965)’un ¢alismasi 1s181inda, malzemede ¢entik
testi esnasinda meydana gelen elastik geri kazanim ve islem sertlesmesini de (work
hardnening) dikkate alarak bir analiz metodu gelistirmistir. OP’ye gbre gentici ucun
batmasi ve kaldirilmasi esnasinda numune yiizeyinde meydana gelen deformasyon Sekil
3.18’de oldugu gibi kabul edilir. Sekildeki h¢, yiikleme altindaki ¢entik (kontak)
derinligidir. Yiizeyin elastik yerdegistirmesinin (hs), toplam derinlikten ¢ikarilmasiyla

kontak derinligi elde edilir (bkz. Sekil 3.18 b).
hc = hmaks o hs (3.3)
Sekil 3.18’de goriildiigli gibi maksimum yiikleme altinda, yik Ppaks,
yerdegistirme hmaks, UG-numune arasindaki kontak alanin yaricapr ise a’dir. Yiikiin

tamamen geri kaldirilmasindan sonra, numunenin elastik geri kazanimindan dolay1

geride kalan izin derinligi ise h¢ dir.
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Gergek c¢enticilerin tamamiyla kati (rijit) olmayis1 P-h egrilerini etkilemektedir.
Tabor (1948) ve Stillwell ve Tabor (1961)’un DDC testi gézlemlerine gore, rijit
olmayan bir ug, numune ve u¢ modillerini birlestirerek agiklanabilir. Boylece

indirgenmis elastik modiill (Er);

_1___(1—v$)4_(1—v%)
E, E; E,

(3.3)

Burada, E; ve v centiciye, E, ve v, numuneye ait Young’s modiilii ve Poisson
oranidir. Sneddon (1965) tarafindan, kontak katilig1 (S), sekli belli rijit bir ¢entici ile
homojen izotropik bir yari-bosluk (half-space) arasindaki kontak igin asagidaki gibi

tanimlanmugtir.

_dP_ 2
S—EH—JZEJK- (3.5)

Burada, A; u¢-numune arasindaki kontak alanidir ve A, = ra’ seklinde ifade

edilebilir. Pharr ve ark. (1992), Esitlik 2.5’ i farkli geometrili ¢enticilere
uygulanabilecegini gostermistir. King (1987), Vickers, Berkovich ve kip koseli
centiciler igin bir f faktorii ekleyerek bu denklemi genellestirmistir. Sonlu elemanlar
analizinden Berkovich ve kip koseli genticiler igin g faktori 1,034 olarak

hesaplanmistir. Buna gore Esitlik 3.5 tekrar diizenlenerek E, ifadesi,

E = g% (3.6)

S, Sekil 3.18 b’de sematik olarak gosterildigi gibi bosaltma egrisinin egiminden
elde edilebilir. Bununla beraber, Oliver ve Pharr (1992) bu yolla S’ yi elde etmenin
stiriinme etkilerine bagli olabilecegini ve bosaltma egrisinin ne kadarlik kisminin
kullanilacagint bulmuslardir. Sneddon (1965)’un elastik deformasyonlar i¢in buldugu iis
yasasina (power law) benzer sekilde bu denklemin baslangi¢ bosaltma egrisine fit

edilebilecegini ortaya koydular.
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P=a(h—h,)" (3.7)

a ve m fit parametreleri hr ise bosaltmadan sonra geride kalan izin derinligidir.

Boylece S, Esitlik 3. 7° nin maksimum girme derinliginde tiirevi alinarak hesaplanir.

_d_P _ _ _ m-1
S = (1=hg) =ma(f, —hy) (3.8)

maks maks

Esitlik 3. 7° ye gore, tamamiyla elastik ¢centmeler i¢in Sneddon,

dP dh
—mE 3.9
P =M (3.9)

denklemini tliretmistir. Boylece ¢entik derinligi asagidaki gibi yazilabilir.

P
h=m— 3.10
S (3.10)

Kontak alan1 A¢’nin, he’nin fonksiyonu olarak ifade edilebilecegi gosterilmistir

(Pethica ve ark., 1983; Oliver ve ark., 1986; Oliver ve Pharr, 1992).
A =1(h) (3.11)
f fonksiyonu gentici geometrisine baglidir ve E,’si bilinen bir malzemeye ¢esitli
yiikler altinda ¢entik deneyleri yapilarak bulunur. h¢’yi hesaplamak i¢in Esitlik 3.10
kullanilir. Bu denklemdeki hpqs degeri direkt olarak P-h egrisinden elde edilebilir.

Elastik geri kazanim ¢entici geometrisine baglidir. Varolan bir ¢entige Sneddon (1965)

esitligi uygulanirsa (Es. 3.9), hs;

h =¢— (3.12)
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olarak bulunur. & gentici sekline bagli bir sabittir. Cesitli ¢enticiler ig¢in & degerleri
Cizelge 3.3’de verilmektedir.

Cizelge 3.3. Yaygin olarak kullanilan ¢enticiler i¢in geometrik sabit (&)

Centici tipi m &

Silindir 1,0 1,0000
Koni 2,0 0,7268
Kire 1,5 0,7500
Parabolit 1,5 0,7500

Eger bosaltma isleminin baslangicinda tamamiyla elastik geri kazanim
mevcutsa, h. Esitlik 3.12° nin Esitlik. 3.11° de yerine yazilmasiyla elde edilen
denklemle hesaplanabilir.

P

hC = hmaks —& ng:lks (3.13)

Alan fonksiyonu f(h¢)’nin uygun olarak belirlenmesi sartiyla, kontak alan1 A, elde
edilen h¢’nin Esitlik 3.13’te yerine yazilmasiyla bulunur. Esitlik 3.8’den elde edilen S ve
hmax yerdegistirme degerini kullanarak Esitlik 3.6’dan numunenin E;’si hesaplanir. H
ise, Pmaks’in u¢-numune arasindaki izdiisim kontak alanina (Ac) bolinmesiyle elde

edilir.
H =M (3.14)

A

Tez c¢alismamizda {i¢ farkli bilesime sahip olarak iiretilen Cu-Al-Be serit
numunelerin mekanik karakterizasyon analizleri Gaziosmanpasa Universitesi Katthal
Arastirma Laboratuarinda bulunan Nanogentme (NH-2 Nanoindenter, CETR) cihazi ile
gerceklestirilmistir (Sekil 3.19). Olgiimlerde Berkovi¢ u¢ kullanilmistir. 1-50 mN
arasinda 10 mN’luk artiglarla degisen yiikler i¢in step-load unload (SLU) egrileri elde
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edilmis ve elde edilen bu egriler Oliver-Pharr (1992) metoduyla analiz edilerek
numunelere ait sertlik ve elastik modiili degerleri hesaplanmistir. Sekil bellekli
alasimlarda 6nemli olan cevrimsel yiik altindaki analizleri de serit numuneler igin

incelenmistir.

Sekil 3.19. Atomik Kuvvet Mikroskobu monte edilmis Nanogentme Cihaz1

3. 16. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) Analizi

Atomik kuvvet mikroskobu (Atomic Force Microscope; AFM), yiizey
topografyasin1 ¢ok yliksek ¢oziiniirliikte verebilen taramali bir kuvvet mikroskobudur.
Bu teknik ilk olarak 1986’da Gird Binnig, Calvin F. Quate ve Christopher Herber
tarafindan icat edilmistir. AFM, 3 boyutlu bir ylzey gorintlsu Uzerinde inceleme
yapmaya olanak saglamakla birlikte, ylizey piriizliiliigii parametrelerini rakamsal olarak
da verebilir. (Silikas ve ark., 1999; Teixeria ve ark., 2005; Tholt ve ark., 2006; Y1ilmaz,
ve ark. 2007). AFM diger mikroskopi tekniklerinden oldukc¢a farklidir. Ciinkii bir optik
ya da elektron mikroskobu gibi 15181 ya da elektronlar bir yiizeye odaklayarak bir resim

olusturmaz. Bir AFM bir 6rnegin yiizey haritasini, birka¢ atoma kadar inceltilen keskin

83



bir uc ile fiziksel olarak hissederek c¢ikarir. Elde edilen veriler 1sik golgelemeleri,
perspektif, vb. ile drnegin seklini bir resme ¢evrilebilir. AFM geleneksel mikroskopi
tekniklerine gore pek cok avantaj saglar. AFM 0Ornegi ii¢c boyutta inceler. Boylelikle
Ornek yuzeyinin uc¢ boyutlu gorintisuni verir. Temiz ve ¢ok purizli olmayan
yuzeylerde ¢ozunurlik x-y dizleminde 0.1-10 nm araliginda iken z-yéninde (ylzeye
dik) 0.01 nm (atomik ¢oézinurlik) mertebelerinde olabilir. Teknik herhangi bir numune
hazirlama islemi ya da vakum ortami gerektirmez ve ortam kosullarinda rahatlikla
kullanilabilir. AFM ile incelenen numunenin ylizey purizliligi, ylizey kusurlari,
yiizeydeki tane biiyiimeleri ve tane boyutlari hakkinda bilgi edinilebilir. Bu avantajlari
ile AFM, malzeme bilimi, kimya, biyoloji, fizik ve bazi yariiletken alanlarinda gok
onemli bir yere sahiptir (Bagman; 2013)

Tipik bir AFM’nin g¢alismas1 prensibi su sekildedir. Manivelanin (cantilever)
sonuna yerlestirilmis birka¢ atom sivrilikteki u¢ ile numune ylizeyi taranir. Tarama
esnasinda ug-ylizey arasindaki atomlar arasi kuvvetler manivelanin sapmasina neden
olur. Bu sapma bir sensorle Olclilerek numune yilizeyinde taranan alanin yiizey
topografisi elde edilir (Sekil 3.20). Bu 6zel tarayici uglar fotolitografi yontemiyle elde
edilirler ve silikon ya da silikon nitritten (Si3N4) yapilirlar. Bu uglarin, farkli uzunlukta
tipleri vardir (Aydin, 2001; Mironov, 2004).

Geri Bildirim

Mekanizmasi

Fotodiyot

, Lazer
T

Taranan YﬁzeyM Manivela ve Sivri Ucg
- Piezoelektronik Tarayic

Sekil 3.20. AFM’nin temel pargalarinin sematik gosterimi
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4. BULGULAR ve TARTISMA

4.1. DSC ile Faz-Doniisiim Sicakhi@ Analizi

Ug farkl1 bilesime sahip olarak iiretilen hem mastir alasimlarin hem de hizli
katilagtirillmis seritlerin martensitik doniisiim gosterip gostermedigini belirlemek i¢in
DSC analiz teknigi kullanildi.

Bolim 2’ de belirtildigi gibi Cu-Al-Be alagimlarinda martensitik doniigiim
sicakliklarimi  etkileyen en Onemli faktoriin  alasimin  kompozisyonu oldugu
bilinmektedir. Ozellikle Be miktarindaki ¢ok kiigiik bir degisimin doniisiim
sicakliklarini biiyiik olglide degistirdigi bildirilmistir (Balo ve Ceylan, 2002; Gonzales
ve ark., 2003). Bununla birlikte doniisiim sicakliklar1 malzemenin iiretim yontemine ve
yapilan 1s1l islemlere bagli olarak da degisiklik gostermektedir. Bu baglamda tez
calismamizda iki farkli liretim teknigi kullanilarak hem mastir alasim hem de serit
formunda Uretilen Cu-12Al-xBe (x: 0,4, 0,5 ve 0,6) alasimlarinin martensitik doniisiim
gosterip gostermedigi ve doniisim sicakliklarinin  kompozisyona baghligt DSC
analizleri ile incelendi.

Serbest gerilme durumunda sekil bellek etkisinin temelini olusturan martensitik
doniistim, dort degisim sicakligina sahiptir. Bu sicakliklar martensit-ostenit ve ostenit-
martensit doniislimiinii saglayacak enerji degisimlerini de karsilar. Martensit fazinin ilk
goriinmeye bagladig: sicaklik Ms, ana fazin tamamen martensite doniistiigli sicaklik Mg
olarak adlandirilir. Ayni sekilde 1sitma sirasinda martensitin ana faza doniismeye
basladigr sicaklik As, tamamen ana faza doniistiigli sicaklik As olarak adlandirilir ve bu
sicakliklar Ms <M< A< A¢ seklindedir. A¢ sicakliginin iistiinde malzeme tamamen
ostenitik ve Mg sicakliginin altinda tamamen martensitiktir. En ¢ok kullanilan ve en
onemli SBA karakterizasyon metodu olan DSC’de kullanilan numuneler herhangi bir
gerilme altinda olmadigindan o6l¢iim sonuglart malzemenin gerilmesiz durumdaki
doniisiim sicakliklarin1 vermektedir.

Cu-12Al-xBe (x: 0,4; 0,5 ve 0,6) mastir alasimlarma ait DSC egrileri
incelendiginde herhangibir doniisim pikine rastlanmadigi goriildii (Sekil 4.1). Bu
durum ark-eritme teknigi ile iretilen Cu-Al-Be mastir alasimlari i¢in martensitik

dontistimiin gerceklesmedigini gostermektedir. Mastir alasimlarin sekil bellek 6zelligi
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kazanabilmeleri bu alasimlara uygulanacak 1si1l islemlere baghidir . Ancak sunulan tez

calismasinda mastir alasimlara herhangi bir 1s1l islem uygulanmamustir.

15 { | =™ Cu-12Al-0.4Be
Cu-12A1-0.5Be
Cu-12A1-0.6Be .
10 4 Sogutma
e
/
= \ YO.4Be
1721
2
-
o /
w04 Wy 0.5Be
-5 I /
0.6Be
—
e —
-10 1 Isitma
0 50 100 150 200 250 300

Sicakhk (°C)

Sekil 4.1. Cu-Al-Be mastir alagimlarin birlikte DSC grafikleri

Mastir alagimlarin aksine bir diger tiretim yontemi olan hizli katilagtirma teknigi
ile retilen Cu-Al-Be serit numunelerin DSC analizlerinde, sekil bellek 6zelligine sahip
olmalarim1 saglayan martensitik faza ait doniisiim piklerinin varligina rastlanmistir
(Sekil 4.2-4). Serit formlarinda bu 06zellik goriiliirken mastir alagimlarda neden
gozlenmedigini agiklamak adina alagimlarin  mikroyapisinda meydana gelen
degisimlerin analiz edilmesi gerektigi diisliniilmiis ve XRD, SEM analizleri ile
mikroyap: aydmlatilmaya calisilmistir. Ug farkli bilesime sahip olarak iiretilen serit
numunelerin sekil bellek 6zelligi gostermesi lizerine asil hedefimize ulasilmis ve mastir
alagimlara farkli 1s1l islem kademeleri uygulanmamistir. Bunun sebebi literatiirde mastir
alasimlarin sekil bellek 6zelligi kazanabilmeleri adina 1s1l islem uygulamalarini iceren
pek ¢ok calismanin mevcut olmasidir. (Montecinos ve ark., 2006, 2009, Hsu ve ark.;
2009). Literatiirde yapilan arastirmalar sonucunda mastir alagimlarin aksine hizli
katilagtirllmis (eriyik egirme; melt-spinning) Cu-Al-Be serit numunelere ait ¢ok az

calisma bulunmaktadir (Lara-Rodrigez; 2006). Bu nedenle sunulan tez g¢alismasinda
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yiiriitillen diger analizler (mekanik karakterizasyon, in-situ XRD, in-situ SEM, TEM)
yalnizca serit numuneler lizerinde gerceklestirilmis ve hizli katilagtirmanin sekil bellek
ozelligi tizerine etkisi detayli bir sekilde incelenmeye calisilmistir.

Mastir alagimlarin aksine Cu-12Al-xBe (x:0,4, 0,5 ve 0,6) serit numunelerin
DSC egrileri incelendiginde martensitik ve ostenitik doniisiimlerin her ikisine ait
piklerin varligina rastlanmaktadir. Serit numunelerin 30°C/dk 1sitma ve sogutma hizinda
alimmig DSC egrileri Sekil 4.2-4’ de verilmektedir.

Her ii¢ serit numune i¢in alinan DSC analizlerinin herbirinde sicaklik 0°C’den
250°C’ye kadar c¢ikarildiginda numunenin belli sicaklik araliklarinda endotermik
reaksiyon gosterdigi yani sistemden enerji aldigi goriilmiistiir. Sogutma sirasindaki
ekzotermik pikler ise numuneden sisteme enerji verildigini gosterir. Endotermik ve
ekzotermik reaksiyon pikleri bu bolgelerde numunede faz doniisiimiiniin olduguna
isarettir. Isitma sirasinda numune martensit fazdan ostenit faza, sogutma sirasinda ise
ostenit fazdan martensit faza doniisim gostermektedir. Bu faz doniisiimlerinden,
martensit-ostenit ters doniisiimiiniin endotermik, ostenit-martensit ileri doniisiimiin ise
ekzotermik bir reaksiyonla ortaya ciktigi goriilmektedir. Piklerin baslangic ve bitis

noktalar1 faz donilistim sicakliklarini vermektedir.
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Sekil 4.2. Cu-12Al-0,4Be serit numuneye ait DSC grafigi
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Sekil 4.2° de Cu-12Al-0,4Be serit numuneye ait DSC analizinden, endotermik
davranigin baslangi¢ sicakligi olan ostenit baslangi¢ sicakligi (As) 146°C olarak tespit
edilmistir. Bu sicakligin iizerinde alasim ostenit faza donlismeye baslar. Endotermik
davranigin sona erdigi sicaklik olan 165°C ise ostenit bitis sicakligi (As)’dir. Bu
sicakliktan itibaren alagim tamamen ostenitik yapidadir. Ekzotermik davranisin
baslangi¢c sicakligi olan 135°C alasimin ostenitik yapidan martensit yapiya gecis
sicakligl yani martensit baslama sicakligi (Ms)’dir. Ekzotermik davranisin sona erdigi
sicaklik olan 110°C ise martensit bitis sicakligi (M) dir. Bu sicakligin altinda numune
tamamen martensitik yapidadir. Martensit-ostenit ve ostenit-martensit faz doniistimleri
i¢in hesaplanan entalpi degerleri ise sirastyla 9.21 J/g ve -5.22 J/g’dur.

Sekil 4.3’ de Cu-12Al-0,5Be serit numune i¢in DSC analizi incelendiginde
martensit baglama sicakligit Mg = 120°C, martensit bitis sicakligit Mg = 105°C, ostenit
baglama sicakligt As = 130°C ve ostenit bitis sicakligit As = 160°C olarak tespit

edilmistir.
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Sekil 4.3. Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait DSC grafigi
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Cu-12Al-0,5Be serit numunenin martensit-ostenit faz donilisiimiine ait entalpi
degeri 8.09 J/g ve ostenit-martensit faz donilislimiine ait entalpi degeri ise -6.04 J/g dir.

Sekil 4.4° de Cu-12Al-0,6Be serit numune i¢in DSC analizi incelendiginde
martensit baglama sicakligt Ms = 60°C, martensit bitis sicakligt M¢ = 48°C, ostenit
baslama sicakligi As = 71°C ve ostenit bitis sicakligr As = 90°C olarak tespit edilmistir.
Bu verilerden martensit-ostenit faz doniistimiiniin 71°C” de basladigi ve 90°C sicaklikta
tamamlandig1 ve entalpi degerinin 4.13 J/g oldugu goriilmektedir. Diger taraftan ostenit-
martensit faz doniislimiiniin 60°C basladigr ve 48°C sicakliginda tamamlandigr ve

entalpisinin -11,59 J/g oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.4. Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait DSC grafigi

Ucg farkl1 bilesime sahip Cu-Al-Be serit numunelere ait DSC analizleri Sekil 4.5
de birlikte verilmistir. Her bir numuneye ait DSC analizleri incelendiginde numunelerin
oda sicakliginda martensit faza sahip olduklar1 goriilmektedir. Bununla birlikte Cu-Al-
Be serit numunelerin doniisiim sicakliklarinda belirgin bir kayma saptanmistir. Bu
kayma, Be miktarindaki artis sonucu doniisiim sicakliklarinda meydana gelen azalma ile

aciklanabilmektedir. Sekil 4. 5’den Cu-Al-Be serit numunelerde Be igerigindeki % 0.2
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lik bir artisin martensitik donlisim sicakligini 70°C’ye varacak Ol¢iide azalttigi
gortlmektedir. Bu azalmanin Be igeriginin Cu-Al alasimlarinda tane inceltme 6zelligine
sahip olmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir (Recarte ve ark., 2002; Wu, 1990). Be
miktarindaki artisin mikroyapida tane boyutunun kii¢clilmesine, dolayisiyla doniisiim
sicakliginin azalmasmna neden oldugu o6n gorilmektedir (Balo ve Ceylan, 2002;

Gonzales ve ark., 2003).
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Sekil 4.5. Cu-Al-Be seritlerin birlikte DSC grafikleri

Cizelge 4.1 Cu-Al-Be seritlerin faz doniisiim sicakliklar1 ve entalpi degisimleri

As(C)  A{C) M(C) M{(C) AHy pa AHa pu
(J/9) (J/9)
Cu-12Al-0,4Be 146 165 135 110 9,21 -5,22
Cu-12A1-0,5Be 130 160 120 105 8,09 -6,04
Cu-12A1-0,6Be 71 90 60 48 4,13 ULt

Cizelge 4.1 i¢ farkli kompozisyona sahip Cu-Al-Be seritlerin faz doniisiim
sicakliklarii ve entalpi degisimlerini vermektedir. Cizelge 4.1°deki AHup o martensit-

ostenit, AHa pwm iSe ostenit-martensit doniisiimiinde entalpi degisimini ifade eder.
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Cu-Al-Be serit numunelere ait DSC 6l¢iimlerinden elde edilen entalpi degisim degerleri
ve Es. 2.9°dan yararlanilarak hesaplanan entropi degisim degerleri Cizelge 4.2’de yer
almaktadir. Cizelge 4.2°deki AHya martensit-ostenit, AHa_,\ iSe ostenit-martensit
doniistimiinde entalpi degisimini ifade eder. Ayni sekilde ASy_.. martensit-ostenit,
ASa_\ ise ostenit-martensit doniisiimiindeki entropi degisimini gosterir. ASya(1),
ASa_m(1); Es. 2.10 denklemine gore hesaplanmis entropi degisimleri, ASyA(2),

ASa—m(2) ise Es. 2.11 denklemine gore hesaplanmis entropi degisimleridir.

Cizelge 4.2. Cu-Al-Be seritlerin entalpi ve entropi degisimleri

AHypa | AHap v | AS(Dmpa | ASQ)mpa | AS(D)apm | AS(2) Apm
(J/9) J/9) (J/kg°C) (J/kg°C) (J/kg°C) (J/kg°C)

Cu-12Al-0,4Be 9,21 -5,22 65,50 61,40 37,15 34,80
Cu-12Al1-0,5Be 8,09 -6,04 64,72 57,78 48,32 43,14
Cu-12Al-0,6Be 4,13 -11,59 63,05 55,06 136,90 1545

Cizelge 4.2 incelendiginde, entalpi ve entropi degisim degerlerinin Be miktarina bagl

olarak farklilik gosterdigi gorilur. 0.4Be ve 0.5Be igerikli serit numuneler igin
martensit-ostenit doniisiimiindeki entropi degisim degerlerinin, ostenit-martensit
doniistimiindeki entropi degisim degerlerinden daha biiyiik oldugu goriilmektedir. 0.6Be
igerikli serit numune de ise tersi bir durum s6z konusudur. 0.6Be icerikli serit numuneye
ait martensit-ostenit doniisiimiindeki entropi degisim degerlerinin, ostenit-martensit
dontisiimiindeki entropi degisim degerlerinden daha kiiclik oldugu goriilmektedir. Bu
durum, ostenitten martensite doniisim ig¢in gerekli enerjinin, martensitten ostenite
doniisiim icin gerekli enerjiden daha biiyiik oldugu anlamia gelir. 0.6Be igerikli serit
numunenin, ostenitten martensite donligiim sirasinda sahip oldugu entropi degisim
degerlerindeki bu artisin, martensit-ostenit doniisim sonrast malzeme yapisinda
meydana gelen bozulmalar neticesinde ostenit-martensit doniisiimiin gergeklesebilmesi

icin daha fazla enerji harcanmasi gerekliliginden kaynaklandig: diistiniilmektedir.
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4.2. Optik Mikroskop ile YlUzey Analizi

Tez ¢alismamizda iki farkli tiretim yontemi ile tiretilen Cu-12Al-xBe (x: 0,4, 0,5
ve 0,6) alasimlarinda daglamanin mikroyapiya etkisini incelemek i¢in daglamadan 6nce
ve herbir daglama asamasindan sonra numunelerin optik mikroskop goriintiileri alindi.
Hem mastir alasimlar hem de serit numuneler her biri 5 s olmak Uzere Ust Uste iki
daglama islemine tabi tutuldu. Her bir numune 95 ml metanol+ 2 g of FeCl; + 2 ml HCI
daglayici ile toplamda 10 s daglandi.

Sekil 4.6a’da Cu-12Al-0,4Be mastir alasiminin  daglama islemine tabi
tutulmadan once cekilen optik mikroskop goruntisi verilmektedir. Sekil 4.6b ve Sekil
4.6¢ ise Cu-12Al-0,4Be mastir alagiminin sirasiyla 1. ve 2. daglama iglemi sonrasi farkli
bolgelerden alinan optik mikroskop goriintiilerini géstermektedir.

Sekil 4.6’da Cu-12Al-0,4Be mastir alagimimin daglama siirecine ait optik
mikroskop goriintiileri incelendiginde, daglamadan oOnce (Sekil 4.6.a) mikroyapida
yalnizca ¢okelme fazlarinin varligi tespit edilebildi. Bu fazlarin dentritik sekilli oldugu
net olmamakla birlikte daglamadan 6nce de gozlenebilmektedir. Numune 5s’lik bir
daglama islemine tabi tutulduktan sonra ( Sekil 4.6.b ) mikroyapida dendritik ¢okelme
fazlarinin yanmisira ¢izgi seklinde beliren martensit fazlarin varligina rastlandi. Ancak
mikroyapr icerisindeki fazlarin daha belirgin hale gelebilmesi ve daha net bir gorunti
elde edebilmek icin numuneler 5s sureyle ikinci kez (Sekil 4.6.c) daglandi. Yapilan
daglama isleminden sonra mikroyapiyr olusturan fazlar daha belirgin bir sekilde
gbzlenmeye basladi. Bu asamadan sonra ilave bir daglama isleminin numunenin
mikroyapisina zarar verecegi diislintildiigiinden daglama islemi mastir alagimlar i¢in iki

asamayla sonlandirildu.
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Sekil 4.6. Cu-12Al-0,4Be mastir alagimina ait optik mikroskop goériintiileri
a) Daglamadan 6nce b) 1. Daglamadan sonra c) 2. Daglamadan sonra

Sekil 4.7’de Cu-12Al-0,5Be mastir alagimina ait optik mikroskop goriintiileri
verilmektedir. Sekil 4.7a, b ve c ise Cu-12AI-0,5Be mastir alagiminin sirasiyla 0., 1. ve
2. daglama islemi sonrasi farkli bolgelerden aliman optik mikroskop goriintiilerini
vermektedir. Daglama isleminden 6nce mikroyapiyr olusturan fazlar net olmamakla
birlikte gozlenebilmektedir. 1. daglama islemi sonrasi ise ¢okelme fazlarinin varhigi
daha net ortaya c¢ikmaktadir. 2. daglama islemine tabi tutulduktan sonra ise 0,5 Be
icerikli mastir alasimin mikroyapisinda beliren fazlar net bir sekilde ayirt

edilebilmektedir.
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Sekil 4.7. Cu-12Al-0,5Be mastir alagimina ait optik mikroskop goriintiileri
a) Daglamadan 6nce b) 1. Daglamadan sonra c) 2. Daglamadan sonra

Sekil 4.8”de verilen Cu-12Al-0,6Be mastir alagiminin daglama siirecine ait optik
mikroskop goriintiileri incelendiginde ise, daglamadan once (Sekil 4.8a) mikroyapida
¢ok kiiciik ve belirgin olmayan bazi ikincil fazlarin varligi tespit edilmistir. Cu-12Al-
0,6Be mastir alagimi 1.daglama islemine tabi tutulduktan sonra (Sekil 4.8Db)
mikroyapida olusan ikincil fazlarin yonca yaprag: sekline sahip ¢okelme fazlari oldugu
gozlendi. Bununla birlikte daglamadan ©once mikroyapida gozlenmeyen martensit
fazlarin 1. daglama asamasindan sonra ortaya ¢iktigi ve 2. daglama agamasi (Sekil 4.8.¢)
ile daha net bir gorintu elde edildigi goriild.

Ug farkli bilesime sahip Cu-Al-Be mastir alasimlarma ait optik mikroskop
goriintlileri incelendiginde 0,4Be igerikli alasimin mikroyapisinda dentritik sekilli
cokelme fazlar1 gozlenirken 0,5 Be igerikli alasimda olusan ¢okelme fazlarinin pati izine
benzer bir sekle ve 0,6Be igerikli alasimda ise yonca yapragi sekline sahip oldugu
belirlendi.
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Sekil 4.8. Cu-12Al-0,6Be mastir alagimina ait optik mikroskop goriintiileri
a) Daglamadan 6nce b) 1. Daglamadan sonra c¢) 2. Daglamadan sonra

Bununla birlikte olusan ¢okelme fazlarinin hacimsel oranlari da farklilik
go6stermektedir. 0,4 ve 0,5 Be icerikli mastir alasimlarin mikroyapilarinda gézlenen
cokelme fazlar orani, ana faz ile kiyaslandiginda oldukga biiyiik iken, 0,6Be igerigine
sahip mastir alasiminda ise ¢ok daha kiigclik hacime sahiptir. Oda sicakliginda alinan
optik mikroskop goriintiilerinden ¢okelme fazlarinin yani sira mastensit fazlarin varlhigi
da dikkat cekmektedir. 0,4 ve 0,5Be igerikli mastir alagimlarin mikroyapisi ile
kiyaslandiginda 0,6Be igerigine sahip alasimin mikroyapisinda gézlenen martensit faz
miktar1 daha fazladir. Cu-Al-Be mastir alasimlarinda ¢okelme fazlarinin Be igerigine
bagl olarak farkli morfolojiye ve hacimsel orana sahip olmasi Be’un mikroyapi tizerine
etkisi olabilecegini gostermektedir. Bu baglamda ii¢ farkli bilesime sahip olarak ark-
eritme teknigi ile iretilen Cu-Al-Be mastir alasimlarinda gozlenen bu degisimin
nedeninin, Be icerigindeki farklilasmadan kaynaklandigi diisiiniilmektedir.

Sekil 4.9°da hizl katilastirma teknigi ile iiretilen Cu-12Al-0,4Be serit numuneye

ait optik mikroskop goriintiileri verilmektedir. Serit numune daglama islemine tabi
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tutulmadan once (Sekil 4.9a) mikroyapida herhangi bir faz gézlenmemektedir. 1.
daglama isleminden sonra (Sekil 4.9b) martensit fazlarin varligi tespit edilebilmis ancak
istenilen net goriintii hala elde edilememistir. Numuneler 5s siireyle ikinci kez daglama
islemine tabi tutulduktan sonra (Sekil 4.9¢c) mikroyapiy1 olusturan fazlar daha belirgin
bir sekilde gdzlenmeye basladi. Bu asamadan sonra ilave bir daglama isleminin
numunenin mikroyapisina zarar verecegi diisiiniildiigiinden daglama islemi mastir

alasimlarda oldugu gibi serit numuneler icin de iki asamayla sonlandirildi.

Sekil 4.9. Cu-12Al-0,4Be serit numuneye ait optik mikroskop goriintiileri
a) Daglamadan 6nce b) 1. Daglamadan sonra c) 2. Daglamadan sonra

Sekil 4.10’da ise Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait optik mikroskop goruntileri
verilmektedir. Cu-12AI-0,5Be serit numunenin daglama siirecine ait optik mikroskop
goriintiileri incelendiginde, daglamadan once (Sekil 4.10a) mikroyapida belli belirsiz

martensit fazlarin varligina rastlanmaktadir. Serit numune 5s’lik bir daglama islemine
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tabi tutulduktan sonra (Sekil 4.10b) ise mikroyapida olusan martensit fazlar

belirginlesmeye baslamistir.

Sekil 4.10. Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait optik mikroskop goriintiileri
a)Daglamadan once b) 1. Daglamadan sonra c) 2. Daglamadan sonra

Ancak mikroyapi igerisindeki fazlarin daha da net bir goriintiisi numuneler 5s
siireyle ikinci kez daglandiginda elde edildi (Sekil 4.10c). Ikinci kez daglama
isleminden sonra mikroyapiy1r olusturan fazlar daha belirgin bir sekilde gdzlenmeye
basladi. Bu asamadan sonra ilave bir daglama isleminin numunenin mikroyapisina zarar
verecegi diistiniildiigiinden daglama islemi 0,4Be igerikli serit numunede oldugu gibi
0,5Be igerikli serit numune i¢in de iki asamayla sonlandirildu.

Sekil 4.11, Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait optik mikroskop goriintiilerini
vermektedir. Serit numunenin daglama siirecine ait optik mikroskop goriintiileri
incelendiginde, daglamadan 6nce (Sekil 4.11a) mikroyapida gbzlenmeyen martensit
fazlarin 5s’lik bir daglama islemine tabi tutulduktan sonra ( Sekil 4.11b) belirgin bir
sekilde ortaya ciktig1 goriildii. Ikinci bir 5s’lik daglama islemi ile bu fazlar daha net
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sekilde gozlendi. Boylelikle Cu-12Al-0,6Be serit numune i¢in de daglama islemi iki

asamayla sonlandirildi.

Sekil 4.11. Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait optik mikroskop goriintiileri
a) Daglamadan 6nce b) 1. Daglamadan sonra c) 2. Daglamadan sonra

Boylelikle hizli katilastirma teknigi ile tiretilmis ti¢ farkli bilesime sahip Cu-Al-
Be serit numunelerin optik mikroskop gorintileri incelendiginde daglama Oncesi
mikroyapida herhangi bir fazin varligina rastlanmazken her ii¢ numune iginde birinci
daglama isleminden sonra martensit fazlarin varlig: tespit edildi. Martensit fazlarin daha
net gozlenebilmesi adina serit numuneler ikinci kez daglama islemine tabi tutuldu.
Istenilen net goriintii elde edildigi ve bir sonraki daglamanin mikroyapiya zarar verecegi

diistiniildiigl icin daglama islemi iki agamayla sonlandirildi.
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4.3. SEM ile Mikroyap1 Analizi

Tez kapsaminda iiretilen numuneler, mikroyapilarinin daha net ve diizgiin
gorlilebilmesi, mevcut fazlar ve bu fazlarin mikroyap:1 igerisindeki dagilimlarini
belirleyebilmek icin optik mikroskoptan daha ylksek ¢oziiniirliige ve odak derinligine
sahip olan taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir.

Ark-eritme teknigi ile mastir alasim olarak tiretilen ii¢ farkli bilesime sahip Cu-
Al-Be numunelerine ait SEM goriintiileri Sekil 4.12-17"de verilmektedir.

Sekil 4.12° de verilen Cu-12Al-0,4Be mastir alasimina ait 2000X biiyiitmede
alimmis SEM goriintiisti incelendiginde ostenit yap1 (ana faz-f7) igerisinde y, ¢cokelme
fazlarinin olustugu gorilmektedir. Mikroyapiin daha ayrintili incelenebilmesi icin
4000X buyitmede alinmig Cu-12Al-0,4Be mastir alasimina ait SEM goriintiisii Sekil
4.13° de verilmektedir. 4000X biiylitmede alinan SEM goriintiisiinde, ostenit yap1 (ana
faz-f1) icerisinde gozlenen y, ¢okelme fazlarmin yanisira bir miktar f; martensit fazin
varlig1 da tespit edilmistir.

Sekil 4.14> de Cu-12Al-0,5Be mastir alasimina ait 2500X biiyiitmede ve Sekil
415 de ise 5000X biylitmede alinmig SEM goriintiileri verilmektedir. SEM
fotograflarindan y, ¢okelme fazlarinin ostenit yap1 (ana faz-f;) icerisinde dagildig1 ve
bir miktar f; martensit fazlarinin da olustugu gériilmektedir.

Sekil 4.16 ve 4.17° de Cu-12Al-0,6Be mastir alasimina ait 2600X ve 10000X
biiylitmede alinmis SEM goriintiisii verilmektedir. 0,6Be icerikli mastir alagimina ait
mikroyap1 analizinden ostenit yapi (ana faz-f1) igerisinde olusan y, ¢okelme fazlarinin

ve f1 martensit fazlarin varlig: tespit edilebilmektedir.
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Sekil 4.13. Cu-12Al-0,4Be mastir alagimina ait SEM goriintiisii (4000X)
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Sekil 4.15. Cu-12Al-0,5Be mastir alagimina ait SEM goriintusi (5000X)
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Sekil 4.17. Cu-12Al-0,6Be mastir alagimina ait SEM goriintiisti (10000X)
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Ark-eritme teknigi ile tretilen {i¢ farkli bilesime sahip Cu-Al-Be mastir alagimlarin
mikroyapilar arasindaki benzerlik ve farkliliklarin daha iyi gozlenebilmesi igin her bir
alasima ait SEM goriintiileri Sekil 4.18°de birlikte verilmektedir.

Sekil 4.18. Mastir alagimlarina ait SEM goriintiisi
a) Cu-12Al-0,4Be b) Cu-12Al-0,5Be ¢) Cu-12Al-0,6Be

Sekil 4.18’de verilen mastir alasimlara ait SEM goriintiilerinden her {i¢ bilesime
sahip alasimlarin mikroyapilarinin By ostenit faz (ana faz), y, cokelme fazi ve 1
martensit fazlarini igerdigi goriilmektedir.

Cu-12Al-0,4Be alasimma ait SEM goriintiisii incelendiginde f; ostenit faz
igerisinde olusan y, ¢okelme fazinin dentritik sekilli oldugu goriilmektedir. Cu-12Al-
0,5Be mastir alasiminda ise olusan ¢okelme fazlarinin pati izine benzer bir sekle sahip
iken Cu-12Al-0,6Be mastir alasiminda y, ¢okelme faz1 yonca yapragina benzer bir sekle

sahiptir. Ayn1 iiretim yontemi ve sartlarina sahip olarak iretilen Cu-Al-Be mastir
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alagimlarinda y, ¢cokelme fazlarinin morfolojilerinde meydana gelen bu degisimin Be
ilavesine bagl oldugu diisiiniilmektedir. Bununla birlikte Cu-Al-Be mastir alasimlarina
ait mikroyapilarda y, ¢okelme fazinin morfolojisinde meydana gelen degisimin yani1 sira
hacimsel orandaki degisim de dikkat ¢ekmektedir (Sekil 4.18). 0,4 ve 0,5Be icerikli
alasimlarda gozlenen sirasiyla dentritik ve pati izi sekillerindeki y, ¢cokelme fazlarinin
hacim oranlarinin, 0,6Be igerikli alasimin yonca yapragi seklindeki y, cokelme fazinin
hacim orani ile kiyaslandiginda oldukga fazla oldugu goriilmektedir. Bu baglamda Cu-
Al mastir alasgimlarina ilave edilen Be miktarinin yalnizca y, ¢okelme fazinin
morfolojisini degistirmedigi ayn1 zamanda y, ¢okelme fazinin hacim oranina da etki
ettigi diisliniilmektedir.

Her ii¢ bilesime sahip mastir alagimlarin mikroyapilarinda gézlenen bir diger faz
f1 martensit fazidir. i martensit fazi mastir alasimlarim XRD analizlerinden tespit
edilebilmektedir (bkz Sekil 4.39) . Ancak XRD analizlerinden belirlenen g, martensit
fazina ait piklerin olduk¢a zayif oldugu goriilmektedir. XRD sonuglarinin aksine SEM
gérintilerinde f; martensit fazin olduk¢a fazla miktarda varolmasinin analiz dncesi
numunelere uygulanan parlatma isleminden kaynaklandigi tahmin edilmektedir.
Parlatma islemine tabi tutulan numune ylizeyi, tegetsel ve siirtlinme kuvvetleri
tarafindan deforme olmaktadir (Montecinous, 2011). Daha 6nceki bdliimlerde ayrintili
bir sekilde bahsedildigi gibi dis kuvvetlerden dolay1r olusan martensitik faz zor-etkili
martensitik faz olarak isimlendirilmektedir (Gedouin, 2010). Cuniberti y, ¢okelme
fazinin olusumunun zor-etkili martensitik dontisiimii etkiledigini ve olusan martensitik
fazin miktarinin, y, ¢ékelme fazinin hacim oraninin azalmasi ile arttigini bildirmistir
(Cuniberti 2009). Goériildiigi tizere bu durum bizim sonug¢larimiz ile uyum igerisindedir.
Bununla birlikte mastir alasimlarda gozlenen y; ¢cokelme fazinin alasimlarin sekil bellek
ozelligini bozdugu bilinmektedir (Montecinous, 2011). Bu baglamda tez kapsaminda
iiretilen mastir alagimlarin mikroyapilarinda olusan y, ¢okelme fazlarmin alasimlarin
sekil bellek ozelliklerini kaybetmelerine neden oldugu ve bu nedenle DSC analizlerinde
martensit faza ait herhangibir pike rastlanmadigi1 sonucuna varilabilmektedir.

Tez calismamizda belirtildigi lizere mastir alagimlara kiyasla hizli katilagtirma
(eriyik-egirme; melt-spinning) teknigi ile serit formunda iiretilen numunelere ait SEM
goriintiileri Sekil 4.19-24° de verilmektedir.

Sekil 4.19 ve Sekil 4.20° de eriyik egirme teknigi ile tretilen Cu-12Al-0,4Be
serit numunelerin 2500X ve 5000X biiylitmede alinmis SEM goriintiileri verilmektedir.

104



Oda sicakliginda alinan s6z konusu SEM gorintileri incelendiginde serit numunenin
timiiyle martensit yapiya sahip oldugu goriilmektedir (Sekil 4.19-20). Martensit yap1y1
olusturan plakalar kimi yerde ignemsi kimi yerde v seklinde kendini gdstermektedir.
Bununla birlikte 0,4Be igerikli serit numunede martensit plakalardan olusan
varyantlarin farkli yonelimlere sahip oldugu da goriilmektedir. Bu farkli yonelimler
SEM goriintiilerinde tanelerin farkli gri tonlarda goriinmesine neden olmaktadir.

Sekil 4.21-24°de Cu-12Al-0,5Be ve Cu-12Al-0,6Be serit numuneler igin verilen
SEM goriintiilerinden numunelerin oda sicakliginda tiimiiyle martensit yapiya sahip
oldugu ve 0,4Be icerikli serit numunede oldugu gibi farkli ydnelimlere sahip
varyantlardan olustugu goriilmektedir. Her bir varyantin farkli gri tonlarda gézlenmesi
daha once de belirtildigi gibi tanelerin yonelim farkindan kaynaklanmaktadir. Oda
sicakliginda gozlenebilen ve taneler igerisine yogun bir sekilde dagilmis olan martensit
faz yapist1 kimi yerde ‘v’ kimi yerde igne seklinde ortaya c¢ikmistir. Elde edilen
metalografik gozlemlerin literatiir ile uyum ig¢inde oldugu belirlenmistir (Aydogdu,

2002; Recarte ve ark., 2004).
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Sekil 4.20. Cu-12Al-0,4Be serit numunenin SEM gorintiisu (5000X)
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Sekil 4.22. Cu-12Al-0,5Be serit numunenin SEM goriintiisii (5000X)
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Eriyik egirme teknigi ile iiretilen {i¢ farkli bilesime sahip serit numunelerin
mikroyapilarinin daha 1yi karsilastirilabilmesi icin SEM goriintiileri Sekil 4.25°de

birlikte verilmistir.

Sekil 4.25. Serit numunelere ait SEM goriintiisii
a) Cu-12Al-0,4Be b) Cu-12Al-0,5Be b) Cu-12Al-0,6Be

0,4Be, 0,5Be ve 0,6Be igerikli seritlerin oda sicakliginda tlimiiyle martensit
yapiya sahip ve her li¢c numunede de martensit plakalarin farkli yonelimli oldugu
goriilmektedir. Bilindigi gibi martensit kristalleri mikroyap1 igerisinde kristal yap1
kusurlarinin bulundugu boélgelerde ¢ekirdeklenmektedir. Boylece kusur olarak islev
goren tane sinirlarinin her biri ¢ekirdeklenme merkezi olarak davranmakta ve farkl
martensitik plakalar farkli noktalarda cekirdeklenebilmektedir. Bu nedenle taneler
icinde farkli yonelime sahip martensit plakalar1 goriilmektedir. Bununla birlikte sunulan
calismada numunelerin iiretiminde kullanilan hizli katilagtirma tekniginin yiiksek

soguma hizina sahip olmasi asir1 dislokasyon yogunluguna neden olmakta ve
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martensitik doniisiim i¢in sayisiz heterojen ¢ekirdeklenme bolgesi olusturmaktadir (M.
Izadinia, 2011). Bu durum ¢alismamizda fretilen serit numunelerin mikroyapisinda
gozlenen varyantlarin neden farkli yonelime sahip martensit plakalardan olustugunu
aciklayabilmektedir. Bununla birlikte ark-eritme teknigi ile {iretilen mastir alagimlara
kiyasla serit numunelerin mikroyapiy1r olusturan fazlar ve fazlarin yap1 igerisindeki
dagilimi1 baglaminda daha homojen bir mikroyapiya sahip olduklar1 da goériilmektedir.
Bu durum hizli katilagtirma tekniginin ince taneli ve homojen mikroyapiya sahip alagim
tiretimi i¢in oldukga uygun bir yontem oldugunu gostermektedir (Malerria, 2003, Uzun
ve ark., 2004).

SEM goruntdleri Gzerinden hesaplanan Cu-12Al-0,4Be, Cu-12Al-0,5Be ve Cu-
12Al-0,6Be serit numunelerin ortalama tane boyutu sirasiyla 19 um,17 um ve 14pum
olarak tespit edilmistir. Gorildiigii ilizere Be igeriginin artmasi tane boyutunun
azalmasina neden olmustur. Serit numunelerde Be miktarinin artmasma bagl olarak
tane boyutunda meydana gelen bu azalma Be’un tane inceltme o6zelligine
atfedilmektedir (Recarte ve ark., 2002; Wu, 2000).

Mastir alagimlarin aksine ti¢ farkli bilesime sahip serit numunelerin mikroyap1
analizlerinden martensit yapinin ayni ylizey morfolojisine sahip oldugu gozlenmistir.
(Sekil 4.25). Cu-12Al-0,4Be, Cu-12Al-0,5Be ve Cu-12Al-0,6Be serit numunelerin tigii
de kimi yerde igne sekilli kimi yerde de ‘v’ sekilli martensit morfolojiye sahiptir.
Goriilecegi lizere, %0,4-0,6 arasinda degisen Be katkisi i¢in, artan Be katkisi tane
boyutunu diisiiriirken, martensit morfolojisinde belirgin bir degisikliZe neden
olmamustir.

Mastir alasimlara kiyasla serit numunelerde oda sicakliginda aliman SEM
gorlntiilerinden ¢okelme fazlarinin varligina rastlanmamistir. Serit numunelerin
tiretiminde kullanilan hizli katilagtirma islemi siiresince termodinamik dengeye ulasma
ve atomlarin difuzyonu i¢in zamanin ¢ok kisa olusu, numunelerin mikroyapisinda
cokelme fazlarinin olugmasini engellemis ve asir1 ince bir mikroyapiya sahip olmasini
saglamistir (Das S.K., 1985). Sonug olarak sekil bellek 6zelliginin kaybolmasina neden
olan ¢okelme fazlar1 serit numuneler i¢in goézlenmemis ve hizli katilagtirma
tekniklerinden biri olan eriyik egirme yontemi {i¢ farkli bilesime sahip Cu-Al-Be
seritlerin gekil bellek 6zelligi gostermesine neden olmustur. Bu baglamda elde edilen bu

sonug eriyik egirme yonteminin 6nemini vurgulamaktadir.
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4.4. Sicakhik Degisimi Altinda SEM Analizi

Sekil bellekli alasimlar, alasima giren elementlerin oranlarma bagli olarak
degisen kritik bir doniisiim sicakliginin iizerinde ve altinda farkl iki sekle ve kristal
yapiya sahiptir. Calismamizda iiretilen Cu-Al-Be serit numunelerin bahsi gegen bu
kritik doniisim sicakliginin altinda martensit fazda oldugu XRD ile birlikte SEM
analizlerinden belirlenmis olup mikroyapisi oda sicaklifinda alinan bu analizler ile
aydinlatilmist1 (Sekil 4.25). S6z konusu kritik doniisim sicakliginin {izerinde sahip
olduklari mikroyapilarin1 incelemek icin ise sicaklik degisimi altinda SEM analizleri
yapildi. Analizler Bilkent Universitesi UNAM’da bulunan Quanta 200 FEG model SEM
cihazinda ESEM modunda alindi.

Sekil 4.26’da Cu-12Al-0,4Be serit numuneye ait 31-181°C sicaklik araliginda
yaklagik 20°C’ lik artislar sonucu alinan SEM gorintileri verilmektedir. Sekil 4.26° dan
goriildiigii iizere 31°C’de tiimilyle martensit yapt hakimdir. Sicakligin arttirilmasi ile
yaklasik 133°C’de ignemsi sekilli martensit plakalarin kaybolmaya basladigi ve
yaklasik 173°C’ye ulasildiginda ise tlmuyle kayboldugu gozlendi. S6z konusu
sicakliklar ostenit baglama; As = 133°C ve ostentit bitis; Af = 173°C sicakliklaridir.

Serit numuneler 181°C’ye yani ostenit bitis sicakliginin {izerindeki bir sicakliga
isitildiktan sonra tekrar sogutma islemine tabi tutuldu. Isitma ve sogutma islemi
sirasinda her 10°C’lik sicaklik degisiminde SEM goriintiileri kaydedildi. Boylece hem
ostenit ve martensit doniisiim sicakliklar1 belirlenmeye ¢alisiimis hem de baslangigta
numunenin sahip oldugu martensit mikroyapinin yeniden olusup olusmadigr tespit

edilmistir.
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Sekil 4.26. Cu-12Al-0,4Be serit numuneye ait 1sitma sirasinda alinan SEM gériintiileri
a) 31°C b) 55°C c) 74°C d) 96°C e) 112°C f) 133°C g) 141°C h) 145°C
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Sekil 4.26. (Devam) Cu-12Al-0,4Be serit numuneye ait 1sitma sirasinda alinan SEM goriintiileri
1) 149°C i) 153°C j) 157°C k) 161°C 1) 165°C m) 173°C n) 175°C 0) 181°C
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Sekil 4.27°de, Cu-12Al-0,4Be serit numuneye ait 180°C’den 46°C’ye sogutma
sirasinda kaydedilen SEM goriintiileri verilmektedir. SEM analizlerinden serit
numuneye ait martensit baglama sicaklig1 yaklasik Ms = 112°C olarak bulunmustur. Bu
sicaklikta martensit plakalarin olusmaya basladigr goriilmektedir. Sicaklik yaklasik
64°C’ye diistiigiinde ise martensit faz olusumunun tamamlandigi goriilmekte ve

martensit bitig sicakligi yaklasik M¢ = 64°C olarak belirlenmektedir.

Sekil 4.27. Cu-12Al-0,4Be serit numuneye ait sogutma sirasinda alinan SEM gériintiileri
a) 180 °C b) 168 °C c) 144 °C d) 125 °C €) 118 °C f) 112°C
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Sekil 4.27. (Devami) Cu-12Al-0,4Be serit numuneye ait sogutma sirasinda alinan SEM  géruntileri
g) 106 °C h) 86 °C 1) 75°C i) 64°C j) 60 °C k) 58°C 1) 52°C m) 46 °C
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0,4Be igerikli serit numunenin doniisiim Oncesi ve sonrast SEM goriintileri
Sekil 4.28’de verilmektedir. S6z konusu SEM goriintiileri farkli bolgelerden alinmuistir.
Serit numuneye ait SEM goriintiilerinden 1sitma ve ardindan sogutma islemi sonrasi
numunenin baglangicta sahip oldugu mikroyapiyr hatirladig: tespit edilmis olup sekil
bellek 6zelligi gosterdigi belirlendi.

Sekil 4.28. Cu-12Al-0,4Be serit numunenin a) doniisiim 6ncesi ve
b) doniisiim sonrast SEM goruntileri
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Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait sicaklik degisimi altinda alinan SEM
analizleri Sekil 4.29’da verilmektedir. Cu-12AIl-0,5Be serit numuneye ait SEM
analizleri yaklasik 20°C’ lik artislarla 33-161°C sicaklik araliginda alinmistir.

Sekil 4.29. Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait 1sitma sirasinda alinan SEM gériintiileri
a) 46°C b) 33°C ¢) 57°C d) 68°Ce) 78°C f) 87°C
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Sekil 4.29. (Devam) Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait 1sitma sirasinda alinan SEM gériintiileri
g) 97°C h) 107°C 1) 110°C i) 120°Cj) 132°C k) 143°C 1) 154°C m) 161°C
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Sekil 4.29’dan goriildiigii iizere 31°C’de tiimiiyle martensit yapiya sahip
numunede sicakligin arttirilmasi ile yaklagik 107°C’de ignemsi seklindeki martensit
plakalar kaybolmaya baslamaktadir. Sicaklik yaklagik 161°C’ ye ulastiginda ise
martensit plakalarin ¢ok buyik olglide kayboldugu goriiliir. S6z konusu sicakliklar
ostenit baglama; As = 107°C ve ostentit bitis; Af = 161°C sicakliklaridir.

161°C’ye 1sitilan serit numunelerin ardindan sogutma islemine tabi tutularak bu
islem sirasinda yaklasik her 10°C’lik sicaklik degisiminde SEM goriintiileri
kaydedilmistir. Boylece hem ostenit ve martensit doniisiim sicakliklar1 belirlenmeye
calisilmis hem de baslangi¢ta numunenin sahip oldugu martensit mikroyapinin yeniden
olusup olusmadig tespit edilmistir.

Sekil 4.30, Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait 151°C’den 45°C’ye sogutma
sirasinda kaydedilen SEM goruntileri verilmektedir.

Sekil 4.30. Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait sogutma sirasinda alinan SEM goriintiileri
a) 151 °C b) 129 °C c) 116 °C d) 100 °C
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Sekil 4.30. (Devam) Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait sogutma sirasinda alinan SEM goriintiileri
e) 81 °C f) 70°C g) 67°C h) 65 °C 1) 58°C i) 54 °C j) 48°C k) 45°C
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SEM analizlerinden serit numunenin ostenit yapidan martensit yapiya gecisin
basladig1 sicaklik olan martensit baslama sicakligi yaklasik Ms = 70°C olarak tespit
edildi. Bu sicaklikta martensit plakalarin olugsmaya basladigi gozlendi. Sicaklik yaklasik
48°C’ ye diistiigiinde ise martensit faz olusumunun tamamlandig1 gorilldu ve martensit
bitis sicakligi yaklagik M¢ = 48°C olarak belirlendi.

0,5Be igerikli serit numunenin doniisiim oncesi ve sonrast SEM goriintiileri
Sekil 4.31°de verilmektedir. S6z konusu SEM goriintiileri farkli bolgelerden alinmustir.
Serit numuneye ait SEM goriintiilerinden 1sitma ve ardindan sogutma islemi sonrasi
numunenin baglangigta sahip oldugu mikroyapiyr hatirladigi tespit edilmis olup sekil
bellek 6zelligi gosterdigi belirlendi. 0.5Be igerikli serit numune igin elde edilen bu
sonuglarin yiiksek sicaklik XRD (HT-XRD) ile de uyumlu oldugu goriildii (Sekil 4.42).

Sekil 4.31. Cu-12Al-0,5Be serit numunenin a) doniisiim 6ncesi ve
b) doniisiim sonras1 SEM goriintiileri
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Sekil 4.32°de Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait 28-112°C sicaklik araliginda
yaklasik 20°C’ lik artiglar sonucu alinan SEM goriintiileri verilmektedir. Sekil 4.32” den
goriildiigi tizere 28°C’de mikroyap1 tiimiiyle martensit fazdan olusmaktadir. Sicakligin
arttirllmasi ile yaklasik 69°C’de ignemsi seklindeki martensit plakalarin kaybolmaya
basladig1 ve yaklasik 92°C’ye ulastiginda ise tiimiiyle kayboldugu gdzlendi. S6z konusu
sicakliklar ostenit baslama; As = 69°C ve ostentit bitis; Af = 92°C sicakliklaridir. Ostenit
bitis sicakliginin {izerinde numunenin tiimilyle ostenit fazda olmasi beklenirken
mikroyapisinda bazi degisiklikler oldugu gorildu. 0,6Be igerikli serit numunede
gozlenen bu degisimlerin ¢okelme fazlar1 olabilecegi diistiniilmektedir. Olusan
cokelmeler ostenit fazdan sogutma sonrasi martensit yapiya geri doniisii engellemekte
ve numunenin baslangigta sahip oldugu mikroyapinin elde edilememesine neden
olmaktadir.

Sicaklik artis1 altinda SEM goriintiileri alindiktan sonra 0,6Be igerikli serit
numune sogutma islemine tabi tutuldu. Isitma ve ardindan sogutma islemi sirasinda
yaklasik her 10°C’lik sicaklik degisiminde SEM goriintiileri kaydedildi. Boylece hem
ostenit ve martensit doniisiim sicakliklar1 belirlenmeye c¢alisilmis hem de baslangicta
numunenin sahip oldugu martensit mikroyapinin yeniden olusup olugmadigi tespit

edilmistir.
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Sekil 4.32. Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait 1sitma sirasinda alinan SEM gorintileri
a) 28°C b) 32°C¢) 39°C d) 47°Ce) 51°C f) 64°C g) 69°C h) 73°C
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Sekil 4.32. (Devanm) Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait 1sitma sirasinda alinan SEM goriintiileri
1) 75°C i) 78°C j) 81°C k) 87°C 1) 92°C m) 98 °C n) 103°C 0) 112 °C
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Sekil 4.33, Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait 106°C’den 31°C’ye sogutma
sirasinda kaydedilen SEM goriintiilerini gdstermektedir. SEM analizlerinden serit
numunenin ostenit yapidan martensit yapiya gecisin basladigi sicaklik olan martensit
baslama sicakligr yaklasik Mg = 60°C olarak bulunmustur. Bu sicaklikta martensit
plakalarin olusmaya basladigi goriilmektedir. Sicaklik yaklasik 31°C’ ye diistigiinde ise
martensit faz olusumunun tamamlandig: gortilmekte ve martensit bitig sicakligr yaklagik
Ms = 31°C olarak belirlenmektedir. Ancak M sicakligina ulasildiginda yapinin tiimiiyle

martensit faza doniisemedigi gézlenmistir.

Sekil 4.33. Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait sogutma sirasinda alinan SEM goriintiileri
a) 106 °C b) 92°C c) 80 °C d) 70 °C
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Sekil 4.33. (Devamm) Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait sogutma sirasinda alinan SEM gériintiileri
e)60°Cf)50°C g) 40°Ch)34°C 1)33°Ci)31°C
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0,6Be icerikli serit numunenin doniisiim O6ncesi ve sonrast SEM goriintiileri
Sekil 4.34’de verilmektedir. S6z konusu SEM goriintiileri farkli bolgelerden alimustir.
Serit numuneye ait SEM goriintiilerinden 1sitma ve ardindan sogutma islemi sonrasi
numunenin baglangigta sahip oldugu mikroyapiya timiiyle geri donemedigi
gozlenmistir. Bu durum 0,6Be igerikli serit numunenin 0,4Be ve 0,5Be igerikli serit
numunelerin aksine baslangicta sahip oldugu mikroyapiyr hatirlayamadigi anlamina
gelmektedir. Bu baglamda Cu-12AI-0,6Be serit numunenin sekil bellek 6zelliginin Cu-
12Al-0,4Be ve Cu-12Al-0,5Be serit numunelere gore daha zayif oldugu sdylenebilir.
Bunun nedeninin numunenin yiiksek sicaklik SEM analizlerinde ostenit bitis
sicakliginin iizerinde gozlenen c¢okelme fazlarindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir.
0.6Be igerikli serit numune i¢in elde edilen bu sonuglar, yiiksek sicaklik XRD (HT-
XRD) analizleri ile de uyum igerisindedir (bkz. Sekil 4.45).

Sekil 4.34. Cu-12Al-0,6Be serit numunenin a) déniisiim 6ncesi ve
b) doniisiim sonrast SEM goriintiileri
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Sicaklik degisimi altinda alinan SEM analizleri sonucu serit numunelerin martensit
baslama ve bitis sicakliklari, ostenit baglama ve bitis sicakliklar1 belirlenmeye ¢alisildi.
S6z konusu sicakliklar daha once DSC analizlerinden tespit edilmis olup sicaklik
degisimi altinda SEM analizlerinden elde edilen doniisiim sicakliklar ile karsilastirildi.
Sonu¢ olarak SEM analizlerinden elde edilen sicakliklarin DSC analizlerinden elde
edilen dontisiim sicakliklarindan biraz farkli oldugu goriildii. Bilindigi tizere DSC
analizleri sirasinda numune herhangibir zora maruz kalmamakta ve numunenin tamami
(biitiinii) tizerinden hesaplama yapilmaktadir. Dolayisiyla DSC analizleri daha giivenilir
sonug vermektedir. Sicaklik degisimi altinda alinan SEM analizlerinde ise numune hem
analiz oncesi birtakim zora maruz kalabilmekte hem de numunenin kuclk bir
bolgesinden yapilan goézleme dayanilarak bir tahmin yapilmaktadir. Cok kiigiik bir
bolgeden yapilan tahminin numunenin biitiiniinii temsil etmesi miimkiin degildir.
Bununla birlikte sz konusu SEM analizlerinden faz doniisiim sicakliklar1 goz karart ile
belirlenmeye c¢alisilmaktadir. Dolayisiyla bu analizlerin doniistim  sicakliklarini
belirlemede ¢ok da saglikli oldugu sdylenemez. Sicaklik degisimi altinda SEM
analizlerinin alinmasindaki asil amag¢ serit numunelerin sekil bellek 6zelligi
gostermelerini saglayan faz dontigiimlerini gozlemleyebilmektir. Bu baglamda serit
numuneler i¢in s6z konusu SEM analizleri olduk¢a basarilidir. Her {i¢ serit numune igin
de oda sicakligindan baslayip ostenit doniisiim sicakliginin {lizerine 1sitma ve ardindan
oda sicakligina sogutma sirasinda her 1 derecelik sicaklik artis1 ve azalmasi sirasinda
SEM goriintiilerinin  video kaydi yapilmis ve SEM goriintiileri fotograf olarak
kaydedilmistir. SEM goriintiileri incelendiginde her {i¢ serit numunenin de oda
sicakliginda martensit yapiya sahip oldugu gdzlenmistir. Sicakligin arttirilmasi ile
ostenit donilislim sicakliginin {zerine ¢ikildiginda ise yapmin tiimiiyle ostenite
dontistigli  gozlenebilmektedir. Isitma isleminin ardindan sogutma islemi
gerceklestirilmistir. Oda sicakligina kadar sogutma islemi sonrast mikroyapilarin
baslangicta varolan mikroyapiyla ayni olup olmadig1 tespit edilmistir. Bununla birlikte
sogutma sirasinda her 1 derecelik sicaklik diisiisii sirasinda ostenit fazdan martensit faza
gecis de gozlenebilmektedir. Boylece sekil bellekli alagimlar i¢in gegerli olan martensit-
ostenit ve ostenit- martensit faz gegislerinin mikroyapr iizerinde neden oldugu

degisimler izlenebilmistir.
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4.5. Renkli Haritalama Analizi (RHA)

Renkli haritalama analizi, alasimi olusturan bilesenlerin mikroyapi igerisindeki
dagiliminin daha kolay gdzlenebilmesine olanak saglayan bir yontemdir. Sekil 4.35” de
Cu-Al-Be mastir alagimlarma ait RHA fotograflar1 goriilmektedir. Numunelerin
yapisinda bulunan her bir element bilgisayar yazilimi tarafindan farkli renklerle
gosterilmistir (Yesil: Cu, Kirmizi: Al). Ug farkli bilesime sahip mastir alagimlara ait
renkli haritalama analiz fotograflarinda ilk siitun, numunelerin genel bir gériintiisii olup

Cu ve Al fazlarinin bir arada verildigi fotografa aittir.

Sekil 4.35. Mastir alagimlara ait renkli haritalama analiziyle elde edilmis yiizey fotograflari
a)Cu-12Al-0,4Be b) Cu-12Al-0,5Be c) Cu-12Al-0,6Be

Sekil 4.35’de ti¢ farkli bilesime sahip Cu-Al-Be mastir alagimlara ait renkli
haritalama fotograflar1 incelendiginde, mikroyapida gozlenen ¢okelme fazinin, ostenit

(ana faz) faza oranla daha kirmizimsi renkte oldugu goriilmektedir. Bu durum ostenit
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faz (CusAl) ile kiyaslandiginda ¢okelme fazinin (CugAls) Al’ca daha zengin oldugunu

gostermektedir.

Sekil 4.36. Serit numunelere ait renkli haritalama analiziyle elde edilmis yiizey fotograflari
a) Cu-12Al-0,4Be b) Cu-12Al-0,5Be ¢) Cu-12Al-0,6Be

Sekil 4.36°da Cu-Al-Be serit numunelere ait RHA fotograflar1 goriilmektedir. Ug
farkli bilesime sahip serit numunelere ait renkli haritalama analiz fotograflarinda ilk
sttun, numunelerin genel bir goriintiisii olup hem Cu hem de Al fazlarinin bir arada
verildigi fotografa aittir. Sekil 4.36° da verilen renkli haritalama fotograflarindan Cu-Al-
Be serit numunelerini olusturan fazlarin mikroyapiya odukca homojen olarak dagildigi
g6zlenmektedir. Bu durumun hizli katilastirmanin bir sonucu oldugu diisiiniilmektedir.
Yapilan analizlerde Be’un varliina rastlanmamasinin nedeni EDAX ile kiitle numarasi
Berilyum’a kadar olan elementlerin tespit edilebilmesidir. Dolayisiyla alinan analizlerde
Be icerigi goriilmemekte ancak Be’un etkisi DSC analizlerinden belirgin bir sekilde
gozlenmektedir (bkz. Sekil 4. 4).
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4.6. Enerji Dagihmh X-Ray (EDAX) Analizi

Sekil 4.37°de mastir alagimlara, Sekil 4.38’de ise hizli katilagtirilmig alagimlara
ait EDAX grafikleri ve analizlerin yapildig1 bolgelerin SEM fotograflart verilmektedir.
EDAX ol¢timlerinde mastir numunelere ait y, ¢6kelme fazi, ostenit faz ve martensit faz
bolgelerinden analiz yapilmistir. Ancak hizli katilagtirilmigs serit numunelerin
mikroyapilarinin  olduk¢a ince olmasi sebebiyle, cihaz secilen bdlgede iyi
odaklanamamistir. Bu nedenle serit numuneler icin sadece genel bir bdlgeye ait
elemental analiz yapilabilmistir.

Sekil 4.37°de goriildiig iizere Cu-Al-Be mastir alasgimlarin mikroyapilarinda
olusan fazlar1 belirleyebilmek i¢in her bir farkli faz {izerinden EDAX analizi alinmistir.
Boylece ¢okelme fazindan (1 numarali bolge), martensit plakalarin bir tanesinin
tizerinden (3 numarali bolge) ve daha diiz bir bolge olan ostenit (2 numarali bolge) faz
Uzerinden olmak {iizere ii¢ farkli bolgeden analiz yapilmistir. Alinan EDAX analizleri
sonucunda ¢okelme fazinin (1 numarali bolge) CugAly, diiz bir bélge olarak goriinen
ostenit fazin (2 numarali bolge) ise CuzAl oranina sahip oldugu belirlenmistir (Cizelge
4.3). 3 numara ile isaretlenmis bolge ise martensit faza aittir.

Sekil 4.38’de serit numunelere ait EDAX grafigi ve analizin yapildig1 bolgenin
SEM fotografi verilmektedir. Sekil 4.38’de verilen Cu-Al-Be serit numunelere ait
EDAX analizleri incelendiginde yapinin tek bir faz igerdigi ve bu fazin CuzAl oranina
sahip martensit faz oldugu belirlenmis olup s6z konusu fazin tamami1 1 numarali sayi ile

gosterilmektedir. Cizelge 4. 3 de martensit faza ait oranlar verilmektedir.
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Sekil 4.37. Mastir alagimlara ait EDAX analizleri
a) Cu-12Al-0,4Be b) Cu-12Al-0,5Be c) Cu-12Al-0,6Be
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Sekil 4.38. Serit numunelere ait EDAX analizleri
a) Cu-12Al-0,4Be b) Cu-12Al-0,5Be c) Cu-12Al-0,6Be
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Hem mastir alagimlara hem de serit numunelere ait elemental analiz sonuglar1 Cizelge

4.3’de verilmektedir.

Cizelge 4.3. Cu-Al-Be numunelerine ait EDAX analizlerinden elde edilen Cu, Al oranlari ve fazlarin
kimyasal kompozisyonlari

Hata Hata .

el %Aal.t. Poa/g ! %C;t. Poa/z ! lﬂ?rﬁ?' e

1 2678 | 06 | 7322 | 21 CugAl, ¥

Cu-12Al-0,4Be 2 2182 | 05 | 7818 | 22 CusAl B
3 2019 | 05 | 7981 | 22 CusAl B

1 2738 | 06 | 7262 | 21 CugAl, ¥

Cu-12Al-0,5Be 2 2038 | 05 | 7962 | 22 CusAl B
3 1965 | 04 | 8035 | 21 CusAl B

1 2354 | 05 | 7646 | 21 CuAl, 72

Cu-12Al-0,6Be 2 2105 | 04 | 7895 | 22 CusAl B
3 2060 | 04 | 7940 | 21 CusAl B

Serit
Numuneler

Cu-12Al-0,4Be 1 2253 | 05 | 7747 2,2 CusAl B
Cu-12Al-0,5Be 1 2165 | 05 | 7835 | 22 CusAl Py
Cu-12Al-0,6Be 1 2272 | 05 | 77,28 | 22 CusAl B
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4.7. XRD ile Faz Analizi

Cu-Al-Be alagimlariin sekil-bellek 6zelligi kazanmalari, i¢ yapilarinda olusacak
faz dontlisimleriyle miimkiindiir. Dolayisiyla, alasimin  bu 06zelligi kazanip
kazanmadigim belirlemek icin kullanilabilecek deneysel yontemlerden biri de XRD ile
numunede bulunan fazlarin saptanmasidir. Cu-Al-Be alagimlarina sekil-bellek 6zelligini
veren, yaklasik 560°C’nin iizerindeki sicakliklarda kararli olan ostenit faz1 (5-beta) ile
diisiik sicakliklarda kararli olan martensit fazi arasindaki geri-doniistiiriilebilir faz
doniistimleridir (Otsuka ve Ren, 2005).

Sekil 4.39°da hem ark-eritme teknigi ile mastir hem de hizli katilagtirma teknigi
ile serit formunda iretilen Ui¢ farkli bilesime sahip Cu-Al-Be alagimlarinin oda
sicakliginda aliman XRD analizlerine ait grafikler verilmektedir. Literatiirde yapilan
arastirmalar sonucu XRD paternlerinden elde edilen pikler indislenmistir.

Sekil 4.39a, Sekil 4.39¢c ve Sekil 4.39¢’ de verilen Cu-12Al-xBe (x:0,4, 0,5 ve
0,6) mastir alagimlara ait oda sicakliginda alinmis XRD paterni incelendiginde, ii¢ farkl
fazin varlig1 tespit edildi. Analizlerden elde edilen bu fazlar 1 ostenit fazi, Al ca zengin
y2 ¢cOkelme faz1 ve zayif pike sahip ﬂl’ martensit fazidir. S6z konusu analizlerden mastir
alasimlarin oda sicakliginda ostenit fazda oldugu ve yapi icerisinde y; ¢okelme fazinin
olustugu gorilmektedir. XRD paterninden elde edilen bu sonuglar SEM analizleri ile de
uyum icerisindedir (bkz. Sekil 4.18).

Mastir alagimlara ait SEM fotograflarinda 1 martensit faz miktarinin ostenit faz
ile karsilagtirildiginda hemen hemen yakin oranlara sahip oldugu goriilmektedir (bkz.
Sekil 4.18). XRD analizlerinde ise martensit faza ait birkag zayif pik gézlenmistir. Bu
durum daha 6nce SEM analiz sonuglarinda da belirtildigi gibi numune hazirlama
asamalarindan biri olan parlatma islemi sirasinda malzeme ylizeyinin zora maruz
kalmast ve zor altinda martensit olusmasi ile agiklanabilmektedir (Montecinos ve
Simison, 2011). Sekil bellekli alasimlarda dis kuvvetler sonucu mikroyapida olusan bu
tir martensitik fazlar zor etkili martensitik faz olarak bilinmektedir (Gedouin ve ark.,
2010).
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Sekil 4.39b, Sekil 4.39d ve Sekil 4.39f de verilen Cu-Al-Be serit numunelere ait
XRD desenleri incelendiginde, yapinin tiimiiyle martensit faza ait piklerden olustugu
gortlmektedir. Bunun yan1 sira mastir alagimlarin aksine serit numunelerde y, ¢okelme
fazina ait piklere rastlanmamistir. Serit numunelerin aksine mastir alagimlarda ¢okelme
fazlarinin gozlenmesinin nedeni ark-eritme teknigi ile tiretimin diisiik soguma hizina
sahip olmasindan ileri gelmektedir. Sekil bellekli Cu-Al alasimlari igin verilen faz
diyagrami (bkz. Sekil 2.18) gz oniine alindiginda 6tektoid kompozisyona yakin Cu-Al
alasimlarinda 560°C’nin tizerindeki sicakliklarda ostenit faz olustugu gozlenmektedir.
Bu sicakligin altinda f; fazinin diisiik sogutma hizi sonucu a ve y; ¢okelme fazlarina
ayristig1 goriilmektedir. Montecinos ve ark. (2009), Cu-Al alagimlar i¢in 100°C/dk’dan
daha diisik sogutma hizlarinda ostenit fazin y, ¢Okelme fazina ayrigtigini rapor
etmiglerdir. Bu baglamda Cu-Al-Be serit numunelerin tretiminde kullanilan hizli
katilagtirma tekniginde ise sogutma hizinin oldukga yiiksek olmasi dolayisiyla tiimiiyle

martensit faza sahip numuneler elde edilmistir.
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4.8. Yiiksek Sicakhik XRD (HT-XRD) ile Faz Doniisiim Sicakhigi Analizi

Boliim 4.7°de hem ark-eritme teknigi ile mastir hem de hizli katilagtirma teknigi
ile serit formunda iiretilen li¢ farkli bilesime sahip Cu-Al-Be alagimlarinin oda
sicakliginda alinan XRD analizleri sonucu mikroyapiy1 olusturan fazlar belirlenmisti.
S0z konusu analizlerin oda sicakliginda alinmis olmasi numunelerin yalnizca bu
sicaklikta sahip olduklar1 fazlarin belirlenmesini saglamistir.  Yiiksek sicaklik
durumunda sahip olduklar1 faz yapilarmin belirlenebilmesi igin ise yuksek sicaklik
XRD analizleri yapildi.

Bilindigi lizere sekil bellekli alagimlar, alasima giren elementlerin oranlarina
bagli olarak degisen kritik bir doniisiim sicakliginin {izerinde ve altinda farkl iki sekle
ve kristal yapiya sahiptir. S6z konusu sicakligin {izerinde ostenitik yap1 (anafaz), altinda
ise martensitik yap1 (iiriin faz) meydana gelir. Yiiksek sicaklik fazi ostenit fazdan diisiik
sicaklik faz1 martensit faza gegis iki sicaklik degeri arasinda gergeklesir ve martensit faz
doniistimii olarak bilinir. Martensit faz dontisiimiiniin basladig1 sicaklik Mg, martensit
faz doniistimiiniin bittigi sicaklik ise My olarak adlandirilir. Martensitik doniisiim tersinir
bir siirectir. Bu baglamda martensit fazdan ostenit faza doniis de iki sicaklik degeri
arasinda gerceklesir ve ostenit donilistim olarak adlandirilir. Ostenit doniisiim baslangic¢
sicakligl As, bitis sicakligi ise As ile gosterilir.

Cu-Al-Be serit numunelerin bahsi gegen bu doniisim sicakliklar1 daha 6nce
DSC analizi ile belirlenmisti (bkz. Cizelge 4. 1). S6z konusu doniisiim sicakliklari
dikkate alindiginda numunelerin oda sicakliginda diisiik sicaklik fazi olan martensit
fazda bulunduklar1 tespit edildi. Cu-Al-Be numunelerinin DSC analizlerinden belirlenen
faz doniisiim sicakliklari, sicaklik degisimi altinda alinan X-1g1n1 kirnim analizleri ile
de belirlenmeye calisildi. Bunun igin XRD ol¢timleri sicaklik kontrolli Empyrean
(XRD) difraktometresinde Cu-Kao (A=1,5406 A) 1stmas1 kullanilarak 0,5Be ve 0,6Be
icerikli serit numuneler i¢in sirastyla 0,0788° ve 0,0525° lik adimlarla alindi ve XRD
deseninde gozlenen pikler ICCD PDF+4 ile indislenerek her bir sicaklik i¢in mevcut
fazlar belirlendi.

Daha o6nce belirtildigi tizere oda sicakliginda martensit yapida bulunan Cu-Al-Be
serit numunelerin yiiksek sicaklik fazi olan ostenit faza ge¢is sicakliklarini belirlemek
ve fazlan tayin edebilmek i¢in sicaklik degisimi altinda XRD analizi yapilmasi

amagclandi. Bu nedenle 0,5 ve 0,6 Be igerikli serit numuneler i¢in sirasiyla her 20°C ve
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10°C’ lik sicaklik artisi sonrast XRD paternleri alindi. Serit numuneler sicakligin
artmasiyla martensit fazdan tiimiiyle ostenit faza doniistiikten sonra tekrar sogutma
islemi gerceklestirildi. Isitma ve ardindan sogutma sonrasi elde edilen XRD deseni ile
baslangicta oda sicakliginda aliman XRD desenleri karsilastirildi. Boylelikle serit
numunelerin 1sitma ve ardindan sogutma sonrasi tekrar ayni yapiya sahip olup olmadigi
belirlendi.

Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait 25-185°C sicaklik araliginda alinan XRD
grafigi Sekil 4.40°da verilmektedir. Sekil 4.40 incelendiginde, 25°C ile 105°C sicaklik
araligindaki Ol¢iimlerde, pik degerlerinin ayni1 oldugu goriilmektedir. 105°C’de alinan
Olgimde 26 = 43,8°’de yeni bir pik olusmaya baglamistir. 20 = 43,8°’de olusmaya
baslayan bu piki daha iyi gorebilmek icin Sekil 4.40a’da 20-80° tarama araliginda
alman XRD paternleri 35° ile 55°’lik tarama araliginda yeniden ¢izdirilmistir. Sekil 4.40
b’de daire ile isaretlenen bu yeni pik, martensit fazdan ostenit faza doniistimiin bu
sicaklikta basladigini gostermekte ve ostenit baslama sicakligt As = 105°C olarak
belirlenmektedir. 105°C ile 165°C arasindaki olgiimlerde 20 = 40,1°, 20 = 42,6°,
20 = 44,5°, 20 = 46,4°, 26 = 73,6°’deki piklerin kayboldugu goériilmektedir. 145°C’de
20= 44,5°°deki martensit faza ait son pikin de 165°C’de kayboldugu (Sekil 4.40 b) ve
ostenit faza ait 20 = 43,8°’deki pikin 165°C’ de maksimum siddete ulastig
gorilmektedir. Bu durum martensit fazdan ostenit faza gegisin 165°C’de
tamamlandigin1  gostermektedir. Bdylece ostenit bitis sicakligt A = 165°C olarak
belirlenmektedir. Bunun yanisira 105°C ile 165°C sicaklik araliginda 26 = 30,6°,
20 = 43,8°, 20 =51,8° ve 20 = 63,6° degerlerinde de ostenit faza ait yeni pikler
olusmustur. Olusan bu yeni piklerin siddetleri 145°C deki o6l¢iimde artmaktadir.
Ozellikle 105°C’de olusmaya baslayan 20 = 43,8° pikin siddeti daha nce de belirtildigi
gibi 165°C’de alinan dlgiimlerde maksimum degerine ulagsmistir. Sicaklifin artmasiyla
20 degerlerinde goriilen degisimler malzeme yapisinda meydana gelen doniisiime
isarettir. 105°C ile 165°C arasinda meydana gelen bu degisimler faz doniisiimiin bu
sicaklik araliginda gerceklestigini gosterir. Boylece ostenit faza gegisin basladig ilk
sicaklik As = 105°C ve ostenit faza gecisin tamamlandigi sicaklik ise A; = 165°C olarak

belirlenmistir.
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Siddet ( sayim/s)

Siddet ( sayim/s)

Cu-12A1-0.5Be_ Serit (a) —— 185°C
J || — 185°C
- 185C1 | — 145%C
— 125°C
JL = 165°C| | —— 105°C
— 85°C
JL % 145°C| | — 65°C
o — 45°C

125°C
A 25°C

A 105°C

A 85°C

, 65°C

A 45°C

LA 25°C

22 30 40 50 60 70 80
26 (°)

Cu-12A1-0.5Be_ Serit (b) || — 185°C
— 165°C
o — 145°C
JL 185°C | — 125°C
j\ 1es°c || — 105°C
85°C
145°C || —— 65°C
- 45°C
125°C || — o500

X g}n 105°C

A 85°C

A A 65°C

: A 45°C

A A 25°C

35 40 45 50 55
20 ()

Sekil 4.40. Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait 25 °C ve 185 °C sicaklik araliginda alinan
X-151n1 kirnim desenleri a) 22° ile 80 © tarama araliginda
b) 35°ile 55° tarama araliginda
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Diger taraftan Cu-12Al-0,5Be serit i¢in doniisiim Oncesi sicaklik araliginda yer
alan 25°C ve doniisiim sonrasi sicaklik araliginda yer alan 185°C” de alinan dlgtimler de
karsilagtiritlmistir. 25°C ve 185°C’de 0,5Be igerikli serit numune i¢in alinan x-151n1 toz
kirinim desenleri Sekil 4.41°de birlikte verilmektedir.

Cu-12A1-0.5Be_ Serit — 185°C
— 25°C
=
=
E? 185°C
o
e A A — A
T
=)
=
N e e
22 30 40 50 60 70 80

20 (°)

Sekil 4.41. Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait 25°C ve 185°C’de alinan XRD grafigi

Sekil 4.42°de Cu-12Al-0,5Be serit numune igin oda sicakliginda alinan XRD
grafigi ve 1sitma ve ardindan sogutma sonrasi elde edilen XRD grafigi birlikte
verilmektedir. Sekil 4.42 incelendiginde her iki XRD desenlerinin ¢ok kiigiik bir sapma
disinda hemen hemen {ist iiste ¢akistig1 goriilmektedir. Olusan bu kiigiik sapmanin XRD
analizi sirasinda sicakligin artmasi ile serit numunenin hareket etmesi sonucu
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Cok kiiclik bir sapma diginda XRD desenlerinin bu
sekilde iist iiste ¢akismasi 0,5Be igerikli serit numunenin baglangigta oda sicakliginda
sahip oldugu faza tiimiiyle geri donebildigini gostermekte ve oldukca iyi sekil bellek
Ozelligine sahip oldugu anlamina gelmektedir. Elde edilen bu sonu¢ daha once sicaklik

degisimi altinda alinan SEM analizleri ile de uyum icerisindedir (bkz. Sekil 4.31).

141



Cu-12A1-0.5Be_ Serit — 25 °C_ 1sttmadan once

—— 25 °C_ isitmadan sonra

Siddet ( sayim/s)
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Sekil 4.42. Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait 25°C  de 1sitmadan 6nce ve sonra alinmig XRD desenleri

Cu-12Al-0,6Be serit numune i¢in 25-115°C sicaklik araliginda alinan X 1gin1 toz
kirinim desenleri Sekil 4.43’de verilmektedir. Sekil 4.43 incelendiginde, 25°C ile 55°C
sicaklik araligindaki dlgiimlerde, pik degerlerinin ayni oldugu goriilmektedir. 55°C’de
alinan 6lgiimde 26 = 43,8°°de yeni bir pik olusmaya baslamistir. 20 = 43,8° de olugsmaya
baglayan bu pikin daha iyi goriilebilmesi i¢in Sekil 4.43b’ de 25-80° tarama araliginda
alman XRD paternleri 35° ile 55°’lik tarama araliginda yeniden c¢izdirilmistir. Sekil
4.43b’ de daire ile isaretlenen bu yeni pik, martensit fazdan ostenit faza doniisiimiin bu
sicaklikta basladigin1 gostermekte ve ostenit baslama sicakligt As = 55°C olarak
belirlenmektedir. 55°C ile 105°C arasindaki dlgiimlerde 20 = 40,1°, 26 = 42,6°, 20 =
445°, 20 = 46,4°, 20 = 72,5°, piklerinin kayboldugu goriilmektedir. 95°C’de
20 = 44,5°°deki martensit faza ait son pikin de 105°C’de kayboldugu (Sekil 4.43b) ve
ostenit faza ait 20 = 43,8°’deki pikin 105°C’de maksimum siddete ulastigi
gorilmektedir. Bu durum martensit fazdan ostenit faza gegisin 105°C’de

tamamlandigin1 gostermektedir.
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Sekil 4.43. Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait 25 °C ve 115°C sicaklik araliginda alinan
X-1g1n1 kirmmim desenleri a) 22° ile 80 ° tarama araliginda b) 35 © ile 55 °© tarama araliginda
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Boylece ostenit bitis sicakligt A = 105°C olarak belirlenmektedir. Bunun
yanisira 55°C ile 105°C sicaklik araliginda 26 = 30,6°, 20 = 43,8°, 20 =51,8° ve
20 = 63,6° degerlerinde de ostenit faza ait yeni pikler olusmustur. Olusan bu yeni
piklerin siddetleri 95°C deki &lciimde artmaktadir. Ozellikle 55°C’de olusmaya
baslayan 20=43,8° pikinin siddeti dah once de belirtildigi gibi 105°C’de alinan
Olctimlerde maksimum degerine ulasmistir. Boylece XRD desenlerinden As = 55°C ve
A¢=105°C olarak elde elde edilmistir.

Sekil 4.44’de Cu-12Al-0,6Be serit numune i¢in doniisiim Oncesi ve sonrasi
sicaklik araliginda yer alan 25°C ve 115°C sicakliklarinda alinan Olglimler
karsilastirilmistir. 0,6Be icerikli serit numunenin 25°C’deki (yani oda sicakliginda)
XRD grafiginde tiimiiyle martensit faza ait pikler mevcut iken, 115°C’deki XRD

grafiginde ise ostenit faza ait pikler goriilmektedir.

Cu-12Al1-0.6Be_ Serit 115 °C
— 25°C
g
=
[¥2]
D
o
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Sekil 4.44. Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait 25°C ve 115°C’de alinan XRD grafigi

Cu-12Al-0,6Be serit numunenin baglangicta oda sicakliginda alinan XRD grafigi
1sitma ve ardindan oda sicakligina sogutma sonrasi aliman XRD grafigi ile birlikte Sekil
4.45°de verilmektedir. 0,6Be icerikli serit numuneye ait bu grafikten goriilecegi tlizere
XRD desenleri iist iiste cakismamakta ve bir miktar farklilik géstermektedir. Bu durum

sitilan serit numunenin oda sicakligima sogutma sonrasi orjinal faza tiimiiyle geri
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donemedigini gostermektedir. 0.6Be igerikli serit numune i¢in elde edilen bu sonug

daha once sicaklik degisimi altinda alinan SEM analizleri ile de uyum igerisindedir
(bkz. Sekil 4.34).

Cu-12Al1-0.6Be_ Serit

—— 25 °C 1sstmadan 6nce
—— 25 °C_ 1sttmadan sonra

Siddet ( sayim/s)

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T

30 40 50 60 70 80
20 (%)

Sekil 4.45. Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait 25°C* de 1sitmadan 6nce ve sonra alinmig XRD desenleri

Cu-Al-Be serit numunelere ait ostenit doniisiim sicakliklari hem DSC hem de
yiiksek sicaklik XRD analizleri sonucu tespit edilmistir. Her iki analiz yontemiyle elde

edilen ostenit doniisiim sicakliklar Cizelge 4.4 de birlikte verilmektedir.

Cizelge 4.4. Cu-Al-Be serit numunelere ait ostenit doniigiim sicakliklari

Serit Numune DSC
A, (°C) A¢ (°C) As(°C) As (°C)
Cu-12Al-0,5Be 130 160 105 165
Cu-12Al-0,6Be 71 90 55 105

Cizelge 4.4 incelendiginde DSC analizi ile yiiksek sicaklik XRD analizinden
elde edilen degerlerin bir miktar farkli oldugu goriilmektedir. Daha once de belirtildigi

uzere DSC analizleri numunelerin herhangi bir gerilme altinda olmadigr durumda
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alinmaktadir. Sekil bellekli alagimlarin faz doniisiim sicakliklar1 uygulanan zor altinda
degisiklik gosterebilir. Bununla birlikte XRD analizlerinde 1sitma hizinin DSC
analizlerindeki 1sitma hiz1 (30°C/dK) ile farkli olmasi1 da s6z konusu degerlerin farkli
¢ikmasina neden olabilir. BOylece yiiksek sicaklik XRD analizleri i¢in serit numunelerin
bir miktar zora maruz kalmasi veya 1sitma ve sogutma hizlarinin farkli olmasi sonucu

dontisiim sicakliklarinin degisebilecegi diisiiniilmektedir.

4.9. TEM Analizi

Hizli katilagtirma teknigi ile iiretilen Cu-Al-Be serit numunelere ait gegirimli
elektron mikroskop gorintiileri Sekil 4.46’da verilmektedir. Aydmlik alan TEM
goriintlilerinden goriildiigii gibi martensit yapt yan yana dizilmis plaka varyantlardan
olugsmaktadir. Farkli tonlara sahip bantlar farkli martensit varyantlari gostermektedir
(Nishiyama 1978; Morris 1992). Plaka varyantlarin bu sekilde dizilimi Cu temelli sekil
bellekli alasimlarda martensitin 6nemli bir 6zelligidir (Sar1 2008).

Sekil 4.46°da ti¢ farkli bilesime sahip Cu-Al-Be serit numuneler igin verilen
aydinlik alan goriintiilerinden martensit plakalarin farkli kontrastlarda oldugu
goriilmektedir. Bu farklilik plakalar arasindaki yonelim farkindan kaynaklanmakta ve
farkli yonelimli plakalar1 birbirinden ayirmaktadir.

Serit numunelerin TEM goriintiilerinden martensit plaka kalinliklarinin bilesime
bagli olarak degistigi gozlenmektedir (Sekil 4.46). 0,6Be igerikli serit numunenin
martensit plaka kalinligi 0,4Be ve 0,5Be igerikli serit numunelerin martensit plaka
kalinligi ile Kkarsilastirildiginda oldukga kiigiiktiir. Bu baglamda Cu-Al-Be serit
numuneler i¢in Be miktarindaki artisin martensit plaka kalinligin1 azalttigi sonucuna
varilabilir. Martensit plaka kalinligindaki bu azalmanin tane boyutuyla iligkili oldugu
distiniilmektedir. Daha 6nceki bolimde, serit numuneler i¢in alinan SEM analizlerinden
Be miktar1 arttikga tane boyutunun azaldigi sonucuna varilmisti (bkz. Sekil 4.25). Tane
boyutundaki bu azalma tane smirlarinin artmasina neden olmaktadir. Tane sinirlar1 da
martensit varyantlarin ara yiizey hareketini smirlamakta ve martensit plakalarin
biiylimesini engellemektedir. Bu baglamda hizli katilagtirma teknigi ile iiretilen ii¢ farkl
bilesime sahip serit numunelerde Be miktarindaki artisin martensit plaka kalinligini

azalttig1 sonucuna varilmaktadir.
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Sekil 4.46. Serit numunelere ait TEM analizleri
a) Cu-12Al-0,4Be b) Cu-12Al-0,5Be ¢) Cu-12Al-0,6Be
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4.10. Mekanik Karakterizasyon

Hizli katilastirma teknigi ile tretilen Cu-12Al-xBe (x: 0,4, 0,5, 0,6) serit
numunelerin mekanik karakterizasyonunda (sertlik, elastiklik modull, cevrimsel yuk
altindaki davraniglar1) Berkovi¢ uglu nano-sertlik cihazi kullanildi. Serit kalinliginin
yaklagik 50 pm olmasi nedeniyle olusabilecek altlik etkisine karsin tiim Olgiimler
seritlerin kesitlerinden alindi. Olgiimler basamakl1 (step load-unload (SLU)) yiikleme-
bosaltma modunda alindi. Yiikleme hiz1 5 mN/s olarak ayarlandi. Numunelere 0-50 mN
araliginda (10 mN’luk artislarla) yiik uygulandi. Olusabilecek deneysel hatalara kars,
her bir SLU i¢in ortalama 6-8 6l¢tim alindi. Ayn1 zamanda her {i¢ serit numuneye 10-50
mN araliginda olmak {izere toplam 30 kez tekrarli yiikk uygulanarak c¢evrim (cycle)
davraniglar1 ayrintili bir sekilde incelendi.

Sekil 4.47, Cu-Al-Be serit numunelere ait SLU egrilerini gostermektedir. Her bir
numune i¢in yaklasik 6-8 kez SLU analizi alinmis olup bunlardan yalnizca iicli ayni
grafik lizerinde gosterilmistir. Sekil 4.47°de SLU egrilerinin {ist iiste binmedigi ve her
bir yiikleme altinda derinliklerin farkli oldugu goriilmektedir. SLU sonuglarinin bu
sekilde iist liste cakismamasi tekrarlanabilirlik gdstermedigi anlamina gelmektedir. Bu
durum polikristal SBA’lar da yaygin olarak goézlenen bir davranistir. Bu tiir
malzemelerde tekrarlanabilirligin gdzlenmemesinin nedeni, her bir tanedeki martensit
plakalarin farkli tercihli yonelime sahip olmalarindan kaynaklanmaktadir ( Arciniegas
ve ark., 2009).

Sekil bellekli Cu-Al-Be serit numuneler tizerinde yapilan ¢entme deneylerinde,
centici tarafindan gentilen alan tane boyutundan daha kiguktir ve her bir g¢entme
isleminde centici farkli tanelere denk gelebilmektedir. Boylece her bir tanedeki
plakalarin yonelimine bagli olarak da farkli davranislar elde edilir. SLU egrilerinde
gbzlenen bu tiir degisimler (tekrarlanabilirlik gdstermemesi) bu egrilerden hesaplanan
elastik modili ve sertlik degerlerinde de ayni malzeme igin farkli degerlerin
bulunmasina ve bu degerlerde oldukca yiiksek degisimlere neden olmaktadir. Bu
nedenle sertlik ve elastik modili hesaplamalarinda tim (6-8 6l¢im) SLU analizlerinin

ortalamast alinmistir.
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Sekil 4.47. Cu-Al-Be serit numunelerin yiik-yerdegistirme egrileri
a) Cu-12Al-0,4Be b) Cu-12AI-0,5Be c) Cu-12Al-0,6Be
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Sekil 4.48 ve Sekil 4.49, Cu-Al-Be SBA’lara ait SLU egrilerinden hesaplanan
sertlik ve elastik modulii degerlerinin yiike bagli degisim grafiklerini gostermektedir.
Sertlik ve elastik modili degerlerinde artan yiikle gorilen azalma pek ¢ok seramik ve
metal alasimlarda gozlenen ¢entik boyutu etkisi (ISE) tipi bir davranis gostermektedir.
(Uzun ve ark., 2005; Kolemen ve ark., 2006; Rios ve ark., 2009). Literatiirde ISE
davranigi, centici kusurlari, centici korliigii veya cgentici kalibrasyon hatasi, diger
deneysel belirsizlikler (yiizey piiriizliiliigii, ilk kontak noktasi belirsizligi vb.), yiizey
sertlesmesi veya numunenin ylizeyinde olusan oksit tabakas1 gibi etkenlere atfedilmistir.
SBA’lar ile ilgili nano¢entme caligmalarinda ise sertlik ve elastik modiiliiniin yiike bagli
degisimi ile ilgili ¢alismalar yok denecek kadar azdir (Linmao ve ark., 2005; Cai ve
ark., 2011). Linmao ve ark. SBA’larda gozledikleri ISE davranisimi zor-etkili faz

doniisiimiine baglamislardir (Linmao ve ark., 2005).
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Sekil 4.48. Cu-Al-Be serit numunelere ait sertlik egrileri
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Sekil 4.49. Cu-Al-Be serit numunelere ait elastik moduli egrileri

Sekil 4.50’de verilen Cu-Al-Be serit numunelere ait SLU egrilerinde bosaltma
(unloading) ve yeniden yiikleme (reloading) egrileri arasinda histerisis ilmekleri (loops)
olusmaktadir. Bu etki maksimum yiik arttikga daha net gézlenmektedir. Literatiirde
bosaltma ve yeniden yiikleme egrileri arasinda kalan bu kapali histerisiz ilmekleri faz
doniistimlerinin agik bir igareti olarak degerlendirilmektedir. (Gogotsi ve ark., 2004;
Frick ve ark., 2006; Arciniegas ve ark., 2009). SBA’lar da bu durum yiikleme esnasinda
olusan ve bosaltma siiresince tekrar eski haline geri donen zor-etkili martensitik
doniistime (stress-induced martensititic transformation) atfedilmektedir (Maletta ve
ark., 2012). Donlismeyen malzemelerde g¢evrimsel yiikleme altinda SLU egrisinin
bosaltma kismi tiimiiyle elastiktir ve ardisik yeniden yilikleme bosaltma kismi ile aym
yolu izler. Diger taraftan, doniisen malzemelerde ise yiik kaldirildig1 zaman hem elastik
davranig hem de stirekli doniisiim egiliminde olan faz doniigiimii geri kazanima katkida
bulunur ve ardisik yeniden yiikleme siiresince farkli bir zor durumu doniistimii tekrar
harekete gecirir. Bu durum SLU egrilerinde ilmeklerin olusmasina neden olur

(Arciniegas ve ark., 2009).
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Sekil 4.50°de wverilen SLU egrilerinden plastik deformasyon, elastik
deformasyon ve malzemede harcanan enerjiler hesaplanabilmektedir. Nanocentme
testlerinde ¢entici numune ylizeyine batarken is yapmis olur. Yapilan mekanik is ytik-
yer degistirme egrisinin alanindan belirlenir. Bu nedenle yiikleme egrisinin altinda kalan
alan centicinin malzemeye batmasi i¢in harcanan toplam enerjiye karsilik gelir.
Bosaltma egrisinin altinda kalan alan ise, bosaltma esnasinda malzeme tarafindan geri
kazanilan elastik enerjiyi temsil etmektedir. Bu iki alan arasindaki fark geri
kazanilamayan (harcanan) enerjiye karsilik gelir.

Nanogentme testinden elde edilen SLU egrileri (Sekil 4.50) malzemenin
anelastik deformasyonunu karakterize etmek igin kullanilmuistir. Ug¢ farkli oranda
tiretilen serit numunelerin her biri i¢in, alinan tiim (6-8 6lgim) SLU analizlerinden ayr1
ayrt ilmek (loop) alanlari ve toplam alanlar bulunmus ve ortalamalari alinarak
Wloop/Wtoplam yani normalize harcanan enerji degerleri hesaplanmustir. Sekil 4.51-
53’de Cu-Al-Be serit numunelerin her biri igin, Sekil 4.50’de verilen SLU egrileri
temsili olarak sec¢ilmis ve bu egrilerden yukarida bahsi gecen loop alanlar1 (Wloop),
toplam alanlar (Wtoplam) ve normalize harcanan enerjinin (Wloop/Wtoplam) nasil
hesaplandig1 gosterilmistir. Sekilde verilen SLU egrilerinde 5 yiikleme sonucu 4 ilmek
olusmaktadir. Her ilmegin alaninin toplam yiikleme egrisine oranit bize normalize

harcanan enerjiyi verecektir.
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Sekil 4.50. Cu-Al-Be serit numunelere ait SLU egrileri
a) Cu-12Al-0,4Be b) Cu-12Al-0,5Be c) Cu-12Al-0,6Be
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Sekil 4.51. Cu-12Al-0,4Be serit numuneye ait a) loop alanlar1 (Wloop)
b) Toplam alanlar (Wtoplam) c¢) Normalize harcanan enerji (WIloop/Wtoplam)
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b) Toplam alanlar (Wtoplam) c) Normalize harcanan enerji (WIloop/Wtoplam)
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Sekil 4.53. Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait a) loop alanlar1 (Wloop)
b) Toplam alanlar (Wtoplam) c) Normalize harcanan enerji (WIloop/Wtoplam)
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Sekil 4.54, ¢ farkli bilesime sahip Cu-Al-Be serit numuneler igin SLU
testlerinden elde edilen normalize harcanan enerjinin yiikke baglh degisimini
gostermektedir. Sekilden goriildiigii tizere normalize harcanan enerji degerlerinin 0.4 ve
0.5Be igerikli serit numunelerde biitiin yiikler i¢in ¢ok az degisim gosterdigi neredeyse
sabit bir degerde oldugu gorilmektedir. Bu sonug enerji absorbsiyonunun yikten
bagimsiz bir sabit degeri oldugunu gdstermektedir. Bu oranin uygulanan yiikten
bagimsiz olusu literatiirde Onerilen malzemeyi karakterize eden ayirt edici bir 6zellik
olabilecegini gostermektedir (Tweedie ve ark., 2005; Uzun ve ark., 2010).

0.6Be icerikli serit numune i¢in ise normalize harcanan enerji degerleri artan
yiikle birlikte artis gostermektedir. Bu durum 0.6Be icerikli serit numune igin artan
yukle birlikte mikroyapisal degisikliklerde de artis oldugu anlamina gelebilmektedir.
Wilmek/Wtoplam 0,4Be ve 0,5Be igerikli serit numuneler igin sirasiyla ~0,06 ve ~0,07

iken, 6Be igerikli serit numune i¢in ~0,1’in tizerindeki degerlerde oldugu bulunmustur.
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016 1| A Cu-12A10.5Be
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Wiimek / Wtoplam
o
)
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Sekil 4.54. Cu-Al-Be serit numunelere ait normalize harcanan enerji (Wilmek/Wtoplam) grafigi
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Seritlerin soniimleme 6zelliklerinin belirlenebilmesi i¢in tekrarh yiik uygulamasi

yapildi. Sekil 4.55-57, Cu-Al-Be serit numunelerin 10-50 mN yiikleme araliginda alinan

tipik cevrimsel (cyclic) nanogentme

gostermektedir.
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Sekil 4.55. Cu-12Al-0,4Be kesit numunenin ¢evrimsel yiikleme altinda
a)ylk- yerdegistirme egrisi b) Cevrim davraniginin ayrintili gésterimi
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Sekil 4.56. Cu-12Al-0,5Be kesit numunenin ¢evrimsel yiikleme altinda
a)ylk- yerdegistirme egrisi b) Cevrim davramiginin ayrintili gosterimi
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Sekil 4.57. Cu-12Al-0,6Be kesit numunenin ¢evrimsel yilikleme altinda

a)yuk- yerdegistirme egrisi b) Cevrim davraniginin ayrintili gosterimi
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Cevrim testinde derinligin, ¢evrim sayisi arttik¢a lineer bir artis gostermedigi
bazi c¢evrimlerde azaldigi goriilir. Bu davranisin daha net gozlenebilmesi i¢in bazi
cevrimler daha biiyiik 6l¢ekte verilmektedir (Sekil 4.55b, Sekil 4.56b ve Sekil 4.57b).
Cevrimler iizerindeki numaralar ¢evrim sayisini gostermektedir. Sekil 4.55’de, birinci
cevrimden hemen sonra ikinci ve liglincii ¢evrimlerde toparlanma (geri kazanim) oldugu
daha sonraki ¢evrimlerde tekrar bir derinlik artis1 oldugu ve bunun ilerleyen ¢evrimlerde
diizensiz bir sekilde devam ettigi goriilmektedir.

Malzemenin ¢evrim sayisina bagl olarak gosterdigi bu tepki pek cok polimerik
ve seramik malzemelerin davranislarindan farklidir. Bir malzemede farkli deformasyon
mekanizmalarmin varli§i malzemenin ¢entmeye gosterdigi tepkiyi degistirebilmektedir.
Bu malzemelerde centmeye gosterilen farkli tepki de farkli bir deformasyon
mekanizmasina isaret etmektedir (Gall, 2001). Cu-Al-Be alagimlar test sicakligi,
zorlanma seviyesi ve uygulanan zora (stress) bagli olarak elastik ya da plastik olarak
deforme olurlar. Bu deformasyonlarda etkin mekanizmalar dislokasyon hareketleri, zor
kaynakli martensitik doniisiim ya da martensit yeniden diizenlenmeleri olabilmektedir.

Bosaltma ve yeniden yiiklemelerde yiik-yerdegistirme egrilerinin derinlik
degerlerinin siirekli ileri-geri gitmesi su sekilde acgiklanir; Centme testinin yiikleme
kisminda zor kaynakli bir faz doniisiimii olusur. Zor- etkili martensit olusumu martensit
sertlesmesine neden olur. Boylece derinlik azalir. Bununla birlikte numune iiretimi
sirasinda olusan ve belli bir enerji biriktiren mevcut termal martensitler de zor altinda
yeniden yonlendirilme egilimindedirler. Ardisik sonraki yiiklemelerde uygulanan zor
belli bir kritik degere ulastiginda biriken enerji serbest kalir ve geri toparlanmaya neden
olur (Arciniegas ve ark, 2009). Bu geri toparlanma sonrasi yiikleme ardisik olarak
devam ettirildigi i¢in bu olay kendini tekrarlar.

Sekil 4.55-57"de dikkat ¢ekici bir diger husus da, ilmek (loop) alanlarinin ¢evrim
sayistyla artip azalmasidir. Ornegin Sekil 4.55°de, 19. cevrimin alani1 14. ¢evrimin
alanindan biiyiiktiir. Bu durum her bir ¢cevrimde absorplanan enerjinin farkli oldugunu
ve polimer ya da diger malzemeler gibi artan c¢evrim sayisiyla azalmadigimi
gostermektedir. Bu durum malzemenin 6nemli bir avantajin1 ortaya koymaktadir. Bu
malzeme stirekli olarak enerji absorplamakta ve polimerlerde oldugu gibi bir azalma ya

da tilkenme sdz konusu olmamaktadir.
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Cu-Al-Be serit numunelerin g¢evrimlere (yeni yiiklemelere) gosterdigi tepki
farkli oldugu i¢in bu ¢evrimlerden elde edilen sertlik ve elastiklik modiilii degerleri de
farklilik gostermektedir.

Cu-Al-Be serit numunelere ait ¢evrim sayisina bagl sertlik ve elastik modiilii
grafikleri Sekil 4.58-60° da verilmistir. Doniigiimlii test boyunca elastik modiilii ve
sertlik degerleri artan ve azalan bir durum sergilemistir. ilk cevrimden itibaren sertlik ve
elastik modiiliiniin artan ve azalan degerleri mikroyapisal degisiklikleri isaret etmektedir
(Gloanec ve ark., 2013). Alagimlarin martensitik durumda plastik deformasyona
ugratilmast sonucu olusabilecek s6z konusu mikroyapisal degisiklikler; ikizlenmeler,
martensit varyantlara ait ara ylizey hareketleri ve varyantlarin uygun yonelimlerde
birlesimi, martensit plakalar arasinda deformasyon etkili yeni martensit plakalarin
olusmasi (stres-induced martensit) ve mevcut martensit yapinin bir baska martensit
yaptya (martensit-martensit faz dOniisiimii) doniismesi seklindeki olusumlar
olabilmektedir.

Sekil 4.58 ve Sekil 4.59” da sirasiyla 0,4Be ve 0,5Be igerikli serit numuneler igin
sertlik ve elastik modiili degerleri artma egiliminde iken 0,6Be igerikli serit numune
icin azalma egilimi gostermektedir. S0z konusu azalmanin nedeninin ¢evrim
yumusamasi (cyclic softening) oldugu disiintilmektedir. Ciinkii ¢evrim (cyclic)
yumusamasinin  Orgii  kusurlarinin  yeniden diizenlenmesi ile iligskili oldugu
bilinmektedir. SBA’larda s6z konusu orgii kusurlari martensit ikizlerin yeniden
yonelimine atfedilmektedir ve bu durum ¢evrim yumusamasi olayma neden olmaktadir.
(Xie ve ark., 1998; Liu ve ark., 1998,1999). 0,4Be ve 0,5Be igerikli serit numunelerde
cevrim sayisi arttikca sertlik ve elastik modiilii degerlerinde gbzlenen artisin ise ¢evrim
(cyclic) sertlesmesine bagli oldugu diistiniilmektedir. Cevrim (cyclic) sertlesmesi yeni
orgii kusurlarinin olusmast ile iligkilidir. SBA’larda s6z konusu 6rgii kusurlar zor etkili
martensitlere atfedilmektedir. Zor altinda olusan martensit ikizler martensit zorlanma
(strain) sertlesmesine neden olmaktadir. Martensit zorlanma sertlesmesi sonucu 0,4Be
ve 0,5Be igerikli serit numunelerde ¢evrim sayisiyla birlikte sertlik ve elastik moduli

degerlerinde artma egilimi gorilmistiir.
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4.11. AFM Analizi

Nanogentme testlerinde, malzemelerin mekanik 6zelliklerini belirlemek igin izin
dogrudan gozlenmesine gerek yoktur. Malzemelerin sertlik, elastik modiili, siiriinme
gibi pek ¢ok 0zelligi nanogentme testlerinden elde edilebilmektedir. Ancak bazi
malzemelerde ucun etrafinda meydana gelen yigilmalar (pile-up), teorik olarak
hesaplanan degerlerin hatali ¢ikmasina sebep olmaktadir (Mencik, 2006). iz etrafindaki
yigilmalar optik yollarla tespit etmek miimkiindiir, ancak yigilmanin miktarinin
belirlenmesi olanaksizdir. Bu nedenle triboloji analizlerinde kullanilan AFM cihazlar
nanogentme cihazlariyla birlikte kullanilarak malzeme ylizeyinde acilan iz
goriintiilenmektedir. Sekil 4.61° de Cu-12Al-0,6Be serit numune yiizeyinde Berkovig ug
ile 50 mN yiik altinda agilan izin optik goriintiisii verilmektedir. Sekil 4. 62-64’de hizli
katilastirma teknigi ile tiretilen Cu-12Al-0,4Be, Cu-12Al-0,5Be ve Cu-12Al-0,6Be serit
numunelere ait 50 mN’luk yiikk altinda Bekovi¢ ucgla agilan izlerin 2-boyutlu ve 3-
boyutlu AFM goruntuleri verilmektedir.

~

Sekil 4.61. Cu-12Al-0,6Be serit numunenin yiizeyinde 50 mN yiik altinda agilan izin optik goriintiisii

Sekil 4.62-64°de ii¢ farkli bilesime sahip kesit numunelerin her biri i¢in alinan AFM
analizlerinde ¢entme sonucu agilan iz etrafinda gatlak, kirilma, sing-in (¢cokme) veya
pop-out (yigilma) gibi malzemenin mekanik 6zelliklerini olumsuz yonde etkileyecek

herhangibir durum ile karsilagilmamustir.
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Sekil 4.62. Cu-12Al-0,4Be serit numuneye ait 50mN yiik altinda agilan izin
a) 2-boyutlu b) 3-boyutlu AFM goriintusi
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Sekil 4.63. Cu-12Al-0,5Be serit numuneye ait 50mN yiik altinda agilan izin
a) 2-boyutlu b) 3-boyutlu AFM gorintisi
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Sekil 4.64. Cu-12Al-0,6Be serit numuneye ait 50mN yiik altinda agilan izin
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5. SONUCLAR

Sunulan tez calismasinda sekil bellekli Cu-12Al-xBe (x: 0,4, 0,5 ve 0,6)
alasgimlart hem ark-eritme hem de hizli katilagtirma teknigi olmak iizere iki farkli
yontemle iiretilmis ve alagimlarin mikroyap1 6zellikleri ve mekanik karakterizasyonu

incelenmistir. S6z konusu tez ¢alismasindan elde edilen sonuglar asagida sunulmaktadir.

e Oncelikle geleneksel dokiim yontemiyle (ark-eritme) tretilen Cu-12Al-xBe (x:
0,4, 0,5 ve 0,6) alasimlar1 daha sonra hizli katilagtirma tekniklerinden biri olan
eriyik egirme sistemi ile basarili bir sekilde iretilmis ve sdz konusu analizler
icin uygun serit numuneler elde edilmistir.

e Hem geleneksel dokum yontemiyle Gretilen mastir alasimlar hem de hizh
katilagtirma teknigi ile iiretilen serit numuneler mikroyapi analizlerine hazir hale
getirilmek {izere kaliplama isleminden sonra parlatma islemine tabi tutulmustur.
Mikroyap1 analizleri i¢in oldukg¢a 6nemli olan parlatma asamasi tim numuneler
icin basaril bir sekilde gergeklestirilmistir.

e Ug farkli oranda iiretilen hem mastir alasimlarin hem de serit formlarinin sekil
bellek 6zelligi i¢in gerekli olan martensitik doniisiim gosterip gostermediklerini
belirlemek adina DSC analizleri yapildi. DSC analizleri sonucu yalnizca serit
numunelerin martensitik doniisiim gosterdigi tespit edilmis olup, martensit ve
ostenit doniisiim sicakliklar1 belirlendi. Cu-Al-Be serit numunelerde Be
miktarindaki artisin  doniisiim sicakligimi  azalttigi ve 0,6Be igerikli serit
numunenin martensit bitis sicakliginin oda sicakligi civarinda oldugu goriildi.
Bu baglamda serit numunelerde Be miktar1 arttikga martensit ve ostenit
dontisiim sicakliklarinin azaldig1 sonucuna varildi.

e Hem mastir alasimlarda hem de serit numunelerde daglamanin mikroyapiya
etkisini incelemek icin herbir daglama asamasindan sonra numunelerin optik
mikroskop goriintiileri alindi. Optik goriintiiler incelendiginde her biri 5s’lik
stirelerle olmak Uzere 2. daglama isleminin mikroyapiy1 olusturan fazlari daha
belirgin hale getirdigi sonucuna varildi.

e Mastir alasimlarin neden martensitik donilisiim gostermedigini belirleyebilmek

ve serit numunelerin mikroyapisini incelemek i¢in SEM analizleri yapildi. Oda

170



sicakliginda alinan SEM analizlerinden mastir alasimlarin mikroyapilarinda y;
¢okelme fazinin varligina rastlanmis olup olusan ¢okelme fazlarinin mastir
alasimlarda sekil bellek o6zelliginin kaybolmasina neden oldugu sonucuna
varildi. Bununla birlikte ti¢ farkli oranda iiretilen mastir alagimlarda sekil bellek
Ozelliginin kaybolmasina neden olan ¢Okelme fazlarmin sekil ve hacimsel
oranlarmin farkli oldugu goriildii. Cokelme fazlarmmin sekil ve hacimsel
miktarinda gozlenen bu farkliligin nedeninin Be igerigine bagli oldugu
diistiniildii. Cu-Al-Be serit numunelerin mikroyapilarinda ise kimi yerde ignemsi
kimi yerde ‘v’ seklinde martensit plakalardan olustugu, mastir alagimlarin aksine
herhangi bir ¢okelme fazi icermedigi gozlendi. Bu baglamda serit numunelerin
oda sicakliginda tiimiiyle martensit faza sahip olmalar1 dolayisiyla sekil bellek
ozelligi gosterdikleri sonucuna varildi.

Cu-Al-Be serit numunelerin martensit-ostenit ve ostenit-martensit faz
doniistimlerini mikroyapisal dlgekte gozlemleyebilmek adina sicaklik degisimi
altinda SEM analizleri alindi. Bununla birlikte séz konusu analizlerden martensit
baslama ve bitis sicakliklari, ostenit baglama ve bitis sicakliklar1 da belirlenmeye
calisildi. Gozlenen faz doniistim sicakliklarinin, DSC analizlerinden elde edilen
sicakliklar ile karsilastirildiginda biraz daha farkli oldugu gorildii. Sicaklik
degisimi altinda alinan SEM analizlerinde, numunenin analiz dncesi birtakim
zora maruz kalmasi ve analizlerin numunenin kiigiik bir bdlgesinden alinmis
olmast dolayistyla doniisiim sicakliklarin1 degistirmis olabilecegi sonucuna
varildi. Ayrica yiiksek sicaklik SEM analizlerinden faz doniisiim sicakliklarinin
g0z karari ile belirlenmis olmasinin da DSC ve SEM analizlerinden belirlenen
doniisiim sicakliklar: arasinda farkliliga neden oldugu diisiiniildii.

Cu-Al-Be alagimlarinda bilesenlerin mikroyap1 igerisindeki dagiliminin daha
kolay gozlenebilmesi i¢in renkli haritalama analizi (RHA) yapildi. RHA
fotograflarindan mastir alasimlarin mikroyapisinda goézlenen g¢dkelme fazinin
(CuwAu), ostenit (Cy3Al) faz ile kiyaslandiginda Al’ca daha zengin oldugu
belirlendi. Serit numunelerde goézlenen martensit plakalarin ise mikroyapiya
homojen bir sekilde dagildigi goriildii. Mastir alagimlarin  aksine serit
numunelerin sahip olduklar1 s6z konusu homojen mikroyapinin {iretim

yonteminden kaynaklandigi tespit edildi. Boylelikle hizli katilastirma tekniginin
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homojen bir mikroyapiya sahip Cu-Al-Be sekil bellekli alagim iiretiminde
oldukga etkili oldugu sonucuna varildi.
Yapilan EDAX analizleri sonucu mastir alasimlarin mikroyapisinda gozlenen
¢okelme fazinin CugAly, ostenit fazin ise CuszAl oranina sahip oldugu belirlendi.
Serit numunelerin mikroyapisinda gozlenen martensit fazin ise CusAl oranina
sahip oldugu belirlendi.
Hem mastir alagimlarin hem de hizli katilastirilmis serit numunelerin
mikroyapilarinda olusan fazlarin tespit edilebilmesi adina XRD analizleri alindi.
Oda sicakliginda alinan XRD analizlerinden, mastir alasimlarda ostenit faza,
cokelme fazimna ve bir miktar da zayif martensit faza ait piklerin varligina
rastlanirken serit formlarin da ise tiimiiyle martensit faza ait pikler tespit edildi.
Boylelikle serit numunelerin oda sicakliginda, sekil hafiza 6zelligi i¢in gerekli
olan martensit yapiya sahip oldugu goriildi. Mastir alasimlarda gozlenen
martensit faza ait zayif piklerin ise XRD analizlerinin alinabilmesi igin toz
haline getirme islemi sirasinda numuneye uygulanan zor altinda olustugu
sonucuna varildi. Hem mastir alasimlara hem de serit formlarina ait XRD
analizlerinden tespit edilen fazlarin SEM analizlerinde gozlenen fazlar ile
uyumlu oldugu belirlendi.
Oda sicakliginda aliman XRD analizleri sonucu martensit yapida bulundugu
tespit edilen Cu-Al-Be serit numunelerin yiiksek sicaklik fazi olan ostenit faza
gegis sicakliklarini belirlemek igin yiiksek sicaklik XRD analizleri alindi. DSC
analizinden elde edilen sicaklik degerleri ile yiiksek sicaklik XRD analizinden
elde edilen degerlerin bir miktar farkli oldugu belirlendi. DSC ve XRD analizleri
sonucu elde edilen s6z konusu sicakliklar arasindaki farkin, DSC ve XRD
analizlerinin farkli 1sitma-sogutma hizlarina sahip olmalarindan kaynaklandig
sonucuna varildi. Bununla birlikte yliksek sicakliga 1sitma ve ardindan sogutma
sonrast aliman XRD analizlerinden 0,5Be igerikli serit numunenin baslangigta
sahip oldugu yapiya tiimiiyle geri donmesi oldukea iyi sekil bellek 6zelligine
sahip oldugunu gosterdi. 0,6Be igerikli serit numuneye ait 1sitma ve ardindan
sogutma sonrast alinan XRD analizlerinden ise numunenin baslangigta sahip
oldugu yapiya tiimiiyle geri donemedigi goriildii. Bu durumun yiiksek sicakliga
cikildiginda serit numunenin mikroyapisinda meydana gelen g¢okelmelerden
kaynaklandig1 diisliniildii. Bu baglamda 0,5Be igerikli serit numune 0,6Be
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igerikli serit numune ile kiyaslandiginda ¢ok daha iyi sekil bellek 6zelligine
sahip oldugu sonucuna varildi. S6z konusu analizlerin sicaklik degisimi altinda
aliman SEM analizleri ile de uyumlu oldugu goriildii.

Ug farkli bilesime sahip Cu-Al-Be serit numunelerin TEM analizleri yapildi.
Aydinlik alan TEM goriintiilerinden martensit yapinin yan yana dizilmis plaka
varyantlardan olustugu ve martensit plaka kalinliklarinin bilesime bagl olarak
degistigi goriildii. Bu baglamda hizli katilastirma teknigi ile {iretilen ii¢ farkl
bilesime sahip serit numunelerde Be miktarindaki artisin martensit plaka
kalinligin1 azalttig1 sonucuna varildi.

Hizli katilastirma teknigi ile tretilen Cu-12Al-xBe (x: 0,4, 0,5, 0,6) serit
numunelerin mekanik karakterizasyon analizleri yapilarak sertlik, elastiklik
modull, normalize harcanan enerji degerleri bulundu ve ¢evrimsel yik altindaki
davraniglar1 agiklanmaya galisildi. Serit numunelere ait SLU analizlerinin (st
liste ¢akismamasi sonucu numunelerin tekrarlanabilirlik gostermedigi tespit
edildi. Her bir tanedeki martensit plakalarin farkli tercihli yonelime sahip
olmalarindan kaynaklanan bu durumun polikristal SBA’larda yaygin olarak
gozlenen bir davranis oldugu belirlendi.

S6z konusu SLU egrilerinden Cu-Al-Be serit numunelere ait sertlik ve elastik
modlii degerleri hesaplandi. Sertlik ve elastik modiilii degerlerinin artan yiikle
birlikte azalma gosterdigi ve bu azalmanin g¢entik boyutu etkisi (ISE) tipi bir
davranigdan kaynaklandigi belirlendi. Cu-Al-Be serit numunelerde gézlenen séz
konusu ISE tipi bu davranisin zor-etkili faz doniisiimiinden kaynaklandigi
diistinildii.

Cu-Al-Be serit numunelere ait SLU egrilerinde bosaltma (unloading) ve yeniden
yiikleme (reloading) egrileri arasinda histerisis ilmekleri (loops) olustugu
gorildi. SOz konusu egriler arasinda kalan bu kapali histerisiz ilmeklerinin yiik
kaldirildig1 zaman hem elastik davranis hem de siirekli doniistim egiliminde olan
faz dontisiimlerinden kaynaklandigi sonucuna varildi.

Ug farkli bilesime sahip Cu-Al-Be serit numunelerin SLU analizlerinden
Wloop/Wtoplam yani normalize harcanan enerji degerleri hesaplandi. Soz
konusu degerlerin 0,4 ve 0,5Be igerikli serit numuneler ic¢in artan yukle

degismedigi hemen hemen sabit oldugu yani enerji absorbsiyonunun yiikten
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bagimsiz oldugu belirlendi. Bu oranin uygulanan yiikten bagimsiz olusu sz
konusu malzemeyi karakterize eden ayirt edici bir 6zellik olabilecegini gosterdi.
0.6Be igerikli serit numune i¢in ise normalize harcanan enerji degerleri artan
yiikle birlikte artis gosterdi. 0.6Be icin artan yiikle birlikte mikroyapisal
degisikliklerin de artmis olabilecegi sonucuna varildi.

Seritlerin nanogentme derinlik geri kazanimi ve soniimleme 6zelliklerinin
belirlenebilmesi i¢in tekrarli yiikk (¢evrim) uygulamasi yapildi. Cevrim testinde
derinligin, ¢evrim sayis1 arttik¢a lineer bir artis géstermedigi bazi ¢evrimlerde
azaldigr goriildi. Malzemenin ¢evrim sayisina bagli olarak gdsterdigi bu
tepkinin pek cok polimerik ve seramik malzemelerin davranislarindan farkli
oldugu belirlendi. Bu farkliliginin farkli deformasyon mekanizmalarinin
varligindan kaynaklandigt sonucuna varildi. S6z konusu deformasyon
mekanizmalariin dislokasyon hareketleri, zor kaynakli martensitik dontisiim,
martensit yeniden diizenlenmeleri veya ikizlenmeler olabilecegi diisiiniildii.
Cevrimsel yiik altinda serit numunelerde ilmek (loop) alanlarinin ¢evrim
sayistyla kimi zaman artan kimi zaman ise azalan bir egilim gosterdigi goriildii
ve her bir ¢evrimde absorplanan enerjinin farkli oldugu sonucuna varildi. Bu
baglamda serit numunelerin siirekli olarak enerji absorpladigi ve s6z konusu
enerjide polimerlerde oldugu gibi bir azalma ya da tiikkenme olmadigi tespit
edildi.

Cu-Al-Be serit numunelerin ¢evrim testlerine gosterdigi tepki farkli oldugu icin
bu ¢evrimlerden elde edilen sertlik ve elastiklik modiilii degerlerinin de farklilik
gosterdigi ve ¢evrim testi boyunca elastik modiilii ve sertlik degerlerinin de artan
ve azalan bir durum sergiledigi goriildi. Bu durumun mikroyapisal
degisikliklerden kaynaklandigi sonucuna varildi. S6z konusu mikroyapisal
degisikliklerin; martensit plakalar arasinda deformasyon etkili yeni martensit
plakalarin olusmasi (stres-induced martensit), martensit varyantlara ait ara ytizey
hareketleri ve varyantlarin uygun yonelimlerde birlesimi seklindeki olusumlarin
olabilecegi diisiiniildii.

Mekanik analiz sonucu serit numunelerin yiizeyinde agilan izi goriintiilemek i¢in
AFM analizleri yapildi. Agilan iz etrafinda herhangi bir catlak, kirilma, yi1gilma

veya ¢okme olayina rastlanmadigi belirlendi.
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e Tiim bu sonuglar dikkate alindiginda yalnizca Cu-Al-Be serit numunelerin sekil
bellek 6zelligi gosterdigi gortildii. Boylece hizli katilastirma yonteminin (eriyik-
egirme) sekil bellek 6zelligini iyilestirdigi sonucuna varildi. Bununla birlikte ii¢
farkli oranda iiretilen serit numuneler arasinda 0,4 Be ve 0,5Be icerikli serit
numunelerin 0,6Be igerikli serit numuneye kiyasla daha iyi sekil bellek

Ozelligine sahip oldugu tespit edildi.

6. ONERILER

Tez cgaligmamizda CuAlBe sekil hafizali alagimlarin iiretimi gergeklestirilmis
olup mikroyapisal ve mekanik ozellikleri incelenmistir. Ileriye déniik yapilabilecek

calismalar agsagida sunulmaktadir.

v’ Tez c¢alismamizda mastir alasimlarin aksine, yalmzca CuAlBe serit
numunelerin sekil hafiza 6zelligi kazandig1 tespit edilmisti. Farkli 1s1l islem
kademeleri uygulanarak mastir alasimlara da sekil hafiza 6zelligi
kazandirilabilir ve boylece mekanik karakterizasyon ¢aligmalar1 yapilabilir.

v’ Literatiirde, sekil hafizali CuAlBe mastir alagimlarin aginma (wear) ve Gizik
(scratch) testleri ile ilgili ¢ok az ¢alisma bulunmaktadir. Bu nedenle s6z konusu
mastir alagimlarin aginma ve Gizik testleri yapilip, ayrintili bir sekilde
incelenerek literatiire katki sunulabilir.

v Sekil hafiza ozelligi kazandirilan CuAlBe mastir alagimlardan, tel ¢ekme
yontemi ile tel seklinde numuneler elde edilebilir. Uretilen CuAlBe teller, pek
cok yerde kullanim alan1 bularak, NiTi tellere alternatif olusturabilir.

v' Hizli katilastirilmig serit numuneler hacimsel formda (6rnegin; spark plasma

sintering teknigi ile) Uretilerek yapisal ve mekanik 6zelliklerinin nasil degistigi

arastirilabilir.
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