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Sekil hatirlamah alagimlar sofutma veya zor uygulama ile martensit faz
dénigtimlerine ugrarlar ve martensitik gartlarda igten kusurlu yapilara sahiptirler. Soy
metal bazli Cu-Sn alagimlannda, martensitik doniigiim, DO; diizenine sahip kibik bir
yapidan uzun periyotlu 18R yapiya gegisle meydana gelir. Bununla birlikte Cu-Zn-Sn
alagimlarinda ise bu dénigim DO; ( veya B2) diizeninden 18R (veya 9R) yapisina
dontgerek gergeklesir. Metal ve alagimlarnin eritildikten sonra hizh sogutulup ince plaka
seklinde elde edilmesini saflayacak bir finn sistemi imal edilmistir. Bu sistem
kulanilarak sckil hatirlamali Cu-%24.2Sn alagimi ince plaka seklinde ve Cu-%33.8Zn-
%3.1Sn alagimi da kiilge geklinde elde edilmistir.

Eldr: edilen alagimlar tizerinde; makroskobik gekil hatirlama olayr g6zlemleri,
termogravimetrik analiz (TGA); diferansiyel termal analiz (DTA); diferansiyel taramali
kalorimetre (DSC), x-iginlan difraksiyonu ve metalografik gdzlemler yapilmigtir.Bu
gozlemler sonucunda Cu-Sn alasim makroskobik gekil hatirlama olayr gostermis,
Cu-Zn-Sn alasimm gostermemistir. TGA 6Slgiimlerinde numunelerin kiitlelerindeki artig
oksitlenmeden kaynaklanmmstir. DTA Sigtmlerinde katt — kati faz dontigtimlerinin
oldugu belirlenmistir. DSC 6lgiimleri sonucunda da austenit baglama (Ag) ve austenit
bitig (Ag) sicakliklan slgilmigtir. ,

Bu alagimlar oda sicaklifinda austenit yapida oldugundan, x-iginlan
difraktogramlarindan elde edilen pikler de austenit faza ait piklerdir.

Anahtar kelimeler : Hizh katilagtirma firmi, Cu-Sn ve Cu-Zn-Sn alagimlan, termal
analiz 6lgtimleri, dontistim sicakliklan, yapi tayini.
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Shape memory alloys undergo to the martensitic transformation on cooling or
applying stress, and have internally defects structures in martensitic conditions. In noble
metal Cu-Sn alloys, martensitic tranformation occurs from a cubic structure with DO;
order to a long period layered structure 18R, while this transformation realizes from
DO; (or B2 ) order t1018R ( or 9R ) structure in Cu-Zn-Sn alloys. A furnace system has
been constructed to obtain metal and alloys as thin ribbons by means of rapid cooling
after melting. By using the system, shape memory Cu-%24.2Sn alloy has been obtained
in thin ribbon form and Cu-%33.8Zn-%3.1Sn alloy also has been obtained in bulk form.

On the formed alloys, the following procedures have been done; the observations
of macroscopic shape memory effects and metalographic, the measurement of
thermogravimetric analysis ( TGA ), differantial thermal analysis ( DTA ), differantial
scanning calorimeter ( DSC ) and the analysis of x-ray diffraction. In the measurement
of TGA, increament in the mass of samples has occured due to oxidation. In the
measurement of DTA it has been determined that solid — solid phase transformation
has occured. Austenite starting ( Ag ) and austenite finishing ( A¢ ) temperatures have
been measured by means of DSC.measurement.

The peaks evaluated from x-ray dj'ffraction belong to austenite phase since these
alloys are in the form of austenite at room temperature.

Key Words : Fast Solidification Furnace, Cu-Sn and Cu-Zn-Sn Alloys, Thermal
Analysis Measurements, Transformation Temperatures, Structure Designation.
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1. GIRIS

Metal ve alagimlann i¢ yapilannda meydana gelen degigimlerin anlagilmasina
onciilik eden ve katihal fizigi ile fiziksel metalurjide bayik Oneme sahip olan
martensitik faz déniigim olay, ilk olarak Alman metalurjist A. Mariens tarafindan
demir bazlh alagimlarda g6zlenmigtir. Daha sonra yapitlan gok sayida aragtirma ile bayik
bir geligmeye sahip olan martensitik donigtmler, demir bazli alagi lari yani sira genig
capta soy metal bakir bazh alagimlarda ve metalik 6zellik tasimayan bazi maddelerde
de gozlenmigtir ( Durlu, 1979., Artung, 1988 ).

Martensitik donagtimler genel olarak, austenit faz veya ana faz olarak adlandirilan
donugim Oncesi kristal yapinin; diganidan sicaklik, zor veya her iki faktdrin birlikte
uygulanmastyla yeni faz olan martensit yaptya donismesiyle gergeklesir. Martensit
kristal yapisimn hem i¢ ikizlenmeleri ve kusurlan hemde farkli kristal yapilan
kapsadify anlagildiktan sonra birgok materyalde termoelastik martensit dondsimin
incelenmesi ve sonugta termoelastik davramgin genel 6zelliklerini ortaya koymak
mimkin olmustur ( Olson ve Cohen, 1975).

Termoelzstik martensit doniigimleri ve buna bagh olarak da gekil hatirlama olays
ilk olarak 1938 lerde gozlendi. Bu olay 1954 yilinda AuCd alaslmlilda ( Chang, 1954 )
ve 1963 de NiTi alagiminda ( Beuhler vd., 1963 ) gozlenmigtir.

Sekil hatirlama olaymin mekanizmast Sekil 1.1 de sematik olarak gosterilmistir.
T<M<M; sicakhifinda tamamen martensit fazdaki bir numuneye digandan bir zor
uygulamakla gekli degigir. Burada Mg ve Mg sicakhklan sirasiyla martensit baglama ve
bitiy sicakhklandir. Yapilan bu plastik deformasyon sonucunda zor ortadan kaldinlnca
numune deforme edilmig geklini korur. Plastik deformasyonu ortadan kaldirmak igin
deforme edilmiy numunenin sicakhifi T>Ap> A, olacak gekilde arttirilir. Burada- A, ve Ag
sicakliklar sirasiyla austenit fazin olugmaya bagladifi ve tamamlandig sicakbiklardur.
Uygulanan bu iglemler sonucunda deformasyon dncesi orijinal faza, yani austenit yapiya
ulagir. Numunenin bu gekilde bir doniigim mekanizmasi ile orijinal seklini tekrar
kazanmasi, gekil hatirlama olay1 olarak adlandinhr. Orijinal yeklini alan numunenin
tekrar T<Mg sicakliina kadar sogutulmasiyla deforme edilmis geklini tekrar kazanmas:
da tersinir ( ¢ift yonlli ) sekil hatirlama olayinin bir sonucudur.

Bu tez galigmasinda, bir hizh katilastirma finrminin yapm gergeklestirildi. Bu
finn kullamilarak, materyal ve metot kisminda belirtilen oranlarda olmak tizere 25 er
gramlik CuSn ve CuZnSn alagim: dokilmigtor. Bu dokiim iglemleri sirasinda CuSn
alagim serit geklinde, CuZnSn alagimi da kilge seklinde elde edilmistir.
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Sekil 1.1. Sekil hatrlama olaymm gematik gdsterimi ( Wayman, 1984 ).




" Elde edilen bu alagimlar, siv1 azot igerisinde deforme edilerek makroskobik gekil
hatirlama olayinin gergeklestidi gézlenmigtir. Alagim numuneleri toz haline getirilerek
x-151m toz difraktogramlan alinmig ve alagimin oda sicakh@indaki yapisi tayin
edilmigtir. Ayrica, sicakhk artarken kitlede meydana gelebilecek deBigimlerin
incelenmesinde termogravimetrik analiz ( TGA ), kati — kati faz d6énidstimlerinin tayin
edilmesi i¢in diferansiyel termal analiz ( DTA ) ve ters donQsim sicakliklarinin
belirlenmesi igin diferansiyel tarama kalorimetresi ( DSC ) élgiimleri alinmgtir.

Bundan bagka, alagim numunelerinin oda sicakligindaki morfolojilerinin
belirlenmesi, olugan fazlann gozlenmesi amaciyla optik metalografi gé6zlemleri
yapilmgtr.



2. MARTENSIT FAZ DONUSUMLERI

Katithal iginde faz doéntsimleri c¢esitli simflara aynlmigtir. Geometrik
ozelliklerine bagh olarak yapilan smiflandirmada, faz déniigtmlerinin  Gnemli
¢esitlerinden biri de martensitik faz donigimleridir. 1k ¢aglardan beri "Soguk su nigin
“kizgin demiri sertlestirir?" sorusu ginimize kadar devam etmigtir. Bu soruya en gegerli
sekilde kristalografik ve termodinamik olarak, gelismis yeni metodlarla cevap
verilmeye cahigilmigtir. Yapilan aragtirmalar, gofu martensit dondgimlerin digiik
sicaklikta olugtufunu ortaya koymustur. Martensitik donligimler disik sicaklikta,
difizyon az oldugu igin daha kolay bir gekilde meydana gelmektedir. Bundan dolay:
martensitik doniisiimler diisiik sicaklik dontigimleri olarak ele ahnmugtir. Fakat saf
demirde yiiksek sicakliklarda da martensitik doniigiimlere rastlanmigtir (Bibby ve Parr,
1964 ).

2.1. Martensitik Déniigiimlerin Geometrik Ozellikleri

Martensitik doniigiimde, bir arayiizeyin ilerleyerek bilylimesiyle, ana kristal
yapidan yeni bir @iriin kristal yapt olugur. Bu arayiizeyin ilerlemesi sirasinda atomik
harcketler dizenli ve hizhdir. Béyle bir arayizey hareketi Grin yapimn g¢abuk
olugmasmna yardim eden dislokasyonlan kapsar. Arayizeyin biyimesiyle bir gekil
degisimi olur. Bu sekil degisimi, diiz bir ylizeyde kabarti geklinde g6zlenir. Bu kabarty,
martensitin varligim gosteren 6nemli bir 6zelliktir. Austenit ve martensit kristallerin
ortak yilizeyi olan arayizey habit diizlemi olarak tamimlanir. Martensit yap: bu habit
dizlemi iizerine oturur. Bu yiizey yaklagik olarak degigmez (invaryant) bir diizlemdir ve
bu diizlem tizerindeki dogrultular bozulmamglardir. Her iki faza ait olan bu diizlem
sekil 2.1. de goriilmektedir.

Doniismiis yapinin varliim gésteren yiizey kabartilan, ana ve triin faza ait kristal
y6nelimlerinin aym olmadigim agiklar. Bu nedenle ana ve Uriin fazlar arasinda bir
yonelme bagmmlilif1 vardir. Yani martensit halde kristaldeki dizlem ve dogrultular, ilk
durumlanna gore bir miktar donmiigtiir. Bu ySnelim bagintisi, ylizey merkezli kiibik
(fcc) Orginin siki-paketlenme diizleminin, hacim merkezli kiibik (bec) veya hacim
merkezli tetragonal (bct) Orgiinlin siki paketlenme ve fcc Orgliniin siki-paketlenme
dogrultusunun bee (bet) Orgiiniin siki-paketlenme dofrultusuna paralel olmas: ile
agiklanir ( Cakmak, 1992). Bu diizlem ve dofrultunun haricindeki difer duzlem ve
dogrultular kesin olarak ilk konumlanna gore donmiglerdir.
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Sekil 2.1. Martensit doéntsimin difiizyonsuz tabiatina baglhi dizlem ve
dogrultulanindaki degisim ( Warlimont ve Delaey, 1974 ).

2.2. Martensitik Daniigiimiin Kristalografisi

‘Martensitik faz doniigimiinde, atomlarin komsuluklarim: koruyarak, bir kristal
yapidan diferine nasil gegilecegini agiklayan ilk model E.C. Bain tarafindan ileri
stirildt ( Bain, 1924 ). Bain’in bu modeline gore, fcc 6rginiin bee yada bet orgiiye
donagimi gekil 2.2.deki gibidir.

Bain zorlanmasi, gekil 2.2.b. de gorilen fcc orginiin Bain kargihg birim
hiicrenin, ¢ ekseni ydéninde % 17 kisalmasi, a ve b cksenleri y6niinde %12
genislemesiyle gekil 2.2.c. de ki birim hiicreye doniigiimiinii saglayan zorlanmadir.
Buna gore, birbirine bitigik iki fcc 6rgii birim hiicresinde x'; ve x'5 eksenlerini foc
orgiintin késegenleri, x'; eksenini de foc Srgimiin x; ekseni dogrultusunda segerek yeni
bir bet 6rgli olusturmak mimkindir (gekil 2.2.a). Bundan sonra, bet Orgi taban
dizlemine dik olan x3 dogrultusunda sikigtinlirsa, difer x; ve x5 dogrultularinda agiima
olur. Bu durumda birim hiicrenin hacmi degigmigtir. ilk birim hiicre olan austenit
hiicrenin 6rgii sabiti a;, son hiicre olan martensit hiicrenin 6rgii sabitleri de a ve ¢
(tetragonal yap igin) olmak fizere, son ve ilk hiicrelerin hacim orani, A = 2 (a/a,)® (c/a)
dir. Buradaki c/a oranina tetragonallik denir ve fcc — bee doniisiimi i¢in bunun degeri
1 dir.
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Sekil 2.2. Bain doniigiimii a) Yizey merkezli kibik 6rgii (fec) iginde cisim merkezli
tetragonal (bct) birim hiicrenin segimi. b) bet hiicrenin Bain zorlanmasindan 6nceki
boyutlari. ¢) Bain zorlanmasi sonunda bet hiicrenin boyutlarindaki degisim nedeniyle
ag — ¢ oldugundan x; dogrultusundaki Bain zorlanmast n; = c/ag < 1 olur. Aym
zamanda ay/212 —» a oldufundan x; ve x, dogrultusundaki Bain zorlanmalan da
ny;=n,=a/(ag/21/2) > 1 olur ( Bain, 1924 ).

Bain’ den sonraki ¢aligjmalarda da donigiimlerin atomik hareketlerine 6rgii
kesmelerinin neden oldugu gosterilmigtir. Buradan hareketle ana-iiriin faz arasindaki
yonelim bagintilarinin tayin edilmesi gergeklestirilmigtir. Daha sonraki teorilerde ise,
Bain degisimine eslik eden iiriin kristal yapiy1 degistirmeyen bir sekil bozulmasinin géz
onine alinmasi ile bozulmamig bir ara yiizey (habit diizlemi) ortaya konabilecegi one
stirilmiigtir. Kristal 6rgiiyii bozmayan bu gekil bozulmasinin da ikizlenme (twinning)
veya kayma (slip) olmasi gerektigi 6ngbralmigtiir.



Austenit bir birim hiicrenin, martensit kristalinin birim hiicresine déniisimi
kristalografik teorilerde oldufn gibi, agafidaki sirayla tammmlanmir (Acton ve Bevis,
1969).

1- 11k kristal 6rgtiyti bagka bir kristal 6rgliye degistiren 6rgii deformasyonu,

2- Kristal 6rgiiyli degistirmeyen, ancak birim hiicre boyutlarinin degisimine neden
olan saf zorlanma ya da Bain zorlanmas,

3- Kiristal orgay degistirmeyen fakat bir sekil bozulmasi ortaya koyan zorlanma
ya da zorlanmalar ( ikizlenmeler, kaymalar. v.s. ),

4- Sekil bozulmasina yol agan zorlanmalar nedeniyle, bir miktar dénmis olan
martensit birim hiicre eksenlerinin, austenit birim hiicre eksenlerine gore paralelligini
saglayan kati cisim donmesi.

Bunlarm  herbiri, martensit donigiminG ortaya koyan mekanizmamn
bilesenleridir. Bu bilesenlerin toplam etkisi saf olmayan zorlanmadir. Austenit ve
martensit yapilar arasinda bozulmamig bir arayiizey i¢in toplam gekil zorlanmasi, saf
olmayan bir zorlanma olmalidir ( Wechsler, vd., 1953 ).



3. SEKiZ HATTRLAMA ( SHAPE MEMORY ) OLAYI

Bazi1 alagmmlarin, T<My sicakhifinda deforme edilmesinden sonra; sadece
sicaklifin degigtirilmesiyle T<M; de martensit faz seklini, T>A¢ de ise orijinal austenit
faz geklini kazanmas: gekil hatirlama olay: olarak bilinir. Bu olayr sergileyen alagim
listelen literatirde mevcut olup (Miyazaki ve Otsuka, 1989), bu alagimlar bir ¢ok
uygulamalarda kullaniimaktadir,

Sekil hatirlama olaymmin gozlenmesi, ilk olarak Amerika’da Naval Ordnance
Laboratuvarlaninda yaklagik olarak esit atomlu NiTi alasiminda gergeklegtirildi. Buna
¢ok ilging bir olay olarak bakildi. Burada dugtik sicakliktaki numuneyi deforme ettikten
sonra sicakligim ylikselttiler ve numunenin orjinal haline geri dondigini gordiler. Bu
olay, ahgilmig plastik deformasyon gézOniine alindigy zaman oldukga ilgi gekicidir.
Daha sonraki yillarda, Illinois iniversitesinde aragtirmacilar, Altin-kadmiyum
alagimlarinda sekil hatirlama olayim gozlediler. Aynca, Demir-Platin, Indiyum-
Kadmiyum, Nikel-Aliminyum gibi farkh alasimiarin farkh sicakhiklarda sekil hatirlama
olay1 gosterdiklerini buldular. Butin bu alagimlar igin ortak 6zellik, termoelastik
martensitik doniigim gostermeleridir.

Sekil hatirlama olayinin termoelastik martensitik dontigtim ile ilgisi bilinmektedir.
Martensit fazin varliginda sicaklik digtriilirken martensit strekli olarak buyiirse ve
gekil 3.1.’de gortildoga gibi sicakhk yikseltilirken martensite faz sirekli olarak
bizilerek yok olursa bu olay bir "termoelastik martensit dontigim" e karsihik gelir.

Sekil 3,1.de, o; d6niisim esnasindaki i¢ zorlardaki (ve bdylece depolanan elastik
enerjideki) artiga kargihk doniigiimiin ilerlemesinin 6lgiisi olan martensit miktarindaki
kesirsel artma ve ters donisiimden dolayr da bu dzelliklerin azalmasi gematik bir
gosterimle verilmektedir. V,/V ile de @rin. martensitin kesirsel hacmi ifade
edilmektedir. Doniigiim o, uygulanan zorun (ve € dig zorlanmasimin) artmasi ile strekli
olarak ilerler ve zor azaldif1 zaman siirekli olarak ters déner. Martensit olusumuna eglik
eden gekil zorlanmas: vasitasiyla plastik zorlanma meydana getirilir. Bu nedenle de
dondigimtn ilk haline gelmesi, iglemin ters donmesi ile olur. Burada gegitli
termodinamik ve kinetik fakt6rlerden kaynaklanan bir histeresiz meydana gelir.

Uygulanan zorun ortadan kaldinlmasi ile tersine gevrilemeyen bir martensitik
donigiime eslik eden makroskobik deformasyon, bir “sekil hatirlama olay1™ m dogurur.
Ancak ikinci agamada ters doniigiim ve makroskobik deformasyonun ilk haline gelmesi



sicakhik etkisiyle olmahdir. Sekil 3.1.b’de sol taraftaki diyagram, bir germe testinde
sekil hatirlama deneyinin performansma aittir. Seklin st bdlgesi sabit sicaklikta
uygulanan zordaki artisa karsi, alt bolgesi de zor kaldinldiktan sonra sicakhfin
artmasina kars1 numunenin tepkisini gostermektedir. Aym geklin safindaki grafik ise
bahsedilen sartlarda numune icinde olugan martensit miktarinin kesirsel degisimini
temsil etmektedir.

Sekil 3.1 de gorildugi gibi gekil batirlama olay1 tamamen termoelastik martensite
baghdir ve termoelastik martensit doniigim olayr diginda sekil hatirlama olay:
diiginiilemez.

Sekil hatirlama alagimlanimn, teknolojideki uygulamalan igin ¢ofunlukla NiTi ve
Cu-bazli alagimlar kullamlir. Bu alagimlar dretim ve cesitli sekillerin verilebilmesi
yoniinden daha ekonomik ve kullamghdir.

78
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Sekil 3.1. a) Sicakhigin bir fonksiyonu olarak termoelastik martensit ters dénigamii ve
sekilleniminin sematik gosterimi, b) Sekil hatirlama olaymmin gematik gosterimi (Delaey
vd., 1974)
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3.1. Sekil Hatirlama Mekanizmasi

Sekil hatirlama olay1 gésteren bir alagim diizenli bir kristal yapiya sahip olmahdir,
Bu yap1 martensit haldeyken, sicaklik ve zora bagh olarak degisebilir. Burada basit bir
omek olarak; gekil hatirlama 6zelligine sahip alagimdan yapilmig bir ¢gubuk, martensit
donisimi sagladiktan sonra yonca yaprafi seklinde egilirse ve daha sonra isrtilirsa,
austenit halde tekrar ¢ubuk sekline geri doner. Buradan da gortldagi gibi sekil
hatirlama olay1 gosteren alagim muhakkak martensit faz doniigtimiine ugrar.

Sekil hatirlama olay,, mekanikteki esnek yay davramgina benzetilebilir. Lg
boyundaki esnek bir yaya esneklik simirlan i¢inde bir kuvvet uygulamirsa yaym boyu L
olur. Yay tizerindeki kuvvet kaldinlirsa yay yine eski boyunu alir, yani Ly olur. Sekil
hatirlama olay1 da bunun benzeridir. Martensit doniisiim tamamlandiktan sonra (Mg nin
alinda) numune deforme edilirse ve daha sonra sicakhik yikseltilip austenit hale
donaldagtnde, numune austenit haldeki normal durumunu aliyorsa bu olaya sekil
hatirlama olay: denir.

Sekil hatirlama olay1 gekil 3.2, deki sistemle sematik olarak da agiklanabilir,
Bunu kolay anlamak igin ana fazda (austenit fazda) tek kristal yapr ele alimir (gekil
3.2.a). Numune M, den asa@1 dogru sogutuldugu zaman martensit fazda iki farkh durum
elde edilebilir. iki farkh durum igin kesme zorlanmas1 veya sekil zorlanmasi hemen
hemen esit olup zit yondedir ve sekil 3.2.c.d. de gdsterildigi gibi olur. Numune As
tizerindeki sicakhklara isitildifinda her bir farkhh dorum sekil 3.2.e. de gosterildigi gibi
orijinal durumu olan austenit fazdaki sekline doner.

A

b -

AR
3

L

-3 -

Sekil 3.2. Sekil hatirlama olaymin sematik gosterimi ( Otsuka ve Shimizu, 1986 )
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3. 2. Tersinmez ve Tersinir Sekil Hatirlama Olay:

Normal sartlarda, austenit haldeki bir gubuk sicakliginin digiiriilmesiyle martensit
hale dondurildiiginde yine bir gubuktur. Fakat martensit haldeki bu ¢ubufa bir
deformasyon uygulanirsa sekli bozulur. Deforme edilmis seklinin kavisli oldugu kabul
edilirse, numune 1siildifinda tekrar gubuk halini alir. Yani austenit haldeki orijinal
haline déner. Sekil 3.3. de goruldiga gibi bu olay tekrarlamirsa, numune sogutulunca
martensit halde deforme edilmis kavisli geklini almiyorsa tersinmez (tek yonli) sekil
hatirlama olay1 gdzlenir.

Tersinir gekil hatirlama olay1 da yukarida anlatilan Srnek iizerinde agiklanabilir.
Deforme olmus kavisli martensit numune 1sitilinca austenit gartlardaki orijinal gekli
olan diiz gubuk durumuna doniigir. Numune tekrar sofutulunca kavisli martensit
duruma dénerse bu olaya tersinir (¢ift yonli) sekil hatirlama olay: denir (sekil 3.3).

Bustenit numune

l T= Mf
Martensit numune

1 Deforme

Istma
T Af

Tek yonln Sogutma
SMO I

TCMf

Sogutma
Isttma “ Cift yonls SMO

Sekil 3.3. Tek yonli ve ¢ift yonli gekil hatirlama olaymin gematik gosterimi (Friend,
1986)
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3.3. Isitma - Sofutma Karakteristigi

Austenit fazdaki orijinal sekli agik kangal olan bir numune martensitik sartlarda
sikigtirma ile kapali kangal haline getirilmigse, bu numune sekil 3.4.de goraldaga gibi
isittimakla orijinal gekli olan agik kangal haline doner, yani boyu uzar. Martensit bitig
sicakhigimin altina sofutmakla da deforme edilmis martensit haline doner. Isitma
sogutma ile numunenin austenit ve martensit sartlardaki sekillerini almasi olayina
terslenebilir veya ¢ift yonli gekil hatirlama olayr denir. Bu olay tek yonld
gergeklesiyorsa, yani isitilinca austenit haldeki orijinal seklini almiyorsa, bu olaya da
terslenemez veya tek yénlii gekil hatirlama olay1 denir.

Martensit gartlarda deforme edilmis terslenebilir gekil hatirlama 6zelliine sahip
helis gseklinde bir numunenin T<M; ile T>Af komsuluklaninda isitma ve sofutma
islemlerine bagh olarak boyundaki degisimin karakteristigi sekil 3.5. te g6sterilmigtir.
Martensit haldeki numune sicaklik A noktasina gelinceye kadar isitilirsa bu noktaya
kadar numunede herhangi bir uzama olmaz. Buradaki Ag noktas1 austenit baglama
sicakhifidir. Bu noktadan sonra numune 1sitilmaya devam edilirse uzama miktan artar.
Bu artis B noktasina kadar devam eder ve B noktasinda uzama durur. Bu nokta austenit
bitig sicakhifidir (Ap). B noktasindan sonra numune ne kadar isitilirsa 1sitilsin uzama
olmaz. Austenit haldeki numune B deki sicakliktan martensit baglama noktast olan C
deki sicaklia kadar sogutulunca uzama miktarinda bir degisiklik olmaz.

Isitma
A
1

Sogutma

Kapali kangal Agik kengal

Sekil 3.4. Cu alagimh kangalin ¢ift yonld d6nisdm mekanizmas: (Friend, 1986).
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Bu noktadan sonra sicaklik digirildiginde numunede kisalma gézlenir. Bu
kisalma martensit bitig sicakhfy olan D noktasina kadar siirer. D noktasindaki
sicakhktan sonra, martensit haldeki numunenin boyu deforme edilmis ilk boyu ile
aymdir. Bundan sonra sicakhik diglisi ile numunenin boyunda bir degisiklik goézlenmez.
Numune sogutuldugu zaman uzama-sicakhk egrisinin, numune isitldifn  zamanki
uzama-sicaklik eprisi Gzerinden geri donmedigi sekil 3.5. de gorilmektedir. Bu grafik,
numune sitiicken  Ag  sicaklifiin @ Mg den  oldukca yiksek oldugunu,
martensit — austenit ters doniigiminin baglamas: igin bir enerjiye ihtiyag oldugunu
gosterir. Bu enerji, 1sitma iglemi esnasinda martensit plakalannin bizilmesi esnasinda
arayizeylerdeki siirtinme enerjisini yenmek igin harcanir.

10

& {mm)
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Sekil 3.5, Isitma ve sofutma iglemleri esnasinda gekil hatirlamali CuZnAl alagim
yayuun uzama - sicaklik karakteristigi (Kayali, 1993)
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4. Cu-Sn ALASIMLARINDA SEKIL HATIRLAMA OLAYI

Bilinen metallerin 20 den fazla Ozel alagimlarinda gekil hatirlama olay:
nglenmisﬁr. Bunlar NiTi ve Cu bazli (Cu-Zn, Cu-Zn-Al, Cu-Zn-Si, Cu-Al-Ni gibi)
alagimlardir. Ozel alagimlama iglemlerinden sonra, 600-800 °C deki p—fazdan yavas
sogutma igleminden gegirilen Cu-Sn alagimlanndaki taneler genellikle biytkiir.
Aynica, uygulanan zor etkisiyle meydana gelebilecek kinlmalar g¢ogunlukla tane
simnirlaninda ortaya gikar (Dong-Sheng vd., 1985). Sogutma hizinin alagimm gekil
hatirlama 6zelligini nasil etkileyeceBinin bilinmesi bu alagimlarin kullamim verimi
agisindan 6nemlidir.

Cu-Sn alagimlarimin 10 farkh kimyasal kompozisyonu tablo 4.1' de verilmigtir.
Alasgimiann yﬁzde deperlerine karst Vciﬁ veya tek yOnlii sekil hatirlama olaylan
belirtilmistir. Tablodaki degeriere gére Cu-Sn Alagimiarinda SME -196°C ve 20°C
arasinda gozlenmigtir (Dong-Sheng vd., 1985).

Sekil hatirlama olay: gosterebilen Cu-Sn alagimina ait faz diyagrami sekil 4.1. de
goritlmektedir. Bu diyagrama gore agirlikga %22.1-%25.7 arasinda degigen Sn oranlan
icin bu olay gozlenebilir. Ayrica bu Sn cranlarmin degigik deerleri igin 5869C - 798°C
sicakhk aralifinda tavlanan numunelerde gekil hatirlama olaymin gergeklesebilecegi
sonucu da cikar.

Tablo 4.1;" Cu-Sn alagiminin ylizdeleri ve SME tirderi (Dong-Sheng, vd., 1985).

Numune Cu Sn SME
i 78.2 Tamamlayict ——
2 77.9 Tamamlayici SW
3 77.4 Tamamlayici SwW
4 77.2 Tamamlayict SW
s 76.5 Tamamlayici ™
6 75.8 Tamamlayict T™W
7 75.0 Tamamlayct ™™
8 74.6 ~ Tamamlayici Sw
9 74.3 Tamamlayici Sw
10 74.0 Tamamiayici -—-
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Sekil 4.1. Cu-Sn alagimimun faz diyagrami( Sunwoo, vd., 1992).

4.1. Sekil Hatirlama Olaymn Uygulama Alanlan

4.1.1 Endiistriyel uygulamalar

Sekil hatirlama olaymun ik yaygin uygulamalarindan birisi Raychem sirketinin
gelistirdigi 1sitma sirasinda  kiigiilen boru kaplinleridir. NiTi alagimhi kaplinler
ucaklardaki hidrolik borularnm baglantilarinda kullamilmaktadir. Kaplinler martensitik
halde iken siv1 azot icerisinde % 4 mertebesinde genigletilirler ve sonra baglanacak olan
borular etrafina yerlestirilirler. Sicaklik oda sicakhifina geldiginde kaplinler buztlir ve
siki bir baglanti saglarlar. Bu tir baplantilann kullamlmas: ile kaynak isleminin

verecedi metalurjik zarardan kagilmig olunur.
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NiTi tiird boru kaplinlerinin boyutlan yakin zamanda oldukc¢a genigletilmis ve
karbon geliginden 10 cm c¢apmdaki Denizalt1 borularmin baglantisi 100 m derinlikte
doyma dalim tekniklerini kullanarak ve 6n sofutmali dalma kabu ile indirmek suretiyle
bagan ile kullamifabilmigtir. Kinlan Denizalti borularinda gekil hatirlamali boru
kaplinleri difer metotlara oranla (ve yetenckli insan giicii gerektirmeksizin) daha hizh
ve kolaylikla kullanilmaktadr.

Raychem girketi; goklu elektrik prizlerinde kullanilmak iizere gekil hatirlamali
elektrik figleri geligtirmigtir. Bu girket, Cu-bazh alagimlarnn 1s1 ile biiziilebilen yeni
tirlinii, diger baglayic1 kaplinler gibi kullanilmak tzere gelistirmigtir. Bu araglar oda
sicakhfinda martensitik durumda iken bir maga ile alinmak suretiyle isitilarak
uygulama yapilir.

Sekil hatirlamali alasimlardan yapilmig araglarla ilgili pek ¢ok patent alinmis ve
bir kismu piyasaya sunulmugtur. Bu patentler; platform harcketleri ile ilgili
mekanizmalar, akigkanlar igin pompalar ve insan kam gibi biyolojik materyallerin
sogutularak taginmasinda kullanilan kaplara yerlestirilen 151 cibazlan ile ilgilidir

4.2 Termomekanik ve Termostatik Araclar

ingiltere’ deki Delta Memory Metal Sirketi tarafindan Cu-bazh sekil hatirlamalt
alagimlann  gelistirilmesi konusunda yaygin ¢abalar sarfedilmektedir. Bu girket
tarafindan gekil hatiwrlamali Cu-Zn-Al alagimlan kullamilarak isitma ve sofutma
ekipmani igin termostatlar, otomatik cihazlar ve sera pencerelerinden yangin kapilarina
kadar genis bir alanda kullamiabilen otomatik agicilar gelistirilmistir. Bu cihazlarin bir
¢ogu yanm milyon kere kullamlmag, ancak higbir yorulma, sinme veya sekil hatirlama
ozelliklerinde 6nemli degisiklik olmadif tespit edilmigtir ( Wayman, 1980 ).

Shape memory alagimli otomatik yayh agict cihazi, binalarin sicak su
sistemlerinde kullamlmak 0Ozere gelistirilen termostatik radyator vanasidir. Odadaki
sicaklik arttifinda yay genisler ve baski yayim iterck radyatdr sistemindeki sicak su
hattinin vana gegigini kapatir. Istyy; Gst bagh$i dondirerek ayarlamak mimkindiir. Bu
sekilde yardimer yayin sikigma ayar yapilmaktadir.
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4.3. Enerji Uygulamalar

Sekil hatirlama olayr swrasinda olugsan biyik gerilmeler bir siireden beri
bilinmektedir. Bu gerilmeler martensiti diisitk 1s1larda deforme etmek igin gerekli olan
miktardan biraz daha digiktir. Boylece 1s1, iy yapabilen bir mekanik kuvvet
olusturmaktadir. Gegen yillar igerisinde yapilan gesitli 1s1 motorlan (genellikle iki su
tanki tarafindan) saglanan iki sabit i1s1 arasinda galiymaktadir ve oda sicakhifinda
calistrildiginda %4 - %6 mertebesinde verimleri vardir. Bunlar digiik seviyeli enerji
kaynaklanindan (endiistriyel sofutma suyu, jeotermal kaynaklar ve giinegle isitilmmg
kiitleler gibi) 1s1 almak igin uygun araglardar.

4.4 Tibbi Uygulamalar

Kaliforniya'daki Unitek Sirketi NiTi alagimli bir koprii telini dis hekimliginde
kullanilmas: amaciyla pazarlamaktadir. Bu kdprii teli dige yerlegtirilerek, paslanmaz
celik koprii telinin yerine kullanilmaktadir. Bu tel piyasaya ¢iktifindan beri Amerika'da
6500 cerrahin 5000°den fazlas: diglerin diizeltilmesi igin bu teli kullanmaktadir.

NiTi kopri tellerinin tedavi sonrasinda daha uzun Sémiirli oldugu, daha biyik
calisma sinirlan sagladifi, hastaya daha az rahatsizlik verdigi ve daha kisa tedavi siiresi
gerektirdigi ifade edilmektedir ( Andreasen ve Morrow; 1978 ).

4.4.1, Kan Pihtis1 Filitreleri

Harward Tip okulundaki Dr.M.Simon ve arkadaglar1 NiTi alagimli "Vene kava"
filitresi kullanmiglardir. Bu arag, serbest dolagan kan pithtilarinin yakalanmasi igin yeni
bir metodu ortaya ¢ikarmigtir. Baglangigta diiz olan NiTi (martensitik durumda), viicut
1sisina ulagtifinda helis benzeri bir filitre geklini alir (Ana faz durumunda). Koldaki bir
damardan kateter yoluyla bu tel "vene kavaya" (kalbe gelen buyiik toplar damardan biri)
yerlestirilir. Dz durumdaki martensitik tel, damarda viicut 1sisina ulagtifinda kompleks
bir kesite doniigiir. Bu tiir araglar, bacaklarda ve viicudun diger bolimlerinde tikanma
yaparak pulmoner ambolizma olugturan pihtilarin % 95°ini énlerler. NiTi alagimli
filitrelerin cerrahi miidahale gerektirmeden kulamlabilmesi avantaj saglamaktadir.
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4.4.2. Anevrizma Kiskaclar

Anevrizma kiskaglan veya kelepgeleri ana damarda olugan istenmeyen
baloncuklarin baglanmas: igin kullamlmaktadir. Japonya'da Honma ve arkadaslan
gesitli tip metalik anevrizma kiskaglari denedikten sonra NiTi'den yapilmmg
tamamlayici bir kiskag ile tutturulmug gamis kiska¢ kuliannglardir (Netsu, vd., 1978).
Bu tiir bilesik kiskaglar pratik kullanim igin her tiirlii mekanik sartlan sagladiklan gibi,
bolgesel 1sitma ile kolayhikla gikanlabilmektedir.

4.4.3. Ortopedik Araclar

Newyork Politeknik enstitisinde ¢ahisanlar; kemik kinklarmin basingla
sabitlenmesi i¢in NiTi alagimindan yapilmus kemik plakalarimn kullanilmasint
onermislerdir. NiTi alagimi, kirtlan kemigin her iki tarafina baglanir, bu plakanin 1sist
viicut 1s1s1mn 10-15 °C Gizerine ¢iktiginda plaka buziiliir. Bu sekilde kinlan kemigin iki
ucu saglam sekilde birbiri ile baglanmig olur. Bu iglem cerrahi miidahaleye gbre daha
basittir.



5. MATERYAL ve METOD
5.1. Hizh Katilagtirma Sistemi:

Yapimi gerceklestirilen ve alasim hazirlama amaciyla tasarlanan  hizjy
katilagtirma sistemi (Sekil 5.1) ; varyak, sogutma diski, eritme firim, termostat, tek fazl
asenkron motoru ve motorun hiz ayarlayicisindan olugmaktadir.

Fininin i¢ yapisinn ($ekil 5.2) tasarnimi igin agagidaki islemler takip edilmigtir :
Seramik bir boru izerine direng tellerinin sanlmasi ile finmn 1sitma  sistemi
olusturuldu. Grafit gubuklar, tornoda istenilen 6zelliklerde islenerek 1sitma sisteminin
igerisine konuldu. Isi yalitimim saglamak igin seramik boru cam pamugu ile sanild:.
Finn igerisinde eriyecek olan numunenin serit seklinde elde edilmesi igin de mekanik
bir sistem tasarlanmis olup, bu mekanik sistem; firim ileri-geri ve asagi-yukan yonde
hareket ettirecek sekilde diizenlenmistir. Finin, hareketli bu dizenek izerindeki sehpaya
monte edilmigtir. Bu hareketlerin sebebi de, tek fazli asenkron motorunun mili, kaplin
vasitasiyla uzatilarak, ucuna paslanmaz g¢elikten yapilmig sogutma diskinin
takilmasindandir. Fiinmn sicakligs, grafit potamn ortasina yerlestirilen termogift
vasttasiyla Slgilmistir. Finnin sicaklipi, Sekil 5.3 de devre semasi verilen bir
termostatin sisteme ilave edilmesiyle kontrol edilmistir. Varyak ile direng tellerine
verilen gerilim ayarlanmigtir. Tek fazh asenkron motorunun hiz ayan dijital takometre
ile olgiilerek istenilen hizlarda donmesi saglanmigtir. Bunlarin yanisira, disk tizerine
eriyik halde dokillen numunenin temizlenmesi ve diskin sogutulmasi igin de,
icerisinden su gegen ve tzerinde yumusak bez bulunan bakir borunun disk yiizeyine
temas ettirilmesi ile saglanmigtir.

Sekil 5.1. Hizli katilagtirma sisteminin genel goriiniisi
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5.2. Alagim Numunelerinin Hazirlanmasi

Sekil hatirlamali Cu-Sn ve Cu-Zn-Sn alagimlarnin elde edilmesinde, %999
saflikta Cu, Sn ve Zn elementleri kullamldi. Alasim hazirlanmadan 6nce, bu saf
elementlere ait x-15111 difraktogramlan alinarak orijinal difraktogramiaria karsilagtirilds.

Cu-Sn ve Cu-Zn-Sn alagim numunelerinin her biri 25g olacak gekilde tartildiktan
sonra hizli katilagtirma finnina yerlegtirildi. Firina varyak yardimiyla uygun gerilim
uygulanarak finmn isinmasi saglandi. Finn igerisindeki termogiftler sayesinde finnin
sicakligs olgilda. Finn igerisindeki alagimin tamam sivi hale geldikten sonra, sogutma
diski sabit bir hiza getirildi ve diskin sogutma suyu agildi. Firin yatay yonde hareket
ettirilerek disk tizerine, disey yonde hareket ettirilerek de disk yiizeyiyle mesafesi 5 cm
olacak sekilde sabitlendikten sonra, firin igerisindeki grafite bagh vana agilarak eriyifin
pota agzindan disk iizerine digmesi ve serit veya kiilge haline gelmesi saglandi.
Seritlerin elde edilmesi esnasinda motor devri (205 dev/dak)sabit tutulmugtur,

Cu-Sn alagimlan gerit halinde, Cu-Zn-Sn alasimlan ise kilge halinde dokulmiis
olup; ilgili alagimlarn fotograflan Bolim 6 da verilmistir. Hizh katilagtirma
sisteminden elde edilen her iki alagimin kimyasal kompozisyonlari, tablo 5.1 de
verilmigtir. Burada Cu-Sn Alasgim 1, Cu-Zn-Sn Alagim 2 olarak adlandinidu
Alagimlarin elektron/atom (e/a) oranlan ise alagim 1 icin 1.428, alagim 2 igin 1.3876
olarak hesaplandi.

Her iki alagimdan elde edilen numunelerin incelenmesi i¢in agafidaki teknikler
kullamids :

a) Makroskobik sekil hatirlama gézlemleri,

b) Sicakligin arttinlmasina karsihk kitlesindeki defigimi belirlemek igin
termogravimetrik analiz (TGA), kati — kati faz donGghmlerini tayin etmek igin
diferansiyel termal analiz (DTA), ters doniigim sicakliklanmin belirlenmesi igin
diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC) olgtimleri,

¢) Oda sicakhigindaki yapilarn tayini igin x- 15101 toz difraksiyonu metodu,

d) Austenit morfolojilerinin incelenmesi igin metalografik gozlemler.

Tablo 5.1. Caligmada kullamlan alagimlann kimyasal kompozisyonlar

Alagim No Agirhk % Atomik % ela
Cu Zn Sn Cu Zn Sn
1 758 — 242 8540 -— 1460  1.4228

2 - _63.1 338 3.1 6464 3366 17 1.3876




5.3. Deneysel Metotlar
5.3.1 Makroskobik sekil hatirlama gézlemleri

Numunelerden birine ait (Cu-Sn) serit doktmler tiretilebildi. Cu-Zn-Sn igin gerit
numune elde edilemedi, killge numune elde edildi. Serit numune, sivi azot iginde
martensite faz bdlgesinde yay halinde plastik deformasyona tabi tutuidu. Sonra sivi azot
sicaklifindan oda sicakliina kadar kendi halinde, ¢evre sicaklifii etkisi altinda sinarak
austenite faz bolgesine gelince yay halindeki serit diiz plaka haline geldi. Malzemenin
bu davramigt fotograf gekilerek tesbit edildi.

5.3.2 X- 15101 toz difraksiyonu Sigiimleri.

Oncelikle numuneleri egelemek suretiyle toz numuneler elde edildi. Elde edilen
“toz numuneleri homojenlestirme amaciyla —faz bdlgesinde Alagim 1 igin 740 OC de
30 dakika, Alagim 2 igin 750 OC de 30 dakika olmak (izere tavlama islemine tabi
tutulmus ve hemen su igine atilaiak ani sogutma yapilmigtir. Bu numunelerin oda
sicakhindaki yapilannin  belirlenmesi  i¢in  x-1ig1mt  toz  difraksiyonu metodu
kullanilmustar,

Burada x-igini toz difraktogramlarinin elde edilmesi igin Rikagu x-15m
difraktometresi kullamidi. Difraktogram elde edilmesi igin filitre edilmiy Cu-K,
radyasyonu kullanilmsg olup, bu radyasyonun dalga boyu 1.5405 A° dur. Olgiimlerde
difraktometrenin tarama hizi1 26 igin 5 9/dak. olarak segilmigtir.

5.3.3 Termal analiz digiimieri

Doktma yapilan Cu-Sn ve Cu-Zn-Snu alagtm nuruneleri, $—faz bolgelerinde
homojenlegtirme iglemlerinin gergeklestirilmesi igin asafidaki 1s1l iglemlere tabi
tutulmuglardir :

a) Cu-Sn alagimi : 740 0C de 30 dakika taviamadan sonra suda hizl sogutma

b) Cu-Zn-Sn alagim1 : 750 9C de 30 dakika tavlamadan sonra suda hizl1 sofutma
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Her iki alagmmun kiitlelerinde sicaklik etkisiyle meydana gelebilecek degisimlerin
incelenmesi igin termogravimetrik analiz (TGA) metodu kullamldi. Numuneler, oda
sicakligindan 900 OC ye kadar isitildiktan hemen sonra 900 9C den oda sicaklifna
kadar sogutuldular. Isitma ve sogutma islemleri 10 9C/dak. hizla gerceklestirilmigtir.

Alasimlardaki kati — kat1 faz d6niigimlerinin tespit edilmesi i¢in diferansiyel
termal analiz (DTA) metodu kullamldi. Burada numuneler 10 9C/dak. 1sitma hiziyla
oda sicakligindan 1100 9C ye kadar 1sitilarak faz doniigiimleri tespit edildi.

Alagimlarin ters doniigiim sicakliklaninin belirlenmesi igin diferansiyel tarama
kalorimetresi (DSC) metodu kullanildi. Bu cihazdaki 1sitma programu ise, -50 9C den

+30 0C ye kadar ahnmugtar.

5.3.4. Metalografik gdzlemler.

Metalografik gozlem amaciyla kullamlacak sekil hatirlamali numuneler, 6nce
p—faz bolgesinde, Alagim 1 igin 740 9C de 30 dakika, Alasim 2 igin 750 O0C de 30
dakika olmak suretiyle homojenlestirme iglemine tabi tutuldu. Homojenlestirilen
numuneler bu sicakliklardan su igine atilarak ani sogutma iglemi gergeklegtirildi.

Bu tiir bir 1s1] iglemden gegen numuneler dnce polyester igerisine gdmiildi. Daha
sonra elmas pasta kullamlarak diskte parlatildi. Parlatilan bu numuneler *2gr FeCl; +
10ml HCl1 + 30ml su + 10ml etanol” ¢ozeltisi ile daglandiktan sonra metalografik
gozlemler yapildi.

Bu numunelerin metalografik gézlemlerinde Olympus metal mikroskobu
kullamida.



6. BULGULAR VE TARTISMA

Alagim elde edilmesinde kullamlan % 99.9 safliktaki Cu, Sn, Zn numuneleri ve
dokiimii yapilan 75.8Cu - 24.2Sn ve 63.1Cu - 33.8Zn - 3.1Sn agirlik ytzdeli alagimlar
fizerinde deneyler yapilmigtir. Bu deney gruplan, saf elementler igin x—lsmi
difraksiyonu; Cu-Sn ve Cu-Zn-Sn alagimlan igin makroskobik gekil hatirlama
gozlemleri, x-1stm toz difraksiyonu, termal analiz ve metalografik gézlemlerden
olugmaktadir.

6.1. Saf Elementlerin X-Iyim1 Difraksiyonu Sonuclar

Tez konusunu teskil eden Cu-Sn ve Cu-Zn-Sn alagimiarim hazirlamak igin
kullamlan saf Cu, Zn ve Sn elementleri tzerinde x-191m toz difraksiyonu éSlgtimleri
yapildi. Her bir element igin elde edilen difraktogramlar, bu elementlerin orijinal
difraktogramlanyla kargilagtirilda,

Sekil 6.1, Cu elementinin toz difraktogramim, Tablo 6.1 ise bu difraktogramdan
elde edilen deneysel datay:r gostermektedir. Burada, orijinal sonuglarla uyum igerisinde
43.280 ve 50.40° agilaninda sirayla 100 ve 31 siddetlerinde pik elde edilmistir. Bu
pikleri veren dizlemler arasi uzakhiklar 2dSin =A Bragg bagintisindan sirayla 2.089 A9
ve 1.809 A0 olarak elde edilmistir.

Saf Cu elementinin kristal yapisi fcc ve gl paremetresinin de a = 3.607 AC
olmasindan elde edilen piklerden birincisinin (111) diizlemlerine, ikincisinin de (200)
diizlemlerine karg1 geldigi belirlendi.

Sekil 6.2, Zn elementinin toz difraktogramim, tablo 6.2 ise bu difraktogramdan
elde edilen verileri gostermektedir. Burada, orijinal sonuglarla uyum igerisinde olan
piklerin en kuvvetlisi, ag1 degeri 43.240 igin siddetin 100 oldugu piktir.

Saf Zn elementinin kristal yapis1 bet ve 6rgli parametreleri de a = 2.6649 A0 ;
¢ = 4.9468 A0 olmasindan piklerin sirayia (002), (100), (101), (102) ddzlemlerine karg:
geldigi belirlendi.
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Sekil 6.1. Cu elementinin toz difraktogrami

Tablo 6.1. Cu elementine ait x-1511 toz difraksiyon sonuglar ve diizlemlerin indisleri

1/, 20 (6lctlen) d [A9) (hesaplanan) d [A9] hkl
100 43.28 2.089 2.081 (111)
31 50.40 1.809 1.803 (200)
101,

-’

D om

I

ur 100

T L )

25 T e “w,_;;dere;;“ SRR TR g

Sekil 6.2. Zn elementinin toz difraktogramu.
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Tablo 6.2. Zn elementine ait x-1g1n1 toz difraksiyon sonuglan ve diziemlerin indisleri

/1, 20 (olciilen) d [A9] (hesaplanan) d [AS] hkl
49 36.32 247 2.473 (002)
27 39.04 2.305 2.307 (100)
100 4324 2.091 2.091 (101)
17 54.36 1.686 1.687 (102)

Sekil 6.3, Sn elementinin toz difraktogramini, Tablo 6.3 ise bu difraktogramdan
elde edilen deneysel sonuglan gostermektedir. Burada, Cu ve Zn elementlerine oranla
daha fazla piklerin ¢iktifn gorilmektedir. Agi degeri 32.08 de siddeti 100 olan pik en
siddetli olamdir.

Saf Sn elementinin o fazinin tetragonal yapida ve a = 5.8311 A0 ; ¢ = 3.1814 A0

olmasindan ve ayrica B fazimin (fcc) elmas yapida a = 6.4892 AC olmasindan, elde
edilen difraksiyon piklerinin sirasiyla (200),, , (101)y , (220) , (211)q,, (301)y , (112)q,

[(331) ve (400,)] duzlemlerine karsi geldigi belirlendi. Sonuncu pikin hangi dizlem
takimina ait oldugu belirlenemedi.
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Sekil 6.3. Sn elementinin toz difraktograma.
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Tablo 6.3. Sn elementine ait x-151m1 toz difraksiyon sonuglari ve diizlemlerin indisleri

/1, 20 (6lgiilen) d [A9] (hesaplanan) d [A9] hkl

53 30.68 2912 2915 (200),,

100 32.08 2788 2.792 (101)

30 43.96 2.058 2.061 (220),,

3 44 96 2.014 2.016 (211),

14 55.52 1.654 1.658 (301),

27 62.88 1.483 1.483 )

9 63.88 1.456 1488-1457  (331)3 - (400),
30 64.64 1.441 S s

6.2 Makroskobik Sekil Hatirlama Gézlemleri

Cu, Zn, Sn saf elementlerinden, Tablo 5.1 de belirtilen % oranlarinda olmak izere

Cu-Sn ve Cu-Zn-Sn alagimlan elde edildi. Bu alagimlann buyiklikleri, Sekil 5.1 dek;
hizhi katilagtirma sisteminin motor devri degistirilerek istenilen ebatlarda elde edildi.

otograflarimi gostermektedir.

Sekil 6.4, elde edilen Alasim 1 (Cu-Sn) numunelerinin dokiim sonrasi orijina]

Sekil 6.5 de ise aym alagimin parlatilmig fotograflan gorilmektedir. By

wmunelerin enleri lecm - 2.2cm, uzunluklan 1.5cm - 3.2 cm, kahinlklan ise
).15mm - 0.25mm arasinda degismektedir.
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Sekil 6.4. Alagim 1 (Cu-Sn) serit numunelerinin dokiim sonras orijinal fotograflan (a-b-c)
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Sekil 6.5. Alasim 1 (Cu-Sn) serit numunelerinin parlatilmig fotograflar (a-b-c)

Dokiimii yapilmig ve 740 OC de 30 dakika siireyle tavlanip suda hizli sogutulan
Cu-Sn alagimina ait gerit numuneler; sekil hatirlama olaymin gergeklesmesi igin,
T < Mg sicakligindaki sivi azot igerisinde deforme edildiler. Bu alagimin orijinal hali
diiz gerit geklinde olup deforme edilmis durumda hilal seklinde biikiildii. Bu alagimin
orijinal gekli, Sekil 6.6a daki gibidir. Bu alagimin siv1 azot igerisinde deforme edilmis
hali ve siv1 azottan ¢ikarildiktan sonraki halinin fotograflan ise $ekil 6.6 b ve ¢ de
gorilmektedir. Oda sicakhigindaki fotografi ise Sekil 6.6d de gorilmekte olup; bu
fotograf, Sekil 6.6a daki orijinal hali ile hemen hemen aym goriintiiye sahiptir. Ayrica
bu malzeme, oda sicakhifindan itibaren sivi azot igine atilmak suretiyle martensite faz
déniigiminin  gergeklestigi sicaklik bolgesinde sogutulunca, hi¢ bir dig zor
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uygulamadan o sicaklikta martensite fazda bulundufu zaman sahip oldugu bikiilmis
halini kazanmigtir. Bdylece iiretilen bu malzemenin, digitkk ve yiiksek sicakliklardaki
sahip oldugu sekilleri hatirlayip o sicakliklardaki halini kazanmasiyla iki yonli sekil
hatirlama 6zelligi sergiledigi belirlenmistir.
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Sekil 6.6. Alagim 1 numunesinin makroskobik gekil hatirlama olay1 a) oda sicakliginda
iken sahip oldugu sekil, b) stv1 azot iginde, martensite faz bélgesinde zor uygulanarak
deforme edilmis hali, c) siv1 azot sicakhigindan oda sicakhigina kadar 1sinmakta iken ara
durumdaki sekil, d) austenite faza, oda sicaklifindaki sekline doniigmiis hal.
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Sekil 6.7, dokimii yapilan Cu-Zn-Sn orijinal alagimin parcalara ayrilmig
fotograflanm gﬁstennektedir. Orijinal Cu-Zn-Sn alagimi; 2.4cm ¢apinda, 2.15mm
kahnliginda olup, kitlesi 25g dir.

Sekil hatirlama olaymnin gozlenebilmesi amaciyla, bu alasim da Cu-Sn alagim
gibi s1v1 azot igerisinde deforme edildi. Ancak, bu alagim sicakliginin degistirilmesiyle
digik ve yiksek sicaklik sekillerini gostermemis ve sonugta bu alagimda sekil
hatirlama olayr makroskobik olarak gozlenememistir. Bunun sebebi; gozlem yapilan
malzemenin boyutlannin sekil hatirlama etkisi ile dogacak zor etkilerinin malzemeyi
ters doniisiimiin gozlenmesine yetecek deformasyonu saglamayi gergeklestirecek oranda
yitksek olmayigindandir veya alasim hazirlama sirasinda kullamlan metallerin
safliklaninin  yetersiz  olmasindan kaynaklanabilir.  Ayrica alagim oranlarinda
yapilabilecek bir hesaplama hatast da malzemenin sekil hatirlama ozelligini biyik
olgide etkilemektedir. Alagimin tablo 5.1 de gorilen elektron/atom oramnin digik
olmasi da bu alagimmn sekil hatirlama ozelligi gosterme ihtimalinin zayif olduguna
delalet etmektedir.




34

A=

Sekil 6.7. Alagim 2 (Cu-Zn-Sn) kiilge numunesinin par¢alara aynlmis fotograflari (a-b-c-d)
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6.3. X-191n1 Toz Pifraksiyonu Sonuclar:

Cu-Sn alagim igin, alagim dokaldiikkten sonra dogrudan egelenmis numune ve
efelenmis numunenin 740 9C de 30 dakika siireyle homojenlegtirme iglemine tabi
tutulmasindan sonra olmak tizere iki farklt x-131m toz difraktogrami ahinds.

Sekil 6.8, eficlenmiy numuneden tavlama iglemi yapilmadan alinan difraktogrami
gostermektedir. Burada 20 igin 42.280 de tek bir pik elde edilmigtir. Bu pikin gok
diizgiin bir pik olmadipi goériimekiedir. Pikte meydana gelen giiriltiillerin, egeleme
islemi esnasinda olugan zor-zorlanma etkilerinden kaynaklandig: digiinailmiigtir. Ayrica
pikin gok genis bir sekilde ortaya ¢tkmasi bu hizli sogutulmug numunenin camst
yaptlara da sahip olduguna delalet etmektedir. Pikin oldukca g:nis olmasina raimen
konumunu:i saf kalay'm o fazinin (220) dizlemi ile saf bukir'm (111) dizlemi
yakinlaninda: bulunmasi gok kiigiik miktarda bakirli ve kalaylh tanelerin de mevcut
olabilecegine delalet etmektedir. Aynica, Cu-Sn alagimi oda sicakliginda B2(DOs)
yapida bulundugundan bu pikin austenite faza ait olabilecegi de tahmin edilmektedir
(Some, vd.,, 1992). Bu difraktogramlarda gézlenen piklerin saf bakir' in (111)
diizleminin 20 degerinden (43.28-42.28) = 1 derece kadar saptifi ve saf kalay' in (220)
diizleminin 26 degerinden de (43.96-42.28) = 1.68 derece saptigh gériiimektedir. Tablo
6.4 ise bu difraktograma ait deneysel datayr gdstermektedir.

Sekil 6.9 ise epelemek suretiyle toz haline getirildikten sonra 740 °C de 30 dakika
sireyle homojenlestirme isleminden gegirilen Cu-Sn alagimina ait x-15m
difraktogramim gostermektedir. Bu difraktogramda da yakiagik olarak aym 20 agisinda
bir pik elde edilmigtir. Fakat buradaki pikin Sekil 6.8 deki pike gore daha net ve keskin
olduggu gérillmektedir. Buna gore Sekil 6.8 deki pikte meydana gelen dalgalanmalarin
efelenme esnasinda ortaya g¢ikan zor-zorlanma etkilerinden kaynaklandifn ve kigiik
oranda camsi yapilann varlifindan kaynaklandigt diginilmigtir. Taviama iglemi
sonunda elde edilen gekil 6.9 daki difraktogramin daha keskin olugunun sebebi egeleme
ile olugan zor-zorlanma etkisinin ve camsi yaptya sahip kisimlarin tavlama sirasinda az
da olsa kristallesmesi sonunda ortadan kalkti1 sonucuna varildi. Yine bu pikte bazi
gikintilar goriinmektedir ve saf bakir elementinin (111) duzleminin piki ile saf kalay
elementinin (220),, pikinin konumu civarindadir. Alagim iginde bakir agarlikh ve kalay
agirhkl bdlge]erin daha-bilytikce tanecikler geklinde mevcudiyetine delalet etmektedir.
Ayrica Cué$n alagiminin oda sicakliginda austenite yapiya sahip oldugu ve onun da
B2(DO5) yaptda oldugu literatiirden bilinmektedir. Bu pikin austenitin DO, pikine karsi
gelebilecegi de tahmin edilmektedir. Sekil 6.9 dan elde edilen difraksiyon datas: Tablo
6.5 de gorilmektedir.
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Tablo 6.4. Alasim 1 numunesinin tavlama yapilmamig x-1i51m toz difraksiyon sonuglan.

1/1y 20 d[A9]
100 42.28 2.136

Tablo 6.5. B-fazinda homojenlestirilmig Alasim 1 numunesinin x-is1m toz difraksiyon
sonuglari.

/1 20 d[AY]
100 42.52 2.124
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Sekil 6.8 Alagim 1 numunesinin tavlama yapilmadan x-151m toz difraktogramm

{2 20)¢,,
a,,

—Siddel

M&@umubﬁéﬂ‘ﬂ’{_ __",Pn*.ﬁ’xffvx!uldﬁ‘,hbf!ﬂi‘k?f’ﬁsﬁbd-;’n
4. 86 £8.00 70

——» 20 (derece)

Sekil 6.9. p-faz bolgesinde homojenlegtirilmis Alasgim 1 numunesinin x-tgin1 toz
difraktogrami
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Literatiire gore ( Some, vd., 1992 ), sekil hatirlamali Cu-Sn alagiminda ana fazdan
martensit faza donitigim DO; — 2H, 18R seklindedir. Buna gdre $ekil 6.8 ve 6.9 daki
difraktogramlarin austenit faza ait yapiyr temsil ettii daha kuvvetli gortinmektedir.
Martensit faz yapisi oda sicakligindan daha diigik sicakliklarda ortaya c¢iktigindan
martensit yapinin diiziemlerine ait piklerin ortaya ¢ikmasi miimkiin degildir.

Sekil 6.10, dokam sonrasi egeleme ile toz haline getirilen Cu-Zn-Sn alagimina ait
toz difraksiyon desenini gostermektedir. Sekil 6.11 ise, B-faz bolgesinde 30 dakika
siireyle homojenlestirme iglemine tabi tutulup suda sogutulan Cu-Zn-Sn alagiminin toz
difraktogramimi g6stermektedir. Bu grafiklere gore, tavlanmig numunenin x-151m
difraksiyon deseni digerine nazaran daha keskin ve net piklere sahiptir. Taviama iglemi
sonucunda difraksiyon piklerinin daha keskin olarak meydana gelmesi, dokiim
numunesindeki diizensizliklerin azalmis olmasina ve kristal tanelerinin daha fazla
biyiimiis olmasina delalet etmektedir.

Tavlanmis ve tavlanmamig difraktogramdaki pikler hemen hemen aym 20
acgilaninda ortaya ¢ikmigtir, Bunun anlam tavlama ile kristal yapimn degigmemis
olmasidir. Her iki difraktogramun pikleri saf Cu, saf Zn ile karsilagtinldiginda birinci
pikin saf ginko' nun (101)z, dizlemi pikine yakin, ikinci pikin de saf bakir' in (200)¢,,
pikine yakin oldugu gorilmektedir. Burada gdzienen (101)y, pikinin 20 degeri saf
(101)z, pikinin 20 degerinden (43.24-42.60) = 0.64 derece, burada gdzlenen (200)¢,
pikinin 20 degerinin de saf (200)¢, pikinin 20 degerinden (50.4C-49.20) = 1.20 derece
farkl1 oldugu goriilmektedir. Bu farklilik austenit yapidan kaynaklanacag gibi aCu ve
BZn kati gozeltilerinden ve ayrica %3 Sn katkisindan kaynaklanmus olabilir.

101

——=Siddet

200

u.;.wmk’éﬁfwm-ﬁﬂw&im.(_,m.'}mmw@.mi‘wl
49.09 60.60 . 70.00

e 28 (derece)

Sekil 6.10. Alasim 2 numunesinin tavlama yapilmadan 6nce elde edilen x-151m toz
difraktogrami
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‘Tablo 6.6. Alagim 2 numunesinin tavlama yapilmamig x-151m toz difraksiyon sonuglan

1/1p 20 d [A9] hil
100 42.60 2.120 (101),
16 49.20 1.850 (200)c,

101

-4.3
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A8 .94 66.00
—— 28 (derece)

Sekil 6.11. p-faz bolgesinde homojenlestirilmis Alagim 2 numunesinin x-istm1 toz
difraktogrami

Tablo 6.7. B-fazinda homojenlestirilmis Alagim 2 numunesinin x-151m toz difraksiyon
sonuglari.

/1, 20 d[A%] hkl
100 42.24 2.138 (101)z,
21 49.04 1.856 (200)c,

Literatiire gore ( Brown, 1982 ), Cu-Zn-Sn alagimina ait austenit — martensit faz
déniisimii B2 (DO3) —> 9R (18R) seklinde ortaya ¢ikar ve lizerinde caligtlan Cu-Zn-Sn
alagimi oda sicakhginda austenit yapida oldugundan dolay: ; $ekil 6.10 ve 6.11 deki
difraksiyon desenlerinin B2 veya DO yapiya ait olduu sonucuna vanimigtir. Alagim 2
oda sicakliginda austenit yapida oldugundan martensit fazin 9R veya 18R yapisindan
hangisine sahip oldugu tesbit edilememigtir.
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Tavlanmig ve tavlanmamig Cu-Zn-Sn alagmina ait olan ve Sekil 6.10 ile Sekil

—————6:H—de —gosterilen difraksiyon desenlerinden elde edilen difraksiyon datas:,

kargilastirma amaciyla Tablo 6.6 ve 6.7 de verilmistir. Bu tablolardan, 6lgiilen 20 ve
hesaplanan diizlemler aras1 d mesafelerinin fazla degigsmedigi gorilmektedir

6.4. Termal Analiz Olgiim Sonuglar

Hizhi katilagtirma finnindan dokiimii yapilan Alagim 1 ve Alagim 2 nin termal
analiz dl¢iimlerinin incelenmesi igin ikiger grup deney yapilmigtur.

a) Alagim | ve Alagim 2 den, hizli katilagtirma firtnindan dékiimii yapildiga gibi
olgtimler alindi.

b) B - faz boigesinde, Alagim 1 740 0C de 30dk, Alasim 2 ise 750 OC de 30dk 1sil
isleme tabi tutularak dlgtimleri yapildi.

Her iki deney grubu igin 1sitma ve sogutma oranlar1 10 9C/dk olarak segildi.

6.4.1. Alagiin 1 (Cu-Sn) igin termal analiz sonuclar:

Sekil 6.12, Alagim 1 den dokiimii yapildigt gibi alinan 13.8 mg. par¢a numunenin
kiitlesinde sicaklikla meydana gelebilecek degisimlerin incelenmesi amaciyla
termogravimetrik analiz (TGA) dl¢imtnden alinan grafigi gostermektedir.

Bu numune , oda sicakligindan 900 OC ye, 900 OC den de 100 OC ye kadar
10 0C/dk. lik hizla 1sitilmig ve sogutulmugtur. Isitma durumunda 530.9 OC ye kadar
yatay olan TGA egrisi, bu sicakliktan 899.4 0C ye kadar numunede %2.50 lik kiitle
artigt meydana geldifini gostermektedir. Numunenin kitlesindeki artiglar sogutma
esnasinda da devam etmis ve 899.4 OC den 467.1 9C ye kadar sogutma sonunda %0.85
lik artig tespit edilmigtir. Baglangicta 13.8mg olan numunenin kiitlesi, 1sitma ve
sogutma islemleri sonunda 14.26mg' a yiikselmigtir. Bu kiitle artiglar1 oksitlenmeden
kaynaklanmaktadir. Egriden, malzemenin makina aksami olarak kullamimas: halinde
siirtinme ve isinmaya baglt olarak olugabilecek oksitlenme davramisinin tahmini
konusunda biigi elde edilebilir.
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Sekil 6.12. Alagim 1 nurnunesinin tavlama yapilmadan termogravimetrik analiz grafigi.

Sekil 6.13, B - faz bolgesinde, 740 OC de 30dk 1s1l isleme tabi tutulmus Alagim 1
den alman 7 mg. parca numunenin kitlesinde sicaklikla meydana gelebilecek
degisimlerin incelenmesi amaciyla termogravimetrik analiz (TGA) dlgimiinden alinan
grafigi gdstermektedir. ‘

Bu numune , oda sicakhgindan 900 OC ye, 900 OC den de 100 OC ye kadar
10 0C/dk. ik hizla 1sitilmis ve sogutulmugtur. Isitma durumunda 498.3 OC ye kadar
yatay olan TGA egrisi; bu sicakliktan 647.3 OC ye kadar gok az artig gostermis, sonra
da 899.0 °C ye kadar Snemli oranda artiglara sahip olmus ve sonugta toplam olarak
%1.69 luk katle artigr meydana gelmigtiv, Numuncnin kdtlesindeki artiglar sofutma
esnasinda da devam etmis ve 899.0 °C den 500.2 0C ye kadar sofutma sonunda %0.88
lik artis tesbit edilmigtir. Baglangigta 7mg olan numunenin kiitlesi, 1sitma ve sofutma
islemleri sonunda 7.18mg’ a yikselmigtir. Bu kitle artiglannin oksitlenmeden
kaynaklandi1 tesbit edilmigtir. Bu egrinin davramg1 malzemenin teknolojide kullanimi
sirasinda  sicakliga bagh olarak oksidasyonun hizm ve ve mekanizmasim
sergilemektedir. Sortinmeli ve sicakligr yukselebilen bir malzemenin oksitlenme
davramigina ik tutma agisindan oneme sahiptir. Ismirken daha hzh, sofurken daha
yavag oksidasyonu oldugu grafikten agikca goriilmektedir.
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Sekil 6.13. p-faz bolgesinde homojenlestirilmis Alagim 1 numunesinin
termogravimetrik analiz (TGA) grafigi

Sckil 6.14, Alagim 1 den dokimi yapildigs gibi alinan parga numunenin
katt — kat faz donostiim sicakbklarnin belirfeninesi igin alman diferansiyel termal
analiz (DTA) egrisini gostermektedir. Bu egri izerinden de goritlecegi gibi alagm a. + &
fazindan o + y fazina 522.3 OC de doniigmeye baglamig ve dondgim 530.2 OC
tamamlanmigtir. Stcakhigin artirimasina kargilik 807 ile 824 OC ler arasmda da o + sivi
fazindadir. Sekil 4.1 de Cu-Sn alagimina ait faz diyagraminda, kati — kat1 faz gegis
sicakliklan gorilmektedir (Sunwoo, vd., 1992).

Sekil 6.15, B - faz boigesinde, 740 °C de 30dk 1s1l igleme tabi tutulmus Alasim 1
den alinan parga numunenin kati — kati faz doniigiim sicakliklariin belirlenmesi igin
alinan diferansiyel termal analiz (DTA) egrisini gostermektedir. Bu egri izerinden de
gortilecegi gibi alagim o + 8 fazandan a + y fazina 520 9C de d6niismeye baslamig ve
déniigiim 529.5 9C tamamlanmugtir. Stcakhigin artinlmasina kargihk 814 ile 823 OC ler
arasinda da o + siv1 fazindadir. Sekil 4.1 de Cu-Sn alagimma ait faz diyagraminda,
kat1 > katt faz gegis sicakliklan gorilmektedir (Sunwoo, vd., 1992). DTA egrisi bu faz
diyagramim agikca dogrulamaktadir. Burada piklerdeki hafif kaymalar taviamamn
etkisiyle lgtim sirasinda kullanilan malzeme, numune miktanmin farkh olusundan ileri
gelmektedir,
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Sekil 6.14. Alagim 1 numunesinin tavlama yapilmadan diferansiyel termal analiz grafigi
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Sekil 6.15. p-faz bolgesinde homojenlestirilmis Alagim 1 numunesinin diferansiyel
termal analiz (DTA) grafigi
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Kullantlan alagimin (Cu-Sn), -90 0C den daha dtisik sicakhiklarda martensite faza
déniismily oldugu literatiirden (Kennon, 1972) bilinmektedir. Bundan dolayr dokiimden
elde edilen parga numune DSC cihazinin igine yerlestirildikten sonra haznesi sivi azot
ile doldurularak maricnsite faza donigiim gerceklestirildi. DSC nin en ditsik sicaklik
gostergesi -60 O0C den baglayarak 10 OC/dak ile isinmaya bagladi. Bu sicaklikta
martensite fazda oldugu dasiinillen numunenin gergekten martensite faz yapisinda ise
sicaklik yiikseltilirken yiiksek sicaklik fazi olan austenite faza doniigiimii beklenmekte
idi. Tahmin edildigi gibi numune -15.6 O0C de austenite doniigiime bagladi, déniigiim -
11.40 OC de maksimum hizda gergeklesti ve -8.6 0C de tamamlandi. Béylece elde
edilen alagim igin A; = -15.6 OC ve A¢ = -8.6 OC oldugu belirlendi. Sekil 16.a 13mg
par¢a numuneden, Sekil 16.b ise 72mg parga numuneden elde edilen DSC egrilerini
gostermektedir. Numune miktarlanmin farklilik gostermesi A, Apax ve Ag
sicakliklaninda fazla degigme meydana getirmedigi halde her iki endotermik
reaksiyonun enetjisinde buyitk farkliliga sebeb olmustur. Birincisinde reaksiyon enerjisi
-0,10j/g iken ikincisinde -0.92j/g olmustur ki neredeyse kiitle oranlarna yakin
degerdedir.

Aynica her iki pike ait Ap,,, sicakliklanindan ve [ In ( ® / Tp-To) =E, / RT, ]
denkleminin kullanilmasindan; Sekil 16.8' min donigiim aktivasyon enerjisi
E, = 284.97 kj/mol, Sekil 16.b' nin ddniisiim aktivasyon enerjisi de E, = 359.40 kj/mol
oldupu belirlendi. Diger taraftan Ag ile A, arasindaki eBri boigesinin egiminden
diigitk sicaklik aralifinda déniisiimiin daha hizh, A, ile A arasindaki egri pargasimn
egiminden de ytiksek sicaklik bdlgesinde doniigiimiin yavas gergeklestii ve donigiim
hizinin digiik oldugu anlagiimaktadir.

15,60 -0,199/q AP
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Sekil 6.16.  Alagim 1 in martensit — austenit ters doniligim sicakhiklan Ag ve Ag nin
belirlenmesi igin diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC) egrileridir. Sekil 6.16 a ve b
ye gore austenit baglama sicakliklar -15.6 9C, -18.4 OC ; bitis sicakliklaii ise -8.6 OC -
8.4 0C dir.

Sekil 6.17, Alagim 1 den dékamii yapildigr gibi alinan 10 mg parga numunenin
diigiik sicakhik katt — kati faz donigiim sicakhiklarimin belirlenmesi i¢in alinan
diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC) egrisini géstermektedir. Bu epri iizerinden de
gorilecedi gibi alagim da 167.0 ile 226.5 OC sicakhikiari arasinda yeni bir faz doniiglimii
meydana gelmis ve doniigiim esnasinda numune 6.29 J/g lik bir enerji digan vermigtir.

Sekil 6.18, Alagim 1, B - faz bolgesinde, 740 OC de 30 dk 1sil igleme tabi tutuimug
8.8 mg parga numunenin digik sicakhk katn — kat1 faz doniigim sicakliklannin
belirlenmesi  igin  ahnan  diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC) egrisini
gostermekicdir. Bu epri 0zerinden de goriilecegi gibi alagim da 153.0 ile 226.4 0C
sicakfiklar arasinda yeni bir faz doniigimii meydana gelmis ve doniigiim esnasinda
numune 9.11 J/g lik bir enerji disar1 vermigtir. Her ikisinde de maksimum donligtim
sicakligh 202.2 0C gikmigtir.



[T T T T T T T T T T T T A O P T e T T T T O O T T T T T T T
[nv]
o.0]_ a
- A
167 .0C 226,5C J
8.2080/9
- ]
o -
i T
-8.0 —
—
Do longeslan oo beeed oo oo e eee b e el
100 450 2090 250 300 350 400 450 500 550

45

fc}

Sekil 6.17. Alagim 1 in tavlama yapilmadan diferansiyel tarama kalorimetresi grafigi
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Sekil 6.18. p-faz bolgesinde homojenlestirilmis Alasgim 1 numunesinin
tarama kalorimetresi (DSC) grafigi

diferansiyel
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6.4.2. Alagim 2 (Cu-Zn-Sn) icin termal analiz sonuclari

Sekil 6.19, Alagim 2 den dékimd yapildig: gibi alinan 8 mg toz numunenin
sicakhkla kiitlesinde meydana gelebilecek degisimlerin incelenmesi amaciyla
termogravimetrik analiz (TGA) 6l¢timii sonucunda ortaya gikan grafigi gostermektedir.

Bu numune , oda sicakligindan 900 OC ye, 900 °C den de 100 9C ye kadar 10
0C/dk. lik hizla 1sitilmig ve sogutulmustur. Bu TGA egrisinin, 1sitma durumunda,
483.3 OC ye kadar yatay oldugu, yani numunede kiitle artiginin olmadip1 gérilmektedir.
Bu sicakliktan 899.3 OC ye kadar 1sitmada ise numune kitlesinde %23.1 lik kitle artigi
oldugu tesbit edilmigtir. Bu artig ters dontigimde de devam etmis ve 810.6 C ye kadar
soputma ile de %3.16 lik kitle artist olmugtur. Daha ileri sogutmalarda ise kitle
artigtnin olmadig: gérilmektedir. Baglangigta 8 mg. olan toz numune, bu kiitle artislan
sonunda 10.16 mg olmugtur.

Bu alagimda biiyok oranda oksitlenme meydana gelmistir (%26 civarinda)
oksitlenme hizinin 825 0C den itibaren artis gosterdigi anlagiimaktadar, Egri, alagimin
oksitlenme mekanizmasina 151k tutmaktadir.
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Sekil 6.19. Alagim 2 numunesinin tavlama yapiilmadan termogravimetrik analiz grafigi.
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Sekil 6.20. p-faz bolgesinde homojenlestirilmis Alagim 2 numunesinin
termogravimetrik analiz grafigi.

Seki! 6.20, Alagim 2 igin f - faz bdlgesinde, 740 9C de 30 dk 1sil igleme tabi
tutulmus 8 mg. toz numunenin sicaklikla kiitlede meydana gelebilecek degigimlerin
incelenmesi amaciyla termogravimetrik analiz (TGA) 6l¢iimt sonucunda ortaya gikan
grafigi gostermektedir.

Bu numune, oda sicakhgindan 900 OC ye, 900 OC den de 100 9C ye kadar
10 0C/dk. hik hizia 1sitilmig ve sogutulmustur. Bu TGA egrisinin, isitma durumunda,
483.7 OC ye kadar yatay oldugu, yani numunede kiitle artiginin olmadiB1 gérilmektedir.
Bu sicakliktan 899.3 9C ye kadar 1sitmada ise numune kitlesinde %7.85 lik kitle artigi
oldugu tesbit edilmigtir. Bu artig ters doniigiimde de devam etmis ve 785.1 9C ye kadar
sogutma ile de %1.30 luk kitle arisi olmugtur, Daha ileri sofutmalarda ise kutle
artisinin olmadigx gorilmektedir. Baslangigta 8 mg. olan toz numune, bu kitle artiglan
sonunda 8.74 mg. olmugtur. Kitle artglari, oksitlenmeden kaynaklanmaktadir. Oksijen,
alagimlan olugturan atomlar arasina girerek bir etkilegsmeye sebep olmaktadir. Bu tiir bir
durumun ortadan kaldinimas:1 igin alagimlarin argon veya azot gazi atmosferinde
olgtimlerinin  yapilmas: gerckmektedir. Ayrica bu tir malzemelerin kullanimlan
sirasinda hangi sicaklik araliklaninda minimum oksitlenme ile bu tiir alagimlann
kullanilabilecegi agisindan onem arz eden egriler olarak goritlebilir.
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Sekil 6,21, Alasim 2 numunesinin tavlama yapilmadan diferansiyel termal analiz grafigi
(DTA

Sekil 6.21, Alasim 2, ye ait d6kiim par¢asindan alinan 30 mg. toz numunenin,
katt — kat1 faz déniigitm sicakliklarinin belirlenmesi i¢in alinan diferansiyel termal
analiz (DTA) egrisini gostermektedir. Bu egri izerinden de gorilecegi gibi alagimda,
741.0 OC ile 946.5 OC arasinda bir faz doniigimii meydana gelmis ve bu yeni faz,
1044.8 OC ile 1101.4 OC sicakliklan arasinda baska bir faza déniismis, doniigim
tamamlandiktan hemen sonra 1101.4 OC ile 1149 OC sicakliklar1 arasinda bir faz
donugumi daha gergeklesmistir. Burada gortlen son endotermik pikler bu alagima ait
degildir, potadaki kalintilardan kaynaklanmis veya egeleme kalintilarindan
kaynaklanmig olabilir.
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Sekil 6.22, Alagim 2 igin B - faz bolgesinde, 740 OC de 30 dk 1si1l igleme tabi
tutulmus 13 mg. toz numunenin, kat1 — kati faz doniisiim sicakliklarimin belirlenmesi
i¢in alinan diferansiyel termal analiz (DTA) egrisini gostermektedir. Bu egri izerinden
de gorulecepi gibi alagimda, 753.6 9C ile 926.5 OC arasinda bir faz donligomt meydana
gelmis ve bu yeni faz, 1044.6 9C ile 1092 OC sicakhklan arasinda bagka bir faza
dontgmiistiir. Sicakhigin artinlmasiyla alasim 1121.3 0C de erimigtir. Doktimi
gergeklestirilen alagimin, bu kadar yiiksek sicakliklarda faz doniigiimii gdstermesinin
nedeni termal analiz Slgiimleri sirasinda kullanilan platin kroze'nin bir tane olmas: ve
onun da igerisine kangms demir tozlarindan kaynaklanmaktadir. DTA firininin bos
potalan koyarak alinan egrilerle mevcut egrinin karsilastirllmasindan, sondan iki
endotermik pikin kirlenmelerden ileri geldigi kesin olarak belirlendi.
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Sekil 6.22. B-faz bolgesinde homojenlestirilmis Alagim 2 numunesinin diferansiyel
termal analiz (DTA) grafigi
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Sekil 6.23, Alasim 2 den dokimi yapildign gibi alinan 30 mg toz numunenin
digiik sicakhk katr — katt faz donisim sicakliklanmin belirlenmesi igin alinan
diferansiye! tarama kalorimetresi (DSC) egrisini géstermektedir. Bu egri tizerinden de
gorilecegi gibi alagumda 262.5 OC de bir faz dondgiima meydana gelmis ve sicaklifan
arttiilmastyla birlikte 293.8 OC ile 341.6 9C sicakliklari arasinda yeni bir faz doniitimii
meydana gelmig ve d6nilgiim esnasinda numune 0.97 J/g lik bir enerji digan vermigtir.

Bu egride gok genis bir endotermik reaksiyon piki gorilmektedir.
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Sekil 6.23. Alagim 2 nin tavlama yapilmadan diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC)
grafigi
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Sekil 6.24, Alagim 2 igin B - faz bolgesinde, 740 0C de 30 dk 1s1l igleme tabi
tutulduktan sonra suda hizh sogutulmus 30 mg toz numunenin dasik sicaklik
kat1 — kat: faz doniigiim sicakliklarinin belirlenmesi i¢in alinan diferansiyel tarama
kalorimetresi (DSC) egrisini gostermektedir. Bu egriden de gorilecegi gibi alasimda
311.8 OC de kilgiik bir faz donigimii meydana gelmis ve sicakhiin arttirnlmasiyla
birlikte 336.1 OC ile 3734 OC sicakliklan arasmmda yeni bir faz dondgomi
gergeklesmigtir ve bu doniigiim esnasinda numune 1.83 J/g lik bir enerji disan vermistir.

Tavlanmamig numune ile tavianmg numunelerin DSC egrileri kargifagtinidig
zaman 262.5 9C de goriilen donigiim tavlaminca ortadan kalkmigtir. Fakat tavlanmamig
numunede 315 9C de ortaya ¢ikan faz déniigiimii tavlanmis numunenin DSC egrisinde
de ortaya ¢ikmigtir. Taviama iglemleri sirasinda olugan reaksiyonlar DSC finm iginde
oldugundan piklerde farkliliklar dogmustur. 315 OC deki ekzotermik pik 311.8 OC de
kendini gostermigtir. Diger taraftan tavlanmamis numunenin DSC egrisinde gorilen
genis endotermik pik ve ona kargi gelen reaksiyon; numune tavlama islemine tabi
tutuldugu zaman gergeklesmistir. Bundan dolay1 349.9 OC pik sicaklikla bir ekzotermik
faz doniigimii piki ortaya gikmigtir.
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Sekil 6.24. B-faz bolgesinde homojenlestirilmis Alagim 2 numunesinin diferansiyel
tarama kalorimetresi (DSC) grafigi
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6.5. Metalografik Gozlemler

Hizhh katilagtirma finmindan dokimii yapilan sekil hatirflamali alagimlarin
metalografik gozlemlerinin yapilmasi amaciyla amaciyla B—faz bolgesinde, Alagim 1
740 0C de 30 dakika, Alagim 2 igin 750 °C de 30 dakika homojenlestirildikten sonra bu
sicakhklardan su igine atilarak ani soputma iglemine tabi tutulmuslardir.

Bu tiir bir 1s1l iglemden gegen numuneler 6nce polyester igerisine gdmiildii. Daha
sonra elmas pasta kullamlarak diskte parlatildi. Parlatilan bu numuneler "2gr FeCly +
10ml HCI + 30ml su + 10ml etanol" ¢ozeltisi ile daglandiktan sonra metalografik olarak
incelendi. Bu numuneler iizerinde tane sinirlan (grain boundary), ¢okelti fazlar bagta
olmak iizere metalografik incclemeler yapildi.

6.5.1. Alagim 1 iizerinde metalografik gozlemler.

Uzerinde metalografik inceleme yapilan Cu-24.2Sn agirlik yizdeli Alagim 1
numunesi 740 OC de B-faz bolgesinde 30 dakika homojeniestirme iglemine tabi
tutulduktan sonra suda ani olarak sogutulmugtur.

Alagim 1 in genel tane yapis, ani sogutulmug numuneden alinan Sekil 6.25 deki
optik mikrografta gorillmektedir. Burada numuneye ait ve bir kag noktada kesigen alti
tanenin (grain) bazi kesimleri goriilmektedir. Anafaz B fazim, nokta seklinde goriillen
cukurlar da o fazim temsil etmektedir. Ayrica tanelerin igerisinde ¢izgi seklinde
gortlen ve birbirine paralel olan beynit yapilarin hizli soputma esnasinda olusan
sekilleri goriilmektedir. Bu yapilar tane sinirlartyla 600 lik ag1 yaparak meydana gelirler
ve bu yapilarin olugtugu noktalar da 6tektik ayrigma séz konusudur.

Sekil 6.25. Alagim 1 numunesinin genel tane yapisi (x400)
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6.5.2. Alagim 2 iizerinde metalografik gézlemler.

Uzerinde metalografik inceleme yapilan Cu-33.8Zn-3.1Sn agirlik yiizdeli Alasim
2 numunesi 750 9C de B-faz bolgesinde 30 dakika homojenlestirme islemine tabi
tutulduktan sonra suda ani olarak sogutulmugtur.

Alagim 2 nin genel tane yapisi, ani sogutulmus numuneden alinan Sekil 6.26 daki
optik mikrografta goriilmektedir. Burada numuneye ait ve bir kag noktada kesisen ii¢
tanenin (grain) bazi kesimleri goriilmektedir. Burada anafaz o fazidir ve bu faz iizerinde
B faz1 gokelmigtir.

Sekil 6.26. Alagim 2 numunesinin genel tane yapist (x400)
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7. SONUCLAR

Bu tez ¢alismasinin amaci, izl katilagtirma sistemi yapmak ve sistemde elde
edilecek olan sekil hatirlamali Alagim 1 (Cu-24.85n) ve Alasim 2 (Cu-33.8Zn-3.1Sn)
nin fiziksel ve yapisal 6zelliklerini incelemektir. Bu amag dogrultusunda ilk olarak uzh
katilagtirma sistemi yapildi. Eriyik haldeki numune, izl katilagtirma islemi sirasinda,
sistemde vakum veya gaz basincinin olmamasindan dolayi, gelik disk tizerine atmosfer
basinci altinda ve yer ¢ekimi kuvveti ile digmektedir.

Hizlt katilagtinlmig serit diretimi yapabildigimiz bu sistemde, akig hizinin kontrol
edilememesi, hava ile eriyik halde bulunan alagimin temas etmesi sonucunda
oksitlenmelerin olmasi ve bu oksitlenmenin neticesinde de firinin agzimin tikanmasina
neden olmasi yiiziinden; dretilen hizli katilastinlmig geritler tam olarak bekledigimiz
gibi homojen olmamuglardir. Yani, aym sofutma hiz1 ile dretilen geritlerin boylan,
kalinhiklan ve enleri farkl1 olmustur.

Alasimlan olusturacak olan %99.9 saflikta Cu, Sn ve Zn elementlerinin x-1sinlan
difraktogramlan alinarak, orijinal difraktogramlarla kargilagtinlmasi sonucunda 26
degerleri arasinda bir uyumun oldugu tesbit edilmigtir.

Hizlt katilagtirma finnindan; Alagim 1 gerit seklinde, Alasim 2 ise kilge
bigiminde dokiimleri yapilmigtir.

Makroskobik sekil hatirlama gozlemleri; Alasim 1 de sivi azot igerisinde bir zor
uygulanarak geklinin degistirilmesi ile gozlenilmistir (sekil 6.6). Alagim 2 de ise
makroskobik sekil hatirlama olayr gozlenememigtir. Bu alagimin gekil hatirlama olay:
gbstermeyisinin nedeninin alagimin tam olarak homojen yapiya sahip olmamasindan ve
e/a (elektron/atom) oramnin 1.3876 olmasindan kaynaklanabilecegi digiintilmigtir.

Alasim 1 ve Alagim 2 den alinan x-1ginlan difraksiyon sonuglarina gére, hizh
katilagtirma finnindan dokiimi yapildig gibi alinan difraktogramlarla, p faz bdlgesinde
homojenlestirilip suda lmzhi sogutulan alagimlann x-15inlann difraktogramlarn arasinda
farkhliklann olustugu tesbit edilmistir. Bu farklilhk homojenlestirilmemis alagimin pik
siddetinin az ve diizgiin olmadigi, bunun aksine homojenlestirilmis alagimda ise pik
siddetinin fazla ve diizgn ¢iktign yapilan 6Slgimlerde tesbit edilmistir. 20 degerleri
yaklagik olarak iki farkli isil iglemden gegmis numune igin aymdir. Alagim 1 ve
Alagim 2 oda sicakliginda austenit yapty1 temsil ettiginden hkl indislemeleri tam kesin
olarak yapitlamamigtir. Martensit faz yapist oda sicakligindan daha digik sicakliklarda
ortaya ¢iktigindan martensit yapinin ditzlemlerine ait pikler ortaya ¢ikmamiglardir.

Termal analiz 6lgim sonuglart; Alagim 1 den elde edilen par¢a numuneler ile
Alapim 2 den egelemek suretiyle elde edilen toz numunelerin analiz edilmesi ile
yapilmiglardir.
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a ) Termogravimetrik analiz sonuglarn : Alagim 1 ve Alagim 2 den alinan
numunelerin, sicaklifin artinlmasina kargilik kiitlelerinde artiglanin: meydana geldigi
yapilan dlgiimler neticesinde tesbit edilmigtir. Bu kitle artiglari, B faz bolgesinde
homojenlestirilen numunedeki kiitle artisimin, homojenlestirme iglemi yapilmayan
numuneye gore daha az oldugu alinan olgiimler sonucunda ortaya ¢ikmigtir. Kitle
artslan, oksitlenmeden kaynaklanmaktadir. Oksijen, alagimlan olugturan atomiar
arasina girerek bir etkilegmeye sebep olmaktadir. Bu tiir bir durumun ortadan
kaldinnimast igin alagimlann argon veya azot gaz: atmosferinde Slglimlerinin yapilmas:
gerekmektedir. Bu egriler bu tir alapmmlann gesitli sicakliklardaki oksitlenme
davramglarim ortaya koymaktadir.

b ) Diferansiyel termal analiz sonuglan : Alasim 1 ve alagim 2 nin ytksek
sicaklik katt — kati faz doniisiim sicakhiklan yapilan 6lgimlerie tespit edilmigtir. Bu
olgiimler neticesinde; B faz bélgesinde homojenlestirilen numunenin faz déntigima ile,
homojenlestirme iglemi yapilmayan numunenin faz dondsimti yaklagik olarak aym
cikmigtir. Fakat homojenlegtirme iglemine tabi tutulan alagimin pikleri daha duzgiin ve
keskin oldugu alinan dlgimlerde géralmiigtir,

¢ ) Diferansiyel tarama kalorimetresi sonuglari : Sekil 6.16 a ve b, Alasgim 1 igin
ters doniigiim sicakhklanm gostermektedir. Ag ve Ag sicakliklan her iki endotermik pik
icin hemen hemen aym sicakliklarda olmasina ragmen, enerjileri farkhi ¢ikmugtir.
Alasim 1 den alinan, 13 mg parca numunenin analiz edilmesi sirasinda ortaya ¢ikan
endotermik pikin enerjisi -0.10 j/g (Sekil 6.16 a) olup 72 mg parga numunenin analiz
edilmesi sirasinda da ortaya gikan endotermik pikin enetjisi -0.92 j/g (Sekil 6.16 b) dur.
Bu enerjilerin fakli ¢gikmasi, alagimlann farklt agirliklarda ahinip 6lgtim yapilmasindan
kaynaklanmaktadir.

Sekil 6.17, Alagim 1 den dokiimii yapildifi gibi alinan 10 mg parga numunenin,
Sekil 6.18, Alagim 1, B - faz bolgesinde, 740 OC de 30 dk 1s1l igleme tabi tutulmug 8.8
mg parga numunenin digik sicakhk katt — kati faz doniigim sicakliklarinin
belirlenmesi  igin  alinan diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC) egrisini
gostermektedir. Bu egriler iizerinden de gorillecegi gibi yeni bir faz doniigiimi 167.0 ile
226.5 OC sicakliklar arasinda, 6.29 J/g lik bir enerji disan vermigtir (Sekil 6.17) ve
153.0 ile 226.4 OC sicakliklari arasinda ise 9.11 J/g lik bir enerji disar vermigtir
(Sekil 6.18). Alagim 1 in kati — kati faz donisim sicaklhiklarinin farkli gikmass,
numune eritilirken olusan oksitlenme, grafit potanin agzinin tikanmasina neden olmakta
ve bunun neticesinde de alagimin homojenlesmesi engellenmektedir.

Sekil 6.23, Alagim 2 den dokimi yapildigy gibi alinan 30 mg toz numunenin ve
Sekil 6.24, B - faz bolgesinde, 740 OC de 30 dk 1s1l isleme tabi tutulmug 30 mg Alagim 2
toz numunesinin diisiik sicaklik katt — kati faz doniiglim sicakliklarinin belirlenmesi
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icin alinan diferansiyel tarama kalorimetresi (DSC) egrisini gostermektedir. Bu egriler
iizerinden de gérillecegi gibi yeni bir faz doniigimi 293.8 OC ile 341.6 9C sicakliklan
arasinda 0.97 J/g lik bir enerji disan vermistir (sekil 6.23) ve 336.1 OC ile 373.4 OC
sicakliklan arasinda 1.83 J/g hik bir enerji digan vermistir  (Sekil 6.24). Alasim 2 nin
kati —» kati faz doniigim sicakhklarimin farkh ¢ikmasi, numune eritilirken olugan
oksitlenme, grafit potanin agzimin tikanmasina neden olmakta ve bunun neticesinde de
alasimin homojenlesmesi engellenmektedir

Alagim 1 in genel tane yapisi, ani sogutulmug numuneden alinan Sekil 6.25 deki
optik mikrografta goriilmektedir. Burada numuneye ait ve bir kag noktada kesigen alti
tanenin (grain) baz: kesimleri goriilmektedir ve bu tanelerin igerisinde ¢izgi seklinde
gorilen ve biri birine parelel olan beynitik yapilar, huizli sogutma esnasinda tane
sinirlariyla 600 lik ag1 yaparak meydana gelmislerdir.

Alagim 2 in genel tane yapisi, ani sogutulmug numuneden alinan Sekil 6.26 daki
optik mikrografta gorilmektedir. Burada numuneye ait ve bir ka¢ noktada kesigen ¢
tanenin (grain) bazi kesimleri gorillmektedir. Burada anafaz o fazidir ve bu faz iizerinde
gorilen siyah lekeler, B fazinin ¢okelmesi sonucu olugmuglardir.

Alagimlann, hizh katilagtirma finnindan dékamlerinin oksitlenmeden ve homojen
olacak gekilde iiretilebilmenin yollanimi agagidaki sekilde siralayabiliriz.

a) Hizh katilagtirma finninin vakum altinda olmasi ve bdylece eriyik hava ile
temas etmeyecck ve oksitlenme olmayacaktir.

b) Hizl1 katilagtirma islemi sirasinda akis hizim ayarlayacak bir soy gaz basincinin
uygulanmasi.

c) Disk yiizeyi ile firin agi1z1 arasindaki mesafenin ayarlanmasidir.
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