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Borlama Isleminin T/M Teknigi ile Uretilmis NiTi Alasitminin
Mikroyap1 ve Mikrosertligine Etkilerinin Incelenmesi

An Investigation on the Effects of Boronizing Process on Microstructure
and Microhardness of NiTi Alloy Produced by P/M Technique

Onemli noktalar (Highlights)
»  NiTi alagiminin borlanmasi | Boriding of NiTi alloy
%  NiTi alagimumn toz metaliirjisi yontemiyle tiretimi | Production of NiTi alloy by powder metallurgy

* Viiksek yiizey sertligi | High surface hardness

Grafik Ozet (Graphical Abstract)

Toz metaliirjisi yontemiyle énalagimli NiTi tozlarindan numuneler iiretilmis ve farkli parametrelerde borlanarak
mikroyapt ve mikrosertlik degisimleri incelenmistir.
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e d == 5 | 2
R ] A==2
[ oooo | |
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Sekil. Deney siirecinin sematik gosterimi / Schematic illustration of experimental process

Amacg (Aim)

T/M ile iiretilen NiTi numunelere uygulanan farkli sicaklik ve siirelerdeki borlama igleminin mikroyapi ve sertlik
ozelliklerine etkilerinin incelenmesi amac¢lannustir. | 1t is aimed to investigate the effects of boronizing process on
microstructure and hardness at different temperatures and times for NiTi samples produced by P/M method.

Tasarim ve Yontem (Design & Methodology)

NiTi numuneler T/M yontemiyle tiretilmis ve farkly sicaklik ve siirelerde borlama islemi uygulanmigtir. | NiTi samples
were produced by the P/M technique and solid boronizing process was applied at different temperatures and times.

Ozgiinliik (Originality)

NiTi alagimlari ile alakali yapilan ¢alismalar incelendiginde tiretim yontemi olarak genellikle dokiim yontemi tercih
edildigi goriilmektedir. Fakat bu calismada yenilik¢i yontemlerden biri olan T/M yontemi kullamilmig ve borlama
islemi sayesinde sert bir bortir katman: elde edilmistir. [ The casting method is generally preferred to product NiTi

alloys in literature. However, P/M, one of the innovative method, was used to product samples and applied boronizing
which provides to form hard boride layers on surface.

Bulgular (Findings)

Borlama sicaklik ve siiresinin bor difiizyonunu dogrudan etkiledigi, sicaklik ve siirenin artmasiyla sertlik derinliginin
arttigt belirlenmistir. | 1t is determined that the boronizing temperature and time directly affect boron diffusion, and
the hardness depth increases with increasing temperature and time.

Sonuc¢ (Conclusion)

Borlama isleminin NiTi alagiminmin sertligini 3 kat arttirdigi belirlenmistir. / It was determined that the boronizing
process increased the hardness of the NiTi alloy by 3 times.

Etik Standartlarin Beyani: (Declaration of Ethical Standards)

Bu makalenin yazar(lar)i ¢alismalarinda kullandiklart materyal ve yontemlerin etik kurul izni ve/veya yasal-ozel bir
izin gerektirmedigini beyan ederler. / The author(s) of this article declare that the materials and methods used in this
study do not require ethical committee permission and/or legal-special permission.
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oz

Bu ¢alismada, toz metaliirjisi yontemiyle 6nalasimli NiTi tozlarindan numuneler iiretilmistir. Presleme islemi yaklasik 300°C
sicakliga sahip kalipta 700MPa basingta gergeklestirilmistir. Preslenen numunelere, yiiksek safliktaki Argon atmosferinde ve
yiiksek sicakliga dayanikli Quartz cam tiip igerisinde, 1200°C sicaklikta ve 120 dakika siirede sinterleme islemi uygulanmistir.
Sinterlenen numunelere sirasiyla 900°C ve 1000°C’de 6 ve 12 saat borlama islemlerine tabi tutulmustur. Calismada mikroyapi
incelemeleri i¢in, FESEM, EDS, MAP, Optik Mikroskop analizleri yapilirken sertlik 6l¢timleri icin mikrosertlik lgiimleri ve
goriintiileri alinmistir. Arastirmada uygulanan tiim borlama parametrelerinde numunelerin yiizey sertlikleri artmistir. Ayrica en
biiyiik tabaka kalinlig1 ve en yiiksek sertlik degeri 1000°C’de 12 saat borlanan NiTi alagiminda sirastyla yaklasik 50 pm ve 2074,9
HV olarak 6l¢tilmiistiir.

Anahtar Kelimeler: Onalasimh NiTi, toz metaliirjisi, borlama, mikrosertlik, mikroyapu.

An Investigation on the Effects of Boronizing Process
on Microstructure and Microhardness of NiTi Alloy
Produced by P/M Technique

ABSTRACT

In this study, samples were produced by the powder metallurgy method from pre-alloyed NiTi powders. The pressing process was
carried out at 300°C temperature under 700MPa pressure. The pressed samples were sintered at 1200°C for 120 minutes in high
temperature resistant Quartz glass tube under a high purity Argon atmosphere. Sintered samples were boronized at 900°C and
1000°C for 6 and 12 hours. FESEM, EDS, MAP and Optical Microscope analyzes were carried out for the microstructure analysis.
In addition, microhardness measurements and microhardness images were taken for hardness measurements. The surface hardness
of the samples increased in all applied boronizing parameters. The largest layer thickness and highest hardness value were obtained
at 1000°C for 12 hours as 50 pm and 2074.9 HV respectively.

Keywords: Pre-alloyed NiTi, powder metallurgy, boronizing, microhardness, microstructure.

1. GIRIS (INTRODUCTION) NiTi  alagimlar1  {izerine  yapilan  calismalar
Sekil Bellekli Alasimlar (SBA) grubundan olan NiTi incelendiginde, goriilmektedir ki tiretim yontemi olarak

alagimlar, giiniimiizde birgok kullanim alanina sahiptir. ~ genellikle dokum "yénte.m'i tercih  edilmektedir.
Bu alanlarm basinda ise; aktiiatorler, titresim soniimleme ~ Geleneksel dokiim ydnteminin ise ergitme islemi ve

elemanlari, tibbi cihazlar ve cerrahi implantlar yer
almaktadir. Bu alagimlar sahip olduklar1 Sekil Bellek
Etkisi (SBE) sayesinde genis bir uygulama yelpazesine
sahip, Dbircok amaca islevsel olanak taniyan
malzemelerdir. Bu malzemelerin en bilindik 6zellikleri
ilk sekillerini hatirlamalaridir. Ayrica bu malzemelerin
Ozelliklerine ilave olarak NiTi alasimlarinin 6zellikle
tibbi uygulamalarda ve alisilmadik mekanik 6zelliklerin
ihtiyact durumunda kullanimi uygun olmaktadir [1-4].

*Sorumlu Yazar (Corresponding Author)
e-posta : ykaplan@pau.edu.tr

iiretim asamalarinda olugsmas: muhtemel problemlerden
dolay1, farkli iiretim yontemleri tercihi ve arastirmalari
giderek artmaktadir. Ozellikle dokiim ile iiretilen
alasimlarda aranan siineklik, iyi kirilma direnci ve siiper
elastikiyet ozellikleri eldesi zor olmaktadir [5]. Yeni
iretim yontemlerinin basinda ise Toz Metalurjisi
yontemi (T/M) yer almaktadir [6]. T/M Yontemin
kullanilmasinda ise, oOzellikle ergitmede olusmasi
muhtemel problemlerin giderilebilmesi ve farkli iiretim
proseslerinin denenebilmesi yer almaktadir [7]. Bu
prosesler sayesinde oOnalagimli NiTi icerisine farkl
alasim elementlerinin ilavesini kolaylastirirken, istenilen
metaliirjik 6zellikleri de saglanabilmektedir [8, 9].
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Borlama islemi demir esasli ve demir disi metallere  Kullanilan tozlar 6nalagimli olarak Nanoval firmasindan
uygulanabilen, bor atomlarimin malzeme yiizeyine (Nanoval GmbH&Co.KG Kienhorststrae 61-65 D-
diftizyonu temeline dayanan termokimyasal bir yiizey 13403 Berlin) temin edilmistir. Ham numunelerin
sertlestirme iglemidir [10-12]. iiretimi, yaklasik 300°C sicakliga sahip toz presleme

Alasim elementlerinin borlama islemi {izerinde etkili kalib1 is:%nde; ' 700MPA  presleme basmcmde!
oldugu, dolayistyla boriir tabaka olusumunu etkiledigi gerceklestirilmigtir. Ham numunelere, yiiksek safliktaki
yapilan calismalar  gdstermektedir [13-15]. Son Argon gazi atmos.ferlp(?e ve yiiksek sicakliga dayanikli
zamanlarda borlama islemi T/M ile parga iiretim Quartz cam tip icerisinde, 1200°C sicaklikta ve 120
teknolojisinde kullanilarak, asinma direnci yiiksek d?klka sirede  sinterleme islemi  uygulanmustur.
yiizeyler elde edilebilmektedir [16-18]. T/M ydntemi Sinterlenen numunelere S}ra51yla .900°C ve 1000°C’de 6
diger yontemlerle alagimlandinlmasi  zor, ergime V€ 12 saat borlarpa 1§.Iemler1ne. tabll tutulmustqr.
sicakliklart farkli elementlerin homojen sekilde bir araya ~ Deneysel purr}upelerln Giretim prosesi $ekil 1.”de sematik
getirilmesine  veya  alasimlandirilmasina  imkan  olarak verilmistir.

saglamaktadir [19]. NiTi alasimimin da T/M yontemiyle  Borlama islemi %40 B4C (Bor Karbiir), %40 SiC
iretilmesi  diger  yoOntemlere  gore  avantajlar  (Silisyum Karbiir) ve %20 Al’dan (Aliiminyum) olusan
barindirmaktadir [20-21]. Farkli oran ve sayida alasim  toz karisiminda gerceklestirilmistir. Borlama karigimdaki
elementleri iceren T/M malzemelerin borlanmasi alasim  B4C bor kaynagi, SiC aktivatér ve Al ise deoksidan
elementlerinin boriir tabakasina etkisini anlamak i¢in  olarak kullanilmigtir. Aktivatorler boriir tabakasinin
onem arz etmektedir. NiTi alasimlarinin borlanmasi ile  diizenli biiylimesini saglarken deoksidanlar ise borlama
ilgili de literatiirde kisitli sayida ¢aligma bulunmaktadir.  sicakligindaki oksijeni tutarak oksitlenmeyi engeller
Bu ¢alismada T/M yontemiyle liretilen 6nalagimli NiTi [16]. Haglrlanan karisim sayesind'e, §kstra koruyucu gaz
numunelere 900°C ve 1000°C’de 6 ve 12 saat siireyle ~atmosferi ya da vakum ortamina 1.ht1ya<; duyul.n}amlstlr.
borlama islemi uygulanmigtir. Calisma ile NiTi Calisma  daha once .denemelerl geFGekleSt}rlleP on
alasimlarina Borlama isleminin etkileri incelenmis olup, ~ ¢alismanmn [17], yeni parametreler ile genisletilerek

incelemelerde Borlama ilemi sonrasi; mikroyap: (Optik ~ gereeklestirilmistir.
Mikroskop, FESEM, EDS, Haritalama) ve mikrosertlik

analizleri gergeklestirilmistir. 3. BULGULAR ve TARTISMA (RESULTS and
DISCUSSION)
2. MATERYAL ve METOD (MATERIAL and Sekil 2 (a)’da 1000°C’de 6 saat Borlama sonrasi
METHOD) numunenin FESEM goriintiisii, (b)’de ise 1000°C’de 12

Numuneler mikroyapt analizleri icin Optik Mikroskop, saat borlama sonrasit FESEM goriintiisii yer almaktadir.

Alan Emisyon Taramali Elektron Mikroskobu (FESEM) 1000°C’dev6 saat borlarpa SOI]I‘?.SI or'talama yaklagik 35
yontemleri tercih edilmistir. Kullamlan Optik Mikroskop ~ M™ kalmhigmda bor diftizyon bolgesi olusurken, 12 saat

NiKON marka (ECLIPSE-LV150NL model) ve FESEM ~ Porlama ile bu bélgenin 50 pm’ye kadar ulastig:
cihazi ise ZEISS marka (SUPRA 40VP model) belirlenmistir. FESEM goriintiilerinde 6 saat borlama

kullamlmistir. Ayrica yapida yer alan elementlerin ~ SOTaSI olusan bor" ta‘t.)a.kasmln daha disli bir ya pl'(.ia
bolgesel dagilimlarint incelemek igin Element Dagilim oldugu, borlama siiresinin arttirilmastyla daha diizgiin

Spektrometresi (EDS) ve Haritalama (MAP) yéntemleri yapida bir bor difiizyon bolgesi olustugu goriilmektedir.
kullamlmistr. EDS ve MAP analizleri FESEM Ayrica Borlama siiresinin ana metali de etkiledigi ve 12

goriintilleri  iizerinde  almarak  gerceklestirilmistir. saat borlama sonrast faz smirlarinin belirginlestigi
Mikrosertlik Olciimleri HARDWAY marka (DV-1AT- goriilmektedir. Siyah kesikli ¢izgi ile gosterilen FESEM
4.3 model) mikrosertlik cihaziyla gerceklestirilmistir. goriintiileri il yal_)ldi, 01.1.1$ma51 . 'muhtemel boriir
Olgiimler icin 0.1HV tercih edilmigtir. Sertlikler igin  tabakasinin elde edildigi soylenebilir [22]. Borlama

7ser adet sertlik verisi almmus olup, sertlik grafiginde  1Siminde, bor atomlarmin metal ytizeye difiizyonu ara
ortalama sertlik verileri kullanilmistir. yer atomu olarak gerceklesir ve yiizeyde sert bir boriir

tabak: 1 23-26].
Calismada kullanilan 6nalasgimli NiTi tozlar1 yaklasik abakast olusur [ ]
olarak esit Ni ve Ti oranlarindan olusmaktadir.

- 2. Asama - -
E ] g
" 3 . g
< g N [ | === i
- an) .
= e
HEEEEEE — .
NiTi 6nala§|mll Toz Ik Presleme Siteilenie
(300°C) Borlama

Sekil 1. Deney siirecinin sematik gosterimi (Schematic illustration of experimental process)
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<,

Sekil 2. 1000°C’de (a) 6 saat (b) 12 saat borlama sonrasi elde
edilen FESEM goriintiileri (FESEM images after
boronizing at 1000°C for (a) 6 hour (b) 12 hour)

Sekil 3’te farkli borlama sicakliklar1 ve siireleri sonucu elde
edilen bor tabaka kalinliklar1 yer almaktadir.

I 6 saat
501 |12 saat

Bor Tabaka Kahnhg (um)
r (3] B
o o (=]

—-
o
1

900 °C
Borlama sicaklig1

1000°C

Sekil 3. Borlama sicaklik ve siiresine gore olusan bor tabaka
kalmnlar1 (Boride layer thickness depend on
Boronizing temperature and time)

Sekil 3 incelendiginde borlama sicaklik ve siiresinin
artmasiyla bor tabaka kalinliginin arttig1 goriilmektedir.
900°C sicaklikta 6 saat borlama ile NiTi T/M numunenin
ylizeyinde yaklastk 20 pm kalinliginda bor tabakasi

olusurken, borlama siiresi %100 arttirilarak 12 saat
borlama yapildiginda tabaka kalinligi %350 artarak
yaklagik 30 um olmustur. 900°C ve 6 saat borlama igin,
borlama sicakligt  %11,1 arttirlarak  1000°C’ye
cikarildiginda elde edilen bor tabakasi %75 biiyiiyerek
yaklagik 35 pm olmustur. Ayrica 900°C’de 12 saat
borlama islemi ile NiTi T/M numunenin yiizeyinde elde
edilen 30 pm kalinligindaki tabaka, borlama sicaklig
1000°C’ye ¢ikarildiginda %66,6 artarak yaklagik 50 pm
olmustur. Bu sonuglar 1s18inda borlama igleminde T/M
NiTi i¢in sicakligin siireden daha etken bir parametre
oldugu soylenebilir. Ancak Borlama isleminde daha
yiiksek  sicakliklarda olugsmasi muhtemel — oksit
yapisindan dolay1 [10] ve T/M ile iiretilen numunelerin
borlanmasi isleminde 1000°C’nin yeterli olmasi sebebi

ile [16, 17] bu sicakhigin {izerinde islem
gerceklestirilmemistir.
NiTi numune yiizeyinde olusan bor tabakasmin

karakterizasyonu igin gergeklestirilen EDS ve MAP
analizleri Sekil 4-7’de verilmistir. Sekil 4 (a)’da 1000°C
12 saat borlama islemi sonrasi numunenin FESEM
goriintiisii ve bu goriintii iizerinden alinan (b) ¢izgisel (c)
alan EDS analiz sonuglar1 verilmistir. Sekil 4 (a)’da
kesikli sar1 ¢izgi ile ayrilmig bdlgenin sag kismu
Borlanmis bolgeyi gosterirken, sol kismi ana faz
bolgesini gostermektedir. Sekil 4 (b)’deki pik siddetleri
incelendiginde ana faz yapisinda da B elementinin yer
almasi, bor difiizyonunun gergeklestigini géstermektedir.
Ancak bolgesel olarak B pik siddetinin diisiik seviyelerde
oldugu gorilmektedir. Ayrica Sekil 4 (c) EDS analizi
incelendiginde yapida atomsal olarak %40,62 Ti, %16,64
Ni ve %42,74 B elementlerinin yer aldig1 goriilmektedir.
EDS analizlerinde O igerik tespiti igin denemeler
yapilmis ve herhangi bir oksit igerigine rastlanilmamustir.
Calisma ile olusturulan borlama tozun icerigi ve Borlama
stireclerinin  NiTi alasimlar1 i¢in kullanilabilirligini

gbstermektedir.
1O,
pCdekoN

| I A m
Al AL A B st M

Poit nuber

‘5“ .A.J.l . : . IA

T
o 2 4 6 8 10
keVv

Sekil 4. 1000°C 12 saat Borlanmis NiTi numunenin (a) FESEM
goriintiisti, (b) Cizgisel EDS (c¢) Alan EDS analiz
sonuglari ((a) FESEM image (b) Line EDS (c) Area
EDS analysis of borided NiTi sample at 1000°C for 12
hour)
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Sekil 5°de 1000°C’de 12 saat Borlama sonrasi elde edilen
numunenin tiim elementlerin MAP goriintiisti (B, Ni, Ti)
ve ayrica B, Ni ve Ti elementlerine ait MAP goriintiileri
yer almaktadir. MAP goriintiileri incelendiginde,
elementlerin yapida homojen bir sekilde dagildig:
goriilebilmektedir. Bu sonug, yapida olugsmasi muhtemel
fazlarm homojen olarak dagitilabildigi anlamina
gelmektedir. Boylece mikro yapida homojen dagilmis
fazlar ile dengeli kosullar saglanabilmistir. Ayrica digta
olusturulan bor katmaninin sahip oldugu homojen
element dagilimi sayesinde, dista istenilen sertlik elde
edilmis  olacaktir. Bdylece asmma  ozellikleri
iyilestirilebilecek [27, 28] ve olusmast muhtemel dis
etkenlerden korunabilecektir [29].

Bor difiizyon bélgesi

Sekil 5. 1000°C’de 12 saat borlama sonrast B, Ni ve Ti
elementlerinin MAP goriintiileri (MAP images of B,
N, and Ti elements after boronizing at 1000°C for 12
hour)

Sekil 6°da 1000°C’de 12 saat borlanmig numuneden
almmis sertlik izleri goriilmektedir. Dis kenara daha
yakin bolgede (Sekil 6 (a)) sertlik degeri 2074,9 HV
olarak oOlciilmiisken daha i¢ kisimlardan alman sertlik
degeri 1068,8 HV olarak olgiilmiistiir. Borlama ile
malzemenin dis kisminda daha sert bir katman olustugu
ve i¢ kisimlara dogru bu sertligin kademeli olarak
distiigii belirlenmigtir. Farkli siire ve sicaklikla NiTi
alasiminin  yiizeyinde olusan sertlik degisimini daha
ayrmtili incelemek i¢in Sekil 7’de tiim numunelerin
ortalama  sertlik  degerleri  verilmistir.  Grafik
incelendiginde tiim borlama parametrelerinde NiTi
alasiminin  ylizey sertliginin arttigt  goriilmekledir.
Bununla birlikte en yiiksek sertlik degerinin 1000°C’de
12 saat borlama sonrasi ortalama 2050 HV oldugu
gorilmistiir. Caligmada bor tabakasinin sertlige etkisini
incelemek i¢in alinan mikrosertlik verileri ile orta
kisimdan kenar bolgelere dogru gidildikge, sertlikte artig
oldugu belirlenmistir. Merkezde sertlik degeri (ana
malzeme) yaklastk 700 HV elde edilirken, kenar
bolgelere yaklasildikga sertligin arttigi goriilmiistiir.
Ayrica farkli borlama sicaklik ve siireleriyle bor difiizyon
bdlgesinin degistigi, borlama sicakliginin ve siiresinin
artmastyla sertlik artiginin 300 um’ye (1000°C-12 saat)
kadar uzandig1 Sekil 7°de goriilmektedir. Bu sonuglarla

borlama igleminin NiTi alasgimmnin yiizey sertliginin
yaklagik 3 kat arttig1 belirlenmistir. Bu sertlik artiginin
sebebinin bor elementinin ana metalde bulunan Ni ve Ti
ile yiizeyde olusturdugu bortir fazlarindan kaynaklandig:
bilinmektedir [11-12]. Olusmasi1 muhtemel bu fazlar
sayesinde olusan basi gerilmesi malzemenin mekanik ve
iyilestirilmesinde

aginma  Ozelliklerinin etken rol

oynamaktadir [30].

Sekil 6. 1000°C’de 12 saat borlanan numunelerden alinmis
sertlik iz goriintiileri (a) Kenardan 10 um uzaklikta
(b) Kenardan 50 pm uzaklikta (The images of
hardness indentation boronized at 1000°C for 12 hour
(a) 10 um distance to outside (b) 50 um distance to

outside)
2200 -
—=— 1000°C-12saat
2000 —e— 1000°C-Bsaat
900°C-12saat
1800+ v 900°C-Bsaat
E’ 1600
Z 1400
=
g 1200 -
=
= 1000
800 -
500
T T T T T T
0 100 200 300 400 500
Kenardan uzaklik (um)

Sekil 7. Borlanmis NiTi numunelerin mikrosertlik profili
(Microhardness profile of boronized NiTi samples)
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4. SONUC ve ONERILER (CONCLUSION and
SUGGESTIONS)

Calismada Onalasimli NiTi tozlarn ile iiretilen
numunelere uygulanan farkli sicaklik ve siirelerdeki
borlama isleminin mikroyap1 ve sertlik o6zelliklerine
etkilerinin sonuglari agsagida verilmistir;

+  Onalagimli NiTi tozlarma uygulanan 1lik presleme ve
sonrasinda 1200°C sicaklikta 2 saat sinterleme ile
istenilen baglangi¢ numuneleri elde edilmistir.

+  Uretilen numunelere 1000°C 6 ve 12 saat borlama
islemleri uygulanmis, en biiyiik tabaka kalinlig1 ve en
yiiksek sertlik degeri 1000°C’de 12 saat borlama
sonrasi elde edilmistir.

+ Tim Borlama parametrelerinde NiTi alasiminin
ylizey sertligini arttig1 belirlenmistir.

* Borlama sicaklik ve siiresinin bor diflizyonunu
dogrudan etkiledigi, sicaklik ve siirenin artmasiyla
sertlik derinliginin arttig1 belirlenmistir.

» Mikroyap analizlerinde de 1000°C 12 saat borlama
sonrasi elementlerin yap1 igerisinde homojen olarak
dagitilabildigi goriilmiistiir. Boylece yapida homojen
faz dengesi olusturabilmistir.

* Dis katmanda olusturulan bor tabakasi sayesinde
disarida olusan basi gerilmesi malzemenin mekanik
ve aginma Ozelliklerinin iyilestirilmesinde etken rol
oynayacaktir.

* Borlama sonrasi yapilan incelemelerde yapida Oksit
icerigine rastlanilmamistir. Bu sonug bize uygulanan
Borlama islemi ve siirecinin NiTi alagimlarmin
Borlanmasinda kullanilabilirligini gosterir
niteliktedir.

* Caligmaya oOneri olarak, uygulanan bor katmaninin
asinma davranigina etkileri incelenebilir. Bdylece
tribolojik degerlendirmelerde bulunulabilir.
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