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OZET

Nikelce zengin NiTi alagiminin izotermal oksidasyon davranisi Termogravimetrik
analiz (TGA) ve Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) yontemiyle arastirildi. Alagim,
hava ve oksijen ortaminda 1 saat siireyle 400-800°C arasindaki sicakliklarda oksitlenmeye
birakildi. Oksidasyon davraniglart X-igin1 analizi (XRD) ile belirlendi. Hava ve oksijen
ortaminda 400°C {tizerindeki sicakliklarda nikelce zengin NiTi alasimi, farkli oksidasyon
davranig1 sergiledigi goriildii. Alasim 400-800°C sicakliklar arasinda 1 saat siireyle
izotermal olarak oksijen ve hava atmosferine maruz birakildi. Gravimetrik metot
kullanilarak oksidasyon kinetikleri hesaplandi ve izotermal sicaklik ile oksidasyon
sabitlerinin 6nemli derecede arttig1 gézlendi. Hava ve oksijen atmosferine maruz birakilan
nikelce zengin NiTi alasiminin oksidasyon reaksiyonlarinin aktivasyon enerjileri sirasiyla
65,47 kJ/mol ve 111,64 kJ/mol olarak hesaplandi. Alagimin doniisiim sicakliklarinin (Ms,
Ms, Asve Ay) arttigr ve 500°C tizerindeki sicakliklarda R fazinin kayboldugu DSC analizi
ile gorildii. SEM-EDX olgtimleri ile oksit tabakalarmin TiO ve TiO; oldugu belirlendi.
DSC’de goriilen doniisiim karakteristiklerinin i¢erdigi fazlar X-isin1 analizi ile hava ortami

i¢in belirlendi.

Anahtar Kelimeler: Nikelce zengin NiTi sekil hatirlamali alasim, oksidasyon kinetikleri,
izotermal oksidasyon.

1%



SUMMARY

Investigation of Oxidation Behavior at Ni-Rich NiTi Shape Memory Alloy

The isothermal oxidation behavior of Ni-45.16 % Ti (composition in atomic
percent) alloy was investigated by thermo gravimetric analysis (TG), differential scanning
calorimeter (DSC) and methods. The alloys were oxidated a hour between 400-800°C in air
and oxygen atmosphere. The oxidation products were identified by X-ray diffraction
(XRD). It was found that Ni rich NiTi alloy exhibits a different oxidation behavior at
temperatures above 400 °C in air and oxygen atmosphere. The alloys were exposed to air
and oxygen atmosphere isothermally, i.e., between 400-800 °C, for 1 h. A gravimetric
method was used to determine the oxidation kinetics and it was seen that the oxidation
constant increases significantly with isothermal temperature. According to air and oxygen
atmosphere, the activation energy of oxidation reaction for NiTi was calculated and
activation values were found 65.47kJ/mol and 111,64kJ/mol, respectively. DSC
measurements the transformation temperature of alloy (Ms, My, As and As) was increased
and also R phase disappeared above 500 "C. The formal oxides were determined by means
of SEM-EDX measurements and obtained oxides are TiO and TiO, oxides. The
transformation characteristics to including phases determined through XRD are compared

with those obtained from DSC in air atmosphere.

Keywords: Ni-rich NiTi shape memory alloy, oxidation kinetics, isothermal oxidation.
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1. GIRIS

Bazi alagimlarin, sicaklik ve zorun etkisi ile sekil degistirdiginin 1930’lardan sonra
farkina varilmasiyla, bu alanda bilimsel caligsmalara baglanmistir. 1932 yilinda Altin-
Kadmiyum (AuCd) alasiminda yapilan 1s1l islemler esnasinda farkina varilan biiyiik oranda
sekil degisiminin belli sicaklik araliklarinda oldugu goriilmiistiir. Bu o6zellik ilerleyen
yillarda baska bir¢ok alasimda, 6zellikle bakir ve nikel esasli alasimlarda, en belirgin
olarak da Nikel-Titanyum (NiTi) alasiminda goriilmiistiir. Bu alagimlara yiiksek miktarda
kalict sekil degisimi uygulandiginda, alagimin belirli bir sicakliga ¢ikarilmasiyla ilk sekline
geri donmesi, sekil hatirlamali kavramini ortaya cikarmistir. Boylece sekil hatirlamali
alagim kavrami bilimsel literatiire girmistir [1].

Sekil hatirlamali alagimlar arasinda NiTi alasimi, iyi bir biyouyumluluga, 1sitilinca
sekil degistirme yetenegine ve essiz mekaniksel Ozelliklere sahip olmasindan dolay:
medikal uygulamalarda sikca tercih edilen bir alagimdir [2,3]. Ayrica bu alasgimlar iyi bir
korozyon direncine sahip olduklar1 icin kateter, stent, vena cana inferior filtresi ve
ortodontik tellerde kullanilir [4,5]. Glinlimiizde NiTi sekil hatirlamali alagimlarin bagta
uzay ve ugak miithendisligi alanlarinda olmak iizere, savunma sanayinin bir¢ok alaninda ve
tip uygulamalarinda kullanimi diger sistemlere tercih edilir hale gelmistir.

NiTi alagimlar1 oda sicaklifinda pasif oksit tabakalarina sahiptir. Ancak bu
alasgimlarin yiiksek sicaklikta ylizey oksidasyon davranislari aktif hale gecer ve bu
oksidasyon davranislari alasimin kompozisyonuna ve yiizey uygulamalarina bagl olarak
degisebilir [6]. NiTi sekil hatirlamali alasimlar iizerine oksit olusumunu anlamak i¢in
bir¢ok calisma yapilmistir [7-9]. Ancak yine de NiTi alasiminin oksidasyon davraniginin
tizerine eksiklikler oldugu diisiiniilmektedir. Bu c¢alismada Ni-45.16%Ti(atomik)
alagiminin oksidasyon davranisi oksijen ve hava atmosferinde yiiksek sicakliklar igin
detayli olarak incelenmistir. NiTi alasimmin yiiksek sicaklikta oksitlenmesinden dogan
degisimlerin, alasimin doniisiim sicakligina, mikro yap1 ve kristal yapiya etkisi DSC, SEM-
EDX ve XRD ile incelenmistir.



2. MARTENSIT DONUSUMLER

Katihal faz doniisiimii olan martensit faz doniisim olayr ilk defa Adolf Martens
tarafindan 1895 yilinda gelikte gozlenmistir. Bu doniisiim, metal ve alasimlarda, ytliksek
sicaklik fazinda iken malzemeye disaridan sicaklik, zor, manyetik alan gibi etkilerden
birinin ayr1 ayri veya birlikte uygulanmasi ile martensit fazin elde edilmesidir. Martensit
faz doniisiimiiniin en 6nemli 6zelligi ise diflizyonsuz olarak gergeklesmesidir. Difiizyonsuz
martensit doniisiimler, birgok metaller, alagimlar ve bilesiklerde gozlenmistir [10].

Martensit doniisiim, diflizyonsuz yapisal bir faz gecisidir. Boyle doniisiimlerin
karakteristik  Ozellikleri; atomik ayrismalardan daha kiicik mesafelerde atom
komsuluklarinin igbirligi ile yer degistirmesi, baslangic ve bitis fazlariin orgiileri
arasindaki siddetli kristalografik baglanti ve doniisim bolgesindeki sekil degisikligidir
[11].

Martensit doniisiim, diflizyonsuz yapisinin yani sira bir kristal yapidan bagka bir
kristal yapiya doniisiimle karakterize edilir. Martensit doniisiim terimi yaygin olarak
giintimiizde kullanilir ve katilarda bir faz doniistimii olarak ifade edilir. Bu doniisiim, metal
ve alagimlarda goriilen birinci dereceden bir yapisal faz dontisiimii olup, austenit(ana) faza
disaridan uygulanan sicaklik ve zorun ayri ayri veya birlikte etkisiyle martensit (iiriin)
fazin elde edilmesi olayidir [12]. Cogu yapida, austenit fcc yiizey merkezli kiibik 6rgiiden,
bee cisim merkezli kiibik 6rgli veya bet cisim merkezli tetragonal orgii yapisinda olan
mercek veya tabak sekilli bolgelerde doniisiim gozlenmektedir. Martensit doniisiim, kisaca
kesme deformasyonu iceren ve atomlarin beraber hareketiyle sonuglanan Orgii
dontigimiidiir [13].

Martensit doniisiimle ilgili olan en 6nemli etki sekil hatirlama etkisidir. Bu etkiyi
gosteren alagimlar, uygulanan deformasyona (sicaklik, zor, 151k, manyetik alan... vb.)
karsilik ilk sekillerini hatirlayabilmeleridir. Sekil hatirlama etkisinin goriilmesi yapida
olusan martensit doniistime baglhdir. Malzeme deforme edildiginde, martensit tabakalarin
konfigiirasyonunda i¢ degismeler meydana gelmektedir. Martensit dontistimler,
alagimlarda kesme gibi mekanizmalarla olusur. Ana faz igerisinde dislokasyonlar,
ikizlenmeler ve istiflenme kusurlar1 gibi 6rgii kusurlart meydana gelebilir. Sekil hatirlama
alasimlarinda go6zlenen martensit doniistimler, uygulanan zor, sicaklik, manyetik alanin
kaldirilmasi gibi islemlerle alasimin ilk haline donebilmesidir. Bu tersinirlik sebebiyle

sekil hatirlamali alagimlar farkli mekanik 6zellikler sergiler [14].



Martensitik doniistimlerin genel karakteristikleri su basliklar altinda 6zetlenebilir [12].

1) Martensitik faz, ara bir kati ¢ozeltisidir.

2) Doniisim ~ diflizyonsuzdur.  Yani, kristaldeki atomlarin doniisiim  Oncesindeki
komsuluklar1 doniisiim sonrasinda da korunur.

3) Dontisiim sinirl bir sekil degisikligi ile meydana gelir. Ana faz durumunda, numunenin
yiizeyi diizeltilip parlatildiktan sonra sicaklig1 diistiriiliirse yilizey tizerinde meydana
gelen martensit fazli bazi bolgeler kabartilar seklinde gozlenir.

4) Bir martensitik doniisimde bozulmamis olarak kalan ve ana faz ile iriin faz1 ayiran
diizleme yerlesme diizlemi (habitplane) denir.

5) Doniisiim siirl bir sekil degisikligi ile meydana gelir.

6) Dontisiimde kristal 6rgii kusurlari da olusur.

2.1. Austenit-Martensit Faz Doniisiimlerin Genel Ozellikleri

Austenit-martensit faz doniisiimleri diflizyonsuz olusabilme 6zelliklerinden dolay,
katihal fiziginde 6nemli bir yere sahiptir. Austenit kristal yapinin, martensit kristal yapiya
dontismesi ile gergeklesen doniisiim sonunda atomlar doniistimden onceki komsuluklarini
koruduklar1 ve yalnizca atomlar arast uzakliktan c¢ok olmayan uzakliklarda yer
degistirdikleri i¢in austenit-martensit faz doniigiimii, diflizyonsuz faz doniistimii olarak

bilinir [12].

2.2. Termoelastik ve Termoelastik Olmayan Martensit Doniisiimler

Martensit doniisiimlerin termoelastik ve termoelastik olmayan iki tipi vardir. Sekil
hatirlamalr alagimlar termoelastik martensit doniisiimler gosterirler.

Termoelastik martensit doniisiim sirasinda, sicaklik diisiiriildiik¢e martensit plakalari
devamli olarak olusup biyiirler. Ayni iglemin tersi olarak, eger sicaklik yiikseltilirse
plakalar kaybolmaya baslar. Burada doniistimiin gerceklesebilmesi i¢in ortamin
sicakliginin degistirilmesi ya da disaridan bir zor uygulamasi gerekmektedir. Termoelastik
martensit faz doniisiimlerinde yalnizca orijinal yapt ve yonelimi eski halini almakla
kalmayip mikro yap1 da eski seklini hatirlar [15].

Termoelastik ve termoelastik olmayan martensit doniislimlerinin  genel

karakteristikleri Tablo 2. 1° de verilmistir.



Tablo 2.1.Martensit doniigiim tiplerinin genel karakteristikleri [16].

Tip Cekirdeklenme Biiyiime Kristal Kusurlar:
TermS) e.l.as“tik“ Sogutma etkisi Sicaklik disiisiiyle Doniistim etkili
faz doniisimii orantil
Termoelastik Ani ve hizl, Dontisiim etkili ve
olmayan faz Sogutmanin ani etkisi sogutma hizindan plastik
doniisiimii bagimsiz deformasyonla

Austenit-martensit faz dontisiimlerinde sogutma ile olusturulan martensitlerin
olugsmaya baglamasi doniisiim sicaklig1 olarak bilinen M (Martensit baglama) sicakliginda,
doniigiimiin tamamlanmasi da M (Martensit bitis) sicakliginda gercgeklesir.

Doniistimiin atermal veya izotermal olmasi alasimin kimyasal bilesimine bagladir.
Martensit donilisiim, zamana bagli olmayip sadece sicakliga bagli olarak gerceklesirse
atermal doniisiim, hem zamana hem de sicaklifa bagli olarak gerceklesirse izotermal
doniistim olarak adlandirilir [17]. Sekil 2.1°de atermal doniisiimiin zamanla degisimi, Sekil
2.2°de ise izotermal doniisiimiin zamanla degisimi verilmektedir.

Izotermal martensit déniisiim, sicakligin diisiiriilmesi sonucu bir kritik sicakliga
(Ms) ulasildigr zaman martensit plakalarin ¢ekirdeklenmesi ile baslar. Sicakligin diisiisii
devam ederse martensit plakalarin sayisi artmaya devam eder. Martensit bitis sicakligina
(Mf) ulasildigt zaman doniisim tamamlanir ve doniisiim tersinirdir. Eger sicaklik
yiikseltilirse austenit baslama sicakliginda (As), plakalar kaybolmaya baslar. Austenit bitis
sicakliginda (Af) donilisiim tamamlanir. As sicakligr ile Mf sicakligr ayn1 degerde degildir.
Bazi alasimlarda As-Af arasi yaklasik olarak 400°C ‘ye kadar genis, baz1 alasimlarda ise
15°C ‘ye kadar dardir. Izotermal déniisiimiin gergeklesebilmesi i¢in ortamin sicakligimin

degistirilmesi ya da disaridan bir zor uygulanmasi gerekmektedir [18].
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Sekil 2.1. Atermal doniisiim i¢in doniisiim yiizdesinin zamanla degigimi [19].
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Sekil 2.2. izotermal doniisiim i¢in doniisiim yiizdesinin zamanla degisimi [19].

Termoelastik olmayan bir martensit doniisimde sogutma sirasinda bir martensit
plakasi belli bir biiyiikliige kadar biiyiir, daha sonra yapilacak sogutmada ise daha fazla
bliylime ger¢eklesmez. Biiylime adimi sogutma sirasinda artan siiriicii kuvvet ile
termodinamik dengede kalma egilimindedir. Ciinkii ara ylizey ac¢ik bir sekilde sabitlenir.

Sabitlenen ara yiizey 1sitma sirasinda geri hareket etmez. Bunun yerine ana faz, sabitlenen



martensit plakalar arasinda ¢ekirdeklenir ve bir plakanin tamami orijinal ana faz
yonelimine geri donemez [19].

Sekil hatirlama olay1r gosteren termoelastik faz doniisiimlerinin genel 6zelligi,
diizenli bir yiliksek sicaklik fazindan yani yiiksek simetri fazindan, kristolografik olarak
tersinir bir termoelastik doniisiim ile diisiik sicaklik fazina, yani diisiik simetri fazina
doniistimiin meydana gelmesidir [20]. Tim sekil hatirlama alagimlart termoelastik faz

dontistimii sergiler. Ciinkii bliylime kinetikleri ve dar histerisiz, sekil hatirlama olay1 i¢in
gereklidir [21].

2.3. Sekil Hatirlamah Alasimlarin Makroskobik Davramslar:

Sekil hatirlamali alagimlar, zor, sicaklik, 151k, manyetik alan gibi etkilere maruz
birakildiklarinda yapisinda agik¢a kalici degisimlerin gozlenebildigi, metal alasimlarin
tizerindeki etki kaldirildiginda, ilk sekline geri donme yetenegi gosteren metal alagimlardir.
Sekil hatirlamali alagimlar, bilinen geleneksel malzemelerden farkli olarak fonksiyonlu
malzemelerdir ve iki 6nemli 6zellik gosterirler. Bu 6zellikler; siiper elastiklik Sekil 2.3’de

ve sekil hatirlama etkisi Sekil 2.4’de goriilmektedir [16].

c
defarmasyon
deformasyon
kaldiniinca
Austenit Deforme edilmig
martensit

Sekil 2.3.Siiperelastik mekanizmasinin gosterimi [16].
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Sekil 2.4. Sekil hatirlama mekanizmasini gosteren bir atomik model [16].

2.3.1. Siiperelastiklik

Sekil hatirlamali alagimlarda lineer olmayan esnek davranis siiperelastikliktir. Bu
durumda kiiciik bir kuvvet ile olduk¢a fazla bir deformasyon olusabilir. Daha sonra yiik
malzeme iizerinden kaldirilirsa, malzeme 1sitmaya gerek kalmaksizin orijinal sekline geri

donebilir. Stiperelastiklik, sekil hatirlamali alagimlarda Af sicakliginin iistiinde meydana
gelir [20,22].

a)
M
100%
AMs Af Md
=S
=
= & H -3
a
-
" 5]
=
- "
Mf T As -
Sicakhk

Sekil 2.5. Sekil hatirlamal1 alagimlarda siiper elastik 6zellik gosteren bolge [23].



Sogutma ile elde edilen martensit fazin Ms sicakliginda iken plastik zor uygulanip
sogutma islemi yapilirsa, elde edilen martensit fazin sicakligi M; sicakligindan daha biiyiik
olan My sicakligina yiikseldigi goriiliir. Bu durumda Ay ile My arasinda olusan bu bolge
stiperelastiklik i¢in en ideal bolgedir [14].

Sekil hatirlamali alagimlarda goriilen siiperelastik  6zellik, sekil hatirlama
ozelliginde oldugu gibi martensit faz doniisiimii sonucu olusan bir 6zelliktir. Alasima A¢
sicaklig1 tizerinde sabit bir T sicakliginda belirli bir gerilme uygulandiginda Sekil 2.6’da
gerilme-birim sekil degistirme diyagraminda gorildigii gibi bir egri elde edilir. Sekil
2.6’daki A-B arasindaki bolge elastik deformasyona aittir. B noktasindan itibaren ilk
martensit plakalar olusmaya baslar. B-C arasinda alasimda martensit doniismiis orana
artarak devam eder. C noktasina varildiginda martensit doniisim tamamlanmistir. Bu
noktadan itibaren gerilme artirildiginda diisiik oranda bir elastik deformasyondan sonra
martensit, plastik akma noktasina ulasir ve numune kopma gerceklesinceye kadar plastik
deformasyona ugrar. Alasim C noktasi tizerinde plastik deformasyona ugramadan gerilme
birakilirsa sekil degisimi geri donilisiimli olarak telafi edilir. C-D arasindaki bolgede
elastik geri donilisiim gerceklesir. D-E arasinda ise martensit yap1 oran1 giderek azalarak
ana faz olusumu baglar. E-A arasinda ana faza ait elastik geri doniisiimiin olmasiyla toplam

sekil degisimi giderilmis olur [14].
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Sekil 2.6. Sekil hatirlamali alagimlarda siiperelastik 6zellik [23].



2.3.2. Sekil Hatirlama Etkisi

Sekil hatirlama 6zelligi, malzeme martensit fazda iken deforme edilip, daha sonra
austenit faz sicakligina kadar isitildiginda, austenit fazda iken sahip oldugu ilk seklini
hatirlamas1 olayidir. Malzemenin deformasyonundan sonra diizelip ilk seklini almasi
malzemenin 6nemli bir yetenegini ifade eder. Sekil hatirlama etkisinin ortaya ¢ikmasinda,
1sitma veya sogutma islemleri stiresince belirli bir sicaklik araliginda olusan yapisal
degisimler neden olmaktadir. Bu etki, yapida meydana gelen martensit doniisiimle
aciklanmaktadir. Sekil hatirlama etkisinin daha iyi anlagilmasi i¢in Sekil 2.7°de bu etki
sematik olarak verilmektedir [23].

Ikizlenmis martensitin olusumuna yol agan martensit doniisiimii agiklamak
miimkiindiir. Eger yiik austenit fazda uygulaniyor ve malzeme sogutulmussa faz doniistimii
ikizlenmis martensit ile sonuclanacaktir. Bu nedenle ¢ok biiyiikk zorlanmalar (%5-8
civarinda) gozlenecektir. Malzemeyi yeniden 1sitma islemi seklin eski haline donmesine

neden olacaktir [23].
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Sekil 2.7. Sekil hatirlama etkisi[16].



Sekil hatirlamali alasimlar kendi iginde tek yonlii sekil hatirlama etkisi ve iki (gift)
yonlii sekil hatirlama etkisi olmak iizere ikiye ayrilir.

Tek yonli sekil hatirlama etkisinde, ylikleme ve yiiklemenin geri ¢ekilmesinden
sonra artan gerilmeyle olusan yapi, sicakligin artmasi ile bu gerilme eski haline basitge
donebilir. Malzemenin sadece 1sitma ile seklini hatirlayabilmesi olarak da tanimlanabilir.
Bazi1 malzemeler de ise, 1sitmaya takiben tekrar sogutulduklarinda ilk haline donebiliyorsa
bu da ¢ift yonlii sekil hatirlama etkisidir [24].

Sicaklik ve zora bagli durumlarda sekil hatirlamali alagimlar farkli fazlarda bu
yetenegini gosterebilirler. Bu fazlar arasinda en 6nemli iki tanesi austenit ve martensit
fazdir. Austenit faz (yliksek simetri fazi1) yiiksek sicaklik ya da diisiik zor altinda kararhdar.
Tam tersi martensit faz (diisiik simetri fazi1) diisikk sicaklik ya da yiiksek zor altinda
karalidir [24]. Martensit faz doniisiimii, yiiksek simetri fazindan diisiik simetri fazina
difiizyonsuz atomlarin ortak hareketidir. Sekil 2.8.a)‘da sekil hatirlama etkisinin goriildiigii
diisiik sicakliklarda zor-zorlanma egrisi goriilmektedir. Numune mekaniksel yiiklemeye
tabi tutuldugunda, zor A noktasindaki kritik degerine ulasir. ikizlenmeli martensit, deforme
olmus martensit doniisme zamani B noktasinin sonuna kadardir. Uygulanan zor-zorun
kaldirilmas1 durumu bittigi zaman sekil hatirlamali alasim artan zorlanma gosterir (C
noktas1). Bu artan zorlanma ve 1sitma ile numunede ters faz doniisiimii meydana gelir(O
noktasi). Bu sekil hatirlama etkisidir ve tek yonlii sekil hatirlama etkisi olarak tanimlanir
[25].

Sekil 2.8. b)’de sekil hatirlama etkisinin incelenebilecegi alternatif yoldur. Oncelikle,
sekil hatirlamali alagimin sicakligi A sicakliginin {istiindedir (1). Bu sicaklikta numune
sadece austenit fazdadir. Sekil hatirlamali alasimin sicakligr diistiigli zaman faz dontistimii
yer degistirmeye baglar ve ikizlenmis martensit, austenit ile yer degistirir. Bu doniisiim
sicakligin My¢'nin altinda oldugunda gerceklesir(2). Sabit sicaklik altinda, mekanik
yikleme uygulanir, {(2)—(3)} deforme olmus martensit artar. Yiikleme kayboldugu
zaman numune artan zorlanma gdsterir(3). Numunenin en son sekli, martensit doniistime

(deforme olmus matrensit—austenit) sebep olan 1sitma ile diizelmektedir [25].
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Sekil 2.8. a) Sekil hatirlama etkisinin goriildiigii diisiik sicakliklarda zor-zorlanma etkisi, b) Sekil hatirlama
etkisinin incelebilecegi alternatif yol [25].
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Sekil 2.9. iki yonlii sekil hatirlama etkisi [25].

Iki yonlii sekil hatirlama etkisi ise malzemenin yiiksek ve diisiik sicakliktaki
sekillerini disaridan uygulanacak bir gerilmeye ihtiya¢ duymaksizin hatirlamasidir. Sekil
2.9 iki yonli sekil hatirlama etkisini sematik olarak gostermektedir. (1) durumda, A
sicakliginin {istiindeki sekil hatirlamali alasim goriilmektedir. Sekil degisikligine sebep
olan faz degisimi (austenit — martensit) numune sogutuldugunda meydana gelir. (2)
Numunenin sicakligi As sicakliginin tstlinde 1sitildiginda numune de yine faz doniisiimii
meydana gelir ve orijinal sekline geri doner {(2)—(3)}. Tekrar sogutuldugunda numuneyi
kendi diisiik sicaklik sekline geri cevirir (4). Tek yonlii sekil hatirlama etkisinin tersine,

diisiik sicaklikta numunenin seklini degistirmek i¢in mekanik yiikleme yapmaya gerek
yoktur [25].

11



3. NiTi SEKIL HATIRLAMALI ALASIMLARIN BAZI OZELLIKLERI

3.1. NiTi Alasimlarinin Genel Ozellikleri

1960’larin basinda, Nikel-Titanyum alasimlari manyetik olmayan, tuza direngli, su
gecirmez alagimlarin uzay uygulamalarinin metaliirjik arastirmalart i¢cin W.F. Buhler
tarafindan Naval Ordnance Laboratory, Silver Spring, Maryland, USA’ da gelistirilmistir.
Ozel, kontrollii 1s1l islem uygulandiginda, bu intermetalik alasimlarin termodinamik
davraniglar1 gekil hatirlama agisindan gelistigi bulunmustur [26]. Bu asamadan sonra NiTi,
sekil hatirlama ve siiperelastiklik o6zelligi gosteren, Onemli bir alasim grubu olarak
kullanilmigtir. Bu alagim Nitinol (Ni-50%Ti) olarak adlandirilmistir. Bu isim, Nikel i¢in ni,
Titanyum igin ti, Naval Ordnance Laboratory i¢in nol’dan meydana gelmistir[5].

Nitinol telinin siiperelastiklik davraniginin anlami yiikleme kaldirildiktan sonra
alagimmin eski sekline donmesidir [27]. Ayrica bu alasimlar, paslanmaz g¢elik ile
kiyaslandiginda, yiiksek elastiklik dayanimi ve diisiik elastiklik modiilii gostermektedir [5].

NiTi alasimimin o6zellikleri alasimin kompozisyonuna baglhidir. Diger 6nemli etkisi
ise 1s1l islemdir. Isil islemle alagimlarin fiziksel 6zellikleri degisebilir. Ancak ¢cogunlukla
Nitinol alagimlarinda yogunluk yaklasik 6,5 g/cm’ tiir ve erime noktas1 1240 ile 1310 °C
araliginda degisir. Déniisiim sicaklig1 ise kompozisyona gére -100 °C ile 100 °C araliginda
degismektedir. Nitinol alasiminin genel 6zellikleri su seklide siralanabilir [28]:

» Sekil hatirlama etkisinden dolay1 yiiksek kuvvet tiretilebilir.
Dontigiim sicakliginin altinda miikemmel soniim 6zelligi
Kusursuz korozyon direnci vardir.

Nonmanyetiktir (Manyetik degildir).
Yiiksek yorulma dayanimina sahiptir.
Orta derecede darbe dayanima sahiptir.

Orta derecede 1s1l direnci vardir.

V V V V V V VY

Biyouyumluluga sahiptir.



3.2. Kristal Yapisi

NiTi (Nitinol) en popiiler sekil hatirlamali alagimlar grubundandir. Bu alagimlarin
cok basamakli doniisiim gostermesi diger sekil hatirlamali alasimlardan ayiran énemli bir
Ozelliktir. NiTi alagiminin martensit doniisiimii esnasinda gozlenen dort tane farkli faz
vardir. Bu fazlar B2 (Kiibik), R (Rombohedral), B19 (Monoklinik) ve B19’
(Monoklinik)’dur. Yiiksek sicaklik austenit B2 fazi (CsCl), yaklasik 293 K civarinda B19
(AuCd) ya da R faza doniisiir ve daha sonra diisiik sicaklikta B19’martensit faza doniistir.

Ozetle, NiTi alasimi iginde, iki seri faz doniisiimii meydana gelir [29,30].

B2—B19—B19 1)
B2—R—B19' 2

NiTi alagiminda birinci seride meydana gelen doniisim Nikel orani atomikge %50
den az oldugu zaman, ikinci serideki doniisiim yiiksek Ni konsantrasyonu oldugu zaman
meydana gelir (Sekil 3.1) [31].

Termomekaniksel uygulama, soguk deformasyon ya da {giincii elementin
katkilanmasi, 1sitma ve sogutma esnasinda faz doniisiimiiniin bir veya daha ¢ok basamakli
gerceklesmesinde onemli bir rol oynar. Genel olarak Nikelce zengin NiTi alagimlarinda

cok basamakli martensit doniigiim, baz1 6zel yaslandirma uygulamalarinda goriilmiistiir

[32].

Austenit Faz(B2) Arafaz (R) Martensit Faz(B19")
o4———Sogdutma
c
c
a a
b b
a=b=c, =90 a=b=c, ¥+90 atborbe, 90
Isitma ———

(a) (b) (c)

Sekil 3.1. Yiiksek Nikel oranina sahip NiTi alagimlarinda kristal doniisiimiiniin sematik gosterimi [32].
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3.3. Kullanim Alanlarn

Son zamanlarda, bilinen sekil hatirlamali alasimlar i¢ginde miihendislikte sikga
kullanilan NiTi alasimlarina, sekil hatirlama etkisiyle birlikte korozyon ve asinma
direncinin de onemli bir 6zelligi oldugu goriilmiistiir [33]. NiTi alasgimlarinda, Nikel
konsantrasyonu, termal uygulamalar, mekanik c¢alismalar ve {i¢iinclii elementin
katkilanmasi1 gibi durumlar sekil hatirlama davranisini kontrol altina almada 6nemli rol
oynarlar [34]. NiTi sekil hatirlamali alasimlar mekanik 6zellikleri ve biyouyumlulugu
ozelligi ile medikal alanda yogun olarak kullanilmaktadir. 1970’lerin basinda bu alagimlar
ortodontik uygulamalarda kullanilmistir (Sekil3.2). NiTi alagimlarinin siiperelastiklik ve
mekaniksel 6zelliklerine etkiyen dnemli faktorler; Nikel miktari, oksijen igerigi, 1s1l islem,
soguk calisma miktar1 ve deformasyon sicakligidir. NiTi tellerinin ortodontik
uygulamalarinda genellikle Nikel orani %50 iizerinde olan Nikelce zengin alagimlar
kullanilmaktadir. Bu alasimlarda yaslanma uygulamalari, termal doniisiim sicaklik
davranigin1 ve deformasyon stresini etkiler. Bircok arastirmaci Nikelce zengin NiTi
alasgimlarini degisik sicaklik araliklarinda incelemislerdir [33].

NiTi alagimlar, sekil hatirlama etkisi, stiperelastiklik (Sekil 3.3), korozyon direnci,
biyouyumluluk (Sekil 3.4-3.5) ve mekanik oOzellikleri gibi 6nemli 6zellikler
sergilemektedirler [32].

Sekil 3.2. NiTi alasiminin Ortodontik uygulamasi [35].

14



Sekil 3.3. NiTi Gozliik (Siiperelastik etkisi) [35].

Sekil 3.4. NiTi Sekil hatirlamali stent [35].

]

2.5mm

Sekil 3.5. NiTi Sekil hatirlamali alagimin kemikleri birlestirmede kullanilmasi [35].
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3.4. Karakterizasyonu

NiTi alasimlari; mekaniksel, yapisal, sekil hatirlama 6zelligi, sicaklik histerisizi,
kimyasal kompozisyonu, termal ya da termomekaniksel ¢evrime, alagima katilan diger
elementler, soguk ve sicak uygulamalar gibi sartlara baglidir. R fazi kararli hale getirmek
icin Ni veya Ti orami arttirilabilir, yaslandirma yapilabilir veya baska element
katkilanabilir. NiTi alasimlarinin 6zelligini karakterize edebilmek i¢in, diferansiyel tarama
kalorimetresi (DSC), elektriksel direng, korozyon direnci, X-1sinlar1 ve ntron difraksiyonu

gibi yontemler kullanilabilir [36].
3.5. Faz Diyagrami

Faz diyagrami, alagimlara 1s1l islem uygulamalar1 ve malzemelerin gelistirilmesi i¢in
onemlidir. Sekil 3.6’da Ni-Ti alasiminin faz diyagrami goriilmektedir. NiTi alagimlarinda
sekil hatirlama 6zelligi, NiTi, ve NisTi fazlariyla sinirli bolgede gergeklesmektedir. Faz
diyagraminda tam orta bolge, NiTi fazidir ve bu faz sekil hatirlama etkisini gosterir.
Yiiksek sicakliktan sogutulunca, NiTi faz1 bee’den B2’ye 1090 °C de diizensiz yapidan
diizenli yapiya gecis gosterir. Ancak, Honma ve arkadaslarinin yaptig1 ¢alismaya gore bu
bolgede herhangi bir faz gecisi gozlenmemistir. Bunun sebebi, oksit tabakalari igindeki
otektik reaksiyonudur. NiTi fazi, martensit doniisiimiin meydana geldigi diisiik sicakliga
kadar B2 (CsCl) diizenli yapida durur. NiTi faz bolgesi, 650 °C’nin altinda ¢ok dar bir
sicaklik araliginda meydana gelir [37].
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Sekil 3.6.NiTi alasiminin faz diyagrami [38].

3.6. NiTi Alasimlarinda Martensit Doniisiim

NiTi alasimlarinda, yiiksek sicakliktan ani sogutmada ¢okelme meydana gelmeden
kat1 ¢ozelti korunur ve ani sogutulan Ni-Ti alagimlari, tek basamakli B2-B19’ doniisiimii
gosterir. Doniisiim sicakliginin kompozisyona bagliligi Sekil 3.7°de agikga gortilmektedir.
Dontigiim sicakligi nerdeyse Ti igerigine bagli degildir. Bazen R-faz olarak adlandirilan

ikincil bir faz gozlenebilir. Bu faz B19” fazindan onceki, onciil faz olarak diistiniilebilir
[37,40].
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4. MATERYAL VE METOT

4.1. Materyal

Bu c¢alismada, Nimesis technology (Fransa) firmasi tarafindan 2 mm ¢apinda tel

seklinde iiretilen (Ni %45,16 Ti at.) sekil hatirlamali alagim kullanilmistir.

4.2. Termogravimetrik Analiz (TG/DTA) Ol¢iimleri

Termogravimetrik analiz (TGA), numunedeki sicaklik artisina karsilik numunenin
agirlik kaybina ya da kazancina ugrayip ugramadigini bu degisimin miktarini belirleyen bir
sistemdir. Numune tizerinde, kontrollii bir 1sitma programina tabi tutularak kiitle degisimi
gdzlenir. Olciilen numunelerde sicaklik etkisi ile oksitlenmeden kaynaklanan kiitle artist
olusabilecegi gibi numune igerisindeki su gibi ucucu bilesenlerin buharlagmasi veya
safsizliklarin ayrigmasi ile kiitle kayb1 da gozlenebilir.

Numunelerimizin oksitlenme davranislart belirlerken asagidaki yontem uygulandi.
Baslangigta, NiTi alagsmmin oksitlenme davranisini belirlemek ig¢in, nonizotermal
termogravimetrik analiz 6l¢limii oda sicakligr ile 900 °C araligin da 20 °C/dak. 1sitma
hiztyla hava atmosferinde alindi. Daha sonra elde edilen sonuglar dogrultusunda oda
sicakligindan 400°C, 500°C,600°C,700°C ve 800°C ye kadar azot ortaminda 50 °C/dak.
1sitma hizi ile 1sitildiktan sonra, bu sicakliklarda 1 saat her numune i¢in ayr1 ayr1 oksijen ve
hava ortaminda oksitlenmeye birakildi. Oksidasyon islemleri yapilan numuneleri
birbirinden ayirt etmek i¢in oksijen ortaminda oksitlenmeye birakilanlar E1, E2, E3, E4,
E5, hava ortaminda oksitlenmeye birakilanlar EE1, EE2, EE3, EE4, EES olarak
adlandirildi ve Tablo 4.1 de verildi.
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Tablo 4.1. Farkli oksitlenme sicakligi igin belirlenen numune kodlari

Oksitlenme Isil islemli Isil islemli

Sicaklig1 (°C) (Oksijen ortami) (Hava ortami)
400 El EE1l
500 E2 EE2
600 E3 EE3
700 E4 EE4
800 E5 EES

4.3. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Ol¢iimleri

Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC), sekil hatirlamali alagimlarin faz doniisiim
sicakligint belirlemede siklikla kullanilan bir cihazdir [39]. Bu yontemde numune ile
referansin sicakliklarini esit tutmak igin verilen enerjiyi Olger. Bu islem sirasinda
numunedeki ekzotermik ya da endotermik reaksiyonlart belirler. DSC 6l¢iim yontemi sekil
hatirlamali alagimlarda malzemenin doniisiim sicakliklarint  belirlemek ig¢in sikca
bagvurulan yontemdir. Doniligiim nedeniyle numunenin aldigr veya verdigi enerjiler
endotermik ve ekzotermik pikler olarak hem sogutma hem de 1sitma esnasinda gozlenir.

Sekil hatirlamali alagimlarda ise piklerin baslangi¢ ve bitis noktalari numunenin faz
dontisiim sicakliklarint (Ms, My, As ve Ag) verir. Sekil 4.1°de herhangi bir sekil hatirlamali
alagimda austenit ve martensit doniisiimiin DSC egrileri verilmistir[34].

Bu calismada, E1, E2, E3, E4, E5, EEl1, EE2, EE3, EE4 ve EES5 alasimlarinin
doniisiim sicakliklari belirmek igin 20 °C/dak. 1sitma hizi ile azot gaz1 atmosferinde Perkin
Elmer Sapphire DSC ile yapildi.
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DSC ( Is1 Alas1)

Sekil 4.1. Sekil hatirlamali alagimlarda tipik bir DSC egrisi [40].

4.4. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Olgiimleri

Oksitlenmeye maruz birakilan E1, E2, E3, E4, E5 ve EE1, EE2, EE3, EE4, EES5
alagimlarin yiizey mikrograflar1 JEOL JSM-7001F marka SEM cihazi ile incelendi.

4.5. X-Ismlar1 Olciimleri

Bruker D8 Discover Da vinci Design bilgisayar kontrollii X-1s1n1 difraktometresi ile
(CuKa A=1,5418radyasyonu kullanilarak) EE1, EE2, EE3, EE4, EES5S numuneleri i¢in X-
1511 analizleri alindi. Olgiimler 10-80° arasinda 4 °/dk. sabit tarama hiz1 ile yapildi.
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5. BULGULAR

5.1. Numunelerin TG Analizi

Sekil hatirlamali NiTi alagiminin izotermal oksidasyon davranist TG analizi ile
arastirilldi. Sekil 5.1’de goriildiigi gibi alasimin oksidasyon davranigini belirlemek igin
20°C/dak. 1sitma hiz1 ile oda sicakligindan 900°C’ ye kadar 1sitildi. Numunede 30°C ile
400°C araliginda sergilenen oksitlenme davranisi lineer bir degisim oldugu goézlendi. Bu
aralikta numunenin kiitle kazanimi yaklasik % 0.05/g kadardir. 400°C ile 900°C
sicakliklart araliginda sergilenen oksitlenme davranisi parabolik olarak gozlendi ve bu
sicakliklar araliginda ise numunenin kiitle kazanimi % 0.32/g olarak belirlendi. Bu
sonuglara gore, kiitle kazaniminin fazla oldugu 400°C-800°C arasinda bes farkli termal

oksidasyon sicakligr segildi.
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Sekil 5.1. 30-900°C araliginda nonizotermal TG 6l¢iimii



5.1.1. Numunenin Oksijen Ortaminda Oksitlenme Davranisi

Kiitle kazaniminin fazla oldugu tespit edilen sicakliklara oda sicakligindan 400°C,
500°C, 600°C, 700°C ve 800°C ye kadar azot ortaminda 50 °C/dak. 1sitma hizi ile
isitildiktan sonra, bu sicakliklarda 1 saat ayri ayri oksijen ortaminda oksitlenmeye
birakildiktan sonra elde edilen miligram basina oksitlenme davranisinin zamana gore
degisimi Sekil 5.2 de verildi. Buna gore; kiitle bagina oksitlenme miktar1 400°C ile 500°C
sicakliklarda oksitlenmeye birakilan numunelerin kiitle kazanglari hemen hemen ayni iken
600°C den sonra birim kiitle basina oksitlenme hissedilebilir artis gézlenmistir. Bu artig
800°C belirgin olarak gozlendi. Her sicaklikta kiitle kazanimi zamana bagli olarak
parabolik degisim sergiledi. Elde edilen sonuglar 1s1§inda numunelerin oksitlenme orani

denklem 5.1°den faydalanilarak hesaplandi;
(AW/A)*=kot (5.1)

Burada, (AW/A) birim alan basma kiitle kazanci, k oksitlenme sabiti ve ¢ oksitlenme
P

zamanidir. Sekil 5.2°den faydalanilarak £ degeri hesaplanmak icin Sekil 5.3 grafigi cizildi
P

2
ve (AW/A) -t grafiginin egiminden k degerleri hesaplandi. Bulunan oksidasyon sabiti
P

degerleri Tablo5.1°de verildi. Tablo 5.1°deki degerlerden de goriildiigii gibi sicaklik

arttikga oksitlenme miktarina bagl olarak kpdegerlerinin de arttig1 gorildii. Sonuclara gore

400°C-800°C arasindaki oksitlenme sabiti 1,77.10%- 0,017.10® mg.mm™ S'larahglnda

degistigi gozlendi. Bu degerlere gore NiTi alasimlarinda yiiksek sicakliklarda oksitlenme
miktarlar biiyiiktiir.
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karesi
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Tablo 5.1. 400-800°C sicaklik araligindaki alagsimin oksijen ortamindaki oksidasyon sabitleri

Sicaklik (°C)

400°C

500°C

600°C

700°C

800°C

kp, Oksijen (mg.mm'4 s

1,77 10

1,82 10°

428 107

0,19510

0,017 10®

Elde edilen oksitlenme sabitlerinden faydalanilarak numunelerin aktivasyon

enerjilerini  hesaplamak icin denklem 5.2 kullanildi. Arrhenius denklemine gore,

numunenin oksitlenmesi i¢in gerekli aktivasyon enerjisi;

kp:koexp(- Eo/RT)

(5.2)

denklemin’den faydalanarak bulunabilir. Burada; £, oksitlenme i¢in aktivasyon enerjisi, &,

sabit, 7T sicaklik ve R (8.3145j/(mol.K)) genel gaz sabitidir. Numunenin oksijen ortaminda

ki aktivasyon enerjisini hesaplamak i¢in Sekil 5.4’deki lnkp-] 000/T grafigini ¢izildi. Bu

dogrunun egiminden oksitlenmesi i¢in NiTi alasiminin oksijen ortaminda aktivasyon

enerjisi 65,47kJ/mol olarak bulundu.
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Sekil 5.4.0ksijen ortamu i¢in parabolik oksidasyon sabitinin (k) 500 ile 800°C sicaklik araligt i¢in Arrhenius

egrisi.
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5.1.2. Numunenin Hava Ortaminda Oksitlenme Davranisi

Kiitle kazanimmin biiyiilk miktarda sergilendigi tespit edilen sicakliklara oda
sicakligindan 400°C, 500°C, 600°C, 700°C ve 800°C ye kadar azot ortaminda 50°C/dak.
1sitma hizi ile 1sitildiktan sonra, bu sicakliklarda 1 saat ayr1 ayr1 hava ortaminda
oksitlenmeye birakildi. Elde edilen miligram basina oksitlenme davranisinin zamana gore
degisimi Sekil 5.5’de verildi. Buna gore kiitle basina oksitlenme miktar1 400°C ile 500°C
sicakliklarda oksitlenmeye maruz birakilan numunelerin kiitle kazanglart hemen hemen
ayni iken 600°C’den sonra birim kiitle bagina oksitlenme goriilebilir artis gostermistir. Bu
artis 800°C ‘de belirgin olarak gozlendi. Belirtilen sicakliklarda kiitle kazanimi zamana
bagli olarak parabolik degisim gosterdi. Elde edilen sonuglar isiginda numunelerin
oksitlenme orani denklem 5.1’den faydalanarak hesaplandi.

Sekil 5.5°den faydalanilarak k&, degeri hesaplanmak i¢in Sekil 5.6 grafigi cizildi ve

2
(AW/A) -t grafiginin egiminden £k, degerleri hesaplandi. Bulunan oksidasyon sabiti
degerleri Tablo5.2’de verildi. Tablo 5.2°deki degerlerden de goriildiigii gibi sicaklik

arttik¢a oksitlenme miktarina bagli olarak kpdegerlerinin de arttig1 goriildii. Sonuglara gore

400°C-800°C arasindaki oksitlenme sabiti 13,7.10‘8-0,016.10'8 mg.mm‘4s'1arahg1nda

degistigi belirlendi.
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Sekil 5.5. Hava icin 1 saat oksitlenmeye maruz kalan alagimin farkli sicakliklardaki kiitle kazanimi
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Tablo 5.2.400-800°C sicaklik araligindaki alasimin hava ortamindaki oksidasyon sabitleri

Sicaklik (°C) 400°C 500°C 600°C 700°C 800°C

k, hava (mg.mm™s™) | 13,710° | 10,8 10° 1,98 10°® 0,186 10® | 0,016 10

Elde edilen oksitlenme sabitlerinden faydalanilarak numunelerin aktivasyon
enerjilerini hesaplamak i¢in denklem 5.2 kullanildi. Arrhenius denklemine gore,
numunenin hava ortamim da aktivasyon enerjisini hesaplamak icin Sekil 5.4’deki

lnkp-l 000/T grafigini ¢izildi. Bu dogrunun egiminden oksitlenmesi i¢in NiTi alagiminin

hava ortaminda aktivasyon enerjisi 111,64kJ/mol olarak bulundu.
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Sekil 5.7. Hava ortamu igin parabolik oksidasyon sabitinin (k,) 500 ile 800°C sicaklik aralig1 i¢in Arrhenius

egrisi.

Oksijen ile hava ortamimndaki oksitlenme davranisi incelendiginde, oksijen
ortamindaki k, degerleri 1,77.10%-0,017.10® mg.mm™s™, hava ortamindaki kp degerleri
13,7.10%-0,016.10°® mg.mm"ls'l arasinda degistigi bulundu. Oksijen ortaminda hava
ortamima gore oksijen miktarinin fazla olusundan k, degerlerinin daha biiyiik oldugu
gorildii.

Oksijen ile hava ortamindaki oksidasyon i¢in aktivasyon enerjileri (Eo) 65,47 kj/mol
ve 111,64 kj/mol olarak bulundu. Oksijen ortaminda hava ortamina gore oksijen miktarinin
fazla olusu, ortamdaki Ni ve Ti elementleri ile etkilesmeye girmesi gereken enerji
miktarini belirlemede etkilidir. Hava ortaminda oksijen miktar1 az oldugundan etkilesmeye

girmesi gereken enerji miktari arttirdigi bulundu.
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5.2. DSC ( Diferansiyel Taramah Kalorimetre ) Analizi

5.2.1. Oksijen Ortami Analizi

Sekil hatirlamali NiTi alasgiminin doniisiim sicakliklarina (Ms, My, As ve As) oksijen
ortaminin etkisini gozlemlemek i¢cin DSC ol¢iimleri alindi. Sekil 5.8’de 400°C-800°C
sicaklik araliklarinda oksitlenmis ve oksitlenmemis NiTi’nin DSC egrileri goériilmektedir.

Doniisiim sicakliklarinin degisimi ise Tablo 5.3 de verilmistir.
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Sekil 5.8. NiTi ‘nin farkl: sicakliklarda ki DSC egrileri (1-oksitlendirilmemis NiTi, 2-E1, 3-E2, 4-E3, 5-E4 6-
E5)

29



Tablo 5.3. 400-800°C arasindaki ve oksitlendirilmemis NiTi alagiminin oksijen ortamindaki doniigiim

sicakliklart degerleri

Dﬁnﬁsﬁm o o o o o o o o
S ASC O AFC ASC MJC M{C RyC RSC  MyC
Oks't['\lei‘_'r‘:‘em‘s 550 744  69.0 388 64 318 268 24.4
E1 500 750 69.7 376 154 325 305 228
E2 509 794 733 358 120 302 287 20.4
E3 633 845 815 416 247 - - 30.0
E4 675 872 837 435 265 - - 33.0
E5 65.6 881 842 441 261 - - 33.9

Oksitlenmemis ile 400 - 500°C sicakliklar arasinda oksitlenmis NiTi alasiminda, faz
gecisi iki adimda meydana gelmektedir. ilk adimda B2 (Kiibik)’ den R (Rombohedral)’ ye,
ikinci adimda R’ den B19 (Monoklinik)’ a faz ge¢isi olmaktadir. Oksitlenmis NiTi i¢in,
500 ile 800°C arasindaki sicakliklarda ise R faz1 kaybolmaktadir. NiTi alasgiminin faz
dontisiimleri uygulanan sicakliklara bagli olarak; 400°C altindaki sicakliklarda B2<R,
400-600°C arasindaki sicakliklarda B2<R&B19 ve 600°C {izerindeki sicakliklarda
B2+-B19 seklinde meydana geldigi bilinmektedir. Oksijen ortamindaki alagimin austenit
ve martensitik doniisiim sicakliklariin, oksitlenme sicakligin artmasi ile arttigi

gozlenmektedir [40].

5.2.2. Hava Ortami Analizi

Sekil hatirlamali NiTi alasiminin doniisiim sicakliklarina (Ms, My, As and A¢) hava
ortaminin etkisini gozlemlemek i¢in DSC o6l¢timleri alindi. Sekil 5.9°da 400°C-800°C
sicaklik araliklarinda ve saf NiTi‘nin DSC egrileri goriilmektedir. Dontisiim sicakliklarinin

degisimi ise Tablo 5.4’ de verilmistir.

30



20,00 4 .5
f M6
o A \
I .I 1 .'\'
10,00 . 1Y VWA
- ll_.-' I"'.__ ., \ \
/ %, ~5 41
#E ™y _.-"'Jf AR
- —— —r = \‘“"" — ——
E‘ 0.0 \I‘
= ""-h_.L-\.___-——-—__-:l_:.—:__:--___""'-:_“_ I;_.-'_'_- e |
7 S [ 7
= AR .y H
Q 10.00 W]
AR
E e |
f |
2000
30 0.0 20,0 40,0 &0.0 0.0 10000
Sicakhk “C

Sekil 5.9. NiTi ‘nin farkl: sicakliklarda ki DSC egrileri (1-oksitlendirilmemis NiTi, 2-EE1, 3-EE2, 4-EE3, 5-
EE4 6-EES)

Tablo 5.4.400-800°C arasindaki ve oksitlendirilmemis NiTi alagiminin doniigiim sicakliklar1 degerleri

Doniisiim A/ C Ad°C  Ay/°C My/°C Mi/°C  Rp/°C Ry/°C  Mp/°C
Sicakliklar:

Oksitlenmemis 55.0 74.4 69.0 38.8 6.4 31.8 268 244

NiTi

EE1l 59.8 77.0 72.5 36.8 146 313 --- 22.2
EE2 61.7 79.5 75.4 39.9 23.4 --- --- 29.4
EE3 63.9 845 81.3 41.5 24.8 --- --- 30.2
EE4 63.6 85.8 82.9 43.1 27.1 --- --- 33.1
EES 652 86.3 83.1 44.4 28.1 --- --- 34.4

31



Oksitlenmemis ile 400 - 500°C sicakliklar arasinda oksitlenen NiTi alasiminda, faz
gecisi iki adimda meydana gelmektedir. Ik adimda B2 (Kiibik)’ den R (Rombohedral)’ ye,
ikinci adimda R’ den B19 (Monoklinik)’ a faz ge¢isi olmaktadir. Oksitlenmis NiTi igin,
500 ile 800°C arasindaki sicakliklarda ise R fazi kaybolmaktadir. NiTi alasgiminin faz
dontigiimleri uygulanan sicakliklara bagl olarak; 400°C altindaki sicakliklarda B2<R,
400-600°C arasindaki sicakliklarda B2<-R<B19 ve 600°C fizerindeki sicakliklarda
B2+B19 seklinde meydana geldigi bilinmektedir. Hava ortamindaki alasimin austenit ve
martensitik  dontisiim  sicakliklarimin,  oksitlenme  sicakligin  artmasi1 ile arttigi
gozlenmektedir [40].

Oksijen ortaminda oksitlenmemis ile oksitlenmis E1, E2, E3, E4 ve E5 numunelerin
dontisim  sicakliklar1  karsilagtirildiginda,  oksitlenme  sicakliklar1  arttirildiginda
numunelerdeki doniisiim sicakliklarinin da arttigi goriildii. Doniisiim sicakliklarinin Ag:
55.0-65.6°C As. 74.4-88.1°C M;:38.8-44.1°C My 6.4-26.1°C arasinda degistigi bulundu.
E4, ES5 numunelerinde doniisim sicakliklarinin kararli hale geldigi gorildi. Oksijen
ortaminda oksitlenmemis ile EI, E2 numunelerinde R faz1 goriiliirken oksitlenme
sicakliklarinin arttirildigi E3, E4 ve ES numunelerinde R fazinin kayboldugu goriildii.

Hava ortaminda oksitlenmemis ile oksitlenmis EE1, EE2, EE3, EE4 ve EES
numunelerinin  doniisiim  sicakliklart  karsilagtirildiginda, oksitlenme  sicakliklari
arttirildiginda numunelerdeki doniisiim sicakliklarinin da arttigr  goriildii. Doniigim
sicakliklarinin Ag. 55.0-65.2°C Af. 74.4-86.3°C M;:38.8-44.4°C My. 6.4-28.1°C arasinda
degistigi bulundu. EE3-EE5 numuneleri arasinda doniisiim sicakliklarinin karali hale
geldigi goriildii. Hava ortaminda oksitlenmemis ile EE1 numunelerinde R fazi goriiliirken
oksitlenme sicakliklarmin arttirildign EE2, EE3, EE4 ve EES5 numunelerinde R fazinin

kayboldugu goriildi.

5.3.Taramah Elektron Mikroskopu (SEM) Analizi

5.3.1. Oksijen Ortami Analizi

Oksitlenmis numunelerin yiizey karakterizasyonu Taramali Elektron Mikroskopu
(SEM) kullanilarak incelendi. Sekil hatirlamali alasimin kimyasal bilesimleri hakkinda

bilgi sahibi olabilmek i¢in yiizeyin tamamindan ve belirli bolgelerden enerji ayirim X-1s1n1
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spektrometresi (EDX) analizi yapildi. Diistik sicakliklarda, numuneler yiiksek sicakliklara
gore daha diisiik oksitlenme gosterdigi gorildii.

Sekil 5.10’da E1 numunesinin 5000X ve 20000X biiyiitme oraninda ¢ekilen SEM
goriintlileri  gosterilmektedir. Sekil 5.11°de, E1 alagimin yiizeyinden alman EDX
spektrumu gosterilmektedir. Spektrum sonuglart Tablo 5.5’de verilmektedir. Sonuglara
bakildiginda, E1 numunesinde yiizeyi olusturan yapilarin atomik olarak %30,27 O

elementi, %35,01 Ti elementi, %34,72 Ni elementi igerdigi goriiliir.
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a) b)

Sekil 5.11. Sekil 5-10'de gosterilen yiizeyin EDX spektrumu a) Tiim bolge b) Belirtilen bolge

Tablo 5.5. Sekil 5.11'de gosterilen EDX spektrumu sonuglari
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Tiim Bolge Belirtilen Bolge
Element Agirhik¢a (%) Atomikge (%) Agirhikea (%) Atomikce (%)
C 1,79 5,55 - -
(0] 15,81 36,79 11,53 30,27
Ti 37,65 29,27 39,93 35,01
Ni 44,76 28,39 48,54 34,72
Toplam 103,1 100 100

Sekil 5.12°de E2 numunesinin 5000X ve 30000X biiylitme oraninda ¢ekilen SEM
goriintlileri  gosterilmektedir.
spektrumu gosterilmektedir. Spektrum sonuglart Tablo 5.6’da verilmektedir. Sonuglara

bakildiginda, E2 numunesinde yiizeyi olusturan yapilarin atomik olarak %58,85 O

elementi, %24,45 Ti elementi, %16,70 Ni elementi icerdigi goriiliir.

b)

Sekil 5.13°de, E2 alasimin yiizeyinden alinan EDX

Sekil 5.12. E2 numunesinin ylizey yapisini gosteren SEM goriintiisii a) X5000 biiyiitme b) X30000 biiyiitme
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Sekil 5.13. Sekil 5.12'de gosterilen yiizeyin EDX spekturumu a) Tiim bolge b) Belirtilen bolge

Tablo 5.6. Sekil 5.13'de gosterilen EDX spektrumu sonuglari

Tim Bolge Belirtilen Bolge
Element Agirhikca (%) Atomikce (%) Agirhik¢a (%) Atomikce (%)
0] 28,49 56,84 30,43 58,85
Ti 34,79 23,19 37,87 24,45
Ni 36,72 19,97 31,70 16,70
Toplam 100 100 100 100

Sekil 5.14’de E3 numunesinin 5000X ve 20000X biiylitme oraninda ¢ekilen SEM
gorlntiiler1 gosterilmektedir. Sekil 5.15°de,
spektrumu gosterilmektedir. Spektrum sonuglart Tablo 5.7°de verilmektedir. Sonuglara

bakildiginda, E3 numunesinde yiizeyi olusturan yapilarin atomik olarak %71,17 O

elementi, %24,70 Ti elementi, %4,13 Ni elementi icerdigi goriiliir.
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Sekil 5.15. Sekil 5.14'de gosterilen yilizeyin EDX spektrumu a) Tiim bolge b) Belirtilen bolge

Tablo 5.7. Sekil 5.15'de gosterilen EDX spektrumu sonuglart

Tim Bolge Belirtilen Bolge
Element Agirhikea (%) Atomikce (%) Agirhikea (%) Atomikce (%)
(0) 43,14 69,94 44,41 71,17
Ti 49,53 26,82 46,14 24,70
Ni 7,33 3,24 9,45 4,13
Toplam 100 100 100 100
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Sekil 5.16’de E4 numunesinin 5000X ve 20000X biiylitme oraninda ¢ekilen SEM
goriintlileri  gosterilmektedir. Sekil 5.17°de, E4 alagimin yiizeyinden alman EDX
spektrumu gosterilmektedir. Spektrum sonuglar1 Tablo 5.8’de verilmektedir. Sonuclara
bakildiginda, E4 numunesinde yiizeyi olusturan yapilarin atomik olarak %69,50 O

elementi, %28,69 Ti elementi, %1,82 Ni elementi icerdigi goriiliir.

Sekil 5.16. E4 numunesinin ylizey yapisini1 gosteren SEM goriintiisii a) S000X biiyiitme b) 20000X biiyiitme
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Sekil 5.17. Sekil 5.16'de gosterilen yilizeyin EDX spektrumu a) Tiim bdlge b) Belirtilen bolge
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Tablo 5.8. Sekil 5.17'de gosterilen EDX spektrumu sonuglart

Tum Bolge Belirtilen Bolge
Element Agirlik¢a (%) Atomikce (%) Agirhikea (%) Atomikce (%)
(0] 42,49 69,10 42,89 69,50
Ti 49,53 26,82 53,00 28,69
Ni 7,33 3,24 4,11 1,82
Toplam 100 100 100 100

WD 9.6mm 10:50:24

Sekil 5.18. E5 numunesinin yiizey yapisini gosteren SEM goriintiisii

Sekil 5.18’de E5 numunesinin 10000X biiylitme oraninda c¢ekilen SEM goriintiisii
gosterilmektedir.

Oksijen ortaminda oksitlenmis E1, E2, E3 ve E4 numunelerinin EDX analizlerinde
belirlenen oksijen miktarlar1 (atomikce) %36,79-%69,94 arasinda degistigi goriildii.
Oksitlenme sicakliginin artmasi ile numunelerdeki oksijen miktarlarinin da arttigir bulundu.

Artan oksijen miktart E3 ile E4 numunelerinde kararli hale geldigi gozlendi.
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5.3.2. Hava Ortami Analizi

Sekil 5.19°da EE1 numunesinin 2,500X ve 20000X biiyiitme oraninda ¢ekilen SEM
goriintlileri  gosterilmektedir. Sekil 5.20°de, EE1 alasimin ylizeyinden alinan EDX
spektrumu gosterilmektedir. Elde edilen spektrum sonuglari Tablo 5.9’da verilmektedir.
Sonuglara bakildiginda, EE1 numunesinde yiizeyi olusturan yapilarin atomik olarak %35,53

C elementi, %23,73 O elementi, %35,54 Ti elementi, %35,20 Ni elementi igerdigi goriiliir.

Sekil 5.19. EE1 numunesinin yiizey yapisini gésteren SEM goriintiisii a) 2,500X biiyiitme b) 20000X
biiylitme
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a) b)

Sekil 5.20. Sekil 5.19'de gosterilen yiizeyin EDX spektrumu a) Tiim bolge b) Belirtilen bolge
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Tablo 5.9. Sekil 5.20'de gosterilen EDX spektrumu sonuglart

Tiim Bolge Belirtilen Bolge

Element Agirhikea (%) Atomikce (%) Agirlikca (%) Atomikce (%)

C 2,14 6,89 1,58 5,53

Si 0,27 0,37 - -

0 12,98 31,34 9,01 23,73

Ti 38,42 30,99 40,38 35,36

Ni 46,19 30,41 49,03 35,20
Toplam 100 100 100 100

Sekil 5.21°de EE2 numunesinin 5000X ve 20000X biiylitme oraninda ¢ekilen SEM
goriintlileri  gosterilmektedir. Sekil 5.22°de, EE2 alasimin yilizeyinden alinan EDX
spektrumu gosterilmektedir. Spektrum sonuglari1 Tablo 5.10° da verilmektedir. Sonuglara

bakildiginda, EE2 numunesinde ylizeyi olusturan yapilarin atomik olarak %350,98 O

elementi, %25,57 Ti elementi, %23,45 Ni elementi igerdigi goriiliir.

Sekil 5.21. EE2 numunesinin yiizey yapisini gosteren SEM goriintiisii a) 5000X biiyiitme b) 20000X

biiyiitme
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Sekil 5.22. Sekil 5-21'de gosterilen ylizeyin EDX spektrumu a) Tiim bdlge b) Belirtilen bdlge

Tablo 5.10. Sekil 5.22'de gosterilen EDX spektrumu sonuglari

Tiim Bolge Belirtilen Bolge
Element Agirhik¢a (%) Atomikce (%) Agirhikea (%) Atomikce (%)
C 1,37 3,79 - -
Al 0,44 0,54 - -
(0) 23,71 49,05 23,87 50,98
Ti 36,42 25,16 35,84 25,57
Ni 38,06 21,46 40,29 23,45
Toplam 100 100 100 100

Sekil 5.23°’de EE3 numunesinin 5000X ve 20000X biiylitme oraninda ¢ekilen SEM
goriintiileri  gosterilmektedir. Sekil 5.24°de,
spektrumu gosterilmektedir. Spektrum sonuglar1 Tablo 5.11° de verilmektedir. Sonuglara

bakildiginda, EE3 numunesinde ylizeyi olusturan yapilarin atomik olarak %75,75 O

EE3 alasimin ylizeyinden alinan EDX

elementi, %23,59 Ti elementi, %0,66 Ni elementi i¢erdigi goriiliir.
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a) b)
Sekil 5.23. EE3 numunesinin yiizey yapisini gésteren SEM goriintiisii a) 5000X biiyiitme b) 20000X
biiyiitme
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Sekil 5.24. Sekil 5.23'de gosterilen yilizeyin EDX spektrumu a) Tiim bdlge b) Belirtilen bolge

Tablo 5.11. Sekil 5.24'de gosterilen EDX spektrumu sonuglari

Tim Bolge Belirtilen Bolge

Element Agirhikca (%) Atomikce (%) Agirlikca (%) Atomikce (%)

Si 0,48 0,43 - -

Cu 2,39 0,95 - -

(0] 45,50 73,08 50,91 75,75

Ti 46,60 24,59 47,47 23,59

Ni 5,03 0,95 1,62 0,65
Toplam 100 100 100 100
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Sekil 5.25’de EE4 numunesinin 2,500X ve 20000X biiyiitme oraninda ¢ekilen SEM
goriintlileri  gosterilmektedir. Sekil 5.26’da, EE4 alasimin yilizeyinden alinan EDX
spektrumu gosterilmektedir. Spektrum sonuglar1 Tablo 5.12° da verilmektedir. Sonuglara
bakildiginda, EE4 numunesinde ylizeyi olusturan yapilarin atomik olarak %70,03 O

elementi, %29,35 Ti elementi, %0,62 Ni elementi i¢erdigi goriiliir.

a) b)
Sekil 5.25. EE4 numunesinin yiizey yapisint gésteren SEM goriintiisii a) 2,500X biiylitme b) 20000X
biiylitme
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Sekil 5.26. Sekil 5.25'de gosterilen yiizeyin EDX spekturumu a) Tiim bdlge b) Belirtilen bolge

43



Tablo 5.12. Sekil 5.26'de gosterilen EDX spektrumu sonuglari

Tum Bolge Belirtilen Bolge
Element Agirhikca (%) Atomikcge (%) Agirlikca (%) Atomikce (%)
Q) 39,95 66,73 43,72 70,03
Ti 57,84 32,27 54,86 29,35
Ni 2,21 1,00 1,42 0,62
Toplam 100 100 100 100

 1/5/2012
WD 9.6mm 10:26:24

X 10,000 3.0kV SEI SEM

Sekil 5.27. EES numunesinin yiizey yapisini gosteren SEM goriintiisii.

Sekil 5.27°de EES numunesinin 10000X biiyiitme oraninda ¢ekilen SEM goriintiisii
gosterilmektedir.

Hava ortaminda oksitlenmis EE1, EE2, EE3 ve EE4 numunelerinin EDX
analizlerinde belirlenen oksijen miktarlar1 (atomikge) %31,34-%71,87 arasinda degistigi
goriildii. Oksitlenme sicakliginin artmasi ile numunelerdeki oksijen miktarlarinin da arttig1

bulundu. Artan oksijen miktart EE3 ile EE4 numunelerinde kararli hale geldigi gézlendi.
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5.4. X-Isim1 Analizi

5.4.1. Hava Ortami Analizi

Oksitlenmis (E1, E2, E3, E4 ve E5S) ve oksitlenmemis numunelerin X-1sinlar1 6lgtimii
4°C/dak tarama hizi ile 10-80° araliginda alinmistir. X-1sinlar1 6l¢timlerinde elde edilen

kristal ylizeyindeki degisiklikler sekil 5.28 ‘de goriilmektedir.

Lo 101 le 1 BT

Siddet (Keyfi Birim)

PO s el

—— Oksitlenmemis
®—NiTi @ — N0 —Niz;Ti
&—TiO @ — NiyTis 4
O—NisTiz0 #r — Ti0p%—Tiz0 ]

30 40 50 60 70 80
28 (Derece)

Sekil 5.28. Hava Ortanmu X-Isin1 Analiz Fotografi.
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6. SONUCLAR VE TARTISMA
6.1. TG/DTA (Termogravimetrik Analiz) Analizleri Sonuclar:

NiTi sekil hatirlamali alasgimlarin izotermal oksidasyon davraniglari incelendi.
Alasimin diisiik sicakliklardaki oksitlenme davranisi lineer artis gosterirken, 400°C
tizerindeki sicakliklarda ise parabolik artig sergilenmistir. Ayrica NiTi alasiminin hava ve
oksijen ortamlarindaki oksitlenme miktarlarinin yiikselen sicakliklar ile arttii belirlendi.
Oksitlenme miktarinin artmasiyla kiitle kazanct (AW/A)’nin da arttig1 tespit edildi. Sekil
hatirlamali NiTi alasiminin, oksijen ve hava ortamlarimdaki oksidasyon davraniglari
karsilastirildiginda:
oksijen ortaminda, hava ortamina gore oksijen miktar1 fazla oldugundan, kiitle kazanci
daha fazladir. Yapilan hesaplamalar sonucunda oksijen ortaminda 400 - 800°C sicaklik
araliginda oksitlenme sabiti (k,) degerlerinin 1,77.10%-0,017.10® mg.mm™.s" araliginda

degistigi goriildii. Hava ortami icin ise aym sicaklik aralifinda k, degerlerinin 13,7.10°%-
0,016.10® mg.mm™s"' arahida degistigi belirlendi. NiTi alasiminda oksijen ve hava
ortamlarindaki oksitlenme i¢in gerekli aktivasyon enerjileri sirasiyla 65,47 kj/mol ve
111,64 kj/mol olarak hesaplandi. Kiitle kazancinin fazla oldugu oksijen ortaminda
parabolik oksitlenme oraninin daha yiliksek degerlerde oldugu goriildii. Hava ortaminda,
oksijen miktarinin daha az olmasindan dolayi, Ni ve Ti atomlarinin oksijen atomlar: ile
tepkimeye girmesi i¢in gerekli olan minimum enerjinin (aktivasyon enerjisi) daha yiiksek

degerde oldugu tespit edildi.
6.2. DSC ( Diferansiyel Taramah Kalorimetre ) Sonuclari

Sekil hatirlamali NiTi alasiminin doniisim sicakliklarima (Mg, My, Ag ve Ay
malzemenin oksitlenmesinin etkisi incelendiginde, oksitlenme miktar1 arttikca alagimin
martensit ve austenit doniisiim sicakliklarinin da arttig1 gozlendi. Bununla birlikte belli bir
oksitlenme derecesinden sonra doniisiim sicakliklarinin kararli hale gelme egiliminde
olduklar1 anlasildi. Alasim 400°C’nin altindaki sicakliklarda B2<-R, 400-600°C arasindaki
sicakliklarda B2<>R—B19 ve 600°C’nin istiindeki sicakliklarda ise B2«»B19 fazlarinin
oldugu belirlendi. Ayrica 500-800°C arasindaki sicakliklarda R fazi kayboldugu goriildii.
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Bu degisimin numunenin oksidasyona maruz birakildigi sicakliktan kaynaklandig:

distiniilmektedir.

NiTi alagiminin faz diyagrami incelendiginde; B2 faz bolgesi oldukca dar bir bolgeye
sahiptir. % at.50.0-50.5 Ni iceren alasimlarda 647°C ‘de bu bolge genislemeye baslar.
Yaklastk 677°C’nin altindaki sicakliklarda ve %350.5 ‘den fazla Ni iceren NiTi
alagimlarinda yavas sogutma veya i1sitma ile alasim ayrigmaya baslar. Ardisik sekilde
meydana gelen ayrismada en son {iriin olarak NiTi ve NisTi karisimlart meydana gelir. %52
(atomikge) Ni iceren NiTi alasimlarinda 630°C’den diisiik sicakliklarda NiyTis, NisTi; ve
NisTi fazlar goriliir. NisTi; fazi Rhombohedral (R) yapiya sahiptir. 630°C’ den yiiksek
sicakliklarda bu faz kaybolur [41].

6.3. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Sonuclari

Sekil hatirlamali NiTi alasiminin oksijen ve hava atmosferlerine maruz kalmasi
sonucu alagim yilizeyinde oksit tabakasinin olustugu gézlendi. Numunelerden alinan EDX
analizlerinden olusan bu oksit tabakalarinin TiO ve TiO, fazlari oldugu belirlendi. SEM
sonuglarina bakildiginda, E1 ve EE1 numunelerinde belirgin tane yapilar1 gézlemlenmedi.
Oksidasyon sicakliginin arttirilmasiyla (500-600°C) E2, E3, EE2 ve EE3 numunelerinde
ortalama tane boyutunun arttig1 belirlendi. Bununla beraber numunelerin ylizeyinde yeni
oksit fazi olustugu gbzlendi. Bu oksit fazinin, EDX sonuglar1 ile TiO; oldugu tespit edildi.
700°C’de oksitlenmis E4 ve EE4 numunelerinin tane yapilarmin degigsmeye basladig
goriildii. Cubuk formundaki bu yapilarin martensit plakalar oldugu diisiiniilmektedir. Sekil
5.16 ve 5.25’de 2 numarali bolgelerde yeni martensit yapilarin plakalarin olustugu goriildii.
DSC sonuglarinda goriilen R fazin kaybolmast yeni olusan martensit plakanin
olusumundan kaynaklandig: diistiniilmektedir. Sekil 5.18 ve 5.27°de SEM goriintiilerindeki
cubuk formundaki yapilarin oldukc¢a biiylidiigii belirlendi. Ayrica 800°C’de oksitlenmis ES
ve EES numunelerinin yiizeyleri, oksitlenmis diger numunelere gore daha piiriizlii oldugu

ve martensit plakalarinda net bir sekillde goriildiigii gézlendi.

Sekil hatirlamali NiTi alasiminin EDX analizlerinden Ti ve O atomlarinin TiO ve

TiO, bilesiklerini olusturdugu tespit edildi. Oksijen ortaminda, hava ortamina gore daha
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fazla oksijen molekiilii bulundugundan, oksijen ortaminda alasim yiizeyinin daha ¢ok

oksitlendigi gorilmistiir.

6.4. X-Isin1 Sonuclari

Oksitlendirilmemis numuneye ait X-1511 analizinde NiTi (B2), NiTi (B19”), Ni3Ti;0,
TiO, NiO; ve TisO fazlarma ait pikler goriildii. EEl numunesinin hava ortaminda
oksidasyona maruz birakilmasi sonucu TiO piklerinin yani sira NigTiz ve NiO pikleride
goriildii. Oksidasyon sicakliginin arttirildigi 500°C° deki EE2 numunesinde NiTi (B2)
fazinn piki ile NiO ve TiO pikleri belirginlesti ve diger piklerin kayboldugu gdzlendi.
600°C’de oksitlenmeye maruz birakilan EE3 numunesinde ise NiTi (B2) ile NiTi (B19’)
fazlarinin piklerinin yani sira, TiO, ve Ni3Ti fazinin pikleri meydana geldi. 700 ve
800°C’de oksitlenen EE4 ve EE5 numunelerinde ise NiTi (B2) fazinin pikleri kayboldu ve
TiO; piki ile Ni3Ti fazinin pikleri daha da belirginlestigi goriildii.

Ayrica Nikelce zengin NiTi sekil hatirlamali alasimda 6tektoid doniisiimlerde
goriilen, diistik sicakliklarda, Ni ¢oziiniirliigii azaldigi i¢in yapida olusan yar1 kararli NisTis
faz1 ¢okelme imkani bulur. NiTi alasimlarinin 300 ile 600°C arasinda tavlandiginda NisTis
fazinin blylidigi ve kararli Ni;Ti fazina doniisiir. NigTis fazini igeren diisiik sicakliklarda
ki NiTi alasimlarinda B2<»R—B19 doniisiimii gézlenirken, NisTi fazini igeren yliksek
sicakliklarda ise B2«»B19 doniisiimii sergiler [41].

Calismamizdaki X-151m1 analizlerinde 400°C’de Ni4Ti; fazlarina ait piklere rastlandi.
Yiiksek sicakliklarda (600, 700 ve 800°C) ise Ni3Ti fazinin pikleri goriildii. DSC analizleri
ile karsilagtirildiginda diisiik sicakliklarda goriilen R fazinin olusma nedeninin NisTi; fazi
oldugu diisiiniilmektedir. Yiiksek sicakliklarda (600°C’nin {istiinde) NiyTis; fazinin
kaybolmas: ile R fazinin da kaybolmasi, NisTi3 fazinm R fazimi da igerdigi

distiniilmektedir.
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7. ONERILER

»  Alasimin yilizey morfolojisinde ve yapisinda oksitlenmeye bagli meydana gelen
degisim, Auger elektron spektroskopisi (AES) ve AFM (Atomic Force Microskop)

ile incelenebilir.

»  Farkli oranlarda Ni ve Ti elementleri igeren sekil hafizali NiTi alasimlari tiretilip,

oksidasyon davranislart incelenebilir.
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