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Ozet

Bu ¢aligmada, NisoMn3sSna, sekil hatirlamali alagim ark ergitme yontemiyle iiretilerek 950 °C” de 24 saat 1sitilip
i farkli sogutma ortaminda sogutmayla homojenizasyon 1sil islemi uygulanmistir. Sogutma ortamina gore
mikroyapida L21 , L10 ve monoklinik 5SM martensit fazi olusmustur. Isil islemin alagimin kimyasal bilesim
oranlarinda degisimler gézlenmezken, doniisiim sicakliklarinin ve entalpi degerlerinin sogutma islemi farkina

gore degistigi tespit edilmistir.

Anahtar kelimeler: Sekil hatirlamali alasim, homojenizasyon, mikroyapi

Effect on Phase Transformation Temperatures of Cooling Rate in
NisoMnzsSni> Shape Memory Alloy

Abstract

In this study, NisoMnsgSni2 shape memory alloy was produced by arc melting method and was heated at 950 °C
for 24 hours and subjected to homogenization heat treatment by cooling in three different cooling mediums. L24,
L1, and monoclinic 5M martensite phases were formed in the microstructure due to the cooling medium. It has
been found that the transformation temperatures and enthalpy values change according to the difference in the
cooling process, while the heat treatment does not show any change in the chemical composition ratios of the
alloy.

Keywords: Shape memory alloys, homogenization, microstructure

1. Giris kaldinldiginda  (genellikle Mf  sicakligimin

altinda), martensit fazdan ana faz olan austenit

Teknolojinin giinliik yasantimiz igerisinde
hemen her yerde kullanilmaya baslamasi
malzeme bilimi adina yapilan calismalara hiz
kazandirmistir. Bu nedenle yeni malzemelerin
iiretilmesi malzeme teknolojisinin gelisimi ve
gelecegi bakimindan olduk¢a Onemlidir. Yeni
malzeme elde etmek Kkadar malzemenin
fonksiyonel ve daha kullanish olmasini saglayan
caligmalarin yapilmasi da 6nem arz etmektedir
[1].

Alasim elementlerinin  gesitlerine bagh
olmak kaydiyla baz1 alagimlar, uygun
termomekanik islemler gerceklestirildiginde,
onceden belirlenmis sekline ya da boyutuna geri
donebilme ozelligine sahiptirler. Bu tiir alasim
sistemlerine  sekil  hafizali  alasim  ismi
verilmektedir [2]. Sekil hafizali bir alasim,
diisiik sicakliktaki martensit fazda (Mf) deforme
edildikten sonra iizerindeki zor (kuvvet)

faza (Af) doniisecek sekilde Af sicakligimin
iizerindeki sicakliklara kadar 1sitilir. Bu durumda
malzeme kendi orijinal austenitik seklini hatirlar
[3]. Austenit faz, metal ve alasimlarda doniisiim
oncesi faz olarak bilinir. Martensit faz doniisiimii
SHA sisteminin temelidir. Bu doniisiim bir kati-
kat1 ara faz donilisiimiinii ifade eder.

Sekil hafizali alagimlarin doniistim sicakligi,
iretim sirasinda uygulanan yontemlere baglh
olarak degisir ve bu siire¢ genellikle sicak islemi
takip eden soguk isleme yontemiyle devam eder.
Boylece asamali olarak kontrollii sekillendirilen
malzeme sekil hafiza Ozelligi kazanir [4].
SHA’larin  ana Ozellikleri, kritik doniisim
sicakligmin Ustiinde ve altinda iki farkli kristal
formda olmalaridir. Diisiik sicakliklarda deforme
edilmis olan malzemeler, daha yiiksek
sicakliklarda  deforme  edilmeden  Onceki
sekillerine donebilmektedirler [5].
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Ni-Mn (Ga, Sn In, Sn) gibi manyetik sekil
hafizali alagimlar, manyetik alan ve yapi arasinda
birliktelik baglatan benzersiz 6zelliklerinden
dolay1 biiyiikk 6nem arz etmektedir. Bu olay
kristal yapt ve manyetik degisim etkilesimi
acisindan farklilasan austenit ve martenzit
tabakalar1 arasindaki birinci derece martenzitik
degisim (MT) ile ilgilidir [6]. Geleneksel
metaliirji teknigi ile iiretilen cesitli Ni-Mn esaslt
sistemler icinde Ni-Mn-Sn seritleri, mikroyapi1
gibi kolonlu siralanan basit evrelere sahip olmak
icin kurulmustur. Mithendislik uygulamalarinda
kullanilan Ni-Mn-Sn alagimlari, Ga veya diger

Heusler alagimlarina goére daha yiiksek
potansiyele sahiptirler. Bu alagimin
manyetokalorik etkisinin, martensitik
doniigiimiin ~ manyetik  histerezis  kaybini
biiylitmesine ragmen, manyetokalorik
performanst milkemmel sekilde destekler.
Ergiyik savurma ise uzun siireli tavlama

adimindan kagimmmayi saglayan biiyiik dlgekli bir
iiretim teknigidir ve fonksiyonel Ni-Mn-Sn bazl
alasimlarin iiretiminde yliksek Ol¢iide istenen bir
konumdadir [6]. Ghosh ve Mandal, Heusler
alagimlan i¢in belirli bir diizensizligin gerekli
oldugunu o6ne siirmiistir [7]. Bu c¢alismada
NisoMnsgSni> alagiminda sogutma hizinin faz
donisiimlerine etkisi incelenmistir.

2. Deneysel yontem

Bu calismasinda % 99.98 saflikta Ni, %
99.7 saflikta Mn, ve % 99.9 saflikta Sn kiitlece
hedeflenen miktarlarda karistirilarak toz karigim
elde edildi. Toz karisim, 13mm ¢apinda 20 MPa
basing altinda tabletler haline getirilerek ark
eritme yoOntemiyle argon atmosferi altinda 800
amperlik akim ile alasim haline getirildi. Eritme
isleminin homojenliginin saglanabilmesi igin
birka¢ kez tekrarlandi. Elde edilen NisoMnsgSniz
alasiminin kiitle ve atomik yiizdeleri Tablo 1’ de
verilmistir.

Tablo 1. Numunelere ait kiitle ve atomik yiizde
oranlart

Ni Mn Sn
Kiitle % 45,522 32,382 22,096
Atomik % 50 38 12
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Numuneler 950 ‘C’de 24 saat siireyle 1sil
isleme uygulanarak, ti¢ farkli sogutma islemine
tabi tutuldu. Bu sogutma islemleri asagida
belirtildigi gibidir.

1. 950 °C’deki numuneler 4 °C’deki tuzlu-buzlu
suda ani sogutuldu,

2. 950 °C’deki numuneler -196
azotta ani sogutuldu,

3. 950 °C’deki numuneler ise 0 °C’deki etil
alkolde ani sogutuldu. Alagimin faz tayini ve
kristal yap1 analizi Bruker Discover D8 X-ray
difraction ile yapildi. Faz doniisiim sicakliklari,
faz doniisiimii icin gerekli olan entalpi gibi bazi
termodinamik parametreleri belirlemek i¢in DSC
Ol¢iimleri Perkin Elmer Sapphire Diferansiyel
Taramali Kalorimetreyle belirlendi. Calismada,
iic farkli 1s1l islem uygulanmis NisoMnszsSni,
alasiminin faz donisiimlerini belirlemek igin
10°C / dak, 15°C / dak, 20°C / dak ve 25°C / dak
1sitma-sogutma hizi secilerek azot gazli ortamda
ol¢iimler yapildi.

°C’deki sivi

3. Sonuglar ve Goriis

Uretilen  alasimlarin =~ faz doniisiim
sicakliklarim1  belirlemek i¢in Perkin Elmer
Sapphire Diferansiyel Taramali Kalorimetre
(DSC) ile 10,1520 ve 25 °C / dak
1sitma<>sogutma hiziyla azot gazi atmosferinde
yapildi.

Sekil 1.2’ da tuzlu buzlu suda sogutulmus
NisoMnzgSni, alasimina ait 10, 15, 20 ve 25
°C/dak. ile alman DSC egrileri goriilmektedir.
Tuzlu buzlu suda sogutulmus NispMnzsSniz
alagimi i¢in austenit baslama sicakliklar1 sirasi
ile 88.7,89.7, 92.1, ve 94 °C ' dir. Austenit bitis
sicakliklar1 ise 119.9, 125.2, 129.6 ve 132.5
°C’dir, martensit baslama sicakliklart 100.6,
98.4, 96.6 ve 97.5 °C ve martensit Dbitig
sicakliklari ise 64.3, 58.9, 57.1 ve 58.6 °C’ dir.

Sivi azot ile sogutulmus NisoMnzgSny2
alagimina ait 10, 15, 20 ve 25 °C/dak. ile alinan
DSC egrileri Sekil 1.b’de goriilmektedir. Sivi
azot ile sogutulmus NiMnSn alasimi igin
Austenit baslama sicakliklar1 siras1 ile 92.4,
95.2, 98.2 ve 97.4 °C ' dir. Austenit bitis
sicakliklar1 ise 126.7, 128.5, 133.4 ve 1354
‘C’dir, martensit baslama sicakliklar1 111.1,
110.1, 105.2 vel06.3 ‘C ve martensit bitis
sicakliklar1 ise 73.5, 69.9, 70.2 ve 70.6 °C’ dir.
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Sekil 1. NisoMnasSni2 Sekil hafizali alasimin (a)
Tuzlu buzlu suda sogutulmus, (b) Sivi azotda
sogutulmus ve (c) Alkol ile sogutulmus DSC

grafikleri
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Sekil 1.c’de alkol ile sogutulmus
NisoMn3gSni, alasimina ait 10, 15, 20 ve 25 'C
/dak. ile alman DSC egrileri goriilmektedir.
Alkol ile sogutulmus NisoMnzgSny» alagimi igin
Austenit baslama sicakliklar1 sirasi ile 98.1, 99.3,
105.4 ve 108.4 °C ' dir. Austenit bitis sicakliklar
ise 151.7, 159.4, 163.5 ve 179.9 °C’dir. Martensit
baslama sicakliklart 119.3, 113.8, 106.4 ve 100.5
°C ve martensit bitis sicakliklar1 ise 40.2, 27.1,
35.1ve 28.0°C’ dir.

Numunenin doniisiim  sicakliklarinin = ve
entalpi degerlerinin sogutma islemi farkina gore
degistigi gozlenmistir. Dakika basina sicaklik ('C
\dk) arttirildik¢a doniisiim sicakliklar1 As, Af'nin
ve entalpi enerjilerinin artmasi, Ms, Ms doniisiim
sicakliklarinin azalmasi beklenir. Sekil 1° den de
gorildiigii gibi 10, 15, 20, 25 ('C \dk)’ larda
Olgiimler alinmig ve ayni sofutma islemi igin
beklenen sonuglar elde edilmistir.

Sekil 2’ de sekil hatirlamali malzemenin
yapilarin1 analiz etmek igin optik mikroyapilari
verilmistir. Sekil 2.a’da tuzlu-buzlu suda ani
sogutulan  NisgMnzgSnz  alasimmin =~ 200
biliylitmede mikrografi gorilmektedir. Tane
sinirlart ve martensit plakalar agik bir sekilde
gozlenmektedir. Martensit plakali tanelerle
birlikte hemen hemen her bolgede siyah nokta
seklinde kiigiik cokeltiler yapr igerisinde
dagilmistir.  Siyah  goriinimlii  ¢okeltiler
martenzitli tanelerde daha yogun oldugu Sekil
2.a’daki optik mikroyapidan da goriilebilir.

Sekil 2.b” de verilen s1v1 azot ortaminda ani
sogutulan NisoMnsgSni, alagiminda da taneler ve
martensit  plakalar  belirgindir ve tane
biyiikliikleri Sekil 2.a> da optik mikroyapisi
verilen tuzlu-buzlu suda ani sogutulan alagima
gore daha biiyilk oldugu  gorilmiistiir.
Cokeltilerin yap1 igerisindeki yogunlugu kismen
daha azdir. X-1511 sonuglarindan da anlagilacagi
iizere mikroskop incelemelerinde gdzlemlenen
martensit plakalari genel itibar1 ile L1o martensit
fazina aittir.

Sekil 3’ de tuzlu buzlu suda sogutularak
elde edilen NisoMnssSni2 alasiminin taramali
elektron  mikroskobu (SEM) ile alinan
mikroyapist goriilmektedir. NisoMnzgSni,
alasimmin SEM goriintiisiinde tane sinirlari net
goriilmemekle birlikte parmak izimsi martenzitik
yapt ile yer yer yiikselti ve cukurlar dikkati
¢cekmektedir. NispMnssSniz alagimimin Sekil 3.2’
da gorildiigii gibi tim yiizeyden aliman EDX



Ni50Mn38Sn12 Sekil Hatirlamali Alasimda Sogutma Hizinin Faz Déniisiim Sicakliklarmma Etkisi

spektrumu  Sekil 3.b> de verilmigtir. EDX

spektrumuna  bakildiginda Ni,Mn ve
piklerinden ibaret oldugu goriilmektedir.

(c)

Sekil 2. NisoMnasSni2 Sekil hafizali alasimin (a)
Tuzlu buzlu suda, (b) Sivi azotda ve (c) Alkol
ortaminda sogutulan malzemelerin optik
mikroyapilart

Sn
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EDX ol¢iimleri atomik agirlik olarak % Mn,
% Mn ve % Sn ile katilasma gergeklestirmistir.
EDX ile Oolgiilen alasim oranlari, alasimi
olugturmak i¢in hazirlanan hazirlanan alagim
oranlarina oldukc¢a yakin oldugu Tablo 1 ve
Sekil 3’ de goriilmektedir. Her li¢ numunenin de
SEM goriintiileri  birbirine ¢ok benzemekle
birlikte EDS wverileri de olduk¢a yakin
degerlerdir. Bundan dolay1r tuzlu buzlu su
ortaminda  sogutulan malzemenin  analizi
verilmistir,

1133
SE MAG: 1000 x HV: 20.0 KV WD: 8,3 mm Px: 0.31 ym
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(b)
Sekil 3. Tuzlu buzlu su ile sogutulmus NisgMn3zgSni2
sekil hafizali alagimin (a) SEM goriintiisii (b) EDX
analizi

Sekil 4’ de numunelerin X-151n difratogrami
verilmigtir. NiMn sekil hatirlamali alagimlar,
dokiim sonrasi fcc y fazina sahiptir. Fakat dokiim
sonrasinda yapilan homojenizasyon islemi ile
yiiksek sicaklikta L2; ve B2 fazi goriiliir. NiMn
ve NiMnX alasimlarinda element Kkatki
kompozisyonuna gore yiiksek homojenizasyon
sicakliklarinda L2; ve diisikk homojenizasyon
sicakliklarinda B2 yiiksek sicaklik fazi goriiliir.
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Malzeme sogutuldugunda L1o, 5M, 7M, 10M,
14M martensit fazlar elde edilir. M—Modulated
Ly fazi literatirde NM yani nonmodulated
seklinde anilir. M martensit fazlar1 ortorombik
kafes yapisindan monoklinik kafes yapisina

bozulmay1r veya gecisi temsil eder. NiMn
alasimlarinda  asil  sekil hafiza  olaym
gerceklestiren doniislimde genel olarak;

B2—L1o

L2;—B2—L1o

faz doniistimiidiir. Bu yiizden sekil hafizali bir
alasgim {lizerinde yapilacak caligmalarin biiyiik
genelinde mutlaka faz doniisiimleri XRD gibi
inceleme g¢esitleriyle arastirilmalidir. Calisilan
numunelerin  homojenizasyon sicakligi 950
°C’dir ve 1000 °C’nin altinda 900-950 °C’ lerde

homojenizasyon islemi uygundur.
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Sekil 4. NisoMnsgSni2 Sekil hafizali alagimin X-1s1n1
analiz grafigi

Homojenizasyon sonrasi elde edilen
numunelerden TBSU numunesinde (111)B2
diizleminden alinan pikten elde edilen kiibik
kafes parametresi 2,946 A olarak bulunmustur.
(220) L2; fcc kristal yapisina ait kafes
parametresi ise 5,831 A olarak tespit edilmistir.
(220) L2; indislerinden elde edilen fcc L2: kafes
parametresi TBSU, siv1 azot ve alkol numuneleri
icin sirstyla 5,831 A, 5,840 A ve 5,843 A olarak
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bulunmustur. (111) L1 ve (210) L1, piklerinden
elde edilen tetragonal kafes parametreleri ise
oarl,, TBSU, siv1 azot ve alkol numuneleri igin
sirasiyla, 7,674 A, 7,681 A ve 7,692 A’dur. CL1o
ise TBSU, sivi azot ve alkol numuneleri igin
sirastyla 6,394 A, 6,469 A ve 6,400 A olarak
tespit edilmistir. L1o faz1 i¢in martensitik kafesin
bozulma oranim gosteren c/a oram ise TBSU,
stvi azot ve alkol numuneleri igin sirasiyla,
0,833, 0,842 wve 0,832 seklindedir. TBSU
numunesi i¢in en baskin pikin L2; fazina ait
(220) piki oldugu goriilmektedir, ikinci baskin
faz ise Li1o fazt pikleridir. Bunun disinda
modulated 5M faz1 ve B2 yiiksek sicaklik fazlar
da tespit edilmistir. Alkol ortaminda sogutulan
numunede ise genel olarak L1o ve 5M martensit
fazlar1 goriilmektedir. Sivi azot ortaminda
sogutulan numunede, tuzlu buzlu suda
sogutulmus numunede oldugu gibi en siddetli pik
(220) L2, yiiksek sicaklik pikidir. Diger pikler ise
L1o ve SM fazlarina ait martensit pikleridir.

4. Genel Sonuglar

Bu c¢alismada NisoMnszsSniz alagimi ark
eritme yontemiyle iiretimi gergeklestirilerek 950
°C sicaklikta 24 saat siireyle 1sitilip farkli
sogutma ortamlarinda ani sogutmayla sekil
hatirlama 6zelligi kazandirilarak {iretildi. Elde
edilen sonuglar asagidaki sekilde 6zetlendi.

Ark  ergitme yontemiyle tiretilen
NisoMnssSni,  alasimi, 1s11  islem  sonrasi
mikroyap1 incelemesi sonrasinda diizenli bir tane
yapist ve martensit plakalari tespit edildi. Ug
farkli sogutma hizinda elde edilen numunelerin
SEM goriintiileri birbirine ¢ok benzemekle
birlikte EDS verileri de olduk¢a yakin degerler
kaydedildi. Bu ylizden, numune iiretiminde
homojen bir ergitme islemi gergeklestirildigi
sonucu ¢ikarilabilir. X 15 difragtogram
verilerine dayanarak martensit plakalarinin L1
fazi oldugu belirlendi. Tane iginde rastgele
dagilim gosteren Sn elementince  fakir
cokeltilerin y faz1 oldugu literatiirle desteklendi.
Homojenizasyon sonrasi tuzlu-buzlu su ve sivi
azot ortamlarinda sogutma goren numunede en
baskin pik L2; faziyla, yiiksek sicaklik pikleri
olan 5M fazi ve B2 fazlan da tespit edildi. Ancak
Alkol ortaminda sogutma islemiyle elde edilen
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sekil hatirlamali malzemede baskin pik 5SM ve
L1, pikleri oldugu belirlendi.
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