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Oz

Bu calismada, toz metaliirjisi yontemi kullanilarak NiTi esashi sekil bellekli alasimi {izerinde Nb alasim
elementinin etkileri aragtirilmistir. Bu amagla NiTi tozlarina agirlikca %1, 2 ve 4 takviye oraninda Nb tozlari ilave
edilerek, toz karigimlari hazirlanmistir. Hazirlanan NiTi-Nb toz karisimlari, gezegen (planetary) tipi 6giitme
cihazinda 1 saat siireyle karistirilmistir. Toz karigtirma islemini takiben NiTi ve NiTi-Nb toz karigimlari ¢ift etkili
presleme cihazi kullanilarak, 1000MPa’da presleme islemine tabii tutulmustur. Presleme islemi sonrasi deney
numuneleri argon atmosferi altinda, 1180°C sicaklikta 1 saat sinterlenmistir. Toz malzeme ve sinterlenen deney
numunelerinin mikro yap1 ve faz doniigsiimlerinin tespit edilmesi amaciyla, X-1sm1 kirinim yontemi (XRD),
element dagilim spektrometresi (EDS) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ¢alismalarda kullanilmistir. NiTi
ve NiTi-Nb deney numunelerinin sertligi, Vickers (HV0.5) mikro sertlik 6l¢iim yontemi kullanilarak tespit
edilmistir. Nb takviye oranin artisiyla NiTi alasimi yogunluk ve sertlik degerinde artis meydana geldigi
belirlenmistir.

Anahtar kelimeler: NiTi, Nb, toz metaliirjisi, mikro yapi, sertlik.

Effect on Microstructure and Hardness of Nb Particle Addition in NiTi
Shape Memory Alloys Produced by Powder Metallurgy

Abstract

In this study, the effects of Nb alloy element on NiTi based shape memory alloy were investigated by using powder
metallurgy method. For this purpose, powder mixtures were prepared by adding Nb powders at the ratio of 1, 2
and 4% by weight to NiTi powders. The NiTi-Nb powder mixes prepared were mechanically ground for 1 hour in
a planetary grinding device. After mechanical grinding process, NiTi and NiTi-Nb powder mixtures were
compressed under 1000MPa pressure by using double action pressing device and afterwards, the test samples were
sintered under an argon atmosphere at 1050 °C for 1 hour. X-ray diffraction (XRD), elemental distribution
spectrometry (EDS) and scanning electron microscope (SEM) were used to determine microstructure and phase
transformations of powder materials and sintered test samples. The hardness of the NiTi and NiTi-Nb test samples
were determined using the Vickers (HV0.5) micro hardness measurement method. An increase in density and
hardness of NiTi alloy with the increase of Nb additive ratio was determined.
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1. Giris

Toz metalurjisi (TM), metal isleme teknolojileri arasinda yer alan hasssas iiretim teknolojileri
arasinda yer almaktadir. Bu yontem boyutlar1 ve sekilleri 6nceden belirlenmis ve iyi paketlenme
ozelligine sahip metal tozlarin saglam, hassas ve yiiksek performansli pargalar haline getirilmesi
islemidir. Bu islem sirasinda; 6n alagimli veya karigtirilmig tozlar bir kaliba doldurularak, istenilen
sekilde preslenir ve daha sonrasinda ham numuneler atmosfer kontrollii bir firinda yiiksek sicaklikta
dayanimi kazandirilir [1, 2].

Toz metalurjisi yontemi 6zellikle parga iiretim agisindan sagladigi kolayliklar sayesinde, birgok
demir esash ve demir dis1 metal karakterli malzemelerde oldugu gibi, NiTi alagimlarinin iiretiminde de
kullanmilan yaygin bir yontemdir [3].

Son zamanlarda Ustiin Gzelliklere sahip olan akilli malzemeler miihendislik, tarim, uzay,
havacilik gibi pek ¢ok alan basta olmak iizere ¢esitli uygulama alanlarinda tercih sebebi olabilmektedir.
Bir¢cok uygulama alam1 ve bu uygulama alanlarina yonelik olarak farkli akilli malzeme cesitleri
bulunmaktadir. Ozellikle sekil hafizali alasimlar, uygulanan biiyiikk deformasyonlarm etkisi altinda
sicaklik degisimi veya gerilim yoluyla malzeme sekil ve 6zelliklerinin geri kazanilabildigi alagimlardir
[4, 5]. Nitinol olarak isimlendirilen sekil hafizali alagimlar, Ni ve Ti oranlar1 a¢isindan birbirine benzer
kimyasal kompozisyonlarda iiretilebilmektedir. Bu malzemeler essiz sekil hafiza o6zellikler, iyi bir
soniimleme etkisi, iyi bir asinma ve korozyon direnci gostermektedirler. Aymi zamanda NiTi
alagimlarinin kullamilmasi ve tercih nedeni, Ni-Ti'nin ¢oklu tek yonlii sekil hafizasi, iki yonlii sekil
hafizas1 veya psodoelastik doniisiim yetenekleri olmasidir. Bu 6zelliklerinden dolayi son zamanlarda
genis bir sekilde kullanilabilmektedirler. Ozellikle bu alasimlar endiistriyel ve bilhassa tibbi
uygulamalarda ¢ogunlukla yer bulmaktadirlar [6]. Gozenekli yapida olan nikel titanyum alasimlari
biyomedikal uygulamalar i¢in {imit verici biyomalzemelerdir. Yiiksek darbe s6niimleme kapasiteleri,
siiperelastiklik ve canli dokularin biiylimesini saglayan ayarlanabilir esit dagilmis gézenekli yapiya
sahip olmas1 nedeniyle sert doku implant1 olarak tercih edilmektedirler [7, 8]. Bu alagimlarimn tiretiminde
¢ogunlukla dokiim ve toz metaliirjisi teknolojileri kullanilabilmektedir [9, 10]. Ancak dokiim
teknolojisinde kii¢iik parga boyutlu ve karmasik geometriye sahip sekil hafizali parc¢alarin maliyeti ve
imalat1 zor olabilmektedir. Bu durumlarin yani sira iiretim sirasinda ergitilmis NiTi alasimi ve havada
yer alan oksijen birlikteligi, Ti elementi ile ¢okelti faz1 ortaya koyarak, malzeme igerisinde istenmeyen
cokelti fazlarmin olusumuna sebep olabilmektedir [11]. Dokiim yonteminden farkli olarak toz
metalurjisi (TM) ile iiretilen gozenekli NiTi alasimlarin kompozisyon kontrolii saglanabilmektedir.
Daha onceki yapilan calismalar NiTi alagiminin kimyasal kompozisyonunun 6nemli oldugunu ortaya
koymustur. Ciinkii martenzit<>0stenit doniisiim sicakligi alagimdaki nikel oranma baghdir [12].
Bununla birlikte bu yontem ile sonraki talasl iglemleri biiylik dl¢iide ortadan kaldirilarak, son sekil veya
son sekle yakin olan karmasik sekillerde, kontrol edilebilir gézenekli yapiya sahip pargalarin seri iiretimi
saglanir, dokiim sirasinda segregasyon nedeniyle meydana gelebilecek hatalar ise 6nlenmis olur [13].
Bu durum g¢ogunlukla NiTi alasimlar1 iiretiminde dokiim teknolojisinin yan1 sira toz metaliirjisi
teknolojisinin de tercih edilme sebebidir [10].

Yapilan arastirmalarda NiTi sekil hafizali alagimin kimyasal bilesiminin degisiminin yani sira,
iiclincii bir kimyasal elementin mikro yapi, mekanik ve termal histeresis etkisi {izerine ¢alisilmaktadir.
Miihendislik alanindaki uygulamalar1 hedefleyen NiTi sekil hafizali alasimlara eklenen en uygun
elementler Cu, Pd, Fe, Pt, Nb, Al, Hf, Zr olarak gosterilebilir [14]. Bu elementlerden toz metaliirjisi
teknigi ile Ozellikle Nb takviyesi ile hazirlanan NiTi alagimlar1 {izerine ¢alismalar neredeyse yok
denecek kadar azdir. NiTi ikili sisteminde doniisiim sicakliklart Ti/Ni oramna baghdir ve %0.1 Ni
konsantrasyonu artistyla yaklasik 10 °C’lik bir azalma gergeklesir. NiTi sisteminde Nb ile
alagimlandirma Ms sicakhigint diisiirmektedir. Siiperelastisite, mikro yap1 Ozellikleri (martenzit
doniistimii ve gozenekli malzeme NiTiNb tabakasi) ve mekanik o6zelliklerin anlasilabilmesi, NiTi
alagim iizerinde yogunlasilan konular arasinda devam etmektedir [15, 16].

Boylece bu ¢aligma kapsaminda, son zamanlarda ¢ogunlukla tercih sebebi olan akil malzemeler
arasinda yer alan NiTi sekil bellekli alagimlar1 ¢alisilmistir. Toz metaliirjisi teknigi ile liretimin yani1 sira
gelecegin metalleri arasinda yer alan Niyobyum (Nb) takviyesinin NiTi alagiminin, mikro yap1 ve
mekanik 6zellikleri izerindeki etkisi arastirilmstir.
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2. Materyal ve Metot

Bu ¢alismada ticari olarak temin edilen NiTi alasimi ve Nb tozlar1 kullanilarak, TM metodu ile
deney numuneleri iiretilmistir. Uretilen NiTi-Nb alasiminda kullanilan NiTi tozlarmin boyutu yaklasik
14 um ve Nb tozlarmin boyutu ise 43 um’dir.

NiTi alagim tozlarma agirlikca %1, 2 ve 4 takviye oranlarinda Nb ilave edilerek hazirlanan toz
karigimlari, gezegen tip 6giitiicli de homojen dagiliminin saglanmasi amaciyla 1 saat mekanik olarak
karigtirma islemine tabii tutulmustur. NiTi tozlar ile ii¢ farkli oranda karistirilan baslangic tozlari,
presleme cihazinda 1000MPa basing altinda sikistirilarak ham deney numuneleri iiretilmistir. Uretilen
NiTi ve NiTi-Nb toz metal numuneler, ¢calismada kullanilan kalip ve presleme cihazi Sekil 1a ve b’de
gosterilmistir. @10x15 mm boyutlarinda preslenen deney numuneleri, 10 °C/dk. hizda ¢alisan atmosfer
kontrollii 1s1l islem firin1 kullanilarak Argon gaz akisi altinda, 1050 °C sicaklikta 1 saat sinterlenerek
yiiksek sicaklik dayammi kazandirilmistir. Sinterlenen toz metal deney numunelerinin yogunluk
olgiimleri igin Micromeritics—Accupyc2 1340 marka Helyum Piknometresi kullanilmistir. Her bir deney
numunesinde en az 5 Sl¢lim yapilarak ortalama yogunluk sonuglari elde edilmistir.

Sekil 1. Metal kalip (a) ve presleme cihazi (b)

Deney numunelerinin 6zellikle Nb ilavesi sonrasi gerek NiTi gerekse Nb fazinin yam sira
olusmas1 muhtemel diger fazlarin tespiti amaciyla XRD analizi uygulanmistir. Deney numunelerinin faz
kompozisyonlari, XRD (X-ray diffraction) teknigi ile Rigaku D/Max-2200 cihazi kullanilarak Cu-2a
(1.54060 A) radyasyonu ve 26=10-90°, 20-60 kV ile analiz edilmistir. Deney numunelerinin yogunluk
Ol¢timleri sonrasi sirastyla zimparalama ve parlatma islemlerini takiben HF, HNO3 ve saf su kullanilarak
hazirlanan ¢ozelti ile numunelerin daglama islemleri gerceklestirilmistir. Genel metalografi caligmalari
sonrasi deney numunelerinin mikroyapisal karakterizasyonu i¢in optik mikroskop ve taramali elektron
mikroskobu (SEM) caligmalarda kullanilmistir. Bununla birlikte SEM cihazi ile baglantili ¢alisan enerji
dagilimli spektrometre (EDS) kullanilarak, mikroyap1 odakli elementel analiz dlgiimleri yapilmistir.
Calismanin son agamasinda mikroyap1 incelemelerini takiben, mikro vickers (HV 0.5) sertlik dl¢iim
islemi uygulanmstir.

3. Bulgular ve Tartisma
NiTi-Nb toz metal alagimlarimin {iretimi i¢in baglangi¢ta kullanilan NiTi ve Nb tozlarinin SEM
gorilintiisii Sekil 2’°de verilmistir. Baslangi¢ toz malzemelerin SEM goriintiileri incelendiginde, atomize

NiTi tozlarmin (Sekil 2a) kiiresel sekil, Nb tozlarinin (Sekil 2b) ise diizensiz sekil morfolojisinde yer
aldig1 goriilmektedir.
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Sekll 2. Baslanglg toz malzemelerm SEM goruntusu a) NiTi, b) Nb

NiTi alasimi (%0) ve %1, 2 ve 4 (agirlikga) Nb takviye oramna sahip NiTi-Nb alasimlarmin,
sinterleme sonrasi elde edilen yogunluk sonuglart Sekil 3’de verilmistir. Numunelerin yogunluklar1 %0
takviye oranindan %4 takviye oranina dogru artis gosterdigi belirlenmistir. Buna gore sinterleme sonrasi
yogunluk artisinda 8,57g/cm® yiiksek yogunluklu Nb alasim elementinin etkili oldugu diisiiniilebilir.
Belirtilen iiretim parametreleriyle elde edilen bu oran, toz metaliirjisi metodu ile iiretilen NiTi-Nb
alagimlari agisindan istenilen seviyede oldugunu gostermektedir [17].
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Sekil 3. NiTi-Nb alasiminin yogunluklar1

Sinterleme islemi sonrasi optik mikroskop mikroyap1 goriintiileri Sekil 4’te gosterilmistir. Sekil
4’te verilen mikro yap1 goriintiileri incelendiginde, taneler arasindaki boyun olusumunun istenilen
diizeyde oldugu [18], nihai yap1 igerisinde olusan gozeneklerin yapist ve dagilimi da agik bir bigimde
goriilmektedir. Gozeneklerin etrafinda goriilen sar1 renkli kisimlarda titanyumca zengin fazlarin
olustugu ve gozenek igerisinde hapsolan oksijenin sebebiyle titanyumun oksitlenerek sar1 renkte oldugu
anlagilmaktadir. Tanig ve arkadaslariin [3] bakir ilaveli NiTi sekil bellekli alagimlar ile ilgili yaptiklar
benzer bir ¢calismada, SEM — EDS analiz sonuglar1 bu goriisle benzerlik gostermektedir. Numunelerde
gbozenek yapisi incelendiginde, basing altinda tanelerin yonlendigi ve gozeneklerin belli alanlarda
toplandig1 gortilmistiir. Olusan gézeneklerin boyu 150-200 mikrometre arasindadir.
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Sekil 4. NiTi-Nb alasim mikroyap1 goriintiileri; a) NiTi, b) %1 Nb, c) %2 Nb, d) %4 Nb

Sekil 5°te ag. % 0, 1, 2 ve 4 Nb eklenen numunelerin SEM goriintiileri verilmistir. Sekil Sa’da
Nb takviyesi olmayan NiTi alasim mikro yap1 goriintiisiinde, agik gri olan nikelce zengin Ni3Ti fazi,
Sekil 5b ve c’deki sirastyla ag.%]1 ve 2 Nb eklenmis NiTi alasimlarina gére daha az goriilmektedir. NiTi
fazi ise takviyesiz numunede matrisin tamamini olustururken, %1 ve 2 Nb takviyeli numunelerde
matrisin belirli bolgelerinde olugsmustur. Sekil 5d’de ag. %4 Nb eklenen NiTi alagiminda, NiTi fazi
matrisin tamamini olustururken, nikelce zengin fazin lamelimsi bir olusuma benzer sekilde matris
icerisinde dagilim gosterdigi anlagilmaktadir.

M Nikelce
Zengin

Sekil 5. NiTi-Nb alasim mikroyap1 goriintiileri; a) NiTi, b) %1 Nb ¢) %2 Nb d) %4 Nb
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Sekil 6’da ag. %4 Nb takviyeli NiTi alagiminin genel EDS analizi yapilmis ve elementel haritasi
¢ikarilmigtir. Genel EDS analizinde %4 Nb takviyesi ile iiretilen NiTi alagiminda, Nb dagiliminin yer
aldig tespit edilmistir. EDS harita dagilimi incelendiginde, goriintii iizerinde acik gri olan bolgelerin
nikelce zengin fazlar1 tanimladig agik bir sekilde goriillmektedir. Ana yapiy1 olusturan gri bolgenin ise,
es atomik NiTi faz1 oldugu belirlenmis olup Nb tanelerinin nikelce zengin fazin etrafinda yer aldigi
saptanmistir. Nb tanelerinin nikelce zengin faz ile birlestigi belirlenirken, NiTi fazi ile tam olarak
islanmamig ve gozeneklerin olustugu belirlenmigtir. NiTi-Nb alagimlar1 iizerine Yin ve ark. [19]
yaptiklar1 ¢alismada, SEM goriintiileri ve EDS analizlerinde matris iginde Nb zengin fazlarinda
olustugunu gostermislerdir.

B Map Sum Spectrum
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Sekil 6. NiTi-%4Nb alagiminin elementel analiz ve haritalama sonucu

Agirlikca %4 Nb takviyesi igeren NiTi alagimmin XRD analiz sonucu Sekil.7’de verilmistir.
XRD analizi incelendiginde, dstenitik B2 fazinin ve martenzitik B19’ fazlarimin olustugu gézlemlenmis
ve sonuglar Sekil.6’da verilen EDS analiz sonuglarini destekler niteliktedir. B — Nb faz1 36° ve 70° 20
acilarinda diisiik siddette pikler olarak tespit edilmistir. Cronemberger ve ark. [20] NiTi alasimina Nb
takviyesi ile yaptiklar1 ¢calisma da Nb fazinin XRD siddetinin takviye orani arttik¢a arttigini belirlemis
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ve en net sonuglart %9 takviye oraninda bulmuslardir. Sekil 5d ve Sekil 6’da belirlenmis olan agik gri
renkte NizTi fazinin XRD pikleri de, analiz sonucunda siddetli olduklar1 26 agilarinda saptanmugtir.

° € B2
A B19' NiTi
O Ni3T
0 Nbbeta
A

Sekil 7. NiTi—%4Nb_ aléélmlnln XRD sonuglari

NiTi ve NiTi-Nb alagimlarinin mikro yap1 incelemeleri ve analizleri neticesinde, elde edilen
mikro sertlik sonuglar1 Sekil 8’de gosterilmistir. Alasimlarin mikro sertlik sonuglari incelendiginde,
artan Nb takviye orani ile sertlik degerinde artis oldugu saptanmustir. Bu duruma mikroyapisal agisindan,
matris i¢erisinde Nb orani yogunlugunun artmasi ile olusan gerilimin neden oldugu belirtilebilir. %4 Nb
takviye orani ile iiretilen NiTi-Nb alagiminin sertlik degeri, takviyesiz NiTi alasim sertlik degerine gore
yaklasik %30 oraninda artig gosterdigi belirlenmistir. Liu ve ark. [21] yaptiklar1 calismada, daha yiiksek
takviye oranlarda Nb alasim elementi ile ¢aligsmislar ve sertlik degerinin artan Nb orani ile arttigini ifade
etmislerdir. Fakat elde ettikleri sertlik sonug¢lar biitlin numuneler i¢in yaptigimiz ¢alismaya oranla
oldukga diigiiktiir. Bu ¢alismada mikro sertlik sonuglarmin yiiksek seyretmesi, Liu ve ark. kullandiklar
ergitme yontemi ile iiretimin aksine 6n alasimli kiiresel NiTi metal tozlarmin kullanilmas1 olarak 6ne
siiriilebilir. NiTi alasiminda %1-3 ve 5 Cu ilavesi yapilan benzer bir ¢caligmada, Cu parcaciklarinin
artigina baglh olarak sertlik degerinin arttigi belirtilmistir [22].

1107.2
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g
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Sekil 8. Mikro sertlik sonuglar1
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4. Sonuc ve Oneriler

NiTi-Nb toz metal alasimlarinda, Nb pargacik takviyesinin NiTi alasimi mikro yapisal
karakterizasyonu ve sertlik 6zellikleri izerindeki etkileri incelenmistir. Deneysel ¢aligmalar ve deneysel
bulgular g6z 6niinde bulunduruldugunda, sonuglar agagida belirtilmistir.

NiTi alasimina kiyasla Nb takviyesi ile iiretilen toz metal alagimlarda sinterleme sonrasi
yogunluk degerleri yaklagik %50 oraninda artis gostermistir. Mikro yapisal agidan Nb takviyesinin 6n
alagimli NiTi fazina difiize oldugu ve gozeneklerin etrafinda titanyumca zengin fazlarin olustugu
belirlenmistir. Mikro yapida goézeneklerin yaklagik olarak 150-200 mikrometre civarinda olusum
gosterdigi belirlenmistir. Nikelce zengin fazin lamelimsi bir olusum seklinde matris i¢erisinde dagilim
gosterdigi tespit edilmistir. Yapilan genel EDS analizi ile, Nb takviyesinin matris i¢inde dagilimi
goriilmiigtiir. XRD analizi sonucuna gore, Ostenitik B2 fazinin ve martenzitik B19” fazlarmin olustugu
ve ayrica Nb fazimin diisiik siddette pikler sergiledigi tespit edilmistir. NiTi alagimina kiyasla %4Nb
takviyesi ile yaklasik %30 oraninda mikro sertlik degerinde artis saglandig belirlenmistir.

Yazarlarin Katkisi

Makale, yazarlarm birlikte katkilar1 ile ortaya ¢ikarilmistir.
Cikar Catismas1 Beyam

Yazarlar arasinda herhangi bir ¢ikar ¢atigsmasi bulunmamaktadir.
Arastirma ve Yayin Etigi Beyam

Yapilan ¢aligmada arastirma ve yayin etigine uyulmustur.
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