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Makale Bilgisi 

 Öz 

Çalışmada, elementel Ni (10µm) - Ti (20µm) tozları ile Nikelce zengin NiTi şekil bellek alaşım 

tozları 60 dakika mekanik alaşımlama yöntemi ile öğütülmüştür. Öğütme işleminde ilave edilen 

Ni ve Ti tozlarının önalaşımlı NiTi şekil bellek alaşım tozlarına etkisi araştırılmıştır. Bu amaçla, 

önalaşımlı NiTi tozları içerisine sırasıyla ağırlıkça %2, %4, %6, %8, %10 oranlarında elementel 

Ni ve Ti tozları mekanik olarak ilave edilmiştir. Mekanik öğütme işleminde 1:10 toz / bilya oranı 

kullanılmıştır. Başlangıç tozları ve öğütülen tozlar X-ray (XRD), element dağılım spektrometresi 

(EDS), taramalı elektron mikroskobu (SEM) kullanılarak karakterize edilmiştir. Çalışma 

sonucunda, önalaşımlı NiTi tozları ve elementel Ni/Ti tozlarının mekanik öğütme işleminde Ni 

tozlarının öğütme işleminin daha etkin olduğu tespit edilmiştir.   

Microstructural Investigation of Ni and Ti Powders by Using Mechanical 

Alloying Method on NiTi Shape Memory Alloy Powders 

Abstract 

In this study, nickel-rich NiTi shape memory alloy powders with elemental Ni (10μm) - Ti (20μm) 

powders were milled for 60 minutes by mechanical alloying. The effects of Ni and Ti powders 

addition during milling on prealloyed NiTi shape memory alloy powders were investigated. For 

this purpose, weight of 2%, 4%, 6%, 8%, 10% elemental Ni and Ti powders were mechanically 

added to the prealloyed NiTi powders respectively. 1:10 powder / ball ratio was used for 

mechanical alloying. Initial powders and alloyed powders were characterized using X-ray (XRD), 

elemental distribution spectrometry (EDS), scanning electron microscopy (SEM). As a result of 

the study, it was found that the milling of Ni powders was more effective in the mechanical 

milling of prealloyed NiTi powders and elemental Ni / Ti powders. 
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1. GİRİŞ (INTRODUCTION) 

NiTi şekil bellekli alaşımlar (ŞBA) yaklaşık eşit oranlarda Ni ve Ti alaşımlarından elde edilmektedir. NiTi 

alaşımları eşsiz şekil bellek etkisi (ŞBE), iyi biyouyumluluğu, mükemmel aşınma direnci ve enerji emme 

özelliklerine sahiptir. Bu özelikler sayesinde, bu alaşımlar birçok endüstriyel, medikal ve özel uygulama 

alanlarına sahiplerdir [1-3]. 

NiTi ŞBA’ın üretiminde genellikle geleneksel döküm yöntemi kullanılmaktadır. Ancak döküm 

yönteminde, kırılma direnci, süper iletkenlik ve süneklilik istenilen özelliklerde elde edilememektedir [4-

5]. İstenilen mekanik özelliklerin elde edilememesi; NiTi alaşımlarının üretim esnasında oluşan hidrojen 

ve diğer impüritelerden kaynaklanmaktadır. NiTi alaşımlarının döküm yöntemi ile üretiminde, 

engellenemeyen hidrojen ve diğer istenmeyen impüriteler, mekanik özellikleri olumsuz etkilemektedir. Bu 

sebeplerden dolayı, NiTi alaşımlarının üretiminde Toz Metalurjisi (TM) gibi yeni alternatif üretim 

yöntemleri kullanılmaktadır [6-9]. TM yöntemi NiTi alaşımlarının üretiminde yeni bir üretim tekniği olup, 

istenilen özelliklerin elde edilmesinde imkân tanımaktadır. TM üretim metotlarından; gaz atomizasyonu, 
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pülverizasyon, sıcak izostatik presleme (SIP), spark plazma ve mekanik alaşımlama (MA) yöntemleri bu 

alanda en iyi bilinen ve kullanılan metotlar arasında yer almaktadır [10-18]. Bu üretim yöntemlerinden MA 

yöntemi ile istenilen oranlarda alaşımlama işlemi gerçekleştirilebilmektedir. MA yönteminde 

alaşımlanacak tozlar ve bilyelerin doğru toz – bilya oranı seçilerek ve uygun öğütme süresinde 

alaşımlandırma işleminin gerçekleştirilmesi ile üretim gerçekleştirilir [19-22]. Ayrıca MA yöntemi 

kullanılarak NiTi alaşımlarının Ni ve Ti içeriği değiştirilebilir ve diğer alaşım elementleri ile 

sentezlenebilir. Böylece önalaşımlı NiTi tozlarının Ni ve Ti oranları üzerinde değişiklik yapılabilmektedir 

[23-30].  

Bu çalışmada,  önalaşımlı NiTi tozları içerisine elementel Ni ve Ti tozları (sırasıyla; %2, %4, %6, %8, %10 

oranlarında) ilave edilmiş ve 60 dakika mekanik öğütme işlemine tabi tutulmuştur. Üretilen tozların XRD, 

SEM ve EDS analizleri incelenerek, önalaşımlı NiTi ve elementel Ni / Ti tozlarının yapıda oluşturduğu 

etkiler tespit edilmeye çalışılmıştır.  

2. DENEYSEL YÖNTEM (EXPERIMENTAL METHOD) 

NiTi ŞBA tozları Nanoval (Nanoval GmbH&Co.KG Kienhorststraße 61-65 D-13403 Berlin) firmasından 

temin edilmiştir. NiTi tozları önalaşımlı olarak, gaz atomizasyon yöntemi kullanılarak üretilmiştir. MA 

işleminde kullanılan elementel Ni ve Ti tozları sırasıyla %99,9 ve %99,99 saflığa sahiptir. Şekil 1’de 

sırasıyla önalaşımlı NiTi tozları (Şekil 1.a), elementel Ni (Şekil 1.b) ve elementel Ti (Şekil 1.c) tozlarının 

SEM görüntüsü yer almaktadır. SEM görüntülerinden NiTi önalaşımlı tozları küresel şekle sahipken, Ni ve 

Ti tozlarının düzensiz yapıya sahip oldukları görülmektedir. 

 

Şekil 1. Kullanılan tozların SEM görüntüleri a) Önalaşımlı NiTi tozları, b) Elementel Ni tozları, c) 

Elementel Ti tozları (SEM images of used powders a) Prealloyed NiTi powders, b Elemental Ni powders, 

c) Elemental Ti powders) 

Tablo 1’de önalaşımlı NiTi tozunun, elementel Ni ve Ti tozlarının ortalama boyut dağılımları yer 

almaktadır. Tozların ortalama boyut dağılımları incelendiğinde; önalaşımlı NiTi tozlarının 30 µm, Ni 

tozunun 10 µm ve Ti tozunun ise 20 µm ortalama toz boyutlarına sahip olduğu görülebilmektedir.  

Kullanılan önalaşımlı NiTi ŞBA tozlarının ağırlıkça atomik yüzdeleri 54,9 Ni ve 45,1 Ti oranlarına sahiptir. 

 

Tablo 1. Tozların ortalama boyut dağılımları (Average grain size distributions of powders) 

Tozlar Ortalama Toz Boyut Dağılımı (μm) 

NiTi 30 

Ni 10 

Ti 20 

 

Başlangıç tozlarının ve öğütülmüş tozların parçacık boyutu, faz yapısı ve parçacık morfolojisinin inceleme 

işlemleri ve Enerji Dağılım Spektrometresi (EDS) incelemelerinde JEOL marka JSM-6060LV model 

Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) kullanılmıştır. XRD analizleri ise; APD 2000 PRO XRD model X-

ray cihazında, 20-70° ve 2θ tarama aralığında, 0,04 adım ve bakır katot (CuKα) kaynağı kullanılarak 

gerçekleştirilmiştir. 

 

3. SONUÇLAR VE TARTIŞMA (RESULTS AND DISCUSSION) 
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TM yöntemi ile üretimde toz morfolojisi önemli bir yere sahiptir. TM üretim yönteminde kullanılan tozların 

küresel, düzgün yüzeyli ve homojen parçacık dağılımına sahip olması önemlidir.  Gaz atomizasyon ve 

karbonil yöntemleri bu özelliklere sahip tozların elde edilmesinde kullanılan başlıca yöntemlerdendir. Bu 

sebeplerden dolayı, uygun özelliklerdeki önalaşımlı NiTi tozlarının üretiminde gaz atomizasyon yöntemi 

kullanılmış ve böylece düzgün bir yüzeye sahip homojen dağılımlı tozlar elde edilebilmiştir [31]. 

Şekil 2’de sırasıyla önalaşımlı NiTi, elementel Ni ve elementel Ti tozlarının genel EDS analizleri 

görülmektedir. NiTi alaşım tozlarının EDS analizinde yalnızca Ni ve Ti elementlerinin piklerine 

rastlanılmıştır. Elementel Ni tozlarının EDS analizlerinde ana yapı olarak sadece Ni içeriği (ağ.%99,872 

Ni) tespit edilmiştir. Elementel Ti tozlarının analizinde ise yalnızca Ti içeriği tespit edilmiştir (ağ. %100 

Ti). Çalışmada oluşması muhtemel impüritelerin önüne geçebilmek için element saflığı yüksek tozlar tercih 

edilmiştir. 

 

Şekil 2. Genel EDS analizleri, önalaşımlı NiTi tozları (a), elementel Ni tozları (b) ve elementel Ti tozları 

(c), (General EDS analyzes of  prealloyed NiTi powders (a), elemental Ni powders (b), and elemental Ti 

powders (c)) 

NiTi içerisine ayrı ayrı ilave edilen ağırlıkça % 2, 4, 6, 8 ve 10 oranlarındaki elementel Ni ve Ti tozları, 60 

dakika mekanik öğütme işlemine tabi tutulmuştur. Öğütülmüş NiTi + Ni ve NiTi + Ti tozlarının SEM 

görüntüleri Şekil 3’te verilmiştir. Şekil 3’te artan Ni ve Ti oranına bağlı olarak mikroyapısal değişimler 

görülmektedir. Ni ve Ti tozlarının elementel şekilde bulunmaları nedeniyle, söz konusu tozların önalaşımlı 

NiTi tozlarının etrafını kaplama eğilimi görülmüştür. Öğütme işleminde, artan Ni ve Ti oranına bağlı 

olarak, NiTi tozlarının etrafındaki kaplama kalınlığının arttığı gözlemlenmiştir. Fakat, önalaşımlı NiTi 

tozlarının yüzeyinin elementel Ni tozları tarafından daha homojen bir şekilde kaplandığı tespit edilmiştir. 

Buna neden olarak, Ni’in yüzey merkezli kübik (YMK) yapıya [32] ve Ti’nin ise hegzagonal sıkı paket 

(HSP) yapıya [33] sahip olması söylenebilir. Elementel tozların sahip oldukları kafes yapıları malzeme 

şekillendirilebilirliklerini de doğrudan etkilemiştir. Ti tozlarının sahip olduğu HSP yapısı nedeniyle düşük 

süneklik özelliğine sahiptir. HSP metal sistemindeki bu düşük sünekliğin kaynağı ise, farklı kayma 

sistemlerinin yüksek anizotropik kritik çözülmüş kayma gerilmesi olarak bilinmektedir [33]. Bu 

sebeplerden dolayı alaşımlama işleminde, NiTi + Ni alaşım sisteminde gevrek – sünek alaşımlama sistemi 

etkin olurken, NiTi + Ti alaşım sisteminde ise gevrek – gevrek alaşımlama sisteminin etkin olduğu 

görülmüştür. 
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Şekil 3.NiTi + Ni ve NiTi + Ti tozlarının 60 

dakika öğütme sonrası SEM görüntüleri (SEM 

images of NiTi + Ni and NiTi + Ti powders after 

milled for 60 minutes)                                      

Şekil 4.Mekanik öğütülmüş NiTi + Ni / Ti 

tozlarının SEM görüntüleri (SEM images of 

mechanically milled NiTi + Ni / Ti powders) 

 

 

60 dakika süreyle öğütülen NiTi + ağırlıkça % 2, 4, 6, 8 ve 10 oranlarındaki elementel Ni ve Ti tozlarının 

SEM görüntüleri Şekil 4’te verilmiştir. Görüntüler üzerinden alınan elementel Ni ve Ti oranlarının noktasal 

ve genel EDS analiz sonuçları ise Şekil 5’te verilmiştir. Noktasal analizler, öğütülmüş tozlar üzerinden 

alınan analizler olup, sadece Ni ve Ti pikleri tespit edilmiş, bu yüzden analiz sonuçlarında yalnızca Ni ve 

Ti oranları elementel olarak verilmiştir. Genel EDS analizlerinde ise Ni ve Ti elementleri ile birlikte C ve 

O gibi elementlere de rastlanılmıştır. Buna, tozların üzerine yapıştırıldığı karbon bantın sebep olduğu 

söylenebilir. Şekil 3 ve 4’teki SEM görüntülerinde elementel Ni ve Ti tozlarının 60 dakika öğütme işlemi 

ile birlikte önalaşımlı NiTi tozlarının yüzeylerini kapladığı görülmüştür. Öğütme işleminde ilave edilen Ni 

ve Ti toz oranlarının artması ile birlikte, NiTi üzerinden alınan Genel EDS analizlerinde (Şekil 5) Ni ve Ti 

oranlarının da arttığı tespit edilmiştir. 
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Şekil 5. Şekil 4’teki SEM görüntüsü üzerinden alınmış EDS analizleri (EDS analyzes taken from the SEM 

images of Figure 4) 

Şekil 6.a’da önalaşımlı NiTi tozları ve mekanik alaşımlanmış NiTi + Ni (ağ. %2, 4, 6, 8, 10) tozlarının, 

Şekil 6.b’de ise önalaşımlı NiTi tozları ve mekanik alaşımlanmış NiTi + Ti (ağ. %2, 4, 6, 8, 10) tozlarının 

XRD analiz sonuçları görülmektedir. Şekil 6.a ve b’de, NiTi alaşımı içerisindeki Ni ve Ti içeriğinin artışına 

bağlı olarak, farklı pik şiddetlerinin oluştuğu ve NiTi alaşımına ait pik şiddetinin azaldığı görülmüştür. Pik 

şiddetlerinde oluşan bu farklılıklar; üretim koşulları ve Ni-Ti gibi farklı alaşım elementleri ilavesinin 

etkisi[34,35]  ile birlikte amorf faz yapısının oluşmaya başladığını göstermektedir. Ni veya Ti ilavesine 

bağlı olarak önalaşımlı NiTi tozlarında elde edilen östenit fazına ait B2 pikinin, ilave edilen Ni/Ti oranına 

bağlı olarak kaybolmaya başladığı tespit edilmiştir. NiTi fazına ait 42,1° ana pikin, diğer pikler ve amorf 

piklerin artması ile birlikte şiddeti azalmaktadır [24]. Şekil 6.a ve b incelendiğinde %10 Ni ilavesi ile 

birlikte B2 pik şiddetinin çok daha düştüğü görülebilmektedir. Bunun nedeni ise  elementel Ni tozlarının 

YMK yapıya sahip olması nedeniyle sağladığı eşsiz şekillendirilebilirlik etkisidir [36]. Böylece mekanik 

öğütme ile birlikte amorf yapıya geçme eğilimi daha kolay olabilmektedir.  
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Şekil 6. Öğütme işlemine tabi tutulan tozların XRD analizleri a) NiTi + Ni ve b) NiTi + Ti  
(XRD analyzes of the milled powders a) NiTi + Ni and b) NiTi + Ti) 

4. SONUÇLAR (CONCLUSIONS) 

Mekanik alaşımlama işlemine tabi tutulan önalaşımlı NiTi tozları ve ağ. %2, 4, 6, 8, 10 oranlarında 

elementel Ni ve Ti tozlarının, öğütme işlemine bağlı olarak özelliklerinin incelenmesi ile aşağıdaki sonuçlar 

elde edilmiştir;    

 Çalışmada NiTi + Ni karışım sistemine uygulanan mekanik öğütme esnasında gevrek – sünek 

davranış görülürken, NiTi + Ti karışım sistemine uygulanan mekanik öğütme esnasında gevrek – 

gevrek davranış görülmektedir.  

 Ni tozlarının mekanik öğütme sonrası NiTi tozlarının yüzeyini Ti tozlarına oranla daha homojen 

ve düzgün bir şekilde kapladığı tespit edilmiştir.  

 Ni tozlarının Ti tozlarına oranla NiTi tozlarının etrafını daha homojen kaplaması, Ti tozlarının HSP 

yapıya sahipken Ni tozlarının YMK yapıya sahip olmasından kaynaklanmaktadır. HSP yapıdaki 

metaller düşük sünekliğe sahiptir.    

 NiTi + Ni / Ti tozlarının mekanik alaşımlama işleminde artan Ni ve Ti oranına bağlı olarak EDS 

analizlerinde serbest haldeki Ni ve Ti oranında artışlar gözlemlenmiştir.   

 XRD analizlerinde ise, %10 Ni ilavesi ile birlikte ana NiTi pikine ait B2 pik şiddetinin, %10 Ti 

ilavesine göre çok daha düştüğü görülebilmiştir. Bunun nedeni ise  elementel Ni tozlarının sahip 

olduğu YMK yapı nedeniyle daha kolay şekillendirilebilmesi ve mekanik öğütme ile birlikte amorf 

yapıya daha kolay bir şekilde geçme eğilimi sergilemesidir. Bu nedenle yeni pikler meydana gelmiş 

ve amorf faz yapısı oluşmaya başlamıştır.  
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