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OZET

Bu ¢alismada, sekil bellek 6zelligi gosteren 6n alasimli NiTi tozlarina, atomik agirlikca
%2, %4, %6, %8 ve %10 Cu ilave edilen tozlar speks cihazinda mekanik
alasimlandirilmistir. Sonrasinda 660 MPa basingta sicak preslenen numuneler 1100°C
sicaklikta, 90 dakika sinterleme islemi yapilmistir. Devaminda numunelerin yogunluklari
hesaplanarak gozeneklilik oranlar1 belirlenmistir. Optik mikroskop altinda yapilan
incelemelerde taneler arasinda bag olusumlarina ve bilesenlerin yogunluklarina bagh
olarak ortaya ¢ikan kontrast farkliliklarinin faz degisimleri lizerindeki etkisi incelenmistir.
Kontrastlardaki degisikliklere bagli olarak numunelerin morfolojilerinin karsilastirmalari
ve tane iginde olusan fazlari inceleyebilmek igin SEM’de analizler yapilmistir. SEM
cihazina entegre ¢alisan EDS cihazinda tanelerin merkezinden birlesme noktalarina ve tane
disina olmak tizere bir c¢izgi {Ustiinde yapilan ¢izgisel analizleri ve tane icindeki
elementlerin difiizyon mekanizmalar1 incelenmistir. Vickers sertlik degerleri Olgiilen
numunelerin kimyasal bilesimlerine baglh olarak sertlik degerlerinde farkliliklarin oldugu
gbozlenmistir. Sinterlenen numunelerin XRD analizlerinin sonucuna bakildiginda sekil
bellek etkisinin ortaya ¢ikabilmesi i¢in NisTis martenzitik (B19’) ve Ostenitik (B2) gibi
fazlarinin olustugu tespit edilmistir.
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ABSTRACT

In this study, Cu powders within a range of 2%, 4%, 6%, 8% and 10% atomic weight
were added to pre-alloy NiTi powders that indicate shape memory feature and
mechanically alloyed in a spex device. Then the samples were pressed hot at 660 MPa
pressure and sintered at 1100°C for 90 minutes. In the continuation, the density of the
samples was calculated and porosity ratios were determined. Contrast differences were
occurred, in the examination under an optical microscope, due to the formations between
grains and density of components. The effect of contrast difference on phase changes was
examined. To compare the morphology of the samples depending on the changes in the
contrasts and to examine the phases formed in the grain, analysis were made in SEM. In
the EDS device that functions integrated into the SEM device, linear analysis on a line
from the center of the grains to the junction points and outside of the grain and the
diffusion mechanisms of the elements in the grain were examined. Vickers hardness values
were found to have differences in hardness values depending on the chemical composition
of the samples. When the results of XRD analysis of sintered samples were examined, it
was found that NisTiz, martensitic (B19’) and austenitic (B2) phases were needed to be
formed to shape memory effect to take place.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Xiii

Bu calismada kullanilmis simgeler ve kisaltmalar, aciklamalar1 ile birlikte asagida

sunulmustur.
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1. GIRIS

Malzeme bilimi ile ilgilenenler malzemelerin 6zelliklerini ve performansini iyilestirmeye
yonelik siirekli olarak bilimsel arastirmalar yapmiglardir. Geleneksel termal ve kimyasal
modifikasyonlarin, mekanik ve termomekanik isleme yoOntemleri sayesinde fiziksel,
kimyasal ve mekanik 6zelliklerinde 6nemli 6l¢iide iyilestirmeler saglandi. Buna ragmen,
artan talepler geleneksel malzemelerin “daha sicak, daha giiclii, daha sert ve daha hafif ”
olan ileri diizeyde malzemelerin tasarimi ve gelistirilmesine yol agmistir. Gelisen teknoloji
sayesinde gereksinimlerde de farkliliklar meydana gelmistir. Ayni malzemenin farkli
ihtiyaclar tek seferde karsilayabilmesi Sekil Bellekli Alasimlar (SBA) diye adlandirilan ve
belirli bir 1s1l isleme maruz kaldiktan sonra eski sekil ve Olgiisiinii hatirlama yetenegini
gosteren metalik malzeme grubunu olusturmaktadir. Genellikle, bu malzemeler nispeten
diisiik sicakliklarda plastik olarak deforme edilebilir ve daha yiiksek sicakliklara maruz

kaldiklarinda ise deformasyon 6ncesi sekillerine donebilirler [1].

SBA’da ilk adim, 1890 yilinda Adolf Martens tarafindan celiklerdeki martenzitik faz
dontistimiiniin kesfi ile gergeklestirilmistir. Martenzitik doniisiimiin metalurjik incelemeleri
yogun olarak 1900’li yillarda gerceklestirilmistir. 1930’lardan sonra bazi alasimlarin,
sicakligin ve gerilimin etkisiyle daha biiylik oranda sekil degistirdiginin farkina
varilmasiyla, bu alanda bilimsel ¢alismalara baglanmistir. 1932 yilinda altin-kadmiyum
(AuCd) alasiminda yapilan 1s1l islemler esnasinda farkina varilan biiyiik oranda sekil
degisiminin incelenmesi sonucunda, meydana gelen sekil degisiminin belli sicaklik
araliklarinda oldugu goriilmistiir. Martenzitik doniisiim, Fe-C sisteminde oldugu gibi
geridoniisii olmayan bir siire¢ olarak kullanilmistir. Termoelastik martenzit doniisiim
kavrami, CuZn ve CUAl alasim yapilarinin termal geri doniisiimle martenzitik yapilarinin
deneysel calismalari, Kurdjumov ve Khandros tarafindan 1949 yilinda tanitilmistir. Bu
ozellikilerleyen yillarda bagka bir¢cok alasimda, 6zellikle bakir ve nikel esasli alagimlarda,
en belirgin olarak da nikel-titanyum (NiTi) alasiminda goriilmistiir. Bu alasimlara yiiksek
miktarda kalict sekil degisimi uygulandiginda, alasimin belirli bir sicakliga getirilmesiyle
ilk sekline geri donmesi, sekil bellek kavramini ortaya ¢ikarmistir. Boylece SBA kavrami

bilimsel literatiire girmistir [2,3].



Toz metalurjisi (TM) ile malzeme iiretimi hizla gelisim gosteren bir iiretim metodu haline
gelmistir. TM ile liretim yontemi, karigtirllmig metal tozlarinin, oda sicakliginda veya
yiiksek sicakliklarda, imalat1 yapilacak olan parcanin sekil ve Olgiilerine sahip kalip
icerisinde preslenerek sekillendirme ve sonrasinda daha onceden belirlenmis bir sicaklikta

sinterlemesi ile gerceklestirilen bir imalat seklidir [4].

Sektorel odakli bu gereksinimlerin basinda yiiksek performansli, hafif ve dayanikli, ayni
zamanda yiiksek sicakliklarda kararlilik gosteren malzemelere azami Olglide ihtiyag
duyulmaktadir. Bu ihtiyaglara cevap verebilmek icin deneysel ve pratik olarak birgok
uygulamalar yapilmis ve yapilmaya devam edecektir. Uygulanan ydntemlerin gelisme
stireci ile birlikte dokiim gibi geleneksel yaygin yontemlerin kullanimi da giderek artmistir.
Kat1 hal uygulama metotlarmin basinda gelen toz metalurjisi geleneksel ve diger ileri
teknoloji yontemlerine gore sagladigi en Onemli avantaji denge diyagramlarindaki
kriterlerin haricinde hemen hemen her malzemeye uygulanabilirligidir. Ayrica kolay
iiretilebilirligi, karmasik sekilli parcalarin imalat kolayligi, ekonomik olmasi ve yogunluk

kontroliiniin saglanmasi gibi bir¢ok avantaji bulunmaktadir [4].

Toz metalurjisi; sprey biriktirme, dokiim, vs. gibi geleneksel olarak bilinen yontemler,
genel olarak ex-situ (dis kaynakli) teknigi ile malzeme elde etmek icin kullanilir. In-
situ(i¢cinde olugsan) metotlar ise kompozit malzeme olusmasi esnasinda elementler ve
bilesimler kendi i¢inde bir takim kimyasal reaksiyonlar sayesinde meydana
gelebilmektedir. Mekanik ozelliklerin en iyi sekilde ortaya ¢ikmasimi saglayan,
termodinamik kararlilik bakimindan gayet iyi, ara ylizeyler aras1 giiglii baglanma, boyutsal

incelik ve dagilimdaki homojenligi in-situ teknigini dikkat ¢ekici bir hale getirmistir [5,6].

Son zamanlarda nano boyutlu seramiklerin iretilebilmesi i¢in bazi1 teknikler
kullanilmaktadir. Bu tekniklerden bazilar1 reaktif piiskiirtme, kimyasal buhar biriktirme ve

yiiksek enerjili 6giitme (mekanokimyasal sentez) 6rnek olarak verilebilir [7,8].

Toz metalurjisi (TM) yontemi ile iiretilen malzemelerin biiyiik bir kismini diger geleneksel
yontemler ile iiretmek neredeyse imkansiz ya da ¢ok zordur. Fakat mekanik alagimla (MA)
kullanilarak ve devamindaki islemler ile birlikte teknolojik olarak olduk¢a onemli olan
yeni malzemelerin iiretilmesine imkan tanir. 1960 yillarda John Benjamin ve arkadaslart

INCO (Uluslararas1 Nikel Sirketi) Paul D.Merica arastirma laboratuvarinda mekanik



alagimlama ile 6zellikle uzay endiistrisinde ihtiya¢ olan malzemeleri karsilamak amaciyla
gelistirilmis yeni iretim yontemlerinden biridir [1,9]. Son yillarda devam eden
calismalarda MA teknigi ile oksit dagilimla gii¢lendirilmis alasimlarin [10,11],
intermetalik bilesiklerin [12] ve amorf malzemelerin [13,14] gelistirilmesine yonelik
bliylik katki saglanmistir. Ayrica reaktif metaller iizerinde yapilan calismalar MA
tekniginin kullanim alanin1 oldukc¢a yayginlastirmistir. MA yontemi farkli degirmen
(Yatay, titresimli, atritor vb) farkli bilyalar (Sseramik, metal ve tiirevleri) kullanilarak
gerceklestirilen yiiksek enerjili bir kuru 6giitme teknigi olarak adlandirilir [15]. Islem
sirasinda toz-bilya-cidar ¢arpigsmalariyla, siirekli olarak olusan kirilma ve soguk kaynak
sonucu yeni karisimlar ve bunlarin birlesmesinden c¢esitli kompozit toz yapilart meydana
gelmektedir. Carpismalar ve buna bagli olarak olusan kat1 hal difiizyonu ile alasimlama

gergeklesmektedir [16].

Genellikle, karistirma veya 6giitme islemi, farkli boyutlara sahip tozlarla gergeklestirilir ve
boylece malzemelerin sinterleme ve presleme kabiliyetleri arttirilir. Ogiitme islemi bir
islem kontrol kimyasali (IKK) ilavesi ile veya ilave olmaksizin hemen her sisteme
uygulanabilir. Ancak segilen yonteme bagli olarak karistiricinin hangisi oldugu 6nemlidir.
Sanayide yaygin olarak V tipi veya eksantrik karistiricilar kullanilirken karistirma
sirasinda tane boyutu incelmesi, homejenizasyon ve on alagimlama gerekiyorsa yiliksek
hizli degirmenler tercih edilir. Ogiitme esnasinda meydana gelebilecek yabanci maddelerin
ve topaklagsmanin ayirt edilmesi i¢in eleme gibi ilave iglemlere ihtiya¢ olabilir. MA islemi
yapilirken kullanilan parametrelerin etkinligi ve biribiri ile iliskileri olduk¢a 6nemlidir.
MA’nin yapildigt haznenin doluluk orani, 6giitme hizi ve siiresi, bilya-toz orani ve
kullanilan atmosfer gibi pek ¢ok etmenin optimizasyonu olduk¢a 6nemlidir. Malzemede
elde edilmek istenilen ozelliklere gore farkli islem kontrol kimyasallar1 veya atmosfer
kullanim1 da MA islemi sirasinda da gecerlidir. Bununla birlikte bu islemlerin yapilmasi ve
kontrol edilmesi ancak 6n denemelerle sonu¢ alinan optimizasyon galigmalar: ile fayda

saglayacaktir [17].

MA sonrasi elde edilen tozlar farkli metotlar kullanilarak sekillendirilebilirler. Bu islem
icin izostatik presleme, kalipta presleme, toz ekstriizyon, iic eksenli presleme, toz
enjeksiyonu ve haddeleme gibi bir¢ok metot kullanilmaktadir. Kullanilan tiim bu
metotlarin temel amact tam yogunluga sahip ya da yakin malzeme iiretimidir. Ancak her

ne kadar MA tozlariin 6zellikleri yliksek olsa da gézeneklilik ve kalintilarin olusturdugu



problemler malzeme 6zelliklerini olumsuz yonde etkiler. Tozlarin sikistirilmasinda kalip
seklinin karmagikliga izin vermemesi, kalip maliyetleri, kalip aginmasi ve yiiksek presleme

basinglar1 karsilasilan baslica problemler olarak sayilabilir [17-18-19].

Mekanokimyasal ile yapilan sentez yontemi kompozit malzemelerin iiretilebilmesi igin
ontimiizdeki yillarda olduk¢a Onemli teknikler arasinda gosterilmektedir ve bununla
birlikte gelecekte popiiler olacaktir [20]. Mekanokimyasal sentezleme, oda sicaklig1 veya
daha diisiik sicakliklar altinda, reaksiyon baslangicinda karisim tozlarinin bir takim
kimyasal reaksiyonlar sonrasinda ortaya ¢ikan kati hal toz malzemelerin sentezleme

saglayan yontemdir [21].

Bahsi gecen bu kimyasal reaksiyon mekanik alagimlama islemi esnasinda veya mekanik
alagimlanmis tozlarin 1s1l islemi sirasinda olugsmaktadir. Bu islem sirasinda metal tozlari
reaktif yapida olan kati veya gazlarin varliginda termal olarak kararli birlesimlerin
(karbiirler, nitriirler ve metal oksitler) sentezlenmesi i¢in metal tozlar1 ve bu reaktif
elementlerin karigimi ile 6giitme islemi uygulanmaktadir. Kararli yapiya sahip bu

bilesimler genellikle in-situ reaksiyonu sonunda ortaya ¢ikmaktadir [20].

Ileri teknoloji malzemeleri; polimerik ve kompozit malzemeler, opto-elektronik
malzemeler, akilli ve islevsel malzemelerden olusmaktadir. Bu malzemeler savunma

sanayi, biomedikal, otomotiv ve uzay sanayi gibi farkli sektorlerde kullanilmaktadir.

Bunlarin igerisindeki akilli ve islevsel malzemeler belirli bir dis etkene bagli olarak bir
tepki veren malzeme ¢esididir. Akilli malzemelerin bir¢ok ¢esidi bulunmaktadir. Bu akill
malzemeler, sekil hafizali ve manyetik sekil hafizali malzemeler, piezo eletrik malzemeler,
manyeto striktif malzemeler, pH ve sicakliga duyarli malzemeler, halokromik malzemeler

ve kendi kendini onaran malzemeler olarak verilebilir.

Sekil hafizali malzemeler deforme edilmeden 6nceki formunu 1s1 ve/veya deformasyona
neden olan yiikiin kaldirilmasiyla hatirlayan, sekil hafiza etkisi gosteren teknolojik
malzemelerdir [22]. Malzemenin hafiza 6zelligi etkisi 1sitma — sogutma esnasinda veya
yiik altinda olup olmama kosullari ile kendisini gostermekle birlikte malzeme bu 6zellikleri
sayesinde is yapabilme kapasitesine sahiptir. Bu tip 6zellik gosteren malzemeler, genellikle

yiiksek teknoloji gerektiren otomotiv, havacilik, biyomedikal ve robotik uygulama



alanlarinda, kompleks aktiiator, pndmatik ve motor uygulamalar1 gerektiren alt sistemlerin

yerini alabilmektedir.

Termomekanik veya manyetik bir uyarici etkisi ile onceki seklini hatirlayabilen sekil
hafizali alagimlar sekil hafizali malzemeler sinifina girer. Sekil hafizali alagimlar benzersiz
ve Ustlin Ozellikleri nedeniyle son yillarda ¢ok ¢esitli ticari uygulamalarda biiyiik ilgi

uyandirmustir.

1932 yilinda ilk kez akilli alasim olarak bulan Arne Olander [23], 1941 polimerik dental
malzemesi i¢in sekil hafiza terimini ilk olarak tanimlayan Vernon [24], 1962 sekil hafizali
materyallerin 6nemi William Buehler ve Frederick Wang Amerikan Donanma
Laboratuvarinda (U.S.Naval Ordnance Laboratory-NOL) nikel-titanyumdaki sekil bellek
etkisi agiklayana kadar bilinmemistir [25-26]. Bu malzemeye kisaca NiTiNOL denmistir.

Sekil bellek ve bununla birlikte siiper elastik 6zelligi gosteren oldukga fazla sekil bellekli
alagim Sistemleri vardir. Kullanilan baz metallerine gore alti gruba ayrilan sekil bellek
alasimlar1 Fe, Ag, Co, Au, Cu ve NiTi bazlhidir. Cu esasli alagimlar arasinda CuAINi,
CuSn, Cuzn, CuzZnAl, CUAINiMn, NiTi bazli alasimlar arasinda NiTiFe, NiTiCu, NiTiCo,
NiTiPd, NiTiNb gibi alagimlar 6rnek olarak verilebilir [27].

Alt1 bolim olarak hazirlanan bu tez ¢alismasinda giris boliimiinde c¢alismanin temelini
olusturan sekil bellekli alagimlar ile ilgili tarihsel gelisimini, konu hakkinda yapilan
caligmalardan ve tretim tekniklerinden kisaca bahsedilip devaminda ikinci boliimde toz
metalurjisi konusu hakkinda bilgi verilmistir. Toz metalurjisinde tiretim teknikleri ve
mekanik alagimlama ile ilgili bilgi verilmistir. Bu boliimde ayrica sekil bellekli alagimlar
ilgili detayli bilgi paylasilmistir. Ugiincii boliimii literatiirde yapilan bu tez ¢aligmasima
paralellik gosteren galismalara yer vermistir. Dordiincii boliimii deneysel ¢alismalari igeren
teknik detaylar ile birlikte besinci boliimde deneysel sonuglari alt bagliklar halinde
yorumlar ile birlikte paylasiimistir. Son boliimde tez caligmasi siiresince elde edilen

verilerin sonucu ve bunlarin mantiksal bir biitiinliik halinde yorumlamas1 yapilmistir.






2. SEKIL BELLEKLi ALASIMLAR VE TOZ METALURJISi

Teknolojide artan rekabet ile birlikte niteligi yiiksek malzemelere gereksinim de artmistir.
Hizla gelisen yazilim sektorii beraberinde yapisinda birgok Ozellige sahip yeni
malzemelerin ortaya cikmasmi saglamistir. Oncelikli sirada akilli malzeme olarak
isimlendirilen malzeme grubu bu ihtiyaglara yanit verebilmektedir. Manyetik alan, nem,
sicaklik ve pH gibi ¢evresel faktorlerin degisimine gore tepki verebilen malzeme grubuna
akill1 malzemeler denilir. Genis kullanim alanlar1 ve ¢esitliligi bu tiir malzemelerin tercih
edilmesinde ciddi goérev almaktadir. Bir malzemenin yapisinda herhangi bir etken
degiskene bagli olarak sekil degisimi meydana geliyorsa bu malzemelere sekil bellekli
malzemeler denir. Yiiksek sicaklik sekil bellek alagimlari, sekil bellekli polimerler, ince
film sekil bellekli malzemeler ve manyetik sekil bellekli alagimlar; sekil bellekli
malzemeler grubuna girer [27]. Belirlenen sicaklik degerine ulastiginda 6nceden 6gretilmis

formuna geri donebilen alagimlara Sekil Bellekli Alasimlar (SBA) denir.

Sekil bellekli alasimlarin tarihsel gelisimi, sekil bellek etkisinin goriillmesini saglayan yapi
icerisinde bulunan martenzit fazin bulunmasiyla baslamistir. Celiklerde bulunan martenzit
faz, Adolf Martens’in 1890 yilinda kesfinden sonra 1900°1ii yillara kadar metalurji
alaninda en ¢ok arastirma konularinin basinda gelmistir. Fe-C ¢eliklerinde martenzit fazi
tersinmez doniisimii  sergilerken, termoelastik martenzitik dontisim ise tersinir
donistimdir. 1949 yilinda Kurdjumov ve Khandros tarafindan CuZn ve CuAl
alagimlarinda tersinir donisiim bulunmustur. NiTi alasiminin sekil bellek 6zelligi ise
Buehler ve ekibi tarafindan 1963 yilinda kesfedildi. Mekanik 6zellikleri bakimindan NiTi
alagiminin diger alasimlara gore tstiin nitelikli ve ayrica sekil bellek 6zelliginin olmasi
miihendislik calismalarinda bu bulusu olduk¢a Onemli kilmaktadir. Naval Ordnance
Laboratory (NOL)’de bulunan bu alasima NiTiNOL olarak adlandirilmistir. 1965 yilinda
NiTi sekil bellek alasimina Fe ve Co gibi diger bir alasim elementi ilavesinin alagimin
doniistim sicakligina 6nemli bir diisise neden oldugu belirlenmistir. NiTi sekil bellekli
alagimlarin bulunmasiyla bu alasimlar degisik ticari uygulama alanlarinda kullanildi. 1970
yilinda biyomedikal sektoriinde farkli uygulamalarda tercih edilmistir. Bunun yaninda en
onemli sigrama stentlerin icadi ile goériilmiistiir [28]. NiTi alasiminin bulusu ile birlikte
sekil bellekli alagimlar aktiiatorler, havalandirma, valf ve kablo baglantilar1 gibi birgok

degisik kullanim yeri bulmustur.
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Onceden ogretilmis formuna uygun 1sil islemler ile eski sekline geri donebilen
malzemelere sekil bellekli alasimlar denir. Sekli bozulmus alasim plastik olarak deforme

edilip yiiksek sicakliklara kadar isitilir ve sonrasinda eski formuna geri doner.

Sekil bellek 6zelligine sahip birgok alasimin olmasina ragmen en ¢ok tercih edilen sekil

bellekli alasimlar nikel-titanyum alagimlari ve bakir ilaveli alagimlardir.

Sekil bellek 6zelligi tizerinde yapilan arastirilmalar sekil bellekli alagimlarinin

niteliklerinin gelistirilmesinde biiyiik ilerleme saglamistir.

2.1. Toz Metalurjisi

Toz teknolojileri malzeme miihendisleri igin iizerinde c¢alisilacak oldukga derin bir
konudur. Kopyalama metodu ile imalatin yani sira iretilebilir mamiilleri meydana
getirirken, olusan fazlarin ve gozenekli yapilarin belirlenen yerlere yerlestirmede biiyiik
kolaylik saglamaktadir. Toz metalurjisi ve pargacikli malzeme iglemleri, dokiim tekniginde
oldugu gibi net olgiilerde nihai parga tretimine imkan verir. Diisiik sicaklikta ergiyen
metallere uygulanan dokiimden farkli olarak toz teknikleri neredeyse her malzeme i¢in

uygulanabilir bir metottur.

Is makinalan = Digerleri

Endiistrivel Motorlar | /

Otomotiv

—

Hirdavat
™

-
El aletleri

Ev Gereglen

Sekil 2.1. Toz metalurjisi ile tiretilmis parcalarin kullanim alanlar1 [29]



Sekil 2.1.°de toz metalurjisinin kullanim alant en c¢ok otomotiv sektorii oldugu
gosterilmektedir. Kullanim alanmin yaklagik %’{inii otomotiv sektorii olusturmaktadir.
Kullanim alanlarim1 sirasiyla el aletleri, ev geregleri, endiistriyel motorlar, hirdavat

pargalar1 ve is makineleri izlemektedir.

Sekil Bellek kavrami, diisik sicaklikta uygulanan belirli malzemelerin tek seferlik
deformasyon, hatta bircok defa tekrarlayan deformasyon sonrasinda bile, deforme edilen
malzemenin tekrar isitilmasi ile eski formuna donmesine seklini hatirlama denilir. Bu
istiin Ozellik sayesinde, elastik olmayan deformasyon (yaklasik olarak %8) sonrasinda,
malzemenin ilk haline gelmesine, Sekil Bellek Etkisi (SBE) denir. Bu malzemeler yiiksek
sicakliklarda stiper elastiklik 6zelliklerini (yaklasik olarak %18) sergilemektedirler [29-
30].

2.1.1.Toz Metalurjisinin Avantajlar

Sivi fazda iiretilen malzemelere gére toz metalurjisi ile iretilmis olan malzemelerin

oldukga iyi mekanik 6zelliklere sahip oldugu bilinmektedir [30].

- Malzeme yapisiin kontrolii iiretim esnasinda oldukc¢a kolaydir.

- Oldukga yiiksek yiizey kalitesi ve hassasiyetli parga tliretimine uygundur.

- Gozenekli yapida malzemelerin iiretimi i¢in uygundur.

- Karmasik sekilli malzemelerin {iretiminde olduk¢a hassas ve hizli lretilmelerine
imkan saglamaktadir.

- Yiiksek ergime sicakligina sahip malzemelerin iretimi i¢in ekonomik ve kolay bir
tiretim metodudur.

- Uretim asamasinda hammadde sarfiyat: minimum miktardadir.

- Uretilen malzemelerin gozeneklilik dagilimi ve yogunluk oranlari kontrolii
miimkiindiir.

- Sert metaller, kesici takimlar, kendinden yaglamali yataklar ve mekanik filtrelerin
iiretimi i¢in idealdir.

- Geleneksel dokiim yontemlerle karistirilamayacak malzemelerin karistirilmasi ve yeni

bir malzemenin tretilmesi mimkiindr.
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- Seri iiretim i¢in ekonomik Ve iiretim siirecinin kontrolii cok kolaydir.
- Siiperalagimlar, toz metalurjisi yontemi ile mekanik ve fiziksel 6zellikleri bakimindan
tyilestirilebilir.

- Uretim esnasinda gevre kirliligi oldukca azdur.

2.1.2. Toz Metalurjisi Yonteminin Dezavantajlari

Bu kadar avantajinin yaninda toz metalurjisi yonteminin dezavantajlar1 da bulunmaktadir
[30].

- Yatinm maliyeti oldukga yiiksektir.

- Bu yontemle konvansiyonel 6lcekli pargalarin girintili, kdseli ve radyal delikleri
imalat1 oldukg¢a zordur.

- 100 grami gegen parga agirliklarinda malzemelerin imlat1 ekonomik olmuyor.

- Talagh imalattaki tolerans hassasiyeti yoktur.

- Ingot iiretimine gdre metal tozlarin iiretim maliyeti oldukca yiiksektir.

- Mekanik ve fiziksel Ozellikleri bakimindan bagka islemlerden gegmedigi siirece
oldukg¢a zay1ftir.

- Ogzel ve smirl iiretimlerde diger iiretim yontemlerine gore oldukca pahalidir.

- Konvansiyonel malzemelerin preslenmesi i¢in yiiksek basing degerleri gereklidir.

- Toz malzemelerin safligint saglamak oldukc¢a zordur.

2.2. Nikel-Titanyum Faz Diyagram

Nikel-Titanyum faz diyagraminda yapilan c¢aligmada, esit miktarda titanyum ve nikel
atomlarindan olusan kompozisyon atomca %50 nikel bolgesinde NiTi intermetalik
meydana gelir (Sekil 2.2.). Saf titanyumun ergime noktas: 1670°C, saf nikelin ergime
noktast ise 1455°C’dir. Es atomik NiTi alagiminin ergime degeri 1310°C’dir. NiTi
intermetalik yapis1 630°C’den itibaren NiTi ara fazinin meydana gelir (Sekil 2.2.). Faz
diyagramina bakildiginda nikelce zengin olarak kabul edilen bolgede, atomik olarak %50,5
- %55 oranina sahip nikel, ¢Oziiniirliigiin azaldigi bolgede yaslandirma 1s1l isleminin
yapilmasi, matris i¢erisine dagilmis olan TiNis ve TisNis ¢okeltilerinin meydana gelmesine
sebep olmaktadir [31].



11

Nikel Miktar: (%0ag.)
0O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

1800 —
T o TiNi,
1670°C é ~ TN+ TiNi, =
1600 é iid TN L
ey \
- TN TN, - . 145500
—_ k ? | 1380° i
G 1400 LT LR Ll o 5
— Ni (%eat) 1310°
e 1304°C
= 12001 3
E (Ni)
(¥ ]
1 o
000 (B-Ti) 942°C \ _—4— SN
882°C
8001 765°C
e (eTi) Tt
600 = T 2l s . 2 oR: P
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
n Nikel Miktan (%atom) NI

Sekil 2.2. TiNi Faz Diyagrami1 (B2 ve TisNis fazlarininda bulundugu) [32]

Sekil 2.2°deki faz diyagramina bakildiginda, Ni miktarinin artig gosterdigi bolgeye dogru
ilerdik¢e TiNi yapi igindeki ¢oziinebilirlikte sicakliga bagli olarak degismektedir. Bu da
bize Ni miktarinin artig gosterdigi bolgede c¢okelti sertlesmesinin kullanilabilirligini
gostermektedir. Bu bolgede kararli ¢okelti fazi olan TiNis iken, TizNis [33] ve Ti2Nis [34]
fazlart her zaman yari kararli yapida olusurlar ve TisNis fazinin oldukga diisiik yaslandirma
sicaklik degerlerinde ve kisa yaslandirma siirelerinde meydana gelir [35]. Bu TisNis fazi
sekil hatirlama kriterleri ve sertlestirme i¢in oldukga 6nemli olup bu fazla ¢okelti
olusturabilir. SBA uygulamalarinda ¢okelti sertlesmesi islemi pratikte olduk¢a 6nemli olup
dontigiim sicakligini belirlemede kullanilabilir. Bu sayede kompozisyon igindeki %1’lik
degisim Ms sicaklik degerinin 373°C’den daha biiylik miktarda degistirebilir [36]. Bundan
otiirii yapida bulunan TisNis ve TiNi arasindaki yar1 kararl fazlara ihtiya¢ vardir [37].
Miktarsal olarak Ti’nin yogun oldugu bolgede bulk alagimlarinda nerdeyse dik olan
¢oziinebilirlik smirindan (sicakligin bulundugu diizlem kismi) dolayr ¢okelti sertlesmesi

kullanilmasi s6z konusu degildir.
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Cozelti igine 800°C-900°C arasinda alinan alagim sonrasinda, 550°C’nin altinda uygulanan
yaslandirma islemi sonucunda elde edilen matris yapisinda, yogun olarak dagilim gésteren
ince noktalar seklinde TisNis ¢okeltileri goriliir. Bu ¢okeltilerin varligi bize alasimin gift
yonlii olarak sekil bellek etkisini gostermektedir [2].

Faz diyagraminda ayrica nikel-titanyum ara fazinin titanyumca zengin olarak goriilen
bolgesinde atomik olarak %49,5-%50 nikel oraninda olan bdlgede ¢6ziiniirliigiin hemen
hemen yakin oranda dikey bir sekilde ilerlediginden Otiiri matris iginde Ti2Ni

cokeltilerinin meydana gelisi oldukga zayiftir [2].

2.3. Sekil Bellekli Alasimlarda Martenzitik Faz Doniisiimleri

Alasim kompozisyonlarinda temel olarak iki doniisiim tipi bulunmaktadir. Bunlar, kiitlesel
ve martenzitik faz dontgiimleridir. Kiitlesel dontisiimde, net bir yonelim baglantisi
bulunmaksizin kisa mesafeli bir donilisiim ortaya koyar. Ara faz sinir1 (ana faz ile olusan
fazlar arasinda) hareketi meydana gelebilecek yeni fazlarin biiyiimesine olanak saglar. Bu

atomlarin gelisi giizel hareketleri bireysel hareketlerinden kaynaklanir [38].

Diger doniisiim tipi iSe martenzitik doniislimdiir. Bu doniisiim, atomlarin diizenli olarak
hareket etmelerinden dolayi, hizli biiyiime mekanizmasina firsat taniyan, fazlar arasindaki
degisim ana faz ve martenzitik faz arasinda bilinen bir kristalografik faz degisim bagntisi
gerektirir [39]. Doniisiime bagli olarak olusan sekilsel degisiklik daima bir gerilim
olusturdugunu gostermektedir [40].

Martenzitik faz dontsiimii Sekil 2.3.a ve Sekil 2.3.b’de goriildiigii iizere makaslama
mekanizmasi ile ifade edilen difiizyonsuz bir doniisiim gozlenir. Ana faz (yiliksek sicaklik
fazi, bir takim istisnalar haricinde kiibik) Sekil 2.3.a'da goriilen Ms diye tanimlanan (bu
sicaklik, sogumaya bagli olarak martenzitik fazin goriilmeye basladig: sicaklik degeridir)
kritik sicaklik degerine kadar sogutuldugunda, yapr Sekil 2.3.b’de goriildiigii iizere
martenzit yapiya (diisiik faz sicakligina bagh diisiik doniisiim fazi1) dontisiir. Martenzit faza
gore daha biylik simetrik bir yapiya sahip olan ana faz, benzer yapi iginde farkli
yonlenmeler bulunan c¢oklu martenzit yapilart Sekil 2.3.’de pembe ve mavi renklerde
gosterilen sekilde olusum gosterir. Bunlar martenzit yapinin degiskenleridir. Esasinda,

Sekil 2.3.b’de verildigi lizere martenzitlerin gevresinde elastik gerilmeyi organize etmek
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icin iki veya dort degiskenli yapilar cogunlukla yan yana olusur. Bu olusuma kendiliginden
uyum denilir [32]. Birbirine komsu olan iki varyans birbiri arasinda deformasyon altindaki

stres ve ikiz iliskisiyle birlikte katki saglar.

i ey + Sekiil Hafiza yolu
d » :Siiper Elastik Yolu
(1) \
o =
] 4
g
® ol 2

" Gerilmenin Uyzulanmasi

(b) Ikizlenmis Martenzit (c) Yonlendirmeli ikizlenmis Martenzit

Sekil 2.3. Sekil hatirlama etkisi ve siiperelastiklik mekanizmalarinin sekilleri [32].

Sekil 2.3’te (a)—(c) siirekli olan g¢izgiler sekil hatirlama yoniinii ve kesikli olan ¢izgiler
siiperelastiklik yoniinii gostermektedir. (d) Sekil hatirlama etkisini gdsteren bir dizi
fotograf: (1) Ti-Ni kablonun ana fazda diiz olan formunu; (2) kablonun martenzit faza
deformasyonu (3)-(5) kablonun As (bu sicaklik doniisiimiin sonuglanmasina kadar devam
eder) iizerindeki sicakliga kadar 1sitilmast ile ilk sekline geri gelmesi. (i¢ grafik) bir Cu-Al-
Ni Tek kristalinin As sicakliginin {istiinde gerilme-gerinim siiperelastiklik egrisi. Kisim p1

yonlenmis faz1 gostermekte; 11 martenzitik fazi1 géstermekte [32].

Martenzitik faz doniisimiinde gorillen kesme mekanizmasini {iretilen ve ana fazlar
arasindaki uyum iliskisi ve martezit kristalin cevresindeki yiizey egikligi doniisiim
mekanizmasini kontrol eden iki onemli 6zelliktir. Doniistime bagh diflizyonda goriilen
eksikligin sebebiyle, ana Gstenit kompozisyonu ve martenzit yapinin tiretimi benzerdir.

Sekil 2.4’de martenzitik doniisiimiin kendine has birtakim 6zellikleri gosterilmektedir [41].
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Diflizyonsuz bir kat1 hal faz doniisiimii olan martenzitik faz doniisiimiinii; termoelastik
doniisim ve termoelastik olmayan martenzitik doniisim olarak iki grup iginde
inceleyebiliriz [32]. Termoelastik martenzitik dontisimii hareketli ikiz ara yiizeylerinden

meydana gelen ve kristalografik olarak geri doniisiim olusan bir mekanizmadir.

(b)T<Mg

(a)T = A¢

Sekil 2.4. Martenzit kristalinin sekli, doniisiim ve ylizey diizlemlerinin gosterimi [41]

Nikel titanyum bimetalik alagim grafiginin orijini, es atomik intermetalik NiTi bir araya
gelmesidir. Intermetalik bilesik olagan dis1 bir durumdur. Bunun sebebi ortam asir1 (artik)
nikel veya titanyum igin (diger elementlere benzer) optimum miktarda ¢oziiniirliigi
bulunur. Meydana gelen ¢oziniirliik, diger elementlerle alagimlanmaya imkan veren
sistemin mekanik 6zelliklerini ve doniisiim 6zelliklerini iyilestirir. %1 oraninda fazla nikel,
genel alasimlama elementidir. Fazla nikel, doniistim sicakligini asagi1 ¢ekerken ve Gstenitik
fazin ¢ekme mukavemetinde artan bir etki gosterir. Diger yaygin olarak tercih edilen
alagimlama elementleri, demir ve krom doniisiim sicakligini azaltir, bakir histerisiz
araligin1 ve martenzitin deformasyon gerilimini disiirtir. Oksijen ve karbon gibi yaygin
olan safsizlik elementleri, doniisim sicakligini etkileyebilir ve mekanik o6zellikleri

diisiirebilir ve bu elementlerin orani azaltilabilir [42].
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2.4. Sekil Bellekli Alasimlarin Siiperelastik Ozelligi

Sekil bellekli alasimlar (SBA); martenzitik yapida olan malzemeye disardan kuvvet
uygulanmasi sonucu degisen ilk formuna, Ostenit faz sicaklik degerine ulastiginda biiyiik
miktarda tekrar donebilen alasimlardir. Ostenit fazda olan alasim, herhangi bir sicaklik
etkisi bulunmaksizin, sadece etki eden kuvvetin ortadan kalkmasi ile birlikte malzemenin

ilk formuna tekrar gelebilmesi stiperelastisite denir [43].

Alasima As sicaklik degerini asan sabit bir T sicakliginda bir gerilme degeri uygulanir,
Sekil 2.5te birim gerilme sekil degisiklik sablonunda verildigi tizere egri elde edilir. Sekil
2.5’teki A-B arasindaki alan elastik deformasyonu gosterir. B noktasindan baslayarak ilk
martenzit plakalar goriillmeye baglar. B-C boélgesinde alasim i¢inde martenzite doniisen
kismin miktarinda artigin devam ettigi goriilir. C noktasina gelindiginde martenzitik
doniistim sonuglanmistir. Bu noktanin devaminda gerilmenin artirilmasiyla diisitk miktarda
elastik deformasyon sonrasi, martenzit kisim plastik akma degerine ulasilir ve numunede
kopmanin olusmasina kadar plastik deformasyona maruz kalir. Alasim C noktasinda
plastik deformasyon gérmeden gerilme birakilirsa yapinin formu geri dontisiimlii sekilde
ikmal edilir. C-D bolgesinde elastik geri doniisiim olusur. D-E arasindaki bolgede ise
martenzitik yapinin miktar1 giderek diisiis gostererek ana faz olusumu goézlenir. E-A
bolgesinde ana fazda elastik geri doniisiimiin olusmasi ile toplam form degisimi

sonuglanmus olur [2].

|I"-
- - ., -
- -\\ﬁ

gstenit stenit + martenzit

bl

Sekil 2.5. Sekil bellekli alagimlarda siiper elastiklik 6zelligi [2]
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Sekil 2.6. SBE (sabit yiik), siiper elastikiyet (sabit sicaklik) i¢in ideal histerisis egrileri [44]

SBA’nin siiperelastiklik 6zelligi genellikle medikal alanda uygulanmaktadir. Dis telleri,
stentler, katlanabilir spatiiller ve mentesesiz tibbi cihazlarda uygulamalar sadece birkagidir
[44]. Siiperelastiklik 6zellikleri SBA’nin yiiksek i¢ siirtinme kabiliyeti ile birlikte, pasif
titresim kontrollii SBA amortisorler ve izolatdrler bir bagka uygulama bdlimlerindendir
[45-46]. Bunun yaninda SBA’nin bir deprem esnasinda histerisis amortisman formunu
kullanarak pasif enerji dagiticilarin1 gelistirilmistir [47]. Burada kullanilan histerisis
SBA’lar ileri ve geri doniisiim rotasi arasindaki degisiklik en belirleyici karakteristik
ozelligidir. Sekil 2.5’e¢ bakildiginda sabit yiik altinda sicakligin etkisi ile sekil bellek

etkisinin ve sabit sicaklik altinda siiperelastiklik bolgesi goriiliir [44].

2.5. Martenzitik Fazin Doniisiim Termodinamigi

Ostenit fazdan martenzit faza doniisiim olay1, alasimm kompozisyonuna ve kristalografik
ozelliklerine gore degisen fiziksel etkenlerin uygulanmasi ile meydana gelir. Ostenit ve
martenzit yap1 arasindaki serbest enerji farki ile olusan martenzitik faz doniisiimlerinin
genel olarak {i¢ tiir fiziksel etki ile olustuklar1 gézlenmistir. Ostenit yapmin sicakliginin
degistirilmesi ile doniisiim saglanabilecegi gibi, ana faza deformasyon uygulanmasi ya da
her iki etkinin beraber uygulanmasiyla da doniisiimiin meydana geldigi goriiliir.
Martenzitik faz doniislimii, Ostenit (ana) yapidan martenzit (iiriin) yapiya atomlarin bagil
hareketi ile komsuluklar1 degismeden gerceklesir. Doniisiim difiizyonsuz meydana
geldiginden {riin yapinin kompozisyonuyla ana yapininki aymidir. Bu tir faz
doniistimlerinde kimyasal bir degisim meydana gelmez, sadece fiziksel etkenlerden dolay:

ana yapinin kristal yapisinda degisiklikler gozlenir [48].
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Serbest Enerji

Sekil 2.7. Ostenit ve martenzit fazlarinin sicaklik ve serbest enerjiye bagli déniisiim
diyagrami ve bunlarin martenzitik doniisiimlerle iliskisi [50]

Ostenit kristal yapi, bir To sicakliginda termodinamik dengededir. Kristal yap1 bu
sicakliktan hizla sogutulursa kritik bir Ms sicakligindan sonra, Ostenit kristal yapi
icerisinde martenzit yapi olugsmaya baslar. Bu Ms sicakligina martenzit baglama sicakligi
denir ve degisik alasimlar icin farkli degerlere sahiptir. (To-Ms) sicaklik farki, fazlar
arasindaki kimyasal serbest enerjiyi, bu enerji de doniisiim i¢in gerekli siiriicii kuvveti
dogurur (Sekil 2.7). Bu anda digsaridan uygulanacak bir mekanik zorlama ile Ms sicakligi
To sicakliginin ¢ok altina diismeden donilisiim baslayabilir. Disaridan uygulanan bu
mekanik zorlama Ms’yi arttirdigi gibi doniisen hacim miktarini da artirir. Ms sicakliginda
baslayan martenzit doniisiim belli bir sicaklik araliginda devam eder ve durur. Doniigiimiin
bittigi bu sicakliga martenzit bitis sicakligi (Mf) denir. Martenzit haldeki doniismiis
numune 1sitilinca tekrar ana faz olan Ostenit yapiya doniisiir. Bu nedenle martenzit
dontisiim tersinir bir olaydir. Ters dontlisiim de martenzit doniisiimde oldugu gibi belli bir
sicaklikta baglayip belli bir aralikta devam ettikten sonra tamamlanir. Bu sicakliklarda

Ostenit baglama ve Ostenit bitis sicakliklari olarak adlandirilir [49].

Sekil 2.8’de Au-%47,5 Cd alasiminin doniisiim histerisisi (As-Ms) 15°C kadar diisiikken,
Fe- %30Ni alasimi yaklasik 400°C kadar biiyiiktiir. Diisiik histerisis sicakligindan dolay1
doniisiim i¢in itici kuvvet daha az olacagi goriilmektedir ki burada ana ve martenzitik
fazlarin serbest enerjileri sicakligin bir fonksiyonu olarak ve bunlarin martenzitle iligkileri

goriilebilmektedir [50]. Ana ve Martenzit fazlarin Ga ve Gm Gibs serbest enerjilerini
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sirasiyla belirlendiginde; sirasiyla ileri ve geri doniistimler i¢in, AGa—m ve AGm—a Gibs
Serbest enerji degisimini veya itici kuvveti uyguladigi sekilde goriilmektedir. Doniigiim
icin ATs sliper soguma gereklidir ve iki faz arasinda To termodinamik esitligi

gerekmektedir [50].

Elektriksel Direnc

Sicaklik (C)

Sekil 2.8. Termoelastik olmayan Fe-Ni ve termoelastik Au-Cd martenzitik doniisiimlerinin
sicaklik histerisisleri [51]

A—M doniisiimiinii gerceklestirebilmek icin martenzit fazinin kimyasal serbest enerjisi
Ostenit fazindan daha diisiik olmasi gerekmektedir. Eger her iki fazdaki kimyasal serbest
enerji gerekli olan kimyasal olmayan serbest enerjiden daha fazla degilse, doniisiim
gerceklesmeyebilir, bundan dolayr bu durumda doniisiim i¢in daha fazla bir kimyasal
olmayan serbest enerji gereksinimi dogmaktadir. Bagka bir degisle, bir itici giig
gerekecektir. Eger numune To (M ve A fazlarimin kimyasal serbest enerjilerinin esit oldugu
durum) sicaklik esitliginin altindaki Ms sicakligina kadar uygun bir sicakliga asiri
sogutulmazsa, doniisiim gergeklesmeyecektir. Geri doniisiim iginde bir itici kuvvet
gereklidir, numune To tstiindeki As yiiksek sicakligina kararli sekilde asir1 1sitilmasi
gerekmektedir [52].
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2.6. NiTi Alasimlarda Kristal Yapi

NiTi esash alasimlarda martensitik doniisim t¢ farkli sekilde gergeklesir (Sekil 2.9.a).
Birinci doniisiimde; ikili Ti-Ni alasim sisteminin yiiksek sicaklikta (B2 fazindan)
tavlanmasindan sonra hizli sogutulmasi ile B19” (monoklinik) martensitik fazi olugur. Bu
martensitin kristal yapist 1961°de ilk olarak hekzagonal olarak belirlenmistir. On yil
sonra, doniigiimiin  varligt Otsuka, Sandrock ve Hehemann gruplar1 tarafindan
birbirlerinden bagimsiz sekilde B19" martensit olarak tespit edilmistir (Sekil 2.9.b). Bu
doniisiim, martensit sogutmayla yavas yavas biiyidiigli ve isitmayla biizildiigi icin,
termoelastiktir. Marcinkowski ve arkadaslari tarafindan iki ayr1 monoklinik yapida orgii
parametreleri hesaplanmaistir. Birinci yapida; al = 0,519 nm, bl = 0,496 nm, cl = 0,425nm
ve y1 = 99°, ikinci yapida ise; a2 = 0,519 nm, b2 = 0,552 nm, c2 = 0,425 nm ve y1 = 116°
olarak hesaplanmistir [53].

Ti-Ni bazh Alasimlarda Martenzitik Dnilstimler

+ BI19 ortorombik, 2H

J (Ti-Ni-Cu) AN
@ B2( k[lb]k) — \\BIQ'(nlonokliuik)
Ti-Ni,

. ((;ozundurmc 11l |qlem|) P

R(trlFonal)
N1 T1 (Ti-Ni-Fe, yaslandirbmag Ti-Ni)

(a) (b)

Sekil 2.9. B19" martenzit yapisinin gosterimi (a) Ti-Ni bazli alasimlarinda {i¢ farkl
dontisiimiin izledigi yol (b) [34]

B19" martensitin yapisinda atomlar Cu-Al, Cu-Zn, Cu-Sn ve Au-Cd gibi p-faz
alagimlarinda gortilen iki-boyutlu siki-paket diizlemleri gibi istiflenmez. Bu martensit ii¢
boyutlu bir siki-paketli yapiya sahiptir. Yaklasik esit kompozisyona sahip NiTi alagimi
daha ¢ok bir B-faz alagim igerisinde siniflandirilmasina ragmen, B19” yapisi diger p-faz
alagimlarindan olduk¢a farklidir. NiTi alasiminin yapisi e/a (alasimda atom basina
ortalama serbest elektron sayisi) degerinin hesaplanma sekline gore degisir. Hume-
Rothery kuralina gore, gecis metallerinin e degeri sifir olarak hesaplanir, boylece e/a sifir
olur. Eger hem s hem de d elektronlar1 hesaplanirsa NiTi alagimi i¢in e/a degeri 7 olarak

bulunur. Her iki durumda da e/a 1,5 degerinden oldukg¢a farklidir. Bu yiizden Ti-Ni
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alasimlart B-faz alagimlart olarak smiflandirilmaz. Dolayisiyla martensit, B-faz

alasimlarinda gergeklesenlerden farkli bir yapiya sahiptir [53].

Ikinci déniisiimde dnce R-faz1 meydana gelir. R faz1 son derece kiiciik histeriz sicakligina
(1-2 K) sahiptir. R-fazindan B19" fazina gegerken, ilk doniisiimdeki kiiglik sicaklik
histerizesi aksine, ikinci doniisimde daha genis bir sicaklik histerizesi vardir. Ti-Ni

alasimlarinda ti¢ farkli durumda R-faz1 olusur:

(1) Ti-50Ni alasimlarinda Ni’in % birka¢1 yerine Fe veya Al ilave edilirse, (2) Ni’ce
zengin Ti-Ni alasimlarinda TisNis ¢okeltisi olusturmak igin uygun sicaklikta (400°C)
yaslandirma yapilirsa, (3) Numune igerisinde yeniden diizenlenen yiiksek dislokasyon
yogunlugunun olugmasi i¢in uygun sicaklikta tavlama yapildiktan sonra soguk

sekillendirme yapilirsa.

Alasim igerisine katilan tgiincli bir element (Fe veya Al) ile ¢okeltilerin ve
dislokasyonlarin zor alan1 hem R-fazi hem de B19" fazi etkiler. Fakat B19” faz1 daha
fazla etkilendiginden her iki fazin doniisiim sicakliklar1 ayr1 ayri olur. R-fazi doniisiimiin
kafes yapisi Sekil 2.10’da verilmistir. B2 ana fazdan R-faza doniisiim gerceklesirken
sicakligin diismesi ile a agis1 90° den daha kiigiik bir deger alir. a agist TisoNissgFes?

alagimi i¢in sicakligin bir fonksiyonudur, fakat 6rgii sabiti degismez [53].
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Sekil 2.10. B2 den R fazina kafes doniisiimii. &', b' ve ¢’ eksenleri kafes deformasyonundaki
ana eksenleri gostermektedir [34]
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Sekil 2.11. Ti50Ni150-xCux alasimlar1 i¢in Cu oraninin doniisiim sicakligina etkisi [54]

Ucgiincii doniisiim ikili NiTi alasimlarinda Ni yerine Cu ilave edilirse olusur. Doniisiim
tizerinde Cu oranmin etkisi Sekil 2.11°de verilmistir. Ni yerine Cu ilave edildiginde
doniisiim iki basamaktan olusur. Sogutmaya bagli olarak M's ve Ms sirastyla ilk doniistim
ortorombik olurken, ikinci doniisiim B19 — B19" doniisiimiidiir. TiSONi50-xCux (indis X
> 7,5), kompozisyona sahip durumlarda yukaridaki gibi B2 — B19 — B19’ doniisiimii
gerceklesir. Buna ragmen x > 16 oldugu zaman B19 — B19" doniisiimiiniin olusup
olugmayacagi belli degildir. Ayrica, 5 < x > 7,5 oldugu zaman da iki asamali doniisiim
meydana gelir. Bu durumda ikinci doniisiim hemen gergeklestigi icin B19 faz1 fazla
miktarda olugmaz. Ni-Ti SBA’larda Ni yerini %10’dan daha fazla Cu igerigi alirsa alasim
gevreklesir. Bu yiizden, Ni-Ti-Cu tiglii alagimlarinin ters ¢evrilebilir, martensitik dontisiim
Ozellikleri tiizerine yapilan arastirmalarin ¢ogunlugu Ti50Ni40CulO alasimi iizerine
yogunlasmistir. Ti49,5Ni40,5Cul0 alasimi i¢in ana fazin 6rgii parametresi (ac) 0,3030
nm’dir. Ayni alasim i¢in B19 (ortorombik) fazinin 6rgii parametreleri ao = 0,2881 nm, bo

= 0,4279 nm ve Co = 0,4514 nm’dir. Orgii parametreleri kompozisyona icerigine farklilik
gosterir [53].
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Sekil 2.12. B2 ana fazi ve iki tiir martenzit fazi (B19 ve B19’) arasinda yapu iliskisi [53].

Sekil 2.12’de (a) YMT hiicre sekli ile birlikte B2 ana faz yapisi (b) B19 ortorombik
martenziti B2 dogrultusu boyunca (110) B2 temel diizleminin kesme/kaymasi ile olusmasi
(c) B19" monoklinik martensit, bir monoklinik B agisi olusturmak ig¢in B19 yapiya temel
olmayan kesme (001) [1,2,18,37] B2 ile olusmustur [53].

Sekil 2.12°de B2 ana faz1 ile B19 ve B19" martensit fazlar1 arasindaki yapisal iligki
gosterilmistir. Sekil 2.12 (a) ve (b) karsilastirilirsa, B2 ana fazindan B19 martensit
fazininin olugmast i¢in {110}<1-10> kaymasinin gerekli oldugu anlagilir. Boylece, ¢’
dogrultusunda yumugsama B2—B19 yap1 degisimine katki saglar. Buna ragmen B2—B19’
yapt degisimi i¢in {110} <I1-10> kaymasi yeterli degildir. Ayrica {001} <1-10> kaymasi
gereklidir. Boylece yapida olasacak yumusamalar B2—B19" doniisiimiine katkida bulunur
[53].

NiTi alasimi oda sicakliginda, orgii sabiti 0,3015 nm olan B2 (CsCl) tiirii diizenli yapiya
sahiptir. B2 den bcc’ye 1090 °C’de bir diizenli-diizensiz doniisiim meydana gelir. Bu faz,

martensitik doniisim ve SBE’de dnemli rol oynar [53].

NiTi alasiminda bu giine kadar tesbit edilen fazlar NiTi, Ti2Ni, Ti2Nis, TisNis, TiNiz ve
TiNiy fazlaridir. NiTi alasiminda TisNis disindaki fazlarin sekil hatirlama 6zelligi tizerinde

dogrudan bir etkisi bulunmamaktadir. Yalniz bu fazlar, matrisin bilesimini degistirdikleri
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icin martenzit-Ostenit faz doniisiim sicakliklarini degistirmektedirler. Bu fazlarin hemen

hepsi sert fazlardir ve malzemeyi gevreklestirmektedirler [53].

TizNis ¢okeltisi Hara ve arkadaslar tarafindan c¢alisildi. Fazin iki allatropu bulunmaktadir.
Yiiksek sicaklik fazi 14/mmm uzay grubundan olup 6rgili parametreleri a = 0,3095 nm, ¢ =
1,3585 nm (373 K’de) olan tetragonal bir kafese sahiptir. Diisiik sicaklik fazi ise Bbmm
uzay grubundan olup 6rgii parametreleri a = 0,4398 nm, b = 0,4370 nm, ¢ = 1,3544 nm
(298 K’de) olan ortorombik bir kafese sahiptir [53].

2.7. Sekil Bellek Ozelligine Sahip Alasimlar

1900’14 yillarin  basindan itibaren martenzitik donlisim oldukga kapsamli olarak
calisgilmaktadir. Fe-C sisteminde, martenzitik doniisiimiin geri doniisimii olamayan bir
islem olarak bilinmekteydi. 1949 yilinda termoelastik martenzitik doniisiim, deneysel
calismalarda Kurdjumov ve Khandros [55] tarafindan geri doniistimlii martenzitik yapiya
CuAl ve CuZn alagimlarinda termal martenzitik doniisiim olarak gergeklestirilmistir. 1953
yilinda termoelastik martenzitik doniisim olusumu InTl ve CuZn alagim tiirlerinde
gergeklestirilmistir.  Sekil bellekli alasim etkisi Au-Cd alasimlarinda 1951 yilinda
kesfedilmesine karsilik [56], arastirmalar Ti-Ni alagimlarinin 1963 yilinda kesfinden sonra

¢ok etkin bir sekilde kullanilmaya baglanilmistir [57].

2.8. Sekil Bellekli Alasimlarimin Kullanim Alanlari

Birbirine yakin esit atomik yapida olan nikel-titanyum esasli alagimlarin sekil bellek ve
stiperelastiklik 6zellikleri sebebiyle yaygin sekilde kullanilmaktadirlar. Bu malzemelerin
korozyon ve yorulma direnclerinin oldukca yiiksek dayanimi ve siineklilik 6zelliginin iyi
olmasinin yani sira maksimum soniimleme kapasitesi onemli mukavemet ve tokluk
degerinin olmasi farkli sanayi kollarinda ve gesitli ticari uygulamalarda biiyiik paya sahip
olmustur. Bu payin en biiylik boliimiinii tip sektorii olusturmaktair [58]. Bu alagimlarin
kusursuz nitelikleri biraz 6nce belirtilen o6zelliklerle sinirli kalmayip, biyomedikal

alanlarda da uygulama imkani bularak sistematik olarak ¢alismaktadir [58-59].
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Giliniimiiz teknolojisinde miihendisler ve tasarimcilar igin birgok uygulama alaninda termal
enerjiyi mekanik ise doniistiirmek icin SBA ve uygulamalarini, problemleri ¢6zmede ve
gergek diinya uygulamalarinda kullanmaktadirlar. Bu konuda en ¢ok bilinen 6rneklerinden
biri, 1971 senesinde F-14 savas ugaginda kullanilan hidrolik boru baglantisidir. Bu tarihten
beri ¢esitli bir¢ok sektorlerde miihendislik problemlerini ¢ézmede SBA’nin muazzam
Ozelliklerinden istifade edilmistir. SBA’da havacilik sahasinda ve denizcilik
uygulamalarinda, cerrahide kullanilan aletlerde, tibbi uygulamalarin kritik yerlerinde ve

cesitli alanlarda oldukc¢a onemli bir ilgi gormektedir [3].



25

3. LITERATUR TARAMASI

Bu boliim tez ¢alismasindaki benzer yontemler kullanilarak iiretilen NiTi ve NiTiCu sekil
bellekli alagimlarla ilgili literatiir ¢alismasina ayrilmistir. Taramasi yapilan kaynaklar
icinde tez ¢alismama benzer agidan yakin olanlar arasinda tercih edilerek sunulmustur. Her
bir ¢alismaya ait kullanilan yontem ve analiz sonuglarindan kisaca deginilmistir. Literatiir

taramasi boliimiinde tez ¢calismasinda alinan sonuglarin yorumlanmasinda kullanilmistir.

K. Y. WANG ve c¢alisma arkadaglari 1993 yilinda deneysel calismada mekanik
alasimlamanin Ni-Ti tozlarina atmosferin etkisini incelemislerdir [60]. Nitrojen, argon ve
oksijen atmosferi altinda Ni60Ti40 tozlar1 mekanik alasimlanmis sonrasinda XRD, DSC ve
TEM analizleri yapilmistir. XRD analiz sonucuna gore TiO2 ve Ti203 faz olusumu uzun
siire mekanik alasimlanmis numunelerin oksijen atmosferi altinda tespit edilmistir. Bu
numunelerin kisa mekanik alagimlama siirelerinde doniisiimiin oldugu gozlenirken uzun
mekanik alasimlama siirelerinde doniisiimiin olusmadigi DSC analizinde gozlenmistir.
Argon ve nitrojen gazi atmosferi altinda numunelerin mekanik alagimlanmasi zamana bagh

olarak XRD ve DSC analizlerindeki piklerde bir degisim olmamuistir [60].

NiTi toz alasimlarinin tiretimi ile ilgili S.L. ZHU ve ekibi 2004 yilinda bir deney ¢alismasi
yapmuslardir. Ni-Ti tozu 1:1 atomik orana sahip karisimi karistiric ile 24 saat karistirilmis
ve karisim 200 MPa ile preslenmistir [61]. Sonrasinda argon gazi atmosferi altinda 980
°C’de sirast ile 2, 4 ve 6 saat sinterlenmistir. Sinterleme isleminden sonra yapilan XRD
analizinde 6rneklerde Ni, TiNis, TiNi ve Ti2Ni fazlar1 belirlenmistir. Sinterleme siiresindeki
artisa bagl olarak biikiilme ve basma dayaniminda artisa bagli olarak ortalama gozenek

¢apinda diisiis olmustur [61].

Diger bir ¢alismada S. K. SADRNEZHAAD ve arkadaslar1 2005 yilinda yapmuislardir.
Atritérde yaklagik 30-40 um biiyilikliiglinde Ni ve Ti tozlar sirasiyla 350, 600, 750 rpm
devirde karistirilmisgtir. XRD’de ¢ikan sonuglara gore toz karisiminin mekanik alasimlama
stiresindeki artiga baglh olarak pik agisinda bir miktar sapmaya ve pik siddetinde diisiis
oldugu gozlenmistir [62]. Bu ¢alismada tozlarin kristal tane boyutlarinin doniis hizina gore
degisimi incelenmistir. Mekanik alasimlamanin Ni’nin kristal kafes bozulma oran1 Ti’ye

gore daha az oldugu sonucu ortaya ¢ikmustir.
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N. V. ARTYUKHOVA ve ekibi reaksiyon sinterleme metodunu kullanarak sekil bellekli
gozenekli NiTi alasim tretmislerdir. Degisik sicakliklarda sinterleme denenmis ve
alasimda Ti ve Ni ¢okeltileri yan1 sira TiNis, TiNi ve TioNi olmak iizere ii¢ farkli faz
olusumu oldugunu belirlemislerdir. NiTi tozlar i¢in en yiiksek sinterleme sicakliginin
950°C ve siirenin 3 saat oldugunu bu siirenin 3 saatten uzun tutulmasi durumunda ikincil

NiTi fazlarinin ortaya ¢ikmasina ve gerilim birikmesine sebep oldugu tespit edilmistir [63].

L. DUARTE Ni-Ti-Fe alasimina ait ii¢lii faz diyagramini 800 ve 1000°C’de dokiim ile
ireterek giincellemislerdir. Bu deneysel calismada ayrica alagimin faz dengesindeki de
erime davranisindaki bir takim belirsizlikleri tekrardan gozden gecirerek son giincel halini

koymustur [64].

Guillermo Bozzolo ve arkadaglari NiTi alagimlarina diger katki alasim elementi ile ilgili
ilk detayli ¢aligmayr yapmustir. NiTi alasimmna Al, Au, Zr, Cu, Fe, Pt, Pd ve Hf
elementlerinin katkisiyla alasim atomlarinin NiTi bolgelerine nasil yerlestigi MCAS, BFS
ve BANN gibi molekiiler modelleme programlar1 kullanilarak tespit edilmistir. Buna gore
Ti’ce zengin NiTiFe alasimlarinda Ni bolgesine Fe elementinin tercihli olarak yer aldiginm
bulmuslardir. Ayrica Ni’ce zengin NiTiFe alagimlarinda Fe’nin yonelimine ait bir bulguya

rastlanmamustir [65].

Ti3Nis SBE bakimindan ¢ok 6nemli bir fazdir. Arastirmacilar tarafindan calisilmis bu faz
yapist, 1969 yilinda ilk olarak elektron mikroskopta gozlemlenmistir [66]. Cift yonli SBE
NiTi alagimlarinin Nishida ve Honma tarafindan, Ti-51Ni alasimi ig¢inde TisNis fazinin
etkisi ile doniisiim tespit edilmistir [67]. Merceksi bir goriiniime sahip olan yapinin
kompozisyonu EDS analizleri sirasinda TiitNiis olabilecegi fikir yiiriitilmiistir [67],
sonrasinda ise TisNis olarak EDS analizlerinde bulunmustur. Yuan ve arkadaslar
tarafindan elementel Ti ve Ni tozlarin sicak izostatik presleme ile iiretim yapilmistir. Bu
calismada gozenek boyutu 50 um ile 200 um araliginda bosluga sahip insan kemigi i¢in
uyumlu bir yapr tizerinde ¢alisilmistir. TisNis dagilimlar malzemeye uygulanan uygun 1sil

islemlerin yap1 tizerindeki etkisi XRD, DSC ve SEM analizleri ile tespit edilmistir [68].

NiTi alagimlarinda porozif yapilarin kemik yapisina uygunlugu bu konuda yapilan
caligmalar1 zaman iginde artirmistir. Xiong ve caligma arkadaslart da agik hiicreli

gozenekli yapida olan TiNi SBA kopiiklerini ve yapisinda gozenekliligi %71’den %87
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oraninda tiretmisler. Bu ¢alismada iiretilen porozif yap: ile birlikte mekanik 6zelliklerde

diisiis goriilsede onemli olan bu alagimlardan elde edilen SBE oldugu ortaya konulmustur

[69].

NiTi pargalarin imalatinda Onem verilmesi gereken unsurlardan biri Yyapt igine
karisabilecek hidrojen ve oksijenin mikro yapi ve faz donilisimiini negatif sekilde
etkilemesidir. Bu beklenmeyen olusumlarin 6niine gegmek i¢in ilave Onlemler alinarak
vakum altinda 1s1l iglemler [70] ve kuartz cam tiip i¢inden yliksek saflikta argon gazini
gecirilerek sinterleme islemi gergeklestirilmesidir. Uygulanan bu sonradan islemler ideal
atmosferik kontrolii saglayacak sekilde tiretilmek istenen ¢ok yonlii doniisiime firsat veren

TizNis fazin olusumu ilave 1s1l islemler ile miimkiindiir [71].

Yiiksek ergime noktasina (1310°C) sahip olan NiTi alagimlarindan iiretilmek istenen tibbi
uygulamalardaki gozenekli yap1 tiretimi toz metalurjisi metodu ile kisith oldugu
calismalarda belirtilmistir [72]. NiTi alasimlarinin gozenekli yapida liretimi toz metalurjisi
metodu ile elementel ve 6n alasimli tozlardan miimkiindiir. G6zenekli NiTi alasimlarinin
tretiminde elementel olarak elde edilen Ti ve Ni tozlar1 geleneksel sinterleme [73-74],
kivileim plazma sinterleme [75], sicak izostatik presleme [68,76] ve kapsiilsiiz sicak
izostatik presleme [77] islemlerinin genelinde NiTi intermetalik olusumunda ekzotermik

reaksiyon sentezlenmesi ile islem meydana gelmektedir.

NiTi alagimlarinin iiretiminde diger yontemlere kiyasla toz metalurjisi ile tiretim sagladigi
net sekilli parga ftretilebilmesi ve diisik maliyeti sebebiyle olduk¢a basarili bir

uygulamadir [78-79].

Sicak ekstriizyon iiretim yontemi ile nikelce zengin NiTi alagiminin iiretimi sirasinda bu
yontemin sekil bellek ozelliklerine, mikro yapiya ve faz doniisiimiine nasil bir etkisi
olabilecegi lizerine ¢alismislardir. NiTi alasimlari i¢in ¢alisma sicakligi 700 °C ile 900 °C
araliginda olmasi sicak izostatik presleme ig¢in uygun oldugu tespit edilmistir. Deneysel
calismada sicak ekstriizyon ile kiilge ve kiitiiklerin, ¢ubuk formuna getirmek, sicak dévme
ve sicak haddeleme yontemine gore ¢ok kolay oldugu gozlemlenmistir. Bunun yani sira
sicak ekstriizyon liretiminde oldukca diisiik oksitlenmeler olusmaktadir. Bu caligmayla

tibb1 uygulamalarda kullanilabilecek SBE sahip malzeme iiretilebilecegi belirtilmistir [80].
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Uretimde kullanilan tozlar ise birkag farkli hizli sogutma yontemi ile iiretilebilmektedir
(ultrasonik, santrifiij, vakum, gaz atomizasyonu, doner elektrot metoduyla toz pargacik
olusumu). Tozlarin birbirine sentezlenmesi ile iiretim gerektiren TEK yontemi ve sicak
izostatik presleme gibi {tretimlerde kiiresel tozlarin kullanilmasi gerektiginden, gaz

atomizasyon yontemi gibi kiiresel toz tiretim yontemlerine dncelik verilmektedir [81].

Glinlimiiz aragtirmacilar1 NiTi alagimlart tiretiminde net sekli tek seferde tiretebildigi TM
tekniklerine biiyiik ilgi gostermektedir. Fakat {iretim sirasinda bir¢ok sorunla
karsilagilmaktadir. Ergitme metodu ile karsilastirildiginda kirillgan oksit tiirevleri
(TisNi2Ox:0 < x <=1) genellikle sinterlenen alagimlarda oldukca yiiksek miktarda
olmaktadir. Ozellikle Ni — Ti karigim tozlarmin elementel olmasi halinde yiiksek
yogunluga gelinememektedir. Bu da Ti ve Ni arasindaki difiizyon farkindan dolayr Ti2Ni
ve NisTi olusmasindan dolay1 kilcal etki goriilmesi ve NiTi meydana gelmesinden Otiirii

yiiksek ekzotermik reaksiyondan dolayi olusmaktadir [82-83-84].

TM teknigi ile NiTi alasim uygulamalarinda deneysel olarak 6n alagimli ve elementel Ni
ve Ti tozlarnn ile ¢ok fazla c¢alisma gergeklestirilmistir. Mekanik alasimlama [85],
piilverizasyon [86] ve gaz atomizasyonu [87] yontemleri, on alasimli NiTi alasim

tozlarmin tiretilminde kullanilmaktadir [88].

Bu iiretim yontem ile istedigimiz olglide son sekli ile olusturulabilmekte ayrica istenen
oranda ve bilesimde nikel - titanyum tozlarinin kompozisyonu ile saglanabilmektedir.
Mesela 45 um den kiigiik boyuttaki nikel ve titanyum tozlari 1050°C’de 195 Mpa basing
altinda 5 saat bekletilerek tiretimi gergeklestirilmistir. Devaminda 850°C’de 60 dakika
bekletilerek ¢ozeltiye alma 1s1l isleminin sonrasinda 500°C’de 60 dakika bekletilip suda

sogutma 1s1l isleminden sonra nihai parga tiretilmistir [89].

Giin gegtikge toz metalurjisi ile iiretim, sahip oldugu essiz 6zellikler sebebiyle kullanim
alanlar1 yayginlagmaktadir. Sahib ve arkadaglar tarafindan ortaya ¢ikan calismada Ni ve
Titozlarinin 800 MPa basingta preslenmis ve devaminda 950°C°de 9 saat siireyle

sinterleme islemine tabi tutarak parga iiretimi basartyla gergeklestirilmistir [90].

Degisik iiretim yOnteminin arastirilmasit ve gelistirilmesinde bir etken olarak yapida

gorillen C, O ve N, biyomedikal uygulamalar1 i¢in NiTi alagimlari kompozisyondaki
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miktarlari, Amerikan Test ve Malzeme Kurumu ((ASTM) F-2063-05) standardinda
belirtilmistir [91]. Bu nedenle standartlara gore iiretimi i¢in ¢esitli tiirde ergitme teknigi ile

uygun bir kimyasal kompozisyona ve homojenlige sahip malzemeler iiretilmistir [92].
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel calismada NiTi 6n alagimli tozuna agirlikca %2, 4, 6, 8, 10 oraninda Cu tozu
ilave edilerek 3,5 saat mekanik alasimla yapilmistir. Elde edilen toz numuneleri ¢ekme
kalibinda belirlenen sicaklikta preslenmistir. Preslenmis numunelerin ham yogunluk
Olgtimii  yapilmistir. Numuneleri sinterleme firininda argon koruyucu gaz ortaminda
sinterlenmistir. Sinterleme sonrasinda numunelerin her birinin yogunlugu belirlenmistir.
Sonrasinda numunelere mikroyapt karakterizasyon teknikleri uygulanmistir. Yapi
icerisinde farkli oranlardaki Cu’nun doniisiim sicakligina bagli olarak fazlar tizerindeki

etkileri incelenmistir.

Nihai numunelere sirasi ile zimparalama, parlatma ve daglama islemleri yapildiktan sonra
Leica marka optik mikroskop, SEM, Emcotes marka sertlik, GNR APD marka XRD, DSC

ve Cekme Testi karakterizasyonlar1 gerceklestirilmistir.

4.1. Tozlarin Hazirlanmasi ve Mekanik Alasimlama

Deneyde kullanilan 6n alagimli metal tozlar1 Nanoval GmbH & Co. KG sirketinden tedarik
edilmistir. Bu 6n alasimli NiTi tozlarinin optik mikroskop goriintiileri alinmistir. NiTi

tozlarimin optik mikroskop goriintiisii Resim 4.1.’de verilmistir.

Resim 4.1. Al, Fe ve Cu tozlarina ait optik mikroskop goriintiisii
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Resim 4.2. On alasiml1 NiTi tozlarina ait optik mikroskop gériintiisii

On alagiml1 NiTi tozuna ait atomik ve agirlikca oranlar1 Cizelge 4.1.de gdsterilmistir. NiTi
tozlar1 ergitme potasinda eritildikten sonra gaz atomizasyonu teknigi ile Uretilmistir. Bu
teknik sayesinde kiiresel sekilli tozlar elde edilir. Kiiresel sekle sahip olan bu tozlar
sinterleme ve presleme islemlerinin etkin olarak gerceklesmesini saglamaktadir (Resim
4.2).

Cizelge 4.1. On alasimli NiTi tozuna ait agirlik¢a ve atomik oranlari

Element Adi Ti Ni
Agirlikga % Orani 45,5 54,5
Atomik % Oram 49,4 50,6

Gazi Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Boliimii’de bulunan Spex
tipi ogiitiici cihazinda (Resim 4.3) hazirlanan numunelere mekanik alagimlama islemi
yapilmistir. Spex tipi Ogiitiiciilerde yaklasik toz/bilya orami 1/10 olarak literatiirde

belirtilmistir. Kismi fazlarin olusma siiresini etkileyen toz/bilya oran1 6nemli bir faktordiir.

Bu calismada hazirlanan her bir 6 g toz karisim numunesine yaklasik 40 g agirliginda bilya

konulmugtur. Hazne hacminin yariya yakin kismini1 degisik adet ve 6lgiilerde 8 adet bilya
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kullanilmistir. Hazirlanan 35 pm boyutunda 6n alasimli NiTi karigim tozlar ile Cizelge
4.2°de belirtilen degisik oranlardaki Cu tozu 0,1 mg hassasiyetli terazi ile hazirlanip
atmosfer ortaminda yaklasik 1450 devir/dakika kapasitesine sahip motor ile 3,5 saat

mekanik alagimla islemi uygulanmstir.

Resim 4.3. Spex Tipi Alasimlama Cihazi

Cizelge 4.2. Hazirlanan toz karisimlarinin agirlikca oranlart

Numune | Toplam Toz NiTi On Alasimli | Cu Tozu Miktari
No Miktar1 (g) Toz Miktari (g) @ (W)

1 6 5,88 0,12 (%2)

2 6 5,76 0,24 (%4)

3 6 5,64 0,36 (%6)

4 6 5,52 0,48 (%8)

5 6 5,40 0,60 (%10)
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4.2. Presleme Islemi

Mekanik alagimlama islemi tamamlanan toz numunelerinin her birinden 2,5 g alinarak
presleme kalibina doldurulmustur. Presleme islemine baslamadan 6nce pres kalibina ¢inko
stearat (CssH7004Zn) yaglayic ile yaglanmigtir. Bu islemleri Gazi Universitesi Metalurji
ve Malzeme Miihendisligi boliimii biinyesinde bulunan Hidroliksan marka hidrolik pres ile

sicak presleme yontemi ile yapilmstir.

Hidrolik presi oncelikle 200°C’ye kadar 1sitilmig ve 200°C sicakliga gelindiginde kalibin
icine koyulan 2,5 gram agirligindaki tozlara yaklasitk 660 MPa basing uygulanarak
preslenmistir. Sirasi ile diger numunelere de benzer islemler uygulanmigtir. Hidrolik pres

makinasi ve pres kalib1 Resim 4.4.’te verilmistir.

(b)

Resim 4.4. Presleme prosesindeki teghizatlar: a) Numunelerin preslendigi hidrolik
ekipman, b) Pres kalib1
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4.3. Ham Yogunluk Olgiimleri

Presleme islemi tamamlanan numuneler Precisa XB 220 A markali hassas tartida tartilmis
ve kiitleleri gram olarak belirlenmistir. Hassasiyetli kumpas yardimi ile numunelerin gap
ve yluikseklik Olciileri belirlenerek asagidaki formiille; yogunluklart hesaplanmistir (Es.4.1-
4.2).

d = m/V veya yogunluk = kiitle / hacim 4.2)
Calismadaki numuneler igin;
Oham = m / 7 .r%. h formiiliiyle bulunmustur. (4.2)

d: yogunluk, m: kiitle, r: yar1 ¢ap ve h: yiiksekliktir. Yogunluk g/cm® cinsinden

hesaplanmastir.

4.4, Sinterleme Islemi

Yapilan ¢alismada preslenmis numunelerin sinterleme firininda 30 dakikada 1100°C’ye
isitildiktan sonra 1100°C’de 1,5 saat sinterlenmistir. Sinterleme PROTHERM marka tiip
firinda yapilmistir (Resim 4.5).

Firiin sinterleme Oncesi sicak bolgesi tespit edilip (£3°C) kontrollii bir 1sitma islemi
gergeklestirilmistir. Koruyucu atmosfer gazi olarak argon gazi atmosfer altinda sinterleme
islemi gergeklestirilmistir. Sinterleme islemi tamamlandiktan sonra numuneleri tiip firin

icinde serbest sogumaya birakilmistir.

Resim 4.5. Sinterlemenin yapildig: tiip firim
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4.5. Yogunluk Ol¢iimii

Sinterleneme igsleminden sonra numuneler hassas tartida tartilarak kiitleleri belirlenmistir.
Kumpas yardimi ile dlgiimleri alinan numunelerin yukaridaki formiil kullanarak hacim ve
buna bagh olarak yogunluklar1 hesaplanmistir. Bulunan bu yogunluklari teorik yogunluga

oranlayarak gézeneklilik oran1 hesaplanmaistir.

4.6. Metalografik Islemler ve Optik Mikroskop incelemeleri

Numunelerin optik mikroskop altinda goriintiilerinin detayli incelenebilmesi geneksel
metalografik islemler yapilmigtir. Zimparalama ve parlatmasi tamamlanan numunelerin
daglanmasindan sonra hassas merceklerle odaklanmis 151k, numune iizerine diisiiriilerek
gozlem yapilir. Optik mikroskop sayesinde meydana gelen farkli fazlar ve bu fazlarin
dagilimi, tane smir1 ve boyutu, ikizlenmeler, porozite, c¢atlak ve kalintilar

gozlemlenebilmektedir (Resim 4.6).

Numunelerin optik mikroskop altinda goriintiilerinin alinabilmesi icin ATA Saphir 330
marka cihazda sirasiyla 400, 600, 800 ve 1200’liikk zimparalar ile zimparalanmasi

tamamlanmustir.

Yiizeyi alkolle temizlenip kurutulan numuneler sonrasinda 6 ve 3 p’luk kegeler ile
parlatilmigtir. Orneklerin mikro yapilar1 belirgin ¢ikana kadar parlatma islemine devam
edilmigtir. Daglayic1 ¢ozeltisi %90 H20, %5 HF ve %5 HNO3 ¢ozelti karisimi ile 3 sn
araliklarla numuneler daglanmistir. Optik mikroskop altinda incelenerek numunelere
uygun siirede daglama isleminin (numune karigimina bagli olarak 20 — 30 s arasinda
degisir) yapildig1 tespitinden sonra optik mikroskop goriintiileri elde edilmistir.
Oksitlenebilirligi yiiksek olan Ti elementinin daglama isleminden sonra optik mikroskopta

goriintiiler kaydedilmistir.
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Resim 4.6. Optik mikroskop

4.7. XRD Analizleri

XRD teknigi malzeme yapisindaki element ve bilesiklerin analizinde kullanilan 6énemli bir
karakterizasyon teknigidir. Vakum altinda bulunan iki elektrottan meydana gelen X 1sinlan
farkl1 agilarda malzeme yilizeyine g¢arpmasi saglanir. Yiizeyden yansiyan bu i1simnlar

dedektorler vasitast ile toplanir ve sonuglarin analizi yapilir.

XRD analizleri Gazi Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Fizik boliimii, Fotonik
Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde bulunan, APD 2000 PRO XRD marka X-ray
cihaziyla gergeklestirilmistir (Resim 4.7). XRD ol¢iimleri her bir analiz igin 20-90°
yansima, 0,004 adim araliginda CuKa kaynagi kullanilarak yapilmistir. X-151m1 kirmmim
metodu sayesinde numunelere higbir sekilde zarar gelmesi s6z konusu degildir. Baslangi¢
tozlarindan meydana gelen fazlardan, sinterlemenin bitiminde ve c¢oziindiirme ile
gerceklesen faz dontisiimlerinin belirlenmesine ve farkliliklarin incelenmesine kadar, pek

cok basamakta etkin olan XRD analizleri tez ¢alismasinda olduk¢a 6nemlidir.
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Resim 4.7. XRD analiz cihazi

Mekanik alasimlama ve sinterlemeden sonra toz numunelerin XRD analizi yapilmistir. Bu

sayede mekanik alasgimlamada Cu ilavesinin etkilerinin incelenmesi hedeflenmistir.

4.8. DSC Analizi

Diferansiyel tarama kalorimetre cihazi (Resim 4.8) olarak tanimladigimiz DSC referans bir
numuneye bagl olarak diger numunenin 1sitma ve sogutma sirasinda sogurulan ve agiga
cikan enerji miktarin1 Slglimiinii saglar. Sekil bellekli alasimlarin doniisiim sicakligini
belirlemede kullanilan yaygin bir metottur. Deney sirasinda numunenin arastirilmak
istenen Ozelligine gore argon, oksijen, hava, nitrojen ya da vakum gibi degisik atmosfer

tercih edilir.

E— 7 \

Resim 4.8. DSC analiz cihaz1
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Ozellikle korozif olmayan malzemelerin analizi olduk¢a hassas bir sekilde
yapilabilmektedir. Inorganik malzemelerde, camsi ya da plastik malzemelerde, metal

alasimlarda ve bilinmeyen malzemenin cinsinin belirlenmesinde kullanilabilmektedir.

4.9. SEM-EDS Analizi

Gazi Universitesi Teknoloji  Fakiiltesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
Laboratuvarlarinda bulunan JEOL marka JSM-6060LV Taramali Elektron Mikroskobu
(SEM) kullanilmistir. Noktasal ve bdolgesel element analizleri i¢in tarama elektron
mikroskobuna bagli IXRF marka EDS(enerji dagilimli X-isinlar1 spektrometresi) cihazi
kullanilmigtir. Enerji dagilimhi X-1smn1 spektrometresi (EDS), IXRF marka elektron
mikroskobu 1-40 kV enerji kapasiteli elektronlar ile numuneye bombardiman edilerek
sacilan X 1smlarinin analizini gergeklestirir. Elementin yiizeyinden yayilan X 1sin1 miktari
0 elemente ait yogunluk degerini verir. Numuneye ait elementel bilesiminin bilgisini,
numunenin bilyiitiilmiis goriintiisiiniin Gstiine daha 6nceden yapilmig X-1g1n1 haritalamasi
yerlestirilerek elde edilir. Bu sayede bolgelerde hangi elementlerin daha yogun oldugu
belirlenir. Boyut olarak 1 pum ve daha kiigiik boyuttaki 6rneklerin analizleri yapilabilir.

Elementel analiz yalnizca EDS ile miimkiindiir.

Resim 4.9. SEM - EDS cihazi ve analiz unitesi

SEM-EDS analizleri i¢in Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii
laboratuvarinda bulunan JOELJSM-6060LV marka taramali elektron mikroskobu ile

yapilmistir (Resim 4.9).
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4.10. Sertlik Analizi

Numunelerin sertlik oOl¢timleri EMCOTEST marka sertlik cihazinda HV 1 sertlik
degerinde yapilmistir. Olgiim cihaz1 asagida verilen formiilleri kullanarak otomatik olarak
hesaplamaktadir. Toz numunelerinin en énemli sorunu olan bosluk ve gézeneklere gelmesi
durumunda 6l¢iim tekrarlanir. Her bir 6rnekten alinan yaklasik 10 adet sertlik degerinin
ortalamasi hesaplanmistir. Vickers sertlik Ol¢limiinlin temel mantig1 ylizeyi temiz ve
parlatilmis numuneye tepe agis1 136° olan bir kare piramit elmas ug¢ kullanilir. Bu kare
piramit ug ile numune iizerine birakilan izin késegenlerin 6l¢iilmesine ile hesaplanir

Uygulanan yiik siiresi 10-15 saniyedir. iz alan1 hesaplanir.

[d=(d1+d2/2)]

Vickers sertlik formili:

HV=P/(A) veya HV=1,854 (P/d?) , kg/mm?

HV = Vickers sertlik, kg/mm?

P =Yikleme kuvveti
A = Numune iizerindeki izin yiizey alan1, mm?
d = Numune iizerindeki kare izin kdsegen boyu, mm

Sekil 4.1. Vickers sertlik 6l¢timiiniin sematik gosterimi [93]
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4.10. Cekme Testi

(Cekme testini malzemelerin statik yiik altindaki elastik ve plastik davraniglarinin (mekanik
Ozelliklerinin) belirlenmesi, mekanik davranislarina gére smiflandirilmasi ve malzeme
secimini bu elde edilen veriler ile yapilir. Gazi Universitesi Teknoloji Fakiiltesi Metalurji
ve Malzeme Miihendisligi Laboratuvarlarinda bulunan INSTRON 3369 marka ¢ekme
cihazinda daha oOnce ¢ekme kalibinda hazirladigimiz ¢ekme numunelerin testleri

yapilmistir (Resim 4.10).

(@) b)

Resim 4.10. (a) Cekme Cihazi ve (b) ¢cekme numunesi sekillendirme kalibi
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5. DENEYSEL BULGULAR

Deneysel bulgular boliimiinde NiTi ve Cu tozlara mekanik alasimlama, presleme,
sinterleme ve bu islemlere bagl olarak deneysel numuneler {izerinde meydana gelen
doniistimler bu boliimde verilmistir. Yapilan ¢alismalarda deney numunelerine verilen
kodlar1 Cizelge 4.2.°de agik olarak gosterilmistir. Belirlenen oranlarda hazirlanan
numuneler yaklasik 1400 rpm devirde galisan Spex cihazi ile 3,5 saat koruyucu gaz
kullanilmadan mekanik alasimla yapilmistir. Mekanik alasimlananin sonrasinda deney

numunelerine presleme, sinterleme ve karakterizasyon islemleri uygulanmistir.

5.1. Yogunluk Ol¢iimleri

Deneylerde yogunluk dl¢iimleri presleme sonrast ham yogunluk dl¢iimleri ve sinterleme
sonrast olmak iizere iki adimda yapilmistir. Alinan sonuglar Cizelge 5.1°de verilmistir.
Sinterleme isleminden 6nce alinan ham yogunluk degerinin sinterleme asmasindan sonra
alagimin teorik yogunluguna yaklasmasi beklenir [94]. Yapilan g¢alismada sinterleme
Oncesi ve sinterleme sonrasi yogunluklart Ol¢iilerek numunelerin sinterlenme durumlari

incelenmistir. NiTi &n alasimli tozlarm teorik yogunlugu 6,75 g/cm®’tiir.

Cizelge 5.1. 1100°C’de 1,5 saat sinterlenen numunelerin ham ve tam yogunluklari

Numuneler Ham yogunluk Tam yogunluk Gozeneklilik
(g/cm®) (g/cm®) Miktari
NiTi 5,088 9,155 0,2403
NiTi+%?2 Cu 5,114 5,13 0,2503
NiTi+%4 Cu 5,17 5,20 0,2448
NiTi+%6 Cu 5,21 5,27 0,2394
NiTi+%8 Cu 5,237 5,32 0,2370
NiTi+%10 Cu 5,26 5,35 0,2374

Cizelge 5.1 de verilen 1100°C’de 1,5 saat sinterlenen numunelerin ham ve sinterleme
sonrast tam yogunluklar1 incelendiginde Cu oraninda artisa bagli olarak numunelerin
yogunluklarinda artisa sebep oldugu goriilmiistir. Meydana gelen bu artisin yliksek
sicaklikla beraberinde artan Cu miktar ile numunelerde boyun biiylime noktalarini artmasi

ve tanelerin birlesmesi oranlarinda da artis oldugu belirlenmistir.
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Burada karmagsik sekilli tozlara gore kiiresel sekilli tozlarin preslenebilmesi 6zelliginin
daha iyi oldugu ortaya konmustur. Spekste karistirilan tozlar yiiksek enerji ile birlikte
birbiri i¢cinde homojen bir karisim olusmasint katki saglamistir. Yogunluklarinin yakin
degerde ortaya ¢ikmasi bize preslenebilme kabiliyetine pozitif etki gosterecegi yoniinde

bilgi vermektedir.

Sinterleme ile birlikte tam yogunlugun ham yogunluga gore daha yiiksek degerde olmasi
beklenirken titanyumun oksitlenme davranisi baskin olmasi tane smirlarinda goriilen

titanyum oksitlerin numunelerin bazilarinda yogunluklar1 diisiiriicii etkide bulunmustur.

5.2. Mekanik Alasimlanmis Tozlarin XRD Analizi

Onalasgimli NiTi tozlarmma ilave edilen Cu toz miktarma bagl olarak mekanik
alasimlamanin faz olusumuna etkisinin incelenmesi i¢in mekanik alasimlama isleminden
sonra XRD analizi yapilmistir. Sekil 5.1.’de sirasiyla agirlikca %2, 4, 6, 8 ve 10 Cu tozu
iceren toz karigimlar Spex cihazinda 3,5 saat mekanik alagimlandiktan sonra alinan XRD

sonuclar1 goriilmektedir.
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Sekil 5.1. Mekanik alagimlanmis tozlarin XRD sonuglari

Mekanik alasimlanmis tozlarin XRD olgtimleri 10° — 100° yansima, 0,05 tarama araliginda

yapilmistir. Yapilan XRD analizinin 6nemli iki parametresi olan tarama hiz1 ve tarama
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araligmin 6nemi bu bolimde goriilmiistir. Sekil 5.1.’¢ gore ayni silirede mekanik
alasimlanmig toz karisimlar1 arasinda agirlikca %10 Cu oranina sahip numunenin
maksimum siddette NisgTisoCu2 piki verdigi gbézlenmektedir. Cu oranindaki artisa bagh
olarak NisgTisoCuz fazindaki artigin, Cu katkisinin NisgTisoCuz fazinin yonelimini ve Kristal
kafes yapisina homojen dagilmasi olarak yorumlanabilir. XRD analizinde elementel
fazlarin bulunmamasi mekanik alasimlama siiresi ve miktarinin NisgTisoCuz bilesigi
olusturmak i¢in yeterli oldugunu gostermektedir. Alasimlamanin ilerleyen siirelerinde
diger fazlara doniisiim stokiyometrik olarak degisiklik gosterebilecegi gibi ilave edilen
Cu’nun bozulmalarda belirleyici faktor olacagi sdylenebilir. Bu durum yapilan diger
caligmalarda ilave edilen alasim elementi kadar mekanik alagimlamanin diger faktorlerinin

de etkin olacagi sdylenebilir [95].
5.3. Sinterleme Sonrasi Sertlik Sonuclari

Mekanik alagimlama sonrasi tozlar uygun kosullarda desikatorde saklanarak korunmustur.
Mekanik alasimlanmig tozlardan metalografik islemler, sertlik testleri igin istenilen
boyutlara sahip sinterlenebilir toz kiitleler elde edilmistir. Bunun igin pres kalib1 200 °C’ye
1isitilmis ardindan mekanik alasimlanmis tozlar ayr1 ayr1 hidrolik pres kullanilarak yaklasik
660 MPa basingla preslenmistir. Resim 5.1.’de presleme sonrasi 1 no’lu numunenin ham

hali goriilmektedir.

Resim 5.1. Preslenmis numuneye ait goriintii

Preslenmis numuneler sinterleme iglemi igin tiip firinina alinmistir. Numuneler sinterleme
firm1 igerisinde 30 dakikada 1100 °C’ye c¢ikarildiktan sonra 1,5 saat sinterlenmistir.
Sinterlemenin ardindan alinan sertlik degerleri (HV1) Sekil 5.3.’te goriilmektedir.
Sekildeki veriler, her bir numunenin yiizeyinden rastgele segilen 10 farkli bolgenin sertlik

degeri alinarak belirlenmistir.
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Sekil 5.2. NiTi sertlik degeri
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Sekil 5.3. %6 oranindaki Cu sertlik degeri

Alasim elementi ilavesi olmadanuygulanan sinterleme isleminde NiTi’nin karakteristik
ozelligi olarak sinterleme islemi oldukga iyi sonu¢ vermektedir [96]. Bunun asil nedeni Ni
ve Ti atomik oranda kendi iginde stokiyometrik agidan olduk¢a uyum iginde olup

sinterleme isleminin verimini artirir.

5.4. Sinterleme Sonras1 XRD Analiz Sonuglari

Numuneleri 1100°C’de 1,5 saat sinterlenmesi sonras1 eklenen Cu oranindaki degisimin,
olusan fazlar {izerinde etkisinin incelenebilmesi amagh XRD analizi yapilmistir. Yapilan
analizde CuKa 1sin1 kullanilmistir. XRD 6l¢iim degerleri 10° — 100° yansima, 0,05 s

tarama araliginda geceklestirilmistir.
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1 ve 2 no’lu numunelerin XRD sonuglar sirasiyla Sekil 5.4. ve 5.5.te verilmistir. Buna
gore her iki numunede de NiTi (B2), NiTiCu piklerine ait siddetlere rastlanilmistir. Olusan
bu fazlarin varligr ise NiTi alasimlarinda olusturulmak istenen sekil bellek 6zelliginin elde
edilmesi agisindan 6nemlidir. Numunelerde NiTi (B2) fazi bulunmasinin yani sira NiTi
(B19°) faz1 goriilmemistir. Ilave edilen Cu miktarmin artmasi ile birlikte NiTi (B2) fazinin

pik siddetinde diisiis gozlemlenmistir (Sekil 5.4. yiiksek- Sekil 5.5. diisiik).
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Sekil 5.4. NiTi+%2 Cu ilaveli numunenin sinterleme sonras1t XRD sonucu

Kullanilan 6n alagimli NiT1 tozunda Ni oranm1 Ti oranindan fazladir. Fazla Ni alasimdaki Ni
¢ozlniirlik smirinin iistiinde olmasindan dolay1 alasim igerisindeki fazla Ni; NiaTiz, NizTi2
ve NisTi gibi ¢okeltilerin olugmasi sayesinde yapi igindeki Ni yogunlugunun dengeye
ulastig1 yapilan ¢aligsmalarla ortaya konmustur [97]. NiTi alasimina Cu ilavesi doniisim
sicakligin1 azaltmasinin yani sira beraberinde doniisiim basamagini da degistirir. Cu ilavesi
R fazinin ortaya ¢ikmasina yardimci olarak doniisiimiin sirasiyla B2—R—B19' seklinde
olusmasini saglar. Ayrica Cu miktar1 arttikca B2 — R doniisiimii ile R — B19' doniisiim
sicakliklart arasindaki degerde artig goriiliir [98]. R fazinin meydana gelebilmesi igin
alasim yapisinda NisTis ¢okeltilerinin ortaya ¢ikmasi gerekir. 1 ve 2 no’lu numunelerin
XRD sonuglarma bakildiginda NisTis fazi yap1 igerisinde olast bir faz olarak

goriinmektedir.
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Sekil 5.5. NiTi+%4 Cu ilaveli numunenin sinterleme sonras1t XRD sonucu
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Sekil 5.6. NiTi+%6 Cu ilaveli numunenin sinterleme sonras1 XRD sonucu
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Sekil 5.4. ve 5.5.’te farkli yonlenmis birgok Ti2Ni taneleri belirlenmistir. TioNi fazi, Ti’ce
zengin alasimlarda goriilen bir fazdir. Sekil hafiza 6zelligine etkisi olmamakla birlikte

alasimdaki Ni oranini degistirdiginden doniisiim sicakligin1 dolayli olarak etkilemektedir.

NiTiCu 4 No.lu Numune
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Sekil 5.7. NiTi+%8 Cu ilaveli numunenin sinterleme sonras1t XRD sonucu

Tim numunelerde NisgTisoCu2 fazinin XRD pikleri (002), (020) ve (012) diizlemlerindeki
pikleri tam eslesmektedir. Sekil 5.5., Sekil 5.6., Sekil 5.7. ve Sekil 5.8 incelendiginde
NisgTisoCuz faz siddetinde bir dalgalanma goriilmesine ragmen genel olarak incelendiginde

Cu oranindaki artisin NisgTisoCuz fazinin siddetinde bir artiga sebep oldugu goriilmektedir.
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Sekil 5.8. NiTi+%10 Cu ilaveli numunenin sinterleme sonras1 XRD sonucu

NisTi doniisiim sicakligini direkt olarak degistiren bir faz degildir. Sadece alasimdaki Ni
oranini degistirerek doniisim sicakligini dolayli olarak degistiren bir fazdir. Mekanik
alasimlama siiresindeki artisin NizTi fazinda artisa sebep oldugu yapilan caligmalar ile
tespit edilmistir [99]. Ayrica sinterleme sonrasi firinin yavas sogumasi NizTi faz
olusumuna sebep olabilmektedir [100,101]. Sekil 5.6., Sekil 5.7. ve Sekil 5.8.

incelendiginde NisTi fazinda belirgin bir diisiis goriilmektedir.

5.5. DSC Analizi

Numunelerin faz dontistimlerinin gerceklestigi sicakligin tespit edilmesi icin DSC analizi
yapilmistir. DSC analizi her bir numuneden birka¢ mg agirhiginda 6rnek alinarak
yaptlmistir. Yapilan DSC analizi esnasinda sicaklik tarama araligi -50 °C ile +500 °C
arasinda gergeklestirilmis olup, +50°C’den sonra herhangi bir pike rastlanmadigindan, tim

deneyler -50°C ile +50°C araligindan tamamlanmistir. Deneylerde tarama hizi 10

°C/dak.’dur.

Sekil 5.9°da NiTi+%2Cu igerigine ait numunenin sinterleme sonrast DSC verisi yer

almaktadir. DSC verisi incelendiginde, Martenzitten Ostenite doniisiim sicaklig1 -19.36°C’
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de baslayip, -0.61°C’de sonlanmaktadir. Sekil 5.10°da NiTi+%4Cu igerigine ait DSC egrisi
incelendiginde ise, doniisim -20.14°C’de baslayip, +0.54°C’de son bulmaktadir. Sekil
5.11°de NiTi+%6Cu igerigine ait DSC egrisi incelendiginde ise, doniisiim -29.60°C’de
baslayip, +1.74°C’de son bulmaktadir. Sekil 5.12°de NiTi+%8Cu igerigine ait DSC egrisi
incelendiginde ise, doniisim -27.31°C’de baslayip, +5.48°C’de son bulmaktadir. Sekil
5.13’te NiTi+%10Cu igerigine ait DSC egrisi incelendiginde ise, herhangi bir doniisiim

pikine rastlanilmamastir.
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Sekil 5.9. NiTi+%2Cu ilaveli numunenin sinterleme sonrasi DSC analiz sonuglari
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Sekil 5.10. NiTi+%4Cu ilaveli numunenin sinterleme sonras1 DSC analiz sonuglari
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Sekil 5.11. NiTi+%6Cu ilaveli numunenin sinterleme sonrast DSC analiz sonuglari
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Sekil 5.12. NiTi+%8Cu ilaveli numunenin sinterleme sonras1 DSC analiz sonuglar1
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Sekil 5.13. NiTi+%10Cu ilaveli numunenin sinterleme sonrasi DSC analiz sonuglari

53



54

Sekil 5.9-13 de belirtilen grafikleri sirasiyla 1, 2, 3, 4 ve 5 no’lu numunelerin DSC analiz
sonuglaridir. Her bir dontisiim grafigi incelendiginde numunelerde belirgin bir doniisiim
goriilmemektedir. Numunelere 1s1l islem uygulanmadigi i¢in martenzit fazinin olusamadigi
dolayisiyla B2 - B19” ya da B19” - B2 doniisiimiiniin gerceklesmedigi diisiiniilmektedir.
Isil islemle birlikte alasimdaki Cu oraninin martenzit fazinin olusmasinda etkili oldugu
yapilan caligmalarla kanitlanmistir. Diger taraftan DSC 6l¢iim aralifinin  uygun
olmamasindan dogan belirsizlik de doniisiimiin tespit edilememesine etken faktorlerden

birisi oldugu diisiintilmektedir.

5.6. Optik Mikroskop Analizi

On alasiml1 NiTi tozlarm ilave edilen Al, Fe ve Cu miktarma bagh olarak pek ¢ok yapi ve
ozellik degisiklik gostermistir. Bu degisiklikleri mikro yapisal agidan degerlendirebilmek
icin numunelerin optik mikroskop goriintiileri alinmigtir. Optik mikroskop goriintiilerinin
alimabilmesi i¢in numuneler bir dizi metalografik islemden gecirilmistir. Ardindan
numunelerin optik mikroskop goriintiileri alinmistir. Resim5.2.’de NiTi-%2Al, NiTi-%4Fe

ve NiTi-%8Cu numunelerin x50 biiyiitmeli optik mikroskop goriintiileri bulunmaktadir.

Resim 5.2 a) NiTi-%2Al b) NiTi-%4Fe c) NiTi-%8Cu numunenin optik mikroskop
goruntisu

Resim 5.2.a’da koyu renkli faz 6zellikle tane sinirlarinda bulunmaktadir. Koyu renkli
bolgelerin Ti’ce zengin, agik renkli bolgelerin ise Ni’ce zengin bdlgeler oldugu EDS nokta

analizleriyle belirlenmistir.
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Resim 5.3. a) 1 no’lu b) 2 no’lu ¢) 3 no’lu d) 4 no’lu ¢) 5 no’lu numunenin optik
mikroskop goriintiisti

Artan Cu oranindaki artisin ylizey mikro yapisindaki degisimleri incelemek amaciyla 1, 2,
3, 4 ve 5 no’lu numunelerin de optik mikroskop goriintiileri alinmigtir. Resim 5.3.”de diger
5 numunenin optik mikroskop goriintiileri goriilmektedir. Ayn1 sekilde bu goriintiilerde de
koyu ve agik renkli fazlar bulunmaktadir. Resim 5.3.’de 1, 2, 3, 4 ve 5 no’lu numunelerin
50 kat biiyiitiilmiis optik mikroskop goriintiileri goriilmektedir. 5 no’lu numunenin diger
numunelere gore gozeneklerinin daha kapali oldugu goriilmektedir. Burada Cu oranindaki

artisin sinterleme islemine olumlu katkis1 oldugu sonucu ¢ikarilabilir. Ayrica Cu
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oranindaki artis tane igerisinde NisgTisoCuz fazi artirirken diger taraftan tane sinirinda oksit
fazlarinin artmasina sebep oldugu diistiniilmektedir. Metalografik iglemler sonucunda tane
sinirindaki oksit faz renk degistirmistir (kahverengi bolgeler). Oksit fazin 5 no’lu

numunede maksimum oldugu goriilmektedir.

5.7. SEM - EDS Analizi

Numunelerin yiizey morfolojisinin ve mikro yapisinin detayli incelenebilmesi i¢cin SEM-
EDS analizi yapilmistir. 1, 2, 3, 4 ve 5 no’lu numunelerin genel, 1 no’lu numunenin
noktasal, 3 ve 5 no’lu numunelerin element dagilim haritast (MAP) analizleri yapilmistir.
EDS analizi XRD sonuglar ile birlestirilerek hangi fazlarin hangi bolgelerde yogunlastigi
yorumlanmistir. 3 ve 5 no’lu numunelerin analizi karsilagtirilarak Ni, Ti ve Cu elementinin

yapida dagilimi hakkinda yorumlanmustir.

Spectrum15
Cnts =1 Ti Elt. Line Intensity Enor Cone
- (eis) 2-sig
Ti Ka 12418 7.046 48456 wt.%
Hi Ka 6946 5270 49.567 wt.%
Ca Ka 233 0986 1977 wt%
100,000 wt®% Total

vV 250

Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

3.
103 e i s = s = A 2 Y Y R =

Cursor=

Sekil 5.14. NiTi+%2Cu ilaveli numunenin genel SEM - EDS analizi a) genel SEM
goriintiisii b) genel EDS analizi
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Sekil 5.14.a’da NiTi+%2Cu ilaveli numunenin genel SEM gorintiisii, Sekil 5.14.b.’de
NiTi+%2Cu ilaveli numunenin genel EDS analiz sonucu goriilmektedir. SEM
goriintiisiinde tanelerin boyun olusumunun basladigi, bu sebepten numunelerin sinterleme

sicakliginin ve siiresinin yeterli oldugu goriilmektedir.

Sekil 5.14.b’de yer alan EDS analiz verileri incelendiginde, yapiya ilave edilen Cu
iceriginin 1.977 wt.% c¢ikmasi homojen bir dagilim oldugunu gosterir niteliktedir. Bu
durum numune igerisindeki agirlikga Ti, Ni ve Cu oranlarmin olusturmasi muhtemel
pikleri olusturdugu ve XRD piklerinde yer alan NiTiCu yapisin1 destekler niteliktedir
(Sekil 5.14).

Sekil 5.15.te agirlik¢a %2 Cu katkili numunenin noktasal SEM — EDS analizi
goriilmektedir. SEM goriintiisiinde agik gri, koyu gri ve beyaz bdolgelerin oldugu tespit
edilmistir. A¢ik ve koyu gri bolgeler tane {lizerinde, beyaz bdlgeler tane sinirinda
yogunlagmis halde bulunmaktadir. Ag¢ik gri bolge SEM goriintiisii iizerinde 1 ile
isaretlenmis olup koyu gri bolge ise 2 ile isaretlenmistir. Sekil 5.15.b ve Sekil 5.15.c’de 1
ve 2 no’lu noktalarin EDS analiz sonuglar1 incelendiginde acik gri bolgelerin Ni’ce zengin,

koyu gri bolgelerin Ti’ce zengin bolgeler oldugu goriilebilmektedir.

Sekil 5.15.b’de NiTi+%2Cu ilaveli numunenin EDS analiz sonucunda Ni/Ti oran1 goz
onilinde bulundurularak 1. noktanin NisTi fazina ait oldugu diistiniilmektedir. Ayn1 sekilde
elementel oranlari incelendiginde Sekil 5.15.c’de 2. noktanin NisgTisoCuz fazina ait oldugu
diigiiniilmektedir. Daha 6nce toz NiTi kullanilarak benzer yontemle iiretilmis 900 °C’de 5
saat sinterlenmis numunelerin SEM — EDS analizinde beyaz bdlgelerin olustugu bu

bolgelerin oksit bilesiklerinden kaynaklandigi tespit edilmistir [96].

Oksit fazlar sekil hafiza etkisini olumsuz yonde etkilemektedir ayrica O, C, N gibi
impiiriteler doniisiim sicakligim degistirmektedir. Ornegin atomik olarak %1 oraninda
oksijen impiiritesi doniisiim sicakligim1 92,6 K diisiirmekte ve ana fazi gevreklestirmektedir

[102].
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Imagel-1

Elt. Line Intersity Emor Come
(ch)  2-sig

Ti Ka 11235 9313 35900 wt%

Hi Ka 10568 9032 61107 wt%

Cu Ka 434 1831 2993 wt¥%
100000 wt% Total

Cnts 4

xv 250
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 5.2
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Image1-2
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Imagel-3
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Cnts ()  2-sig
Ti Ka 149.72 7738 48495 wt¥%
Hi Ka 8369 5785 49.580 wt%
Cu Ka 274 1046 1925 wt%

100000 wt% Total

xv 250
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

il =g

(=7 e (& [57 [&]

Cursor=

Sekil 5.15. NiTi+%2Cu ilaveli numunenin noktasal SEM — EDS analizi a) SEM goriintiisii
b) 1.noktanin ¢) 2. noktanin d) 3. noktanin EDS analizi
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Agirlikga %4 Cu katkili numunenin gdzenek ve tane boyutunun %2 Cu katkili numunelere
gore nispeten daha biiylik oldugu tespit edilmistir (Sekil 5.16.a). Bu sebepten Cu katkisinin

sinterleme {izerinde olumlu bir etkiye sebep oldugu diisiiniilmektedir.

Spectrum18

1 Elt. Line Intemsity Enor Conc
(cls) 2-sig

Ti Ka 12226 7.189 51.540 wti%

Hi Ka 61.28 4950 44762 wt%

Cu Ka 426 1306 3698 wt%
100000 wt% Total

Cnts —

kv 250
Takeoff Angle  35.0°
Elapsed Livetime 10.0

;
3.
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Cursor=

Sekil 5.16. NiTi+%4Cu ilavelinumunenin genel SEM - EDS analizi a) SEM goriintiisii b)
EDS analizi

Sekil 5.17.NiTi+%6Cu ilaveli numunenin SEM — EDS analizi goériilmektedir. Ti’nin
oksitlenebilirligi yiiksek oldugundan tane sinir1 lizerinde oksit fazlarmin yogunlastigi
sOylenebilir. Yapida element dagilimi oranlari incelendiginde 5.862 wt.% olarak goriilmesi

homojen olarak dagildigini géstermektedir

Bolgesel olarak degisimin incelenebilmesi NiTi+%6Cu ilaveli numunenin ¢izgisel analizi
yapilmistir.  Sekil 5.17.a.’da  NiTi+%6Cu ilaveli numunenin SEM  goriintiisii
bulunmaktadir. Burada tane lizerinden almman ¢izgisel EDS analizi Sekil 5.17.b.’de

goriilmektedir. Analiz sonuglarina gore tane sinirlarinda Ti miktariin arttig1 diger taraftan
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Cu ve Ni miktarinin azaldigi tespit edilmistir. Daha 6nce 6n alasimli toz NiTi ile farkh
sinterleme sicaklik ve siirelerinde yapilan calismalarda da benzer sonuglar goriilmiistiir
[96]. Calismalar kiyaslandiginda Cu katkisinin Ti’nin tane sinirindaki davranigini
degistirmedigi sdylenebilmektedir. Tane icerisinde Ni ve Cu’nun oranindaki artis goze
carpmaktadir. S6z konusu elementlerin tane sinirina gore nispeten homojen dagildigi
sOylenebilir. Bu sebepten bolgesel olarak Ni ve Ti inhomojenitesi Cu’nun homojen

dagilimini olumsuz yonde etkilemektedir.

(b)

Spectrum14

Elt. Line Intemsity Emor Conc
(cis) 2-sig

Ti Ka 6029 4911 47476 wti%

Hi Ka 3253 3607 46662 wt%

Cu Ka 344 1173 5882 wit%
100.000 wt. Total

Cnts
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Takeoff Angle  35.0°
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Sekil 5.17. NiTi+%6Cu ilaveli numunenin noktasal SEM — EDS analizi a) SEM goériintiisii
b) EDS analizi

Sekil 5.18.’de NiTi+%8Cu ilaveli numunenin genel SEM — EDS analizi goriilmektedir.
Agirlikca %8 Cu katkili numunenin genel EDS analizinde, 6l¢iim hassasiyeti de goz
oniinde bulundurularak alagimdaki Ni, Ti ve Cu oranlarmm dogru tespit edildigi
belirlenmistir. Cu oranindaki artisin numunenin yiizey morfolojisinde gozenekliligin
azaldig1 yonde degisimlere neden oldugu belirlenmistir. Agirlik¢a %7.409 oraninda

¢ikmasi homojen olarak dagildigini gostermektedir.



Cnts

Spectrum19
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Elt. Line Intensity

(cis)
Ti Ka 61.82
Hi Ka 39.17
Cu Ka 493
vV 250

Takeoff Angle  35.0°

Elapsed Livetime 10.0

Emor
2-sig
4971

3957
1403

Cone

43.101 wt%
49.490 wt%

7.409 wt%
100.000 wt.% Total

Sekil 5.18. NiTi+%8Cu ilaveli numunenin genel SEM - EDS analizi a) SEM goriintiisii b)

Sekil 5.19.’daNiTi+%10Cu ilaveli numunenin genel SEM — EDS analizi goriilmektedir.
Sekil 5.19.a’daki SEM goriintiisii incelendiginde tane tiizerindeki gozenekliligin Sekil
5.18’e gore daha fazla oldugu belirlenmistir. Agirlikga 9.062 olarak goéziikmesi yapida

EDS analizi

homojen olarak dagildigini gosterir.

Sekil 5.19.’da NiTi+%10Cu ilaveli numunenin genel SEM — EDS analiz sonucu
goriilmektedir. Cu oraninin arttik¢a gézenek ve tane boyutunun kiiciildiigii gortiilmektedir.

Genel EDS analiz sonuglarina gore Ol¢iim hassasiyeti de géz onilinde bulundurularak

alasimdaki elementel Ni, Ti ve Cu oranlart dogru tespit edilmistir.
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(b)

Spectrum13
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Sekil 5.19. NiTi+%Z10Cu ilaveli numunenin genel SEM — EDS analizi a) SEM goriintiisii
b) EDS analizi

Numune igerisindeki elementel dagilimin karsilastirllmasi ve gozenek boyutunun
numunelerin Cu oranina bagl degisimin gozlenebilmesi i¢in SEM-EDS MAP goriintiileri
alinmigtir. Sekil 5.20.”de sirasiyla NiTi+%6Cu ve NiTi+%210Cu ilaveli numunelerin SEM
— EDS MAP sonuglar1 goriilmektedir.

Sekil 5.20.a. ve Sekil 5.20.b. karsilastirildiginda, Cu oraninin artmasiyla tane ve gozenek
boyutunun kiiciildiigii goriilmektedir. Diger taraftan kismi bolgesel yogunlagmalara
ragmen Cu’nun matris igerisinde homojen bir sekil dagildig1 sdylenebilir. Bundan dolay:
yapilan ¢alismada mekanik alasimlama siiresi ve siirecinin uygun oldugu ayrica sinterleme
isleminin Cu tozlarinin yapida homojen dagilimi i¢in uygun oldugu sdylenebilir. Béylece
yapida olugmasi muhtemel NiTiCu fazlarinin varligi ve Cu igeriginin etkileri XRD verileri

ve DSC egrilerinde gbzlemlenebilmistir.
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Sekil 5.20. SEM — EDS MAP gorintileri a) NiTi+%6Cu ilaveli numunenin b)
NiTi+%10Cu ilaveli numunenin SEM — EDS MAP goriintiisi
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5.8. Cekme Testi

Cekme testi icin ISO 6892-1:2016 VE ASTM ES8:2016 standartlar1 uygun olarak
hazirladigimiz numuneler Resim 5.4’te verilmistir. Cekme testi i¢cin kafalara sabitlenen

numunelerimiz yeterli mukavemete sahip olmadiklarindan dolayr kisa siire kopma

meydana geldigi goriilmistiir (Resim 5.5.).

Resim 5.5. Cekme testi sonrasi numunelerin goriintiisii

Sonrasinda kopan ylizeylere ait SEM goriintiileri alinmistir (Sekil 5.21).

ZEkU 186 EF CCBRZ I MET

Sekil 5.21. Kirik Yiizeylerin SEM goriintiisii

Cekme testine baglanan numune 1 i¢in uygulanan yiike bagli olarak test sonucu pek

anlamli olmasada Sekil 5.22°de asagidaki tabloda verilmistir.



Specimen 1 to 1

® 03
a 09
Z 04 ..--‘Avu-
n g3l = -
E 0.2 il Specimen £
E 0.1 — 1
§ 0.0
(7]
F 0.0 01 0.2 0.3 04 0.5 06 0.7 0.8 09 1.0 1.1 1.2 1.3 14 1.5
Tensile stram (%)
Tensile stress at Yield  Tensile stress at Tensile  Tensile stress at Break  Tensile strain at Tenslle  Tensile strain at Break
(Ofsez0.2 %) (Standard) Strength (Seandard) (mem)
(MPa) MPa) (MPa) (%) (%)
1 — 043373 0.27126 0.68349 1.48121 20.00000
i 043375 0.27126 0.68349 1.48121 30.00000
. Tensile stress at Yield Tensile stress at Yield
Area Rate 1 Rate 2
(I'I'ITI) [m"‘l) (Elmml‘m Yield) (EN usol-m“r Yiehd) (wﬁ') {mﬂm)
1 3.00000 43.00000 p— - 0.50000
3.00000 45.00000 — mm— 0.50000
Extension at Break Extension at Tensile Energy at Tensile
Modulus (E-modulus) | Load at Break (Standard) Load at Tensile Strength
(MPa) N (Saandard) ) Serength Serength
(rmm) (mm) (J)
1 f— 12.20683 0.75044 19.51868 0.35150 0.00485
— 12.20683 0.75044 19.51868 0.35150 0.00485
Tana at Tarsile Strarc] True strain at Tensile True stress at Tensile
(sec) (mmvenm) (Pa
1 4106000 0.00881 436712.73200
41.06000 0.00681 436712.73200

Sekil 5.22. Cekme Testi 1 no’lu numune i¢in elde edilen sonug
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6. SONUC VE ONERILER

Bu tez calismasinda, on alasimli NiTi sekil bellekli tozlarina Fe, Al ve Cu tozlarini
mekanik alasimlama yontemi kullanarak bu tozlarin tiretiminde tozun seklinin, kimyasal
kompozisyonunun presleme ve sinterlemeye olan etkisi arastirilmistir. Elde edilen
deneysel bulgular ve degerlendirme asamalar1 neticesinde asagida verilen sonuglar ve

Oneriler sunulmustur.
6.1. Sonuclar

1. Yapilan sicak preslemelerde Speks’de ogiitiilen ve deforme edilen karmasik sekilli
tozlarin preslenebilme kabiliyetinin kiiresel taneli NiTi tozlarinin preslenme

kabiliyetine gore daha iyi oldugu goériilmiistiir.

2. Numunelerde ham yogunlugun Cu orant ile dogru orantili olarak arttig1
goriilmiistiir. Bu durum paketlenme kabiliyetinin Cu orani ile beraber arttigini
gostermektedir. NiTi numunelerinde %8 Cu ilaveli olan en iyi preslenmenin
meydana geldigi gézlenmistir. Hesaplanan ham yogunluk sonuglart bu bulguyu

dogrulamistir.

3. Yapmin sahip oldugu kimyasal komposizyon igine bakir gibi NiTi tozlarina gore
daha yumusak yapidaki tanelerin katilmasi ile NiTi sekil bellekli alasim tozlarmnin
preslenebilirligine biiyiik katki saglamstir.

4. Yapilan SEM ve EDS analizleri sonucunda oksitlenme miktarinin Cu’lu
numunelerde Cu igermeyen numunelere gore daha fazla oldugu belirlenmistir.

Artan Cu orani ile birlikte oksitlenme miktarinda artig gosterdigi saptanmistir.

5. %6 Cu iceren numune ile Cu icermeyen NiTi alasiminin sertlik degerleri
karsilastirildiginda Cu igcermeyen NiTi alasiminin sertlik degerinin daha diisiik
oldugu goriilmiistir. Bu duruma Cu’lu numunler igerisindeki oksitlerin sebep

oldugu saptanmastir.
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10.

11.

12.

13.

XRD analizleri incelendiginde NiTiCu fazinin pik siddetinin artan Cu orani ile
artti@1 sonucuna vartlmistir. Saf halde bulunan NiTi numuneleri {izerinde yapilan
XRD analizlerinde sekil bellek etkisi igin gerekli olan B2 dstenitik fazinin ve B19’
martenzitik fazinin meydana gelmesi sicaklik ve siireyle birlikte arttigini ortaya

koymustur.

1100° C de 1,5 saat sinterlenen numunelerde yogunluk %10 Cu ilaveli malzemede
maksimuma ulagsmis olup gbzeneklilikle degerlendirildiginde ise en 1yi sonucun %8

Cu katkili numunede elde edilmistir.

Gozeneklilik oran1 %8’e kadar Cu ilavesine bagli olarak diisiis gostermekte olup

%38’den sonra bu etkinin kayboldugu tespit edilmistir.

Mekanik alagimlamanin olusan fazlarin doniistimlerini etkiledigi tespit edilmistir.
Bu etki, artan Cu orani (olusan faz seklinde meydana gelip burada en etkili

durumun stokiyometrik oran) ile agiklanabilir.

Artan Cu miktarinin %2, %4, %6 ve %8’de olusan Ni3Ti ve NiTiCu fazlariin pik
siddetlerini hemen hemen aym etkiyi gosterirken bu oranin %10’a ¢ikmas: ile

birlikte maksimuma ulastig1 tespit edilmistir.

DSC analizlerinde Cu artigina bagl olarak 0°C alt1 sicakliklarda bir doniisiim tespit
edilmek ile birlikte bu doniisim kayda deger bulunmamaktadir. Yiiksek
sicakliklarda yapilacak analizler ile Ostenit Martenzit Doniisiimiin literatiire bagh

olarak sOylenebilir.

Olgiilen yogunluklara benzer sonuglar optik mikroskop goriintiilerinde de elde
edilmis olup artan Cu oranina bagl olarak gézeneklilik azalmakla birlikte dagilimi

ve boyutlarida hetorejenlik gostermektedir.

Yapilan SEM ve EDS analizleri sonucuna bakildiginda ilave edilen Cu’nun hemen
hemen tiim oranlarda homojen karistigin1 sdyleyebiliriz. Bu homojenlikte en etkin

parametrenin speks ile yapilan islem oldugu sdylenebilir.
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14. Yapilan EDS MAP goriintiilleri de homojenligi destekler durumda olup bazi

numunelerde kontaminasyona bagh farkl fazlar tespit edilmistir.

15. Cekme test sonuglart yeterli numune iretilemedigi icin degerlendirmeye
alinabilecek kadar sonug¢ elde edilememis olup kirik yiizeylerden aliman SEM
gortintiileri ise sinterlemenin ve yapisal olusumun morofolojisi hakkinda bilgi

vermistir.

6.2. Oneriler

1. [lleride yapilacak olan caligmalarda preslenebilirligin degisimini gérmek icin farkli

presleme yontemleri uygulanabilir.

2. Yapilan deneysel calismada sinterlemenin daha uzun siire ve sicakliklarda

sinterleme islemi yapilarak tam yogunluklar ile ilgili iliskisi tespit edilebilir.

3. Alagima katilan Cu elementinin miktar1 faz diyagraminda sekil bellek bolgesi
icinde kalarak arttirilabilir veya azaltilabilir ve bu baglamda faz olusumunun ve

oksitlenme miktarinda yaptig: etki incelenebilir.

4. Cu elementi haricinde Fe, Al gibi farkli olarak sekil bellek 6zelligi gosteren diger
alagim elementleri ilave edilerek yapi tizerinde preslenme ve sinterleme etkisi

arastirilabilir.
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