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O zet- Giiniimiiziin popiiler konularindan olan ince film akilli alasimlar, her gecen y1l ihtiyag 6l¢iisiinde daha da

kiicillen mikro elektromekanik sistemlerdir. Bu alasimlardan NiTi ince film, sahip oldugu termoelastik

ozellikler sayesinde yaygin olarak tercih edilmektedir. Depolanan bu filmlerin fiziksel o6zelliklerinin
anlagilabilmesi i¢in bircok karakterizasyon yontemi mevcuttur. Bu ¢calismada silikon althik iizerine depolanmis Nikel-
Titanyum ince filmin faz déniigiimii sicakhga bagh X-Ray kirmmm ile incelenmistir. incelenen sicakhk aralig: -125°C
ile 125°C olarak alinmustir. Stokiyometrik olarak birbirinden farkl iki NiTi 6rnegi (oda sicakhginda biri austenit digeri
martensit oranlari daha yiiksek olan) incelenmis ve her bir filmin faz doniisiim sicakliklar (austenit baslangic ve bitis,
martensit baslangi¢ ve bitis) tespit edilmistir. Direkt karsilastirma yontemi kullamlarak islem esnasindaki martensit
hacim oram sicakhiga bagh olarak elde edilmistir.

Anahtar Kelimeler- Sekil Hafizali Alasim, NiTi Ince Film, X-Istmim Kirinimi

mechanical systems is one of the hot research topic in last decades. Among the investigated shape memory alloys,

NiTi is stepping forward by the thermos-elastic features it has. In order to understand their physical properties,
several characterization methods have been used by the researchers. In this study, a NiTi thin film that is deposited on
a Si substrate is characterized by an X-Ray Diffraction under gradually evolving testing temperatures. The examination
is performed between -125°C and 125°C. Two stoichiometrically different samples (at room temperature, one of them
is martensite rich and the other is austenite rich) are tested and the phase transformation temperatures are determined
(martensite and austenite start and finish temperatures) during the experiments. Furthermore, by using the direct
comparison method, the martensite volume fraction is determined with regard to temperature.

Abstract- Thin film shape memory alloy which is strongly relevant with the fabrication of the micro electro
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I.GIRIS

Giintimiizde, akilli alagimlar (sekil hafizali alagimlar) sahip oldugu termoelastik 6zellik sayesinde sensor
ve aktiivator yapiminda tercih edilen malzemelerin basinda gelmektedir. Bakir, aliiminyum, nikel ve titanyum gibi
farkli metallerin farkli oranlarda alasimlanmasi neticesinde elde edilen bu malzemeler ihtiya¢ duyulan 6zellige
bagli olarak iiretilmektedir. Sekil hafizali alasimlarda bahsedilen 6zellik, sekil hafiza etkisine dayanmakta ve bu
da ‘termoelastik martensitik transformasyon ile deforme olmus seklin diizelmesi’ olarak bilinmektedir [1]. Temel
olarak kati-kat1 faz doniisiimiine dayali olan bu etki beraberinde sicakliga bagl bir dizi metalik 6zellik (termal
iletkenlik, elektrik direnci ve 1s1 kapasitesi vb.) degisimini de getirmektedir. Yiiksek sicaklik fazi ‘austenit’ ve
diigiik sicaklik fazi ‘martensit’ arasindaki bu doniisiim esnasinda alagimlarin; termal iletkenlikleri, elektrik
direngleri ve 1s1 kapasitesi degisirken, yerine getirilmesi hedeflenen fonksiyona bagl olarak bu metalik 6zellik
degisimlerinden yararlanilir [2].. Bu benzersiz 6zellige sahip alagimlar mikro elektromekanik sistemlerde (MEMS)
sensOr ve aktiivator uygulamalarinda yaygin olarak tercih edilmektedirler. Bu alasim tipleri arasinda en yaygin
olarak tercih edileni Nikel-Titanyum’dur (NiTi) [3]. Bu alagim tipi, yiiksek sicakliktaki kiibik austenit faz ile diisiik
sicakliktaki monoklinik martensit fazlar1 arasinda malzeme 6zelliklerinde degisim gosterirler. Uretilen NiTi ince
filmlerin karaterizasyonu, bu filmlerin termomekanik 6zelliklerinin tespit edilebilmesi agisindan son derece
onemlidir [4-6]

X-Ray kirmimi (XRD), kristalin atomik ve molekiiler yapisini ve kimyasal kompozisyonu hakkinda bilgi
edinmek i¢in kullanilan karakterizasyon yontemlerinden birisidir. Bu teknik sadece ince filmlerde degil, toz ve
genis dlgekli numuneler i¢inde kullanilan bir yontemdir. Teknik esas itibari ile numune tizerine génderilen X 1gin1
demetinin, numunenin atomik yapisina bagli olarak farkl agilarda sagilmasi ve bu kirtlmanin gézlenmesi temeline
dayanmaktadir. X 1sinimi tiipinden gonderilen isinlar detektor tarafindan tespit edilir ve 1ginlarin kirmnim deseni
olusturulur. Literatiirde, NiTi ince filmlerin yapisal karakterizasyonu bu alagimi kaplayan aragtirmacilar tarafindan
yaygin olarak incelenmistir. Fu vd. [7], calismalarinda farkli depolama kosullarinda tiretilmis filmlere X 1ginlarinin
gonderilis acisini degistirerek oda sicakliginda atomik yapilari incelmisler. Bagka bir ¢alismada ise ikili depolama
teknigi ile depolanan farkli kalinliklardaki filmler XRD ile analiz edilmis ve oda sicakliginda yapilan analizlerde
36° ve 42° araliginda martenzit pikler tespit edilmistir [8]. Bir diger ¢alismada, farkli sicakliklarda tavlanmis
titanyumca zengin NiTi ince filmler oda sicakliginda X-1sinimu ile karakterize edilmis, oda sicakliginda yapilan
analizlerde numunelerden birinin austenit digerinin ise martensit oldugu gézlenmistir [9]. Amorf yapinin aksine
depolama sonrast kristal yapinin son derece énemli oldugu bu alasimlarda farkli sicakliklarda gerceklestirilen
tavlama igleminin etkileri de aragtirmacilar tarafindan XRD ile incelenmis, tabakali olarak depolanan ince
filmlerde tavlama islemi etkisi kristal yapilar1 XRD ile incelenerek incelenmistir [10, 11]. Sanjabi vd. [12] ise
NiTi ince film depolanmas: esnasinda farkli depolama basinglarinda numuneler iiretmigler ve bu numunelerin
tavlama Oncesi ve sonrast kristal yapilarint XRD ile incelemislerdir. Calismada tavlama 6ncesi filmlerin kristal
yapilarinin amorf oldugu goriiliirken, tavlama sonrasi oda sicakliginda yapilan analizlerde 42° ve 62° araliginda
pikleri tespit edilmistir. Submikrometre kalinliklardaki NiTi ince filmler {izerine yiiriitiilen ¢caligma da ise, bu dar
kalinlik araligindaki kristal yapir aymi yontem ile incelenmis, artik gerilme ve kristal yapi arasindaki iliski
gozlenmistir. XRD’de tespit edilen fazlarin, gerilme diyagraminda gozlenen faz degisimiyle olan Ortiismesi,
caligma da rapor edilmistir [13]. Oda sicakliginda gerceklestirilen bu testler sonucunda elde dilen kirmim
profillerine gore depolanan NiTi akilli alagimlarinin austenit-martensit fazlarindan hangisinde oldugu ya da kristal
yapisinin nasil olustugu tespit edilebilmistir. Oda sicakligi haricinde X 1s1mimu testi Makino [14] tarafindan mikro
aktiivatorlerin {iretilmesinde kullanilan NiTi filmler i¢in kullanilmis ve ¢alismalarinda, oda sicakligi haricinde
100°C’de testler gerceklestirmislerdir. Bu sayede sadece martensit degil austenit fazina dair yapiy1 da inceleme
firsat1 bulmuslardir. Calismalarinda depolanan Nikelce zengin ince filmin oda sicakliginda martensit fazinda iken
yiiksek sicaklikta austenit fazinda oldugunu analizde elde edilen pikler yardimiyla tespit etmislerdir. Daha genis
sicaklik araliklarinda yapilan XRD analizlerinde ise agirlikli olarak bir fazdan diger faza doniisiim incelenmistir.
Bu kapsamda ilk rapor edilen ¢aligmalarda [7], mikro kiskag¢ olarak kullanilan bir MEMS cihazinin analizini
yapilirken, termal ¢evrimle faz doniistim sicakliklarindaki degisimi inceleyen ¢alismada [15], bu ¢evrimlerden bir
boliimdeki 1sitma siireci kristalografik olarak not edilmistir. Koker vd. [12] ¢aligmalarinda, ince filmi kademeli
olarak yiikseltilmis analiz sicakliklarinda incelemis ve yapisal doniisiimii 1s1tma siirecinde rapor etmiglerdir. Oda
sicakliginin disinda farkl sicakliklarda kendinden 1sitma ve sogutma platformu olan XRD cihazlar ile yapilan az
sayida c¢alisma literatiirde raporlanmis olmakla birlikte, faz doniisiimiinii de kapsayacak tam bir 1sitma sogutma
cevrimli kristalografik bir analiz bilgimiz 6l¢iisiinde literatiirde yer almamaktadir.

Bu ¢alismada iki farkli numune (biri oda sicakliginda austenit agisindan zengin, digeri oda sicakliginda
martensit agisindan zengin), -125°C ve 125°C sicakliklari arasinda faz doniisimlerinin tespiti amaciyla kademeli
olarak isitilarak ve sogutularak test edilmis ve kristal yapilarindaki degisim incelenmistir. Daha 6nce konu
iizerinde yapilan ¢alismalardan farkli olarak, XRD analizinden sadece belli bir durum ya da sicakliktaki yapinin
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incelenmesi amaciyla degil, ayn1 zamanda faz doniisiimiiniin gergeklestigi doniim sicakliklarmin tespiti amaciyla
da yararlanilmigtir. Bunun neticesinde de faz doniisiim sicakliklar1 (austenit baslangig ve bitis, martensit baglangic
ve bitig) kristal yapisindaki degisime bagli olarak tespit edilmis ve ¢aligmada rapor edilmistir. Bunlara ilave olarak
direk karsilastirma yontemi ile XRD analizi ile elde edilen 26 piklerinin altinda kalan alanlarinin karsilastirilmasi
sonucunda da martensit hacimsel oranimin sicakliga bagli degisimi incelenerek, her iki numenin faz doniisiimi
detayli olarak profillenmistir. Bu ¢aliymanin amaci, depolanan numunelerin yalmzca kristalografik yapi faz
doniisiim sicakliklarini tespit etmek degil, ilave olarak, akilli alagimlarin iiretiminde ve sahip olduklar1 termoelastik
ozelliklerin degisiminde onemli bir yere sahip olan atomik yiizdelerin sicakliklara ve faz oranma etkisini de
gozlemleyebilmektir.

Il. DENEYSEL CALISMALAR

Calismada kullanilan numuneler, ultra yiiksek vakumlu DC magnetron sagtirma teknigi ile 200 nm Nitrit
kaplanmus silikon alt taglar {izerinde ikili depolama ile iiretilmislerdir. Kullanilan depolama sistemi 6rnegi Sekil 1
ile gbsterilmistir. Depolama atmosferi olarak Argon gazi kullamlmis ve depolama dncesi vakum igin 4x10° Torr
basinca kadar inilmistir (Tablo 1). Depolama esnasinda ise Argon gazi ilavesi ile olugturulan atmosferin, depolama
basinct 2.4 mTorr olarak tercih edilmistir. Depolama i¢in NiTi ve Ti hedeflerinden sirasiyla 300 W ve 125 W
olmak tizere ayn1 anda sagtirma yapilmigtir. Depolama sonunda 1 um mertebesi kalinligindaki amorf NiTi ince
filmler elde edilmis ve bu amorf filmler kristallesme i¢in 450°C’de 30 dakika tavlanmuistir.

@) ()

Sekil 1. (a) Sagtirma depolama sistemi ve (b) altlik tutucusu

Tablo 1. Ince film depolama parametreleri

SACTIRMA
Hedef Ti NiTi
Hedef Kompozisyon (%) 99.97 50/50
Giig (W) 125 300
Basing (mbar) 4x10® Torr
Argon basinci (mbar) 2.4 mTorr
TAVLAMA
Tavlama sicakligi (°C) 450
Siire (h) 0,5
Atmosfer Argon
Basing < 5.0 x 10°° mbar
Sogutma Depolama

Calismada belirlenen sicaklik araliginda gergeklestirilen X-Ray Kirinim analizi ile sadece yapisal
doniisiim ve buna bagli faz doniigiimiiniin esik sicakliklart tespit edilmekle kalinmamis, bu analiz esnasinda
toplanan verilerden, akilli alagimlarin diger bir dnemli parametresi olan hacim oran degisiminin belirlenmesinde
de yararlanilmigtir. I1I-B boélimiinde sonuglar1 detayli olarak paylasilan bu analizde direkt karsilagtirma
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yonteminden yararlanilmistir [16]. Kirinim yogunluklarinin oranlanmasina bagl olarak yapilan kiyaslamada R
faktorii ve hacim konsantrasyon ¢ parametrelerine bagli olan esitlikler asagida sunulmustur.

Ia _ Raca
Im  RMmcm

A alt indisi, ‘Austenit’ fazini temsil ederken M alt indisi ‘Martensit’ fazin1 gostermektedirler.

R = () IF2IpLye~2"
Burada,

I : Kirinim yogunlugu

v : Birim hiicrenin hacmi,

F : Yapisal faktor

p : Carpim faktorii

Ly, : Lorentz faktori (m

e~ 2M: Sicaklik faktorii

14cos?6
)

Faz yogunluklularinin toplami ‘1’ olacagindan, ilgili boliimde gosterilen grafiklerde bu iki yogunluk arasi
degisim ‘0’ ve ‘1’ arasinda ger¢eklesmektedir.

CA + CM = 1
I1l. BULGULAR VE TARTISMA
A. Malzemelerin Mikro-yapisal Ozellikleri

Elde edilen ince filmlerin kesitleri ve bilesim oranlari sirastyla Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve
Enerji Dagilimli Spektroskopla (EDS) incelenmistir. Kesit incelemesi sonucunda ince filmin kalinligi Silikon
Nitriir kaplama da dahil olmak {izere tespit edilmis ve Sekil 2 ve Sekil 3’te gosterilmistir. Yapilan dlglimler
sonucunda Numune-1 ve Numune-2’nin kalinliklart sirasiyla 0.909 um ve 0.891 pum olarak 6l¢iilmiis, bunlarin
yaninda Silikon Nitriir tabakalarinin kalinliklart 0.2 um olarak belirlenmistir. Numunelerim bilesimleri ise EDS
ile incelenmis ve 200 s sayim gibi makul bir 6l¢iim istatistigi ile tespit edilmistir. Tablo 2 ve Tablo 3’te de
6zetlendigi gibi, NiTi ince film numunelerinin bilesenleri sirasiyla, Ti: 51.02 at%, Ni: 48.98 at% ve Ti: 51.28 at%,
Ni: 48.72 at% olarak bulunmustur.

NiTi ince film

Silikon nitriir

Silikon alttag

Sekil 2. Oda sicakliginda Numune-1’in kesit goriintiisii

Tablo 2. Numune-1’in oda sicakliginda EDAX analiz sonucu

Element C N (0] Al Si Ti Ni
At % 8.11 0.95 473 1.9 1.07 42.46 40.77

\_'_I

Atomik Yiizde: Ti %51.02, Ni %48.98
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Sekil 3. Oda sicakliginda Numune-2’nin kesit goriintiisii

Tablo 3. Numune-2’nin oda sicakliginda EDAX analiz sonucu

Element C N (@] Al Si Ti Ni
At % 135 0.78 411 0.63 0.34 41.35 39.29

\_Y_I

Atomik Yiizde: Ti %51.28, Ni %48.72

Kristal yapisin1 ve faz doniigiimiinii tespit edebilmek i¢in farkli sicakliklarda bir dizi X Isin1 Kirinim testi
yapilmistir. Bunlar Philips PW 1830 Multi-Purpose Diffractometer (Panalytical, Almelo, The Netherlands) Test
cihaz1 ile Bragg-Bretano geometrisinde 0.5°’lik diverjansla ve kirmim agikligi ve 0.2 mm’lik 1ginim toplama
acikligindan 0.025°/sec tarama hizinda gergeklestirilmistir. Veri toplama esnasinda, arka plan giirtiltiileri 151n
kirmim monokromatérii ile azaltilmigtir. Anton-Parr TTK-450 sicak/soguk tablas1 (Anton Parr GmbH, Graz,
Austria) kullanilarak, numuneler -125 + 2.5°C ve 125 £ 2.5°C sicaklik araliginda test tinitesinde analiz edilmistir.
Numuneler sicak tabla tizerine jelatinimsi grafit ile sabitlenmistir. Verilerin toplanmasi esnasinda yiikseklik
ayarlanmasi ve pik noktalarin sicaklik 6l¢timlerine olan bagliligi dikkate alinmigtir. Bilesimin tespiti esnasinda pik
noktalarin belirlenmesi igin arka planda yapilan islem, pikin diisiik acili tarafindan lineer bir ekstrapolasyon

kullanilarak ve emme katsayilarinin kompozisyon ile lineer olarak degistigi kabul edilerek tespit edilmistir.
B. X Isint Kirtmimi Analizi

Bu ¢alismada faz doniistimiiniin tespiti, temel olarak literatiirde XRD analizlerinde yer alan akilli alagim
ince filmler i¢in rapor edilmis olan pik ac¢ilarinin takibinden ve bu verilerin analizinden olusmaktadir. Caligmalarda
yer alan XRD analizlerinde, belirtilen faz agilar1 martensit i¢in 39.1°, 41.3°, 44.05° ve 60.2° iken austenit faz i¢in,
42.7° ve 60°lerdir [12]. Calisma kapsaminda doniisim sicakliklarinin tespiti, bu agilarin hassas bigimde
incelenmesi ile belirlenmistir. {1k olarak, ortam sicakliginda austenit orani fazla olan numune 125°C sicakliktan
baglayarak kademeli olarak sogutulmus ve belirtilen agilar incelenmeye alinmigtir (Sekil 4.a). Belirtilen baslangig
sicakliginda austenit faza ait 42.7° ve 62° de pikler grafikte agik¢a goriilmektedir. Bu baglamda sogutma siireci ile
birlikte Oncelikle belirtilen noktalardaki piklerin siddeti azalmaya akabinde martensit fazina ait pikler
belirginlesmeye baglamistir. Bu faza ait ilk veriler, 60°C sicaklikta goriilmiistiir. Bu sicaklikta 39.1° de martensit
fazina ait pik ortaya ¢ikmus ve bu sicaklik martensit baslangig sicakligi olarak not edilmistir (Ms=60°C).
Sogutmanin devaminda ortam sicakligina gelindiginde bu pik daha belirgin olmakla beraber diger agilardaki pikler
(41.3° ve 44.05°) taramada hem goriinmeye hem de belirginlesmeye baglamaktadir. Bu esnada austenit fazina ait
pikler belirgin sekilde soniimlenmekte ve sogutma isleminin devaminda ya da diger bir ifade ile diisiik
sicakliklarda tamamen kaybolmaktadir. Bu trendin sonunda -60°C’de austenit fazi piklerinin (42.7° ve 62°)
tamamen yok oldugu martensit fazina ait son pik agisinin da (60.2°) belirginlestigi sicaklik olarak tespit edilmis
ve numunenin martensit bitis sicakligi (Ms=—60°C) olarak kaydedilmistir. Benzer bir analiz Sekil 4.b’de austenit
fazinin donisiimiinii incelemek {izere gergeklestirilmistir. Bu sefer, —125°C den baslayarak isitilan 1 numarali
numunenin sicakliga bagli doniisiimii detayli olarak XRD yardimiyla gézlenmistir. Grafikte de goriildigi lizere
1sitma esnasinda martensit fazina ait pikler (39.1°, 41.3°, 44.05° ve 60.2°) artan sicaklikla birlikte séniimlenmeye
baglamaktadir. Sogutma isleminde en son ortaya ¢ikan 60.2°’deki pik, -10°C ye gelindiginde ilk kaybolan pik
olarak tespit ediliyor, yine bu sicaklikta 42.7° de austenit fazina ait pikin ortaya ¢ikisi da bu fazin baslangig
sicaklig1 olarak kaydedilmistir (As= —10°C). Isitma isleminin devamu ile birlikte, martensit fazina ait kalan pikler
de (39.1°, 41.3° ve 44.05°) soniimlenirken, sicakligin 80°C oldugu testte, bu piklerin tiimiiniin kayboldugu ve
analizde sadece austenit faz piklerinin oldugu tespit edilmistir. Yine bu faza ait olan 62°’deki pik de bu sicakliktaki
testte ortaya ¢ikmis ve bu nedenlerle, test sicakligi 1. numenin austenit bitis sicakligi olarak kaydedilmistir (Af=
80°C).
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Calismada incelenen 2. numune de -125°C ve 125°C sicakliklari arasinda 1sitma-sogutma ¢evriminde
XRD analizi ile kristalografik olarak incelenmistir (Sekil 5). Numune ilk olarak 125°C sicakliga kadar 1sitilmig ve
kademeli olarak sogutularak faz doniistimii kaydedilmistir (Sekil 5a). Tamamen austenit fazindaki numunede test
sicakliginin diisiiriilmesi ile birlikte martensit fazi olusumu gozlenmeye baslanmistir. Bir 6nceki numuneye kiyasla
daha ge¢ gézlenmeye baglayan bu doniisiim, oda sicakliginda (20°C) ilk faz piklerini ortaya ¢ikarmistir. Martensit
faz1 piklerinden 39.1°’nin gozlemlendigi bu sicaklik martensit baslangic sicakligi (Ms=20°C) olarak tespit
edilmistir. Sogutma isleminin devaminda martensit fazina ait pikler, daha diigiik test sicakliklarinda
belirginlesmeye baglarken, tersi yonde, austenit fazina ait pikler 6zellikle de 42.7°’deki pik sicaklik diisiisii ile
birlikte dnce siddetini yitirmekte sonra da tamamen kaybolmaktadir. Martensit fazina ait tiim piklerin goriindiigii
ve bunun yaninda austenit fazi piklerinin tamamen ortadan kalktigi sicaklik -80°C olarak belirlenmis ve bu
sicaklikta martensit bitig sicakligi (Ms= —80°C) olarak kaydedilmistir. Daha da diisen test sicakliklarinda bu faza
ait piklerin siddeti artmis ve -125°C’de sogutmaya ait olan test sonlandirilmistir. —125°C’ye ulasildiktan sonra
diger faz doniisiimiine ait sicakliklar ve kristal yap1 doniigiimii test sicakliginin kademeli olarak yiikseltilmesi ile
analiz edilmistir (Sekil 5b). Artan XRD test sicakligl ile birlikte martensit faz piklerinin once siddeti azalmis
sonrasinda ise yavas yavas soniimlenmeye baglamiglardir. Artan sicakliklarda yapilan testlerde austenit fazina ait
ilk pik —30°C’de 42.7°’lik agida gozlenmistir ki bu sicaklik austenit baglangi¢ sicakligi (As = —30°C) olarak
kaydedilmistir. Sicakligin yiikselmesi ile birlikte bu agidaki pikin siddeti artmaya devam ederken martensit fazinin
gostergesi durumundaki piklerin siddetinde azalma hatta séniimlenme gézlenmeye baslanmistir. Bu doniisiim
40°C sicakliktaki testlerde tamamlanmis ve bu sicaklikta yapilan testlerde tiim martensit faz pikleri (39.1°, 41.3°,
44.05° ve 60.2°) kaybolurken, austenit fazina ait 62°deki pik de belirginlesmistir. Bu nedenle, bu sicaklik bu
numune i¢in austenit bitis sicakligi (As = 40°C) olarak belirlenmistir. Bu sicakliktan daha yiiksek sicakliklarda
yapilan XRD testlerinde belirtilen piklerin siddetleri artarken austenit fazi1 daha belirgin hale gelmis ve test 125°C
sicakliga ulagilmasi ile sonlandirilmistir.
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Sekil 5. Numune-2 i¢in 131 siddet profili (a) sogutma ve (b) 1sitma
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Kendinden 1sitma ve sogutma platformu olan XRD ile yapilan testler neticesinde numunelerin austenit ve
martensit faz doniisiim sicakliklari tespit edilmistir. Bunun yaninda XRD analizlerinden elde edilen veriler
1s18inda, numunelerin martensit hacim oranlar1 da tespit edilebilmistir. Sekil 6 ve Sekil 7°de, numunelerin
martensit hacim oranimnin degisimi sicakliga bagl olarak gosterilmektedir. Bu karsilagtirma ya da oranlama
yapilirken, literatiirde siklikla faydalamilan ii¢ yontemden birisi olan ve saf 6rnege ihtiyag duymayan ‘direkt
kargilagtirma yontemi’ uygulanmis ve her iki fazin birer agisindaki pik verileri dikkate alinarak (incelenen
numunelerde farkli fazlara ait iki ayr1 pik siddetindeki degisim) analiz gergeklestirilmistir [16].
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Sekil 7. Numune-2 igin martensit hacim orani degisimi

Yapilan analizler, ayn1 kosullarda ayn1 cihazla ve ayni giiriiltii diizeyinde incelendiginden, diiz zeminde
bulunan 60° ve 62° deki pikler (iki ayr1 faza ait iki ayr1 pik) dogrudan karsilastirma metoduna en uygun siddet
degerlerine sahiptirler. Testlerin gerceklestirildigi sicakliklarin biitiiniinde bu piklerin degisimi takip edilerek
hacimsel faz orani ¢ikarilmig ve beklenen degisime yakin degisim egrilerinin elde edildigi tespit edilmistir.
Analizler sonucunda martensit degisimini gozlemlemek esas oldugundan, diyagramlarda martensit orani 1,
austenit orani 0 olarak gosterilmistir. Her iki numunede de 1sitma-sogutma ¢evrimlerinin, 1sitma ayaginda sicaklik
arttikca martensit oranin azalarak 0’a yaklastigim gézlenirken, sogutma ayaginda sicakligin diistiikge bu oranin
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I’e yaklastig1 gdzlenmistir. Sigmoid olarak gozlenen ve ¢izilen degisimi (Sekil 6 ve Sekil 7), 1sitma ve sogutma
¢evriminin biitiinii dikkate alinarak aktarilmig ve her iki durumdaki faz doniisiimleri de {izerine isaretlenmistir.

IV. SONUCLAR

Bu ¢alismada, iki NiTi ince film 6rneginin (birisi oda sicakliginda austenit orami yiiksek digerinin ise
martensit orami yiiksek) faz doniisimiiniin kristalografileri temel alinarak sicakliga bagl analizleri
gerceklestirilmistir. Bunun i¢in kendinden 1sitma ve sogutma {initesine sahip olan bir XRD test cihazi kullanilmis
ve sonuglar raporlanmistir. Numuneler, XRD iinitesinde, -125°C ve 125°C sicakliklar1 arasinda incelenmis, bu
araliktaki dontigiimler dikkatle gdzlenerek (fazlara ait olan pik agilardaki degisim incelenmek suretiyle) faz
baslangi¢ ve bitis sicaklar1 belirlenmistir. Buna gére incelene ilk numunenin faz doniisiim sicakliklari: As= —10°C,
A¢=80°C, Ms= 60°C, M¢=—60°C. Ote yandan, ikinci numunenin faz doniisiim sicakliklari: As=—30 °C, A¢=40°C,
M= 20°C, Ms = —80°C olarak tespit edilmigtir. Yapilan ¢aligmada kullanilan ince film numunelerin atomik
yiizdeleri sirastyla, 1. Numune: Ti: 51.02 at%, Ni: 48.98 at% ve 2. Numune: Ti: 51.28 at%, Ni: 48.72 at% olarak
tespit edilmistir. Incelenen numunelerdeki, Nikel ve Titanyumun atomik yiizdeleri arasindaki degisim, %2 bile
olmamasina ragmen bu ufak mertebedeki degisimin filmlerin faz doniigiimiinii ve bunun i¢in gerekli sicakliklar
ne kadar etkiledigi yapilan analizlerde Kristalografik olarak belirlenebilmistir. incelenen numunelerden titanyumca
zengin olan numunenin, diisiik sicaklik fazi martensite gegisi 40°C daha diisiik sicaklikta gergeklesebilirken, yine
ayni fazin kristal yapisinin tamamlanmasi diger numuneye gore 20 °C daha diisiik bir sicaklikta gerceklesmistir.
Benzer bicimde nikelce zengin numunenin yiiksek sicaklik fazina gecisi de diger numuneye gore yaklasik 20 °C
daha yiiksek bir sicaklikta baglarken, austenit fazin tamamlanmasi da 40°C daha yiiksek bir sicaklikta
olabilmektedir. Ilave olarak faz oranin dlgiimii martensit hacim oram yardimi ile de incelenmistir. Her iki
numunede de sigmoid bir doniisiim gosteren bu oran esas Ol¢limlenmek istenen martensit hacmi 1 ile austenit
hacim 0 arasinda sicaklik degisimine bagli olarak ¢izilmistir. Her iki numune i¢inde martensit orani 1sitma sogutma
¢evriminin 1sitma tarafinda artan sicaklikla azalir ve beklendigi gibi 0’a yaklagirken, sogutma tarafinda azalan
sicaklik degerleri ile 1’e dogru yaklasmaktadir. Calisma sonunda, tipik olarak belirli sicakliklardaki kristalografik
yapiin tespitinde yararlanilan bir karakterizasyon yontemi, mevcut ¢aligmalardan daha farkli olarak, yalnizca
malzemenin atomik diziliminin tespitinde degil ayn1 zamanda bu dizilimin hangi sicakliklarda nasil degistigini
detayli olarak inceleme ve tespit edebilme olanagi sunmustur.
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