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OZET

NiTi alagimlart essiz sekil hafiza ve siiperelastik 6zelliklerinin yaninda korozyon direngleri ve ¢ok
iyl biyouyumluluk sayesinde basta medikal olmak iizere otomotiv, savunma ve uzay ve havacilik
gibi alanlarda i{in kazanmustir. Ulkemizde ileri teknolojik parcalarin iiretilebilirliginin gelismis
tilkelere nazaran zayif olmasi NiTi alagimlarinin da ekonomik olarak arastirilmasini da geri plana
atmustir. Ni ve Ti elementlerinin yiiksek erime sicakliklar1 bu elementlerinin alagimlarmin dokiim
ile iiretimini enerji sarfiyatinin katlanmasindan dolay1 ekonomik olarak {iiretilmesine engel teskil
etmektedir. Bundan dolay: NiTi alagimlarin toz metaliirjisi teknigi ile tiretiminin daha ekonomik
olacag1 ve alagim Ozelliklerine iiretim sirasinda miidahale edilebilmesinden dolay1 daha avantajli
kilmaktadir. Bu ¢alismada, sekil hafiza 6zelligi gosteren 6n alasimhi NiTi tozlarina, %1 Ti ilave
edilmis tozlar tiiplere konularak turbola ve planetary de karigtirilmistir. NiTi numuneleri ve %6 Cu
ilave edilmis NiTi numuneleri hazirlanmistir. Hazirlanan numunelerin kimyasal kompozisyonlarina
gore preslenebilme Gzellikleri ham yogunluklar1 hesaplanmistir. Sonrasinda preslenen numuneler
900°C ve 1050°C sicakliklar da 60, 180 ve 300 dakika sinterleme siirelerinde 6 farkli parametrede
sinterlenmis ve sonrast numunelerin yogunluklart alinarak gézeneklilik oranlart hesaplanmustir.
Optik mikroskop incelemelerinde taneler arasindaki bag olusumlarina ve elementlerin
yogunluklarina bagl olarak olusan faz degisimleri kontrast farkliliklar1 ile tespit edilmistir.
Kontrast farkliliklart SEM ve ¢izgisel EDS uygulamalari ile elementel diizeyde sinterleme sirasinda
difiizyona bagl olusan degisimler saptanmistir. Olgiilen vickers sertlik degerleri ile numunelerin
kimysal komposizyonlarina bagli olarak sertliklerde farkliliklar oldugu saptanmustir. Ti ilave edilen
numunelerde sertligin arttigi tespit edilmistir. Sinterlenen numunelerin XRD analizlerinde sekil
bellek etkisi i¢in gerekli olan Ostenitik (B:), martenzitik (B19) ve NisTis gibi fazlarinin olustugu
tespit edilmistir.
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ABSTRACT

NiTi shape memory alloys, has earned reputation in medical , automotive , military and aerospace
industries thanks to their unique shape memory and superelasticity with superior corrosion
resistance and biocompatibility. The economic investigation of NiTi alloys has also not taken much
consideration due to the poor manufacturing production ability of Turkey compared to the
developed countries. High melting temperature of Ni and Ti elements hampered to manufacture
NiTi shape memory alloys with casting methods as these methods highly depend on fuel
consumption. Therefore manufacturing of powder metallurg is more advantageous due to lower
sintering temperature and availability invention of alloys properties during production. In this
study, pre-alloyed NiTi samples, NiTi samples of %1 Ti adding and mixed in turbola, NiTi samples
of %1 Ti adding and mixed in planetary and NiTi samples of %6 Cu adding are prepared.
Pressability of prepared samples are measured by their bulk density based on their chemical
composition. After pressing, prepared samples are sintered at 900°C and 1050°C in 1,3 and 5
hours. Afterwards their porosity ratios are measured by their full density. Contrast differences are
detected through SEM and EDS applications within which diffisuon-based differences are occurred
during elemental level sintering. Their hardness have been compared according to their chemical
compositions with Vickers hardness device. After measuring their hardness, their austenitic phase
B2, martensitic phase B19” and NisTis phase are identified by XRD analysis.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu calismada kullanilmis baz1 simgeler ve kisaltmalar, agiklamalari ile birlikte asagida

sunulmustur.

Simgeler Aciklama

As Ostenit Baslama Sicaklig
As Ostenit Bitis Sicaklig

Ms Martenzit Baglama Sicaklig1
My Martenzit Bitis Sicakligi

d Yogunluk

dham Ham Yogunluk

ADalga Boyu

t Sicaklik

r Yarigap

HV Vickers Sertlik Degeri

\% Hacim

h Yiikseklik

AG° Serbest enerjideki degisim
AH Entalpi

1m Mikrometre

Kisaltmalar Aciklama

BC Bag kaplama (Bond coat)
EDS Enerji Dagilimli Spekrometre
HMK Hacim Merkezli Kiibik Yap1
HMT Hacim merkez tetragonal
HV Vickers sertlik degeri

kcal Kilokalori

mm Milimetre

Mpa Mega Pascal

Pa Paskal

R Rombik Yap1

SEM Elektron Taramali Mikroskop
SBA Sekil Bellekli Alasim

XRD X —1simlar kirinimi

™ Toz Metalurjisi

YMK Yiizey Merkezli Kiibik Yap1






1. GIRIS

Giiniimiizde teknolojik gelismeler malzeme alaninda ki gelismelere baglhidir. Son yillarda
teknoloji ve endiistri de meydana gelen hizli gelismeye ve pahalanan enerjiye bagl olarak
daha dstiin ozelliklere sahip malzemelere olan gereksinim giin gectik¢ce artmaktadir.
Teknoloji ve endiistri de ki gelismelere bagli olarak malzeme bilimi alaninda aragtirmalarin
temel amaci malzmelerin 6zelliklerini ve performanslarini gelistirmektir. Malzemelerin
mekanik, kimyasal ve fiziksel Ozelliklerini iyilestirmede; kimyasal modifikasyon, 1sil
islemler, mekanik ve termomekanik islemler kullanilmaktadir. Degisen teknoloji ile

ihtiyaclarda farklilagmigtir.

Sekil hafizali alasimlar, dis etkenlerden dolay1 bozulan malzeme geometrisinin, uygun 1sil
islemlere maruz birakilarak gergek sekline veya boyutuna geri donebilen malzemeler
olarak tanimlanir [1]. 1960 yilindan itibaren Sekil Hafizali Alasim teknolojisi fonksiyonel
kullanim i¢in sundugu segeneklerleberaber son yillarda gelismesi igin gereken calismalari
cok hizli bir sekilde arttirmistir. Bunlarin ilizerine son yillarda sekil bellekli alagimlar
iizerine alinan patent oran1 hizla artmaktadir. (Son 20 alinan patentlerde %27’si ilk 10 yilda
alinirken %73’ son on yilda alinmistir) [3]. Bu yillarda alinan patentlerin ¢ogu
biyomedikal alaninda olsa bile, giinlimiizde 1sitma, havalandirma, otomotiv ve giivenlik
gibi genel sanayi alaninda hizlanmistir. Ayrica son yillarda havacilik ve uzay alaninda

onemli ¢alismalar yapilmaktadir [4].

Alagimlarin  bir kisminin sicaklik ve zorlamanin etkisiyle biiylik oranlarda sekil
degistirmesi 1930’lar da kesfedilmis ve bilimsel calismalar baslamistir. Ik olarak 1932
yilinda Altin — Kadmiyum alagiminin tizerine yapilan 1s1l islemlerde biiyiik dl¢lide sekil
degistirmesi incelenmesi iizerine bu alasimin belli sicaklik aralifinda sekil degistirdigi
kesfedilmistir. Daha sonra sekil degisimin belli sicaklik araliginda olmasi nikel ve bakir

alasimlarinda 6zellikle NiTi alasimlarinda gergeklestigi goriilmistiir.

NiTi sekil bellekli alagimlar saglam ve ¢ok islevli olmalari sebebiyle kaplinler, aktuatorler,
sensorler, gozliik camlari, tekstil ve medikal gibi bir¢ok alanda, hafiza ve siiperelastiklik
ozellikleri sayesinde bir¢ok alanda kendine kullanim alani bulmaktadir [7,11]. Sunduklar

bu oOzelliklerinin kombinasyonuyla iyi biyouyumluluklari ve bunlarla baglantili ytliksek



mekanik tepkileriyle, stentler, ortodontik implantlar ve ortopedik implantlar gibi dental ve

biyomedikal alanlarin da hatir1 sayili malzemeler haline gelmislerdir [4,5].

NiTi sekil hafizalarin {iretiminde kullanilan birgok yontem vardir. Bunlardan bazilari
vakum ark yontemi, vakum indiiksiyon yontemi, elektron 1sin1 ark yontemi, plazma ark
yontemi ve toz metalurjisi ile liretimi olmak ile beraber toz metalurjisi ile liretiminde de
kendinden yayilan yiiksek sicaklik sentezi, konvansiyonel sinterleme, sicak izostatik
presleme, metal enjeksiyon kaliplama ve plazma kivileim sinterleme gibi yontemler

kullantilmistir [6-11].

Yapilan ¢alismada 6n alasimli NiTi tozlarindan, %1 Ti ilave edilmisNiTi tozlarindan ve
%6 Cu eklenmis NiTi tozlarindan dort ayr1 grupta numuneler hazirlanmis ve hazirlanan
numuneler geleneksel toz metalurjisi yontemleri ile iiretilmistir. Uretilen numunelerin
kimyasal komposizyonlarina gore preslenme kabiliyetlerine, farkli siire ve sicakliklarda ki
sinterleme kabiliyetlerine bakilmis. Yapilan optik analizler ile kontrast farklari, SEM ve
EDS analizleri ile kimyasal komposizyon dagilimlar: incelenirken, vickers sertlik cihazi ile
sertlikleri ol¢iilmiistiir. Son olarak NiTi numunelerine XRD analizleri yapilarak énce ki
calismalar da bulunan kati NiTi numunelerinde bulunan NiTiz2, NiTis, NiTi, ve NisTi3
fazlarmin bulunup bulunmadiginin analizleri gergeklestirilmistir. Bu yapilan c¢aligmalar
tezde 7 bolim halinde ele alinmistir. Giris, Sekil Bellekli Alasimlar ve NiTi Sekil Bellekli
Alasimlar boliimlerinde genel uygulamalar ve kullanim alanlar1 hakkinda bilgi verilirken 4.
Boliimde ¢alismamizda da bazi boliimlerinin yer aldigi toz metaliirjisi tiretim metodlari
hakkinda bilgi verilmistir. 5. Bolimde deneylerde kullanilan ekipman ve malzeme
tanitilirken 6. boliimde ise yontemlerin uygulanmasiyla elde edilen sonuglar verilmistir.
Son boliimde ise elde edilen sonuglar maddeler halinde ele alinarak baslangictan sonra

varincaya kadar temel sonuglar ele alinmistir.



2. SEKIL BELLEKLi ALASIMLAR

Sekil bellekli alasim terimi uygun 1s1l iglemde, ilk sekline geri donebilen malzemeler i¢in
kullanilir. Bu malzemeler yaygin olarak, disiik sicakliklarda plastik olarak deforme

edildikten sonra, yiiksek sicakliklara maruz birakildiklarinda eski sekillerine geri donerler

[2].

Ticari amagl, sekil bellek 6zelligi gosteren alasim sayis1 ¢ok olmasina ragmen bunlardan
bazilar1 sekil degisiminin geri donmesi sirasinda bliyiik gerilmeler olusturur. Bu gruplar
icinde en biiyiik 6nemi Nikel-Titanyum alasimlar1 ve CuZnAl ve CuAINi gibi bakir esasli
alagimlar tagir [12].

Sekil bellek 06zelligi daha iyi anlasildikca diger sekil bellek gosteren alasimlarin

bulunmasinin da 6nii agilmistir.

2.1. Sekil Bellekli Alasimlarin Martenzitik Faz Doniisiimleri

Sekil bellek ozelligi ve siiper elastiklik ozelligi sekil bellekli alagimlarin en Snemli
ozelligidir [13]. SBA’lar iki yada daha fazla metalin alasimlandiktan sonra Onceden
belirlenmis sekline deforme edildikten sonra belirli bir sicaklikta geri donmesidir. Bu da
sicakliga bagli kristal yapila olan martenzit ve Ostenit yapilarin sayesinde gerceklesir [14].
Martenzit yapinin kristal yapisi Ostenitten daha az simetriktir bu ylizden de kayma
gerilimleri olusur. Gerinmenin diismesi ile hem kayma hem de ikizlenme olusur. (Sekil

2.1)

Sekil 2.2 “ de goriildiigii gibi A martenzit bolgesi ve B martenzit bolgesi ayn1 yapida fakat

farkli yonlerdedir [14]. Buna da martenzitin karsilik gelme degiskeni denir.
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Sekil 2.1. Martenzitik Déniisiim (a) Sekil degisimi (b) Kayma ve (c) Ikizlenme [15]

Martenzit

Ostenit

Martenzit

Ostenit

Sekil 2.2. Asimetrik yonlenmis martenzit fazin 6rnek gosterimi [15]

SBA iki farkls kristal yap1 icermektedir. Yiiksek sicaklik fazina Ostenit ya da ana faz denir
ve hacim merkezli kiibik kristal yapidadir. Diisiik sicaklik fazlar1 ise martenzittir ve diisiik
simetrilerle karakterize tetragonal, ortorombik ya da monoklinik kristal yapidadir.
Kristalografi sayisi yonlenme ve malzeme kayma yonlerine gore es deger olarak

farkliliklar gosterebilir [16].



2.1.1. Tek yonlii sekil hafiza etkisi

Sekil bellek alasimi As (Ostenit baslama) sicaklifma diistiigii zaman alasim nispeten
yumusaktir, bu yap1 egilerek veya gerilerek bu yeni seklini gegis sicakliginin lizerine kadar

ihtiva eder. Ve gecis sicakligindan sonra malzeme ilk sekline geri doner.

Sekil 2.3’te goriildiigii gibi tek yonlii geri donilisimde yiiksek sicakliktan sogutmak
makroskopik sekil degisikliklerine neden olmaz ¢linkii ikizlenmis martenzit yapidan

restore edilmistir [14].

Sekil degistirme
Sogutma T = sabit

181tma O =

Sekil 2.3. Sekil Bellekli alasimlarda tek yonlii sekil degistirme [13]

2.1.2. Cift yonlii sekil hafiza etkisi

Sekil bellek 6zelliginin goriilebilmesi i¢in deformasyonun dislokasyon kaymasi ile degil
ikizlenme benzeri bir mekanizma ile olmasi gerekir. Martenzit es degerlikleri arasinda
ikizlenmeden meydana gelen iliski plakalar arasindaki sinirlarin diisiik enerjili ve hareketli

olmasin saglar.

Malzeme gerilme islemine tabii tutuldugunda plakalarin rahatca kaymasi varyantlarin
gerinimine gore restore edilmesine olanak saglar. Hareketli olan bu ikiz sinirlar sayesinde
biitiin varyantlar gerilime en uygun sekilde yonlenmis varyantlara doniisiir. Cift yonlii sekil
bellek etkisi alagimin diisiik ya da yiiksek sicaklikta ki sekillerini disaridan uygulanacak bir
gerilmeye ihtiya¢ duymadan hatirlamasidir.(Sekil 2.4.)



: : T < Mf
Sekil bellegi

— kazandirma 1s1tma T> Af

I — — I

T soSutma

Sekil 2.4. Sekil bellekli alasimlarda ¢ift yonli sekil degistirme [13]
2.2. Sekil Bellekli Alasimlarin Siiperelastiklik Ozelligi
Sekil bellekli alagimlarin Ostenit yapidan martenzit yapiya doniistimleri, siiper elastik

deformasyon ile miimkiindiir. Yiiklenme sirasinda ortalama gerinmelerin artmasina bagl

olarak martenzit fazda kirinimda artar [17].
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Sekil 2.5. Ostenitin siiperelastik deformasyonu a) gerilme — genleme diyagramu esit gelen
bolgelerde ki mikroyapilarda gosterilmektedir. b) Zorlama ile hizterisizin
gerilme genleme egrisinde gdsterimi [17]

Sekil bellegin aksine siiperelastiklik izotermal ve dogaldir. Potansiyel enerji birikimini

kapsar. Ozellikle Nitinol elastik deformasyonu %8’e yakindir, normalde ise metallerin

genelinde bu deformasyon %1 ‘in altindadir. Yikleme wuygulamalari, Ostenitin

ikizlenmemis martenzite doniisimiinii igerir. Yiikleme kesilerek, martenzit faz stabil

kalmaz ve orijinal faz olan Gstenite geri doner (Sekil 2.6.).
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Sekil 2.6. Gerilme ve genlemeye bagli olarak dstenit fazi [16]

(1) Numarali malzemenin mikroyapisi sadece Ostenittir. Yiikleme sirasinda, faz gegisi i¢in
kritik stres olan (2) numaraya ulasir ve malzeme ikizlenmemis martenzite dontisiir.(2-3)
Faz ge¢isi tamamlanir, daha fazla yiikleme ile birlikte ikizlenmemis martenzitin tlizerinde
sadece elastik deformasyonlar olusur. Yiksek sicaklik ve gerinmesiz ortamda sabit faz
ostenittir. (5,6) Faz gecisi i¢in gerekli kritik gerinme degerinde yiik kalkinca gozle goriliir

sekilde stenit faza doniisiim gozlenir [16-17].

2.3. Sekil Bellek Ozelligi Gosteren Alasimlar

Sekil bellekli alagimlarla ile ilgili ilk arastirmalar 1932 yilinda Chang ve Read tarafindan
AuCd alagiminda sekil degisim asamalarinin metalografik olarak incelenmesi ve 6z direng
degisiklikleriyle agiklanmistir. At.%46,5 -50 Cd oranina sahip AuCd alagiminin
martenzitik doniisiim sicakligi 30° C ile 100° C oraninda goriilmektedir [13].

Cizelge 2.1. ‘de verilen 1938 yilinda sekil bellek 6zelligi Cu-Zn alasiminda ag.%38,5- 41
Zn oraninda gorilmiistiir. Takip eden yillarda diger bakir ve demir alagimlarinda
(CuAnZn, CuAlINi, CuSn, CuMn, Fe-Mn-Si, FePt, FePd) ve 1962 yilinda Amerikan
Donanma Laboratuvarlarinda es atomik oranda NiTi alasiminda sekil bellek 6zelligi tespit

edilmistir [18].



Cizelge 2.1. Baz1 sekil bellekli alagimlarin bilesim oranlari, martenzitik doniistim
sicakliklar1 ve histerisizleri [19]

; _— Martenzitik Déniigiim o
Alasim Bilegim Oram Sicakliz Ms (°C) Histerisis
AgCd %o 44/40 Cd (at.) -190 ile -50 aras1 ~ 13
AuCd %o 46.5/50 Cd (at.) 30 1le 100 aras1 ~15
Bakir Esash
CuZn % 385/415 Zn (ag) -180 ile —10 arasi ~ 10
CuAuZn % 2328 Au . % 4547 Zn(at) -140 ile 100 aras1 ~ 35
CuAlNi % 14 Al %% 3.5 Ni(ag) -150 ile 200 aras1 ~ 33
CuSn ~ %15 Sn (at.) -120 1le 30 aras ~ 10
Cu Mn % 3/35 Cu(at) -250 1le 180 aras1 ~23
Nikel Esash
NiTi % 40-51 Ni (at.) -50 le 100 aras1 ~ 30
NiAl %o 36-38 Al (at) -180 ile 100 aras1 ~ 10
Demir Fsashi
FeMnSi % 32 Mn, % 6 51 =200 1le 150 aras1 -~ 100
FePt % 25 Pt (at.) ~ -130 ~4
FePd % 30 Pd (at) -~ -100

Endiistriyel uygulamalarda en ¢ok kullanilan sekil bellekli alasimlar bakir ve nikel esasl
alasgimlardir. Bakir alasimlari hakkinda Tirkiye’ de birgok arastirma mevcuttur. Bu

aragtirmalar 1986 yilinda Sabri ALTINTAS ve Erol SELIMBEYOGLU tarafindan CuAINi

nin incelenmesiyle baslamistir.

Nikel esasli alagimlarin, bakir esasli alasimlara gore daha yiiksek oranda sekil bellegi ve
stiperelastik ozelligi gdstermesinden dolayr nikel-titanyum sekil bellekli alasimlar ticari
amacgla diinyada kendine daha c¢ok yer bulmaktadir. Ni-Ti {izerine yapilan literatiir
taramalar1 bu konu hakkinda ABD ve Japonya basta olmak iizere NiTi alasimi

uygulamalarinin ve liretiminin bir ¢ok tilkede gergeklestigini gostermektedir [20].



3. NIKEL TITANYUM SEKIL BELLEK ALASIMLARI

Nikel Titanyum alagimlarinin es atomik oranlarda sekil bellek 6zelligi gosterdigini 1960’11

yillarin baslarinda Buehler ve yardimcilari kesfetmistir [21].

Bu tarihten itibaren Nitinol iizerine yapilan birgok arastirma temel sekil degisim
davranislart {lizerine olmustur. Medikal alanda degisik ve Onemli Ozellikler ortaya
koymasina ragmen asil olarak ilgiyi 1990’11 yillarin ortalarinda kalp damar hastaliklarinda
stent olarak kullanilmasiyla ¢ekmistir. Giiniimiizde siiperelastiklik ve sekil bellek
ozellikleriyle medikal, askeri ve enerji alanlarinda kendisine yer bulmaktadir. Resim 3.1°de

NiTi alagimlarinin kullanim alanlarina dair resimlere yer verilmistir [22].

Resim 3.1. Nitinol’un ¢esitli kullanim alanlar1

Bazi hallerde %50°den fazla uygulanan soguk sekillendirmede olusan sertlesme optimum
sicaklikta gerilim giderme tavlamasi ile gerilmelerin giderilmesini saglayabilir, martenzit
deforme edildiginde Ostenite daha ¢ok mukavemet verir ve malzeme, 1sitma ve sogutma

islemleri ile (iki kademede doniisiim gosteren sekil bellek) sekil degistirir [2].
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3.2. Faz Diyagram

Ni-Ti ikili faz diyagramlar1 intermetalik ve kati eriyiklerden olusmaktadir. Bunlarin
arasinda esit atomik oranda NiTi intermetalikleri sekil bellek 6zelligi géstermektedir[23].

Saf titanyum ergime derecesi 1670°C, saf nikel ergime derecesi 1455°C’dir. NiTi ergime
derecesi ise 1310°C’dir. NiTi intermetalik yapis1 627°C’den itibaren NiTi arafazi olusturur

(Sekil 3.1.).

Nikel Igerigi(ad.%)
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

3

Swaqm C)
3

|

1455°C

12001

Sicaklik (°C)

(Ni)
1000+
882°C
8001

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Ti Nikel igerigi (at.%) Ni

Sekil 3.1. Nikel Titanyum ikili faz diyagrami [13]

NiTi faz diyagrami, sekil bellekli alasimlar arasinda en 6nemli yeritutan NiTi sekil bellek
alasiminin hafiza karakteristigini gelistirmek icin yaygin olarak kullanilir. Ornek olarak
nikel bakimindan zengin tarafta ince dagilmig TisNis ¢okeltileri sekil bellek ve siiper
elastiklik karakterlerini gelistirmekte ¢ok etkilidirler. Ayrica sekil bellekli alagimlarin
iletici uygulamalarinda ¢ok kiigiik sicaklik histerisizlerinde (1-2 K) oldukca kullanigl olma
0zelligi veren ve rombik yapida olan R fazinin déniisiimiinii saglamak i¢inde kullanilirlar
[20].R faz1 doniisiimiinde sicaklik histerisizinin dikkat ¢ekmeyecek kadar diisiik olmasi
nedeniyle olusan entalpi degerinin diisiik olmasi bir ¢ok endiistriyel uygulamada da
faydalar saglar. Dizilmis olan cokeltiler malzemenin biitiiniinde sekil bellek etkisinin

goriilmesini saglamaktadir. Diger acidan TioNi faz1 ile ¢okelme sertlesmesi, titanyum
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bakimindan zengin tarafta, kalin malzemelerde, ¢6ziinebilirlik sinir1 dikeye yakin oldugu
icin kullanilmaz. Ama kristalizasyon sonrasi, B2 fazinin direkt olarak amorf fazdan
olustugu pulverizasyon cokelme uygulamasi yapilmis filmlerde, Ti amorf bolge de
¢oziinmemesine ragmen, TiNi fazi ¢okelir [25]. Malzemenin bu o6zelliklerinden

yararlanilarak pek ¢ok uygulama alani dogmustur.

3.3. NiTi Sekil Bellekli Alasimlarin Yapisi ve Doniisiimleri

Esit atomik oranda olan NiTi alasimlarinda sekil hafiza etkisi ve sdzde elastiklik ozellikleri
termoelastik ve martenzitik doniigiimleri ile baglantilidir. Martenzitik doniisiim esnasinda,
B2 yapisina sahip olan ana fazdan (), B19’ yapisina doéniisiimii gerceklesir. Yiiksek
sicaklik fazi olan Ostenit burada CsCl kristal yapisinda bulunmaktadir [23].Sekil 3.2.
Martenzitik fazin kristal yapisinin ise uzun arastirmalar ve tartismalar sonunda Sekil

3.3.teki gibi monoklinik yapida oldugu bulunmustur.

. Ti
O Ni

Sekil 3.2. NiTi B2 ana fazinin kristal yapisi.
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Sekil 3.3. Martenzitik doniisiim sonrast NiTi B19” monoklinik yapisi

Ana faz B, komposizyon ve termomekanik sartlara bagli olarak {i¢ doniisiim yolundan bir

tanesini izleyebilir (Sekil 3.4.).

,B19( ortorombik , 2H)
Ti-Ni-C A
./ { T1-N1-Cu)
ey

B2ikiibik) - 2 B19"monokliniky
"~ (Ti-Ni, g¢ozeltiye albmmg) -~

“SRtrigonal)”
{Ti-Ni-Fe, Ti-Ni Yaslandmrilrms)

Sekil 3.4. NiTi dstenit yapidan martenzit yapiya li¢ farkli doniisiim yolu

Su verilmis Ti-Ni alasimlarinda B2 — B19” direkt doniisiim olusur. TisNis igeren yaslanmis
Ti-Ni alasimlarinda, soguk sekil degistirmis Ti-Ni alagimlarinda ve TiNiFe alagimlarinda
ise B2 — R — B19’ doniisiimii ger¢eklesmektedir. B> - B19 — B19” doniisiimii ise TiNiCu

alagimlarinda meydana gelmektedir [25].

R fazin nikel titanyum sekil bellekli alagimlarda olusmasi, alasimin sicaklik histerisizinin 1

-3 °C gibi dar olan aralikta doniigiimiinii saglamaktadir. Bu 6zellik ¢ok kiiciik sicaklik
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degisikliklerinde ve kisa siirede alasimin sekil degistirmesine neden oldugundan

endiistriyel kullanim kolaylig1 saglamaktadir.

3.3.1. NiTi alasimlarda martenzitik doniisiim

Sekil bellekli alagimlarda, martenzitik donilisim martenzit fazi ile Ostenit fazi arasinda
olmaktadir. Ostenit yapidan martenzit yapiya doniisiim sirasinda termoelastik olan
martenzit degiskenlerinde elastik gerilme enerjisi toplanir. Atomlarin hepsinin birden
hacimsel yonde ayni yonde tasinmasindan dolayi, doniisiimiin sonunda makroskopik bir
sekil degisimi gozlenir. Bunun sonucunda normal metal ve alagimlardan farkli olarak bu
alasimlarda sekil hafiza etkisi ve siiper elastisite gibi iistiin 6zellikler ortaya ¢ikmaktadir.
Martenzitik doniisiim ¢ogunlukla dar bir sicaklik aralifinda olusur. Bu doniisiimlerde

1sitma ve sogutma sicakliklari arasinda ki farka histerisiz denir.

Ns Al Md
1000 .

Ostenit %

—d
Hysteresis

>

M Ax
Sicakhk =
Sekil 3.5. Martenzitik doniisiim ve histerisizi
Ms: Martenzitik Baslangi¢ Sicakligi Mt Martenzitik Bitis Sicakl
As: Ostenitik Baslangig Sicaklig As: Ostenitik Bitis Sicakligt

Sekil 3.5’de sekil bellekli alasimlarda martenzit ile Gstenit doniisiimlerin tekrarlanmasi
sirasinda genis bir histerisiz ¢cevrim oldugu goriilmektedir. Martenzit yapida bulunan sekil
hafizali alagimlar belirli bir sicakliga kadar 1sitildigi zaman Gstenit yapiya doniisiir. Bu
doniistimiin  basladigr sicakliga Ostenit baslangic sicakligt  (As), ve doniisiimiin

tamamlandig1 sicakliada Ostenit bitis sicakligi (Af) denir. Ostenit yapili sekil hafizali
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alagimlar sogutuldugu zaman ise martenzit yapi1 haline geri doner. Bu doniisiimiin
basladigi sicakliga martenzit baslangic sicakligt (Ms), martenzitik donilisiimiin
tamamlandig1 sicakligida martenzit bitis sicakligi (My) denir. Bu sicakliklarin olusumu
sirasinda As -Af ve Ms . Mt sicakliklar arasinda ki sekil hafizali alasimlar, martenzit ve

Osteniti beraber iceren karigik bir yapiya sahiptirler [26].

3.3.2. Nikel titanyum sekil bellekli alasimlarda R doniisiimii

NiTi alagimlarinda R fazi doniisiimii martenzitik doniisiimlerden once belirli kosullarda
olusur. Ana faz kiibik, daha diisiik sicakliklarda ki fazlar ise rombohedraldir. Bu fazlarin
olusumundan dolay1 bu doniistime R fazi dontigiimii denir [27].R fazi doniisiimii Dautovich
ve Purdy, Wang tarafindan bulunmustur. Fakat doniisiimiin yapist ve martenzitik
dontigiimle olan ilgisi net degildir. Sekil.3.6’da verilen Miyazaki ve Otsuka da yaptigi

caligmalarda bu doniistimle ilgili olarak siiperelastiklik 6zelligine rastlamistir.

o
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Sekil 3.6. B2 fazindan R fazina doniisiim

3.3.3. Nikel titanyum alasimlarinda 6stenitik faz doniisiimii

Martenzit-ostenitik faz doniistimii, NiTi alasimlarinda diisiik sicaklik fazi olan martenzit

monoklinik yapida (B19’), yiiksek sicaklik faz1 Ostenit ise kiibik yapida(B2)

bulunmaktadir. Nikelce zengin NiTi alasimlarinda uygulanan 1s1l isleme gore tek adimlik
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doniisiim (B19’ — B2), iki adimlik dontisiim (B19’- R — B2) veya ¢oklu doniisiim davranisi
gosterirler. Diisiik sicakliklarda nikelin ¢oziinilirliigii azalir ve NisTiz ¢okelti faz1 olusur bu
sebepten dolay1 tek adimlik doniisiim gosterirler. 300°C-600°C araliginda faz biiyiiyerek
NisTi kararli fazina doniisiirler. Yapida ki faz doniisimii ve doniisiim seklinin tavlama

sicakligima ve 1sitma hizina bagl olarak degistigi saptanmustir [27]. Sekil 3.7 de NiTi

alagiminin martenzitik ve dstenitik yapilar1 gosterilmektedir.

Ostenit

a_ b ve c es degil. CsCl leristal vap
Y yaklasik 96° a=b=¢
o= ﬁ =y = Qe

Sekil 3.7. NiTi fazinin martenzit ve stenit yapilari [27]

3.4. Nikel Titanyum Sekil Bellekli Alasimlarin Mekanik Ozellikleri

NiTi alagimlarmin ¢ift yonlii ve tek yonlii sekil bellek 6zellikleri, yorulma omriiniin ve
korozyon direncinin bakir esasli alagimlara gore daha yiiksek olmasi alasimin uygulama
alanlarini genisletmektedir. Alasimin elektrik direncinin yiiksek olmasi (80-100 p.Q.cm)
sayesinde, alasim tizerinden elektrik akimimin gegirilmesiyle sekil degisimi i¢in gerekli
sicaklik derecesine hizla ulasilabilmektedir. Es atomlu ve tavlanmis sekil bellek 6zelligi

gosteren NiTi alasiminin mekanik 6zellikleri Cizelge 3.1 de gésterilmistir.
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Cizelge 3.1. NiTi Sekil Bellekli Alasimlarin Mekanik Ozellikleri

Ozellik Deger
Erime Sicaklig1 1300°C
Yogunluk (g/cm3) 6,45
Elektrik Direnci (mikro-

ohmxcm) Yaklagik
Ostenit 100
Martenzit 70

Korozyon Direnci

Paslanmaz Celik ve Titanyum
Alasimlarina yakin

Young Modulii (Gpa) Yaklasik
Ostenit 83

Martenzit 28-41

Akma Dayanimi (Mpa)

Ostenit 195-690
Matenzit 70-140
Cekme Dayanimi (Mpa) 895
Doniistim Sicaklik Araligi (°C) | (-110) - +210
Dontistim Sirasindaki Gizli Is1

kJ/kg.atom 167

Sekil Hafiza Gerinimi

Yaklasik %38,5

NiTi alasimmin geri donlisim uzamasi 300 serisi paslanmaz celige gore 10 kat daha
fazladir. NiTi alasiminin yogunlugu paslanmaz celigin yogunluguyla karsilastirildiginda
oldukca disiiktiir. Alasim Ostenit fazda iken elastikiyet modiilii martenzit fazda ki
elastikiyet moduliine gore 4 kat daha biiyiiktiir. Ostenit fazdaki ve martenzit fazda ki

elastikiyet modulii degerleri asagida ki grafikte gosterilmistir (Sekil 3.8.).
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Sekil 3.8. Ostenit fazda ki ve martenzit fazda ki NiTi alasiminin Elastikiyet Modulii [28]

3.5. NiTi Alasimlarinda Ni Oraninin Alasima Etkisi

NiTi alagimlarinin Nikel ve titanyum oranlari alasimin doniisiim sicakliklari {izerinde

17

dogrudan etkilidir. Ozellikle sekil bellek 6zelliginin goriildiigii atomik %48-52 Nikel

elementinin bulundugu aralik da %0,1 degerindeki bir degisim martenzit baslama

sicakligini (Ms) 10 °C degistirmektedir. At.%50 Nikel oranindan itibaren Nikel’in orani

arttikca Martenzit baslama sicaklig1 oda sicakligina yaklasmaktadir. At.%51 Nikel oraninin

izerine ¢iktiginda ise 0 °C’nin altina diigmektedir.
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Sekil 3.9. NiTi Alasimlarinin Ms sicaklik degisimleri [5]

At.%48-52 Nikel oraninda yapilan deneysel c¢aligmalar, atom nikel oranmnin doniisiim
sicakliklar1 iizerine olan etkisini gostermektedir. Nikelin atomik yiizde degisiminin

martenzit baglangi¢ sicakligina (Ms) etkisi asagida ki grafikte verilmistir (Sekil 3.9.).

3.6.Katki Elemanlarimin Nikel Titanyum Alasimlarimin Martenzitik Doniisiim

Sicakhigina Etkisi

Nikel-Titanyum alagimlarin ig¢ilincii bir elementin katilmasi alagimin faz dondsiimleri
iizerinde biiyiik bir etkiye sahiptir. Ozellikle TiNiCu alasiminin sicaklik histerizisini biiyiik
Olglide daraltmas1 Onemlidir. Yapida oksijenin olusturdugu inkliizyonlar (TisNi20)
matristeki titanyum oranini oldukga azaltict bir rol oynar. Sekil 3.1°da goriildiigi gibi
vanadyum, krom, manganez, demir ve kobalt alasimin martenzit baslangic sicakligini

asagilara gekmektedir.
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M, swakha (C)

= (%o ot}

Sekil 3.10. NiTi Alasimlarinin martenzit baglama sicakligina diger elementlerin etkisi [19]

3.7. NiTi Alasimlarinda Korozyon Davranisi

NiTi alasimlar1 son donemlerde ortodontik teller, kemik kiriklari i¢in kullanilan plakalar ve
stentler i¢in 6nemli malzemelerdir. NiTi alagimlariin viicut i¢inde bulunan sivilara karsi
korozyon direnci hakkinda pek ¢ok arastirma yapilmistir. Kloriir igeren ortamda NiTi
alasiminin diisiik korozyon direnci gosterdigi saptanmigtir. NiTi alasimi yiizeyinde dogal
olarak olusan pasif filmden dolay1 yiiksek korozyon direnci gostermektedir. Oksit tabakasi
zarar gordiigiinde alerjik tepkileri ortaya cikaracak ve zehirli olan Ni iyonlar1 komsu
dokulara bulasir. Iyi bir korozyon direnci ve iyi bir biyo-uyumluluk igin ne kadar
gerekliyse korozyon davranisinin malzeme yiizeyine bagli oldugu yerlerde NiTi
alasimlarin1 degistirmek i¢in bazi ylizey islemlerini gelistirmek gerekmektedir. Metal
tabakalar1 havaya ve neme maruz kaldigi zaman titanyumun reaktifligi nikelden daha
yiiksek ve oksijene karsi aktivasyon enerjisi daha diisiik oldugundan dolay1 yiizeyinde
TiO2 olusur. Bu yiizden bazi yiizey islemleri sayesinde NiTi yiizeyinde artan Ti bilegimi
korozyon direncini yiikseltmek i¢in pozitif faktordiir [29].
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3.8. NiTi Sekil Bellekli Alasitmlarin Uretim Yontemleri

Nikel Titanyum sekil bellekli alasimlari iiretilirken Titanyumun reaktifliginden dolay:
ergitme ve 1s1l iglemler vakum ortaminda veya duragan atmosfer ortaminda olmaktadir.
NiTi sekil bellekli alagimlarin iiretiminde dokiim yontemleri ve toz metalurji yontemi

olmak iizere baslica iki farkli yontem mevcuttur.

Dokiim yontemi, vakum indiiksiyon yontemi, vakum ark yontemi, elektron 1sin ark

yontemi ve plazma ark yontemiyle yapilmaktadir.
Alagimlarin dretilmesinde %99,5 yiiksek saflikta nikel ve titanyum metallerinin
kullanilmas1 gerekmektedir. Nikel titanyum sekil bellekli alagimlarin iiretim yontemleri

Cizelge 3.2°de verilmistir [13].

Cizelge 3.2. Nikel Titanyum Sekil Bellekli Alasimlarin Uretim Y&ntemleri

Nikel Titanyum Sekil Bellekli Alasimlarin Uretim Y dntemleri

Dokiim Yontemiyle

Vakum Vakum Ark Elektron Isin | Plazma Ark
Indiksijyon Yontemi ile Ark Yontemi Yontemi ile Toz Metalurjisi
Yontemi {le ile

Ingota sicak ve soguk sekil vermeden sonra levha ve tel iiretimi | Soguk Sekil Verme

Sekil Bellek Egitimi

NiTi alagimlariin iiretilmesindeki hassasiyet bir¢ok iiretim metodunun denenmesini ve
arastiritlmasini saglamistir. Bunlarin basinda ise geleneksel ergitme metodu ile iiretim
gelmektedir. Ancak yontem kullanildiginda karsilasilan problemlerin basinda C ve O
kirliliklerinin meydana gelmesidir. C igeriginin titanyuma kars: ilgisi ve Nikel icerisinde
yiksek ¢oziiniirliigii ve O igeriginin Titanyum ile yaptig1 TiaNi2Ox gibi bilesikler, gecis
sicakligl, doniisim araligim1 ve yorulma Ozelliklerini direk etkiledigi i¢in onem teskil
etmektedir [52]. Vakum indiiksiyon ergitme teknigi ile tretimde elektromanyetik

karistirma ile birlikte homojen yapiya sahip parga tiretimi, endiistrideki ergitme islemi ile
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basarilmistir [53]. Ancak bu yontemde grafit potadan gelen karbon kirliligi 6énemli bir
problem olarak giindeme gelmektedir. Parcada olusan C igeriginin giderilebilmesi igin
farkli grafit pota denemeleri gerceklestirilmistir [54]. Ayrica vakum ark ergitme metodu
gibi yontemler iiretim icin gelistirilerek istenmeyen empiiritelerin Oniline gegilmeye
calistlmistir. Su sogutmali bakir potada yapilan ergitme islemi ile elde edilen iiriinde
homojen bir yap1 elde edebilmek i¢in malzemenin bir¢ok kez ergitme islemine tabi
tutulmasi [54] uygun goriilmemektedir. Gelencksel dokiim yontemi ise heterojen kimyasal
kompozisyonlar ka¢iilmaz dengesiz mikro yapilara neden olmakta [55] ve NiTi SBA
mekanik 6zellikleri iizerinde simirlandiric1 etkisi olmaktadir. Uretim sonrasi uygulanan
soguk isleme ve 1s1l islem, NiTi SBA icin aranan mekanik 6zellikleri elde etmede dnemli

rol oynamaktadir [56].

Dokiim ocaklarindan elektrikli ocaklar; ark ocaklar, indiiksiyon ocaklar1 ve direng ocaklari
olmak {izere li¢ ayr1 gruba ayrilir. Ark ve indiiksiyon ocaklart diren¢ ocaklarina nazaran
daha yiiksek sicakliklara cikabilmektedir. Bircok {iiretim yonteminin arastirilmast ve
gelistirilmesinde bir faktor olarak yapida bulunan C, O ve N igeriklerinin, biyomedikal
uygulamalarda kullanilan NiTi alasimlart icersindeki miktarlari, Amerikan Malzeme ve
Test ve Malzemeleri ((ASTM) F-2063-05 ) standartlarinca sinirlandirilmistir [58]. Bu
sebepten, standartlarda uygun iiretimi i¢in cesitli tiirde ergitme teknigi ile iyi bir kimyasal

kompozisyona, homojenlige sahip malzemeler {iretilmeye ¢alisiimistir [52].

3.8.5. Nikel titanyum sekil bellekli alasimlarin kullanim alanlari

Nikel Titanyum alagimlarinin kullanim alanlar1 siiperelastiklik isteyen aletler, geri
doniisiim gerektiren aletler, martenzitik faz aletleri ve aktivasyon i¢in olmak tizere dort

gruba smiflandirilabilir.

NiTi alagimlar1 zorlama sonrasi ortaya ¢ikan gerinmelerin biiyiik miktarini absorbe etme
kabiliyetine sahiptir. Celikle karsilastirildigi zaman elastiklik modulii 10 kat daha
yiiksektir, ek olarak miikemmel toklugu ve kirinma dayanimi sayesinde medikal kablolar
ve gozliik gercevesi malzemesi olarak biiyiilk bir oneme sahiptir. NiTi kablolarin essiz
ozellikleri sayesinde kan damarlarinda rahatca ilerleyebilmektedirler. Ayn1 zamanda NiTi

biiylik bir gerinme aralifinda sabit bir kuvvet saglar. Bu 6zelliklerinden dolay1 NiTi teller



22

ve kablolar dig hekimligi uygulamalarinda hastanin rahatin1 saglamak icin biiylik ragbet

gormektedir.

Hidrolik boru baglantilarinda NiTi alasimlarinin kullanimi miimkiindiir. NiTi somun
borudan daha kiiclik iiretilerek baglanti noktasina eklenir. Akis sirasinda genisleme
meydana gelir ve martenzitik faza geger, 1sinin artmastyla somun kiiciilerek ana fazina geri

doner.

Ikizlenmis martenzit fazin yiiksek enerji absorbe karakteristiine bagli olarak cok iyi
soniimleme o&zelligine sahiptir. Bunun yaninda martenzit fazi c¢ok yiiksek kirinma
dayanimina sahiptir. Sonug olarak belirli sicakliklarda deforme edilmis fazin ana faza geri
doniis kolayligi, bu alagimi titresim soniimleme, agik kafatasi ameliyatlarinda kullanilan
aletler ve yiiksek kirinma direncine sahip kablolarin kullaniminda 6ne ¢ikarir.

NiTi sekil bellekli alasimlarin dontisiim sicakliklarinin viicut sicakligina yakin olmasi ve

essiz Ozellikleri kan damarlarina yerlestirilen stentlerin uygulamalarinda kullanilmasini

saglar [30].

Son senelerde, endiistriyel tasarimcilar ve miihendisler icin SBA ve uygulamalarinda
termal enerjiyi ve mekanik ise doniistirmek i¢in, problem ¢ézmede ve gercek diinya
uygulamalarinda kullanilmaktadir. Bu konuda en ¢ok bilinen 6rneklerden biri, 1971 yilinda
F-14’lerde kullanilan hidrolik boru baglantilaridir. Bu tarihten itibaren bu sekilde olan
cesitli  miihendislik  problemlerini  ¢ozmede, SBA’nin essiz  Ozelliklerinden
yararlanilmaktadir. SBA’da havacilik sektoriinde ve denizcilik uygulamalarinda, cerrahi

aletlerde, tibbi uygulamalarin demirbaglarinda ve cesitli alanlarda biiyiik ilgi gérmektedir
[50].

Ucak govdesi icerisinde bulunan $SBA’larin kullanimi ile birlikte diger bir ¢ok kiigiik
elemanlarinda harekete ge¢mesini saglamistir. Davranis ebatlarinin ¢ok genis olmasi
sebebiyle SBA’lar kiigiikk malzemelerde de kullanilmaya baslamistir. Yapilan bazi
caligmalarda martenzit doniisiimde elastik doniisiimle sertlik saglayan SBA elemanlari
kullanilarak ugaklarin yapisal panellerinin dinamik 06zelliklerinde optimizasyon
saglanmistir. Bunun yaninda sekil bellekli alasimlar tibbi uygulamalar da, kalp damar
uygulamalarinda, ortopedik uygulamalarda, cerrahi uygulamalar da ve tasima

uygulamalarinda kullanilmaktadirlar.
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NiTi alagimlarinin sagladigi psedo elastik davranis ayni zamanda, genis bir uygulama
araliginda kullanilmaktadir. Sivil yapilarda ki titresimlerin kontrol cihazlarinda,
gelistirilerek NiTi’nin psedo elastiklik yetenekleri ile enerjiyi biiylik bir histerisizle
dagitma ozelliginden faydalanilarak gerceklestirmislerdir. Esnek metal gozliikk ve kulaklik
psedo elastik davranig sergileyen kirmada biikiilebilir araglardandir. Golf ve benzeri gibi
spor malzemelerinin kullanildig1 alanlarda SBA sopalarin igerisine yerlestirerek ¢arpma

etkisinin azaltilmasi saglanmistir [51].
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4. TOZ METALURJISI

Toz metalurjisi iiretim agisindan sagladigr kolayliklar sayesinde NiTi alagimlarinin

iiretiminde kullanilan yaygin bir yontemdir.

Toz metalurjisi (TM), metal isleme teknolojileri arasinda en farkli tiretim yontemidir. Toz
metalurjisi boyut, sekil ve paketleme 6zelligine sahip metal tozlarini saglam, hassas ve
yiiksek performansli pargalar haline getirilmesi islemidir. Bu islem sirasinda; 6n alasimli
veya karistirllmis tozlar bir kaliba doldurularak, istenilen sekilde preslenir ve daha

sonrasinda tozlar atmosfer kontrollii bir firinda 1s1l baglanmasi saglanir [31].

Bu doniisiimleri kapsayan genel bir ifade ile toz metalurjisi (TM), farkli boyut, tip, sekil ve
sikistirilabilme 6zelligine sahip tozlarm, % agirlik oranlarinin belirlenip homojen olarak
karigtirilmasi, karisimin uygun ortamda istenilen sekle sikistirilmasiyla istenilen sekle veya
forma dontstiiriilerek yogunluk kazandirilmasi daha sonra mukavemet ve yogunlugun
arttirllmast igin sinterleme yapilmasi esasi ile parga imal etme teknigi olarak

nitelendirilmektedir [31].

Toz metalurjisi diisiik enerji tiiketimine, yiiksek malzeme kullanimina ve diisiikk maliyete
sahip otomatiklesmis islemleri diizenli bir sekilde kullandigindan dolay: sahip olunan bu
ozellikler ile verimlilik, enerji ve hammadde gibi giiniimiizde ki tiretim kaygilarini ortadan
kaldirmaktadir. Toz metalurjisi kiiciik, karmagik ve boyutsal hassasiyeti yliksek parcalarin
imalatlarina oldukca uygundur. Malzeme kaybi yok denecek kadar azdir. Bu yontemde
malzeme kayiplar1 yoktur ve elde edilen toleranslar istege uygun olmakla birlikte diizgiin
ylizeyler elde edilmektedir [32]. Bu ozellikleri sayesinde toz metalurjisi siirekli bir gelisim
gostererek gegmisten giinliimiize geleneksellesmis metal sekillendirme yontemlerinin yerini

almaktadir.

Toz metalurjisinin uygulama alan1 oldukga genistir. Otomotiv gii¢ aktarma dislileri,
tungsten teller, dis dolgulari, zirh delici mermiler, elektrik kontaktlar1, implantlar, yeniden
sarj edilebilir piller, kendinden yaglamali yataklar, akii elemanlar1 gibi spesifik parcalarin
tretimini toz metalurjisi daha uygun maliyetler de ve daha kolay bir sekilde miimkiin

kilmistir.
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s makinalan  Digerlen
Endiistnyel Motorlar |

Ev Gereglen

Sekil 4.1. Toz metalurjisi ile tiretilmis parcalarin kullanim alanlari [32]

Toz metalurjisinin kullanimi en ¢ok otomotiv sektoriinde olmaktadir, kullanim alaninin
neredeyse %75’ini otomotiv sektdrli olusturmaktadir. Amerikan arabalarinda yaklagik 16
kg, Japon arabalarinda ise 5 kg toz metalurjisi yontemi ile iiretilmis parca bulunmaktadir.
Kullanim alanlarini sirasiyla ev geregleri, endiistriyel motorlar, hirdavat malzemeleri ve is

makineleri izlemektedir (Sekil 4.1.).

4.1. Toz Metalurjisinin Avantajlar

Toz metalurjisi ile {iretilmis olan malzemelerin siv1 fazda iiretilen malzemelere gore daha

iyi mekanik 6zellikler gosterdikleri bilinmektedir [33].

- Partikiil takviyeli metal matrisli kompozitlerin {iretiminde takviye elemanlarinin
kontrolii miimkiin oldugundan dolay1 malzeme yapisinin da kontrolii miimkiindiir.

- Yiizey kalitesi ve hassasiyetin ¢ok dnemli oldugu malzemelerin iiretimi i¢in oldukca
uygundur.

- Kendinden yaglamali yataklar, sert metaller, kesici takimlar ve mekanik filtrelerin
tiretimi i¢in uygundur.

- Gozenekli yap1 istenen malzemelerin iiretimi i¢in elverislidir.

- Karmagik yapida bulunan malzemelerin {iretiminde daha hassas yapilarin daha hizl
tiretilmelerine olanak saglamaktadir.

- Yiiksek ergime sicakligina sahip malzemelerin iiretimi i¢in daha ekonomik ve daha

kolay bir tiretim yontemidir.
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- Malzemenin iiretimi asamasinda hammadde kaybineredeyse yok denecek kadar azdir.

- Uretilen malzemelerin gdzeneklilikleri ve yogunluklar1 kontrol edilebilmektedir.

- Dokiim gibi geleneksel yontemlerle karistirilamayacak malzemelerin karistirilmasi ve
yeni bir malzemenin tUiretilmesi i¢in olanaklar saglamaktadir.

- Seri iiretimin oldugu yerlerde ekonomiktir ve iiretim siirecinin kontrolii kolaydir.

- Siiperalagimlar, toz metalurjisi yontemi ile daha iyi Ozellikleri sahip olarak
uiretilebilmektedir.

- Uretim sirasinda ¢evre kirliligi yok denecek kadar azdur.

4.2. Toz Metalurjisi Yonteminin Dezavantajlari

Bu kadar avantajimin yaninda toz metalurjisi yonteminin dezavantajlar1 da bulunmaktadir

[33].

- 1lk yatirim (sermaye) masraflar1 oldukca pahalidir.

- Bu yontemle biiyiikk parcalar, radyal delikli pargalar ve girintili koseli pargalarin
tiretilmesi miimkiin degildir.

- Malzeme agirliginin 100 gr gectigi yerlerde ekonomik degildir.

- Talash imalata gore tolerans1 daha kabadir.

- Metal tozlarin iiretim maliyetleri ingotlarin maliyetine gore daha fazladir.

- Malzemelerin mekanik ve fiziksel 6zellikleri baska islemler uygulanmadig: siirece
olduke¢a smirhidir.

- Seri olmayan iiretimlerde diger tiretim yontemlerine gore daha masraflidir.

- Biiylik malzemelerin preslenmesi igin ¢ok biiylik basing degerlerine ihtiyag
duyulmaktadir.

- Toz malzemelerin i¢ine disaridan artik tozlarin karisma olasiligr ytiksektir 1y1 temizlik

gerektirmektedir.
4.3. Metal Tozlarmm Uretimi
Dogada bulunan malzemelerin neredeyse hepsi toz haline getirilebilirler. Sanayi de metal

tozlarim elde etmek i¢in birgok tiretim yontemi mevcut olmakla beraber iiretim yontemleri

malzemelerin &zelliklerine gore farklilik gostermektedirler. Bir malzemenin toz olarak
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tanimlanabilmesi i¢in mikron boyutlarina kadar parcalanmis tanecikler haline getirilmesi
gerekmektedir. Giiniimiiz teknolojisi ile beraber tane boyutu daha da kiigiik halde
iiretilebilmektedir. Bu tanelerin sekli iiretim yontemlerin ¢esitliligine gore kiireselden

dentritik yapiya kadar farkliliklar gésterebilirler [32].

Aler piiskiirtme
—_— ]
Plazma piiskiirtme
[ J
Lehimleme
I
Ark kaynag
—_
Toz metalurjisi
Metal enjeksiyon kalip
L - 1 Presleme ve sinterleme )
1 1 1 11 1 12 1
1 1@ 20 3745 105 125149 250
Toz parcacik boyutu
(#m)

Sekil 4.2. TM Yontemleri ve Tane Boyutu arasindaki iliski [34]

Tozun boyutu, sekli ve ylizey morfolojisi kullanilacak olan metal ve alagimda hangi iiretim
parametrelerinin kontrol edilecegini agiga cikarir. Tane boyutu toz metalurjisinde son
kullanim i¢in belirlenen ¢ok Snemli bir ozelliktir. Sekil 4.2 de ¢esitli toz metalurjisi

iiretimi yontemi i¢in iiretilecek toz boyutlarinin tablosu verilmistir.

4.3.1. Metal tozu hazirlama yontemleri

Metal tozlariin iiretiminde baslica su dort yontem kullanilmaktadir.

1- Atomizasyon Y ontemleri
2- Mekanik Yontemler
3- Kimyasal Yontemler

4-Elektrolitik Yontemler.
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Atomizasyon YOntemleri

Giintimiizde {iiretilen metal tozlarmin %80’i atomizasyon yontemleri ile iretilmektedir
[35]. Bu yontem genel olarak sivi demetinin ¢ok sayida damlaciklara ayrilip katilasmasi
islemlerinden olugmaktadir. Kimyasal kompozisyonun, toz boyutunun ve seklinin kolay
kontrol edilebilmesi, takip edilebilmesi, tiretimin ¢ok hizli olmasi ve alagim tozlarinin
retilebilir olmasi atomizasyon ile tretimin en biiyiikk avantajlaridir. Atomizasyon

yonteminin 4 ana safhasi vardir. Bu safhalar Sekil 4.3' te gosterilmektedir.

Sivi Metal Demetj Basincli Jet

I. Safha

II. Saftha

III. Saftha
IV. Satha

Sekil.4.3. Atomizasyon yonteminin ana safthalari [36]

Atomizasyon yonteminin ana safhalar1 sekilde gosterildigi gibi; tabakalasma, ligament
olusumu, damlacik olusumu ve katlasmadir. Tabakalasma basingli jet etkisiyle sivida bir
dalgalanma hareketinin olugmasi ve kritik bir genlige kadar biiylimesi olarak
tanimlanmaktadir. Ligament olusumu, tabakalagsma sirasinda meydana gelen yirtilmalarin
ilerlemesi sonucu olusan ¢ubuk seklinde olan kopmalardir. Damlacigin olusumunda yiizey
gerilmelerinin etkileriyle once elipsoidler daha sonra siire yeterli olursa damlaciklar
meydana gelir. Damlacigin enerjisini kaybetmesiyle beraber olusan tozlar, atomizasyon
bolgesine geri dondiigli zaman uydulagsma veya sivama olarak bilinen katilagsma meydana

gelir. Bu durum tozun {iretimi sirasinda istenmeyen bir durumdur [36].
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Atomizasyon yontemlerini basliklar halinde madde madde yazarsak sunlardir.

- Gaz Atomizasyon Y Ontemi

- Su Atomizasyon Y ontemi

- Doner Disk Atomizasyonu Y dntemi
- Doner Elektrot Yontemi

- Vakum Atomizasyon Y Ontemi

Mekanik Yontemler

Mekanik yontemler 6giitme, mekanik alasimlama ve talagh tiretim olmak {izere {i¢ baslik

altinda incelenir.

Ogiitme

Bu yontem bir metal tozu iiretim yontemi olmak ile beraber, diger tekniklerle iiretilmis
tozlarin kirilmasi i¢inde kullanilmaktadir. En ¢ok bilyali degirmenler de yapilmaktadir.
Genel olarak kirilgan metal tozlarmin iiretiminde kullanilan bu yOntemin ana prensibi
parcalanmasi istenen malzeme ile daha sert malzeme arasinda bir darbe meydana

getirmektir (Sekil.4.4.).

Siricd silinditder

Sekil.4.4. Bilyal1 degirmende 6&iitme
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I¢inde biiyiik ¢apli kirilmaya ve asinmaya dayanikli bilyalarm bulundugu degirmenin icine
ogiitiilecek olan metal 6n kirma islemleri uygulanarak yerlestirilir. Bu iri taneli metaller,
asinmaya ve kirilmaya karsi dayanikli olan bilyeler ile dondiiriilerek yada vibrasyonla
darbelerin etkisiyle ¢ok kiigiik tozlara boliiniir. Homojen bir 6giitmenin yapilabilmesi igin
degirmene koyulacak olan bilyelerin ¢ap1 ve §giitiilmesi istenen malzemenin miktar1 ¢ok
onemlidir. Bilyalarin hacmi degirmen hacminin neredeyse yarist kadar olmali ve malzeme

miktar1 da degirmenin hacminin %25 ini doldurulmalidir [37].

Mekanik Alasimlama

Kirillgan gevrek bir yapida olan, kimyasal baglar1 zayif ve kayma sistemi az olan karisik
kristalli yapida olan metal alagimlarinin ve seramik malzemelerin birbirleri ¢arpismasi ile
ufalanarak toz haline getirilmesi islemidir. Bu amagla kullanilan makineleri kiricilar, kaba
ve ince Ogiitliciiler olarak gruplandirabiliriz. Kiricilar gogunlukla cevher hazirlamada, kaba
ve ince Ogiitiiciiler ise birka¢c mikrona kadar degisen boyutlarda tozlarin hazirlanmasinda
kullanilirlar [38]. Sert olan oksit tozlar1 ile daha yumusak olan metal tozlari birlikte
ogiitiilince kompozit bir yap:1 elde edilir. Islemin baslangicinda taneler birbirleriyle
kaynaklanarak irilesir. Mekanik alasimlama devam ettikce deformasyon sertlesmesi ile

beraber tozlarda boy kiigiilmesi meydana gelmektedir.

Kimvasal Yontemler

Genel olarak tiim metal tozlart kimyasal yontemler kullanilarak iiretilebilirler. Kimyasal
yontemlerle kati, sivi ve gaz tepkimeleriyle toz iiretimi yapilabilmektedir. Baglica iiretim

yontemleri ise sunlardir;

- Gaz Altinda Katinin Ayrismas1 Yontemi
- Termal Ayrigma
- Sividan Coktiirme

- Gazdan Coktiirme

Yukarida kullanilan kimyasal yontemlerin sagladiklari faydalar sdyle siralanabilir,
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- Metal ve oksitlerin boyut kontrolleri yapilabilir.
- Metal oksitlerin bulunabilirligi oldukga kolaydir.
- Gozenekli yapilar elde edilebilir.

- Clad yapilmis tozlar elde etmek miimkiindiir.

- Bu yontemle iiretilen tozlarin akiciligi ¢ok iyidir.
Bunun yaninda bu yontemin bazi olumsuz yonleride mevcuttur.

- Kimyasal yontemlerle alasim tiretimi olduk¢a zordur.

- Metal oksit toz safligini oldukga etkilemektedir.

Elektrolitik Yontemler

Preslenebilme ve sinterlenme kabiliyetleri yiiksek olan metal tozlarin {iretiminde
elektrolitik yontemler kullanilir. Bu yontemle iiretilen tozlar ¢ok yiiksek safliktadir
(%99,99) [39].Tozu iiretilecek olan malzeme anot olarak elektrolitik banyosunun igerisine
konulur. Bu banyoya elektrik gerilimi uygulandigi zaman anot malzeme ¢6ziiniir ve katot
lizerine toplanir. Daha sonra ki islemler sonunda elde edilen metal pargaciklari
yikanir,kurutulur,indirgenir ve tavlama isleminden sonra degirmende o&giitiilerek ince

tozlar haline getirilir [40].

Fe—sFet+2e
Cu—Cn e
Annt
Banym
P
™ Elektrolit
(=iilfat esash)
Fatot
Fet+le” —Fe
Cutle =l

Sekil 4.5. Elektrolitik yontemle toz tiretimi.

Bu yontemle elde edilen toz yumusak, slingerimsi, dentritik ve poroz bir yapiya sahiptir.
Tozun ozellikleri elektrolit karisimina, sicakligina, sirkiilasyon hizina, akimin degerine,

anodun ve katodun sekline ve ebatlar1 gibi parametrelere baglidir. Banyo sicakligi genelde
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60 °C civarinda bulunmaktadir. Elektrolitik yontemler en fazla bakir tozlarinin iiretiminde
kullanilmaktadir. Demir, nikel, kobalt gibi metallerin tozlarmin tiretiminde kullanilabilir

(Sekil 4.5.) [41].

4.3.2. Toz karistirma

TM’nin toz iiretme isleminden sonraki en 6nemli adimi toz karistirmadir. Toz halinde ki
metaller, yaglayicilar ve istenilen Ozellikleri gostermesini saglayacak elementler ile
yapisinda homojen bir dagilim gostermesi i¢in karistirilir. Karisimi yapilacak elementler
agirliklarina gore, % agirliklar belirlenerek karisim olusturur ve bu karigima genelde %
0,5-1,5 araliginda yaglayicilar katilir. Yaglayicilarin temel amaci, toz taneleri ile takim
yiizeyleri ve kalip yiizeyleri arasinda ki siirtiinmeyi azaltmak, ve tozlarin presleme
sirasinda kolay kaymalarini saglamaktir [43]. Karistirma isleminin yapilacagi karistiricinin
doluluk orani doluluk oraninin optimum %30-40 olmasi gerekmektedir [42]. Optimum
karistirma islemi, preslenen malzemenin ham yogunlugunu ve sinterleme isleminden

sonraki yogunlugunu dogrudan etkilemektedir [42].

4.3.3. Toz presleme

Toz metallerin en yaygin sekillendirme yontemi ve yogun bir yap1 haline getirme yontemi
preslemedir. Tozlar basinca girdiginde, once partikiiller birbiri lizerinde kayarak, sonra
basing yiikseldiginde tanelerin sekil degistirmesiyle yogunlasirlar. Presleme islemi
gerceklestikten sonra parga gozle goriilen bir sekil almis ve elle tutulur bir yogunluk

kazanmis olur. Presleme islemi parganin gézenekliligi i¢in ¢ok onemlidir [44].

Tozlarin preslenmesi sirasinda preslemenin gerceklestirildigi basing degerine gore
gozenek miktar1 degismekte ve basing ylikseldik¢e gozenek miktar: azalmaktadir. Bunun
yani sira artan presleme basinci ile birbirine temas eden tane sayisi ve ylizey alam
artmaktadir. Yogunluk degeri yiikseldik¢e parganin ¢ekme mukavemeti de artmaktadir.

Sekil 4.6 ‘da basing degerinin tozun fiziksel lizerine etkisi gosterilmektedir [45].
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Sekil 4.6. Basing degerine gore toz parcanin fiziksel 6zelliklerinin degisimi

Sikistirma islemi eksenel, izostatik ve hacim deformasyonu olarak tii¢ kisimda
incelenmektedir [47]. Sekil 4.7°de gosterildigi gibi endiistriyel uygulamalarda genel olarak
cift etkili sikistirma yontemi kullanilmaktadir [44].

Ust Zn:uba

Preslenmis
Taz parea

Besleme
Alt Zimba
(2)

Besleme Stkastrma Pa:ru;a siyirma

Sekil 4.7. Cift yonlii toz presleme islemi [46]

Cift etkili sikistirma isleminde alt ve iist zimbalarinin her ikiside hareketlidir. Toz
metalleri kalibin igine serbest akis durumunda doldurulur. Kaliba dolduktan sonra yapilan
vibrasyon islemleri ile kalip icerisinde ki en iyi sekilde yerlesmesi saglanir. Kalip
yiizeyinde kalan tozlar bir stampa ile temizlenir ve list zimba disi kalip bosluguna
yerlestirilir. Alt ve st zimbalara basing uygulanarak tozlarin sikismasi ve briket
olusturmasi saglanir. Yogunluk kazandirilmig briket alt zzimbaya malzemenin kaliptan

styrilmasini saglayacak kadar bir basing uygulanarak alinir [44]. Geleneksel toz presleme



35

islemi genelde tek yonlii yapilmaktadir. Bu islemde doldurulan kalipta pargaya sikismasi
icin gereken basing sadece iist zimbadan verilir.Bu islemde sikismay1 engellemek igin
kalip duvarlar ¢inko stearat ile kayganlastirilir. Tek etkili yontemde {ist zimbaya verilen
basing arttirildikca malzemenin yogunlugu da artar bunun sebebi sikistirma islemi
sirasinda hacim kiiclilmesine ragmen kiitle sabit kalir. Tek etkili yontem kalip yapisinin
basitligi nedeniyle ekonomiktir ama karmasik sekilli ve en boy orani (L/D > 2.5 ) yiiksek
parcalar i¢in tercih edilen bir yontem degildir (Sekil 4.8.).

Sekil 4.8. Tek yonlii presleme islemi ve asamalari

4.3.4. Sinterleme

Sinterleme presleme islemine tabi tutulmus parcalarin yogunluk ve mukavemet kazandigi
1s1l islemdir. Sinterleme islemi esnasinda toz tanelerinin yliksek ylizey enerji degerleri
diigerek tanecikler tam ve miikemmel yapida parcalar olusturur. Bu islem sirasinda
parcalarin gozeneklilik oranlar1 %0’a kadar disiiriilebilir. Tanecik basina diisen yiizey
enerjisi tanenin ¢apiyla ters orantilidir. Bu yilizden toz taneciklerin yaricapr kiiciildiikge

sinterleme kabiliyetleri artar [48].
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Sekil 4.9. Sinterleme isleminin mekanizmalari

Yiizey enerjisinin tiimii sinterleme islemi sirasinda harcanmamaktadir. Kristal yapili olan
katilarda tanelerin temas noktalar1 yiizey enerjisine sahip olan tanelerin sinirlarinda olusur.
Sekil 4.9 da goriilen bu sekilde boyun biiyiimesi ile yiizey enerjisi azalirken tane sinir1
enerjisi artar. Bunun gerceklesmesi azalan ylizey enerjisinin degerinin artan tane sinirin
enerjisinden yiiksek olmasiyla olur [44]. ki tane arasinda mukavemet kazanmis boyun
verme isleminden sonra sinter boyun yarigapi (1) ile sinter toz tanelerin yari¢api (R) nin /R
orani belli bir diizeyin istiine ¢ikacak olursa, tanenin kendi sekli ortadan kaybolur ve
diizenli bir bosluk ag1 olusur. Bu durumda tane biiylimesi olarak adlandirilan yeni bir
yapinin olugmasini saglar. Bu sirada toz igine katilan yaglayici ve baglayicilar buharlagarak
parcadan uzaklasir. Bu asamada hacimsel daralma en fazla orandadir. Bu asama sinter
boyun gelisimi olarak tanimlanmaktadir. Son asamada ise kapali gézenek oraninda hizli
azalma gorilir. Birbirinden ayrilan gozenekler formunu degistirir ve kiiresel forma
dontisiirler. Bu gozeneklerin igerisinde yaglayici ve baglayicilarin ¢ikmasiyla olugsan gaz
basinc1 ve yiizey geriliminden dolayr ortaya c¢ikan basing denge durumuna gelirse
sinterleme sonrasi elde edilmek istenen yogunluga ulagilamaz. Bunun engellenmesi i¢in

firm atmosferine vakum yapilarak %90-99 arasi istenilen teorik yogunluga ulasilabilir.
4.4. NiTi Sekil Bellekli Alasimlarin Toz Metalurjisi Yontemi ile Uretimi
NiTi alagimlarimin {retiminde toz metalurjisi yontemi, diger iiretim yontemleri ile

karsilastirildiginda, sagladigi  karmasik sekilli ve mnet sekilli parca {iretiminin

gerceklestirilebilmesi ve diisiik maliyeti nedeniyle basarili bir yontemdir [52]. Kullanilan
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tozlar bir ¢ok hizli sogutma teknigi ile iiretilebilmektedir. Son yillardaaragtirmacilar NiTi
alasimlarin iiretiminde net seklin tek asamada saglayabildigi icin TM yoOntemlerine
yonelimler artmaktadir. Ancak {iretimde bir ¢ok problemle karsilasilmaktadir. Dokiim
yontemi ile karsilastirildiginda kirilgan olan oksit igerikleri (TiaNi2Ox: 0 < X < =1)
genellikle sinterlenen alasimlarda yiiksek olmaktadir. Ayrica 6zellikle Ni —Ti karigim
tozlarinin elementel olmasi durumunda yiliksek yogunluga ulasilamamaktadir. Bu da Ti ve
Ni arasindaki difiizyon farkliligindan dolay1 Ti2Ni ve NizTi varligindan kaynaklanan kilcal
etki olusturmasi ve NiTi olusumundan kaynaklanan yiiksek ekzotermik reaksiyondan

kaynaklanmaktadir.
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S. DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada; Sekil bellek 6zelligi gosteren NiTi 6n alagimli tozlarin geleneksel metalurji
yontemi ile iiretilebilirligi arastirilmigtir. Calismada NiTi 6n alasimli tozu, %1 Ti eklenmis
NiTi 6n alasimli toz ve % 6 Cu eklenmis NiTi 6n alasimli tozu eklenmistir. Agirlikga %1
Ti eklenmis NiTi tozu iki ayr1 tiipe doldurularak bir tanesi Planetary’de digeri ise
Turbola’da olmak tizere 1 saat karistirma islemine tabi tutulmuslardir. %6 Cu eklenen NiTi
on alasimli tozu da ayri bir tiipe alinarak Turbola da 1 saat karistirma islemine tabi
tutulmustur. Karistirilan ve tlipte hazir halde bulunan tozlari silindirik kalipta 2 gr
doldurularak presleme islemine tabi tutulmuslar ve daha sonra hazirlanan bu numunelerin
her gruptan birer tane olacak sekilde farkli sicaklik ve siirelerde sinterleme islemleri

gerceklestirilmistir.

Sinterleme isleminden sonra yogunluk analizi yapilarak sinterleme sirasinda tam
yogunlugun ham yogunluga orani hesaplanmistir. Cikan numuneler zimparalama, parlatma
ve daglama islemine tabii tutulduktan sonra sirasiyla optik mikroskop, SEM, Sertlik, XRD

ve DTA karakterizasyonlar1 gerceklestirilmistir.

Yapilan deneysel islemler Sekil 5.1°de ki semada ayrintili bir sekilde verilmistir.
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Sekil 5.1. Deneysel ¢alisma akis semasi
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Calismada; 35 um boyutunda 6n alasimli kiiresel NiTi tozlar1 ve aymi tozlara eklenen

dentritik yapida ki Ti tozlarin igerigi Cizelge 5.1°de gosterilmistir. NiTi 6n alagim tozlarina

atilan Cu igerigide Cizelge 5.2 de gosterilmistir.

Cizelge 5.1 Hazirlanan numunelerin agirlik¢a yilizde oranlari

Icerik Birim (Agirlikca) | Birim (Agirlikga) Birim (Agirlikga)
1.Tip 2. Tup 3.Tip

NiTi %100 %99 %94

Ti %1

Cu %6

Calisma sirasinda kullanilan ana fazda bulunan NiTi 6n alasimli sekil bellek 6zelligi
gosteren tozlar Nanoval GmbH ve Co. KG adli Almanya’da ki sirketten temin edilmistir.
Yapilan deneylerin XRD disinda tiimii Gazi Universitesi, Teknoloji Fakiiltesi, Metalurji ve

Malzeme Miihendisligi Boliimiin’de yapilmistir.

5.2. Karistirma Islemi

5.2.1. Turbola

Turbola sallayict ve karistiricilar mimimum karigtirma ile yiiksek homojenlik istenen
kimya, ilag, seramik ve metal endiisrisinde kendine genis kullanim alanlar1 bulmustur.
Agirlikca % 99 NiTi tozlarimin igerisine agirlikca %1 Ti tozu katilarak karisim hazirlanmis
ve hazirlanan karigim bir tiipe konularak turbola da 1 saat karstirilmistir. Ardindan
agirlikca %94 NiTi tozuna agirlikga %6 Cu tozu katilmistir ve karisim ayri bir tiipe

alinarak Turbola’da 1 saat karistirma islemine tabi tutulmustur

5.2.2. Planetary

Eksenel hareketlerinin gezegen hareketlerine benzemesinden dolay1 planetary ismi verilen

karistircilar. Agirlikga %99 NiTi tozunun igerisine agirlik¢a %1 Ti tozu ilave edilerek yeni
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bir karigim daha olusturulmus ve ayri bir tiipe alinmistir. Bu karisim daha sonra Planetary

cihazinda 1 saat karistirma islemine tabii tutulmustur.

5.3. Soguk Presleme islemi

Calismalar sirasinda 35 um boyutunda ki NiTi tozlar 800 MPa’ da delik ¢ap1 10 mm gelen
silindirik kalibin i¢ine 2 gr dolduralarak preslenmistir ve icerisinde %1 Ti tozu bulunan
turboladan ve planetary de karistirilan karigimlar ile igerisinde ag. % 6 Cu bulunan
karisimlardan da 2 gr alinarak her karisim i¢in 6 adet toplam da 24 adet 10 mm ¢apinda
silindirik numuneler hazirlanmistir. Calisma da Resim 5.1°de Hidroliksan markali Tiirk

mal1 160 tonluk pres kullanilmistr.

Resim 5.1. Soguk presleme isleminin yapildig: hidrolik iinite

5.4. Ham Yogunluk Ol¢iimleri

Presleme islemi tamamlanan numuneler Precisa XB 220 A markali hassas tart1 da tartilmisg
ve kiitleleri gram olarak belirlenmistir. Kumpas ile tartilan numunelerin ¢ap ve yiikseklik

olgiileri alinarak asagida ki formiille; yogunluklari hesaplanmistir (Es.5.1 ve Es. 5.2).
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d =m/V ya da yogunluk = kiitle / hacim (5.1)

Calismada ki numuneler igin;

Oham = m / 7 X r? X h formiiliiyle bulunmustur. (5.2)
d: yogunluk, m: kiitle, r: yar1 ¢ap ve h: yiiksekliktir. Yogunluk gr/cm® cinsinden

bulunmustur.

5.5. Sinterleme Islemi

Ham yogunluklar1 alinan numuneler NiTi tozlari, Turbolada karistirilmis Ti ve 6n alagimli
NiTi karisimi, Planetary de karistirilmistir. Ti ve 6n alasimli NiTi tozlar1 ve Cu ve 6n
alasimli NiTi tozlar1 olmak iizere 4 gruba ayrilmistir. Her grup i¢in 6 adet numune
tretilmistir. Her gruptan birer tane numune alinarak saflastirilmis argon gazi atmoferinde
900°C’de ve 1050 °C’de 1 saat, 3 saat ve 5 saat olmak iizere farkli 6 parametrede
sinterleme islemi gergeklestirilmistir. (Cizelge 5.2) Sinterleme isleminin yapildigi tinite

Resim 5.2.’de verilmistir.

Resim 5.2. Sinterleme isleminin yapildigi iinite
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Cizelge 5.2. Sinterleme isleminin parametreleri

Numuneler 900 °C 1050 °C
1 Saat 1 Saat
NiTi 3 Saat 3 Saat
5 Saat 5 Saat
1 Saat 1 Saat
%1 Tive NiTi 3 Saat 3 Saat
Turbola 5 Saat 5 Saat
%1 Ti ve NiTi 1 Saat 1 Saat
Plantery 3 Saat 3 Saat
1 Saat 1 Saat
%4 Cu ve NiTi 3 Saat 3 Saat
5 Saat 5 Saat

Deneysel calismada sinterleme islemleri, 900°C ve 1050°C sicakliklarda 60 — 180 ve 300

dakika siirelerde gerceklestirilmisitir (Sekil 5.2).

60-180 - 300 dakika.

1050°C ———
60-180 - 300 dakika.

\0 ‘C/dakika.

Sicaklik C

o0 C| - —

5°C/dakika.

5'C/dakika.

10°C/dakika.

Y
-

-
v
LY
-

Siire (dakika)

Sekil 5.2. Sinterleme iglem parametreleri
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5.6. Yogunluk Ol¢iimii

Farkli parametrelerde sinterlenen numuneler hassas tartida tartilarak kiitleleri
belirlenmistir. Kumpas kullanilarak hacim hesab1 yapilarak Es.5.2’de ki formiil
kullanilarak yogunlugu hesaplanmistir. Teorik yogunluga oranlayarak gézeneklilik orani

da belirlenmistir.

5.7 Analizler I¢in Yapilan Testler

5.7.1. Numunelerin test icin hazirlanmasi

Sinterlenen ve ham yogunluklari o6l¢iillen numuneler 6nce 400, 600, 800 ve 1200
zimparalarla zzimparalanmistir. Bu islemden sonra numuneler alkolle temizlendikten sonra
6 mikron ve 3 mikronluk parlatma kegeleri ile parlatilmistir. Parlatma isleminden sonra
numuneler %90 H,O, %5 HF ve %5 HNO3 ¢ozeltisi ile 1 dk siireyle daglanmistir. Optik
mikroskopta incelenen numuneler daglamanin diizgiin yapildigina kanaat getirildikten

sonra SEM ve EDS analizine tabi tutulmustur.

5.7.2. SEM ve EDS analizi

Calismada SEM analizleri Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
boliimiinde SEM Laboratuvarinda yapilmistir ve SEM cihazina bagli olan EDS cihazinda
numuneler morfolojik ve elementel olarak incelenmistir. Calisma da JOELJSM-6060LV

marka Taramali Elektron Mikroskop cihazi kullanilmistir (Resim 5.3).
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Resim 5.3. SEM ve EDS Analizlerinin yapildigi tinite

5.7.3. Sertlik analizleri

Numuneler sertlik 6lgimleri yapilmak i¢in EMCOTEST sertlik cihazinda HV 5 sertlik
Ol¢iim islemlerine tabi tutulmuslardir. Vickers sertlik dl¢timlerinin temel mantig1 numune
iizerine dortgen prizma u¢ ile birakilan izden kosegenlerin Olclilmesine gore

hesaplanmaktadir.

5.7.4. X-Ismm kirinim analizi (XRD)

Numunelerde fazlarin ve farkli yapilarin tanimlanabilmesi i¢in X-151n1 dagilimi (XRD)
analizleri yapilmistir. XRD analizleri Gazi Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Fizik boliimii,
Starlab laboratuarlarinda bulunan, APD 2000 PRO XRD marka X-ray cihaziyla
gergeklestirilmistir. XRD ol¢iimleri her bir analiz i¢in 20-90° yansima, 0,004 adim araliginda
CuKa kaynagi kullanilarak yapilmistir. Baslangic tozlarindan olusan fazlardan, sinterleme
sonrast ve c¢Oziindiirmeye bagli olarak gerceklesen faz doniistimlerinin tespitine ve
farkliliklarin belirlenmesine varincaya kadar, pek ¢ok asamada etkin olan XRD analizleri

calismanin yonlendirimesinde dnemli bir rol almistir.
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6. DENEYSEL SONUCLAR

6.1. Yogunluk Ol¢iimleri

Deneyler yapilan 6n ¢aligmalarda tespit edilen optimum presleme basinct olan 800 MPa'da
presleme islemine tabi tutulmustur, 800 MPa basincin altinda yapilan preslemelerde
numunelerin dagildigr goriilmiis, 800 MPa basincin iizerine c¢ikildiginda ise asinma
kalibinin asgindig1 belirlenmistir. Numunelerin yogunluk oOlgiimleri, ham yogunluk
Ol¢iimleri ve sinterleme sonrast olmak lizere iki adimda yapilmistir. Alinan sonuglar
Cizelge 6.1°de verilmistir. Sinterleme isleminden once alinan ham yogunluk degerinin
sinterleme asmasindan sonra alagimin teorik yogunluguna yaklagmasi beklenir [36].
Yapilan c¢alismada sinterleme Oncesi ve sinterleme sonrast yogunluklart dSlgiilerek
numunelerin sinterlenme durumlari incelenmistir. NiTi 6n alasimli tozlarin teorik

yogunlugu 6,75 g/cm®’tiir.

Cizelge 6.1. 900°C’ de 1 saat sinterlenen numunelerin ham ve tam yogunluklari

Numuneler Ham Yogunluk (gr/cm?®) Yogunluk (gr/cm?®)
NiTi 5,197 5,043
NiTi + %1 Ti (Turbola) 5171 5,130
NiTi + %1 Ti (Planatery) | 4,860 4,867
NiTi + %6 Cu 5,214 5,340

Cizelge 6.1’de 900°C sicaklikta 1 saat sinterlenen numunelerin ham yogunluk ve
sinterleme sonras1 yogunluk degerleri verilmistir. Alinan sonuglar gostermistir ki ¢alisilan
sicaklik ve siire sinterleme i¢in yeterli degildir. NiTi ve %1 Ti ilave edilmis numunelerde
yogunluklar tane sinirina biriken titanyum atomlarinin oksitlenerek bariyer etkisi
olusturmasiyla gozenekler kapanmamis ve sicaklik ile siire boyun biiylime islemi i¢in
yeterli olmamustir. Fakat %6 Cu ilave edilerek hazirlanan NiTi numunelerinde bakirin
yogunlugunun yiiksek olmasi daha agir bir numune olusmasin1 saglarken diisiik erime
sicaklig1 da bakir elementinin tane bosluklarina girerek gozeneklerin kapanmasini saglamis
ve bu numunelerin yogunlugunda az da olsa bir artis meydana gelmistir. Ayrica planetery

de karistirllan numunelerin morfolojilerinin bozulmasiyla, kiiresellikten uzaklagmalari
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paketlemeden sonra yogunlugun diger numunelere gore daha diisik olmasma neden

olmustur [49].

Cizelge 6.2. 1050°C’de 1 saat sinterlenennumunelerin ham ve tam yogunluklari

Numuneler Ham Yogunluk (gr/cm®) Yogunluk (gr/cm?®)
NiTi 5,090 5,160
NiTi + %1 Ti (Turbola) 5,100 5,150
NiTi + %1 Ti (Planatery) | 4,794 4,975
NiTi + %6 Cu 5,226 5,287

Cizelge 6.2.’de 1050°C’de 1 saat sinterlenen numunelerin ham yogunluk ve sinterleme
sonrast yogunluk degerleri verilmistir. Yiksek sicaklikta sinterlenen numunelerin ayni
stirede sinterlenen numunelere gore daha iyi sinterlendigi saptanmis ve biitiin numunelerin
yogunluk degerlerinde artis meydana gelmistir. Ancak bu artisinda ¢cok anlamli oldugu

sOylenemez.

Cizelge 6.3.900°C’de 3 saat sinterlenen numunelerin ham ve tam yogunluklari

Numuneler Ham Yogunluk (gr/cm®) Yogunluk (gr/cm?®)
NiTi 5,107 4,938
NiTi + %1 Ti (Turbola) | 5,116 4742
NiTi + %1 Ti (Planatery) | 4,785 4,742
NiTi + %6 Cu 5,19 5,193

900°C’de 3 saat sinterlenen numunelerin yogunluk Ol¢iimleri incelendiginde zamanla
beraber yogunlukta artig goriilmemistir. Cizelge 6.3’e bakildiginda i¢inde serbest halde %1
Ti bulunan ve diger taneyle fazla kaynasmamis olan turbola da karistirilmis numunelerin
oksit tutma oranlarinin da siire ile arttigi goriilmiistiir. Planetery’de karistirilmis %1 Ti
iceren numunede karistirma sirasinda taneler arasinda kaynagmanin yiiksek olmasi serbest

Ti tanelerini azaltmig ve yogunluk fazla diigmemistir.
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Numuneler Ham Yogunluk (gr/cm?®) Yogunluk (gr/cm®)
NiITi 4,970 5,140
NiTi + %1 Ti (Turbola) 5,080 4,980
NiTi + %1 Ti (Planatery) | 4,739 4,697
NiTi + %6 Cu 5,160 5,340

Cizelge 6.4.’te verilen 1050°C’de 3 saat sinterlenen numunelerin ham yogunluk ve
sinterleme sonrasi yogunluklarina incelendiginde ise iginde serbest halde Ti taneleri
bulunmayan numunelerin yogunluklarinda artis meydana gelmistir. Meydana gelen bu artis
yiikksek sicaklikta artan silireyle beraber bu numunelerde boyun biiyiime noktalarin
artttrmig ve siireyle beraber tanelerin birlesme oranlarida artmistir. Serbest halde Ti
bulunan %1 Ti ilave edilmis NiTi numunelerin yogunluklarinda diisiis meydana gelmistir.
Bunun nedeni ise serbest halde bulunan Ti tanelerinin siireyle beraber oksitli bariyerler

olusturmasi ve tanelerin birlesmesini engellemesidir.

Cizelge 6.5. 900°C’de 5 saat sinterlenen numunelerin ham ve tam yogunluklari

Numuneler Ham Yogunluk (gr/cm?) Yogunluk (gr/cm?®)
NiTi 4,985 4,946
NiTi + %1 Ti (Turbola) 5,050 4,970
NiTi + %6 Cu 4,950 5,020

Zamanin numunelerin yogunluklar tizerinde ki etkisini incelenmek igin ¢alismada 900°C
sicaklikta caligmanin en yliksek siire parametresi olan 5 saat siireye kadar sinterleme
yapilmis, yapilan sinterlemenin sonrasinda yogunluklar dlgiilmiistiir. Olgiilen yogunluk
degerlerini Cizelge 6.5’te verilmistir. Olgiimlerde numunelerin 900°C’de ki yogunluk
diistislerinin devam ettigi ama Cizelge 6.3’te verilen yogunluk degerlerine gore daha az

oranda oldugu saptanmaistir.
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Cizelge 6.6. 1050°C’de 5 saat sinterlenen numunelerin ham ve tam yogunluklari

Numuneler Ham Yogunluk (gr/cm?®) Yogunluk (gr/cm?®)
NiTi 5,020 5,140
NiTi + %1 Ti (Turbola) | 4,844 4,880
NiTi + %6 Cu 5,096 5,280

Cizelge 6.6’da galismanin parametrelerinin en yiiksek degerde oldugu 1050°C’de 5 saat
sinterleme  yapilmis ve ¢izelgedeki degerler belirlenmistir. Sinterlemesi sonrasi
yogunluklara bakildiginda Ol¢limii yapilan numunelerin hepsinde yogunluk artisi
saptanirken %1 Ti ilave edilmis NiTi numunelerinde bu artisin ¢ok az degerde oldugu

saptanmistir.

Cizelge.6.1-6.6'da ki tablolara bakildiginda sirasiyla numunelerin  yogunluklarinin
birbirleriyle uyumlu oldugu goriilmektedir. NiTi kiiresel tozlarin yogunluklarinin turbola
da kanstirilan NiTi+%]1Ti tozlarindan daha yogun oldugu gozlenmistir. En diisiilk ham
yogunluk degerlerinin planetary de karistirilan NiTi + %1 Ti karisiminda oldugu sonucuna
varilirken NiTi+%6 Cu karisimindan preslenen numunelerin ham yogunluklart NiTi

kiiresel tozlarindan preslenen numunelerin ham yogunluk degerlerine yakindir.

Burada kiiresel tozlarin preslenebilme ozelliginin karmasik sekilli tozlardan daha iyi
oldugu goézlenmistir. Planatery de karistirilan tozlar birbiri i¢inde kirildigindan yapilari
tamamen degismistir. Yogunluklarinin en diisiik degerde olmasi da preslenebilme

kabiliyetlerinin en diisiikk olmasindan kaynaklanmaktadir.

Normal sartlar altinda sinterleme ile beraber tam yogunlugun ham yogunluktan daha
yiiksek olmasi beklenir ama titanyumun oksitlenme davranisi yliksek oldugundan tane

siirlarinda biriken titanyum oksitler bazi numunelerin yogunluklarini diistirmiistiir.
6.2. Optik Mikroskop incelemeleri
Sinterlenme islemi tamamlanan numuneler sirasiyla metalografik islemlerden gecirilmis ve

optik mikroskopta incelemeye uygun hale getirilmislerdir. Bu metalografi islemleri

sirasinda NiTi numunelerinin parlatma sirasinda mikroyapilar1 ortaya ¢ikmistir. Daglama
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isleminden sonra optik mikroskop incelemeleri ¢ok hizli bir sekilde yapilmistir, cilinkii

numuneler de bulunan Ti elementinin oksitlenebilirligi ¢cok yiiksektir.
6.2.1. NiTi numunelerinin mikroyap: analizleri
Calismanin asil amaci NiTi 6n alasimli tozlarinin genel toz metalurjisi ile iiretilebilirliginin

arastirilmasi oldugu icin NiTi numunelerinin tiim parametrelerde optik incelemeleri

yapilmistir. Bu parametreler; 900 ve 1050°C’de, 1,3 ve 5 saat siirelerde sinterlenmesini

icermektedir. Bu numunelerin optik mikroskop goriintiisii asagidaki resimlerde verilmistir
(Resim 6.1).

a

Resim 6.1. NiTi numunelerinin optik mikroskop goriintiileri a) 900°C’ de 1 saat
sinterlenen numune b) 1050°C’de 1 saat sinterlenen numune ¢)900°C’de 3 saat
sinterlenen numune d) 1050°C’de 3 saat sinterlenen numune e) 900°C’de 5
saat sinterlenen numune f) 1050°C’de 5 saat sinterlenen numune.
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Goriintiiler incelendiginde yapida genel olarak tane i¢inde gri bolge sinirina yakin yerlerde
beyaz bolge ve tane sinirlarinda siyaha yakin bir bolge goriilmektedir. Yapilan EDS
incelemeleri ile tane ortasinda bulunan gri bolgenin NiTi, beyaz bolgenin agirlikla Ni
elementi ve siyah bolgeninde yiiksek oranda Ti elementi igeren bolgeler olduklar
saptanmistir. Goriintliler incelendiginde 900°C sicaklikta tane sinirlarinda olusan fazlarda
Ti elementinin yogun oldugu gézlemlenmis ve bu fazin siire arttik¢a yayildigi goriilmiistiir.
Sicaklik 1050°C’ye ciktiginda ise tane siirlarinda bulunan Ti fazinin tane merkezine
dogru difiizyon olayiyla hareket ettigi ve silirenin artmasiyla beraber bu fazin kaybolup
tanelerde daha homojen bir faz haline geldigi saptanmistir. Bu sonuca 1050°C’de ki
numunelerde bulunan beyaz bolgelerin arasinda gri bolgelerin olustugu goriilerek

varilmistir.

6.2.2. %1 Ti ilave edilerek turbola’da karistirilan NiTi numunlerinin mikroyapi

analizleri

NiTi 6n alasimli tozuna %1 Ti ilave edilip turbola’da 1 saat karistirilarak hazirlanan
numunelerin de 900°C de 1,3 ve 5 saatte ve 1050°C’de 3 ve 5 saat sinterlenme
parametrelerinde optik mikroskop incelemeleri yapilmistir. Bu sayede NiTi on alagimli
tozlarinin faz diyagramindaki alasim bolgesinden ¢ikmadan agirlik¢a Ti oranini arttirmanin
sinterleme tizerine etkisini incelemek amaglanmistir. Alinan goriintiiler asagidaki Resim

6.2’ de mevcuttur.
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Resim 6.2. Agirlikga %1 Ti ilave edilmis ve Turbola’da karistirilmis NiTi numunelerinin
optik mikroskop goriintiileri. a) 900°C’de 1 saat sinterlenen numune
b) 900°C’de 3 saat sinterlenen numune ¢) 1050°C’de 3 saat sinterlenen numune
d) 900°C’de 5 saat sintenumune ¢) 1050°C’de 5 saat sinterlenen numune

Optik mikroskopta alinan goriintiilerde tozlarin turbolada karistirilmasiyla birbirleri iginde
deforme olduklar1 belirlenmistir. Olusan karmasik sekillerinden dolayr 900°C’de 1 saat
yapilan sinterleme de gozeneklerin fazlaligi dikkat c¢ekmis siire arttikca Ti elementi
oraninin yiiksek oldugu fazin ortaya ciktigi ve goézenekliligi azalttigi goriilmektedir
(Resim.6.2). 1050°C’de sinterlenen numunelerde ise 3 saat sinterlenen numunede diisiik
sicaklikta aym silirede sinterlenen numuneye gore Ti oraninin yiiksek oldugu fazin
kayboldugu Ti elementinin gri tane icine girmesiyle daha homojen bir yapinin olustugu
gozlemlenmistir. 5 saat siiren Sinterlemenin goriintiisiine bakildiginda ise sonradan eklenen
%1 Ti elementinin aktif oldugu ve tane sinirlarinda biriktigi goriildii. Bagimsiz bulunan Ti
elementinin oksijen ile ¢ok aktif olmasindan dolayi oksitlere sari renkli olan oksitli

bolgeler tespit edilmistir.
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6.2.3. %1 Ti ilave edilerekPlanetary’de karistirilan NiTi numunelerinin mikroyapi

analizleri

NiTi 6n alasimlarinda %1 Ti ilave edildikten sonra Planetary cihazinda 1 saat karigtirilma
islemine tabi tutulmustur. Bu sayede farkli karistirma cihazlarinin sinterleme sonrasi
mikroyap1 iizerine etkisi incelenmistir. Bu calisma icin 900°C’de 1 saat ve 3 saat,

1050°C’de 3 saatte sinterlenen numunelerin optik goriintiileri alinmastir.

Resim 6.3. %1 Ti ilave edilerekPlanetary’de karistirilan NiTi numunelerinin mikroyapilari
a) 900°C’de 1 saat sinterlenen b) 900°C’de 3 saat sinterlenen ¢) 1050°C’de 3
saat sinterlenen NiTi numuneleri

Resim 6.3’te alman goriintiiler incelendiginde Planetary’de karistirilan numunelerin
Turbola’da karistirilan numunelere gore tanelerinin daha ¢ok deforme oldugu goriilmiistiir.
Bu sebeple 900°C’de 1 saat yapilan sinterlemede goézeneklilik oran1 Turbola’da ayni
parametrede sinterlenen numuneye gore daha fazladir. Bu bulguyu numunelerin yogunluk
analizleri de desteklemektedir. 900°C’de 3 saat sinterlenen numune de sonradan eklenen
%1 Ti elementinin de etkisiyle boyun biiylime bdlgeleri olusmamasina ragmen Ti oraninin
yiiksek oldugu siyaha yakin bdlgenin arttigi goriilmiistiir. 1050°C’de 3 saat sinterlenen
numunenin mikro yapisinda tanelerin deforme olmus yiizeylerinden dolayr diger
parametrelerde sinterlenen numuneler de oldugu gibi boyun biiyiime bolgeleri olusmamis

ama Ti oranm yliksek olan fazinda azalmadigi goriilmiistiir.
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6.2.4. %6 Cu ilave edilerek turbola’da karistiritlan NiTi numunelerinin mikroyapi

analizleri

Bu analizde NiTi alasgiminin sekil bellek 6zelligini koruyacak oranda agirlikca %6 Cu
katilan numunelerde Cu’in NiTi alasiminin sinterlemesi lizerinde olan etkisini incelemistir.
Bu amagla %6 Cu ilave edilmis NiTi tozlarindan olusan numunelerin 900°C’de 1,3 ve 5
saat, 1050°C’de 1 ve 5 saat sinterlenen numuneleri iizerinde mikroyap1 analizleri

yapilmistir. Yapilan analizin mikroyap1 goriintiileri Resim.6.4' te verilmistir.

220,

Resim 6.4. Ag. %6 Cu ilave edilmis NiTi numunelerinin mikroyap1 goriintiileri
a) 900°C’de 1 saat sinterlenen b) 1050°C’de 1 saat sinterlenen
¢) 900°C’de 3 saat sinterlenen d) 900°C’de 5 saat sinterlenen
e) 1050°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesi
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Mikroyap1 goriintiileri incelendiginde 900°C’de 1 saat sinterlenen numunelerde bakir
elementinin NiTi mikroyapisina ¢ok fazla etkili olmadigi tanelerin arasinda kalan
gozeneklerin seklini alarak doldurdugu goriilmektedir (Resim.6.4). 3 saat sonra ise Cu
atomlarinin azda olsa NiTitanelerinin sinirindan diflizyon ile gecis yaptig1 goriilmiistiir. 5
saatin sonunda bakir atomlar1 Ti orani yiiksek olan bdlgelere geneline niifuz etmis ama
tane sinirlarinda kalmistir. 1050°°de 1 saat sinterlenen numune de ayni siirede 900°C’de
sinterlenen numuneye gore Cu atomlar1 daha fazla tane sinirlarinda Ti orani yiiksek faza
diflize olmustur. 5 saatlik bir sinterleme isleminden sonra ise Cu atomlar1 Ti atomlarinin
tane sinirlar1 igerisinden gecmesiyle bosalan gézenekleri doldurarak Ti orani yiiksek fazin
oldugu yere yeni Cu faz1 olusturmustur. Bu da saf NiTi numunelerindeki 1050°C’de 5

saatte ortaya ¢ikan mikroyapiyla desteklemektedir.

6.3. SEM ve EDS Analizleri

6.3.1. NiTi numunelerinin SEM ve EDS analizleri

Optik  mikroskopla mikroyapt incelemelerinde  yapilan numuneler kimyasal
kompozisyonlari ve daha detayli mikroyapi incelemesi yapabilmek i¢in SEM ve EDS
analizine tabii tutulmustur. Bu incelemede tanelerin ve NiTi alagiminin belirlenen
parametrelerdeki davraniglarini incelemek igin ¢izgisel EDS analizi yapilmistir. Bu

numune i¢in SEM goriintiisii ve EDS analizi asagidaki resimde gosterilmistir (Resim 6.5).
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Resim 6.5. a) 900°C’de 1 saat sinterlenen NiTi numunesinin genel SEM goriintiisii
b) 900°C’de 1 saat sinterlenen NiTi numunesinin genel EDS analizi

Numunenin x1000 biiylimede yapilan SEM analizinde, taneler arasinda olusan Ti
yogunluklu faz daha net goriilmektedir. Sinterleme i¢in se¢ilmis en diisiik parametre olan
numune goriintiisiinde tanelerin boyun biliylime isleminin olugsmadigr ancak arada Ti
fazinin olustugu gozlemlenmektedir. Ayrica tane igerisinde bulunan Ni ve Ti
elementlerinin de birbirleri igerisinde diflizyona ugramadiklari tane merkezinde NiTi
alastmi O6n alagim Ozelliklerini korurken tane sinirina yakin bdélgelerde (beyaz bdlge) Ni

oraninin arttig1 tane sinirinda ise Ti oraninin yiikseldigi goriilmektedir (Resim 6.6).
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Resim 6.6. a) 900°C’de 1 saat sinterlenen NiTi numunesinin 5000X SEM goriintiisii
b) 900°C’de 1 saat sinterlenen NiTi numunesinin 1 no’lu ¢izgisel analizi
¢) 900°C’de 1 saat sinterlenen NiTi numunesinin spektrumu
d) 900°C’de 1 saat sinterlenen NiTi numunesinin 2 no’lu ¢izgisel analizi

Yapilan ¢izgisel analizler de tanelerin boyun biiyiime isleminin basladig1 bolgeye tane
merkezinden cekilen ¢izginin EDS analizine bakildiginda (1 numarali ¢izgi) boyun
biiylimesinin bagladigi bolgede beyaz bolgenin ¢ok daraldigr ve tanenin es atomik diizeyde
olan Ni ve Ti oranin1 korudugu goriilmektedir. 2 numarali ¢izgi ise tane merkezinden Ti
ara fazinin bulundugu bdélgeye cekilmistir. Burada tane sinirina yaklastikca beyaz bolgenin
olustugu ve Ni orami artarken Ti oraninin ¢ok azaldigr gorilmiistir. Tane disina
cikildiginda ise Ni element atomlarinin ¢ok azaldig1 goriilmektedir. Burada tane disina

cikan Ti atomlarinin yeni bir faz olusturdugu koyu gri bolge net bir sekilde goriilmektedir.

Ayn siirede farkli sicakliklarda sinterlenen NiTi numunelerinin gosterdikleri diflizyon
farkliliklar1 ve boyun biiylimeleri arasindaki farkliliklari gormek icin 1050°C’de 1 saat
sinterlenen numuneler SEM ve EDS analizleri yapilmistir, yapilan analizlerde oncelikle
numunenin genel EDS’i alinmis sonrasinda da boyun biiyiime bdlgesindeki ve tane

smirlarindaki element oranlarini karsilastirabilmek igin ¢izgisel analizleri yapilmistir.



Ek Lme Intensty Emor Canc
(c/s) 2.mg

113 0673 4809 wt%
13081 7232 47355 wt%
6217 4385 47837 wt%

100000 wt% Total

200
Takeoff Angle  350°
Elspred Livetume 100
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Resim 6.7. a) 1050°C’de 1 saat sinterlenen NiTi numunesinin genel SEM goriintiisii
b) 1050°C’de 1 saat sinterlenen NiTi numunesinin genel EDS analizi

Belirtilen parametrelerdeki numunenin taneleri arasinda olusan baglar ve numunedeki Ni

bolgesi olarak belirtilen beyaz bolge de sicakliktan dolayr farkliliklar meydana gelmistir.

Boyun biiyiime bolgelerinin ayn1 siirede 900°C’de sinterlenen Resim 6.5’te ki numuneye

gore daha fazla oldugu gozlemlenirken, Ni atomlarinin ve Ti atomlarinin kontrast

farklarindan dolayr meydana gelen beyaz ve koyu gri bdlgelerinde azaldigi

gozlemlenmistir. Ayrintisin1 gérmek i¢in yapilan ¢izgisel analizler agsagida Resim 6.8’de

verilmistir.
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Resim 6.8.a) 1050°C’de 1 saat sinterlenen NiTi numunesinin 5000X SEM goriintiisii
b) 1050°C’de 1 saat sinterlenen NiTi numunesinin 1 no’lu ¢izgisel analizi
c¢) 1050°C’de 1 saat sinterlenen NiTi numunesinin spektrumu
d) 1050°C’de 1 saat sinterlenen NiTi numunesinin 2 no’lu ¢izgisel analizi

EQ@BEQEE M E EEE

Yapilan ¢izgisel analizlerde boyun biiyiime bolgesinde dnceki numunede de oldugu gibi Ni
ve Ti elementlerinin oranlarinda farklilik goriilmemektedir. Tane smirlarinda ise Ni
elementinin yogun oldugu beyaz bolgede yiiksek sicaklikta difiizyondan dolayr daralmalar
meydana gelmistir. Ni elementinin analizine bakildiginda hi¢ pik vermeyen koyu gri
bolgede ise Ni elementinin pikleri kismen de olsa goriilmiistiir. Buradan Ni elementinin
tane disindaki Ti fazina Ti elementinin ise tane igerisine geri difiizyona maruz kaldiklar

anlagilmistir.

Ayrica yapilan ¢alismada ayni sicaklikta farkli siirelerde sinterlenmis NiTi numunelerinin
diflizyon boyun biiylime ve sinterlenme asamalar1 arasinda ki farki gérmek i¢in 900°C’de 3

saat sinterlenen NiTi numunesinin SEM ve EDS analizleri gergeklestirilmistir.
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Ek Lme Intensty Emor Conc b
(cfs) 2-a8

@ Ka 393 1254 6523 wmt%

Tt Ka 462 120 49626 wr%

N: ¥a 15141 7780 43851 wt%

100000 wt% Total

kV 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0
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Resim 6.9. a) 900°C’de 3 saat sinterlenen NiTi numunesinin genel SEM goriintiisii
b) 900°C’de 3 saat sinterlenen NiTi numunesinin genel EDS analizi

900°C’de tekrar Ti fazinin yogunlugu ve belirginligi ortaya c¢ikmistir. Daha yiiksek
sicaklikta daha az siirede sinterlenen numuneye gore Ni ve Ti atomlarinin difiizyonu
gerceklesmemistir. Ama boyun biiylime olayi, zaman ile ayn sicaklikta daha az siirede
sinterlenen numuneye goére daha fazladir. 3 saatte yapilan sinterleme de 1 saatte yapilan
sinterlemeye gore Ti fazinin kapladigi alanin daha da arttigi gézlemlenmistir. Bu da
malzemeyi daha yogun bir hale getirmistir. Tekrar bu numunede de yapilan ¢izgisel EDS
analizlerinde detayli bir gbzlem yapilabilmistir (Resim 6.10).
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Resim 6.10. a) 900°C’de 3 saat sinterlenen NiTi numunesinin 5000X SEM gériintiisii
b) 900°C’de 3 saat sinterlenen NiTi numunesinin 1 no’lu ¢izgisel analizi
¢) 900°C’de 3 saat sinterlenen NiTi numunesinin spektrumu
d) 900°C’de 3 saat sinterlenen NiTi numunesinin 2 no’lu ¢izgisel analizi

Alinan goriintiilerde boyun biiylime bolgesinde beyaz renkte olan Ni orani fazla bolgenin
tamamen kayboldugu ve Ni ve Ti elementlerinin es atomik oldugu fazin birlesmeye
basladig1 goriilmektedir. Bu da zamanla o bodlgede gerceklesen Ni ve Ti atomlarinin
difuzyonunun gerceklestigini gostermistir. Tane disina cekilen ¢izgide ise tane sinirina
yakin bolgede ve tane disinda Ni fazi ile Ti fazinin ayrimi net bir sekilde
goriilebilmektedir. Diyagramda da beyaz bolgede Ni orani artarken Ti oranin diistiigii agik

sekilde goriilmiistiir. Koyu gri bolgede ise Ni fazinin orani sifira kadar inmistir

Yapilan analizlerde 1050°C’de 3 saat sinterlenen numunenin SEM ve EDS analizleri
yapilmistir. Bu c¢alismada daha yiiksek sicaklikta ve daha yiiksek siirede tanelerin
sinterleme asamalar1 incelenmistir. Bunun i¢in numunelerin 6ncelikle genel SEM ve EDS

analizleri incelenmistir (Resim 6.11).
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Line intensty Emor Conc
(chs) 2-ng
Ka 060 D451 1855 wmt%
T Ka 22756 95371 53563 wmt%
Ni Ka 394 5962 443582 wmt%
100.000 wt% Tota

KV 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetmie 10.0
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Resim 6.11. a) 1050°C’de 3 saat sinterlenen NiTi numunesinin genel SEM goriintiisii
b) 1050°C’de 3 saat sinterlenen NiTi numunesinin genel EDS analizi

Sekilde de goriildiigii gibi Ni fazinin yogun oldugu beyaz bolge merkezde bulunan NiTi
fazinin bulundugu gri bolgeye gecis yapmustir. Tane sinirlarinda bulunan Ti fazi koyu gri
bolge tane igine diflizyonu olmustur. Taneler arasinda bulunan Ti fazinin yogunlugu da
azalmigtir. Ayni siirede daha diisiik sicaklikta sinterlenen numunenin tane sinirlarinda

bulunan Ti yogun fazlarinin daha fazla oldugu goriilmistiir.

Genel SEM ve EDS analizlerden alinan verilere gore daha ayrintili gizgisel analizleri

yapilmistir. Yapilan analizler Resim 6.12°de verilmistir.
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Resim 6.12. a) 1050°C’de 3 saat sinterlenen NiTi numunesinin 5000X SEM goriintiisii
b) 1050°C’de 3 saat sinterlenen NiTi numunesinin 1 no’lu ¢izgisel analizi
¢) 1050°C’de 3 saat sinterlenen NiTi numunesinin spektrumu
d) 1050°C’de 3 saat sinterlenen NiTi numunesinin 2 no’lu ¢izgisel analizi

1050°C'de 3 saat sinterlenen numunelerin goriintiileri incelendiginde, 900°C'de ayni
stirede sinterlenen numuneye gore taneler arasindaki boyun biiylime bdlgesinde Ni
oraninin azaldigi, Ti oraminin ise arttifi goriilmektedir. Ayni siirede daha diisiik
sicakliktaki numunenin analizlerine bakildiginda boyun biiylime bélgesinin Ni oraninin
daha fazla oldugu saptanmustir. Ikinci ¢izgi analizini bakildiginda tane merkezinden tane
disina dogru c¢ikildiginda tane merkezinde Ni ve Ti atomlarinin piklerinin esit diizeyde
oldugu Ni pikinin arttig1 beyaz bolgenin daraldig1 goriilmiistiir. Tane disina ¢ikildiginda ise

Ni piklerinin oraninin sifira yaklastigi goriilmiistiir.

Yapilan caligmada belirlenen en yiiksek sinterleme siiresi 5 saat se¢ilmistir. Bu analizler de
5 saat stirede 900°C’de sinterlenen numunelerin SEM ve EDS analizleri yapilmis olup

belirlenen diisiikk sicaklik parametrede belirlenen en yiiksek silire parametresinde
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numunedeki tanelerin bu parametrelerdeki davranig bigimleri incelenmistir. Resim 6.13’te

yapilan ¢alismanin genel SEM ve EDS analizleri verilmistir.

Eb Lme Intensty Emor Conc

{cls) 2-5g

D KA 163 0808 5802 wt%

T Ka 18439 8587 51789 wt%

Nt Ka 7039 5324 42405 wr%
100000 wt% Total

kv 200
Takeoff Angle  350°
Elapsed Livetime 10.0
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Resim 6.13. a) 900°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesinin SEM goriintiisii
b) 900°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesinin EDS analizi

Numunelerin genel SEM goriintiisiine bakildiginda boyun biiylime isleminin tam olarak
gerceklesemedigi ama Ti atomlarmin olusturdugu fazin genis bir alana yayildig
saptanmistir. Tane merkezlerine de bakildigi zaman Ni atomunun yogun oldugu beyaz
renkteki fazin tane i¢inde yogunlastigi gozlemlenmis bu da Ti atomlarinin tane digina
dogru hareket etmesiyle aciklanmistir. 900°C’de daha az siirelerde (1 ve 3 saat) sintelenen
numunelerin SEM goriintiileri karsilastirildiginda bosluk oranin 5 saatte sinterlenen

numunenin bosluk oranina gore daha yiiksek oldugu gézlemlenmistir.
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Numunelerin daha detayli incelemelerinin yapilabilmesi icin ¢izgisel analizlerine de

bakilmistir. Bu numunelerin ¢izgisel analizleri Resim 6.14’te verilmistir.

> -
Ind sfisd [2dia) fe=d Im] led (% e 1221 &f (>

Resim 6.14. a) 900°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesinin 5000X SEM goriintiisii
b) 900°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesinin 1 no’lu ¢izgisel analizi
¢) 900°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesinin spektrumu
d) 900°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesinin 2 no’lu ¢izgisel analizi

900°C’de 5 saat sinterlenen numunelerin merkezinden boyun biiylime bolgesine ¢izilen
cizginin EDS analizine bakildiginda boyun biiyiime bolgesine kadar Ni ve Ti atomlarinin
oraninin es deger pikler verdigi goriiliirken, boyun biiyliimr noktasinda ¢ok dar bir alanda
Ti pikinin artti@1 Ni pikinin ise azaldig1 gézlemlenmistir. Diistik sicakliktan dolay1 (900°C)
boyun biiylime olayr tam gerceklesememis ve arada Ti orammnin yiliksek oldugu faz

kalmistir. Bu da birlesmenin tam olarak gerceklesmedigini gostermektedir.

1050°C’de 5 saat sinterlenen numuneler ¢alismadaki numune serilerinin en yiiksek sicaklik
ve en uzun siirede sinterlenen numunesidir. Bu parametrelerde tanelerin birlesmesinin ve
atomlarin homojen dagilmasinin diger numunelerde ki gostergelere gore daha fazla olmast
beklenmektedir. Bunu arastirmak i¢in numunenin 6nce genel SEM ve EDS analizleri

alinmistir. Alinan SEM goriintiisti ve EDS analizi Resim 6.15°te verilmistir.
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Lme Intemsty Emor Conc

(cfs) 2-ng
Ka 046 0430 075 wm%
Ka 128 0716 2114 mt%
Ka T 12608 51437 wr%
Ka 16565 B 137 45644 wt %

100000 wt% Total

200
Takeoff Angle 350°
Elapsed Livetime 100
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Resim 6.15. a) 1050°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesinin SEM goriintiisii
b) 1050°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesinin EDS analizi

1050°C’de 5 saat sinterlenen numunenin SEM gériintiilerine bakildiginda boyun biiyiime
noktalarinda birlesmenin bazi taneler arasinda tam olarak gerceklestigi goriilmektedir. EDS
analizine bakildiginda ise numune iistiinde C atomlar1 goriilmiistiir. Goriilen bu C atomlari
SEM goriintiisiinde de belli olan organik lekelerdir. Bu numunenin daha iyi bir analizini
yapmak i¢in ¢izgisel EDS analizi yapilmis ve atomlarin dagilimi daha ayrintili

incelenmistir. Cizgisel EDS analizleri Resim 6.15te verilmistir.
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Resim 6.16. a) 1050°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesinin 5000X SEM goriintiisii
b) 1050°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesinin 1 no’lu ¢izgisel analizi
¢) 1050°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesinin spektrumu
d) 1050°C’de 5 saat sinterlenen NiTi numunesinin 2 no’lu ¢izgisel analizi

Numunenin Resim 6.16' da ¢izgisel EDS analizine bakildiginda tane merkezinden boyun
biiyiime noktasina ¢ekilen ¢izgide Ni ve Ti atomlarmin dagilimlarinin diger numunelere
gore daha homojen oldugu belirlenmistir. Ni atomu tane igine diflizyon ile gegen Ti
atomlar1 ise taneler arasindaki Ti fazindan tane icerisine difiize olmustur. ikinci cizgisel
analize baktigimiz da Ti atomlarinin tane disinda degil de tane siirinda yogunlastigi

gbzlemlenmistir.

6.3.2. %1 Ti ilave edilerek turbolada karistirilan NiTi numunelerinin SEM ve EDS

analizleri

Calismada saf 6n alasimli tozlardan preslenen NiTi numuneleri disinda iiretilen %1 Ti
katilmis Turbola ve Planetary’de karistirilan numuneler ile %6 Cu ilave edilmis ve
Turbolada karistirilmis NiTi numunelerinin de SEM goériintiileri alinmig ve EDS analizleri
incelenmistir.

Yapilan analizler 6n alasimli NiTi tozlar1 ile agirlikga %1 Ti ilave edilmis, turbola da

karigtirilmis presleme ve 900°C'de 1 saat sinterlenen numunelerin genel SEM goriintiileri
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alinmis ve EDS analizleri incelenmistir. Alinan goriintii ve degerler Resim 6.17’de

verilmistir.

20 kv
Spectrum13

Elt Lwne Intensty Emor Cone
(c/s) 2-51g

0 Ka 1.16 0681 5576 wt%

i Ka 120.67 6947 48497 wt%

M Ka 5373 4636 45927 wt%
100.000 wt% Total

kv 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0
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Resim 6.17. a) 900°C’de 1 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilerek turbolada karistirilan NiTi
numunesinin genel SEM goriintiisii
b) 900°C’de 1 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilerek turbolada karistirilan NiTi
numunesinin genel EDS analizi

Alinan SEM goriintiisiine bakildiginda tanelerin disinda bulunan Ti atomu agirlikli fazin
saf olan NiTi numunesine gore daha az boslukta oldugu ve daha c¢ok yer kapladigi
belirlenmistir. Disaridan eklenen Ti taneleri NiTi tanesinden gelen Ti atomlariyla bir araya
gelerek bu bolgeyi olusturmustur. Numunenin EDS analizi de Ti oraninin yiiksekliginden
ekleme isleminin gerceklestigini ve kiiresel halde bulunmayan Ti tanelerinin oksijen ile

cabuk tepkime vermesinden dolay1 oksijen oranini arttirmistir.
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Yapilan bu analizde %1 Ti ilave edilmis Turbola’da karistirilmis NiTi numunelerinin
900°C’de 5 saat sinterlenme sonras1 SEM goriintiilerine ve EDS analizlerine bakarak ayni
sicaklikta 1 saat sinterlenen ayni numune ile karsilagtirilmas: yapilmistir. Bu
karsilastirmay1 yapmak numunenin genel SEM goriintiileri ve EDS analizleri incelenmistir.

Goruntl ve analizler Resim 6.18’te mevcuttur.

Numunenin SEM goriintiisii incelendiginde siirenin artmasiyla beraber tane disinda
bulunan Ti atomunun yogun oldugu koyu gri bolgenin tane igine dogru difiizyonu
neticesinde absorbe oldugu gozlemlenmistir. Ti atomunun serbest halde agirlik¢a %1 daha
fazla bulunmasi ayni parametrelerde Resim 6.13’ te bulunan ekleme isleminin olmadig:
NiTi numunesinde goriilen boyun biiyiime boélgelerinin olusmasini engellemis ve tanelerin
boyun biiylime reaksiyonu gostermesi gereken kisimlarin da Ti atomunun yogun oldugu ve
serbest Ti atomunun oksijen tutuculugunun fazla olmasi sebebiyle boyun biiylime
bolgelerinde olusan oksit tabakasi bariyer etkisi yapmistir ve boyun biliylime olayini

engellemistir.
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Et Lwne Intensty Emor Conc

(c/s) 2-5g

0O Ka 370 1217 5331 wt%

Tt Ka 42005 12962 49616 wt%

Nt Ka 179.27 8468 45053 wt%
100.000 wt% Total

kv 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetzme 100
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Resim 6.18. a) 900°C’de 5 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilerek turbolada karistirilan NiTi
numunesinin genel SEM goriintiisii
b) 900°C’de 5 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilerek turbolada karistirtlan NiTi
numunesinin genel EDS analizi

Bu calismada 1050°C’de 5 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilmis ve turbolada karistirilmis
olan NiTi numunelerin genel SEM goriintiisii alinmis ve EDS analizleri incelenmistir.
Yapilan bu analizlerin amaci daha yiiksek sicaklikta ve uzun siirede sinterlenen numunenin
ayn1 kimyasal 6zelliklere sahip siire ve sicaklik olarak daha diisiik parametrelere sahip olan
numunelere gore farkliliklarinin incelenmesidir. Bu incelemeler i¢in alinan SEM goriintiisii

ve EDS analizi Resim 6.19°da verilmistir.
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Spectrum30
Elt. Lme Intensty Emor Conc

(c/s) Z-ag
O Ka 351 1184 5268 wt%
Tt Ka 39938 12638 49330 wt%
Ni Ka 17242 8304 45352 wt%
100.000 wt% Total
kv 200

Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0
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Resim 6.19. a) 1050°C’de 5 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilerek turbolada karigtirilan
NiTi numunesinin genel SEM goriintiisii
b) 1050°C’de 5 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilerek turbolada karistirilan
NiTi numunesinin genel EDS analizi

1050°C’de 5 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilmis ve turbolada karistirilan numunenin SEM

goriintiisli incelendiginde taneler arasinda bulunan Ti yogunluklu koyu gri renkte bulunan

fazin tane igerisine dogru difiizyon yoluyla i¢e aktarimi meydana gelmistir. Bu aktarimdan

sonra taneler arasindaki gozeneklilik artmis ve tane siirlarinda bariyer etkisi olusturan

oksitli titanyum pargaciklariin da orani azalmistir. Bu oranin da azalmasiyla boyun

biiyiime olay: taneler arasinda meydana gelmeye baslamistir. Fakat %1 Ti eklenmemis

NiTi numunelerinin SEM goriintiilerine gore Resim 6.15’e gore boyun verme bolgelerinin

daha az diizeyde oldugu belirlenmistir.
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6.3.3. %1 Ti ilave edilmis ve Planetary’de karistirilms NiTi numunelerinin SEM ve
EDS analizleri

Bu analizin yapilmasinda ki temel ama¢ mekanik olarak yapilan karistirma isleminde %1
Ti katilan 6n alagimli NiTi tozlarinin presleme ve sinterleme 6zelliklerine olan etkisini
incelemektir. Bu amagla ilk olarak 900°C’de 1 saat sinterlenen %I1Ti ilave edilmis ve
Planetary’de karistirilmis numunenin genel SEM goriintiisii ve EDS analizi alinmistir.

Alinan bu goriintii ve analiz Resim 6.20” da verilmistir.

Numunenin genel SEM goériintiisii incelendiginde Planetary isleminde toz tanelerinin
morfolojilerinin  mekanik zorlamalardan dolayr degisime ugradigi ve formlarin
kaybettikleri goriilmiistiir. Bu mekanik zorlamalardan dolay1 tanelerin plastik deformasyon
sertlesmesine maruz kalarak sertliklerinin artmasi sebebiyle preslenme kabiliyetlerinin
oldukca diistiigli ve sinterlenen numunede diger kimyasal 6zelliklere sahip numunelere
gore daha fazla gozenek miktar1 oldugu saptanmistir. Mekanik zorlama sirasinda katilan
%1 Ti tozlarinin 6n alasgimli NiTi tozlariyla kaynastig1 diger tanelerin arasinda bulunan Ti
yogunlugu fazla olan koyu gri fazin goriilememesinden dolay1 belirlenmistir. Serbest halde
ki %1 Ti tozunun oksitlenmesi sebebiyle tane sinirlarin da beyaz oksitlenmis fazin

olustugu goriilmiistiir.
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Spectrum9
Elt Line Intensty Emor
(c/s) 2-sig
0 Ka 064 0504
Tt Ka 14004 7483
N Ka 55.06 4692

kv 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetame 10.0
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Conc

3083 wmt%
52749 wt%
44,168 W%
100.000 wt% Total

Resim 6.20. a) 900°C’de 1 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilerek planetaryde karigtirilan

NiTi numunesinin genel SEM goriintiisii

b) 900°C’de 1 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilerek planetaryde karigtirilan

NiTi numunesinin genel EDS analizi

Yapilan analizde %1 Ti ilave edilmis ve turbola da karistirilmis numunelerde dogru bir

karsilastirma yapabilmek i¢cin aym1 numune serisinden 900°C’de 3

numunenin de SEM ve EDS analizleri yapilmistir. Yapilan SEM ve EDS analizleri Resim

6.21°de verilmistir.

saat sinterlenmis
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Spectrum20 = ‘ b
Et Lwne Intensty Emor Conc

(cfs) 2-518
0 Ka 1.78 0843 3299 wt%
T Ka 37075 12174 53083 wt%
M1 Ka 14303 7561 43613 wt%
100.000 wt% Total
kV 200

Takeoff Angle  350°
Elapsed Livetmme 100

5 10
(2] (e (] [ [&] [=] (=] (x] (2] [&] (=]
Canor

Resim 6.21. a) 900°C’de 3 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilerek planetaryde karistirilan
NiTi numunesinin genel SEM goriintiisii
b) 900°C’de 3 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilerek planetaryde karistirilan
NiTi numunesinin genel EDS analizi

Resim 6.21° de ki SEM goriintiisiinii incelendiginde mekanik olarak yapilan karigtirma
isleminden Once kiiresel halde bulunan taneler karistirma isleminden sonra seklinin
degistigi goriilmiistiir. Mekanik karistirma islemi sirasinda serbest halde bulunan Ti
tanelerinin 6n alasimli NiTi tanelerinin etrafinda biriktigi gézlenmis biriken bu tanelerin
oksitlenmeye karst direnglerinin ¢ok diisiik oldugu gorilmiis ve bu sebepten de tane
sinirinda beyaz parlak bolgelerin olustugu saptanmistir. Bu bolgelerin 1 saat sinterlenen
numuneye gore daha homojen dagildigr belirlenmistir. Tanelerin sekillerinin kiiresellikten
uzaklasmasiyla preslenme kabiliyetinin diistiigli daha diisiik silirede sinterlenen numunenin

SEM goriintiisiinde oldugu gibi (Resim 6.19) gézenekliligin arttig1 goriilmistiir.
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1050°C’de 3 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilmis ve Planetary’de karistirtlmis NiTi
numunesinin analizi aynt numune grubunda yapilan karsilastirmalarin daha dogru

yapilabilmesi i¢in gergeklestirilmistir. Yapilan analizin sonuglari Resim 6.22’de

verilmistir.

Elt Lwe Intensty Emor Conc

(cfs) 2-s:g
0O Ka 1.35 0734 3379 wmt%
Tt Ka 106.77 6,535 353788 wt%
N Ka AT 3727 37333 wmt%

100.000 wt% Total

kv 200
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livet:me 10.0

IEHEI[ZIEI 23 B Y 3 3 Y

Resim 6.22. a) 1050°C’de 3 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilerek planetaryde karistirilan
NiTi numunesinin genel SEM goriintiisii
b) 1050°C’de 3 saat sinterlenen %1 Ti ilave edilerek planetaryde karistirilan
NiTi numunesinin genel EDS analizi

Resim 6.22°de alinan analizleri incelendiginde SEM goériintiisiinde deforme olmus taneler
arasinda Ti atomunun yogun oldugu fazin ayni kimyasal Ozellikte farkli daha diisiik
sicaklikta sinterlenen numunelere gore daha ¢ok yayildigi gézlemlenmis ve bu fazda

olusan bosluklarsa parlak beyaz renkte goriilen oksitli titanyum fazinin biriktigi
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gozlemlenmistir. Bu gozlem dogrultusunda toz karisiminda serbest halde bulunan Ti
atomlarinin etkin rol oynadigi belirlenmistir. Tanelerin igerisinde ise Ni yogunfazi ile NiTi
yogun fazinin birbiri i¢ine difiizyonla gegtikleri Ni yogunluklu fazin, beyaz bolgenin, NiTi
yogunluklu faza dogru girintiler olusturmasindan saptanmistir. Yiiksek sicaklikta bu
numune serisinde yogunlugun azaldigr gézden kagmazken diger kimyasal ozellikte ayni

sicaklikta sinterlenmis numunelere gore daha diisiik oldugu da belirlenmistir.

6.3.13. %6 Cu ilave edilmis NiTi numunenin SEM ve EDS analizleri

NiTi tozlarinin sertliklerinden dolayr preslenme kabiliyetlerinin diisiik olmasi ve
sinterleme sirasinda olusan yogun Ti atomlarnin bulundugu fazin olusturdugu bariyer
etkisinin Oniline gegebilmek icin alasimli tozlarin arasina agirlikca %6 oraninda Cu tozu
eklenmistir. Eklenen Cu tozunun degisen parametrelerde etkisine ve ii¢lincli bir alagimin
etkisini gormek i¢in SEM ve EDS analizleri yapilmistir. Cu elementinin ti¢lincii alasim
olarak se¢ilmesinin nedeni; diisiik sicak erime sicakligina sahip olmasi ve sekil bellek

ozelligi géstermesidir [57].

Yapilan calisma da ilk olarak en diisiik parametrelere sahip olan 900°C’de 1 saat
sinterlenen numunenin genel SEM ve EDS analizleri yapilmistir. Yapilan analizin

sonuglar1 Resim 6.23° de verilmistir.
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Spectrum19 b
Elt Lme Intensty Emor Conc
(cfs) 2-n1g

0 Ka 1.09 0661 5077 wr%

Tt Ka 119.99 6.925 47449 wt%

Nt Ka 5311 4.607 44554 wt%

Cu Ka 281 1059 2921 wt%
100.000 wt% Total

kv 20.0
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

5 10
(2] Oed (a] [=10ad [&] [=] (=]
Cuzsor

Resim 6.23. a) 900°C’de 1 saat sinterlenen %6 Cu ilave edilmis NiTi numunesinin genel
SEM Goriintiisii, b) 900°C’de 1 saat sinterlenen %6 Cu ilave edilmis NiTi
numunesinin genel EDS analizi

Resim 6.23’de verilen SEM goriintiisii analizinde diistik sicaklik ve kisa siirenin numuneye
katilmis olan Cu tozlarmin NiTi tozlariyla yayinmasimi engellemis ve Cu tanelerinden
beklenen tane aralarina yerleserek sinterlemeyi kolaylastirmasi igin gereken sartlar
olusturamamistir. Ama katilan Cu preslemeyi kolaylastirmis ve gézenek oranini diisiirerek
yogunlugun artmasini saglamistir. Ti elementi 900°C’de ana seri olan NiTi numunelerinin
ayn1 parametredeki numunesiyle ayni sekilde davranarak taneler arasinda Ti yogunluklu
koyu gri faz1 olusturmustur. Tane iginde sinira yakin bdlgelerde yine ayni sekilde Ni oram
fazla olan beyaz bolge olusurken tane merkezinde NiTi faz1 degisime ugramadan kalmstir.
Buradan ¢ikan sonuca gore analizin yapildig1 parametre de sicakligin etkisi tane merkezine

ulagamamusgtir.
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Sinterleme siiresinin Cu ilaveli NiTi numuneleri tizerindeki etkisini analiz edebilmek igin
900°C’de 5 saat sinterlenmis olan %6 Cu eklenmis NiTi numunesinin genel SEM ve EDS
analizi yapilmis ve yapilan analizler ayni sicaklikta 1 saat sinterlenen ayni karigimdan

hazirlanmis numune ile karsilastirilmistir (Resim 6.23). Yapilan ¢alismada ¢ikan SEM

gortintiisii ve EDS analizi Resim 6.24°te verilmistir.

Spedmml ' b
EE Lme Intensty Emor Conc
(cfs) 2-ng
0 456 1351 5569 wt%
Tt Ka 32402 11382 39230 wt%
N Ka 11705 6841 29482 wt%
Cu Ka 3173 SN6 25720 wt%

100000 wt% Total

kv 20.0
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 100

CEI@EIEIEIEI [l D[] [ o] [=]

Resim 6.24. a) 900°C’de 5 saat sinterlenen %6 Cu ilave edilmis NiTi numunesinin genel
SEM goriintiisii, b) 900°C’de 5 saat sinterlenen %6 Cu ilave edilmis NiTi
numunesinin genel EDS analizi

Yapilan calismanin genel SEM goriintiisii incelendiginde siireyle beraber bakirin
bulundugu bolgelerin daha fazla yayildig:r fakat tane aralarina giremedigi gorilmiistiir.

Numunenin sinterlendigi sicakligin bakirin erime sicakligindan (1084°C) diisiik olmasi Ti
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atomunun yogun oldugu koyu gri fazin olusturdugu bariyer etkisini agsmasi igin yeterli

olamamuistir bu sebepten de bakir taneleri taneler arasinda yayillamamustir.

SEM ve EDS analizleri son olarak Cu ilave edilmis numuneler de en yiiksek sicaklik ve
stire parametreleri olan 1050°C’de 5 saat sinterlenen %6 Cu ihtiva eden NiTi numunesine
yapilmistir. Yapilan analizde sinterleme sicakligi bakirin erime sicakligina ¢ok yakin
oldugu icin sivi faza gegerek taneler arasinda yayilmasit ve gozenekleri doldurmasi

beklenmistir. Yapilan genel SEM ve EDS analizleri Resim 6.25’te verilmistir..

Cizelge 6.6. incelendiginde, bakirin gozeneklere dogru aktigini ve ayni parametrede

sinterlenmis diger numunelere gore daha yogun bir hale geldigi goriilmiistiir.

Et Lwne Intensty Emor Conc
(cfs) 258
0O Ka 351 Lig4 43864 mi%
T Ka 48116 13870 52269 wr%
M Ka 18526 8606 423866 wt%
100.000 wt% Total

kv 200
Takeoff Angle  350°
Elapsed Lavetime 100

[E[EHZIE] e [ [ fed (=]

Resim 6.25. a) 1050°C’de 5 saat sinterlenen %6 Cu ilave edilmis NiTi numunesinin genel
SEM Goriintiisii, b) 1050°C’de 5 saat sinterlenen %6 Cu ilave edilmis NiTi
numunesinin genel EDS analizi
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Resim.6.25'te ki SEM goriintiisii incelendiginde bakirin erime noktasina yakin bir
sicaklikta sinterleme yapildigi i¢in bakirin tanelerin arasinda sivi faza yaklagtigi ve
yayildigr gozlemlenirken tane smirlarinda yayildigi gozlemlenmistir. NiTi tanelerine
bakildiginda ise Ni ve Ti atomlarinin difiizyon ile birbirleri igerisinde yerlestikleri ve yer

degistirdikleri net bir sekilde goriilmektedir.

6.4. Sertlik Ol¢iimleri

SEM ve EDS analizleri yapilan numuneler sonrasinda sertlik islemlerine tabii tutulmustur.
Sertlik analizi i¢in HV 5 sertlik degerindeki vickers sertlik testi segilmistir. Bu sertlik
analizlerinde sirasiyla NiTi numunelerinin , %1 Ti ilave edilmis ve turbola da karigtirilmig
NiTi numunelerinin son olarak da %6 Cu ilave edilmis NiTi numunelerinin sertliklerine
bakilarak kimyasal 6zelliklerine ve degisen sicaklik ve siire parametrelerine gore analizleri

yapilmuistir.

NiTi numuneleri tez ¢alismasinin temel numuneleridir. Bu numunelerin 900°C ve 1050°C’
de olmak iizere iki ayr1 sicaklik ve 1, 3 ve 5 saat olmak {izere 3 farkl: siire parametresinde
hazirlanan 6 numuneye de ayr1 ayr1 vickers sertlik analizi yapilmistir. Analizde numunenin
5 farkli kismindan alinan sertlik degerlerinin ortalamasi alinmigtir. NiTi numunelerinin

sertlik degerleri Sekil 6.1° de mevcuttur.

350 o
i 300 o
S 250 O
D O
8 200
=
g 150 €900C
v
v 100 m1050C
g
Y 50
=

0

0 1 2 3 4 5 6
Sinterleme Siresi{Saat)

Sekil 6.1. NiTi numunelerinin vickers sertlik degerleri (HVS)
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Cizelge 6.7. NiTi numunelerinin Vickers Sertlik Degerleri

Saat (Slre) 900°C 1050°C
1 279,8 285
3 326,2 223
5 257,6 254

Sekil 6.1° de ki grafigin sertlik degerleri HVS cinsinden Cizelge 6.7°de verilmistir
Analizden alinan sonuglarda sertlik degeri listiinde sinterleme parametrelerinin etkisinin
fazla olmadig1 gozlemlenmistir. 3 saatte sinterlenen numuneler de uyum gériinmezken 1 ve
5 saat arasinda sinterlenen numuneler de uyum s6z konusudur. Sertlik degerleri sicaklik ile
cok biiyiikk farklilik gostermezken, siire ile ters orantili olarak degismistir. Bu sonug
baslangigta ¢ok fazla sertlikte olan NiTi tozlarimin yiiksek sicaklikta siireyle beraber

yumusamasina baglanabilir.

%1 Ti katilarak kimyasal komposizyonu degistirilen NiTi numunelerinin de sertlik
analizleri turbola da karistirilan numuneler i¢in yapilmistir. Yapilan numunelerde katilan
%1 Ti tozunun sertlie olan etkisi incelenmistir. Vickers sertlik deneyi yapilan

numunelerin verileri alttaki Sekil 6.2°de verilmistir.

360
i 355 0O
S 350
g o .
QO 345
= O
Z 340 4900C
3 °
v 335 W 1050C
g
L 330
- L J

325

0 1 2 3 4 5 6
Sinterleme Siresi{Saat)

Sekil 6.2. %1 Ti ilave edilmis ve turbola da kristirilmis NiTi numunelerinin Vickers sertlik
analizlerinin grafiksel gosterimi
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Cizelge 6.8. %1 Ti ilave edilmis ve turbola da karistirtlmis NiTi numunelerinin Vickers

Sertlik degerleri
Stire (Saat) 900°C 1050°C
1 327,8 349,4
3 346,8 354,5
5 336,2 3424

Titanyum eklenen NiTi numunelerinin sertliklerine bakildiginda fazladan higbir element
eklenmemis NiTi numulerinde oldugu gibi sertlik degerleri farkli sicakliklarda birbirine
cok yakin degildir. Ayn1 siirelerde sinterlenen numuneler farkli sinterleme sicakliklarinda
daha farklilik gosterir. Sertlik degerleri sicaklikla beraber dogru orantili olarak artmuistir.
(Cizelge 6.8.).%1 Ti ilave edilmis tozlar hi¢bir katki yapilmaksizin {iretilen numunelerle
sertlik sonuglar1 bakimindan karsilastirildigin da SEM ve optik goriintiilerde de tespit

edildigi gibi olusan oksit tabakalarinin varliginin artmasi sertligi de arttirmigtir.

Kimyasal komposizyon degisimlerinin NiTi numuneleri {izerindeki etkisini incelemek igin
NiTi numunelerinden ve %1 Ti ilave edilmis numunelerden ayri olarak f{igiincii alasim
elementinin eklendigi %6 Cu ilave edilmis numunelerinde Vickers Sertlik analizleri
HV5’te yapilmistir. Yapilan analizlerin grafiksel gosterimi asagidaki Sekil 6.3’da

mevcuttur.

400
350
300 ° L
250
200
150
100 B 1050C

+900C

u
Q

o

Vickers Sertlik Degeri(HV)

0] 1 2 3 4 5 6

Sinterleme Siresi{Saat)

Sekil 6.3. %6Cu ilave edilmis NiTi numunelerinin Vickers Sertlik analizlerinin grafiksel
gosterimi
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Cizelge 6.9. %6 Cu ilave edilmis NiTi numunelerinin Vickers Sertlik analiz degerleri

Siire (Saat) 900°C 1050°C
1 279,6 366,7

3 313,6 372

5 345 379,8

%6 Cu ilave edilen NiTi numunelerinin Vickers Sertlik degerleri incelendiginde Cizelge
6.2° de oldugu gibi sertlik degerlerinin sicaklikla beraber arttig1 goriiliirken 900°C’de ki
sertlik degerlerinin %1 Ti ilave edilmis NiTi numunelerine gére daha diisiik degerde
oldugu goriilmiistiir. 1050°C’de ise daha yiliksek oldugu gozlemlenmistir. Bu degerlerin
yiikksek c¢ikmasiin sebebinin taneler arasindaki gozenekleri doldurdugu igin arttirdigi
goriilmistliir. Numunelerin iginde bulunan Ti ve Cu serbest tanelerinin oksitlenmesi
yiiziinden Vickers Sertlik degerlerinin 6n alagimli eklenme yapilmamig NiTi tanelerinden

daha yiiksek olmasiyla aciklanabilir.

6.5. 900°C ve 1050°C’de Sinterlenen NiTi Numunelerinin XRD Analizleri

Sinterlenen numuneler i¢inde ana grup olan NiTi numunelerinin sinterleme sonrasi olusan
fazlarin saptanmasi ve kristal yapilarinin incelenmesi amaciyla XRD analizi yapilmastir.
[k analizler 900°C ve 1050°C’de sicakliklarda 1 saat sinterlenen NiTi numuneleri iizerinde
gergeklestirilmistir. Analizlerin yapildigi 20 araligi 20 - 90° dir. Yapilan analizlerin

sonuclar1 Sekil 6.4’de verilmistir.
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. A NiTi (B19)

| & O NiTi (B2)
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Sekil 6.4. 900 ve 1050°°de 1 saat sinterlenen NiTi numunelerinin XRD analizi

Yapilan analizler de 1 saat sinterlenen numuneler de sinterleme sonrasi sekil bellek
davranigi i¢in 6nem teskil eden B2 ve B19’ fazlarina rastlanmistir. Sicaklikla beraber bu
fazlarin siddetinin arttifida belirlenmistir. Bu da 1050°C’de B19’ ve B2 fazlarinin
piklerinin kirmim siddetleri diisiik sicaklikta sinterlenen numunelere gore daha yiiksektir.
Ortaya ¢ikan bu sonugla yiiksek sicaklikla diflizyon hizinin dogru orantili artmasiyla NiTi
tabanli Ostenitik ve martenzitik fazlarin olugma oranmin yiikseldigi de belirlenmistir.
Ayrica pikler NigTis fazlarmin da sinterleme sonrasi ortaya g¢iktigini gostermektedir.
Ortaya ¢ikan faz sekil bellekli dontisiimlerin ¢ift yonlii davraniginda biiyiik 6nem
tasimaktadir [20].

Yapilan ¢aligmalarda sicakligin numunelerde olusan etkisinin yaninda siirenin de etkisini
analiz edebilmek ic¢in 3 saat siirede 900°C ve 1050°C’de sicakliklar da sinterlenen
numunelerin de XRD testleri yapilmistir. Yapilan analizlerin sonucu Sekil 6.5’de

verilmistir.
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Sekil 6.5. 900°C ve 1050°C’de 3 saatte sinterlenen numunelerin XRD analizleri

Sekil 6.5’de goriilen analiz sonuglarina gore 3 saat sinterleme sonrasi iki ayr1 sicaklikta da
martenzitik (B19’) fazlari ile 6stenitik (B2) fazlarinin piklerinin ortaya ¢iktig1 goriilmiistiir.
Pikler 900°C’de piklerin siddeti belirgin degilken 1050°C’de ki piklerin kirinim siddeti
oldukca yiiksektir. 1050°C’de pik siddetlerinin fazla olmas1 difiizyon hizinin artmasinin
yaninda siiresinin de fazla olmasiyla birlikte sekil bellek davranisi i¢in 6nemli yer tutan
Ostenitik B2 fazinin ve martenzitik B19’ fazinin olusumu da Sekil 6.4’da ve Sekil 6.5°de
goriilen pik siddetleri ile karsilastirildiginda fazlarinin olusumu 1050°C’de 3 saat
sinterlenen numune de oldukga fazladir. Ayrica kararli NiTi2 faz1 da en yiiksek kirmim

siddetini vermistir.

Yapilarin ¢aligmalar da siire ve sicakligin fazlara olusuma etkisini daha ayrintili incelemek
icin 5 saat sinterlenen numunelerinde XRD analizleri yapilmistir. Yapilan analizlerin

sonugclar1 Sekil 6.6’da verilmistir.
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Sekil 6.6. 900°C ve 1050°C’de 5 saat sinterlenen numunelerin XRD analizleri

Sekil 6.6’da ki analizlere bakildiginda B19’ martenzitik fazinin en siddetli sekilde
900°C’de 5 saat siirede pik verdigi goriilmiistiir. Sicaklik 1050°C’ye ¢iktiginda Ostenitik
B2 fazimmin orami artmis ve bu fazin kirinim siddeti en yiiksek seviyeye ulasmistir.
Analizden ulasilan bulgular da sekil bellekli alasimlarin yiiksek sicaklik fazlariin dstenitik

B2 faz1 oldugu goriilmektedir.
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7. SONUC VE ONERILER

Bu c¢alisma kapsaminda NiTi sekil bellekli malzemelerin toz metalurjisi ile iiretiminde
tozun seklinin, kimyasal komposizyonunun preslemeye etkisi, farkli sicaklik ve siireler de
sinterlemeye olan etkisi aragtirllmistir. Ayni zamanda ©on alagimli tozlara Ti ve Cu
elementel tozlar1 ilave edilerek hem sinterlenebilirlik hem de yogunluk artis etkileri
incelenmistir. Elde edilen deneysel bulgular ve degerlendirme asamalari sonucunda

asagida verilen sonuglar ve Oneriler sunulmustur.
7.1. Sonuclar

1. Yapilan soguk preslemeler de Planatery’de ogiitillen ve tane sekilleri kiiresellikten
uzaklagsmis olan tozlarin preslenme kabiliyetinin kiiresel taneli NiTi tozlarinin
preslenme kabiliyetine gore daha diisiik oldugu tespit edilmistir.

2. %6 Cu ilave edilmis NiTi numunelerinin preslenme kabiliyetleri en iyi olmaktadir.
Elde edilen sonuglar numunelerin ham yogunluk sonuglari ile de desteklenmistir.

3. Kimyasal komposizyon da bakir gibi NiTi tanelerine gore daha yumusak yapida ki
tanelerin katilmasi NiTi sekil bellekli alasimlarin preslenme kabiliyetlerini arttirmistir.

4. NiTi numunelerin optik incelemesine bakildiginda 6n alagimli NiTi taneleri arasinda

olusan Ti fazinin 900°C’de 5 saat sinterlenen numuneler olustugu gozlemlenirken

boyun vermenin ise 1050°C’de 5 saat sinterlenen numunelerde en fazla bolge de

olustugu goriilmistiir. Buradan ¢ikarilabilecek sonug Ti ara fazi olusma orani sicaklik
azalip siire arttiginda, artarken boyun verme olay1 ise sicaklik ve siire ile birlikte

artmaktadir.

5. 1050°C’de 3 saat sinterlenen %21 Ti ilave edilen turbola da ve planetary de karistirilan

numunelerin karsilastirilmas: yapildiginda sinterlemenin turbola da karisan numuneler
de daya iyi oldugu goriinmektedir. Karigma sirasinda mekanik kirmmim oraninin
azaldikga ve aspekt katsayis1 1’e yaklastik¢a sinterleme kabiliyeti de artmaktadir.

6. %6 Cu igeren NiTi numunelerinde sicaklik ve siire arttikca bakir elementinin
gozenekleri doldurma oraninin arttig1 ve bu sayede de yogunlugun sicaklik ve siire ile

beraber arttig1 goriilmiistiir.
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10.

11.

12.

7.2.

Yapilan EDS analizlerinde oksitlenme oraninin 6n alagimli tanelerden olusan
numunelerde igerisine serbest yeni alasim elementi katilan tanelere gore daha az
oldugu belirlenmistir.

EDS analiz sonuglarina gore sicaklik ve siire arttikca Ni ve Ti atomlarinin birbileri
icerisinde diflize olma oran1 artmistur.

EDS analizleri sicaklik arttikga sinterleme sirasinda ortaya ¢ikan Ti ara fazinin tane
icine hareket ederek azaldigini ve siireyle ise yliksek ve diislik sicaklikta da arttigini
gbzlenmistir.

Saf halde ki NiTi numunelerinin vickers sertlik degerlerinin %1 Ti ve %6 Cu katilan
numulere gore daha disiik oldugu goriilmiisken bu farkliligin sebebinin EDS
analizlerine bakildiginda serbest tanelerde bulunan oksit oraninin yiiksekliginden
meydana geldigi anlasilmistir.

Saf haldeki NiTi numunelerine yapilan XRD analizlerin de sekil bellek i¢in gerekli
olan &stenitik B2 fazinin ve martenzitik B19’ fazinin olusmasinin sicaklik ve siireyle
beraber arttigini ortaya ¢ikarmistir.

NiTi tozlarimin sinterleme ortaminin oksitlenme tavrini direk etkiledigi ve duyarliligin

cok yiiksek oldugu tespit edilmistir.

Oneriler

Ileri de yapilacak olan ¢alismalar da preslenebilirligin degisimini gérmek igin sicak
presleme, soguk izostatik presleme ve sicak izostatik presleme yOntemleri
uygulanabilir.

Sinterleme ortam1 olarak kuvars cam tiiplin segilerek inert gaz ortaminda sinterleme
yapilmasi1 daha verimli sonuglar verebilir.

Calisma da yapilan sinterleme sicakliklarindan daha ytiksek sicakliklar da ve daha
uzun siireler de sinterleme islemi yapilarak tam yogunluklar1 arasindaki iliski
incelenebilir.

Alagima katilan Ti elementinin oram1 faz diyagraminda sekil bellek bdlgesinin
icerisinde kalmasiyla arttirilabilir veya azaltilabilir ve faz olusumunda ve oksitlenme

oraninda yaptig1 etki arastirilabilir.
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5. Cu elementinden farkli olarak sekil bellek 6zelligi gosteren diger alasim elementleri
katilarak sinterleme ve preslenme kabiliyetleri tizerinde ki etkisi incelenebilir.

6. Numunelerin DSC analizleri yapilarak sicaklik histerisizleri saptanabilir.
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