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OZET

Bu ¢alismada Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag) ikili tektik alagimlarinin
mikroyapisi, mikrosertligi ve termal 6zellikleri incelendi. Numuneler arc-melting teknigi ile
hazirlandi. Mikroyap1 ve kompozisyon analizleri i¢in bilgisayar kontrollii dijital taramali
elektron mikroskobu (SEM-EDX) kullanildi. Numunelerin yiizeyleri optik mikroskop ile
goriintillendi. Numunelerin yapilar1 XRD teknigi ile incelendi. Alagimlarin Vickers
mikrosertlikleri (Hyv) olgtildii. Termal 6zellikleri diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) ile
analiz edildi ve farkli 1sitma hizlari i¢in 1s1 akigi-sicaklik verileri, erime sicakliklari ve erime

entalpileri elde edildi. Ozis1 kapasitelerinin sicaklikla degisimleri incelendi.

Anahtar Kelimeler: Ti-Ni Otektik Alasimlari, Arc-melting, Mikroyapi, Mikrosertlik,
Entalpi, Oz Ist
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ABSTRACT

In this study, microstructures, microhardnesses and thermal properties of Ti-28wt%Ni, Ti-
67wt%Ni and Ti-85wt%Ni binary eutectic alloys were investigated. Samples were prepared
by arc-melting technique. Computer-controlled digital scanning electron microscope (SEM-
EDX) is used to make microstructure and composition analysis. Sample surfaces’ images
were taken by optical microscope. Structures of the samples were investigated by XRD
technique. Vickers microhardnesses of the alloys were measured. Thermal analyses of the
alloys were made by differential scanning calorimeter (DSC) technique and heat flow -
temperature data, melting temperatures and enthalpies of mixing for different heating rates

were obtained. Temperature changes of specific heats of the samples were obtained.

Keywords: Ti-Ni Eutectic Alloys, Arc-melting, Microstructure, Microhardness, Entalpy,
Specific Heat
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1. GIRIS

Gelisen teknoloji ve bilimsel ilerlemeler, ihtiyag¢ duyulan yeni malzemeleri
gelistirmek i¢in itici bir gilic olusturur. Bilimsel caligmalar ve miihendislik
uygulamalar yapilirken malzemelerin igerigi hakkinda ¢ok cesitli bilgilere ihtiyac
duyulur. Malzemelerin bilesim ve i¢ yapilarinin farkli olmasi fiziksel, kimyasal ve
elektronik oOzelliklerini de degistirmektedir. Dolayisiyla glinlimiizde malzemeleri
daha iyi tanimak amaciyla bir¢cok calisma yapilmakta ve giin gegtikge insanoglunu
sasirtan yeni Ozellikler tespit edilmektedir ve malzemelerin mekanik, termal,
manyetik ve elektriksel 6zelliklerinin tespit edilmesi biiylik 6nem arz etmektedir.
Cok daha iyi Ozelliklere sahip malzemeler {iretmek icin farklt yontemler
gelistirilmistir. Bu sayede iiretilen malzemeler, {istiin mekanik, termal, elektriksel ve

manyetik 6zelliklere sahip olabilmektedir.

Bu calismada Ti-Ni ikili otektik alagimlarin mikroyapilari, kristal yapilari,
mikrosertlik 6zellikleri ve termal 6zellikleri inceleneceginden, temel bazi kavramlar

bu tinitede verilecektir.
1.1. Mikroyap1

Mikroyapi, malzemelerin faz ve tane yapist gibi mikroskop yardimiyla gozlenebilen
bir yapisal oOzelliktir ve malzemelerin performansini belirleyen o6nemli bir
parametredir. Malzemelerin mikroyapis1 imalat siirecinden etkilenir. Metallerin
mikroyapisini  inceleyen bilim  dalina metalografi denir. Malzemelerin
mikroyapilarinin incelenmesi ig¢in kesme, kaliplama, zimparalama, temizleme,
parlatma, daglama, kurutma gibi 6n hazirliklar gereklidir. Hazirlanan numuneler
SEM cihaziyla veya iistten 151k veren optik mikroskoplarla incelenerek mikroyapilari

hakkinda bilgi edinilir.

Otektik alasimlarin  yonlendirerek katilagtirilmasi ile olusan mikroyapilarin
smiflandirilmasi ile ilgili olarak ¢ok degisik goriisler one siiriilmistiir [1-9]. Scheil,
otektik mikroyapilarin  ‘normal’ ve ‘anormal’ olmak iizere iki ana gruba
ayrilabilecegi goriislinii ortaya atmistir [5]. Bu aymrimda bir otektik kolonideki

fazlarin  dagillminda  birbirine  gére  diizenlilik  derecesi esas  alinir.



Normal mikroyapilar iki fazin kati-sivi arayiizeyinde yan yana, ayni hizda ve
sicaklikta biiylimeleriyle ortaya ¢ikar. Boylece diiz bir kati-sivi ara ylizeyi olusur.
Tipik normal mikroyapilar siirekli bir ana faz i¢ine gdmiilmiis birbirine paralel levha
veya fiber seklindeki ikinci faz kristallerinden olusur. Anormal &tektik mikroyapilar
ise, oncekinin tersine fazlarin ayni hizda ve sicaklikta biiyiimedigi bir katilagsma

sekliyle ortaya ¢ikar. Bu nedenle kati-siv1 araylizeyleri diiz degildir [10].
1.2. Kristal Yap1

Kristal yap1 atomlarin {i¢ boyutta belirli bir diizene gore dizilerek hacim kafesi
olusturdugu yapidir. Metaller, seramikler ve polimerler normal sartlar altinda
kristalik yapiya sahiptirler. Metaller ¢cok hizli sogutulursa atomlar diizenli dizilise
kavusmadan katilagir ki bu yapiya amorf yap: denmektedir. Gazlarda kristal yapidan
bahsedilemez. Kristallerde Bravais kafesleri olarak da bilinen toplam 14 farkli kafes
yap1t olasiligi vardir. Metallerde en cok yiizey merkezli kiibik (YMK), hacim
merkezli kiibik (HMK) ve siki diizenli hegzagonal (SDH) yapilara rastlanilir [11].

1.3. Mikrosertlik

Bir malzemenin ¢izilmeye, kesilmeye, asinmaya ve delinmeye karsi gosterdigi
dirence sertlik denir. Bir baska ifadeyle sertlik bir malzemenin yiizeyine batirilan sert
bir cisme kars1 gosterdigi direnctir. Sertlik degerleri direk olarak malzemelerin
dayanimlart ile alakali oldugu i¢in biiyiik 6nem tasir ve dolayisiyla malzemelerin
dayamimlari ile ilgili bagil degerler verir. Ornegin geliklerde, ¢ekme mukavemeti
sertlik ile dogru orantihidir; dolayisiyla, yapilan basit sertlik 6l¢iimii neticesinde
malzemenin mukavemeti hakkinda bir fikir edinmek miimkiindiir. Sertlik 6lgme
genellikle, konik veya kiiresel standart bir ucun malzemeye batirilmasina karsi
malzemenin gosterdigi direnci 6lgmekten ibarettir. Uygun olarak secilen sert ug,
uygulanan yik altinda malzemeye batirildiginda malzeme iizerinde bir iz
birakacaktir. Malzemenin sertligi, bu izin biiylikligiiyle ters orantihidir Sertlik
deneyleri malzemenin kokeni hakkinda bilgi verir ve malzemenin islenebilme

ozelligini ortaya ¢ikarir [12].



Sertlik dl¢lim yontemleri malzemenin yapisina gore (elastik, plastik vb.) farklilik
gostermektedir. Giliniimiiz laboratuarlarinda kullanilan baglica sertlik 6lgme

yontemleri sunlardir:
* Brinell Sertlik Olgme Y&ntemi
»  Vickers Sertlik Olgme Y6ntemi
»  Knoop Sertlik Olgme Yéntemi
= Rockwell Sertlik Olgme Y®6ntemi

Brinell sertlik 6lgme yonteminde, Sekil 1.1.°de goriildiigii tizere D ¢apindaki bilye,
belirli bir P yiikiiyle malzemenin ylizeyine batirilir. Bilye numune iizerinden
kaldirildiktan sonra meydana gelen izin ¢ap1 (d) olgtliir. Sertlik degeri, uygulanan

yiikiin malzeme {izerinde olusan izin alanina boliinmesiyle elde edilir.

Sekil 1.1. Brinell Sertlik Olgme Yénteminin Sematik Gosterimi [16].

Sertlik degeri

2P

*~ (D) (D-D?—d?)

H

(1.1)

ile verilir. Burada H; sertlik degeri, P yiikk, D bilye ¢apt ve d iz ¢apidir. Brinell

sertliginin 6l¢iim sonucunun birimi kgf/mm? olarak elde edilir [13].



Vickers sertlik 6lgme yonteminde; Sekil 1.2°de goriildiigii izere piramit seklindeki
u¢ numune Yyiizeyine bastirilir ve meydana gelen izin kosegenleri cihaz
mikroskobundan okunarak belirlenir. Numune yiizeyine uygulanan yiik 10 g ile 1000
g arasinda degisebilmektedir. U¢ numuneye 5-30 S arasinda degisen bir siirede

uygulanir. Meydana gelen izin fotografi Sekil 1.2 (b)’de verildigi gibidir [13].

—— 22°

L 5 /i !
. A !

Sekil 1.2. (a) Vickers Sertlik Olgme Yo6nteminin Sematik Gosterimi, (b) Batic
Ucun Numune Yiizeyinde Biraktigi Izin Fotografi [13].

Vickers sertligi, asagidaki esitlikte verildigi gibi kuvvetin iz alanina bdliinmesiyle

elde edilir.
2Fsin(6/2)
H, :T 1.2)

Burada F uygulanan kuvvet, g yercekimi ivmesi, d = d;.d, iz alan1 olmak iizere,
Vickers 6l¢iim sonucunun birimi kgf/mm? olarak elde edilir. Vickers sertligi ile ¢ok
ince bolge veya tabakalarin bile sertligi hassas bir sekilde OoOlgiilebildiginden,

mikrosertlik olarak da bilinir.

Bu yontemde, batici ug olarak tepe agis1 136° olan elmas piramit kullanilir. Elmasin
bilinen en sert malzeme olmasi nedeniyle, bu yontem tiim malzemelere

uygulanabilir. Kuvvet se¢iminde malzeme kriteri yoktur. Elmas piramit belli bir



kuvvetle parga yiizeyine bastirildiktan sonra yiizeyde olusan kare seklindeki izin
kosegenleri mikroskopla Slgiiliir. Bu nedenle bu yontemde mikrosertlik testi ad1 da
verilir. Daha sonra ortalama kdsegen boyu 6lgiiliir ve Esitlik 1.2° den Vickers sertlik

degeri hesaplanir.

Knoop mikrosertlik Olgiimii, 1939 yilinda National Bureau Standards (USA)
tarafindan gelistirilmistir. Bu sertlik 6l¢iim yonteminde, Sekil 3.3 (b)’de goriildigi
gibi eskenar piramit seklinde bir elmas u¢ kullanilir. Knoop mikrosertlik 6lgme
yontemi, Ozellikle ¢ok ince ve kirllgan malzemelerin sertliklerinin 6l¢iilmesi
amactyla kullanilir. Piramit seklindeki elmas ug, belirli bir siire malzeme {izerine

kuvvet uygulayarak iz birakir.

3
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Sekil 1.3. (a) Vickers Izi Geometrisi (b) Knoop Izi Geometrisi [13].

Vickers mikrosertlik 6lgme sekli 1925 yilinda Ingiltere’de gelistirilmistir. Uygulanan
yiikiin olusturdugu derinlik kdsegenin 1/7°si kadardir. Knoop dl¢timii, Vickers sertlik

Olgme yontemine kiyasla daha az derin iz birakir. Knoop sertligi H, ile gosterilir ve

asagidaki formiille ifade edilir.

Cpl’ (1.3)
Burada L numune {izerindeki izin eksenel uzunlugu, C, diizeltme faktorii ve P;

uygulanan yiik miktaridir. Knoop sertlik dl¢iim sonucunun birimi kgf/mm? olarak

elde edilir.



Rockwell sertlik 6l¢gme yonteminde; konik bir batict ug ya da kiiresel ¢apli ¢elik bilye
kullanilir. Batici ucun sekli ve uygulama basinct malzemenin cinsine gore farklilik
gostermektedir. Sertlik 6lgme cihazinin hassasiyeti kontrol edildikten sonra sertligini
dlemek istedigimiz malzemeye uygun agirlik ve ug secilir. On yiikleme ile
malzemeye temas saglanir. Sertlik 6lgiimiinde 6n yiikleme ile baglangic noktasi tespit
edilmis olur. Daha sonra cihazin ibresi sifira ayarlanarak kalan agirliklar yiiklenir. Bu
durumda ucun, sertligi Ol¢lilen numuneye batmasi beklenir. Bir siire sonra son
yiiklenen agirlik kaldirilarak sertlik degeri gostergeden okunur. Sekil 1.4’te Rockwell
sertlik 6lgme yOnteminin sematik gosterimi verilmistir. Sekildeki gibi batict ug
numuneye batirilir ve batma derinligi 6l¢iiliir. Tablo 1.1” de sertlik 6lgme yontemleri

karsilagtirilmistir [14].

\ f
== i

Sekil 1.4. Rockwell Sertlik Olgme Y&nteminin Sematik Gosterimi.




Tablo 1.1. Sertlik Olgme Ydntemlerinin Karsilastiriimasi [14]

Brinell Vickers Knoop Rockwell
10 mm ¢elik veya Elmas Koni
Batiaa Ug volfram karbiir Elmas Piramit Elmas Piramit 1/8 ing ¢apinda gelik kiire
kiire 1/16 ing ¢apinda celik kiire
Batma ;
. - 13" f
Enin : (> W Ay
Yandan - — W Ib=111 f
Goriiniisii e Q9
;
Batma o s _lri’ J
Izinin i
Ustten —"4 d F— \<‘I‘}/ L_ __‘
Goriiniisii = J
Yiik P P P P
0k R
130k Be= } 1005001
Hoo P 100k e
Sertlik H, - 2P H, :2Fsm(?/2) N 0k -
Formiilii (D)(D-VD*-d?) gd 8 Kz R
10k Foe =-am1]
10k R

1.4. Termal Ozellikler

Isitilan metallerin birgok o6zelligi degisir. Metallerin farkli sicakliktaki davranislar
termal analiz yontemleri ile incelenmektedir. Termal analiz yontemleri ile metallerin
sogurdugu ya da aciga c¢ikardigi enerjisi, iletkenligi, 6z 1s1s1 gibi 6zellikleri sicakligin

bir fonksiyonu olarak olgiiliir.

Malzemelerin 6z 1silari1 Diferansiyel Taramali Kalorimetri (DSC) teknigi ile
6l¢mek miimkiindiir. DSC teknigi E.S. Watson ve M.J. O’Neill tarafindan 1960
yilinda gelistirilmistir [15]. DSC; numune ve referansin sicakliklarii kontrollii bir
sekilde arttirarak aralarindaki 1s1 akist degisimini sicaklik ve zamanin bir fonksiyonu
olarak 6l¢meye, malzemelerin termal analizlerini yapmaya ve sogrulan veya salinan
enerji miktarin1 6lgmeye yarar. Temel uygulama alanlar1 ekzotermik ve endotermik
ayrisma gibi faz degisimleri {lizerindeki ¢alismalar olan DSC, faz ve hal degisimi

1s1s1, faz degisimi sicakligi, 6z 1s1 ve tepkime 1sis1 gibi termal degisikliklerin
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Ol¢iimiinde kullanilir. Buradaki gecisler enerji degisimi veya 6z 1s1 degisimlerini

igerir.

Ayni1 miktardaki cisimlerin sicakliklarini belirli bir miktar yiikseltmek icin gereken
enerji maddeden maddeye degismektedir. Bir cismin sicakligini 1 °C yiikseltmek igin
gerekli 1s1 enerjisine o cismin 1s1 kapasitesi denir. ‘C’ ile gosterilir. Bu tanima gore,

cisme Q birimlik 1s1 verildiginde, cismin sicakligi AT kadar degisir. O zaman,

Q=C. AT (1.4)
olur. Herhangi bir cismin 1s1 kapasitesi, cismin kiitlesi ile dogru orantilidir. Bu
nedenle, 1s1 kapasitesini, birim kiitle basma diisen 1s1 kapasitesi olarak tanimlamak

daha uygun olur; buna 6z 1s1 veya 6zgiil 1s1 denir ve ‘c’ ile gosterilir.

Is1 kapasitesi tanimina gore, m kiitleli bir madde ile bu maddenin ¢evresi arasinda

olusan Q 181 enerjisi transferi, sicaklik degisimi AT=Ts-T; olmak tizere;
Q=mcAT (1.5)
olarak ifade edilebilir [16].

Is1 kapasitesi, sabit basing altinda (Cp) ve sabit hacim altinda (Cv) olmak iizere iki

sekilde tanimlanir:

AF A
oT ), T )\, (L6)

Deneysel calismalarda metalik malzemelerin hacimlerini sabit tutmak miimkiin
olamayacag: i¢in 6z 1s1 kapasitesi sabit basing altinda olgiilii. Oz 1s1 teorik

caligmalarda ise sabit hacim altinda incelenir.

Malzemelerin 1s1 kapasitelerini hesaplamak i¢in gilinlimiize kadar ti¢ farkli model

Onerilmistir. Bu modeller sirasiyla Klasik, Einstein ve Debye modelleridir.



Klasik teoriye gore sabit hacimdeki 1s1 kapasitesi;
Cv=3Na.ks .7)

olarak verilir. Burada Cy sicakliktan bagimsizdir. N,=6,02.10%%, ks=1.38.10% J/K
oldugundan; Cy=3R=~25 J/mol.K olur.

Cy

3R

T(K)

Sekil 1.5. Klasik Teoriye Gore Cv-T Degisimi

Einstein modeline gore sabit hacimdeki 1s1 kapasitesi yiiksek sicakliklarda Cv=3Nk

olarak bulunur. Na.ks = R oldugu i¢in;
Cv=3R (1.8)
olur. Yiiksek sicakliklarda Einstein modeli klasik model ile uyumludur.

Diisiik sicakliklarda ise

-hw

= kT
C,=3N,kge (1.9)

olarak bulunur. Einstein 1s1 kapasitesi teorisi yiiksek sicakliklarda klasik teori ile
uyum gosterirken, diisiik sicaklarda uyusmamaktadir. Deneysel sonuclar da Einstein

teorisinin daha basarili oldugunu gdstermistir.

Einstein modelindeki en biiyiik aksaklik; fiziksel olarak gerceklere aykiri bir temele
dayanmis olmasidir. Ciinkii model baslangigta bir kati i¢erisindeki biitiin salinicilarin
frekanslarini esit kabul etmektedir. Bu kabul biitiin parcaciklar birbirinden bagimsiz
hareket ediyorsa dogru olabilir. Ancak fiziksel olarak kati igerisinde boyle bir durum

diistiniilemez [17].



Deneysel sonuglar diisiik sicakliklarda Cy’nin T® ile orantili oldugunu
gostermektedir. Oysaki bu sonucu ne klasik teori ne de Einstein teorisi tam olarak

izah edememektedir. Bunun i¢in Debye bir teori gelistirmistir.
Debye modeline gore 1s1 s13as1 yiliksek sicakliklarda
Cv=3Nks (1.10)

olarak bulunur. Yiiksek sicakliklarda Debye teorisi klasik teori ve Einstein teorisi ile

uyumludur. Diisiik sicakliklarda ise

3
C, =(§J =ENkT54 T
or)y, 5 0

olarak elde edilir. Bu bagint1 ‘Debye T3 kanunu’ adin1 alir ve yalitkan katilarda gok

(1.11)

diisiik sicakliklarda elde edilen deneysel sonuglar1 dogrular [13].

Cy
F 3
ER____?________T_T--_“_"
Klasik -
Debye /
| rd
'. /
I ).'?J. W,
Y \
//;, I'. Einstein
e - e
J{-’/

+ T

Sekil 1.6. Klasik, Einstein ve Debye Is1 Kapasitesi Modellerinin Karsilagtirilmasi
[18]

Boylece Debye modeli hem diisiik, hem de yiiksek sicakliklarda deneysel sonuglarla
uyumludur. Yiiksek sicakliklarda (oda sicakligi ve tizeri) klasik teori deneysel
sonuglarla uyumlu oldugu i¢in gecerlidir. Is1 kapasitesi hemen hemen tiim maddeler

i¢in;
Cv=3NaKs (1.12)
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seklindedir ve degeri 25 J/mol.K’dir.

Diisiik sicakliklarda (0-200 K) ise kuantum teorisinin kullanilmasi gerekmektedir.
Cinkii  klasik teori deneysel sonuglarla uyum gostermemektedir. Deneysel
calismalarda Cy’nin T2 ile orantili oldugu bulunmustur ve bu durumu en iyi Debye

teorisi aciklamaktadir.

11



2. OTEKTIK ALASIMLAR

2.1. Faz, Faz Diyagram ve Bilesen Kavram

Alagim elde etmek i¢in elementler eritildigi zaman atomlarin hareketi yiiksek
sicaklik nedeni ile ¢ok artar. Elementler birbirinin kristal kafesi igine yerlesip
soguma sonunda kat1 eriyik icerebilirler. Bazi elementler kimyasal bilesik meydana
getirebilir. Bazi1 elementlerde diger elementlerle ne kati eriyik, ne de bilesik
yapmazlar. Boylece sicaklik, basing ve kimyasal bilesime bagli olarak herhangi bir
alagimda bir veya birden fazla kati eriyik, kimyasal bilesik, saf element veya bunlarin
birkac1 birden bulunabilir. Alagimin i¢inde bu ¢esitli yapilardan kimyasal ve fiziksel
Ozellikleri ayn1 olanlara bir “Faz” denir. Bir alasim belirli sicaklik ve basingta bir
veya birden fazla faza sahip olabilir. Sicaklik, basing degistik¢e alasimin faz sayisi,
fazlarin biiyiikligl ve sekli degisebilir. Faz kavramini daha iyi aciklayabilmek icin
pratik bir 6rnek verelim: Sicak bir ¢aya ¢ok miktarda seker atilip karistirilirsa sekerin
hepsi erir. Cay, her tarafi ayni bilesimde, ayni fiziksel ve kimyasal 6zellikte homojen
bir karisim haline gelmistir. Bu durumda tek fazlidir. Cay sogudugu zaman eriyen
sekerin bir kismi1 ¢okelir. Bu durumda bir bardak dolusu ¢ay iki fazli hale gelmistir.
Yani sicaklikla faz sayis1 degismistir. Benzer durum metal alagimlarinda da goriiliir.
Iki metalik element yiiksek sicaklikta birbiri icinde erimisse, sicaklik azalinca biri
digerinin yaninda ¢oOkelebilir. Bu olayr ¢aymn i¢inden sekerin c¢okeldigini
gordiigiimiiz gibi ¢iplak gozle izleyemeyiz. Ancak mikroskop ile veya X—igmlari ince
yapt analizi ile belirlemek miimkiin olur. Fazlar1 belirlemek i¢in g¢esitli yontemler
vardir. Bunlar birbirlerinin ayni zamanda tamamlayicisidirlar. En ¢ok bas vurulani,
pratikligi agisindan metalografik yontemdir. Yiiksek sicakliktaki bir numune oda
sicakligina ¢ok hizli sogutulursa, yiliksek sicaklik fazi oda sicakliginda mikroskop
altinda incelenebilir. Fakat bu islem metallerde her zaman olmayabilir. Metal
atomlariin difiizyon hiz1 yiiksek oldugundan, yiiksek sicaklik fazi yiiksek sogutma
hizinda bile oda sicaklifina gelene kadar déniisebilir. ikinci yontem x - 1sinlart
difraksiyonudur. Bu yoOntemde numune igindeki fazlarin sayist ve yiizdeleri
belirlenir. Fazlarin sekli ve dagilimi hakkinda fikir vermediginden metalografik

yontemle beraber kullanildigi zaman numunenin i¢ yapis1 hakkinda yeterli bilgi elde



edilir. Bir igiincii yontem 1s1l analizdir. Soguma sirasinda zaman — sicaklik

iliskisinden faz doniisiimii olup olmadigi anlasilir [19].

Bir alasim sabit sicaklik, sabit basing ve sabit kimyasal bilesimde durumunu uzun
siire hi¢c degistirmiyorsa alasim “denge durumunda” dir. Denge durumu kendisini
belirleyen degiskenlerle bir diyagram lizerinde belirtilebilir. Buna “faz diyagrami”
ad1 verilir. Teknikte genellikle sabit basingta calisildigindan faz diyagramini ifade
etmek i¢in geriye % bilesim ve sicaklik degiskenleri kalir. Faz diyagramlari
genellikle ¢cok yavas soguma sonunda deneysel olarak elde edildiginden, deney
sirasinda termodinamik dengenin olustugu kabul edilir. Bu nedenle “denge

diyagrami1” adin1 alir [19].

Faz diyagramlari, maddenin farkli basing, sicaklik ve bilesimdeki mikroyapisini

gosteren haritalardir [20].

Faz; homojen maddenin bir pargasidir. Bir fazin mekanik olarak bdliinmesiyle
ozellikleri bakimindan birbiriyle ayn1 olan kiigiik parcalar olusur. Fazlar arasindaki
temel fark, atomik dizilislerindeki ve kristal yapilarindaki farkliliktir. Bir faz farkh
sicaklik ve bilesimlerde olusabilir fakat kristal yapilar1 hep aymidir. Bir faz tek bir
maddeden olusmak zorunda degildir. Ornegin gazlar bir baska gaz ile istenilen
oranda karistirilarak tek faza sahip yeni bir gaz olusturulabilir. Sivi veya katilarin
fazlarinmn sayis ise birbiri igerisindeki ¢oziiniirliiklerine baglidir. Ornegin zeytinyag
ve su birbirleri ile karigmazlar. Zeytinyag: iistte su altta olmak {izere iki farkli faz
olustururlar. Bununla beraber alkol ve su birbirleri igerisinde hangi oranda
kanigtirilirlarsa karistirilsin ¢oziintirler ve bunlarin karisimindan tek bir faz olusur.
Benzer sekilde su ve tuz karistirilirsa tek fazli bir karisim elde edilir. Fakat su
igerisine atilan tuz miktar1 ¢oziiniirlilk siniri asarsa fazla gelen tuz suyun tabanina
coker ve bu sefer iki fazli bir karisim elde edilir [21]. Bir alagim sistemi i¢in herhangi

bir sicaklik ve bilesimde tek bir sivi faz vardir fakat pek ¢ok kat1 faz olabilir [22].

Faz sistemleri tek bilesenli, iki bilesenli (ikili), li¢ bilesenli (lglii) olarak
siiflandirilabilir. Bir faz sistemi icerisindeki bilesenlerin sayisi, sistem igerisindeki
biitin fazlar1 tanimlayabilen en kiigiik atom ve molekiil sayisidir. Bu ifadeyi

orneklerle aciklayalim. Buz, su ve su buhari tek bilesenli bir sistemdir. Su bileseninin
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(H20) oksijen ve hidrojenin birlesmesi sonucunda olusmus olmasi suyun tek bilesen
olmasi gergegini degistirmez. Ciinkii normal sartlar altinda oksijen ve hidrojenin
birbirinden ayrilmasi miimkiin degildir. Bakir-Cinko metalik alasim sistemi iki
bilesenli bir sistemdir. Bakir-Cinko metalik alasim sisteminin farkli kristal yapiya
sahip alt1 faz1 vardir fakat biitiin fazlar bakir ve ¢inkonun cinsinden ifade edildigi i¢in

bu sistem iki bilesenlidir [20].
2.2. Ikili Alasimlarin Faz Diyagramlari
2.2.1. Otektik Alasim

Otektik kelimesinin kokeni, Yunanca ‘eutektos’ kelimesindir. Kolayca eriyen
anlamina gelir. Otektik alasimlar, kendini olusturan elementlerin  erime
sicakliklarinin altindaki bir sicaklikta erirler. Bu 6nemli durum o6tektik alasimlari,
dokiim teknolojisinin vazgegilmez materyalleri haline getirir. Otektikler kontrollii
katilastirildiklarinda, mikron diizeyinde mekanik ve elektronik ozelliklere sahip
mikro yapilar verirler. Boylece otektik alasimlar makine parcalarindan elektronik
elemanlarina kadar degisen c¢ok yaygm bir uygulama alami bulurlar. Otektik

katilagma olay1 son derece 6nemli ve genis arastirmalara konu olmustur [10, 23].

Ornegin saf haldeyken aliiminyumun erime sicakhigi 660 °C, silisyumun erime
sicakhigr 1430 °C ’dir. Al-Si alasiminin Otektik erime sicaklhigr ise 577 °C ’dir.
Otektik nokta; faz diyagraminda V seklinde olan liquidus egrilerinin tabanindaki
noktadir. Otektik noktaya karsilik gelen bilesime ise &tektik bilesim denir. Otektik
bilesime sahip bir alasim, saf maddelerde oldugu gibi 6tektik sicaklikta aniden erir
[24, 25]. Otektik bilesimdeki sivi faz sogutulursa ayni anda iki farkli kat1 faz elde
edilir. Yani sivi alasimin katilagtirilmasi neticesinde o ve 3 kati fazlarinin karisimi

elde edilir. Boylece otektik reaksiyon,

Stvi — kat1 o + kat1

seklinde tanimlanir [22, 25].

Sekil 2.1°de ikili 6tektik bir faz diyagrami gosterilmektedir. Sekil 2.1°de A noktasi

saf haldeki A maddesinin erime sicakligini, B noktasi ise saf haldeki B maddesinin
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erime sicakligini gostermektedir. E noktasi Otektik noktadir. AE ve BE egrileri
liquidus egrileridir ve bu egrilerin iizerinde sadece sivi faz vardir. CD dogrusu ise
otektik ¢izgidir ve bu ¢izginin altinda o ve B fazlarina ait kat1 fazlar birlikte bulunur.

Solidus, liquidus ve otektik ¢izgi arasindaki bolgelerde ise kat1 ve sivi fazlar birlikte

bulunur [23].

Sicaklik ( T)

C Otektik nokta A

Otektik
a+f cizgi
kat1

coi (Otektik bilesim)
%100 ' 96100
A Bilesim ( C) B

Sekil 2.1. Ikili Otektik Faz Diyagrami [24, 25]

2.2.2. Peritektik Alasim

Peritektik alagim; alagimi meydana getiren iki maddenin saf haldeki erime
sicakliklarmin arasinda bir erime sicakligina sahip olan alasima denir. Ornegin saf
haldeki Nikel erime sicakligi 1455 °C, Titanyumun erime sicakligi 1670 °C ’dir [26].
Ti-Ni alagiminin peritektik erime sicakligi ise 984 °C *dir [27]. Sekil 2.2° de metalik
ikili alagimlarda peritektik faz diyagrami gosterilmistir. Sekilde A noktasi A
maddesinin erime sicakligmni, B noktast ise B maddesinin erime sicakliini
gostermektedir. AEB egrisi liquidus egimini, ACDB egrisi ise solidus egrisini
gostermektedir. FC ve GD egrileri ise ¢oziiniirliik (solvus) egrileridir. CDE yatay
15



dogrusu peritektik ¢izgi, D noktasi ise peritektik nokta olarak adlandirilir [21, 28,
29].

TalA Sivi

PR S ——

otsivi

—~ |
= |
p— o 1 . .
' Peritektik
é kat ! nokta
3 ! Te
5 | oc+p
! kat1
F |
0, . . 0,
%100 A Blleslm ( C ) %6100 B

Sekil 2.2. Peritektik ikili Faz Diyagram [21]

Simdi Sekil 2.2°deki X kompozisyonuna sahip sivinin sogutulmasini diistinelim.
Sistem sogutuldugunda Ti sicakliginda katilasma baslayacak ve q bilesiminde a kati
faz1 olusacaktir. Katilagtirmaya devam edildiginde sivinin bilesimi liquidus egrisini
takip ederek E noktasina kadar, katinin kompozisyonu ise solidus egrisini takip
ederek C noktasina kadar ilerleyecektir. Peritektik sicakliga yaklasildiginda E
bilesimindeki s1vi, C bilesimindeki a katist ile dengededir. Peritektik sicakliktaki bu

iki faz birbirleriyle reaksiyona girerek f kat1 fazini olustururlar. Bu reaksiyon,

a (C bilesim) + siv1 (E bilesim) — [ (D bilesim)
seklinde gosterilebilir. Iste bu reaksiyona peritektik reaksiyon denir [20, 24].
2.2.3. Monotektik Alasim

Liquidus ¢izgisi A maddesinin erime sicakligindan B maddesinin erime sicakligina

kadar devam eden ve siirekli bir egri seklinde olan ikili alagimlara monotektik alasim

16



denir [24]. Monotektik reaksiyon; L1 sivi fazinin ayn1 anda S kati faz1 ile L2 sivi

fazinin olugsmasina neden olmasina denir. Yani monotektik reaksiyon,
L1 (stvi) —— S (kat1) + L2 (s1v1)
seklinde gerceklesir [28].

Sekil 2.3’de Silisyum-Kalay metalik ikili alagimina ait monotektik faz diyagrami

goriilmektedir [20].
A
1420 °C S

F

;: kat1 Si + Sivi (L2)

2

3 B

n

232°C
kat1 Si + kat1 Sn
%100 Si Bilesim ( C) %100 Sn

Sekil 2.3. Silisyum-Kalay Monotektik Faz Diyagrami [20, 24]

2.3. Ti-Ni Otektik Alasimlar

Titanyum 1670°C’de Nikel ise 1455°C’de erir. Titanyum-Nikel ikili metalik
alasiminin 3 tane Otektik noktasi bulunmaktadir. Ti-Ni alasiminin ii¢ tane Otektik
noktas1 bulunmaktadir. Sekil 2.4.te E1, E2 ve E3 olarak belirtilen bu noktalarda
alasimin  erime sicakliklart E1=1300°C, E2=1118°C ve E3=942°C seklinde

bulunmustur.
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Sekil 2.4. Ti-Ni Alasiminin Faz Diyagrami [27]
Ti-Ni faz diyagramindaki 6nemli noktalarin agiklamalari da Tablo 2.1°de verilmistir.

Tablo 2.1. Ti-Ni Alasimmin Faz Diyagramindaki Onemli Noktalarin Ag¢iklamalar
[27].

Sicakhlk  Kompozisyon  Aciklama

1670 °C 0ag%Ni Saf metal erime noktas1 (Degismez)
882°C 0ag%Ni Saf metal kristal yap1 degisimi (Degismez)
786°C 5ag%Ni Otektoid

942°C 28ag%Ni Otektik

984°C 38ag%Ni Peritektik

630°C 55ag%Ni Otektoid

1310°C 55ag%Ni Congruent Erime Noktas1

1118°C 67ag%Ni Otektik

1380°C 78ag%Ni Congruent Erime Noktasi

1300°C 85ag%Ni Otektik

1455°C 100ag%Ni Saf metal erime noktas1 (Degismez)
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Bu ¢aligmada Ti-Ni alasiminin 6tektik noktalarina odaklanilacak ve arastirmalar bu
noktalar {izerine yapilacaktir. Alasimlarin mikroyapilari, sertlikleri ve termal

ozellikleri incelenecektir.
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3. DENEYSEL SiSTEM
3.1. Arc-Melting Sistemi

Birden fazla metalin birlikte ergitilerek karistirilmasi yoluyla alasim elde edilmesi
islemi cesitli usullerle yapilmaktadir. Bu usuller enerji kaynagi olarak kati, sivi ve
gaz yakit veya elektrik enerjisi kullanilmasina bagli olarak farklilik gosterirler.
Vakumlu ortamda yiiksek oranda homojen alasim elde edilebilen metotlardan birisi
de arc-melting metodudur. Arc melting metodunda 1s1, iki hareketli elektrot arasinda
bir elektrik arkinin olusmasi ile meydana gelmektedir. Bu yontem, eriyen elektrot ile
ergiyen malzeme arasinda olusan darbeli ark sayesinde, metal ergitme firinlarinda
kullanilmaktadir. AC ve DC arklar kullanilabilir ve ark voltajinin ani disiisii, diisiik
degerlerde oldugundan (bazen 50 V’ un altinda) gerekli sicakligi meydana getirmek
icin ¢ok yiiksek akimlara ihtiya¢ duyulur. Ark, hareketli elektrot ve ergiyen malzeme
arasinda darbelidir. Darbe ergime esnasinda ark boyunu korumakta yardimei olur. Bu
olay genellikle bir tristorlii motor vasitasiyla kontrol edilmektedir. Ergime olmasi
icin, metal ile temas halinde bulunan hareketli bir elektrot sayesinde, ark darbeli hale
gelir. Hareketli elektrot arkin korunmasi i¢in kontrol edilir ve ark uzunlugunu
ayarlanir. Eger ark sonerse, hareketli elektrot, tekrardan ark olusturmasi i¢in metale

temas ettirilir [17].

Bu ¢alismada Sekil 3. 1°de gosterilen arc-melting sistemi kullanilmistir. Arc-melting
yontemi ile bir alasim hazirlamak amaciyla, 6nce vakumlanmis olarak bekletilen
numune tutucu bolgenin kapaginin agilabilmesi i¢in i¢ bolgeye argon gazi verilir
(back filling) ve kapak agilir. Numune tutucu asagiya indirilir, numunelerin
yerlestirilecegi tutucu temizlenir ve alasimi olusturacak malzemeler yerlestirilir.
Numune tutucu bakirdan yapilmis 12 adet haznesi bulunan bir plakadir, yuvarlaktir
ve hazneler yar1 kiireseldir. Haznelerden birine, sistemdeki oksijeni lizerine toplayip
diger numunelerin oksitlenmesini engellemek i¢in ‘oksijen tutucu’ olarak saf
titanyum yerlestirilir. Diger 11 hazneye de ¢alisilacak asil numuneler cimbizla
dikkatlice yerlestirilir, tutucu sabitlenir ve numuneler karismamasi i¢in kodlanir.
Eritme yapilmadan Once sistem uzun siire (yaklasik 1 giin) vakumlanir ve i¢

bolgedeki  basincin  degerinin  10°® mbar’a  kadar  diismesi  beklenir.



Tutucu ve eritme pedalinin ignesinin sogutulmasi amaciyla su sogutmasi diizenegi

acik tutulur. Eritme islemi 6ncesi sisteme 980 mBar argon verilir.

Sekil 3.1. Arc Melting Sistemi

Eritmeye baslamadan once su adimlar izlenir: Giivenlik amacglh gozliik takilir. Ark
pedali yavasca yukart kaldirilir, emniyet silindiri alinir ve pedala elektrik verilir.
Eritme pedala ayakla basarak yapilir. Ilk ark kenardan alinir ve eritmeye ark
ucundaki oksidi almasi bakimindan titanyum ile baglanir. Her erime sonrasi ark
ignesi tekrar titanyuma getirilir ve ignenin ucu oksitlerden temizlenir. igne, hazneler
arasi1 hareket ettirilirken ara yollardan gidilir ve bu sirada elektrigi azaltmak i¢in ayak
pedaldan yavasca c¢ekilir. Tutucu tabakanin ¢ok isinmamasi i¢in birbirinden uzak
numuneler sirayla eritilir. Eritme sonrasi su sogutma sistemi kapatilir. Ortam tekrar
vakumlanir, vakumlama sonrasi1 vidalar dengeli bir sekilde c¢ikarilarak sistem

dikkatlice agilir.
3.2. Numune Hazirlama

Bu calismada, faz diyagrami Sekil 2.1°de verilen Ti-Ni alasiminin ti¢ ayr1 6tektik
noktast olan Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag) (E3, E2 ve E1)

kompozisyonlarinin mikroyapisi, mikrosertligi ve termal 6zellikleri incelendi. Bu
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otektik alasimlar arc-melting metodu ile hazirlandi. Caligilacak alasimlar
belirlendikten sonra yiiksek safliktaki Ti (Alfa Aesar, %99,99 saflikta, 6,4 mm
uzunlugunda ve 4,506 g/cm? yogunlugunda rod) ve Ni (Alfa Aesar, %99,999 saflikta,

5 mm uzunlugunda ve 8,90 g/cm? yogunlugunda rod) temin edildi.

Ti-Ni alagimmin Sekil 2.1 ve Tablo 2.1°de E1, E2 ve E3 olarak belirtilen 6tektik
noktalarinda (3 ayr1 komposizyon) kiitleleri 1000-1400 mg ve ¢aplart 6-8 mm
arasinda degisen toplam 11 adet numune hazirlandi. Hazirlana alagimlar, kullanilan
Ti ve Ni elementlerin ve elde edilen alasim numunelerin kiitleleri ve ¢aplar1 Tablo

3.1’°de verilmistir.

Tablo 3.1 Hazirlanan Alasimlar

Otektik (E1)  Otektik (E2)  Otektik (E3)
Ti-%85Ni(ag) Ti-%67Ni(ag) Ti-%28Ni(ag)

Miotal (MQ) 1006 991 783

D (mm) 6,28 6,59 6,59
mri (MQ) 150,8 332,98 563,59
mni (MQ) 855,94 657,91 219,14
Miotal (MQ) 1173 1176 973

D (mm) 6,61 6,93 7,08
mri (Mg) 175,92 388,10 700,24
mni (MQ) 997,04 787,78 272,18
Miotal (MQ) 1252 1262 1189
D (mm) 6,75 7,10 7,57
mri (Mg) 187,75 417,37 856,80
mni (Mg) 1064,19 846,73 333,05
Miotal (MQ) 1496 1390 -

D (mm) 7,16 7,33 -

mri (MQ) 224,38 458,74 -

mni (MQ) 1271,59 931,13 -

Yapist incelenecek numuneler WELL DIAMOND WIRE SAW kil testere ile kesildi.
Kesilen numuneler etanol ile yikandi ve kurulandi. Kiitleleri METTLER TOLEDO
AT20 ile tartildi. Eger numune diiz degilse, diiz bir zemin elde etmek icin yiizeyi ve

kenarlar1 BUEHLER PHOENIX BETA cihazi ile zimparalandi. Zimparalanan
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numuneler FAUST TRANSSONIC 460/H ile ultrasonik temizleme aleti ile 4’er
dakika stlireyle temizlendi ve kurulandi. Tim bu islemler yapildiktan sonra
numunenin Kkiitlesi hassas terazide tartildi. STRUERS LABOPRESS-1 cihazi

kullanilarak Poly fast phenoic hot moulding resin ile kaliplandi.
3.3. SEM ve EDX Analiz Sistemi

Taramali elektron mikroskobu’nda (SEM) sivi olmayan ve sivi dzellik tasimayan her
tirlii iletken ve yalitkan numune incelenebilir. Her ¢esit metaller, tekstil tiriinleri,
fiberler, plastikler polimerler, parcaciklar (kum, ¢akil, polen)..vs incelenebilir.
fletken olmayan numuneler ¢ok ince (yaklasik 3 A/saniye) iletken malzemeyle
kaplanarak incelenebilir hale getirilebilir. Biyolojik numuneler siv1 ihtiva ettiginden,
inceleyebilmek i¢in ‘critical point drier’ sayesinde numunenin yapist ve sekli
bozulmadan kurutularak mikroskopta incelemeye elverisli hale getirilmelidir.
Incelemeye ge¢meden once ortam vakumlanir ve bdylelikle numunenin yiizey
seklinin resmi alinabilir. Bu cihazlarla numunelerin elementel analizi de (EDX)

yapilir bu islem yaklasik 3 dk. siirer.

Calismamizdaki oOtektik alagimlarin SEM goériintiilerinin alinmasinda LEO 440
model bilgisayar kontrollii dijital taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanildi. Bu
mikroskubun biiyiitme kapasitesi 5x-300000x ve hizlandirma voltaji 40 kV’dur.
Sekil 3.2’de kullanilan SEM mikroskobunun fotografi verilmistir.

Sekil 3.2. Taramali Elektron Mikroskobunun (SEM) Fotografi (a) Dis
Goériiniis, (b) I¢ Goriinils.
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LEO 440 model SEM sisteminin tabaka film ¢ekme iinitesi ve video-copy baski
tinitesi vardir. Elektron kaynagi tungsten filamenttir. ‘Secondary’ ve ‘Backscattered’
elektron dedektoriine sahiptir. Yiizey mikroyapisin1 goriintiileyerek tanecik boyutu
ve farkli kristollagrafik fazlar1 dedekte etme kabiliyetine sahiptir. 5 eksen motorize
kartezyen kontrolii (X=100mm, Y=120mm, Z=60mm, Tilt=0-90°, Dénme=360") ile
caligmaktadir. Genis numune ¢emberi (270mm x 270mm x 250mm) vardir. EDX ve
WDX 600i X-Ray analiz spektrometreleri bulunmaktadir. EDX analizi Be-U
arasindaki elementler i¢in nitel (kalitatif) elemanter analiz 6zelligine sahiptir. 10-
WDX 6001 analizi 45 gesit standart, 5 difraksiyon kristalli nicel (kantitatif) elemanter
analiz yapilabilmektedir. Ornek vyiizeylerindeki “grain boundry”lerin &zellikleri

belirlenebilmektedir.

Numuneler hazirlanirken oncelikle biiyiikligii cihaza uygun olmayan numuneler
Aliiminyum veya Elmas uclu bigakla kesilir. Parlatma isleminde veya mikroskoba
monte etme isleminde zorluk ¢ekilecek kiigiik numuneler kaliplanarak hem otomatik
parlatma diskine sigacak hale getirilir, hem de daha kolay monte islemi saglanir.
Parlatma cihazi ile analizi yapilacak numunelerin yiizeyleri 1 mm mertebesinde
parlatilabilir ve daha piirlizsiiz bir yiizey elde edilebilir. Piiskiirtme (Sputtering)
cihaz1 ile iletken olmayan numuneler iletken bir tabaka (C, Au, Pd) ile kaplanir.

Numune vakum altina alinir.

3.4. Optik Goriintiileme Sistemi

Numunelerin optik fotograflart Olympus DP12 tipi dijital kamera monte edilmis
Olympus BXS51 tipi optik 151tk mikroskobu ile c¢ekilmistir. Mikroskop, farkli
biiylitmelerde gozlem yapabilmek i¢in 7 farkli (x2.5, x5, x10, x20, x50, x100 ve
x200) objektife sahip olup 5000 kata kadar biiyiitme yapabilmektedir. Goriintii
sisteminde kullanilan CCD kameranin x ve y yoniindeki ¢Oziiniirliikleri ayni
orandadir. Optik mikroskop ve CCD kameradan olusan goriintii sisteminin fotografi

Sekil 3.3’ de verilmistir.
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Sekil 3.3. Optik Mikroskop ve CCD Kameradan Olusan Goriintii Sistemi

3.5. XRD Sistemi

X-Isin1 Difraktometresi (XRD), toz ve kati numunelerin faz ve yapisal analizlerinde
kullanilan bir tekniktir. Cok amagli XRD sisteminde, hizlandirilmis elektron
demetinin bakir levhaya carptirilmasiyla elde edilen karakteristik x-151n1 demeti toz,
ince film, nanomateryal ya da kati numuneler iizerine gonderilerek yansiyan veya
gecen 1sinlar dedektdr yardimiyla incelenir ve her maddeye 6zgii olusan kirmim
deseni incelenerek yapisal ve kimyasal 6zellikleri belirlenir. X-1sinlar1 dl¢timleri ile
malzemedeki kristale zarar vermeksizin malzemedeki fazlar, fazlarin miktari, kristal
boyutu, Orgii parametreleri, yapidaki degisimler, kristal yonlenmesi ve atom
pozisyonlar1 hakkinda bilgi alinabilir. Bir¢ok alanda kullanilan ¢ok amagli XRD
sistemi ile reflektivite (yansima) ve kiiclik ag1 x-1s1n1 saginimi (SAXS) oOlgtimleri,
ince film kalinlig, yogunlugu ve yiizeyin piiriizliiliigt, tekstiir ve stres analizleri ile

Rietveld (yap1 ¢6ziimleme) analizleri yapilabilmektedir.

XRD sistemi, metal ve alasim analizlerinde, jeolojide minerallerin ve kayaclarin
tanimlanmasinda, seramik ve ¢imento sanayiinde, ince film kompozisyonu tayininde,
polimerlerin analizinde, ilag endiistrisinde belli bir malzeme i¢indeki polimorflarin

ve safsizliklarin tespitinde, sentezlenen malzemenin yapisal analizinde, malzeme
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biliminde, arkeolojide tarihi yapilari olusturan malzemelerin tayini gibi bircok

bilimsel ve arastirma-gelistirme alanlarinda kullanilmaktadir.

Numunelerin XRD analizleri Sekil 3.4’te gosterilen PANalytical — Empyrean ¢ok
amacli X-Isin1 Difraktometresi (MP-XRD) ile yapilmigtir. Sistem, ayirma giicii
yiiksek kat1 hal tipinde {i¢ boyutlu piksel tabanli (pixcel3D) detektdriine sahiptir. Bu
dedektér, 0D modda noktasal dedektdr, 1D modda cizgisel dedektér ve 2D modda
alansal dedektor olarak 2 boyutlu Debye halkalarimin  gdzlenmesinde
kullanilmaktadir. Sistemin en kiigiik adim biiyiikligi 0,0001°, Tarama agis1 aralig1 -
111°<26<168°, tarama hiz1 0,0001- 70 °/dk ve 15°/s’ ye kadar c¢ikabilmekte ve

sicaklik kontrol tinitesi ile 1200°C’ ye kadar 6l¢iim alinmaktadir.

Sekil 3.4. PANalytical — Empyrean ¢ok amagh X-Isin1 Difraktometresi (MP-XRD)

3.6. Vickers Mikrosertlik Ol¢iim Sistemi

Sertlik; bir metalin kalict sekil degistirmeye kars1 gosterdigi direncinin bir olgiisiidiir.
Numune ne kadar sert ise islenebilirlik de o derece zor olacaktir. Vickers sertlik
O0lcme metodu en sert malzemelerde dahi kullanima elverigli olan ile Olgme
yontemidir [30]. Bu yontem ¢ok sert malzemelerde veya hassas 6l¢iim yapilmak
istenen malzemelerde kullanilir. Bu calismadaki Vickers mikrosertlik degerleri
Future-Tech marka FM—700 model dijital mikrosertlik test cihazi ile elde edilmistir.
Metalik malzemelerin mikrosertlik 6l¢iimlerinde kullanilan bu cihazin fotografi ve

sematik yapisi ise Sekil 3.5’de goriilmektedir.
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Sekil 3.5. Vickers Mikrosertlik Test Cihazinin Fotografi ve Sematik Goriintimii [30].

Vickers sertlik 6lgiimiinde kullanilan batici ug, yiizeyleri arasinda 136° ag1 bulunan
bir elmas piramittir. Darbelere kars1 daha hassas oldugundan en sert malzemeler bile
bu metotla ol¢iilebilir. Uygulanan yiik 1 g ile 1000 g arasinda degismektedir. Batici
u¢ numuneye 5-30 saniye zarfinda uygulanarak, numunede piramit seklinde iz
olusturulmaktadir. izin kdsegen boyutlar1 (d), cihaz mikroskobundan okunarak alan
belirlenir. Vickers sertligi (Hv), uygulanan kuvvetin iz alanina bdliinmesi ile

belirlenir.
3.7. DSC Sistemi

Bu tez calismasinda numune alasimlarin termal 6zellikleri SEIKO DSC 6300 sistemi
ile incelendi. Sistem bir DSC cihazi, azot ve argon tiipleri, gaz kontrol iinitesi,
transformator, bilgisayar ve yazicidan olusur. DSC sistemi Sekil 3.6’da gosterilmistir
[17].
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Sekil 3.6. SEIKO DSC 6300 Sistemi [17].

SEIKO DSC 6300 cihazinin g¢aligma sicaklik araligi; oda sicakligi ile 1600°C
arasindadir. Cihazin diferansiyel termal analiz 1s1 akis1 heat flux tipindedir. Heat Flux
tipi DSC’de numune kabi1 ve referans kab1 ayni1 firin igine yerlestirilir, numunede hal
veya faz degisimi gerceklestiginde referans ile numune arasinda sicaklik farki olusur.
Bu fark ortadan kalkana kadar numune 1sitilir ve 1s1 akisi-sicaklik verileri kaydedilir.
Sicaklik programlama hizi 0,01-50 °C/dakika arasindadir. Analiz sonrasi sogutma
hizi 1000°C’den 50°C’ye disiisii 30 dakika iginde gergeklesir. Sistemin firmni
sayesinde, numune ve referans parametreler bilgisayara girildikten sonra istenen
sicakliklara 1sitilabilir. Transformator voltaji 110 volta diisiirmek i¢indir. Gaz akis

gostergesi sistemde gaz olup olmadigini kontrol etmek amaciyla kullanilir.

Sistemde inert gaz saglayan iki adet tiip bulunmaktadir: Bunlardan biri Azot, digeri
Argon gazi ile doludur. Sistemdeki tiipler sayesinde numune ortamina reaktif gaz
gonderilir. Argon yliksek sicakliklar i¢in yapilan analizlerde tercih edilmektedir. Bu
gazlarin sisteme verilmesinin kontrolii yazilimdan otomatik olarak yapilir. Gaz akisi
sicaklik programi ile eszamanli programlanabilmektedir, ayrica otomatik temizleme
programi da bulunmaktadir. Elde edilen verilerin rapor formati tamamen kullanicinin

istedigi sekilde ayarlanabilmekte ve istenen formatta kaydedilebilmektedir.

Olgiim sonucunda verilerin kagida dokiilmiis haline termogram denir. Termogram

tizerinde endotermik/egzotermik reaksiyon, varsa camsi gegis noktasi (Tg), erime
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noktasi, kristalizasyon noktasi, termal dekopozisyon gibi termal reaksiyonlar tespit
edilebilir ve reaksiyon enerjileri ile reaksiyon sicakliklar1 termogram {izerinde
gosterilebilir.  Sistemde 1. ve 2. dereceden tiirev, baseline diizeltmesi,
plirlizsiizlestirme ve farkli termogramlarin tek pencerede gosterilmesi gibi veri
islemleri yapabilir. Analiz sirasinda iki egri ayni anda termogramda izlenebilir,

hafizaya kaydedilebilir ve veri isleme fonksiyonlar1 uygulanabilir.

Hazirlanan numune kaplarini DSC’nin firinina yerlestirmek i¢in firin asansorii agilir.
Numune kab1 sagda, bos kap solda olacak sekilde kaplar firina yerlestirilir ve firin
asansoOri kapatilir. Kaplarin igine numune yerlestirilirken dikkat edilmelidir. Numune
kaba temiz bir yiizeyde ve miimkiin oldugu kadar tabana iyi yayilacak sekilde
yerlestirilmelidir. DSC sistemini ¢alistirmadan Once sisteme gaz verilir. Basing ayari
3 Bar’a ayarlanir. Transformatdr ve DSC cihazi agilir. Cihaz hazir olana kadar
beklenir ve yazilim acgilir. Burada numuneye ait bilgiler (numunenin agirligi, adi,
kullanilan gaz, kullanilan kap), ol¢iim sicaklik araligi ve tarama hiz1 gibi
parametreler girilir. Tarama hizinin yiiksek girilmesi zararhidir, 10-20 C/dk.
uygundur. Isitma ve sogutma komutlari girilir. Tiim bilgiler eksiksiz girildikten sonra

deney baslatilir.

Deney esnasinda firinin normalden fazla i1sinmasi, asir1 gaz kokusu duyulmasi,
cihazdan farkli bir ses gelmesi gibi durumlarla karsilasilabilir. Bu gibi durumlarda
bilgisayar ekraninda devam eden Ol¢iim sayfasi kapatilmalidir. Eger cihaz
kapanmazsa cihazin arkasinda bulunan diigme yardimiyla cihaz kapatilabilir, elektrik
baglantis1 kesilir. Cihazin firmi disarida ve korumasizdir. Deney esnasinda cihaza
fazla yaklagilmamali, sicak firmin suyla temasi kesinlikle engellenmelidir. Firin
sicakligr yiiksekken bir damla su dahi firmin aliiminasinin ¢atlamasina sebep olabilir.
Firin asansorii, sicaklik 100°C’nin altina diismeden ag¢ilmamalidir, aksi halde firinin

¢atlamasina neden olunur.

Deney tamamlandiktan sonra cihazi kapatmadan 6nce cihazin sicakliginin 100°C’nin
altina diigmesi beklenir. Uygun sicakliga diisiiliince yazilim penceresi kapatilir.

Pencere kapaninca cihazda otomatik olarak kapanir.
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4. SONUCLAR

Bu calismada Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag) otektik alagimlarinin

mikroyapisi, mikrosertligi ve termal 6zellikleri incelenmistir.
4.1. Hazirlanan Ti-Ni Otektik Alasimlar

Ti-Ni alagimlarinin faz diyagrami Kesim 2.3’de ve numunelerin hazirlanisi da Kesim
3.2°de verilmistir. Yogunlugu 4,506 g/cm?® olan titanyum ve yogunlugu 8,90 g/cm?®
olan Nikel numuneler arc-melting sisteminde 8 mm ¢apinda ve 7 mm derinligindeki
yar1 kiiresel haznelere yerlestirildi. Arc melting metodu ile eritme yapilarak homojen
Ti-%85Ni(ag) (E1), Ti-%67Ni(ag) (E2) ve Ti-%28Ni(ag) (E3) otektik alasimlari elde
edildi. Bu ¢alisma icin hazirlanan 6tektik alagimlarin kompozisyonlari da Tablo 4.

1’de verilmistir.

Tablo 4.1. Hazirlanan Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag) Alagimlarinin
Atomik ve Agirlikca Kompozisyonlart ve Otektik Nokta Sicakliklar

Alagim _Aglrhk?a_ _ Atomik _ Otektik
Ti Ni Ti Ni Sicakhik (°C) [27]
(")teltii_kN (iEl) 15 85 11,78 88,22 1300
Ote-l<rtii-l<|\| (iE2) 33 67 37,65 62,35 1118
Oteltii-li\l (iE3) 72 28 75,92 24,08 942

4.2. Ti-Ni Otektik Alasimlarinin SEM ile Mikroyap1 Analizi

Hazirlanan Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag) otektik alasimlarinin
mikroyapilar1 Kesim 3.3’de anlatilan LEO 440 model bilgisayar kontrollii dijital
taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazi ile incelendi. Ti-%28Ni(ag) alasiminin
mikroyap1 analizinde Sekil 4.1°de goriilen diizensiz 6tektik (yar1 otektik) faz elde
edildi. Buradaki beyaz bolge Ti2Ni, siyah bolge ise aTi fazidir. Ti-%67Ni(ag)
alagiminin mikroyap1 analizi sonuglar1 Sekil 4.2°de verilmistir. Sekil 4.2.”den koyu
renkle gosterilen nikel anafaz iginde gri titanyum lamellerinin biiyiidiigi
goriilmektedir. Bu SEM goriintiilerinden elde edilen fazin tam 6tektik faz oldugu,

Otektik lamellerin birbirine paralel oldugu anlasilmaktadir. Buradaki beyaz bolge




TiNiz, siyah bolge ise TiNi fazidir. Ti-%85Ni(ag) alagiminin mikroyap: analizi
sonuclar1 Sekil 4.3’te verilmistir. Buradaki beyaz bolge aNi, siyah bolge iseTiNis

fazidir.

Y ‘W

— \ _
5-\::\% o 1\

e i ot

Sekil 4.1. Ti- %28N1(ag) Otektlk Alagiminin M1kroyap1s1 a) 1Kxb) 5Kx c) 10Kx d)
20K %
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Sekil 4.2. Ti-%67Ni(ag) Otektik Alasiminin Mikroyapisi a) 1Kx b) 5Kx ¢) 10Kx d)
20K %
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Sekil 4.3. Ti-%85Ni(ag) Otektik Alasimimin Mikroyapist a) 1Kx b) SKx ¢) 10Kx d)
20Kx

4.3. Ti-Ni Otektik Alasimlarmm EDX ile Kompozisyon Analizi

Degisik fazlardaki bilesim tespiti i¢in EDX (Energy dispersive X-ray spectroscopy)
analizi yapildi. Hazirlanan 6tektik alagimlarinin kompozisyon analizleri LEO 440
model bilgisayar kontrollii dijital taramali elektron mikroskobu (SEM) cihazina
entegre EDX sistemi ile yapildi. Sekil 4.4.’te Ti-%28Ni(ag) Sekil 4.5’de Ti-
%67Ni(ag) ve Sekil 4.6’da Ti-%85Ni(ag) 6tektik alasimlarinin EDX analiz sonuglari
verilmigtir. Analizlerde detektor olarak Si-Li kullanildi, sistem ¢oziintirliigii 81 eV ve
ivmelendirme voltaji 20,00 kV olarak ayarlandi. Kuantitative metot ZAF (2
iterasyon) ile ve Ti K, Ni K standartlariyla analizler yapildi.
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Sekil 4.4. Ti-%28Ni(ag) Otektik Alasiminin EDX Analizi (Genel Bdlge Analizi).

Counts

50003
3| Hi

E Ti

40003

z000—3

2000

'1DDD—E Ti Wi
[Ti
o3

T
a 5 10 15 20
Enerngy (ke

Counts

anooé
5000:5
4000:5
2000:5
E Ti

0 T T T T
a 5 10 15 20
Energy (he')

Counts

SDDD—;
BDDD:E
4000:3
2000:5

E Ti

=

T
a 5 10 15 20
Energy e
(©

Sekil 4.5. Ti-%67Ni(ag) Otektik Alasimmi EDX Analizi a) Beyaz Bolge Nokta
Analizi b) Genel Bolge Nokta Analizi ¢) Siyah Bolge Nokta Analizi
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Sekil 4.6. Ti-%85Ni(ag) Otektik Alasiminin EDX Analizi (Genel Bélge Analizi)

EDX ile genel bolge kompozisyon analizi sonuglart su sekilde elde edilmistir: Ti-
%28Ni(ag) otektik alasimi i¢in agirlikga % 71,75 Ti ve agirlik¢a % 28,25 Ni, Ti-
%67Ni(ag) otektik alasimi agirlikca % 34,32 Ti ve agirlikga % 65,68 Ni ve Ti-
%85Ni(ag) otektik alasimi igin ise agirlikca % 16,08 Ti ve agirlikca % 83,92 Ni
olarak bulunmustur. Bu sonuglar Sekil 2.4’deki faz diyagrami verileriyle oldukca

uyumlu verilerdir. Istenen kompozisyonlara ortalama %2,6 oraninda yaklasilmustir.
4.4, Ti-Ni Otektik Alasimlarmin Optik Mikroskopla Mikroyap1 Analizi

Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag) otektik alagimlarin optik goriintiileri
Olympus BX51 mikroskop ile ¢ekildi ve elde edilen sonuglar sirasiyla Sekil 4.7,
Sekil 4.8 ve Sekil 4.9°da verilmistir. Agik renk fazlar Ni, koyu renk fazlar ise Ti
agirhiklidir.
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Sekil 4.7. Ti-%28Ni(ag) Alasiminin Optik Mikroskopla Cekilmis Goriintiileri. a) 5x
b) 10x c) 20x d) 50x e) 100x
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Sekil 4.8. Ti-%67Ni(ag) Alasiminin Optik Mikroskopla Cekilmis Goriintiileri. a) 5x
b) 10x c) 20x d) 50x e) 100x
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10 pm
T A

Sekil 4.9. Ti-%85Ni(ag) Alasiminin Optik Mikroskopla Cekilmis Goriintiileri. a) 5x
b) 10x c) 20x d) 50x e) 100x
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4.5. Ti-Ni Otektik Alagimlarinin Biiyiime Geometrisi

Arc-melting sistemi ile hazirlanmis Ti-%85Ni(ag) (E1) 6tektik alasim numunesinin
kaliplanmadan once SEM ile c¢ekilmis biiylime geometrileri Sekil 4.10°da ve
kaliplandiktan sonra SEM ile ¢ekilmis biiyiime geometrileri Sekil 4.11°de verilmistir.

,@

100pm EHT = 20.00 kv Signal A= QBSD 200 EHT = 20,00 Signal A =MPSE
—————wo= 1imm Phota No. = 8277 1

Mag= 400X Photo Mo. = 8272

Sekil 4.10. Arc-melting Sistemi ile Hazirlanmis Ti-%85Ni(ag) (E1) Otektik
Numunenin Kaliplanmadan Onceki SEM Gériintiisii

Phata No. = 8342 Photo No. = 8338

100pm EHT =20.00 k¥ Signal A= QBSD 100pm EHT =20.00 kv Signal A = 0BSD
WD= 13mm = 300X ——— wo= 13mm

Sekil 4.11. Arc-melting Sistemi Ile Hazirlanmis Ti-%85Ni(ag) (E1) Otektik
Numunenin Kaliplandiktan Sonraki SEM Goriintiisii

4.6. Ti-Ni Otektik Alasimlarimin XRD Analizi

Numunelerin XRD analizleri Sekil 3.4’te gosterilen PANalytical — Empyrean ¢ok
amagli X-Isim1 Difraktometresi (MP-XRD) ile yapilmistir. E3 (Ti-%28Ni(ag))
alasiminin XRD grafigi Sekil 4.12°de ve analizlerde elde edilen veriler Tablo 4.2°de
verilmistir. E2 (Ti-%67Ni(ag)) alasimmin XRD grafigi Sekil 4.13°de ve analizlerde
elde edilen veriler Tablo 4.3’de verilmistir. E1 (Ti-%85Ni(ag)) alasiminin XRD

grafigi Sekil 4.14°de ve analizlerde elde edilen veriler Tablo 4.4’de verilmistir.
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Sekil 4.12. E3 (Ti-%28Ni(ag)) Alasiminin XRD Grafigi

Tablo 4.2. E3 (Ti-%28Ni(ag)) Alasimimin XRD Verileri

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Dataset Name  TiNi-e.3
Measurement Date / Time ~ 4/29/2014 1:32:20 PM
Raw Data Origin XRD measurement (*.XRDML)
Start Position [°2Th.] 10.0105
End Position [°2Th.] 69.9795
Step Size [°2Th.] 0.0130

Scan Step Time [s] 48.1950
Measurement Temp. [°C] 25.00
Anode Material Cu
Generator Settings 40 mA, 45 kV

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left  d-spacing [A]  Rel. Int. [%] Tip Width Crystallite
[°2Th.] Size [A]
13.4894 65.60 0.3070 6.56422 1.00 0.3684 -1179.82200
27.2374 48.41 0.6140 3.27418 0.74 0.7368 -1246.63200
31.5085 52.00 0.4093 2.83942 0.79 0.4912 -1255.33400
34.3501 120.37 0.2558 2.61076 1.83 0.3070 -1260.22500
35.1412 376.66 0.1535 2.55378 5.72 0.1842 -1259.09100
38.3757 466.01 0.1535 2.34565 7.08 0.1842 -1271.62500
38.8578 1197.15 0.0768 2.31765 18.18 0.0921 -1270.27700
40.2866 1564.71 0.0895 2.23869 23.76 0.1075 -1276.24800
41.2598 6585.50 0.1560 2.18630 100.00 0.1872 1481.44200
45,1124 1127.48 0.2184 2.00813 17.12 0.2621 806.218200
47.4648 125.43 0.3744 1.91395 1.90 0.4493 376.625200
48.0740 90.55 0.3744 1.89111 1.37 0.4493 377.589900
53.0163 228.79 0.4368 1.72587 3.47 0.5242 317.724200
57.8887 244.02 0.4368 1.59166 371 0.5242 325.768000
60.8574 234 0.7488 1.52093 0.04 0.8986 175.213100
62.8485 556.79 0.1248 1.47745 8.45 0.1498 3112.717000
65.8032 82.52 0.6240 1.41808 1.25 0.7488 222.350500
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Sekil 4.13. E2 (Ti-%67Ni(ag)) Alasimimimn XRD Grafigi

Tablo 4.3. E2 (Ti-%67Ni(ag)) Alasimmin XRD Verileri

Dataset Name
Measurement Date / Time
Raw Data Origin

Start Position [°2Th.]

TiNi-e2.1

4/29/2014 1:55:33 PM

XRD measurement (*.XRDML)
10.0105

Scan Step Time [s]
Measurement Temp. [°C]|
Anode Material
Generator Settings

48.1950
25.00

Cu

40 mA, 45 kv

End Position [°2Th.] 69.9795

Step Size [©2Th.]  0.0130

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left  d-spacing [A]  Rel. Int. [%] Tip Width Crystallite
[°2Th.] Size [A]

42.3313 2503.61 0.1279 2.13517 40.55 0.1535  -1285.550000
43.4369 6173.69 0.0640 2.08335 100.00 0.0768  -1286.966000
45,3223 673.91 0.3582 2.00098 10.92 0.4298  -1306.401000
47.7439 558.99 0.2558 1.90499 9.05 0.3070  -1310.712000
53.6776 11.48 0.8187 1.70757 0.19 0.9824  -1355.581000
57.1572 63.06 0.6140 1.61161 1.02 0.7368  -1357.332000
61.7506 297.22 0.3070 1.50230 481 0.3684  -1356.928000
65.0101 79.20 0.8187 1.43464 1.28 0.9824  -1387.481000
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Sekil 4.14. E1 (Ti-%85Ni(ag)) Alasimimimn XRD Grafigi

Tablo 4.4. E1 (Ti-%85Ni(ag)) Alasimimnin XRD Verileri

Dataset Name  TiNi-e.1 Scan Step Time [s] 48.1950
Measurement Date / Time ~ 4/29/2014 12:30:07 PM Measurement Temp. [°C] 25.00
Raw Data Origin ~ XRD measurement (*.XRDML) Anode Material  Cu
Start Position [°2Th.] 10.0105 Generator Settings 40 mA, 45 kV

End Position [°2Th.] 69.9795
Step Size [°2Th.]  0.0130

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left  d-spacing [A]  Rel. Int. [%] Tip Width Crystallite
[°2Th.] Size [A]

40.8438 129.30 0.3070 2.20943 1.34 0.3684 -1287.516000
42.2979 1492.30 0.2047 2.13678 15.45 0.2456 -1288.664000
43.4451 7493.72 0.1092 2.08126 77.56 0.1310 4260.983000
43.6425 9661.45 0.1092 2.07230 100.00 0.1310 4265.645000
46.5134 4504.43 0.3744 1.95086 46.62 0.4493 375.159200
51.0267 2076.06 0.2496 1.78839 21.49 0.2995 671.962900
53.0663 822.11 0.1872 1.72436 8.51 0.2246 1093.367000
61.2090 86.98 0.3744 1.51303 0.90 0.4493 403.989400
62.4091 7.79 0.1560 1.48679 0.08 0.1872 1695.357000

XRD kristallenme pikleri E3 igin 41,26°, E2 i¢in 43,44° ve E1 igin ise 43,6°de elde

edilmistir. Bu degerler literatiirle uyumludur [31].

4.7. Ti-Ni Otektik Alasimlarmin Vickers Mikrosertlik Sertlik Ol¢iimii

Malzemelere sert bir ucun batirilmasi sonucu gosterdigi dirence sertlik denir. Sertlik

deneylerinde genellikle standart bir ug, sabit bir kuvvetle cisme bastirilir. Bu batma
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ile malzemede kalic1 (plastik) bir iz olusur. Olusan izin biiyiikliigli malzemenin kalici
sekil degistirmeye gosterdigi direncin bir olgiitii olarak degerlendirilir. Olgiilen
sertlik degerleri sadece karsilastirma sayilaridir. Bu deneyler kiigiik bir iz birakarak
malzemenin dayanimi ve asmma davranigt hakkinda bilgi sagladigi ve kolayca

yapilabildigi i¢in 6zellikle kalite kontrol islerinde ¢ok kullanilir.

Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag) alasimlarinin Vickers sertlik (HV)
6l¢timii Future-Tech marka FM-700 model dijital mikrosertlik test cihazi ile yapildi.
Numuneler sirastyla test cihazina baglanarak, Vickers yontemiyle ¢ok sayida 6lgiim
alindi. Vickers sertlik 6lgme yontemi ile yapilan analizlerde, uygulanan yiik 100
g’dir. Batici u¢ numuneye 7 s zarfinda uygulanarak numune yiizeylerinde Sekil 4.15°
deki gibi piramit seklindeki izler olusturuldu. izin kdsegen boyutlar1 (d), cihaz
mikroskobundan okunarak alan belirlendi. Uygulanan kuvvetin iz alanina boliinmesi
ile Vickers sertlik degeri Olgiildii. Her bir 6tektik alasim i¢in dlgiimler 3’er defa

tekrarlanarak elde edilen ortalama mikrosertlik 6l¢iim degerleri Tablo 4.5’de verildi.

Sekil 4.15. Sertlik Ogliimii I¢in Alinan izler
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Tablo 4.5. Vickers Mikrosertlik Ol¢iimii Sonuclari

Numune Sertlik Ortalama Sertlik
(MPa) (MPa)
Ti-%28Ni(ag) 548
Ti-%28Ni(ag) 491 530

Ti-%28Ni(ag) 552

Ti-%67Ni(ag) 494
Ti-%67Ni(ag) 460 475
Ti-%67Ni(ag) 472

Ti-%85Ni(ag) 447
Ti-%85Ni(ag) 407 441
Ti-%85Ni(ag) 468

Tablo 4.6° da saf Ti ve saf Ni elementlerinin sertlik degerleri verilmistir. Sertlik
degerleri genel olarak alasimin sertlik degerleriyle uyum igerisindedir [32]. Titanyum
orani artik¢a sertlik artmaktadir. Bu durum titanyumun sertliginin nikele gore fazla

olmast dolayisiyla tutarlidir.

Tablo 4.6. Saf Ti ve Saf Ni Elementlerinin ve Alagimlarin Sertlik Degerleri

Numune Sertlik (MPa)
Ni [32] 638
Ti [32] 970
Ti-%28Ni(ag) [Bu ¢aligma] 530
Ti-%67Ni(ag) [Bu ¢alisma] 475
Ti-%85Ni(ag) [Bu ¢aligma] 441

4.8. Ti-Ni Otektik Alasimlarmin Termal Ozellikleri

Diferansiyel taramal1 kalorimetri (DSC) bir termal analiz yontemidir. Termal analiz;

sicaklik degisimi ile numunenin oOzelliklerinde gerceklesen degisimlerin analiz
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edilmesidir ve malzemelerin karekterizasyonu ig¢in biiyiik 6nem tasir. Seiko DSC
6300 cihazi ile deneysel bir numunenin 1s1 akisi-sicaklik grafigi, camsi gegis, erime

sicaklig1, entalpi degeri, 6z 1s1 degeri (Cp) ve aktivasyon enerjisi hesaplanabilir.

Bu calismada oncelikle Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag) alasimlari
Kesim 3.1°de anlatildig1 sekilde arc-melting metodu ile hazirlandi. Bu alagimlardan
10 mg civarinda kesilerek numuneler hazirlandi. Saglikli sonuglar alabilmek icin
numuneler krozelerin tabanina iyi yayilacak sekilde zimparalandi. Numune krozeye
yerlestirilmeden once etanol ile temizlendi ve kurutuldu. DSC ile bir analize
baglamadan 6nce analiz yapilacak numune, cihazin haznelerine (kroze, kap) Kesim
3.7°de anlatildig1 sekilde yerlestirilmelidir. Firina yerlestirirken numune saga, bos
kap sola kondu ve firin asansorii kapatildi. Aliimina kaplar 1500°C’ye kadar
ciktiklar1 ve numunelerle reaksiyona girmedikleri igin tercih edildi [17]. Analizlerde

argon gazi kullanildu.

4.8.1. Ti-Ni Otektik Alasimlarinin Is1 Akisi-Sicakhk Egrileri

Bu calismada Ti-Ni o6tektik alasimlarinin termal o6zellikleri incelendi, analizler
SEIKO DSC 6300 sistemi ile yapildi. Analizler tamamlandiktan sonra 1s1 akisi-
sicaklik egrileri elde edildi. Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag)
alagimlarina ait 1s1 akisi-sicaklik verilerini elde etmek i¢in kullanilan numunelerin
kiitleleri, numune kaplari, sicaklik araliklari, 1sitma hizlar1 ve inert gazlarla ilgili

parametreler Tablo 4.7’de ve sonuglar Sekil 4.16’da verilmistir.

Tablo 4.7.DSC’de Ist Akis1 Elde Etmek Amaciyla Kullanilan Veriler

Numune Kiitle Sicakhik Isitma Hizx
(mg) Arahg (°C) (°Cldk)
Ti-%85Ni(ag) (E1) 11,6 30-1380 5
Ti-%85Ni(ag) (E1) 10,8 30-1380 10
Ti-%85Ni(ag) (E1) 9,7 30 - 1380 20
Ti-%67Ni(ag) (E2) 8,4 30 - 1200 5
Ti-%67Ni(ag) (E2) 7,7 30 - 1200 10
Ti-%67Ni(ag) (E2) 115 30 - 1200 20
Ti-%28Ni(ag) (E3) 10,7 30 - 1040 5
Ti-%28Ni(ag) (E3) 10,7 30 - 1040 10
Ti-%28Ni(ag) (E3) 11,3 30 - 1040 20
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4.8.2. Ti-Ni Otektik Alasimlarinin Erime Sicakhklar:

DSC sistemi ile 6l¢im yapilan bir numunenin erime sicakligin1 bulabilmek i¢in 1s1
akisi-sicaklik grafigi iizerinde once 1s1 akis hizi egrisinin (Tiirev) dondigii nokta,
sonra tlirevin tepe noktasinin egriyi kestigi nokta bulundu. Egriye tegetler ¢izildi ve
kesisim noktasinda erime sicakligi bulundu Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-
%85Ni(ag) alagimlarinin erime sicakliklarinin tayini sirasiyla Sekil 4.17, Sekil 4.18
ve Sekil 4.19° da gosterilmistir. Farkli hizlarda elde edilen erime sicakliklari ve
literatiirle karsilastirilmas1 da Tablo 4.8 de verilmistir. Otektik alasimlarmin erimeye

basladig1 sicaklik degerleri kabaca literatiirle uyumludur.
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Sekil 4.18. Ti-%67Ni(ag) (E2) Otektik Alasiminin Erime Sicakliginin Tayini
Deneyleri a) R=5 C/dk b)R=10 C/dk c)R=20 C/dk
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Sekil 4.19. Ti-%28Ni(ag) (E3) Otektik Alasiminin Erime Sicakliginin Tayini
Deneyleri a) R=5 C/dk b)R=10 C/dk c)R=20 C/dk
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4.8.3. Ti-Ni Otektik Alasimlarimin Erime Entalpileri

Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag) otektik alasimlarinin entalpilerini
hesaplamak iginde 1s1 akisi-sicaklik egrilerinden yararlanildi. Olgiim yapilan
numunenin 1s1 akisi-sicaklik grafigi {izerinde erime bdlgesinden dnce ve sonra iki
nokta belirlendi. Arada kalan bolgenin alani integrasyon yontemi ile hesaplanarak
buradan entalpi degeri hesaplandi. Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag)
alagimlarinin entalpi verilerinin tespiti sirasiyla Sekil 4.20, Sekil 4.21 ve Sekil 4.22°
de gosterildi. Elde edilen entalpi degerleri Tablo 4.8’de verilmistir. Erime entalpisi

degerlerinde de literatiirle bir uyum s6z konusudur.

51



60.00 [—

50.00 [—

40.00

30.00

20.00

DDSC mW/min

127my/mg

10.00 |-

-10.00 [~

-20.00 |-

I I I I I
1100 1150 1200 1250 1300 1350
Temp Cel

a) E1, R=5 C/dk

90.00 |=.

80.00

70.00

60.00

50.00

40.00

DDSC mW/min

30.00

20.00 152m3/mg

10.00 —

-10.00 {—

-20.00 —

I I I I I I I I I I I I
800 850 900 950 1000 1050 1100 1150 1200 1250 1300 1350
Temp Cel

b) E1, R=10 C/dk

90.00

80.00

70.00

60.00

50.00

DDSC mW/min

40.00

30.00

20.00

10.00

I I I I I I I
950 1000 1050 1100 1150 1200 1250 1300 1350
Temp Cel

¢) E1, R=20 C/dk

Sekil 4.20. Ti-%85Ni(ag) (E1) Otektik Alasimmin Entalpisinin Tayini Deneyleri
a) R=5 C/dk b)R=10 C/dk c)R=20 C/dk
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Sekil 4.21. Ti-%67Ni(ag) (E2) Otektik Alagiminin Erime Entalpisinin Tayini
Deneyleri a) R=5 C/dk b)R=10 C/dk c)R=20 C/dk

53



70.00 -

60.00

40.00

30.00 —

20.00 —

10.00 -

44.7m)/mg

500

600 00 800
Temp Cel

a) E3, R=5 C/dk

900

1000

75.5mJ/mg

30.00 —
25.00 —
20.00 —
1 1 1 1 1 1 1 1
650 700 750 800 850 900 950 1000
Temp Cel
b) E3, R=10 C/dk
50.00 —
45.00
40.00
92.3m)/mg

35.00 £
=
£
o
?
a

30.00 {— e

25.00

20.00 -

100 ! ! ! ! !

650.0 700.0 750.0 800.0 850.0 900.0 950.0
Temp Cel

¢) E3, R=20 C/dk

DDSC mW/min

DDSC mW/min

Sekil 4.22. Ti-%28Ni(ag) (E3) Otektik Alagiminin Erime Entalpisinin Tayini
Deneyleri a) R=5 C/dk b)R=10 C/dk c)R=20 C/dk
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Tablo 4.8. Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag) Alasimlarinin Erime
Sicakliklari, Erime Entalpileri ve Literatiirle Karsilagtirmasi

-- . Erime Sicakhg: Erime. Erime
Alasim Otektik Isitma Hizx o Sicakhgi .
Sistemi Numune (°C/dk) (°C) (Bu (°C) Entalpisi
¢alisma) (Literatiir) (mJ/mg)
Ti-%85Ni(ag) (E1) 5 1309 127
Ti-Ni Ti-%85Ni(ag) (E1) 10 1317 1300 [27] 152
Ti-%85Ni(ag) (E1) 20 1313 135
Ti-%67Ni(ag) (E2) 5 1135 62,2
Ti-Ni Ti-%67Ni(ag) (E2) 10 1138 1118 [27] 60,9
Ti-%67Ni(ag) (E2) 20 1140 71,3
Ti-%28Ni(ag) (E3) 5 954 447
Ti-Ni Ti-%28Ni(ag) (E3) 10 953 942 [27] 75,5
Ti-%28Ni(ag) (E3) 20 952 92,3

4.8.4. Ti-Ni Otektik Alasitmlarimin Oz Isilar

Otektik kompozisyondaki Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag)
alasimlarinin 6z 1silar1 hesaplanirken Kesim 3.7°de anlatildig1 gibi deneyler yapildi
ve 0z 1silar1 hesaplandi. Numunelerin 6z 1silarint hesaplayip analizlerini yapabilmek
amactyla 1s1 akigi-sicaklik egrilerinden yararlamildi Olgiimler 10°C/dak. 1sitma
hizlarinda 700 °C ile 900 °C arasinda yapildi. Referans olarak safir kullanildi.
Analizlerde argon gazi ve numune kabi olarak da aliimina kap kullanildi. Aliimina
kap numunelerle reaksiyona girmediginden ve yiiksek sicakliklara dayanikli oldugu
i¢in tercih edildi. Oz 1sinin sicaklikla degisimi Sekil 4.23de verildi. 800 °C’deki Cp
degerleri i¢in de Tablo 4.9 hazirlandi. E3 numunesinin 766 °C’de kristallendigi

gozlendi. Bu durum ilgili alagimin 1s1 akis grafiginde de gézlenmistir.
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Oz Isi (J/grC)

720 740 760 780 800 820 840 860

Sicaklik (C)
Sekil 4.23. Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag) Otektik Alasimlarina Ait
Oz Is1-Sicaklik Egrisi

Tablo 4.9. Ti-%28Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%85Ni(ag) Ni Alasimlarmin 800
°C’deki Oz Is1 Degerleri

Ol¢iim
Alagm Sicakhik B Isitma Hiz Cp (J/9.C)
Kompozisyonu Aralig (°C) (°C/dak.)
Ti-%85Ni(ag ) (E1)  700-900 10 0,88
Ti-%67Ni(ag) (E2)  700-900 10 0,77
Ti-%28Ni(ag) (E3)  700-900 10 0,72
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5. SONUC VE TARTISMA

Bu calismada Ti-%85Ni(ag), Ti-%67Ni(ag) ve Ti-%28Ni(ag) otektik alagimlart arc-

melting yontemi ile elde edildi. Bu ikili 6tektik alagimlarin mikroyapisi, mikrosertligi

ve termal 6zellikleri incelendi ve asagidaki sonuclara ulasildi.

1)

2)

3)

4)

5)

6)

Mikroyap1 ve kompozisyon analizleri i¢in LEO 440 bilgisayar kontrollii
dijital taramali elektron mikroskobu (SEM-EDX) kullanildi. Ti-%28Ni(ag)
alasiminin mikroyap1 analizinde diizensiz 6tektik (yar1 6tektik) faz elde edildi
ve TioNi ve oTi fazlariin bir arada biiyiidigi tespit edildi. Ti-%67Ni(ag)
alagiminin mikroyap1 analizi sonucunda tam 6tektik faz elde edildi ve TiNi3
ve TiNi fazlarin1 beraber biylidiigi gozlendi. Ti-%85Ni(ag) alagiminin
mikroyapi analizinde ise aNi ve TiNis fazlar1 biiytimiistiir.

EDX analizleri yapildi ve istenen kompozisyonlara ortalama %2,6 oraninda
yaklagilmistir.

Numunelerin ylizeyleri optik mikroskop ile goriintiilendi. Elde edilen
dendritik yapilar ve fazlar literatiirle uyumludur. Ayrica SEM ile biiyiime
geometrileri de elde edilmistir.

Numunelerin XRD analizleri PANalytical — Empyrean ¢ok amagli X-Isini
Difraktometresi ~ (MP-XRD) ile  yapilmigtir.  Literatiirdeki  faz
diyagramlarindaki fazlar aynen elde edilmistir.

Alasimlarin Vickers mikrosertlikleri (Hv) Future-Tech FM-700 model dijital
mikrosertlik test cihazi ile 6l¢tlildii. Titanyum orani arttikca sertlik artmistir, bu
beklenen bir sonugtur.

Termal 6zellikleri diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) ile analiz edildi ve
farkli 1sitma hizlar i¢in 1s1 akisi-sicaklik verileri, erime sicakliklar1 ve erime
entalpileri elde edildi. Ozis1 kapasitelerinin sicaklikla degisimleri incelendi.
DSC cihazi yiiksek sicakliga ¢iktigi icin elde eilen verielr degerlidir, literatiide

az bulunan verilerdir.

Bazi metallerin termal analizini yapabilmek igin yiiksek sicakliklara (>1600°C)

cikabilen DSC cihazi gerekir. DSC ile metallerin termal analizi yapilinca malzeme

hakkinda birgok bilgi elde edinilir, malzemelerin 6z 1s1s1, aktivasyon enerjisi,



entalpisi, erime sicakliklar1 bulunabilir. Malzeme hakkinda elde edilen bilgiler
sayesinde gerek sanayi ve teknolojik gerekse de giinliik hayattaki ihtiyaglara
¢Ozlimler bulunabilmektedir. Gelecekte yiiksek sicaklik verileri merak edilen baska
degerli ikili ve ii¢lii alagimlar incelenebilir, Cok bilesenli degerli alasimlar kontrollii

bir sekilde iiretilebilir ve yliksek sicaklik davraniglar: arastirilabilir.
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