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OZET

Yiksek Lisans Tezi

TOZ METALURJISI YONTEMIiYLE SENTEZLENEN NiTi ALASIMLARININ
YAPISAL OZELLIKLERININ KARAKTERIZASYONU

Yunus TATOGLU

Atatiirk tiniversitesi
Fen bilimleri Enstitiisii
Metalurji ve Malzeme Anabilim Dali
Uretim Metaliirjisi Bilimdali

Danisman: Dr. Ogr. Uyesi M. Engin KOCADAGISTAN

NiTi alasimlar1 sekil hafizasi, siiperelastiklik, yiiksek darbe soniimleme kapasitesi,
yiiksek korozyon direnci ve biyouyumluluk 6zelliklerine sahiptir. Farkli sekil, boyut ve
paketlenme 6zelligine sahip tozlar toz metaliirjisi yontemleriyle yiiksek performansli,
yiiksek boyutsal hassasiyete sahip, kimyasal bilesimi kontrol edilebilir ve gozenekli
yaptya sahip maddeler olarak iiretilebilir. Bu amagla esit mol miktarinda Ni ve Ti tozlari
kullanilarak mekanik alagimlama islemi yapilmistir. 58,7g’lik Ni ile 47,9 g’lik Ti birer
mol alinmis ve yapilan deneylerin ilk tigiinde 0,14 mol Ni ve Ti tozu kullanilmistir. Toz
sarfiyatin1 azaltmak i¢in sonraki deneylerde 0,047 mol Ni ve Ti tozlar1 kullanilmistir ve
NiTi alagimi elde edilmesi amaglanmistir. Doniis hizinin ve 6gilitme siiresinin degisiminin
alasimlama tizerindeki etkileri gezegen tipi Ogiitiicii kullanilarak incelenmistir. Faz
analizleri icin XRD (X-Ray Diffraction) kullanilmistir. Kullanilan gezegen tipi 68iitme
cihazinda donlis hizinin degistirilmesinin ve alasimlama siiresinin degistirilmesinin
alasimlama tizerindeki etkileri incelenmistir. Cesitli parametrelerde sentezlenen NiTi
tozlarmin X-1s1n kirmim grafikleri ve taramali elektron mikroskobu goriintiileri alinarak
yapisal 6zellikleri yorumlanmistir. Bu ¢alismada 12 deney yapilmistir. 300 rpm hizda ve
200 rpm hizda 40 saatin altinda Ti2Ni fazina rastlanmamistir. 40 saat ve 80 saatlik
deneylerde Ti2Ni fazi ile ortlisen pik olusumu gozlenmistir. 400 rpm hizda 10 ve 20
saatlik deneylerde Ti2Ni fazina rastlanmamistir. 400rpm hizda biiyiik tanelerde ¢atlak
olusumunun basladig1 gorilmiistiir. Alasimlamanin ger¢eklesmesi i¢in deney siiresinin

en az 40 saat olmasi gerektigi sonucuna varilmistir.
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THE CHARACTERIZATION OF STRUCTURAL PROPERTIES OF NiTi
ALLOYS SYNTHESIZED BY POWDER METALLURGY METHOD
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NiTi alloys have shape memory, super elasticity, high impact damping capacity, high
corrosion resistance and biocompatibility. Powders with different shapes, sizes and
packaging properties can be produced with powder metallurgy methods as high
performance, high dimensional sensitivity, chemical composition can be controlled and
porous materials. For this purpose, mechanical alloying process was carried out using Ni
and Ti powders in equal moles. 58.7g of Ni and 47.9 g of Ti were taken one mole and
0.14 mol of Ni and Ti powder were used in the first three of the experiments. To reduce
dust consumption, 0.047 moles of Ni and Ti powders were used in subsequent
experiments and it was aimed to obtain a NiTi alloy. The effects of the change of
rotational speed and grinding time on alloying were investigated using a planetary
grinder. XRD (X-Ray Diffraction) was used for phase analysis. In the planetary grinding
device used, the effects of changing the rotation speed and changing the alloying time on
alloying were examined. X-ray diffraction graphs and scanning electron microscopy
images of NiTi powders synthesized in various parameters were taken and their structural
properties were interpreted. In this study, 12 experiments were carried out. The Ti2Ni
phase was not found under 300 rpm and 200 rpm under 40 hours. In 40-hour and 80-hour
experiments, peak formation overlapping with Ti2Ni phase was observed. The Ti2Ni
phase was not found in 10 and 20 hours of experiments at 400 rpm. It was observed that
crack formation started in large grains at 400rpm speed. It was concluded that the
experiment period must be at least 40 hours for alloying to take place.
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Keywords: NiTi, Mechanical alloying, Shape memory alloys, Superelasticity, Powder
metallurgy


https://atauni.edu.tr/en/fen-bilimleri-enstitusu

TESEKKUR

Hedefe doniisen bir hayalin gergeklestigi bu calismada kendisini tanidigim ilk giinden
itibaren islerimi hep kolaylastirmay1 amaglayan, destegini asla esirgememis olan kiymetli
hocam Saym Dr. Ogr. Uyesi Mustafa Engin KOCADAGISTAN’a 6miir boyu miitesekkir
olacagim. Deneysel faaliyetlerde yardimlarini asla unutamayacagim Sayin Prof. Dr. Ersin
ARSLAN’a, Sayin Prof. Dr. Mehmet ERTUGRUL’a, Saym Dog. Dr. Hikmet CICEK’e
ve Saym Y. Miih. Siikran KARADENIZ’e tesekkiirii bir borg bilirim. Her yorgunlugumda
beni motive eden, umutsuzluga kapildigimda bana 1s1k olan ve her sevincimi benimle

paylasan basta annem olmak iizere tiim aileme tesekkiir ederim.

Yunus TATOGLU
Agustos, 2019



ICINDEKILER

OZET ..ttt i
ABSTRACT Lt b e bbbttt ii
TESEKKUR ..ottt sttt 1\
SIMGELER ve KISALTMALAR DIZINI ......cooooiiiiiiiriniiiireeecesieessnenis vii
SEKILLER DIZINI.....cooiiiieiiiiicecee ettt viii
CIZELGELER DIZINI ...oviviviieieceeeeeeee e X
| R ) 0 21 1T 1
2. KURAMSAL TEMELLER ..o 3
2.1, TOZ MELAIUIJIST ...ttt 3
2.1.1. TOZUN UTELIMI ..ttt ettt sb e e nb e e e nne e neenneas 6
2.1.1.a. Kimyasal yontemlerle toz Gretimi ..........ccoceeieeiiieiiniieeiie e 7
2.1.1.b. Elektroliz yontemiyle t0Z Uretimi..........cecvvreerieiiinienieiesee s 8
2.1.1.c. Atomizasyon yontemi ile t0Z Uretimi ........coocververirienieiiiie e 8
2.1.1.d. Mekanik kiigiiltme yontemi ile t0z Gretimi ........ccooceeveeniienieiiiesie e 13
2.1.2. Tozlarm KariStirtlmast .........ccoiiiuiiieiiiiire e e e ree e e enree e e 14
2.1.3. PIESIEIME ..o 15
2.0, 4. SINTEITEME ... 15
2.2. Mekanik Alagimlama ........cccuveiiiieiiiieiiiie e 16
2.2.1. Mekanik alagimlamanin meKaniZmasl ..........ccvevueeeiieesiieessieessnesssnesssinessens 17
2.2.2. Mekanik alagimlama Sistemleri.........cccueriviiriiiiiiiiieiiee e 20
2.2.2.a. SUNEK-SUNEK STISTEIMI ...eouvvieiiiiiiiiie et 20
2.2.2.b. Stinek- geVIEK SISTEMI ....ecuveiieieieiiiiie e 21
2.2.2.C. GEVIeK- gEVIEK SISTEMI .....ciuicieiiieiiecie ettt 22
2.2.3. OFUME tIPIETi...vvviieieivireiiiicieteieieec ettt 23
2.2.3.a. AtritOr tip1 OZULUCTL ...vvvevveiieeiee et 23
2.2.3.b. SPEX tipl OZULTHCT .+vevveeveeeiteesiie ettt 23
2.2.3.c. Gezegen tiPi OFULUCT .....evverrirriiieii e 25
2.2.4. Mekanik alagimlamanin avantajlari...........cccccooveiiiiieninc e 26
2.3. Sekil Hafizalt Alagimlar...........ccveiiiiiiiiiiiiice e 27



2.3.1. NIT1 @lagmIArT..cccceeeiiciiice e 27

2.3.2. Sekil hafizasi ve stiperelastiklik ...........ccovveriiiiiiiiiie 29
2.3.3. Martenzitik faz dONUSTMIT........c.ceveiiiiiiiee e 34
2.3.4. NiTi alasimlarinin metalurjisi .....ccveicvieiiiieiiieciie e 37
3. MATERYAL ve YONTEM .........coooviniiiiiiiniiniiniieissississssssssssssssssssssenas 41
3.1. NiKel Ve TIANYUM TOZU......oiiiiieieiieiiieie ettt st sneesne e 41
3.2, GIOVE BOX....oiiiiiiiiiii e 41
3.3. Mekanik AlaSimlama ..........ccooiiuiiieiiiiiic e 42
3.5, MEKANIK EIEK .....oviiiieiciceeee e 45
3.6. X- Isin1 Kirinim Difraksiyonu (XRD) ANAlIZi .......cccooviiiiiiniiiiiec e 45
3.7. SEM Ve EDS ANANIZIENT .....coviiiiiiiicie e 46
4. BULGULAR ve TARTISMA ..ottt 47
4.1. Saf Ni-Ti Tozlarinin Analizi ve X-Isinlart Kirtnim Analizi.........ccccccoeviveinnnnnne 47
4.2. NiTi Tozlarmin SEM ve EDS ANAHZIEN .....cccvevviieiiee e 51
5. SONUCLAR ve ONERILER ...........cococooiiiiiiiiceeeeeeee e 62
KAYNAKCA ..ttt ettt b ettt b ettt esb e e be et e sbeenbeenne s 64
(07461 211, 1 13O O U RTRRUUTTTN 66

Vi



°C
Gr

Kg
mm

pum

Kisaltmalar

Af
As
HMK
Mf
Ms
SA
™
SEM
EDS

SIMGELER ve KISALTMALAR DiZiNi

Derece santigrat
gram

Kelvin

kilogram
Milimetre

Mikrometre

Ostenit bitis

Ostenit baslangig

Hacim merkezli kiibik
Martenzit bitis

Martenzit baslangi¢

Salisilik asit

Toz metaliirjisi

Taramali Elektron Mikroskobu

Enerji Dagilim Spektrometresi

Vil



SEKILLER DiZiNi

Sekil 2.1. Toz metaliirjik yontemlerle iiretilen parcalarin kullanim alanlart .................... 3
Sekil 2.2. Toz metalurjisi yontemi ile par¢a eldesinin sematik gosterimi. ........cc.ccvveeneeen. 4
Sekil 2.3. Toz metalurjisi prosesinin gematik gOSterTMI . .....vevvvviriiiieeriieniiiieeiieessiee e 6
Sekil 2.4. Elektroliz ile t0Z GIetimi ........coveiiuiriiieiie et 8
Sekil 2.5. Diisey gaz atomizasyon TNILESI........coverviririieiriiieiieie e 9
Sekil 2.6. Su atomizasyon 1SIEMI .........eeiiiiiiiiiierie e 10
Sekil 2.7. Gaz atomize kalay tozlarinin ylizey gorintileri..........ccooooverircinicnencenenn 11
Sekil 2.8. Doner disk atomizasyon YONTEMI ........coverviriiieeniiiiesiesiesee e 11
Sekil 2.9. Doner elektrot atomizasyon YONtEMI........c.evvereerrireerierienieseese e 12
Sekil 2.10. Vakum atomizasyon YONEIMI ........ccuvereeerieeriieiiesieesiee e e e e 12
Sekil 2.11. Ultrasonik gaz atomiZaSyONU...........c.ccverueiieieerieiie e esie e st e see e see e 13
Sekil 2.12. Mekanik GZUtME YONTEMI ...c.vveiveiiiiieiiieii et 14
Sekil 2.13. Mekanik alagimlamanin uygulama alanlart............ccoccoovviiiieiiiiciicnenn 17
Sekil 2.14. Bilyelerin tozlar ile carpismasinin sematik gOSterimi ........ccovvevereresinnnnnns 18
Sekil 2.15. Partikiil boyutunun artmasi ve azalmast .........cccevceeriiiieenieciieesee e 18
Sekil 2.16. Mekanik alagimlama islemi sonucu olugsan mikroyapi........ccccocevivviiicnnennn 19
Sekil 2.17. Siinek-siinek sistem iglem basamaklart ............cccocoveiiiiniiiii e 21
Sekil 2.18. Siinek-gevrek sistem islem basamaklari...........c.cccoevviiiiniineneiiie s 22
Sekil 2.19. AtritOr tipi KaArISHIICT...oouviiiiiiiiiii e 23
SekKil 2.20. Spex tipl KarIStIICI. .. vi i 24
Sekil 2.21. Tungsten karblir KAVANO0z............coveiviiiiiiiiii e 24
Sekil 2.22. Gezegen tipi 6giitiicli ve ¢alisma mekanizmast.........ccocovevviiiiiiciicnennn, 26
Sekil 2.23. Sekil hafiza 6zelligi mekanizmasi ...........cccoooveiiiiiieiiiiiie e 30
Sekil 2.24. Ms-As sicakliklar1 arasinda gerilme — sekil degistirme diyagramt .............. 30
Sekil 2.25. Tek yonlii sekil hafiza olayt........cccoooveriiiiiii 31
Sekil 2.26. Cift yonlii sekil hafiza olayt.........cocceiiiiiiiiiii 32
Sekil 2.27. Siiperelastik 0ZelliK..........ccoovviiiiiiiiiiii 33
Sekil 2.28. Sekil hafiza etkisi ve sliperelastikligin gerilme ve sicaklik alanlari............. 34
Sekil 2.29. Martenzitik faz doniisiimiiniin iki boyutlu gorintsti.........ccoovveveriiiinerennn 35

viii



Sekil 2.30. Kristalografik yapinin sicaklikla degisimi .........ccoccevieiiiiiiiciiiiiiic 36

Sekil 2.31. Ostenit ve martenzit fazlarmin kimyasal serbest enerjilerinin

S1CAKIIKIA D@GISTMI .eeuvvviiiiie ittt 37
Sekil 2.32. Ni-Ti faz diyagramil .........cccccceiieerieiiieiieiesieseese e seesre e sre e e sre e 38
Sekil 2.33. Ti-Ni faz diyagraminda Ti3Ni4 yar1 kararli faz1 ve diger fazlar ................. 39
Sekil 2.34. NiTi Alasiminin a) Martenzit ve b) Ostenitik Yap1lart ..........cccoeevevevcenee, 40
SeKil 3.1, GIOVE BOX....cviiiiiiiiec ettt sb e e 42
Sekil 3.2. Retsch pm100 OZULUCTL ....vvvvvvvveeiiie it 42
SeKil 3.3. MeKaniK €lEK .......cocuiiiiiiie e 45
SeKil 3.4, XRD CINAZI ....cooiiiiiiiiii ettt 46
Sekil 4.1. Ni (a) ve Ti (b) tozlarinin SEM gOrintlileri........coccvvvrvnienininienenesesesennens 47
Sekil 4.2. 1, 2, 3 saat mekanik alasimlanmis tozlarinin X-1s1n1 kirmnim grafigi ............. 48

Sekil 4.3. 1, 2, 3, 10, 20, 40, 80 saat mekanik alasimlanmis tozlariin X-1sini1

KIFINIM GLATIZT oo 49
Sekil 4.4. 400 rpm hizla 10 ve 20 saat, 200 rpm hizla 80 saat mekanik

alagimlanmis tozlarinin X-151m1 kirtnim grafigi........cccoovviieiiiiiciiieen, 50
Sekil 4.5. Soguk kaynak olusumu ve topaklanma ............ccccoveeiieniniiiienic e 51
Sekil 4.6. 10 saat 400 rpm (x1000, x3000, x5000, x10000, x25000) SEM

OTUNTUIETT .. 52
Sekil 4.7. 10 saat 400rpm EDS analizIeri...........covviiiiiiiiiiisiceceee e 53
Sekil 4.8. 20 saat 200rpm (x1000, x3000, x5000, x10000, x25000) SEM

GOTUNTULETT ..o 54
Sekil 4.9. 20 saat 200rpm EDS analizIeri...........cooeiiiiieiiiiiiceeee e 55

Sekil 4.10. 20 saat 400rpm (x1000, x3000, x5000, x10000, x25000) SEM
GOTUNTHLETT .. 56

Sekil 4.11. 40 saat 200rpm (x1000, x3000, x5000, 10000, x25000) SEM

OTUNTULETT ... 58
Sekil 4.12. 40 saat 200rpm EDS analizIer ... 59
Sekil 4.13. 80 saat 200rpm (x1000, x3000, x5000, x10000, x25000) SEM

GOTUNTUICTT ..o 60
Sekil 4.14. 80 saat 200rpm EDS analizIler ............ccoovviiiiiiiniieee e 61



CIZELGELER DIiZiNi

Cizelge 2.1. NiTi alagiminin fiziksel 6ZelliKIeri .........coooveiiiiiiiiiiiie e

Cizelge 3.1. Deney parametreleri..........ccoeiveieiieiiec e



1. GIRIS

[k olarak AuCd alasiminin 1s1l islemlerinde fark edilen sekil hafizas1 bakir ve nikel esasl
alagimlarda gosterdigi yiiksek performansla popiilerlik kazanmistir. Isil islemlerle eski
sekline donebilen bu alagimlar gelisen teknoloji ile iiretim yOontemlerinin gelismesi

sonucu endiistride biiyliyen hacimde yer almaktadirlar.

Es-atomlu konsantrasyona yakin NiTi alasimlari, sekil hafizasi etkili olarak bilinmesinin
yaninda ortam sicakliklarinda iyi siineklik, iyi titresim soniimleme o6zellikleri, uzun
yorulma 6mrii ve deniz suyunda korozyon 6zellikleri gibi benzersiz mekanik ve fiziksel
ozelliklere de sahiptir. Bu alagimin sekil hafizasi davranisi dstenit yapidan martenzitik
yaptya donlisiimil ile termo-elastik martenzitik gecisi ile bu alasimin sekil hafizasi

davraniginin sebebidir (Otsuka and Ren 2005).

Ozellikle NiTi alagimlarinin gosterdigi yiiksek performans ve biyomalzeme olarak
kullanilabilirligi sayesinde sekil hafizali alagimlar giin gectikge artan kullanim alanlarina
sahiptirler. Basta tip alan1 olmak iizere robotik alanda, uzay araglarinda, ince film

uygulamalarinda ve mikro-elektro-mekanik uygulamalarda yaygin kullanilmaktadirlar.

Temel mekanizmast Ostenit-martenzit faz doniisiimiine dayanan sekil hafiza ve
siiperelastik  Ozellikleri siirekli farkli yeni alasimlar denenerek elde edilmeye
calisilmaktadir. NiT1 alasimlar1 sekil hafiza 6zelligi, siiperelastiklik, yiiksek korozyon
direnci, hafiflik, yiiksek darbe soniimleme kapasiteleri ve gozenekli yapida

tiretilebilmeleri sayesinde ¢ok genis kullanim alanlarina sahiptir (Akhlaghi et al. 2011).

Cesitli yontemlerle elde edilebilen NiTi alasimlari son donemlerde gelistirilen toz
metaliirjik yontemler sayesinde gozenekli olarak iiretilebilmektedir. NiTi alagimlarinin
tiretiminde kimyasal kompozisyonun kontrolii ¢ok onemlidir. Martenzit-Ostenit faz
doniistimlerinin  gerceklesebilmesi alagimdaki element oranlarina baghdir. NiTi

alagimlarinin ticari Uretimleri ¢esitli ergitme yontemleri ile de gergeklestirilmektedir.



Kimyasal kompozisyon kontroliinii de saglayan toz metaliirjik yontemler talagl islemleri

de biiyiik 6l¢iide ortadan kaldirdigindan cazip hale gelmektedir.

Toz metaliirjisi farkli sekil, boyut ve paketlenme oOzelligine sahip olan tozlarin
performansi yiiksek, saglam ve hassas parcalara dontstiiriilmesi islemidir. Toz metaliirjisi
islem adimlan sirastyla tozun iiretimi, tozlarin karistirilmasi, presleme ve sinterleme
adimlarindan olugmaktadir. Gerekli durumlarda sinterleme sonrasi son yiizey islemleri de

yapilabilmektedir.

Mekanik alasimlama yontemiyle tozlarin karistirilmasi, alasimlanmasi ve boyut
kiigiiltmesi tek islem adiminda gergeklestirilebilmektedir. Alinan 6nlemlerle kirlenmenin
de Oniine gegerek yiiksek saflikta alagimlar tiretmek miimkiin olmaktadir. Mekanik
alagimlama yontemi, yiiksek enerjili 6giitme sirasinda partikiil tozlarinin kaynaklanma,
kirtlma ve tekrar kaynaklanma siireglerini iceren bir kati hal toz prosesidir

(Suryanarayana 2001).

Bu caligmada TM yontemlerinden mekanik alasimlama ile NiTi alasimi elde etmek
amaglanmistir. Kullanilan gezegen tipi 6giitme cihazinda doniis hizinin degistirilmesinin
ve alagimlama siiresinin degistirilmesinin alagimlama iizerindeki etkileri incelenmistir.
Cesitli parametrelerde sentezlenen NiTi tozlarinin X-151n kirmim grafikleri ve taramali

elektron mikroskobu goriintiileri alinarak yapisal 6zellikleri yorumlanmaistir.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. Toz Metalurjisi

Toz metalurjisi tozun tiretiminden baslayip istenilen sekil ve 6zelliklere sahip nihai
lirlinlin iretilmesine kadar gegen islemlerin biitiiniiniin genel adidir. Toz metalurjisi
(TM), cesitli metal isleme teknikleri arasinda en farkli iiretim yontemidir. TM degisik
sekil, boyut ve paketlenme oOzelligine sahip metal tozlarmin istenilen bilesimde,
minumum boyutsal toleransta ve yiikksek mekanik ozelliklere sahip pargalara
dontistiiriilmesidir. Bu islem sirasinda; karistirilmis veya 6n alasimlanmais tozlar bir kaliba
doldurulur, istenilen sekilde preslenir ve daha sonra parcaciklarin sinterleme yolu ile 1s1l

baglanmasi saglanir(Abedini et al. 2010).

Toz metalurjisi yontemi, karmasik sekilli parcalarin ileri kalite ve diisiik boyutsal
toleransta iiretimine olanak sagladigindan diger metal iiretim tekniklerine gore daha
avantajli bir islemdir. Bu sebeple toz metalurjisi yontemi ile liretilen malzemelerin pazar
paylart hizli bir sekilde artmakta ve bu malzemeler bir ¢ok sektorde kullanim alam
bulmaktadir. Sekil 2.1’de toz metalurjisi yontemi ile iiretilen malzemelerin kullanim
alanlar1 verilmektedir. Toz metalurjisi sektoriiniin en biiyiik miisterisi %70 pay ile
otomotiv sektoriidiir. El aletleri ve spor gerecleri sektori ise, %11°lik payla ikinci sirayi

almaktadir (Yurtsever 2014).

Otomotiv % 70

Donamm %2
Endiistriyel

Motor, ~ Dierlen Esyas ~ ElAletlen &
Kontrol 7% Uyeulamalan Spor Gereglert
Hidrohkleri %6 %I11

%4

Sekil 2.1. Toz metaliirjik yontemlerle tiretilen pargalarin kullanim alanlar1 (Tomruk 2010)



TM; degisik hacim, tip, sekil ve sikistirilabilme 6zelligindeki tozlarin, yiizde agirlik
oranlarinin hesaplanip homojen olarak karistirilmasi, elde edilen karisimin uygun
sartlarin saglandig1 bir ortamda sikistirilmasiyla istenilen sekilde hacim verilerek veya
forma doniistiiriilerek yogunluk elde edilmesi daha sonra mukavemet ve yogunlugun
yiikseltilmesi i¢in sinterleme yapilmasi esasi ile parca imal etme teknigi olarak
adlandirilmaktadir (Karatag ve Saritag 1998). Sekil 2.2°de TM yontemiyle parca liretim

siras1 sematik olarak gosterilmistir.
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Sekil 2.2. Toz metalurjisi yontemi ile parga eldesinin sematik gosterimi (Yurtsever 2014).

Toz metalurjisinde kullanilan malzemeler gegmiste metaller, seramikler, intermetalikler,
degisik kompozitler veya sermetlerden ibaret iken gliniimiizde toz polimer kullaniminda
cok onemli gelismeler gergeklesmistir. Bir¢ok miihendislik uygulamalarinda beklenilen
ozelliklere ulasabilmek i¢in, toz metalurjisinde kullanilan tozlar, fazlarin miktar1 ve
yapisal Ozellikleri 6nem arzetmektedir. Parga iiretimi esnasinda, tozlar farkli iiretim ve
sekillendirme yontemleri ile kompaklanarak veya sekillendirilerek 1s1l isleme tabi
tutulmak suretiyle yeni bir yapi olusturur. Bu yeni olusan yapilar bazi durumlarda
tamamen baslangigtaki 6zelliklerini kaybederler ve farkli mekanik 6zellikler sergileyerek

arzu edilen mithendislik malzemelerine doniismektedirler . Toz metalurjisi teknikleri ile



tiretilmis olan triinler oldukga farkli alanlarda kullanim imkani bulabilmektedirler
(Tomruk 2010).

Metal tozlari, saf metallerin veya alasimlarinin tane boyutlar1 01-1000 um olan farkl
parcaciklari olarak tanimlanir. Pargaciklar gozenekli metal filtrelerde kullanilabildigi gibi
kiictik kiireler bigiminde veya boya pigmentlerinde kullanilmakta olup, kiiciik tabakalar
bigiminde de olabilmektedir. Ayrica sinterleme ve preslemede kullanilan parcaciklar
diizensiz sekilli olabilmektedir. Bu pargaciklar genellikle dentritler yada fiberler
seklindedir. Sicak izostatik presleme tekniklerinin kullanimiyla pargaciklar yogun yap1

formunda birlesitler (Unlii ve Cavusoglu 1995).

Toz metalurjisinin ilk asamasi tozun iiretilmesidir. Toz, boyutu 1 mm’den daha ufak, ince
olarak boliinmiis katidir. Bir tozun en 6nemli 6zelligi yiizey alani/hacim oraninin gorece
yiiksek olmasidir. Tozlar kat ile siv1 aras1, ortada bir davramis gosterirler. Ornegin tozlar,
yer ¢ekimi etkisiyle kaplar1 veya 6lii bosluklari doldurmak igin akiskanlik gosterirler. Bu
yoniiyle tozlar sivi gibi davranirlar. Ayn1 zamanda tozlar sikistirilabilirler. Boylece bir
metal tozu, bir katidan beklenilen o6zelliklere kolayca ulastirilabilmektedir (German
1984).

Toz metalurjisinin yontem basamaklari; metal tozlarinin tiretimi, tozlarin karistirtlmast,
toz karisimlarinin preslenmesi, sinterleme ve istege bagli olarak son islemler olmak tizere
5 adimdan olugmaktadir. Sekil 2.3’de toz metalurjisi isleminin sematik gosterimi
verilmektedir. Ilk olarak alasim elementleri ve yaglayici homoen bir karisim elde edilene
dek karistirilir. Bilesimi ayarlanan toz karisimi, hedeflenen boyutlarda preslenerek
sekillendirilir. Bu islem sirasinda, uygulanan pres basincina bagil olarak toz kiitlesinin
hacmi yaklasik %50’den fazla azalmaktadir. Sekillendirilen pargalarin sinterleme islemi;
koruyucu ve indirgeyici atmosferde, ortalama 20 — 40 dakika siirede, 1393 — 1403 K
uygun sicaklikta yapilmaktadir. Boyutsal kararlilig: arttirmak igin ikincil bir presleme ve
sinterleme de uygulanabilir. gereklilige bagli olarak diger yontemlerle iiretilen gelik
parcalarda oldugu gibi taglama, ylizey isleme, kaplama, yiizey sertlestirme gibi son

islemler uygulanarak nihai iiriin elde edilir (Tomruk 2010).
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Sekil 2.3. Toz metalurjisi prosesinin sematik gosterimi (Tomruk 2010)
(a) Karistirma, (b) Presleme, (¢) Sinterleme

2.1.1. Tozun iiretimi

Toz metalurjisinde istenilen 6zelliklere sahip bir son iiriin elde edebilmek i¢in baslangi¢
malzemeleri ¢ok onemlidir. Tozlarin kimyasal bilesimi ve safliginin yan1 sira partikiil
boyutu, partikiil boyut dagilimi, partikiil sekli ve tozlarin yiizey yapist da dikkat edilmesi
gereken konulardir. Neredeyse tiim malzemelerin toz haline getirilebilmesi miimkiindjir.
Fakat ticari olarak metal tozlarinin elde edilmesinde 4 yontem 6ne ¢ikmaktadir. Bunlar;
mekanik kiigliltme, kimyasal indirgeme, elektrolitik biriktirme ve sivi metal
atomizasyonudur. Metal tozlarinin sekilleri liretim yontemine gore kiiresel den karmasik
yapiliya kadar degiskenlik gosterebilir. Partikiil toz yiizeyini, tozun akis 6zelliklerini,
ylizey alanini ve presleme sonrasit yogunlugunu etkileyen bir parametredir. Kimyasal
bilesim ve saflik tozlarin preslenmesini etkileyen faktorlerdir. Bir tozun nasil tiretildiginin
bilinmesi o tozun sekil ve boyut gibi 6zelliklerinin baslangigta tahmin edilebilmesini
saglar (Yurtsever 2014).



2.1.1.a. Kimyasal yontemlerle toz iiretimi

Kimyasal yontemlerle metal tozlarinin hemen hemen hepsinin iiretimi miimkiindiir.
Oksitlerin indirgeyici gazlarla indirgenmesi en yaygin yontemdir. Demir, bakir, nikel,
molibden ve kobalt gibi elementlerin tozlarinin bu yontemle iiretilmesi endiistride olukca
yaygindir. Kimyasal ayristirma ve 1sil ¢oktiirme bu alanda yaygin kullanilan
yontemlerdendir. Metal hidritler ile metal karbonillerin ayrigtirilmasi, kimyasal
ayristirma yontemi ile yapilmaktadir. Demir ve nikel tozlar1 1s1l ¢oktiirme ile elde

edilebilmektedir (Yilmaz 2006).

Gaz fazi ile ayristirma

Bu yontem molibden ve tungsten gibi metallerin tozlarinin elde edilmesinde kullanilir.
Oksit ve karbonun maliyetinin diisiik olmasi, toz eldesinde gozeneklilik olanagi, oksit ve
pargaciklarin kontrol altinda tutulmasi bu yontemin avantal taraflaridir. Dezavantaji ise
indirgeyici gazlarin maliyetinin yiiksek olmasi, oksit ile toz safliklarinin birbirleriyle olan

baglantilar1 ve alasim tozlarinin elde edilmesinde yasanan sikitilardir (Ates 2012).

Termal ayristirma

Termal ayristirma yontemi ile metaller CO gazi etkisinde karbonillerini verir. Uretilen

tozlar yiiksek saflikta, iyi dagilmis ve kiiresel yapidadirlar (Ates 2012).

Sivi fazdan cokeltme

Farkli sivilar kullanilarak kimyasal yontemlerle metal tozu tiretimi yapilabilir. Nikel toz

eldesi cevherden dogrudan ¢okelme ile yapilir (Ates 2012).



Gaz fazdan cokeltme

Gaz bilesiklerinin kimyasal tepkimeleriyle reaktif metallerden toz iiretimi yapilmaktadir.
Tepkime sirasinda, toz elde edilirken ergitmenin ortadan kalkmasi nedeniyle potanin

temiz kalmasi ve tekrarli kullanilabilir olmasi bu yontemin avantajli tarafidir (Ates 2012).

2.1.1.b. Elektroliz yontemiyle toz iiretimi

Elektroliz yontemiyle, elektrolitik banyoda ¢okertilen ya da katotta toplanan metal
kolayca ogiitiilerek ince toz halini alir ve liretilen tozlar elektrolitten iyice temizlenmesi
icin yikanir. Oksitlenmeyi Onlemek i¢in kurutma soy gazlar altinda yapilir. Tozlarin
yiiksek saflikta iiretilebiliyor olmasi elektroliz yonteminin en 6nemli avantajidir. yiiksek
saflikta Fe, Cu, Ag ve Zn tozlarinin iiretimi mimkiindiir. Dendritik yapili element
tozlarinin retiligi bu yoOntemle alagim tozlar1 iiretilemez. Elektroliz yonteminin
dezavantaji ise yiiksek maliyetli olmasidir. Sekil 2.4’te elektroliz yontemiyle toz tiretimi

sematik olarak gosterilmistir (Tomruk 2010).
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Sekil 2.4. Elektroliz ile toz tiretimi (Tomruk 2010).

2.1.1.c. Atomizasyon yontemi ile toz iiretimi

Atomizasyon yontemini bir sivi demetinin kiigiik boyutlardaki ¢ok sayida damlaciklara

ayrismasidir. Temel prensip, bir potadan akmakta olan ergimis metale yiiksek basingli



gaz ya da siv1 piskiirtiilmesidir (Sekil 2.5). Hava, azot ve argon genellikle kullanilan
gazlardandir. Sivi olarak ise su ¢ok sik tercih edilir. Burada gaz ya da sivi, ergiyik
durumda olan metal demetini ¢esitli boyutlarda ¢ok sayida damlaciklara ayistirir.
Damlaciklar daha sonra katilasarak tozlari olustururlar (Tomruk 2010). Bu iiretim

yontemi ii¢ ana adimdan olugmaktadir:

- Ergitme
- Atomizasyon

- Katilagma ve soguma

Sekil 2.5. Diisey gaz atomizasyon iinitesi (Tomruk 2010).

Bu iglemlerin ardindan genellikle yiizey oksitlerinin azaltilmasi, gazlardan arindirma ve
toz boyut dagilimi gibi iiriiniin istenilen niteliklere getirilebilmesi amaciyla ek islemler
yapilmaktadir. Metal tozlarmin {iretiminde ¢ok yaygin olarak tercih edilen atomizasyon
yontemleri paslanmaz ¢elik, piring, demir, aliiminyum, ¢inko, kalay ve kursun gibi metal
ve alagimlari i¢in oldukga verimlidir. Ayrica aliiminyum ve alagimlarinin tozlarinin
tiretiminde en ekonomik yontem atomizasyon yontemidir. Atomizasyon yontemlerinden

su atomizasyonu, sivi metalin su jeti ile ayristirilmasi, gaz atomizasyonu gaz jeti ile
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ayristirtlmasi olarak tanimlanir. Su ile atomizasyon Sekil 2.6’de goriilmektedir. Cevresel
konumlandirilmis olan memelerde olusan yiiksek basingli su jetleri sivi metali parcalar.
Olusan damlaciklar tankin dibine dogru hareket ederek soguyarak Kkatilasirlar ve
cokelirler. Suyun yiiksek sogutma hizindan dolayr suyla atomizasyon tanklar1 kisadir.
Gazla atomizasyonda benzer bi¢cimde olusturulmaktadir. Fakat gazlar suya gorece iyi
sogutucu olmadiklarindan dolay1 atomizasyon tanklar1 6 metreden uzundur (Tomruk
2010).
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Sekil 2.6. Su atomizasyon islemi (Tomruk 2010)

Gaz atomizasyonu ile iiretilen tozlar kiiresel ya da kiiresele yakin sekillidirler (Sekil 2.7).
Bu yontemle {retilmis olan tozlarn tane boyutlari1 20 — 300 pm arasindadir. Su
atomizasyonu ile {retilen tozlar genel olarak karmagik sekillidir, bu tozlarin
sikistirilabilirlikleri yiiksektir ve ortalama tane boyutlar1 30 — 1000 um arasindadir
(Tomruk 2010).
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Sekil 2.7. Gaz atomize kalay tozlarinin yiizey goriintiileri (Tomruk 2010)

Santrifiij atomizasyon yonteminde merkezkag kuvveti kullanilarak toz iiretilir, s1vi metal
stirekli donen bir diske akitilir (Sekil 2.8). Diske garpan sivi metal sekildeki gibi sagilir.
Sagilan pargaciklar sogutularak kati toz halini almalari saglanir (Tomruk 2010).

Sekil 2.8. Doner disk atomizasyon yontemi (Tomruk 2010)

Doner elektrot atomizasyon yonteminde ise, donmekte olan elektrotun ergiyen ucundaki
s1vi metal damlalar1 atomize olur (Sekil 2.9) (Tomruk 2010).
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Sekil 2.9. Doner elektrot atomizasyon yontemi (Tomruk 2010)

Doner elektrot atomizasyon yonteminde tozu iiretilecek olan metalden yapilmis elektrot
ile tungsten elektrot arasinda ark olusur. Ergiyen elektrotun dondiiriilmesi sonucu,
elektrik arki altinda olusturulan damlaciklar savrularak boliiniir ve tankta toplanir.
Oksidasyonu 6nlemek amaciyla toz toplama tanki asal gazlarla doldurulur. Doner elektrot

yontemiyle titanyum, krom ve kobalt tozlar1 tiretilmektedir.

Vakum atomizasyonu yonteminde, basingh gaz altindaki sivi metal ani olarak uygulanan
vakum sonucu gazin genlesmesi neticesinde atomize olur. Boylelikle metal ve
alasimlarindan kiiresel sekilli tozlar tiretilir (Sekil 2.10) (Tomruk 2010).

Serarnik
hom

Gms »
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Sekil 2.10. Vakum atomizasyon yontemi (Tomruk 2010)
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Ultrasonik gaz atomizasyon yontemindeyse, rezonans bosluklarmin birinden digerine
ivmelendirilen yiiksek basingli gaz ultrasonik ses dalgalari olusturur. Yiiksek katilasma
hiz1 neticesinde kiiresel sekilli tozlar tiretilir (Sekil 2.11) (Tomruk 2010).

sok dalza
Jeneratini v S metal

L

Sekil 2.11. Ultrasonik gaz atomizasyonu (Tomruk 2010)

Atomizasyon yontemleri sayesinde bir tozun ortalama boyutu, sekli, boyut dagilima,
yiizey kompozisyonu, mikroyapist ve kimyasal bilesimi kontrol edilebilir. Bu temel
ozellikler, tozlarin ve nihai triinlerin sikigtirtlabilirlik, tokluk ve gériiniir yogunluk gibi
Ozelliklerini belirler. Bunlarin yaninda, atomizasyon yontemlerinin toz iiretim hizinin

yiiksek olmasi, ekonomik olarak bir iistiinliiktiir (Tomruk 2010).

2.1.1.d. Mekanik kiigiiltme yontemi ile toz iiretimi

Bu yontemde en ¢ok tercih edilen metot asinmaya karsi yiiksek direnci olan ve sert
bilyalarla donen bilyali dgiitiiciilerdir (Sekil 2.12). Bu yontemdeki dikkat edilmesi
gereken nokta, siiriicii silindirlerin doniis hizidir. Silindirlerde doniis hizi ¢ok olursa,
bilyalar ile toz arasindaki relatif hareket ve santrifiij kuvvetten dolayi, silindir
duvarlarinda malzeme ile bilyalar sikigabilecektir. Fakat bu yontemde ideal hiz elde
edildiginde, bilya ve tozun bir boliimiiniin degirmen govdesinin yukari kismina

yiikselmesi ve kii¢iik boyutlu tozlarin asag1 diismesi saglanmaktadir (Ates 2012)

Sert ve gevrek metal alagimlarinda, seramiklerde ve kimyasal baglari zayif olan karigik

kristalli yapilarda ekonomik oldugundan mekanik kiigiiltme yontemi kullanilir. Stinek
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malzemeler, tozlar1 pul seklinde olacagindan, bu yontemde tercih edilmez. Sekil 3.8’de

bir mekanik yontem gosterilmistir (German 1984).

bilyalar

malzeme

strdcu
silindirler

Sekil 2.12. Mekanik 6giitme yontemi (Ates 2012)

2.1.2. Tozlarm karistirilmasi

Toz metalrjisi yontemi ile parca iiretiminde iyi karistirilmanin 6nemi ¢ok biiyliktiir.
parganin homojen olarak preslenmesi, kaliptan kolay ¢ikarilabilmesi ve sinterleme islemi
sirasinda elementlerin difiizyon yoluyla gerekli mukavemetini kazandirabilmek igin
metal tozu igerisinde bulunan gesitli bilesenlerin birbirleri ile iyi karigtirilmalart gerekir.
Tozlarin karisim islemi, iiretilmek istenen nihai iirliniin bilesimine gore agirlik hesabi
yapilarak gerceklestirilir. Karigima genellikle yaglayicilar takviye edilir. Parafin, ¢inko
stearat, metalik stearatlar ve stearik asit en ¢ok kullanilan yaglayicilardandir. Yaglayiciyla
toz partikiillerinin temasini artirma igin, ince boyutlu yaglayici tozu tercih edilir. Etkili
bir yaglayict kullanilarak, {riinii kaliptan ¢ikarma basinct azaltilabilir. Tozlarin
preslenmesi sirasinda kolay hareket etmelerini saglamak, tozlar ile kalip duvarlar
arasindaki siirtiinmeyi en aza indirmek i¢in yaglayici kullanilmaktadir. Boylelikle tiriiniin
tim hacminde esit yogunluga ulasmasi saglanir. Yaglayict miktarinin artirilmasi
karmagik sekilli pargalarin kaliptan ¢ikartilabilesini saglar fakat yaglayicinin dezavantiji
sinterleme sirasin da ayrigma olmasidir. Bunun 6niine gecebilmek i¢in ayrigma iglemi 6n

1sitma ile gerceklestirilir (Ates 2012).
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2.1.3. Presleme

Kalipta sikistirma yontemi toz karisiminlarinin  sekillendirilmesi ve yogunluk
kazandirilmasinda kullanilan en yaygin yontemdir. Tozlara uygulanan basing neticesinde;
ilk asamada partikiiller birbirleri tizerinden kayarak ve daha sonra ise yiiksek basinglarda
sekil degistirmesiyle yogunlagtirilirlar. Presleme isleminin ardindan parga elle
tutulabilecek seviyede bir mukavemet kazanmis olmaktadir. Presleme isleminin bir bagka

gorevi ise istenilen gézenek miktarin1 vermektir (Dikici 2010).

Preslemede pek ¢ok segenek bulunmaktadir; sert ya da yumusak kaliplar, kalibin ya da
tozun 1sitilmasi, tozun ya da yalniz kalibin yaglanmasi ve uygulanacak iist basincin,
gerinim hizinin ya da basingta bekleme zamaninin degistirilmesidir. Genel olarak tercih
edilen uygulamaysa sert kaliplarda kullanilarak tozun oda sicakliginda ve tek eksen

yoniinde preslenmesidir (Dikici 2010).

2.1.4. Sinterleme

Tim toz metalurik yontemle {iretilmis metaller ve seramik pargalar, mukavemet
kazandirilmak maksadiyla yiiksek sicakliklarda sinterleme islemine tabi tutulurlar.
Sinterleme toz metalurjisinin en 6nemli tiretim siire¢lerinden birisidir ve bir 1s1l islemdir.
Sinterleme islemde 6n sekil verilmis olan tozlarin belirlenmis bir sicaklik ve zamanda
birbirlerine baglanir. On sekillendirilmis toz kiitlesine kat1 ve gdzenek diye iki fazli
yaklagim yapilabilir. Bunlarin her ikisi de kendi morfolojisine, miktarina, sekil ve boyut
dagilimina sahiptirler. Sinterleme isleminde partikiil temas noktalar1 artmaktadir, buna
bagl olarak atomlarla iyonlar arasinda bir fiziksel bag olusmaktadir. Bu tiir bag olusumu,
kristal kafes sistemi icerisindeki yiiksek dayanimli atomsal baglanma ile benzesir

(Kumdali 2008).

Kat1 faz sinterlemesi; sinterleme sicaklifinin malzemenin ergime sicakligimin altinda

secilirse secildigi sinterleme tiiriidiir (Kumdali 2008).
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Sivi faz sinterlemesi; sinterleme sicakliginin bilesenlerden en az bir tanesinin ergime
sicakligiin iizerinde segildigi sinterleme tiiriidiir. Bu sinterleme ile asil maksat ¢ok
yiiksek yogunluklar elde edebilmektir (Kumdali 2008).

2.2. Mekanik Alasimlama

Mekanik alagimlama yontemi ilk olarak John Benjamin ve arkadaslar tarafindan 1966
yilinda gelistirilmistir. Mekanik alagimlama yontemi, geleneksel iiretim yontemleriyle
tiretimi ¢ok zor veya kisitli olan 6zellikle aralarindaki ergitme sicakliklari farki ¢ok fazla
olan elementleri alagimlamayr miimkiin kilmaktadir. Ayrica bu yontemle yeni bir
kompoziyon olusturmanin yani sira uzun alasimlama siireleri sonucu nano boyutta

pargaciklarin tiretimi de miimkiindiir (Soyler 2008).

Mekanik alasimlama yontemi, yiiksek enerjili O0giitme sirasinda partikiil tozlarinin
kaynaklanma, kirilma ve tekrar kaynaklanma siireglerini igeren bir kat1 hal toz prosesidir
(Suryanarayana 2001). Bu yontemle, iki ya da daha fazla elementel tozdan alagim tozlari
tiretmek miimkiindiir. Bu tiretim yontemiyle beraber bir biri igerisinde sivi veya kat1 fazda
coziinmeyen yapilarin alagimlanmasi miimkiin olmustur. Ayrica ergime ve katilasma
sirasinda meydana gelen diizensizliklerin de ortadan kaldirilmasina yardimer olmustur.

Mekanik alagimlamanin genel nitelikleri siralanacak olursa;

e Ince dagilimly, ikincil faz pargaciklarmnin iiretilebilmesine,

e Kati ¢oziliniirliikk sinirlarinin genisletilebilmesine,

e Tane boyutlarinin nanometre altina indirgenmesine,

e Yar kristalin ve yeni kristalin fazlarin sentezine,

e Diizenli intermetaliklerin diizensizlestirilmesine,

e  Amorf fazlarmin gelistirmesine,

e Alasimlanmasi zor olan elementlerinin alasimlandirilabilmesine,

e Yeniden boyutlandirma iglemine olanak tanir (Suryanarayana 2001).
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Uygulama alanlar1 Sekil 2.13’de verilmistir.

Hidrojen depolayici, manyetik
malzemeler, sensorler, katalizorler

A

Saf metallerin
tretimi

/'

Oksit dagilim
ile sertlestirilmis

Mekanik
Alasimlama

Tek taneli
malzemeler

Stiper asinmali
malzemeler

Orjinal fazin sentezi, karpitler,
nitritler, silikatlar, fiziksel buhar
tortusu, lehim v.s.

Sekil 2.13. Mekanik alasimlamanin uygulama alanlart (Yurtsever 2014)

2.2.1. Mekanik alasimlamanin mekanizmasi

Mekanik alasimlamada, iki ya da daha fazla elementel toz karistirilarak, homojen
dagilmis yapmin olusmasi amaglanmaktadir. Yiiksek enerjili 6glitme sayesinde toz

partikiillerinin soguk kaynaklanmasi, kirilmasi ve ardindan tekrar kaynaklanmasi

slireglerini igeren bir kati faz teknigidir (Suryanarayana 2001).

Mekanik alasimlamada dikkat edilmesi gereken en 6nemli sorunlardan biri kirlenmedir.
Bu durum bilyeler ve kovandan kopan pargaciklarin alagima karismasiyla olusur. Bunun
Oniine gecebilmek i¢in bilyeler ve kovan se¢imine dikkat edilmesi gerekir, ¢ok sert
malzeme veya alasim elementleri ile ayni elementel malzeme se¢imi kirlenmeyi azaltmak
icin tercih edilen yontemlerdir. Ayrica alasimlama esnasina tozlarin deformasyon

sertlesmesine ¢ok yiiksek oranda maruz kalmasi nedeniyle alasimlama siirelerinin artmasi

partikiillerin kirilmasina sebep olmaktadir (Soyler 2008).
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Yiiksek enerjili 6gilitmede carpisan iki bilya arasinda kalan toz partikiilleri plastik sekil
degisimine ugrar. Bu islem siirdiik¢e partikiiller diizlesir, soguk kaynaklanir, kirilir ve

yeniden kaynaklanir. Bilyeler arasina kalan partikiillerin goriintiisiic Sekil 2.14’te

verilmistir (Suryanarayana 2001).

Agir bilyeler
arasmda defprme
olmus partikiiller

Ogutucu sert bilye

Ogiitiicii sert bilye

Sekil 2.14. Bilyelerin tozlar ile ¢arpigmasinin sematik gésterimi (Soyler 2008)

Kaynaklanma etkisiyle partikiil boyutu artmaktadir. Alasimlamanin ilk asamasinda
partikiil siinekligi arttik¢a partikiil boyutu da artmaktadir. Partikiil boyutu baslangi¢ toz
boyutunun ¢ katina kadar c¢ikabilmektedir. Deformasyon sertlesmesinin devam
etmesiyle yorulma sonucu kirilmalar baslar. Bunun sonucu partikiil boyutlarinda tekrar

kiigiilme goriiliir. Mekanik alagimlamada partikiillerin boyut degisimi Sekil 2.15’te

gosterilmistir (Suryanarayana 2001).
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Sekil 2.15. Partikiil boyutunun artmasi ve azalmasi (Soyler 2008)
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Mekanik alagimlamada fiziksel degisimleri ayirt edebilmek i¢in proses ii¢ kademeli kabul
edilir. Baglangi¢ kademesinde tozlar heniiz deformasyon sertlesmesine ugramadigindan
gorece daha yumusaktir. Birbirleri ile kaynama egilimleri daha yiiksektir. Bu kademede

bliyiik boyutlu partikiiller meydana gelebilir.

Orta kademede kirilma ve kaynama olaylart siirekli hale gelir. Bunun sonucunda
deformasyon sertlesmesine artar. Partikiil boyutlarinda azalma gozlenir ve bununla
beraber mikroyapidaki karigma hizlanmis olur. Bilyalarin absorbladigi kinetik enerji
etkisi ve 1s1 artis1 sayesinde metalik matriks ¢oziinmeye baslar. Atomik diizeyde

diflizyonun artmasi yeni fazlarin meydana gelmesine sebep olur (Yurtsever 2014).

Son kademede diizenli yap1 elde edilmis olur. Soguk kaynaklanma ve kirilma arasinda
dengeye ulasilir. Boyutsal olarak homojen bir yap1 elde edilir. Mekanik alagimlamanin

son kademesinde olusan yap1 Sekil 2.16°da gosterilmistir (Yurtsever 2014).

Agin derecede deforme K¢k tane boyutuna sahip

olmus yap. dengedeki faz.
Dispersoidler iceren Disperoidierin diizgin
yar-kararl yapi. dadildidi yapi.
—_
100 Bm 0.4 pm

Sekil 2.16. Mekanik alagimlama iglemi sonucu olusan mikroyap1 (Yurtsever 2014)

Proses sonunda baslangi¢ bilesimi ile ayn1 yapi elde edilir. Baslangic kademesinde olusan
lamelli yap1 bu kademede goriilmemektedir. Bu kademeden sonra alagimlama siiresini

arttirmanin homojenlige etkisi olmamaktadir.

Partikiillerin boyut araligi daralmistir. Biiyiik ve kiigiik partikiiller ortalama boyuta
ulagsmigtir. Mekanik alagimlama normal yontemlerle alisimlanamayan elementlerin

alagimlanabilmesi veya yeni alasimlarin sentezlenebilmesi yoOniinden oldukca
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avantajlidir. Bunun sebebi prosesin tamamen kati hal prosesi olmast ve faz

diyagramlarindaki sinirlamalarin gegersiz kalmasidir (Yurtsever 2014).

2.2.2. Mekanik alasimlama sistemleri

2.2.2.a. Siinek-siinek sistemi

Mekanik alagimlamada ideal kompozisyon siinek-siinek sistemidir. Benjamin ve Volin
mekanik alagimlama mekanizmasini ilk olarak iki farkli siinek bilesenden olusan bir
sistem olarak tanimlamiglardir. Benjamin en az %15 slinek malzemenin, basarili bir
alasimlama icin gerekli oldugunu onermistir. Dogru alasimlamada kirilma ve soguk
kaynama olaylarinin siirekli tekrarlanmasi gerekmektedir. Siineklik soguk kaynama
kabiliyeti agisindan 6nemlidir (Efendi 2017).

Mekanik alasimlamanin baslangic kademesinde mikro dovme etkisiyle partikiiller yassi
sekil alirlar. Cok kiiciik miktardaki tozlar, bir ya da iki partikiil kalinligindadir.
Yiizdeylerde ayrica kaynaklasma baslar. Tleri asamada soguk kanama baslar ve kompozit
lameller sekli olusturur. Partikiil boyutunda artis bu asamada gozlenir. Zamanla
deformasyon sertlesmesi artar. Sertligin neden oldugu kirillganlik artis1 sebebiyle
partikiiller es eksenli boyutlara pargalanir. Ogiitmenin siirmesiyle kaynamis tabakanin
elementel lamelleri ve tozlar lineer halden daha kivrimsi hale gelir ve herhangi bir
secilimli yonlendirme olmaksizin es taneli partikiiller birbirleri ile rastgele kaynar.
Alagimlama bu asamada meydana gelir. Sertlik ve partikiil boyutu doygunluk degerine
ulasma egiliminde oldugundan bu asama kararli durum asamasi olarak adlandirilir.
Ogiitmenin devam etmesi atomik seviyede kat1 ¢ozeltiler olusturacagindan, intermetalik
ve amorf fazlarin olusumuna sebep olur. Siinek-slinek sitemi islem basamaklar1 Sekil

2.17°de gosterilmistir (Efendi 2017).
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Sekil 2.17. Siinek-siinek sistem islem basamaklar1 (Efendi 2017)

2.2.2.b. Siinek-gevrek sistemi

Geleneksel oksit dagilim ile gii¢lendirilmis olan alagimlar bu sisteme girer. Bu sistemde
siinek matris i¢ine gevrek oksit partikiilleri dagilmaktadir. Alasimlamanin ilk asamasinda
bilyelerin ¢arpma etkisiyle siinek pargalar deformasyonla yassi sekil alirken, gevrek
parcalar kirllmaya ugrar. Alasimlamanin devam etmesiyle gevrek pargalar birbilerine
kaynaklanan siinek pargalarin aralarmma gomiiliir. Kompozit silinek pargalarin ara
yiizeylerine yerlesmis gevrek parcalarla olusmus olur. Sonug¢ olarak kirilma ve
kaynaklanma dengesi saglandiginda lameller daha homojen bir yapiya ulasir, partikiiller
arast bosluklar azalir, gevrek partikiiller rastgele dagilim gosterirler. Siinek-gevrek

sisteminin iglem basamaklar1 Sekil 2.18’de gosterilmistir (Efendi 2017).
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f. Es eksenli partikullerin
kinimasi

Sekil 2.18. Siinek-gevrek sistem islem basamaklar1 (Efendi 2017)

2.2.2.c. Gevrek-gevrek sistemi

Sezgisel bir agiyla bakildiginda iki ya da daha fazla gevrek-gevrek bilesenli sistemlerde
benzer alagimlama gerceklesmeyecektir. Sistem icerisinde siinek bilesenin olmamasinin
kanaklanmanin gergeklesmesini engelleyecegi diisiiniiliir. Fakat yapilan ¢alismalarda Si-
Ge ve Mn-Bi gibi gevrek-gevrek sistemlerde alagimin gergeklestigi sonucuna ulagilmigtir.
Gevrek partiikiiller 6glitmeyle siirekli olarak boyutsal kiicliliime ugrar. Ufalanma sinir1
diye adlandirilan noktaya ulastifinda artik daha fazla kii¢iilme meydana gelmemektedir.
Bundan sonra bilesinlerin kendi aralarindaki gevreklik farklarindan kaynakli daha az
gevrek olan bilesen silinek gibi davranir ve sert olan bilesen ufalanarak gorece yumusak

bilesenin ig¢ine gémiiliir (Efendi 2017).



23

2.2.3. Ogiitme tipleri

2.2.3.a. Atritor tipi 6giitiicii

1922 yilinda Szigvari tarafindan gelistirilen 6giitme tipidir. Yarisi gelik bilyalarla dolu
olan tambur icerisinde bulunan mile donme hareketi verilerek ¢alistirilir. Mil {izerinde
bulunan dikey kollar vasitasiyla bilyalar birbirleri {izerine diiser ve toz partikiiller
bilyalarin arasinda kalarak 6giitme islemi gerceklesir. Ogiitme hiz1 bir noktaya kadar
milin doniis hiz1 ile dogru orantilidir. Ancak yliksek hizlarda doniis merkezkag¢ kuvvetinin
bilyalar1 tambur etrafina yapistirmasina sebep olacaktir. Ortalama doniis hiz1 250 rpm
civarindadir. Atritor degirmen kapasiteleri 0.5-40 kg arasindadir. Paslanmaz ¢elikten
yapilmis olan tamburun igerisi silisyum karbiir, aliimina, zirkon ya da silisyum nitrit kapl
olabilir. Atritdr tipi 6giitiiciiniin sematik gosterimi sekil 2.19°da gosterilmistir (Efendi
2017).

Sekil 2.19. Atritor tipi karistirict (Efendi 2017)

2.2.3.b. SPEX tipi égiitiicii

Spex tipi ogiitiicii genellikle laboratuarlarda kullanilan o6giitiiciidiir. Toz 06gilitme

kapasitesi 10-20 gr arasindadir. Kullanilan kavanoz ve bilyalar sertlestirilmis g¢elikten
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veya tungsten karbiirden imal edilir. Toz ve bilyalar1 igerisinde bulunduran kavanoz
oglitme cihazina yerlestirilir ve dakikada birka¢ bin devir sarsint1 ile 6glitme islemi
gerceklestirilir. Ileri geri ve yanal hareketlerin kombinasyonu ile 8 sekli gizen bir 6giitme
hareketi sergilenmektedir. Her sarsintida yiiksek carpma enerjisi ile tozlara carpan
bilyalar 6giitme ve karistirma islemlerini gergeklestirir (Eskandarany 2001). Spex tipi
ogiitiicii ve kullanilan kavanoz Sekil 2.20 ve Sekil 2.21°de gdsterilmistir.

Sekil 2.20. Spex tipi karistiric

(b)

Sekil 2.21. Tungsten karbiir kavanoz (Suryanarayana 2001)
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2.2.3.c. Gezegen tipi 6giitiicii

Gezegen tipi oOgitiiciiler adin1 6glitme kovaninin gezegen hareketinde donmesinden
almaktadir. Mekanik alasimlama kullanilan en popiiler 6gitiiciilerdir. Kovanlar kendi
ekseni etrafinda donerken destekleyici diskler kovanlari hareketin ters yoniinde
tutmaktadir. Bu sayede her yarim turda kovan igerisindeki merkezka¢ kuvveti yon
degistirmis olur. Ogiitiicii bilyeler ¢ok hizli serbest gezinme yapar ve kars1 duvara carpar.

Bilyeler arasinda veya bilye ve duvar arasinda kalan tozlar ¢arpma etkisiyle ogiitiliir

(Efendi 2017).

Mekanik alasimlamada istenilen fazi elde edebilmek igin optimize edilmesi gereken
bir¢ok degisken vardir. Bu degiskenler nihai tozun karakterini tamamiyla etkilemektedir.

Bunlar;

- Ogiitme icerigi,

- Ogiitme hizi,

- Ogiitme zaman,
- Ogiitme tipi,

- Bilye-toz oran,

- Ogiitme ortamu,

- Ogiitme sicaklig,

- Islem kontrol ajani,

Tiim bu degiskenler birbirleri ile de iliskilidir. Ogiitme kab1 se¢iminde tozda kirlenme
olusturmamasina dikkat edilmelidir. Ogiitme hiz1 en az tozlan ogiitebilecek carpma
enerjisi Uretebilecek seviyede olmalidir. Cok yiiksek oOgiitme hizi segildiginde ise
merkezkag kuvveti sebebiyle yine Ogiitme gerceklesmeyecektir. Yiiksek hizlarda
sicakligin artmast da tozlarin bozulmasina neden olabilmektedir. Ogiitme zamani
tozlardaki kirilma ve kaynaklanma dengesini saglayacak bigimde segilmelidir. Ogiitme
zamaninin gerekenden az olmasi1 durumunda alasimlama tamamlanmayacak, fazla olmasi

durumunda ise istenmeyen fazlar olusabilecektir. Bilye-toz orani 1:1°den 220:1’e kadar
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degisebilmektedir. Ogiitme kovanin igerisinde bilyeler ve tozlarin serbestge hareket
edebilecegi miktarda bosluk bulunmasi gerekmektedir. Tozlarin bozulmamasi igin
Ogiitme atmosferi ya inert gazlarla doldurulmus ya da havasi bosaltilmis ortam olmalidir.
Oksidasyon ve kirlenmenin yasanmamasi i¢in tercih edilen en yaygin ortam yiiksek
saflikta argon ortamidir. Tozlar arasindaki topaklasmayr Onleyebilmek icin proses
esnasinda yaglayicilar kullanilmaktadir. Kati, sivi veya gaz halinde olabilen islem kontrol
ajanlar1 toz yiizeylerince emilerek topaklanmay1 engeller. Islem kontrol ajani toz
haciminin %1-5’i oraninda kullanilir (Yurtsever 2014). Gezegen tipi 6giitiicii ve ¢alisma

mekanizmasi Sekil 2.22°de gosterilmistir.

Destek diskin hareketi

Merkezkag kuvveti

d&u’.’l; hareketi

Osiitme kavanozunun

Sekil 2.22. Gezegen tipi 6giitiicli ve ¢alisma mekanizmasi (Efendi 2017)

2.2.4. Mekanik alasimlamanin avantajlar

Alagimlarda genellikle alagim bilesenleri ergitilerek bir araya getirilir, mekanik
alasimlama ise malzemelerin sentezi yiiksek enerjili 6glitme ile gerceklestirilir. Normalde
karistirilmasi zor olan elementlerin alasimlanmasi saglanir. Mekanik alagimlama tiimiiyle
katt durum prosesi oldugundan faz diyagraminin yiikledigi kisitlamalar burada gecerli
olmamaktadir. Baz1 sistemlerde genisletilmis kati ¢oziiniirlilk bu teknikle miimkiin
olmaktadir. Mekanik alasimlama matris mikroyapisint nanometre boyutlarina getirmek
icin de kullanilabilmektedir. Yiiksek kararlilikta ya da birbiri igerisinde az ¢dziinen
alagimlar da bu yontemle yiiksek ¢oziiniirliikle iiretilebilmektedir. Mekanik alagimlama

ile tamamen homojen yapida tozlar elde etmek miimkiindiir. Diger yontemlere nazaran
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termodinamik ac¢idan kompozisyon kisitlamasi yoktur. Tek seferde oldukca fazla
miktarlarda malzeme iiretimi miimkiindiir. Fabrikasyonu kolaydir. Performans ve birim

fiyat karsilastirmasi dikkate alindiginda ekonomik tiretim mimkiindiir (Yurtsever 2014).

2.3. Sekil Hafizah Alasimlar

Gerekli 1511 ve mekanik proseddrlere ugradiginda 6nceden tanimli sekil ve boyutuna geri
donebilen metalik malzeme grubuna sekil hafizali alagimlar denilmektedir. Bu sekil
degisimi kristal kafeslerinde meydana gelen Ostenit ve martenzit faz doniisiimleri sonucu
gerceklesmektedir. Diisiik sicaklikta martenzit, yliksek sicaklikta Ostenit fazinda olan
malzeme martenzit fazinda deformasyonla ugradigi sekil degisimini Ostenit fazina
cikarildiginda deformasyon Oncesi eski haline donderebilmektedir. Sadece 1sitma ile
dontisiim gerceklestiren malzeme grubu tek yonlii sekil hafizali malzemeler olarak
tanimlanirken, ayn1 zamanda sogutma ile de doniisiim gergeklestirebilen malzemelere iki

yonlii sekil hafizali denilmektedir (Dikici 2010).

1932 yilinda Chang ve Read Au-Cd alagimlarinda ilk olarak sekil hafizali doniistimii
gozlemleyen isimlerdir. Greninger ve Mooradian ise 1938 yilinda piring malzemede de
bu doniisiimii gdzlemlemistir. 1960’11 yillara gelindiginde ise Buehler ve arkadaglari’na
(1963) gore es atomlu Ni-Ti alasimlarinda sekil hafiza etkisi bulunmaktadir. Bu malzeme

Nitinol adiyla patentlenmistir (Dikici 2010).

2.3.1. NiTi alasimlar

Endiistride en fazla ticari degere sahip sekil hafizali alasim sistemleri NiTi alagimlar1 ve
bakir esasli alasimlardir. Isil kararliligi daha yiiksek olan NiTi alasimlar1 bakir esash
alagimlarla karsilastinidiginda yiiksek korozyon direnci ve yiiksek siineklige sahiptir

(Dikici 2010).

NiTi alagimlar ikili ve es atomlu intermetalik alasim sistemidir. intermetalik, iki ya da

daha fazla metalin belli oranda kat1 fazda birbirleri icerisinde ¢oziinerek olusturduklari
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bilesimlerdir. Elementin ¢6ziinme miktar1 kati ¢oziiniirliik sinirindan daha fazla
oldugunda ikinci bir ara faz olarak ortaya ¢ikar. Saf metallerde atomlar metalik bag ile
birbilerine baglanirlar. Intermetalik bilesenlerde ise dogada kovalent olacak sekilde
baglanma gerceklesir. Intermetaliklerin kristal yapilar1 kendisini olusturan elementlerin

kristal yapisindan farklidir (McNeese et al. 2000).

1960’11 yillarin sonunda NiTi alagimlarin tip alanindaki uygulamari i¢in arastirmalar
baslamustir. Ozellikle sekil hafiza 6zellikleri sayesinde biyomalzeme uygulamalarinda
ilgi ¢ekici olmuslardir. Ozellikle kirikmis kemiklerde deformasyon sonrasi geri doniis
ozelliginden faydalanilmigtir. Sekil hafiza 6zelligi sayesinde kontrol edilebilir ve esnek

malzemelerin tasarlanmasi miimkiin olmustur (Dikici 2010).

NiTi alagimlarinin biyomalzeme olarak popiiler olmasinin baska sebepleri ise, mekanik
ozelliklerinin doku ile uyumlu olmasi, korozyon dayaniminin miikemmel olmasi, asinma

dayanimi, MRI goriiniirliigli, darbe soniimleme kapasitesidir.

Biyomalzeme olarak NiTi uygulamalarinda Ni iyonu salinimi dikkat edilmesi gereken bir
konudur. Viicutta alerjik reaksiyonlara neden oldugu i¢in tehlikeli olan Ni iyonu salinimi
uygun ylizey islemleri ile Onlenir. 70’li yillarin sonlarina dogru NiTi implantlari

denenmistir. Her sene 200 000’den fazla NiTi implant kullanilmaktadir(Li et al. 2009).

NiTi alagimlarinin anafazi hacim merkezli kiibik B2 tipi kristal kafese sahiptir. Martenzit
fazdaki kristal kafesi i¢in arastirmacilarin ¢ogu farkli modelleri 6ne siirmiislerdir.
Martenzit fazinin birim hiicresi monokliniktir. NiTi alagimlarinin fiziksel 6zellikleri

Cizelge 2.1’te verilmistir (Dikici 2010).
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Cizelge 2.1. NiTi alasiminin fiziksel 6zellikleri (Yurtsever 2014)

Ozellik Ostenit Martenzit
Elektrik direnci (micro-ohm*cm) 100 70

Isil iletkenlik (W/cm™*°C) 18 8.5

Y oung modiilii (GPa) 83 28-41
Akma dayanimi1 (MPa) 195~690 70~140
Yogunluk (g/cm3) 6.45

Erime sicakligi (°C) 1300

Sekil hafiza gerinimi (%) Maksimum 8.5%

2.3.2. Sekil hafizasi ve siiperelastiklik

Sekil hafizali alagimlarin sekil hafiza ve siliperelastisite 6zellikleri martenzit ve dstenit faz
dontisiimleri sayesinde gergeklesmektedir. Gorece diisiik sicaklikta deformasyona
ugrayan bu malzemeler yiiksek sicakliga cikarildiginda deformasyondan Onceki
sekillerine donebilmektedirler. Bu sekil hafiza 6zelligidir. Ayrica bu alasimlara yiiksek
sicaklikta gerilme uygulandiginda meydana gelen sekil degisimi gerilme ortadan
kaldirildiginda eski haline donebilmektedir. Yaklasik %8 sekil degisimine kadar geri
donebilmeyi saglayan bu 6zellige ise siiperelastiklik adi verilir (Dikici 2010).

Sekil hafizal1 alasimlarda hafiza mekanizmasi termoelastik martenzitik dontistimle
ilgilidir. Sekil hafiza 6zelliginin sema gosterimi Sekil 2.23’te ki gibidir. a’da Ostenit
fazinda olan alagim sogutularak martenzit fazina doniistiiriiliir ve dis seklinde herhangi
bir degisim olmaz. I¢ yapisi b’de ki gibi olan alasima deformasyon uygulanarak sekil
degisimi saglanir. I¢ yapisi ¢’de ki hale gelen alasim 1sitilarak dstenit fazina déniistiiriiliir
(d). Ostenit fazina gecen alasim tekrar ilk seklini alir (a). Bu mekanizma Sekil 2.24’te
gerilme- sekil degisimi diyagraminda gosterilmistir. Martenzit fazinda deformasyona
ugrayan alagim Ostenit sicakligina ¢ikariliginda elastik sekil degistirmis gibi ilk sekline
doner (Dilibal 2005).
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Sekil 2.23. Sekil hafiza 6zelligi mekanizmasi (Yurtsever 2014)

M<T<Ag

X__Isitma /

Sekil 2.24. Ms-As sicakliklari arasinda gerilme — sekil degistirme diyagrami (Yurtsever

2014)

Sekil hafiza 6zelligi genel olarak tek yonliidiir. Sekil hafizali alasimda sadece 1sitma ile

Ostenit fazinda sekil hatirlamasi ve sogutma durumunda i¢ yapinin martenzite donmesine

karsin seklinde herhangi degisim olmamasi tek yonlii doniisiim olarak adlandirilir.

Martenzit fazinda deformasyonla sekil degisimine ugrayan alagim 1sitilarak dstenit fazina

dontigene kadar bu seklini korur. Tekrar sogutularak martenzit fazina getirilen alasim

yeniden deforme edilmedik¢e sekil degisimine ugramaz. Tek yonli doniisim

mekanizmasi Sekil 2.25’te gosterilmistir (Yurtsever 2014).
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Sekil 2.25. Tek yonlii sekil hafiza olay: (Yurtsever 2014)

Sekil 2.25’e gore martenzit bitis sicakligi altindaki numune, bu sicaklikta deforme
edilmistir. Daha sonra Ostenit bitis sicakligi lizerine 1sitilan numune deformasyon Oncesi
sekline doner. Tekrar sogutularak martenzit baglama sicakligi altina getirilen numunede

herhangi sekil degisimi olmaksizin ilk seklini korur (Cavdar 2006).

Baz1 alagimlarda ise sekil hafiza mekanizmasi sicakligi bir fonksiyonu olarak ¢ift yonlii
gerceklesir. Hem martenzit fazinda hem de Ostenit fazinda sicaklik etkisi ile onceki sekle
geri donebilme olayina cift yonlii sekil hafiza denilmektedir (Dikbas 2005). Cift yonlii
sekil hafiza olayinda martenzit fazindaki numuneye plastik deformasyon uygulandiginda
yeni bir sekil alir. Numune 6stenit fazina ¢ikarildiginda sekil doniisiimii gercekleserek ilk
sekline doner. Ostenit fazindan sogutularak martenzit fazina gectiginde ise deforme
edilmis sekline doniisiim gerceklesir. Bu duruma ¢ift yonlii sekil hafiza denilmektedir.
Cift yonlii sekil hafiza olaymin sematik gosterimi sekil 2.26°da verilmistir. Ozetle her iki
fazin da kendine ozgii sekli fardir ve malzeme 1s1l yolla olusan fazin seklini alir

(Yurtsever 2014).
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Sekil 2.26. Cift yonlii sekil hafiza olay1 (Cavdar 2006)

Stiperelastik ozellik sekil hafizali alagimlarda goriillen martenzitik faz doniisiimii
sonucunda olusan bir 6zeliktir. Ostenit bitis sicakligiin iistiinde uygulanmis olan bir
gerilim elastik deformasyon enerjisini diigiirmektedir. Uygulanmakta olan yiikiin
arttirtlmasi Ostenitten martenzite doniisiime neden olur. Uygulanan yiik kaldirildiginda
ise martenzit fazi tekrar Ostenite doniisiir, ¢iinkii alasim Ostenit bitis sicakliginin
tizerindedir (Kaya 2008). Sekil hafizali alagimlarda Ostenit bitis sicakliginin {izerinde
mekanik olarak saglanan martenzitik faza ‘“gerilmenin neden oldugu matenzit”
denilmektedir. Tiimiiyle Ostenit fazdaki alasimda gerilme etkisiyle martenzit olusumu
saglanirsa gerilme sonlandirildiginda alagim elastik olarak eski haline doner. Alasim
plastik deformasyona ugramaksizin %8’e kadar elastik sekil degisimine ugrayabilir (Wu

et al. 1999).

Siiperelastiklik mekanizmas1 Sekil 2.27°de gosterilmistir. Ostenit bitis sicaklig
tizerindeki sabit T sicakliginda gerilme uygulanan alagimdaki gerilme-sekil degisimi
diyagrami sekildeki gibi olmaktadir. A-B arasi elastik deformasyon bolgesidir. B
noktasina gelindiginde ilk martenzit plakalarin olusumu baslar. B-C arasinda martenzitik
dontisiim devam eder. C noktasina ulasildigi anda martenzitik doniisiim tamamlanmastir.
Bu noktadan sonra gerilme arttirilirsa alasimda kopma meydana gelene kadar plastik

deformasyon gerceklesir. Plastik deformasyon ger¢geklesmeden gerilme kaldirilir ise sekil
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degiminde geri donilistim gercgeklesir. C-D arasinda elastik geri doniisiim baslar. D-E
arasinda martenzit fazi azalarak dstenite doniisiir. E-A arasinda ise dstenit fazinin elastik
geri doniisiimii gergeklesir. Toplam sekil degisimi giderilerek alasim ilk haline gelmis
olur (Dilibal 2005).

4 'i- -‘-—Y‘- D

@ Sstenit Sstentt + martenzit
i &

A

Sekil 2.27. Siiperelastik 6zellik (Yurtsever 2014)

Bir alasimda hem sekil hafizas1 hem de siiperelastiklik sicakliga bagli olarak olusabilir.
Sekil 2.28’de bu durum gosterilmistir. x eksenine neredeyse paralel ¢izilmis olan ¢izgiler
kayma icin gerekli olas1 kritik gerilmeleri temsil eder. Kritik gerilme ¢ok diisiik olur ise
stiperelastiklik tamamlanamaz. Ciinkii kayma deformasyon etkisi ile donilisiim icin
gereken kritik gerilmenin altinda gerceklesir. Ostenit bitis sicaklign ve kayma kritik
gerilmesi lizerinde gerilme uygulanirsa martenzitik doniisiim gercgeklesir. Olusan bu
martenzit, Ostenit bitis sicaklig1 lizerinde gerilme sonlandirildiginda tiimiiyle karasiz
olacagi icin ters doniisiim gergeklesir. Boylelikle ters doniisiim tersinir oldugu miiddetce
stiperelastiklik elde edilir. Benzer olarak dstenit baslangi¢ sicakligi altinda deformasyona
ugrayan martenzit kararlidir ve gerilme sonlandirilsa da plastik deformasyona ugramis
olur. Ostenit baslangi¢ ve dstenit bitis sicakliklar1 arasinda martenzit faz1 kismen kararli
haldedir. Bu bolgede hem sekil hafiza etkisi hem de siiperelastiklik bir arada var olur

(Kaya 2008).



34

! artensit Olusumu
Igin Kritik Gerilme

Gerilme — =

— <
T — =
—
- ——
—

Kayma icin

——
——
—

Mf Mg 2\5 Elf
Sicakhk ——

Sekil 2.28. Sekil hafiza etkisi ve siiperelastikligin gerilme ve sicaklik alanlar1 (Yurtsever
2014)

Sekil hafizali alagimlarin siiperelastik 6zellik gosterebilmesinin 6n kosulu alagim
sicakliginin dstenit sicakligi tizerinde olmasidir. Bu kosulu saglayabilmek i¢in endiistriyel
uygulamalarda segilecek alasimin Ostenit bitis sicakligi oda sicakliginin iizerinde
olmalidir. Ornek olarak dis teli olarak dstenit bitis sicaklig -5 ile 10°C arasinda olan NiTi
alasimlar tercih edilir. Bu sayede agiz i¢i kullanimda alagim sicakligi her zaman Ostenit

bitis sicakligi tizerindedir (Eroglu 2010).
2.3.3. Martenzitik faz doniisiimii

Yapisal faz doniistimleri iki gruba ayrilmaktadir. Bunlar; difuzyonlu ve diflizyonsuz faz
dontigiimlerdir. Atomlarin birlikte hareketiyle meydana gelen martenzitik doniigiimler
difiizyonsuz doniisiimlerdir (Dikbas 2005). Difiizyonsuz faz doniisiimii sicaklik ve
basincin etkisiyle en diisiik serbest enerjili kristal yapiya doniisiim olayidir. Diflizyon
olmadigindan atomik bosluklar doniisiimden 6nce ve sonra ayni kalir (Kaya 2008). Uzun
mesafali atomik yaymimin olmadigi bu doniisiimler, atomik yer degisimleriyle kayma
benzeri olusan doniisimlerdir. Bu doniisimlerde atomlarin yer degistirmesi soz
konusudur. Bu yer degisimi; homojen ve homojen olmayan kafes deformasyonlar1 ve
atom ve kafes diizenlenmelerinin birlesimidir. Kafes deformasyonu sayesinde atomlarin

koordineli hareketleri bir Bravais kafesi digerine doniistiirmektedir. Atomlarin bireysel
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yer degistirme miktarlar1 ¢ok biiyiik olmamasina karsin, her birinin hacimsel yon olarak
ayni dogrultuda tasinmasi, doniisiim sonucunda makroskobik sekil degisiminin ortaya
ctkmasina neden olur (Eroglu, 2010). Bir baska ifadeyle martenzitik donilisiim kesme
deformasyonu sonucu atomlarin toplu hareketiyle gerg¢eklesen bir kafes dontistimiidiir.

Martenzitik doniistimiin iki boyutlu hali Sekil 2.29°da gosterilmistir.

Sekil 2.29. Martenzitik faz doniistimiiniin iki boyutlu goriiniisti (Yurtsever 2014)

Ana faz icerisindeki atomlar birbirlerinden bagimsiz olarak hareket etmezler. Ana faz
timiiyle martenzite doniisiinceye kadar tipki yikilan domino taslar1 gibi bir hareket
izleyerek kesme deformasyonuna ugrarlar. Atomlarin bagil hareketiyle ana faz ve
martenzitik faz arasinda kafes etkilesimi meydana gelir. Ana fazin siiper kafes yapisinda
olmasi, kafes etkilesimini ger¢eklestiren dontigiimlerin olusmasini saglar. Boylece olusan
martenzit, siiper kafes yapisina sahip olur (Nurveren 2008). Bu doniisiimlerde ana faz
olan dstenit yiiksek sicaklik fazi, martenzit ise diigiik sicaklik fazidir. Bir T sicakliginda
termodinamik dengede olan Ostenit fazi hizla sogutulursa, kritik degerden sonra martenzit
faz1 Ostenit icerisinde olugsmaya baslar. Kristalografik yapinin sicaklikla degisimi Sekil

2.30°da gosterilmigtir.
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Sekil 2.30. Kristalografik yapinin sicaklikla degisimi (Gokdemir 2006)

Martenzit fazinin olusmaya basladigi sicakliga “martenzit baglama sicakligi” (Ms)
denilmektedir. Ms degeri farkli alagimlar i¢in degisik degerlere sahiptir. Martenzitik
dontisiim Ms sicaklifinda baslayip belli bir aralikta devam eder ve durur. Martenzitik
dontisiimiin sonlandig1 sicakliga “martenzit bitis sicakligr’” (Mf) denilmektedir. Tersinir
bir olay olan martenzitik doniisiim 1sitildiginda tekrar Ostenit fazina donmektedir.
Ostenitk doniisiim de “dstenit baslama sicaklif1” (As) ve “Ostenit bitis sicakligr” (Af)

arasinda gerceklesir (Cavdar 2006).

Faz doniisiimiiniin baslayabilmesi i¢in olusacak fazin kimyasal serbest enerjisinin var
olan fazin kimyasal serbest enerjisinden kii¢iik olmasi gerekir. Ayrica doniisiimiin
bagslayabilmesi ic¢in her iki faz arasindaki kimyasal serbest enerji farkinin kimyasal
olmayan sebest enerji (ara ylizey enerjisi ve doniisiim gerinim enerjisi gibi) farkindan da
biiylik olmasi1 gerekir. Sekil 2.31°de martenzit ve Ostenit fazlarinin kimyasal serbet
enerjilerinin sicaklikla degisim grafigi verilmistir. Doniisiimiin ger¢eklesmesi i¢in bir itiCi
kuvvet gereklidir. Alasim TO sicakligindan Ms sicakligina kadar hizli sogutulursa
dontisiim baslayacaktir (Arin 2008).
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Sekil 2.31. Ostenit ve martenzit fazlarinin kimyasal serbest enerjilerinin sicaklikla
Degisimi (Yurtsever 2014)

2.3.4. NiTi alasimlarimin metalurjisi

NiTi alasgimlarimin en giivenilir faz diyagrami Otsuka ve Ren (2005) tarafindan
verilmistir. Bu diyagramda, 630°C’de otektoid doniisiim gdzlemlenmektedir. 1090°C’e
¢ikildiginda ise B2’den HMK ’ya diizenli diizensiz doniisiim ger¢eklesmektedir.

Faz diyagraminda %50 Ni bolgesinde intermetalik NiTi faz1 olugsmaktadir. Saf titanyum
ergime sicakliglr 1670°C ve saf nikelin ergime sicakligi ise 1455°C olmasinda ragmen
NiTi alasiminin ergime sicakli1 1310°C’dir. Intermetalik NiTi yapis1 630°C’e geldiginde
NiTi ara faz1 olusur. Bu faz igerisindeki Ni elementinin ¢oziintirliigii 700°C’den 1183°C’e
kadar artar ve maksimum %55 degerine ulasir (Eroglu 2010). 800°C-900 °C arasinda
¢ozeltiye alinan alasima 550°C altinda uygulanan yaslandirma isleminden sonra olusan
matris igerisinde yogun halde dagilmis ince noktalar seklinde Ti3Ni4 c¢okeltileri
gorilmektedir. Alasimin ¢ift yonlii sekil hafiza 6zelligi gostermesinde bu ¢okeltilerin

onemi biiytiktiir (Yurtsever 2014).

Faz diyagraminda %50 Ni bdlgesinde ¢oziiniirliik yaklagik olarak ayn1 oranda dikey takip
ettiginden matris i¢inde Ti2Ni ¢okelti olusumu diistiktiir. %50- %75 Ni oran1 bolgesinde
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deneysel c¢alismalarda 1s1l islemler neticesinde matris ile uyumlu olan ince Ti3Ni4
cokeltileri olusmaktadir. Sekil 2.32°de NiTi faz diyarami ve Sekil 2.33’de Ti3Ni4
intermetalik fazi gosterilmistir. Nikelce zengin faz yaslandirmaya tabi tutuldugunda

Ni3Ti kararli fazinin olusum siireci soyledir;

Ti3Ni4 — Ti2Ni3 — Ni3Ti

Bu sebeple Ti3Ni4 c¢okelerek ana faz sertlesmesi sekil hafiza karakteristiklerini
ayarlamada etkilidir. Ti3Ni4 faz1 diisiik sicaklikta yaslandirmaya tabi tutuldugunda ince
plakalar seklinde gortiliir (Dilibal 2005).
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lm I T 1 - e T J i i T A T 1 1
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1800 TizNig
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Sekil 2.32. Ni-Ti faz diyagrami (Dilibal 2005)

Nikel ¢ozilintirliigli diisiik sicaklikta azaldigindan matris igerisinde dagilmis halde yari
kararli Ni4Ti3 fazi ¢okelir. 300°C - 600°C arasinda tavlama islemi uygulandiginda bu faz
irilesir ve sonrasinda kararli Ni3Ti fazina doniisiir (Kaya 2008). NiTi alagimlarinda
martenzit - Ostenit donlisimii matris i¢indeki Ni’nin bir fonksiyonu olarak

gerceklesmektedir. Kompozisyondaki kiiglik bir degisim doniisiim sicakliginda biiyiik
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degisimlere neden olur. Ornek olarak Ni miktar1 %0,1 degistiriliginde doniisiim sicaklig

yaklasik 10°C degismektedir (Dilibal 2005).

927 ..
T/ T + Tidks
727 .
O Tisi, Tibls
5
R 527
451
327
Ti 50 5 60 65 70 75 M

5
Atomca % Mikel orant

Sekil 2.33. Ti-Ni faz diyagraminda Ti3Ni4 yar1 kararli faz1 ve diger fazlar (Dilibal 2005)

Doniistim sicakligint degistiren bir bagka etken de empiirite elementleridir. Oksijen, azot
ve karbon gibi empiirite elementleri NiTi faz kompozisyonunu degistireceginden
dontigim sicakligini  da degistiriler. Bu sebeble alasim igerisindeki kirlilikler
sinirlandirilmalidir. Ornek olarak alasim igerisindeki atomik oksijen oraninin %1 olmasi
dontisiim sicakligint 92,6°K kadar diisiirmektedir ve ana fazin gevreklesmesine neden
olur. NiTi faz diyagramindaki ilave kararli fazlar (Ni3Ti, NiTi2) sekil hafiza 6zelligi
gostermezler. Ayrica bu fazlarin olusmasi da matris bilesimini degistirece§inden

dontisiim sicakligini degistirirler (Dilibal 2005).

NiTi faz diyagrami alasimin sekil hafiza karakteristigini gelistirme a¢isindan oldukga
onemlidir. Ornek olarak nikelce zengin bdlge icerisinde ince dagilmis Ti3Ni4 ¢okeltileri
stiperelastiklik ve sekil hafiza karakterlerini gelistirmede oldukga etkilidir. Ayrica sekil

hafizali alagimlarda R fazi doniisiimiini saglamada kullanilirlar(Zhu et al. 2004).

R fazi rombik kafes sistemine ait bir fazdir. Ostenit ve martenzit fazlari arasinda
olusmaktadir. NiTi alasimlarinda belirli kosullarda martenzitik doniisiimden 6nce olusur.

Genellikle soguk islemler ardindan olusan bir doniisiimle elde edilir. R fazi doniisiimde
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sicaklik histerisizi oldukc¢a dusiiktiir. Bu nedenle olusan entalpi degeri de diisiik
oldugundan bir¢cok endiistriyel uygulamada avantaj saglamaktadir. Ayrica alasimin

tamaminda sekil hafiza etkisinin ger¢eklesmesini de dizilmis ¢okeltiler saglar.

NiTi alasimlarinda martenzit faz1 B19" (monoklinik), 6stenit faz1 B2 (kiibik) yapidadir.
Uygulanan 1s1l isleme gore gerceklesen doniigiimler bir adimlik (B19'—B2), iki adimlik
(B19'—>R—B2) ya da ¢oklu doniisiim davranist gosterebilirler. NiTi alasiminin martenzit

ve Ostenit fazlarinin kristal yapilar1 Sekil 2.34°de gosterilmistir (Dilibal 2005).

b)

Sekil 2.34. NiTi Alasiminin a) Martenzit ve b) Ostenitik Yapilar: (Dilibal 2005)
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Nikel ve Titanyum Tozu

Kullanilan tozlar esit mol miktarinca alasimlanmistir. Gram hesab1 agsagida verilmistir.

n=m/Ma formiiliinde;

n mol sayisini,

m kiitleyi,

Ma atom agirhigini ifade etmektedir.

1 mol Ni 58,7g’dir ve 1 mol Ti 47,9¢’dur.

Yani 58,7g Ni tozuna 47,9¢g Ti tozu eklenmelidir. Buradan orantilandiginda
8,25g Ni tozuna 6,73g Ti tozu,
2,75g Ni tozuna 2,23¢g Ti tozu kullanilmalidir.

Yapilan deneylerin ilk iictinde 0,14 mol Ni ve Ti tozu kullanilmistir.
toz sarfiyatin1 azaltmak i¢in sonraki deneylerde 0,047 mol Ni ve Ti tozlari

kullanilmistir.

3.2. Glove box

Elementlerin oksidasyon hassasiyeti sebebiyle oksijen atmosferinden korunmasi igin
tozlarin hazneye alinmasi islemi glove box icerisinde yapilmustir. igerisi argon ortami
olan glove box sayesinde elementlerde oksitlenme veya kirlenme olusumu
engellenmektedir. Yapilan deneylerde kullanilan glove box Sekil 3.2°de gosterilmistir.

Calisma ortami olarak argon gazi kullanilmistir.
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Sekil 3.1. Glove Box

3.3. Mekanik Alasimlama

Bu ¢alismada mekanik alasimlama yapmak i¢in retsch marka pm100 model gezegen tipi

ogiitiicii kullanilmigtir. Sekil 3.1°de dgiitiliciiniin resmi gosterilmistir.

Sekil 3.2. Retsch pm100 6giitiicii

Elementlerin oksidasyon hassasiyeti sebebiyle oksijen atmosferinden korunmasi ig¢in

tozlarin hazneye alinmasi islemi glove box igerisinde yapilmustir. Igerisi argon ortami
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olan glove box sayesinde elementlerde oksitlenme veya kirlenme olusumu

engellenmektedir.

Ti ve Ni elementlerinden esit mol oraninda kullanilarak Retsch PM100 marka gezegen
hareketli bilyali degirmen ile tungsten karbiir hazne ve bilyalar ile Cizelge 3.2’deki
parametreler kullanilarak mekanik alagimlama islemi yapilmistir. Diger parametreler
sabit tutularak hiz ve siire degistirilip deneyler gergeklestirilmistir. Tiim deneylerde bilya:
numune oranmi 10:1 olarak ayarlanmistir. Tamalanan deneylerde tozlarin hazneden
cikarilmasi yine glove box kullanilarak argon ortamina yapilmistir. Ayrica tiim
deneylerde hazne ve bilya sivanmasini engellemek i¢in %0.5 oraninda salisilik asit (SA)

kullanilmaistir.

Cizelge 3.1. Deney parametreleri

No . Calisma Bilya: Hazne
Numune | Siire Lot Duraksama Hiz NUmune /Bilya
Ni (8.25 g) 10:1 Tungsten
Ti(6.73 g) 1sa 15 dk 1dk 300 rpm (1509:15g) Karbiir
1 SA(0.07 g) ' (19 tane-150g)
Ni (8.25 g) 1011 Tungsten
Ti(6.73 g) 2sa 15 dk 1dk 300 rpm (150g:159) Karbiir
2 | SA(0.07 g) ' (19 tane-1500)
Ni (8.25 g) 101 Tungsten
3 | Ti(6.73 ) 3sa 15 dk 1dk 300 rpm (150 j15 ) Karbiir
SA(0.07 g) 9-99) 1 (19 tane-150g)
Ni (2.75 g) 101 Tungsten
4 | Ti(2.239) 1sa 15 dk 5dk 200 rpm (509:59) Karbiir
SA(0.05 g) ' (6 tane-50 Q)
Ni (2.75 g) 101 Tungsten
5 | Ti(2.239) 2sa 15 dk 5 dk 200 rpm (50 j5 ) Karbiir
SA(0.05 g) 929) | (6 tane-50 g)
Ni (2.75 g) 101 Tungsten
6 | Ti(2.239) 3sa 15 dk 5dk 200 rpm (50 _'5 ) Karbiir
SA(0.05 g) 9-9 (6 tane-50 g)
Ni (2.75 g) 101 Tungsten
7 | Ti(2.239) 10 sa 15 dk 5 dk 200 rpm (50 :5 ) Karbiir
SA(0.05 g) g-29 (6 tane-50 g)
Ni (2.75 g) 10:1 Tungsten
8 | Ti(2.239) 20 sa 15 dk 5 dk 200 rpm (50 _'5 ) Karbiir
SA(0.05 ) 9-9 (6 tane-50 g)
Ni (2.75 g) 101 Tungsten
9 | Ti(2.239) 40 sa 15 dk 5 dk 200 rpm (50 :5 ) Karbiir
SA(0.05 g) g-29 (6 tane-50 g)
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Cizelge 3.1. (devam)

Ni (2.75g) 10:1 Tungsten
10 | Ti(2.239) 80 sa 15 dk 5 dk 200 rpm (50 j5 ) Karbiir
SA(0.05 g) 9-°9) | (6 tane-50 g)
Ni (2.75 g) 10:1 Tungsten
11 | Ti(2.23 g) 10 sa 15 dk 5 dk 400 rpm (50 j5 ) Karbiir
SA(0.05 g) 9°9) | (6 tane-50 g)
Ni (2.75 g) 10:1 Tungsten
12 | Ti(2.23g) 20 sa 15 dk 5 dk 400 rpm (50 j5 ) Karbiir
SA(0.05 g) 9°9) | (6 tane-50 g)

1 nolu deneyde 8.25g Ni ve 6.73¢g Ti tozu hazneye konularak 300 rpm hizda 15dk ¢alisma
ve 1dk duraksama ile toplam 1 saat ¢aligtirilmistir.

2 nolu deneyde 8.25g Ni ve 6.73g Ti tozu hazneye konularak 300 rpm hizda 15dk ¢alisma
ve 1dk duraksama ile toplam 2 saat ¢alistirilmistir.

3 nolu deneyde 8.25g Ni ve 6.73¢g Ti tozu hazneye konularak 300 rpm hizda 15dk ¢alisma
ve 1dk duraksama ile toplam 3 saat ¢aligtirilmistir.

4 nolu deneyde 2.75g Ni ve 2.23g Ti tozu hazneye konularak 200 rpm hizda 15dk ¢alisma
ve 5dk duraksama ile toplam 1 saat ¢alistirilmistir.

5 nolu deneyde 2.75g Ni ve 2.23¢g Ti tozu hazneye konularak 200 rpm hizda 15dk ¢alisma
ve 5dk duraksama ile toplam 2 saat ¢alistirilmistir.

6 nolu deneyde 2.75g Ni ve 2.23g Ti tozu hazneye konularak 200 rpm hizda 15dk ¢alisma
ve 5dk duraksama ile toplam 3 saat calistirilmistir.

7 nolu deneyde 2.75g Ni ve 2.23g Ti tozu hazneye konularak 200 rpm hizda 15dk ¢alisma
ve 5dk duraksama ile toplam 10 saat ¢alistirilmstir.

8 nolu deneyde 2.75g Ni ve 2.23¢g Ti tozu hazneye konularak 200 rpm hizda 15dk ¢aligma
ve 5dk duraksama ile toplam 20 saat ¢aligtirilmastir.

9 nolu deneyde 2.75g Ni ve 2.23¢g Ti tozu hazneye konularak 200 rpm hizda 15dk ¢alisma
ve 5dk duraksama ile toplam 40 saat ¢alistirilmstir.

10 nolu deneyde 2.75g Ni ve 2.23g Ti tozu hazneye konularak 200 rpm hizda 15dk
calisma ve 5dk duraksama ile toplam 80 saat ¢alistirilmistir.

11 nolu deneyde 2.75g Ni ve 2.23g Ti tozu hazneye konularak 400 rpm hizda 15dk
calisma ve 5dk duraksama ile toplam 10 saat ¢alistirilmistir.

12 nolu deneyde 2.75g Ni ve 2.23g Ti tozu hazneye konularak 400 rpm hizda 15dk

calisma ve 5dk duraksama ile toplam 20 saat ¢alistirilmistir.
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3.5. Mekanik Elek

Tozlarin istenilen boyutta siniflandiralabilmesi amaciyla retsch marka Horizontal Sieve
Shaker AS 400 control modelinde elek kullanilmistir. Kullanilan elek Sekil 3.3’de

gosterilmistir.

Sekil 3.3. Mekanik elek

Mekanik alasgim islemi gérmiis numunelere boyutlarinin homojen olmasi i¢in 45 micron

boyutundaki elek kullanilarak sarsintili elekte 15dakika eleme islemi yapilmistir.

3.6. X- Isim1 Kirnmim Difraksiyonu (XRD) Analizi

X-1sinlart Olglimleri ile malzemedeki kristal yapiya zarar vermeksizin malzemedeki
fazlar, fazlarin miktari, kristal boyutu, 6rgli parametreleri, yapidaki degisimler, kristal
yonlenmesi ve atom pozisyonlar1 hakkinda bilgi alinabilmektedir. Bu ¢alismada olusan

fazlarin tesbitinde XRD’den yararlanilmistir. Kullanilar cihaz Sekil 3.3°de gosterilmistir.
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Sekil 3.4. XRD cihazi

Numunelerin yapisal analizleri Bruker D2 Phaser X-Ray Difraktometresi ile
incelenecektir. XRD ol¢iimleri, Cu-Ko kaynagindan A=1,54184 A° dalga boyunda, 20-
100° tarama araliginda, 2 derece/dk tarama hizinda ve 0,026 derece tarama adiminda
gergeklestirilmistir. Elde edilen yansima pikleri mevcut JCPDS (Joint Committe on

Powder Diffraction Standarts) dosyasi ile karsilagtirilmistir.

3.7. SEM ve EDS Analizleri

Numunelerin yiizey karakterizasyonu ve elementel analizleri FEI marka QUANTA FEG
450 model SEM cihaz1 ile yapilmistir. SEM goriintiileri 1000, 3000, 5000, 10000 ve
25000 biiyiitmelerde ayr1 ayr1 alinarak tane yapilari incelenmistir. EDS analizleri ile

yapida homojenligin saglanip saglanmadigi kontrol edilmistir.
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4. BULGULAR ve TARTISMA

4.1. Saf Ni-Ti Tozlarimin Analizi ve X-Isinlar1 Kirinim Analizi

Sekil 4.4°de Ni ve Ti elementel tozlarinin SEM goriintiileri verilmistir. Goriintiilerden de
goriilecegi gibi, Ti partikiilleri 45-50 pm boyutlarinda ve belirli bir forma sahip

degillerdir. Ni partikiilleri ise kiiresel morfolojili ve tiniform bir yapidadirlar.

Sekil 4.1. Ni (a) ve Ti (b) tozlarinin SEM goriintiileri

Ni-Ti tozlarinin ¢ekilen XRD paternleri Sekil 4.1 ve 4.2°de goriilmektedir. Sekil 4.1°de
300 rpm hizda 1, 2 ve 3 saat cihaz durdurulmadan saat basi alinan tozlarin faz analizleri
verilmistir. Bu analize gore mekanik alagimlama isleminin ilk 1, 2 ve 3. saatlerinde pik

siddetlerinde benzer siddetler elde edilmistir.
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Sekil 4.2. 1, 2, 3 saat mekanik alagimlanmis tozlarinin X-1s11 kirmmim grafigi

Islem durdurulmadan saat basi hazneden belirli miktarda numune alma islemi
elementlerin oksidasyon hassasiyeti sebebiyle efektif goriilmemistir ve diger ¢calismalarda

cihaz, uygunacak saat miktari kadar ¢alistirilip numuneler hazneden alinmstir.
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Sekil 4.3. 1, 2, 3, 10, 20, 40, 80 saat mekanik alasimlanmis tozlarinin X-1s1n1 kirinim
grafigi

Sekil 4.2°de 1, 2, 3, 10, 20, 40 ve 80 saat 200 rpm de mekanik alagimlanmis tozlarin faz
analizleri verilmistir. Bu analize gére mekanik alasimlama isleminin ilk 1, 2 ve 3.
saatlerinde pik siddetlerinde benzer siddetler elde edilmistir. Islem siiresi arttikca pik
siddetlerinin azaldig1 ve amorf bir yapiya dogru gidildigi gozlemlenmistir. Mekanik
alasimlamanin ilk kirk saatinde elde edilen pikler nikel ve titanium pikleri ile uyumludur
ve heniiz bir faz tesekkiil edecek pik gozlemlenmemistir. Mekanik alagimlamanin 40.
saatinden sonra ek olarak Ti2Ni fazi ile ortiisen XRD piki elde edilmistir. Ni pikleri
tamamen netlesmis ve kiibik yapi tanimlanabilmistir. Bir saatlik 6giitme islemi
sonrasinda Nikel ve Titanyumu karakterize eden pikler net olarak gézlenmis fakat bu
slirenin literatiirle karsilastirmasi yapildiginda Ni-Ti alasim1 olusumu i¢in yeterli bir siire
olmadig1 anlasilmistir. Benzer sekilde 2 ve 3 saatlik islemlerde de XRD piklerinde
belirgin degisime rastlanmamistir. Bununla birlikte artan 6gilitme zamanlarina bagh
olarak Ni ve Ti faz yogunluklarinda azalmalar ve pik genisliklerinde artmalar da

gozlenmistir. Bu durum 6zellikle 80 saatlik dgiitme siiresinde daha belirgin hale gelmistir.
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Ti pikinin zayiflamasi ve Ni’in diisiik acilara dogru kaymasi, Ti atomlarinin Ni kafes

sistemi igerisine diflize olduguna isaret etmektedir.
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Sekil 4.4. 400 rpm hizla 10 ve 20 saat, 200 rpm hizla 80 saat mekanik alagimlanmis
tozlarmin X-1g1n1 kirmim grafigi

Yapilan bir diger ¢alismada hiz degerleri lizerinde degisiklik yapilmistir. Sekil 3.3 de ki
grafikte <00 rpm hizla 10 ve 20 saat, 200 rpm hizla 80 saat mekanik alagimlanmis
tozlarmin X-151n1 kirinim grafigi gortilmektedir. 400 rpm hizinda 10 ve 20 saat siireyle
yapilan deneylerle 200 rpm hizinda yapilan 10 ve 20 saat siireyle yapilan deneylerde
benzer pikler elde edilmistir. 200 rpm hizinda 80 saatte goriilen Ti2Ni fazi ile ortiisen
XRD pikine 400 rpmde 10 ve 20 saatte yapilan deneylerde rastlanmamistir. Yapilacak
olan diger deneylerde 400 rpm hizda deney siiresini arttirip degisik fazlarin elde edilmesi

ongoriilmektedir.
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4.2. NiTi Tozlarimin SEM ve EDS Analizleri

Bir dizi 6giitme islemi sonrasinda 6giitiilmiis NiTi toz parcaciklarinin SEM ve EDS
goriintlileri asagida verilmistir. Sekillerden anlagilacagi gibi, mekanik alasimlamanin
baslangicinda lamellar bir yap1 gézlenmektedir. Ogiitme esnasinda yumusak pargalarin
laminatlar arasinda soguk kaynak olusumu da gozlenmektedir. Siinek pargalarin 6giitme
islemi boyunca laminatlar arast siirekli soguk kaynak olmasi nedeniyle bu lamellar yap1

olustugu diisiiniilmiistiir .

Partikiil boyutu daha uzun mekanik alasimlama siiresi ile azalmaktadir. Ciinkii,
gevreklikteki artis, graniiler formlarda daha kiiglik parcaciklarin olusumuna neden
olmaktadir. Diger bir ifadeyle devamli soguk kaynak islemi ve kirilma islemleri

nanoboyutlu Ni ve Ti par¢alarindan olusmus bir topaklama olusumu ile sonuglanmastir.

Sekil 4.5. Soguk kaynak olusumu ve topaklanma
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Erzincan University

Sekil 4.6. 10 saat 400 rpm (x1000, x3000, x5000, x10000, x25000) SEM goriintiileri
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Sekil 4.7. 10 saat 400rpm EDS analizleri

120 140 160 180

Error %

295

1438

10 saat siiren 400rpm hizla yapilan alagimlamanin SEM goriintiilerine bakildiginda

kirilma olaylarinin heniiz baslamadigir goriilmektedir. EDS analizlerinden heniiz

homojenligin de saglanmadig1 anlasilmaktadir. Alagimlama isleminin saglanmasi ve

homojen bir yapinin elde edilebilmesi i¢in siirenin arttirilmasi gerekmektedir.
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Erzincan University

Sekil 4.8. 20 saat 200rpm (x1000, x3000, X5000, 10000, x25000) SEM gbriintiileri
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Sekil 4.9. 20 saat 200rpm EDS analizleri

20 saat boyunca 200rpm hizda yapilan mekanik alagimlamada EDS analizlerine gore
alagimlamanin  gerceklesmedigi goriilmektedir. Soguk kaynaklanma ve kirilma
olaylarinin heniiz denge olusturamadigi anlagilmaktadir. Ancak 10 saat siiren alasimlama
ile SEM goriintiileri karsilagtirildiginda toz boyunlarinda kiigiilme goriilmektedir. Burdan
kirilma olaylarinin ince tozlarda basladigi sonucuna varilmaktadir. Alagimlanmanin
gerceklesmesi ve homojen yapi elde edilebilmesi i¢cin daha uzun siirelere ihtiyag

duyulmaktadir.
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qum

30.00 kV 70 Pa 25000 x | 106 mm | LFD 3.0 Low vacuum RS> Erzincan University

Sekil 4.10. 20 saat 400rpm (x1000, x3000, x5000, x10000, x25000) SEM goriintiileri
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Sekil 4.10. 20 saat 400rpm EDS analizleri

20 saat 400rpm hizda yapilan mekanik alagimlamanin SEM goériintiilerinde heniiz
homojen bir yapinin olugsmadigi anlasilmistir. Soguk kaynaklanma ve kirilma dengesi ig¢in
siire yeterli gelmemistir. 10 saat sliren alasimlama ile karsilastirildiginda daha kiigiik
taneler goriilmektedir. Burdan ince tanelerde kirilmanin basladigi anlasilmaktadir.

Mikyoyapida biiyiik taneli tozlarda catlaklarin basladig: goriilmektedir.
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30.00 kV 25 000 x FD @ 3( W vacuum RS 7 Erzincan University

Sekil 4.11. 40 saat 200rpm (x1000, x3000, x5000, x10000, x25000) SEM goriintiileri
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Sekil 4.12. 40 saat 200rpm EDS analizleri

40 saatin {lizerine ¢ikarilan 6giitme zamani, tabakali mikro yapilarin saflagsmasina neden
olmustur. Bu yiizden, partikiillerin kirilma ve devamli soguk kaynak olusmus ve Ni ve Ti
tabakalarinda ¢ok ince mikro yap1 olusumlar1 gozlenmistir. Tabakalar arasindaki ¢ok
yonlii arayiizlii bu mikro yapilarin formasyonu ve artan 6giitme siiresi ile katmanlarin
kalinliginin azalmasi, katmanlar arasindaki etkilesimi artirmakta ve sonug¢ olarak daha

uzun Oglitme siirelerinde homojen mikro yap1 olusumlarina yol agmaktadir.
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Erzincan Unive

Sekil 4.13. 80 saat 200rpm (x1000, x3000, x5000, x10000, x25000) SEM goriintiileri
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Sekil 4.14. 80 saat 200rpm EDS analizleri

EDS analizlerine gére numune 6zellikle 80 saatlik 6giitmeden sonra homojen bir yapiya
sahip olmustur. Bu nominal bilesik terkibi ile iyi bir uyum i¢indedir. Diger bir ifadeyle,
Ni ve Titanyum elementel dagilimi tatmin edici bulunmustur. Ti homojen yap1

olusumunu dogrulayan Ni matrisine de dagilmis durumdadir.
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5. SONUCLAR ve ONERILER

Yapilan bu ¢alismada toplamda 12 deney tamamlanmistir. Doniis hiz1 ve alagimlama

stireleri degistirilerek tekrarlanan deneylerde su sonuglara varilmistir;

300 rpm hizda tekrarlanan deneylerde saat bagi numune alinmasi olumlu sonug¢ vermemis
ve oksidasyona neden olmustur. Ayrica 300 rpm hizda 3 saate kadar siiren deneylerde
Ti2Ni fazi olusmamistir. Devam eden deneylerde deney siiresi tamamlanana kadar

numune alinmamasi uygun gorilmiistiir.

200 rpm hizda tekrarlanan deneylerde deney siiresi 40 saatin altinda Ti2Ni fazina
rastlanmamustir. 40 saat ve 80 saat siiren deneylerde Ti2Ni fazi ile ortiisen pik olusumu

gozlenmistir.

400 rpm hizda tekrarlanan deneylerde deney siireleri 10 ve 20 saat olarak ayarlanmis fakat

Ti2Ni fazina rastlanmamustir.

20 saat siiren deneylerde 200rpm ve 400rpm de olusam SEM goriintiileri
karsilastirildiginda 400rpm hizda biiyiik tanelerde c¢atlak olusumunun basladigi
goriilmiistiir. Burdan doniis hizinin arttirilmasinin kirilma olaylarini arttirdii sonucuna

varilmistir.

Ti2Ni faz1 sadece 200 rpm hizda elde edildiginden doniis hizinin alasimlama iizerine
etkisi tespit edilememistir. Ancak alagimlamanin gerceklesmesi i¢in deney siiresinin en

az 40 saat olmasi gerektigi sonucuna varilmigtir.

Aragstirilmasi diistiniilen diger lisansiistii ¢aligmalarda mevcut aragtirmadaki bilgi birikimi
kullanilarak mekanik alagimlama ile tglii alasim sistemlerinin  olusturulmasi

distiniilmektedir.
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Ayrica, bu ¢aligmadaki tozlarin soguk izostatik pres kullanilarak preslenip sinterlenmesi
sonrast tipta (ortopedi) ve dis hekimligi (ortodonti) uygulamalarinda kullanilabilirliginin

arastirilmasina yonelik ¢alismalar yapilabilir.
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