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oz

Bu ¢alismada; 6nalasimli NiTi tozlar1 ve %2,%4, % 6, % 8 ve % 10 Zn toz oranlari kullanilarak bilyeli degirmende 60 dakika
mekanik 6giitme islemine tabi tutulmustur. Ogiitiilen NiTi + Zn toz karisimlar1 750 MPa basing altinda presleme sonrast 1000°C’de
60 dakika sinterlenmistir. Ogiitiilen ve presleme sonrasi sinterlenen numunelere mikroyapisal degisiklikleri tespit etmek igin;
Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM), Element Dagilim Spektrometresi (EDS), Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) ve X-
Ray (XRD) analizleri uygulanmstir. NiTi + Zn toz karisimlarinda artan Zn oranina bagli olarak, toz morfolojisinde degisiklikler
tespit edilmis ve dzellikle % 10 Zn ilave edilen tozlarda &giitme sonrasi NiTi tozlarinin yiizeyini homojen bir sekilde tamamen
kapladigi tespit edilmistir.
NiTi + Zn tozlarinin 1000°C’de 60 dakika sinterleme sonrasi Zn’nin siv1 faz sinterlenmesi ile yapida NiTi tozlarinin arasinda bir
bag olusmus ve boylece diisiik sicakliklarda sinterlenme islemi gergeklestirilebilmistir. Ayrica; NiTi + % 10Zn igerigi ile homojen
ve plirlizsiiz bir mikro yap1 elde edilmistir.
Anahtar Kelimeler: Onalasimhi NiTi tozlari, SBA, toz metalurjisi.

Investigation of Characterization and Sinterability of
Mechanically Synthesized NiTi + Zn Powders

ABSTRACT

In this study; prealloyed NiTi powders and ball mills with 2%, 4%, 6%, 8% and 10% Zn powder ratios were subjected to mechanical
milling for 60 minutes. The milled NiTi + Zn powder mixtures were pressed under 750 MPa pressurize and then sintered at 1000°C
for 60 minutes. In order to determine the microstructural changes in the samples which were milled, pressed and then sintered
samples; SEM, EDS, DSC and XRD analyses were applied, respectively. Changes in powder morphology were observed,
depending of the increasing Zn content in the NiTi + Zn powder mixtures and it was determined that the powders containing 10%
Zn completely covered the surface of the NiTi powders in a homogeneous manner after milling.

Zn content in the micro structure also provided the alloy to be sintered at low temperatures by completely filling the gaps and pores
after the sintering process at 1000°C for 60 min. In addition, a homogenous and smooth microstructure was obtained with NiTi +
10Zn% content.

Keywords: Prealloyed NiTi powders, SMA, powder metallurgy.

ulagilamamaktadir [4,5]. Bu 6zellikleri tiretim kosullari
ve gevre sartlarindan etkilenebilmektedir. NiTi alagim
sistemi ile parca iiretiminde parametrelerin ve g¢evre
kosullarinin  belirlenmesinde ise yapida olusmasi
muhtemel hidrojen dogrudan etkilemektedir [6,7]. Bu
sebeple ¢evre kosullarindan kaynaklanan hidrojen
igeriginin giderilmesinde, yeni teknoloji ve uygulama
alanlarina ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu alanlardan toz
metalurjisi (TM) yontemi ise NiTi alasimlarinin
iiretilmesi ve sekillendirilmesinde sagladig: farkli metot

1. GIRIS (INTRODUCTION)

Nitinol olarak adlandirilan sekil bellekli alagimlar (SBA),
yaklagik olarak esit Ni ve Ti elementlerinin kimyasal
olarak bilesiminden olusur. Essiz sekil bellek 6zelligi ve
iyi soniimleme etkisi, miitkemmel bir biyouyumluluk,
asinma ve korozyon direngleri sayesinde bu alasimlar
cok sayida endiistriyel ve tibbi uygulama alanlarinda
yaygin olarak kullanmilmaktadir [1-3]. Ni-Ti alagim
sisteminden olusan SBA’lar genellikle dokiim yontemi

kullanilarak elde edilmektedir. Ancak ergitme yontemi
ile iiretilen numunelerde tatmin edici siineklilige, kirilma
direncine  ve  siliperelastiklik  gibi  Ozelliklere

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

ve yontemlerle bu alanlarin baginda gelmektedir [8, 9].
Bilinen TM yontemlerinden, metal enjeksiyon
kaliplama, kivilcim plazma sinterleme ve sicak izostatik
presleme gibi uygulama alanlar1 bu yontemlerin basinda
gelmektedir [9-12].
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TM diretim yontemlerinden mekanik alasimlama (MA)
yontemi, halihazirda bulunan alagim sistemi igerisine

farkli bir alagim tozun ilavesinde ve kompozisyonun
degistirilmesinde kullanilan en uygun ydntemlerin basinda
gelmektedir [13]. MA yontemi NiTi SBA alagim sisteminde
yer alan Ni ve Ti oranlarinin degistirilmesinde ve yapiya
farkli alagim elementlerinin sentezlenmesinde sagladigi
essiz verimliligi nedeniyle yaygin olarak kullanilmaktadir
[14-17]. Uygulanan MA ile homojen bir yapimin kolaylikla
elde edilebilmesi ve istenen malzeme Ozellikleri agisindan
malzeme sentezinin kolayligt ve iretim siireglerinin
sagladigi kolayliklar bu teknigin 6n plana ¢ikmasinin baslica
nedenleri arasindadir. Bu teknigin kullanilmasiyla istenilen
partikiil boyutunun elde edilebilmesi, hatta nano
partikiillerin iiretimi sayesinde, malzemelerde benzersiz
fiziksel, kimyasal ve mekanik Ozellikler elde
edilebilmektedir [18].

Bu calismada; 6nalagimli NiTi SBA tozlar1 ve saf Zn (%
2, 4, 6, 8, 10) tozlari, mekanik oglitme teknigi
kullanilarak 60 dakika siire ile 6giitiilmiistiir. Elde edilen
NiTi-Zn toz karigimlarini karakterize etmek i¢in; SEM,
EDS, XRD ve DSC analizleri yapilmistir. Calisma ile;
farkli oranlarda ilave edilen Zn igeriginin NiTi
alasiminda olusturdugu etkiler ve NiTi alagiminin
presleme ve sinterleme oOzellikleri {izerine etkileri
incelenmistir.

2. MATERYAL VE METOD (MATERIAL AND
METHOD)

Caligmalarda baslangic malzemesi olarak Onalagimli
NiTi SBA tozlar1 ve saf Zn tozlart kullanilmistir.
Deneylerde  kullanilan  NiTi  tozlari, Nanoval
(NANOVALGmbH & Co.KG Kienhorststralle 61-65 D-
13403 Berlin) adli sirketten ©nalasimli olarak temin
edilmistir. NiTi ve Zn tozlarmin {iretiminde gaz
atomizasyon yonteminin kullanilmasi tozlarin kiiresel
yapiya sahip olmasini saglamistir (Sekil 1.). Kiiresel
yapidaki tozlar presleme ve sinterleme agamalarinda
islem kolayligi saglamasi agisindan O6nemli rol
oynamistir [19, 20]. Cizelge 1, kullanilan tozlarin atomik
ve agirlikca ylizdelerini gostermektedir. Cizelge 2,
sirastyla mekanik alagimlama g¢aligmalarinda kullanilan
NiTi ve Zn tozlarmin ortalama parcacik boyutlarini
gostermektedir. Cizelge 2 incelendiginde, o6nalasimli
NiTi tozlarinin boyutu 35 pm iken, Zn tozlarinin boyutu
5 pm’dir.

SBA’mn  kullanim alanlar1 agisindan faz doniisiim
sicakliklart ve histerisiz egrileri 6nemlidir. Calismada,
Onalasimli  NiTi tozlarmmin doniisim sicakliklarini
belirlemek i¢in DSC analizi uygulanmistir (Sekil 2).

Sekil 2’de oOnalasimli NiTi tozlarinin DSC analizi
incelendiginde, Ostenit doniisiim sicakliginin yaklagik -
30°C’de  basladigt ve +10°C’de tamamlandigi
goriilmektedir (Oda sicakliginda doniisiim
tamamlanmaktadir). Bu deger ¢alismanin yaklasik oda
sicakliginda doniigtimiinii tamamladigini gostermektedir.

Sekil 1. a) Onalaslmh NiTi SBA tozlari ve b) saf Zn tozlarinin
SEM goriintiileri (SEM images of a) prealloyed NiTi
powders and b) pure Zn powders)

Cizelge 1. Onalasimli NiTi tozlarmmn Ti ve Ni oranlarmin
atomik ve agirlik¢a yiizdeleri (Weight and atomic
Ti and Ni % ratios of prealloyed NiTi powders)

Elementler Ti Ni
% Agirlikca 45,5 54,5
% Atomik 49,4 50,6

Cizelge 2. Onalasimli NiTi ve Zn tozlarinin ortalama tane boyut
dagihimlar1 (The average particle size distribution of
prealloyed NiTi and pure Zn powders)
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Sekil 2. Onalasimh NiTi tozlarimin DSC analizi (DSC analysis
of prealloyed NiTi powders)

J

Sekil 3°te onalasimli NiTi SBA tozlar1 ve Zn tozlarinin
mekanik olarak alasimlanmasi igin yapilan deneylerin
sematik gosterimi yer almaktadir. Onalasimli NiTi tozlart
igerisine sirasiyla % 2, 4, 6, 8, 10 oranlarinda saf Zn
tozlart ilave edilmis ve klasik dgiitme islemleri [21], spex
tipi degirmende 60 dakika siireyle gerceklestirilmistir.
Sekil 3’te goriilen sinterleme iglemi icin yiiksek safliktaki
argon gaz1 atmosferi altinda (% 99,999), 1000°C
sinterleme sicakliginda 60 dakika sinterlenerek parcalar
elde edilmistir. Sinterleme islemi esnasinda Argon gazi;
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safliginin korunmasi ve iyilestirilmesi igin, 450°C’ye
getirilmis yiiksek safliktaki bakir talasi tozu igeren firin
icinden gecirilmistir. Sinterleme agamasinda kullanilan
tiptin kuvars cam olmasi1 nedeniyle, olusabilecek
hidrojen ve oksijen gibi istenmeyen elementlerin oniine
gecilebilmistir [22]. Sinterleme asamasinda cam tiip
icerisine yerlestirilen 1s1 takozlar1 sayesinde, 1simin bir
bolgede muhafaza edilerek sinterlemenin aktif bir sekilde
gerceklesmesi  saglanmistir.  Uretilen numunelerin
yogunluk Ol¢limlerinin tespiti i¢in Arsimet yogunluk
6l¢timii kullanilmustir.

3. DENEY SONUCLARI VE TARTISMA
(EXPERIMENTAL RESULTS AND
DISCUSSION)

Sekil 4’te 60 dakika mekanik olarak 6giitiilen NiTi + Zn
(% 2, 4, 6, 8, 10) toz karisimlarinin SEM goriintiileri yer
almaktadir. MA ile 0Ogiitme isleminde ii¢ temel
mekanizma etkin olup bunlar; soguk kaynaklanma,
kirilma ve dengelenme mekanizmasidir [23].

Sekil 4°te 60 dakika siireyle 6giitme islemine tabi tutulan
onalagimli NiTi+ Zn (% 2, 4, 6, 8, 10) toz karigimlarinin

(7 e - . ™y
Kullanilan Tozlar Mekanik Ogiitme Islemi
. Yatay Kesit Destek I_)iskinin ;" Presleme Asamasi N
Onalasimli Hareketi
NiTi Tozlan
:n. L Merkezkag ] -
.-...'." % %
SaeaaN
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. \
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XYy
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LIl
. /
SGatZ {mndi“ma ve Is1 Takozlari
interleme Asamasi 000000000
Yiksek i 1000°C'deki |
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Ar Gazi C00C00000000
Girisi Yiiksek Saﬂgcta Cu 9000000000 OQ® O]
L Tozlar (450 C'de) I[s1 Rezistanslan

Sekil 3. NiTi — Zn pargalarinin iiretiminin sematik gosteri

Numunelerin karakterize edilebilmesi ig¢in sinterleme
islemi Oncesi ve sonrasinda numunelere JEOL model
JSM-6060LV Taramali1 Elektron Mikroskobu ile SEM,
Enerji Dagilim Spektrometresi (EDS), X-1s1n1 Kirinimi
(XRD) ve Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC)
analizleri gergeklestirilmigtir. DSC analizleri, her
numuneden 5-10 mg alinarak ve 5°C / dak’lik bir tarama
oraninda gergeklestirilerek alagimlarin  faz yapisi,
mikroyapt doniisiimleri ve pargacik morfolojilerinin
belirlenmesi amaglanmigtir. DSC analizlerinde Exstar
S11 7300 model cihaz, sogutma maddesi olarak ise sivi
azot kullanilmis olup (numuneleri -40°C’ye sogumak
i¢in), Ol¢limler icin -40°C ile +50°C sicaklik araligi
kullanilmigtir. XRD analizleri APD 2000 PRO XRD
model Xray cihazinda, 20-70° ve 26 tarama araliginda,
0,04 adim ve bakir katot (CuKa) kullanilarak elde
edilmistir.

mi (The schematic diagram about fabrication of NiTi-Zn parts)

SEM goriintiileri incelendiginde, NiTi alasiminin sahip
oldugu yiiksek sertlik nedeniyle tozlarda hafif diizlesme
egilimine sahip soguk kaynak olusumunun etkileri tespit
edilmistir. Bu durum NiTi + % 10Zn toz karigiminda,
ozellikle artan Zn igerigiyle birlikte acik¢a fark edilmek-
tedir. Sekil 4.¢’deki SEM goriintiisii incelendiginde, %
10Zn tozlarinin 6nalagimli NiTi tozlarinin yiizeyini tama-
men kapladigi goriilebilmektedir. Ayrica, % 10Zn igeri-
ginin NiTi yiizeylerini kaplamasi ile birlikte parcacik
boyutunu genislettigi gézlenmistir. Bu nedenle, Zn ige-
rigi onalagimli sekil hafiza etkisine sahip olan NiTi ala-
stmlarmin tiretim agsamasinda, preslenebilirlik durumu ve
sonrasindaki sinterleme iglemlerinde dnemli bir rol {ist-
lenmektedir. Malzemenin mikroyapi agisindan; gézenek-
tane etkilesimi ve yiiksek yogunluklu malzeme {iretim
stireglerinde 6dnemli bir rol iistlendigi s6ylenebilir.
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Sekil 4. NiTi — Zn tozlarmm 60 dakika MA sonrasi SEM
goriintiileri; a) NiTI + % 2Zn, b) NiTI + % 4Zn, c)
NiTI + % 6Zn, d) NiTi + % 8Zn, e) NiTi + % 10Zn,
(SEM images of NiTi-Zn powders after milling for 60
min; a) NiTi + 2%Zn, b) NiTi + 4%Zn, c) NiTi +
6%2Zn, d) NiTi + 8%Zn, €) NiTi + 10%Zn)

Sekil 5, 6, 7, 8 ve 9’da sirasiyla; NiTi + % 2Zn, NiTi +
% 4Zn, NiTi + % 6Zn, NiTi + % 8Zn ve NiTi + % 10Zn
toz karigimlarinin, 60 dakika MA islemine tabi tutulan
numunelerinin  SEM  gériintiileri ve bu goriintiiler
iizerinden alinan EDS goriilmektedir. Sekil 5, 6, 7, 8 ve
9’daki toz karigimlarina uygulanan EDS analizleri, farkli
bolgelerdeki Ni, Ti, Zn, C ve O eclementlerinin ve
kompozisyonlarinin dagilimini belirlemek i¢in nokta ve
genel analizleri igermektedir. NiTi + % 2Zn, NiTi + %
6Zn ve NiTi + % 8Zn (Sekil 5, 7 ve 8) EDS analizleri
detayli olarak incelendiginde, NiTi tozlarmin (parlak-
beyazimsi taneler) ylizeyinde az miktarda Zn igerigi
bulundugu tespit edilmistir. Bununla birlikte, NiTi + %
10Zn toz kanigimlarmm (Sekil 9) EDS analizleri
incelendiginde, nokta ve genel EDS analizleri ile artan
Zn igeriginin NiTi tozlarinin yiizeyine konsolide olmaya
bagladigi tespit edilmistir.

Intensity Conc
55 45117 wt.%

2 8 52.550 wt.%
5.57 2332 wt%
100.00 wt.% Total

Intensity Conc

343.5 40.438 wt.% @

55.7 14.026 wt.%

3167  15.536 wt.%
100.00 wt.% Total

Intensity Conc

29.25 33

%
100.00 wt.% Total

Sekil 5. NiTi tozlarina ilave edilen % 2Zn tozu ilavesi sonrasi,
a) SEM mikroyap:1 goriintiisii ve b, ¢, d) EDS
analizleri (a) Microstructural image of SEM and b, c,
d) EDS analyses of 2%Zn powder addition in NiTi
powders)

Intensity Conc

55570 48.074 wt.%

23834 51088 wt%

229 0.83 wt.%
100.00_wt.% Total

Intensity Conc
50546 47258 wt% @
209.52 48.180 wt.%
11.60 4563 wt%
100.00 _wt.% Total
Intensity Conc
26.66 24203 wi% @

0.54 0.455 wt.%

24289 29444 wt%

i 11696 34457 wt%

2241 11442 wi.%
100.00 wt.% Total

Sekil 6. NiTi tozlarna ilave edilen % 4Zn tozu ilavesi sonrasi,
a) mikroyap1 goriintiisii ve b, ¢, d) EDS analizleri, (a)
Microstructural image of SEM and b, ¢, d) EDS
analyses of 4%Zn powder addition in NiTi powders)

Elt. Intensity Cone

Ti 32864 45624 wt.% @
Ni 15144 51914 wt%

8 7n  4.50 2462 wt%

100.00 wt.% Total

Elt. Intensity Conc

I 288.18 47611 wt% @

Ni 11972 48.735 wi%

Zn 525 3.654 wt.%
100.00_wt.% Total

Elt. Intensity Conc
C 1442 24037 wi.%

O 1.00 1.450 wt.%

Ti 124.53 27.051 wt.%

Ni 62.11 32458 wt.%

Zn 1646 15.004 wt.%
100.00 wt.% Total

Sekil 7. NiTi tozlarna ilave edilen % 6Zn tozu ilavesi sonrast,
a) mikroyap1 gorlintiisii ve b, ¢, d) EDS analizleri, (a)
Microstructural image of SEM and b, c, d) EDS
analyses of 6%Zn powder addition in NiTi powders)

Intensity Cone
618.03  50.033 wt.% @
Ni 239.64 47975 wt%
5.84 1993 wt.%
100.00_wt.% Total

Intensity Cone
i 117.67 10886 wi%
i 69.18 11.923 wt%

21095 77.191 wt%
100.00 _wt.% Total

Intensity Conc
11.50 12.926 wt.%
3.68 3.7 Y

25249  36.390 wt%

10689  37.581 wt.%
15.51 9392 wt%

- — 100.00 wt.% Total

Sekil 8. NiTi tozlarma ilave edilen % 8Zn tozu ilavesi sonrasi,
a) mikroyap1 goriintiisii ve b, ¢, d) EDS analizleri (a)
Microstructural image of SEM and b,c, d) EDS
analyses of 8%Zn powder addition in NiTi powders)

Elt. Intensity Conc

Ti 35331 43.177 wt% @

Ni 15067 44.555 wt.%

Zn 2403 12268 wi.%
100.00_wt.% Total

Elt. Intensity Conc

I 361.82 44847 wt% @
Ni 14796 44.540 wt%

Zn 2048 10612 wt%

100.00_wt.% Total

It Intensity Conc
25.36 31.140 wi.% @
38 2653 wt%
i 22529 wt%
27.897 wt%
Zn 2211 15.781 wt.%
100.00_wt.% Total

Sekil 9. NiTi tozlarina ilave edilen % 10Zn tozu ilavesi sonrast,
a) mikroyap1 goriintiisii ve b, ¢, d) EDS analizleri (a)
Microstructural image of SEM and b, ¢, d)EDS
analyses of 10%Zn powder addition in NiTi powders)

Sekil 10°da sirastyla, 6nalasimli NiTi, saf Zn tozlar1 ve 60
dakika 6giitme islemine tabi tutulan NiTi + Zn (% 2, 4, 6, 8,
10) tozlarmm XRD analiz sonuglarni yer almaktadir. Sekil
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10°’daki XRD analizleri detayli olarak incelendiginde,
onalasimli NiTi tozlarinin B2 ana fazina ait piklerden olustugu
goriilmektedir (20 = 42.1° ve 20 = 43.2°). Ayrica Sekil 10
incelendiginde, numune 3 ile 7 arasindaki XRD analizleri,
sirastyla 60 dakika siireyle MA prosesi sonucunda NiTi + Zn
(% 2, 4, 6, 8, 10) toz karigimlarindan alinan pik degerlerini
gostermektedir. NiTi + Zn (% 2, 4, 6, 8, 10) toz karisimlarinin
XRD analiz sonuglari incelendiginde, 20 = 42.1°’de en yiiksek
pik degerleri tespit edilmistir. Ogilitme sonrasinda pik
siddetlerinin azalmasi ve genislemesi, 0glitme kosullart ve
alagim sistemine bagli olarak amorf faz yapisinin olusmaya
bagladigini gostermektedir [14].

’
—— 1- Saf NiTi Tozu
—— 2-Saf Zn Tozu
120 —— 3-NiTi + %2 Zn
—— 4-NiTi + %4 Zn
100 5- NiTi + %6 Zn
—— 6- NiTi + %8 Zn
—— 7-NiTi + %10 Zn
80
@
5 60
=2
Ur 40
20 80
70
0 60
50 @
a0 A%
Te 30 Vv
5 4 20
Orney,. 2
Neklg, 2 4 10
\

v

Sekil 10. Ham NiTi, Zn tozlarmm ve 60 dakika 6giitiilen NiTi
+ Zn tozlarmm XRD analizleri (XRD analyses of
green NiTi, Zn and 60 min. milled NiTi + Zn
powders)

Sekil 11°de 1000°C’de 60 dakika sinterleme iglemine
tabi tutulan NiTi alagimindaki farkli Zn igeriginin (% 2,
4, 6, 8, 10) numune yogunluguna etkisi goriilmektedir.
NiTi igerisine ilave edilen % Zn igeriginin yogunluga
etkisi incelendiginde ise, artan Zn igerigine bagl olarak
yogunlukta da bir atis olustugu, en yiiksek yogunluk
degeri ise NiTi + % 10Zn ilavesine ait numunede
yaklagik 5.25 g/cm3 olarak tespit edilmistir. Artan Zn
icerigi ile birlikte yogunlugun artmasi ise, 1000°C’de 60
dakika sinterleme siiresinde Zn’nin s1vi faza gegerek sivi
faz sinterlemenin olusturmasidir. Sivi faz sinterleme
sayesinde Zn tozlari NiTi tozlarmin etrafini sarma
egilimine gecerek, gdzeneksiz homojen ve piiriizsiiz bir
yap1 elde edilmesine imkan saglamistir [24].

Sekil 12°de, NiTi + % 10Zn igeriginin 1000°C’de 60
dakika sinterleme sonras1i SEM goériintiileri yer
almaktadir. SEM  goriintiileri  detayli  olarak
incelendiginde; Zn’nin NiTi tozlarinin arasinda olusan
stvi faz sinterleme ile birlikte, homojen bir sekilde
dagildig1 ve gozenekleri kapattig1 goriilebilmektedir.

5.3

5,21

5,11

5,0

unluk (gfcms)

Yog

4,9

4.8 \ r . " T
2 4 6 8 10
Zn llavesi (%)

11. 1000°C’de 60 dakika sinterlenmis NiTi-Zn alagim
sisteminde ilave edilen Zn oranma bagli olarak
yogunluk degisimi (Density change depending on
the ratio of Zn added in NiTi-Zn alloy system which
sintered for 60 minutes at 1000°C)

Sekil

sonrast mikroyap1 goriintiileri (Microstructure images
of NiTiZn alloy after sintering at 1000°C for 60
minutes)

Sekil 12.a ve b’deki SEM goriintiileri incelendiginde,
actk ve koyu gri renkte mikro-yapisal farkliliklar
olustugu goriilebilmektedir. Bu farkliliklar NiTi ve Zn
alagimlarina ait fazlar1 temsil etmektedir. Burada, Zn
tozlart olusan sivi faz sinterleme sayesinde, NiTi
tozlarmin arsindaki gdzenekleri homojen bir sekilde
doldurarak, NiTi + Zn sisteminin olugmasini saglamistir.
Bu sistem sayesinde NiTi alasim tozlarinin etrafini
kapladigi ve yiiksek sinterleme sicaklik degerlerine
ihtiyag  duyulan NiTi alagmminin, daha disik
sicakliklarda elde edilen siv1 faz sinterleme ile etkin bir
sinterleme islemi gerceklestirildigi goriilebilmektedir
[25]. Boylece 60 dakika gibi kisa bir sinterleme siiresinde
gozenekler kapanmis ve homojen bir karisim elde
edilmistir. Burada kullanilan Zn oraninin degistirilmesi
ile birlikte; NiTi alagimlarindaki istenen bir durum olan
gozenekli yapilarin elde edilebilmesi ve gozeneklilik
oranimin degistirilebilmesinde 6nemli bir yol kat edilmis
olacaktir [26]. Bodylece implant malzeme {iretim
teknolojilerinde saf olarak kullanilan NiTi alagimlarinin
[27] ve NiTi alagimlarina ilave edilen diger alasim
elementlerinin [28] etkisinin tespitinde 6nemli bir yer
tuttugu goriilebilmektedir.
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B Elt. Intensity Conc
j Ti 115.64 79512 \\(%@
Ni  9.59 16.409 wt.%
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100.00_wt.% Total
Elt. Intensity Cone
Ti 10633 37.775 wi% @
Ni 65.99 57.645 wt.%
M 7n 3.04 4580 wt%
100.00 wt.% Total
Elt. Intensity Conc
I 53.08 18.895 wt.% @
Ni 9047 80.638 wt.%
Zn 030 0467 wt%
- 5 v 100.00 wt.% Total
el X P -
Intensity Conc » Elt. Intensity Conc f
I 53.08 86.592 wt.% Ti  53.08 10.489 wt.%
Ni 9047 6.927 wt% - Ni 9047 55.758 wt.%
/n 030 6481 wt% /n 030 3.753 wt%
100.00 wt.% Total 100.00 wt.% Total

Sekil 13. NiTi - % 10Zn alasimmm 1000°C’de 60 dakika
sinterleme sonrasi; a) SEM goriintiisii, b, ¢ ve d) 1.
2. ve 3. EDS nokta analizi, e) 4. EDS bolgesel
analiz, f) Genel EDS analizi (a) NiTi - 10% Zn alloy
after sintering at 1000°C for 60 minutes; a) SEM
image, b, ¢ and d) 1st, 2nd and 3rd EDS point
analyses, e) 4th EDS regional analysis, f) General
EDS analysis)

1000°C’de 60 dakika siireyle NiTi + % 10Zn toz
karigiminin  sinterleme isleminden sonra, elementel,
bolgesel ve genel olarak mikro-yapisal farkliliklarin
saptanmast amaclt SEM gorilintiisii {izerinden EDS
analizleri alinmstir (Sekil 13). Sekil 13. a’daki
sinterlenmis NiTi + % 10Zn alasimmin EDS analizleri
incelendiginde (Sekil 13.b, ¢, d, e), agik renkli bdlgelerin
(2. ve 3. nokta analizleri) NiTi alasimina ait bolgeyi
temsil ettigi, ancak yapida bolgesel olarak Zn’nin de
oldugu goriilmektedir. Bununla birlikte, koyu gri renk ve
diger nokta analizlerinde ise (1. nokta ve 4. bolge
analizleri) Zn fazmin element yiizdesinin arttig1 tespit
edilmistir. Burada, koyu gri renkte goriilen bolgelerin
NiTi alagimini ¢evreleyen Zn fazini temsil ettigi ve bu
fazin gozenekleri homojen bir sekilde kapattig
goriilebilmektedir. SEM ve EDS analizleri sonucunda,
TM kullanilarak sekil hafizali NiTi alasimlarinin tiretimi
icin gozeneklilik-yap1 etkilesimi acisindan
preslenebilirlik ve takip eden proseslerde (sinterleme vb.)
Zn fazinin 6nemli rol oynadigi goriilebilmektedir.

4. SONUC (CONCLUSION)

Bu c¢alismada, onalasimli NiTi SBA tozlarma MA
yontemiyle sirasiyla % 2, 4, 6, 8 ve 10 Zn ilavesinin ve
NiTi + % 10Zn alagiminin 1000°C’de 60 dakika
sinterlenmesi sonrasinda sirasiyla asagidaki sonuglar
elde edilmistir;

e 60 dakika mekanik 6giitme ile birlikte, ilave edilen %
10 oranindaki Zn alasimi NiTi tozlarinin iizerini
tamamen kaplayarak, homojen bir mikro-yapisal
olusum ortaya koymustur.

e 60 dakika boyunca &gitilen NiTi + Zn toz
karigimlarinda, XRD analizlerinde B, fazinin daha
baskin oldugu belirlenmis ve olusan amorf fazlar
nedeniyle ve pik siddetlerinde azalma ve 2 teta
mesafesinde genisleme goriilmiistiir.
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e Sinterleme islemi 1000°C’de 60 dakika siireyle
uygulandiktan sonra; artan Zn igerigine bagl olarak
numunelerde yogunluk degerinin arttig1 ve bdylece
gozenekliligin diistiigii tespit edilmistir.

e Artan Zn igerigi ile birlikte yogunlugun artmasi,
1000°C’de ve 60 dakika sinterleme siiresinde Zn’nin
stv1 faza gecerek, sivi faz sinterlemenin olusmasina
ve bu sayede NiTi tozlarinin etrafini sarma egilimine
gecerek, gozeneksiz homojen ve piiriizsiiz bir yap1
elde edilmesine imkéan saglamustir.

e Noktasal ve bolgesel EDS analizleri ile; artan Zn
iceriginin NiTi toz tanelerini ¢evreledigi ve
gozenekleri yogunlastirma acisindan doldurdugu
belirlenmis, boylece NiTi alagimlart icin diigiik
sinterleme sicakliklarinin (~ 1000°C), ilave edilen
alasim elementleri ile saglanabilecegi tespit
edilmigtir.
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