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Oz

Calismada, elementel Ni (10pum) - Ti (20um) tozlari ile Nikelce zengin NiTi sekil bellek alasim
Makale Bilgisi tozlar1 60 dakika mekanik alasgimlama yontemi ile dgiitiilmiistiir. Ogiitme isleminde ilave edilen

Ni ve Ti tozlarinin 6nalagimli NiTi sekil bellek alagim tozlarina etkisi arastirilmigtir. Bu amagla,
Basvuru:06/01/2017 onalagimli NiTi tozlar1 igerisine sirastyla agirlikca %2, %4, %6, %8, %10 oranlarinda elementel
Diizeltme: 09/02/2017 Ni ve Ti tozlart mekanik olarak ilave edilmistir. Mekanik dgiitme isleminde 1:10 toz / bilya orani
Kabul:22/02/2017 kullanilmustir. Baglangig tozlar1 ve 6giitiilen tozlar X-ray (XRD), element dagilim spektrometresi

(EDS), taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak karakterize edilmistir. Calisma
sonucunda, 6nalagimli NiTi tozlar1 ve elementel Ni/Ti tozlarinin mekanik 6giitme isleminde Ni

] tozlarinm 6glitme isleminin daha etkin oldugu tespit edilmistir.
Anahtar Kelimeler

Microstructural Investigation of Ni and Ti Powders by Using Mechanical

Mekanik Alagimlama . S
NiTi Sekil Bellek Alloying Method on NiTi Shape Memory Alloy Powders
Alasimlart
Toz Metalurjisi Abstract

Keywords In this study, nick_el-rich NiTi sr_]ape memory alloy powders_ with elemental Ni (l_Oum) - ”_Fi (20pm)

powders were milled for 60 minutes by mechanical alloying. The effects of Ni and Ti powders

Mechanical Alloying addition during milling on prealloyed NiTi shape memory alloy powders were investigated. For
NiTi Shape Memory this purpose, weight of 2%, 4%, 6%, 8%, 10% elemental Ni and Ti powders were mechanically
Alloys added to the prealloyed NiTi powders respectively. 1:10 powder / ball ratio was used for

Powder Metallurgy mechanical alloying. Initial powders and alloyed powders were characterized using X-ray (XRD),

elemental distribution spectrometry (EDS), scanning electron microscopy (SEM). As a result of
the study, it was found that the milling of Ni powders was more effective in the mechanical
milling of prealloyed NiTi powders and elemental Ni / Ti powders.

1. GIRiS INTRODUCTION)

NiTi sekil bellekli alagimlar (SBA) yaklasik esit oranlarda Ni ve Ti alagimlarindan elde edilmektedir. NiTi
alagimlar essiz sekil bellek etkisi (SBE), iyi biyouyumlulugu, miikemmel asinma direnci ve enerji emme
ozelliklerine sahiptir. Bu 6zelikler sayesinde, bu alagimlar birgok endiistriyel, medikal ve 6zel uygulama
alanlarina sahiplerdir [1-3].

NiTi SBA’in iiretiminde genellikle geleneksel dokiim yontemi kullanilmaktadir. Ancak dokiim
yonteminde, kirilma direnci, siiper iletkenlik ve siineklilik istenilen 6zelliklerde elde edilememektedir [4-
5]. Istenilen mekanik &zelliklerin elde edilememesi; NiTi alasimlarinn iiretim esnasinda olusan hidrojen
ve diger impiiritelerden kaynaklanmaktadir. NiTi alagimlarimin dokiim yontemi ile iiretiminde,
engellenemeyen hidrojen ve diger istenmeyen impiiriteler, mekanik 6zellikleri olumsuz etkilemektedir. Bu
sebeplerden dolay1, NiTi alagimlarinin {iretiminde Toz Metalurjisi (TM) gibi yeni alternatif {retim
yontemleri kullanilmaktadir [6-9]. TM yontemi NiTi alagimlarimin {iretiminde yeni bir iiretim teknigi olup,
istenilen 6zelliklerin elde edilmesinde imkan tanimaktadir. TM {iretim metotlarindan; gaz atomizasyonu,
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piilverizasyon, sicak izostatik presleme (SIP), spark plazma ve mekanik alagimlama (MA) yontemleri bu
alanda en iyi bilinen ve kullanilan metotlar arasinda yer almaktadir [10-18]. Bu iiretim yontemlerinden MA
yontemi ile istenilen oranlarda alagimlama islemi gergeklestirilebilmektedir. MA yOnteminde
alagimlanacak tozlar ve bilyelerin dogru toz — bilya orani segilerek ve uygun &giitme siiresinde
alasimlandirma isleminin gerceklestirilmesi ile liretim gergeklestirilir [19-22]. Ayrica MA ydntemi
kullanilarak NiTi alagimlarmin Ni ve Ti igerigi degistirilebilir ve diger alasim elementleri ile
sentezlenebilir. Boylece 6nalagimli NiTi tozlariin Ni ve Ti oranlar tizerinde degisiklik yapilabilmektedir
[23-30].

Bu ¢aligmada, 6nalagimli NiTi tozlari icerisine elementel Ni ve Ti tozlari (sirasiyla; %2, %4, %6, %8, %10
oranlarinda) ilave edilmis ve 60 dakika mekanik &giitme islemine tabi tutulmustur. Uretilen tozlarin XRD,
SEM ve EDS analizleri incelenerek, dnalagimli NiTi ve elementel Ni / Ti tozlariin yapida olusturdugu
etkiler tespit edilmeye ¢aligilmistir.

2. DENEYSEL YONTEM (EXPERIMENTAL METHOD)

NiTi SBA tozlari Nanoval (Nanoval GmbH&Co0.KG Kienhorststraie 61-65 D-13403 Berlin) firmasindan
temin edilmistir. NiTi tozlar1 6nalasgimh olarak, gaz atomizasyon yontemi kullanilarak tiretilmistir. MA
isleminde kullanilan elementel Ni ve Ti tozlari sirastyla %99,9 ve %99,99 safliga sahiptir. Sekil 1°de
sirastyla onalagimli NiTi tozlar (Sekil 1.a), elementel Ni (Sekil 1.b) ve elementel Ti (Sekil 1.¢) tozlarinin
SEM goriintiisii yer almaktadir. SEM goriintiilerinden NiTi 6nalagimli tozlan kiiresel sekle sahipken, Ni ve
Ti tozlarmin diizensiz yapiya sahip olduklari goriilmektedir.
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Sekil 1. Kullamlan tozlarin SEM goriintiileri a) Onalasimh NiTi tozlari, b) Elementel Ni tozlari, c)
Elementel Ti tozlar1 (SEM images of used powders a) Prealloyed NiTi powders, b Elemental Ni powders,
c) Elemental Ti powders)

Tablo 1’de oOnalagimli NiTi tozunun, elementel Ni ve Ti tozlarimin ortalama boyut dagilimlart yer
almaktadir. Tozlarin ortalama boyut dagilimlar1 incelendiginde; 6nalasimli NiTi tozlarmin 30 pm, Ni
tozunun 10 pm ve Ti tozunun ise 20 um ortalama toz boyutlarina sahip oldugu goriilebilmektedir.
Kullanilan 6nalasimli NiTi SBA tozlarinin agirlik¢a atomik yiizdeleri 54,9 Ni ve 45,1 Ti oranlarina sahiptir.

Tablo 1. Tozlarin ortalama boyut dagilimlar: (Average grain size distributions of powders)

Tozlar | Ortalama Toz Boyut Dagilim (pum)
NiTi 30
Ni 10
Ti 20

Baslangi¢ tozlariin ve 6giitiilmiis tozlarin pargacik boyutu, faz yapisi ve pargacik morfolojisinin inceleme
islemleri ve Enerji Dagilim Spektrometresi (EDS) incelemelerinde JEOL marka JSM-6060LV model
Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM) kullanilmistir. XRD analizleri ise; APD 2000 PRO XRD model X-
ray cihazinda, 20-70° ve 20 tarama araliginda, 0,04 adim ve bakir katot (CuKa) kaynagi kullanilarak
gerceklestirilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND DISCUSSION)
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TM yontemi ile tiretimde toz morfolojisi dnemli bir yere sahiptir. TM {iretim yonteminde kullanilan tozlarin
kiiresel, diizgiin yilizeyli ve homojen parcacik dagilimina sahip olmasi énemlidir. Gaz atomizasyon ve
karbonil yontemleri bu 6zelliklere sahip tozlarin elde edilmesinde kullanilan baglica yontemlerdendir. Bu
sebeplerden dolayi, uygun o6zelliklerdeki 6nalagimli NiTi tozlarinin iiretiminde gaz atomizasyon yontemi
kullanilmis ve bdylece diizgiin bir yiizeye sahip homojen dagilimli tozlar elde edilebilmistir [31].

Sekil 2’de sirasiyla 6nalasimli NiTi, elementel Ni ve elementel Ti tozlarinin genel EDS analizleri
goriilmektedir. NiTi alasgim tozlarmin EDS analizinde yalmzca Ni ve Ti elementlerinin piklerine
rastlanilmigtir. Elementel Ni tozlarinin EDS analizlerinde ana yap1 olarak sadece Ni igerigi (ag.%99,872
Ni) tespit edilmistir. Elementel Ti tozlarinin analizinde ise yalnizca Ti igerigi tespit edilmistir (ag. %100
Ti). Calismada olugmasi muhtemel impiiritelerin 6niine gecebilmek i¢in element safligi yiiksek tozlar tercih
edilmisgtir.
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Sekil 2. Genel EDS analizleri, onalasimli NiTi tozlart (a), elementel Ni tozlart (b) ve elementel Ti tozlar
(c), (General EDS analyzes of prealloyed NiTi powders (a), elemental Ni powders (b), and elemental Ti
powders (c))

NiTi igerisine ayr1 ayri ilave edilen agirlikca % 2, 4, 6, 8 ve 10 oranlarindaki elementel Ni ve Ti tozlari, 60
dakika mekanik 6giitme islemine tabi tutulmustur. Ogiitiilmiis NiTi + Ni ve NiTi + Ti tozlarimin SEM
goriintiileri Sekil 3’te verilmistir. Sekil 3’te artan Ni ve Ti oranina bagli olarak mikroyapisal degisimler
goriilmektedir. Ni ve Ti tozlarinin elementel sekilde bulunmalari nedeniyle, s6z konusu tozlarin 6nalagiml
NiTi tozlarimin etrafin1 kaplama egilimi goriilmiistiir. Ogiitme isleminde, artan Ni ve Ti oranma bagh
olarak, NiTi tozlarinin etrafindaki kaplama kalinliginin arttigi gézlemlenmistir. Fakat, dnalagimli NiTi
tozlarinin ylizeyinin elementel Ni tozlari tarafindan daha homojen bir sekilde kaplandig tespit edilmistir.
Buna neden olarak, Ni’in yiizey merkezli kiibik (YMK) yapiya [32] ve Ti’nin ise hegzagonal siki paket
(HSP) yapiya [33] sahip olmasi sdylenebilir. Elementel tozlarin sahip olduklar1 kafes yapilari malzeme
sekillendirilebilirliklerini de dogrudan etkilemistir. Ti tozlarinin sahip oldugu HSP yapis1 nedeniyle diisiik
stineklik ozelligine sahiptir. HSP metal sistemindeki bu diisiik siinekligin kaynag: ise, farkli kayma
sistemlerinin yliksek anizotropik kritik ¢ozilmis kayma gerilmesi olarak bilinmektedir [33]. Bu
sebeplerden dolay1 alasimlama isleminde, NiTi + Ni alasim sisteminde gevrek — siinek alagimlama sistemi
etkin olurken, NiTi + Ti alasim sisteminde ise gevrek — gevrek alasimlama sisteminin etkin oldugu
goriilmiigtiir.
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SEM GORUNTULERI
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Sekil 3.NiTi + Ni ve NiTi + Ti tozlarinin 60 tozlarimin SEM goriintiileri (SEM images of
dakika 6giitme sonrasi SEM goriintiileri (SEM mechanically milled NiTi + Ni / Ti powders)
images of NiTi + Ni and NiTi + Ti powders after

milled for 60 minutes)

Sekil 4. Mekanik 6giitiilmiis NiTi + Ni / Ti

60 dakika siireyle ogiitiilen NiTi + agirlikca % 2, 4, 6, 8 ve 10 oranlarindaki elementel Ni ve Ti tozlarinin
SEM goriintiileri Sekil 4’te verilmistir. Goriintiiler {izerinden alinan elementel Ni ve Ti oranlarinin noktasal
ve genel EDS analiz sonuglari ise Sekil 5’te verilmistir. Noktasal analizler, 6giitiilmiis tozlar lizerinden
alinan analizler olup, sadece Ni ve Ti pikleri tespit edilmis, bu yiizden analiz sonuglarinda yalnizca Ni ve
Ti oranlar1 elementel olarak verilmistir. Genel EDS analizlerinde ise Ni ve Ti elementleri ile birlikte C ve
O gibi elementlere de rastlanilmistir. Buna, tozlarin iizerine yapistirtldigi karbon bantin sebep oldugu
sOylenebilir. Sekil 3 ve 4’teki SEM goriintiilerinde elementel Ni ve Ti tozlarimin 60 dakika 6giitme islemi
ile birlikte &nalasimli NiTi tozlarmnin yiizeylerini kapladig1 goriilmiistiir. Ogiitme isleminde ilave edilen Ni
ve Ti toz oranlarinin artmasi ile birlikte, NiTi {izerinden alinan Genel EDS analizlerinde (Sekil 5) Ni ve Ti
oranlarimin da arttig1 tespit edilmistir.
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SEM Goriintiisii Uzerinden Alinan EDS Analizleri
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Sekil 5. Sekil 4’teki SEM goriintiisti tizerinden alinmig EDS analizleri (EDS analyzes taken from the SEM
images of Figure 4)

Sekil 6.a’da onalasimli NiTi tozlar1 ve mekanik alagimlanmig NiTi + Ni (ag. %2, 4, 6, 8, 10) tozlarinin,
Sekil 6.b’de ise 6nalagimli NiTi tozlar1 ve mekanik alagimlanmig NiTi + Ti (ag. %2, 4, 6, 8, 10) tozlarinin
XRD analiz sonuglari goriilmektedir. Sekil 6.a ve b’de, NiTi alagimu igerisindeki Ni ve Ti igeriginin artigina
bagli olarak, farkli pik siddetlerinin olustugu ve NiTi alasimina ait pik siddetinin azaldig1 goriilmiistiir. Pik
siddetlerinde olusan bu farkliliklar; iiretim kosullar1 ve Ni-Ti gibi farkli alasim elementleri ilavesinin
etkisi[34,35] ile birlikte amorf faz yapisinin olusmaya bagladigini gostermektedir. Ni veya Ti ilavesine
bagli olarak onalasimli NiTi tozlarinda elde edilen Gstenit fazina ait B, pikinin, ilave edilen Ni/Ti oranina
bagli olarak kaybolmaya basladig1 tespit edilmistir. NiTi fazina ait 42,1° ana pikin, diger pikler ve amorf
piklerin artmasi ile birlikte siddeti azalmaktadir [24]. Sekil 6.a ve b incelendiginde %10 Ni ilavesi ile
birlikte B pik siddetinin ¢ok daha diistiigii goriilebilmektedir. Bunun nedeni ise elementel Ni tozlarinin
YMK yapiya sahip olmasi nedeniyle sagladigi essiz sekillendirilebilirlik etkisidir [36]. Boylece mekanik
ogtitme ile birlikte amorf yapiya gegme egilimi daha kolay olabilmektedir.



104

Sinan AKSOZ vd. | GU J Sci, Part C, 5(1):99-106(2017)

— NiTi Tozlar
NiTi + %2 Ti

—— NiTi Tozlar
NiTi + %2 Ni

Cas s
NiTi + %4 Ni 120 NiTi+ %4 Ti
T

— NiTi + %6 Ni ’\1111 06 I:
— NiTi + %8 Ti

NiTi + %8 Ni 100
10 Ni

— NiTi + %10 Ti

8
T 6 :
4

(@)
Meklg, 0 10

Sekil 6. Ogiitme islemine tabi tutulan tozlarin XRD analizleri a) NiTi + Ni ve b) NiTi + Ti
(XRD analyzes of the milled powders a) NiTi + Ni and b) NiTi + Ti)

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

Mekanik alagimlama iglemine tabi tutulan 6nalagimli NiTi tozlar1 ve ag. %2, 4, 6, 8, 10 oranlarinda
elementel Ni ve Ti tozlarinin, 6gilitme islemine bagli olarak 6zelliklerinin incelenmesi ile asagidaki sonuglar
elde edilmistir;

Calismada NiTi + Ni karigim sistemine uygulanan mekanik 6giitme esnasinda gevrek — siinek
davramg goriiliirken, NiTi + Ti karisim sistemine uygulanan mekanik dgiitme esnasinda gevrek —
gevrek davranis goriilmektedir.

Ni tozlarmin mekanik 6giitme sonrast NiTi tozlarinin yiizeyini Ti tozlaria oranla daha homojen
ve diizgiin bir sekilde kapladigi tespit edilmistir.

Ni tozlarinin Ti tozlarina oranla NiTi tozlarinin etrafini daha homojen kaplamast, Ti tozlarinin HSP
yapiya sahipken Ni tozlarinin YMK yapiya sahip olmasindan kaynaklanmaktadir. HSP yapidaki
metaller diisiik siineklige sahiptir.

NiTi + Ni / Ti tozlarinin mekanik alagimlama isleminde artan Ni ve Ti oranina bagli olarak EDS
analizlerinde serbest haldeki Ni ve Ti oraninda artiglar gézlemlenmistir.

XRD analizlerinde ise, %10 Ni ilavesi ile birlikte ana NiTi pikine ait B, pik siddetinin, %10 Ti
ilavesine gore ¢ok daha diistiigli goriilebilmistir. Bunun nedeni ise elementel Ni tozlarinin sahip
oldugu YMK yap1 nedeniyle daha kolay sekillendirilebilmesi ve mekanik 6giitme ile birlikte amorf
yapiya daha kolay bir sekilde gegme egilimi sergilemesidir. Bu nedenle yeni pikler meydana gelmis
ve amorf faz yapisi olusmaya baglamistir.
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