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Sekil bellekli alasimlar (SBA), mikroyapida Gstenit ve martenzit fazlar arasinda tersinir termoelastik faz doniisiimii ile makroyapida
sekil bellegi ve siiperelastik davranis gosterebilen intermetalik malzemelerdir. Nikel-titanyum (NiTi) SBA 'lar siiperelastik 6zelligi
sebebiyle bagta biyomedikal uygulamalar olmak tizere birgok alanda hizla yayginlagsmaktadir. Bu ¢alismada, atomik olarak % 50.8
nikel igeren NiTi numunelere uygulanan isil islemin, alasimin faz doniisim sicakligi ve siiperelastik davranigina etkisi
incelenmigtir. Yapilan diferansiyel taramali kalorimetri (DSC) analizleri ve ¢ekme testlerinde elde edilen sonuglar
karsilastirllmistir. Cozeltiye alma ve  yaslandirma 1sil iglemlerinin, NiTi numunelerin siiperelastik davranig gosterme
karakteristigini artirdigi deneysel sonuglarla gézlemlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Sekil bellekli alasimlar, nikel-titanyum, siiperelastik davranis.

The Effect of Heat Treatment on the Superelastic
Behaviour of Nickel-Titanium Shape Memory Alloys

ABSTRACT

Shape memory alloys (SMAs) which are the intermetallic materials, exhibit shape memory effect and superelastic behaviour in the
macro-structure throught the reversible thermoelastic phase transformation between austenite and martensite phases in the
microstructure. Nickel-titanium (NiTi) SMAs became widespread in several applications, especially in the biomedical field due to
their superelastic behavior. In this study, the effect of heat treatment on the SMA’s phase transformation temperature is
experimentally investigated using the Ti-50.8 at.% Ni samples. The experimental results which are received from the differential
scanning calorimety (DSC) analyses and tensile test are compared. The effect of solutionizing and aging treatments on the
superelastic behaviour is investigated.

Keywords: Shape memory alloys, nickel-titanium, superelastic behaviour.

1. GIRiS (INTRODUCTION)

Cevreden gelen sicaklik, gerilme, 151k veya elektrik akimi
gibi etkilere yiiksek tepkisel davranig gosteren
malzemeler akilli malzemeler olarak adlandirilmaktadir
[1]. Piezoelektrik malzemeler, sekil bellekli polimerler
ve sekil bellekli alasimlar (SBA) akilli malzemeler
icerisinde yaygin kullanim alan1 bulan malzemelerdir.
Akilli malzemeler fonksiyonel ozellikleri sayesinde
bugiine kadar mekatronik sistemlerden elektromekanik
sistemlere kadar birgok miihendislik alaninda potansiyel
kullanim uygulamasi bulmustur [2-5].

doniigiim diyagramlar1 ile kararsiz veya yar1 kararli
denge dis1 reaksiyon {iriinii olarak olusur. Bunun aksine,
NiTi, CoNiAl ve ZnCuAl gibi SBAlarin belirli kimyasal
kompozisyonlarinda olusan martenzitik doniistim tersinir
bir denge fazi olarak olusur. Cok diisik soguma
hizlarinda bile martenzitik faz doniisiimii sonucu dogal
olarak martenzitik mikroyap1 olugur. Olusan bu martenzit
yaptya, termoelastik martenzit yap1 denir. Martenzitik faz
doniistimleri diflizyon prosesine gerek kalmaksizin
kristalografik yapida ikizlenme mekanizmasi ile
gerceklesmektedir. Kristalografik yapida, Ostenit faz
atomik olarak simetri igeren bir yapida bulunurken
martenzit faz diigiik simetri igerir. Bu sayede martenzit
varyantlar elde edilerek ikizlenme mekanizmasinin
olusumu saglamir. Tkizlenme mekanizmasi sekil bellekli
alasimlar igin sekil bellek etkisi ve siiperelastik davranig
karakteristiklerinde 6nemli rol oynar.

Akilli malzemeler igerisinde yeralan SBAlar, sekil bellek
etkisi ve siliperelastik davranig gosteren intermetalik
alagimlardir. SBA'lar1 diger alasimlardan farkli kilan bu
iki temel oOzellik, alagimlarin mikroyapilarinda dusiik
sicaklik fazi (martenzit) ile yiiksek sicaklik fazi (Ostenit,

ana faz) arasinda tersinir termoelastik faz doniigiimii ile
elde edilir [6].

Martenzitik faz doniisiimii bir¢ok Fe-C alagiminda kritik
sogutma hizi parametresine bagli zaman-sicaklik-
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SBA'larda sekil bellek etkisi, mikro yap1 olarak
martenzit fazda cekme veya basma gerilmesi ile
deformasyona maruz birakilan alasimin Ostenit faz
sicakligina 1sitilarak  baglangictaki makro yapisina
termoelastik geri donisimii ile saglamr. Sekil 1°de
gerilme-birim sekil degistirme egrisinde (mavi renk)
deformasyona maruz birakilan alagimin Ostenit faz
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sicakligina 1sitilmast ile birlikte, cok diisik artik
gerilmelerle tekrar baglangig sekline geri doénmesi
goriilmektedir. Sekil bellekli alagimlarin bu o6zellige
sahip olmasi birgok mekatronik sistemde geleneksel
eyleyici mekanizmalari olarak bilinen hidrolik, pnématik
veya elektrik motor eyleyici sistemlerine kiyasla tercih
sebebi olmasini saglamistir. SBAlarda sekil bellek etkisi
ve termomekanik davranist ile ilgili bircok deneysel
calisma ve uygulama bulunmaktadir [6-7].

SBA'larda siiperelastik davranis, uygulanan yiik altinda
alasimin mikroyapida ikizlenme mekanizmasi ile elastik
sekil degistirmesi ve yiik kaldirildiginda tekrar elastik
olarak ilk sekline geri donmesini igerir. Siiperelastik
davranista faz doniisiimii, gerilmenin neden oldugu
martenzitik mikroyapinin elde edilmesi ile saglanir. Sekil
1'de gerilme-birim sekil degistirme egrisinde (kirmizi
renk) gosterildigi gibi, egri {izerinde uygulanan
gerilmeyle birlikte M; noktasindan itibaren ilk
martenzitik plakalar olusmaya baglar. M noktasina kadar
mikroyapi igerisinde martenzit faz doniigiim orani artarak
devam eder. M; noktasina varildiginda mikroyap1
tamamen martenzite doniisiir. Bu noktadan itibaren
gerilme artirlldiginda, diisiik oranda bir elastik
deformasyondan sonra martenzit yapidaki alasim plastik
akma sinirina ulasir ve numune kopma noktasina kadar
plastik deformasyona ugrar. Alasim iizerindeki yiik, M»
noktas1 {lizerinde daha fazla plastik deformasyona
ugramadan kaldirilirsa ¢ok diisiik artik gerilmelerle
Ostenit faza geri doniisiim saglanir. M noktasi ile
gerilimin sifira yaklagtigi nokta arasindaki bolgede
elastik geri doniisiim gergeklesir. Bu ara bolgede gerilme
nedenli martenzitik mikroyap: azalarak ana faz olarak
bilinen 6stenitik mikroyapiya geri doniistir [8].
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Sekil 1.0stenitik ~ ve martenzitik fazlarda yapilan gekme
testlerinde  tipik gerilme-birim sekil degistirme
diyagramlar1 (Typical stress-strain response in austenite
and martensite phases for tensile test) [6]

SBA'lara ostenit fazda iken, Sekil 1’de Mgy olarak
gosterilen sicaklik sinirina kadar uygulanan yiiklerde,
kayma yerine ikizlenme mekanizmasi ile deformasyon
meydana gelir. Mg sicakligi izerinde SBA‘ya uygulanan
gerilmelerde  mikroyapida  kayma  mekanizmasi
ikizlenmeden daha aktif oldugundan dolayi, Ostenit
fazdaki alagim martenzit faza doniisemeden plastik

deformasyona ugrar. Alasimin tamamen Ostenit fazda
bulundugu Af sicakligi ile Mg sicakligr arasindaki
sicaklik farkinin (Mg-Ay) biiylik olmasi alasimin yiiksek
sicakliklarda bile siiperelastik davranig gostermesini
saglamaktadir.

SBA'larin yiik altinda mekanik davranigina etki eden
malzeme tabanli temel parametreler, malzemenin
kimyasal kompozisyondaki nikel orani, uygulanan sicak-
soguk sekil verme islemi (haddeleme, tel ¢ekme, dovme
vb.) [9], 1s1l iglemler [10-11] ve matris yapidaki ¢okelti
oranidir [12]. Siiperelastik 6zellige sahip Ostenitik NiTi
SBA  teller kullanilarak  {iretilen  biyomedikal
uygulamalarda, alagimin yaklasik % 8 oranina kadar
plastik  deformasyona  ugramadan birim  sekil
degistirebilmesi en Onemli etkendir. Bunun yaninda
alasimin yiiksek korozyon direnci ve biyouyumlulugu
alasimin biyomedikal uygulamalarda kullaniminin daha
da genisleyecegini gostermektedir [13]. Literatiirde,
SBA'larin  siiperelastik  6zelliginin ~ biyomedikal
uygulamalar yaninda pasif ve yart aktif enerji
soniimleyici sistemlerinde [ 14], uzay/anten sistemlerinde
[15], antagonistik robotik eyleyici sistemlerinde [16]
kullanilmast ile ilgili bircok deneysel ¢alisma
bulunmaktadir.

Basta savunma sanayi ve biyomedikal uygulamalar
olmak tiizere bir¢ok alanda kullanilan NiTi SBA larin,
statik ve dinamik dongiisel yorulma testleri gibi
uygulamaya yonelik deneysel c¢aligmalar Oncesinde,
mekanik davranigina etki eden parametrelerin ortaya
cikarilmasi elde edilen sonuglarin detayli olarak
kargilagtirilmasint saglar. Bu nedenle bugiine kadar NiTi
alasimlarin =~ mekanik  davramigina  1s1l islem,
kompozisyondaki Ni orani gibi parametrelerin etkisi ile
ilgili bircok deneysel calisma yapilmistir. Gall ve
arkadaglar1 [17] tarafindan yapilan deneysel ¢aligmalar,
uygulanan 1s1l  islemle birlikte matriste nikel
yogunlugunun azaldigi, NisTiz ¢Okeltilerinin geometrik
boyutlarinin biiyiidiigii ile deneysel ¢aligmalarda tespit
edilmistir. Ayrica, yapilan arastirmada, yaslandirma 1sil
islemi uygulanan NiTi alagimlarda mikroyapida NisTis
¢okelti biiyiikliiklerinin artarken, matriste nikelce zengin
bolgelerin hacimsel oranlarinin azaldiginin
gozlemlendigi belirtilmistir. DSC ve SEM sonuglarinda
elde edilen ¢oklu martenzitik dontsiimiin, ¢okeltilerin
cevresinde meydana gelen gerilme dagilimindan dolay:
olustugu degerlendirilmistir [17].

Bu ¢aligmada, NiTi SBA numunelerin ¢ozeltiye alma ve
yaslandirma 1sil islemleri sonucu elde edilen DSC
analizleri ve ¢ekme test sonuglari incelenerek, elde edilen
stiperelastik davranis karakteristigi karsilastirilmistir.

2. MATERYAL VE METOT (MATERIAL AND
METHOD)

Yapilan deneysel ¢alismalarda vakum indiiksiyonla
dokiim sonucu sicak haddeden gegirilen polikristal
NisogTise2 (% atomik) numuneler kullanilmgtir.
Niso.gTiag2 numunelerden biri (A1) haddeleme sonucunda
is1l igleme maruz birakilmadan ¢ekme testine tabi
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tutulmustur. Diger numune (A2) argon gazi atmosferinde
vakum ortaminda 1000 °C’de 2 saat ¢ozeltiye alma 1s1l
islemi sonrasinda 550 °C'de 1 saat tutma ve suda
sogutma yaslandirma 1s1l islemi sonrasinda ¢ekme testine
maruz birakilmistir.

Cekme testi icin kemik (dogbone) seklindeki
numunelerin kesimi tel erozyon yontemiyle yapilmistir.
Cekme testinde kullanilan numunelerin  geometrik
boyutlar1 Sekil 2'de gosterilmistir. Numuneler ASTM
STP 1329 standartlarina uygun olarak hazirlanmistir
[18].

Stiperelastik  NiTi numunelerin  mikro yapisinda
termoelastik martenzitik faz doniigiim baslangic ve bitis
sicakliklari, diferansiyel taramali kalorimetre cihazi
(DSC) ile tespit edilen ekzotermik ve endotermik 1s1 akisgi
pikleriyle belirlenmektedir. DSC analizi, malzemelerin
1s1l analizi igin kullanilan termoanalitik bir yontemdir.
DSC analizi 1s1 akisi-sicaklik diyagramlart ~ NiTi
numuneler sitilup sogutulurken, sogurulan/saliverilen
enerji  miktart  belirli  bir sicaklik  aralifinda
gerceklestirilen 1sitma/sogutma hizina bagli olarak
bulunur.

Yapilan deneysel analizlerde Perkin Elmer Pyris 1 DSC
cihazt kullanilmigtir. Numunelere ait martenzitik ve
Ostenitik doniisiim sicakliklari Perkin Elmer Pyris 1 DSC
cihazi, -100 °C ile +180 °C arahiginda 10 °C/dk.
1sitma/sogutma hizinda kullanilarak tespit edilmistir.
DSC analizi sonucunda numunenin tamamen martenzit
fazda oldugu sicaklik olan martenzit bitis sicaligi (M),
numunenin dstenit fazdan martenzit faza gecis sicakligi
olan martenzit baglangig sicakligi (Ms), numunenin
Ostenit faza gegis sicakligi olan Gstenit baslangi¢ sicakligi
(As) ve numunenin tamamen Ostenit fazda oldugu
sicaklik olan Ostenit bitis sicakligl (Ar) elde edilen 1s1
akis1 pikleri vasitastyla tespit edilmistir.

'.QAf
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Sekil 2. Cekme testlerinde kullanilan numune ve numune
boyutlar1 (Sample and its dimension for the tension
tests)

3. DENEYSEL SONUCLAR (EXPERIMENTAL
RESULTS)

Martenzitik ve Ostenitik faz doniisiim sicakliklarinin
tespit edildigi DSC analizi sonucunda 1s1 akisi-sicaklik
diyagramlar1 A1 numunesi i¢in Sekil 3'de, A2 numunesi
icin Sekil 4'de gosterilmistir. Haddeleme sonunda 1sil
isleme maruz birakilmayan A1 numunesinde martenzitik
ve Ostenitik faz doniisiim sicakliklar1 0 °C altinda ve
disiik piklerde goriilmektedir. Elde edilen DSC analiz
sonuglari; M= -68 °C, Ms= -39 °C, As= -32 °C, A=-8
°C'dir. 550 °C'de 1 saat tutma ve suda sogutma 1sil
isleminden ge¢irilen A2 numunesine ait DSC analizinde
Ostenitik ve martenzitik faz doniisiimlerin yiiksek pikler
ile oda sicakligina yaklastig1 tespit edilmistir. Elde edilen
analiz sonuglari; M= -50 °C, Ms= -24 °C, As= -19 °C,
A& +13 °C'dir.

Uygulanan ¢ekme testleri sonucunda, Al ve A2
numunelerine ait gerilme-birim gekil degistirme
diyagramlar1 Sekil 5'de gosterilmistir. Elde edilen
gerilme-birim sekil degistirme egrileri ¢ozeltiye alma ve
yaslandirma 1s1l islemlerinin mekanik davranisa etkisini
gostermektedir. Numunelere ait Ostenit-martenzit faz
doniisiimiiniin meydana geldigi iist plato gerilme egrileri
ile martenzit-ostenit faz doniisiimiiniin olustugu alt plato
gerilme egrileri incelendiginde, yaslandirma 1sil iglemi
sonunda st plato gerilme egrisinin daha diigiikk gerilme
degerlerinde elde edildigi gorilmektedir. Sekil 5°de
gorildiigii gibi A1 numunesine ait iist gerilme platosu
510 MPa, A2 numunesine ait {ist gerilme platosu 320
MPa'dir. Al numunesine ait herhangi bir alt gerilme
platosu elde edilmemesine ragmen, A2 numunesine ait
alt gerilme platosunun 160 MPa oldugu goriilmiistiir.

Nisg g Tiag, (% at.
2000k 50.81149.2 ) i

Ist Akisi (mW/ g)

-100 -50 0 50 100 150 200
Sicaklik ( °C)

Sekil 3. Al numunesine ait DSC analiz sonucu (DSC analysis
result of Al sample)
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Sekil 4. A2 numunesine ait DSC analiz sonucu (DSC analysis
result of A2 sample)

Al ve A2 numuneleri ¢ekme testlerinde % 4 oraninda
birim sekil degistirme uygulanarak 10-%/s deformasyon
hizinda gerilmeye tabi tutulmustur. Cekme testinin ikinci
sathasinda numuneler {izerindeki yiik, kuvvet kontrollii
olarak kaldirildiginda farkli geri doniigiim histerisizleri
ve plastik deformasyon oranlari ile geri doniisiim
sagladiklar1 tespit edilmistir. Cekme testleri sonucunda
Al numunesinde kalict birim sekil degistirme orant %
1.35 iken A2 numunesinde % 0.67 oldugu goriilmiistiir.
A2 numunesine ait ¢ekme testinde siiperelastik geri
doniisiimiin daha yiiksek oldugu tespit edilmistir.

— Al numunesi
600 — A2 numunesi
E 400
L]
E
b
© 200
0
0 2 4 6

Birim sekil degistirme (%)
Sekil 5.A1 ve A2 numunelerine ait gerilme-birim sekil

degistirme diyagramu (Stress-strain diagram for the Al
and A2 samples)

4. SONUC (RESULT)

Bu ¢alismada, endiistriyel ve biyomedikal alanda yaygin
kullanim alan1 bulan siiperelastik NiTi $BA'lara
uygulanan 1s1l iglemin, alagimin faz doniisiim sicaklig1 ve
stiperelastik davranigina etkisi incelenmistir. Yapilan
deneysel calismalarda uygulanan DSC analizlerinde,
¢Ozeltiye alma ve yaslandirma 1sil islemine maruz
birakilan NiTi SBA numunenin dstenitik ve martenzitik
faz doniistim sicakliklarinin 10 °C'den fazla yiikselme
gosterdigi tespit edilmistir. Cekme testleri sonucunda

elde  edilen  gerilme-birim  sekil = degistirme
diyagramlarinda, yaslandirma 1s1l igleminin % 4 oraninda
uygulanan deformasyon sonrasi kalict sekil degistirme
oranimt % 0.67 ye indirdigi gbzlemlenmistir. Gelecekte
yapilacak ¢aligmalarda, SBA'larm 1sil islemlerle
degistirilebilen termomekanik  6zelliklerinin  farkli
endiistriyel veya biyomedikal kullanim alanlarindaki
dinamik davranigmna etkisinin incelenmesi, alagima
uygulanan 1s1l iglemin ortaya ¢ikardigi sonuglarin tespit
edilmesi agisindan faydali olacaktir. Ayrica, giiniimiiziin
ileri teknoloji iiretim yontemlerinden biri olan katmanli
imalat yontemi ile tiretimi yapilacak NiTi irtinler icin
uygun 1sil  islem  proseslerinin  belirlenmesini
saglayacaktir.
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