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Giliniimiizde, sahip olduklar1 benzersiz 6zellikler nedeniyle, sekil hafizal
alasimlarin  (SHA) kullanimi farkli teknik alanlarda giderek yayginlagmaya
baslamistir. Bu ¢alismada; SHA’dan NiTi tozlarina, nadir toprak elementlerinden
olan Neodimyum (Nd) ve Lantanyum (La) tozlart MA yontemi ile eklenmistir.
Numune iiretimlerinde NiTi + ag. %7, %10, %13 oranlarinda Nd tozlar1 ve NiTi +
ag. %1, %3, %5 oranlarinda La tozlar1 300dk siirede mekanik 6giitme ile ilave
edilmistir. Ogiitiilen tozlar ise NiTi+Nd toz karisimi i¢in ~600 MPa basing altinda
oda sicakliginda preslenmistir. Pres isleminden sonra numuneler kademeli olarak
boro-sinterleme yontemi kullanilarak, nihai sinterleme islemi 1000°C’de 60dk
olarak yapilmistir. NiTi + La tozlar1 ise ~450MPa basingta oda sicakliginda
preslenmis, kademeli olarak yapilan boro- sinterleme islemi sonrasinda nihai
sinterleme 900°C ‘de 60dk siirede yapilmistir. Tozlarin ve tiretilen numunelerin
sonrasinda mikroyap1 analizleri ve karakterizasyonu ic¢in Optik Mikroskop,
FESEM, EDS, XRD ve DSC analizleri kullanilmistir. NiTi + Nd numunelerinde
ilave edilen Nd artis1 ile martenzit baslangic sicakliginda ve sertlikte artis
gozlenmistir. Ayrica NiTi + La tozlarina ilave edilen La oranmin artmasi ile
dontisiim sicakliginin kayboldugu ve artan La oranina bagl olarak sertlikte artigin
oldugu gozlenmistir. Boro-sinterleme ydntemiyle numuneler bor tuzunun igine
yerlestirilerek, numunelerin oksitlenmeden ve homojen olarak sinterlenmesi
saglanmstir.

ANAHTAR KELIMELER: Sekil Hafizalh Alasimlar, NiTi Alasimi, Boro-

Sinterleme, Neodimyum, Lantanyum. Mekanik Ogiitme



ABSTRACT

SAMPLE PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF NITI+ND
AND NITI+LA POWDERS BY BORO-SINTERING METHOD AFTER
MECHANICAL GRINDING
MSC THESIS
CEYLAN KARABUDAK
PAMUKKALE UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

METALLURGICAL AND MATERIALS ENGINEERING

(SUPERVISOR:ASSOC.PROF.DR.SiNAN AKSOZ)
(CO-SUPERVISOR:ASSIST. PROF. DR. NIMET KARDES SEVER )
DENIZLI, JUNE 2023
Nowadays, due to the unique properties they have, the use of shape memory alloys
has become increasingly widespread in different technical fields. In this study;
Neodymium (Nd) and Lanthanum (La) powders, which are rare earth elements,
were added to NiTi powders from SMA by MA method. In sample productions,
NiTi+ wt 7%, 10%, %13 Nd powders and NiTi+wt 1%, 3%, 5% La powders added
by mechanical grinding with 300 min. The ground powders were pressed at room
temperature under ~600 MPa pressure of NiTi+Nd powder alloy. After pressing,
the samples were boro-sintered gradually, and the final sintering process took 60
minutes at 1000°C. NiTi+La powders were pressed at room temperature at
~450MPa pressure, and after the gradual boro-sintering process, the final sintering
took 60 minutes at 900°C. Optical Microscope, FESEM, EDS, XRD,DSC analyzes
were used for microstructure analyses and characterization of powders and
samples. An increase in martensite starting temperature and hardness was observed
with the increase of Nd added in NiTi+Nd samples. In addition, it was observed
that the transformation temperature dissappeared with the increase of La ratio added
to NiTi+La powders, and an increase in hardness was observed depending on the
increasing La ratio. By placing the samples in boron salt with boro-sintering
method, the samples were sintered homogeneously and without oxidation.

KEYWORDS: Shape Memory Alloys, NiTi Alloys, Boro-Sintering

,Neodymium, Lanthanum, Mechanical Grinding
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1. GIRIS

Giliniimiizde gelisen teknolojiyle beraber iiretilen {irtinler de bu dogrultuda degisim ve
doniisiim gecirmektedir. Uretilen iiriinlerin daha az maliyetli olmasi bir yana, daha
kaliteli ve hassas, tirlinler ortaya ¢ikarmak icin farkli iiretim yontemleri gelistirilmistir.
Bu iiretim yontemleri ile daha yiiksek mukavemete sahip malzemeler elde
edilmektedir. Iki veya daha fazla sayida metal tozunu birlestirerek alasimlandirma
yontemiyle mikron boyutlarinda tozlarin yeni iirtin olusturmasi farkli kullanim alanlari
yaratmaktadir. T/M yontemi de bu yontemlerden birisi olup, metal tozlarmin iiretimi
ve bu tozlarin istenilen parca sekline doniistiiriilmesi islemidir. Bu yontemde tozlar,
farkli toz iiretim yontemleri ile iiretilerek, tozlarin karistirilmasi, preslenmesi ve
sinterleme islemleri ile istenilen parcanin elde edilmesiyle son bulmaktadir (Kaya
2008).

T/M dokiim, sprey biriktirme gibi geleneksel yontemlere gore daha hassas bir
yontemdir. Geleneksel yontemlerle iiretim yapilirken kullanilan ex-sitii (dis kaynak)
yontemi, malzemelerde kimyasal reaksiyon gerceklesmeden meydan gelir. T/M’de in-
sitli yontemi (i¢ kaynak) ise malzemeler arasinda kimyasal reaksiyon gergekleserek
liretim yapmaya olanak verdiginden dolayi, daha mukavemetli, hassas, karmasik

parcalar iiretmeye elverislidir (Reddy ve dig. 2007).

T/M ile toz iiretiminde birgok yontem mevcuttur. Bu yontemler mekanik, kimyasal ve
atomizasyon olarak kendi i¢cinde ayrilmaktadir. Mekanik islemlerde toz , bilya ve cidar
arasinda siirekli olarak kirilma ve pargalanma ile toz tiretimi gergeklestirilir. Kimyasal
yontemlerde daha ¢ok metal tozlar1 arasinda kimyasal tepkimler gerceklestirilerek
iretim saglanir. Atomizasyon yonteminin mantig1 ise, ergimis metale bir piiskiirtiicii
yardimut ile su, hava veya gaz piiskiirtiilerek toz taneciklerinin olusmasini saglamaktir
(Koch 1970).

Yaygin olarak kullanilan mekanik alasimlama (MA) yontemi iki veya daha fazla tozun
bir arada alasimlanmasia olanak saglar. Bu yontemle teknoloji bakimindan iistiin
ozelliklere sahip malzeme tretimi gerceklestirilir. MA yonteminde farkli tiplerde

ogiitiiciiler (yatay, spex, gezegen) kullanilir. Alasimlama islemi yapilirken toz-yiizey-
1



bilya arasinda olusan c¢arpismalar sayesinde, devam eden kirilma ve soguk
kaynaklanma sonucunda kompozit toz yapilari meydana gelir. (Hausner ve Smith
1973). Mekanik alagimlama yonteminde, malzemelerin presleme ve sinterlenme
kabiliyetlerini arttirmak i¢in farkli boyutta tozlar kullanilmaktadir. Bu sekilde tozlar
daha yiiksek paketleme yogunluguna ulasabilmektedir (Cerit 2016).

Yaygin T/M uygulamalarindan olan Nikel-Titanyum (NiTi) alagimlar1 farkli oranlarda
ve farkli metal tozlariyla birlestirilerek, bir¢ok uygulama alaninda yarar saglamaktadir.
Tek bir malzemenin farkli ihtiyaglar1 tek seferde karsilamasi icin Sekil Hafizali
Alagimlar (SHA) olarak adlandirilan ve belirli sicakliklar arasinda doniisiim gosteren
bu alagimlar metalik malzeme grubunu olusturmaktadir. Sekil hafiza 6zellikleri diisiik
sicaklikta plastik olarak deforme edildikten sonrasinda daha yiiksek sicakliklara

cikildiginda ilk seklini hatirlayarak doniisiim gosterme egilimindedir (Borges 2013).

Sekil hafizali NiTi alasimlarinda ilk kesif 1980 yilinda Adolf Martens adl1 bilim adami
tarafindan c¢elik malzemelerde martenzitik faz doniisiimii olarak saptanmistir. Bu
malzemeler iizerindeki ilk metaliirjik incelemeler 1900’ yillarin baslarinda
yapilmaya baglanmistir. 1930°1u yillara gelindiginde sicaklik ve uygulanan gerilimin
etkisiyle daha fazla oranda sekil degistiren malzemeler kesfedilmistir. 1932’11 yillarin
baslarinda, A. Olander tarafindan altin kadmiyum (Au-Cd) alasimma uygulan 1s1l
islemler sirasinda fark edilen ve sonrasinda biiyiik oranda sekil degisimi gostererek
pseudoelastik 6zellik gosteren bu malzemenin, belirli sicaklik araliklarinda oldugunu
kesfetmistir. 1937 yilinda A.Greninger ve V. Mooradian, CuSn ve CuZn alasimlar1
i¢in ilk martenzitik faz doniisiimiinii gézlenmistir. 1949 yilinda Kurdjumov&Kandros
tarafindan Altin-Kadmiyum (Au-Cd) alasimi i¢in termoelastik martenzitik faz
doniistimii raporlanmigtir. 1951 yilina gelindiginde Chang and Read tarafindan Au-
Cd alagiminda yapilan ¢alismalarda diflizyonsuz donlisim gozlenmistir. Ayni
zamanda ilk kez histeresiz egrisi raporlanmistir. 1967 yilinda ise W.J. Buehler anf F.
Wang tarafindan Deniz Harp Laboratuvarinda (Naval Ordanance Laboratuary) Nikel-
Titanyum alasiminin sekil hafiza 6zelligi kesfedilmistir. NiTi SHA’lar Nitinol ismini
kesfedilen bu laboratuvardan (Naval Ordanance Laboratuary) almaktadir (Borges
2013).



1968’li yillarda H. Schuerch tarafindan uzay uygulamalari alaninda caligmalar
yapilmistir. Medikal alanda siiperelastik ortodontik ilk implant ¢alismasi ile 1969
yilinda G. Andreasen tarafindan yapilmistir. 1970’11 yillarda F-14 savas ucaklarinda
kullanilan sekil hafizali kaplinler {retilmistir. 1986 yillarinda elektroniklerde
kullanilan ilk sekil hafizali aktiiatorlerin tiretimi gergeklestirilmistir (Benefan 2020).

On boliim olarak hazirlanan bu tez ¢alismasinda, ilk boliim olan giris kisminda T/M
ve SHA hakkinda genel bir bilgi verilmistir. ikinci bdliimde, T/M’den ve toz iiretim
yontemlerinden bahsedilmistir. T/M’nin avantajlar1 ve dezavantajlar1 hakkinda bilgi
verilmis olup, toz metaliirjisi islem basamaklarindan olan presleme ve sinterleme
asamalar1 aciklanmistir. Uglincii boliimde tezin ana konusu olan SHA, sekil hafiza
etkisi, SHA’da martenzitik faz doniisiimii, stiperelastiklik, NiTi SHA ve SHA’nin
kullanim alanlarina yer verilmistir. Dordiincii boliimde, teze eklenen nadir toprak
elementlerinden olan Nd ve La hakkinda genel bilgilere deginilmistir. Besinci
boliimde borlama isleminden bahsedilmektedir. Altinci boliim literatiirde yapilan
caligmalar ve bu tezde yapilmis olan ¢alismanin literatiire olan katkisina deginilmistir.
Tezin yedinci boliimii materyal ve methodu aciklamakta olup, mekanik alagimlama,
presleme, boro-sinterleme agamalar1 hakkinda bilgiler vermektedir. Ayrica tozlara ait
ve ham numunelere ait karakterizasyon hakkinda da bilgilere yer verilmistir. Sekizinci
boliim, numunelerin boro-sinterleme asamalarindan sonraki karakterizasyon ile elde
edilen verilerin ve bulgularin yorumlanmasint i¢ermektedir. Dokuzuncu boliimde
sonuglar ve tartisma kismina yer verilmistir. Onuncu boliimde kaynakgaya yer

verilmistir.



2. TOZ METALURJISI (T/M)

2.1 Toz Metalurjisi

T/M, iki veya daha fazla miktarda tozun birlestirilmesiyle olusan ve tarih 6ncesinden
beri var olan uygulamalara dayanan bir yontemdir. Delhi’de bulunan demir siitunlar,
eski Misir uygulamalari buna 6rnektir. Modern T/M yontemi 1920°1i yillarda tungsten
karbiir iiretimi ile baslad1 ve yatak malzemesi olarak kullanilan ve gozenekli yapida
olan bronz burg iiretimiyle devam etti. Ikinci Diinya Savasi yillarinda, demir ve
demirdis1 metallerde ve hatta kompozit malzemeler icin yiiksek cesitlilikte onemli
oranda ilerleme kaydedildi ve bu ilerleme 1960’11 yillarin sonlarina kadar devam etti.
O donemde T/M yonteminin yiiksek oranda ilerleme kaydetmesinde énemli olan {i¢
etken ekonomik iiretim, essiz 6zellikler ve sinirlandirilmis prosesti. Ik olarak T/M
siireci hizli, ekonomik ve yiiksek hacimde iiretime olanak vermektedir. Bununla
beraber, bir ¢ok konsolidasyon teknigi vardir ve tozlar bu yontemle levha haline
getirilebilir, extrlizyon ile bar haline getirilebilir, farkl sekillerde ve geometride parca
tretimi gerceklestirilebilir. Son yiizyillarda gelisen toz dovme teknolojisinde,
geleneksel dovme islemleriyle karsilastirildiginda daha hassas pargalar ortaya ¢iktig

goriilmiistiir (Suryanarayana 2001).

Son yillarda gelisen ve yliksek oranda ilerleme gosteren T/M’de, toz tiretim yontemleri
ile ilgili 6nemli gelismeler olmustur. Ustiin 6zelliklere sahip yeni tip tozlar, daha
biiyiik boyutlarda ve daha yiiksek mukavemetli parca iiretimine olanak saglamaktadir.
Uretilmis olan orijinal yapidaki tozlarin karakterizasyonlarinin kontrol edilmesi,
sinterlenmis parcalarin yapisinda daha akilli sinterlemeyi miimkiin kilmistir. Yiiksek
yogunluga sahip malzemelerdeki tiretim zorluklari, T/M yontemi ile daha homojen bir
yapida mikroyap1 elde etmeyi saglamistir. Cok fazli kompozit malzemeler genis
kombinasyonlar ile T/M yontemi kullanilarak ekonomik olarak tiretilebilir. Amorf,
mikrokristal ve yar1 kararli yapida dengede olmayan malzemeler de T/M yontemiyle
tiretilebilir. Giiniimiizde, boyutu yiiksek ve biiyiilk miktarda parga iiretimi de bu
yontemle kolay bir sekilde iiretilmektedir. Ayn1 zamanda geleneksel yontemlerle
iiretilemeyen malzemeler, T/M yontemi ile iiretilebilir. Sekil 2.1’de T/M yontemi ile
parga iiretiminin sematik gésterimi verilmistir (Orhan ve dig. 2007).
4
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Sekil 2.1: T/M ile parga iiretimi islem basamaklar1 (Orhan ve dig. 2007).

Giliniimiizde T/M parcalarimin  en blylik tiiketicisi otomotiv endiistrisidir
Upadhyaya(2002). Bununla beraber, uzay sanayii, tip sanayii, elektronik ve magnetik
malzemeler, kimya endiistrisi gibi pek c¢ok kullanim alani bulunmaktadir (Ulutas

2014).

2.1.1 T/M’nin Avantaj ve Dezavantajlari

T/M, geleneksel yontemlerle iiretilen pargalara alternatif bir yontem olarak
kesfedilmis ve gelistirilmistir. Bu geleneksek yontemler, talaghi imalat, dovme ve
dokiim veya sicak presleme, soguk presleme islemleri olabilir. T/M’de, iiretimi zor ve
karmasik olan pargalarin, toz halinde hammadde kullanilarak daha yiiksek toleranslara
sahip ve mukavemeti daha yiiksek parcalar elde edilmektedir. Farkli bir sekilde
aciklamak gerekirse, iiretimi gerceklestirilen tozlarin presleme islemi ile istenilen
parcanin formuna getirilerek, sonrasinda ergime sicakligi 0.75-0.86 T olan koruyucu
bir gaz atmosferinde veya vakum ortaminda sinterlenerek asil parganin iiretilmesi toz

metaliirjisi olarak tanimlanmaktadir (Babayev 2007).



Toz metaliirjisi ile iiretilen iirlinler iki ¢esittir. Bunlar kompakt ve gézenekli iiriinlerdir.
Uretimi gergeklestirilen malzemedeki gdzenek oram1 % 10-60 arasinda ise bu
malzemeye gozenekli malzeme denir. Eger %1-10 arasinda gbézenek var ise bu
malzemeler kompakt malzeme olarak adlandirilmaktadir. T/M yontemiyle iiretilen
pargalarda, dokiim yontemiyle iiretilen pargada olusan segregasyon, alasimda
homojensizlikler, gaz absorbsiyonu gibi bircok {iretim hatalar1 ortadan

kaldirilmaktadir (Babayev 2007).

Istenilen oranlarda karistirilan metal tozlari, oda sicakliginda veya daha yiiksek
sicakliklarda, parcanin istenilen sekle gelmesi i¢in kalip yardim ile preslenir. Elde
edilen ham parca ( green olarak da adlandirilir), gereken metalik bagin olusmasi igin
belirlenen sicaklikta sinterlenir. Parga son sekilde veya son sekline yakin halde tiretilir

(Babayev 2007).

T/M yonteminin avantaj ve dezavantajlar1 icin bazi Onemli parametreler
bulunmaktadir. Bunlar seklin karmagsikligi, parca boyutlar1 , malzeme sistemleri,
fiziksel ve mekanik 6zellikler, boyutsal toleranslar, maliyet seklinde siralanmaktadir.
Biitlin bu parametreler géz oniinde bulunduruldugunda, toz metaliirjisinin geleneksel
yontemlere gore avantaj ve dezavantajlari bulunmaktadir. T/M yonteminin avantajlari

asagida siralanmistir (Ayata 2014).

= Makinede isleme 6zelligini azaltmasi veya ortadan kaldirmasi
= Yiiksek tiretim hizlar

= Kompleks sekle sahip parga iiretimi

= Farkli kompozisyon liretiminde genis ¢esitlilik

= QGenis varyasyon Ozellikleri

= Hurdalar1 azaltmasi veya ortadan kaldirmasi

= Siinekligi diisilk malzemelerle yiiksek dayanimli parga iiretimi
= Kolay mikroyap1 kontrolii

= Diisiik proses ile yiiksek toleranslarda parca iiretimine imkan vermesi



Uretilen pargalarin yiiksek mukavemete sahip olmasi ve iiretim hizinin yiiksek olmasi
T/M yontemini, diger yontemlere gore avantajli kilmaktadir. Fakat bu avantajlarmn

yani sira bazi dezavantajlar da mevcuttur. T/M’nin dezavantajlar1 agagidaki sekildedir:

= Yiiksek isleme maliyeti

» Yiiksek malzeme maliyeti

= Boyut ve sekil sinirlamalart

= Sinterleme sirasinda boyutsal degisiklikler

* Yogunluk varyasyonlari

* Toz boyutlar1 sebebiyle saglik ve giivenlik zararlar

= Yapida olusabilecek porozite ve diisiik siineklik sebebiyle mukavemeti
diistirmek

» Kirilma toklugunun diisiik olma ihtimali

= Dovme alagimlarda benzer kompozisyonlarda diisiik mukavemet ve

sertlik (Kevenlik 2011).

2.2 Toz Uretim Yontemleri

T/M ile iiretilen parcalarin 6zellikleri, yliksek oranda baslangi¢ tozlarinin karakteristik
Ozelliklerine baghdir. Bu karakteristik 6zellikler, kimya ve safsizlik 6zellikleri,
partikiil boyutu, tane boyut dagilimi, ylizey tekstiirii olabilir (Sayuti 2015). Tozun
iretim yonteminin bilinmesi, o tozun karakteristik 6zellikleri hakkinda bilgi edinmeye
yardimei olur. Tozun tane boyutu, tozun sekli gibi bircok 6zellik parca iiretimini
etkilemektedir. Neredeyse bir¢ok malzeme toz olarak iiretilebilir ancak iiretilecek olan
tozun iiretim yontemi maliyet, gerceklesecek tepkimeler ve istenilen 6zelliklerin ortak
noktada bulusmasina baghdir. Toz iiretiminde kullanilan temel yontemler, mekanik
ogiitme, kimyasal tepkime yontemi, elektrolitik biriktirme, sivi atomizasyonu ve

buhar1 yogusturmadir (Cerit 2016).
2.2.1 Mekanik Uretim Yontemleri

Metal tozlari {retilirken mekanik iiretim yontemleri genelde ilk sirada tercih

edilmezler. Mekanik islemler, ufalama, darbeleme, asinma, kesme, sikistirma gibi



yontemler kullanilarak toz tiretimi gerceklestirilen yontemlerdir. Mekanik {iretim
yontemleri darbe, asindirma ve 6gilitme, kesme ve basma olarak dérde ayrilir. Metal
tozlarmin tiretimi, bu dort temel mekanik yontemin kombinasyonu ile olusur. Belirli

durumlarda bu yontem birincil yontem olarak kullanilmaktadir. Bu durumlar;

= Saf antimon gibi kirilmasi nispeten kolay olan malzemeler ve bizmut
gibi nispeten sert ve kirilgan metal alasimlar1 ve seramikler

= Berilyum ve metal hidridler gibi reaktif malzemeler

* Bazi durumlarda pul tozu gerektiren demir ve aliiminyum gibi yaygin

metaller

Asindirarak 6giitme ve MA yoOnteminde, asindirict malzemelerin birbirleri iizerinde
stirtiinme hareketi yardimziyla toz elde edilir. Oksitlerle beraber mukavemeti arttirilmig
malzemeler gibi pargacik takviyeli kompozitler yiiksek sicaklikta siirtinme dayanimi
sebebiyle uzun yillardir kullanilmaktadir. Bu kompozitler iiretilirken, ana yapinin her
bolgesinde homojen bir yapr elde etmek zordur. Ogiitme teknikleri kompozit
malzemelerin iiretimini kolaylagtirmak i¢in gelistirilmistir (Cerit 2016) (Sadrnezhaad

ve dig. 2006).

Kesme ile iiretim yontemi, talagli imalat ile benzer bir yontem olup, kesme islemi ile
malzemenin par¢alanmasidir. Ortodontide dis dolgu malzemeleri olarak kullanilan
glimiis gibi birgok metal tozu 6nceden tornalama ile elde edilmekteydi. Kesme ile

iretilen tozlar biiytik sekilli olarak tiretilir (Cerit 2016).

Pul metal tozlari, farkli bir yontem olan es eksenli parcaciklarin diizlestirmesiyle
iretilir. Es eksenli toz iiretimi yonteminde, bilyali, ¢ceki¢li veya merdaneli degirmenler
kullanilabilir. Ogiitme sirasinda tozlarm birbirine yapismasi ve kaynaklanmasini
onlemek icin yaglayict eklenerek Ogiitme yapilir. Bu yoOntemde ticari olarak

alliminyum, bakir, bronz, glimiis, altin, demir, paslanmaz celik tozlari iiretilebilir.

Basma kuvvetleri ile malzeme, kirma noktasina kadar deformasyona ugratilarak toz

haline getirilir.



Darbe, malzemeye ¢ekic ile vurma gibi yiliksek hizda ve ani uygulamalar igerir ve

malzeme kii¢iik boyutlu parcalara ayrilir (Sadrnezhaad ve dig.2006).

Mekanik toz iiretim yontemlerinde yaygin olarak kullanilan yontemlerden bir tanesi
donen bir tamburdan olusan ve asinmaya dayanikli bilyali degirmenle o6gtitme
yontemidir. Bu yontemde kritik faktdrler rotasyon ve tamburun hizidir. Cok yiliksek
hizda calisirsa, bilyalarin ve tozlarin preslenmesine sebep olur. Diisiik hiz ise yetersiz
miktarda harekete sebep olmaktadir. Optimum hiz, toplarin malzemeleri yeteri
miktarda Oglitmesine yardimci olmaktadir. Tozlar i¢in mekanik yOntemin
dezavantajlarindan birisi, bilyalardan ve degirmen duvarlarindan kaynaklanan

potansiyel kirliliktir (Cerit 2016).

Sekil 2.2°de bilyali 6giitme cihazi ile toz dgiitme islemi gosterilmektedir.

Sekil 2.2: Bilyali 6giitme cihaziyla mekanik toz iiretim teknigi (Ayata 2014).

2.2.2 Kimyasal Toz Uretim Yontemleri

Metal tozlarinin kimyasal yontemlere iiretiminin gerceklestirilmesi, metal oksitlerin
(demir, bakir, molibden, tungsten), karbon monoksit (CO) veya hidrojen (H>) yardimi
ile indirgenerek tretilmesi yontemidir. Kimyasal olarak toz iiretim yontemleri 1s1l
bozunma, sivida ¢okeltme ve gazda ¢okeltme olarak 3’e ayrilmaktadir (Sadrnezhaad
ve dig.2006 ). Isil bozunma, toz pargaciklarinin buhar bozunmasi ve yogusturmanin
beraber kullanilarak iiretildigi yontemdir. En yaygin Ornekler, demir karbonil
(Fe(CO)s ve nikel karbonil (Ni(CO)s onciilerdir. Nikel karbonil iiretmek igin,

bicimlendirilebilir nikel ve karbonmonoksit 1s1 ve basing yardimiyla es zamanli olarak
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bir tepkimeye sokulur. Sonrasinda, karbonil molekiilii 43°C’ye sogutularak, sivi hale
getirilir ve kismi damitma yardimi ile safsizlastirilir. Sivi bir katalizor yardimiyla
tekrar 1sitma gergeklestiginde, buhar bozunmasi ile toz elde edilir. Elde edilen nikel
tozlari, diizensiz, yuvarlak ya da zincir seklinde olup %99.5 safliktadir. Sekil 2.3°de
151l karbonil yontemi ile liretilmis olan nikel tozlarinin goriintiisii verilmistir (Tanis

2015).

Sekil 2.3:Is1l karbonil bozunmasi yontemi ile tiretilen Ni tozlari(Taramali elektron
mikroskop goriintiisii) ( Cerit 2016).

Sivida ¢okeltme yonteminde, nitrat, kloriir veya siilfat gibi ¢oziinmiis bilesikler
kimyasal isleme tabii tutularak c¢okeltilmis parcaciklar iiretilebilir. Elde edilen
cokeltilmis parcaciklar, ogiitiilerek toz haline getirilir. Alternatif olarak metal iyonlar1
ve hidrojen tepkimeye sokularak metal ¢okeltileri olusturulur. Yaygin 6rnekleri %99.8
safliktaki bakir, nikel ve kobalt tozlaridir. Kapasitorler ve yiiksek sicaklik
uygulamalarinda kullanilan tantalyum ve benzeri 1s1ya dayanikli metaller bu yontem

kullanilarak tiretilir (Cerit 2016).

Gazda ¢okeltme yontemi, kii¢iik tozlarin az kirlilik ile tiretilmesi amaciyla kullanilir.
Ornek olarak molibden oksit (MoO3) hidrojen ile tepkimeye girerek, molibden tozu
tiretilir. Kompozit tozlar1 ya da 1stya dayanikli kaplamalarin olusturulmasinda buhar
faz1 tepkimeleri olusturulur. Maliyeti yiiksek bir toz {iretim yontemi olmasina ragmen
parcacik boyutu, safligi, sekli ve topaklanmasi buhar tepkimesi kosullariyla

ayarlanabilir.
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2.2.3 Atomizasyon Yontemleri

Atomizasyon yontemi, sivi halde bulunan ergitilmis bir metali, damlaciklara
dontistiirme teknigidir. Damlaciklar donarak, toz pargacigi haline gelir. Bu yontem
daha c¢ok metaller, alasimlar, ve intermetalikler i¢in kullanilmakla birlikte, son
zamanlarda polimer ve seramikler i¢in de tercih edilen bir yontem olmustur.
Atomizasyon yontemi, istenilen tozlar i¢in kontrol edilebilirlik ve farkli tiirlerdeki
malzemelere uygulanabilmesi sebebiyle cazip bir yontemdir. Bu yontem kendi i¢inde,
gaz atomizasyonu, SIvl Ve su atomizasyonu, savurma atomizasyon plazma ve diger

atomizasyon yontemleri, ve buharlastirma teknikleri olarak 5 boliime ayrilmaktadir.

Gaz atomizasyonu yontemi Sekil 2.4’de verilmis olup, s1vi metal demetini pargalayan
argon, hava, azot ve helyum gazlar1 kullanilarak toz iiretimi gergeklestirilen bir
yontemdir. S1vi malzeme, piiskiirtiilerek ortaya ¢ikan hizli gaz genlesmesi sayesinde
parcalanir. Yiiksek sicaklikta ergiyen metaller i¢in, oksitlenmeyi dnlemek amaciyla
asal gaz doldurulmus bir oda kullanilmaktadir. Bu sayede yiiksek saflikta alasim tozu
tiretilebilir. Pargacik sekli kiiresel olup, genis boyut dagilimina sahiptir ve ¢gogunlukla

10um tizeri boyutlarla sinirlidir (Lexcellent 2013) (German 1984).

(~ =)
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Sekil 2.4: Gaz atomizasyonu yontemi (German 1984).

Sekil 2.5’de bulunan sivi ve su atomizasyonu yonteminde, ergimis metal bir gaz
yardimuiyla degil de bir s1v1 yardimiyla pargaciklara ayrilir. Stvilar yag ya da su olabilir.

Ergime sicakligi 1600°C’den daha diisiik olan malzemeler i¢in su kullanimi daha
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yaygindir. Yiiksek basingli su jetleri, ergiyik demetine yonlendirilerek, onun
parcalanmasini ve hizli bir sekilde katilagma isleminin ger¢eklesmesini saglamaktadir.
Su genellikle birden fazla jetten yonlendirilmektedir. Gaz atomizasyonu yontemine
gore, parcaciklar daha hizli bir sekilde sogumaktadir ve su jetlerinin hiz1 yiiksek
miktarda verimle pargaciklara aktarilmaktadir. Ana kontrol degiskeni basing olup,

daha yiiksek su basinci daha kii¢iik parcalar elde edilmektedir (Cerit 2016) (German

1984).

hurda demir  elekink ark
firninda ergitme

atomizasyon
dnitesi

HH
:_—$ kurutucu

-

tavlama ‘7

! J'L ﬁusku rime

Ao b S = 3
:.-’:._- ¥
\ oguime eleme karigtirma test etme paketieme /

Sekil 2.5: Su ve s1vi atomizasyonu yontemi (German 1984).

Sekil 2.6’da verilmis olan savurma atomizasyon yonteminde, ergitilmis olan metal
mekanik bir kuvvet yardimi ile damlaciklara pargalanir ve katilagir. Ana yontemi
olusturulan merkezka¢ kuvveti ile erimis malzeme parcaciklar halinde savrularak
katilagsma saglayan bu yontemin de farkli ¢esitlerde uygulamalar1 mevcuttur. Yiiksek
sicaklik malzemeleri ve reaktif malzemeler i¢in yaygin tercih edilen bir yontemdir

(Bram 2002).
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Sekil 2.6: Doner elektrot ile savurmali atomizasyon sematik gosterimi (German 1984).

Plazma atomizasyon tekniginde, tel veya iri tozlar plazma piiskiirtme haznesine
beslenerek burada ergime ve ani ivmelendirmeye tabi tutulur. Ergiyen malzeme,
hazneden disina piiskiirtiilerek, katilasan toz pargaciklarina doniistiiriiliir. Bu
yontemde 30-80um arasinda besleme tozlari kullanilir ve kiiresel toz iiretiminin

optimizasyonu saglanir (Bram 2002).

Diger bir atomizasyon yontemi olan ve Sekil 2.7’de verilen ergiyik patlatma
yonteminde, hidrojene doymus sivi metalden hizlica hidrojenden ayrilarak vakum
altinda piiskiirtme damlaciklari olusturmak i¢in kullanilir. Hidrojen ile ergiyik iizerine
1-3 MPa basing uygulanir. Bir boru yardimi ile vakum odasina tasiman sivi metal,
basing, hiz ve vakum yardimiyla ergiyigin patlatilmasina sebep olur. Siiper alagim

tozlarmin iiretilmesinde kullanilan bir tekniktir (Lexcellent 2013).

- patlayan
L ergiyik
nozul =

basingh —— |
tank =

i.

endiksiyon—3 ===|

firini i' &

\

N

Sekil 2.7: Ergiyik patlatma yontemi (German 1984).
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Buharlastirma yonteminde, buhar fazindan homojen ¢ekirdeklenme yardimu ile toz
tiretimi gergeklestirilir. Atmosfer basincinin %10°u kadar diistik basingli argon gazi
icinde malzeme buharlastirilir. Bu yontem, nano boyutta tozlarin olusturulmasi igin
avantajhidir. Giintimiizde 10 nm (0,01 pm) boyuta kadar farkli tozlarin iiretiminde
kullanilan bir yontemdir. Yiiksek saflikta ve kiigiik boyutlu parga iiretimi saglar (Cerit
2016) (German 1984).

2.3 Tozun Sikistirilmasi

Tozlar karistirildiktan sonrasinda belirli bir mukavemet degerine ulagabilmek i¢in bu
tozlara basing uygulanir. Bu basing yardimiyla tozlar oncesinde birbiri iizerinde
kayarak, ve daha sonrasinda yiiksek basing uygulamasi ile yogunlastirilir. Yogunlugun
artmasi, diisiik basinglarda hizhidir fakat daha yiiksek basinglar uygulandiginda,
oncesinde tozlar sikismis olup gézenek sayisi daha azdir. Bu noktada toz daha fazla

yogunlasmaya karsi artan bir ivme ile direng gosterir (Cerit 2016 ).

ﬂekrar paketleme —> deformasyon —» \

\ artan basing —> /

Sekil 2.8 : Toz presleme islemi (German 1984).

Sekil 2.8°de toz presleme islemine ait goriintiiye yer verilmektedir.

Goriintlir yogunluga sahip tozlar, ilk basta 4-6 adet komsu atom ile temas halindedir.
Baslangic asamasinda tozlar arasinda herhangi bir bag mukavemeti yoktur. Basing
yardimiyla tozlar sikigmaya, sekil degistirmeye ve bag olusturmaya baglar. Sekil
degistirme asamasinda tozlarin sertligi yiikseldigi i¢in, daha fazla basin¢ uygulanarak

sikistirma miktar1 arttirilir (Cerit 2016 ) (German 1984).
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Preslemede kullanilan kalip, toz malzemenin doldurulup sikistirilacagi alani saglar.
Tozu ekleme sirasinda, alt zzimbanin bulundugu konum doldurma konumu olarak
tanimlanmaktadir ve kalibin igine eklenecek toz miktarini belirler. Tozun
sikistirilmasi, iki zimba tarafindan kalibin merkezine iletilen kuvvet sayesinde
saglanir. Sonrasinda, iist zimba ¢ikarilir ve alt zzimba tarafindan malzeme itilerek

cikartilir (Cerit 2016 ) (Lexcellent 2013).
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Sekil 2.9: Pres kalib1 sematik gosterimi (German 1984).

Sikistirilmis toz ham parca olarak adlandirilmaktadir. Bu durumda toz tam olarak
gercek yogunluga ulasmamis ve malzemeler arasinda metalik bag olugsmamistir. Toz
malzemeye basing her iki zimba tarafindan uygulanirsa bu yonteme ¢ift tarafli
presleme adi verilir. Eger bir zimba sabit ve kuvvet tek bir zimba tarafindan
uygulaniyorsa bu yonteme tek tarafli presleme denir. Yapilan bu ¢alismada tek yonlii

presleme yontemi kullanilmistir.

Sikistirilmis parcanin kaliptan kolay ayrilabilmesi i¢in, yaglayici malzeme kullanilir.
T/M’de ¢inko stereat, stearik asit gibi malzemelerin kullanimi yaygindir. Yapilmis
olan bu ¢alismada, numuneyi kaliptan ayirabilmek i¢in yaglayici olarak ¢inko stereat

kullanilmustir.

2.4 Sinterleme

Sinterleme parcayr olusturmak icin atomlar arasi gerekli bagin olusmasini ve
mukavemet artig1 ile malzeme o6zelliklerini iyilestirmeye yarayan isitma islemidir.
Sinterleme sirasinda parg¢a i¢indeki gdzenekler kapanarak, atomlar arasinda metalik

bag olusumu saglanir. Bu baglanma, atomlarin ergime sicakligi altinda kati halde de
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olusabilir. Fakat bir¢ok durumda bu baglanma sivi faz olusmasiyla gergeklesmektedir

(Ozgiin 2012).

Kati faz sinterlemesinde, saf kristale sahip tozlar bir atmosfer ortaminda
sikistirilldiginda veya yiiksek sicakliklarda sivi faza gegmeden sinterlenir. Tozun erime
sicakligi altinda meydana gelen bu sinterlemeye kati faz sinterlemesi denir (Okuyama

2007) (German 1996).

Sivi faz sinterlemesi, yaygin olarak kullanilan bir sinterleme seklidir. Bu yontem,
belirli bir ergime sicakligina sahip alagim veya kompozit malzemeler igin kullanilir.
Sivi faz sinterleme, kimyasal reaksiyonlar icerdigi i¢in atomlar arasinda bag
olusumunu ve sinterleme hizint 6nemli Slgiide arttirir. Olusan sivi fazlar atom
hareketliligini kolaylastirarak difiizyon hizini arttirmaktadir. Sivi faz sinterlemesi

asagida bulunan Sekil 2.10°da gosterilmistir (German ve dig. 2009).

II. Céziinme Diizenlenmesi
difiizyon, tene biyimesi
ve yapi dilzenlenmesi

Son Yogunlasma

Sekil 2.10: Siv1 faz sinterlemesi (German 2009).

Sinterleme asamasi, yiiksek sicakliklarda atomlarin hareketlerinden dolayi, ylizey

enerjilerinde azalmayla beraber yaymnim hareketi gerceklestirmesiyle olusur. Toz
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metalurjisinde toz liretilirken tozlarin siirekli kirinim ve ¢arpismasiyla olusan bu ylizey
enerjisi, sinterleme asamasinda diisiiriiliir. Toz boyutu kiiciildiik¢e yilizey enerjisi artar.
Bu yiizey enerjisi sinterlemenin tamaminda kullanilmaz. Kristal yapiya sahip olan
katilarda, pargacik temas noktalari, yiizey enerjisi daha yiiksek olan tane sinirlarini

olusturur (Aks6z 2017).

Bununla birlikte, sinterleme esnasinda malzemenin 1s1l, elektriksel, mekanik
Ozelliklerinde degisimler meydana gelir. Bu sebeple sinterleme sirasinda sicaklik ve
zamana bagl olarak hacimsel degisiklikler meydana gelmektedir. Eger toz iiretilirken
veya presleme asamasinda baglayic1 veya yaglayict eklemesi yapildiysa, bunlarin
sinterleme Oncesinde giderilmesi gerekir. Baglayici ve yaglayicilar genellikle karbon-
karbon, karbon-hidrojen, karbon-oksijen gibi ayni baglar1 igerdigi i¢in yapidan

uzaklastirilmasi genellikle 350-400°C arasinda gergeklestirilir (German 2009).

Sinterleme asamalar1 Sekil 2.11°de verilmistir. Sinterlemenin ilk asamasinda her toz
icin bir veya birden fazla noktada boyun biiyiimesi goriiliir. Olusan bu boyunlarin
hepsi farkli sekillerde biiyiir ve birbirinden bagimsizdir. Baslangi¢c asamasinda olusan
gozenekler diizenli bir yapiya sahip olmayip, koseli sekillerdedir. Boyun biiytidiik¢e
bu kavisler ve koseler azalir. Ara asamaya gelindiginde ise, olusan gozenekler
yuvarlak sekil alir ve hala disariya agiktirlar. Bu asamada yogunluk artig1 gézlemlenir.
Sinterleme ilerledikge tane biiyiimesi gerceklesir ve gozenekler kiiciiliir. Son asamaya

gelindiginde ise gézenekler kapali ve kiiresel sekildedir.
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Sekil 2.11: Sinterleme asamalar1 (Cerit 2006).

Bir tozun sinterlenmesi, sicaklik, zaman, toz boyutlari, ham yogunluk, 1sitma hiz1 ve
atmosfer gibi parametrelere bagl olarak degiskenlik gdsterir. Ham yogunlugun ve

sikistirma basincinin yiiksek olmasi istenir (Cerit 2016) (German 1996).
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3. SEKIL HAFIZALI ALASIMLAR

3.1 Sekil Hafiza Etkisi

Sekil hafiza etkisi, alasim {iretilecek metal tozlarmin oranlariyla belirlenebilen bir
doniisiim sicakliginda, malzemelerin iki farkli kristal yapiya sahip olmasini temsil
eder. Bu dontisiim sicakliinin iizerinde malzeme ana faz olan dstenit yapida, doniistim
sicakliginin altinda ise martenzit yapida bulunmaktadir. Malzemeye doniisiim
sicakliginin altinda olan martenzit yapida, kalic1 bir deformasyon yaratacak gerilme
uygulandiginda, sonrasinda malzeme 1sitildiginda Gstenit (ana faz) yapisina geri doner.
Malzemenin bu 6zelligi sekil hafiza etkisi olarak adlandirilir. Bu 6zellik ¢ift yonlii

veya tek yonlii olarak gergeklesebilmektedir (Ozgiin 2012).

/ ® : e Ma:mr\
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Sekil 3.1: Tek yonlii (a) ve ¢ift yonlii (b) sekil hafiza etkisi (Soylemez 2009)

3.2 Sekil Hafiza Ozelligi Gosteren Alasimlar

SHA’lar, yliksek performansa sahip olmalar1 sebebiyle, kullanim alanlar1 da giderek
artmaktadir. Bu alasimlar, iretilirken iki veya daha fazla metal tozu kullanilabilir.
Bununla ilgili ilk ¢aligmalar1 1932 yilinda Chang ve Read tarafindan AuCd alagimi
tizerinde yapilmistir. %46.5 ile %50 oranlar1 arasinda Cd bulunan AuCd alasiminda,
martenzitik faz doniisiim sicakliginin 30 °C ile 100 °C arasinda oldugu gorilmiistiir

(Chang 1951).
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1937 yilinda A.Greninger and V. Mooradian tarafindan Zn oran1 %38-41 (agirlikca)
olan CuZn alasmmi ile ilgili calismalar yapilmistir. Caligma sirasinda ilk kez
martenzitik faz doniisiimii gozlenmistir. 1951 yilinda AuCd alasiminda difiizyonsuz
dontlisiim goriilmiis ve ilk histerezis egrisi ¢izilmistir. Devam eden yillarda demir ve
demir dis1 alagimlarla  (CuSn-CuMg,CuAINi,FeMnSi,FePt,FePd) calismalar
yapilmistir (Funakubo 1987).

Tablo 3.1: Sekil hafizali alasimlara ait martenzit doniisiim sicakliklari ve histerezis degerleri
(Funakubo 1987).

— Martenzitik Déniisiim —
Alasim Bilesim Oram Sicaklifn Ms (‘C) Histerisis
AgCd % 44/49 Cd (at.) =190 ile -50 arast ~15
AuCd % 46.5/50 Cd (at.) 30 ile 100 arasi ~ 15
Bakir Esash
CuZn % 38.5/41.5Zn (ag.) =180 ile =10 aras ~ 10
CuAuZn % 23~28 Au, % 45-47 Zn (at) -140 ile 100 aras: ~35
CuAlINi % 14 Al,% 3.5 Ni(ag.) -150 ile 200 aras ~35
CuSn ~ %15 8n(at.) =120 ile 30 aras: ~10
CuMn % 5/35 Cu (at.) -250 ile 180 aras: ~25
Nikel Esash
NiTi % 49-51 Ni (at.) -50 ile 100 aras1 ~30
NiAl % 36-38 Al (at.) -180 ile 100 aras: ~ 10
Demir Esasli
FeMnSi % 32 Mn, % 6 Si =200 ile 150 aras: ~ 100
FePt % 25 Pt (at.) ~ -130 ~4
FePd % 30 Pd (at.) ~-100

Tablo 3.1°de baz1 SHA’a ait martenzit donligiim sicakliklar1 ve histerezis degerleri

verilmistir (Funakubo 1987).
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3.3 Sekil Hafizah Alasimlarda Martenzitik Doniisiim Termodinamigi

Toz metaltirjisiyle Uretilen alagimlarda kiitlesel doniisiim ve martenzitik doniisiim
olmak {izere iki ¢esit doniisiim tipi vardir. Kiitlesel doniisiimde kesin olan bir yonelim
bag1 bulunmaksizin kisa mesafeli bir doniisiim ger¢eklesir. Ana fazlar ile olusan fazlar
arasindaki ara faz sinirlarinin hareketi olusabilecek diger fazlarin bliylimesine imkan
saglar. Olusan bu atom hareketliligi, her atomun farkli sekilde hareketinden sebep

olusur (Mabe ve dig. 2006).

Martenzitik faz doniisiimiinde, atom hareketleri daha diizenli oldugu i¢in olusan fazlar
daha hizli hareket ederek, diflizyon hizinin artmasina sebep olur. Artan difiizyon hizi
ile birlikte biiyiime hiz1 da artmaktadir. Fazlarin arasinda olusan degisim martenzitik
faz ile ana faz arasindaki gergeklesen kristalografik bir doniistimii igerir.

- N\

/ (a) Ostenit = - Sekil Hafiza yolu \
» Siiper Flastik Yolu

Gerilmenin Uygulanmas:

ib) Ikizlenmis Martenzit (c) Yonlendirmeli fkizlenmiy Martenzic

Sekil 3.2: Sekil hafiza ve siiperelastiklik 6zelligi (Otsuka ve Kakeshita 2002).

Martenzitik faz donilisiimiinde makaslama mekanizmasi adi verilen ve diflizyonsuz

olarak gerceklesen bir faz doniisiimii goriiliir. Yiiksek sicaklik fazi1 olan (genellikle

kiibik yapidadir) ve Sekil 3.2 (a)’da belirtilen ana fazin sogumasiyla birlikte baslayan

ve M diye belirtilen martenzit fazina doniisiir. Ana fazin simetrisi daha yiiksek oldugu

icin Sekil 3.2 (b)’de gosterildigi gibi farkli yonlenmelere sahip ve ayni yapida
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martenzit fazi olugmaktadir. Pembe ve mavi renklerle gosterilen bu fazlar martenzit
yapmin degiskenleridir. Sekil 3.2°de verildigi gibi martenzit fazlarin g¢evresinde
gerilmeyi uyumlu bir sekilde organize etmek i¢in, iki veya dort degiskenli yapilar
cogunlukla yan yana olusur. Bu olusum kendiliginden uyum olarak adlandirilir.
Birbirine komsu olan iki varyans, birbiri arasinda deformasyon altindaki stres ve ikiz

iliskisiyle birbirine katki saglar (Otsuka ve Kakeshita 2002).

Martenzitik doniisiimdeki kesme mekanizmasi, ana ve iiretilen fazlar arasindaki uyum
iliskisi ve martenzit kristalin etrafinda bulunan ylizey yatiklig1 ile kontrol edilmektedir.
Doniisiimde bulunan diflizyon eksikligi nedeniyle ana faz olan 6stenit kompozisyonu

ve martenzit liretimi aynidir (Yasar 2006).

Difiizyonsuz bir kat1 hal doniisiimii olan martenzitik faz doniisiimii termoelastik ve
termoelastik olmayan doniisiim olmak iizere ikiye ayrilir. Termoelastik martenzit
doniisiimii, hareketli ikiz arayiizeylerden olusan ve kristalografik olarak geri doniisiim

gosterebilen bir mekanizmadir (Otsuka ve dig. 2002).

Termoelastik doniisiim, malzemede bulunan martenzit fazin, diisiik sicakliklarda
olusmasi ve yliksek sicakliklarda sicaklik artisi ile birlikte bu martenzit yapimin
kaybolmasiyla aciklanmaktadir. Ostenit faz (ana faz) kiibik ana yapiya sahiptir,

malzeme martenzit fazda iken diistik simetri 6zelligine sahiptir (Yasar 2006).

SHA’da, malzeme doniisiim sicakliginin altina diistiigiinde, martenzit faz1 baslangic¢
sicakligi olarak adlandirilir ve bu noktada kayma mekanizmalariyla martenzit faz1
olusmaya baglar. Kafes yapis1 martenzit fazda diisiik simetri 6zelligi gosterdiginden

dolayi, farkli kristalografik yapilarda gerceklesir (Yasar 2006).

Sekil 3.3: Ostenit ve martenzit faz arasindaki doniisiim (Yasar 2006).
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Ostenit ve martenzit faz1 arasindaki doniisiim bir ¢evrim olarak nitelendirildiginden
dolay1, bu ¢evrimi gostermek adina histerezis egrisi Sekil 3.4’de verilmistir. Bu egri,
her alasim icin degiskenlik gostermektedir. Sicaklik diisiisii ile birlikte baglayan
martenzit faz1t M, martenzit faz doniisiimiiniin tamamlanmasi Mg; sicaklik artisi ile
baslayan A ve Ostenit faz donilisiimiiniin bitmesiyle Ar fazlar1 Sekil 3.4’de verilen

histerezis egrisinde gosterilmistir (Dilibal 2005).

& )

Martenzit
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181ima
sogutma
Csleril
L

\ Mf Ms As  Af Sicaklik /

Sekil 3.4: Ostenitik-martenzitik faz doniisiimiinii gdsteren histerezis egrisi (S6ylemez 2009).

% Martenzit
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3.4 Sekil Hafizah Alasimlarda Siiperelastiklik Ozelligi

SHA’lar, martenzitik yapiya sahip olan malzemeye disaridan uygulanan bir kuvvet
sonucunda degisen orijinal sekillerini, Gstenit faz yapisina gectiginde énemli lgiide
geri kazanabilen alagimlardir. Malzeme Ostenit faz yapisinda iken uygulanan yiikiin
ortadan kaldirilmasiyla, sicaklik degisimi olmadan malzemenin eski haline geri

donebilmesi siiperelastisite olarak adlandirilmaktadir (Dilibal 2005).

Alasima Ar sicakligr {izerinde olmak iizere sabit bir T sicaklifinda uygulanan
gerilmeyle beraber Sekil 3.5°de belirtilen bir egri elde edilir. Sekil 3.5°de belirtilen
egride, A-B arasindaki bolgede elastik deformasyon ger¢eklesir. B noktasiyla birlikte
baslayan martenzit plakalar, B-C arasinda artan martenzit oraniyla beraber devam
eder. C noktasina ulasildiginda bu martenzit doniisiimii tamamlanmigtir. C
noktasindan sonrasinda gerilme oraninin artmasiyla birlikte az miktarda bir elastik

deformasyon gergeklesir ve martenzit plastik akma noktasina ulasilir ve malzemede
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kopma meydana gelene kadar malzemede plastik deformasyon gerceklesir. Alasim C
noktasinda plastik deformasyon noktasina ulagsmadan, uygulanan gerilme ortadan
kaldirilirsa sekil degisimi geri dontistimlii olarak kalir. C-D arasinda belirtilen bolgede
malzemede elastik geri doniisiim olusur. D-E arasindaki bolgede ise martenzit yapisi
zamanla azalmaya baglayarak, malzemede ana faz olusumu meydana gelir. E-A
arasinda bulunan bolgede ana faza ait olan elastik geri doniisiimiin gergeklesmesiyle

birlikte toplam sekil degisimi ortadan kaldirilir (Dilibal 2005).
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Sekil 3.5: SHAda siiperelastiklik 6zelligi (Soylemez 2009).

SHA da siiperelastiklik 6zelligi cogunlukla tip alaninda kullanilmaktadir. Dis egeleri,
stentler, dis telleri, mentesesiz cihazlar bu uygulamalara 6rnek gdosterilebilir

(Soylemez 2009).

Ayn1 zamanda deprem altinda histerezis amortisman yapist kullanilarak pasif enerji
dagitict malzemeler gelistirilmistir. Burada bahsi gecen histerezis, SHA’y1 ayirt eden
bir 6zellik olmakla beraber, ileri ve geri doniisiim baglantilar1 arasindaki fark olarak
tanimlanabilir. Sekil 3.6’da bulunan histerezis egrileri incelendiginde sabit bir yiik
altinda sicaklik etkisiyle sekil hafiza etkisini ve sabit bir sicaklikta siliperelastisite

bolgesi gosterilmistir (Soylemez 2009).
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Sekil 3.6: Sabit yiik altinda sekil bellek etkisi ve sabit sicaklikta ideal siiperelastisite egrisi
(Soylemez 2009).

Ostenit

3.5 Nikel-Titanyum Faz Diyagn

Neredeyse esit veya esit olarak nikel ve titanyum atomlarindan olusan ve nikel
bolgesinde %50 intermetalik bilesik olan NiTi alasimi goriiliir. Saf nikelin erime
derecesi 1455°C iken saf titanyumun erime derecesi 1670°C’dir. Intermetalik bilesik
olan NiTi alasiminin ergime derecesi ise 1310°C’dir. Bu bilesik, 610°C’den itibaren
NiTi ara fazi olusturur. Matrisin icerisinde dagilmis olan Ti3Nig ve TiNi; ¢okeltileri,
faz igerisinde %50-55 oraninda bulunan nikelce zengin bolgede yaslandirma 1s1l islemi

uygulanarak olusur (Kaya 2008).

Sekil 3.7°de bulunan faz diyagrinda Ni miktarinin arttig1 bolgeye dogru gidildikge,
sicaklikla beraber TiNi i¢indeki ¢oziinebilirlik orani da degisiklik gdstermektedir. Bu
veriyle birlikte Ni miktarinin arttig1 bolgede ¢okelti sertlesmesi uygulanabilmektedir.
Bu kisimda kararli olan faz TiNi3 olmakla birlikte, Ti3Nis (Mabe ve dig. 2006) ve
Ti2Ni3 (Otsuka ve Ren 2005) fazlar1 yar1 kararli bir sekilde olugsmaktadir. Burada
olusan Ti3Ni4 fazi, diisiik yaslandirma siiresinde ve sicakliginda meydana gelmektedir
(Essouni ve dig. 2005). Bu faz sekil hatirlatma 6zelligi ve sertlestirme 6zelligi igin
onemli bir konumda olup, ¢okelti olusturmada kullanilir. Bu faz, doniisiim sicakligini
ayarlamada kullanilan bir fazdir. Boylece, doniisiim sicakligi alasimdaki %1'lik bir
degisim ile M; sicakliginda 375°C’den daha fazla degisime sebep olabilir (Assad ve

dig. 1998). Bu neden ile Ti3Ni4 ve TiNi fazlar1 arasinda bulunan ve yar1 kararh fazlarin
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olusmasi gereklidir. Titanyumca zengin bolgede ¢6ziinebilirlik sinir1 dik olmaya yakin
olmasi sebebiyle ¢okelti sertlesmesinde kullanmaya uygun degildir (Ryhanen ve dig.

1997).

Alasim, ¢ozeltiye 850-900°C sicaklik aralifinda alindiktan sonra, 550°C sicakligin
altinda yaslandirma islemi uygulandiktan sonra, elde edilen alasimin i¢inde nemli
Olclide bulunan Ti3Ni4 fazlart ¢okelti seklinde goriliir. Bu ¢okeltiler, alasimin ¢ift

yonlii sekil hafiza 6zelligi gostermesinde 6nemli Slgiide role sahiptir (Dilibal 2005).
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Sekil 3.7: B> ve Ti3Nig fazlarini igeren TiNi faz diyagri (Dilibal 2005).

w ] TioNi

Sekil 3.7°de gosterilen TiNi faz diyagrinda nikel-titanyum ara fazinin titanyum
bakimindan zengin olan ve atomca %49,5-50 nikel oran1 igeren bdlgede ¢oziiniirliik
neredeyse ayni oranlarda dikey olarak takip ettigi i¢in ana yap1 igerisinde TioNi ¢okelti

olusumu ¢ok azdir (Dilibal 2005).

3.6 Nikel-Titanyum Sekil Hafizalhh Alasimin Kristal Yapisi

NiTi SHA’da gerceklesen Ostenitik ve martenzitik doniisiimdeki faz yapilar
birbirinden farklidir. Ana faz olan 6stenit faz1 kiibik yapiya sahip iken, martenzit fazi

monoklinik yapida bulunmaktadir. Ostenit fazda bir adet bulunan kafes parametresi
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20=0.99’dur. Martenzit faz ise dort adet kafes parametresine sahip olup bunlar a=2.88

°A,b=4.12 °A, C=4.62 °A ve =96.8 °A‘dir (Ryhanen ve dig. 1998).

Sekil 3.8: Martenzit doniisiim dncesine ait kristal yap1 (Ryhanen ve dig. 1998).

Sekil 3.8’de verilen Ostenit fazina ait kristal yap1 ve bu hiicrelerin olusturmus oldugu
tetragonal yapidaki hiicre (z1, z2, z3) verilmistir. Ostenit faza ait olan bu hiicre sekilde
bulunan xi, x2 ve x3 eksenleri referans alinarak tanimlanmistir. Martenzitik dontistim
gerceklesirken sekilde verilen tetragonal yapi birim sekil degistirerek Sekil 3.9°da
verilmis olan monoklinik kafes yapisina doniisiir. Bu durumda yapida 12 adet
monoklinik hiicre olusur. Olusan bu hiicreler, martenzit yapmin varyantlarmi

gostermektedir (Otsuka ve Ren 2005).
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Sekil 3.9: Monoklinik kafes yapisi (Ryhanen ve dig. 1998).

Bazi durumlarda kiibik kafes yapisindan monoklinik kafes yapisina doniisim
gerceklesirken, yapida rombohedral faz olusabilir. Bu faz R-faz olarak belirtilir. Bahsi

gecen fazin olugmasi igin ;

1. Soguk sekil verme sirasinda alasim 400-500°C arasinda tavlama islemine tabii
tutulursa

2. Dokiim sirasinda eklenecek iiciincii elementler yapiya eklenirse

3. Alasimda bulunan nikel oraninin %50.5 veya daha iizerinde oldugu bolgede
900-1050°C arasinda ¢ozeltiye alma isleminde 400-500°C arasinda

yasglandirma 1s1l iglemi uygulanirsa R-fazi olusumu gozlenir.

Yapida olusan R-fazi sicaklik histerisis ¢evriminin 1-3°C gibi dar bir sicaklik
araliginda gergeklesmesini saglamaktadir. Bu ¢evrim, ¢ok kii¢iik sicaklik degisiminde
bile ¢ok az bir zamanda malzemede sekil degisiminin gézlenmesiyle sonuglanir

(Otsuka ve Ren 2005).
3.7 Sekil Hafizahh Alasimlarin Kullanim Alanlar

SHA, esit veya neredeyse esit atomik yapiya sahip alagimlardir. NiTi alagimlari ise
iistiin mekanik Ozellikleri ve siiperelastiklik 6zellikleri sebebiyle yaygin bir sekilde
kullanilmaktadir. Bu malzemeler yliksek yorulma direnci, yiiksek korozyon direnciyle

beraber iyi siineklik 6zellikleri gostermektedir. Bununla birlikte yiiksek mukavemet

28



ve tokluga sahip olmalari, yiiksek soniimleme kapasiteleri bu malzemelerin farkli ticari
ve endiistriyel alanlarda kullanimini  arttirmustir.  Ozellikle tip  sektdriinde
biyouyumluluklar1 ve korozyon direngleriyle tercih edilirler. Bu sebeple biyomedikal
alanlarda kullanim oranlar1 oldukga yiiksektir (Melton 1998) (Marattukalam ve dig.
2015).

SHA’da ilk kullanim 1969 yilinda F-14 wugaklarinda hidrolik boru baglanti
bileziklerinde olmustur (Dilibal 2005, Gilbertson 2000). Sekil 3.10’da gosterilen
hidrolik baglant1 bilezikleri, kaynak yapmak ic¢in olduk¢a zor bolgelerde bulunan
aliminyum govdeye c¢ok yakindir. Bu yiizden sekil hafizasi verilmis bilezik, sivi
nitrojen igerisinde martenzitik fazda bulunur, ve borunun {izerine takilmasiyla beraber

sicaklik vasitasiyla borunun seklini alarak kilitlenir (Gilbertson 2000).

Sekil 3.10: Hidrolik baglant1 bilezigi (Gilbertson 2000).

Sekil 3.11°de gosterilen Ni-Ti ince film kullanilarak olusturulan mikrovalf, ince film
Ostenit sicakliginin iizerinde bir sicakliga 1sitildiginda yukariya dogru agilmaktadir ve
yayin asag1 yonde itme hareketi ile birlikte valf tekrar kapanmaktadir. 15 milisaniye

gibi kisa bir siirede, hava sirkiilasyonu saglanmaktadir (Otsuka ve dig. 1998).
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Sekil 3.11: NiTi ince film ile iiretilen mikrovalf (Otsuka ve dig. 1998).

Sekil 3.12°de gosterilen otomatik yag seviyesi ayarlama parcasi, Japonya’da yiiksek
hizli trenlerde kullanilmaktadir. Sistemde bulunan NiTi yay yardimiyla, tren yiiksek
hizlara ulagtiginda, ana saftin bulundugu bolgede yag orani azaltilarak, yagin devir
daiminden kaynaklanan sicaklik artis1 engellenmektedir. Bu da saftin hizli 1sinmasina

engel olmaktadir (Lagoudas 2007).
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Sekil 3.12: Ni-Ti otomatik yag seviyesi ayarlama pargasi (Otsuka ve dig,1998).

Sekil 3.13°de bulunan mikro tutucuda kullanilan Ni-Ti sekil hafizali yaylar, karsilikli
olarak parga tizerine yerlestirilmistir. Ni-Ti yay (1) tizerinden elektrik akimi
gecirildiginde doniisiim sicakligin {izerinde ¢ikildiginda tutucu ceneleri kapanir, ayni
akim Ni-Ti yay (2) Tzerinden gegirildiginde yay ceneleri ag¢ilmaktadir (Janocha
1999).
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Sekil 3.13: Ni-Ti yay kullanilan mikro tutucu (Janocha 1999).

Sekil 3.14’de verilen Ni-Ti sekil hafizali stentler, damar tikanikliginin oldugu bdlgeye
martenzit fazda bir baloncuk vasitasi ile yerlestirilirler. Baloncuk geri ¢ekildikten
sonra, viicut sicakligina ulasan stent, sekil hafizas1 sayesinde Ostenit faza doniiserek
genigler. Bu islem damarin i¢ cidarinin genislenmesini saglayarak, tikanik olan

damarin ameliyatsiz olarak agilmasina yardimeci olur (Dilibal 2016).

Sekil 3.14: Stentlerde kullanilan Ni-Ti teller (Otsuka ve dig. 1998).

Sekil 3.15’de verilmis olan Ni-Ti plakalar, kirilmis olan kemige vidalanarak, viicut
sicakligina ulastiginda iki ayr1 parcayi sikistirarak kirtk kemigin birlesmesine yardimet1

olur (Otsuka ve dig. 1998).
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Sekil 3.15: Biyomalzeme olarak ortodontide kullanilan Ni-Ti plakalar (Otsuka ve dig,1998).

Sekil 3.16’da verilmis olan ve dis tedavisinde kullanilan Ni-Ti dis egeleri, yiiksek
elastiklik sayesinde ortodontide kullanim kolayligi saglamaktadir. Ayni zamanda
biyomalzeme olup, viicut ile uyumluluk géstermesi sebebiyle de, paslanmaz ¢eliklerin

yerine tercih edilmektedir (Dilibal 2016).

Sekil 3.16: Dis tedavisinde kullanilan Ni-Ti dis egeleri (Dilibal 2016).

Sekil 3.17°de verilmis olan ve dis tellerinde kullanilan Ni-Ti teller, ¢carpik olan dislerin
uygun bir sekilde diizeltilmesini saglamak i¢in kullanilmaktadir. Agizda dislerin

lizerine tutturulan bu dis telleri, dislerin hareketiyle uygulanan kuvvetin azalmasiyla

Olctilebilir (Akgiin 2003).

32



J

Sekil 3.17: Dis tellerinde kullanilan sekil hafizali Ni-Ti alagimi (Akgiin 2003).

Sekil 3.18’de verilmis olan Ni-Ti sekil hafizali alagimindan olusan tellerle yapilmis
olan ucak tekeri, gerilmeye maruz kaldiginda esnek olarak sekil degistirebilmektedir.

Bu sekilde teker ile ilgili olusabilecek riskler en aza indirilmistir (Lecce ve Concilio

2021).

Sekil 3.18: Ugak tekerlerinde kullanilan SHAlar (Lecce ve Concilio 2021).
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4. NADIR TOPRAK ELEMENTLERI

4.1 Nadir Toprak Elementlerinin Ozellikleri

Nadir toprak elementleri kimyasal agidan belirli ortak ozelliklere sahip itriyum,
skandiyum ve lantanit grubu elementlerini tanimlamaktadir. Lantanit grubu
elementlerin atom numaralar1 57 ile 71 arasinda bulunur ve prometyum adli element
hari¢ dogada bulunabilir elementlerdir. Lantanit grubu elementler i¢in itriyum ve
skandiyumun eklenmesiyle beraber nadir toprak elementleri tanimlamasi 1968 yilinda
IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry) tarafindan yapilmistir
(Gupta ve dig. 2004).

Tablo 4.1: Nadir toprak elementleri (Gupta ve dig. 2004).

Element Atom Numarasi Sembol
Lantan 57 La
Seryum 58 Ce
Praseodimiyum 59 Pr
Neodimyum 60 Nd
Prometyum 61 Pm
Samaryum 62 Sm
Eropyum 63 Eu
Gadolinyum 64 Gd
Terbiyum 65 Tb
Disprosiyum 66 Dy
Holmiyum 67 Ho
Erbiyum 68 Er
Tulyum 69 Tm
Itterbiyum 70 Yb
Litestum 71 Lu
Skandiyum 21 Sc
[triyum 39 Yb
Toryum 90 Th
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Iyon yarigaplar1 dikkate alinarak yapilmis olan gruplandirmada, nadir toprak
elementleri iki alt grupta incelenmistir (Gupta ve dig. 2004). Sekil 4.1°de nadir toprak
elementlerine ait alt gruplarin smiflandirilmis sekli periyodik tabloya gore

gosterilmistir.
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Sekil 4.1: Periyodik tabloda nadir toprak elementlerinin yerlesimi (Tenmak Naten NTE
Aragstirma Enstitiisti 2023).

En alt grupta belirtilen seryum ve itriyum grubu 57-63 atom numaralar1 arasinda
bulunan elementler yer almaktadir.Belirtilen bu alt grup siralamasi kesin bir sekilde
olmayip, Th-Ce ve La-Gd alt grubu, Tb-Lu ve Sc itriyum alt grubu olarak da
degerlendirilmektedir (Gupta ve dig. 2004).

Mineraller igerisinde birlikte bulunan ve kimyasal acidan benzerlik gosteren nadir
toprak elementleri, tek bir kimyasal yapr Ozelligi gostermektedir. Bu kimyasal
benzerlik, karakterizasyon incelemesinin 160 yilda tamamlanmasina neden olmustur.
Bu sebeple endiistriyel alanda teknik ve maliyet agisindan soruna sebep olmustur.

(Gupta ve dig. 2004).

Biitiin lantan grubu metalleri, yliksek ergime derecesi, iyi termal iletkenlik ve

elektriksel 6zellikler ve yiiksek yogunluklariyla karakterize edilmektedir (Kul 2003).
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llerleyen teknolojiyle birlikte nadir toprak elementleri ve bilesikleri giiniimiizde
yiiksek saflikta {tretilebilmektedir ve bu sebeple ileri teknoloji malzemeleri
uygulamalarinda gittikce artarak s6z sahibi olmaktadir. Nadir toprak elementleri,
metalik iirlin veya saf bilesik olarak degerlendirildiginde yiliksek oranlarda katma
deger saglamaktadir. Kullanim alanlarinin artmasi ve katma degerinin artmasiyla
birlikte, nadir toprak elementlerinin bulundugu kaynaklar giderek 6nem kazanmakta
ve bu elementlerin bulundugu maden yataklarini faaliyete gecirme konusunda

caligmalar hizlanmaktadir (Kul 2003).

4.2 Neodimyum (Nd)

Nd elementi, Viyana’da 1885 yilinda Carl Auer von Welsbach tarafindan
kesfedilmistir. Ismi yunan kokenli olup, yeni ikiz anlamina gelen ‘‘neos didymos’’

olarak bilinmektedir (Yang ve dig. 2017).

Sekil 4.2: Neodimyum elementi (Yang ve dig. 2017).

Nd, periyodik tabloda seryum grubunda bulunan ve atom numarasi 60, yogunlugu 7,01

gr/cm?®, ergime derecesi 1016°C ve Vickers sertligi 37 kg/mm?

olan nadir toprak
elementlerinden biridir. Kimyasal sembolii ‘“Nd’’ olarak gosterilmektedir. Nd, havada
kararan ve glimiis renkte yumusak bir metaldir. Dogada direkt olarak metalik formda
veya lantanitlerle birlikte bulunmamakla beraber, genellikle rafine edilir. Nd, nadir
toprak elementi olarak tanimlansa da oldukg¢a yaygin bir elementtir (Yang ve dig.
2017).
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Nd, yaygin olarak Nd-Fe-B miknatislarin tiretiminde kullanilmaktadir. Giiniimiizde bu
miknatislar i¢in 20’den fazla kullanim alani bulunmaktadir. Bu miknatislar,
bilgisayarlarin sabit disklerinde, elektrikli ev aletlerinde, elektronik cihazlarda,
telefonlarda, mikrofonlarda, hibrit ve elektrikli araglarin motorlarinda, riizgar

tiirbinlerinde kullanilmaktadir. Riizgar tiirbinlerinde kullanilan miknatislarin agirlig

1100-1200 kg’a kadar ¢ikmaktadir (Yang vd. 2017).

4.3 Lantanyum (La)

La elementi, 1839 yilinda Carl Gustav Mosander tarafindan kesfedilmistir. Ismi yunan
kokenli olup, gizlenmek anlamina gelen ‘‘lanthanein’’ olarak bilinmektedir (Yang ve

dig. 2017).

La, periyodik tabloda seryum grubunda bulunan ve atom numarasi 57, yogunlugu 6,15
gr/cm®, ergime derecesi 920 °C ve Vickers sertligi 37 kg/mm? olan nadir toprak
elementlerinden biridir. Kimyasal sembolii ‘‘La’’ ile gosterilmektedir. Europium’dan
sonra ikinci en reaktif metaldir. Havada kolayca oksitlenebilir ve La;Os3 bilesigini

olusturur (Yang ve dig. 2017).

Sekil 4.3: Lantanyum elementi (Yang ve dig.2017).

La’nin saf olarak 6zel bir kullanim alan1 bulunmamakla beraber, alasimlar i¢in bir¢ok
kullanim alan1 mevcuttur. La-Ni alagimlari, hidrojen ile calisan araglarda, hidrojen
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gazini depolamak i¢in kullanilmaktadir. Lantan, hibrit arabalarda kullanilan nikel
metal hidrit pillerin anodunda da bulunmaktadir. Ayrica, cakmaklar i¢in
“’cakmaktasi’’ olarak nitelendirilen mischmetal alasiminin %20 orani ile 6nemli bir
bilesenidir. Lantan (III) oksit, camin optik 6zeliklerini ve alkali direncini 1yilestirdigi
icin 6zel optik camlarin yapiminda kullanilmaktadir. Ayrica kanser tedavisi kullanimi

icin test edilmistir (Yang ve dig. 2017).
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5. BORLAMA

Borlama islemi, standartlara gore termokimyasal olan bir islem yardimiyla parga
yiizeyinin bor atomlari ile zenginlestirilmesidir. Bu islem termodifiizyonal bir yiizey
islemidir. Termodifiizyonal islem, 1s1l enerji yoluyla islenecek parga yiizeyine bor
atomlarinin génderilmesi, bu atomlarin kafes i¢cinde yayinmasi ve parcadaki atomlarla

bor elementinin birleserek boriir olusturmasidir (Fichtl ve dig. 1998).

Borlama islemi 700°C - 1050°C arasinda ve 1-12 saat arasinda farkli atmosfer
ortamlarinda yapilabilir. Borlama ortami kat1, s1v1 veya gaz olabilir. Bor kaynagi B4C,

NayB407 ve H2Bg olabilir (Erdemir ve Bindal 1995).

Borlama islemi c¢eliklere, gri ve sfero dokme demirlere, sinterlenmis metal tozlarina,
karbiirlere, nikel, titanyum kobalt molibden gibi demir dis1 alasimlara da

uygulanmaktadir (Erdemir ve Bindal 1995).

Yapilmis olan bu ¢alismada numuneler sinterlenirken susuz Boraks (NaxB4O7) tuzu

kullanilmistir. Yogunlugu 1.73 g/cm?

olan bu malzeme 75°C’de erimeye basglar.
Kaynama derecesi 200°C’dir. Sinterleme asamasi tamamlandiginda, malzemenin dig

yiizeyinde jelimsi bir yapida bulunmaktadir (Erdemir ve Bindal 1995).

Borlama {i¢ ana grupta incelenmektedir. Bunlar; kati, sivi, ve gaz ortamda yapilan

borlama ortamlardir.

5.1 Kat1 Ortamda Borlama

Borlama islemine tabi tutulacak parca, toz halindeki bor verici ortam iginde genellikle
900-1000°C sicaklikta 4-10 saat bekletilerek borlama islemi gergeklestirilir. Bir tiir
kutu sementasyona benzeyen bu yontem, soy gaz atmosferinde yapilabilecegi gibi siki
kapatilmis kutularda olmak sart1 ile normal atmosferde de yapilabilir. Borlanacak
yiizeylerin etrafinda elde edilmek istenen bortir tabakasinin 6zelliklerine gore tozlarin

tane biiyiikliikleri 5-10pm olmalidir (Bozkurt 1984).
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5.2 Si1vi Ortamda Borlama

Bor verici ortam sividir. Borlanacak malzeme, 800 - 1000°C sicakliktaki bu ortamda
2 - 6 saat bekletilerek bor yayinimi gergeklestirilir. Normal s1ivi borlamasinda, ortamin
esas bileseni borakstir. Aktivator olarak BC, SiC, Zr, B kullanilir. Caligma sicaklig
800 - 1000°C ve borlama siiresi 2 - 6 saattir (Bozkurt 1984).

Elektroliz ile borlama islemi, yliksek sicaklikta tuz banyosu olarak elektrolit kullanilip
yapilan bir elektroliz uygulamasina benzer. Katot olarak is pargasi, anot olarak grafit
kullanilir. Akim yogunlugu 0.2-0.7 A/cm, gerilim 2-14 volt olarak uygulanir. islem
800 - 1000°C sicaklikta 0.5 - 5 saat siireyle yapilir (Bozkurt 1984).

5.3 Gaz Ortamda Borlama

Gaz ortam borlamasinda kullanilan maddelerin ¢cogu oldukga hassastir. Bunlar; BFe ,
BCl, BH, (C H) B dir. Bunlardan di boran (B H ), H ile beraber uygulandiginda ¢ok
olumlu sonuglar alinabilmektedir (Bozkurt 1984).

5.4 Boro-Sinterleme

Boro-sinterleme islem siireci borlama ve sinterleme isleminin es zamanli olarak
gerceklestigi bir siiregtir. Ozellikle T/M ydntemi ile yapilarda kullanimi yer almakta
olup, giderek yayginlasan bir yontemdir. Bu ¢alismada bor tuzu kullanilarak Boro-
sinterleme yapilmistir. Numuneler, seramik krozelerde bulunan bor tuzunun igine
yerlestirilerek sinterleme islemi gergeklestirilmistir. Bor tuzu, numunelerin etrafinda

jel kivaminda bulunarak, numunelerin oksitlenmesini engellemistir.
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6. TEZ CALISMASI VE OZGUN DEGERLER

6.1 Ni-Ti-Nd Alasim Literatiir Calismasi

NiTi alagimina Nd elementinin eklenmesi 2016 yilinda yapilmistir. Calisma yapilirken
Ni, Ti ve Nd elementleri ayr1 ayr1 olarak birlestirilmistir. Nd %ag. %0, %1, %3, %S5,
%7 oranlarinda eklenmistir. [NisoTiso-xNdx (x=0,0.1,0.3,0.5,0.7)]. Alasim, ark ergitme
firninda 4 kez ergitilerek, kompozisyonun homojenligi saglanmistir. Alasimda NiTiwm,
NiTiz2, NiNd, NiTia fazlar1 tespit edilmistir. Calismada tek yonlii martenzitik doniisiim
gozlenmistir. Ve eklenen Nd oraniyla beraber, martenzitik doniisiim sicakliginin Ms

arttig1 gozlenmistir (Maasha ve dig. 2016).

6.2 Ni-Ti-La Literatiir Calismasi

NiTi alasimina La elementinin eklenmesi 2016 yilinda yapilmistir. Calisma yapilirken
Ni, Ti ve La elementleri ayr1 ayr1 olarak birlestirilmistir. La % ag. %0, %1, %3, %S5,
%7, %9 oranlarinda ilave edilmistir. [NisoTiso-xLax (x=0,0.1,0.3,0.5,0.7,0.9)] Alasim,
ark ergitme firmminda 4 kez ergitilerek, kompozisyonun homojenligi saglanmistir.
Alagimda TiNiy, LaNi, TiNia fazlarni tespit edilmistir. Caligmada tek yonlii
martenzitik doniisiim gozlenmistir. Ilave edilen La oramiyla beraber, martenzitik

dontisiim sicakliginin M; azaldig1 gézlenmistir (Zhao 2016).

6.3 Calismanin Literatiire Katkisi

Daha oncesinde yapilan ¢aligmalarda, elementler ayr1 ayri birlestirilerek bir alasim
olusturulmustur. Caligmalar ark ergitme firminda yapilmigtir ve sonrasinda
numunelerin karakterizasyonu gerceklestirilmigtir. Calismada kullanilan Ni, Ti ve
ilave elementleri Nd ve La bulk halde kullanilmistir (Zhao 2016) (Maasha ve dig.
2016).

Sekil hafiza 6zelligini gelistirerek daha fazla uygulama alaninda kullanilmak iizere
yapilan bu caligmada Nd ve La icin geleneksel toz metaliirjisi adimlar1 izlenerek
numune {iretimleri gerceklestirilmistir. Islem basamaklar1 deneysel kisimda da
belirtildigi gibi, mekanik alasimlama, presleme, sinterleme ve karakterizasyon

seklinde olmustur.
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Daha 6nce yapilan literatiir incelendiginde kiitle halindeki NiTi yapisina La ve Nd
elementlerinin ark ergitme yontemi ile ilave edildigi goriilmiistiir. Bu ¢aligmada ilk
T/M yontemi kullanilarak 6nalagimi NiTi yapisinin igine Nd ve La elementel tozlari
mekanik 6glitme teknigi kullanilarak gerceklestirilmistir (Zhao 2016) (Maasha ve dig.
2016).

Nd i¢in, daha 6nce yapilan ¢alismalardan farkli olarak geleneksel toz metalurjisi
yontemi kullanilarak iiretilen numunelerin  doniisiim sicakligina olan etkisi
incelenmistir. Uretilen numuneler, hem nadir toprak elementlerinin kullanim alaninin
arttirilmasi, hem de bir¢ok {istiin 6zelliklere sahip olan SHA i¢in farkli bir kullanim

alanina yer acabilmek adina yapilmistir (Maasha ve dig. 2016).

Laicin Ni-Ti alasimina eklenmesi konusunda yapilan ¢aligmalar kisitlidir. Bu yiizden,
La, Ni-Ti’ye ilave edildiginde mikroyap1 ve martenzit doniistime olan etkisi kesin bir
sekilde saptanamamistir. Bu sebeple, geleneksel T/M yontemi ile iiretilen numunelerin
dontistim sicakligr tlzerindeki etkisi ve farkli bir kullanim alanina yer acilip

acilamayacagi hakkinda incelemeler yapilmistir (Zhao 2016).

NiTi-Nd ve NiTi-La alagimlarinda kisitli literatiir ¢aligmasi olmasi nedeniyle bu
alandaki eksiklik giderilmeye calisilmistir. Ozellikle alanda T/M ydnteminin olmayisi

ve geleneksel yontemlerden farkli olarak bu alandaki bosluk giderilmeye ¢alisiimistir.
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7. MATERYAL VE METOT

Calismada kullanilan SHA’nin iiretiminde, geleneksel T/M yontemi kullanilmistir.
Deneysel ¢aligmalar yapilirken, izlenen proses adimlari asagida bulunan Sekil 7.1°de

yer almaktadir.

Deneysel Caligmalar

Tozlann
Karakterizasyonu

FESEM Gériintisi

~ -Qezegen Tipi il
Mekanik Ogtime Y ontemi ilz Cgiitiici

- FESEM Gorintisi

: EDS Analizi
Alagimlanan Tozlann Karakterizasyon — XRD Analizi

Tozlarm Preslenmesi

#— | Hidrolik Pres ‘

Boro-Sinterleme

l Sertlik Analizi
XRD Analizi
_ | FESEM Gorintisd
MNumunelerin Karakterizasyonu | EDS Analizi
DSC Analizi

!

Scnuglar ve Yorumianmasi

Sekil 7.1: Yapilan deneysel ¢aligmalara ait is akis semast
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7.1 Kullanilan Malzemeler

Calismalarda 41,3um ortalama tane boyutuna sahip NiTi tozlar1 kullanilmistir.
Onalagimli NiTi tozuna, ag. %7, %10, %13 oranlarinda 74um ortalama tane boyutuna
sahip Nd tozu ve 41,3um 6n alasimli NiTi tozuna ag. %1,%3,%S5 oranlarinda 74pum
ortalama tane boyutuna sahip La tozu eklenmistir. Kullanilan NiTi tozlar1 gaz
atomizasyonu yontemi ile tiretilmistir. MA islemi SFM-1 Desk-Top Planetary Ball
Miller gezegen tipi dgiitiicii ile gerceklestirilmistir. Ogiitiilen tozlar 10 mm ince ¢apa
sahip kalipta soguk prese tabii tutularak numuneler elde edilmistir. Presleme islemi
Denizli Erbakir’da bulunan Hiirsan MBHPO1 Hidrolik Pres’te gerceklestirilmis, nihai
{iriinii iiretmek icin Denizli Pamukkale Universitesi Teknoloji Fakiiltesi’nde bulunan
PLF 120/27 Protherm firm kullanilarak numuneler sinterlenmistir. On alasimli NiTi
tozlari Nanoval (NANOVAL GmbH&Co.KG KienhorststraBe 61-65 D-13403-Berlin)
isimli firmadan 6n alasimli olarak temin edilmistir. Nd ve La tozlar1 ISM Dis Ticaret
Pazarlama Ltd. Sti’den temin edilmistir. Sekil 7.2°de sirasiyla NiTi, Nd ve La tozlarina

ait goriintiiler yer almaktadir.

Sekil 7.2: a) NiTi tozu, b) Nd tozu, c) La tozu

Uretilen alagimlarin karakterizasyon islemleri i¢in Pamukkale Universitesi Teknoloji
Fakiiltesi'nde bulunan Optik Mikroskop(OM), Rockwell Sertlik Cihazi, Ileri
Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde bulunan ZEISS marka SUPRA 40VP
model markali Alan Emisyon Taramali Elektron Mikroskobu (FESEM), FESEM
cihazina entegre Elementel Dagilim Spektrometesi (EDS) ve X-Ray Difraktometresi
(XRD) analizleri Gazi Universitesi Teknoloji Fakiiltesi; Metalurji ve Malzeme

laboratuvarinda bulunan D8 ADVANCE model ve markali cihazda
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gerceklestirilmisgtir.  X-Ray analizleri 20-90° ag1 araliklarinda, 2536 adimda
gergeklestirilmistir.

7.1.1 Onalasimh NiTi Tozlar

Calismada kullanilan 6nalasimli NiTi tozlarina ait FESEM goriintiileri Sekil 7.3.a ve
7.3.b’de goriilmektedir. Tozlarin FESEM goériintiilerinden kiiresel yapiya sahip
olduklar1 goriilmektedir. Kiiresel sekle sahip olmasi, tozlarin liretim metodunun gaz
atomizasyon oldugunu gostermektedir. Tozlarin ortalama tane boyutu ortalama 41,3

pm’dir. Tozlarin yogunlugu 6,5 g/cm?’tiir.

Sekil 7.3: 41,3um onalagimli NiTi tozlarina ait FESEM goriintiisii a) 1000X biiyiitme b)
2000X biiyiitme

7.1.2 Nd Tozlari

ISM Dis Ticaret Pazarlama Ltd. Sti’den temin edilen Nd tozlarin boyutu 74pum’dir.
(200 mesh). Tozlar %99 safliga ve 74um ortalama tane boyutuna sahip olup FESEM
goriintiileri, Sekil 7.4’de verilmistir. FESEM goriintiilerinden, toz yapilar1 keskin ve
koseli olarak goriilmektedir. NiTi tozlarina eklenen Nd tozlarmin ilave oranlar1 Tablo

7.1°de verilmektedir.
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Sekil 7.4: Nd Tozu, a) 400X biiyiitme, b) 2000X biiyiitme

Tablo 7.1: NiTi+Nd alasimi toz oranlari

% Oranlar NiTi Toz Miktar1 | Nd Toz Miktar
(gr) (gr)
% 7 Nd 93 gr 0.7 gr
% 10 Nd 9.0 gr 1.0 gr
% 13 Nd 8.7 gr 1.3 gr

Tablo 7.1’de %7, %10, %13 oranlarinda eklenen Nd i¢in agirlik¢a oranlar verilmistir.
%7 oraninda eklenen Nd tozu i¢in, 9.3 gr 6n alasimli NiTi tozu ve 0.7 gr Nd tozu
kullanistir. %10 oraninda eklenen Nd tozu i¢in, 9.0 gr 6n alagimli NiTi tozu ve 1.0 gr
Nd tozu kullanilmistir. %13 oraninda eklenen Nd tozu i¢in, 8.7 gr 6n alagimli NiTi

tozu ve 1.3 gr Nd tozu kullanilmistir.
7.1.3 La Tozlan

La tozlar1 ISM Dis Ticaret Pazarlama Ltd. Sti’den 74um (200 mesh) ortalama tane
boyutunda temin edilmistir. Tozlara ait FESEM goriintiileri Sekil 7.5° de verilmistir.
FESEM goriintiileri incelendiginde tozlarm keskin hatli ve koseli yapida olduklari
goriilmektedir. Onalasimli NiTi alasimina ag. %1, %3 ve %5 oranlarinda eklenen La

tozlarmin agirlik¢a oranlar1 Tablo 7.2°de verilmektedir.

46



Sekil 7.5: La Tozu a) 400X biiyiitme b) 2000X biiyiitme

Tablo 7.2 : NiTi+La alagimi toz oranlari

% Oranlar NiTi Toz Miktar1 | La Toz Miktan
(gn) (gr)
%1 La 9.9 gr 0.1gr
%3 La 9.7 gr 0.3 gr
%35 La 9.5 gr 0.5 gr

Tablo 7.2°de %1, %3, %5 oranlarinda eklenen La i¢in agirlik¢a oranlar verilmistir. %1
oraninda eklenen La tozu i¢in, 9.9 gr 6n alagimli NiTi tozu ve 0.1 gr La tozu kullanistir.
%3 oraninda eklenen La tozu i¢in, 9.7 gr 6n alasimli NiTi tozu ve 0.3 gr La tozu
kullanilmistir. %5 oraninda eklenen La tozu i¢in, 9.5 gr 6n alasimli NiTi tozu ve 0.5

gr La tozu kullanilmistir.

7.2 Mekanik Ogiitme islemleri

Tozlarin 6giitme ve alasimlama islemi icin Pamukkale Universitesi Teknoloji
Fakiiltesi Mekatronik Miihendisligi Bo6liimii’nde bulunan SFM-1 Desk-Top Planetary
Ball Miller gezegen tipi 6giitiicti kullanilmistir. Sekil 7.6 a’da §giitiiciiniin bos halini,

7.6 b’de ogiitlicliye ait seramik kaplar1 ve seramik bilyalar1 ve 7.6 c’de ise tozlarin
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ogiitmeye hazir halde bulundugu durumu géstermektedir. Ogiitiicii 400 Rpm devirde
iki yonlii olarak ¢alistirilmistir. Her alasimlama islemi i¢in 30dk, 60dk, 120dk, 180dk,
240dk, 300dk, 360dk 6giitme islemi gerceklestirilmistir. Optimum siire 300dk olarak
belirlenmistir. Bilya toz orani 6n denemelerde 1/10 oraninda bulunmus ve
caligsmalarda bu sekilde kullanilmistir. Gezegen tipi 6giitiicii hem kendi tablasinda
donerek hem de farkli yonlerde donme 6zelligine sahiptir. Her siire i¢in 6giitiicii,

stirenin yarisi bir yone dogru, diger yaris1 i¢in tersi yonde olacak sekilde calismistir.

Sekil 7.6: a) Gezegen tipi 6giitiicii, b) Bilyalar, ¢) Seramik kaplar ile birlikte
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7.2.1 NiTi + Nd Tozlarin Mekanik Alasimlama Siireci

On alasiml1 NiTi tozuna Nd ag. %7, %10, %13 oranlarinda ilave edilerek Tablo 7.3 de
yer alan alasim toz oraninda 6giitme islemi gergeklestirilmistir. Ogiitme islem
siirecinde; 30dk, 60dk, 120dk, 180dk, 240dk, 300dk, 360dk ve cift tarafli olarak
oglitme yapilmistir. Tozlarin oranlar ve agirlik¢a oranlar1 Tablo 7.3’de yer almaktadir.
Sekil 7.7°de ise MA ile elde edilen NiTi+Nd tozlarina ait goriintiiler yer almaktadir.
Sekil 7.7°de verilen 1 numarali alagim 30dk 6giitme, 2 numarali alagim 60dk 6giitme,3
numarali alagim 60dk alkollii 6giitme, 4 numarali alasim 120dk 6giitme, 5 numarali

alasim 180dk 6giitme, 6 numarali alasim 240dk 6giitme, 7 numarali alasim 300dk

ogiitme, 8 numarali alagim 360dk 6glitme olarak gosterilmektedir.

Tablo 7.3: NiTi+Nd alagimi toz oranlari

% Oranlar NiTi Toz Miktari (gr) | Nd Toz Miktar1 (gr)
% 7 Nd 9.3 gr 0.7 gr
% 10 Nd 9.0 gr 1.0 gr
% 13 Nd 8.7 gr 1.3 gr

Sekil 7.7: Mekanik alagimlanan NiTi+Nd Tozlari, a) 30dk 6giitme, b) 60dk 6glitme, ¢) 60dk
alkollii 6giitme, d)120dk 6giitme, e) 180dk 6giitme, f) 240dk 6giitme, g) 300dk 6giitme, h)

360dk ogiitme
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Sekil 7.8.a’da 30dk 6gilitme islemine tabii tutulan NiTi+Nd tozlarina ait FESEM
goriintlileri, Sekil 7.8.b’de ise FESEM goriintiisii lizerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. FESEM goriintiileri incelendiginde, tozlarin 6giitme sonrasi
alagimlamanin yeterli seviyede olmadigi, NiTi tozlarimin seklini bozmadigi

goriilmektedir. NiTi ve Nd tozlarinin ayr1 olduklar1 goriilmektedir.

b Application Note -A

......

Sekil 7.8: a) NiTi+Nd 30dk 6giitmeye ait FESEM goriintisii, b) EDS analizi verileri

Sekil 7.9.a’da 60dk 6glitme islemine tabi tutulan NiTi+Nd tozlarina ait FESEM
goruntiileri, Sekil 7.9.b’de ise FESEM goriintiisii iizerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. FESEM goriintiisii incelendiginde, yuvarlak sekle sahip
tozlarin NiTi ve daha koseli hatlara sahip olan tozlarin Nd oldugu goriilmektedir.
Analiz sonucunda Nd agirlik¢a oraninin %0.18 oldugu goriilmektedir. Yapida ilave
edilen Nd tozlar1 6glitme sonrasi tespit edilebilmistir. 60dk 6giitme sonrasinda tozlarin

Ogiitme siiresinin yeterli olmadigi goriilmektedir.
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Sekil 7.9: a) NiTi+Nd 60 dk 6gilitmeye ait FESEM goriintiisii, b) EDS analizi verileri

Sekil 7.10.a’da 120dk 6giitme islemine tabi tutulan NiTi+Nd tozlarina ait FESEM
goruntiileri, Sekil 7.10.b’de ise FESEM goriintiisii iizerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. FESEM goriintiisii incelendiginde, NiTi tozlarinin tizerinde Nd
element oraninin arttig1 goriilmektedir. Analiz sonucunda Nd agirlikca oraninin %
0.40 oldugu goriilmektedir. Yapida 6giitme islemi ile tozlarin seklinin kiireselden yassi
hale déniismeye basladig1 goriilmektedir. Ogiitme ile birlikte tozlarin kiiresel formdan

yass1 forma gegecegi yapilan ¢alismalarda incelenmistir.
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b Application Note IR‘UA

Sekil 7.10: a) NiTi+Nd 120dk 6giitmeye ait FESEM goriintiisii, b) EDS analizi verileri

Sekil 7.11.a’da 180dk 6giitme islemine tabi tutulan NiTi+Nd tozlarina ait FESEM
goruntiileri, Sekil 7.11.b’de ise FESEM goriintiisii iizerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. FESEM goriintiisii incelendiginde, yuvarlak sekle sahip
tozlarin NiTi ve daha koseli hatlara sahip olan tozlarin Nd ile alasimlama oraninin
arttigr goriilmektedir. Analiz sonucunda Nd agirlikga oraninin %0.58 oldugu
gorilmektedir. Yapida ilave edilen Nd tozlar1 6giitme sonrasi tespit edilebilmistir.

180dk 6giitme sonrasinda tozlarin 6giitme siiresinin yeterli olmadig goriilmektedir.
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Sekil 7.11: a) NiTi+Nd 180dk dgiitmeye ait FESEM goriintiisii, b) EDS analizi verileri

Sekil 7.12.a’da 240dk 6giitme islemine tabi tutulan NiTi+Nd tozlarina ait FESEM
goruntiileri, Sekil 7.12.b’de ise FESEM goriintiisii iizerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. FESEM goriintiisii incelendiginde, yuvarlak sekle sahip
tozlarin NiTi ve daha koseli hatlara sahip olan tozlarin Nd ile alasimlama oraninin
arttigr goriilmektedir. Analiz sonucunda Nd agirlikga oraninin %1.01 oldugu
gorilmektedir. Yapida ilave edilen Nd tozlar1 6giitme sonrasi tespit edilebilmistir.
240dk ogiitme sonrasinda tozlarin halen yassilagma egiliminde oldugu

anlagilmaktadir. Bu sebeple 6glitme islemine devam edilmistir.
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Sekil 7.12: a) NiTi+Nd 240dk 6giitmeye ait FESEM goriintiisii, b) EDS analizi verileri

Sekil 7.13.a’da 300dk 6giitme islemine tabi tutulan NiTi+Nd tozlarina ait FESEM
goriintiileri, Sekil 7.13.b’de ise FESEM goriintiisii lizerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. FESEM goriintiisii incelendiginde, tozlarin 6gilitme sonrasi
yassi hal almaya basladig1 goriilmektedir. EDS analiz sonucu incelendiginde Nd
agirlikca oraninin %2.06 oldugu goriilmektedir. FESEM goriintiisii ve EDS analizi
incelendiginde 300dk ogiitme siiresinin yeterli oldugu goriilmiis, bu siire diger

caligmalar i¢in de optimum siire olarak alinmistir.
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Sekil 7.13: a) NiTi+Nd 300dk dgiitmeye ait FESEM goriintiisii, b) EDS analizi verileri

Sekil 7.14.a’da 360dk 6giitme islemine tabi tutulan NiTi+Nd tozlarina ait FESEM
goriintiileri, Sekil 7.14.b’de ise FESEM goriintiisii lizerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. Yapida ilave edilen Nd tozlari Ogiitme sonrasi tespit
edilebilmistir. 360dk 6gilitme sonrasinda tozlarin genel karakteristik yapisinda 6nemli
bir degisiklik olmadig1 goriilmiistiir. Bu sebeple tozlarin 6giitme siiresi 300dk olarak

alimustir.
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Sekil 7.14: a) NiTi+Nd 360dk dgiitmeye ait FESEM goriintiisii, b) EDS analizi verileri

Tozlarin FESEM goriintiileri incelendikten sonra ilave edilen Nd elementinin tespiti
amactyla XRD analizleri gerceklestirilmistir. Sekil 7.15°de sirasiyla asagidan yukariya
dogru olarak 60dk 6giitme siiresinden baglayarak 300dk arasinda gergeklestirilen
Ogiitme sonrasina ait XRD analiz verileri yer almaktadir. X-Ray analizleri Cux alfa tiip
ile, 30-80 arasinda ac¢1 mesafesi ve 2536 adimda gerceklestirilmistir. 2 teta agisinin 40
oldugu yerde en yiiksek piki NiTi tozlarina eklenen Nd alasiminda, artan 6giitme saati

ile birlikte optimizasyonun 300dk 6gilitme sonrasinda saglandig1 goriilmiistiir.
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Sekil 7.15: MA ile tiretilen NiTi+Nd tozlarina ait XRD grafikleri

7.2.2 NiTi+La Tozlarinin Mekanik Alasimlama Siireci

On alasiml1 NiTi tozuna ag. %1, %3 ,%5 oranlarinda La ilave edilerek Tablo 7.4’de
yer alan alagim toz oranina sahip yapilarin mekanik 6giitme islemi gerceklestirilmistir.
Ogiitme islem siirecinde sirastyla ; 30dk, 60dk, 120dk, 180dk, 240dk, 300dk, 360dk
ve ¢ift tarafli olarak 6giitme yapilmistir. Tozlarin oranlar1 ve agirlikca oranlar1 Tablo
7.4°de yer almaktadir. Sekil 7.16’da ise MA ile elde edilen NiTi+La tozlarina ait
goriintliler yer almaktadir. Sekil 7.16’da verilen 1 numarali alagim 30dk 6giitme, 2
numarali alagim 60dk 6giitme, 3 numaral alasim 120dk 6giitme, 4 numarali alasim

180dk 6giitme, 5 numarali alasim 240dk 6giitme, 6 numarali alagim 300dk 6gilitme, 7

numarali alagim 360dk 6gilitme olarak gosterilmektedir.

Tablo 7.4 : NiTi+La alasimi toz oranlari

% Oranlar NiTi Toz Miktar (gr) La Toz Miktar1
(gr)
%1 La 9.9 gr 0.1 gr
%3 La 9.7 gr 0.3 gr
%5 La 9.5 gr 0.5 gr
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Sekil 7.16: MA uygulanan NiTi+La tozlar a) 30dk 6giitme, b) 60dk 6giitme, c) 120dk
ogiitme, d) 180dk 6giitme, e) 240dk 6giitme, f) 300dk 6giitme, g) 360dk 6giitme

Sekil 7.17.a’da 30dk ogiitme islemi uygulanan NiTi+La tozlarina ait FESEM
gorlntiisii, Sekil 7.17.b’de ise FESEM goriintiisii {izerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. Yapida ilave edilen La tozlar1 O6glitme sonrasi tespit
edilebilmistir. 30dk 6giitme sonrasinda tozlarin FESEM goriintiileri incelendiginde
istenilen forma ulagmadig1 goriilmiis ve Ogiitme siiresinin devam etmesi gerektigi

anlasilmistir.
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Sekil 7.17: a) NiTi+La 30dk 6gilitme sonrasina ait FESEM goriintiisii, b)FESEM goriintiisii
tizerinden alinmig EDS verileri

Sekil 7.18.a’da 60dk o6giitme islemine tabi tutulan NiTi+La tozlarina ait FESEM
goriintlisti, Sekil 7.18.b’de ise FESEM goriintiisli lizerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. FESEM goriintiisii incelendiginde, yuvarlak sekle sahip
tozlarin NiTi ve daha kdseli hatlara sahip olan tozlarin La oldugu goriilmektedir.
Analiz sonucunda La agirlik¢a oraninin %1.82 oldugu goriilmektedir. Yapida ilave

edilen La tozlar1 6giitme sonrasi tespit edilebilmistir.
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Sekil 7.18: a) NiTi+La 60dk 6glitme sonrasina ait FESEM goriintiisii, b)FESEM goriintiisii
tizerinden alinmig EDS verileri

Sekil 7.19.a’da 120dk 6giitme islemine tabii tutulan NiTi+La tozlarina ait FESEM
gorlntiisii, Sekil 7.19.b’de ise FESEM goriintiisii {izerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. Ogiitme sonrasinda tozlarda La elementi tespit edilmis olup,
yapida ag. %2.46 oldugu goriilmiistiir. Tozlarin formunda degisiklik belirginlesmis ve

tozlarin birbiri ile alagim olusturmaya basladig1 anlagilmaktadir.

Application Note “(A

Sekil 7.19: a) NiTi+La 120dk 6giitme sonrasina ait FESEM goriintiisti, b) FESEM goriintiisii
iizerinden alinmig EDS verileri

60



Sekil 7.20.a’da 180dk 6giitme islemine tabii tutulan NiTi+La tozlarina ait FESEM
gorlntiisii, Sekil 7.20.b’de ise FESEM goriintiisii {izerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. Yapida ilave edilen La tozlar1 06glitme sonrasi tespit

edilebilmistir. 180dk 6giitme sonrasinda tozlarin yassi hale geldigi goriilmektedir.

b | Application Note -u@\

Sekil 7.20: a) NiTi+La 180dk 6giitme sonrasina ait FESEM goriintiisii, b) FESEM goriintiisii
tizerinden alinmig EDS verileri

Sekil 7.21.a’da 240dk 6giitme islemine tabii tutulan NiTi+La tozlarina ait FESEM
gorlntiisii, Sekil 7.20.b’de ise FESEM goriintiisii {izerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. Yapida ilave edilen La tozlar1 6gtlitme sonrasi ag. orant %3.27

olarak tespit edilmistir.
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Sekil 7.21: a) NiTi+La 240dk 6giitme sonrasina ait FESEM goriintiisti, b) FESEM goriintiisii
tizerinden alinmig EDS verileri

Sekil 7.22.a’da 300dk 6giitme islemine tabii tutulan NiTi+La tozlarma ait FESEM
gorlntiisii, Sekil 7.22.b’de ise FESEM goriintiisii {izerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. FESEM goriintiisii incelendiginde, tozlarin 6gilitme sonrasi
yasst hal almaya basladig1r goriilmektedir. EDS analiz sonucu incelendiginde La
oraninin ag. %3.93 oldugu goriilmektedir. FESEM goriintiisii ve EDS analizi

incelendiginde 300dk 6gilitme siiresi optimum stire olarak belirlenmistir.
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Sekil 7.22: a) NiTi+La 300dk 6giitme sonrasina ait FESEM goriintiisii, b) FESEM goriintiisii
tizerinden alinmis EDS verileri

Sekil 7.23.a’da 360dk 6giitme islemine tabii tutulan NiTi+La tozlarma ait FESEM
gorlntiisii, Sekil 7.23.b’de ise FESEM goriintiisii {izerinden alinmig EDS analiz
verileri yer almaktadir. Yapida ilave edilen La tozlar1 6giitme sonrasi ag. orant %3.79
olarak tespit edilmistir. 360dk 6giitme sonrasinda tozlarin formlar: incelendiginde,
300dk ogiitmeden farkli olmadigi anlasiimaktadir. Ogiitme siiresinin artmasi ile
birlikte tozlarin kirlenmeye baglamasi nedeni ile Ogiitme siiresi 300dk olarak

belirlenmistir.
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Sekil 7.23: a) NiTi+La 360dk 6giitme sonrasina ait FESEM goriintiisii, b) FESEM goriintiisii
tizerinden alinmis EDS verileri

Ogiitme sonrasinda NiTi+La tozlarin FESEM goriintiileri detayli bir sekilde
incelendikten sonra, yapida ilave edilen La i¢eriginin etkilerinin incelenmesi i¢in XRD
analizleri gerceklestirilmistir. Sekil 7.24°de sirasiyla asagidan yukariya dogru olarak
30dk ogiitme siiresinden baslayarak 360dk 6gilitme sonras1t XRD analiz verileri yer
almaktadir. NiTi+La tozlarinin XRD analizlerinde Cux alfa tiip kullanilmis olup, 20-
90 arasinda ag1 mesafesi ve 2536 adimda gergeklestirilmistir. 2 teta agisinin 40 oldugu
yerde en yiiksek piki veren NiTi tozlarina eklenen La alasiminda, artan 6glitme saati

ile birlikte optimizasyonun 300dk 6gilitme sonrasinda saglandig1 goriilmiistiir.
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Sekil 7.24: MA ile tiretilen NiTi+La tozlara ait XRD grafikleri

Tozlarm presleme agamasinda Denizli Erbakir’da bulunan Hiirsan MBHPO1 Hidrolik
Pres kullanilmistir. Sik olarak kullanilan pres Sl¢iisii tonajdir. Kuvvet, zzimbanin basma
yoniine dik kesit alami ile sikistirma basincinin ¢arpimiyla hesaplanmaktadir. Toz

preslemesi 10 mm ¢apinda bir kalip kullanilarak yapilmaistir.
7.2.3 NiTi+Nd Alasiminin Preslenmesi

NiTi+Nd alagimiin preslenmesi siirecinde kullanilan pres Sekil 7.25°de yer
almaktadir. Ogiitiilen NiTi+Nd tozlar1 soguk olarak preslenmistir. Her bir numune 2.5
gr olacak sekilde tartilmisg ve 10 mm capa sahip kalipta yaglayici olarak ¢inko stereat
tozlart kullanilmistir. Tozlarin preslenme siirecinde yaklasik 600 (+=50) MPa basing
kullanilmistir. Tim &giitiilen tozlarin preslenme siirecinde standart basing

kullanimastir.
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Sekil 7.25: NiTi+Nd tozlarinin preslenmesi

Sekil 7.26’da ag. NiTit+ %7Nd iceren numunelerin presleme sonrasi goriintiileri yer
almaktadir. Presleme basincinin uygun oldugu numunelerin goriintiilerinden

anlasilmaktadir. Basing degerleri farkli denemeler sonrasinda elde edilmistir.

Sekil 7.26: Preslenmis ag. NiTi+ %7 Nd igeren ham numuneler

Sekil 7.27°de bulunan ve ag. NiTi+ %I10Nd iceren numunelerin presleme sonrasi
goriintiileri yer almaktadir. Presleme basimncinin uygun oldugu numunelerin
gorlntiilerinden anlasilmaktadir. Basing degerleri farkli denemeler sonrasinda elde

edilmistir.
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Sekil 7.27: Preslenmis ag NiTi+ %10Nd iceren ham numuneler

Sekil 7.28’de bulunan ve ag. NiTi+ %I13Nd iceren numunelerin presleme sonrasi
goriintiileri yer almaktadir. Presleme basincinin uygun oldugu numunelerin
goriintlilerinden anlasilmaktadir. Basing degerleri farkli denemeler sonrasinda elde

edilmistir.

Sekil 7.28: Preslenmis ag. NiTi+ %13Nd iceren ham numuneler
g

7.2.4 NiTi+La Tozlarin Preslenmesi

NiTi+La tozlarmin preslenmesi siirecinde Sekil 7.29°da yer alan pres tertibati
kullamlmustir. Ogiitiilen NiTi+La tozlar1 soguk olarak preslenmistir. Her bir numune
2.5 gr olacak sekilde tartilmis ve 10 mm ¢apa sahip kalipta yaglayici olarak ¢inko
stereat tozlar1 kullanilmistir. Tozlarin preslenme siirecinde yaklasik 500 (+50) MPa
basing kullanilmistir. Tiim NiTi+La alasim tozlarinin presleme siirecinde bulunan

basing kullanilmistir.
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Sekil 7.29: NiTi+La tozlarinin preslenmesi

Sekil 7.30’da ag. NiTi + %1La igeren numunelerin presleme sonrasi goriintiileri yer
almaktadir. Presleme basincinin uygun oldugu numunelerin goriintiilerinden

anlasilmaktadir. Basing degerleri farkli denemeler sonrasinda elde edilmistir.

Sekil 7.30: Preslenmis ag. NiTi+ %1La i¢ceren ham numuneler
g
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Sekil 7.31°de bulunan ve ag. NiTi + %3La iceren numunelere presleme sonrasina ait
goriintiileri yer almaktadir. Presleme basincinin uygun oldugu numunelerin
gorlntiilerinden anlasilmaktadir. Basing degerleri farkli denemeler sonrasinda elde

edilmistir.

Sekil 7.31: Preslenmis ag. NiTi+ %3La igeren ham numuneler

Sekil 7.32°de bulunan ve ag. NiTi + %5La igeren numunelerine ait presleme sonrasi
goriintiileri yer almaktadir. Presleme basimncinin uygun oldugu numunelerin
goriintiilerinden anlagilmaktadir. Basing degerleri farkli denemeler sonrasinda elde

edilmistir.

Sekil 7.32: Preslenmis ag. NiTi+ %5La igeren ham numuneler
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7.3 Boro-Sinterleme

Boro-sinterleme siireci Denizli Pamukkale Universitesi Teknoloji Fakiiltesi’nde
bulunan ve Sekil 7.33’de gosterilen PLF 120/27 Protherm firin kullanilmistir. Firin
ayarlanabilir sicaklik artis kontrol {nitesine sahip olup, 1300°C sicakliga kadar

sinterleme iglemine uygundur.

Sekil 7.33: Sinterleme firin

Numunelerin iiretiminde gerekli Boro-sinterleme islemlerinde susuz Boraks
(Na2B407) tuzu kullamlmustir. Tozlarin yogunlugu, 1.73 g/cm® olan bu malzeme
75°C’de erimeye baslar. Kaynama derecesi 200 °C’dir. Malzemeler seramik krozelere,
altinda ve iistiinde boraks olacak sekilde yerlestirilmistir. Boraks artan 1siyla birlikte

jel kivamini almaktadir.
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7.3.1 Preslenen NiTi+Nd ve NiTi-+La Numunelerinin Boro- sinterlenmesi

NiTi+Nd alagimi sinterlenirken ag. %7, %10 ve%13 oranlarinda Nd i¢ceren numuneler
ayr1 ayr1 olarak boro-sinterleme islemine tabi tutulmustur. Firmna yerlestirilen
numunelere Sekil 7.34’de yer alan regetedeki sicakliklar uygulanmistir. Siirecte
receteler olusturmak i¢in 6n denemeler yapilmistir ve sekildeki kademeler elde edilen
numune Ozellikleri incelenerek optimize edilmistir. Sinterleme asamalari, Sekil
7.34’°de yer alan egride gosterilmistir. Firin, 400°C’ye 10dk siiresince 1sitilmigtir. Bu
siire zarfinda, seramik krozelerin nemini uzaklastirmak i¢in krozeler de firinda
isitilmistir. Numuneler Sekil 7.35°de  goriildiigi gibi boraks tuzunun igine
yerlestirilmistir ve Sekil 7.36’da verildigi sekilde firina yerlestirilmistir. Sonrasinda
firin sicakligi 450°C’den 550°C’ye 20 dakikada ¢ikmistir, 550°C’de numuneler
30dk bekletilmistir. 550°C’den 650°C’ye 20dk ¢ikan numuneler, 650°C’de 30dk
bekletilmistir. Firinin sicakligi 650°C’den 750°C’ye ¢iktiktan sonra, 30dk 750°C’de
bekletilmistir. Numuneler, 750°C’den 850°C’ye 30dk ¢ikarak, 850°C’de 30dk
bekletilmistir. Nihai islem olarak 850°C’den 1000°C’ye 30dk siiresince sicaklik
yiikkselmis, 1000°C’de 60dk bekletilerek sinterleme islemi tamamlanmistir.

Sonrasinda numune firin i¢inde sogumasi gergeklestikten sonra c¢ikarilmistir.

650 0k
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Sekil 7.34: NiTi+Nd alagimina ait boro-sinterleme regetesi
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Sekil 7.35:Seramik krozelere yerlestirilen NiTi+Nd ve NiTi+La numunelerinin
goruntiisi

Sekil 7.36: Sinterleme firinina yerlestirilen NiTi+Nd ve NiTi+La numunelerinin goriintiisii

NiTi+La alasimi sinterlenirken ag. NiTi +%1, %3 ve %5 oranlarinda La iceren
numuneler ayr1 ayri olarak boro-sinterleme islemine tabi tutulmustur. Firina
yerlestirilen numunelere Sekil 7.37°de yer alan regetedeki sicakliklar uygulanmastir.
Siirecte receteler olusturmak icin 6n denemeler yapilmistir ve recete olusturulmustur.

Sinterleme asamalari, Sekil 7.37°de yer alan egride gosterilmistir. NiTi+La alagimi ag.
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NiTi + %1, %3 ve%S5 oranlarinda La iceren numuneler ayri ayri1 olarak boro-
sinterlenmistir. Sinterleme yapilirken, Sekil 7.37°deki egride gosterildigi gibi, firinda
400°C’ye 10dk siiresince 1sitilmistir. Bu siire zarfinda, seramik krozelerin nemini
uzaklastirmak icin firinda 1sitilmistir. Sonrasinda Sekil 7.35°de goriildiigii gibi boraks
tuzunun igine yerlestirilmistir ve Sekil 7.36’da goriildiigii gibi firina yerlestirilmistir.
Sonrasinda firmin sicakligir 450°C’den 550°C’ye 20dk siirede ¢ikmustir, 550°C’de
numuneler 30dk bekletilmistir. 550°C’den 650°C’ye 20dk siirede ¢ikan numuneler,
650°C’de 30dk bekletilmistir. Firinin sicakligi 650C’den 750°C’ye ¢iktiktan sonra,
30dk 750°C’de bekletilmistir. Numuneler, 750°C’den 850°C’ye 30dk cikarak,
850°C’de 30dk bekletilmistir. Nihai islem olarak 850°C’den 900°C’ye 30dk sicaklik
yiikselmis, 900°C’de 60dk bekletilerek boro-sinterleme islemi tamamlanmistir.
Sonrasinda numune firin iginde sogutularak, cikarilmistir. Boro-Sinterlenme igin

olusturulan sinterleme regetesi Sekil 7.37°da verilmistir.

/ NiTiLa Alasimina Ait Sinterlenme Egrisi \
A
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Sekil 7.37: NiTi+La alagimina ait boro-sinterleme regetesi
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7.4 Sertlik Olciimleri

Numunelerin sertlik sonrasi sertlik degerleri Pamukkale Universitesi Teknoloji
Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme Laboratuvari’nda yer alan ve Sekil 7.38’de bulunan
Rockwell Sertlik Cihazi ile gerceklestirilmistir. Sertlik cihazi Matsuzawa Rockwell
Type Hardness Tester marka ve modeldir. Her bir numuneden 5 sertlik degeri alinmig

ve ortalama sertlik verileri kullanilmigtir.

Sekil 7.38: Rockwell sertlik cihazi goriintiisii

7.5 Metalografik islemler

Numunelerin sinterleme islemi sonrasinda metalografik islemler icin Pamukkale
Universitesi  Teknoloji ~ Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
Laboratuvari’'nda  bulunan Metalografi Laboratuvarinda  gercgeklestirilmistir.
Numunelerin zimparalama iglemi ve parlatma islemi i¢in Sekil 7.39.a’da bulunan
METKON markali cihaz kullanilmistir. Zimparalama islemleri sirasiyla; 180, 240,
400, 600, 800, 1200 mesh (Sekil 7.39.b) zimpara kagitlar1 kullanilarak
gergeklestirilmistir. Yiizey parlatma islemleri i¢cin 3 mikron parlatma ¢uhasi (Sekil

7.39.c) ve 3 mikron parlatma (Sekil 7.39.d) soliisyonu kullanilmistir. Parlatilan
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yiizeylerin daglama siirecinde Sekil 7.39.e’de bulunan ceker ocak kullanilmistir.
Daglama islemi i¢cin %3 HCI , %5 HNOs3 ve %90 oraninda daglayici soliisyon
kullanilmistir. 30sn daglama siiresi kullanilarak istenilen ylizey goriintiisii elde

edilmistir.

Sekil 7.39: Metalografik Islemler, a) Otomatik zimparalama ve parlatma cihazi ,b) Zimpara
kagitlari, ¢) Parlatma ¢uhasi,d) Parlatma soliisyonu, e) Daglama isleminin yapildigi ¢eker
ocak
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7.6 Uretilen Numunelerin Karakterizasyonlari

Tozlarm ve boro-sinterlenen numunelerin karakterizasyon islemleri i¢in Sekil 7.40°da
gosterilmis olan Alan Emisyon Taramali Elektron Mikroskobu (FESEM), ayrica
FESEM cihazindan alinan goriintiilerden Enerji Dagilim Spektrometresi (EDS) , X-
Ray Difraktometresi (XRD) analiz cihazi, Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC)

analiz cihazi kullanilmistir.

{

h

Sekil 7.40 FESEM cihazi goriintiisii

Pamukkale Universitesi ILTAM’da bulunan FESEM cihaz, elektronlarm yiiksek bir
voltaj ile numune tlizerine gonderilerek, yilizeyi taramasiyla goriintli alinan bir cihazdir.
Numunede bulunan atomlar ile yiizeye gonderilen elektronlar arasinda bir etkilesim
olusturarak, yiizey topografisi ve bilesimi ile ilgili bilgi elde edilmesini saglar.
Numunelere ait tane boyutlari, tane sekilleri, tane sinirlari, mikroyapr dagilimlari
hakkinda bilgi edinmek i¢in yapilir. EDS analizi ise, FESEM cihazindan alinan
gorlntiilerle beraber, malzemede bulunan elementler hakkinda bilgi vermektedir.

(iltam 2019)
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Sekil 7.41: DSC analiz cihaz1 goriintiisii

Gazi Universitesi Temel ve Miihendislik Bilimleri Merkez Laboratuvari Uygulama ve
Arastirma Merkezi’nde bulunan ve Sekil 7.41°de gosterilen DSC analiz cihazi ile faz
dontistimleri hakkinda bilgi almak igin ol¢iim yapilmaktadir. Cihaz, -150/600°C
arasinda N, Ar ve hava atmosferlerinde olgiim yapabilmektedir. Uretilen
numunelerden 10 mg temsili 6rnek alinarak, -50/150°C arasinda ve 10°C/dk olmak

lizere Ar gaz atmosferinde 1sitma ve sogutma islemleri ile analizler gergeklestirilmistir.
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Sekil 7.42: XRD analiz cihazi goriintiisii

Sekil 7.42°de yer alan ve Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi’nde
bulunan APD 2000 PRO markali XRD analiz cihazi, numune yiizeyinde bulunan
atomlarda veya arada bulunan atomlardan gelen toplam X-1s1n1 yansimasi prensibine
dayanmaktadir. Cok katmanli yapilara ait kalinlik, yogunluk ve piiriizliilik hakkinda
bilgi elde etmeyi saglar. Amorf malzemeler, kristal malzemeler, organik ve organik
olmayan malzemeler i¢in kullanilir. X-Isin1 kirmnimi, X-Isinlar1 tarafindan olusturulan
kirmim deseninden atomik diizeyde bilgi elde etmeyi saglar. Numunelerde bulunan

fazlarin tespitinde kullanilmistir.
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8. BULGULAR

8.1 Boro-Sinterleme Sonrasinda NiTi+Nd Alasimimin Karakterizasyonu

NiTi tozlarma ilave edilen ag. %7, %10 ve %13Nd numunelerinin presleme sonrasinda
Boro-sinterleme islemine tabi tutulmus ve sonrasinda yapisal incelemeleri ve
mikroyapilar1 incelenmistir. Uretimleri gergeklestirilen numunelerin mikroyap1
degisimlerini gozlemlemek icin FESEM ve EDS analizi, olusan fazlar1 belirlemek i¢in
XRD analizi faz dontisiim sicakliklarini belirlemek i¢cin DSC analizleri yapilmis, elde

edilen veriler yorumlanmuistir.
8.1.1 FESEM ve EDS Analizi

Sekil 8.1 ve 8.2°de, ag. NiTi + %7Nd alasimina ait, Boro-sinterleme sonrast alinan
250X ve 1.00KX biiyiitmelerdeki FESEM goriintiileri ve FESEM goriintiileri
iizerinden almmis EDS analizleri verilmistir. FESEM goriintiileri incelendiginde,
alagimlandirmanin homojen bir sekilde gergeklestigi anlagilmistir. Boro-sinterleme
islemi boraks tuzunun ic¢inde yapildigindan dolayi, EDS analizinde Na ve B
elementleri de yer almaktadir. Yapidaki elementler incelendiginde; Ni, Ti, O, C, B, Na

ve Nd elementlerine ait piklerin ve EDS analiz verilerinin yer aldigi gériilmektedir.

b I Application Mobe -hﬁ)
. "

Sekil 8.1: NiTi+ ag. %7Nd alasimina ait 250X FESEM goriintiisii, b) FESEM goriintiisii
tizerinden alinmig EDS analizi verileri
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Sekil 8.2: NiTi+ ag. %7Nd alasimina ait FESEM goriintiisii b) FESEM goriintiisii izerinden
almmug EDS analizi verileri

Sekil 8.3 ve Sekil 8.4’de ise NiTi+%10Nd alagimina ait 250X ve 1.00KX biiyiitme
orantyla FESEM goriintiileri ve EDS analizleri verilmistir. FESEM analizi
incelendiginde, alasimlamanin homojen bir sekilde gerceklestigi goriilmiistiir. Boro-
sinterleme islemi boraks tuzunun i¢inde yapildigindan dolayi, EDS analizinde Na ve
B elementleri ¢ikmistir. Yapida mekanik 6glitmenin etkisi ile olusan faz yapisinin

yer aldig1 ve homojen olarak dagilmis elementler tespit edilmistir.

‘ Applieation Hete .'.'6.;_ \
:

Sekil 8.3: NiTi+ %10Nd alasimina ait FESEM goriintiisii b) FESEM goriintiisii iizerinden
almmig EDS analizi verileri
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Sekil 8.4: NiTi+%10Nd alasimina ait FESEM goriintiisii, b) FESEM goriintiisii tizerinden
g g
alinmis EDS analizi verileri

Sekil 8.5 ve Sekil 8.6’da ise NiTi+%13Nd alasimina ait 250X ve 1.00 KX biiylitme
orantyla FESEM goériintiileri ve EDS analizleri verilmistir. FESEM analizi
incelendiginde, alasimlamanin homojen bir sekilde gerceklestigi goriilmiistiir. Boro-

sinterleme islemi boraks tuzunun i¢inde yapildigindan dolayi, EDS analizinde Na ve

Application Hote singmn
|
B ¢

B clementleri ¢ikmuistir.

Sekil 8.5: NiTi+%13Nd alagimina ait FESEM goriintiisii, b) FESEM goriintiisii lizerinden
alinmis EDS analizi verileri
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Sekil 8.6: NiTi+%13Nd alasimina ait FESEM goriintiisii, b) FESEM goriintiisii izerinden
almmig EDS analizi verileri

8.1.2 XRD Analizi

Uretimi gerceklestirilen numunelerdeki faz olusumunu gérebilmek igin, XRD analizi
yapilmistir. Sekil 8.7°de olusan grafik incelendiginde, NiTiM, NiTiA, NiTi> ve
NiTiNd fazlarinin olustugu goriilmiistiir. Yapida olusturulmak istenen Nd igeriginin

difiizyon oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 8.7: NiTi+Nd numunelerine ait XRD grafigi

8.1.3 DSC Analizi

Numunelere ait faz doniisiimlerini incelemek i¢cin DSC analizi yapilmistir. Sicaklik
aralig1 -50°C ve 150°C olmakla beraber, 10 °C/dk ile 1sitma ve sogutma islemleri
gergeklestirilmistir. Bununla birlikte, artan Nd fraksiyonu ile birlikte M; sicakliginda

artis gdzlemlenmistir.

Sekil 8.8’de NiTi alasimina ait DSC grafigi verilmistir. M¢ sicakligi 40°C civarindadir.
M sicakligi 60°C olup, As sicakligi 61°C ve Ar sicakligr ise 80°C’dir.
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Sekil 8.8: Onalasimli NiTi alasim tozlarma ait DSC grafigi

Sekil 8.9°da NiTi+Nd alasimina ait DSC grafigi verilmistir. My sicaklign 45°C
civarindadir. Ms sicakligi 60°C olup, As sicakligi 61°C ve Ar sicakligi ise 68°C’dir.
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Sekil 8.9: %7Nd iceren NiTi+Nd alasimina ait DSC grafigi

Sekil 8.10’da NiTi+Nd alasimma ait DSC grafigi verilmistir. My sicakhigr 45°C
civarindadir. Ms sicakligi 69°C olup, As sicakligi 69°C ve Ar sicakligi ise 83°C’dir.
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Sekil 8.11°de NiTi+Nd alasimina ait DSC grafigi verilmistir. Mr sicakligi 45°C

Sekil 8.10: %10Nd i¢eren NiTi+Nd alagimina ait DSC grafigi

civarindadir. Ms sicakligi 70°C olup, As sicakligi 71°C ve Ar sicakligi ise 85°C’dir.
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Sekil 8.11: %13Nd i¢eren NiTi+Nd alagimina ait DSC grafigi
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8.1.4 Sertlik Analizi

Boro-sinterleme sonrasinda alinan sertlik verileri incelenerek, ilave edilen katmanlara
etkisi incelenmistir. Ortalama degerler HRC cinsinden verilmis olup asagidaki Tablo
8.1’de ve Sekil 8.12°de verilen grafikte veriler gosterilmistir. Artan Nd orani ile
birlikte, sertlikte artis oldugu goriilmektedir. Her numuneden 5 6l¢iim alinarak, Tablo

8.1°de veriler ortalama deger olarak verilmistir.

Tablo 8.1: NiTi+Nd numunelerine ait sertlik degerleri

Nd Orani Ortalama Ol¢iim Sonucu (HRC)
7% 27
10% 35
13% 41,6

~

45
40
as
20
25
20
15
10

sertlik Degeri (HRC)

-

NiTi+Nd Sertlik Degerleri (HRC)

0% 2%

4% 6% 8% 10% 12%

Nd Oram

~

14%

/

Sekil 8.12: NiTi+Nd alasimina ait sertlik degerleri (HRC)
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8.2 Boro-Sinterleme Sonrasinda NiTi+La Alasimmmin Karakterizasyonu

Onalasimli NiTi tozlarina MA ile ilave edilen La numunelerinin boro-sinterleme
sonrasinda, olusan yapidaki degisimleri saptamak amaciyla karakterizasyon islemleri
gerceklestirilmistir. Elde edilen numunelerde mikroyap: degisimlerini gézlemlemek
icin FESEM ve EDS analizi, olusan fazlar1 belirlemek i¢in XRD analizi, faz doniisiim
sicakliklarii  belirlemek icin DSC analizleri yapilmis, elde edilen veriler

yorumlanmustir.
8.2.1 FESEM ve EDS Analizi

Sekil 8.13 ve 8.14’de 6n alasimli NiTi tozuna MA yontemi ile %1 oraninda eklenen
La’a ait FESEM goriintiileri Sekil 8.13.a’da ve Sekil 8.13.b’de EDS analizleri
verilmigtir. 250X ve 1.00KX biiyiitme oraniyla FESEM analizi incelendiginde,
alagimlamanin homojen bir sekilde ger¢eklestigi goriilmiistiir. Boro-sinterleme islemi
boraks tuzunun i¢inde yapildigindan dolay1, EDS analizinde Na ve B elementlerine ait

pikler ¢cikmustir. Acik gri sekilde goriilen noktalar, NiTiLa fazi olup, bu faz yapisinin

0 Application Nole ninxn
b | i - \

sertlik artis1 sagladig1 gorilmistiir.

Sekil 8.13: NiTi+%]1La alasimina ait FESEM goriintiisii, b) FESEM goriintiisii tizerinden
g g
alinmis EDS analizi verileri
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Sekil 8.14: NiTi+%1La alasimina ait FESEM goriintiisii, b) FESEM goriintiisii lizerinden
almmig EDS analizi verileri

Sekil 8.15 ve Sekil 8.16°da NiTi tozuna 6giitme ile %3 oraninda eklenen La’a ait 250X
ve 1.00 KX biiyiitme oraniyla Sekil 8.15 a’da FESEM goriintiileri ve Sekil 8.15.b’de
EDS analizleri verilmistir. FESEM analizi incelendiginde, alasimlamanin homojen bir
sekilde gerceklestigi goriilmiistiir. Boro-sinterleme islemi boraks tuzunun iginde
yapildigindan dolayi, EDS analizinde Na ve B elementlerine ait pikler ¢cikmistir. Agik
gri sekilde goriilen noktalar, NiTilLa fazi olup, numunelerde sertlik artisina neden

olmustur.
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Sekil 8.15: NiTi+%3La alasimina ait FESEM goriintiisii, b) FESEM goriintiisii iizerinden
almmig EDS analizi verileri

b ‘ Application Note ...{.E.\

e

Sekil 8.16: NiTi+%3La alasimina ait FESEM goriintiisii, b) FESEM goriintiisii {izerinden
alinmis EDS analizi verileri

Sekil 8.17 ve Sekil 8.18’de NiTi tozuna 6gilitme yontemi ile %5 oraninda eklenen
La’a ait 250X ve 1.00 KX biiyiitme oraniyla Sekil 8.17.a.’da FESEM goriintiileri ve
Sekil 8.17.b’de EDS analizleri verilmistir. FESEM analizi incelendiginde,

alagimlamanin homojen bir sekilde gergeklestigi goriilmiistiir. Boro-sinterleme islemi
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boraks tuzunun i¢inde yapildigindan dolayi, EDS analizinde Na ve B elementlerine ait
pikler ¢ikmustir. Acik gri sekilde goriilen noktalar, NiTiLa faz1 olup, numunelerde

sertlik artisina neden olmustur. La orani arttik¢a, alasimlama daha homojen bir yapida

Application Noie %.\

gorilmiistir.

Sekil 8.17: NiTi+%5La alasimina ait FESEM goriintiisti, b) FESEM goriintiisii {izerinden
alinmis EDS analizi

Application Note *@\

Sekil 8.18: a) NiTi+%5La alasgimina ait FESEM goriintiisii, b) FESEM goriintiisii izerinden
alinmis EDS analizi verileri
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8.2.2 XRD Analizi

Uretimi gergeklestirilen numunelerdeki faz olusumunu gérebilmek igin, XRD analizi
yapilmistir. Sekil 8.19°da olusan grafik incelendiginde, NiTiM, NiTia, ve NiTilLa

fazlarinin olustugu goriilmiistiir.

A . NiTiM
NiTi-La XRD Grafikleri m: NiTia
2000 L 2 NlTlLa
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v _ oA
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Sekil 8.19: NiTi+La alasimina ait XRD grafigi

8.2.3 DSC Analizi

Numunelere ait faz doniistimlerini incelemek i¢cin DSC analizi yapilmistir. Sicaklik
aralig1 -50°C ve 150°C olmakla beraber 10°C/dk ile 1sitma ve sogutma islemleri
gerceklestirilmistir. Bununla birlikte, artan La fraksiyonu ile birlikte, herhangi bir faz

dontisiim gozlenememistir.

Sekil 8.20°de NiTi alasimina ait DSC grafigi verilmistir. M sicakligi 40°C
civarindadir. Ms sicakligi 60°C olup, As sicakligi 61°C ve Ar sicakligi ise 80°C’dir.
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Sekil 8.20: Onalasimli NiTi tozuna ait DSC grafigi

Sekil 8.21°de NiTi+%]1La alasimina ait DSC grafigi verilmistir. Alasimda herhangi

bir doniisiim sicaklig1 gozlenmemistir.

%1 Lantanyum iceren NiTiLa Alasim
1500
1000
500
-40 -20 0 20 40 60 80 100 120 140 | 160 180
-500

-1000

Heat Flow Endg Down (mW)
o

-1500

-2000
Temperature (°C)

Sekil 8.21: %1La iceren NiTi+La alagimina ait DSC grafigi
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Sekil 8.22°de NiTi+%3La alasimina ait DSC grafigi verilmistir. Alasimda herhangi

bir doniisiim sicaklig1 gozlenmemistir.

/ %3 Lantanyum iceren NiTiLa Alasim \
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Sekil 8.22: %3La iceren NiTi+La alagimina ait DSC grafigi

-

Sekil 8.23’de NiTi+%5La alasimina ait DSC grafigi verilmistir. Alasimda herhangi
bir doniisim sicakligi gozlenmemistir. Bunun sebebi, donlisiimii tetikleyecek faz
olusumunun ger¢eklesmemesi olabilir. Bununla beraber, olusan NiTilLa fazinin
donilisiim gostermemesi etken olabilir. La oranin1 daha fazla miktarlarda eklenip,

doniisiim sicakligina etkisi gdzlemlenebilir.
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Sekil 8.23: %5La iceren NiTi+La alagimina ait DSC grafigi
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8.2.4 Sertlik Analizi

Boro-sinterleme sonrasinda alinan sertlik verileri incelenerek, ilave edilen katmanlara
etkisi incelenmistir. Degerler HRC cinsinden verilmis olup asagidaki Tablo 8.2°de ve
Sekil 8.24°de verilen grafikte veriler gosterilmistir. Artan La orani ile birlikte, sertlikte
artis oldugu goriilmektedir. Her numuneden 5 6lgiim alinarak, Tablo 8.2°de veriler

ortalama Ol¢iim sonucu olarak verilmistir.

Tablo 8.2: NiTi+La numunelerine ait sertlik degerleri

La Oram Ortalama Ol¢iim Sonucu (HRC)
1% 28,6
3% 41,8
5% 47,8
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Sekil 8.24: NiTi+La alagimina ait sertlik degerleri grafigi
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9. SONUCLAR VE TARTISMA

MA yontemi kullanilarak NiTi 6n alagiml tozlarina ag. %7, %10 ve %13 oranlarinda
Nd tozlari ve ag. %1, %3, %5 oranlarinda La tozlar1 ilave edilmis, sonrasinda presleme
ve boro-sinterleme islemlerine tabi tutularak numuneler elde edilmistir. Calismada

elde edilen sonuglar asagidaki gibidir:
Nd Uzerine Sonuglarin Degerlendirilmesi:

e MA yontemi ile 6nalasgimli NiTi alagimina ag. %7, %10 ve % 13 oranlarinda
ilave edilen Nd, farkli siirelerde 6giitme ile yapiya homojen olarak dagilim
saglamistir. Optimum 6giitme siiresinin ise 300dk oldugu goriilmiistiir.

e Uretilen alasim tozlarma ait FESEM goriintilleri ve EDS analizleri
incelendiginde en yliksek homojen alagimlama agirlikca %2.06 Nd oraniyla
300dk sonucunda elde edilmistir.

e Uretilen tozlara, presleme sonrasi boro-sinterleme uygulanmis ve yiizeyinde
bor katmani ve i¢ bolgelerde ise NiTiNd fazlarinin tespiti yapilmistir. Bu yap1
igerikleri EDS analizi ve XRD ile teyit edilmistir.

e Boro-sinterleme sonrasinda yapida Ni, Ti, Nd elementlerinin yaninda borlama
tuzundan gelen B ve Na elementlerine ait pikler tespit edilmistir.

e Boro-Sinterleme yapilan numunelere ait DSC analizleri incelendiginde, artan
Nd oranina bagli olarak M; sicakliginin arttigr goriilmiistiir. Nd ilavesinin
doniisiim sicakligina artis olarak etkiledigi goriilmiistiir.

e XRD analizleri incelendiginde yapida NiTim, NiTIa, NiTi2 ve NiTiNd fazlari
gozlenmistir. Bu fazlar literatiirde yer alan fazlarla birlikte, uygulanan borlama
sayesinde ylizey katmani olusturabilecegi goriilmiistiir.

e Alasimda Nd oran1 artisiyla birlikte, dogru orantili olarak sertlik artisi
goriilmistiir. En yliksek sertligin 42 HRC ile ag. %13 oraninda Nd ilavesinde
oldugu saptanmistir.

e Uretilen numunelerin, miknatis ile etkilesim gergeklestirmesi icin testler
yapilmis ve %13 oraninda eklenen Nd alasiminda miknatislanabilirlik

goriilmiistiir.
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La Uzerine Sonuglarin Degerlendirilmesi :

e Mekanik alasimlama yontemiyle iiretilen onalagimli NiTi alasgimina ag. %],
%3 ve % 5 oranlarinda La eklenebilmistir.

e Uretilen alasim tozlarma ait FESEM goriintiileri ve EDS analizleri
incelendiginde en iyi alasimlamanin agirlikca % 3.93La oraniyla 300dk
sonucunda elde edilmistir.

e Qgiitiilen tozlara ait FESEM goriintiileri ve EDS analizleri incelendiginde,
MA’m etkileri ve alasimlamanin gercgeklestigi goriilmiistiir. Boro-sinterlenen
numunelerde ise, acik gri seklinde goriilen yerlerde NiTiLa fazina ait oldugu,
yapilan EDS ve XRD analizi ile teyit edilmistir.

e Boro-sinterleme sonrasinda yapida Ni,Ti,La elementlerinin yaninda borlama
tuzundan gelen B ve Na elementlerine ait pikler tespit edilmistir.

e DSC analizleri incelendiginde, artan La oran1 yilizdesiyle beraber herhangi bir
dontisiim goriilmemistir. Bunun sebebi , La elementi ile birlikte doniisiime etki
edecek NiTi; fazinin olusmamasi1 muhtemeldir.

e XRD analizleri incelendiginde yapida NiTim, NiTia ve NiTiLa fazlar
gozlenmistir. Bu fazlar literatiirde yer alan fazlarla birlikte, uygulanan borlama
sayesinde ylizey katmani olusturabilecegi goriilmiistiir.

e Alasimda La orami artisiyla birlikte, dogru orantili olarak sertlik artisi
goriilmistiir. En yiiksek sertligin 45 HRC ile %5 oraninda La ilavesinde
oldugu saptanmustir.
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Oneriler :
Nd Uzerine Oneriler:

Nd i¢in, alasim oraninda bulunan miktar1 arttirilarak, daha belirgin fazlar
olusturulabilir.

Artan oranla beraber, doniisiim sicakliginin ne kadar artabilecegi arastirilabilir.
%’ce artan Nd agirlik orani ile birlikte, miknatislanabilirlik arttirilabilir.
Manyetik 6zelliklerin incelemesi yapilabilir.

Uretilen alasima ait asinma davramslari hakkinda literatiirde bilgiye

rastlanmamistir. Asinma davraniglar1 hakkinda inceleme yapilabilir.
La Uzerine Oneriler:

La i¢in, alasim oraninda bulunan miktar1 arttirilarak, daha belirgin fazlar
olusturulabilir.

Yapilan ¢calismada, doniisiim sicakligi hakkinda veri elde edilememistir. Artan
La oraniyla beraber, malzemede doniisiim sicakliginin olup olmayacagi
incelenebilir.

Uretilen alasima ait asinma davranislari hakkinda literatiirde bilgiye

rastlanmamistir. Asinma davraniglar1 hakkinda inceleme yapilabilir.
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