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Calismada, onalasimli NiTi sekil bellekli alasim (SBA) tozlarina 25°C, 100°C, 200°C
sicakliklarda ve farkli ylikleme oranlarinda (800MPa, 1300MPa, 1600MPa, 1800MPa, 2000MPa,
2500MPa), deformasyon islemleri uygulanmistir. NiTi SBA tozlarina uygulanan farkli presleme
oranlarinin etkilerini tespit edebilmek igin ise; DSC, XRD analizleri yapilmistir. Ayrica ham
tozlarmn optik mikroskop goriintiileri incelenmistir.

25°C’de uygulanan presleme neticesinde yapida B19 — R ve R — B2 ¢ift fazli doniisiimii
goriiliirken, 100°C’de ve 200°C’de uygulanan presleme sonrasi yapida yalnizca B19 — B2
doniistimii goriilmiistiir. Numunelerin XRD analizleri incelendiginde ise, ham tozlarda goriilen
B2 (Ostenit) fazlar1 deformasyon oranina bagl olarak pik siddetleri diismeye baslamis, en diisiik
B2 piki en yiiksek deformasyon oraninda tespit edilmistir. XRD pik siddetindeki diisiisiin nedeni
ise artan deformasyon oranina bagl olarak, dstenit pikinin siddetinin azalmasi ve martenzit pik
siddetlerinin ise olusmaya baglamasi olarak sdylenebilir.

Effects of Temperature and Deformation on B19- R - B2 and B19 -
B2 Transformation in Prealloyed NiTi SMA Powders

Abstract

In this study, prealloyed NiTi shape memory alloy (SMA) powders have been deformed at 25°C,
100°C, 200°C and different loading rates (800MPa, 1300MPa, 1600MPa, 1800MPa, 2000MPa,
2500MPa). In order to determine the effects of different pressing rates on NiTi SBA powder,
DSC, XRD analyzes were performed. Furthermore, optical microscope images of raw powders
were examined.

B19 — R and R — B2 multi-stage transformation peaks were observed in the structure at 25°C,
whereas only B19 — B: a single-stage transformation peaks were observed after pressing at
100°C and 200°C. When the XRD analysis of the samples was examined, the peak intensities of
the B2 (austenite) phases in the raw powders were decreased due to the deformation rate, and the
lowest Bz intensities were found at the highest deformation rate. The reason for the decrease in
XRD peak intensity can be attributed to the decrease in the severity of the austenite peak and the
onset the increasing of martensite peak intensities, depending on the increasing rate of
deformation.

1. GIRIS (INTRODUCTION)

Sekil bellek alagimlar1 (SBA); siiper elastikiyet ve sekil bellek etkisi (SBE) gibi iki farkl 6zelligi ayn1 anda
sunan islevsel bir malzemedir. SBA arasinda ise NiTi alagimlari, sadece fonksiyonel dzellikleri nedeniyle
degil, aym1 zamanda yiiksek mukavemet ve elastikiyet Ozelliklerine sahip olmasi ile en Gnemlileri
arasindadir [ 1,2]. Bu malzemeler; havacilik, mikroelektronik, sivil ve biyomedikal miithendisligi gibi bircok

*Sinan AKSOZ, e-mail: saksoz@pau.edu.tr
DOI: 10.29109/gujsc.387674


mailto:saksoz@pau.edu.tr
http://dergipark.gov.tr/http-gujsc-gazi-edu-tr

Sinan AKSOZ vd. | GU J Sci, Part C, 6(3):570-580 (2018) 571

alanda kullanilmaktadir. Bu tlir uygulamalarda, NiTi SBA materyalleri ve cihazlar1 genellikle termo-
mekanik bir ¢evrimsel yiiklemeye tabi tutulur. Ornegin, vaskiiler stentler, insaat miihendisligi ve
amortisorler olarak sdylenebilir. Ayrica NiTi SBA’lar ile sirasiyla; ucak tahrik sistemindeki parcalar, insan
viicudundaki kan basing pulsatili, depremlerin neden oldugu ¢cevrimsel yiiklemeye ve sicaklik degisimlerine
maruz kalan parcalarin {iretilmesinde 6nemli bir yere sahiptir [3].

NiTi esasli SBA’lar, elementel toz karisimlarindan iretildiginde B2 (NiTi), B19'(NiTi), NisTis, NiTi, ve
NisTi gibi ¢esitli fazlar gézlemlenmistir [4]. Bu fazlardan sadece B, ve B19' fazlar1 SBE sergiler ve yapida
olusan istenmeyen fazlar SBA’larin faz doniisiim davranisini ve mekanik 6zelliklerini olumsuz sekilde
etkileyebilir. Yapida olusan kirlilikler ve oksit tiirevleri istenmeyen fazlarin ¢okelme ihtimalini arttirir [5].
Esit atomik NiTi alagimlari, SBE ve siiper elastikiyet gibi miikemmel fonksiyonel 6zelliklere sahip olmasi
ile biyomedikal ve mithendislik alanlarinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Dogal olarak saglanan iglevsel
ozellikler, termomekanik olarak indiiklenen geri doniisiimli; B, <B19', B> R ve R« BI19' faz
donisiimleri ile saglanabilmektedir [6-9]. Bu doniisiimlerin saglanabilmesi ve tiretilmesinde ise en 6nemli
parametrelerin basinda tiretim teknolojisi yer almaktadir. NiTi SBA iretiminde dokiim yontemi iiretim
kolaylig1 nedeniyle yaygin bir metottur. Ancak, bu teknolojiyi kullanarak iiretilen parcalarda yeterli
stineklik, kirilma direnci ve siiper elastikiyet gibi Ozellikleri elde etmek olduk¢a zordur [10, 11].
Kazandirilmak istenen mekanik 6zellikler; iiretim parametrelerine ve ¢evresel kosullara dogrudan bagh
olarak malzeme yapisinda meydana gelen hidrojen ve diger safsizliklarla olumsuz etkilenir. Bu durum,
malzeme {iretim kosullart agisindan olduk¢a 6nemlidir [12, 13]. Bu sebeplerden dolayi, yeni bir iiretim
teknolojisi olan Toz Metalurjisi (TM), son yillarda NiTi alagimlarmin iiretim yontemleri arasinda 6n plana
cikmaktadir. TM tiretim teknikleri arasinda ise yiiksek sicaklik sentezlenmesi, toz enjeksiyon kaliplama,
sicak izostatik presleme, kivilcim plazma sinterleme [14-17] ve mekanik alasimlama gibi teknikler NiTi
alagimlarinin iretiminde yaygin olarak kullanilmaktadir [18-22].

Bu calismada; 6nalagimli NiTi $SBA tozlarina sirasiyla; 25°C - 100°C - 200°C sicakliklarda ve farkli
presleme oranlarinda (800MPa, 1300MPa, 1600MPa, 1800MPa, 2000MPa, 2500MPa) uygulanan
deformasyon islemlerinin doniisiim sicaklifina etkileri incelenmistir. Ham tozlara uygulanan farkli
presleme oranlarindaki deformasyonun, ham tozlardaki Ostenit yapisina etkisini belirlemek i¢cin XRD ve
DSC analizleri uygulanarak olusan doniisiimleri tespit edilmeye calisilmistir.

2. DENEYSEL YONTEM (EXPERIMENTAL METHOD)

Deneysel ¢aligmalarda kullanilan NiTi tozlari, Nanoval (NANOVALGmbH & Co0.KG Kienhorststrafie 61-
65 D-13403 Berlin) adli sirketten Onalasimli olarak temin edilmigtir. Kullanilan NiTi tozlar1 gaz
atomizasyon yontemi ile iiretildiginden, kiiresel sekle sahiptir (Sekil 1). Tozlarin ortalama boyut dagilimi ~
33um’dir (3 pm). Tablo 1, kullanilan tozlarin atomik ve agirlik yiizdelerini gostermektedir. Sekil 2°de
25°C (oda sicakligl), 100°C ve 200°C’de uygulanan farkli presleme basinglarinin sematik gdsterimi yer
almaktadir. Tozlara uygulanan presleme islemleri; 120mm?’lik hacme sahip yiiksek alagimli gelik bir kalip
icerisinde (~60HRC kalip ve zimba sertligi) gerceklestirilmistir. Onalasimli NiTi tozlarinin homojen olarak
kalip igersine yerlestirilmis ve 1s1 kontrollii firin sisteminin yer aldig1 hidrolik preste tozlar preslenmek
suretiyle deformasyon islemlerine tabi tutulmustur.

Tablo 1. NiTi Tozlarmn agirlik¢a ve atomik yiizdeleri
Elementler Ni Ti
% Agirlikca 54,5 455
% Atomik 50,6 49,4
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Sekil 1. Ham NiTi tozlarinin optik mikroskop goriintiisii
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Sekil 2. Ham tozlara 25°C, 100°C ve 200°C de uygulanan farkli presleme oranlarimin sematik gosterimi

Onalasimli ham NiTi tozlarimin goriintiilerini incelemek igin LEICA marka ters optik mikroskop
kullanilmustir. Ham tozlarin ve deforme edilmis tozlarin XRD analizleri; APD 2000 PRO XRD model X-
ray cihazinda, 20-100° 20 tarama araliginda, 0,04 adim oraninda yapilmis ve ¢alismalar bakir katot (CuKa)
kaynag1 kullanilarak elde edilmistir. DSC (Diferansiyel Taramali Kalorimetri) analizleri, her bir
numuneden 5-10 mg alinarak ve 5°C/min tarama oraninda gerc¢eklestirilmistir. DSC analizlerinde Exstar
S11 7300 model cihaz, sogutma maddesi olarak ise sivi azot kullanilmig olup (numuneleri -70°C’ye
sogumak i¢in), olglimler icin -70°C ile +350°C sicaklik araligi tercih edilmistir. DSC analizleri ile NiTi
SBA doniisiim sicakliklari tespit edilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND DISCUSSION)

Sekil 3’de ham tozlarin DSC analiz verileri yer almaktadir. Sekil 3’teki DSC analizi incelendiginde; Ostenit
fazinim ilk baslangig déniisiim (Oi) sicakligr -35°C’de baslayip, dstenit bitis sicaklig ise (Os) yaklasik +5°C
olarak 6l¢iilmiistiir (B19'— By). Bu doniisiim ise NiTi alagimlarinda standart doniisiimii gdstermektedir [23].
DSC egrisine gore alagimin ilk faz1 oda sicakliginda (+25°C) 6stenit fazi olup, bu doniisiim sistemindeki
alagimlar siiper elastikiyet gostermektedir [24]. Tozlara deformasyon oncesi DSC analizi, ham tozlarin
doniisiim sicakliklarim gostermektedir. Ham NiTi tozlarimin DSC analizi alinarak, tozlara sonradan
uygulanan farkli sicaklik ve presleme yiiklerinin, doniisiim sicakliklarina etkileri belirlenmistir.
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Sekil 3. Ham tozlarin DSC analizi

Sekil 4’te, NiTi tozlarina 25°C’de uygulanan farkli presleme yiikleri sonrasi DSC analizleri yer almaktadir.
25°C sicaklikta farkli presleme basing oranlarmin etkisinin tespiti amagli, sirasiyla alttan iiste dogru
siralandiginda; ham NiTi tozlari ile 800MPa, 1300MPa, 1600MPa, 2000MPa ve 2500MPa presleme
basincina tabi tutulmus tozlarin DSC analizleri yer almaktadir. NiTi tozlarina uygulanan presleme ile
birlikte O doniisiim sicakhiginin + degerli olarak arttig1 ve ayrica 800MPa presleme basinci ile birlikte
ikinci bir doniisiimiin olusmaya basladig1 goriilebilmektedir. Bu ikincil doniigiim ise R faz1 olarak ifade
edilip, cift fazli doniisiimiin goriildiigi NiTi SBA’da olusabilecegi bilinmektedir [25]. Yapilan ¢alismalar
incelendiginde, preslemenin doniigiim sicakligina dogrudan etkisinin olmasi ve oda sicakliginda uygulanan
presleme isleminin ikincil R doniisiim fazlariin olusumunu etkiledigi belirlenmistir [26]. Presleme orani
1300MPa’a ulastiginda ise, ikinci doniigiim daha belirgin hale gelmistir. Ayrica artan presleme basincina
bagli olarak ikincil R faz doniistim piki daha belirgin hale gelmistir. Presleme oraninin 2500MPa’a ulagmasi
ile doniisiim pik siddetlerinde bir diisiisiin olustugu goriillmektedir.

Sekil 4’te ham tozlarda gériilen tek asamali M (B19") — O (B2) doniisiimleri olarak meydana gelmektedir.
Uygulanan presleme ile birlikte olusan R fazi, iki kademeli doniisiime sahip olup, martenzitten R fazina ve
R fazindan da Ostenite doniisiim gercekleserek (M — R —O, B19' — R — B»), iki fazl1 doniisiim yapisini
olusturmaktadir. Boyle bir faz doniisiimii ise, NiTi alagimlari ig¢in gegerli bir doniisiim olup, R-fazi
doniisiimii genellikle martenzit ve Ostenit fazlar1 arasinda gergeklesir [27, 28]. Ayrica yine R fazi NiTi
alagimlarinda, Ostenit, R ve Martenzit (O — R — M) doniisiimiiniin meydana gelmesini saglamaktadur.
Her iki doniisiim tipinde olusan ikincil R faz dontisiimii aslinda uyumlu ve yar1 uyumlu NisTis ¢okeltileri
ile ortaya ¢iktig1 bilinmekte olup [29-32], burada elde edilen doniisiimiin yapida olusmasi muhtemel NisTi3
cokelti fazlarmin olugmasi ile saglandigi diistiniilmektedir. Olusturulan bu R fazlar ile SBA’da, hem
yiiksek sicakliklarda, hem de diisiik sicakliklarda seklini hatirlayan iki yonlii bellek etkisini elde etmede
faydalidir [33].
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Sekil 4. NiTi tozlarina 25°C’de uygulanan farkli presleme oranlarinin doniigiim sicakligina etkileri

Sekil 5’te, NiTi tozlarma 100°C’de uygulanan farkli presleme yiikleri sonrast DSC analizleri yer
almaktadir. 100°C sicaklikta presleme basincinin etkisini tespit etmek i¢in, sirastyla alttan iiste dogru
siralandiginda; ham NiTi tozlar1 ile 800MPa, 1600MPa, 1800MPa ve 2000MPa presleme islemine tabi
tutulmug tozlarin DSC analizleri yer almaktadir. NiTi tozlarma 100°C’de uygulanan presleme ile birlikte,
Oi ve Os doniisiim sicaklik degerlerinde bir artis griiliirken, pik siddet boyutlarinda diisiis yasandig: tespit
edilmistir. Uygulanan presleme sonrast deformasyon oranmin artmasi ile birlikte; Oi ve Os déniisiim
sicakliklarinda + degere dogru bir artis meydana gelmis, ancak doniisiim sicaklik degerlerinde meydana
gelen bu artis 2000MPa presleme oraninda dahi ¢ok diisiik seviyelerde oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 5. NiTi tozlarina 100°C’de uygulanan farkli presleme oranlarmmin déniisiim sicakligina etkileri

Sekil 6’da NiTi tozlarina 200°C’de uygulanan farkli presleme yiikleri sonrast DSC analizleri yer
almaktadir. 200°C sicaklikta presleme etkisini tespit etmek i¢in, sirastyla alttan iiste dogru siralandiginda;
ham NiTi tozlar1 ile 800MPa, 1300MPa, 2000MPa ve 2500MPa basing oranlarinda preslemeye tabi
tutulmus tozlarin DCS doniisiim sicaklik degerlerinde bir artig goriiliirken, pik siddet boyutlarinda diisiis
meydana gelmistir. 200°C’de uygulanan deformasyon oranimin artmast ile birlikte; O; ve Os déniisiim
sicaklilarinda bir artis oldugu goriilmekte olup, bu artis 2500MPa presleme oranina ulagilmasina ragmen
¢ok diisiik degerlerdedir. Doniisiime, sicakligin etkisinin tespiti igin 800MPa presleme sonrasi elde edilen
DSC analizleri incelendiginde (Sekil 4-6), doniisiim baglangig ve bitis sicakliklar1 kirmizi ¢izgi ile
isaretlenmistir. Artan sicaklik degeri ile doniisiim sicaklik degerinde artis oldugu tespit edilmistir. Yapilan
calismalarda uygulanan farkli sicakliklarin doniisiim sicakligina dogrudan etkisi olacag: tespit edilmis,
artan sicaklikla doniisiim sicakligimin artacagi bildirilmistir [26]. Bu ¢aligmada uygulanan disiik sicaklik
islemleri dahi (100°C, 200°C) doniisiim sicakligini artiracagini gostermistir (Sekil 4-6).
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Sekil 6. NiTi tozlarina 200°C de uygulanan farkli presleme oranlarimn déniisiim sicakligina etkileri

Sekil 7°de 25°C’de preslenen tozlarin XRD analiz pikleri yer almaktadir. Sekil 7 incelendiginde 6 adet
XRD verisi goriilmektedir. Burada; 1. analiz 6nalagimli ham NiTi tozlarina, 2, 3, 4, 5 ve 6 numarali analizler
sirasiyla; 800MPa, 1300MPa, 1600MPa, 2000MPa ve 2500MPa yiiklerde deforme edilen tozlarin XRD
siddetleri yer almaktadir. Sekil 7 detayli olarak incelendiginde; 1. analiz olan ham NiTi tozlarinin
analizinde yalmzca Ostenit NiTi piklerine ait oldugunu Aksoz yaptigi calismada belirtmistir [34].
Uygulanan deformasyon oranina bagli olarak ise pik siddetlerinde goézle goriiliir bir diisiis meydana
gelmistir. Uretim kosullar1 pik siddetlerinin degismesinde ve yeni piklerin olusmasinda dogrudan etkili
oldugu Aks6z ve arkadaslar1 tarafindan yapilan ¢alismalarda belirlenmis olup [35, 36], burada da artan
deformasyon oranina bagl olarak B (Ostenit) pik siddetlerinde diislis yasanmistir. Uygulanan presleme
siddetine bagh olarak azalan B (Ostenit) pikleri yerini, uygulanan deformasyonun etkisi ile birlikte
martenzit fazlarina (B19) birakmas1 muhtemeldir. Sekil 7°de goriildiigii gibi, artan presleme siddetine baglh
olarak B; pik siddetleri azalmus, en diigiik pik siddeti ise 2500MPa yiikte tespit edilmistir.

Sekil 8’de 100°C’de uygulanan deformasyona bagli olarak tozlarin XRD verileri yer almaktadir. Sekil 8’de
uygulanan presleme oranina bagli olarak tozlarin B, (Ostenit) pik siddetlerinde diislisiin olustugu
goriilmektedir. Ayrica Sekil 9°da 200°C sicaklik ve 2500MPa deformasyon oraninda en diisiik pik siddetine
rastlanilmigtir. Burada NiTi alagimlarinin XRD analizlerinin tiimii incelendiginde (Sekil 7, 8 ve 9), pik
siddetlerinin degismesinde deformasyonun etken rol oynadigi goriilebilmektedir.
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Sekil 7. 25°C de uygulanan farkli deformasyon oranlart sonrasi tozlarin XRD analizleri
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Sekil 8. 100°C de uygulanan farkl deformasyon oranlari sonrasi tozlarin XRD analizleri
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Sekil 9. 200°C de uygulanan farkl deformasyon oranlari sonrasi tozlarin XRD analizleri
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5. SONUCLAR (CONCLUSIONS)

NiTi SBA tozlarina 25°C, 100°C ve 200°C’de uygulanan farkli deformasyon iglemleri sonrasi elde edilen
sonuclar asagidaki gibidir;

e 25°C’de NiTi tozlarma uygulanan presleme ile birlikte O; ve Os doniisiim sicakliginin arttig1 ve
ayrica 800MPa deformasyon ile birlikte R doniigiimiin olusmaya basladig1 tespit edilmistir. Olusan
bu ikincil R déniisiim fazi, ¢ift fazli doniisiimiin goriildiigii NiTi SBA’da cift sekil bellek etkisinde
etken rol oynamaktadir.

e 25°C’de uygulanan deformasyon oraminin artmasi, Oj ve Os doniisiim sicakligini degistirmis ve
ayrica NiTi alagimlarinda gift fazli doniisiime imkan taniyan R' fazinin olustugunu gostermistir.

e Onalasimli ham tozlarda goriilen tek asamali doniisim M (B19') — O (B,) olarak meydana
gelirken, uygulanan deformasyon ile birlikte olusan R fazi, iki kademeli doniigiime sahip olan
martenzitten R fazina ve R fazindan da Ostenite doniisiim gerceklesmesinde (M — R —O) etken
rol oynamistir. R faz doniisiimiiniin olusmasinda ise uyumlu ve yar1 uyumlu NisTis ¢okeltilerinin
varligi ile dogrudan ilgilidir.

e XRD analiz sonuglart ham NiTi tozlarinin analizinde yalnizca ostenit NiTi pikleri yer aldigi,
uygulanan deformasyon oranina bagli olarak ise pik siddetlerinde gozle goriiliir bir diisiis meydana
geldigi tespit edilmistir.

e DSC analizlerinde iiretim kosullarinin pik siddetlerinin degismesinde ve yeni piklerin olugsmasinda
etken oldugu tespit edilmistir. XRD analizlerinde de artan presleme oranina bagh olarak B»
(6stenit) pik siddetlerinde diislis yasanmis, en diisiik XRD pik siddetleri (25°C, 100°C ve 200°C
sicakliklar i¢in) 2500MPa presleme oraninda tespit edilmistir.
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