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OZET

Sekil bellekli alasimlar, biyomedikal, havacilik, robotik, mekatronik ve diger
pek c¢ok miihendislik uygulamasinda ayirt edici Ozelliklere sahip olan bir grup
intermetalik malzeme grubudur. Bunlarin arasinda, nikel-titanyum (Ni-Ti) sekil
bellekli alagimlar (SBA), tek yonlii ve iki yonlii sekil bellek etkisi, superelastik
davranis ve yiiksek soniimleme Kkatsayisi gibi onemli fiziksel ve mekanik
ozelliklerinden dolayr en etkin kullanilabilen malzemelerdir. Bu malzemenin
geleneksel iiretim yontemleri kullanilarak gelistirilmesi, yliksek duyarhilik ve
termomekanik ozelliklerden dolay1 halen zor bir siirectir. Bununla birlikte, son
teknolojik yenilikler, katmanl tiretim olarak adlandirilan yeni bir imalat tekniginin
ortaya ¢ikmasimi saglamistir. Katmanli imalat, NiTi bilesenleri i¢in geleneksel
ergitme ve toz metaliirjisi yontemlerinden daha etkili, diigiik maliyetli ve yiiksek
uretilebilirlik saglayan ¢oziimler saglamaktadir. Katmanli imalatin bir pargasi olarak
EBM yontemi, yuksek gulcteki elektron demeti kullanilarak vakum ortaminda
malzemelerin dogrudan ergitilmesi ve arzu edilen pargalarin katmanli bir sekilde

uretilmesi icin yeni pencereler agmaktadir.

Bu calismada, Ti-55Ni (ag.-%) nikel titanyum alasiminin EBM prosesi ile
uretimi aragtirtlmigtir. Proses parametreleri gelistirilmis ve ortaya ¢ikan malzeme
Ozellikleri degerlendirilmistir. Malzeme 0zelliklerini analiz etmek ve proses
sartlarinin alasimlarin fiziksel ve mikroyap:r 6zelliklerine etkisini gézlemlemek icin
hem toz, hem de tam yogunluklu malzeme icin XRD analizi, optik mikroskop,
taramali elektron mikroskobu ve enerji dagilim spektrometresi aragtirmalari

gerceklestirilmistir.

Anahtar Kelimeler: Katmanl Imalat, Elektron Demet Ergitme, Nikel-Titanyum
Alasimlari, Sekil Bellekli Alasimlar, Karakterizasyon.
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ABSTRACT

Shape memory alloys are a group of intermetallic materials that exhibit
distinctive properties in biomedical, aerospace, robotics, mechatronics and many
other engineering applications. Among them, the nickel-titanium (NiTi) shape
memory alloys (SMA) are the most attractive materials due to their significant
physical and mechanical properties including one-way and two-way shape memory
effect, superelasticity and high damping coefficiency. Development of these
materials using conventional production methods is still a challenging task
due to the high chemical sensitivity and thermomechanical characteristics.
However, the recent technological innovations provide a new manufacturing
technique which is called additive manufacturing. Additive manufacturing (AM),
has attracted much attention and can provide more effective, lower cost, and higher
productivity solutions rather than the conventional melting and powder
metallurgical methods for the NiTi components. As part of AM, the Electron Beam
Melting (EBM) method opens a new window of opportunities for direct melting of
materials in a vacuum environment using a high-power electron beam and to

produce desired parts layer by layer.

In this study, processing of Ti-55Ni (wt.-%) nickel titanium alloy via EBM
has been investigated. The process parameters have been developed and the
resulting material properties have been established. In order to analyze the material
properties, and observe the effect of process conditions to the physical and
microstructural properties of alloys, XRD analysis, optical microscope, scanning
electron microscope, and energy dispersive spectrometer investigations were

carried out for the both powder and bulk materials.

Keywords: Additive Manufacturing, Electron beam melting, Nickel-Titanium

Alloy, Shape memory alloys, Characterization.
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BOLUM 1. GIRiS VE AMAC

Elektron demeti ergitme yontemi; geleneksel cksiltme esasli Uretim
yontemlerinin aksine, hedeflenen bir objeyi 3D-CAD bilgisayar destekli modeline
bagh olarak, elektronlarin yiiksek enerjisi ile ergiterek ve sinterleyerek tabakalar
halinde Ust iiste biriktirme esasina dayanarak tek kademede olusturulmasini saglayan
bir katmanli tiretim yontemidir. Son yillarda 6zellikle medikal ve havacilik alaninda

uygulamalar gerceklestirilen yeni ve gelisime agik bir teknolojidir.

Sekil bellekli alagimlar, biinyesinde barindirdig: fazlarin 1s1l ve mekanik etkilere
duyarliligr nedeniyle, deforme edildikten sonra orijinal sekline ve boyutuna geri
donme ozelligine sahip akilli malzemelerdir. Bu alasimlar, benzersiz sekil bellek
yeteneginin yani sira slperelastik ve yiksek sonumleme yetenekleri sayesinde,
gelisen teknolojiye yon verebilecek ayricalikli bir malzeme grubudur. Sekil bellekli
alagimlar grubundan NiTi alagimlari miikemmel korozyon direnci, 1s1l kararhilik,
asinma, biyouyumluluk ve kemige yakin elastik Ozellikleri ile ginimuzde
endiistriyel alanda en ¢ok kullanilan ve halen potansiyel uygulama alanlar1 {izerine
caligmalar yapilan gelistirilmeye acik sistemlerdir. Fakat alagimin ergime sicakliginin
yiikksek olmasi, biinyesindeki elementlerin oksijene karsit duyarhiliklart ve
islenebilirligindeki zorluklar uygulama alanlarmi kisitlamaktadir. Son yillarda
yapilan ¢alismalar, katmanl iiretim teknolojileri kullanilarak alasimin dokiim ve toz
metalurjisi tekniklerinden daha basarili bir sekilde iiretilebilecegini gdstermistir.
Literatirde bu alagimlarin lazer demeti ergitme prosesleri ile katmanli iretimi
lizerine c¢alismalar bulunmasina ragmen bir iist teknoloji olan katmanli imalat
teknolojilerinden elektron demeti ergitme yontemi kullanilarak vakum ortaminda

katmanl1 bir sekilde iiretildigi bir calisma mevcut degildir.

Bu calismanin ana amaci, NiTi alasiminin vakum ortaminda elektron demeti
ergitme  katmanli  imalat yontemi  kullamilarak  katmanli  imalatinin
gerceklestirilmesidir. Alasimin EBM yontemi ile ilk defa iiretilecek olmasi ve
literatiirde bu konuda bir c¢aligma bulunmamasi tezin Ozgiin degerini ifade

etmektedir. Uretim siirecinin tamamlanmasini takiben, numunelerin analiz ve



mikroyapisal karakterizasyonlarmin yapilmasi, ham madde, iiretim, mikroyap1 ve
ozellik iliskisinin kurulmasi ve sonuglarin degerlendirilerek bu alanda yapilacak yeni
caligmalara yol gosterici bir kaynak olusturulmasi ¢alismanin diger amaclarini ifade

etmektedir.

Sekil 1’de ifade edilen deneysel ¢alismalarin akis semasi dogrultusunda birinci
bolimde 6n alasimli NiTi metal tozlarinin temini ve karakterizasyonunun yapilarak
tozlarin iiretime hazir hale getirilmesi saglanmustir. ikinci bolimde EBM siireg
parametreleri tespit edilerek cihaz tiretime hazirlanmis ve EBM katmanli Gretimleri
basarili bir sekilde gergeklestirilmistir. Ugiincii asamada, (retilen numunlerin test ve
analizleri yapilarak, kompozisyonu, mikroyapisal ozellikleri ve faz olusumlari,

yogunluk ve mikrosertlik 6zellikleri tespit edilmistir.

Ti-%SSNiALASIM TOZ EBM CIHAZININ URETIME
OZELLIKLERININ HAZIRLANMASIve
BELIRLENMESI KATMANLI URETIM
* Alasin Tozlarmin Temini * Proses parametrelerinin
+ Tane Boyut ve Dagilim Analizi belirlenmesi
+ Toz Yogunluk ve Akis Hizi * CAD-modeltasarumi ve sisteme
Olgtimleri —>| ytiklenmesi
+ Tozlarm Mikroyapisal * Katmanl Uretim Calismalar1
Karakterizasyonu (3D OM, * Deneme tiretimleri
SEM. EDS. XRD) * Nihaiiiretim
* Pargalarin Cihazdan Ayrilmasi ve
Tozdan Armdirma Islemleri

v

URETIMI YAPILAN NI-TI
ALASIMININANALIZIVE
KARAKTERIZASYONU

* OM, SEM Mikroyapi
incelemeleri ve EDS analizi
XRD Analizi

DSC Analizi

Yogunluk Olg¢iimii
Mikrosertlik Ol¢timii

L]

L]

L]

Sekil 1. 1. Deneysel ¢alismalarin akis semast



BOLUM 2. SEKIL BELLEKLI ALASIMLAR

Sekil bellekli alasimlar, daha Once tanimlanmis olan seklini hatirlama ve
termomekanik bir islem uygulandiginda orijinal sekline geri donme kabiliyeti
gosterebilen metalik malzemeler grubudur (Lexcellent, 2014). SBA, yiksek
sicaklikta Ostenit ve diisiik sicaklikta martenzit olmak {izere iki kararli fazdan
olusmaktadir. Yiiksek sicaklik Ostenit ana fazi yilizey merkez kiibik kristal yapisina
sahipken, diisiik simetriye sahip martenzit faz1 monoklinik, tetragonal, ortorombik

kristal yapilarina sahip olabilmektedir (Antonucci, 2015).

Sekil bellekli alagimlar ilk defa 1932 yilinda Arne Olander tarafindan AuCd
alasimu tizerinde kesfedilmis ve 1941 yilinda Vernon tarafindan "sekil bellek™ terimi
tanimlanmistir. Buna ragmen 1960l yillarin baginda William Buehler ve Frederick
Wang tarafindan kazara nikel-titanyum (Ni-Ti) alasiminin sekil bellek etkisine sahip
oldugunun anlasilmasina kadar herhangi bir gelisme gosterilmemistir. Sonrasinda
alasiminin mitkemmel bir biyouyumluluk, elastik modilli gibi 6zelliklere sahip
oldugunun anlasilmasi ile birlikte biyomedikal, havacilik, uzay, otomotiv, robotik ve
mikro-elektromekanik sistemler alanlarinda siirekli artan bir gelisme gosterilmistir.
Basta tip alaninda ortodontik dis telleri, endodontik uygulamalarda kullanilan aletler,
damar tikanikliklarinin ameliyatsiz tedavisinde kullanilan stentler ve ortopedik
baglanti elemanlar1 olmak iizere; havacilik ve uzay teknolojilerinde robot ve
hareketlendiriciler, uzay araglari; yap1 teknikleri ve endiistriyel alanda sontimleme
elemanlari, elektrik baglantilari, ince film uygulamalar1 gibi ¢ok genis uygulama
alanlart bulmustur (Sekil 2.1). Halen bu alanda yapilan ¢alismalar gelistirilmeye
devam edilmektedir (Tan ve ark., 2003; Mohd ve ark., 2014; Sun ve ark., 2012;
Kauffman, 1996; Concilio, 2015; Engeberg, 2015).

Sekil bellekli alagimlar, genellikle dokiim ve toz metalurjisi olmak tizere iki ana
yontem ile Gretilmektedir. Kiglk hacimli numuneler vakum ya da inert gaz
atmosferinde ark ergitme, dovme ve haddeleme ile uretilirken, poroz igerikli
alagimlar yiiksek sicaklikta elementel toz sinterleme, sicak izostatik basing, plazma

sinterleme ve konvansiyonel sinterleme teknikleri kullanilarak Gretilmektedir.



Dokiim yontemi kapsaminda, ticari saflikta nikel ve titanyum alinarak, faz
diyagraminda esatomik yapi olusturacak sekilde tartilip oranlari dengelendikten
sonra vakum ark ve vakum indiiksiyon ocaklarinda dokiim yapilarak alasim
uretilmektedir (Dilibal, 2005). Bu sirada gegis siireglerinde oksijen, karbon gibi
gazlar ve bazi metaller yapiya karigabilmekte, kontaminasyonlardan uzak bir Gretim
yapilamadig1 i¢in hedeflenen kimyasal bilesim ve oOzellikle esatomik 0Ozellik
yakalanamamaktadir (Villa, 2015). Ote yandan son yillarda NiTi, Cu ve Fe-bazl
sekil bellekli alasimlarin ozellikle lazer katmanli imalat yontemleri ile Gretimi
konusunda akademik calismalar yapilmaya baslanmistir. Fakat yinede alagimi
olusturan elementlerin oksijene ve karbona olan reaktiviteleri gevreklik 6zelliklerini
ve bilesim ile de ilgili olarak martenzit doniisiim sicakliklarini etkilemekte, retim ve
isleme hususlarinda halen bir takim zorluklara sebep olmaktadir. Bu nedenle,
katmanli iiretim kapsaminda oOzellikle EBM katmanli imalat teknigi, yiiksek
sicakliklara kolaylikla g¢ikilabilmesi, vakum ortaminda kontrollii bir sekilde tiretim
saglanabilmesi, ham madde olarak sisteme beslenen tozlarin sonraki asamalarda
tekrar kullanilabilmesi ile maliyetin diisiiriilmesi ve istenilen oranda porozite iceren
yapilarin tek kademede olusturulabilmesi sayesinde isleme gerektirmemesi agisindan
Ni-Ti alagimlarinin iretimi i¢in 6nemli avantajlar sunmaktadir (Bormann ve ark.,

2012; Sadrnezhaad ve ark., 2009; Sashihara ve ark., 2007).

SBA, yiiksek fiziksel, mekanik, biyouyumluluk ve tersinir doniisiim 6zelliklerine
sahip olduklar1 i¢in ortopedi ve dis hekimligi uygulamalarinda yaygin olarak
kullanilmaktadir (Niinomi, 2003; Bartolo ve ark., 2012). Ozellikle ortopedik implant
uygulamalarinda, implant-kemik ara yiizeyinde ortaya ¢ikan yiiksek miktardaki
gerilimler, ¢atlak olusumuna sebep olabilmekte ve kirilma ile sonuglanabilmektedir.
Bu nedenle implant uygulamalarinda yiiksek mukavemet ve diisiik elastik modiile
sahip alasimlarin kullanilmasi 6nem arz etmektedir (Bahraminasab, 2013; Chenwei,
2011). Ticari olarak iiretilen sekil bellekli alasimlarin % 90’11 NiTi, NiTiCu ve
NiTiNb alagimlart olusturmaktadir. Biyomedikal uygulamalarda en sik kullanilan
SMA, hem 1s1l sekil bellegi hem de mekanik bellek 6zelligi gosteren NiTi (nitinol)
sekil bellekli alagimidir. Bu carpict 6zellikleri ile alagimlar, implant uygulamalari,
ortodontik dis telleri, omurga diizelticileri, vertebral aralik elemanlar1 ve medikal

tedavi sonras1 uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir.
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Ni-Ti esashi alagimlarin, sekil bellek etkisi ve siiperelastik 6zelliklerinin
kesfedilmesi ile birlikte 6zellikle doniisiim mekanizmalarina dayanarak medikal ve
endiistriyel alanda bir¢ok ticari uygulama alani gelistirilmistir. NiT1 alagimlarinda Ti
ve Ni elementleri arasindaki oran faz doniisiimlerinde 6nemli bir etkiye sahiptir.
Esatomik oranda Ti ve Ni igeren ve siiperelastik ozellik 6zellige sahip alagimlar
biyomedikal alanda kullanim alani bulurken, Ni-zengin alasimlar korozyon direnci
ile deniz sistemlerinde, yataklarda, yliksek sertlik ve diisikk yogunluk ile aktiiator
sistemlerinde ve savunma sistem uygulamalarinda kullanilmaktadir (Feninat, 2012;
Tan, 2003; Dilibal, 2016).

Ustin 6zelliklerine ragmen, kompleks sekil ve geometriye sahip NiTi
alagimlarinin iiretimi, yiikksek hammadde masraflari, diisiik islenebilirlik 6zellikleri

ve ergitme esnasinda karsilasilan zorluklar nedeniyle halen sinirlidir

Bivomedikal

Havacilik ve uzay

SBA uygulamalart

Sekil 2. 1. SBA uygulamalar1 ve 6zelliklerini belirleme yontemlerinin sematik
gosterimi (Chowdhury ve ark., 2016)



2.1. Martenzitik Doniisiim Davranisi

Sekil bellekli alasimlar yiiksek sicaklik Ostenit ve diisiik sicaklik martenzit
olmak {lizere farkli kristal yap1 ve 6zelliklere sahip iki kararli fazdan olusmaktadir.
Bu nedenle bu fazlar, kendi yonlerindeki malzeme eksenlerine bagl olarak bir dizi
degisik kristalografik esdeger varyantlar gosterebilmektedir. Sekil bellekli
alasimlarin teknolojik 6nemi, sekil bellek 6zelligi ve siiperelastik 6zellik olmak iizere
iki temel Ozellik gostermelerinden kaynaklanmaktadir. Bu 6zellikler sicaklik ve
gerilmeye bagl olarak martenzit ve dstenit fazlarinda alasimda kristal yap1 degisimi

ile olusur (Otsuka, 2005; Chowdhury ve ark., 2016).

Sekil Bellekli

Gerilim ’

Sekil 2. 2. SBA’larin gerilim, gerinim ve sicaklik alanlarindaki mekanik
davranislar1 ve yapisal dzellikleri uygulamalar1 (Chowdhury ve ark., 2016)

Ostenitik yapidan monoklinik martenzitik yapiya faz doniisiimii, 151 degisikligi

veya gerilme uygulanmasi ile uyarilmakta ve bu durum diflizyonsuz termoelastik
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martenzitik doniisiim ile agiklanmaktadir. Tersinir martenzitik doniisiimler baslangig
ve bitis sicakliklariyla karakterize edilmektedirler. Termoelastik martenzitik
doniistim esnasinda, martenzit plakalarinin blylmesi kademeli olarak, sicakligin
distirilmesi veya makroskopik gerilimin artmasi sonucu gergeklesir. Yeni martenzit
plakalari, tane simirlardaki engeller nedeniyle mevcut plakalarin daha fazla

biiyiiyemedigi durumlarda ortaya ¢ikmaktadir (Liu ve Mishnaevsky, 2013).

Martenzitik yap1 alasimlarda, ikizlenmis (twinned) ve Kkarsit ikizlenmis
(detwinned) olmak (izere iki sekilde bulunmaktadir. ikizlenmis yapili martenzit,
kendi kendine yerlesen martenzitik varyantlarin bir kombinasyonu seklinde
olusurken, karsit ikizlenmis martenzitik yapida belirli bir varyant baskin durumdadir.
Sekil bellekli alagimlarin fonksiyonel 6zellikleri Ostenit ve martenzit fazlari
arasindaki tersinir doniisiime baglidir. Alasimin sogutulmasini takiben, yiikleme
altinda Ostenit kristalleri, ikiz yapili martenzit olusturmak iizere bir¢ok farkli sayida
martenzit varyantlarina dontismektedir. Marenzitik NiTi alagimlarinda 24 farkh

varyant bulunur.

Iki kristal yap1 arasindaki faz gegisi sadece atomlarmn difiizyonunu degil, ayni
zamanda kristal kafes icinde atomlarin zamana bagh olarak hareketini de
gerektirmektedir. Martenzitik faz doniistimii katilarda, atomlarin diizenli bir sekilde
kayma benzeri mekanizma ile hareket ettigi diflizyonsuz faz dontlistimiidiir.
Genellikle yliksek sicakliktaki ana faz (Ostenit) kiibik ve diisiik sicaklik fazi
(martenzit) diisitk simetri yapisindadir. Doniisiim sematik olarak Sekil 2.3’te
gosterilmistir. Sicaklik, kritik degerin altina diisiiriildiigiinde martenzitik doniisiim
kayma benzeri bir mekanizma ile baslamaktadir. A ve B bolgelerindeki martenzitler
ayn1 yapidadir fakat oryantasyonlar1 farklidir. Bunlar martenzit varyantlar1 olarak
adlandirilmaktadir. Martenzit diisiik simetri gosterdiginde ayni ana fazdan ¢ok sayida
varyant olusabilmektedir. Sicaklik yiikseltilirse ve martenzitik yapilar kararsiz
duruma gelirlerse eger tersinir doniisiim meydana gelir ve kristalografik olarak da
dontisiim tersinir ise martenzitler baslangic oryantasyonlarindaki ana faza doniistirler.
Bu mekanizma, atomlarin birbirleri ile uyumlu hareketi ile ilgilidir (Otsuka ve

Wayman, 1999).



Ostenit

A. Basma

e

ikizlenme diizlemi
R

Martenzit

Sekil 2. 3. Basma ve ¢ekme altindaki 6stenit-martenzit doniistimii ve farkli ikizlenme
sistemleri (Chowdhury ve ark., 2016)

Ostenitik fazdan martenzitik faza déniisiim, Sekil 2.4’de goriilebilecegi iizere bir
sicaklik-gerilim histerisisi gostermektedir. Sicaklik ya da gerilime bagl bu doniisiim
tek bir sicaklik ya da gerilim degeri ile karakterize edilemez. Sicaklia baglh
dontigiim dort sicaklik degeri ile ifade edilmektedir. Bunlar; 1sitma esnasinda Ms ve
Mys, sogutma esnasinda ise As ve Af sicakliklaridir. Ms ve My sirasiyla ana fazdan
martenzit fazina doniislimii gosteren martenzit baslangic ve bitis sicakliklaridir. Asve
As ise tersine doniislimiin gergekleserek Ostenitik doniisiimiin basladigi ve yapinin
tamamen Ostenit oldugu sicakliklardir. Doniisiim histerisisi, alagim sistemine gore
degismekle birlikte 10-50 °C sicaklik araligindadir ve 1sitma-sogutma esnasinda

cakismamaktadir (Otsuka ve Wayman, 1999).



0

Uzunluk
Martenzit (%)

—e.‘
A

o

M, M, A

Sicaklik
Sekil 2. 4. Doniistim histerisisi  (Otsuka ve Wayman, 1999)

Sogutma esnasinda Ni-Ti alasimlar1 Ostenitten baslayarak iki asamali bir faz
gecisi gosterebilmektedir. ilk asamada ostenitik faz, trigonal yapiya sahip bir R-
fazina donlismekte ve sonrasinda sicakligin diismeye devam etmesi ile martenzit fazi
olugmaktadir. Alasimda bu sekilde sirali bir Ostenit-R-martenzit dontisimi
goriilebilmesi i¢in ii¢ temel durum bulunmaktadir. Bunlar; soguk islem, yaslandirma

11l islemi ya da alasima iiglincii bir element ilavesidir.

R fazi ve oOzellikle Ostenit-R fazi gegisi, 1970’li yillarin sonundan itibaren
malzeme bilimcilerin dikkatini ¢eken bir konu olmustur. Yapilan ¢alismalar stenit-
R doniistimiiniin dar bir histerisis gosterdigini ve doniisiim araligindaki dongi ile
Oonemli bir degisim gostermegini fark etmislerdir. Bu miikkemmel yorulma 6zelligi ile

aktiiator uygulamalari i¢in cazip hale gelmistir.

Sekil bellekl alagimlar, sicakliga bagl doniisiimlerinin yanisira gerilim kaynakli
bir faz gegisi de gdstermektedir. Ostenit bitis (Af) sicakligmin iizerinde malzemeye
gerinim uygulayarak martenzit faz1 elde edilebilmektedir. Uygulanan yiik altinda,
kritik gerilim degerine (owms) ulasildiktan sonra martenzitik faza doniistim
baslamaktadir. Bu durumda, bazi martenzit varyantlarinin biiyiimesi tercih edilir ve
Ostenit fazindan ikiz olamayan martenzit yapisina gecis makroskopik deformasyon
ile iliskilendirilir. oms degeri, Ms sicakliginda sifirdan baslayarak dogrusal olarak
artar. Sonraki gerinimler siliresince, doniisiimiin meydana geldigi gerilim degeri
malzemede tamamen doniisim gerceklesinceye kadar sabit kalir. Bu gerinimler

martenzitin elastik ve sonrasinda plastik yiiklenmesini saglayacaktir.
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Martenzitin elastik yiiklenmesi ic¢in gerekli gerinim degeri sinirliysa ve
uygulanan gerilim serbest birakildiysa, diisiik seviyedeki gerilimlerde yiikleme
altinda tersine doniisiim meydana gelmektedir. Tersinir birim sekil degistirmede, %
0,2 elastik gerinim gdsteren normal metalik malzemeler ile kiyaslandiginda birincil
uzamada % 8 degerine ulasmaktadir. Tersine doniisiim, diisiik stres platolarinda
olugmakta ve bu nedenle sicakliga bagli doniisiime benzer sekilde fakat 50-100 MPa
boyutlarinda bir histerisis gostermektedir (Kim, 2014).

Sekil 2.5, sicakligin bir fonksiyonu olarak iki fazin Gibbs Serbest Enerji
degisimini sematik olarak gostermektedir. Grafige bakildiginda, To, her iki fazin
enerjisinin ayni oldugu denge sicakligini ifade etmektedir. Sistemde martenzitik
doniistime bagl enerji degisimi (AG), kristal yapr degisimine bagli bir kimyasal
terim ile elastik ve ylizey enerjisine bagl kimyasal olmayan bir terimin birlesiminden
olugmaktadir. Faz gecisine sahip olabilmek icin, doniisiim i¢in gerekli itici giiciin
kimyasal olmayan enerji degisimini agsmasi gereklidir. Bu sebeple sonraki doniisiim,
To sicakliginin altinda bir Ms sicakliginda baslamakta ve bu doniisiimiin itici giicii
AG*?M geklinde gosterilmektedir. Tersine doniisiim ise, To sicakligmin {istiinde bir

A sicakliginda baslamakta ve itici giicii AGM>” seklinde ifade edilmektedir.

Gibbs
Serbest
Enerjisi

Sicakhik

M 1 A
Sekil 2. 5. Sicakligin bir fonksiyonu olarak iki fazin Gibbs serbest enerjisi
degisimi (Otsuka ve Wayman, 1999)

Sekil bellek etkisi gosteren malzemelerde faz gegisi igin asilmasi gereken enerji
bariyeri olduke¢a kiiciiktiir. Buna benzer martenzitik doniisiimler, 6rnegin celiklerde
meydana gelen “termoelastik olmayan martenzitik” donilisiimlerden ziyade

“termoelastik martenzitik doniisiim” olarak nitelendirilir. Bu durumda faz gegisini
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olusturmak i¢in asilmasi gereken enerji bariyeri daha yiiksektir ve tersine martenzit-

Ostenit faz doniislimii meydana gelemez.
2.2. Sekil Bellekli Alasimlarin Fonksiyonel Ozellikleri

2.2.1. Sekil bellek etkisi

Sekil bellek etkisi, malzemenin As sicakliginin altinda bir sicaklikta deforme
edilmesine ragmen As sicakliginin {izerindeki bir sicakliga isitildiginda tersine
doniisiim etkisi ile onceki asil seklini tekrar kazanmasina dayanan bir olgudur.
Uygulanan deformasyon herhangi bir c¢ekme, basma ya da egme hareketi
olabilmektedir. Bu etki, malzemenin Ms sicakliginin altinda ya da Ms ve As
sicakliklart arasinda deforme edilmesiyle meydana gelmektedir. Sicaklik sistemine
baglt olarak SME mekanizmasi degisiklik gostermekte; tek yonlii sekil bellek etkisi
ve ¢ift yonlii sekil bellek etkisi olarak iki gruba ayrilmaktadir (Pogrebnjak ve ark.,
2013).

Ostenit

Cok yontil ;eldl\.' Y onlenmis martezit

-

=
Sekil 2. 6. Siiperelastik 6zellik ve sekil bellek etkisini olusturan faz doniistimiin
sematik gosterimi (Pogrebnjak ve ark., 2013)
2.2.1.1. Tek yonlii sekil bellek etkisi
Sekil bellek etkisi gosteren alagimlar, yiikleme sirasinda arda kalan plastik

deformasyon ile diisiik sicaklikta deforme olabilmektedir. Sonraki siirecte alagim Ag
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sicakliginin tlizerine 1sitilirsa eger, Ostenitik fazda doniisiim ile orijinal sekline geri
donmektedir. Sekil bellek etkisi, gerilim-gerinim-sicaklik alanlar ile birlikte Sekil
1.4 te sematik olarak gdsterilmistir. Sekilde goriilecegi lizere malzemenin baglangig
noktasi, ilgili sicaklikta ve sifir gerilim altindaki 1 numara ile gosterilen orijin
bolgesidir. Eger gerilim artirilirsa ve malzeme davranist dogrusal olarak ilerlerse (1-
2), sabit gerilimde plastik deformasyon gelismeye baslar (2-3). Plastik
deformasyonun aksine sekil bellekli alasim deformasyonu bir doygunluga ulasmakta
ve sonraki artan yliklemeler, dogrusal elastik yeni bir yolun olusmasini saglamaktadir
(3-4). Yikleme uzerinde kalint1 deformasyon bulunmakta (5) ve yiikleme olmaksizin
malzemenin karakteristik bir sicakliga kadar 1sitilmasiyla tekrar kendine gelmektedir
(6-7). Son asamada, malzeme eger baslangi¢ sicakligina sogutulursa, baglangi¢
malzemesi tekrar 1 numarali kristal yapisim1 geri kazanir. Burada martenzitik faz

gecisi, diflizyon olmaksizin gergeklesmektedir.

Sekil bellekli alasimlarin davranisi faz gegisleri ve martenzit varyantlarinin
tekrar diizenlenmesi 15181 altinda yorumlanmaktadir. Sekil bellek etkisi diisiik
sicakliklarda olusmakta ve alasim mikroyapisi baslangicta ikiz martenzitlerden
meydana gelmektedir. Yiikleme ile birlikte uygulanan gerilim ikiz olmayan yap1 igin
gereken kritik degere ulasmakta (2. nokta) ve makroskopik deformasyon ile iliskili
olarak martenzitlerin tekrar diizenlenmesi baslamaktadir (plato 2-3). Platonun
sonunda martenzit tamamen ikiz olmayan yapiya dontigmekte ve sonraki yiiklemeler
yeni mikroyapinin elastik deformasyonuna neden olmaktadir. Yiikleme altinda, tim
martenzit varyantlarinin kararli olmasi1 nedeniyle makroskopik deformasyon
tutulmaktadir (5. nokta). Malzeme kritik sicakligin tizerine 1sitildiginda, % 8’e kadar
makroskopik deformasyona miisaade edecek sekilde martenzit-Gstenit faz doniigiimii
baslamaktadir (6. ve 7. noktalar). Sogutma esnasinda, 0stenitten martenzite faz gegisi
yiiklemesiz meydana gelmekte ve bdylece herhangi bir makroskopik degisim
gozlenmemektedir (7. ve 1. noktalar). Elektriksel direng 6lcuimleri ile tanimlanan Ms
degeri yiikleme esnasinda kritik gerilim egrisinin minimum degerine karsilik

gelmektedir (Ziotkowski, 2015).
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Sekil 2. 7. Sekil bellek etkisinin gerilim-gerinim-sicaklik alanlari ile birlikte ifadesi
(Ziotkowski, 2015)

2.2.1.2. Cift yonlii sekil bellek etkisi

Tek yonlii sekil bellek etkisinde malzeme tarafindan sadece yiiksek sicakliklarda
ana Ostenit fazi hatirlanmaktadir. Herhangi bir yiikk uygulanmadan malzeme
sogutulursa eger seklinde higbir degisim meydana gelmez. Fakat sekil bellek etkisi
gosteren metalik malzemelere bir takim 1s1l islemler uygulanmasi sonucu, ¢ift yonlii
sekil bellek etkisi ile martenzitik faz konumundaki sekli de tekrar
kazandirilabilmektedir. Bu durumda malzeme ana Ostenit fazindaki makroyapisini ve
bunun yanisira martenzitik fazindaki makroyapisin1 da hatirlar. Cift yonlii sekil
bellek etkisi malzemenin, hem soguk hem de sicak fazdaki iki farkli seklini
hatirlayabilme kabiliyeti ile ilgilidir. Bu 6zellik, sicakliklardaki basit degisimin, ilave
yiik uygulanmasini gerektirmeden malzemenin iki sekil arasinda kolayca hareket

edebilmesini saglar (Ziotkowski, 2015).

Normal kosullar altinda sekil bellekli alasim yiiksek sicaklik seklini hatirlamakta
ve yliksek sicaklik seklini kazandirmak iizere isitildiginda hemen diisiik sicaklik
seklini unutabilmektedir. Bununla birlikte yiiksek sicaklik fazinda uygulanan bazi
islemler ile deforme olmus diisiik sicaklik durumu hatirlatilmaktadir. Cift yonlii sekil

bellek etkisi Sekil 2.8 ve Sekil 2.9’da gosterilmektedir.
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Sekil 2. 8. Tek ve ¢ift yonlii sekil bellek etkisinin karsilastirilmasi
(Erkecoglu, 2016)

Sekilde gosterildigi gibi uygulanan gerilim degeri kiigiik ise numune, tek yonlii
sekil bellek etkisi ile orijinal sekline tamamen donmektedir. Bununla birlikte eger
uygulanan gerilim degeri cok biiylik ise, Af sicakliginin iizerine 1sitilsa dahi
tersinmez kayma olusur ve orijinal sekline donme meydana gelmez. Bir sonraki
sogutma dongiisiinde numune uzatilmaktadir. Sonrasinda ise isitma ve sogutma
islemleri tekrarlanirsa eger numune sirasiyla Sekil 2.8°deki 4 ve 5°deki seklini alir.
Boylece numune martenzitik konumda iken 5’deki seklini hatirlar. Bu durum gift
yonlii sekil bellek etkisi olarak tanimlanir. Ote yandan, 3’de uygulanan agir
deformasyon altinda dislokasyonlar martenzit konfiglirasyonlarini stabilize etmeye
baslarlar. Bu dislokasyonlar tersine doniisiim sonrasinda 1sitma sirasinda ana fazda
var olmaktadir ve etraflarindaki gerilim alanlar1 sogutma esnasinda yerlesik diizlem

degiskenlerini uyarmaktadir (Erkecoglu, 2016; Ziotkowski, 2015).

Wq -

. Kage 2.2
Sekil 2. 9. Cift Yonlii Sekil Bellek Etkisinin Ni50.80/Ni45TiCu5 Yapilari i¢in
Gosterimi (Mohri, 2015)

(a)
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2.2.2. Superelastik Ozellik

Sekil bellekli alasimlarin siiperelastik 6zelligi dogasi geregi izotermaldir ve
potansiyel enerjinin depolanmasini gerektirmektedir. Bu davranig 6zellikle gerilim
kaynakli doniistim ile iliskilidir ve sekil bellek etkisine kiyasla sicaklik degisimlerini
gerektirmeden Af sicakliginin iizerindeki sicakliklarda uygulanmaktadir. Alasim,
Ostenitik fazda uygulanan bir yikleme ile normal seviyelerinden ¢ok daha yuksek bir
sekilde elastik deformasyona ugrayabilmektedir. Sekil 2.9°da gosterildigi lizere a’dan
d’ye dogru olan doniisiim, uygulanan yiik etkisi ile Ostenit fazinin ikiz olmayan
martenzit yapisina doniisiimiinii ve oryante olan martenzit varyantlarinin tutulmasini
icermektedir. Dislokasyonlarin plastisitesinin basladigi ikiz olmayan martenzit fazina
ait akma gerilim degerine ulagsmadan 6nce malzemeye uygulanan yiik kaldirilirsa
eger, martenzitik yapi tekrar ostenit fazina geri donmektedir. Bu durum makroskopik
olarak biiyiikk seviyede bir deformasyon ve gerinim geri kazanildigi anlamina
gelmektedir. Bu esnada Sekil 2.10°daki gibi yiikiin uygulanmasi ve kaldirilmasi
esnasinda farkli gerilim seviyeleri nedeniyle malzeme bir histerisis egrisi
gostermektedir. Yiiksek miktardaki elastik modiiliis ve geri kazanilabilen
gerinimlerin yanisira bu histerisis, mekanik yiikleme altinda insan kemiginin yapisal

davranigi ile 6nemli derecede bir uyum saglamaktadir (Chowdhury ve ark., 2016).

~ Genilim(GPs)

Sekil 2. 10. Basing altinda 27 °C’de NiTi alasiminin siiperelastik davranisi
(Chowdhury ve ark., 2016)
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BOLUM 3. NIKEL TITANYUM ALASIMLARI

Nikel-Titanyum alasimlarinin termoelastik bir davranisa sahip oldugunun kesfi
1963 yilinda William J. Buehler ve arkadaslar1 tarafindan A.B.D. Deniz Savas
Aragclar1 Laboratuarinda isil kalkanlar i¢in kullanilacak intermetalik malzemelerin 1s1l
ve korozyon davraniglarini incelerken tesadiifi olarak gerceklesmistir. 1958 yilinda
William J. Buehler, A.B.D. Deniz Savas Araclar1 Laboratuarinda Subroc UUM-44A
fuze burun konileri icin atmosfer yeniden giris sirasinda yiiksek sicakliklara
dayanikli metal alagimlarininin se¢iminden sorumlu metalurji alaninda uzman bir
aragtirmaci olarak gorev yapmaktaydi. Bu amagla 12 farkli alasim secen ve iizerinde
caligmalar yapan arastirmaci, nikel ve titanyum elementlerinin birlesiminden
meydana gelen bir alasimin oda sicakliginin iizerine 1sitildiginda bir c¢an gibi
caldigini, oda sicakliginda ise kursun benzeri donuk bir ses ¢ikardigini kesfetmistir.
Boylece farkli sicakliklarda ayn1 malzemede iki farkli tersinir fazin varolabilecegi
anlagilmistir. Fazlarin olusturdugu atomik diizenler, 1sitma ve sogutma esnasinda
farkli seviyede sonlimlemelerin gerceklesmesine sebep olmustur. Bu énemli gelisme
tizerine alagimin diger Ozelliklerinin tespiti {lizerine iistiin bir c¢aba olusmus ve
malzemenin yorulmaya karsi direngli oldugu da belirlenmistir. Sonrasinda 1962
yilinda arastirma grubu sonugclar1 yonetim birimine sunmak i¢in alagimi ince bir tel
sekline getirmis ve siirekli bilikerek tekrarli yiiklemeye kars1 direncini
gostermislerdir. Fakat toplant1 esnasinda bir komite {iyesinin yanliglikla alagimai 1s1 ile
temas ettirmesi sonucu, bikult halde olan telin bir anda 6nceki orijinal diz tel

sekline geldigi gozlemlenmistir.

Bu kesif sonrasinda calisma alani tniversiteler, arastirma merkezleri ve
endiistrilere yayilarak c¢ok sayida proje ve patentin ortaya ¢ikmasini saglamistir.
Bununla birlikte 1960 ve 1970’11 yillarda sinirli sayida ticari iiriin piyasaya sunulmus
ve sadece ABD Deniz Kuvvetleri F-14 Tomcat savas ugaklarina yerlestirilen, ugagin
hidrolik sistemi igin 21 MPa degerlerine ¢ikabilen boru baglant1 sisteminde istenen
basar1 elde edilmistir. Imalatindaki zorluk (ergime, saflik, isleme ile

sekillendirilebilme vb.), yiikksek maliyet ve giivenilir tedarikgilerin eksikligi)
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beklenen verimin alinamamasiin nedenleri olarak agiklanmistir. Bu tiir birgok
kisitlamalar olmasina ragmen sonraki on yilda 6zellikle biyomedikal alanda bir¢ok

farkl1 iirlin gelistirilerek pazara sunulmustur.

1972 yilinda alasim kompozisyonun ortodontik alanda kullaniminin uygun
oldugu belirlenmis ve ikinci ticari {iriin olarak Unitek Corporation (3M Unitek)
sirketi “Nitinol” adi altinda Ni-45Ti, (agirlik¢a %) kompozisyonundaki ortodontik
dis telini tretmistir. NiTi alasiminin biyomedikal implant olarak tiretimi ilk defa
1981 yilinda Cin’de gerceklesmis ve kapasitesinin anlasilmasi ile siirekli artan bir
oranda ¢ok sayida hastaya kemik implant1 olarak uygulanmistir (Concilio ve Lecce,
2015).

3.1. Ni-Ti Faz Sistemi ve Doniisiim Ozellikleri

Ni-Ti alasimlarinda sekil bellek etkisi ve siperelastik davranisi, termoelastik
martenzitik doniistim ile iligkili olarak  fazina sahip B2 ana fazindan monoklinik bir
B19’ kristal yapisina doniisiim ile meydana gelmektedir. Bu doniisiim ana 8 fazinin
mikroyap1 6zelliklerine biiylik oranda duyarlidir. Bu nedenle alasimin Ni igerigi,
yaslandirma, termomekanik islemler ve alasim elementleri ilavesi, yapiy1 ve bellek

etkisini etkileyebilecek temel unsurlardir.

Polikristal

Kayma (Atomik Seviyede)

{iif

< } %

&

Sekil 3. 1. Polikristal bir SBA bilesenine ait mikroyap1 ve kayma hareketinin sematik
gosterimi (Chowdhury ve Sehitoglu, 2017)
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Ni-Ti alagim sistemlerinin faz diyagramlari, 1sil islem ve sekil bellek
uygulamalar1 gibi ayirt edici 6zelliklerinin gelistirilmesi i¢in Onem arz etmektedit.
Ozellikle atomik yiizdesi Ti-50Ni’den Ti-55Ni’e kadar olan alasimlar sekil bellekli
alagimlarin  Onciisiic olarak adlandirilmakta ve sekil bellekli alagimlarin faz
dontigiimleriyle birlikte ¢okelti olusum mekanizmalarinin anlasilmasi i¢in anahtar
sistem olarak gorulmektedirler. Ni-Ti faz diyagrami iizerine tartigmalar sistemin
olusturulmasindan otuz yil Oncesine dayanmakta ve farkli yaklasimlarin ortaya
¢ikmasi ile birlikte giiniimiize kadar devam etmektedir (Povoden-Karadeniz ve ark.,
2013).

Otsuka ve ark. tarafindan revize edilen en giincel Ni-Ti faz diyagraminda
goriilebilecegi lizere denge kosullarinda ii¢ temel intermetalik faz bulunmaktadir
(Sekil 3.2). TiNi bolgesi sol tarafta TioNi ve sag tarafta TiNiz fazlar ile ¢evrilidir.
TiNis, siki paket hekzagonal (sph) superlatis ve Ti2Ni, her bir birim hucrede 96
atomu bulunan kompleks bir yiizey merkez kiibik (ymk) kristal yapisina sahiptir
(Otsuka ve Ren, 2005).

Yaklasik esit oranda (50-50) atomik ylizdeye sahip bilesik, 1310 °C’de
ergimekte ve 630 °C’den itibaren yapida TiNi denge fazi meydana gelmektedir.
TiNi denge fazi, diger fazlardan farkli olarak martenzitik doniigiimiin etkisi nedeniyle
diisiik ve yiiksek sicaklikta iki ayr1 kristal yapidan olugmakta ve bu doniisiim ayni
zamanda alagimin sekil bellek etkisine sahip olmasini saglamaktadir. Yiiksek sicaklik
Ostenitik fazi B2 (CsCl) kristal yapisina sahipken, diisiik sicaklik martenzitik fazi
daha karmagik bir yapida 0.3015 nm kafes sabiti ile B19’ monoklinik kristal yapisina
sahiptir. Diyagrama bakildiginda titanyumca zengin tarafta “Ti-Ni” smur1 dik
konuma yakin bulunmaktadir. Nikelce zengin tarafta ¢ozinurlik 1115 °C’de %
56’ya c¢ikmakta ve azalan sicaklik ile birlikte biliylik oranda azalarak 500 °C
civarinda ihmal edilebilir hale gelmektedir. 1090 °C’de B2 fazindan hacim merkez
kibik (hmk) yapisina diizenli-diizensiz bir ge¢is olusmaktadir. B2 fazi su verme ya
da oda sicakligina yavas sogutma esnasinda mikroyapida kalmaktadir. Bu fazin
varligi martenzitik doniisiimiin gergeklesmesini ve dolayli olarak sekil bellek

etkisinin yapiya kazandirilmasini saglamaktadir (Garay ve ark., 2003).

18



Agirhkga Nikel Yiizdesi

'] 10 20 3.0 40 S0 &0 70 80 90 100

”7

L’ 1

Srcakhk °C

27

- TINFTIN, - |

I

25285455557

14001

Wilgerigat-%

+ Sicaklik (°C)

IM- b

s82+C

800 -
F—am) E...

e e e N e e Nt S S S Nt #
Ti Atomik Nikel Yiizdesi Ni

Sekil 3. 2. NiTi alasimlari faz diyagrami (Otsuka ve Ren, 2005)

Yaslandirma islemi uygulanan Ni-Ti alagimlarinda tek kademeli B2 — B19’
doniistimii gerceklesmektedir ve doniisiim sicakligi biiyiik oranda kompozisyona
baglidir. Nikelce zengin alagimlarda atomik nikel konsantrasyonunda % 0.1 oraninda
degisim Ms sicakligint minimum 10 °C kaydirmaktadir. Ti-52Ni alasimi {izerine
yapilan calismalar sonucu, yaslandirma sicaklik ve siiresine bagli olarak TisNia,
Ti2Nisz ve TiNis intermetalik fazlarinin mikroyapida yer aldigi tespit edilmistir (Sekil
3.3). Diisiik yaslandirma sicaklik ve siirelerinde TisNis fazi, yiiksek yaslandirma
sicaklik ve siirelerinde TiNis denge fazi, orta sicaklik ve siirelerde ise Ti2Niz fazi

gozlenmistir (Pogrebnjak ve ark., 2013).
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Sekil 3. 3. NiTi sisteminedeki kristal yapilar (Pogrebnjak ve ark., 2013)

3.1.1. Kompozisyon degisiminin doniisiim ozelliklerine etkisi

Ni-Ti alagimlarinda meydana gelen martenzitik doniisiim alasim elementlerine
ve dolayistyla alasim kompozisyonuna onemli derecede baglidir. Bircok durumda,
kompozisyondaki yiizde bir oranindaki degisim ile dahi doniisiim sicakligr -173
°C’den fazla artabilmektedir. Bu nedenle doniisiim sicakligint degistirmenin en etkili

yolu alagim kompozisyonunu degistirmektir.

Martenzitik doniisiimden Once elastik sabit ¢’ degerinde bir yumusama meydana
gelerek sicaklik diismektedir. Deneysel c¢alismalar, elastik sabitin doniislimiin
meydana gelmesi icin kritik bir degerde bulundugunu fakat bu kritik degerin
kompozisyon degisimine duyarli olmadigimi gostermistir. Diger taraftan alasim
ilavesi ile kafes dinamik 6zellikleri degistigi i¢in elastik sabit ¢’, hem sicaklik hem
de kompozisyonlara bagli durumda olmaktadir. Giiniimiize kadar Ni-Ti ikili
sistemlerine {¢iincli bir elementin etkisi bir¢ok arastirmaci tarafindan arastirma

konusu olmustur. Sonugclar, alasima ilave edilen elementlerin genellikle doniisiim
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sicakligint diislirdiiginii fakat Pd, Pt, Au, Zr ve Hf elementlerinin doniisiim

sicakligint yiikselttigini gdstermistir.

Alasim elementleri sadece doniisiim sicakligini degil, ayn1 zamanda doniisiim
sonucunda olusan yapilar1 ve oryantasyonlarmi degistirmektedir. Ornegin Ti-Ni
alasimi direkt olarak bir B2-B19’ doniisiimiine ugrarken, alasima Fe elementinin
etkisi ile system iki agsamali bir B2-R— B19’ doniisiimii gostermektedir. Diger bir
ornek olarak alasima Pd ilavesi ile baslangic asamasinda doniisiim sicaklig
azalmakta fakat ylksek Pd konsantrasyonlarinda doniisiim sicakligi artan Pd orani ile
yikselmektedir.  Ayrica  doniisim  B2-B19”  yerine B2-B19  seklinde
gerceklesmektedir (Li ve ark., 2015).

Alasim elementlerinin bir diger etkisi c¢okelti fazlar1 olusturarak sertlik
mekanizmasina katki yapmalaridir. B2 konumunda alagima uygulanan ¢ozeltiye alma
ve hemen sonrasinda hizli sogutma iglemleri ile mikroyapida nano ve mikro boyutta
¢okeltiler olusabilmektedir. Bu ¢okeltiler, Orowan benzeri sertlestirme mekanizmasi
yaratacak sekilde B2 matriksinde dar kanallar olusturmaktadir. Bununla birlikte
matriksle uyumlu c¢okeltiler mikroyapida 6nemli bir gerinim meydana getirerek
sertlestirme mekanizmasina katikida bulunmaktadir. Alasim ¢ozeltiye alma
sicakligindan sogutulursa eger, termodinamik olarak daha kararli NisTi> ve NisTi
yapilarinin yanisira kaba NigTis c¢okeltileri de meydana gelmektedir. Alasimdaki
nikel igerigi arttikca B2 fazinda ¢ozeltiye almak igin gerekli sicaklik degeri de
artmaktadir. Ornegin NiTi alastmina Hf ilavesi alasimda sertlestirici etkisi olan
NisTis ¢Okeltisinin ayrilma kinetigini azaltmakta ve daha biiyiik atomik boyutu
nedeniyle kati ¢ozelti sertlestirmesinin olusmasini saglamaktadir (Hornbuckle ve

ark., 2015).

Nitinol alagimlarinda partikiiller genellikle yapidaki titanyumun reaktivitesine ve
alasim imalatinda kullanilan ergime yontemi ile iliskilidir. Indiiksiyon ergitme ile
tretilen alagimlar yiiksek oranda homojen olmasmna ragmen grafit potalardan

gelebilecek karbon nedeniyle kontaminasyona ugrayabilmektedir.
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Sekil 3. 4. B2 NiTi matriksi ve NisTis ¢okelti yapisinin karsilastiriimasi
(Chowdhury ve Sehitoglu, 2017)

Ark ile ergitilen alagimlar ise induksiyon ile ergitilen alagimlar kadar homojen
olmamakla birlikte daima ikincil NixTiy fazlarin1 olugturmaktadir. Bu intermetalik
fazlarin oksijene olan ilgilerinden dolayr ozellikle Ti elementi ile 400-800 ppm
araliginda oksitler olusabilmektedir. Mikroyapida olusan partikiiller ya da porozite
gerilim yogunlasmasi i¢in siireklilikleri olusturmakta ve igerikleri martenzitik
donlsimiin  gelistirilmesi i¢in kritik olabilmektedir. Tel seklindeki nitinol
alasimlarinda inkliizyonlar ve bu tiir oksitli partikiiller matriks i¢inde 6 pm
uzunlugunda ve 2 pm ¢apinda, beyaz kontrastli, homojen dagilimli, ignemsi yapilar

seklinde goriilmektedir (Shabalovskaya ve ark., 2008).
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BOLUM 4. KATMANLI URETIiM

Genellikle imalat teknolojisi, talasli imalat teknolojisi, sekillendirmeli imalat
teknolojisi ve katmanli imalat teknolojisi olmak iizere ii¢ ana kategoriye ayrilir.
Talagli imalat teknolojisinde, malzemede istenen geometriyi elde etmek igin
istenmeyen kisimlar isleme prosesleri ile uzaklastirilirken; sekillendirici imalat
teknolojisinde, parcanin geometrisi dokiim, kaliplama ve sekillendirme gibi dis
kuvvetler altinda degistirilir. Ugiincii metot, bu iki yéntemde oldugu gibi, malzemeyi
eksilterek nihai par¢anin elde edilmesinden ziyade, malzemenin eklenmesi esasina

dayanarak istenen parca geometrisinin olusturuldugu katmanli imalat teknolojisidir
(Gebhart, 2016).

Katmanl {iretim, kullanicilar tarafindan islemin muazzam teknolojik yetenegini
tanimlamakla sinirli oldugunun fark edilmesine kadar, hizli prototipleme ve 3B
baski terimleri olarak endiistride uzun yillar kullanilmistir [30]. AM teknolojisinin
uygulama seviyesi, hizli prototipleme ve hizli iiretim olmak iizere iki kategoride
siiflandirilir. AM teknolojisinin bir parcasi olarak, hizli prototiplemenin asil amaci,
nihai iirtin disinda prototipler ve modeller gibi fiziksel pargalart meydana getirmektir.
Ote yandan, son parcalar AM teknolojisi ile iiretilirken, uygulamanin adi “hizh

uretimi” olarak adlandirilir (Gibson ve ark., 2015).

Terimler arasindaki karmagiklig1 gidermek amaciyla AM tanimi ve terminolojisi
ASTM alt komisyonu tarafindan yeniden diizenlenmis ve tiim AM kullanicilart i¢in
bilgisine sunulmustur. Bu terminolojiye gore, katmanli imalat (AM), “talash imalat
teknolojilerinin aksine, 3B modelden nesne Uretmek icin malzemelerin  katman
katman birbirine eklenmesi esasina dayanan bir birlestirme prosesi” seklinde
tanimlanmaktadir. Bununla birlikte, katmanli imalat, katmanli proses, katmanl
teknikler, eklemeli imalat ve tabaka imalati, katman imalati1 ve serbest bi¢imli imalat,
esanlamlilart olarak ifade edilmistir (Kaynak: http://www.astm.org/COMMITTEE/
F42.htm).
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AM siirecinde hedeflenen pargayi iiretmek icin, malzemeler CAD verilerine gore
katmanli bir bicimde iist {liste eklenmektedir. Dolayisiyla, arzulanan parca
geometrisinin bir 3B tasarim olarak tanimlanmasi ve katmanlarin geometrik
bilgisinin olusturulmasi dikkate alinmasi gereken temel faktorlerdir. Katmanl iiretim
tekniklerinde proses metodlar1 ya da kullanilan ham madde turt farkli olabilmesine

ragmen, imalat, Sekil 4.1°de gosterildigi gibi, bes esas agamadan olugmaktadir.

| 1. CAD dizaym ve STL uzantisina donusturiilmesi

2. Dosyamn AM makinesine yilklenmesi

3. Makinenin hazirlanmasi ve tiretim kosullarinin
belirlenmesi

[ 4. Parcanin insa edilimest

5. Cihazdan ayrilmasi ve uygulama

Sekil 4. 1. Katmanl imalat yontemleri i¢in temel proses agamalari

AM siiregleri CAD modelleme adimi ile baglar ve tiim siireg, proses girdileri ve
proses ciktilar: olarak iki ayr1 asamada degerlendirilebilir. Proses girdileri, AM cihaz
donanimi, yazilimi, parca geometrisi, tarama stratejisi, proses parametreleri, insa
haznesi atmosferi ve ham madde olarak kullanilan toz kalitesidir. Proses ¢iktilari ise,
elde edilen par¢anin mekanik ve fiziksel 6zelliklerinin yani sira girdi asamasindaki
CAD dizayn ile geometrik uyumluluk, parca i¢indeki kusurlar ve ikincil islemler
olarak siralanmaktadir. Ozellikle kusurlar ve olusum mekanizmalar1 parganin
kalitesini belirler. En yaygin kusur olan tanecik gozenekliligi, delaminasyon, kalinti
gerilim, catlak olusumu nedenleri ve bulunma miktarlari, uygulanan proses girdileri
ile ilgili olarak aciklanmaktadir (Sames ve ark., 2016). Enine kesitteki dik catlaklar,
teknolojinin ¢alisma prensibinden kaynaklanmakta, sicak katman {izerine soguk
malzemenin etki etmesi 1s1l ve mekanik gerilmelere neden olmaktadir. Bu tiir ¢atlak
tiirlerine ayrica, mikro catlaklarin igerisinden salinan asir1 yiiksek 1sil gerilmeler

neden olmaktadir (Loeber ve ark., 2011).

24



4.1. Elektron Demet Ergitme Teknolojisi

Litreatiirde kisaca EBM olarak gecen Elektron Demeti Ergitme Katmanli imalat
Yontemi, 1990'h yillarin sonlarina dogru Isve¢ Chalmers Teknoloji Universitesinde
gelistirilen ve Arcam AB firmasi tarafindan 2000'li yillarin baslarinda ticarilestirilen
bir katmanl tretim teknolojisidir. Bu konuda ilk ¢alismalar Ralf ve OveLarson’un
bir hizl1 prototipleme cihazini icat etmeleri ve 1993 yilinda metal tozlarinin elektron
demeti kullanilarak katmanlar halinde kaynaklanmalarin1 saglayan patentin kabulii
ile baslamistir. Isveg'te bahsedilen gelismeler sonrasinda firma “CAD to Metal” ad1
ile 4.8 kW giice sahip elektron demet tabancasinin bulundugu, elektronlarin kinetik
enerjisi ile metal tozlarmin ergitildigi cihazim1 pazara sunmus ve ortaklasa
gerceklesen yeni caligmalar sonucunda teknoloji diinya ¢apinda yayginlagsmaya

baslamistir (Karlsson, 2015; Cansizoglu, 2008).

EBM yonteminde, tam yogunluklu metalik {i¢ boyutlu parca yapilarinin hizli
prototip seklinde tek kademede katman katman Uretimi gerceklestirilmektedir. Bu
hususta, par¢anin dizayni, 6zel cihaz yazilimlar1 kullanilarak iki boyutlu diizlemlere
aktarilmasi, toz partikiillerinin yiiksek enerjiye sahip elektron demetleri kullanilarak
ergime yolu ile bir araya getirilmesi ve katman katman bir bina insasina benzer
sekilde yapmin olusturulmas: esasina dayanmaktadir (Altug ve Gulsoy, 2014).
Giliniimiizde EBM teknigi, basta Ti6Al4V alasimlart olmak iizere CoCr alagimlari,
Ti—-48AlI-2Cr-2Nb alagimlari, TiAl alagimlari, H13 takim ¢eligi, Ni-bazli stper
alagim sistemleri (Inconel 625, 718 ve Rene 142) ve saf bakir olmak (izere birgok
metal ve alagimlarinin prosesinde yaygin olarak kullanilmaktadir (Karlsson ve ark.,
2013; Horn ve Harrysson, 2013; Cormier ve ark., 2014; 2012; Frigola ve ark. 2014).
Benzersiz Ozelliklere sahip kisiye 0Ozel geometrideki titanyum biyomedikal
implantlarin EBM yontemi ile iiretilebilirligi yontemin énemini ortaya koymaktadir

(Sekil 4.2) (Cheng ve ark., 2012; Koike ve ark., 2011; Khalid ve ark.).
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(a) (b) (©) (d)

Sekil 4. 2. EBM ile Uretilen parca drnekleri
a) Kisiye 6zel Cranio-Maxillofacial implant, b) Asetabular komponent (Arcam
AB: http://www.arcam.com/solutions/orthopedic-implants/), ¢) Diisiik basingli tiirbin
kanadi in y-TiAl (Arcam AB: http://www.arcam.com/solutions/aerospace-ebm/), d)
Bakir yapilar1 (Frigola ve ark. 2014).

Prosese bir biitliin olarak bakildiginda, enerji kaynagi olarak -elektronlarin
kullanilmast ve elektron-malzeme etkilesimi arasindaki etkilesim nedeniyle ¢alisma
prensibinin Tarama Elektron Mikroskobu (SEM) ve Elektron 1sin kaynagi (EBW) ile
benzerligi goze carpmaktadir (Sekil 4.3. a-b). Proses kapsaminda elektron tabancasi
tarafindan elektron demeti tretilmektedir. Elektron tabancasi, elektron demet
Unitesinin icinde ve haznenin en {ist noktasinda bulunmaktadir. Katot, anot ve
elektromanyetik odaklama lensleri sistemin diger bilesenleridir. EBM cihazinda
demetin hizalanmas1 ve platforma yonlendirilmesi, calismasi tabanca icindeki
filamana akim gonderilmesiyle baslar ve tel 2000-2700 K sicakliklarina kadar 1sitilir.
Elektronlar, katot ve anot arasindaki elektrik alanin etkisiyle 60 keV enerji degerine
ulastiktan sonra elektron demetini meydana getirirler ve hazne ig¢inde hizlandirilirlar.
Elektronlarin katot ve anot arasinda hizlandirilmasiyla ortaya ¢ikan enerji, parcay1
meydana getirecek metal tozlarin ergimesi i¢in gerekli 1s1y1 olugturmaktadir. Demet
parametrelerini ve yonlenme durumunu kontrol etmek igin manyetik ti¢ farkli lens ve
bobin kullanmaktadir. Tip icerisinde en istte bulunan birinci lens astigmatizmi
dizeltmek ve Gauss enerji dagilimi ile dairesel bir elektron demeti yaratmak igin
kullanilir. ikinci lens odaklama lensidir ve demeti 0,1 mm degerindeki kiigiik bir
noktaya odaklar. En sondaki saptirma lensi, par¢anin insa edilecegi alan {izerinde

elektron demetini taramaktadir.
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EBM prosesinde, elektronlarin yiiksek 1sidaki filaman tarafindan iiretilmesinden
dolay1 tiim EBM sistemi vakum sistemi ile korunmaktadir. Sisteme yiiksek saflikta
helyum gazi1 enjeksiyonu yapilarak bir vakum atmosferi olusturulur. He
enjeksiyonunun bir sonucu olarak, insa odasinin basinci 0,3 Pa degerinde artirilir ve
inga hacminin elektrik yiiklemesi azaltilir (Murr ve ark., 2010). Vakum sistemi ile
son derece temiz ve kontaminasyonlardan uzak bir ortam saglanmaktadir. Ayrica
vakum, islem siiresince proses sicakliginin yiikseltilmis sicakliklarda tutulmasini

saglayan bir yalitkan gorevi de gortir.

Vakum ¢emberi i¢inde pargayi insa etme aksamlar1 bulunmaktadir. Sol ve sagda
birer adet toz besleme hunisi yer alir. Huniler islemde kullanilan, 6nceden hazirlanan
metal tozlarinin tutulmasini saglar. Hunilerin alt kisminda insa tablas1 bulunur ve ug
kismindaki taraklar ile huni ic¢indeki tozlar tabla lizerine kontrollii bir sekilde
beslenir. Tablanin orta hizasinda alt kisimda bir tank bulunur. Tankin i¢inde bulunan
platform insa siiresince z yoOniinde asagir yonde hareket ederek iist kisimda yeni
katmanlarin olusturulmasini saglar. Elektron demeti ile her bir tabakanin ergimesi
kendi i¢inde ¢cok adimli bir islemdir. Filamandan sacilan elektronlar manyetik alanin
etkisi altinda katmanlarin olusturulacagi plaka seklindeki altliga dogru
hizlandirilirlar. Oncelikle gelen elektron demeti ile althk gorevi gorecek baslangig
plakasi hizlica taranarak isitilir. Proses sicakligi plakanin altina yerlestirilen bir

termokupl ile 6lctulmektedir (Sames ve ark., 2016).

Baslangi¢c tablasi gorevi goren g¢elik bir platform iizerine 45-100 pm
boyutlarinda kiiresel metal tozlarmin tarak yardimiyla yayilmasi ve ilk katmanin
olusmasiyla EBM siireci baglar. Hizlandirilan elektron demeti ile sirasiyla bir katman
taranarak ergitildikten sonra, belirlenen kalinlikta ikinci katmani olusturmak iizere
yeni tozlar gonderilmektedir. Tozlarin 6nceki katmanlara diisiik 1s1l gerilimle
eklenmesini ve sinterlenmesini saglamak amaciyla katmanlar arasinda 6n 1sitma

yapilmaktadir.
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Sekil 4. 3. a) ARCAM EBM sisteminin, b) elektron-malzeme etkilesiminin
sematik gdsterimi
(Arcam AB http://www.arcam.com/technology/electron-beam-
melting/hardware/), (Weglowski ve ark., 2016).

Bir katmanin ergitilmesinden sonra diger katmani olusturmak iizere yeni metal
tozlari ilave edilir ve bu sekilde CAD tasarimina bagl olarak nihai parca insa edilene

kadar dongli devam eder. Hazne igerisinde ergimeyen metal tozlari, parcalara
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desteklendirici gorevi goriirler ve katilagma sonrasinda kolayca sistemden ayrilarak
sonraki parcanin iretiminde tekrar kullanilirlar. Proses parametreleri optimize
edildikten sonra farkli metal tozlarinin cihazda kullanimi miimkiin olmaktadir. Toz
boyutu, iletkenlik ve buharlasma, toz se¢imi parametrelerin kontroll icin 6nemli
faktorlerdir (Wooten ve ark. 2008; Murr ve ark., 2009). Toz iiretim teknigi bu
ozellikler tizerinde biiylik bir etkiye sahiptir. Metal bazli AM teknolojileri i¢in gaz
atomizasyonu ve plazma atomizasyonu olmak iizere gesitli teknikler ile toz tiretimi
i¢cin kullanilir. Atomizasyon yontemlerine gore, toz sekilleri (diizensiz, kiiresel veya
uydular vb.), boyut dagilimi ve gozeneklilik miktar1 degisiklik gdstermektedir.
Kiiresel parcaciklar ve daha kiiciik pargacik boyutu, toz akiskanligini ve goriiniir
yogunlugu artirmaktadir (Sames ve ark., 2016). Bu baglamda, AM proseslerinde
kullanim alanina sahip tozlar i¢in Tablo 4.1’de simiflandirilmasi verilen bazi toz

karakterizasyon yontemleri kullanilmaktadir.

Tablo 4. 1. Toz karakterizasyon tirleri ve uygulama yontemleri

Karakterizasyon Tur( Uygulama Metodu
1. Toz Yogunlugu ve Akis Hiz1 | o Titresimli Yogunluk
Olgtimleri e Goriiniir Yogunluk
o Akis Hiza
2. Tane Boyut, Sekil ve e Optik Mikroskop (OM)
Dagilim Analizi e Lazer Difraksiyonu
e X-Ray Bilgisayarli Tomografi
3. Kimyasal Analiz ¢ Enerji Dagilim Spektrometresi (EDS)
o X-Ray Fotoelektron Spektroskopisi (XPS)
4. Mikroyapisal e Tarama Elektron Mikroskopisi (SEM)
Karakterizasyon e Gegirimli Elektron Mikroskopisi (TEM)
e X-Isin1 Kirinim Yontemi (XRD)

(Altug-Peduk ve ark., 2017)

4.1.1. Toz ozellikleri

Glinlimiizde, EBM yontemi dahil olmak {izere metal esasli katmanli imalat
yontemleri icin metalik tozlar genellikle Plazma Atomizasyonu, Plazma
Sferidasyonu, Vakum Indiiksiyon Ergime, Inert Gaz Atomizasyonu (VIGA) ve
Elektrot Indiiksiyon Ergime Inert Gaz Atomizasyon (EIGA) ydntemleriyle
uretilmektedir (Linxi, 2014). Uygun maliyetli, orta ve kuglik tane boyutu, dar
pargacik boyutu dagilimi, iyi akiskanlik ve diisiikk oksijen icerigine sahip Kiresel
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tozlar bu teknikler kullanilarak elde edilebilmektedir. Bu 6zelliklere sahip ince toz
taneleri ile yapilan iiretimde, diigiik elektron demet boyutu ve tabaka kalinlig
secilmesi ile istlin bir yiizeye sahip parcalarin elde edilmesi miimkiindiir (Dutta,
2014; Hiemenz, 2006; Yan, 2015; Hoeges, 2015; Kruth, 2010). Ince ve orta
fraksiyonlu tozlar, yiiksek enerjiyi absorbe eden ve genis bir 6n 1sitma yiizey alani
saglar. Katmanl iiretim i¢in en ideal olan toz sekli, milkemmel akis hiz1 6zellikleri,
yuksek paketleme yogunlugu ve proses sonrasinda kolayca eleme isleminden
gecirilerek yeni goriiniim kazanabilmesi Ozellikleri sahip olan kiiresel tozlardir.
Yukarida bahsedilen yontemler arasinda, kiiresel sekilli ve kismen uydu yapilarina
sahip tozlarin imalatina imkan sagladigi icin genellikle gaz atomizasyon yontemiyle
iiretilen tozlar tercih edilmektedir. Ote yandan, teknolojinin emekleme asamalarinda
su atomizasyonu ile iiretim denenmis fakat oksidasyona sebep olabilecegi i¢in
vazgecilmistir. Bu yontemde, yiiksek hizdaki su, erimis metale daha fazla enerji
aktardig1 i¢in kaba sekilli toz pargalari ortaya ¢ikmaktadir (Wong, 2012; Arce,
2012). Diger bir dzellik tane boyut dagilimidir. lyi bir partikiil boyutu daha ince
katmanlarin olugmasini ve nihai yapilarda piiriizsiiz yiizeylerin elde edilmesini
saglamaktadir. Tablo 4.2, farkli toz boyutlarinin tozlarin temel karakteristiklerine
etkisini 6zetlemektedir.

EBM yonteminde proses siiresince kullanilan tozlar, islem sonunda insa
haznesinden ayrilarak eleme agamalarindan geg¢irildikten geri doniistiiriilebilmekte ve
bir sonraki iiretimde tekrar kullanilabilmektedir. Diger bir agidan bakildiginda, EBM
tarafindan iiretilen numunelerin 6zellikleri, onlar1 hazirlamak i¢in kullanilan alagim
tozunun oksijen iceriginden etkilenmektedir. Oksidasyondan kaginmak i¢in, tiim
siire¢ boyunca sistem vakum atmosferi altinda tutulmaktadir. Calismalar, geri
doniistiiriilmiis alagim tozlarinin ilk defa kullanilan tozlardan daha yiiksek oksijen
igerdigini ve oksijen niifuziyetinin geri doniistiiriilebilirlik i¢cin en 6nemli siirlayic
faktor oldugu gosterilmektedir. Bu durum ile ilgili olarak, imal edilen EBM
parcalariin sertlik, mukavemet ve uzama gibi mekanik 6zellikleri ve 1s1l 6zellikleri
oksijen igerigi ve piiriizlii toz ylizeylerinden 6nemli 6lgiide etkilenir (Nifierola, 2015;
Axelsson, 2012). Ti-6Al-4V alasimmin geri doniisim tozlarindan {iretildigi
aragtirmalar, aliminyum hari¢, alagimin elementel bilesimlerinde belirgin bir

farkliligin olmadiginit gostermistir. Bununla birlikte, SLM ve EBM ile iiretilen
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numunelerin fiziksel ve mekanik 6zelliklerini karsilastiran diger ¢alismalarda, tozun
nominal oksijen igerigi ~% 0.12 iken, geri doniistimlii EBM tozu nominal degerden
(~% 0.34) 3 kat daha yiiksek oksijen icerigi gostermistir. Bu nedenle EBM
numunesinde, SLM numunesine gore, arayerde bulunan oksijen etkisi sonucu
nispeten daha yiiksek mikro sertlik degeri ile elde edilmistir (Murr ve ark., 2009).
Kirshner ve ark. tarafindan, Ti-6Al-4V alasim tozunun 10 {iretimden daha fazla geri
dontstiiriilmesinden sonra gozlemledikleri en belirgin degisiklik, oksijen seviyesinin
1430 ppm’e yiikselmesi olmustur. Ayrica, oksijen kalinlig1 artan geri dontisiim sayisi
ile artmaktadir. Bunun disinda, birka¢ kez geri donilisiimden sonra, yigilmis tozlarin
ayrilmasi asamasinda yiizeylerde kiigiik deformasyonlar gdzlemlenebilmektedir. Bu
problem, her bir geri donilisiim asamasinda diisiik oksijen igerigine sahip daha az

miktarda yeni toz ile karistirilarak ¢6ziilmektedir (Kirchner ve ark., 2014).

Tablo 4. 2. AM igin farkli toz boyutlarinin kalitatif siniflandirmasi

<25um <45um 25-75 pm 45-100 pm
Toz Boyutu Mikemmel | Cok iyi Iyi Orta
Kiresellik Mikemmel Mikemmel Mikemmel Mikemmel
Akiskanlik Cok yetersiz | Cok yetersiz | Cok iyi Cok iyi
Paketlenme Yetersiz Iyi Cok iyi Cok iyi
Yogunlugu
Empiirite Igerigi Yetersiz Orta Iyi Cok iyi
Doniigiim Kabiliyeti | Mukemmel Mukemmel Mikemmel Miikemmel

(Andani, 2015)

4.1.2. Proses asamalari

EBM yonteminde tek 1s1 kaynag bir elektron demeti oldugundan 1s1l siireg, sabit
insa sicakligi ile ergime davramisi arasindaki iliski ile aciklanmaktadir. EBM
cithazlarindan herhangi biri disiiniildiiginde, 1ki ana 1s1 aktarimi oldugu
gorulmektedir. Bunlar; demetten baslangi¢ plakasina dogru 1s1 dagilimi ve baslangig
plakasi yiizeyinden sinterlenmis toz tabakasma 1s1 transferidir. Bu durumda, insa
edilen parcanin {ist yiizeyi radyasyon yoluyla ve pargay1 cevreleyen sinterlenmis toz

yiizeyleri iletkenlik yoluyla enerji kaybini kontrol etmektedir. Ote yandan, Arcam
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EBM makinelerinde teknik olarak dort asamanin uygulanmasiyla parga Uretimi
saglanmaktadir. Bunlar sirasiyla; plakanin isitilmasi, tozun 6n 1sitilmasi, destekler ve

ergime asamalaridir.

EBM prosesi asamalarinda 6lgiilen hacmin sicakligi, zamana bagli olarak yatay
bir egriyle kontrol ekranna aktarilir. Sekil 4.4°de, Inconel 718 alasimi icin, ilk
1sitma, sinterleme, tabaka ergirme ve sogutma gibi katmanlarin olusturulmasi igin
dort ana asamadan olusan tipik bir 1s1l profil yeralmaktadir. Ilk 1s1tma asamasinda,
althk plakasi, istenen baglangic sicakligina ulasilana kadar yayilan 1s1in tarafindan
isitilir. Isitma asamalart sirasinda, sistemde 1simin dagitilmasi igin yeterli sarj
verilmektedir. Gaz ¢ikis1 asamasindan sonra, 1sil salinim gergeklesir ve tekrar
malzemenin sinterleme sicakligina kadar isitilma baglar. Gergek katman ergitme
islemi, tozun platform {izerine tarak-dis diizenegi yardimiyla baslar ve her bir
tabakanin olugmasi i¢in insa boyunca tozun taranarak yayilmasi, On 1sitma, toz
ergitme ve ergitme sonras1 1sitma asamalar1 tekrarlamir. On 1s1tma asamasi, On Isitma
1 ve On Isitma 2 olarak smiflandirilir. Bu iki asama arasindaki en biiyiik fark toz
sinterleme alanlaridir. On 1sitma 1, tiim toz alanmim hafifce sinterlenmesini
saglarken, On Isitma 2, yalmizca ergiyen alanlar icin bdlgesel toz sinterleme saglar.
Bu islevlerin haricinde, On Isitma 1, yiiksek yiizey sicakliginda sarjin dagilmasina
katkida bulunur ve On 1sitma 2, dumanlanma riskini azaltir ve daha piiriizsiiz eritme
elde eder. Ergime asamasi, g¢evresel ve c¢evresel arasi kiitlenin ergitilmesini
kapsamaktadir. Isil ¢evrim bilesenlerinin 6zellikleri, proses 6zelliklerine gore degisir.
Ozellikle maksimum demet akimi, minimum demet akimi, odak mesafesi ve ¢izgi
sirasi, hem On 1sitma hem de ergitme asamalari i¢in ortak parametrelerdir (Tan ve

ark., 2015; Sames ve ark., 2014).
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Sekil 4. 4. Inconel 718 alasimi igin proses asamalar1 (Sames ve ark., 2014).

4.1.3. Proses parametreleri

Diger katmanli imalat yontemlerinde oldugu gibi EBM tekniginde de proses
degiskenlerinin mikroyapi, fiziksel ve mekanik 6zelliklere etkisini anlasilmasi en
onemli unsurdur. EBM yonteminde proses degiskenleri insa ara kademesinde ve
insa esnasinda olmak iizere iki gruba ayrilmaktadir. Insa ara kademesindeki
degiskenler ¢oklu imalat siireclerinde etkili olurken, insa esnasindaki degiskenler
genellikle bir parca i¢in uygulanmaktadir. Insa ara kademesindeki degiskenler ham
madde olarak kullanilan tozlarin kimyasal Ozellikleri ve insanin gergeklesecegi
platformun sicakligidir. Insa esnasindaki baslica degiskenler ise ergiyik havuz
boyutu, enerji girisi, bolgesi ve yonlenmesidir. Bu degiskenler kendi iclerinde de

birbirlerini direkt veya dolayli olarak etkilemektedir (Antonysamy, 2012).

4.1.3.1. Demet-toz etkilesimi

EBM  parametrelerinin  belirlenmesinde  ve  gelistirilmesinde ~ demet
dogrultusundaki gii¢c yogunlugu ve bununla baglantili olarak toz yogunluk dagilimi
onem kazanmaktadir. Hizlandirma volajinin sabit oldugu diisiiniilirse eger toz
yogunluk dagiliminin tanimlanmasi icin elektron demetindeki akim yogunluk
dagiliminin 6l¢iilmesi gerekmektedir. Matematiksel olarak ideal kosullardaki akim

yogunlugu Sekil 4.5.a ve b’de sematik olarak gosterildigi iizere can benzeri bir Gauss
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dagilim egrisi gostermekte ve bu egri aynt zamanda demet c¢apini da
tanimlamaktadir. Elektron demet hareketi Gauss dagilimi (normal dagilim) ile
gosterilmekte ve EBM cihazlarinda Gauss seklindeki elektron demetleri

kullanilmaktadir.

Normal dagilim igin siirekli olasilik fonksiyonu Esitlik (4.1) ile ifade
edilmektedir:

I(x,t) = %exp(— (x —vt)2/20°2) 4.2)

Burada I demet gili¢ yogunlugu, v demet hizi, ¢’ standart sapma ve P toplam
demet giiciidiir. Esitlik (4.2)’de imalat siirecini karakterize eden diger bir énemli

parametre olan ¢izgi enerjisi (EL) degeri gosterilmektedir:

E=P/v (4.2)

Elektron Demeti

| ] < | —

-t do| | g |—

(a) (b)

Sekil 4. 5. Partikiil numune etkilesimi. a) Toz tabakasi ve ergiyik havuzu i¢inde
demetin absorpsiyonu, b) Toz partikilleri igcerisinde demet absorbsiyonu
(Attar, 2011)

Elektron demet sisteminde elektronlarin enerjisi malzeme ile ilk temas ettigi
bolgede neredeyse tamamen absorbe edilmektedir (Sekil 4.5.b). Demet, bir toz
partikiiliine ya da ergiyik havuzuna dokundugunda ise enerji absorbsiyonu asagidaki

Esitlik (4.3)te belirtilen eksponansiyel Lambert-Beer absorbsiyon kuralini
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izlemektedir. Esitlikte Aans absorpsiyon katsayisini ve 1/ Aaps absorbsiyon derinligini
ifade etmektedir (Attar, 2011).

dl
- = —Aabsl (4.3)

EBM prosesinin simiilasyonu, proses parametrelerinin anlasilabilmesi i¢in diger
bir 6nemli konudur. Genellikle mekanik bir modelden siireclerin ve olaylarin
simulasyonu  bir matematiksel ve/veya bilgisayar destekli modelleme
gerektirmektedir (Munteanu ve ark., 2011). Lattice-Boltzman methodu, serbest
ylizey akiskanliklarinin kullanildigi, 6zgilin toz partikiillerini igeren ve tozlarin
mikroskopik boyutta ¢dziimlenmesini saglayan bir simiilasyon yontemidir. Bu
yontem; 1s1 iletimi, ergime, katilagma ve ylizey gerilimi ile baglantili ergiyik yapinin
akigkanlar mekanigi gibi bircok fiziksel olguyu i¢inde barindirmaktadir. Bu nedenle
yontemde demet etrafindaki ergime prosesi simule edilmektedir. Malzemenin
ozellikle kat1 ve sivi fazlari, sivi ergiyik havuzunun hareketi ve elektron demeti
cevresindeki 1s1 dagilimi, katilasma davranisinin yanisira demet ve toz etkilesimi

hakkinda da yaklagimlarda bulunulmasini saglamaktadir (Scharowsky ve ark., 2012).

4.1.3.2. Toz yatag: karakteristikleri

Elektron demet ergitme prosesinde gerekli 1s1, partikiillerin kinetik enerjisi
tarafindan saglanmaktadir. Diisiik kiitleye sahip partikiilleri kullanmanin dezavantaji
bir kinetik enerji doniislimiiniin elektriksel yiik tasiyan elektronlarin en Onemli
Ozelliklerinden etkilenmesidir. Elektriksel yikler elektriksel alan etkisi altinda
elektronlar1 hizlandirmakta bdylece metalin ergitilmesi i¢in gerekli miktarda enerji
kazanilmaktadir. Elektronlar, atomlar1 c¢evreleyen kabuklar tizerinde farkli enerji
seviyelerinde bulunmakta ve metalik yapilarda dis kabuktaki en zayif elektronlar
kristal kafes icerisine dogru hareket ederek iletkenlik 6zelligini saglamaktadir. Bu
elektronlar bir potansiyel bariyer ile kristal kafese baglidirlar ve bu nedenle metal
yiizeyinden kagamazlar. Potansiyel bariyeri asmak icin gereken enerji metalin
isitilmasiyla saglanir. Prosesteki 1s1l emisyon ile elektron tabancasi igerisindeki

metal, uygulanacak bir negatif voltaj ile elektron demet kaynagi olmaktadir.

Itici elektron kuvvetlerinin, pargaciklarin toz yatagina tutunma kuvvetlerinden

daha fazla oldugu durumlarda tozlarin elektrostatik sa¢ilmasi olusmakta ve toz yatagi
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icerisinde dumanlanma meydana gelerek gozeneklilige yol agabilmektedir.
Parcaciklarin toz yatagindan ¢ikmasi, ergime asamasindan Once ergime yiizeyinin
hizla taranmasi ve daha sonra az miktarda sinterlenmesi ile anlasilmaktadir (Murr,

2010).

Elektron tabancasit ¢ok kiigiik bir noktadan yiiksek hizda elektron gecisini
saglamaktadir. Odak mesafesi, elektromanyetik lenslerin odagi derecelendirmesini
degistirerek kontrol edilebilir. Demet giiciiniin sabit tutularak demet genisliginin
azaltilmasi, demet yogunlugunu artirir ve bdylece toz yataginin yiizey sicaklig
onemli derecede yiikselir. Bu davranig, daha kiigiik bir demet genisligiyle daha derin
bir ergiyik havuzu olusturur. Ayrica demet, ayni1 ¢izgi enerjisinde daha kiigiik bir 151n
cap1 kullanarak daha hizli hareket eder (Attar, 2011). Bu degiskenlerin birbirleri ile
etkilesim igindedir. Ornegin, ergiyik havuz boyutunun artirilmasi sogutma oranini
diigtiriir. Ergime havuzunun boyutunun yani sira artan enerji girisi nedeniyle,
malzemenin tane boyutu daha yiiksek degerler sergiler ve mekanik ozellikleri
zayiflamaya baslar. Insa plakasinin merkezi, bir 1s1 kaynag ile dogrudan
etkilesimden dolay1 en sicak alan kabul edilir ve sicaklik, plakanin disina dogru
radyal olarak azalir. Bu nedenle merkezde insa edilen parcalarin i¢ kisimlardan daha

iyi bir mikroyapisal ve mekanik 6zellikler elde edilmektedir (Hrabe ve Quinn, 2013).

Demet bazli katmanli imalat yontemlerinde basarili bir sonug elde edebilmek
icin ergiyik havuz geometrisini kontrol etmek gerekmektedir. Elektron demetlerinin
olusturdugu ergiyik havuzu oldukca dinamiktir ve sivi metalin yiiksek yiizey gerilimi
ve diistik viskozitesi ile kontrol edilmektedir. Sistemdeki ytliksek gii¢ girisi ve yiiksek
tarama hizlar1 nedeniyle EBM prosesinde imal edilen parca kalitesini artirabilmek
i¢in, proses parametrelerinin her bir katman icin ayr1 ayr1 degerlendirilmesi gerekir.
Malzeme 06zellikleri, toz yatagi karakteristikleri, demet giicii, tarama hizi, tabaka
kalinlig1 proses parametrelerini ve par¢a kalitesini etkileyen en 6nemli faktorlerdir.
Ornegin, dogru olmayan 1s1 aktarimi nedeniyle insa plakasinda, on 1sitilan tozlar
yiizeye yapisabilir ve kaba bir yiizey olusturabilir. Ayrica, yliksek enerjili ergiyik
havuzu, dag vadisi yapist olarak gozlemlenen bazi tasmalara neden olabilir
(Vandenbroucke ve Kruth, 2007). Terrazas ve ark. tarafindan EBM prosesi ile

niyobyum yogunlunu gelistirmek {izere yapilan bir calismada demet hizi, ortalama
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akim ve elektron demetinin odak mesafesi olmak iizere ii¢ farklt kombinasyonda
toplam dokuz adet parametre gruplar1 olusturulmus; tretilen pargalarin yogunluk
degerinin bir fonksiyonu olarak sonuglar degerlendirilmistir (Terrazas ve ark., 2014).
Yiiksek demet akimi, diisiik tarama hiz1 ve diisiik odak dengesi ergiyik havuzunda
tozun sinterlenmesi i¢in daha fazla enerji saglamaktadir. Yavas tarama hizi daha
uzun sdrer ve sinterleme igin daha etkili olabilir. Yuksek odak mesafesi, demet
aniden odaklamadigindan ergiyik havuzunun enerji yogunlugunu azaltir. Ergiyik
havuzunun enerji yogunlugu (p,Ws/m®), 1s1n giicii (P), tarama hiz1 (S.S) ve odak
mesafesinin bir fonksiyonu olarak asagida verilen esitlikte tanimlanmaktadir.
Burada, “t” tabaka kalinligin1 (mm) ve “h” iki tabaka arasinda tarama mesafesini
ifade etmektedir (Vandenbroucke ve Kruth, 2007).

P

TSSO H) (44)

p

Toz paketlenme yogunlugu da ergiyik havuzunu etkileyen bir unsurdur. Diisiik
paketlenme yogunluklari, toz yataginda yiliksek bir baslangic porozitesinin
olusmasina neden olmakta ve malzemede ergime sonrasinda biiylik oranda bir
biizilme gerceklesmektedir. Toz paketlenme yogunlugu azaldiginda, yiiksek
miktardaki porozite nedeniyle toz katmanlar1 arasindaki 1s1l iletkenlik azalmakta; sivi
havuzdaki akiskan konveksiyonu ve 1s1 yayilimi Ozellikle asagiya dogru
gelismektedir. Boylece sivi havuz derinlesmekte ve paketleme yogunlugunun
azalmasiyla daha genis bir alana yayilmaktadir. Bu nedenle iyi bir ergiyik havuz
geometrisine sahip olabilmek igin yiiksek paketleme yogunlugu kaginilmaz bir

unsurdur.

Daha ince parg¢acik boyutu, nihai yapida daha ince katmanlarin olusmasini
saglamaktadir. Toplam eriyik havuz boyutu, tozlarin ortalama ¢apindan daha biiytlik
degilse eger ergime yapisi, ylizey enerjisini azaltmak i¢in tamamen kiiresel bir sekle
dontigiir. Cizgi enerjisini degistirirken, ¢izgi giici ve demetin tarama hizi da
degismektedir. Cizgi enerjisi diistiikce, tabakalar arasindaki baglantiyr ve yiizey
kalitesi 1yilestirmektedir. Tarama hizin1 diistirme durumunda, sabit 151n kosulunda hat
enerjisi artar. Artan hat enerjisi esas olarak kiiclik damlaciklarin olusumuna neden

olur. Bu artan enerji degeri ile damlaciklar da biiyiir ve ergiyik yapinin yiizeyini
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olusturmak icin kilcal kuvvetlerin islatma, yakalama ve giicleri ile birlesirler.
Tabakalar arasinda ergimis havuzun katilagmasiyla birlikte, yeni toz tabakalari
yilizeye yayilir. Bu agsamada toz yatagi 6n 1sitma sicakliginda bulunmaktadir. Proses,
parca tamamlanincaya kadar aynmi sekilde tekrarlanir. Ergime asamasindaki hiz
fonksiyonu, demet hiz1 ile akim arasindaki bir iliski olarak tanimlanir. Artan akim,
par¢a geometrisine ve kalinligina bagli olarak, ergimis havuz egrilerinin sabit bir

derinlikte tutulmasini saglamak amaciyla demet hizin1 artirmaktadir.

Islatma ozellikleri, ergiyik havuzunun olusumunu ve dolayisiyla proses
degiskenlerini 6nemli oranda etkiler. Islatma kosullari, sadece ergiyik havuzunun
seklini degil, ayn1 zamanda kat1 toz parcacik etrafinda daha biiyiik bir 1s1 transferi

saglayarak eriyik havuzunun boyutunu da etkiler.

Yiizey gerilimi EBM siirecini etkileyen bir parametredir. Genellikle s1vi metal,
yiizey gerilimi etkisi altinda kiiresel bir sekle sahip olma egilimindedir. Farkli ylizey
gerilimi degerleri eriyik havuzundaki sivinin akigkanlik davramigini degistirir ve
yuzey Kkalitesi olumsuz etkilenir. Daha kiclk yizey gerilimi bdylece daha iyi bir
yiizey kalitesine neden olur. Yiizey gerilimi degeri, yabanci elementlerin eklenmesi
gibi bircok faktore bagli olarak degisebilir. Malzemenin yiizey gerilimi de sicakligin
bir fonksiyonudur. Bu nedenle, eriyik havuz sicakliginin artirilmasi, yiizey gerilimi

katsayisinin dogrusal olarak artmasina neden olur (Attar, 2011).

4.1.3.3. Tarama ve depolama stratejisi

EBM tekniginde, pargalar yatay ve dikey yonlendirilmekte ve nihai Uriin
Ozelliklerinin, proses sirasindaki yonlenme mekanizmasina gére degismesi beklenir.
Elektron 1smlarinin birikmesi sirasinda, 1s1 kaynagi dnceden belirlenmis yolu izler.
Dolayisiyla, tarama stratejisi ve biriktirme stratejisi, iglem parametrelerinin
gelistirilmesi i¢in ¢cok onemli hale gelir. Tarama stratejileri tek yonlii, ¢ift yonli ve
alansal tarama olarak siniflandirilir. Alansal tarama, toz Ozelliklerine bagli olarak
genellikle her bir tabaka arasinda, belirli bir agiyla dondiiriilerek uygulanabilir.
Proses kaynakli porozite oranini ve tane boyutunu azaltmak icin, 1s1 kaynag: gii¢ ve
hizinin optimizasyonu tarama stratejisi i¢in ¢ok Onemlidir. Depolama hiz1 ve 1s1

kaynaginin hizi, belirli bir pasoda biriktirilen malzemenin miktar1 ile ilgilidir.
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Biriktirme stratejisinin degisimi proses kusurlarini azaltmak i¢in yararl bir yontem

olarak diislintilmektedir (Sames ve ark., 2016).

EBM pargalari i¢in, insa yoniine dogru yonlendirilmis epitaksiyel ¢okeltilerin,
yuksek mekanik ozellikler icin mukemmel oldugu ve proses parametrelerinin
kontrolii ile kontrol edilebilecegi varsayilmaktadir. Kristalografik diizlemlerde
biliylime yoOniiniin belirlenmesi, sicaklik gradyani (G), biiyiime oranit (R) ve soguma
(AT) gibi temel katilasma parametrelerine dayanmaktadir. Epitaksiyal katilagsmada
ideal biiylime yoni, kati ile sivi arasindaki 1s1l gradyanin normal hizasina geldigi
sekilde ortaya cikar. Proses esnasinda, insa haznesi i¢inde, her bir eriyik haldeki
metal katman, 1s1 etkisi altinda mikroyapida parcaciklarin epitaksiyel biliylimesi ve
cekirdeklenmesinin bir sonucu olarak olusturulur. Metalin sogutma asamasinda,
cekirdeklenme mekanizmasina dayanan gecis sicakliginda sicaklik diisiisii, faz
doniistimleri gergeklesir ve yeni doniistim evreleri olusur (Formanoir ve ark., 2016).
Es eksenli tanelerin ¢ekirdeklenme islemi, yiiksek 1s1l gradyanlarda artisa neden olur.
Katilagma yapisindaki bu davranis es eksenli yapidan siitunsal yapiya gegis seklinde
ifade edilir. Farkli tlirdeki malzemelerin katilasma davraniglar1 iizerine yapilan
caligmalar, katilasma soguma hizlarmin ve 1sil egimlerin, demet hiz1 kadar elektron
demeti gilicii veya lazer giicii ile de degistirilebilecegini ortaya koymaktadir.
Ozellikle Ti-6Al-4V alasimlarinda artan demet giicii and azalan demet hiz,

potansiyel bir siitunsaldan karma/ es eksenli mikroyapisina gecisi dngormektedir
(Sekil 4.6).

Artan demet gliciiniin 1si1l gradyani diisiirmesi nedeniyle, ergiyik havuzunun
derinliklerinde, katilasma hizimidaki artis sonucu, siitunsal mikroyapiya
rastlanabilmektedir (Bontha ve ark., 2006). Bu gegis, AM’in yanisira dokim, tek
kristal bilesenlerin kaynagi ve lazer kaplamayr igeren pek ¢ok alaninda
kullanilmaktadir (Bontha ve ark., 2009; Kurz, 2001, Boettinger ve ark., 2000).
Ayrica yonlenme, uygun islem parametreleri ve yeni yiiksek sicaklik malzemelerinin
ve ¢ok bilesenli alasimlarin gelistirilmesine yol acacak katilagsma mekanizmalarinin

kapsamli bir sekilde anlasilmasi ile kontrol edilebilir (Blecher ve ark., 2013).
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(Antonysamy, 2012)

Diger taraftan, katilasma haritasi, katilasma mikroyapisin1 tahmin etmek ve
ergiyik havuz boyutlarin1 kontrol etmek icin kullanilir. Genellikle, katilagtirma
haritalart deneysel kalibrasyonlar ve 0zel simiilasyonlar ile gergeklestirilir.
Haritalardaki y ekseni, 1s1l gradyan vektoriiniin bityiikliigi olan G'ye karsilik gelir ve
x ekseni R katilagsma oranini tanimlar. R, G’yi sogutma oranina bdlmek suretiyle
hesaplanir. Katilagma haritalarinda bulunan taneli morfolojiler tam es eksenli (her
yonde ayni boyut), karistk veya tam olarak siitunlu (bir yonde wuzatilmis)
olabilmektedir (Gockel ve ark. 2013).

4.1.3.4. Tabaka kalinhg:

Tabaka kalinligi, AM yaklasimindaki bir baska ana proses parametresidir.
Ciinkii, malzemenin birikme hizi, z eksenindeki yiiksekligi (tabaka kalinligi) ile
dogrudan iliskilidir. Tabaka kalinli§i, toz yayilma miktariyla tanimlanmaktadir.
Yayilma agamasinda toz, tarak seklindeki metal bir kol ile platforma dagitilir (Murr,
2015). Uretilen parcanin geometrik uygunlugu dogrudan bu o6zellikle iliskilidir.
Katman kalinliginin artirilmasi, katmanlar arasindaki bagin azalmasina ve merdiven
basamak etkisinin olugmasina neden olur. Tam yogunluklu parcalarin {iretiminde toz
tabakasi, daha siki bir bag ile kiitlesel yapilar elde etmek i¢in olduk¢a ince olmalidir.
Bu nedenle, tarama sirasinda, elektron demeti tarafindan gerekli enerjinin yiizeye

kolayca aktarilmasiyla birlikte, bir 6nceki katmanin ergimesine olanak saglanir.
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Artan tabaka kalinli§1 ve demet giicii, daha biiyiik bir ergime havuzu olusumuna
neden olur ve parcadaki ylizey piiriizliiliigii artar. Sonug olarak, insa edilen pargalarin
yiizey kalitesini iyilestirmek icin, daha kiigiik tane boyutu ve homojen bir toz boyut
dagiliminin  yanisira tabaka kalinligi degerleri miimkiin oldugunca diisiik
secilmelidir. Hrabina ve ark. Arcam S12 makinesinde, gaz atomize 70 um ortalama
tane boyutuna sahip Ti-6Al-4V tozlarmi kullanarak yaptiklari g¢alismada, toz
boyutunun sogutma hizin1 degistirerek insa edilen par¢anin mikroyapi ve mekanik

Ozelliklerinin boyuttan etkileyebilecegini belirtmislerdir (Hrabe ve Quinn, 2013).

4.2. NiTi Alasimlarimin Katmanh Uretimi

Nitinol, ¢ok fonksiyonlu bir malzeme olmasina ragmen, ergitilmesi, islenmesi ve
hammaddelerin yiiksek masrafli olmasi1 gibi zorluklar, yiiksek potansiyel parca
kalitesini dusiirmekte ve potansiyel uygulama alanlarmi simirlamaktadir. Ozellikle,
uyarilmis martenzitik doniisim ve zayif 1sil iletkenlik &zelliklerinden dolayz,
malzemenin islenmesi sirasinda yapisma ve takim asinmasi kolayca olusabilir. Isi
yaratmasi 0giitme ve lazerle kesme gibi uygulamalar, intermetalik fazlar olusturur ve
1sidan etkilenen bolgede ¢atlak olusumuna neden olurlar (Haberland ve ark., 2014;
Guo ve ark.,, 2013). Maalesef, intermetalik bilesikler gelencksel yontemlerle
uzaklagtirilamaz ve proses sonrasi 1sil islemlere ihtiya¢ duyulmaktadir. Bununla
birlikte, bu bilesiklerden gelen kapiler kuvvetler nedeniyle PM prosesleri bile olsa
tam yogunluklu parcalar elde edilemez (Krishna, 2007). Bu nedenlerden dolay,
ozellikle karmasik sekil ve geometride yiiksek kimyasal homojenlikteki ve iyi bir
sekil bellek o6zelligi gosteren Nitinol alasiminin  {iretimi  glinlimiizde halen
zorlayicidir. Ote yandan, Ni-Ti alagimlarinin mikroyapisal dzellikleri, statik ve
dinamik mekaniksel davranis iizerinde 6nemli etkiye sahiptir. ASTM standardina ve
Hall-Petch iliskisine gore es eksenli tanelerin ortalama ¢apt maksimum 90 pum
olmalidir. Tabaka esasli ergitme teknikleri, insa yoniinde uzatilmis taneler ile
anizotropik mikroyapilar saglar ve toz katmani kalinlig1, lazer / 1s1n giicii, tarama hizi
gibi proses parametrelerine bagl olarak kontrol kristallesmesine yol agar (Bormann,
2014). Bu nedenle, katmanli imalat, tiretim ilkesi ve tasarim esnekligi ile Ni-Ti
alagimlar icin tretim zorluklarinin iistesinden gelmek icin vazgegilmeyecek bir

proses yontemi sunar.
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Literatiir galismalar1 incelendiginde, birkag arastirma grubunun 6zellikle, segici
lazer sinterleme (SLS), secici lazer ergitme, dogrudan metal lazer sinterleme ve
LaserCUSING gibi lazer tabanli AM sistemleri ile Ni-Ti alagimlarinin {retimi
Uzerinde ¢alismalar yaptigi goriilmiistiir (Walker, 2014; Halani ve ark., 2013; Shiva
ve ark., 2015; Elihania ve ark., 2012). Bu baglamda, AM sistemlerinden herhangi
biri vasitasiyla tam yogunluklu pargalari imal ederken, alasimin iglevsel 6zelliklerini
tyilestirmek i¢in, dogru enerji girisi saglanarak doniisiim sicakliklarini etkilemeksizin
empdrite giderme islemini en aza indirgemek i¢in islem parametreleri optimize
edilmelidir. Ornegin, Hamilton ve ark. Sekil 4.7°de goriildiigii gibi, 390 °C’ye kadar
On 1sitma yapildiktan sonra CP-Ti alt-plakasi tizerinde lazer esashi direkt enerji
birikim sistemi ile Ni-Ti alagimlarini imal etmis ve artik gerilmeleri azaltmistir
(Hamilton ve ark., 2015).

==

Tletim
. Nozullar
z-ekseni Ry
[parca yiikseklig] Lazer Isimi

y-ekseni [tarama yiinii]

L Althk
i
Sicak Plaka

x-cKkseni

Sekil 4. 7. Ni-Ti alagimi i¢in lazer esash direkt enerji birikim sistemi diizenegi
(Hamilton ve ark., 2015).

Xu ve ark., Ti-50wt% Ni alasiminin mikroyapisina lazer kati sekillendirme
proses parametrelerinin etkisini aragtirmiglardir. 2-3 KW lazer giicund, 3-7 mm/s
tarama hiz1 ve 4 mm 151n cap1 ayarladiktan sonra yapilan iiretimde, ana fazin TiNi
dendritleri oldugu ve artan lazer enerji yogunlugunun, dendritlerin kabalagmasina
neden oldugu gozlemlenmistir. Tarama hizinin artirilmasit ve lazer giiciiniin
azaltilmasi, dendritik kol mesafesini azaltarak birincil TiNi dendritden sirasiyla ¢ift
fazli, TiNi + B2 otektik dendritlerinin ve TiNi + Ti2Ni anomal 6tektik

mikroyapilarinin olusumuna neden olmustur (Xu ve ark., 2009). Shishkovsky ve ark.,

42



tarafindan yapilan bir baska ¢alismada, asagidaki proses parametreleri ile 900 °C'ye
kadar 6n 1sitma ile SLM prosesi araciligiyla % 97 goriiniir yogunluklu Ti-55wt% Ni
alagimini iiretmislerdir. 100 um'lik tarama mesafesi, 50 W'lik lazer giicii, 60 um lazer
1s1n1 ¢ap1 ve tarama hizlar1 100 ve 160 mm/s’dir. Yetersiz enerji girdisi nedeniyle
taneler, ergiyigin yiiksek hizli lazerle yeniden kristallesmesinden sonra ayrilmistir

(Shishkovsky ve ark., 2013).

EBM sistemindeki islem parametrelerinin kontrolii, lazer tabanli sistemlere gore
onemli derecede benzerdir. EBM yontemi ve lazer tabanli yontemler arasindaki en
biiyiik fark, toz parcaciklarinin sinterlenmesinde bir enerji kaynagi olarak elektron
yerine fotonlarin kullanilmasidir. Yiksek enerji verimliligi, {istin malzeme
ozellikleri, hammadde olarak kullanilan metal tozlarin% 98 geri doniisiimii, ikincil
hazirlama islemleri gibi lazer sistemlerine kiyasla EBM isleminin bir¢ok avantaj
vardir. Elektron 1s1n1 kontrol sistemi, lazer tabanli kontrol sistemlerinde oldugu gibi
herhangi Dbir optik veya hareketli reflektor icermez. Buna ek olarak, lazer
sistemlerinde maksimum verim elde etmek i¢in dalga boylarini farkli malzemelere
uydurmak gerekir. Elektron demeti sistemlerinde dar bir kiris ile ¢ok yiiksek enerji
seviyeleri elde edilebilirken, lazer sistemlerinde asirt yansima nedeniyle gii¢
verimliligi disiirtiliir. Bir elektron demetinin 1sinlanmis materyal igerisine girme
derinligi acik¢a bir lazer demetinden daha fazladir. EBM yontemi, kirisi saptirmak
icin hareketli parcalar gerektirmemekte, yiiksek tarama ve {retim hizlarma
ulagmaktadir (Murr ve ark., 2012). Lazer omrii sinirli olmakla birlikte, filamanin
maliyetinden baska elektron demetinin kullanim siiresinde herhangi bir kisitlama
yoktur. EBM makinelerindeki vakum sistemi, temiz ¢evre saglar ve isleme sirasinda
Ni ve Ti gibi reaktif metaller icin 6nemli olan saf olmayan maddeleri atmaya
yardimci olur (Larsson ve ark., 2003). EBM isleminin aksine, inert argon atmosferi
ile SLM islemi daha yiiksek oksijen igerigine yol agar. EBM sisteminin diger bir
avantaji, tozun On 1sitmast igin elektron demetinin yuksek tarama kabiliyetidir
(Bontha ve ark, 2009). Bu avantajlar, Ni-Ti alasiminin yap1 prosesi se¢imi ve son
fizik Ozellikleri agisindan kritik 6neme sahiptir. Bununla birlikte, litreatiirde, elektron
15101 eritme imalat sistemi yoluyla Ni-Ti alagimlarinin iiretimi ile baglantili giincel bir
onceki rapor bulunamamistir. Bu ¢alismada, EBM siireci boyunca Ni-Ti igin

gelistirilmis parametrelerden herhangi biri oldugu i¢in, tasarim metodolojisi, mevcut
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yaklasimlara dayanilarak, 1s1l iletkenlik, elektriksel iletkenlik ve erime noktalar1 gibi
cesitli materyallerin erime noktalarina gore olusturulmustur. Ti-6Al-4V, paslanmaz
celik ve bakir. Tablo 4.3, Ni-Ti alasiminin 1s1 iletkenligi ve elektrik iletkenligini, Ti-
6Al-4V, paslanmaz celik, saf bakir ve Inconel 718 alasimlari ile karsilastiriimali
olarak gostermektedir. Murr ve ark., EBM sistemlerinde, 6n 1sitmayi takiben ergitme
asamasinda, malzeme tiirii ve ergime sicakligina bagli olarak tarama hizinin
biiyiikliikleri arasinda azaltilabilecegini 10* ve 10> mm/s ve demet akiminin 3’ten 30

mA’a artirilabilecegini vurgulamiglardir (Murr ve ark., 2015).

Tablo 4. 3. Literatirde EBM ile iiretimi arastirilan bazi alasimlarin fiziksel ozellikleri

Alasim Tiirii | Elektriksel Elektriksel Is1l iletkenlik Ergime
[letkenlik Direnc (W/m-°C) sicaklig
(S/m) (€-m) (°C)
Ni-Ti 131,58E+05 | 7,6XE-08 18 1300
Ti-6AL-4V 5,800E+05 1,724E-06 20 1630
Paslanmaz 138,89E+05 | 7,2XE-08 16,3 1375
celik, 316 L
Bakir 596,00E+05 | 1,67XE-08 398 1083
Inconel 718 8,2628E+5 1,2102XE-06 | 26,6 1300

(Otsuka, 1999; Raghavan ve ark., 2016; Murr ve ark., 2015
https://www.ndeed.org/GeneralResources/MaterialProperties/ET/Conductivity lron.

pdf)

Safdar ve ark., EBM ile Ti-6AL-4V dretilen alasiminin yiizey piiriizliiligiine
proses parametrelerinin etkisi hakkinda yapilan ¢aligmada, 700 °C insa sicakliginda
numune kalinligina tarama hizi (250, 575, 650 mm), akim (4, 6, 8 mA) ve odak
uzakligr (10, 15, 25 mA) degiskenlerinin etkisini incelemek amaciyla parametre
setleri olusturmuslardir. Sonuglar, ylizey piirlizliiliigiiniin artan numune kalinlig1 ve
demet akimu ile arttigini, buna karsin tarama hizi ve odaklama sapmasi ile azaldigini
gostermistir (Safdar ve ark., 2012). Jamshidinia ve ark., 14 mA, 60 kV voltaj, 1000
mm/s tarama hizi, 100 um toz tabaka kalinlig1 ve 730 °C 6n 1sitma sicakligi altinda

EBM prosesi ile basarili bir sekilde Ti-6AL-4V sogutucular tiretmistir (Jamshidinia
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ve ark., 2015). Lu ve arkadaslari, Arcam A2 sisteminde, 730 °C’deki paslanmaz ¢elik
plaka iizerinde, 100 pm elektron demet ¢apinda ve 70 pm tabaka kalinliginda SEBM
prosesi ile gaz atomize ELI Ti-6AL-4V alasimini iiretmislerdir. On 1sitma asamasi
icin demet akimlar1 ve tarama hizlar sirasiyla 30, 38 mA ve 1, 1,3 x 10* mm/s
secilmigtir. Ergitme asamasi i¢in 18 mA demet akimi ve 500 mm / s tarama hizi
kullanilmistir (Lu ve ark. 2016). Karlsson ve arkadaslari standart Arcam varsayilan
parametrelerini kullanarak iki farkli toz fraksiyonuyla (45-100 um ve 25-45 pum)
EBM yontemi ile Uretilen Ti-6Al-4V alasimlarini karakterize etmistir. 50, 70 um kat
kalinligt uyguladilar ve iki grup i¢in tarama hizinin % 50 arttigin1 belirlemisglerdir
(Karlsson ve ark., 2013). Schwerdtfeger ve arkadaslari, Ti-6Al-4V alasimimin EBM
toz yatagi i¢in 5,5-6 mA demet akimi, 400 m/s demet hizi, 16-36 mA odak uzantisi
ve 0,1 mm tabaka kalinligi ile alt1 kii¢iik test blogu (10x10x10 mm) lizerinde yerinde
kusur tespiti yapma imkanini arastirmislardir (Schwerdtfeger ve ark., 2012). Gong ve
ark., Taguchi deneyiyle EBM ve SLM suregleri yoluyla uretilen Ti-6Al-4V
parcalarindaki kusur olusumunu analiz etmislerdir. Maksimum akim (10, 20, 30
mA), ¢izgi ofseti (0,15, 0,20, 0,25 mm), odak uzakligi (5, 10, 15 mA) ve hiz
fonksiyon indeksi (60, 120, 180) dahil olmak (zere her bir seviye igin dort farkli
faktor Onerilmistir. Sonuglarina gore, parametre degisiklikleri kusurlar iizerinde
onemli bir etkiye sahiptir ve kusurlar 6zellikle eriyik havuzunun dst Gste binmesi
nedeniyle olusmustur (Gong ve ark. 2014). Puebla ve ark. Ti-6Al-4V alagiminin
EBM islemi sirasinda ergiyik tarama hizinin mikro ve makro yapi lizerine etkisini
arastirmiglardir. Baglangicta 6n 1sitma 104 mm / s hizlarinda 650 °C'ye kadar 30 mA
kiris akimi ile gergeklestirilmistir. Ergime asamasi i¢in 6n 1sitma yapildiktan sonra,
demet akimi 6 mA'a diistirilmiis ve 100, 400, 500, 600, 700, 1000 mm/s tarama
hizlar1 uygulanmistir ve gozeneklilik seviyesinin, ergimeyen tozlar nedeniyle, artan
tarama hizlar ile yiikseldigini tespit etmislerdir (Puebla ve ark., 2012). Mandil ve
arkadaslari, Ti-6Al-6V alasimmin EBM prosesi ile mevcut pargalara yeniden iiretim
ve yeni Ozellikler eklemenin Onemini aragtirmislardir. 50 pm tabaka kalinlig
secilerek ve titanyum baglangic plakasi, 14600 mm/s tarama hizinda 740 °C'ye, 12
tekrarla 38 mA demet akimma kadar 6n isitilmistir. On 1sitmay1 takiben, ergitme
islemi 3-12 mA demet akimu ile gerceklestirildi ve siireg, Sekil 4.8’de sematik olarak

gosterildigi gibi inga tamamlanincaya kadar tekrarlanmistir (Mandil ve ark., 2016).
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Elektron Demetinin Isil Enerjisi

9 Tarak  Ti-6Al-4V thte
A Toz
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Yiizev >
Sicakhgi: 720°C ;
& Ti-6Al-4V Plaka
Alt Yiizey >

Sicakhi: 720°C Isil Sensir

Sekil 4. 8. 1) Titanyum altligin 6n 1sitilmasi, 2) toz biriktirme agsamasinin sematik
gosterimi (Mandil ve ark., 2016)

Ramirez ve ark. diisiik saflikta, yliksek oksijen igeren bakir bilesenlerin hizli
prototipleme kabiliyetini arastirmistir. Sistemde ticari bir bakir plaka altlik olarak
kullanilmis ve 104 mm/s tarama hiz1 ve 13,4 mA demet akim degeri ile 10 gecis
taramasi yapilarak 550 °C'ye on 1sitilmistir (Ramirez ve ark., 2011). Frigola ve
arkadaglari, EBM prosesi ile 6n 1sitma igin sicakligi 500-600 °C'ye yikselterek ic
stresleri azaltmak i¢in tamamen yogun bakir bilesenleri imal etmislerdir (Frigola ve

ark., 2014).

Chen ve ark. 10 mA demet akimi, 0,5, 1 ve 3 m/s tarama hiz1 parametre setlerini
uygulayarak Ti-36Nb-2Ta-32r-0.350 (ag.-%) alasiminin mikroyap1 ve alagim yiizeyi
Uzerinde proses parametrelerinin etkisini arastirmigtir. (Chen ve ark., 2015). Zah ve
ark. ergiyik havuz geometrisini belirlemek i¢in EBM imalatiyla ilgili 1s1l bir model
gelistirmis ve sonuglarini 316 L Paslanmaz ¢elik numunelerin iiretim islemi {izerine
uygulamistir. Bu baglamda, similasyonda tarama hizin1 200, 100 ve 50 mm/s ve
demet glcund 30, 60, 90, 150, 200 olarak ayarladiktan sonra, ideal tarama hiz1 ve
1s1n giicii degerleri 40 mm / s ve 110 W olarak belirlenmistir (Zah ve ark., 2010).
Sames ve ark. 975 °C sinterleme sicakliginda Arcam A2 makinesinde gaz atomize
tozdan Inconel 718 alasimmin EBM iiretimini gerceklestirmistir. Ergime asamasi
icin 7 ile 21 mA demet akimi ve 0.5 ile 5 m/s tarama hiz1 tasarim yaklagimi
uygulanmistir (Sames ve ark., 2014). Raghavan ve arkadaslari, Inconel 718
alasiminin EBM ile iiretimi i¢in yeni bir ergiyik tarama stratejisi gelistirmis; demet
akimi (5-20 mA), 6n 1sitma sicakligi (700-1255 °C) ve es eksenli tanelerin hacim

fraksiyonunun demet capi, akim ve On 1sitma sicakliginda artirdigi sonucuna
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varilmistir (Raghavan ve ark., 2016). Ote yandan, Ramsperger ve arkadaslart EBM
proses parametrelerinin, 950 °C 6n 1sitma sicakligi ve 50 pum tabaka kalinlig
kullanilarak Nikel-bazli CMSX-4 siiper alagimiin ¢atlak olusumu {iizerindeki
etkisini arastirmistir. Sinterleme islemi sirasinda, insa alam1 25000 mm/s tarama
hizina kadar odak dis1 demet ile taranmistir. Tarama stratejisi, DOE'nin farkli 151
giicii, tarama hizi, liretim sicaklig ve ¢izgi siras1 5 olan dokuz farkli kiibik numuneye

uygulanmasiyla gergeklestirilmistir (Ramsperger ve ark., 2016).
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BOLUM 5. GEREC VE YONTEM

Calisma kapsaminda Ni-Ti alasimlarinit EBM yo6ntemi ile tiretmek amaciyla faz
diyagraminda esatomik yapi olusturan Ti-55Ni (ag.-%) igerikli 6n alasimlanmis
metal tozlar1 kullanilmistir. Esatomik yapinin olugmasi sekil bellek ve stperelastik
Ozelliklerin kazandirilmasi igin 6nem arz etmektedir. Gaz atomizasyon yontemi ile -
100/+325 (44-149 um) pargacik boyutu araliginda iiretilen tozlar, ATI firmasi (ABD)
tarafindan tedarik edilmistir. Arastirmamiz, sistematik bir sekilde tozlarin temini ve
karakterizasyonu, EBM yo0ntemi ile Gretimi ve uretilen malzemelerin test ve
karakterizasyon caligmalar1 olmak {izere ii¢ ana asamada gergeklestirilmistir. Her bir
asamada elde edilen bulgular detayli olarak incelenerek sonugclar ilgili basliklar

altinda degerlendirilmistir.

Bu dogrultuda 6ncelikle tozlarin kimyasal kompozisyon analizi yapilarak yapida
bulunan elementler ve yilizdece bilesimleri dogrulanmistir. Toz boyutu ve sekli akis
hiz1 agisindan en 6nemli kavramlardir. Parcaciklar arasindaki siirtlinme, bir tozun
akis kolayligini ve paket sikiligini etkilemektedir. Bu nedenle pargaciklarin siirtiinme
ve akis karakteristikleri belirlenecektir. Toz pargaciklari arasindaki gozenekler
nedeniyle kitle yogunlugu gercek yogunluktan daha diisiiktiir. Quantachrome
Autotap cihazi ile tozlar titrestirerek, daha siki yerlesmelerinin saglanmasi esasina
dayanarak yogunluk tayini yapilmistir. Toz Ozelliklerinin belirlenmesi igin pargacik
kiimelerini dagitmak gerekmekte ve yizeydeki nemden kaynaklanan kilcal
kuvvetleri onlemek igin pargaciklar bir sivi i¢inde dagitilmaktadir. Bu nedenle
partikil boyut analizleri ve dagilim oranlar1 yiizey aktiflestiren sivi igerisinde
Microtrac Turbotrac lazer kirimimli boyut analiz cihazi ile gergeklestirilmistir.
Sonrasinda Hirox KH7700 dijital 151tk mikroskobu (IM) ile partikillerin diisiik
biyltmede 3D goriintiileri incelenmis ve boyut analizi verileri ile sonuglar
eslestirilmistir. JEOL JSM-6010PLUS/LA taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
tozlarin yiliksek buyitmede ylzey 6zellikleri incelenmistir. Sonuglar dogrultusunda
tozlarin tekrar kullanilmasi i¢in (45-105 pm boyut araligina) uygun hale getirebilmek

icin Ni-Ti alasimina 0zgi elek ile eleme islemi yapilmistir.
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Katmanl iiretim kapsaminda, Arcam Q10 Plus EBM cihazi kullanilmistir.
Oncelikle tarama hiz1 ve demet akimlarinin uygulanacag: bir adet numune Uretilerek
alasimin parametreler ile etkilesimini incelenmistir. Daha sonra nihai Uretim
yapilarak, numunelerin fiziksel ve metalografik ozellikleri belirlenmistir. Bu
dogrultuda mikroyapisal inceleme i¢in numuneler metalografik olarak hazirlanarak;
sirastyla kaliplama, kaba ve ince zzimparalama, parlatma ve Ni-Ti alagimlarina uygun
daglayicilar ile daglama islemi yapilmistir. Hazirlanan numunelerin yapisal
karakterizasyon ¢aligsmalari; optik mikroskop (OM), tarama elektron mikroskobu
(SEM), enerji dagilim spektroskopisi (EDS) ve X-Ray Difraksiyon (XRD) cihazi ile
gerceklestirilmistir.

5.1. Toz Ozelliklerinin Tespit Edilmesi

Toz ozelliklerinin tespiti hususunda, birinci asamada ASTM standartlarina
uygun olarak, yogunluk ve akis hiz1 dlgiimleri gergeklestirilmistir. Ikinci asamada,
lazer kirmmim analizi teknigi ile tane boyut ve dagilimi tanimlanmistir. Tozlarin
morfolojik 6zelliklerini tespit etmek icin mikroyapi incelemeleri gergeklestirilmistir.

Elementel kompozisyon analizi ve mevcut fazlarin haritalamasi1 EDS ile yapilmugtir.

5.1.1. Toz yogunluk ve akis hiz1 6lciimleri

Diger katmanl iiretim yontemlerinde oldugu gibi EBM prosesinde de, nihai
yapmin fiziksel ve mekanik o6zellikleri toz partiktllerinin 6zelliklerinden 6nemli
Olclide etkilenmektedir. Bu nedenle calisma dahilinde EBM {iretim siirecinde
kullanilacak Ni-Ti alasimi tozlarin, kiiresel bir sekle, homojen pargacik boyutu
dagilimina ve 1iyi1 bir paketleme yogunluguna ve akiskanliga sahip olmasi

beklenmektedir.

Toz metalurjisi kapsaminda parcacik yogunluk tayini yapilirken pargaciklar
arasindaki gozenekler nedeniyle daha kiiclik boyutlu olan tozlar daha biiyiik
boyuttaki tozlarin ara bosluklarina yerleserek havanin uzaklagsmasini saglar ve daha
yiiksek paketleme faktoriine neden olurlar. Paketleme, tozlar titrestirerek daha siki
yerlesmelerinin saglanmasiyla artirilmaktadir (German, 2005). Metalik tozlar igin,
titresimli yogunlugun goriiniir yogunluga oran1 (Hausner orani) toz akiskanliginin bir

diger gostergesidir. lyi bir akiskanlik ve paketlenme yogunluguna sahip olan tozlarda
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bu oranin 1.25 degerinden kiiclik olmast beklenmektedir. Deneysel calisma
kapsaminda incelenen Ni-Ti tozlarmin titresimli yogunluk, goriiniir yogunluk ve akis

hiz1 6l¢iimleri yapilmistir.

Titresimli yogunluk, Quantachrome Autotap Analiz cihaz1 ile ASTM B527-14
Metal Toz ve Karigimlarmin Kiitle Yogunluk Testi standartina uygun olarak 100
ml’lik cam silindir igerisinde 3000 vurus ile ii¢ tekrarda gergeklestirilmistir (ASTM
B527-15, 2014). Yapilan {i¢ 6l¢limiin ortalamasi alinarak titresim sonrast yogunluk

4.1485 g/cm® olarak elde edilmistir.

Goriliniir yogunluk o6l¢iimii Arnold yontemi kullanilarak ASTM B703-10
standartina uygun olarak 3.506 g/cm?® degerinde 6l¢iilmiis ve titresimli yogunlugun
goriinlir yogunluga oraninin 1.18 oldugu belirlenmistir (ASTM B703-10, 2010).
Sekil 5.1, goriinlir yogunluk Ol¢iim basamaklarini sirasiyla gostermektedir. Celik
dlciim aparatimin iist bloguna 50 cm® hacminde test numunesinin eklenmesi (1 ve 2),
tistteki blogun ters yonde yavasca kaydirilarak asagi ¢ekim giicii etkisi ile tozlarin alt
bloktaki 20 cm3 hacimli silindirik boslugu doldurmas: (3), her iki blogun birlikte
kaldirilmas: ile toz yigini1 olusmasi (4), toz yigmnin agirhiginin oOlcililmesi ve

yogunluk degerinin hesaplanmasi (5 ve 6) asamalari ile 6l¢tim tamamlanmistir.

Sekil 5. 1. Goriiniir yogunluk 6lgtimii islem basamaklari
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Toz akis hiz1 6l¢iimii, tozlarin akma yeteneklerinin belirlenmesinde kullanilan
bir yontemdir. Prensip olarak sabit agirlikta (50 g) alinan tozlarin yer g¢ekimi
etkisinde bir huni i¢erisinden ne kadar siirede gectigi tespit edilerek hesaplanir. Akis
stiresi, toz parcaciklarmin sekli ve yogunlugu, huninin geometrisi gibi faktorlere
baglidir. Akis hizi 6l¢timleri 22,8 °C’de Hall yontemi ile ASTM B213-13 Metal
Tozlarinin Akis Hizi Olgiimii standartina uygun olarak dogrulama faktdriinii de
hesaplamaya ilave ederek 20,712 s/50 g degerinde elde edilmistir (ASTM B213-13,
2013). Yogunluk ve akiskanlik agisindan degerlendirildiginde, ilgili tozlarin Hausner
orani ve akigkanlik indeksinin EBM iiretimi i¢in uygun aralik igerisinde oldugu ve
tozun, Tablo 5.1°de ifade edildigi gibi iyi bir akiskanlik 6zelliklerine sahip oldugu

gbzlemlenmistir.

Tablo 5. 1. Ni-Ti tozlar1 i¢in yogunluk ve akis hizi degerleri

Goriiniir Yogunluk | Titresimli Hausner orani Akiskanlik Indeksi
(g/cm3) (g/cm3) (s/509)
3,506 4,1485 1,18 20,712

5.1.2. Tane boyut ve dagihim analizi

Tozlarin boyut ve dagilimini tespit edebilmek ve mikroyapisal inceleme
sonuglarini sayisal veriler ile karsilastirabilmek amaciyla Microtrac S3500 cihazi
kullanilarak lazer kirmmim yontemi analizi gergeklestirilmistir. Tane boyutu tam

yogunluga sahip bir parga iiretimi i¢in oldukea etkili bir unsurdur.

Lazer kirinim yonteminin temeli, tanelerin biiytikligii ile 1sinlarin kirilma agisi
arasindaki ters orant1 iliskisine dayanmaktadir. Lazer kirinim yonteminde, tanelerin
tizerine lazer 1s1nlar1 gonderilmekte, tanelere ¢arparak kirilan ve ileri yonde yansiyan
isinlar bir mercekten gegtikten sonra detektérin tizerine diismektedir. Detektorin
Uzerine diisen 1smlar bir donistiiriicii vasitasiyla sayisallastirilarak bilgisayar
aracilifiyla tane biiyiikliigii ve yiizdesi hesaplanmaktadir. Yontemin uygulanmasinda
Mie ve Fraunhofer kirmim teorileri olmak {izere iki farkli optik kuram
kullanilmaktadir. Bu iki teori tane biiyiikliigiine gore 6l¢tim uygunluklar1 agisindan
kendi aralarinda farklilik gostermektedir. Fraunhofer teorisi biiyiikk parcaciklarin
dalga boyuyla karsilastirildiginda gegerlidir. Kiiglik partikiiller i¢in ise Mie

teoreminin kullanimi tercih edilmektedir. Yontemde toz numuneler 1slak ya da kuru
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durumda test edilebilmektedir. Islak dagilim yaklasiminda partikiiller yiizeyi
aktiflestirici bir s1v1 igerisinde dagitilirken, kuru dagilimda partikiiller yliksek enerjili
stirekli bir gaz akis1 altinda dagitilmaktadir (Brack ve ark., 2015; Blott ve ark.,
2006; Wilson, 2007).

Bu arastirmada analiz, Triton-X siirfaktan ile yas dagilim modunda
gerceklestirilmigtir. Sekil 5.2°de Ni-Ti alagimi tozlarin hacimsel dagilim egrisi D10,
D50 ve D90 degerleri ile birlikte ifade etmektedir. Diyagramda goriilebilecegi tizere,
tozlar 92.48 um'lik bir ortalama partikiil boyutu ile homojen bir tane boyut dagilimi

sergilemistir.
30
- — Ti-55Ni Hacim Dagilinu
DI0 64.94
D30 9248
— D95 158.6
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Sekil 5. 2. Ti-55Ni tozlarinin partikiil boyutu hacim dagilimlar

5.1.3. Tozlarin mikroyapisal karakterizasyonu

Deneysel ¢aligma kapsaminda, Ni-Ti tozlarmin mikroyap1 incelemeleri Hirox
KH7700 dijital 151k mikroskobu (IM) mikroskobu ve Jeol 6010LA SEM/EDS
taramali elektron mikroskobu kullanilarak yapilmistir. Kesit analizi igin Ni-Ti
tozlarindan test numunesi hazirlanmistir. Metalografik hazirlama islemleri, Mark V
Series zimparalama/parlatma cihaz1 ile gerceklestirilmistir. Numunelerin yiizeyleri
strastyla 120, 320, 600, 1000, no.’lu SiC zimparalar ile hazirlanmis ve ardindan 1 ve
0.3 um aliimina asindirici ile parlatilmistir. Parlatma isleminden sonra Kroll reaktifi
ile (% 2 HF,% 5 HNO3,% 93 damitilmis su) 30 saniye siire ile daglama islemi

uygulanmustir.
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Sekil 5.3, Ni-Ti tozlarmin EDS analiz sonucunu ifade etmektedir. Analiz
sonucunda tozlarin agirlik¢a % 45 Ti ve % 55 Ni elementel kompozisyonuna sahip
oldugu dogrulanmustir. Ni-Ti faz diyagrami incelendiginde, Ti-55Ni (ag.-%) bilesimi
atomik yiizdece esit orana (50-50) karsilik gelmektedir. Bu alasimlar, sekil bellekli
alagimlarin Onciisii olarak degerlendirilmekte ve ¢okelme mekanizmalarinin yani sira

doniisiim mekanizmasinin anlagilmasinda kilit sistem olarak goriilmektedirler.

: Element/ Agirlikga (%)
25.0- Ti - -
Ti Ni
200 Ni 45 55
; 15.0— "
2z TiNI
Rt .
= B L Ni
5.0 || | I
0.0 === e T = T 1 r
0.00 2.00 4.00 .00 8.00 10.00 12.00 14.0
keV

Sekil 5. 3. Ni-Ti tozlarinin EDS analiz sonucu

Farkli biiyiitmelerde yapilan incelemeler sonucu partikiillerin kiiresel bir sekle
sahip oldugu ve gaz atomizasyon prosesinin de etkisi ile partikiillerin etrafinda
“uydu” olarak nitelendirilen kii¢lik toz taneciklerinin bulundugu goriilmiistiir (Sekil

5.4 ve Sekil 5.5) (Kim ve ark., 2010; Yamamoto ve ark., 2008).

Sekil 5. 4. Ni-Ti tozlarinin; a) diisiik (350x), b) yliksek (1400x) biiyiitmedeki 151k
mikroskobu gorintileri
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Sekil 5. 5. Ni-Ti tozlarinin; a) diisiik, b) yiiksek biiyiitmedeki SEM goriintiisii

AM prosesleri igin gozeneklilik, genellikle iki neden sonucu ortaya ¢ikmaktadir.
Bunlar; toz partikulleri i¢inde var olan poroziteler (partikul ici gozeneklilik) ve toz
katmanlarinin  tamamlanmamig ergimesidir. Pargacik igindeki gdzenekler,
atomizasyon yontemi ve atmosferik kosullardan kaynaklanan, gaz dolu bosluklar
olarak tanimlanmaktadir. Bu gozeneklilik tiiri nihai par¢anin yogunlugu ile birlikte
tane boyutu ve mikroyapisal 6zellikleri tizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir (Gong ve
ark., 2012). Toz yatagi yogunlugunu ve toz akigskanligini artirmak igin, kuresel
pargaciklardan olusan dar bir parcacik boyutu dagilimlarina sahip tozlar tercih
sebebidir. Boylece, paketleme sirasinda ince pargaciklar daha biiylik parcaciklar
arasindaki bosluklar1 doldurmakta ve daha yiiksek yogunluklar elde edilmektedir.
Ote yandan, kiiresel tozlar, on 1sitma ve ergitme isleminin erken safhalarinda, toz
yatagi boyunca enerji kaynaginin niifuz etmesi ve enerji dagilimina bagl olarak daha
yiiksek yogunluklar meydana getirirler (Cansizoglu, 2008). EBM parametrelerinin
belirlenmesi ve gelistirilmesi ile ilgili olarak, elektron demeti bir Gauss dagilimi
gosterdiginden toz paketleme yogunlugu ve parcacik boyut dagilimi OSnemli
parametreler olarak degerlendirilmelidir. Toz paketleme yogunlugu azaltildiginda,
katmanlar arasindaki 1s1 iletkenligi gozenekliligin yiiksek olmasi nedeniyle azalma
egilimi gosterir, ergiyik havuz derinlesir ve daha genis bir alana yayilir. Dolayisiyla,
arzulanan ergiyik havuz geometrisinin elde edilmesi yiiksek paketleme yogunlugu

i¢in kaginilmaz bir unsurdur.

Gaz atomizasyon prosesinde, yliksek basinch bir gaz, ergimis haldeki akiskan
metal iizerine niifuz ettirilerek parcalara ayrilmasi saglanmaktadir. Atomizasyon

stireci birincil atomizasyon, ikincil atomizasyon ve katilasma olmak lzere (¢ temel
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asamadan olusur. Par¢acik boyutunun ve mikroyapisinin kontrolii ile ilgili olarak gaz
ve s1v1 metal arasindaki bagil hiz, ergiyik akis hizi, katilasma mekanizmalar1 ve
sogutma hizlar1 6nemli faktorler olarak kabul edilir. Gaz atomize toz pargaciklarinin
morfolojisi, sivi damlacigimin kiirlenme siiresinin (yilizey gerilimine bagli olarak)
katilagsma siiresinden daha kisa olmasi durumunda kiiresel olma egilimi gosterir.
Bazen aglomerasyon ve uydu tozlari, sivi veya yari sivi damlaciklar ile katilagtirilmis
partikiiller arasindaki ¢arpismadan dolay1 olusabilir. Uydu olusumu, hazne i¢indeki
gaz dolagimi etkisi ile ince partikiillerin daha biiyiik parcaciklarla c¢arpistigi
durumlarda gozlemlenir (Kim ve ark., 2010). Biiyiik bir soguk pargacik ile garpisan
bir sivi damlacik olmasi durumunda, Sekil 5.6a’da agik¢a goriilecegi iizere, biiyiik
pargacik iizerinde sigramis malzemenin kismi kaplamasi (sigrama basligi) ortaya
cikar. GA siirecinde, damlaciklarin baglangigtaki yiliksek bagil hizi ve hizli hareket
eden soguk gaz akist nedeniyle yiiksek sogutma hizlarina ulasilir. Boylece parcacik
boyutuna ve soguma hizlarima bagli olarak amorf, asir1 doymus ve gelismis
mikroyapilar olusmaktadir. Zong ve ark. Yiiksek sogutma hizlarindan dolayi, GA

tozlarinda ince bir dendrit yapisi gézlemlemistir (Zong ve ark., 2016).

SEM ile yiiksek biiylitmede detayli mikroyap: incelemelerinin yapildigi
calismada, uydu olusumu ve polikristal yapilara ilaveten, gibi piiriizsiiz bir toz yiizeyi
tizerinde dendritik kalintilara rastlanmistir (Sekil 5.6b). Bu gdzlemden sonra kesit

analizi yapilarak ¢ekirdeklenme ve katilagsma davranislar1 belirlenmistir.

SEl 20kV WD10mmSS60 SEl 20kV WD10mmSS60
NCSU MSE JEOL JSM-6010LA NCSU MSE JEOL JSM-6010LA

Sekil 5. 6. Ni-Ti tozlarinda; a) sigrama baslig1 olusumu, b) katilasma bolgesine sahip
plruzsiz bir toz yizeyi

Atomizasyon siirecinde parcaciklarin sogutulmasi ve katilastirilmasi sirasinda,

stv1 faz sicakligmin altinda kati fazin cekirdeklenmesi, hizli kristal biiyiimesi ve
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kalint1 ergiyiklerin yar1 izoisil katilasmasi ger¢eklesmektedir. Dolayisiyla, sogutma
hizlarina, gaz safliina ve proses parametrelerine bagli olarak damlaciklarda ¢ok
yonlii mikroyapilara ulasilabilir. Otektik reaksiyon sicakliklarinin iistiinde, dendritik
yapilar, 1s1l olarak indiiklenen dendritlerin par¢alanmasi nedeniyle kismen dendritik
ve dendritik olmayan mikroyapilara gecis yapmaktadir. Lu ve ark., deneysel Ni bazli
gaz atomize tozlarda azalan toz boyutunun, yiiksek soguma hizi ve tozlardaki ¢oklu
cekirdeklenme nedeniyle, kesitsel katilasma mikroyapisal degisimine (dendritik
yapidan hiicresel dendritik ve hiicresel mikroyapilara doniisiim seklinde) yol agtigini
gostermistir (Lu ve ark., 2016). Yablokova ve ark., SLM uygulamalar i¢in farkli
pargacik boyutlarina (<45 pum, 45-100 um) sahip Ti esasli tozlarmn (B-Ti, TiNb ve Ni-
Ti) reolojik davranisini ve kimyasal bilesimleri arastirmistir. Ni-Ti tozlart i¢in 45-
100 um parcacik boyut araligi, kiiresel morfolojiler ve kaba alt taneler ile daha iyi

bir akiskanlik 6zelligi elde edilmistir (Yablokova ve ark., 2015).

Calismada, tozlardan alinan kesitsel mikroyapilarda gaz atomizasyon prosesinin
bir sonucu olarak kismi poroziteye rastlanmakla birlikte (Sekil 5.7a), matriste
dendritik yapilarin baskin morfoloji olarak bulundugu ifade edilmistir. Sekil 5.7b,
katilasmanin, daha Onceki arastirmalar1 destekler nitelikte ¢ekirdeklenme yoluyla
olustugunu ve tanelerin ergiyik damla yiizeyindeki c¢ekirdeklenme boélgelerinden

biylyerek meydana geldigini géstermektedir.

R |

SEl 20kV WD10mmSS60 SEl 20kV WD10m
NCSU MSE JEOL JSM-6010LA NCSU MSE JEOL JSM-6010LA

(@) (b)
Sekil 5. 7. a) Poroziteye sahip bir toz tanesi, b) kiresel toz kesitinde yonli
dendritik katilagsma
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Carpisma oncesinde uydu parcaciklar: zaten kati halde bulundugundan, pargacik
ara ylizeyi ve i¢ bolgelerinde daha ince mikroyapilar gozlemlenmistir. Bazi
bolgelerde, dendritik fragmanlar matriste bolinmis ve dagitilmis olarak

bulunmustur.

5.1.4. XRD Analizi

X-Ismi1 Difraksiyonu (X-Ray Diffraction, XRD), malzemelerin kristal yapilarini
kalitatif ve yar1 kantitatif sekilde analizine imkan saglayan ve her bir kristalin fazin
kendine 6zgli atomik dizilimlerine bagli olarak X-isinlari karakteristik bir diizen
igerisinde kirmasi esasina dayanan bir analiz yontemidir. Toz malzemelerde yapidaki
kristalin fazlarin ve oranlarmin belirlenmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir
(Slotwinski ve ark., 2014). Yapida birden fazla faz mevcut ise kirinim verilerine
Rietveld analizi uygulanarak faz &zellikleri ile ilgili kantitatif sonuclar elde
edilebilmektedir (Lach ve ark., 2002).

Bu agsamada Ni-Ti toz test numunelerine XRD analizi uygulanarak faz analizi ve
fazlarin kristal yapilari hakkinda bilgi edinilmistir. Analiz 25 °C’de, Rigaku Smart
Lab XRD cihazi ile Cu K-a radyasyonunda (A=0.154 nm) gerceklestirilmis, nikel
filtre ve referans malzeme olarak silikon esasli toz numune kullanilmistir. Sekil 5.8,
25°-80° 20 araliginda XRD spektrumlarinda elde edilen difraksiyon paternlerini, pik
siddetlerine karsilik gelen diizlem degerleri ile birlikte gostermektedir. Analiz
sonucunda toz alasiminin Ti-55Ni (ag.-%) oranma sahip oldugu dogrulanmis;
monoklinik yapida martenzit (Martensite, M) ve kiibik yapiya sahip Ostenit
(Austenite, A) formda NiTi bilesikleri, kiibik yapida Ti>Ni intermetalik fazi ve
serbest Ni bulundugu tespit edilmistir. Tespit edilen fazlarin ve oryantasyonlarinin

literatir ile benzer dogrultuda oldugu belirlenmistir (Runciman ve ark., 2006).
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Sekil 5. 8. Ni-Ti tozlarina ait 25°-80° araliginda elde edilen XRD paternleri

5.2. EBM Cihaz Sisteminin Uretime Hazirlanmasi

Ni-Ti alagimlarinin EBM yontemi ile tiretimi North Carolina State University,
Center of Additive Manufacturing and Logistics (CAMAL)’ da bulunan Arcam
Q10Plus cihazinda gergeklestirilmistir. Arcam Q10plus, ortopedik implantlarin
endiistriyel iiretimi icin 6zel olarak tasarlanmais, tiglincii kusak katmanli tiretim EBM
makinesidir. Arcam Al’in yerini alan Arcam Q10plus sistemi, 6énde gelen implant
ireticileri ve mevcut kullanicist ile yakin igbirligi ¢ercevesinde gelistirilmistir.
Yazilim ve mekanik tasarim agisindan bircok gelismeyi igeren cihazin en ayricalikli

ozelligi son teknoloji olarak nitelendirilen tek kristalli elektron demet tabancasi

kullanimidar.

Sekil 5.9, Ni-Ti iiretiminde kullanilan Q10Plus cihazinin dig goriiniisii ve Tablo
5.2, cihazin teknik bilgileri ifade edilmektedir. Cihaz; kontrol Unitesi, elektron
demeti iinitesi ve insa iinitesi olmak {izere li¢c ana boliimden olusmaktadir. Kontrol
tinitesi, yliksek voltajin (60 kV) iiretimini saglayan birimdir ve ayni zamanda
sistemin yazilimi ile ilgili 6zellikler bu iiniteden kontrol edilmektedir. Vakum
Uinitesi olarak da adlandirilan elektron demeti tinitesi, kontrol iinitesinde tretilen

giiciin bir yiiksek voltaj kablosu ile kolona aktarilmasin1i ve elektron demeti
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olusturulmasini saglayan birimdir. insa iinitesi, diger iki {inite ile baglantili bir
sekilde cihazda katmanli tiretimin gergeklestigi boliimdiir. Cihazin yeniden iiretime
hazirlanmasi esnasinda operatoriin kontrol etmek zorunda oldugu ve aynm1 zamanda
yerinden ayrilabilen parcalar igermektedir. Bu pargalar, toz besleyiciler, 1s1 kalkani,

inga tankidir (Sekil 5.10).

» Toz besleyiciler: Malzeme dretimi igin gereken tozu igeren ve (retim
esnasinda tozun panel iizerine bosaltilmasin1 saglayan haznelerdir. Q10Plus
cihazinda iki adet bulunmaktadir ve Ti alagimi i¢in her bir besleyicinin tasiyabilecegi
toz miktar1 60 kg’dir.

» [s1 kalkani: Uretim esnasinda hedeflenen sicakligin siirdiiriilmesini saglayan
ve ayn1 zamanda i¢ parcalarin metalizasyonunu engelleyen koruyucudur.

* Insa tanki: Malzemenin insa edilecegi altlik diizenegi ve insa platformu ile
monteli bulunan iiretim bolmesidir. Malzeme katmanli bir sekilde tiretildikge altlik,

insa tanki iginde z ekseninde asag1 yonde hareket etmektedir.

insa Unitesi

Kontrol Unitesi

Sekil 5. 9. Ni-Ti tiretiminde kullanilan Q10Plus cihazi dis goriiniisii ve liniteleri
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Bu {i¢ ana parcanin diginda, elektron demet kolonundaki manyetik mercekler
i¢in bir zemin diizlemi goérevi goren kolon koruma folyolar1 ve tozlarin diizenlenmesi

esnasinda toz sensorlerinden gecen tozlari toplayan iki adet kutu bulunmaktadir.

Is1 kalkani

3

Sekil 5. 10. Insa iinitesi i¢ goriiniisii ve diizenegi olusturan mekanik kisimlar

EBM sisteminde yliksek vakum seviyelerinde iiretim gergeklestirilmektedir. Bu
nedenle elektron demetini aktif hale getirecek yiliksek voltaj kaynaginin
baslatilabilmesi i¢in basing degerleri kontrol altinda tutulmaktadir. Elektron demeti
tabanca tinitesi i¢cinde kristal malzemeden yapilmis katot kullanilmaktadir. Kristal
katotun Tungsten katota gore en biiyiik avantaji daha uzun filaman 6mriine sahip
olmasidir. EB {initesinde katottan akim gegirilerek, kristalin hedeflenen calisma

sicakligina 1sitilmasi saglanmaktadir.
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Tablo 5. 2. Arcam Q10Plus cihazinin teknik bilgileri

Max. insa boyutu

200x200x180 mm

Max. demet guicu 3000 W

Katot tiri/omri Tek kristal/800 saat
Min. Demet ¢ap1 140 um

Max. elektron demeti gegis hizi 8000 m/s

Aktif sogutma

Su sogutmali 1s1 emici

Vakum esasli basing

5x10-4 mbar

Insa ortami basinct

4 x 10-3 mbar (He kismi basinci)

He tiiketimi (Insa siiresince)

1 litre / saat

He tuketimi (Sogutma)

50-75 litre / inga

Gii¢ kaynagi 3x400V, 32 A, TkW
Makine Boyutlari 2060 x 1066 x 2608mm
Makine agirligi 1681 kg

CAD arayuzii Standart: STL

Katmanli iiretim esnasinda, inga platformu {izerine tozlarin beslenmesi ve

beslenen tozlarin altlik iizerine yayilmasi tarak diizenegi ile saglanmaktadir. Boylece

inga alani tizerinde toz yatagi olusturulmaktadir (Sekil 5.11).

Calisma dahilinde, Ni-Ti alasimi malzeme gelistirme siirecinde, toz sarfiyatini
azaltmak ve malzemenin etkin kullanilmasini saglamak amaci ile mevcut sisteme
kiiciik hacimli insa tanki ve toz besleyicisi entegre edilerek fonksiyonel malzemeler

icin proses arastirma ve gelistirme 6zelligi kazandirilmistir. Diizenek Sekil 5.12°de

sematik olarak gosterilmektedir.
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©
Sekil 5. 11. a) Baslangi¢ plakasi (altlik), b) tarak kolu ve c) toz yatagi

Metal tozlar

. Toz besleyicisi
Toz yatagi

Insa platformu

7 Insa tank1 =>

Sekil 5. 12. Ni-Ti diretimi igin diizenegin tasarlanmasi

Bu dogrultuda yukarida bahsedilen, insa iinitesindeki parcalarin iinite disina
cikarilmasi ve mevcut sistemin modifiye edilmesi sonucu, daha kiigiik boyutlu toz
besleyicisi, insa tanki, insa platformu ve tarak sistemine sahip yeni bir diizenek
meydana getirilmistir (Sekil 5.13). Tablo 5.3’de, orijinal ve yeni olusturulan diizenek

ozellikleri karsilastirilmistir.
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Sekil 5. 13. Kii¢iik hacimli inga tinitesi

Tablo 5. 3. Orijinal ve yeni olusturulan diizenegin mekanik parca 6zellikleri

agisindan karsilastirilmasi

Ozellik Orijinal Duizenek Yeni duizenek
Toz besleyicileri 2 adet (sagda ve solda) 1 adet (sagda)
Bir besleyicinin 30 kg 4 kg

tasiyabilecegi max.
toz miktar

Altlik boyutlari

210x210x10 mm

75x75x10 mm

Tarak uzunlugu

300 mm

150 mm

5.2.1. Proses parametrelerinin belirlenmesi

Proses parametrelerinin belirlenmesi ve iiretim kosullarina bagl olarak malzeme
ozelliklerine gore optimize edilmesi, diger katmanli iiretim yontemlerinde oldugu
gibi EBM yontemi i¢in de en 6nemli unsurdur. EBM yonteminde, farkli proses
parametrelerinin uygulanmasi ile tam yogunluklu, gozenekli ya da belirli oranda ayni
anda hem gozenek, hem de kati bolgelere sahip parcalar iiretilebilmektedir. Giig
kaynagiin aktif duruma gegmesi sonrasi prosesin baslamasi ile birlikte baslangic
tabakas1 olan altlik malzeme belirli bir sicakliga kadar isitilmaktadir. Hedeflenen
sicakliga ulagilmasi iiretimin kararli bir bigimde devamini saglar. Hemen sonrasinda
tozlari iletkenligini ve birbirine baglanmasini gelistirmek amaci ile 6n 1sitma iglemi

yapilmaktadir. On 1sitmay1 takibeden ergitme asamasinda, belirlenen proses
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parametreleri dogrultusunda belirli yonde tarama islemleri ile 6n 1sitilan tozlarin
ergitilmesi ve parcanin katmanli olarak {iretilmesi saglanmaktadir. Bu nedenle EBM
yontemi 1ile fretilen pargalarin fiziksel, mikroyapisal ve mekanik Ozellikleri,
baslangi¢ sicakligi, 6n 1sitma ve ergitme asamalar1 icin secilen parametrelerden

dogrudan etkilenmektedir.

Ozellikle malzeme gelistirme asamasinda metodoloji olusturuluken, iiretilmesi
hedeflenen metal ya da alasimin fiziksel metalurjik 6zellikleri, ergime sicakligi, ZSD
(Zaman-Sicaklik-Doniistim) diyagramu, 1s1l islem sicakliklari, sinterlenme davranist,
alasimi olusturan elementlerin buhar basinci egrileri, 1s1l iletkenlik ve elektriksel

iletlenlik degerleri g6z oniinde bulundurulmaktadir.

Tablo 5. 4. Ti-55Ni alasimui i¢in Ti-6Al-4V alasimi referans alinarak belirlenen
proses parametre ve degerleri

On 1s1tma agamasi Ergitme agsamasi

Parametre Adi: Degeri: | Parametre Adt: Degeri:
Tarama Hiz1 (mm/s) 18000 | Tarama Hizi (mm/s) 4500
Max. Demet Akimi1 19 Akim (MA) 15
(mA)

Min. Demet Akimi 19 Max. Akim (MmA) 30
(mA)

Ortalama Akim (MA) 59 Odak Mesafesi (mA) 32
Baslangig Sicakligi (°C) 760 Yiizey Sicakligr (°C) 850

Bu ¢alismada, Ti-55Ni alasiminin EBM yontemiyle tiretimi i¢in, litreatiirde bu
alanda yapilan c¢aligmalar ve malzeme Ozellikleri karsilagtirmali  olarak
degerlendirilmis; edinilen bilgiler 1s183inda dizayn metodolojisi olusturulmustur.
Yapilan incelemeler dogrultusunda, NiTi alasimmin 1sil iletkenlik, elektriksel
iletkenlik ve 1s1l doniisiim agisindan Ti-6Al-4V alasimi ile benzer fiziksel 6zelliklere
sahip olduklar1 gorilmiistiir. Bu nedenle baslangic asamasinda deneme {iretimleri
kapsaminda, Arcam’in QI10Plus cihazina 0zgu olarak Ti-6Al-4V alagimi igin

sundugu sistem parametrelerinin uygulanmasina ve sonuglara bagli olarak tarama
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hizi, demet akimi ve tekrarlama sayisi parametrelerinin degistirilmesine karar

verilmistir. Tabaka kalinlig1 50 um olarak se¢ilmistir.

5.2.2. CAD-model tasarim ve sisteme yiiklenmesi

EBM dosyalarinin hazirlanmasi ig¢in “Magics” ve “Arcam Build Assembler”
olmak iki farkli yazilim kullanilmaktadir. Magics programinda, Uretilmek istenen
yapmin 3D modeli tasarlanmakta ve sonrasinda olusturulan STL uzantisina sahip
dosya ABF dosyasi olarak sisteme yiliklenmektedir. Ayrica Mimics ve Solidworks
programlarinda hazirlanan kompleks parcalar da aym sekilde Magics ile STL
uzantisina doniistiiriilerek tiretime hazir duruma getirilmektedir. Diger katmanl
Uretim yontemlerinden farkli olarak Arcam EBM sisteminde, parganin katmanlara
ayrilmast  Arcam  Build Assembler yazilimi tarafindan cihaz iginde

gerceklestirilmektedir.

Calisma kapsaminda, deneme ve nihai lretimde kullanilmak tiizere Magics
programinda {i¢ ayri 3D model tasarlanmigtir. Deneme numunesinin tasarimindan
once, odak mesafesi testi i¢in ayni numuneye ait sadece kare ¢erceveden olusan bir
model hazirlanmistir (Sekil 5.14). Deneme {iiretimi i¢in, baslangi¢c tabakasinin
merkezinde yer alacak sekilde, 20 mm kenar uzunluguna sahip bir adet kare numune
olusturulmustur (Sekil 5.15 ve Sekil 5.16).

File Edit View Postion Fiing Tools Scenes Build preparation Export Options Help
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Sekil 5. 14. Demet kalibrasyon modeli
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Sekil 5. 15. Deneme iiretimi i¢in hazirlanan numune modeli

File Edit View Posiion Fixing Tools Scenes Build preparation Export Options Help
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Sekil 5. 16. Deneme iiretim numunesinin ol¢iileri ile birlikte tistten gortiniisii

Nihai iiretim i¢in test ve analizlerde kullanilmak i¢in bar seklinde 5 adet numune

modeli tasarlanmistir. Numune 6l¢iileri Sekil 5.18’de ifade edilmistir.
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Sekil 5. 17. Nihai Uretim numunelerinin modelleri
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Sekil 5. 18. Nihai iiretim numunelerinin tistten goriiniisii

Arcam Insa Assembler, parcalarin sistem tarafindan alinmasini, secilen tabaka
kalinlig1 ile uyumlu olarak dilimlenmesini ve Arcam insa dosyalarinin (Arcam Build

Files, ABF) olusturulmasini saglamaktadir. Boylece, bir Arcam cihazinda iiretim

gerceklestirmek i¢in gerekli tiim bilgileri igeren bir arsiv meydana gelmektedir.

ABF dosyalari, parca, destek ya da ag yapilarindan olusan bir¢ok model
icermektedir. Her bir model icin Magics’te hazirlanan STL* uzantili dosyalar

alinmaktadir. Tabaka kalinliginin segilmesinden sonra modeller dilimlenmektedir.
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Devaminda insa alan1 ve baslangi¢ altlik tabakasi secilmektedir. Sonrasinda tiim
bilgilerin kaydedilmesi ile birlikte, Uretilmek istenen parca model panelinde 2D

seklinde goriiniir hale gelmektedir.

5.3. Katmanh Uretim Cahsmalari

Parcaya ait CAD tasariminin sisteme yiiklenesi asgamasindan sonra, malzemeye
ait bilgilerin verilmesi, cihaz arayliziindeki proses kisminda belirlenen proses
parametrelerinin sec¢ilmesi ve her bir modele ayri ayri tanimlanmasi asamalari
gerceklestirilir. Bu asamadan sonra, malzemeye ait bilgilerinin verilmesi, cihaz
arayliziindeki proses kisminda belirlenen proses parametrelerinin segilmesi ve her bir
modele ayr1 ayri tanimlanmasi asamalari gerceklestirilir. Ifade edilen bilgiler
dogrultusunda cihaz tarafindan iiretimin ne kadar siirecegi hesaplanir.

.
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Sekil 5. 19. Nihai Uretime ait 6rnek bir ekran goruntusu

Sonraki asama tozlarin besleyicilere yiiklenmesidir. Tozlar besleyicilere
yiiklendikten sonra donanim asamasi ile koordineli bir bicimde altlik {izerinde

yayilma testleri yapilmaktadir. insa tankinin {iretime hazir duruma getirilmesi sonucu
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cihaz vakum altma alinir, glic kaynagi aktif edilir ve demet hizalanmasi kontrol
edildikten sonra iiretime baslanir. Bu siirecte, model paneli, toplam par¢a uzunlugu,
ulasilan parca uzunlugu ve son katmanin olusturuldugu siire gibi bilgiler anlik 6zet

seklinde ekran goriintiisiinden takip edilebilmektedir (Sekil 5.19).

5.3.1. Deneme Uretimleri

Deneme iiretiminden Once, althigin insa tanki i¢indeki pozisyonunu, boyutsal
uygunlugunu, gelen 1s1min tesir ettigi noktalar1 ve odak mesafesini test etmek igin
althk plakas1 lizerinde demet hizalama ve odaklama testleri yapilmistir. Altlik
plakalart paslanmaz celiktir ve 75x75x10 mm boyutlarinda hazirlanmistir (Sekil
5.20). Bu sekilde manuel yontem ile sistem caligtirilarak, plakanin merkezinde
bulunan kareyi ¢evreleyen tekli yonlii ¢izgisel demet taramasi gerceklestirilmistir.
Test sonucunda her bir ¢izginin istenildigi sekilde belirli bir odak mesafesi degerine

karsilik geldigi gorilmiistiir.

Sekil 5. 20. Odaklama testinde 151n1n etkilesim an

Sekil 5.21°de goriilebilecegi lizere demet merkeze hizalanmig, tim odak
araliklardaki icindeki (kareyi cevreleyen) ¢izgi adimlar piiriizsiiz ve keskin bir

sekilde ergimistir.
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Sekil 5. 21. Test sonrasi olusan karenin gériintimii

Deneme dretimleri icin Sekil 5.22°de goriilebilecegi ilizere, insa haznesinin
merkezine altlik plakasi yerlestirilerek, plakanin z yoniindeki hareketleri ve tozun

plaka tizerinde yayilma davranisi test edilmistir.

e de
M

Sekil 5. 22. (;Z yatagina yerlestirilen altlik plakasi

Insa iinitesinin hazirlanmasi 1s1 kalkanmin yerlestirilmesi ile tamamlanmistir
(Sekil 5.23). Daha sonra makinenin kapisi kapatilarak sistem vakum altina alinmis ve

iiretim baglatilmistir.
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Sekil 5. 23. Is1 kalkan1 koyulduktan sonra iiretim platformunun i¢ goriiniisii

Altlik tabakast kademeli bir sekilde isitilarak iiretim baglangi¢ sicakligina
ulagilmasi saglanmistir (Sekil 5.24).

Sekil 5. 24. Plakanin 850 °C’deki gorinimii
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EBM yontemlerinde proses parametreleri gelistiritken g6z  Oniinde
bulundurulmasi gereken en dnemli nokta, toz yatagi sicakliginin proses siiresince
karali bir sekilde devam etmesini saglayarak enerji dengesini kurmaktir. Bu nedenle
On 1sitma ve ergime asamalar1 dahil olmak iizere tiim parametre degerlerinin
uygulanmasi bu esas iizerine kurulmaktadir. Yeni malzeme gelistirirken uygulanacak
parametrik yaklagim, malzemenin sinterlenme kinetigine ve 1s1l iletkenligine baglh
olarak en uygun toz yatagr sicakligini belirlemektir. Platform iizerinde toz
parcaciklarin sagilmasimni Onlemek amaciyla sinterleme yapilmaktadir. Deneme
tiretimlerinde toz yataginin sicakligi siirekli Ol¢iilerek kontrol altinda tutulmakta ve
nihai iiretim icin optimum sicaklik degerleri belirlenmektedir. Ozellikle 950 °C’ den
diisiik sicakliklarda tozlarin sadece platformdan degil, ergiyik havuzundan da
sacilma orani yiikselmektedir. Toz yataginin sicakligini yiikseltmek icin baslangic
plakasinin sicakligi arttirilmakta ve On 1sitma siiresince daha fazla enerji girisi
saglanmaktadir. Baslangi¢ sicaklig arttirilmakta ve belli bir siire bekletilerek 1s1 akist

saglanmaktadir.

Proses sliresince sicakligi yiiksek tutmak i¢in 6n 1sitma parametreleri dogru
secilmelidir. Parametreler gelistirilirken sinterleme kinetigi ve toz yatagi sicakliginin
kararli tutulmas1 daha 6nemli oldugunda, genellikle ergime asamasi parametreleri
degistirilmeyerek Arcam tarafindan Ti6Al4V alasimi i¢in gelistirdigi sekilde yeni
malzeme igin uygulanmaktadir. On 1sitmayr bu g¢alismada oldugu gibi yiiksek
sicakliklara adapte etmek i¢in tarama hizi, minimum akim ve maksimum akim
degerleri ayarlanmaktadir. EBM yontemiyle NiTi alasimi iiretiminde bu esaslar
temel alinarak, deneme iiretimlerinde 6zellikle demetin tarama hiz1 ve akim degerleri
incelenerek uygulanan parametrelerin althigin ylizey sicakligini kararli tutmasini

saglamak amaclanmustir.

Toz esasl katmanl tiretim yontemlerindeki en 6nemli yenilik toz durumdan tam
yogunluklu parca iiretimine imkan saglanmasidir. Tam yogunluklu pargalarin
tiretiminde ergime isleminin tamamlandig1 katmanlar elde edebilmek igin, enerji

girisi toz partikiillerinin tamamen ergimesini saglayacak kadar yiiksek olmalidir.

Sekil 5.25’te yer alan numunede 6n 1sitma asamasinda tarama hizinin yiiksek

olmast nedeniyle yeterli siirede On 1sitma gergeklesemedigi icin toz yatagi
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yuklenerek dumanlanmaya sebep olmustur. Bu durumda kisa bir siire i¢in demek

akis1 kesilmekte ve proses tekrar baglatilmistir.

Sekil 5. 25. Birinci deneme numunesi

Birinci deneme iiretiminden sonra yukarida belirtilen sorunlar1 gidermek amaci
ile Sekil 5.26’da belirtildigi sekilde tekrar 4 farkli deneme iiretimi
gerceklestirilmistir.

Sekil 5. 26. Diger deneme numuneleri

Elde edilen sonuglar asagida maddeler halinde ifade edilmektedir.

» Sekil 5.26a numunesinde baslangi¢ plakasinin sicakligr arttirmak igin ve
plakanin etrafinda tozlarin hafifce sinterlenmesini saglayarak hazne

i¢inde tutunmasini saglamak i¢in ti¢ defa arka arkaya 1sitma ve 10 dakika
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tutma islemi gerceklestirilmistir. Fakat 1s1 akisinin gerektiginden fazla
uygulanmast nedeniyle sekilde goriilecegi iizere plaka altinda asiri
sinterlenmis toz kiilgesi meydana gelmistir. Bu numune i¢in 6n 1sitma
asamasinda 400 m/s tarama hizi uygulanmistir. Tarama hizinin diisiik
olmasi nedeniyle tozlar platformdan ve ergiyik havuzundan sagilarak
yiizeyde goriilebilecegi lizere kabarciklar meydana gelmistir.

» Sekil 5.26b numunesinde baslangi¢ plakasinin isitilmasi iki kademeye
disiirilmustir ve tarama alami arttirilarak tarama hizi 14200 mm/s’e
cikarilmistir. Boylece plaka altindaki tozlarin asir1 sinterlenmesi bir
miktar engellenmis, ilk katmanlarda diizglin bir katisalma elde edilmis

fakat sonraki katmanlarda dumanlanma gergeklesmistir.

Sekil 5. 27 Numunenin toz yatagindaki goriintimii

> Sekil 5.26c numunesi fazla 1s1 iletimi nedeniyle plaka altinda asiri
sinterlenmis toz olusumu nedeniyle plakanin toz yatagina yerlesmesi tam
olarak saglanamadi8i i¢in, tozlarin platforma yayilmasi esnasinda 0On
1sitma asamasinda tarak ile temas sonucu plaka hareket ederek yataktan
ayrilma durumunu gostermektedir.

» Bu durumu 6nlemek igin Sekil 5.26d’de gorebilecegi lizere altlik plakasi
yiiksekligi 5 mm artirilarak 15 mm yiikseklige sahip yeni plakalar
hazirlanmistir  ve baslangic plakasiin  1sitilmasi1  tek kademede

gerceklestirilmistir. Boylece tozlarin plaka altinda sinterlenerek birikme
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durumu tamamen Onlenmistir. Fakat bu denemede sekilde goriilebilecegi
iizere tarama hizinin ve sicakligin yeterince yiiksek olmamasi nedeniyle
plaka iistiinde hafifce sinterlenen destek toz tabakasinin kose noktasinda
plakadan ayrilmasi ger¢eklesmistir. Bu hata sonraki katmanlarin

ilavesinde biikiilmeye sebep olacagindan proses durdurulmustur.

Plaka yiiksekliginin 5 mm artirilmasi, tarama hizinin 15220 m/s degerine
yiikseltilmesi ve ortalama demet akiminin 5.9 mA’dan 2 mA degerine diisiirtiliip
tekrarlama siiresinin arttirilmas: ile proses parametrelerinin yeniden optimize

edilmesi sonucu 11 mm yiikseklige sahip ilk numune basari ile tretilmistir (Sekil
5.28).

Sekil 5. 28. Numunenin toz yatagindan ¢ikarilma asamasi
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5.3.2. Nihai tretim

Deneme iiretimlerinin tamamlanmasi ve istenilen numunenin tretilmesi ile Sekil
de CAD modeli verilen numune setinin iiretimi ger¢eklestirilmistir. Optimize edilen

ve nihai tiretimde kullanilan proses parametreleri Tablo 5.5’de sunulmustur.

Tablo 5. 5. Ni-Ti alasimi igin optimize edilen nihai proses parametreleri

On 1s1tma asamasi Ergitme agsamasi
Parametre Adi: Degeri: | Parametre Adt: Degeri:
Tarama Hizi (mm/s) 15220 | Tarama Hizi (mm/s) 4500
Max. Demet Akimi 8 Akim (MA) 15
(mA)
Min. Demet Akimi1 0,1 Max. Akim (MmA) 30
(mA)
Ortalama Akim (MA) 2 Odak Mesafesi (mA) 32
Baslangig¢ Sicakligi (°C) 760 Yiizey Sicakligr (°C) 850

Hedeflenen sekilde 16 mm yiiksekliginde iiretilen numunuler, insa tankindaki
pistonun z ekseninde yukari yonde hareketi ile toz yatagindan g¢ikarilmistir (Sekil

5.28).

’

Sekil 5. 29, Numunlerin toz yatalndan cikarilmasi
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Etrafindaki sinterlenmis toz tabakasinin da temizlenmesinden sonra kesme

islemi ile plakadan ayrilmalar1 saglanmistir (Sekil 5.29).

Demet

tarama
yoni

SekilAS. 30. Numunelerin plakadan ayrilmasi
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BOLUM 6. BULGULAR

6.1. Uretimi Yapilan Ni-Ti Alasiminin Analizi ve Karakterizasyonu

Bu bélimde, EBM Ni-Ti alasiminin analiz ve karakterizasyon ¢alismalarina yer
verilmistir. Bu kapsamda, XRF analizi yapilarak hedeflenen kompozisyona ulagilma
durumu tespit edilmistir. Optik mikroskop ve SEM ile mikroyapi incelemeleri
yapilmis, EDS analizi ile, yapidaki mevcut fazlarin bolgesel analizleri ve
haritalamas1 gerceklestirilmistir. XRD analizi ile alasimda bulunan fazlar ve
oryantasyonlar1 belirlenmistir. Analiz ve Kkarakterizasyon c¢alismalarinin ardindan
malzemenin yogunluk ve mikrosertlik 6l¢timleri yapilarak, mikroyapi-faz-g6zenek
ve oOzellik iligkisi agiklanmistir. Bu boliimdeki ¢alismalardan OM, SEM ve XRD
analizleri NC State University Laboratuvarlari’nda; XRF, OM c¢alismalarinin bir
bolimii ve yogunluk Olciimii  Marmara Universitesi Laboratuvarlari’nda

gerceklestirilmistir.

6.1.1. X Isinlar1 Floresans Spektrum (XRF) analizi

X 1smlar1 analizi, malzemeden salinan karakteristik X-iginlarinin malzemeyi
olusturan elementlerin enerji seviye spektrumlar1 farkina dayanarak elementel ve
kimyasal analizlerinin yapilmasina olanak saglayan bir yontemdir. Malzemedeki
elementin miktari ile dogru orantili olarak pik siddeti o kadar ytliksek olmaktadir.

Calisma kapsaminda Thermo Scientific XRF cihazi ile EBM yontemi ile iiretilen
numunenin kimyasal analizi yapilmis ve Sekil 6.1°de belirtildigi tlizere alasimin
agirlikca % 54,9 Ni ve % 44,9 Ti elementlerinden meydana geldigi sonucu elde

edilmistir.

‘ Ni Nis4.9
Ti 449

0.0¢) oo 4.80 9.60 14.40 19.20 2400,y ._~28.80 33.60 38.40 43.20 48.0q

Sekil 6. 1 EBM Ni-Ti alasimina ait XRF analizi sonucu
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6.1.2. Mikroyap1 incelemeleri ve EDS analizi

Nihai iiretim agsamasi sonucunda bar seklinde {iiretilen numunenin analiz ve
karakterizasyonu icin Sekil 6.2°’de belirtilen bolgelerden yizey ve enine kesit
numuneleri hazirlanmistir. Numuneler hassas bir sekilde kesilerek sicak kaliplama
yontemi ile bakalite alinmistir. Sirasi ile manuel olarak 120, 320, 600, 1000 no’lu
zimpara kagitlar1 ile zimparalanmig ve alumina ¢ozeltisi ile parlatilmistir.
Zimparalama ve parlatma kademelerinden sonra, numunenin daglanmasi i¢in Kroll
reaktifi denenmis, fakat yeterli diizeyde daglama gerceklesememesi nedeniyle daha
kuvvetli bir reaktif (% 3.2 HF,% 14.6 HNO3, damitilmis su) yardimiyla 40 saniye

stiresince daglama islemi uygulanmistir.

Yuzey bolgesi

& Eninekesit
baolgest

Sekil 6. 2. EBM NiTi alagimi {izerinde numune alinan bolgelerin sematik
gosterimi

6.1.2.1. Optik mikroskop incelemeleri

Optik mikroskop incelemeleri, parlatilmis ve daglanmis konumda olmak tiizere
iki agsamada gergeklestirilmistir. Parlatma asamasindan sonra yiizeyden alinan
numunede porozite analizi ve daglama asamasindan sonra yiizey ve enine kesit
numunelerinin demet tarama yonundeki ergime-katilasma davranisi irdelenmistir.
Sekil 6.3’de yuzey bolgesinden alinan numunenin tarama yoniindeki mikrografi
verilmistir. Mikroyapida yer yer Ozellikle orta bolgelerde 17, 28 ve 35 um caph

mikroporozitelere rastlanmistir.
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Sekil 6. 3. Yizey numunesinin parlatilma sonras1 70x biylitmedeki 1s1k
mikroskobu gorintls

Sekil 6.4’de Ni-Ti alasimina ait iist yiizey mikroyapt goriintiileri verilmistir.
Sekil 6.4a ve b’de verilen 70x ve 140x biiylitmedeki mikroyap1 goruntilerinden
alasimin homojen bir sekilde katilagtigi ve matriste ok isareti ile gosterilen kiiresel

bicimde mikroporozitelerin bulundugu géze carpmaktadir.

Toz beslemeli katmanli imalat yontemlerinde porozite iki sekilde olugmaktadir.
Bunlardan birincisi kiiresel bosluklar ve ikincisi Sekil 6.4a’da daire iginde goriindiigii
lizere taranan katmanlara paralel olusan diizensiz sekilli yetersiz birlesme alanlaridir.
Kiiresel bosluklar gaz atomize toz pargaciklarinin icinde hapsolmus gazlardan
meydana gelmektedir. Diizensiz bosluklar ise katilasmayan bolgelerde oligmaktadir.
Bu durum, diizensiz bosluklarin i¢inde katilagsmayan toz pargaciklarin varligi ile de
anlagilmaktadir. Katilagmayan ve yeterince sinterlenmeyen bdlgeler, ilgili alanin
demet ile taranmasi esnasinda yeterli enerjinin uygulanamamasindan
kaynaklanmaktadir. Yetersiz enerji yogunlugu, proses parametrelerinin yeterli
uygunlukta olmamasi, tozlarin platforma homojen bir sekilde yayilmamasi ve iiretim
esnasinda elektromanyetik miidahale gibi dis etkenler nedeniyle olusabilmektedir.
Galarraga ve ark. tarafindan standart Arcam proses parametreleri kullanilarak EBM
ile Ti6AI4V alasimi iizerine yapilan bir ¢aligmada, mikroyapida 30 um capl kiiresel
porozitelere ve diizensiz porozite bolgelerine rastlanmig; porozite oraninin platform

merkezine yaklastik¢a arttigi tespit edilmistir (Galarraga, 2016).
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(©)
Sekil 6. 4. Ni-Ti alasiminin ylizey numunesinin; a) 70x, b) 140x ve c) asir1 daglanmig
bolgeden 350x biyiitmedeki OM mikroyap1 goriintiileri
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Sekil 6.4c’de bulunan asir1 daglanmis bolgelen alinan mikroyap1 goriintiisii
incelendiginde alasimda Ostenitik yapinin var oldugu ve kismen ozellikle taneler
icinde dagilmis yesil renkte ¢okelti benzeri fazlarin bulundugu gézlemlenmistir. Bu
yoni ile dokiim yontemi ile iiretilen esatomik NiTi alasim mikroyapilari ile benzerlik
gostermektedir. Fakat EBM NiTi alasiminda taneler dokiim yapisinda gore daha
incedir ve daha homojendir. Bu durum yapinin yavas katilastigi ve tanelerin
blyumesine olanak verdigi dokiim yontemi ile karsilagtirildiginda EBM ydnteminde,
elektron demeti ile ergime sonrast metalin hizlica katilagmasi ile miimkiin

olmaktadir.

Sekil 6.5 ve Sekil 6.6’da enine kesit bolgesinden hazirlanan numunenin
mikroyap1 goriintiilerine yer verilmistir. Sekil 6.5’de 70x biiyiitmede alinan birinci
mikroyap1 goriintiisiinden, katmanlarin insa edilmesi sirasinda katilasmanin tam
olarak saglandigi anlagilmistir. Katmanlarin arasindaki porozite veya sinterlenmemis
toz pargaciklarinin varligim1 daha net ortaya koyabilmek igin kontrast farki
olusturmadan Sekil 6.6°da belirtildigi tizere farkli biiylitmelerde aydinlik alan optik
mikroskop goriintiileri alinmistir. Katilagsma ok yoniinde z dogrultusunda ilerlemistir.
Sekil 6.6a mikrografinda kiiresel bosluklarin katilasmanimn ilk asamasindan kenar
bolgelerde yogunlastigi ve Sekil 6.6b ve ¢’de ifade edildigi tizere merkezde azalarak
ust katmanlara dogru olusmasimin durdugu goézlemlenmistir. Daha kapsamli bir

degerlendirme yapabilmek amaciyla SEM incelemeli gerceklestirilmistir.

o o, e X I P s Ny 08
o 39 r

| R Bl g o'y 3 200 1w}
Sekil 6. 5. Ni-Ti alasimimin enine kesit numunesinin 70x blyttmedeki OM
mikroyap1 goriintiileri
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Sekil 6. 6. Ni-Ti alasiminin enine kesit numunesinin; a) 100x ve b) 200x c¢) 500x
biiylitmedeki OM mikroyap1 goriintiileri
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6.1.2.2. SEM incelemeleri

SEM incelemeleri kapsaminda OM goriintiilerinde gézlemlenen porozitelerin ve
yapidaki fazlarin olusumlarini net bir bi¢gimde aciklamak amaclanmistir. OM
incelemelerine benzer sekilde, 6ncelikle yiizey bolgesinden ve daha sonra enine kesit
bolgesinden alinan numunelerin incelemeleri gerceklestirilmistir. Sekil 6.7, yiizey
numunesinin sirastyla 200x, 500x ve 1000x biiylitmedeki mikroyap1 goriintiilerini
ifade etmektedir. Sekil 6.7a mikrografinda, Ostenitik NiTi matriksinin 200 pm
genigligindeki tanelerden olustugu ve tanelerin bir ag yapisi ile g¢evrelendigi
gozlemlenmistir. Bulgularin netlestirilebilmesi i¢in daha yiiksek biiyiitmelerde SEM

incelemeleri yapilmistir.

Sekil 6.7b mikroyapisinda tane sinir1 yaninda ok isaretli ile gosterilen 13 pm
capinda kiiresel poroziteye rastlanmistir. Bu tiir bir porozite olusumu Quian ve ark.
tarafindan gergeklestirilen, Ti6Al4V alasiminda katmanli iiretimle meydana gelen
kusurlara yer veren bir c¢alismada SEM goriintiisii ile dnemli oranda benzerlik
gostermektedir. Imalat esnasinda kullanilan 6n alasim tozunun iginde sikisan gaz
boslugu nedeniyle olusan bu porozite tiiriinin EBM ile Uretim sonucunda % 70
oraninda nihai mikroyapiya aktarildigi bildirilmistir (Quian ve ark., 2016).

Sekil 6.7c’de ayn1 bolgeden 1000x biiylitmede alinan mikroyap1 goruntiistinde
tane smirlarinda yogunlagsmis, farkli boyutlarda kiiresel ve kare seklinde ¢okeltilere

rastlanmigtir.
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SEl 20kV WD8mm SS60

NCSU MSE JEOL JSM-6010LA

SEl 20kV WD8mm SS60 x1,000 10pm
NCSU MSE JEOL JSM-6010LA

Sekil 6. 7. Ni-Ti alasiminin yiizey numunesinin; a) 200X, b) 500x ve c¢) 1000x
blyutmedeki mikroyapilari

Khamei ve ark., Ti-55Ni alasimlarinda sicak deformasyon etkisi ile mikroyapida
olusan intermetalik yapilar1 incelemislerdir. Calismalarinda dokiim konumundaki
numunelerde ¢ift fazli bolgeden soguma sonucu tane sinirlarinda ve matriste 6nce
blokvari TiNis ¢okeltilerine rastlanmis ve sicak deformasyon etkisinde bu ¢okeltilerin
kiiresel pargaciklara ayrilarak matriste dagildigi, bir kisminin ise plaka seklinde
deformasyon yoniinde uzadigi goriilmiistiir. Ayrica tane smirlarinda yeniden
kristallesen ¢okelti bolgelerine rastlanmistir.  Yaklasimlarina gore Ti-55Ni
alagimlarinda, biiyiik intermetalik ¢okeltilerin varligi nedeniyle pargacik uyarilmis
cekirdeklenme olgusu yer almaktadir. Bdylece parcacik deforme olmamakta ve

pargaciklarin arkasinda biriken gerinim, cekirdeklenme ve yeniden kristallenen
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tanelerin olusabilmesi i¢in gerekli itici giliclin olusturulacagi depolanmis enerjinin
olugmasini saglar. Bununla birlikte pargaciklarin hacim orani diisiik oldugunda ve iyi
bir sekilde dagildiklarinda dinamik yeniden kristallesme tanelerinin olusumu ig¢in
tercihli olarak tane sinirlar1 ¢ekirdeklenme bolgelerini olusturmaktadir. Diisiik
deformasyon sicakliklarinda TiNiz baskin fazinin dislokasyonlarla etkilesimi gerilim-
gerinim egrisi lizerinde bir miktar yumusamaya sebep olmakta ve yiiksek
deformasyon sicakliklarinda TiNi3 fazinin NiTi fazina dontisiimii gergeklestigi igin

hacimce TiNi3z oran1 azalmaktadir (Khamei ve Dehghani, 2010).

Enine kesit numunesi lzerinde z katilasma yoniinde oncelikle en iist katmandan
merkeze kadar olan bolim ve sonra merkezden ilk katmana kadar olan bolim olmak
Uzere iki farkli alanda inceleme yapilmistir. Sekil 6.8’de enine kesit numunesinde
tarama cizgilerine paralel farkli boyutlarda siyah kontrastta karesel c¢okeltilerin
varh@ gdze carpmaktadir. Ote yandan, A noktasinda diizensiz sekilli bir poroziteye
rastlanirken B noktasinda kiiresel bir poroziteye rastlanmustir. Ozellikle B noktasinda
porozitenin yaninda intermetalik ¢okeltilerin ¢ekirdeklendigi cizgisel bir alan
bulunmaktadir. Sekil 6.8b ve Sekil 6.8c, daire i¢ine alinan bdlgenin sirasiyla 500x ve
1000x biiyiitmedeki mikroyap1 goriintiilerini ifade etmektedir.

Sekil 6.8b goriintiistinde karesel ¢okeltilerin tane sinirlariin yani sira kismen
tane i¢ine dogru hareket etmeye basladigi gozlenmektedir. Sekil 6.8c’de tane
siirlarinin kesisim noktasindan yiiksek biiylitmede alinan mikroyap1 goriintiisiinde
ok ile gosterilen bolgede ignesel yapilarin var oldugu tespit edilmistir. Olusan ¢okelti
ve faz bilesimlerini belirleyebilmek i¢in bu goriintii {izerinden alansal ve noktasal
EDS analizi yapilmistir.

Sekil 6.9a’da enine kesit numunesinde ilk katmanlarin olustugu bolgeden alinan
mikroyapr  goriintiisiinde  alasimdaki  tiim  porozite tilirleri agik  olarak
goriilebilmektedir. 1 numarali bolgede yetersiz sinterlemenin bir sonucu olarak,
icinde ergimemis kiigiik partikiiller barindiran diizensiz porozitelelere rastlanmistir. 2
numarali bolgede kiiresel oldukga diizglin ¢evreli bir bosluk ve 3 numarali bolgede

ergimeden kalan bir toz parcacig1 bulunmaktadir.
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SEl 20kv WD8mm SS60 x220 100pm
NCSU MSE JEOL JSM-6010LA

L0l [N
SElI 20kV WD8mm SS60 x500 50pm
NCSU MSE JEOL JSM-6010LA

SEI 20kV WD8mm SS60 x1,000 10pum  —
NCSU MSE JEOL JSM-6010LA
(©)

Sekil 6. 8. Ni-Ti alasiminin enine kesit numunesinin; a) 220X, b) 500x ve ¢) 1000x
blylUtmedeki SEM gorintileri
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EBM yonteminde alasimin insa edilmesi esnasindaki ergime-katilasma davranist
diisiiniildiiglinde tarayici yardimiyla toz katmani, belirlenen tabaka kalinliginda toz
yatagi lizerine dagitilmakta ve hemen elektron demeti tarafindan hizlica taranarak
ergitilmektedir. Sonraki toz tabakasinin yiizeye serilmesiyle aslinda yeni parcaciklar
onceki ergiyik havuzuna tutunmaktadir. Ergiyik yiizeyine tutunan fakat tabaka
kalinligindan daha yiiksek boyuttaki 3 numarada gosterilen gibi parcaciklar taragin
hareketi esnasinda ylizeyden kolayca ayrilirlar ve 2 numara ile gosterilen boslugu

arkalarinda birakirlar.

&
N

SElI 20kV WD8mm SS60

NCSU MSE JEOL JSM-6010LA

SEl 20kV WD10mmSS60 50pum
NCSU MSE JEOL JSM-6010LA
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SEl 20kV WD10mm SS60 x1,000 10pum

NCSU MSE JEOL JSM-6010LA

(©
Sekil 6. 9. Enine kesit numunesinde a) porozite iceren, b ve c¢) intermetalik yapili
bélgenin SEM goruntileri

Sekil 6.9b ve Sekil 6.9¢ goriintiisiinde, porozitelere yakin bdlgede olusan bir dizi
¢okelti kiimelenme alani iceren smir verilmektedir. Ozellikle 1000x biiyiitmede
olusan yap1 yakindan incelendiginde ¢okeltilerin bir vadi igerisinde oturdugu ve
etrafinda bosluklu alanlar biraktigi gozlemlenmistir. Bu durum, intermetalik faz
iceren dokiim yontemiyle iretilen Al alagimlardaki porozite olusumuna benzerdir.
Intermetalik yapilar porozite cekirdeklenme bolgeleri olusturabilmekte, porozite
olusumu ancak farkli element ilavesi ve tane inceltmesi yontemleri ile

azaltilabilmektedir (Roy ve ark., 1996).

6.1.2.3. EDS analizleri

EBM NiTi alasimina EDS analizi yapilarak imal edilen numunelerin bilesimleri
ve faz olusumlarinin kompozisyonu hakkinda bilgi edinilmistir. Ozellikle bolgesel
yapilan EDS analizinde, incelenen bélgede NiTi matrisin yanisira atomca % 5 daha
fazla Ni ve Ti element icerigine sahip intermetalik bir fazin bulundugu sonucuna
varilmigtir. Bu fazin olusumunun, 6n 1sitima ile tozlarin sinterlenmesi ve ergimesi
asamasinda artan sicaklikla birlikte tane simnirlarina dogru elemental diflizyon
derecesinin artmasi ile iliskili oldugu disiiniilmektedir. Kesin bir degerlendirme
yapabilmek ve yapida farkli fazlarin olusma durumunu incelemek i¢in XRD analizi

gerceklestirilmistir.

89



(a) T )

a) Numunenin SEM gorintlsd, b) Ti igerigi, ¢) Ni igerigi

Sekil 6. 10. EBM Ni-Ti alasiminin enine kesit numunesinin EDS haritalamas;
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Sekil 6. 11. NiTi alasiminin EDS spektrumu
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Sekil 6. 12. 001 Bolgesine ait EDS spektumu

Tablo 6. 6. EBM Ni-Ti alasimi ve 001 Bolgesine ait atomca ve agirlik¢a element

oranlari
Agirlikca (%) Atomca (%)
Element Ti Ni Ti Ni
EBM Ni-Ti 45,07 54,93 50,14 49,86
001 Bolgesi 40,54 59,46 45,52 54,48
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6.1.3. XRD analizi

Sekil 6.13’te EBM NiTi alasimina 25 °C’de, Rigaku Smart Lab XRD cihazi ile
Cu K-a radyasyonunda (A=0,154 nm) XRD analizi yapilarak SEM ve EDS
analizlerinde varliklar1 belirlenen faz ve intermetalik yapilarin difraksiyon paternleri

ve kristalografik oryantastonlari tespit edilmistir.
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Sekil 6. 13. EBM Ni-Ti alasimina ait XRD analizi sonucu

Baskin difraksiyon paternlerinde kibik kafes yapisina sahip ostenitik NiTi ve
fazlari ile rombohedral TizNis intermetalik fazi piklerinin elde edildigi gorilmustir.

Bununla birlikte hegzagonel TiNis fazi da tespit edilmistir.

Ni-Ti faz diyagraminda belirtildigi iizere Ti-50Ni alasimi yapida tek fazli NiTi
igerigine sahipken, kompozisyonu %50,6 Ni ve istii alagimlar sirasiyla TizNis, Ti2Ni3
yar1 kararli ve TiNi3z kararli fazlarinin ¢6kelmesini igerirler. TisNi4 fazi rombohedral
kristal yapisina sahipken, Ti2Nis faz1 diisiik sicakliklarda ortorombik ve yiiksek
sicakliklarda tetragonal kristal yapisina sahiptir. Cokelti sertlesmesi 1s1l iglemlerinde,
alagim c¢ozeltiye alinmakta, su verilmekte ve yaslandirilmaktadir. Bu esnada
mikroyapida meydana gelen ikincil fazlar ¢Okelmekte, buytimekte ve kinetik solviste
kaybolmaktadir. Alasim matrisindeki kiiciik pargaciklarin kinetik solviis sicakliklari,
yar1 kararlt solviis sicakligindan daima daha diisiiktiir. Bu durum, arayiizey enerjisi
ve uyumluluk halinde parcaciklarin etrafindaki gerinim alanlarnin, g¢okeltilerin

etrafindaki Gibbs enerjisini attirmasi nedeniyle olusmaktadir (Povoden-Karadeniz ve

91



ark., 2013). Doniistim, fazlarin molar entalpileri ile iligkili olarak en yiiksek olusum
entalpisine sahip yar1 kararli fazdan baslayarak en diisiik olusum entalpisine sahip
kararli fazin olusumuna dogru ger¢eklesmektedir. Bu fazlarin mikroyapida bulunma
kosullar1 ve yerleri tamamen yaslandirma sicaklik ve siiresine baglidir. Bununla
birlikte Ni-Ti alasim 6zelliklerinin Ni oranina duyarli olmasi nedeniyle, yaslandirma-
mikroyapi iliskisinin Ni kompozisyonunun bir fonksiyonu olarak kurulmasi 6nem arz

etmektedir.

Cokeltiler esasen alasimin lokal kimyasal bilesimini degistirerek ve uyumluluk
gerilimlerine neden olarak martenzitik donlisim davranisint  etkilemektedir.
Cozeltiye alma, su verme ve yaslandirma islemleri sonucu homojen Ni-ce asiri
doygun NiTi alasimlar1 elde edilmekte ve nikelin martenzitik faz doniisiimiine
etkisinin aciklanmasi i¢in yar1 kararli faz olusum mekanizmasinin belirlenmesi
gerekmektedir. Ozellikle TisNis ¢okeltisi alasim mikroyapist ve sekil bellek
Ozellikleri lizerinde onemli bir etkiye sahiptir. Yapida var olan bu c¢dkeltiler, R
fazinin olusumundan sorumludur ve iki-li¢ asamali faz doniigsiimlerinin meydana
gelmesinde baskin bir role sahiptir. Yaslandirma sicaklik ve siiresi, dis gerilim ve
kimyasal kompozisyona bagli olarak bu cokeltilerin boyutlar1 ve matris i¢inde
dagilimlar1 degismektedir. Artan yaslandirma sicaklik ve siiresiyle cokeltilerin
boyutlar artig gdstermekte, 6zellikle 10 nm’den kiigiik parcaciklar B2 dstenit matrisi
ile uyumluluk gosterirken, artan boyut ile dogru orantili olarak uyumluluklarim
kaybetmektedirler. Diisiik sicaklikta yaslandirma kosullarinda mikroyapida bulunan
10 nm boyutlarindaki TisNis ¢okeltileri, sertlik ve akma mukavemetini arttiracak
kayma deformasyonu icin kritik gerilimin yilikselmesine katkida bulunurlar. Ayrica
matrisle uyumlu bu c¢okeltiler, oryantasyonlarna bagli olarak alasimin yorulma

direncini de arttirmaktadir.

TisNis cokeltilerinin B2 Ostenitik matrisle uyumlu oldugu durumda, uyumluluk
gerilimi serbest birakilmakta ve R faz1 matris-¢Okelti arayilizeyinde daha kolay
cekirdeklenebilmektedir. Buna ragmen TisNis ¢OKeltilerinin B2 Ostenitik matrisle
uyumlu olmadigi durumda, matris-gOkelti araylizeyinde dislokasyon ag yapisi
meydana gelmekte, R faz1 olusumu bastirilmakta ve martenzitik doniisiim meydana

gelmektedir. B2 ostenitik matris ve TisNis ¢okelti arayuzeyindeki kicuk 6lgekteki
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kimyasal homojen olmama durumu B2-R ve R-B19’ faz doniisiimlerinin olusmasini
saglar. R-B19’ faz doniisimii TisNis ¢okeltilerine yakin diisik Ni bolgelerinde
olusmaktadir. Tane smir1 ve tane i¢i arasindaki biiyiik 6lgekteki homojensizlik
sogutma esnasinda 1i¢ asamali doniisimiin gerceklesmesinde 6nemli rol
oynamaktadir. Birinci ve ikinci doniisim tane sinirlarinda TisNis ¢Okeltisi iceren
bolgelerde sirastyla B2-R fazi1 ve R fazi- B19” seklinde olusurken, ii¢lincli doniisiim
Ti3Ni4 cokeltileri icermeyen tane i¢lerinde B2 6stenit fazindan B19’ martenzit fazina
doniistimii igermektedir. Bununla birlikte TisNis ¢Okeltilerinin NiTi matriste homojen
dagilimi iki asamali; Oncelikle R fazinin ¢ekirdeklendigi ve matris-¢okelti
arayiizeyinde biiyiidiigii ve B19” martenzitinin ¢ekirdeklenerek TisNis ¢cokelti- R fazi
araylizeyinde biiyiidiigli B2-R-B19’ doniisiimii ile sonuglanmaktadir.

TizNis fazinin ¢okelmesi %50,8 Ni igeren alasimda mukavemetin ve siiperelastik
ozelliklerin artmasini saglamaktadir. Cokelti sertlesmesi ve ¢okelme nedeniyle matris
kompozisyonunun degismesi sonucu plastik deformasyon limitlerinin degismesi ile
iligkili olarak Ms sicakligi biiyiikk oranda etkilenmekte ve bu faz martenzitik
dontisimde 6nemli bir rol istlenmektedir. Sekil bellek 6zelligi gosteren Ti-55Ni
alasiminda, ikincil fazlar tarafindan ¢oOkelme sertlesmesi ile yiiksek sertlik
degerlerine ulasilmaktadir. Adharapurapu ve ark., Ti-55Ni alasimma 1100 °C’de 1
saat ¢oOzeltiye alma buzlu suda hizli su verme isleminden sonra 400 ve 1000 °C
arasinda 0,5-48 saat araliklarinda yaslandirma islemi uygulamiglar ve mikroyapisal
degisimler ile birlikte yaslandirma sicaklik ve siiresinin bir fonksiyonu olarak
sertlikte olusan degisimi incelemislerdir. Artan yaslandirma sicaklik ve stiresi ile
sirastyla yar1 kararli TisNis, TioNiz  ¢Okeltileri ve TiNis kararli fazi meydana
gelmistir. 400 ve 500 °C’de sadece Ti3Nis ¢okeltileri olugsmus, 600 °C’de TisNis pik
siddeti azalarak tane siirlarinda Ti2Nis ¢cokeltilerine rastlanmistir. Artan yaglandirma
stiresi ile ignesel Tiz2Ni3 ¢okeltilerinin tane i¢inde biiyiidiigii gozlemlenmistir. 700
°C’de yaslandirma islemi sonucu tane iginde plaka benzeri Tiz2Nis fazina, tane
siirlarinda ise siirekli bir ag orglisii seklinde taneyi ¢evreleyen blokvari TiNis
fazlarina rastlamistir. 800 °C’de yaslandirma islemi sonucu Ti2Nis yar1 kararh
fazindan TiNiz Kkararli fazina donisim hizlanmistir. 900 °C’den itibaren
mikroyapidaki ¢okelti yogunlugunun azalma gosterdigi, tane sinirlarindaki TiNis

fazinin kabalagma egiliminde oldugu ve tane i¢indeki TiNis fazlarinin matris iginde
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tekrar ¢oziinmeye basladigl gozlemlenmistir. TisNis ve Ti2Niz ¢oOkeltilerinin alasim
mukavemetini O6nemli derecede arttirdigi fakat malzemeyi siddetli bir sekilde
gevreklestirerek slineklige yol actigi gézlemlenmistir. En yiiksek sertlik degerleri
(65-72 Rc) TiNis faz1 igeren 800 °C ve 1015 °C arasinda yaslandirilan numunelerde
elde edilmistir (Adharapurapu ve ark., 2010). El-Bagoury tarafindan yapilan bir
calismada 400 °C’de yaslandirma islemi sonucu Ti3Nis fazina ait kii¢iik bir XRD piki
elde edilirken 500 ve 600 °C’lerde yaslandirma islemi ile pikin daha belirgin hale
geldigi vurgulanmistir. Ayrica 600 °C’de 3 saat yaslandirma islemi ile TiNis fazina
ait yeni bir pik ortaya ¢ikmis ve mikroyapi incelemelerinden bu fazin beyaz ve
blokvari bir bigimde matriste bulundugu tespit edilmistir (E1-Bagoury, 2014).
Hornbuckle ve ark. tarafindan Ni-ce zengin alagimlarin yaslandirma davranisi
lizerine yapilan bir ¢alismada Ni icerigi % 53-58 arasinda degisen alasimlar, 1050
°C’de 10 saat ¢ozeltiye alma, su verme ve sirastyla 400, 625 ve 75 °C’lerde farkli
sicakliklarda yaslandirma islemine tabii tutulmustur. XRD analizleri sonucunda
%53-56 Ni iceren alasimlarda B2 NiTi ve dar matris kanallarinda nano boyutta
TisNis fazlari, daha yiiksek oranda Ni iceren alasimlarda ise plaka benzeri Ti2Nis ve
kiiresele yakin TiNiz fazlarmin bulundugu ifade edilmistir. Buna karsin en yiiksek
sertlik degerleri % 55 ve 56 Ni igeren alasimlarda elde edilmistir. Yaslandirma
sicaklik ve siiresinin artmasiyla TisNis ¢okeltilerinin kabalagsmasi Orowan
sertlestirme mekanizmasina dayanarak sertligi arttirirken, bu fazin Ti2Nis ve TiNis
fazlarina doniisiimii sertlikte azalmaya sebep olmustur. Ti2Nis fazi1 yari kararli ara faz
olarak bulunsa da % 57 Ni iceren alasimda, TisNis fazinin heterojen g¢ekirdeklenme
bolgeleri olusturarak direkt olarak kararli TiNis fazina doniistiigii tespit edilmistir.
Ikincil fazlarin ¢oziilmils numunede bulunma durumlarn iki  sekilde
gerceklesebilmektedir. Bunlardan birincisi, TisNis fazinda oldugu gibi su verme
stirecini takriben fazlarin hizla ¢ekirdeklenmesi ya da numunelerin ¢ozeltiye alinmasi
icin segilen sicaklik degerlerinin tek faz alaninda bulunmamasi ve tiim fazlarin
tamamen ¢oziinmesi i¢in yetersiz kalmasidir. Bu durum 6zellikle yiliksek oranda Ni
iceren alagimlarda goriilebilmektedir. Ayrica B2 matris fazindan TisNi4 ¢okeltilerinin
cekirdeklenmesi milisaniyelik bir zaman 6lgeginde meydana gelmekte ve bu nedenle
Ni-ce zengin alasimlarda bu ¢okeltilerin olusmasi énlenememektedir. Bu alagimlar

icin ¢ozeltiye alma sicakliklari miimkiin oldugunca yiiksek secilerek (1050 °C ve

94



Ustl) mikroyapmin tek faz durumunda bulunmasi saglanmaktadir (Hornbuckle ve

ark., 2015).

6.1.4. DSC analizi

DSC analizi, NiTi alasimlarinin doniisiim sicakliklarimi ve Ostenit-martenzit
fazlarinin arasindaki gegisi saglamak igin gerekli toplam enerjinin belirlenmesinde
kullanmaktadir. Bu durum, sogutma ve 1sitma esnasinda endotermik ve egzotermik

AH doniisiim entalpilerinin tespit edilmesiyle elde edilmektedir.

EBM NiTi alasiminin olusturan fazlarin doniisiim sicakliklarini ve doniisiim
entalpilerini belirlemek amaciyla, Perkin Elmer Pyris Diamond cihazinda DSC
(Diferansiyel tarama kalorimetrisi) analizi yapilmistir. Analiz, azot gaz1 atmosferinde
30 °C’den 300 °C’ye 20 °C/dakika 1sitma hizi uygulanarak ve 300 °C’de 5 dakika
tutma siiresini takiben ayni sogutma hizinda 300 °C’den 30 °C’ye geri doniisiim

uygulanmasiyla gergeklestirilmistir. Analiz sonucu Sekil 6.14°te ifade edilmistir.

Area = 22699 mJ 4
Delta H=2.0267 Jig
Peak = 79.88 °C |

) _,_1)4'"\:_%

—

Ist Akigt (W) — —
8 8 8

=3 /
Area=-14218 mJ Peak = 59.25 °C
Delta H=-112694 J/g

s
Sicakhk (°C)

Faz Donusumu As Atepe At Ms Mtepe Mg
Sicaklik (°C) | 46,80 | 79,88 | 100,20 | 70,40 | 59,25 | 38
Sekil 6. 14. EBM NiTi alasimimin DSC analiz sonucu ve faz doniisiim sicakliklari

Analiz sonucu incelendiginde, 46,80 °C’de Ostenitik doniistimiin basladig1 79,88
°C’de tepe noktasma ulastigit ve 100,20 °C’de doniisimiin tamamlandigi

belirlenmistir. Sogutmanin gerceklestigi geri doniisimde, 70,40 °C’de egzotermik
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dontisiimiin basladigi, 59,25 °C’de tepe noktasina ulastigi ve 38 °C’de ise doniistimii
tamamladig1 tespit edilmistir. Donilisiim entalpileri sirastyla 2,0262 J/g ve -1,2694
Jig’dir.

Tersinir ve diflizyonsuz martensit-ostenit doniisiimii matrisin Ni igeriginin bir
fonksiyonu olarak, 50 ile 100 °C arasindaki sicaklik araliginda gergeklesmektedir.
Anselmo ve ark. tarafindan yapilan ¢alismada gaz atomizasyon yontemi ile iiretilen
Ni-Ti 6n alasimli tozlarin pargacik boyutunun martenzitik doniisiim davranisi {izerine
etkisi arastirilmigtir. O ile 300 °C arasinda yapilan DSC analizleri sonucunda 20
pm’den blylk parcacik boyutuna sahip tozlar, daha yiiksek doniisiim sicakliklar
(As, 135 °C, Ms, 88,7) ile birlikte bir egzotermik ve iki endotermik pik (B2-B19
doniistimii) gosterirken, boyutu 20 um’den daha kiicik olan tozlar (As, 125 °C, Ms,
73,6) bir endotermik ve bir egzotermik pik (sadece B19 doniisiimii) gostermistir. Bu
durumda, hizli sogutma nedeniyle tozlarin daha biiyiikk tane inceltmesine sahip
oldugu ve doniigsiim sicakliginin arttirildigr sonucuna varilmistir (Anselmo ve ark.,
2009).

Cokeltiler, uyumluluk stress alanlarinin olusmasma yol a¢makta ve dis
gerilimler belirli ¢okelti varyantlart olusumunu destekleyebilmektedir. TisNis
cokeltilerinin ~ martenzitik  doniisimdeki rolu DSC  analizleri ile de
belirlenebilmektedir. Ozellikle parcaciklar etrafindaki uyumluluk gerilim alanlar1 gok
kademeli DSC piklerinin elde edilmesine yol agmaktadir. Khalil-Allafi ve ark.
tarafindan % 50.7 Ni iceren NiTi ikili alasiminda TisNis ¢cokeltilerinin martenzitik
dontisiim davranigina etkileri lizerine yapilan bir c¢aligmada asir1 doygun NiTi
matrisin kusursuz durumda bulundugunda 773 K sicaklikta yaslandirma isleminden
sonra ¢Okeltilerin heterojen bir sekilde tane siirlarinda olustugu fakat yaslandirma
isleminin 2 MPa gerilme altinda yapildiginda heterojen tane siiri1 ¢okelmesine
rastlanmadigi bildirilmistir. Tane sinirlarinin kat1 haldeki heterojen ¢okelme prosesi
icin ideal bolge olmasinin birgok nedeni bulunmaktadir. Bunlar; Ni-ce zengin NiTi
alagimlarinda tane sinirlarinda Ni igeriginin daha yiiksek olmasi ve tane sinirlarinin
ana faz ve ¢okelti faz1 arasinda ara yiizey enerjisini azaltarak ¢ekirdeklenme lehine
enerji agisindan uygun kosulu saglamasi olarak siralanabilmektedir. Artan
yaslandirma siiresinin ve uygulanan gerilim miktarinin pargacik boyutunu arttirdig

tespit edilmis ve parcacik boyutunun arttikga uyumluluklarinin kaybolarak
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pargaciklar aras1 bosluklarin artmasi sebebiyle martenzitik fazlarin ¢ekirdeklenmesini
etkileme potansiyellerini kaybedecegi Ongoriilmiistir. Tane smirlarinda 2 um
genislikteki bolgede heterojen c¢okeltilerin var oldugu, tane iglerinin ise c¢okelti
igcermedigi bir mikroyapinin DSC analizi sonucunda sogutma esnasinda ii¢ asamali
(¢Okelti iceren bolgere R fazi olusum piki, B19’ olusum piki ve ¢okeltisiz bolgede
B2-B19’ faz doniisiim piki), 1sitma esnasinda iki asamali (¢Okeltisiz bolgelerin
tersinir dontisiimii ve ¢okelti igeren bolgelerin B2 fazina tersinir doniisiimii)

doniistim elde edilmistir (Khalil-Allafi ve ark., 2002).

Fan ve ark., Ni-ce zengin polikristaalin NiTi alasimlarinda TisNis ¢Okelme
kinetigini arastirmislar ve 400-500 °C’lerde yaslandirma sonrasi diisiik Ni igerikli
alagimlarin (50,4 Ni) li¢ asamali ve yiiksel Ni igerikli alagimlarin iki asamali
doniisiim davranisi gosterdigini belirlemislerdir. Kisa siireli yaslandirma sonucu, Ni-
ce zengin alagimlarda tane sinir1 ve tane igindeki TisNis ¢okelti yogunluk farki
nedeniyle U¢ asamal1 doniistimiin gergeklestigi, B2-R doniisiimiiniin tek kademede ve
R-B19’ doniisiimiiniin sirastyla tane siirinda ve tane i¢inde olmak {izere iki asamada
olustugu agiklanmistir. Artan yaslandirma siiresi ile birlikte B2 matrisindeki fazla
nikelin TisNis ¢Okeltilerinin biiyiimesi ile tiiketilmesi gercekleserek c¢okeltilerin
kismen homojen dagilimi saglanmistir. Bu nedenle, uzun yaslandirma siireleri
sonucunda sadece normal iki asamali doniisim gerceklesmektedir (Fan ve ark.,

2006).

6.2. Yogunluk Olcuimii

EBM NiTi numunesi EDM (Electrical discharge machining) tel erezyonu ile
hassas bir sekilde kesilerek yogunluk dl¢iimii i¢in hazir hale getirilmistir. Oncelikle
Sekil 6.15°te belirtildigi lizere numunenin kiitlesi hassas terazide 12,75260 g olarak
tartilmistir.

Kesim sonrast numune boyutlar1 3.73 x 12.43 x 45.21 mm ve numune hacmi
20961 mm?® = 2.0961 cm?® degerinde hesaplanmistir. d=m/V esitliginden yogunluk
6.0839 g/cm?® olarak elde edilmistir.

NiTi alasimimin teorik yogunlugunun 6.45 g/cm® oldugu géz Oniinde
bulundurularak EBM NiTi numunesinin doluluk oraninin:

e 6.0839/6.45=0.9432 % 94,32 oldugu sonucuna varilmistir.
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Sekil 6. 15. Numune kitlesinin élglimi
6.3. Mikrosertlik Ol¢umii

Katmanli imalat EBM y6ntemiyle Uretilen NiTi alasiminin katmanlari arasindaki
sertlik degisimini tespit edebilmek i¢in enine kesit bdlgesinden alinan numune
tizerinden mikrosertlik 6l¢timii ger¢eklestirilmistir. Numune mikrosertlik él¢ima icin
bakalite alinmis ve standart metalografik hazirlama islemleri ile zimparalanmis ve
parlatilmistir. Sertlik degerleri Shimadzu G21 serisi Sertlik 6l¢iim cihazi ile Vickers
HV0,1 (kg/mm?) sertlik biriminde belirlenmistir (Sekil 6.16).
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Sekil 6. 16. EBM NiTi numunesinin sertlik olcimi

Numune iizerinde kenardan baslanarak 1 mm araliklar ile 11 adet Olgiim
gergeklestirilmistir. Ol¢iim sonuglar1 Sekil 6.17°de grafiksel bir yaklasimla ifade

edilmistir.
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Sekil 6. 17. EBM NiTi numunesine ait mikrosertlik 6lcim grafigi

Sekil bellekli alasimlar, sekil bellek ve mekanik 6zelliklerinin iyilestirilmesi
icin, asir1 doygun B2 matristen ikincil fazlarin ¢okelecegi sicaklikta yaslandirma
islemine tabii tutulmaktadir. Ni-Ti alagimlar1 tizerine yapilan g¢alismalar, alagim
mikroyapisindaki intermetaliklerin Ni bilegiminin ve 1s1l islemin bir fonksiyonu
olarak iki ayr1 ozellik grubu gosterdigini ortaya ¢ikarmistir. Ni kompozisyonu %
50’ye kadar olan alagimlarin diisiik sertlik degerlerine sahip oldugu ve ayni zamanda
sogutma isleminden de etkilenmedigi belirtilmistir. Ni icerigi %50 ve iisti
alasimlarda ise su verme kosullarina bagl olarak artan Ni kompozisyonu ile birlikte
sertlik degerlerinin de yiikseldigi goriilmiistiir. Ti-55Ni alasimi i¢in en yiiksek sertlik
degeri yiiksek sicaklikta su verme ile elde edilmektedir. Isil islemin etkisi ile

meydana gelen degisimler mikroyapida goriilmektedir.
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BOLUM 7. TARTISMA VE SONUC

Metal pargalarin katmanli imalat yontemiyle iiretilmesi, tasarimdan itibaren
imalattan kaynaklanan sinirlamalarin asilmasini saglamaktadir. Geleneksel imalat
teknolojileri olan torna/freze gibi talash yontemlerinin aksine katmanli imalat ile
katman katman biitiinlestirerek iiriin ortaya cikarilmaktadir. Calisma kapsaminda,
son yillarda hizli bir sekilde gelisme gosteren katmanli imalat teknolojilerinden
elektron demeti ergitme yontemi kullanilarak, nikel-titanyum (nitinol) alasimlar
basarili bir sekilde iretilmistir. Bugiine kadar lazer ergitme yontemi kullanilarak
tiretimi gergeklestirilen nikel-titanyum alasimlarin diinyada ilk defa elektron demeti
ergitme katmanli imalat yontemi ile {iretimi gerceklestirilmistir. Yapilan analiz ve
karakterizasyon caligmalari sonucunda hedeflenen ana {ic asama ve alt asamalarin
hepsi gergeklestirilerek asagidaki sonuglar elde edilmistir ve degerlendirmeler

yapilmustir.

e Ti-55Ni (ag.-%) alasim tozlarmin titresim uygulandiktan sonraki yogunlugu
4,1485 glem®tiir. Tozlarin metal huni igerisindeki akist 20,712 saniyede
tamamlanmistir. Akigkanhigin bir diger gostergesi olan Hausner orani ideal

aralikta 1,18 degerinde elde edilmistir.

e Farkli biiylitmelerde yapilan mikroskopik incelemeler sonucu partikiillerin
kiiresel bir sekle sahip oldugu ve gaz atomizasyon prosesinin de etkisi ile
partikiillerin etrafinda “uydu” olarak adlandirilan kiigiik toz taneciklerinin

olustugu goriilmiistiir.

e Lazer kirmim yontemi ile 1slak durumda yapilan tane boyut ve dagilim
analizlerinde tozlarin Gauss tipi homojen bir dagilima sahip oldugu ve ortalama
partikiil boyutunun 92.03 pum oldugu tespit edilmistir. Elde edilen tane
boyutlarina sahip partikiillerin 151k mikroskobu ve SEM incelemeleri ile de
varlig1 belirlenmistir. Tozlarin kiiresel sekle, homojen partikiil boyut dagilimina
ve 1yi bir paketlenme yogunluguna sahip oldugu; EBM prosesi i¢in ideal partikiil
boyut araliklarinda bulundugu ve morfolojik olarak gerekli nitelikleri sagladig:

sonucuna varilmistir.
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Tozlardan alinan kesitsel mikroyapilarda matriste dendritik bolgelerin varlig
belirlenmistir. XRD analizi sonucunda, toz halindeki alasimin Ti-55Ni (ag.-%)
oranina sahip oldugu dogrulanmis, monoklinik yapida martenzit (Martensite, M)
ve kiibik yapiya sahip Ostenit (Austenite, A) formda NiTi bilesikleri, kiibik

yapida Ti2Ni intermetalik faz1 ve serbest Ni bulundugu tespit edilmistir.

Deneme iiretimlerinde 0Ozellikle demetin tarama hizi ve akim degerleri
incelenerek uygulanan parametrelerin althgin ylizey sicakligini kararli tutmasi
saglanmigtir. Deneme iiretiminde basarili sonug elde edilmis ve gelistirilen
proses parametreleri nihai Uretimde uygulanmistir. On 1s1tma asamasinda 15220
mm/s tarama hizinin, uygulanan iiretim kosullanindaki en ideal tarama hizi
oldugu sonucuna varilmistir. Ergitme asamasi i¢in, 4500 mm/s tarama hizi ve
32 mA odak mesafesi demet-toz etkilesimi agisindan, dumanlanmaya sebep
vermeden, ergime ve katilagsmanin tam olarak gerceklestigi en iyi sonuglari

vermistir.

Sistem vakum altinda calistigi i¢in kontaminasyonlardan uzak bir iiretim
saglanmistir. SLM siirecinde liretim esnasinda yiiksek bir enerji girisi ergiyik
havuzunun sicakligini  arttirmakta fakat empiirite yakalama oranini
yiikseltmektedir. Basta oksijen olmak iizere bu tiir empiiriteler yiizeyde renk
degisimi ile kendilerini gostermektedir. Argon ve Azot gibi soy gaz kullanimu ile
birlikte empiiritelerin yapiya karismasi azaltilmaya c¢alisilsa da maalesef
engellenememekte ve lazer ergitme esasli katmanli imalat yontemin en dnemli

problemi olarak gérilmektedir.

EBM ile iiretilen alasima XRF, EDS ve XRD analizleri uygulanarak Ti-55Ni
(ag.-%) ve Ti-50Ni (at.-%) bilesimlerine sahip oldugu ve hedeflenen
kompozisyona ulasildigi goriilmistiir. Calisma kapsaminda bu kompozisyona
sahip Ni-Ti alagimmin secilmesinin nedeni sekil hafiza gibi alagima ait
fonksiyonel 6zelliklerin EBM prosesinden sonra direkt olarak arastirilmasina
imkan saglayabilme yetenegidir. Bu durumda proses parametreleri ve ¢ikti
olarak malzemenin fonksiyonel Ozellikleri arasinda direkt bir karsilagtirma

yapilabilecektir.
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e Yapilan XRD analizi sonucunda, difraksiyon paternlerinde baskin piklerin
kibik kafes yapisina sahip Ostenitik NiTi ve rombohedral TisNis intermetalik
fazlarindan elde edildigi gorilmustiir. Bununla birlikte yapida martenzitik NiTi
ve hekzagonal TiNiz faz olusum pikleri tespit edilmistir. Deneysel ¢alisma
sonucunda yapilan SEM incelemelerinde matrisin Ostenitik oldugu ve bolgesel
EDS analizlerinde matriste ikincil fazlarin varligi tespit edilmistir. Thier ve ark.
tarafindan dokiim yontemiyle iiretilen NiTi alasimlarinda 6tektik morfoloji tespit
edilirken, dengeye yakin durumda yiiksek soguma hizlarinda Cin yazisi benzeri
TioNi ¢Okeltilerinin olusumuyla birlikte matristeki Ostenitik yapiyr stabilize
etmek i¢in Ti miktarinda bir miktar azalma meydana gelmistir. Sertligi matristen
daha yiiksek olan bu ¢okeltiler soguk islem sirasinda malzemenin kirilmasina
neden olmakta ve yorulma direncini diisiirmektedir. Toz metalurjisi ile NiTi
alagimlarinin {iretimi agisindan bakildiginda Mohd Zaki tarafindan plazma
sinterleme yontemiyle kati durumda NiTi alagim iiretimi {lizerine yapilan bir
calismada 850-1080 °C arasinda 6 saat siiresince yapilan sinterleme sonucu
Ti2Ni, TiNi, TiNis, elementel Ni ve Ti fazlar tespit edilmistir. 850 ve 900 °C’de
intermetaliklerin olusmasi ile birlikte yapidaki kalint1 titanyumun matriste yok
olarak mikroyapida koyu siyah bolgeler olarak goriinen bosluklar birakmustir.
TioNi yapist mikroyapida piirtizsiiz koyu gri lekecikler seklinde goriiliirken,
TiNis fazinin matriste TiNi tane sinirlar1 etrafinda ag yapilar1 seklinde olustugu
ve artan siire ile birlikte arayiizey enerjisini diislirmek i¢in tane sinirlarinda
kiiciik blokvari pargaciklara boliindiigi tespit edilmistir. Ayn1 zamanda TiNis faz
bolgesini ifade eden ¢alismadaki mikroyap: goriintiisiiniin EBM NiT1 alagiminin
Sekil 6.7°de yer alan SEM goriintiisii ile birebir uyumlu oldugu belirlenmistir.
llerleyen sinterleme sicakliklarinda sadece esatomik NiTi numunesinde firm
icerisinde yavas sogutma esnasinda TiNi matriste tane icleri ile tane sinirlari
araylizeyine yakin bolgelerde ignesel 100 nm genisliginde ve 2 pm uzunlugunda
TisNis ¢okelti olusumu gerceklesmistir. Bu ¢okeltilerin varligi literatiirde TEM
incelemeleri ile belirlenmistir ve 3 varyant oryantasyonunda bulunabilecegi
ifade edilmistir. Lazer esasli katmanli iiretim yOntemleri iizerine detayli
mikroyap1 analizinin yapildig1 ¢aligmaya maalesef rastlanmamistir. Krishna ve

ark. tarafindan tozlarin bolgesel olarak yiiksek giigteki lazer 1s1n1 ile birlesmesini
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esas alan LENS yoOntemiyle iiretilen numunelerde intermetalik bilesenlerin
olusmadig1 bildirilmistir. Shishkovsky ve ark. ise SLM yoOntemi ile tiretim
sonucu TiNi Ostenit ve martenzit pikleri ile birlikte TioNi XRD faz pikinin elde
edildigini bildirmistir. Hrabe ve ark.nin yaklasimina gore, tarama esnasinda
Gauss dagilimi ile iligkili olarak elektron sapma acis1 degistigi i¢in insa
platformunun merkez ve dis bolgelerinde katilasan numunelerde mikroyapisal
farkliliklar goriilebilmektedir. Bununla birlikte EBM yonteminde kademeli bir
sogutma siireci bulunmaktadir. Katilasmanin ilk asamasinda ergiyik havuz
sicakligindan insa ¢ember sicaklikligina yakin sicakliklara 103-10° °Cs?
araliginda hizli bir sogutma gerceklesmektedir. Bu asamada yeni katmanlar
proses parametrelerine bagli olarak malzemeyi kismi sekilde yeniden 1sitmakta
ve ergitmektedir. Ikinci 1sitma, elektron demetinin iist katmandan bir sonraki
gecisindeki 1s1 transferi nedeniyle yar1 izotermal olarak gerceklesmektedir. Insa
stireci tamamlandiktan sonra ise insa haznesi oda sicakligina yavas bir sekilde
sogutulmaktadir. Ayrica platformdan katmana olan mesafe mikroyap1
ozelliklerini etkilemektedir. Murr ve ark. nin yaptiklar bir ¢alismada platforma
dogru ilave edilen katman mesafesi arttikga soguma hizinin yiikseldigi ve tane
boyutunun azaldigi belirlenmistir. Esatomik oranda Ni ve Ti igeren NiTi
alasimmin EBM ile liretimi esnasinda sogutma siirecinin ilk asamasiin, NiTi
Ostenitik matrisin olugumu i¢in 6nemli oldugu ve sonraki asamalarda yeniden
1sitma ve ergitme siire¢lerinin XRD analizlerinde tespit edilen TizNis ve TiNi3

intermetalik fazlarinin olusumlari ile iliskili oldugu degerlendirilmektedir.

Nihai Oretim sonucu elde edilen EBM NiTi alagimina uygulanan yogunluk
6lcimi sonucunda % 94,32 doluluk orani elde edilmistir. Literatlir ¢alismalari
incelendiginde giliniimiize kadar katmanli imalat ile iiretilen parcalarin yogunluk
Ol¢limii i¢in Argimet yontemi, mikrograf kesiti, X-Ray taramas1 gibi yontemlerin
uygulandig1 goriilmektedir. Gong ve ark.tarafindan EBM ve SLM yontemi ile
uretilen parcalarin analiz edildigi ¢alismada Arsimet yonteminin dogruluk ve
hassasiyet agisindan yetersiz kaldigr belirtilmistir. Galarraga ve ark. tarafindan
uygulandig1 sekilde oncelikle numuneyi belirlenen 2 boyutlu boliimlere kesmek
ve goriintii analiz yazilimi ile 3 boyutlu goriintii ortamina aktarmak ya da direkt

olarak malzemenin 3 boyutlu Mikro-CT taramasini yapmak porozite analizi i¢in
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hassasiyeti en yuksek sonucu vermektedir. Porozitenin, mekanik 0Ozelliklerin
kontrolii i¢in ana faktdr oldugu bilinen bir gercektir. Mekanik 6zelliklerin
gelistirilebilmesi i¢in porozite oraninin mimkiin oldugunca azaltilmasi
gerekmektedir. EBM yonteminde porozite, insa kusurlar1 ve sikismis gaz i¢eren
toz parcaciklari nedeniyle nihai yapiya aktarilmaktadir. insa yoniinde yiiklemeye
maruz kalan bir par¢a i¢in ergimeyen kisimlar hasar baslangic bolgelerini
olusturdugu i¢in en tehlikeli kusurlardir. Cekme numunelerinin kirilma
yuzeylerinde ergimeyen toz pargaciklarinin goriilmesi bunun bir kaniti olarak
gorilmektedir. Bu galismada, tozlardan alinan kesitsel mikroyapilarda gaz
atomizasyon prosesinin bir sonucu olarak pargacik i¢inde 18 um ¢apinda
poroziteye rastlanmistir. Bu nedenle galismada EBM yontemiyle insa edilen
NiTi alagiminda yogunluk 6l¢iimii sonucu hesaplanan ve ayni zamanda SEM ile
detaylica incelenen kiiresel porozitelerin toz kaynakli olma ihtimali bulunmakla
birlikte tozun platform {izerinde yayilma hareketi ile de ilgili olarak katmanlarin
tam ergiyememesinden de kaynaklanabildigi diisiiniilmektedir. Walker
tarafindan SLM yontemiyle tam yogunluklu NiTi alagimu tiretimi iizerine yapilan
calismada tarama hiz1 ve lazer giiciiniin bir fonksiyonu olarak degisen enerji
yogunluklarinda % 88 ve % 98 arasinda doluluk oranlar1 elde edilmistir. Artan
tarama hizi ve lazer giicliniin goreceli yogunluk degerini arttirdigi tespit
edilmistir. SLM igin diisiik enerji yogunlugu tarama cizgileri arasinda ist iste
binme miktarin1 azaltmakta, ergiyik havuzunun islatma ve 1sil iletkenlik
Ozellikleri degisecegi i¢in ergiyen malzeme Onceki tabakayi yeterince
1slatamadigindan etrafindaki toz katmaninin yalitim goérevi gérmesi nedeniyle
yavag soguma olugmakta ve bdylece ylizey gerilim etkileri ile bosluk ve
poroziteler meydana gelmektedir. EBM yontemi i¢in porozite olusumu proses
parametreleri acisindan degerlendirildiginde tarama fonksiyonu ve maksimum
akimin porozite degisimine etki etmedigi, ¢izgi mesafesi ve odak mesafesi
parametrelerinin porozite olusumunda etkili parametreler oldugu tespit
edilmistir. Benzer durum EBM yonteminde, tarama c¢izgi mesafesinin
arttirilmasi sonucu tiim toz parcaciklarinin ergiyememesine neden olmakta ve
ergiyik havuzunun yeterli bindirmeyi yapamamasindan dolayr toz boslugu

numunedeki porozite miktarini yiikseltmektedir. Ozellikle artan odak mesafesi
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elektron demetinin etki derinligi azaltmakta, ergiyik havuzunun yatay dogrultuda
geniglemesine ve dikey yonde daralmasina sebep olmaktadir. EBM slrecinde
odak mesafesinin artmasi demet capimi genisletmekte ve bdylece enerji
yogunlugu azalmaktadir. Bu nedenle ergiyik havuzunun bindirme alanimin
artmasi ve azalan ergiyik derinligi kararsiz bir ergiyik havuzu olusmasina neden
olmakta, 1s1l degisimlerin de etkisiyle ergimeyen tozlar havuz altinda sikisarak
katman ylizeyinde biiyiik bosluklar yaratirlar. EBM NiTi numunesinde tespit
edilen porozitelerin proses kaynakli olabilmesinin yanisira yapidaki intermetalik
fazlarin gegisleri esnasinda ¢oziinmesi ve boyutlarmin degismesi ile bosluk
alanlar1 yaratilmasi nedeniyle olustuklar1 belirlenmistir. AM SLM yontemiyle
ozellikle kullanilan toz boyutu daha kii¢iik oldugu i¢in ve ikincil faz olusumu
cok smirhi diizeyde oldugu icin literatlir ¢alismalarinda kismen daha yiiksek
yogunluk degerleri elde edilebilmistir. Fakat ayn1 zamanda porozite orani diisitk
gorinse dahi, bu yontemlerde yapidaki oksijen miktarinin yiiksek oldugu

unutulmamalidir.

e Mikrosertlik degerleri enine kesit numunesinde 1 mm araliklarla 11 adet
Olgtim ile sonucunda belirlenmis ve 351 HV ortalama sertlik degeri elde
edilmistir. En diisiikk sertlik degeri, mikroskopik incelemelerde porozite
miktarinin yogunlukta oldugu ilk katmanlarda 264 HV olarak belirlenmistir.
Porozite miktarinin azalmasi ile birlikte matriste sertlik miktarinin artis
gosterdigi ve 417 HV sertlik degerine ulastig1 tespit edilmistir. Lucas ve ark.
tarafindan vakum ergitme dokiim yontemiyle iiretilen Ti-55Ni alasiminda 225
HV sertlik elde edilmistir. Sonrasinda ¢ozeltiye alma ve 400 °C‘de agisal
ekstriizyon islemi ile deformasyon sonucu TizNis ¢Okeltilerinin olusmasiyla
280 HV sertlik degerine ulasilmistir. Ayni1 zamanda ¢okelti olusurken
matristen nikelin ¢gekilmesi gergeklestigi i¢in R fazi olusumu desteklenerek
martenzitik doniistim sicakliginin arttirtlmasi saglanmistir. Shishkovsky ve
ark. tarafindan Ti-55Ni alasimmin SLM yontemiyle iiretilen numunelerin
ikincil yaslandirma islemlerine tabii tutulmasi 540-735 HV sertlik degerlerine
ulagsmugtir. TisNis ¢okeltilerinin 6nemli bir gorevi fiziksel mekanizmalarina
dayanarak dislokasyon hareketini engellemeleri ve dislokasyonlarin kritik

cOziilen kayma gerilimlerini arttirarak alagimin akma mukavemetini
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yiikseltmeleridir. Jiang ve ark. tarafindan 573, 723 ve 873 K sicakliklarinda
yapilan yaslandirma islemi sonucu NiTi numunelerinde, 523 ve 723 K’de B2
Ostenitik matriste homojen dagilimli ve ince TisNis ¢okeltilerine rastlanirken,
873 K’de cokeltilerin homojen dagilimini kaybederek uyumlu, yar1 uyumlu
ve uyumsuz durumda bulunduklari, ayrica mikroyapida martenzit ikizlerinin
var oldugu tespit edilmistir. En yiiksek akma mukavemeti 723 K’de TizNis
cokeltilerinin homojen dagilimli, matrisle uyumlu bir sekilde bulunarak
dislokasyon hareketini engelledikleri yaslandirma kosulunda elde edilmistir.
En disik akma mukavemeti ise uyumsuz TisNis ¢Okelti-NiTi matris
arayiizeyindeki dislokasyon ag yapisinin dislokasyonlarin kaymasma ve
alasiminin plastik deformasyonuna katkida bulunmasi nedeniyle 873 K’de
gozlemlenmistir (Jiang ve ark., 2013). AM tekniklerinde hizli soguma sonucu
nihai par¢ada tane incelmesi, martenzitik tanelerin olusumunun baslamasi ve
secilen parametrelere baghi olarak catlak olusumunun engellenmesi
mikrosertligi  arttiran  unsurlardir. Ni-ce zengin alagimlarda sertlik,
mukavemeti gelistirmek ve siiperelastik davranisi gelistirmek i¢in ¢ozelltiye
alma ve yaslandirma ikincil islemlerinin uygulanmasi gerekmektedir.
Cozeltiye alma islemi ile kalint1 gerilim ve mikroyapisal kusurlar azaltilarak
malzemenin denge durumuna ge¢mesi saglanmaktadir. Sonraki yaslandirma
islemi ile, matriste dislokayson kayma hareketini engelleyen bariyer gorevi
goren Ni-ce zengin TizNis, Ti2Nis ve TiNis ¢okeltilerinin olusumu saglanarak
mukavemet arttirilmaktadir. Tane simirlarindaki  TisNis  ¢okeltilerinin
cekirdeklenmesi ve biiylimesi tane sinirlarindaki Ni igeriginin tane i¢ine gore
azalmasma ve tane igindeki Ni atomlarinin tane sinirlarima dogru difiize
olmasina sebep olmaktadir. Buna ragmen tane sinirlarindaki ¢okeltiler ve B2
matris arasindaki uyumlu araylizey hemen olusamadigindan TisNis fazinin
tane igine dogru biiylimesi zorlagsmaktadir. Yaslandirma ile birlikte TizNia
cokeltileri ¢ekirdeklenmekte ve uyumlu arayiizey boyunca tane icine dogru
blyume gostermektedir. Adharapurapu ve ark. tarafindan farkli yaslandirma
sicaklik ve siirelerinin sertlik ve mukavemet iizerine etkisini inceleyen bir
arastirmada yaslandirma islemi ile mikroyapida istenen boyut ve dagilimda

¢okeltilerin olusumu sonucu ¢Ozeltiye almayi takriben 900-1000 °C’de
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yaslandirma sonucu 1103 HV sertlik elde edilmistir. EBM NiTi numunesinde
dokim ve SLM yontemlerine gore daha yiiksek sertlik degerleri elde
edilmistir. XRD analizinde martenzitik TiNi pikinin varlig1 ve basta TisNis
olmak tlizere sertlige katki saglayan yapidaki intermetalik faz olusumu goz
Oniine alindiginda, yaslandirma islemi uygulanmadan dahi basarili bir sertlik
degeri eldedildigini ve ayn1 zamanda 6zellikle siiperelastik davranis agisindan
bakildiginda AM lazer yontemine gore daha avantajli durumda

bulunuldugunu gostermektedir.

DSC analizi yapilarak alasimin martenzitik ve Gstenitik faz doniisiim sicakliklar
ile birlikte endotermik ve egzotermik donusiim entalpileri tespit edilmistir.
Ostenitik doniisimiin 46,80 °C’de ve martenzitik doniisiimiin 70,40 °C’de
basladig1 belirlenmistir. Zeldovich ve ark. tarafindan yapilan diger bir yaklagima
gore yiiksek Ni igerikli NiTi alasimlar1 870 °C’de yaslandirma sonucu TizNig
cokelti fazinin kaba Widmanstatten kristallerini igermektedir. Widmanstatten
kristallerinin, merkezde TisNis fazi ve g¢evresinde ikiz yapili B19’faz
tabakalarindan olustugu ve ayrica, B19’ martenzitik fazinin izotermal
yaslandirma sonucu mercek benzeri kaba TisNis faz yizeylerinden
cekirdeklendigi belirtilmistir. Yarikararl Ni-Ti faz diyagraminda TiNi ve TizNis
iki fazli bolgede sogutma esnasinda kati ¢ozeltinin 600 °C’de ayrismaya
baglamakta ve bu sicaklardaki diisiik atomik yayinim nedeniyle kaba kristallerin
buylmesi arzu edilmemektedir. 550 ve 680 °C arasinda cekirdek sayisi ve
biiylime orani arasindaki iligki TisNis fazinin Widmanstatten kristallerinin
bliylimesi i¢in yeterli zamam saglamaktadir. Bu kristallere bitisik olan matris
bolgeleri, B2-B19° martenzitik donlisimii  i¢in  yeterli oranda nikelin
tilkketilmesini  gerceklestirmektedir. Diisiik sicakliklarda yaslandirma islemi
sonucu ise, matriste dagilmig kristal yapilarina rastlanmaktadir. Dagilan bu
partikiller R-martenzit icin ¢ekirdeklenme bdélgelerini olusturmaktadir. Kristal
kafesin benzer oldugu diisiiniilirse, = R-martenzitin parcaciklar {izerinde
epitaksiyel biiyiimesi miimkiin olmaktadir. B2 matrisinde uyumlu TizNis
pargaciklar1 tarafindan olusturulan rombohedral distorsiyonlar B2 matrisinden R
doniisiimiiniin meydana gelmesini saglamaktadir. Ozellikle pargaciklarin

etrafindaki uyumlu gerilimlerin martenzit varyantlarin1 uyardiklar1 ifade
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edilmektedir. Widmanstatten parcaciklart biiyiidiiglinde pargaciklar ve matris
arasindaki uyum kaybolmakta ve yaslandirma islemi sonucu uyumluluk
geriliminin serbest birakilmasi ile parcaciklara yakin dislokasyon olusumu
g6zlenmektedir. TizNis kristallerinin boyutlar1 birka¢ mikrona ulasinca B19’
martenzitleri icin cekirdeklenme bolgeleri meydana gelmekte ve matrisin
nikelden tukenme faktoriine bagli olarak B2-B19’ doniisim sicaklig:
yukselmektedir (Zeldovich ve ark., 1997). Shakeri ve ark. tarafindan Ni-ce
zengin NiTi alasiminda TisNis ¢okeltilerinin ¢ift yonli sekil bellek etkisini
belirlemek tizere yapilan bir c¢alismada, martenzit varyantlarinin  TisNig
cokeltileri etrafinda uyumlu gerilmeler nedeniyle olustugu ve Ozellikle
martenzitik donilisiimle numunenin seklinde meydana gelen degisimlerin bu
varyantlar sayesinde olustugu belirtilmistir. Uyumluluk gerinimlerinden
maksimum verimi alabilmek ve en yiiksek ¢ift yonli sekil bellek etkisine
ulasabilmek igin yaslandirma sicakhigmmin 500 °C’yi asmamasi ve c¢okelti
boyutunun 150 nm’den kiicilk olmasi gerektigi vurgulanmistir. Belirli
yonlenlerde oryante olmus TisNis ¢Okeltilerinin etrafinda olusan i¢ gerilimler
martenzit varyantlarinin olusumunu sinirlayabilmektedir. Bu varyantlarin ¢ift
yonlii sekil bellek etkisi i¢in uygun olmasi durumunda malzemenin 6nceki

seklini kazanabilme katsayis1 ylikselmektedir (Shakeri ve ark., 2009).

Gunlmuz rekabet kosullari altinda bir iirtin gelistirilirken, iiretim yontemi veya
hizmetlerde yapilan inovasyon c¢alismalarinda fonksiyonel ozelliklerde farklh
tasarimlar yapilabilecek prototipler ve modeller kullanilmasi, gelistirilen {iriinlerin
en kisa siirede son kullaniciya ulagarak kullanimina sunulmasi biiylik Onem
tagimaktadir. Son yillarda s6z konusu model ve prototiplerin iiretiminde, son
kullaniciya sunulacak firiinlerin iiretiminde ¢ok asamali, kalip imalati gibi uzun
zaman alan siireglerin ortadan kaldirilmasinda katmanli imalat yontemiyle Uretim
dikkat cekmektedir. Glinimuzde nikel-titanyum sekil bellekli alasimlar, basta uzay
ve u¢ak miihendisligi alanlarinda olmak iizere, savunma sanayinin bir¢ok kolunda
ve tip uygulamalarinda kullanimi diger alasim sistemlerine tercih edilir hale
gelmistir. Fakat yliksek sicaklikta titanyumun oksijene olan afinitesi gevreklige
neden olmakta ve bilesim ile de ilgili olarak martenzit doniistim sicakliklarini

etkilemektedir. Dokiim yontemleri i¢in {iretim esnasinda Ni ve Ti elementlerinin
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potada bir araya getirilmesi nedeniyle kontaminasyon olusabilmekte ve uygun
bilesimin yakalanmasinda zorluklar yasanmaktadir. Dokim ile Gretilen malzeme
segregasyon gostermekte ve daha sonraki yiiksek sicaklik uygulamalarinda matriste
tanecik biiylimesi olusarak hizli yorulma meydana gelmektedir. Ayni1 zamanda
geleneksel yontemlerle iiretilen alasimlarda, malzemenin kesilmeye karsi direnci

islenme yontemlerini ve uygulama alanlarini kisitlamaktadir.

Yapilan kapsamli literatiir ¢alismalar1 sonunda lazer ergitme ve lazer sinterleme
ile katmanl iiretim teknolojileri kullanilarak alagimin dokiim ve toz metalurjisi
tekniklerinden daha basarili bir sekilde iiretilebilecegi gosterilmistir. Kullanilan
tozlarin On alasimlanmis olmasi, tasarim esnekligi sayesinde kompleks sekil ve
geometrilerde tek kademede nihai parga iiretimine imkan vermesi katmanli imalatin
avantajlar arasindadir. Elektron demeti katmanli imalat yonteminin lazer katmanli
imalat yontemi ile karsilastirildiginda en 6nemli 6zelligi, lazer yonteminde argon
veya nitrojen gazi ortaminda liretim yapilirken, EBM yonteminde vakum altinda
iiretim yapilmasidir. NiTi alagimlart i¢in katmanli imalat tiirlerinden lazer bazlh
yontemler ve EBM diger Ozellikleri acisindan karsilastirildiginda ise, elektron
demetinin daha yiliksek bir enerji yogunluguna sahip olmasi, daha yiiksek tarama
hizlarina ulagmasi, istenilen sicakliklara daha hizli ¢ikilabilmesi, daha hizli {iretim
ve vakum altinda iiretim yapildigr i¢in tamamen kontaminasyonlardan uzak ve
oksitlenmesi engellenen parca elde edilmesi ve en 6nemlisi on 1sitma yapildigi igin
malzemede kalinti gerilimin azaltilarak yiizey kalitesi daha yiiksek yapilar elde
edilmesi yontemin avantajlarini olusturmaktadir. Bu calisma kapsaminda arzu edilen
ozelliklerde NiTi alasiminin  EBM  yontemi ile katmanli iiretiminin
gerceklestirilmesi, geleneksel iiretim yontemlerinin dtesinde lazer temelli katmanl

imalat yonteminin de dezavantajlarinin elimine edilmesini saglamigtir.

EBM yontemi bu o6zellikleri ile endiistriyel kullanim acgisindan giinlimiizde
heniiz baslangic asamasindadir. Bu teknik, imalat teknolojilerinde devrim
niteliginde tasarimdan itibaren tiim asamalar1 degistiren ve son iiriine doniistiiren
biiyiik bir potansiyele sahiptir. Bu caligma sonucunda elde edilen kazanimlar ve
EBM katmanli iiretim teknolojisinin tiim inceliklerinin 6grenilmesi, gerekli bilgi

birikiminin olusturulmasi, teknolojinin iilkemiz arastirma merkezlerinde ve sanayi
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kuruluglarinda gelistirilmesine yardimci olacak ve daha ekonomik sistemlere ¢oziim

saglayacaktir.

Elde edilen bulgular 1siginda ileriki calismalarda, elektron demeti ergitme
katmanli imalat yontemiyle Uretilen NiTi alasima, farkli 1s1l islemler uygulanarak
sekil bellek ve stiperelastik Ozellikleri tespit edilecektir. Bu ¢aligmanin {ilkemizde
yayginlagsmasi ile basta savunma sanayi ve biyomedikal uygulamalar olmak (zere
bircok alanda yeni gelistirilecek tasarimlarla jet motoru parcalari, aktif eyleyici ve
sensOr sistemleri, implant, protez ve ortezler gibi katma degeri yliksek iirlinler
tasarlanip ilave islem gerektirmeden son iiriin olarak {iiretilmesinin saglanacagi

degerlendirilmektedir.
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